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DEUTSCHE NORMEN

Dezember 1977

Priifung von Textilien

‘Bestimmung des pH-Wertes von Fasermaterial
Extrapolationsverfahren
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Friihere Ausgaben: 03.65

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

Testing of textiles; determination of the pH value of fibre materials; method of extrapolation
Essai des textiles; détermination de ia valeur du pH des fibres; méthode par extrapolation

1 Zweck und Anwendungsbereich

Das Extrapolationsverfahren [1] [2] dient zur Bestimmung
des pH-Wertes von textilem Fasermaterial. Es ist fiir alle
Faserstoffe anwendbar, gieichgiiltig in welcher Verarbei-
tungsstufe sie vorliegen. Die Anwendung dieses Verfah-
rens ist besonders dann zu empfehlen, wenn es auf zuver-
lassige MeBwerte ankommt und wenn die pH-Messung mit
einer Extraktion im Flottenverhéttnis 1: 50 nach DIN 54 276
infolge der groBen Verdiinnung, z. B. bei stark sauren, stark
alkalischen oder ungepufferten Extrakten, nur unsichere
Werte liefert. Diese niedrigen und hohen pH-Werte sind
aber fiir die Praxis wegen der Schadigungsgefahr von be-
sonderer Bedeutung.

Bei Wolle wird die groBere Zuverlassigkeit des Extrapola-
tionsverfahrens infolge des stark amphoteren Charakters
dieser Faser nur bei pH-Werten unter 3 und iiber 11 erreicht.
Imallgemeinen ist deshalb bei Wolle und Wollmischgespin-
sten das einfache Extraktionsverfahren nach DIN 54 276
oder das Verfahren IWTO-2-66 der Internationalen Wollver-
einigung vorzuziehen.

2 Mitgeltende Normen

DIN 53803 Priifung von Textilien; Probenahme, Alige-
meine Richtiinien

3 Begriffe

Der extrapolierte pH-Wert (pHgxirapo) Nach dieser Norm
ist der durch graphische oder rechnerische Extrapolation
ermittelte pH-Wert des Fasermaterials fiir das Flottenver-
haltnis 1:1.

pH-Messung, allgemeiné Begriffe und Anwendung siehe
DIN 19 260.

Anmerkung: Die an Faserstoffen ermittelten pH-Werte
kénnen nicht quantitativ als Sdure- oder Alkaligehalt der
Faser betrachtet werden.

4 Grundlagen des Verfahrens

Umbeidenanderen pH-MeBverfahren,z.B. nach DIN 54 276
und beim IWTO-Verfahren, auftretende Verdiinnungs-
fehler auszuschalten, wird beim Extrapolationsverfahren
die Extraktion des Fasermaterials nicht nur bei einem,
sondern bei mehreren Flottenverhaltnissen (1:50; 1:20;
1:10 und 1: 5) vorgenommen. Der pH-Wert dieser Extrakte
wird gemessen und daraus durch graphische oder rechne-
rische Extrapolation der pH-Wert fiir das Flottenverhaltnis
1:1 bestimmt.

5 Gerite und Reagenzien

5.1 Gerite

Drei 50-ml-und eine 100-ml-Enghals-Flasche aus Polyathylen
mit Stopfen oder SchraubverschiuB. Die Flaschen sind vor
dem erstmaligen Gebrauch mehrmals mit warmem, destil-
liertem Wasser griindlich auszuspiilen.

pH-MeBgerdt mit Glaselektrode (siehe auch DIN 19261
und DIN 19263).

5.2 Reagenzien

Destilliertes Wasser mit einem pH-Wert von 5,0 bis 7,0.
Pufferlésungen zur Kontrolle der Glaselektrode (sehr ge-
eignet sind die im Handel erhéltlichen, elektrometrisch ge-
priiften Pufferldsungen).

6 Probenahme und Probenvorbereitung

Bei der Probenahme ist DIN 53 803 zu beachten. Die Probe
wird so weit aufgelockert oder zerlegt, daB das Wasser bei
der Extraktion leicht eindringen kann. Da mit Alkalien be-
haftetes Material an der Luft seinen pH-Wert erheblich
dndern kann, ist ein Angleichen der Proben an das Normai-
klima vor der Einwaage nicht zu empfehien.

Es sind mindestens 2 Proben zu entnehmen.

7 Durchfithrung _
Es sind mindestens 2 Bestimmungen durchzufiihren.

7.1 Herstellung der wasserigen Extrakte

Man wigt je eine Probe von 2g+0,1g in je eine Flasche
aus Polyathylen ein und setzt bei einem Flottenverhéltnis
von 1:510ml, bei 1:10 20ml, bei 1: 20 40ml und bei 1: 50
100 m! destilliertes Wasser zu. Durch mehrmaliges Aus-
driicken in der Flasche wird die Probe gut durchnetzt.
Dann 148t man das Wasser bei Raumtemperatur 60 Minu-
ten lang einwirken, wobei die Probe etwa alle 10 Minuten
in der Flasche mehrmals ausgedriickt wird. AbschiieBend
wird der Extrakt durch Zusammendriicken der Flasche aus
der Probe herausgepreBt.

