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Priifung von Textilien D I N
Bestimmung der Alkaliléslichkeit von Wolle
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Testing of textiles; determination of alkali solubility of wool

Essai des textiles; détermination de la solubilité d’alcali de la laine

In dieser Norm bedeutet %, Masseanteile in Prozent (Gewichis-%)

1. Zweck und Anwendung

Das Priifverfahren dient zur Bestimmung der Loslichkeit der
Wolle in Alkali.

Die Alkalilgslichkeit gibt einen Hinweis iiber das Ausmaf}
von Verdnderungen der chemischen Eigenschaften. Be-
handlungen von Wolle mit Séuren, Oxydations- und
Reduktionsmitteln, Erhitzen oder Belichten verursachen eine
Zunahme der Alkaliléslichkeit, wéhrend diese nach Behan-
deln der Wolle mit Alkalien oder Quervernetzungsmitteln
abnimmt. Die Anderung der L3slichkeit ist deshalb ein Maf3
fir die Intensitdt der Behandlung. Die Bestimmung der
Alkalildslichkeit ist besonders dann zu empfehlen, wenn
eine unbehandelte Vergleichsprobe zur Verfigung steht
oder wenn die Art der Vorbehandlung der zu unter-
suchenden Probe bekannt ist. Falls die Probe mit Reagen-
zien, die sich in verschiedener Richtung auf die L&slichkeit
auswirken, vorbehandelt war, ist die Deutung der Versuchs-
ergebnisse schwierig und kann irrefihrend sein, selbst
wenn eine unbehandelte Vergleichsprobe zur Verfiigung
steht.

Dieses Verfahren ist fir Wolltextilien in jeder Form und in
jedem Verarbeitungszustand anwendbar.

2. Grundlage des Verfahrens

Die Wolle wird in einer Natriumhydroxidlésung behan-
delt. Der Gewichisverlust der Wolle wird als Differenz
zwischen den Trockengewichten der Probe vor und nach
der Behandlung bestimmt.

3. Probenahme und Probenvorbereitung

Bei der Probenahme ist DIN 53803 ,Probenahme, All-
gemeine Richtlinien” zu beachten.

Aus der zu untersuchenden Menge ist eine fiir die Gesamt-
heit représentative Probe von mindestens 10 g zu entneh-
men, und zwar

2 Proben von je etwa 1g zur Bestimmung des Trocken-
gewichtes,

2 Proben von je etwa 1 g zur Bestimmung der Alkalildslich-
keit und

2 Proben von je etwa 2 g zur Bestimmung des S&uregehal-
tes nach DIN 54 280.

Zum Entfernen der in organischen Lésungsmitteln 18slichen
Anteile von Fremdstoffen wird die Probe in einem Soxhlet-
Gerat mit Dichlormethan (Verdampfungsriickstand  bis
5mg je 100 ml) 1 Stunde lang mit mindestens 6 Uberléufen
je Stunde extrahiert. Man &8t das Dichlormethan aus der
Probe verdunsten und entfernt gegebenenfalls vorhandene
Fremdstoffe (z. B. Kletten) durch mechanisches Auslesen.
Besteht die Probe aus Garn, Gewebe, Gewirk oder Ge-
strick, so ist sie in kurze Garnsticke von etwa 1cm Lénge
zu zerlegen; Filze und gefilzte Proben sind weitgehend zu
zerkleinern und zu zerfasern.

4. Gerdte und Reagenzien

4.1. Gerdte

Umlaufthermostat (Temperaturkonstanz des Wasserbades
+0,5°C)

Glasfiltertiegel 1G 1

50-ml-Wageglaser mit Schliffdeckel

Waégeglaser von etwa 70 mm Hohe und etwa 45 mm Durch-

messer zum Wiégen der Glasfiltertiegel mit behandelter
Probe

Analysenwaage
Exsikkator mit Blaugelfiilllung
Waérmeschrank, z. B. nach DIN 50 01]

4.2. Reagenzien

0,1 n Natriumhydroxidlsung
Essigsciureldsung: 10 ml Eisessig auf 1 Liter aufgefillt

5. Durchfihrung

Es sind jeweils 2 Bestimmungen durchzufiihren.

5.1. Bestimmung des Trockengewichtes

Zwei auf 0,001 g gewogene Proben von je etwa 1g wer-
den in je einem Wdégeglas mit eingeschliffenem Deckel ein-
gewogen und im Warmeschrank bei (105%2) °C bis zur
Gewichtskonstanz getrocknet. Gewichtskonstanz gilt als
erreicht, wenn 2 Wégungen im Abstand von 30 Minuten
Trocknungsdaver um nicht mehr als 0,0005 g voneinander
abweichen.

Anmerkung: Bei Wirmeschrinken mit zwangliufiger
Durchliiftung (nach DIN 50 011 Blatt 1, Ausgabe Mai 1960,
Abschnitt 2.4) wird im allgemeinen Gewichtskonstanz in
4 Stunden erreicht. Bei Wirmeschrinken ohne zwangliufige
Durchliiftung ist iiber Nacht zu trocknen.

Nach jeder Trocknungsperiode muf3 das Wageglas sofort
nach Offnen des Warmeschrankes mit seinem Deckel ver-
schlossen und in den Exsikkator eingesetzt werden. Die
Abkihlungsdaver im Exsikkator betrégt 2 Stunden, wobei
der Exsikkator neben der Waage aufzustellen ist. 2 Minu-
ten nach der Entnahme des Wageglases aus dem Exsikka-
tor muf3 die Wégung beendet sein.

