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Priifung von Zellstoff

Bestimmung der Kappa-Zahl

54 357

Testing of pulp; determination of the Kappa number
Essai des pates; détermination de I'indice Kappa

Uber den Zusammenhang dieser Norm mit der Empfehlung ISO/R 302-1963 der International Organization for Standard-
ization (ISO) und dem Zellcheming-Merkblatt 1V/37/63, siehe Erlduterungen.

1 Zweck und Anwendungsbereich

Diese Norm dient zur Bestimmung der Kappa-Zahl (K-Zahl)
als MaB fiir die relative Harte, die Bleichbarkeit oder den
AufschluBgrad von Zellstoffen. Das Verfahren ist auf alle
chemischen, halbchemischen, ungebleichten und halb-
gebleichten Zellstoffe anwendbar, deren Ausbeute bis zu
60 Gew.-%, bei gut sortierten Zellstoffen bis zu 70 Gew.-%
betragt. Fiir Halbzellstoffe mit Ausbeuten von 60 bis
95 Gew.-%, entsprechend einem Ligningehalt > 15 Gew.-%
und einer K-Zahl > 100, liefert das Verfahren keine zu-
verlassigen Werte.

2 Mitgeltende Normen

DiIN 84 352 Priifung von Zellstoff; Bestimmung des Trok-
kengehaltes von Zellstoffproben

3 Begriff

Die Kappa-Zahl K ist die auf 50 %igen Verbrauch der
zugegebenen Kaliumpermanganatiosung (KMnO,4-LOsung)
korrigierte Anzahl von Millilitern an 0,1 N KMnO,4-L6sung,
die unter den Bedingungen dieser Norm von einer Probe-
menge Zellstoff verbraucht wird, die 1g des nach
DIN 54 352 getrockneten Zellstoffes entspricht.

4 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die einem Verbrauch von 30 bis 70 ml 0,1 N KMnO,-L6-
sung entsprechende Menge Zellstoff wird in Wasser auf-
geschlagen und mit schwefelsaurer 0,1 N KMnQ4-L6sung
im UberschuB bei (25 + 0,2) °C zur Reaktion gebracht. Die
Reaktion wird nach 10 Minuten durch Zugabe von Kalium-
jodidlosung unterbrochen und das von der Uiberschiissigen
KMnO4-Losung freigesetzte Jod mit 0,2 N Natriumthio-
sulfat-Losung gegen Starke als Indikator zuriicktitriert.

5 Gerate
Ubliches Laborgerat und zusiatzlich:

Riubrwerk mit Rihrer aus Glas oder anderem korrosions-
bestandigem Material oder ein glas- oder kunststoffiiber-
zogener Magnetriihrer.

Aufschlaggerat mit hoher Drehzahl, z. B. Kiichenmixer,
Blitzmischer oder @hnliches Gerat, das den Zellstoff bei
moglichster Faserschonung weitgehend zerfasert. Auf-
schlaggerate, die eine erhebliche Faserverkiirzung be-
wirken, diirfen nicht benutzt werden.

Thermostat, auf (25 £ 0,2) °C regelbar
Analysenwaage
2-i-ReaktionsgefaB, z. B. 2000-mlt-Becher nach DIN 12 331

Filtriergerat mit Buchner-Trichter und konischem Filter-
tiegel aus nichtrostendem Stahl mit Lochsiebboden
(Gooch-Tiegel), Fassungsvermogen 80 bis 100 ml, Hohe
etwa 66 mm, Innendurchmesser oben 50 mm, unten 30 mm

Stoppuhr

6 Reagenzien

Es sind Reagenzien des Reinheitsgrades ,zur Analyse“
und als Wasser ist destilliertes Wasser oder durch lonen-
austauschverfahren vollentsalztes Wasser (Deionat) zu
verwenden. Losungen ohne Angabe des Ldsungsmittels
sind wéaBrige Losungen.

0,1 N Kaliumpermanganatlosung auf £ 0,0005N einge-
stellt: 3,1608 g KMnO,4 werden zu 1 | Lésung geldst

etwa 0,2 N Natriumthiosulfatlosung auf & 0,0005 N einge-
stellt: 49,64 g Na,S,03 - 5 H,O werden zu 1 L Losung gelost

Kaliumjodidiosung, etwa 1 molar: 166 g KJ werden zu 1L
Losung gelost

4 N Schwefelsdure: 112ml H,SO4, Dichte ¢ bei 20°C
1,84 g/ml, werden zu 1| LOsung gelost

Starkeldsung, 0,2 gew.-%ig, frisch hergestellt.

