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Deskriptoren: Textilien, Begleitstoff, Auflagerung, Loésemittel, Gehaltsbestimmung

Testing of textiles — Coatings and attendant materials —

Part 1: Determination of materials soluble in organic solvents

Essai des textiles — Supports et impuretés d’'accompagnement —
Partie 1: Détermination des matiéres solubles dans dissolvants organiques

Die Angabe % bedeutet in dieser Norm bei Angabe von Gehalten Massenanteile in %.

Vorwort

Der ArbeitsausschuB NMP 512 “Textilchemische Priifverfahren und Fasertrennung” hat in Zusammenarbeit mit der
Tegewa-Arbeitsgruppe “Textile Vorbehandlung” die vorliegende Norm erarbeitet.

Anderungen

Gegenliber der Ausgabe 1978-02 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

— Lodsemittel Dichlormethan durch Aceton ersetzt;

— Losemittel Methanol flir Polyesterfasern durch Aceton ersetzt.

Frithere Ausgaben
DIN 54278: 1967-11
DIN 54278-1: 1978-02

1 Zweck und Anwendungsbereich

Das Prifverfahren nach dieser Norm dient zur Bestim-
mung der in organischen Lésemittein 16slichen Substan-
zen, die in Textilfaserstoffen enthalten sind. Solche Sub-
stanzen sind

a) in der Faser enthaltene natirliche Begleitstoffe
oder bei der Herstellung synthetischer Fasern entste-
hende |6sliche Bestandteile,

b) in den verschiedenen Verarbeitungsstufen auf die
Faser gebrachte oder von dieser aufgenommene
Substanzen.

ihre Anteile hangen von der Herkunft bzw. der Hersteilung
der Fasern und von dem Verarbeitungszustand ab.

Textilfaserstoffe sind haufig Mischungen von sehr unter-
schiedlicher Zusammensetzung. Man muB sich deshalb
darauf beschranken, jeweils diejenigen Substanzen her-
auszultsen, die von einem vereinbarten L&semittel unter
den Bedingungen dieser Norm herausgeldst werden. Wei-
tere Anhaltspunkte (iber die Art der extrahierten Substan-
zen kénnen nur durch eine Analyse des Extraktes erhal-
ten werden.

Es gibt Anwendungsfélle, z. B. Avivagenbestimmung oder
Oligomerenbestimmung, bei denen es oft notwendig wird,
zusatzliche weitere spezifische Ldsemittel zu benutzen.
Die Wahl dieser Losemittel muB sich im Einzelfall nach
der vorliegenden Faser- oder Auflagenart richten.

Das Verfahren ist anwendbar bei allen rohen oder einer
Behandlung unterzogenen textilen Faserstoffen und

deren Mischungen, auch bei den daraus hergestellten
Erzeugnissen in allen Verarbeitungsstufen. Fur die ein-
heitliche Durchfihrung der Bestimmung an den in
Abschnitt 3.2 genannten Faserstoffen sind flir die Extrak-
tion der wesentlichen Substanzen geeignete Lésemittel
angegeben. Flir andere Faserarten und Fasermischungen
richtet sich die Wahl des Losemittels nach der zu extra-
hierenden Substanz.

2 Normative Verweisungen

DIN 12602
Laborgerate aus Glas — Extraktoren nach Soxhlet, mit
Kegelschliffen
DIN 50011-12
Klimate und ihre technische Anwendung — Klimaprif-
einrichtungen — Teil 12: KlimagréBe: Lufttemperatur
DIN 53803-2
Probenahme — Teil 2: Praktische Durchfiihrung
DIN EN 20139
Textilien — Normalklimate fir die Probenvorbereitung
und Prifung (ISO 139 :1973) — Deutsche Fassung
EN 20139 :1992

3 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Eine Probe wird im Soxhlet-Extraktionsgerat mit dem ent-
sprechenden Ldsemittel extrahiert. Das LOsemittel wird
abgedampft und der Ruckstand gewogen.
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4 Gerate und Reagenzien
41 Gerite

Allgemeine Laboratoriumsgeréte, ferner

Extraktor nach Soxhlet mit Normschliffen nach DIN 12602
(Extraktorinhalt 100 ml, 250 ml-Rund- oder Stehkolben,
Kahler);

Extraktionshiilsen’);

Regelbare Warmequelle (keine offene Flamme});
Analysenwaage;

Exsikkator mit Blaugel-Fllung;

Warmeschrank nach DIN 50011-12.

4.2 Reagenzien

Fir die verschiedenen Faserarten werden unter der Ein-
schrankung des Abschnittes 1 Lésemittel nach Tabelle 1
(siehe unten) empfohlen.

Bei Faserarten, die nicht in Tabelle 1 genannt sind, und
bei Fasermischungen ist das Lésemittel nach der Art der
zu extrahierenden Substanzen zu wéhlen und im Prifbe-
richt anzugeben.

