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Bindemittel fur Anstrichstoffe

Celluloseester organischer Sauren
Priifung

4
o 12
w

Wasser oder Wasser entsprechender Reinheit.

1 Geltungsbereich

Die in dieser Norm festgelegten Priifverfahren gelten
fiir Celluloseester nach Abschnitt 3 oder fiir hieraus
hergestellte Lésungen, soweit sie fiir Anstrichstoffe und
ahnliche Beschichtungsstoffe verwendet werden, Welche
dieser Priifverfahren im Einzelfall anzuwenden sind,
richtet sich nach den Vereinbarungen fiir das betreffende
Erzeugnis.

2 Bezeichnung des Verfahrens

Bezeichnung der Verfahren zur Priifung von Cellulose-
estern organischer Sauren (A):

Priifung DIN 556953 — A

3 Begriff

Celluloseester im Sinne dieser Norm sind Cellulose-
derivate, die durch Veresterung der freien Hydroxyl-
gruppen der Cellulose mit einer oder mehreren orga-
nischen Sauren unter gezieltem Molekiilabbau entstehen,

Folgende Celluloseester sind Gegenstand dieser Norm:
a) Celluloseester der Essigsaure (CA = Celluloseacetat)

b) Cellulose-Mischester der Essig- und Buttersaure
(CAB = Celluloseacetobutyrat)

¢} Cellulose-Mischester der Essig- und Propionsaure
{CAP = Celluloseacetopropionat)

4 Probenahme

Aus dem zu priifenden Erzeugnis ist nach DIN 53242
Teil 1 (Vornorm) und Teil 4 eine Durchschnittsprobe zu
entnehmen.

*) Z.Z. noch Entwurf

Binders for paints and varnishes; cellulose esters of organic acids; 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 Flissigkeiten 20°C. Reagenzldsungen ohne Angabe des Losungsmittels (Losemittels) sind Losungen in
destilliertem Wasser oder Wasser entsprechender Reinheit. Bei analytischen Arbeitsgangen bedeutet Wasser destilliertes

5 Viskositat

Die dynamische Viskositidt entsprechend eingestellter
Lésungen wird nach DIN 53 015 (Kugelfall-Viskosimeter
nach Hoppler) oder DIN 563 177 (Kapillar-Viskosimeter
gleichschenkliger ~Bauart nach Ubbelohde) oder
DIN 53214%*) (Rotationsviskosimeter mit koaxialen
Zylindern) bestimmt.
Im Priifbericht miissen das Priifverfahren, die Temperatur
sowie das Lésungsmittel (Lésemittel) bzw. Lésungs-
mittelgemisch (Ldsemittelgemisch) und die Konzentra-
tion der L6sung angegeben werden,
Die nach den verschiedenen Verfahren erhaltenen Ergeb-
nisse kénnen nur bei Fliissigkeiten mit newtonschem
FlieRverhalten miteinander verglichen werden, Bei Fliis-
sigkeiten mit nicht-newtonschem FlieRBverhalten wird
nur die scheinbare Viskositat gemessen (siche DIN 13 342).
Anmerkung: In der Regel liegt bei Konzentrationen von
weniger als 10 % newtonsches FlieBverhalten vor.

6 Hydroxylzahl

Die Hydroxylzahl wird nach DIN 53 240 (Verfahren mit
Essigsaureanhydrid-Pyridin) oder nach DIN 1SO 4629
(Verfahren mit Katalysator) bestimmt. Im Priifbericht
muR das angewendete Priifverfahren angegeben werden,

7 Saurezahl

Die Saurezahl wird nach DIN 53402 bestimmt. Als
Losungsmittel{Ldsemittel)-Gemisch  wird verwendet:
Methylenchlorid : Methanol = 9 : 1 Vol.-Teile. Die Titra-
tion erfoigt mit KOH 0,01 mol/t ethanolisch.

Fortsetzung Seite 2 bis 6
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8 Dichte

Die Dichte wird nach DIN 53243, Ausgabe April 1978,
Abschnitt 7.1, mit dem Luftvergleichs-Pyknometer
bestimmt. Die Dichte kann, auBer in Schiedsfallen, auch
nach DIN 53193 oder DIN 53479 bestimmt werden,
wenn eine volistindige Benetzung des Polymerpulvers
sichergestellt ist und die Priiffliissigkeit das Polymer nicht
anquillt oder anlést. Im Priifbericht miissen das Priifver-
fahren sowie bei der Priifung nach DIN 53193 oder
DIN 53479 die Zusammensetzung der Priifflissigkeit
angegeben werden,

9 Wassergehalt
Der Wassergehalt wird nach DIN 51 777 Teil 1 bestimmt.

10 Quantitative Bestimmung des Acylgehaltes

Fiir die Bestimmung des Acylgehaltes als Essig-, Propion-
oder Buttersiure sind ein gaschromatografisches und
titrimetrische Verfahren anwendbar.

Wihrend das gaschromatografische Verfahren (Ab-
schnitt 10.1) die Bestimmung des Acylgehaltes in allen
in Abschnitt 3 unter a), b) und ¢) genannten Cellulose-
derivaten gestattet, werden titrimetrische Verfahren
(Abschnitt 10.2 und 10.3) nur fiir die Derivate nach a)
und b) angegeben.

10.1 Gaschromatografisches Verfahren

Die Acylreste aus den zu priifenden Celluloseestern
werden mit Methanol und p-Toluolsulfonsdure umge-
estert und als Methylester quantitativ gaschromato-
grafisch bestimmt (siche DIN 51 405).