7 Probenahme und Probenvorbereitung

Die anzuwendende Probemenge hangt von der K-Zahl
der Probe ab. Deshalb muf3 bei vollig unbekannten Zell-
stoffen zuerst durch einen orientierenden Versuch der
ungefahre Bereich der K-Zahl ermittelt und danach die
Menge der zu entnehmenden Probe festgelegt werden.

Vor dem Einwagen zur Durchfihrung der Bestimmung
sind die Proben mindestens 20 Minuten lang an der Luft
in der Ndhe der Waage zu lagern, um den Feuchtigkeits-
ausgleich einzustellen. Von der gleichen so klimatisierten
Probe ist nach DIN 54 352 der Trockengehalt zu bestimmen.

7.1 Lufttrockene Zellstoffbehalter

Es wird eine ausreichende Menge einer Durchschnitts-
probe entnommen. Davon werden etwa 3 bis 10 g in kleine
Sticke zerrissen.

Anmerkung: Die Proben diirfen keinesfalls in einer

.Wiley-Mill oder einem &hnlichen Geréat zerkleinert werden.
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7.2 Sortierte Zellstoffe in Suspension

Es wird eine Durchschnittsprobe enthommen und davon
eine zur Herstellung von 3 bis 10 g lufttrockener Substanz
ausreichende Menge ohne Anwendung organischer
Losungsmittel {iber einen Buchner-Trichter filtriert. Der
erhaltene Filterkuchen wird in kleine Stiicke zerrissen und
an der Luft getrocknet.

7.3 Unsortierte Zellstoffe

Wird eine Durchschnittsprobe von nicht sortierten Zell-
stoffen genommen, die im allgemeinen vor dem Bieichen
oder einer anderen Weiterverarbeitung sortiert werden,
so mussen Knoten und Splitter aus der Probe entfernt
werden. Die Art dieses Sortierens ist im Prifbericht anzu-
geben und so zu wahien, daB die betriebliche Sortierung
moglichst weitgehend simuliert wird. Die Probe ist dann
nach Abschnitt 7.2 zu behandeln.

8 Durchfithrung
8.1 Bestimmung des Trockengehaltes

Die Bestimmung des Trockengehaites st
DIN 54 352 durchzufiihren.

geman

8.2 Bestimmung der Kappa-Zahl

Es sind jeweils mindestens zwei Bestimmungen durchzu-
flhren.

Die Probe wird auf 0,001 g gewogen (Einwaage mg); die
Einwaage ist so zu wahlen, daB etwa 50 %, d. h. etwa 50 ml
der weiter unten genannten 100 ml Kaliumpermanganat-
16sung verbraucht werden. Als Grenzen des Permanganat-
verbrauchs sind 30 % und 70 % zulassig.

Die Probe wird in 500 ml Wasser aufgeschlagen, bis sie
frei von Faserbiindeln und Knoten ist. Die aufgeschlagene
Probe wird in das 2-l-ReaktionsgefaB ubergefithrt, das
Aufschlaggerat mit 295 ml Wasser ausgewaschen und
das Waschwasser der Probensuspension zugegeben.
Leicht zerfaserbarer Zellstoff kann direkt im Reaktions-
gefaB aufgeschlagen werden.

Die Temperatur der Reaktionsmischung ist wahrend der
gesamten nun folgenden Reaktionsdauer im Thermosta-
ten auf (25 0,2) °C zu halten. Der Rihrer ist so einzu-
stellen, daB sich ein etwa 25 mm tiefer Wirbel in der L6-
sung ausbildet.

100 ml £ 0,1 mi der 0,1 N Permanganatliosung und 100 ml
+ 0,1 ml der 4 N Schwefelsiure werden in einen 250-ml-
Becher pipettiert. Diese Mischung wird auf 25 °C erwarmt
und schnell zu der aufgeschlagenen Probe gegeben.
Gleichzeitig wird eine Stoppuhr auf 10 min eingestellt,
der Becher mit hochstens 5 ml Wasser gespiilt und das
Waschwasser zu der Reaktionsmischung gegeben. Das
gesamte Volumen soll 1000 mit betragen.

