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Prufung von Textilien

Bestimmung der Grenzviskositat von Cellulosen
Cuen-Verfahren

DIN
54270

Testing of textiles; determination of the limit-viscosity of celluloses, Cuen-procedure

Essai des textiles; détermination de la viscosite limite des celluloses, procédé Cuen

Diese Norm ist nur in Verbindung mit DIN 54 270 Teil 1 {Grundlagen) anzuwenden.

©
';- 1 2Zweck und Anwendungsbereich Hierin bedeuten:
Q . . - . .
S Das Priifverfahren nach dieser Norm dient zur Bestim-  V Volumen in ml des Viskosimeters zwischen den Eich-
2 mung der Grenzviskositatszahl [] in Kupfer(11)-athylen- marken
§ diamin-L6sung, Abkiirzung Cuen. r Kapillarradius in cm
é Die Anwendung erstreckt sich auf die Prifung von Tex- t DurchfluBzeit der Lésung in s
2 t“ii;‘ a:f Cellul'gsebfasi(sl Il;rldrzloln Zd":"“?ffl_"f!s dererllanqhh- DurchfluBzeit ¢, des reinen Losemittels in s
S stoff, die in Kupfer(ll)-adthylendiamin-Losung |0slic DurchfluBzeit ¢ der Lo .
,'_?: sind oder durch Entfernen I6sungsbehindernder Ver- urentiuzer er Losung ;n s

netzungen oder Ausriistungen ohne molekularen Abbau  Rejative Viskositit 7, = —

16slich gemacht werden konnen. to

t - to
2 Mitgeltende Normen Relative Viskositatsanderung 7. — 1 = t
DIN 50011 Teil 1 Werkstoff-, Bauelemente- und Ge- el — 1
rateprifung; Warmeschranke, Be- Viskositatszahl
c

Nachdruck, auch auszugsweise, nur mit Genehmigung des DIN Deutsches Institut fiir Normung e. V., Berlin, gestattet.

griffe, Anforderungen

. . . R f]rel bl 1

DIN 50014 Klnme‘xte und |hrg technische Anwen Grenaviskositatszahl (GVZ) [n] in ml/g = lim

dung; Normalklimate c—0 c
DIN 53802 Zruf't;ngb von EeXt;\ll'en; ’l\k':Q'e'Che“ Anmerkung: Dierelative Viskositatsanderung

er roben an as. ) ormaikiima wurde friiher auch spezifische Viskositat nge, genannt.

DIN 53803 Prifung von T‘extl!le.n, Probenahme, Die Viskosititszahl wird auch Staudinger-Funktion J ge-

Allgemeine Richtlinien nannt
DIN 54 201 Priifung von Textilien; Quantitative

Bestimmung der Anteile von Faser-
mischungen, Allgemeine Arbeitsan-
weisungen

Priifung von Textilien; Bestimmung
der Grenzviskositdt von Cellulosen,
Grundlagen

Priifung von Textilien; Auflagerun-
gen und Begleitstoffe, Bestimmung
der in organischen Loésemitteln |0s-
lichen Substanzen

DIN 54270 Teil 1

DIN 54 278 Teil 1

Die Grenzviskosititszahl wird auch Staudinger-index J,
genannt.

Weitere Einzelheiten siehe DIN 1342, Viskositat newton-
scher Fliissigkeiten”,

4 Grundlage des Verfahrens

Die Probe wird in Cuen gel6st. Es wird die Durchflu3-
zeit des reinen Losemittels Cuen sowie der LOsung mittels
eines Kapillarviskosimeters bei konstanter Temperatur
von (20 +0,1) °C bestimmt. Als MeRbedingungen werden

DIN 54 351 Priifung von Zellstoff; Bestimmung  festgelegt:
des Trockengewichts von Zellstoff o ) L
in Ballen, Bestimmung auf Grund 4.1 Geschwindigkeitsgradient des Losemittels
der Untersuchung von Einzelballen G = 1000 bis 1500 s-1
3 Begriffe 4.2 Das Produkt aus Grenzviskositatszahl {n] und Kon-