10.2 Acetylgehalt von Celluloseacetat
Der Acetylgehalt von Celluloseacetat wird nach
DIN 53 730 bestimmt.

10.3 Butyryl-/Acetylgehalt von Celluloseacetobutyrat
10.3.1 Gerite
10.3.1.1 Verseifungsgerit (siehe Bild 1)

Es besteht aus dem eigentlichen Verseifungsgefal (1),
der VerschluBkappe (2) und dem Riihrer (3). Verseifungs-
gefil und Verschlu sind durch Kegelschliffe NS 29/32
nach DIN 12242 Teil 1 miteinander verbunden. Der
Riihrer besteht aus einem massiven Glasstab,

Erginzt wird das Verseifungsgerat durch einen Tropf-
trichter (4) und einen als Vorlage dienenden 500-ml-
Rundkolben {5).

10.3.1.2 Destillationsapparatur (siehe Bild 2)

Sie besteht aus dem Kolben (5) von 500 ml Volumen,
einem Zwischenstiick (6), an das ein Tropfrichter (7) mit
250 ml Volumen angeschlossen ist, einer mit Glasperlen
von 4 mm Durchmesser gefiillten Destillationskolonne (8)
von 20mm lichter Weite und 1000 mm Hohe. Die
Kolonne ist zur Isolation mit einem Glasmantel (9) um-
geben. {10) ist ein Zwischenstiick, auf das der Kiihler (11)
aufgesetzt wird. Durch Schlauchverbindung ist der Kiihler
mit einer in (10) eingeschmolzenen Kapillare verbunden,
so da ein Teil des abdestillierenden Losungsmittels
(Losemittels) als Riicklauf oben auf die Kolonne zuriick-

l3uft. Die Kapillare ist so bemessen, dal aus derselben
Wasser nun tropfenweise, Aceton in feinem Strahl aus-
lauft. Das Destillat wird in dem Tropftrichter (12) ge-
sammelt und dann in den Stehkolben (13) abgelassen.
Die Schliffverbindungen der Kolonne bestehen aus Kegel-
schliffen NS 29/32 nach DIN 12242 Teil 1. Als Heizung
des 500-ml-Rundkolbens wird eine Pilzhaube (Durch-
messer 10,5 cm) verwendet.

10.3.2 Reagenzien
10.3.2.1 Natriumhydroxid-Lasung, 1 mol/l

10.3.2.2 Natriumhydroxid-Ldsung, 2 mot/L

10.3.2.3 Schwefelsiure, 50 %ig. 500 ml Schwefelséure,
98 %ig, werden mit 850 ml Wasser gemischt. 50 mt der
Natronlauge 2mol/l verbrauchen 7 bis 7,1 ml dieser
Schwefelsaure.

10.3.2.4 Benzol, 2 Stunden iiber Calciumoxid gekocht
und anschlieBend destilliert.

10.3.25 Methylethylketon, 2 Stunden iiber wasser-
freiem Kaliumcarbonat gekocht und anschlieend destil-
liert.

10.3.2.6 Natriumchlorid

10.3.3 Durchfiihrung
10.3.3.1 Vorbehandlung der Probe

Die zur Analyse bestimmte Probe wird schonend gemah-
fen, eventuell gesiebt und bei 105°C getrocknet. Nach
dem Abkiihlen im Exsikkator werden etwa 4 g der Probe
auf 0,001g in ein Reagenzglas gewogen und in das Ver-
seifungsgefa (1) des Verseifungsgerdtes gegeben, Das
leere Reagenzglas wird gewogen. Aus der Differenz bei-
der Wagungen wird die Einwaage berechnet.

10.3.3.2 Verseifung

Zur besseren Benetzung werden 6 bis 7 Tropfen eines
neutralen Benetzungsmittels 1) auf die Probe gegeben.
Nach Zugabe von genau 25 ml Natriumhydroxid-Lésung,
2 mol/l mit einer Pipette wird die VerschluBkappe (2)
mit dem Riihrer (3) aufgesetzt und der Inhalt 15 bis
30 Minuten geriihrt. Danach werden weitere 25 ml
Natriumhydroxid-Lésung, 2 mol/l zugegeben, und es
wird danach etwa 18 bis 20 Stunden bei Raumtemperatur
gerithrt. Durch den Einlauf (a) werden dann 10 ml
Methylenethylketon in etwa 45 Minuten zugegeben. Bei
zu schneller Zugabe des Ketons besteht die Gefahr, daR
die Probe durch Anlésen Klumpen bildet. Das Ver-
seifungsgefal wird dann unter Riihren 9 Stunden bei 50
bis 56 °C gehalten. Danach 1a8t man es abkiihlen.

10.3.3.3 Extraktion

Nach dem Abnehmen der VerschluBkappe wird mit
etwa 7,5 ml Schwefelsidure angesduert; das sind 0,5 ml
mehr, als zum Neutralisieren des Natriumhydroxids not-
wendig sind. Danach wird etwa 15 bis 30 Minuten weiter-
geriihrt. Es werden dann 20g feingepulvertes Natrium-
chlorid zugegeben, und es wird weitergerihrt. Danach
wird bei der Gummiverbindung (d) ein diinner Draht
aus nichtrostendem Stah| eingefiihrt und nach Offnen
des Quetschhahnes an der Gummiverbindung (c) bis zum

1) Uber Bezugsquellen gibt Auskunft: Bezugsquellen fiir
normgerechte Erzeugnisse im DIN, Burggrafen-
straBe 4—10, 1000 Berlin 30.
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