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Prifung von Zellstoff

Bestimmung der Alkaliloslichkeit
von Zellstoff

DIN
54 356

de sodium

1 Zweck und Anwendungsbereich

Nach dieser Norm wird der Anteil der in kalter Natron-
lauge verschiedener Konzentrationen IGslichen und von
Dichromat in schwefelsaurer Losung oxydierbaren orga-
nischen Bestandteile von Zellstoff bestimmt. Dieser An-
teil wird konventionell als Alkaliloslichkeit S bezeichnet.
Anmerkung: Das Kurzzeichen S leitet sich von den
englischen bzw. franzdsischen Fachausdriicken ,,alcali
solubility” bzw. ,solubilite dans les alcalis” ab und ist
international eingefiihrt. Es soll deshalb auch in dieser
Norm beibehalten werden.

Das Verfahren ist hauptsichlich fiir die Priifung gebleich-
ter Zellstoffe vorgesehen, kann jedoch auch auf unge-
bleichte Zellstoffe, beispielsweise in ihren verschiedenen
Fertigungsstufen zu gebleichten Zellstoffen, angewendet
werden.

Die Konzentration der zu verwendenden Natronlauge ist
zu vereinbaren. Im allgemeinen werden Natronlaugen
mit Gehalten von 18%, 10% oder 5% Natriumhydroxid
verwendet.

Zusammenhang zwischen Alkaliloslichkeit und Alkali-
resistenz nach DIN 54 355 siehe Erlauterungen.

2 Begriff

Als MaR fiir die Alkaliléslichkeit S giltder in Natronlauge
16sliche und mit Kaliumdichromat in schwefelsaurer
Lésung oxydierbare Anteil der Probe, der néherungs-

Cellulose berechnet wird. Die Alkalildslichkeit wird in
%, bezogen auf das Trockengewicht nach DIN 54 352
der Probe, angegeben.

Das Kurzzeichen S ist mit Indizes zu versehen (z. B. Sy,
S10. Sy oder allgemein S.), die die Konzentration ¢ der
bei der Priifung benutzten Natronlauge in % Natrium-
hydroxid kennzeichnen.

Testing of pulp; determination of the alkali solubility of pulp

Essai des pates; détermination de la solubilité des pates dans les solutions d’hydroxyde

Die vorliegende Norm wurde gegeniiber der Ausgabe November 1970 auf die durch das ,,Gesetz iiber Einheiten im
MeBwesen’ vom 2. Juli 1969 festgesetzten Einheiten umgestellt, ohne den sachlichen Inhalt zu dndern.

Uber den Zusammenhang mit der von der International Organization for Standardization (1SO) herausgegebenen
internationalen Norm 1SO 692-1974 und dem Zellcheming-Merkblatt IV /44/67 siehe Erliuterungen.

In dieser Norm bedeuten % bei Angabe von Gehalten und Konzentrationen Masseanteile in Prozent (Gewichtsprozent).

weise unter Verwendung eines empirischen Faktors als -

FachnormenausschuR Materialpriifung (FNM) im DIN Deutsches Institut fiir Normung e.V.
NormenausschuB Papier und Pappe (FNPa) im DIN

3 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die Probe wird unter festgelegten Bedingungen mit
Natronlauge vereinbarter Konzentration 1 Stunde lang
bei (20 £ 0,2) °C aufgeschlossen und die alkalische Sus-
pension anschlieBend filtriert. In einem Teil des Filtrates
werden die oxydierbaren Bestandteile mit Kaliumdi-
chromat im UberschuR in schwefelsaurer L&sungoxydiert.
Der Uberschuf an Kaliumdichromat wird mit Ammo-
niumeisen(Il)-sulfat-Losung riicktitriert.

4 Gerite

Analysenwaage

Rihrer aus nichtrostendem Stahl oder anderem nicht
korrodierendem Material. Die Neigung der Riihrfliigel
ist so einzustellen, daB wahrend des Riihrens keine Luft
in die Fliissigkeit eingesogen wird.