5 Probenahme und Probenvorbereitung

Bei der Probenahme ist DIN 53803-2 zu beachten. Aus
dem zu untersuchenden Faserstoff ist eine fir die
Gesamtheit représentative Probe von etwa 40 g zu ent-
nehmen. Diese wird in mehrere Analysenproben von je
etwa 5 g unterteilt. Proben aus sehr dichtem Material sind
weitgehend aufzulockern bzw. zu zerlegen; dies gilt ins-
besondere bei Filzen und dergleichen. Die Proben sind
vor der Priifung mindestens 24 h dem Normalklima
(20 2)°C und (65 +2)% relative Luftfeuchte nach
DIN EN 20139 anzugleichen.

6 Durchfiihrung

Die an das Normalklima (20 £ 2)°C und (65 + 2) % rela-
tive Luftfeuchte nach DIN EN 20139 angeglichenen Pro-
ben werden auf 0,001 g gewogen (Gewicht my) und
jeweils in einer Extraktionshilse im Soxhlet extrahiert. Es
ist darauf zu achten, daB8 sich der Hulsenrand oberhalb
und die gesamte zu extrahierende Probe unterhaib der
héchsten Stelle des Uberlaufrohres befindet. Danach wird
die 1%fache L&semittelmenge des Extraktorvolumens
(etwa 150 ml) in den vorher bis zur Gewichtskonstanz
getrockneten und auf 0,001 g gewogenen Kolben
(Gewicht m,) gegeben.

Der Kolben wird zum Trocknen mindestens 2 h in einen Wér-
meschrank bei 105°C gestellt; danach wird der Kolben in
einem Exsikkator mit Blaugel-Flllung 2 h abgekiihlt, wobei
der Exsikkator neben der Waage aufgestellt sein soll.

Der Kolben wird dann zur Extraktion auf eine regelbare
Wiérmequelle gestellt. Die Heizung soll so eingestellt wer-
den, daB je Stunde mindestens 5 bis 6 Uberlaufe erfolgen.
Die Extraktionszeit betragt mindestens 4 h. Danach wird
das Losemittel abdestilliert, wobei besonders am Ende
der Destillation ein Uberhitzen zu vermeiden ist (Luftbad).
Falls sich im Kolben Wassertrépfchen bilden, wird er unter
Zugabe von 2 bis 5 ml Aceton nochmals im Wasserbad
erhitzt. Wenn nétig, wird dies wiederholt, bis kein Wasser
mehr sichtbar ist. Vor dem Trocknen und Wégen des Kol-
bens ist darauf zu achten, daB sich auf der AuBenseite
keine Verunreinigungen abgesetzt haben (Kalkstein beim
Arbeiten im Wasserbad). Getrocknet wird bis zur
Gewichtskonstanz, die bei Warmeschranken mit zwang-
laufiger Durchliftung in 4 h erreicht wird. Bei Warme-
schranken ohne zwanglaufige Durchliftung ist tber
Nacht zu trocknen. Im librigen wird wie beim Wéagen des
leeren Kolbens verfahren. Man erhalt das Gewicht des
Kolbens mit Extrakt (Gewicht ).

Es missen mindestens 2 Bestimmungen durchgefiihrt
werden.

7 Auswertung

Aus den Auswaagen werden die extrahierten Substanzen
§ in %, bezogen auf das Probengewicht, nach Gleichung
(1) berechnet:

mg — My

S = x 100 (1)

my

8 Priifbericht

Im Priifbericht sind unter Hinweis auf diese Norm anzuge-
ben:

Art und Bezeichnung der Probe;

Lésemittel;

Geloste Substanzen § in % auf 0,1% gerundet, arithme-
tischer Mittelwert;

Abweichungen von der Norm;

Prifdatum.

) Uber Bezugsquellen gibt Auskunft: DIN-Bezugsquel-
lenverzeichnis fir normgerechte Erzeugnisse im DIN
Deutsches Institut fir Normung e.V.,, Burggrafenstra3e
6, 10 778 Berlin; Postanschrift 10 772 Berlin.

Tabelle 1: Empfohlene Losemittel

Siedebereich | Verdampfungs- _ VbF S
des rickstand des FI?;:E: Gefahr- Exr:::::;?ls
Faserart Ldsemittel Lésemittel Losemittels p klasse 9
o mg/100 ml o o
C hdchstens C % (Vol.)
Wollen und Haare, Aceton 55,8 bis 56,6 1 -19 A1 2,5/13
Seiden und andere
Proteinfasern
Baumwolle
regenerierte Cellulosefasern
Bast- und Hartfasern
Polyesterfasern
Acetatfasern Petrolether 40 bis 60 1 -40 Al 1,3/78
Triacetatfasern
Polyamidfasern
Polyacrylfasern Methanol zur| 64 bis 65 1 1 AL |Doe
Polychloridfasern Analyse Document
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