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44 Vorschlage fur neue Vorschriften fur die
Chemische Lederanalyse aus dem Jahre 1963

Die Kommission flr die Chemische Lederanalyse des VGTC hat sich in mehrjahriger Arbeit
entsprechend dem ihr erteilten Auftrag bemuht, die wichtigsten Methoden der chemischen
Lederanalyse grundlich zu Uberarbeiten und zu modernisieren. In zahlreichen Beratungen wurden die
verschiedenen Vorschlage gepriuft und gegeneinander abgewogen und bei strittigen Fragen
Gemeinschaftsuntersuchungen zur Klarung unternommen. Die Arbeit der Kommission war dadurch
erschwert, dass wir uns gleichzeitig bemUhen mussten, eine internationale Angleichung der
Untersuchungsverfahren zu erreichen, da es auf die Dauer untragbar ist, dass in den verschiedenen
europaischen Landern nach unterschiedlichen Prifmethoden gearbeitet wird. Es ist mir ein Bedurfnis,
dem Vorsitzenden der internationalen Kommission, Herrn Professor Dr. A. Engeler, St. Gallen, fur
seine Bemuhungen um die internationale Verstandigung herzlich zu danken. Die Arbeiten konnten
inzwischen sowohl fur den Bereich des VGCT wie auch auf internationaler Ebene sachlich
abgeschlossen werden. Da sich die redaktionelle Bereinigung des Textes auf internationaler Basis
leider immer wieder verzogert, fir die deutschen Verhaltnisse aber eine endgultige Klarung nicht
langer hinausgezdgert werden sollte, teilen wir nachstehend und in den nachsten Heften den Text in
einer der deutschen Kommission zweckmalig erscheinenden Fassung mit und bitten alle
Interessenten, ihn zu prifen und etwaige Einwande bis zum 31.12.1963 dem Vorsitzenden der
Kommission bekanntzugeben.

Die Kommission wird dann nach nochmaliger Beratung etwaiger Einwendungen auf der
Hauptversammlung des VGCT 1964 den Antrag stellen, die vorgelegte Neufassung als offizielle
Methode fir den Bereich des VGCT fur verbindlich zu erklaren. Das schliel3t nicht aus, dass im
Anschluss an die Annahme des sachlichen Inhalts die Textfassung in Zusammenarbeit mit dem
Fachnormenausschuss Materialprafung im Deutschen Normenausschuss noch in die Ubliche DIN-Form
gebracht wird.

Ich danke allen Mitgliedern der Kommission fur ihre intensive Mitarbeit bei der Lésung der gestellten
Aufgaben.

l. Allgemeine Bemerkungen

1.Sinn und Zweck einheitlicher Untersuchungsmethoden

Die nachfolgenden Richtlinien sind als offizielle Methoden der Union vorgeschlagen und sollen dazu
beitragen, die Arbeitsweise auf internationalem Boden zu vereinheitlichen. Damit soll erreicht werden,
die Zusammensetzung eines Leders international vergleichen zu kénnen.

Es sei hervorgehaben, dass diese Richtlinien, auch wenn sie als offizielle Methoden der Union
empfohlen werden, fur die einzelnen Lander nicht bindend sind. Jedoch ist zu hoffen, dass alle
nationalen Verbande diese zum Teil neuen Methoden ihrerseits als offiziell erklaren werden.
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2.Aufbau der Richtlinien

Die Richtlinien umfassen die chemischen Einzelbestimmungen zur Ermittlung der
Lederzusammensetzung. Die am Schluss einiger Methoden beigefugten Anmerkungen sind nicht als
Teile der Arbeitsmethoden zu betrachten. Sie wollen viel mehr auf Gerate, Apparate und Hilfmittel,
welche die Arbeit erleichtern, hinweisen. Sie enthalten aber auch Hinweise fur die Herstellung von
speziellen Reagenzien, die Titerstellungvon speziellen Normallésungen und Arbeitsmethoden, die in
besonderen Fallen angewendet werden mussen. Dies vor allem, um das Suchen und Ausprobieren
geeigneter Methoden soweit

als maglich zu ersparen.

3.Anwendungsbereich

Die nachfolgenden Arbeitsmethoden sind fur alle Arten von Leder anwendbar. Sie kdnnen sowohl fur
Einzelbestimmungen als auch im Rahmen einer vollstandigen Lederanalyse angewendet werden.

4.MaBgebender Text

In Zweifelsfallen ist der deutsche Text der Richtlinien magebend.

5.Die Ergebnisse der Einzelbestimmungen

Die Ergebnisse der Einzelbestimmungen sowie die Mittelwerte sollten stets, wenn nicht in Einzelfallen
anders festgelegt, auf eine Stelle nach dem Komma auf- oder abgerundet

werden. Wenn in der zweiten Stelle nach dem Komma 1-5 steht, so wird abgerundet, steht in der
zweiten Stelle 6-9, so wird aufgerundet. Die Durchgerbungs- und Rendementszahlen werden
entsprechend auf volle Zahlen auf- oder abgerundet.

6.Darstellung der Analysenergebnisse

Die Analysenergebnisse werden ublicherweise auf 0% Wasser bezogen, beim ermittelten Fettgehalt.

Um gleichartige Leder von verschiedenem Fettgehalt in den Gbrigen Komponenten miteinander
vergleichen zu konnen, kann zusatzlich eine Umrechnung auch auf 0% Fett vorgenommen werden.
Dies ist allerdings im Analysenbericht zu vermerken.

Bild 1
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Im Rahmen einer vollstindigen Lederanalyse k&nnen die
ermittelten Ergebnisse der Lederuntersuchung nach dem folgen-
den Schema dargestellt werden.

1. pflanzlich oder chrom-pflanzlich kombiniert gegerbtes Leder
Zusammensetzung,

bezogen auf Leder
mit 0%o Wasser

Ermittelte
Zusammensetzung

Hautsubstanz e S onle
Gebundene org. Stoffe . . .% S
Ledersubstanz iy w i tle
Auswaschbare org.

Stoffe - e e
Auswaschbare Asche -

sulfatiert e 2 e s wlo
Chromoxyd Cr,0O, Sty vl
Gesamtasche sulfatiert o g
mit Methylenchlorid

extrahierbare Stoffe =0 1o ey
Wasser s
Durchgerbungszahl
Rendementszahl . ST
pH-Wert des wisse-

rigen Lederauszuges o
Differenzzahl
Schrumpfungstemperatur i i
Priifunganf Darcheerbuns oo oo O v v e v

2. Chromgares Leder

Zusammensetzung,

bezogen auf Leder
mit 00/, Wasser

Ermittelte
Zusammensetzung

Gesamtasche, sulfatiert ST 0 P
Chromoxyd Cr,0, ) o in
Auswaschbare Asche

sulfatiert = anale AL
mit Methylenchlorid

extrahierbare Stoffe e - oo Ve
Wasser Mt g
pH-Wert des wisse-

rigen Lederauszuges e,
Differenzzahl S
Schrumpfungstemperatur Tk

II. Probenahme
1. Anwendungsbereich

Diese Art der Probenahme gilt fiir leichte und schwere Felle
und Hiute jeder Gerbart. '

2. Entnahmestelle der Abschnitte fiir die chemische Leder-
untersuchung

Die zur chemischen Lederuntersuchung vorgesehenen Ein-
heiten (Felle, Croupons, Hilften, Hilse oder Biuche) werden
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gemaR der Anweisung flr die Probenahme fur die physikalischen Prifungen (siehe I. U. P./2, Punkt 2
sowie die Figuren 1-4) eingeteilt. Die Bezeichnung der Punkte, Strecken und Abschnitte gemaR den

Figuren in I. U. P./2 gilt auch fir die vorliegende Richtlinie. Leichte Beschadigungen der Narbenoder
Fleischseite sind bedeutungslos.

2.1Probenahme bei Fellen, ganzen Hauten und Halften

Es wird ein quadratischer Lederabschnitt anschlieBend an die Strecke HK (gemaR I. U. P./2 - Abbildung
1) und in Richtung Schwanzwurzel, ausgehend vom Punkt H und mit der Seitenlange gleich der
halben Strecke HK entnommen. ,Wenn notwendig, kann der Abschnitt auch aus der
korrespondierenden Stelle der gegenuberliegenden Fellhalfte stammen.