Bei alkalischen Extrakten sind die Flaschen luftdicht zu ver-
schlieBen, um den EinfluB der Luftkohlensdure auszuschal-
ten. Damit trotzdem ein Ausdriicken der Probe méglich ist,
empfiehit es sich, die in der Flasche befindliche Luft vor
dem VerschlieBen teilweise herauszudriicken.
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7.2 Messung des pH-Wertes der Extrakte

Die MeBtemperatur betrégt (20 % 1) °C. Zunéchst wird die
Glaselektrode mit destilliertem Wasser gut abgesplilt, von
den anhidngenden Wassertropfen durch Betupfen mit
einem sauberen, neutral reagierenden Filtrierpapier befreit
und dann zur Kontrolle bei (20 +1)°C in eine geeignete
Pufferlosung (siehe Abschnitt 5.2) eingetaucht. Dabei rithrt
oder schiittelt man die Lésung vorsichtig so lange um, bis
sich der pH-Wert nach kurzer Wartezeit nicht mehr &ndert.

In gleicher Weise verfahrt man bei den anschiieBenden
Messungen an den Extrakten. Sichere Werte werden er-
halten, wenn man mit dem am stérksten verdiinnten Ex-
trakt (1: 50) beginnt, dann zu den konzentrierten Ubergeht
und dabei die Eiektrode nach jeder Messung nicht mit
destilliertem Wasser, sondern mit der ndchsten MeBlésung
kurz abspdilt.

Solite der Extrakt bei dem niedrigen Flottenverhéltnis 1: 5
mengenmiBig zur Messung nicht ausreichen, so ist bei
der Herstellung des Extraktes von einer entsprechend gro-
Beren Probenmenge auszugehen.

8 Auswertung

8.1 Graphische Extrapolation

Die Auswertung erfolgt auf sogenanntem halblogarithmi-
schem Papier mit einer linearen Ordinaten- und einer loga-
rithmischen Abszissenteilung. Die Mittelwerte der fiir die
einzelnen Flottenverhiltnisse gemessenen pH-Werte wer-
den als Ordinaten iiber den zugehorigen Flottenverhéit-
nissen - (siehe Bild) aufgetragen und die so erhaltenen
Punkte durch die beste Gerade miteinander verbunden.
‘Der Schnittpunkt der verldngerten Geraden mit der Ordi-
nate iber dem Flottenverhditnis 1:1 ergibt den gesuchten
Extrapolationswert.

Fir die in dieser Norm angegebenen Flottenverhéltnisse
148t sich die Verwendung halblogarithmischen Papiers um-
gehen, wenn man das Koordinatennetz entsprechend dem
Bild zeichnet und zweckmiBig als Langeneinheit (LE) das
Zentimeter wahit.

Beispiel: : .

Bei der Messung der Extrakte eines Baumwolige-
webes wurden folgende pH-Werte erhalten:

Flottenverhiltnis pH-Wert
1:5 . 2,2
1:10 24
1:20 2,6
1:50 3,0
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Aus der graphischen Darstellung kann durch Extrapolation
ein pH-Wert von etwa 1,6 abgelesen werden.

8.2 Rechnerische Extrapclation

Der extrapolierte pH-Wert pHexirapot Wird nach folgender
Gleichung errechnet:

PHextrapot= 1,27 pHs + 0,63 pHyo — 0,018 pHzo — 0,88 pHso

Hierin bedeuten:

pHs der pH-Wert beim Flottenverhéitnis1: 5
pH,o der pH-Wert beim Flottenverhéitnis 1: 10
pHoo der pH-Wert beim Flottenverhéltnis 1: 20
pHso der pH-Wert beim Flottenverhéltnis 1: 50

Setzt man die pH-Werte dér in Abschnitt 8.1 erwahnten
Versuchsreihe in die Gleichung ein, so ist

pHextrapo1=1,27 - 2,2+ 0,63 - 24—0,018-2,6—0,88 - 3,0= 1,6.

9 Priifbericht
Im Priifbericht sind unter Hinweis auf diese Norm anzugeben:

~ Art und Bezeichnung des untersuchten textilen Faser-
materials

— pH-Wert des verwendeten Wassers

— Einzel- und Mittelwerte des pH-Wertes fiir die verschie-
denen Flottenverhiltnisse, auf 0,05pH gerundet

— Extrapolierter pH-Wert pHextrapol, auf 0,1pH gerundet
— Abweichungen von dieser Norm
— Priifdatum

[1] Agster, A.: Wie bestimmt man den pH-Wert von Fasermaterial? Melliand Textilb. 40 (1§59) 1448-1451
{2] Reif, J.: Die pH-Messung an Textilien. Deutsche Textiltechnik 12 (1962) S.434

Weitere Normen
DIN 19260 pH-Messung; Aligemeine Begriffe

DIN 19261 pH-Messung; Begriffe fir MeBverfahren mit Verwendung galvanischer Zellen

DIN 19263 pH-Messung; MeBfertige Glaselektroden

DIN 54276 Priifung von Textilien; Bestimmung des pH-Wertes des wéBrigen Extraktes von Fasermaterial

Erlduterungen

Der ArbeitsausschuB C9f ,Textiichemische Priifverfahren und Fasertrennung“ hat die vorliegende Norm erarbeitet.
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