Nach 10 Minuten £ 2 Sekunden werden unter lebhaftem
Rihren 20 mlt Kaliumjodidlésung zugefiigt. Ohne die
Fasern abzufiltrieren wird das freigesetzte Jod sofort mit
der Natriumthiosulfatlosung titriert. Um den. Endpunkt
sicher zu erkennen, werden gegen Ende der Titration
einige Tropfen Starkeldsung zugegeben.

8.3 Bestimmen des Blindwertes

Zum Bestimmen des Blindwertes werden alle Operationen
des Verfahrens sinngemaB unter gleichen Bedingungen
wie im Abschnitt 8.2, aber ohne Zelistoffzusatz, durchge-
fulhrt, so daB die Reaktionsdauer von 10 Minuten entfallen
und sofort titriert werden kann.

Anmerkung: BeiderUntersuchung ungebleichter voll-
chemischer Zellstoffe kénnen die halben Mengen an Per-
manganatlésung (50 ml) und Schwefelsaure (50 ml) sowie
400 mt Wasser mit einer entsprechend geringeren Proben-
einwaage verwendet werden. In diesem Falle muB3 der Per-
manganatverbrauch a in der Tabelle 1 auf 2a abgeéndert
und der Korrekturfaktor d fir diesen verdoppelten Wert
abgelesen werden.

Wenn z. B. a = 25 ml, mithin 2 a = 50 ml, so wird fiir 50 ml

nach der Tabelle 1 d =1,000. Im (ibrigen ist, wie im Ab-
schnitt 8 beschrieben, zu verfahren. Dieses Verfahren ist
zwar dem Normverfahren dhnlich, fiihrt aber nur zu anna-
hernd gleichen Ergebnissen. Seine Anwendung ist im Priif-
bericht anzugeben.

9 Auswertung

Die Kappa-Zahl K wird nach folgenden Zahlenwertglei-
chungen errechnet:

a= —— 21— (2)

Hierin bedeuten:

a nach Gleichung (2) korrigiertes Volumen des Ver-
brauches an 0,1 N KMnO,4-Lésung in mli

b verbrauchtes Volumen an Na,S,03-Losung in ml
beim Blindversuch

c verbrauchtes Volumen an Na,;S,03-Lésung in ml
bei der Bestimmung

N Normalitat der Na,S,05-Ldsung auf 0,0005 N
d

Korrekturfaktor fir 50 % KMnO,-Verbrauch, in Ab-
hangigkeit vom Wert a

myg Einwaage der Probe in g, bezogen auf den nach
DIN 54 352 ofentrockenen Zustand

Die in der Tabelle 1 aufgefiihrten Korrekturfaktoren beru-
hen auf folgender Gleichung:

Ig K = Ig miE + 0,00093 (a — 50) 3)

Anmerkung: MuB bei einer von 25°C abweichenden
Temperatur gearbeitet werden, so wird die Temperatur t
des Reaktionsgemisches nach einer Reaktionszeit von
5 Minuten gemessen und als Durchschnittsreaktions-
temperatur zugrunde gelegt. Liegt t zwischen 20°C und
30 °C, so wird die K-Zahl nach folgender Gleichung korri-
giert.

K=24 d

mg

Obwohl! diese Abwandlung meist dhnliche Ergebnisse wie

das genormte Verfahren ergibt, kann sie diesem nicht
gleichgesetzt werden. Die Anwendung ist deshalb im Priif-
bericht besonders anzufiihren.

- {1 +0,013 (25 — 1] (4)

Tabelle 1. Korrekturfaktor d in Abhangigkeit von g fiir Gleichung (1)
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a 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9
30 0,958 0,960 0,962 0,964 0,966 0,968 0,970 0,973 0,975 0,977
40 0,979 0,981 0,983 0,985 0,987 0,989 0,991 0,994 0,996 0,998
50 1,000 1,002 1,004 1,006 1,009 1,011 1,013 1,015 1,017 1,019
60 1,022 1,024 1,026 1,028 1,030 1,033 1,035 1,037 1,039 1,042
70 1,044
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