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Bindemittel fiir Anstrichstoffe
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Binders for paints and varnishes; cellulose ethers; methods of test

In dieser Norm bedeutet % bei Angabe von Gehalten von Losungen Massengehalt in Prozent (Gewichtsprozent). Falls
nichts anderes angegeben wird, gilt fiir Reagenzien der Reinheitsgrad ,zur Analyse“ und als Bezugstemperatur fiir die
Dichte von Fliissigkeiten 20°C. Reagenzlésungen ohne Angabe des Losemittels sind Lésungen in destilliertem Wasser
oder Wasser entsprechender Reinheit. Bei analytischen Arbeitsgangen bedeutet Wasser destilliertes Wasser oder
Wasser entsprechender Reinheit.

1 Geltungsbereich 5 Gebrauchliche Kurzzeichen
Die in dieser Norm festgelegten Prufverfahren gelten fir  Tapelle 1.
Celluloseether nach Abschnitt 3, soweit sie fiir Anstrich-
stoffe verwendet werden. Kurz- siehe
zeichen Celluloseether Abschnitt

2 Bezeichnung des Verfahrens :

o Bezeichnung der Verfahren zur Priifung von Cellulose- CMC | Natrium-Carboxymethylcellulose |  4.2.1

th A):

sthern A briffung DIN 55952 — A EHEC | Ethylhydroxyethylcellulose 422
3 Begriff HEC Hydroxyethylcellulose 422
Celluloseether sind die wasseridslichen Alkyl-, Hydroxy- MC Methylcellulose 423
alkyl- bzw. Carboxyalkylether der Cellulose. Sie werden
durch Veretherung hergestellt, wobei ein Teil der Hydroxyl- MHEC | Methylhydroxyethylcellulose 423
gruppen der Cellulose durch ein oder mehrere Verethe-
rungsmittel substituiert wird. Es entstehen einfache oder MHPC | Methylhydroxypropylcellulose 423
Mischether mit unterschiedlichem Substitutionsgrad.

4 Einteilung der Celluloseether

4.1 Ubersicht 6 Probenahme

Aus dem zu priifenden Erzeugnis wird nach DIN 53242

Celluloseether Teil 1 (Vornorm) und Teil 4 eine Durchschnittsprobe ent-
nommen.
ionogene Celluloseether  nichtionogene Celluloseether
(CMC)
kalt- und heiB- kaltwasseriosliche 7 ldentifizierung der Celluloseether

wasserlosluc?:E(éilIuloseether (Mccﬂg[ﬁssithh;;er) Die angegebenen Priifungen erlauben eine hinreichend
’ genaue qualitative Identifizierung der in Abschnitt 5 auf-

4.2 Typen gefiihrten Celluloseether.

4.2.1 Natrium-Carboxymethyicellulose — CMC - . .
umfaBt das Natriumsalz des Glykolsdureethers der Cellu- 7.1 Geréte und Prifmittel

lose sowie deren Mischether wie z. B.vom Typ der Carboxy-  7.1.1 Reagenzglas, 16cm lang
methylhydroxyethyl- bzw. Carboxymethylhydroxypropyl-

cellulosen, wenn deren ionogener Charakter iiberwiegt. 7.1.2 Filterpapier

_ _ 7.1.3 Siliconélbad nach DIN 12877 (z. Z. noch Entwurf)
4.2.2 Hydroxyethylcellulose — HEC mit Riihrer und Thermostat

umfaBt den Hydroxyethylether der Cellulose sowie deren

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

Mischether vom Typ Alkylhydroxyethylcellulose, wenn sie 7.14 Eisbad
in heiBem Wasser 10slich sind. 7.1.5 Wasserbad nach DIN 12877 (z.Z. noch Entwurf)
4.2.3 Methylcellulose -MC - 7.2 Reagenzien

umfaBt den Methylether der Cellulose sowie aufgrund ge- )
meinsamer Merkmale auch die Alkylhydroxyalkylcellulosen, 7.2.1 Mangansulfat (MnSO, - H20), gepulvert
sofern sie in heiBem Wasser unldslich sind. 7.2.2 Schwefelsédure, 96 %ig
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7.2.3 Eiswasser

7.2.4 Aluminiumsulfat-Lésung, 5 %ig
7.2.5 Ammoniak-L6sung, 10 %ig
7.2.6 Diethanolamin-Lésung, 20 %ig
7.2.7 Essigséaure, 10 %ig

7.2.8 Kupfersulfat-Lésung, 5 %ig

7.2.9 Ninhydrin-Reagenz

3g Ninhydrin (2,2-Dihydroxyindandion-(1,3)) sind in 10 ml
einer 4,55%igen waBrigen Natriumpyrosulfit-Losung auf-
zulésen.