Die Begriffe entsprechen DIN 54 270 Teil 1.
Konzentration ¢ der im Losemittel gelosten Probenmenge

zentration ¢ muB in folgenden Grenzen liegen:
Grenzviskositatszahl []

in g/ml, bezogen auf den ofentrockenen Zustand < 1000: ) [n]-c=03 b!s 3
. . . . 1000 bis 2000: [n]-c =155 bis0,25
Geschwindigkeitsgradient G in s-1, berechnet fiir jedes > ) _ )
Kapillarviskosimeter nach der Beziehung 2000: [n]-c=15bis0,1
4
mw-r3.t

Fortsetzung Seite 2 bis 4
Erlauterungen Seite 4
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Seite 2 DIN 54 270 Teil 2

Als MeRergebnis wird die Grenzviskosititszahl | n] ange-
geben, die mit Hilfe der Schulz-Blaschke-Gleichung aus
folgenden experimentellen Daten errechnet wird:
Konzentration der Probe in der Lésung

DurchfluBzeit des reinen Losemittels

Durchfluzeit der Losung bei der gleichen Temperatur
unter Verwendung des gleichen Viskosimeters.

5 Geriate und Reagenzien

5.1 Gerite

Allgemeine Laboratoriumsgerate, ferner
Kapillarviskosimeter beliebigen Typs, das folgenden Be-
dingungen geniigt:

Geschwindigkeitsgradient fir Losemittel:

1000 bis 1500 s-1

Kapillartange: = 100 mm

Thermostat, regelbar auf (20 £0,1) °C zur Aufnahme
der Losegefale und des Viskosimeters

Analysenwaage mit einer Genauigkeit von 0,1 mg
Blitzmischer

Stoppuhr

Wérmeschrank nach DIN 50011 Teil 1

LosegefaRe, z. B. Enghalsflaschen aus Polyathylen, Fas-
sungsvermoégen 50 bis 52 ml mit durchbohrtem Stopfen
und Glasréhrchen mit Hahn, um eingeschlossene Luft
herausdricken zu kénnen.

5.2 Reagenzien

Wenn nicht anders angegeben, sind Reagenzien des Rein-
heitsgrades ,,zur Analyse’’ und als Wasser destilliertes
Wasser oder durch lonenaustauscher vollentsalztes Wasser
(Deionat) zu verwenden.

Elektrolytkupfer, 5 mm Durchmesser, 6 bis 7 mm lang
{vor jeder Benutzung 2 Stunden lang in etwa 10 gew.-%iger
Salzséure einlegen, abspiilen und trocknen).

Aceton C3HgO3

Athylendiamin CyHgN>, technisch rein, frisch destilliert
Ammoniaklosung NH3, 3 gew.-%ig

Ammoniaklosung NH3, etwa 33 gew.-%ig (0 =0,88g/ml )
Dichlormethan CHoCl,

Di- oder Tetranatriumsalz der Athylendiamintetraessig-
saure, etwa 5 gew.-%ige L6sung

Essigsaure CH3COOH, 1,5 gew.-%ig
Kupfer(H)-sulfat-5-Hydrat CuSO4 - 5 H,0
Methylorange

Natronlauge, 20 gew.-%ig

Salpetersdure HNO3, etwa 2 N
Schwefelsaure H»SOg4, 1 N

6 Cuen-Losung

6.1 Herstellung und Priifung des Kupfer(li)-hydroxids

Man l6st 250 g Kupfer(l1)-sulfat-5-Hydrat in 2 Liter sie-
dendem, destilliertem Wasser auf. Dann laRt man auf
etwa 50 °C abkiihlen und setzt unter gutem Umrihren
vorsichtig konzentrierte Ammoniaklosung zu, bis die
Lésung blauviolett zu werden beginnt. Dazu werden
etwa 120 g der 33 gew.-%igen Ammoniaklésung benétigt.
Man 14Bt die nun schwach alkalische Losung absitzen

