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Ersatz fiir Ausgabe 11.77

Priifung von Zellstoff, Papier und Pappe
Bestimmung des saureunldslichen Anteils
im Gluhrickstand

Testing of pulp, paper and board; determination of acid insoluble proportion of ignition residue

Uber den Zusammenhang mit der von der International Organization for Standardization (ISO) herausgegebenen Internationa-
len Norm ISO 776 : 1982 und dem Zellcheming-Merkblatt 1V/49/69 siehe Erlauterungen.

In dieser Norm bedeutet % bei Angabe von Gehalten Massenanteile in Prozent.

1 Anwendungsbereich

Das Verfahren nach dieser Norm dient zur Bestimmung der in
Salzsdure unloslichen Anteile im Gliihrickstand von alien
Arten von Zellstoff, fullstofffreien Papieren und Pappen.

2 Begriff

Als sé@ureldslicher Anteil im Gluhriickstand wird derjenige
Anteil des nach DIN 54 370 erhaltenen Glihrickstandes ver-
standen, der unter den Bedingungen dieser Norm in Salz-
saure, =~ 6 mol/l, unldslich ist.

Die sdureunloslichen Anteile von Zellstoff und fiillstofffreien
Papieren und Pappe bestehen im wesentlichen aus Silicium-
(IV)-oxid, sdureunldslichen Silicaten, Phosphaten und Erdal-
kalisulfaten sowie Spuren von Schwermetalloxiden, die
jedoch unter den Bedingungen dieser Norm nicht ausnahms-
los guantitativ erfaBt werden k3nnen, da sie zum Teil eine
geringe aber merkliche Loslichkeit in Salzsaure besitzen.

3 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die Probe wird nach DIN 54 370 verascht, der erhaltene Riick-
stand nach Behandlung mit Salzsédure gravimetrisch ermittelt.

4 Probenahme und Probenvorbereitung

Es wird eine Durchschnittsprobe entnommen, wobei fiir fiill-
stofffreie Papiere DIN ISO 186 bzw. fiir Zellstoff und Holzstoff
DIN ISO 7213 anzuwenden ist. Die Probe wird in quadratische
Stiicke von etwa 5 mm Kantenlange gerissen. Dazu diirfen
keine Proben mit geschnittenen oder gestanzten Kanten
oder aus solchen Abschnitten, die durch Einwirkung von
Metall verunreinigt sein konnten, verwendet werden.

Wenn der Zellstoff als Suspension vorliegt, wird das Wasser
abgesaugt, wobei zu beachten ist, daB keine Faseranteile ver-
lorengehen. Dann wird der Faserkuchen zwischen Filtrierpa-
pier abgepreBt und bei Temperaturen bis 60 °C getrocknet.
Zelistoff in Form feuchter Blatter oder Rollen wird gleichfalls
bei Temperaturen bis 60 °C getrocknet. Nach dem Trocknen
wird die Probe in quadratische Stiicke von etwa 5 mm Kan-
tenldnge gerissen. Vor dem Einwégen ist die Probe min-
destens 20 min an der Luft in der Nahe der Waage zu lagern,
um den Feuchtigkeitsausgleich einzustellen.

5 Geréate

Ubliches Laboratoriumsgerat sowie zusitzlich:

- Veraschungstiegel aus Platin, Porzellan oder Kieselglas,
im folgenden Text kurz Tiegel genannt. Es ist ein Tiegel zu
wiéhlen, dessen GroBe der Probe und des zu erwartenden
Ruckstandes entspricht. Anstelle von Tiegeln diirfen auch
Schalen verwendet werden, ohne daB hierauf im weiteren
Text dieser Norm besonders hingewiesen wird.

- Analysenwaage mit einer Fehlergrenze von 0,1 mg

- Muffelofen auf (575 % 25) °C regelbar

6 Reagenzien

Als Reagenzien sind ausschlieBlich Chemikalien von bekann-
ter analytischer Reinheit zu verwenden. Als Wasser ist destil-
liertes Wasser oder durch lonenaustauschverfahren gerei-
nigtes Wasser (Deionat) zu verwenden. Losungen ohne
Angabe des Losungsmittels sind waBrige Losungen.

- Salzsaure HCI, c(HCI) = 6 mol/l

- Silbernitrat-Losung mit einer Stoffmengenkonzentration
von etwa 10% Silbernitrat und etwa 0,1 mol/l Salpeter-
saure

7 Bestimmung des Trockengehaltes

Da die Ergebnisse nach dieser Norm auf Trockensubstanz zu
berechnen sind, werden von der nach Abschnitt 4 klimatisier-
ten Probe mindestens zwei Bestimmungen des Trockenge-
haltes T durchgefihrt. Hierzu wird fir Zellstoff nach
DIN 54 352, Verfahren B fiir fiillstofffreie Papiere und Pappen,
sinngeméB in Anlehnung an DIN 54 352, Verfahren B, gearbei-
tet.

8 Durchfiihrung

Es sind fiir jede Probe jeweils mindestens zwei voneinander
unabhdngige Bestimmungen durchzufiihren.