2.2 Probenahme bei Croupons (Kernstiicken)

Es wird ein quadratischer Lederabschnitt anschliefend an die Strecke HK (gemaR I. U. P./2 - Abbildung
2) und in Richtung Schwanzwurzel, ausgehend vom Punkt H und mit der Seitenlange gleich der
halben Strecke HK entnommen.

2.3 Halse

Es wird ein quadratischer Leder ab schnitt anschliefend an die Strecke AB (gemaR I. U. P./2 -
Abbildung 3) und in Richtung Kopf, ausgehend vom Punkt A und mit der Seitenlange gleich der halben
Strecke AB entnommen.

2.4 Bauche (Flanken)

Es werden zwei quadratische Abschnitte von etwa 10 cm Seitenlange entlang der Schnittlinie TU
(gemals I. U. P./2 -Abbildung 4) rechts und links vom Mittelpunkt der Seite und direkt anschliefend an
den fur die physikalischen Prifungen vorgesehenen Abschnitt entnommen. Sind keine physikalischen
Prafungen, sondern nur chemische Lederuntersuchungen durchzufiihren, dann wird ein rechteckiger
Abschnitt von 20 x 10 cm Seitenlange, mit der Mitte der Langsseite in Punkt Q und in 2 cm Entfernung
von der Schnittlinie TU entnommen.

Die Platzierung der Abschnitte fur die chemische Lederuntersuchung geht aus der abgebildeten
Skizze hervor.

3.Anzahl der zu untersuchenden Einheiten

In der Regel sind drei Einheiten (Felle, Croupons, Halften, Halse oder Bauche) zu bemustern und in
einem Durchschnittsmuster zu untersuchen. Ist das nicht der Fall, dann ist dies im Prifbericht zu
vermerken unter Angabe der Anzahl der untersuchten Einheiten.

4.Mindestgewicht des aus jeder Einheit zu enthehmenden Materials

Far die Durchfuhrung der chemischen Lederanalyse ist folgendes Mindestgewicht an Material
erforderlich:

Bild 2 und 3
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4. 1. bei der Untersuchung von pflanzlich und kombiniert ge-
gerbten Ledern: 100 g
4.2, bei der Untersuchung von mineralgaren Ledern: 60 g.

Entnahmestelle der Abschnitte fiir die chemische
Lederuntersuchung bei Fellen, ganzen Hiuten
und Hiilften, Croupons, Hélsen und Béduchen

Einteilung gemaf L. U. P./2
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Abbildung 2. Probenabme bei Croupons (Kernstiideen)
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Abbildung 3. Probeentnabme bei Hilsen
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Abbildung 4. Probeentnabme bei Biuden (Flanken)

a) Entnabmestelle, wenn keine physikalishen Priifungen durdzufiibren sind.
b) Eninabmestelle unter Riidesicotnabme fiir pbysikalisdse Priifungen.

5. Anmerkungen

5. 1. Gleichzeitige chemische und physikalische Priifung
Sind zugleich physikalische Priifungen und chemische Le-
deranalyse von den gleichen Einheiten (Felle, Croupons,
Hilften Hilse oder Biuche) auszufiibren, so hat die
Probenahme fiir die physikalischen Priifungen gemifl
1.U.P/2 in jedem Fall den Vorrang. Der Abschnitt fiir
die chemische Lederuntersuchung darf, wenn unbedingt
notwendig, leicht verschoben werden.
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5.2 Zusatzliches Material

Die unveranderten Stanzabfalle von der Probenahme flr die physikalischen Prufungen kénnen fur die
chemische Lederanalyse mitverwendet werden. Dies muf8 jedoch im Prufbericht vermerkt werden.
Wird das vorgeschriebene Mindestgewicht auch unter Verwendung der Stanzabfalle nicht erreicht,
was bei sehr leichten Ledern durchaus eintreten kann, so wird weiteres Material aus dem
unmittelbaren Bereich der Probenahme dieser Vorschrift enthommen. Dies ist jedoch im Prufbericht
zu vermerken. Bei Schiedsanalysen darf nur Material aus den nach dieser Vorschrift enthommenen
guadratischen Abschnitten verwendet werden muss, um das erforderliche Mindestgewicht zu
erreichen, zusatzliches Material aus dem unmittelbaren Bereich der Probenahme dieser Vorschrift
entnommen werden, so ist dies im Prufbericht zu vermerken und allenfalls mittels Skizze zu
veranschaulichen.

5.3 Akklimatisation

Wird nur die chemische Lederanalyse durchgefihrt, so ist die Akklimatisation gemaR I. U. P/3 nicht
erforderlich.

lll. Vorbereitung des Probematerials durch
Zerkleinerung

1.Anwendungsgebiet

Flir die chemische Lederanalyse sind Leder jeder Art mit einer Messermuhle zu zerkleinern. Das aus
der Messermuhle erhaltene, zerkleinerte Material wird als ,gemahlenes Leder” oder ,Lederpulver,,
bezeichnet.

2.Mihle

Geeignet sind alle MUhlen mit einer Messergeschwindigkeit von 700-1000 Touren pro Minute und
Lochsieb von 4 mm Durchmesser. Die Messer der Muhle sind der Benutzung entsprechend zu
schleifen.

3.Anmerkungen
3.1 Miihlen

Die nachfolgend aufgefihrten Muhlenfabrikate entsprechen aufgrund der erfolgten Erhebungen bei
den Herstellern und auch aufgrund von Vergleichsversuchen den unter Punkt 2 aufgeflhrten
Bedingungen:
APEX -APEX-Construction Ltd.,
15 Soho Square
London W 1

FUCHS 125 H -Maschinenfabrik Maximilian Fudos
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Co. Westbahnstrale 27-29
Wien VII/62
BRABENDER - Zerkleinerungsmuhlen, System Wiley,
Brabender
Duisburg am Rhein
ALPINA -Rotoplex Schneidmuhle 10/6,
Alpina AG
Augsburg 2
WILEY -Wiley Milk Thomas & Co.
Philadelphia (USA).

Bei anderen Muhlentypen sind zunachst Vergleichsversuche mit einer der angefuhrten Typen
anzustellen.

3.2 Vorzerkleinerung

Vor dem Mahlen wird die Lederprobe zweckmaRigerweise durch Stanzen oder Schneiden in kleine
Abschnitte zerkleinert. Dadurch wird die Mihle geschont und ein gleichmaRBigeres Muster erhalten.

3.3 Reinigung der Miuhle

Muhle, Sieb und Einwurf mussen nach jedem Mahlen eines Ledermusters grundlich gereinigt werden.
Vor dem Mahlen eines neuen Musters empfiehlt sich, vorerst einige Stluckchen dieses Leders zu
mahlen, das erhaltene Lederpulver zu verwerfen, Mihle, Sieb und Einwurf nochmals grindlich zu
reinigen und erst dann das ganze Muster zu zerkleinern. Die Verwendung von Wasser oder feuchten
Textilien ist fur die Reinigung zu unterlassen.

3.4 Nasses oder feuchtes Leder

Liegt nasses oder feuchtes Leder fur die chemische Untersuchung vor, so ist dieses vor der
Zerkleinerung schonend zu trocknen. Auf keinen Fall darf nasses oder feuchtes Leder in der Mihle
zerkleinert werden.

IV. Bestimmung der durch Methylenchlorid
(Petrolather) extrahierbaren Stoffe (Fette
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und andere losliche Stoffe)

1.Begriff und Anwendungsbereich

1.1 Als extrahierbare Stoffe werden die mit Methylenchlorid aus dem Leder ausziehbaren Substanzen
bezeichnet (Fetteund andere l6sliche Stoffe). Petrolather ist gleichfalls zu

gelassen, doch ist die Abweichung im Prufbericht anzufthren.
1.2 Die extrahierbaren Stoffe kdnnen in jedem beliebigen Leder bestimmt werden.
2.Grundsatzliches

Mit organischen Losungsmitteln konnen aus dem Leder nicht samtliche Fett- und ahnliche Stoffe
extrahiert werden, da sie zum Teil in ihnen nicht 16slich und zum Teil an Leder gebunden sind.
Andererseits kdnnen die Losungsmittel auch Nichtfettstoffe, z. B. Schwefel und Impragnierungsmittel
herauslosen. Schwefel verursacht Schwierigkeiten bei der Bestimmung der Saurezahl und der
Verseifungszahl des Fettes.

