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Prifung von Latex
Bestimmung der flichtigen FettsGuren
in Naturkautschuk-Latices (VFA-Zahl)

Testing of latex; determination of volatile fatty acids in natural rubber latices (VFA-number)
Essai du latex; détermination des acides gras volatils du latex de caoutchouc naturel (indice AGV)

Zusammenhang mit der von der International Organization for Standardization (ISO) herausgegebenen Empfehlung

ISO/R 506-1966, siehe ErlGuterungen.

In dieser Norm bedeutet %, soweit nicht anders angegeben, Masseanteile in Prozent (Gewichisprozent).

Als Reagenzien sind, soweit nicht anders angegeben, Reagenzien des Reinheitsgrades ,,zur Analyse” und als Wasser
destilliertes Wasser oder durch lonenaustauscher vollentsalztes Wasser (Deionat) zu verwenden. Lésungen ohne An-
gabe des Lésungsmittels sind Lésungen in destilliertem Wasser oder Deionat.

Die beim Arbeiten nach dieser Norm verwendeten Mef3kolben, Biretten und Pipetten missen bei Schiedsanalysen ge-
eicht sein. Volumenmessungen sind bei der Eichtemperatur (im allgemeinen bei 20 °C) vorzunehmen.

1. Zweck und Anwendungsbereich

Das Verfahren nach dieser Norm dient zur Bestimmung
von flichtigen Fettsduren in Latex der Hevea brasiliensis,
der Konservierungsmittel enthalt und einem Konzentrie-
rungsprozef3 unterworfen wurde. Das Verfahren ist nicht
unbedingt auf andere Naturkautschuk- oder synthetische
Latices, auf Latexmischungen, vulkanisierte Latices oder
kunstliche Kautschukdispersionen anwendbar.
Anmerkung: Falls dem Latex Substanzen zugesetzt wor-
den sind, die beim Ansiuern mit verdiinnter Schwefelsdure
fliichtige Siuren ergeben, wird die VFA-Zahl zu hoch gefun-
den und mul} entsprechend korrigiert werden.

2. Begriff

Die VFA-Zahl (Volatile Fatty Acid-Zahl) ist gleich der Masse
in g an Kaliumhydroxid, die den flichtigen FettsGuren ein-
schlieBBlich anderen etwa vorhandenen flichtigen Sduren
in einer Latexmenge mit 100 g Gesamtfeststoffgehalt Gqui-
valent sind.

3. Kurzbeschreibung des Verfahrens

Der Latex wird mit Ammoniumsulfat als nichtflichtigem
Koagulationsmittel behandelt. Aus dem so erhaltenen
kautschukfreien Serum werden die flichtigen S&uren durch
Wasserdampfdestillation abgetrieben und in der Vorlage
acidimetrisch durch Titrieren mit Bariumhydroxid-Lésung
gegen einen Farbindikator bestimmt.

4. Gerate

Gerdt zur Wasserdampfdestillation in Gblicher Anordnung
mit 500-ml-Langhalsrundkolben mit Normschliff 29/32 und
Liebig- oder Schlangenkihler mit Normschliff 29/32 und
mindestens 700 mm Mantellénge. Das Gerét hat keine
Dampffalle.

Waage mit einer Fehlergrenze von 0,01 g
400-ml-Becher, z. B. nach DIN 12 331
100-ml-Mef3zylinder, z. B. Mef3zylinder 100 DIN 12680
Wasserbad

Filtriergerdat fur Papierfilter

Pistill aus Glas oder Porzellan

50-ml-Vollpipette, z. B. nach DIN 12 690
500-ml-Erlenmeyerkolben, z. B. nach DIN 12 380
50-ml-Birette, z. B. Burette S 50 x 0,1 A DIN 12700

Fachnormenausschu3 Materialprifung (FNM) im Deutschen Normenausschuf3

5. Reagenzien

Ammoniumsulfat-Lésung, 30 %ig
Schwefelsaure, etwa 50 %ig

0,02 n Bariumhydroxid-Lésung, mit Kaliumhydrogenphtha-
lat-Lésung eingestellt. Beim Aufbewahren und allen weite-
ren Handhabungen ist Kohlendioxid sorgféltig auszu-
schlief3en.

Indikator-Lésungen: Es kénnen alternativ 0,5 %ige wéfirige
Bromthymolblau-Lésung oder 0,5 %ige Phenolphthalein-
Lésung in einem Gemisch gleicher Yolumen von Athanol
und Wasser verwendet werden.

6. Probenahme

Es ist eine Durchschnittsprobe nach DIN 53 562 zu entneh-
men.

7. Durchfihrung

Es sind jeweils Doppelbestimmungen durchzufihren.

Etwa 100 g der Probe, deren Gehalt an Kautschuk-Trocken-
substanz nach DIN 53564 und Trockensubstanz nach
DIN 53 563 bekannt sein missen, werden auf 0,2 g in einen
Becher eingewogen (Einwaage m) und mit 100 ml Ammo-

niumsulfat-Lésung (Volumen V) versetzt. Das Gemisch

wird unter Rihren auf dem Wasserbad bei etwa 60 °C er-
warmt, bis der Latex geliert und koaguliert. Nach weiteren
10 bis 15 Minuten langem Stehen auf dem Wasserbad wird
das Serum durch Kneten mit dem Pistill aus dem Koagulat
geprefit und durch ein trockenes Papierfilter filtriert. 50 ml
des Serumfiltrates (Volumen V) werden in den Langhals-

rundkolben einpipettiert und mit 10 ml 50 %iger Schwefel-
sdure angesduert. Das gesamte Gerat zur Wasserdampf-
destillation muf} vorher ausgedémpft worden sein. Uber
das durch Schitteln homogenisierte Gemisch wird ein Luft-
strom geblasen und anschlieBend der Langhalsrundkolben
mit dem Destillationsgerdt verbunden.

