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Priifung von Textilien

DIN
Bestimmung der Grenzviskositat von Cellulosen 54 270
EWNNmod(Nacyy-Verfahren Teil 3

Testing of textiles; determination of the limit-viscosity of celluloses,
EWNNmod (NaCl)-Procedure

Essai des textiles; détermination de la viscosité limite des celluloses,
procédé EWNNmaq (NaC)

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

1 Zweck und Anwendungsbereich o t—1lo
i ] . Relative Viskositatsanderung 7, —1 =
Das Priifverfahren nach dieser Norm dient zur Bestim- to

mung der Grenzviskosititszahl [#] in Eisen(II)-Wein- Tt — 1
saure-Natriumkomplex, gelost in verdiinnter Natronlauge, Viskosititszahl rel
Abkiirzung EWNN 64 (NaCL). c

Die Anwendung erstreckt sich auf die Priifung von Tex- ( L= 1)

tilien auf Cellulosebasis und von Zellstoff als deren Roh- Grenzviskositatszahl (GVZ) {7} in ml/g = lim
stoff, die in Eisen(IL)-Weinsaure-Natriumkomplex- ¢c-0
L&sung l6slich sind.

Friihere Ausgaben: 09.76

c

Anmerkung: Dierelative Viskositatsanderung
. wurde friiher auch spezifische Viskositat nge, genannt.
2 Mitgeltende Normen Die Viskosititszahl wird auch Staudinger-Funktion J ge-
DIN 50011 Teil 1  Werkstoff-, Bauelemente- und Ge- nannt.

rateprifung; Warmeschranke, Be-

: Die Grenzviskosititszahl wird auch Staudinger-Index Jy
griffe, Anforderungen

genannt.

DIN 50014 Klimate und ihre technische Anwen-  yejtere Einzelheiten siehe DIN 1342 ,Viskositit newton-
dung; Normalklimate scher Flissigkeiten
DIN 53802 Prifung von Textilien; Angleichen
der Proben an das Normalklima 4 Grundlage des Verfahrens
D i e .
IN 53803 Priifung )/on 'liexn!nep, Probenahme, Die Probe wird in Eisen(III)-Weinsaure-Natriumkomplex-
Allgemeine Richtlinien . .. . . . .
. . L Salziésung gel6st. Es wird die DurchfluBzeit des reinen
DIN 54 201 Priifung von Textilien; Quantitative

Lésemittels EWNNmod (NaCL) sowie die der Losung mittels

Bestimmung der Anteile von Faser-  gjnes Kapillarviskosimeters bestimmt.

mischungen, Allgemeine Arbeitsan- . . . .
weisungen Als MeRBergebnis wird die Grenzviskosititszahl [7] ange-

geben, die mit Hilfe der Schulz-Blaschke-Gleichung aus
folgenden experimentellen Daten errechnet wird:
Konzentration der Probe in der Losung

DurchfluBzeit des reinen Losemittels

DIN 54270 Teil 1  Priiffung von Textilien; Bestimmung
der Grenzviskositat von Cellulosen,
Grundlagen

DIN 54278 Teil 1  Priifung von Textilien; Auflagerun- . ) .
gen und Begleitstoffe, Bestimmung DurchfluBzeit der Losung bei der gleichen Temperatur
der in organischen Lésemitteln 16s- unter Verwendung des gleichen Viskosimeters.

lichen Substanzen

DIN 54 351 Priifung von Zellstoff; Bestimmung 5 Geréte und Reagenzien
des Trockengewichts von Zellstoff 51 Gerite
in Ballen, Bestimmung auf Grund
der Untersuchung von Einzelballen
3 Begriffe Kapillarviskosimeter von mindestens 100 mm Kapillarlange
(z. B. Ubbelohde-Viskosimeter Nr Ia nach DIN 51 562)
Die Begriffe entsprechen DIN 54 270 Teil 1. Thermostat, regelbar auf (20 £0,1) °C zur Aufnahme
Konzentration ¢ der im Losemittel geldsten Probenmenge  des Viskosimeters
in g¢/ml, bezogen auf den ofentrockenen Zustand