3. Apparate und Reagenzien

3.1. Extsraktionsapparatur nach Soxhlet (Extraktionskolben passender GroRe).

3. 2. Filterpapierhulsen passender GroRe und Beschaffenheit oder passende Glasfilterglocke.
3. 3. Methylenchlorid, Siedepunkt 38/41° C, frisch destilliert, in dunkler Flasche tGber CaO aufbewahrt.
3. 4. Petrolather vom Siedepunkt 40-60° C.

3. 5. Laboratoriumswaage mit einer Empfindlichkeit von 0,05 g.

3. 6. Analytische Waage.

3. 7. Warmeschrank, eingestellt auf 102 = 2° C.

4. Probenahme und Vorbereitung

4.1. Probenahme gemaR Il.

4.2. Zerkleinerung geman IlI.

5. Durchfilhrung

5.110 £ 0,1 g Leder abwagen und gleichmaRig in die Papierfilterhilse oder in die Glasglocke stopfen.
Das Leder mit einer dunnen Watteschicht bedecken.

5.2. Den Extraktionskolben mit zwei Glasperlen durch nalb-stlindiges Erwarmen auf 102 + 2° C
trocknen und nach Erkalten im Exsikkator wagen.

5.3. Nach mindestens 30 Losungsmittelwechseln das Methylenchlorid (Petrolather) aus dem den
Extrakt enthaltenden Kolben abdestillieren. Diesen im Trockenschrank wahrend vier Stunden bei 102
+ 2° C trocknen (wenn Wassertropfchen sichtbar sind, unter Zusatz von 1-2 ml Alkohol) und nach
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halbstindiger Abkihlung im Exsikkator wagen. Kontrollwagung nach weiterer einstindiger Trocknung
und halbstindigem Abkuhlen. Ergibt die Nachtrocknung eine weitere Gewichtsabnahme von mehr als
10 mg (0,1% der Einwaage), so ist die Trocknung fortzusetzen, hochstens aber 8 Stunden.

6.Auswertung
6.1.Extrahierbare Stoffe in % = g Extrakt x 100/ g Einwaage

6.2.Fehlergrenze: die Ergebnisse einer Doppelbestimmung dirfen héchstens 0,2%, auf die Einwaage
bezogen, aus einanderliegen.

7. Prufbericht
Dieser soll enthalten:
7.1. Einen Hinweis auf die vorliegende Pruf Vorschrift.

7.2. Angabe Uber Abweichungen von der vorliegenden Prufvorschrift, namentlich bezlglich des
verwendeten Losungsmittel«. Bei Verwendung von Petrolather fur die Extraktion ist dies im
Prufbericht zu vermerken (siehe auch Anmerkungen 8.1.).

7.3.Die Ergebnisse der Bestimmungen (Mittelwert) gemaR.6.1, auf eine Stelle nach dem Komma auf-
oder abgerundet.

8.Anmerkungen

8.1. Die Extraktion mit Methylenchlorid ist derjenigen mit Petrolather vorzuziehen. Das Leder wird mit
Methylenchlorid grundlicher extrahiert als mit Petrolather. Bei Parallelversuchen liefert demzufolge
Methylenchlorid etwas hohere Werte fur den Gehalt an extrahierbaren Stoffen als Petrolather.

8.2. Uber langere Zeit gestandenes Methylenchlorid sollte auf Anwesenheit von méglicherweise
gebildeter Salzsaure wie folgt gepruft werden:

10 ml Methylenchlorid mit 1 ml Silbernitratlosung 0,1 n
schitteln.

Sollte bei dieser Prifung eine Trubung der Silbernitrat-Lésung auftreten, ist das Lésungsmittel zu
destillieren und in dunkler Flasche uber CaO aufzubewahren.

8. 3. Gebrauchtes Methylenchlorid kann nach Destillation wieder verwendet werden.

8.4.Der Extrakt kann zur Bestimmung seiner Kennzahlen (z. B. Saure- und Verseifungszahl der
Fettstoffe) verwendet werden.

Nach Entfernung des Lésungsmittels wird das extrahierte Leder zur Bestimmung der auswaschbaren
Stoffe nach VII. oder des gebundenen Fetts nach V. Verwendet.

8. 6. Methylenchlorid kann auch Nichtfettstoffe3 z. B. Schwefel, aus dem Leder I6sen. Da Schwefel
Schwierigkeiten verursacht, kann er in folgender Weise entfernt werden: Die Anwesenheit von
Schwefel ist an einer gelben Ausscheidung im Kolben erkennbar. Den Extrakt in moglichst wenig
Athyl-Ather I6sen und durch wenig Watte in ein vorgewogenes Kélbchen abfiltrieren. Nach
griindlichem Auswaschen des Wattenfilters mit Ather diesen abdestillieren. Scheidet sich dabei erneut
Schwefel aus, so ist die Prozedur zu wiederholen. Nach dem Abdestillieren des Athylathers das
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Koélbchen mit dem Ruckstand wieder trocknen und wagen.

V. Bestimmung des gebundenen Fettes

1. Begriff und Anwendungsbereich

1.1. Als gebundenes Fett werden die Stoffe bezeichnet, die nach Entfernung der durch
Methylenchlorid extrahierbaren Stoffe (Fette und andere I0sliche Stoffe) und nach Zerstorung der
Ledersubstanz mit Alkali durch Ausschitteln des angesauerten Hydrolysats mit Ather isoliert werden.

1.2. Das gebundene Fett kann in jedem beliebigen Leder bestimmt werden.
2.Grundsatzliches

Bei dieser Bestimmung werden neben den tatsachlich an die Ledersubstanz, gebundenen Fettstoffen
auch die Fettanteile gefunden, die bei der Fettextraktion in dem verwendeten organischen
Losungsmittel nicht I6slich sind. Daher ist bei der vorhergehenden Fettextraktion unbedingt
Methylenchlorid zu verwenden oder die Benutzung anderer Losungsmittel im Prufbericht anzugeben.

3.Apparate und Reagenzien

3.1. Weithalskolben 250 ml

3.2. Scheidetrichter

3. 3. 8°/oige alkoholische Kalilauge

3. 4. Konzentrierte Salzsaure

3. 5. Ather

3. 6. Wasserbad

3. 7. Laboratoriumswaage mit einer Empfindlichkeit von 0,05 g
3. 8. analytische Waage

3. 9. Warmeschrank, eingestellt auf 102 + 2° C.
4. Probenahme und Vorbereitung

4.1. Probenahme gemaR Il.

4. 2. Zerkleinerung gemaR llI.

5. Durchfuhrung

5.1. 5 = 0,1 g Leder abwagen und nach IV mit Methylenchlorid entfetten. Dabei empfiehlt sich, bei der
Extraktioneine Glasglocke statt der Papierfilterhllse zu verwenden.

5.2. Das extrahierte Leder nach Verdunsten des Methylenchlorids quantitativ in einen Weithalskolben
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einbringenund mit 35 ml 8%iger alkoholischer Kalilauge auf dem Wasserbad unter Umrthren
erwarmen, bis einzelne Lederteile nicht mehr sichtbar sind und nach dem Verdunstendes Alkohols
eine leimartige Masse zuruckbleibt. Ist das Leder noch nicht vollkommen zerstort, Rickstand
nochmals mit Alkohol UbergieBen und in gleicher Weise behandeln.

5.3. Die zuruckbleibende leimartige Masse mit 50 ml heilem Wasser unter Umrihren aufschlemmen,
mit 40 ml konzentrierter Salzsaure nach und nach versetzen und zur Aufspaltung der gebildeten Seife
etwa 15 Minuten bei leichtem Sieden halten.

5.4. Die Lésung nach Abkiihlen in einen Scheidetrichter Gberfihren, mit 50 ml Ather nachspiilen und
dann mit dieser Athermenge und anschlieRend noch dreimal mit je 50 ml Ather ausschtteln.

5.5. Die vereinigten Atherausziige mindestens dreimal bis zur Salzséurefreiheit waschen
(Methylorange zusetzen), den Ather abdestillieren und den Riickstand bis zur Gewichtskonstanz bei
102 £ 2° C trocknen.

6.Auswertung
6.1. Gebundenes Fett in % = g Ruckstand x 100 / g Einwaage

6.2.Fehlergrenze: Die Ergebnisse einer Doppelbestimmung durfen héchstens 0,2%, auf die Einwaage
bezogen, auseinanderliegen.