7.2.10 Nitroprussid-Natrium(Natriumnitropentacyano-
ferrat-III)-L6sung, 5 %ig

7.2.11 Schwefelsaure, 70 %ig

7.2.12 Tannin-L8sung, 1%ig

7.2.13 Salzséure, 1mol/l

7.2.14 Natriumhydroxid-L&sung, 20 %ig

7.3 Durchfiihrung

7.3.1 Hitzekoagulation (Priifung 1)

2g der Probe werden unter Rilhren in 100ml auf 90°C
erwirmtes Wasser eingestreut, unter Riihren auf Raum-
temperatur abgekiihlt und mit Eiswasser auf 200 ml auf-
gefillt. Nach vollstdndigem Lésen werden 100 ml dieser
Lésung in einem Wasserbad erwarmt.

Bei Anwesenheit von EHEC, MC oder MC-Mischethern tritt
oberhalb 50°C eine Triilbung oder ein flockiger Nieder-
schlag auf, der beim Abkiihlen wieder verschwindet.

7.3.2 Fillung mit Tannin (Priifung 2)

Zu 5,0ml der Lésung, wie sie fur die Priifung 1 hergestellt
wurde, werden 5 Tropfen 10%ige Essigsdure und etwa
das gleiche Volumen einer 1%igen Tannin-Lésung zuge-
geben.

Bei Anwesenheit von EHEC, HEC, MC, MHEC und MHPC
tritt eine gelblich-weiBe Flockung auf, die in 10 %iger Ammo-
niak-Lésung l0slich ist.

7.3.3 Reaktion mit Nitroprussid-Natrium (Priifung 3)
Etwa 39 der Probe werden mit 2g gepulvertem Mangan-
sulfat in dem Reagenzglas gemischt. In das Reagenzglas
wird ein Streifen Filtrierpapier 2cm weit eingefiihrt. Das
Filtrierpapier wird vorher mit folgender frisch bereiteter
Ldsung getrankt:

Tabelle 2. Identifizierungsverfahren

1 Vol.-Teil 20 %iger Diethanolamin-L&sung und 11 Vol.-Teile
5%ige Nitroprussid-Natrium-Losung werden gemischt. Die
Mischung wird mit Salzsdure auf einen pH-Wert von 9,5
eingestellt.

Das Reagenzglas wird 8 cm tief in das auf 190 bis 200°C
erhitzte Siliconolbad eingetaucht.

Bei Anwesenheit von HEC, MHEC/EHEC oder MHPC férbt
sich das Filtrierpapier innerhalb von 15 Minuten deutlich
blau. Ein Blindversuch ohne Probe ist in gleicher Weise
durchzufiihren.

7.3.4 Farbung mit Ninhydrin (Priifung 4)

Etwa 0,2 g der Probe werden vollsténdig in 15 ml 70%iger
Schwefeisdure gelost. Diese Lésung wird in 100ml Eis-
wasser eingeriihrt und mit Eiswasser auf 250 ml aufgefiillt.
1 mi dieser Lésung wird unter intensiver Kiihlung in einem
Reagenzglas tropfenweise mit 8ml 96%iger Schwefel-
sdure gut gemischt, genau 3 Minuten in einem siedenden
Wasserbad erhitzt und anschlieBend sofortin einem Eisbad
abgekiihlt. Bei Raumtemperatur werden vorsichtig 0,6 ml
des frisch zubereiteten Ninhydrin-Reagenzes zugesetzt,
und es wird gut umgeschiittelt. Die Losung wird bei 25°C
stehengelassen und 100 Minuten beobachtet.

Bei Anwesenheit von MHPC tritt innerhalb dieser Zeit eine
Violettfarbung, sonst eine Rosafdrbung auf. Ein Blindver-
such ohne Probe ist in gleicher Weise durchzufilhren.

7.3.5 Fillungsreaktion (Priifung 5)

2,5ml der Lésung, wie sie fiir die Priifung 1 hergestellt wurde,
werden mit der gleichen Menge Wasser verdiinnt und trop-
fenweise mit 1 mlt der 5%igen Aluminiumsulfat-Lésung
oder 5%igen Kupfersulfat-Ldsung versetzt.

Bei Anwesenheit von CMC entsteht ein weiBer bzw. hell-
blauer Niederschlag, der in {iberschiissiger 20 %iger Na-
triumhydroxid-Lésung bzw. in Uberschussiger 10%siger
Ammoniak-Lésung 16slich ist.

8 Durchschnittlicher Substitutionsgrad
von CMC

Die Bestimmung des Durchschnittlichen Substitutions-
grades (DS) von CMC erfolgt nach dem Kupfer-Verfahren.

8.1 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Das Kupfer-Verfahren ist anwendbar fir die Untersuchung
von CMC mit praktisch beliebigen Ldsungsviskositéten.
Von der Herstellung der CMC herriihrende Salze storen
nicht. '

Prifung
Celluloseether Nr1 Nr 2 Nr3 Nr 4 Nr5
Abschnitt 7.3.1 Abschnitt 7.3.2 Abschnitt 7.3.3 Abschnitt 7.3.4 Abschnitt 7.3.5
CMC - - - - +
MHEC/EHEC + + + - -
HEC - + - -
MC + - - -
MHPC + + + + -
+ positive Reaktion
— negative Reaktion
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