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DEUTSCHE NORM

Prifung von Textilien
Quantitative Bestimmung der Aminoendgruppen
in Polyamidfasern

DIN
54 274

Testing of textiles; quantitative analysis of amino end
groups in polyamide fibres

Essai des textiles; analyse quantitative des groupes
terminaux d’amino dans les fibres de polyamide

1 Anwendungsbereich

Das Verfahren nach dieser Norm ist geeignet zur Bestim-
mung der Aminoendgruppen in Polyamid 6- und
6.6-Fasern.

Anmerkung: Das Verfahren ist allgemein anwendbar fir
handelsiibliche Polyamidfasern vom Normaltyp,
basisch und sauer modifizierte Polyamidfasern
(Differential dyeing-Typen), Polyamidfasern mit
Zusatzen (z. B. Antistatika, Antioxidantien und
ahnliches), texturierte Polyamidfasern, thermisch
geschadigte Polyamidfasern, strahlengeschadigte
Polyamidfasern sowie sdure- und alkalibehandelte
Polyamidfasern. Bei Polyamidfasern, die mit
Saure-, Metallkomplex- und Dispersionsfarbstoffen
geféarbt sind, stort der Farbstoff im allgemeinen
nicht, da er wahrend der Analyse entfernt wird.
Wird der Farbstoff wahrend der Analyse nicht
volistandig entfernt, ist die Bestimmung des
Aminoendgruppengehaltes nicht moglich.

2 Grundlage des Verfahrens

Die Polyamidfaser wird in waBrigem 2,2,2-Trifluor-
ethanol mit 1-Fluor-2,4-dinitrobenzol umgesetzt. Das
sich hierbei bildende gelbe N« -[2,4-Dinitrophenyl{1)]-
Polyamid wird ausgefdllt, von anhaftendem Reagenz
befreit, in 2,2,2-Trifluorethanol gelost und bei 4 =350 nm
photometriert.

3 Bezeichnung

Bezeichnung des Verfahrens zur Bestimmung der Amino-
endgruppe von Polyamidfasern (A):

Bestimmung DIN 54274 — A

4 Gerite und Reagenzien

4.1 Gerite

Allgemeine Laboratoriumsgerate, ferner
25-ml-MeRBkoliben,

z. B. MeRkolben DIN 12664 — MSA 25
MeRzylinder, z. B. MeRzylinder DIN 12680 — ME 50
1-ml-MeRpipette, z. B. nach DIN 12695
10-ml-Pipette, z. B. Pipette DIN 12690 — VPA 10

D 4-Glasfiltertiegel

Magnetriihrer

Zentrifuge

Extraktor nach Soxhilet, 100 ml, z. B. Extraktor
DIN 12602 — 100

Vakuum-Exsikkator, z. B. nach DIN 12491
Spektral-Photometer

Quarz-Kivetten (verschlieBbar}
Analysenwaage

Wageschiffchen.

4.2 Reagenzien
1-Fluor-2,4-dinitrobenzol/2,2,2-Trifluorethanol-Lésung
(1,7 g : 100 ml}. Man stellt diese Losung her, indem man
1,7 g 1-Fluor-2,4-dinitrobenzol p.a. in 100 ml 2,2,2-Tri-
fluorethanol bei Raumtemperatur 16st.
Natriumhydrogencarbonat/Wasser-Lésung (59 : 100 ml).
Man stellt diese Losung her, indem man 5 g Natrium-
hydrogencarbonat p.a. in 100 ml Wasser |9st.
N,N-Dimethylformamid  (pH = 3)/Diethylether/Petrol-
ether-Gemisch (100 ml: 100 ml: 100 ml). Man steilt
dieses Gemisch her, indem man zu 100 mlL N,N-Di-
methylformamid (dest.), das vorher mit konzentrierter
Salzsaure auf pH =3 eingestellt worden ist, 100 ml
Diethylether und 100 ml Petrolether (Siedepunkt etwa
100 °C) zufiigt.

Essigester

Phosphorpentoxid.
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5 Probenahme

Fir die Entnahme einer reprasentativen Probe ist
DIN 53803 Teil 2 zu beachten.

6 Probenvorbereitung

Eine besondere Probenvorbereitung (etwa Vorreinigung
und/oder Trocknung der Fasern) entfallt.

7 Durchfiihrung

7.1 (125 £5) mg Polyamidfaser werden in einem
25-ml-Mef3kolben eingewogen. Dann werden 12,5 ml der
1-Fluor-2,4-dinitrobenzol/2,2 2-Trifluorethanol-Losung
hinzugefiigt und das Polyamid durch Umschitteln in
Losung gebracht, notigenfalls in der Warme. In den MeR-
kolben werden anschlieBend 0,75 ml Natriumhydrogen-
carbonat/Wasser-Losung pipettiert. Es wird stark
geschiittelt, wobei ein Teil des Natriumhydrogencarbonats
ausfallt. Der MeRBkolben wird verschlossen und iber
Nacht oder mindestens 6 Stunden unter AusschiuR von
Licht stehengelassen.