7.Prufbericht
Dieser soll enthalten:
7.1. einen Hinweis auf die vorliegende Pruf Vorschrift;

7.2. Angaben Uber Abweichungen von der vorliegenden Prifvorschrift, namentlich wenn ein anderes
organisches Losungsmittel flr die vorhergehende Fettextraktion verwendet wurde;

7.3.Die Ergebnisse der Bestimmungen gemal$ 6.1. (Mittelwert), auf eine Stelle nach dem Komma auf-
oder abgerundet.

8.Anmerkungen

8.1. Bei Verwendung von Papier filterhllsen statt Glasglocken bei der Extraktion nach 5.1. ist die
quantitative Uberfiihrung des extrahierten Lederpulvers aus der Hiilse erschwert. In diesem Falle
empfiehlt sich eine Zwischeneinwagung und rechnerische Korrektur flr das gebundene Fett.

VI. Bestimmung des Wassers im Leder

1. Begriff und Anwendungsbereich

1.1. Als Wassergehalt wird der Gewichtsverlust des Leders beim Trocknen bei 102 + 2° C bis zur
Gewichtskonstanz bezeichnet.

1.2. Die Feuchtigkeit kann in jedem beliebigen Leder bestimmt

werden. Nasses Leder ist bei Temperaturen unter 50° C vorzutrocknen.
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2.Grundsatzliches

Eine genaue Ermittlung des im Leder enthaltenen Wassers ist durch Trocknung nicht moglich, da bei
erhohter Temperatur audi andere fluchtige Stoffe entweichen und Gerbstoffe und Fette oxydiert
werden kénnen. Quellungs- und Kristallwasser kann zum Teil zurlckbleiben.

3. Apparate und Reagenzien

3.1. Flache und niedrige Wageglaser mit eingeschliffenem Deckel oder flache offene Schalen. 3. 2.
Warmeschrank, eingestellt auf 102 £ 2° C. 3. 3. Analytische Waage.

3. 4. Geeignete Exsikkatoren.

4. Probenahme und Vorbereitung
4.1. Probenahme gemaR II.

4.2. Zerkleinerung gemaR llI.
5.Durchfuhrung

Etwa 3 g der Probe auf 0,001 g genau wagen und bei 102 + 2° C bis zur Gewichtskonstanz trocknen.
Dauer der Trocknung in einem normalen Warmeschrank: 5 Stunden. Wagen nach halbstindigem
AbkUhlen im Exsikkator. Kontrollwagung nach weiterer einstindiger Trocknung und halbstindigem
Abkuhlen. Ergibt die Nachtrocknung eine weitere Gewichtsabnahme von mehr als 3 mg (0,1% der
Einwaage), so ist die Trocknung fortzusetzen, jedoch nicht Ianger als insgesamt 8 Stunden.

6.Auswertung

6.1. Feuchtigkeitsgehalt in % =G,;-G,/G, x 100
G, = Gewicht der Probe vor dem Trocknen,
G, = Gewicht der Probe nach dem Trocknen.
6.2. Fehlergrenze:

Die Ergebnisse einer Doppelbestimmung dirfen hdchstens 0,2%, auf die Einwaage bezogen,
auseinanderliegen.

7.Prufbericht

Dieser soll enthalten:

7.1. Einen Hinweis auf die vorliegende Prufvorschrift.

7. 2. Angabe der Abweichungen von der vorliegenden Prufvorschrift.

7.3. Die Ergebnisse der Bestimmungen gemal 6.1 (Mittelwert) auf eine Stelle nach dem Komma auf-
oder abgerundet.

8.Anmerkungen

8.1. Wageglaschen mit eingeschliffenem Deckel erlauben ein sichereres Arbeiten als offene Schalen.
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8.2. Zur raschen Orientierung Uber den Wassergehalt von BI6Ben und nassem Leder kann das Wasser
auch nach der Ubertreibmethode z.B. mit Tetrachlordthan CHCI,-CHCI,

als Ubertreibmittel im Destillationsapparat nach Dr. F. Gisiger (Mitteilungen Lebensmittelunters, u.
Hyg. 18.

Vil. Bestimmung der auswaschbaren
organischen und anorganischen Stoffe im
Leder (Auswaschverlust)

1. Begriff und Anwendungsbereich

1.1. Als Gesamtauswaschverlust wird die Menge samtlicher Stoffe bezeichnet, welche sich mit Wasser
unter bestimmten Bedingungen aus dem Leder herauslosen lassen. Es sind dies vor allem organische
Gerbstoffe und Nichtgerbstoffe sowie Mineralsalze.

1.2. Unter auswaschbarer Asche wird der sulfatierte Aschegehalt in den auswaschbaren Stoffen, unter
auswaschbaren organischen Stoffen die Differenz zwischen Gesamtaus

waschverlust und auswaschbarer Asche verstanden.
1.3. Die nachfolgend beschriebene Methode ist fur alle Lederarten anwendbar.
2.Grundsatzliches

2.1. Das Ergebnis Uber den Gehalt eines Leders an auswaschbaren Stoffen ist abhangig vom Grad der
Zerkleinerung des Leders, von Temperatur und Dauer der Auslaugung und dem Verhaltnis Leder zu
Wasser. Die genaue Innehaltung der Prifbedingungen zur Erzielung vergleichbarer Resultate ist daher
unerlasslich.

3.Apparate und Reagenzien

3.1. Weithalsflasche 650-750 ml mit gutschlieBendem Glasoder Gummistopfen.

3. 2. Faltenfilter.

3. 3. MeRBkolben-Normalprazision 500 ml.

3. 4. Vollpipette Normalprazision 50 ml.

3. 5. Eindampfschalen aus Quarz, Platin oder Porzellan mit flachem Boden, 50 ml fassend.
3. 6. Trichter und Erlenmeyerkolben 300 ml.

3. 7. Destilliertes Wasser.

3. 8. Geeigneter Schittelapparat mit 50 £ 10 Touren pro Minute.

3. 9. Thermometer. Z. B. Schleicher & Schill Nr. 560 oder ahnlicher Beschaffenheit.
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3.10. Laboratoriumswaage mit einer Empfindlichkeit von 0,05 g.

3.11. Analytische Waage.

3.12. Geeigneter Warmeschrank, eingestellt auf 102 = 2° C.

3.13. Wasserbad.

4. Probenahme und Vorbereitung, Extraktionsbedingung

4.1. Probenahme gemaR Il.

4. 2. Zerkleinerung gemag llI.

4. 3. Das Leder wird vor der Bestimmung der auswaschbaren Stoffe nach IV entfettet.

4.4. Extraktion bei 20 £ 2° C, keinesfalls aber hoher als bei 25° C. Siehe auch Bemerkung 8.1.
5. Durchfiuhrung

5.1. 10 g gemahlenes und entfettetes Leder mit 500 ml destilliertem Wasser von 20° C in der
Weithalsflasche (evtl. Thermosflasche: siehe Anmerkung 8.1.) wahrend 2 Stunden schatteln,
maschinell mit 50 = 10 Touren pro Minute.

5.2. Flascheninhalt durch Faltenfilter klar filtrieren. Die ersten 50 ml des Filtrates verwerfen. In
weiteren 50 ml die Menge der auswaschbaren organischen, bzw. anorganischen Stoffe bestimmen.

5.3. Gesamt-Auswaschverlust (siehe auch Anmerkung 8. 2.). Genau 50 ml des klaren Filtrates in bei
800° C vorgegluhter und gewogener Schale auf dem Wasserbad zur Trockne eindampfen, bei 102 +
2° C wahrend ca. 2 Stunden trocknen, abkuhlen im Exsikkator*), rasch wagen. Trocknung
wiederholen, bis die Gewichtsabnahme weniger als 2 mg betragt, hdchstens aber 8 Stunden.

5.4. Auswaschbare Asche.

Rickstand von 5.3. in der Schale mit einigen Tropfen Schwefelsaure 2 n vollstandig befeuchten, Uber
kleiner Flamme abrauchen, bis keine Schwefelsauredampfe mehr sichtbar sind. Bei Rotglut,
vorteilhaft im Muffelofen bei 800° C, 15 Minuten glihen. Im Exsikkator abkihlen und so schnell wie
maoglich wagen.

