DK 667.621.632:665.947.2:620.1 DEUTSCHE NORM November 1990

Bindemittel fiir Lacke, Anstrichstoffe, Klebstoffe und Druckfarben D I N
Kolophonium —
Anforderungen und Priifung 55 935
Binders for paints, varnishes, adhesives and printing inks; Rosin; Requirements and test Ersatz fur
methods Ausgabe 07.81

Liants pour peintures, vernis, adhésifs et encres d'imprimerie; Colophane; Caractéristiques
requises et méthodes d'essai

In dieser Norm bedeutet % bei Angabe von Gehalten von Losungen Massenanteil in Prozent (als Gewichtsprozent angegeben).
Falls nichts anderes angegeben wird, gilt fiir Reagenzien der Reinheitsgrad ,zur Analyse" und als Bezugstemperatur fiir die
Dichte von Flissigkeiten 20 °C. Reagenzldsungen ohne Angabe des Lsemittels sind Losungen in destilliertem Wasser oder
Wasser entsprechender Reinheit. Bei analytischen Arbeitsgdngen bedeutet Wasser destilliertes Wasser oder Wasser entspre-
chender Reinheit. .

MaBe in mm
1 Anwendungsbereich und Zweck
Diese Norm gilt fiir Kolophonium nach Abschnitt 2 zur Verwendung in Lacken ), Anstrichstoffen 1), Klebstoffen und Druck-
farben.
2 Begriff

Kolophonium im Sinne dieser Norm ist das aus dem Rohbalsam (Balsamharz) oder dem Extrakt der Koniferen (Wurzelharz)
gewonnene Harzsiuregemisch, das im wesentlichen aus Abietinsdure und ihren Isomeren besteht und dem keine anderen
Stoffe, insbesondere keine Harze, harzartigen oder harzbildenden Stoffe, zugesetzt sind.

3 Bezeichnung

Bezeichnung eines Kolophoniums, das den Anforderungen dieser Norm entspricht (An):
Kolophonium DIN 55 9356 - An

4 Anforderungen und Priifung

Tabelle 1. Anforderungen und Priifung fiir Kolophonium

Jede Art der Vervielfdltigung, auch auszugsweise, nur mit Genehmigung des DIN Deutsches Institut fiir Normung e.V, Berlin, gestattet.

Eigenschaft Anforderungen Priifung nach
Dichte bei 20°C g/ml 1,06 bis 1,09 DIN 51 757/01.84,
Abschnitte 5.1 bis 5.5
lodfarbzahl einer 50%igen Losung in Toluol nach Vereinbarung Abschnitt 4.2
(siehe auch Tabelle 2
in den Erlauterungen)
Schmelzbereich (Kapillar-Verfahren) °C 54 bis 64 DIN 53 181
lodzahl nach Wijs g lod/100 g 240 bis 270 DIN 53 241 Teil 1
Sdurezahl (S2) mg KOH/g 162 bis 170 DIN 53 402
Verseifungszahl (VZ2) mg KOH/g 165 bis 175 DIN 53 401
—_ Gehalt an unverseifbaren Bestandteilen (UV) % max. 6 DIN 55 934/01.80,
Abschnitt 14.3
(Ethyletherverfahren)
Erweichungspunkt °C 72 bis 78 DIN ISO 4625
Freie Harzsaure % min. 90 Abschnitt 4.3
Asche % < 0,05 Abschnitt 4.4
Filichtige Anteile % max. 2,5 Abschnitt 4.5
Kristallisationsneigung (LOsung in Aceton) nach Vereinbarung Abschnitt 4.6
Kristallisationsneigung (Schmelze/120 °C) nach Vereinbarung Abschnitt 4.6
In Petrolether und Toluol unldsliche Anteile % max. 0,2 Abschnitt 4.7
Gehalt an Abietinsdure % min. 352) Abschnitt 4.8
Gehalt an Dehydroabietinsdure % max. 62) Abschnitt 4.8
2) Die Gehalte beziehen sich auf die bei der gaschromatographischen Analyse fliichtigen Anteile.

1) Begriffe Lack und Anstrichstoff siehe DIN 55 945 Fortsetzung Seite 2 bis 5
u e
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4.1 Probenahme

Aus dem zu priifenden Erzeugnis wird nach DIN V 53 242 Teil 1
und DIN 53 242 Teil 4 eine Durchschnittsprobe genommen.

4.2 lodfarbzahl

Von einem frisch zerkleinerten Harzstiick und nicht von fei-
nem Pulver, das schon durch langere Lufteinwirkung mogli-
cherweise oxidiert wurde, werden 50 g Kolophonium und 50 g
Toluol auf 0,01 g in eine 2560-ml-Glasflasche eingewogen. Die
Flasche wird mit einem Schraubdeckel verschlossen, dessen
Einlage keine farbenden Bestandteile an das Toluol abgeben
darf.