7.2 Die Probenlosung wird in einen 50-ml-Becher ein-
gegossen (bei mattierten Fasern muR vor dem EingieBen
1/2 Stunde bei einer Drehzah! von 4000 min—1 zentrifu-
giert werden, um die Mattierung zu entfernen). Unter
Magnetriihrung gibt man mit einer Pipette 10 ml des
N,N-Dimethyiformamid/Diethylether/Petrolether-
Gemisches (Fallungsgemisch) hinzu. Man 138t 2 Stunden
stehen. AnschlieBend wird auf dem Glasfiltertiegel das
ausgefallene N®-[2,4-Dinitrophenyl(1)]-Polyamid abge-
saugt. Auf den Glasfiltertiegel werden zum Nachwaschen
30ml des Fallungsgemisches in 3 Portionen und 20 ml
Wasser in 2 Portionen gegossen, jedesmal kraftig mit dem
Spatel durchgearbeitet und wieder abgesaugt. Bevor mit
der Essigesterextraktion begonnen wird, wird 15 Minuten
trockengesaugt. Das N%-[2,4-Dinitropheny!(1)]-Polyamid
wird (eingewickelt in Filtierpapier) 6 Stunden mit Essig-
ester im Extraktor nach Soxhlet (4 Abhiibe/Stunde)
extrahiert und dann (ber Nacht (oder mindestens
6 Stunden) im Vakuum-Exsikkator iber Phosphorpent-
oxid getrocknet.

7.3 Man wigt 0,020 bis 0,025 g des N« -[2,4-Dinitro-
phenyl(1)]-Polyamid auf +0,00002 g mit einem Wige-
schiffchen ein, dberfihrt in einen 25-ml-MeRkolben,
I0st zunéachst in wenig 2,2,2-Trifluorethanol auf und fiillt
dann bis zur Marke auf. Nach dem Umschiitteln wird
mit einer verschlieBbaren 1-cm-Quarz-Kiivette die
Extinktion bei 350 nm gegen 2,2,2-Trifluorethano! als
Standard gemessen. Zur Messung werden verschlieRbare
Quarz-Kiivetten verwendet, da 2,2,2-Trifluorethanol
einen hohen Dampfdruck hat.

Anmerkung: Ist die Extinktion kleiner als 0,2 oder
groBer als 1,3, so muB die Einwaage an N -[2,4-
Dinitrophenyl{1)]-Polyamid entsprechend erhoht
oder verringert werden. Ist die Polyamidfaser
vergilbt, so wird fiir die Photometrierung eine
Vergleichslosung verwendet, die die gleiche
Konzentration an Polyamid besitzt, wie sie die
Probenldsung an N« -[2,4-Dinitrophenyl(1)]-Poly-
amid aufweist.

Lésungen von reinem N«-[2,4-Dinitropheny!(1)]-Poly-

amid in 2,2,2-Trifluorethano! weisen eine klare zitronen-
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gelbe Farbe auf (fir das Spektrum siehe Schrifttum [1]).
Sollten bei geférbten Polyamidfasern Abweichungen
von dieser Farbe auftreten, so ist der Farbstoff wahrend
der Analyse nicht vollstandig entfernt worden. In diesem
Fall muB man durch Aufnahme eines Absorptionsspek-
trums priifen, ob der — am N¢-[2 4-Dinitrophenyl(1)]-
Polyamid haftende — restliche Farbstoff bei 350 nm
absorbiert. Ist das der Fall, so ist eine einwandfreie Be-
stimmung des Aminoendgruppengehaltes nicht méglich.
Es werden mindestens 2 Bestimmungen durchgefihrt.

Die 2,2,2-Trifluorethanol-haltigen Losungen werden

getrennt gesammelt:

a) Vom Losevorgang (verunreinigt mit N,N-Dimethyl-
formamid, Diethylether, Petrolether und Wasser)

b) Vom Photometrieren (enthalt N©-[2,4-Dinitro-
phenyl(1)]-Polyamid

1-Fluor-2 4-dinitrobenzol ist ein Hautgift, 2,2,2-Tri-

fluorethanol ein Haut- und Atemgift. Die Analysen sind

deshalb unter Vermeidung von Hautkontakt im Abzug

durchzufihren.

Zur Rickgewinnung des 2,2,2-Trifluorethanols werden

die Losungen

a) bis zur Phasentrennung mit Wasser versetzt. Die obere
Phase wird abgegossen und verworfen. Aus der unteren
Phase wird das 2,2,2-Trifluorethanol (Siedepunkt:
74 bis 75 °C) durch Destillation riickgewonnen.

Aus den Losungen

b) wird das 2,2,2-Trifluorethanol durch Destillation zu-
rickgewonnen.

Es wird empfohlen, die Destillation mit einem siedenden
Wasserbad  durchzufiihren, um Abbauvorginge des
N« {2,4-Dinitrophenyl(1}]-Polyamids im trockenen
Destillationsriickstand zu vermeiden. Die iibergehenden
Abbauprodukte wiirden das destillierte 2,2,2-Trifluor-
ethanol verunreinigen.

8 Auswertung

Die Aminoendgruppen in mol je 106 g Polyamid, bezogen
auf wasserfreies Polyamid, werden nach folgender
Gleichung berechnet:

Aminoendgruppen in mol je 106 g Polyamid =
1

-1,661-10-4
1,497 B

Hierin bedeuten:

A Einwaage des N%-[2,4-Dinitrophenyl(1)]-Polyamids
ing

B Extinktion

9 Priifbericht

Im Priifbericht sind unter Hinweis auf diese Norm anzu-
geben:

a) Art und Bezeichnung des untersuchten Fasermaterials

b} Aminoendgruppen in mol je 106 g Polyamid, gerundet
auf 0,1 mol je 106 g (Einzelwerte und Mittelwerte)

c) Gegebenenfalls Abweichungen von der Nor
d) Priifdatum.
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