6.Auswertung
6.1. Gesamt-Auswaschverlust in % = g Trockenrlckstand /g Einwaage x 100
6. 2. Auswaschbare Asche als Sulfat in % = g sulfatierter Gluhruckstand/g Einwaage x 100

6. 3. Auswaschbare organische Stoffe in % = Differenz zwischen Gesamt-Auswaschverlust und
auswaschbarer sulfatierter Asche.

6.4. Fehlergrenze:

Die Ergebnisse einer Doppelbestimmung durfen bei 6.1. bis 6. 3. hdchstens um 0,2°/o, auf die
Einwaage bezogen, auseinander liegen.

7.Prifbericht
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Dieser soll enthalten:
7.1. Einen Hinweis auf die vorliegende Prufvorschrift.

7. 2. Angabe von Abweichungen von der vorliegenden Priufvorschrift, auch wenn die Temperatur von
20 = 2° C nicht eingehalten werden kann, unter Angabe der tatsachlich gemessenen Temperatur.

7.3. Die Ergebnisse der Bestimmungen gemal’ 6. (Mittelwert)auf eine Stelle nach dem Komma auf-
oder abgerundet.

8.Anmerkungen

8.1. Kann die vorgeschriebene Extraktionstemperatur von 20 £ 2° C im Prifraum nicht eingehalten
werden, so ist die Verwendung einer Thermosflasche von 650-750 ml Inhalt zu empfehlen.

8. 2. Der Gesamt-Auswaschverlust und die auswaschbare Asche kénnen auch getrennt ermittelt
werden. Der Gesamt-Auswaschverlust wird durch Eindampfen von 50 ml des Filtrats in bei 102 = 2° C
vorgetrockneten Schalen aus Platin, Quarz, Silber, Porzellan oder Glas nach 5. 3. ermittelt.

Die auswaschbare Asche wird durch Eindampfen von weiteren 50 ml des Filtrates in bei 800° C
vorgeglihtem Quarz-, Platin- oder glasiertem Porzellantiegel nach 5. 4. ermittelt. Die Auswertung
bleibt sich gleich.

8. 3. Im Filtrat werden vorhandene Ammonsalze als auswaschbare organische Stoffe erfalst. Sie
konnen in bekannter Weise durch Destillation des Filtrates nach Ansauern, z. B. nach XI|, Punkt 5.4.,
ermittelt werden. Sie werden als Ammonsulfat berechnet.

Vill. Bestimmung der Asche (Gesamtasche
und wassere unlosliche Asche)

1. Begriff und Anwendungsbereich

1.1. Als Gesamtasche wird der durch Verbrennung des Leders im offenen Tiegel bei 800° C
entstandene Ruckstand nach der Sulfatierung bezeichnet.

1.2. Als wasserunldsliche Asche wird der nach der Auslaugung des Leders mit Wasser durch
Veraschung und Sulfatierung erhaltene Rickstand bezeichnet.

1. 3. Die nachfolgend beschriebenen Bestimmungen kdnnen bei jedem beliebigen Leder
vorgenommen werden. Sie werden in dem MaRe fehlerhaft, wie das Leder
Organometallverbindungen, z. B. Silikone, enthalt (siehe auch Anmerkung 8.6).

2. Grundsatzliches

2.1. Die durch Veraschung gefundene Menge an Mineralsubstanzen kann vom tatsachlichen Gehalt an
solchen infolge eingetretener Zersetzung, Reduktion oder Verflichtigung von gewissen Salzen
abweichen.

2. 2. Durch Behandlung der Asche mit Schwefelsaure werden die Salze und Oxyde in Sulfate
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ubergefuhrt. Enthalt das Leder mineralische Gerbstoffe, so werden deren sich bei der Veraschung
bildenden Oxyde ebenfalls sulfatiert, bei der gewahlten Glihtemperatur jedoch wieder in die Oxyde
umgewandelt.

2. 3. Zur Ermittlung der Gesamtasche, z. B. im Rahmen einer vollstandigen Lederanalyse, kdnnen die
wasserldslichen und -unléslichen Mineralstoffe getrennt rechnerisch ermittelt oder auch gesondert
bestimmt werden.

2.4. Vorhandene Ammonsalze werden nicht erfasst. Zu ihrer Ermittlung sei auf VII, Anmerkung 8.3.,
verwiesen.

3.Apparate und Reagenzien

3.1. Glasierte Porzellan-, Platin- oder Quarztiegel bzw.Schalen.

3. 2. Schwefelsaure 2n. 3. 3. Geeignete VeraschungsVorrichtung, am besten auf 800° C
eingestellter Muffelofen.

3. 4. Analytische Waage.

4. Probenahme und Vorbereitung

4.1. Fur die Bestimmung der Asche: Probenahme gemaR Il und Zerkleinerung gemaR IlI.

4.2. Fir die gesonderte Bestimmung der wasserunléslichen Asche: Das nach der Bestimmung der
auswaschbaren Stoffe nach VII zurlickbleibende Leder lufttrocknen und veraschen (siehe auch
Anmerkung 8.2.).

5.Durchfuhrung

5.1. 2-5 g der Originalleder-Probe auf 0,001 g genau wagen, in einem vorgeglihten und gewogenen
Tiegel Uber kleiner Flamme zuerst vorsichtig so verkohlen, dass das Leder mit kleiner Flamme
verbrennt. Gefettete Leder besonders sorgfaltig verkohlen, damit das Fett nur langsam verbrennt.

Anschlieend mit Schwefelsaure 2n vollstandig befeuchten und tber kleiner Flamme abrauchen, bis
keine Schwefelsauredampfe mehr sichtbar sind. Hierauf bei starker Flamme, am besten jedoch im
GlUuhofen bei etwa 800° C bis zur vollstandigen Veraschung erhitzen (siehe auch Anmerkung 8. 3.).
Dann im Exsikkator abkihlen und wagen.

6. Auswertung
6.1. Gesamtasche in % g Gesamtasche sulfatiert/g Einwaage x 100

6. 2. Gehalt an wasserunldslicher Asche in % rechnerisch ermittelt = % Gesamtaschegehalt sulfatiert
% auswaschbare Asche, sulfatiert (ermittelt nach VII, Punkt 5.4.)

gesondert bestimmt g unldsliche Asche, sulfatiert/g Einwaage x 100

6.3. Fehlergrenze. Die Ergebnisse der Doppelbestimmung dirfen um nicht mehr als 0,1%, bezogen
auf Einwaage, auseinanderliegen.

7.Priifbericht
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Dieser soll enthalten:
7.1. Einen Hinweis auf die vorliegende Prufvorschrift.
7. 2. Angabe Uber Abweichungen von der vorliegenden Vorschrift.

7.3. Die Ergebnisse der Bestimmungen gemal’ 6. (Mittelwert)auf eine Stelle nach dem Komma auf-
oder abgerundet.

8.Anmerkungen

8. 1. Fur die Bestimmung der Asche kann allenfalls das bei der Bestimmung des Wassers nach VI
erhaltene wasserfreie Leder verwendet werden.

8. 2. Fur die gesonderte Bestimmung der wasserunldslichen Asche muB nicht unbedingt das gesamte
nach der Bestimmung der auswaschbaren Stoffe nach VII zurtckbleibende, ausgelaugte und
getrocknete Leder verascht werden. Das zuruckbleibende, lufttrockene Leder wird gemischt und
gewogen, davon wird ein aliquoter Teil verascht (z. B. Vs oder V* dieser Menge, entsprechend 2,0
oder 5,0 g der Einwaage an Leder vor Bestimmung der auswaschbaren Stoffe).

8. 3. Kann trotz Glihen bei 800° C der Ruckstand nicht kohlefrei erhalten werden, so wird dieser mit
etwas Ammonnitrat-Losung angefeuchtet und bis zur Kohlenfreiheit weitergegliht. (Losung von 10 g
Ammonnitrat puriss. in 100 ml destilliertem Wasser.)

8. 4. Ist auch mit Hilfe von Ammonnitrat keine vollstandige Veraschung maglich, den Tiegelinhalt mit
heiBem destilliertem Wasser ausziehen und durch ein aschenfreies Filter filtrieren. Den kohligen
Riuckstand mit dem Filterpapier veraschen, Filtrat dem Tiegelinhalt beifligen, auf dem Wasserbad
eindampfen, nochmals schwach gluhen, im Ex-sikkator abkuhlen und wagen.

