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Testing of textiles; determination of the solubility of wool in urea/bisulphite solution

Essai des textiles; détermination de la solubilité de la laine dans une solution d‘urée/bisulfite

Die Angabe % bedeutet in dieser Norm Gewichts-Prozent (Massengehalt in %).

1 Zweck und Anwendungsbereich Soxhlet-Gerat
Das Priifverfahren nach dieser Norm dient zur Bestim-  Umlaufthermostat (Temperaturkonstanz des Wasser-
mung der Laslichkeit von Wolle in einer Harnstoff/Bi-  bades* 0,5K)

sulfit-Lésung, die einen Hinweis fir das Ausmal von Warmeschrank nach DIN 50 011

Veranderungen ihrer chemischen Eigenschaften gibt.  pH-.Mefgerat mit Glaselektrode (siehe auch DIN 19 261
Die Behandlung der Wolle in neutraler oder alkalischer ~ und DIN 19 263)

Lésung sowie das Dampfen unter neutralen oder alka-  Apalysenwaage

lischen Bedingungen (Fixierprozesse} und trockenes

Erhitzen sowie das Einwirken von vernetzend wirken- 32 Reagenzien

den Reagenzien verursachen eine Abnahme der Harn-
stoff/Bisulfit-Loslichkeit (HBL) der Wolle, wahrend sie
durch oxidative Behandlung oder saures Farben der
Wolle ansteigt. Die Anderung der Ldslichkeit ist deshalb
ein MaB fiir die Intensitat dieser Behandlung. Natronlauge, etwa 2N zur Analyse

Dieses Priifverfahren ist fiir Wolle in jedem Verarbeitungs- ~ Dichlormethan (Methylenchlorid) 1)

zustand anwendbar. Es eignet sich besonders gut dann, Die Harnstoff/Bisulfit-LOosung mull am
wenn eine unbehandelte Vergleichsprobe zur Verfigung ~ Tage des Gebrauchs frisch bereitet werden und auf
steht oder wenn die Art der Vorbehandlung der zuunter- 100 mlL 50 g Harnstoff und 3 g Natriumpyrosulfit ent-
suchenden Wollprobe bekannt ist. Falls die Probe mit halten. Der Harnstoff wird zusammen mit dem Natrium-
Reagenzien, die sich verschieden auf die Loslichkeit pyrosulfit bei moglichst geringer Erwdrmung in destil-
auswirken, vorbehandelt war, ist die Auswertung der liertem Wasser gelést. Unter Verwendung eines pH-MeR-
Versuchsergebnisse schwierig und kann irrefiihrend sein, ~ gerdtes mit Glaselektrode muB der pH-Wert der abge-
selbst wenn eine unbehandelte Vergleichsprobe zur Ver-  kiihiten Lésung durch Zugabe von etwa 2N Natron-
fiigung steht. Jauge auf den pH-Wert 7,0+ 0,1 eingestellt werden.
Durch nicht entfernbare Spezialausriistungen, z. B. mit ~ Die Spall 6 sung wird mit 25 g Harnstoff in 100 ml
Siliconen oder Fluorverbindungen, kann die Harnstoff/  destilliertem Wasser hergestellt.

Bisulfit-Ldslichkeit stark beeinfluBt und die Bewertung

Friihere Ausgaben: 11.67

Harnstoff, zur Analyse
Natriumdisulfit (Na,S,05), reinst (fruher als Natrium-
pyrosulfit oder Natriummetabisulfit bezeichnet)

der Ergebnisse unsicher werden. 4 Probenahme und Probenvorbereitung
Bei der Probenahme ist DIN 53 803 ,,Priifung von Tex-
2 Grundlage des Verfahrens tilien; Probenahme, allgemeine Richtlinien’’ zu beachten.

Aus der zu untersuchenden Menge ist eine fiir die Ge-

Eine Probe wird mit einer Harnstoff/Bisulfit-Lésung be- ! " ! 4
samtheit reprasentative Probe von mindestens 10g zu

handelt und der durch die Behandlung entstehende Ge- !
wichtsverlust, bezogen auf das Trockengewicht, be- entnehmen fiir

stimmt. . 2 Proben von etwa je 1 g zur Bestimmung des Trocken-
gewichtes,
3 Gerate und Reagenzien 2 Proben von etwa je 1 g zur Bestimmung der Harnstoff/

Bisulfit-Loslichkeit,
2 Proben von etwa je 2@ zur Bestimmung des Saure-
gehaltes nach DIN 54 280.