DurchfluBzeit ¢, des reinen Losemittels in s

Allgemeine Laboratoriumsgerate, ferner

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

Analysenwaage mit einer Genauigkeit von 0,1 mg
) Stoppuhr
DurchfluBzeit ¢ der Losung in s Warmeschrank nach DIN 50011 Teil 1

Relative Viskositit =_t__ LosegefaBe, z. B. Steilbrustflaschen aus Glas oder Poly-
Mrel t athylenflaschen, Fassungsvermégen 50 ml
Fortsetzung Seite 2 bis 4
Erlauterungen Seite 4

Formel in Abschnitt 11 berichtigt.
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Seite 2 DIN 54270 Teil 3

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.

Ammoniaklosung NH3, 3gew .-%ig

Dichlormethan CH,Cl,

Di- oder Tetranatriumsalz der Athylendiamintetraessig-
sdure, etwa bgew .-%ige Losung

Eisen(III)-chlorid FeCl3 - 6 H,0
Anmerkung: Wasserfreies Eisen(Ill)-chlorid,
FeClg, ist fiir die Herstellung von EWNN 1,04 (NaCL)UNgE-
eignet.

Essigsdure CH3COOH, 1,5gew.-%ig

Methanol CH30H

Natriumhydroxid NaOH

Natriumtartrat C4H4NayO0g - 2 H70, reinst

Sorbit CgH140g, rein

Sorbit stabilisiert das Losemittel sogar wahrend der war-
men Jahreszeit und iibt keinen EinfluB auf die Grenzvis-
kositdt und die Konstante k. in der Schulz-Blaschke-
Gleichung aus.

6 EWNNmod(NaCL)-Lﬁsung

6.1 Apparatur

Da bei der Herstellung von EWNN lichtempfindliche
Zwischenverbindungen auftreten, ist es notwendig, bei
der Herstellung des Ldésemittels unter Lichtausschiu
zu arbeiten. Dies erfordert besondere VorsichtsmaRnah-
men. Ein gut wiarmeleitendes, lichtundurchlassiges Ge-
faB wird mit einem ebensolchen passenden Deckel ver-
sehen, der entsprechende Bohrungen fiir Riihrer, Ther-
mometer, Tropftrichter und Pulvertrichter aufweist. Das
GefaR wird in ein KiihigefaR gestellt. Die Apparatur soll
in einem dunklen Raum verwendet werden.

Eine Apparatur wurde von Jayme entwickelt (siehe
Schrifttum [1]).

6.2 Herstellung des Losemittels EWNN o4 (NaCL)
Je Liter Losemittel werden bendétigt:
81,09 g Eisen(III)-chlorid - 6 H50,
217,09 g Natriumtartrat - 2 H50, reinst (einschlieflich
der 10 g zur Stabilisierung),
96,00 g Natriumhydroxid,
1 g Sorbit

Es werden 217,09 g Natriumtartrat im Reaktionsgefal
in 550 ml destilliertem Wasser unter Rihren geldst.

Vor dem Einwagen des Eisen(IIl)-chlorids zerkleinert
man dieses zweckmaBig in einem Morser. Die bendtigten
81,09 g werden durch den Pulvertrichter in die Tartrat-
Iésung gegeben. GefaB und Trichter werden mit etwas
destilliertem Wasser nachgespiilt. Nach Entfernen -des
Pulvertrichters wird die Offnung mit einem Stopfen ver-
sehen. Bis zur vollkommenen Loésung wird 10 bis 15 Mi-
nuten lang kraftig geriihrt. Dann wird die L6sung auf
10 bis 15 °C abgekiihlt, indem Eis und Eiswasser in das
KihlgefaR gegeben werden. Die aus 96,0 g Natrium-
hydroxid in 180 ml destilliertem Wasser hergestellite
abgekiihlte Natronlauge wird durch einen Tropftrichter

zunachst tropfenweise bei guter Rihrung der Losung zu-
defiihrt. Die Temperatur ist dabei zu beobachten, sie
sollte 18 °C nicht iberschreiten.

