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Priifung von Zellstoff und Papier

Bestimmung des Gehaltes an Silicium (IV)- oxid
Gravimetrisches Verfahren

DIN

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

Testing of pulp and paper; determination of the silicium(IV)-oxid content; gravimetric method
Essai des pétes et des papiers; détermination de la teneur en oxyde de silicium (IV); méthode gravimétrique

Zusammenhang mit dem Zellcheming-Merkblatt 1V/51/70 siehe Erlduterungen.

1 Zweck und Anwendungsbereich

Das Verfahren nach dieser Norm dient zur gravimetri-
schen Bestimmung des Silicium(1V)-oxid-Gehaltes von
Zellstoff und Papier und ist auf alle Arten von Zellstoff
sowie auf fiillstofffreie Papiere anwendbar.

2 Begriff

Der Gehalt einer Zellstoff- oder Papierprobe an SiOg ist
der gravimetrisch bestimmbare SiOy-Anteil in mg/kg, be-
zogen auf die Proben-Trockenmasse.

3 Geriite

Veraschungstiegel aus Platin, deren Grofle dem Volumen
der Probe und des zu erwartenden Riickstandes anzupas-
sen ist. An Stelle von Tiegeln konnen auch Schalen ver-
wendet werden, ohne daf hierauf im weiteren Text dieser
Norm besonders hingewiesen wird.

Analysenwaage

Elektrisch beheizbarer Muffelofen, auf (575 25)°C
regelbar

Exsikkator nach DIN 12491 mit Silicagel als Trocknungs-
mittel

Gasbrenner, z. B. Teclu- oder Bunsenbrenner

4 Reagenzien

Als Reagenzien sind ausschlieBlich solche des Reinheits-
grades ,zur Analyse'* und als Wasser ist destilliertes
Wasser oder durch Ionenaustauscher vollentsalztes Wassexr
(Deionat) zu verwenden. Losungen ohne Angabe des
Losungsmittels sind Losungen in destilliertem oder voll-
entsalztem Wasser,

FluBsiaure HoFo, Dichte 1,13 g/ecm3

Schwefelsdure (1 + 1), hergestellt durch Mischen von
einem Volumenteil konzentrierter Schwefelsdure Ho SOy,
Dichte 1,84 g/cm? mit einem Volumenteil Wasser.

5 Probenahme und Probenvorbereitung

Es wird eine Durchschnittsprobe entnommen, wobei fiir
fillstofffreie Papiere DIN 53 101 anzuwenden ist. Die
Probe wird in quadratische Stiicke von etwa 5 mm
Kantenlidnge gerissen. Dazu diirfen keine Proben mit
geschnittenen oder gestanzten Kanten oder aus solchen
Abschnitten, die durch Einwirkung von Metall verunrei-
nigt sein konnten, verwendet werden.

Photometrisches Verfahren siehe DIN 54 377 Teil 2

Wenn der Zellstoff als Suspension vorliegt, wird das Wasser
abgesaugt, wobei zu beachten ist, da keine Faseranteile
verlorengehen. Dann wird der Faserkuchen zwischen Fil-
trierpapier abgepreBt und bei Temperaturen bis 60 °C ge-
trocknet. Wenn der Zellstoff in Form feuchter Blatter
oder Rollen vorliegt, wird gleichfalls bei Temperaturen
bis 60 °C getrocknet. Die trockene Probe wird in quadra-
tische Stiicke von etwa 5 mm Kantenlinge gerissen.

Vor dem Einwigen ist die Probe mindestens 20 Minuten
lang an der Luft in der Nihe der Waage zu lagern, um
den Feuchtigkeitsausgleich herzustellen.

6 Bestimmung des Trockengehaltes

Da die Ergebnisse nach dieser Norm auf Trockensubstanz
zu berechnen sind, werden von der nach Abschnitt 5
klimatisierten Probe mindestens 2 Bestimmungen des
Trockengehaltes T durchgefiihrt. Hierzu wird fiir Zellstoff
nach DIN 54 352 '), Verfahren B, fiir fiillstofffreie Papiere
sinngemif in Anlehnung an DIN 54 352 '), Verfahren B,
gearbeitet.

7 Durchfiihrung

Es sind jeweils mindestens 2 voneinander unabhingige
Bestimmungen durchzufiihren.

Eine entsprechend den Angaben in DIN 54 371 zu wéh-
lende Probenmenge wird auf 0,0002 g gewogen (Ein-
waage mg) und nach DIN 54 371 im Platintiegel ver-

ascht. Die auf Raumiemperatur abgekiihlte Asche wird
mit 2 ml Schwefelsiure, Dichte 1,84 g/cm3 versetzt, vor-
sichtig abgeraucht und 15 Minuten lang bei (575 + 25)°C
gegliiht. Man 148t im Exsikkator erkalten und wigt den
Tiegel mit Inhalt auf 0,0002 g. Gliihen und Wigen wer-
den bis zur Massenkonstanz (Masse m ) wiederholt. Mas-
senkonstanz gilt als erreicht, wenn die Ergebnisse von 2
aufeinanderfolgenden Arbeitsgingen um hochstens
0,0005 g voneinander abweichen. Nun wird der Tiegel-
inhalt mit Wasser eben angefeuchtet, mit 1 ml Schwefel-
saure (1 + 1) und 5 ml FluBsdure versetzt und bis zum
Rauchen der Schwefelsaure im Abzug erhitzt. Nach Zu-
gabe von weiteren 5 ml FluBsdure wird vollstindig einge-
dampft, dann vorsichtigiiber dem Brenner und schlie3lich
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nach Vertreiben letzter Nebelreste 15 Minuten lang im Hierin bedeuten:

