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Risiken erkennen — Gesundheit schiitzen

Methoden  zur Untersuchung von Papier, Karton und Pappe far

Lebensmittelverpackungen und sonstige Bedarfsgegenstande

1 Allgemeine Methoden zur Untersuchung von Papier, Karton und Pappe
1.9 Bestimmung von abspaltbaren stickstoffhaltigen Verbindungen
1 Allgemeine Angaben

Bezeichnung in der Empfehlung XXXVI/2: vergleiche Vorbemerkung, Punkt 1
Stand: August 1988

Analytisches Messprinzip: Kjeldahlaufschluss und photometrische Bestimmung
Bearbeiter: W. Giinder und G. Micke*, E. Petermann**

* BASF Aktiengesellschaft, 6700 Ludwigshafen

*k Verband Deutscher Papierfabriken e.V., Adenauerallee 55, 5300 Bonn 1

2 Grundlagen des Verfahrens

Die zu untersuchende Probe wird in das innere Gefald einer speziellen Apparatur gegeben,
deren &ulRRerer Mantell,4-Butandiol als Siedefliissigkeit enthalt.

Durch die aufgeheizte Apparatur wird ein befeuchteter und erwarmter Treibgasstrom (Luft
oder Stickstoff) geleitet. Die fliichtigen stickstoffhaltigen Verbindungen werden in gekihlten
Vorlagen mit verdinnter Schwefelsaure absorbiert und entsprechend Literatur 13.1 oder ei-
nem gleichwertigen Verfahren bestimmt.

3 Chemikalien und Lésungen

Es sind ausschliel3lich Reagenzien des Reinheitsgrades ,zur Analyse® und destillier-
tes Wasser oder Wasser gleicher Reinheit zu verwenden.

Chemikalie Konzentration Sonstige Angaben
Schwefelsaure ¢ = 0,005 mol/l k. A.
Silikonal k. A. fur Heizbad
1,4-Butand|0| (C4H1002) k. A. k. A.
Lésungen zur photometrischen k. A. k. A.

Bestimmung nach Literatur 13.1
Tabelle 1 Chemikalien und Losungen

4 Gerate

4.1 Spezielle Apparatur, bestehend aus doppelwandigem Gefa? mit Rickfluss-
kuhler und Gasdurchleitung wie Abbildung (siehe Seite 2)

4.2 Heizbad, DIN 12877, gefillt mit Silikondl

4.3 Messkolben mit Kegelschliffhiilse, 100 ml, DIN 12664 T1

4.4  Zwei Gasdurchleitungsaufsatze, passend zu 3.1

4.5  Waschflasche mit Blasenzéhler

4.6  Vollpipetten 25 ml, 50 ml, DIN 12691

4.7  Apparatur zur Stickstoffbestimmung nach Kjeldahl (Literatur 13.1)
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Spektrallinienfilter-Photometer mit Messmoglichkeit bei 690 nm, DIN 58960

T1,T2, T3

4.8

Analysenwaage, Messgenauigkeit 0,0001 g

4.9
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5 Probenahme und Probenvorbereitung

51 Probenahme
Die Probenahme ist im Prifbericht (10) genau zu beschreiben. Damit keine Verande-
rung der Probe bis zur Durchfiihrung der Prifung eintritt, ist die Probe in Aluminium-
folie einzuschlagen.

5.2 Probenvorbereitung
Die Probe wird in Schnitzel von ca. 1 x 1 cm Kantenlange zerschnitten. Auf3erdem
sind fur die Bestimmung der flachenbezogenen Masse nach DIN ISO 536 und zur
Bestimmung des Trockengehaltes nach DIN ISO 287 gesondert mengengerechte An-
teile zu entnehmen.

6 Bestimmung der flachenbezogenen Masse nach DIN ISO 536
7 Bestimmung des Feuchtigkeitsgehaltes nach DIN ISO 287
8 Durchfihrung

Etwa 4,0 g auf 10 mg genau gewogenes Papier werden in das innere Gefal der Apparatur
(4.1) gegeben.

Das auRere Gefald wird bis zur H6he der im inneren Behéltnis befindlichen Papierschnitzel
mit 1,4-Butandiol gefullt und mit einem Olbad von 250°C innerhalb von ca. 4 min. auf 220°C
aufgeheizt.

Gleichzeitig wird Treibgas (Luft oder Stickstoff) zuerst durch Wasser von etwa 80°C und
dann durch das innere Gefal3 der Apparatur geleitet. Der Treibgasstrom wird auf ca. 40
ml/min. eingestellt und eventuell im Papier enthaltene flichtige Verbindungen werden in zwei
hintereinander geschaltete, auf 0°C abgekihlte Vorlagen (100 ml-Messkolben 4.3) mit
Schwefelsaure (siehe Tabelle 1) Ubergetrieben. Der erste Kolben enthalt 50 ml, der zweite
25 ml der Schwefelsdure. Die Einleitungsrohre tauchen in die Schwefelséure ein.

Nach 30 min. (1. Lauf) werden die Messkolben durch neue, mit Schwefelsaure befiillte aus-
getauscht; der Versuch wird fur weitere 30 min. unter gleichen Bedingungen fortgesetzt (2.
Lauf), somit betragt die gesamte Versuchsdauer 60 min.

Nach jedem Lauf werden die vorgelegten Schwefelsdurevolumina vereinigt und mit Wasser
auf genau 100 ml aufgefiillt. Genau 50 ml davon werden eingeengt und nach Literatur 13.1
weiter behandelt. Es wird also flir ersten wie zweiten Lauf je eine getrennte Stickstoffbe-
stimmung durchgefihrt.

Der Stickstoffgehalt im Papier kann auch vor und nach der thermischen Einwirkung entspre-
chend Literatur 13.1 bestimmt werden.

9 Auswertung

Es sind zwei Parallelbestimmungen durchzufihren. Die Auswertung erfolgt nach den For-
meln:

N 4
Nf|1 bzw2 — NK __A{_z} Nfll,Gesamt = Nfl1+ N"{W}

Hierin bedeuten: N g; geam = N + Ny,
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Ny, bzw. N, = fluchtiger Stickstoff aus Papier in ug/dm? aus 1. bzw. 2. Lauf

Ny = Stickstoffwert der Bestimmung in pg
m, = flachenbezogene Masse in g/m?
m;, = Papiereinwaage in g, berechnet auf das Trockengewicht nach DIN ISO 287

10 Prifbericht
Im Prifbericht sind unter Hinweis auf diese Vorschrift anzugeben:

Art und Bezeichnung der Probe

Beschreibung der Probenahme

Anzahl der Parallelbestimmungen

Trockengehalt der Probe nach DIN ISO 287

Flachenbezogene Masse der Probe in g/m2 nach DIN ISO 536

Gehalt an flichtigem Stickstoff in pg/dm?

Gegebenenfalls Stickstoffgehalt im Papier vor und nach der thermischen Belastung
Einzelwerte und Mittelwert

Gegebenenfalls Abweichungen von dieser Vorschrift

Prufdatum

11 Wiederfindungsrate

(bei Vergleichsversuchen mit NH3): ca. 80%

12 Nachweisgrenze

20 ug Stickstoff/dm2 Papier oder 25 ug Stickstoff/g Papier

13 Literatur

13.1 Bestimmung des Stickstoffgehaltes, Photometrische Verfahren Teil 2
Merkblatt ZM IV 54.2/81,1973 Verein der Zellstoff- und Papier-Chemiker und -
ingenieure

13.2 DIN 38406 T5 (1983)
Bestimmung des Ammonium-Stickstoffs