3.1 Gerite
Allgemeine Laboratoriumsgerate, ferner
Wigeglaser mit VerschluBstopfen, z. B. nach DIN 12 605 . . ] -

ged P Zum Entfernen der in organischen Losemitteln 10slichen

Wageglaser von etwa 70 mm Hohe und 45 mm Durch  Anteile wird die Probe in einem SoxhletGerdt mit Di-
messer zum Wagen der Glasfiltertiegel mit behandelter chlormethan 1 Stunde lang mit mindestens 6 Umlaufen

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

Probej . je Stunde extrahiert. Man 1aBt das Dichlormethan aus
Glasfiltertiegel 1D1 der Probe verdunsten und entfernt etwa vorkommende
Exsikkator mit Blaugelfiillung Fremdstoffe, wie Kletten, durch mechanisches Auslesen.

1) Reinheit des Losemittels: Verdampfungsriickstand je

100 ml gleich oder weniger als 0,005 g Fortsetzung Seite 2

Erlauterungen Seite 2
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Besteht die Probe aus Garn, Gewebe, Gewirk oder Ge-
strick, so ist sie in kurze Garnstlicke von etwa 1 cm Lan-
ge zu zerlegen; Filze und gefilzte Proben sind weitgehend
zu zerkleinern und zu zerfasern.

5 Durchfiihrung

Es sind jeweils 2 Bestimmungen durchzufiihren.

5.1 Bestimmung des Trockengewichtes

Zwei Proben von je etwa 1 gwerden in je einem Wageglas
mit VerschluBstopfen auf 0,001 g eingewogen und im War-
meschrank bei (105 % 2) OC bis zur Gewichtskonstanz
getrocknet. Gewichtskonstanz gilt als erreicht, wenn
2 Wagungen im Abstand von 30 Minuten Trocknungs-
dauer um nicht mehr als 0,0005 g voneinander abwei-
chen.

Bei Warmeschrinken mit zwangslaufiger Durchliftung
wird Gewichtskonstanz in 4 Stunden erreicht. Bei War-
meschranken ohne zwangsiaufige Durchliiftung ist Gber
Nacht zu trocknen. Nach jeder Trocknungsperiode mul
das Wageglas sofort nach Offnen des Warmeschrankes
mit seinem VerschluBstopfen verschlossen und in den
Exsikkator eingesetzt werden. Die Abkiihlzeit im Exsik-
kator betragt 2 Stunden, wobei der Exsikkator neben
der Waage aufzustellen ist. 2 Minuten nach der Ent-
nahme des Wigeglases aus dem Exsikkator muR die
Wigung beendet sein.

Nach Entfernen der Proben werden die Wageglaser ge-
wogen und der jeweilige Trocknungsverlust der Proben
errechnet.

Mit diesem Trocknungsveriust (Mitteiwert aus beiden
Bestimmungen) werden die Trockengewichte der Ein-
waagen fir die Bestimmung nach Abschnitt 5.2 berech-
net {Gewichtm,). Bei den Einwaagen muf} darauf ge-
achtet werden, daR alle Proben den gleichen Feuchtig-
keitsgehalt aufweisen, am besten, indem die Proben fur
die Bestimmungen nach den Abschnitten 5.1 und 5.2
gleichzeitig entnommen und gewogen werden.

5.2 Bestimmung der Harnstoff/Bisulfit-L dslichkeit

100 ml der Harnstoff/Bisulfit-Lésung werden in ein ent-
sprechend groRes Glasgefal gefiillt, dieses lose ver-
stopselt und im Wasserbad des Thermostaten derart
eingesetzt oder befestigt, dafl das Niveau des Wassers
auRerhalb des GlasgefaRes mindestens 50 mm hoher
als das Niveau der Losung im Innern des GlasgefaRes
ist. Die Temperatur des Wasserbades muf3 durch den
Thermostaten auf (65 * 0,5) OC einreguliert sein.