8. 5. Die Asche zur Bestimmung ihrer Bestandteile, z.B. Chromoxyd, Aluminiumoxyd, Eisenoxyd, und
zur Ermittlung der Kationen von mineralischen Beschwerungsstoffen weiterverwenden.

8.6. Siliconimpragniertes Leder wird zweckmaRig vor der Aschebestimmung mit Methylenchlorid so
erschopfend wie moglich extrahiert.

IX. Bestimmung des Chromgehaltes

1. Begriff und Anwendungsbereich

1.1. Als Chromgehalt eines Leders bezeichnet man die in ihm enthaltene Menge an
Chromverbindungen, als Chromoxid (Cr,05) berechnet.

1.2. Die nachfolgende Methode ist fir alle chromhaltigen Leder anwendbar.
2.Grundsatzliches

Das Chrom wird in der Lederasche bestimmt, indem das dreiwertige Chromoxid mit Hilfe von
Perchlorsaure oder in der Alkalischmelze zu Chromat oxydiert und dieses jodometrisch titriert wird.

3.Reagenzien und Losungen
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3.1. fur die Perchlorsauremethode.

3.1.1. konzentrierte Schwefelsaure.

3.1. 2. 60-70%ige Perchlorsaure.

3.1. 3. 85%ige Phosphorsaure.

3.1. 4. 10%ige Kaliumjodidldsung.

3.1. 5. 1%ige Starkel6sung (frisch zubereiten).

3.1. 6. 0,1 Thiosulfatlésung.

3.1. 7. Erlenmeyerkolben 300 ml, hitzebestandig oder Kjeldahlkolben.
3.1.8. Glastrichter, Glasperlen, Siede-Steinchen.

3.2. fur die Schmelzmethode.

3. 2.1. geeignetes Schmelzgemisch (siehe Anmerkung 8. 4.)
3. 2. 2. Salzsaure konzentriert (spez. Gewicht 1,18).

3. 2. 3. 10%ige Kaliumjodidlésung.

3.2. 4. 1%ige Starkelosung (frisch zubereiten).

3. 2.5.0,1 nThiosulfatlosung.

3. 2. 6. Becherglas 200-250 ml.

3. 2. 7. Erlenmeyerkolben mit Schliffstopfen, 300 oder 500 ml.
4.Probenahme und Vorbereitung

Die nach Vorschrift VIl erhaltene Asche verwenden.
5.Durchfuhrung

5.1. Ausfuhrung nach der Perchlorsauremethode.

Die Asche von 2-5 g Leder in einen hitzebestandigen Erlenmeyerkolben von 300 ml bringen.

Mit 5 ml konzentrierter Schwefelsaure und 10 ml Perchlorsaure 60-70%ig versetzen (siehe auch
Anmerkungen 8.2.) und auf dem Drahtnetz mit maBiger Flamme zum Sieden erhitzen. Den
Erlenmeyerkolben mit einem Trichter bedecken, so dass das Wasser unter Vermeidung von
Spritzverlusten verdampfen kann. Sobald das Reaktionsgemisch sich nach Orange zu verfarben
beginnt, Flamme klein stellen. Nach vollstandigem Farbumschlag 2 Minuten schwach weitererhitzen,
kurz an der Luft und nachher in kaltem Wasser rasch abkuhlen und den Inhalt auf etwa 200 ml
verdinnen. Um das entstandene Chlor zu vertreiben, 7-10 Minuten kochen unter Verwendung von
Siede-Steinchen (Glasperlen genltgen nicht, um das StoRen zu verhuten). Nach erneutem Abkuhlen
15 ml 85%ige reine Phosphorsaure zur Maskierung von vorhandenem Eisen und 20 ml 10%ige
Kaliumjodidlésung zufligen. 10 Minuten im Dunkeln stehenlassen. Hierauf unter Verwendung von 5 ml
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einer 1%igen Starkeldsung als Indikator mit 0,1 n Natriumthiosulfat auf hellgrln titrieren.
5.2. Ausfuhrung nach der Schmelzmethode.

Die Asche von 2-5 g Leder mit der zwei- bis dreifachen Menge Schmelzgemisch (siehe Anmerkung
8.4.) mittels Platindraht oder dinnem Glasstab gut durchmischen. Den Tiegel auf dem Bunsenbrenner
vorerst leicht, dann stark erhitzen, wahrend etwa 30 Minuten (s. Anmerkung 8. 5.). Nach dem
Abkuhlen im Becherglas mit 100-150 ml kochend heiRem destillierten Wasser versetzen und bis zum
vollstandigen Auflésen der Schmelze auf dem Wasserbad erwarmen.

Die erhaltene Losung in Erlenmeyerkolben filtrieren, Filter mit heifem destillierten Wasser grundlich
waschen. Filtrat mit Salzsiure vorerst vorsichtig neutralisieren, dann letztere im Uberschuss zugeben.
Auf Raumtemperatur abkuhlen lassen und 20 ml 10%ige Kaliumjodid-Lésung zugeben, 10 Minuten im
Dunkeln stehenlassen. Hierauf unter Verwendung von 5 ml einer 1%igen Starkeldsung als Indikator
mit 0,1 n Thiosulfat auf hellgran titrieren.

6.Auswertung

6.1. Berechnung.

1 ml 0,1 n Thiosulfat-Losung entspricht 2,534 mg Cr,0,.

ml 0,19 Thiosulfatlosung/ g Ledereinwaage x 0,2534= % Cr,0,(152,02) im Leder

6.2. Fehlergrenze: Die Ergebnisse der Doppelbestimmung durfen nicht mehr als 0,1% der Einwaage
voneinander abweichen.

7.Prufbericht

Dieser soll enthalten:

7.1. Einen Hinweis auf die vorliegende PrufVorschrift.

7. 2. Angabe Uber Abweichungen von der vorliegenden Vorschrift.

7. 3. Die Ergebnisse der Bestimmungen gemalR 6. (Mittelwert) auf eine Stelle nach dem Komma auf-
oder abgerundet.

8. Anmerkungen

8.1. Fur die Bestimmung des Chromgehaltes wird die nach VIl erhaltene Asche verwendet. Da die
Asche ihrerseits mit dem bei der Bestimmung des Wassers nach VI erhaltenen wasserfreien Leder
ermittelt werden kann, konnen diese drei Bestimmungen mit einer einzigen Ledereinwaage
ausgefuhrt werden. Dadurch wird die Fehlermadglichkeit erheblich geringer.

8. 2. Anstelle von 60-70%iger Perchlorsaure kdnnen auch ca. 5-7 g Ammonp er chlor at fur die
Oxydation zugesetzt werden.

8. 3. Die direkte Verbrennung von Leder mittels Perchlorsaure ist wegen der akuten Explosionsgefahr
zu unterlassen.

8. 4. Schmelzgemische Geeignete Schmelzgemische sind z. B

8.4.1. 6 Teile Kaliumchlorat und 5 Teile Natriumkarbonat calc.
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8. 4. 2. Gleiche Teile von Natriumkarbonat calc, Kaliumkarbonat und wasserfreiem Natriumtetraborat.
8. 4. 3. 5 Teile Natriumkarbonat calc., 3 Teile Kaliumkarbonat und 2 Teile Kaliumchlorat.

8. 5. Es kann auch ein auf 800° C eingestellter Muffelofen zur Erhitzung der Schmelze verwendet
werden.

X. Bestimmung von wasserloslichen
Magnesiumsalzen im Leder (Bittersalz)

1.Begriff und Anwendungsbereich

1.1. Als Bittersalzgehalt eines Leders bezeichnet man die aus ihm durch Extraktion mit Wasser unter
bestimmten Bedingungen erhaltene Menge Magnesiumsulfat MgSO, * 7 H,0

(Bittersalz).
1.2. Die nachfolgende Methode ist fir alle bittersalzhaltigen Leder anwendbar.
2.Grundsatzliches

Magnesium wird in den auswaschbaren Mineralstoffen bestimmt durch komplexometrische Titration
(siehe auch Anmerkung 8.4.).

3.Reagenzien und Losungen, Gerate

3.1. Salzsaure 2 n; Ammoniak 2 n; Ammonchlorid (fest); Natronlauge 2 n; Methylorange;
Natriumchlorid fest; Ammoniak 25%ig.