Elektroriihrmotor mit einer Drehzahl von etwa 1450 bis
1700 min-1

Thermostat oder-Wasserbad, regelbar auf (20 £ 0,2) °C
200-ml-Becher, hohe Form, aus alkalibestandigem Werk-
stoff

Filtertiegel oder Filternutschen der Porenweite 15 bis
40 pm aus alkalibestindigem Glas oder sonstigem alkali-
bestandigem Werkstoff

Saugflasche von 0,5 oder 11 Nenninhalt

Vollpipetten, z. B. nach DIN 12690, mit den Nennin-
halten 5 m{, 10 ml, 20 ml und 100 ml
250-m!-Erlenmeyerkolben, z. B. nach DIN 12380
50-mi-Biirette, z. B. nach DIN 12 700 Teil 2

Fortsetzung Seite 2 und 3
Erlduterungen Seite 4
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5 Reagenzien und Losungen

Es sind grundsatzlich Reagenzien des Reinheitsgrades
,zur Analyse” und als Wasser ist destilliertes Wasser
oder durch lonenaustauschverfahren gereinigtes Wasser
(Deionat) zu verwenden. Ldsungen ohne Angabe des
Lésungsmittels sind walrige Losungen.

Natronlauge vereinbarter Konzentration, deren Carbonat-
gehalt unter 1 g/l liegt, zum Beispiel:

18% +0,1% NaOH bzw. 215,59 £ 0,1 g NaOH je Liter
Lésung (Dichte 050 = 1,1972 g/ml)

10% £ 0,1% NaOH bzw. 110,99+ 1,0 g NaOH je Liter
Lésung (Dichte Qg0 = 1,1089 g/ml)

5% *0,06% NaOH bzw. 52,7 g*0,5g NaOH je Liter
Lésung (Dichte 099 = 1,053 g/ml)

Zum Herstellen einer Stammlosung werden 500g
Natriumhydroxid NaOH in 500 ml Wasser geldst.
Natriumcarbonat-Beimischungen werden nach dem Ab-
sitzen durch Filtrieren entfernt. Die so zubereitete
Stammlidsung wird in einer Polyathylenflasche aufbe-
wahrt und daraus durch Verdiinnen mit kohlendioxid-
freiem Wasser die Natronlauge der vereinbarten Konzen-
tration hergestellt, deren Gehalt titrimetrisch ermittelt
und gegebenenfalls in geeigneter Weise korrigiert wird.
Auch die eingesteliten Natronlaugen sind in Polyathylen-
flaschen aufzubewahren.

Schwefelsdure HoSO4, Dichte 059 = 1,84 g/ml

Kaliumdichromat-L6sung, etwa 0,067 molar in 2,7 mola-
rer Schwefelsaure: 20 g Kaliumdichromat KoCr;07 und
160 ml konzentrierte Schwefelsdure werden zu 1 gelst.
Ammoniumeisen(Il)-sulfat-Lésung 0,7 N: Etwa 40g
Ammoniumeisen(II)-sulfat-6Hydrat (NH4)oFe(SO4)5 -
6H,0 und 10 ml konzentrierte Schwefelsaure werden
zu 11 gelost. Der Titerfaktor dieser Lésung wird mit
0,1 N Kaliumdichromatlésung auf 4 Dezimalstellen nach
dem Komma bestimmt. Die Bestimmung ist bei Gebrauch
der Ldsung taglich zu wiederholen, da die Losung nicht
stabil ist.

Anmerkung: Um Anderungen des Titers der
Ammoniumeisen(1l)-sulfat-Lésung  durch  Oxydation
riickgangig zu machen, kann zwischen Vorratsflasche
und Biirette ein Reduktor zwischengeschaltet werden,
der mit vorbehandelten Cadmiumgranalien von etwa 0,5
bis 0,8 mm Korndurchmesser beschickt ist. Zur Vorbe-
handlung werden die Cadmiumgranalien durch Waschen
mit Wasser von Feinanteilen befreit und danach etwa
5 Minuten fang der Einwirkung einer 2%igen Ldsung
von Quecksilber(Il)-nitrat oder Quecksilber(1l)-chlorid,
die 5 ml konzentrierte Salpetersdure pro Liter enthalt,
ausgesetzt und anschlieend griindlich mit Wasser ge-
waschen. Die Ammoniumeisen(Il)-sulfat-Lésung kann
auch durch Zugabe von etwa 5 g Aluminiumdrehspédnen
mit einer Reinheit von 99,99% zu je 10 | der Lésung
stabilisiert werden.

