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Anwendungsbeginn
Anwendungsbeginn dieser Norm ist 2016-08-01.

Fiir DIN 55957:2000-05 besteht eine Ubergangsfrist bis 2017-01-31.
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Vorwort

Diese Norm enthalt in 4.2 sicherheitstechnische Festlegungen.

Die vorliegende Norm wurde vom Arbeitsausschuss NA 002-00-02 AA ,Lackrohstoffe“ des DIN-
Normenausschusses Beschichtungsstoffe und Beschichtungen (NAB) erarbeitet.

Es wird auf die Moglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren
konnen. DIN [und/oder die DKE] sind nicht dafiir verantwortlich, einige oder alle diesbeziiglichen
Patentrechte zu identifizieren.

In dieser Norm bedeutet % bei Angabe von Gehalten Massenanteil in Prozent. Falls nichts anderes
angegeben wird, gilt fiir Reagenzien der Reinheitsgrad ,zur Analyse“. Reagenzl6sungen ohne Angabe des
Losemittels sind Losungen in destilliertem Wasser oder Wasser entsprechender Reinheit. Bei analytischen
Arbeitsgiangen bedeutet Wasser destilliertes Wasser oder Wasser entsprechender Reinheit.

Anderungen

Gegeniiber DIN 55957:2000-05 wurden folgende Anderungen vorgenommen:

a) die Konzentration der fiir das Veresterungsverfahren verwendeten Schwefelsdure wurde von
konzentrierter in 50%ige Schwefelsdure gedndert;

b) die Durchfiihrung der Verseifung wurde tiberarbeitet;

c) die Injektortemperatur des Gaschromatographen wurde von min. 260 °C in min. 250 °C gedndert;
d) die GC-Detektion wurde dem aktuellen Stand der Technik angepasst;

e) eine Angabe zur Archivierung der Rohdaten wurde aufgenommen;

f) die Norm wurde redaktionell iiberarbeitet;

g) die normativen Verweisungen wurden aktualisiert.

Friihere Ausgaben

DIN 53782:1980-01
DIN 55957:1983-10, 2000-05

Documents
Document Sharin%Hub

Full document details: DIN 55957:2016-08


http://www.avadocuments.com/doc/din-55957-2016-08
http://www.avadocuments.com/doc/din-55957-2016-08

DIN 55957:2016-08

1 Anwendungsbereich

Diese Norm legt ein Verfahren fest fiir die gaschromatographische Trennung und Bestimmung von
Fettsduren in Olen tiber die daraus hergestellten Gemische der Fettsduremethylester oder -silylester. Dabei
sollen insbesondere die Fettsduren nach der Anzahl ihrer Kohlenstoffatome (vorzugsweise 14 bis 18) und
jeweils nach der Anzahl der Doppelbindungen (bis zu 3) getrennt werden. Es konnen auch Diene mit
konjugierten Doppelbindungen bestimmt werden, wie sie durch Dehydratisierung von Rizinolsaure oder
durch Isomerisierung isolierter Diene entstehen.

Diese Norm gilt fiir die Bestimmung einzelner Fettsduren oder Fettsduregruppen im Rahmen von
Technischen Lieferbedingungen, in denen entsprechende Anforderungen festgelegt sind. Sie kann auch zum
Bestimmen der Zusammensetzung von Fettsduregemischen angewendet werden, die aus Alkydharzen
isoliert wurden.

ANMERKUNG Alkydharzen isolierte Fettsiuren brauchen nicht mit den Siuren oder Olen identisch zu sein, von
denen bei der Herstellung der Alkydharze ausgegangen wurde.

Diese Norm gilt nicht fiir Rizinolsdure oder Gemische, die konjugierte Triene (z. B. Elaeostearinsdure) oder
hoher ungesattigte Fettsduren (z. B. Clupanodonsaure) enthalten. Diese kdnnen zwar auch getrennt werden,
die erreichbare Vergleichprazision erscheint aber fiir eine Normung nicht ausreichend. Veresterung,
Trennung und Identifizierung verlangen spezielle Techniken, z.B. auch bei mehrfach konjugierten
Fettsduren. Diese Norm gilt ebenfalls nicht fiir Methylester, die bei Temperaturen bis 250 °C zu langsam
eluiert werden (z.B. aus Harzsduren) oder die nicht ausreichend fliichtig sind (z. B. aus polymerisierten
Fettsdauren).

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente, die in diesem Dokument teilweise oder als Ganzes zitiert werden, sind fiir die
Anwendung dieses Dokuments erforderlich. Bei datierten Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene
Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments
(einschlieRlich aller Anderungen).