3.2. Pufferlosung: Ammoniak-Ammonchlorid-Puffer (siehe auch Anmerkung 8.1.).
3.3. 0,01 m Komplexon-lll-L6sung (siehe auch Anmerkung 8.2.).

3.4. Indikator: Eriochromschwarz T (siehe auch Anmerkung8.3.).

3.5. Erlenmeyerkolben 300 ml.

3.6. MelSzylinder 250 und 50 ml.

3.7. Thermometer.

4.Probenahme und Vorbereitung

Die nach Vorschrift VII, Punkt 5.4., erhaltene wasserldsliche Asche verwenden.
5.Durchfiuhrung

Die Asche im Tiegel mit wenig Salzsaure 2 n versetzen und unter schwachem Erwarmen l6sen. Lésung
in 300-ml-Erlenmeyerkolben gieBen. Tiegel mit sehr wenig Salzsaure 2 n und etwas dest. Wasser
mehrmals nachspulen, Losung mit Ammoniak 2n oder Natronlauge 2n gegen Methylorange
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neutralisieren und kurz aufkochen. Losung im Erlenmeyerkolben mit 150 ml dest. Wasser verdinnen,
20 ml Pufferldsung hinzuflgen, auf 50°*C durch Abkihlen oder Erwarmen einstellen und den Indikator
bis zur deutlichen Rotfarbung der Lésung zugeben.

Titration mit 0,01 m Komplexon-Ill-Losung bis zum Umschlag nach reinem Blau (ohne Rotstich).
6.Auswertung

6.1. Berechnung:

1 ml 0,01 m Komplexon-Ill-Lésung entspricht = 0,403 mg MgO 2,465 mg MgSO, x 7 H,O (Bittersalz)
ml 0,01 m Komplexon-Ill-Losung/ g Einwaage x 0,2465 = % Bittersalz im Leder

6.2.Fehlergrenze: + 0,2 % Bittersalz; + 0,03% Magnesiumoxyd.

7.Prufbericht

Dieser soll enthalten:

7.1. Einen Hinweis auf die vorliegende Prufvorschrift.

7.2. Angabe Uber Abweichungen von der vorliegenden Prufvorschrift.

7.3. Die Ergebnisse der Bestimmungen gemal 6. (Mittelwert)auf eine Stelle nach dem Komma auf-
oder abgerundet.

8.Anmerkungen

8.1.Herstellung des Ammoniak-Ammoncblorid-Puffers:

54 g Ammonchlorid 4- 350 ml 25Qhige Ammoniak-Losung mit dest. Wasser auf 1 Liter stellen.
8.2.Herstellung und Titerstellung der 0,01 m Komplexon-IlI-Losung

8.2.1. Herstellung der Komplexon-Ill-Ldsung Komplexon Il bei 80° C einige Stunden trocknen.Hierauf
die bendtigte Menge von 3,722 g Komplexon Ill genau einwagen und im Messkolben auf 1 Liter
stellen.

Die Losung ist nur in verschlossenen Gefallen aus Pyrex-Glas oder Polyathylen praktisch unbeschrankt
haltbar.

8.2.2. Titerstellung der Komplexon-Ill-Lésung Ca. 0,16 g ZinkgrieB, chemisch rein, genau abwagen,
mit 200 ml Salzsaure 2 n versetzen und auf dem Wasserbad bis zum vollstandigen Lésen erwarmen.
Hierauf Losung in 250-ml-Melkolben nach dem Abkuhlen zur Marke stellen.

25 ml dieser Losung in einen Erlenmeyerkolben pipettieren, mit 50 ml dest. Wasser verdinnen und 30
ml Ammoniak 2 n hinzuflgen. Indikator Erio-chromschwarz T (siehe auch 8.3.) bis zur deutlichen
Rotfarbung zugeben.

Titration mit 0,01 m Komplexon-Ill-Ldsung bis zum Umschlag nach reinem Blau (ohne Rotstich).

8.2.3. Berechnung des Faktors der Komplexon-llI-Lésung 1ml 0,01 m Komplexon-llI-Lésung entspricht
0,6538 mg Zink.
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Zinkeinwaage in mg/ 6,538=a ml 0,01 m Komplexon-IlI-Losung (theoretischer Wert)
b = bei der Titration gebrauchte ml der einzustellenden Komplexon-Ill-Ldsung (experimenteller Wert)
a/b = Faktor der 0,01 m Komplexon-lll-Lésung.

8.3.Verdunnung des Indikators Eriochromschwarz T 1 Teil Eriochromschwarz T mit 300 Teilen
Natriumchlorid (fest) gut mischen. Indikator in festem Zustand der Losung zusetzen.

Auf diese Art verdinnter Indikator ist unbeschrankt haltbar.

8.4.Wird die gemal VIl erhaltene Asche fur die Bestimmung des Gehaltes an Bittersalz verwendet,
dann ist maglicherweise notwendig, anwesende und stérende Phosphat- oder

Calcium-lonen (oder beide zusammen) vorerst zu entfernen.
8.4.1. Entfernung von stérenden Phosphat-lonen

Die Asche im Tiegel mit 5 ml 10%iger Salzsaure versetzen und unter schwachem Erwarmen lésen. Die
Ldsung in ein 250-ml-Becherglas spulen und mit Wasser auf ca. 50 ml verdtnnen. Hierauf 3 ml 10°
folge Ammoniumchlorid-Lésung, einige Tropfen konz. Salpetersaure und einige Tropfen 10%ige
Ferrichlorid-L6sung hinzufligen. Die Losung mit Ammoniak alkalisch stellen und kochen. Der gebildete
Niederschlag soll deutlich braun gefarbt sein. Ist dies nicht der Fall, dann wieder mit Salzsaure
ansauern, einige Tropfen Fernchlorid-Losung zugeben und mit Ammoniak alkalisch stellen.

Diese Prodezur wiederholen, bis zur Bildung eines deutlich braungefarbten Niederschlages.
Die Losung solange kochen, bis der Ammoniak-Geruch weitgehend verschwunden ist.

Die Losung warm filtrieren und mit heiBem Wasser auswaschen.

8.4.2. Entfernung von Calcium-lonen

Die Asche im Tiegel gemal’ 8.4.1. auflésen oder das Filtrat nach Entfernung der Phosphat-lonen
gemal 8.4.1. verwenden. Die Losung der Asche oder das Filtrat mit 3 ml 10°/oiger Ammonchlorid-
Losungs 7,5 ml KlGger Ammoniak-Lésung und 2 ml 5°ioiger Ammonium-

Oxalat-Losung versetzen.

Die Losung zum Sieden erhitzen und hierauf in 100-ml-Messkolben nach dem Abkuhlen zur Marke
stellen; mischen und durch ein Faltenfilter filtrieren.

10 ml des Filtrates in ein 400-ml-Becherglas pipettieren, mit 100 ml Wasser verdinnen und das
Magnesium gemal 5. bestimmen.

Xl. Bestimmung des Stickstoffs und der
Hautsubstanz

1.Begriff und Anwendungsbereich
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1.1. Als ,Hautsubstanz” wird die aus dem Stickstoffgehalt des Leders durch Multiplikation mit dem
Faktor 5,62 errechnete Menge stickstoffhaltiger Substanzen bezeichnet.

1.2. Die nachfolgende Methode ist fur alle Arten von Leder anwendbar, unter BerlUcksichtigung der
unter 2. angefthrten Grundsatze.

2.Grundsatzliches

2.1. Die Bestimmung der Hautsubstanz aufgrund des Stickstoffgehaltes beruht auf der Feststellung,
dass die fett- und aschefreie Trockensubstanz der BloRen verschiedener Tiere nach Schroder und
Passler einen fur bestimmte Tierarten etwas verschiedenen, jedoch praktisch konstanten
Stickstoffgehalt besitzt.

2.2. Andere stickstoffhaltige Substanzen (z.B. bestimmte Fixiermittel, synthetische Gerbstoffe,
kationische Fette und Farbstoffe) falschen den Wert fur die ,,Hautsubstanz,,.

In diesem Fall ist ein Rickschluss auf die vorhandene eigentliche Hautsubstanz unzulassig.

2.3. Das Leder wird nach Kjeldahl aufgeschlossen. Das Ammoniak wird nach einer der gebrauchlichen
Methoden destilliert und titrimetrisch bestimmt.