Eine einen Riickstand von mindestens 1 mg saureldslichem
Anteil ergebende Probenmenge wird auf 0,2 mg gewogen
(Einwaage mg), nach DIN 54 370 im Tiegel verascht und auf
Raumtemperatur abgekihlt. Der Gliihrickstand wird im Tie-
gel mit 5 ml Salzsédure, ~ 6 mol/l, versetzt, der Tiegelinhalt auf
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dem siedenden Wasserbad zur Trockene eingedampft, der
Rickstand noch einmal mit 5 ml Salzsaure, =~ 6 mol/l, versetzt
und wieder zur Trockene eingedampft.

Der so erhaltene Riickstand wird mit 5 ml Salzs&ure,
~ 6 mol/l, aufgenommen, einige Sekunden auf dem sieden-
den Wasserbad erhitzt und danach mit etwa 20 ml Wasser
verdunnt. Diese Losung wird heiB durch Filtrierpapier
DIN 53 135 - 2d filtriert und das Filter mit Riickstand so lange
mit heiBem Wasser gewaschen, bis das Waschwasser freivon
Chloridionen (Priifung mit Silbernitrat-Lésung) ablauft.

Filtrierpapier mit Riickstand wird in dem bei etwa 575 °C vor-
gegliihten und vorgewogenen Tiegel (Masse m) vorsichtig
mit kleiner Flamme des Gasbrenners getrocknet und
anschlieBend verascht. Sobald das Filtrierpapier voilstéandig
verkohlt ist, wird der Tiegel mit Riickstand so lange im Ofen
bei (575 = 25) °C gegliht, bis der Kohlenstoff restlos ver-
brannt ist. Danach wird der Tiegel 30 s auf den Aluminium-
block gestellt, anschlieBend im Exsikkator auf Raumtempera-
tur abgekihlt und der Tiegel mit Inhalt auf 0,2 mg (Masse my)
gewogen.

9 Auswertung

Der sdureunldsliche Anteil im Gliihriickstand z/(R), in mg je
kg, wird nach folgender Gleichung errechnet:
(my —mg) - 108
w(R) = ol Y
meg - T

Zitierte Normen

Hierin bedeuten:

mgo Masse, in g, des bei (575 + 25) °C gegliihten leeren Tie-
gels

my Masse, in g, des bei (575 * 25) °C gegliihten Tiegels mit
saureunloslichem Riickstand

mg Einwaage der Probe, in g

T Trockengehalt der Probe nach DIN 54 352, Verfahren B,
bzw. DIN ISO 278 als Massenanteil in %

10 Priifbericht

Im Priifbericht sind unter Hinweis auf diese Norm und die

eventuell verwendeten einschlédgigen Normen anzugeben:

a) Art und Bezeichnung der Probe

b) Saureunldslicher Anteil im Glihriickstand in mg je kg,
gerundet auf eine Stelle nach dem Komma, bezogen auf
Trockenmasse der Probe nach DIN 54 352, Verfahren B,
bzw. DIN 1SO 287, Einzelwerte und Mittelwert

c) Gegebenenfalls Abweichungen von dieser Norm. Hierzu
gehdren z. B. anormale Farbe des Riickstandes bzw. des
salzsauren Auszugs, ungewdhnliche Veraschungszeiten

d) Prifdatum.

Filtrierpapiere fiir chemische Analysen; Einteilung, Bezeichnung, Haupteigenschaften, Priifverfahren

Papier und Pappe; Bestimmung des Feuchtigkeitsgehaltes nach dem Warmeschrankverfahren

DIN 53 135

DIN 54 352 Priifung von Zellstoff; Bestimmung des Trockengehaltes von Zellstoffproben
DIN 54 370 Priifung von Zellstoff, Papier und Pappe; Bestimmung des Gliihriickstandes
DIN ISO 186 Papier und Pappe; Probenahme fiir Priifzwecke

DIN ISO 287

DIN ISO 7213 Zellstoff und Holzstoff; Probenahme fiir Priifzwecke

Friihere Ausgaben
DIN 54 373: 12.70; 11.77

Anderungen

Gegeniiber der Ausgabe November 1977 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a) Anwendungsbereich erweitert und Titel prazisiert!

b) Technische Aktualisierungen und redaktionelle Anpassungen vorgenommen!

Erlduterungen

Diese Norm ist vom Arbeitsausschus NMP 421 ,Chemische Priifverfahren fiir Zellstoff und Papier im NormenausschuB Material-
priifung (NMP) in Zusammenarbeit mit dem FachausschuB IV fiir die chemische Zellstoff- und Papierpriifung im Verein der Zell-
stoff- und Papierchemiker und -ingenieure (Zellcheming), Darmstadt, ausgearbeitet worden.

Die Norm stimmt sachlich mit dem Zellcheming-Merkblatt IV/49/69 und mit der Internationalen Norm ISO 776 : 1982 bis auf fol-
gende Abweichung Uberein:

Der Anwendungsbereich der Norm ist auf fullstofffreie Papiere und Pappen erweitert worden.
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