DIN 12591, Laborgerdte aus Glas — Dimrothkiihler mit Kegelschliffen
DIN 12592, Laborgerdte aus Glas — Grahamkiihler mit Kegelschliffen

DIN 51405, Priifung von Mineraldl-Kohlenwasserstoffen, verwandten Fliissigkeiten und Lésemitteln fiir Lacke
und Anstrichstoffe — Gaschromatographische Analyse — Allgemeine Arbeitsgrundlagen

DIN EN ISO 4797, Laborgerdte aus Glas — Erlenmeyer-, Rund- und Stehkolben mit Kegelschliff
DIN EN ISO 15528, Beschichtungsstoffe und Rohstoffe fiir Beschichtungsstoffe — Probenahme

DIN ISO 5725-1, Genauigkeit (Richtigkeit und Prdzision) von Messverfahren und Messergebnissen — Teil 1:
Allgemeine Grundlagen und Begriffe

DIN ISO 5725-2, Genauigkeit (Richtigkeit und Prdzision) von Messverfahren und Messergebnissen — Teil 2:
Grundlegende Methode fiir die Ermittlung der Wiederhol- und Vergleichprdzision eines vereinheitlichten
Messverfahrens

3 Probenahme

Aus dem zu priifenden Produkt nach DIN EN ISO 15528 eine Durchschnittsprobe nehmen.

Ist ein Aufschmelzen erforderlich, so muss vor dem Entnehmen einer Durchschnittsprobe griindlich
gemischt werden. Je kleiner die Probenmenge wird, umso mehr ist die Empfindlichkeit der ungesattigten

Fettsduren und der Ester gegen Oxidation zu beachten. Die Probe muss unter Schutzgas in einem
Kiihlschrank aufbewahrt werden.
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4 Methylierung von Fettsauren

4.1 Allgemeines

Die beiden beschriebenen Verfahren dienen zum Herstellen von Methylestern aus Fettsduren. Mit dem
Bortrifluorid-Verfahren (siehe 4.3) kénnen auch Fettsdureester in Fettsduremethylester umgeestert werden.
Die Verfahren sind nicht fiir Fettsauren mit weniger als acht C-Atomen geeignet; diese Fettsduren werden
am besten direkt gaschromatographisch analysiert. a-substituierte Fettsdauren lassen sich vollstindig nur
nach dem Veresterungsverfahren (siehe 4.4) verestern.

4.2 Sicherheitshinweis zum Bortrifluorid-Methanol-Komplex

WARNUNG — Bortrifluorid ist giftig und wirkt dtzend auf Augen, Haut und Schleimhdute (MAK-Wert:
1 ml/m3 (ppm) bzw. 3 mg/m3).

Der Komplex sollte deshalb nicht selbst hergestellt, sondern das im Handel erhaltliche Reagenz verwendet
werden, das etwa 14 % Bortrifluorid enthalt.

Mit dem Bortrifluorid-Methanol-Komplex muss stets in einem einwandfrei arbeitenden Abzug gearbeitet
werden, siehe Merkblatt M005 [1].

4.3 Bortrifluorid-Verfahren

4.3.1 Kurzbeschreibung

Die zu veresternden Fettsauren werden mit methanolischer Bortrifluorid-Loésung in ihre Methylester
tberfiihrt. Die Methylester werden in Petrolether mit einem Siedebereich von 40 °C bis 60 °C aufgenommen
und nach dem Trocknen direkt gaschromatographisch analysiert.

4.3.2 Gerite

4.3.2.1 50-ml-Rundkolben mit Normschliff (nach DIN EN ISO 4797).

43.2.2 Kiihler, ausreichend wirksam, vorzugsweise Grahamkiihler (nach DIN 12592) oder
Dimrothkiihler (nach DIN 12591), passend zum Rundkolben.

4.3.2.3 Pasteur-Kapillar-Pipette.

4.3.2.4 Messpipette, Nennvolumen mindestens 10 ml.

4.3.2.5 Reagenzglas mit Normschliff und Glasstopfen.

4.3.2.6 Siedesteine, fettfrei.

4.3.3 Reagenzien

4.3.3.1 Natriumhydroxid-Losung in Methanol, c(NaOH) ~ 0,5 mol/l.

2 g Natriumhydroxid in 100 ml Methanol, das nicht mehr als 5 % Wasser enthalt, 16sen. Die methanolische
Natriumhydroxid-Losung in einer Flasche aufbewahren. Die bei langem Lagern mdogliche Bildung von etwas
Natriumcarbonat (weifder Niederschlag) beeinflusst die Methylesterherstellung nicht.

4.3.3.2 Bortrifluorid-Methanol-Losung, etwa 20 %ig.

4.3.3.3 Petrolether, Siedebereich 40 °C bis 60 °C.
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