Wenn die Temperatur der Harnstoff/Bisulfit-Losung
(65 + 0,5) OC erreicht hat, fiihrt man vorsichtig eine auf
0,001 g gewogene, extrahierte Probe von etwa 1 g in das
Glasgefal ein, verschlieBt es wieder mit dem Stopfen
und schiittelt leicht bis zur vollstandigen Benetzung der
Probe. Das leichte Schiitteln wird nach 15, 30 und 45
Minuten wiederholt, wobei die Schitteldauer 5 Sekun-
den nicht tberschreiten soll. Nach 60 Minuten * 30 Se-
kunden ist der Inhalt des GlasgefaRes sorgfaltig in den

vorher bis zur Gewichtskonstanz getrockneten und auf
0,001 g gewogenen Glasfiltertiegel zu iberfihren. Die
Flissigkeit ist sofort abzusaugen und gegebenenfalls in
dem Reagenzglas verbliebenes Fasermaterial mit Harn-
stofflésung in den Glasfiltertiegel zu spiilen. Der Riick-
stand in dem Glasfiltertiegel wird dreimal mit Harn-
stofflosung (jeweils 10 ml} und anschlieRend sechsmal
mit destilliertem Wasser ausgewaschen, wobei zwischen
jeder Zugabe leergesaugt wird. Nach jeweils 15 Sekun-
den Einwirkungsdauer wird abgesaugt. Glasfiltertiegel
mit Inhalt werden in Wageglasern entsprechender GroRe
im Warmeschrank bei (105 * 2) OC, wie in Abschnitt
5.1 beschrieben, getrocknet, im Exsikkator abgekiihlt,
gewogen und das Trockengewicht des Riickstandes
berechnet (Gewicht m,).

5.3 Bestimmung des Sduregehaltes

Wenn der waRrige Extrakt einer Probe nach DIN 54 276
einen pH-Wert unter 4,0 hat, ist der Sduregehalt nach
DIN 54 280 zu bestimmen und bei der Auswertung zu
beriicksichtigen.

6 Auswertung

Die Harnstoff/Bisulfit-Loslichkeit HBL wird in % ange-
geben und aus dem Gewichtsverlust der Probe, bezogen
auf das Trockengewicht der sdurefreien Probe, nach fol-
genden Zahlenwertgleichungen errechnet:

6.1 Saurefreie Probe
my —Mmy
HBL = ——— - 100
my
Hierin bedeuten:
m,;  Trockengewicht der Einwaage fir die Bestimmung
nach Abschnitt 5.2

my Trockengewicht des Rickstandes, nach Abschnitt

5.2 bestimmt
6.2 Siurehaltige Probe
100
HBL,,, = (HBL -S) - 700 =5

Hierin bedeuten:

HBL,,,, Korrigierte Harnstoffe/Bisulfit-Loslichkeit in %
HBL Nicht korrigierte Harnstoff/Bisulfit-Loslichkeit
in % {Berechnung siehe Abschnitt 6.1)

S Siuregehalt in % des Trockengewichtes der

Probe
Bei dieser Berechnung wird davon ausgegangen, daf} auch
die an den unidslichen Wollanteil gebundene Saure ent-
fernt wird.

7 Priifbericht

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

Bezeichnung der Probe

Einzelwerte und Mittelwert der Harnstoff/Bisulfit-Los-
lichkeit in % auf 3 benannte Ziffern gerundet

Gegebenenfalls Abweichungen von dieser Norm
Priifdatum.

Erlduterungen
Der ArbeitsausschuR C 9f , Textilchemische Priifverfahren und Fasertrennung” hat die vorliegende Norm erstellt.
Das Priifverfahren nach dieser Norm beruht auf dem Verfahren von Lees und Elsworth (Proc. internat. Wool Textile Res.
Conf., Australia, 1955, C-363) und entspricht dem unter dem Titel ,,Prifvorschrift fiir die Bestimmung der Harnstoff/
Bisulfit-Loslichkeit der Wolle” vom Technischen AusschuB der Internationalen Wollvereinigung genehmig@olgaments

IWTO-11-66.
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