Die fertige Losung wird in einen 1-1-MeRBkolben gefiillt,
nach Angleichen auf 20 °C mit destilliertem Wasser zur
Marke aufgefiillt und schnell gut durchgeschittelt, um
die an der Grenzflache Losung gegen Wasser sofort ein-
setzende Hydrolyse zu vermeiden. Die Losung muB hell-
griin gefarbt und durchsichtig klar sein. Das Losemittel
ist in einer braunen Glasflasche, besser jedoch in einer
Polyathylenflasche unter Lichtausschluf, aufzubewahren.

Eine kihle Lagerung ist vorteilhaft.

7 Probenahme und Probenvorbereitung

7.1 Zelistoffproben

Eine Probemenge, die etwa 10 g Trockensubstanz ent-
spricht, wird wie folgt vorbereitet:

Lufttrockener Zellstoff wird in Wasser mit einem Blitz-
mischer aufgeschlagen, so daB alle Fasern voneinander
getrennt sind. Es wird auf einer Porzellan-Nutsche von
120 mm Durchmesser mit eingelegtem Papierfilter oder
Drahtsieb so oft wiederholt abgesaugt, bis das Filtrat frei
von Faseranteilen ist. Das Zellstoffblatt wird im Warme-
schrank bei 50 bis 55 °C mindestens 4 Stunden lang ge-
trocknet und darauf mit der Hand zerrupft. Die so vor-
bereitete Probe bleibt etwa 1 Stunde lang im Normal-
klima DIN 50014 —20/65 — 1 auf einer Unterlage aus-
gebreitet liegen und wird dann in eine braune Pulver-
flasche mit Schliffstopfen gefiilit.

7.2 Textilproben

7.2.1 Fir die Entnahme einer reprasentativen Probe ist
DIN 53803 zu beachten. Gewebe und Gewirke werden
in die Garne zerlegt. Bei Geweben werden die Kett- und
Schullgarne getrennt, wenn nicht anders vermerkt, wer-
den zur Bestimmung nur die Kettfaden verwendet.

7.2.2 Textilien liegen nur sehr selten vollig rein vor. Im
allgemeinen miissen sie fiir das vorliegende Priifverfahren
von natirrlichen (z. B. Baumwollwachs) oder nachtrag-
lich aufgebrachten (z. B. Avivagen) Begleitstoffen gerei-
nigt werden. Auferdem enthalten die Proben stets auch
eine vom Raumklima abhingige Menge an Luftfeuchtig-
keit, die ebenso wie ein eventuell vorhandener Gehalt an
Farbstoff, Spinnmattierung oder Inkrustierungen rech-
nerisch beriicksichtigt werden miissen. Es ist weiterhin
zu beachten, daR Cellulose im Loslichkeitsverhalten
durch chemische Modifizierung in der Textilausriistung
bzw. durch Farbung mit Reaktionsfarbstoffen verandert
werden kann. Die Art der Vorreinigung richtet sich nach
den zu entfernenden Substanzen. Folgende Behand-
lungen kommen in Betracht:

7.2.2.1 Extraktion mit Dichlormethan nach DIN 54 278
Teil 1.

7.22.2 Fir sogenannte  Waschgangkontrollgewebe
kommt eine Vorreinigung (Entkrustung) nach a) oder b)
in Betracht:

a) Die Garne der zu untersuchenden Gewebe werden
15 Minuten lang bei 50 °C mit 1,5gew .-%iger Essig-
sdure behandelt, gut gespilt und anschlieRend bei
etwa 30 °C mit 3gew.-%iger Ammoniaklosung gut
durchgeknetet. Nach sorgfaltigem Spilen mit destil-
liertem Wasser wird im Warmeschrank bei 50 °C iiber
Nacht getrocknet.
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