und dekantiert vom Niederschlag ab. Man wascht zwei-
mal mit 2 Liter destilliertem Wasser, indem man den
Niederschlag in der Flissigkeit grindlich aufschlammt
und nach dem Absitzen wieder dekantiert. Zum SchiuR
schlammt man in 1,5 Liter destilliertem Wasser von
10 °C auf und setzt tropfenweise unter gutem Umriihren
850 ml 10 °C warme 20 gew.-%ige Natronlauge zu, wo-
bei man darauf achtet, dall die Temperatur des Ansatzes
unter 20 °C bleibt. Der entstandene Niederschlag wird
abgesaugt und mit destilliertem Wasser solange gewa-
schen, bis das ablaufende Waschwasser neutral und sul-
fationsfrei ist. Den Filterkuchen reibt man mit etwa
0,5 Liter Aceton gut durch, saugt wieder ab und trock-
net den Ruckstand bei 40 bis 50 °C. Das v6llig trockene
Kupfer(ll)-hydroxid wird in einer braunen Flasche auf-
bewahrt.

Das Produkt muB in etwa 2 N Salpetersdure ohne Riick-
stand loslich sein und darf mit Bariumchiorid-L6sung
keinen Niederschlag geben.

6.2 Herstellung und Priffung der Athylendiaminlosung

Fir den vorliegenden Zweck geniigt das handelsibliche,
technisch reine Athylendiamin. Die Handelsware ist etwa
70 gew.-%ig und meist gelblich gefarbt. Man bewahrt das
Produkt in braunen Glasflaschen auf und stellt sich
daraus erst kurz vor Gebrauch durch Destillation die
benotigte Menge farbloses Athylendiamin her.

Der Gehalt wird titrimetrisch gegen 1 N Schwefelsiure
bestimmt. Man wigt etwa 2 g des destillierten Athylen-
diamins ein, verdinnt mit etwa 50 ml destilliertem
Wasser und titriert mit 1 N Schwefelsaure. Als Indikator
dient Methylorange.

Werden bei der Titration a ml Schwefelsaure verbraucht,
so betragt der Gehalt in % an Athylendiamin der Athy-
lendiaminldsung:

" L. 3-a
Athylendiamin = —
Einwaage

6.3 Herstellung der Kupfer(il)-athylendiamin-Losung
Die Losung soll 1 mol Kupfer und 2 mol Athylendiamin
im Liter enthalten. Die relative Molekiilmasse betragt fir
Kupfer{ll)-hydroxid 98 und fiir Athylendiamin 60. Es
ist wichtig, daB kein iiberschissiges (nicht an Kupfer ge-
bundenes) Athylendiamin in der Losung verbleibt. Des-
halb wird Kupfer(ll)-hydroxid im UberschuR (108 g)
angewandt und das UngelOste spater abfiltriert.

Mit dem Gebhalt p in % des Athylendiamindestillates an
Athylendiamin errechnet sich die notwendige Menge in g
nach:

12000

Athylendiamin =

Man verrihrt 108 g Kupfer(l1)-hydroxid mit etwa 100 ml
destilliertem Wasser und setzt unter gutem Rihren und
Kiihlen die berechnete Menge Athylendiamindestillat zu.
Die Temperatur soll dabei auch wahrend der nachfolgen-
den Verdinnung 10 °C nicht Uberschreiten. Man hilt
unter gelegentlichem Durchriihren noch eine Stunde bei
dieser Temperatur und verdiinnt in einem MeRkolben
mit kaltem destitliertem Wasser auf 1 Liter. Es wird noch
einmal grindlich durchgeschiittelt und die Lésung 24
Stunden lang verschlossen und im Dunkeln stehengelas-
sen. Danach filtriert man lber eine Glasfritte der Poro-
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