Die Wasserdampfdestillation dieser Lésung wird bei schwa-
chem Dampfstrom unter starkem Erhitzen des Langhals-
rundkolbens solange durchgefiihnt, bis das Flissigkeitsvolu-
men im Kolben auf 35 bis 40 ml reduziert worden ist, was
im allgemeinen 10 Minuten erfordert. Dann wird die Destil-
lation in der Weise fortgesetzt, daf} durch Reduzieren der
Flamme unter dem Kolben und Erhéhen der Dampfzufuhr
bei etwa konstantbleibendem Volumen im Kolben etwa
300 ml/h Uberdestillieren.
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Sobald sich etwa 250 ml Destillat gesammelt haben, wird
die Destillation abgebrochen. Das Destillat wird durch
3 Minuten langes Einblasen eines kohlendioxidfreien Luft-
stromes von 200 bis 300 ml/Minute beliftet und anschlie-
end mit der 0,02n Bariumhydroxid-Lésung (Volumen V)

gegen eine der Indikator-L&sungen titriert.

8. Auswertung

Aus den erhaltenen Werten wird die VFA-Zahl, bezogen auf
flichtige Fettséuren, in g Kaliumhydroxid, die den flichtigen
Fettsduren einer Latexmenge mit 100 g Gesamtfeststoffgehalt
dquivalent sind, nach folgender Zahlenwertgleichung er-
rechnet:

mg

561-Va-n-[Vy 4 (100 — KTS)]-— B _
3 [Vi )] 100 - 0

VFA-Zahl =

Hierin bedeuten:

561 Faktor zum Umrechnen von ml verbrauchter Barium-
hydroxid-Lésung auf g Kaliumhydroxid

Vi  Volumen in ml an Ammoniumsulfat-Lésung, die zum
Koagulieren dem Latex zugesetzt wurde

Vs Volumen in ml des Serumfiltrates

V3  Volumen in ml der bei der Titration verbrauchten
Bariumhydroxid-Lésung

n Normalitat der Bariumhydroxid-Lésung

mg  Einwaage der Probe in g

0 Dichte des Serums in g/ml. Die Serumdichte betragt

fir beliebige Latices mit Ausnahme von durch Ein-
dampfen konzentrierten Latices 1,02 g/ml

KTS Kautschuk-Trockensubstanz in % nach DIN 53 564

TS  Trockensubstanz in % nach DIN 53 563

Zum Umrechnen der VFA-Zahl in %, bezogen auf die waf3-
rige Phase, gilt folgende Zahlenwertgleichung:

_ (VFA-Zahl)- TS

VFA-Zahl (o | 48rige Phase) 100 — TS

9. Pruffehler

Die zulassige Differenz der Werte der VFA-Zahlen bei Dop-
pelbestimmungen muf3 bei VFA-Zahlen £ 0,1 kleiner als 0,01
und bei VFA-Zahlen > 0,10 kleiner als 10 %, vom Wert sein,
andernfalls sind die Bestimmungen zu wiederholen.

10. Prifbericht

Im Prifbericht sind unter Hinweis auf diese Norm und die
zitierten einschlégigen Normen anzugeben:

Art und Kennzeichnung der Probe

VFA-Zahl, gerundet auf 2 Stellen nach dem Komma, Einzel-
werte und Mittelwert

Gegebenenfalls Abweichungen von dieser Norm
Prifdatum

Erliuterungen

Diese Norm ist vom Arbeitsausschufd C5h ,Latex” im Fach-
normenausschufl Materialprifung (FNM) ausgearbeitet wor-
den.

Die Norm entspricht im wesentlichen der ISO-Empfehlung
ISO/R 506-1966

Determination of volatile fatty acid number of latex

Méthode de détermination de l'indice d'acide gras volatil
du latex

Bestimmung der YFA-Zahl von Latex
bis auf folgende Abweichung:

Das in ISO/R 509 als Alternative genormte Halbmikroverfah-
ren wurde nicht in DIN 53 590 Gbernommen, da es zu stark
streuende Werte ergibt und das fir die Bestimmung erfor-
derliche Gerdt nicht im einschldgigen Fachhandel erhdltlich
ist.
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Zur Erlduterung des Verfahrens soll darauf hingewiesen
werden, daf} unter den genormten Verfahrens- und Reak-
tionsbedingungen alle fiichtigen S&uren im Latex erfafit und
als flichtige FettsGuren bericksichtigt werden.

Das Serum, das fur die Destillation bendtigt wird, gewinnt
man durch Behandlung des Latex mit einem nichtfliichtigen
Koagulationsmittel. Hierfir ist eine Ammoniumsulfat-Ldsung
gewdhlt worden, weil es nach Zugabe zum Latex eine lang-
sam und gleichmaflig fortschreitende Koagulation auslést,
im Gegensatz zu anderen sauren Koagulationsmitteln nicht
zu spontaner lokaler Klumpenbildung fihrt und vor dem
Verdicken und Gelieren des Latex gleichméflig im Latex ver-
teilt wird. Auflerdem fallt Ammoniumsulfat-Lésung quanti-
tativ Proteine aus und eliminiert dadurch Fehlerquellen, die
durch Anwesenheit flichtiger Produkte auftreten konnen,
welche bei der Zersetzung von Proteinen unter den Destil-
lationsbedingungen entstehen wiirden.
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