Nach der Entnahme der Proben werden die Wageglaser
gewogen und der Trocknungsverlust der Proben errechnet.
Mit diesem Trocknungsverlust (Mittelwert aus beiden Be-
stimmungen) werden die Trockengewichte der Ein-
waagen fiir die Bestimmung nach Abschnitt 5.2 errechnet
(Gewicht m;). Bei den Einwaagen muf3 darauf geachtet
werden, daf alle Proben den gleichen Feuchtigkeitsgehalt
haben; dies ist dann der Fall, wenn die Proben fir die
Bestimmung nach den Abschnitten 5.1 und 5.2 gleichzeitig
entnommen und gewogen werden.
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5.2. Bestimmung der Alkaliléslichkeit

100 ml der 0,1 n Natriumhydroxidldsung werden in eine
Flasche mit Normschliff und Stopfen gefillt, diese lose ver-
stépselt und im Wasserbad des Thermostaten derart einge-
setzt oder befestigt, daB das Niveau des Wassers auBerhalb
der Flasche mindestens 50 mm héher als das Niveau der
Lésung im Innern der Flasche ist. Die Temperatur des Was-
serbades muf3 durch den Thermostaten auf (65+0,5) °C ein-
gestellt sein.

Wenn die Temperaturder Natriumhydroxidldsung (65 +0,5) °C
erreicht hat, fihrt man vorsichtig eine auf 0,001 g gewogene
Probe von etwa 1 g in die Flasche mit Normschliff und Stop-
fen ein, verschliefit sie wieder mit dem Stopfen und schiittelt
die Probe leicht bis zur vollsténdigen Benetzung. Das leichte
Schiitteln wird nach 15, 30 und 45 Minuten wiederholt, wobei
die Schitteldaver 5 Sekunden nicht Gberschreiten soll. Nach
60 Minuten %30 Sekunden ist der Inhalt der Flasche sorgfdl-
tig in den vorher bis zur Gewichtskonstanz getrockneten und
auf 0,001 g gewogenen Glasfiltertiegel zu Gberfihren. Die
Flissigkeit ist sofort abzusaugen und gegebenenfalls in der
Flasche verbliebenes Fasermaterial mit destilliertem Wasser
in den Filtertiegel zu spilen. Der Riickstand in dem Filter-
tiegel wird émal mit destillietem Wasser ausgewaschen,
wobei zwischen jeder Zugabe leergesaugt wird. Hierauf ist
der Filtertiegel zweimal hintereinander mit der EssigsGure-
18sung aufzufillen. Nach jeweils 2 Minuten Einwirkungsdauer
wird abgesaugt. Schliefilich wird der Rickstand émal mit
Woasser ausgewaschen, wobei man in diesem Falle nach
jeder Zugabe ohne zu saugen ablaufen lafit. Filtertiegel
und Inhalt werden in Wéageglasern entsprechender Grofle
im Warmeschrank bei (10512) °C wie in Abschnitt 5.1 be-
schrieben, getrocknet, im Exsikkator abgekihlt, gewogen
und das Trockengewicht des Rickstandes berechnet (Ge-

wicht mo ).

5.3. Bestimmung des Séuregehaltes

Wenn der widfirige Exirakt einer Probe nach DIN 54276
einen pH-Wert unter 40 hat, ist der S&uregehalt nach
DIN 54 280 zu bestimmen.

6. Auswertung

Die Alkaliléslichkeit A in % bzw. Ag in % wird aus dem
Gewichtsverlust der Probe, bezogen auf das Trockengewicht
m, der nach Abschnitt 5.2 behandelten Probe nach folgen-
den Zahlenwertgleichungen errechnet:

6.1. Séurefreie Probe

ml—m2

A= 100

my
Hierin bedeuten:
my nach Abschnitt 5.1 errechnetes Trockengewicht in g der
nach Abschnitt 5.2 behandelten Proben
m, Trockengewicht in g des Rickstandes
6.2. Séurehaltige Probe
100
Ay ={4 - §). ————
k=(4-5) 953
Hierin bedeuten:
Ag Korrigierte Alkalildslichkeit in % bezogen auf das Trok-
kengewicht der séurefreien Probe

A nicht korrigierte Alkalildslichkeit in % (Errechnung siehe
Abschnitt 6.1)

S  Séauregehalt in % (bestimmt nach DIN 54 280, siche Ab-
schnitt 5.3)

7. Prifbericht

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

Bezeichnung der Probe

Art der Probenvorbehandlung

Bei sdurefreier Probe: Alkalildslichkeit 4 in % auf 3 be-
nannte Ziffern gerundet, Einzelwerte und Mittelwert

Bei sdurehaltiger Probe: korrigierte Alkaliloslichkeit Ay in

% auf 3 benannte Ziffern gerundet, Einzelwerte und Mittel-
wert

Gegebenenfalls Abweichungen von dieser Norm
Prifdatum

Erléuterungen

Das Prifverfahren bervht auf dem Verfahren von Smith und Harris [J. Res. nat. Bur. Stan-
dards, 17 (1936) S. 577]. Die Brauchbarkeit des Verfahrens ist durch die weitere Arbeit von
Lees und Elsworth [J. Soc. Dyers, Colourists, 68 (1952} S. 207] sowie die Ergebnisse von
interlaboratoriellen Versuchen, welche von der Internationalen Wollvereinigung*) organi-
siert wurden (Barritt-Bericht Nr. 9, LW.V. Paris, Juni 1959), bestétigt worden. Die bei diesen
Versuchen erhaltenen Werte ergaben, daff das Verfahren in verschiedenen Laboratorien

reproduzierbare Ergebnisse gibt.

*) Geschaftsstelle fiir Devtschland: 4 Disseldorf, Hohenzollernstrafle 11-13.
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