Geldst wird durch Schiitteln bzw. mechanisch mittels eines
Taumelrollenmischers oder eines Magnetriihrers. Die Farbe
der Losung wird nach DIN 6162 beurteilt.

4.3 Freie Harzsaure [1]

4.3.1 Geréte
4.3.1.1 250-ml-Rundkolben, z. B. nach DIN 12 348

4.3.1.2 250-mi-Erlenmeyerkolben, z. B. nach DIN 12 387

4.3.1.3 Destillationsvorlage, z. B. nach DIN 12 420, fiir ein
Wasserbestimmungsgerét, siehe Bild 1

4.3.1.4 Kugelkiihler mit Normschliff, 300 mm lang, passend
zum Aufsatz

4.3.1.5 Gegebenenfalls: pH-MeBgerit
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4.3.2 Reagenzien

4.3.2.1 Veresterungs-Losung

500 ml 1-Butanol, 500 ml Toluol und 6 g Schwefelsaure,
96%ig, werden gemischt. Zum Herstellen von Schwefelsaure-
Dibutylester wird die Mischung 30 min in einem Kolben, der

mit einem Wasserabscheider verbunden ist, unter RiickfluB
am Sieden gehalten. Die Veresterungs-Ldsung wird nach
dem Abkihlen in einer mit Glasstopfen verschlossenen
Flasche aufbewahrt.

4.3.2.2 Kaliumhydroxid-Losung, 0,2 mol/t, in Methanol
4.3.2.3 Phenolphthalein-Lésung, 1%ig in Ethanol

4.3.3 Durchfiihrung

0,8 bis 1,2 g der Probe werden auf 0,001 g in den 250-ml-Erlen-

meyerkolben eingewogen (Einwaage m,).

Zu der Probe werden 50 ml Veresterungs-Ldsung (mit einer

Pipette) und einige Siedesteine gegeben. Der Kolben wird

dann mit dem Wasserabscheider und dem Kiihler verbunden,

und die Probelosung wird 20 min unter RiickfluB am Sieden
gehalten (siehe Anmerkung).

Nach dem Abkiihlen wird die Probelosung mit 0,2 mol/l

Kaliumhydroxid-Ldsung in Methanol bis zum Umschlagpunkt

titriert (Verbrauch V;).

In gleicher Weise, jedoch ohne Probe, wird ein Blindversuch

durchgefiihrt (Verbrauch V5).

Anmerkung: Die Ldsung soll 20 min kraftig sieden, damit sich
das gebildete Wasser sofort abscheidet. Wenn die
Reaktion beendet ist, wird der Kolben sofort abge-
kithit und die Probelésung mit Kaliumhydroxid-
Losung in Methanol titriert. Helle Produkte werden mit
Phenolphthalein als Indikator titriert. Dunkle Produkte
und solche, die geringe Mengen Mineralsdure oder
Alkalien enthalten, werden zweckméBig potentiome-
trisch titriert.

4.3.4 Auswertung

Der Gehalt an freier Harzsaure in % berechnet sich nach fol-
gender Gleichung:

(Vi — V) - c-3024-1042
mq - 10 -

(V1 — Vo) - 6,302
= —m1 -

c(H) = 0,1

0,1 (1)

Hierin bedeuten:

c(H) Gehalt an Harzsdure

Vi Verbrauch in ml an 0,2 mol/l Kaliumhydroxid-Lésung
in Methanol bei der Titration der Probeldsung

Vs Verbrauch in ml an 0,2 mol/l Kaliumhydroxid-Ldsung
in Methanol beim Blindversuch

my Masse, in g, der Probe

c Stoffmengenkonzentration, in mol/l, der Kalium-
hydroxid-Ldsung (= 0,2 mol/l)

3024 angenommene relative Molekiilmasse der Harzsdu-
ren (Abietinsdure)

1,042 experimentell ermittelter Korrekturfaktor fir die
geringe Veresterung der Harzsauren

0,1 experimentell ermittelter Korrekturwert fiir die nicht
veresterten Fettsduren

4.4 Asche

4.4.1 Durchfiihrung

Ein Porzellantiegel wird im Muffelofen bei 800 bis 850 °C bis
zur Gewichtskonstanz gegliiht und nach dem Abkiihlen in
einem Exsikkator auf Raumtemperatur auf 1 mg gewogen.
AnschlieBend werden 10 bis 15 g der Probe auf 1 mg in den
Porzellantiegel eingewogen (Einwaage m,). Die Probe wird
mit kleiner Flamme vorsichtig erhitzt. Man 148t sie abbrennen
und gliiht anschlieBend den Porzellantiegel im Muffelofen bei
800 bis 850 °C bis zur Gewichtskonstanz. Der Riickstand wird
nach dem Abkiihlen auf 0,1 g gewogen (Auswaage nt3).
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