Muffelofen bei (575 + 25) °C gegliiht. Nach dem Abkiih- m; Masse des Platintiegels mit Asche nach Abrauchen
len im Exsikkator wird der Tiegel mit .Inhalt auf 9,0002 g mit Schwefelsiure in g

gewogen. Die Menge des R}lcks‘tandes im Tiegel hangt von mg Masse des Platintiegels mit Asche nach Abrauchen
der Art der Probe ab. Betrigt sie mehr als etwa 10 mg, so mit Schwefelsiure-FluBsiure-Gemisch in g

wird nochmals mit Schwefelsiure und Flullsiure abge-
raucht, 15 Minuten lang bei (575 * 25) °C gegliiht und
danach gewogen. Glilhen und Wégen werden nun wieder
bis zur Massenkonstanz (Masse mg) wiederholt.

my Masse des aus dem Blindversuch errechneten Riick-
standes des Schwefelsdure-FluBsdure-Gemisches in g

mgq Masse des leeren Platintiegels in g

Da die fiir das Abrauchen verwendeten Siuren nicht im- mp, Einwaage der Probe in g

mer vollig riickstandsfrei sind, miissen ihre Riickstande in T  Trockengehalt der Probe nach DIN 54 352 als Mas-
einem Blindversuch ermittelt und auf die zum Abrauchen segehalt in %

des Gliihriickstandes bei der Ermittlung der Masse mg . )

verwendeten Schwefelsiure- und FluBlsiuremengen be- 9 Priifbericht

rechnet werden (Masse ms). Im Priifbericht sind unter Hinweis auf diese Norm und

die angefiihrten einschldgigen Normen anzugeben:
Art und Bezeichnung der Probe

8 Auswertung Gehalt an Silicium(IV)-oxid in mg/kg,

Aus den gefundenen Werten wird der Gehalt an Silici- gerundet auf ganze Zahlen, bezogen
um(IV)-oxid SiO4 in mg/kg nach Zahlenwertgleichung (1) auf die Trockenmasse der Probe nach
und, falls gefordert, der Anteil R der Bestandteile, die DIN 54 352
mit Schwefelsiure-FluBsiure-Gemisch nicht abgeraucht Falls gefordert, Anteil R solcher Be- Einzelwerte
werden konnen, nach Zahlenwertgleichung (2) in mg/kg standteile, die sich unter den Bedin- und -
errechnet: gungen dieser Norm mit Schwefelsiure- Mittelwerte
(my +my—ma) - 108 FluBsiure-Gemisch nicht abrauchen
SiOg-Gehalt = (1) lassen, in mg/kg, gerundet auf ganze
mg T Zahlen, bezogen auf die Trockenmasse
(mg — my — mg) - 108 der Probe nach DIN 54 352
R-= (2) Gegebenenfalls Abweichungen von dieser Norm
mg T Priifdatum
Erlduterungen

Diese Norm ist zusammen mit der Norm DIN 54 377 Teil 2 ,,Priifung von Zellstoff und Papier;
Bestimmung des Gehaltes an Silicium(IV)-oxid; Photometrisches Verfahren* im Unterausschuf3
C1e ,,Chemische Priifverfahren fiir Zellstoff und Papier‘* im Fachnormenausschuf3 Material-
priifung (FNM) gemeinsam mit dem Fachausschuf fiir Faserstoffanalysen im Verein Zellstoff-
und Papier-Chemiker und -Ingenieure (Zellcheming 2)) erarbeitet worden.

Als Anhalt fiir das MaB an Kieselsiure und Silicaten hat sich die Bestimmung der sogenannten
,,sdureunloslichen Asche‘ eingebiirgert, die in DIN 54 373 beschrieben ist und die durch die
ISO-Norm ISO 776 — 1974

Pulps, determination of acid insoluble ash

Pites, détermination des cendres insolubles dans I’acide

Zellstoff, Bestimmung der sdureunldslichen Asche

international genormt wurde. Es ist bekannt, da3 nach diesem Verfahren auch Phosphate, Erd-
alkalisulfate und andere nicht siurelosliche Anteile erfaBt werden konnen. Neben diesem
Schnellverfahren sind auch 2 direkte Bestimmungsverfahren, die im Wesentlichen nur SiO, er-
fassen, entwickelt worden: die gravimetrische Bestimmung gemé DIN 54 377 Teil 1 und das
photometrische Verfahren gemd® DIN 54 377 Teil 2. Die Normung von 2 Alternativverfahren
wurde im Hinblick auf die unterschiedlichen Ausriistungen der Laboratorien und die inter-
nationalen Vereinbarungen fiir zweckmfig erachtet.

Die Norm DIN 54 377 Teil 2 stimmt im Wesentlichen sachlich mit dem Zellcheming-Merkblatt
IV/51/70 iiberein.

2) Anschrift: 6100 Darmstadt, Rheinstrae 51
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