Phosphorsdure H3PO4, 85%ig, Dichte Q99 = 1,70 g/ml
Ferroin-Indikatorlosung: 1,5 g 1.10-Phenanthrolinmono-
hydrat CqoHgNy - H20 oder 1,6 g 1.10-Phenanthroli-
niumchlorid-Monohydrat CypHgN, + HCL - H20 und
0,7 g Eisen(Il)-sulfat FeSO4 - 7H>O werden zu 100 ml
gelost.

1) Das verwendete Filtriergerat ist unmittelbar nach
Beendigung des Filtrierens mit Chromschwefelsaure
griindlich zu waschen.

6 Probenahme und Probenvorbereitung

Lufttrockener Zellstoff in Blattform wird in Stiicke von
etwa 5 mm x 5 mm Kantenlénge zerteilt.

Wenn der Zellstoff als Suspension vorliegt, wird das
Wasser abgesaugt, wobei zu beachten ist, daf8 keine Faser-
anteile verlorengehen. Dann wird der Faserkuchen
zwischen Filtrierpapier abgeprel3t und bei Temperaturen
bis hochstens 60 °C getrocknet. Wenn der Zellstoff in
Form feuchter Blatter oder Rollen vorliegt, wird gleich-
falls bei Temperaturen bis hdchstens 60 °C getrocknet
und danach die Probe in Stiicke von etwa 5 mm x 5 mm
zerteilt.

Bei schwierig zu zerfasernden Proben werden die Zell-
stoff-Blatter mit einer Pinzette in der Blattebene aufge-
teilt. Eine faserschadigende trockene oder nasse Vorzer-
kleinerung darf nicht angewendet werden.

Vor jeder Wagung ist die Probe im Wageraum mindestens
20 Minuten lang zu klimatisieren.

7 Bestimmung des Trockengehaltes

Es sind mindestens zwei voneinander unabhéngige Be-
stimmungen des Trockengehaltes T nach DIN 54 352
durchzufiihren.

8 Durchfiihrung

8.1 Eine etwa 1,5g Trockensubstanz entsprechende
Probenmenge wird auf 0,005 g gewogen (Einwaage mg).

In den 200-ml-Becher werden 100 ml Natronlauge
(Volumen V) der vereinbarten Konzentration pipettiert
und im Thermostaten oder Wasserbad auf (20 + 0,2) °C
temperiert.

Anmerkung: DadieAlkaliloslichkeit in 18%iger
Natronlauge von geringen Temperaturschwankungen nur
wenig beeinflut wird, kann in diesem Falle die Tempe-
ratur auf (20 + 0,2) °C eingestellt werden. Dagegen ist
die Alkalildslichkeit in Natronlaugen mit Konzentra-
tionen unter 18% NaOH sehr viel stirker temperaturab-
héngig, so dal8 beim Verwenden von z.B. 10%iger Na-
tronlauge die Temperatur auf (20 £ 0,2) °C konstant zu
halten ist.

Nun gibt man die gewogene Probe zu der Natronlauge,
laBt die Probe 2 Minuten lang quellen und rihrt an-
schlieBend das Gemisch mit dem Rihrer 3 Minuten lang
oder so lange, bis die Probe vollstandig zerfasert ist. Da-
bei ist sorgfaltig darauf zu achten, da keine Luft einge-
rihrt wird.

Dann wird der Rihrer entfernt, wobei geringe anhaf-
tende Reste des Gemisches vernachlassigt werden kdnnen,
und das Reaktionsgemisch 1 Stunde lang, gerechnet vom
Beginn der Einwirkung der Natronlauge auf die Probe,
bei (20 + 0,2) °C stehen gelassen.

Anmerkung: Dadie Dauer des Rihrens die Alkali-
ldslichkeit kaum beeinflulSt, eine unvollstindige Zerfase-
rung aber zu niedrige Werte ergibt, ist das Rihren bis zur
volistindigen Zerfaserung durchzufiihren.

8.2 Nach dem einstiindigen Stehen wird die schleimige
Suspension miteinem Glasstab durchgefiihrt und bei leich-
tem Unterdruck durch den Filtertiegel ') oder die Filter-
nutsche 1) gesaugt, wobei ein Durchsaugen von Luft zu
verhiiten ist. Die ersten 10 bis 20 ml des Filtrates sind
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