3.Apparate und Reagenzien

3.1. Kjeldahlkolben 250-300 ml.

3.2. Geeignete Destillationsapparatur.

3.3. Rauchende Schwefelsaure (7% freies SO;) oder konz. Schwefelsaure (96%ig).
3.4. Geeigneter Katalysator (siehe Anmerkung 8.3.).

3.5. Gesattigte Losung von boratfreier Borsaure in dest. Wasser,enthaltend auf 1 Liter 2 ml einer
Mischindikator-Losung von 0,06% Methylrot und 0,04% Methylenblau in 96%igem Alkohol.

3.6. 35%ige Natronlauge.

3.7. n/2 Schwefel- oder Salzsaure.
3.8. Phenolphthalein.

3.9. Analytische Waage.
4.Probenahme und Vorbereitung
4.1. Probenahme gemaR I

4.2. Zerkleinerung gemaR llI
5.Durchfuhrung

5.1. 3 g des zerkleinerten Leders, bei reinem Chromleder 2 g,in einem Wageglaschen auf 0,001 g
genau abwagen und durch leichtes Klopfen auf dem Boden des Glaschens

guantitativ in den Kjeldahl-Kolben bringen (siehe Anmerkung 8.2.).
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5.2. 30 ml konzentrierte Schwefelsaure und ca. 5 g des Katalysatorgemisches zufligen. Zunachst mit
kleiner, spater mit starkerer Flamme zum Sieden erhitzen, bis keine weitere

Aufhellung der Losung mehr eintritt (Katalysator: sieheAnmerkung 8.3.).

5.3. Den Aufschluss nach dem Abkuhlen mit ca. 50 ml dest.Wasser verdinnen, abkihlen und in den
Destillierkolben uUberfuhren.

Den Kjeldahlkolben zweimal mit je ca. 20 ml dest. Wasser nachspulen. Den Destillierkolbeninhalt mit
weiteren ca. 80 ml dest. Wasser verdinnen, mit einigen Tropfen Phenolphthalein versetzen und mit
ca. 70 ml 35%iger Natronlauge alkalisch stellen.

5.4.Das Ammoniak mit Wasserdampf in eine Vorlage destillieren, die mit 100 ml indikatorhaltiger,
gesattigter Borsaurel6sung beschickt ist. Das Kihlrohr in die Borsaure

eintauchen. Das Uberdestillierende Ammoniak farbt denindikator grin.

Destillieren, bis 150-200 ml Destillat vorhanden sind. Vor Beendigung der Destillation die Vorlage
tiefer stellen, so dass das Kihlrohr nicht mehr eintaucht. Ca. 3 min weiter destillieren, das Ende des
Klhlers mit dest. Wasser abspulen.

5.5.Das Ammoniak mit n/2 Schwefel- oder Salzsaure titrieren,bis zur ersten bleibenden, ganz
schwachen Rosafarbung

6.Auswertung

6.1.Stickstoffgehalt in % = a/e x 0,7

a = bei der Titration verbrauchte ml n/2 Saure,
e = Ledereinwaage in g.

6.2.Fehlergrenze: Bei einer Doppelbestimmung durfen die Ergebnisse um nicht mehr als 0,1%
Stickstoff voneinander abweichen.

6.3. Hautsubstanz in % = % Stickstoff mal 5,62.

7.Prufbericht

Dieser soll enthalten:

7.1. Einen Hinweis auf die vorliegende Prufvorschrift.

7.2. Angabe Uber Abweichungen von der vorliegenden Prufvorschrift.

7.3. Die Ergebnisse der Bestimmungen gemal 6, umgerechnet als ,Hautsubstanz” (Mittelwert) auf
eine Stelle nach dem Komma auf- oder abgerundet.

8.Anmerkungen

8.1. Bei der vorgeschriebenen Einwaage und Verwendung von n/2 Saure fur die Titration ist deren
Endpunkt sehr deutlich und scharf.

8.2. Die Bestimmung kann auch mit 0,5 g Leder, 15-20 ml konzentrierter Schwefelsaure und
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Katalysator vorgenommen werden. Die Titration des Ammoniaks erfolgt dann mit
n/10 Saure.

8.3. Als Katalysator konnen alle geeigneten Gemische, die zu einer wesentlichen Abkurzung der
Aufschlusszeit beitragen,verwendet werden.

Als Beispiele solcher Gemische seien erwahnt:

8.3.1. 100 mg CuSO, x 7 H,0

6-8 g K,SO, wasserfrei.

8.3.2. 10 g Selen 25 g CuSO, wasserfrei 350 g K,SO, wasserfrei.

Diesen Katalysator auf Vorrat herstellen (am besten durch Mischen in der Kugelmahle) und davon ca.
5 g zugeben.

8.3.3. Selenreaktionsgemisch nach Wieninger (Merck)

8.4.Die Reinheit der verwendeten Chemikalien ist zu prifen durch Ausfihrung eines Blindversuches
mit reinem Rohrzucker.

XIl. Bestimmung von pH'Wert und
Differenzzahl eines wasserigen
Lederauszuges

1. Begriff

1.1. Der pH-Wert ist ein Mal3 fur die Wasserstoffionenkonzentration (und zugleich fur die
Konzentration an Hydroxylionen) einer wasserigen Losung.

1.2. Die Differenzzahl ist der Unterschied zwischen dem pH-Wert einer Lésung und ihrer zehnfachen
Verdlnnung. Sie ist ein MaR fir die Starke von Sauren und Basen. Die

Differenzzahl kann den Wert 1 nie Uberschreiten.

Betragt die Differenzzahl 0,7 bis 1,0, so enthalt eine Losung freie starke Saure, bzw. freie starke Base.
Da der Dissoziationsgrad schwacher Sauren und Basen mit steigender Verdinnung zunimmt, gilt die
Differenzzahl als Kriterium fur die Anwesenheit freier starker Saure oder Base nur fur wasserige
Auszuge mit einem pH-Wert unter 4 oder Uber 10.

2.Anwendungsbereich

Diese Richtlinie gilt fir samtliche Lederarten in allen Verarbeitungsstadien. pH-Wert und Differenzzahl
beziehen sich auf den mit der 20fachen Menge destillierten Wassers hergestellten Lederauszug.

3.Grundsatzliches
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3.1. Das Leder enthalt stets gewisse Mengen von Saure, seltener von Alkali, welche die pH-
Verhaltnisse im Leder bedingen.

3.2. Freie starke Sauren oder Alkalien konnen im Laufe der Zeit zu einer Schadigung des Leders und
des mit diesem zusammen verarbeiteten Materials fihren.

Als MaR fur die Saure- oder Alkaliverhaltnisse im Leder dienen pH-Wert des wasserigen
Lederauszuges und Differenzzahl desselben. Beide sind abhangig von Menge und Starke der im Leder
enthaltenen Saure oder Base und von der Anwesenheit puffernder Salze. Liegt der pH-Wert des
Auszuges unter 4 oder Uber 10, so ist die Differenzzahl

-grol8 bei Anwesenheit starker Saure oder Base und Abwesenheit puffernder Salze;

-klein bei Anwesenheit starker Saure oder Base und erheblicher Mengen puffernder Salze oder bei
Anwesenheit schwacher Saure oder Base, unabhangig vom Vorhandensein puffernder Salze.

3.3. Bei der Herstellung des wasserigen Auszuges stellt sich je nach Art und Zerkleinerungsgrad des
Leders mehr oder weniger rasch ein Gleichgewicht ein zwischen im Probematerial verbleibender und
in Losung gehender Saure oder Base. Das Ausziehen schlecht benetzbarer Leder kann bei der pH-
Bestimmung Schwierigkeiten bereiten.

3.4. pH-Wert und Differenzzahl des wasserigen Auszuges werden berlcksichtigt bei der Entscheidung,
ob ein Leder gefahrliche Mengen freier starker Saure oder Base enthalt,

weshalb die beiden Kennzahlen, namentlich in Grenzfallen,mit genligender Genauigkeit zu bestimmen
sind.

3.5. Diese Prufvorschrift bezweckt die reproduzierbare und hinreichend genaue Bestimmung des pH-
Wertes eines wasserigen Lederauszuges und seiner Differenzzahl.

4.Apparate und Reagenzien
4.1. Geeigneter Schittelapparat mit einer Geschwindigkeit von 50 £ 10 Touren pro min eingestellt.
4.2. pH-Messgerat mit Glaselektrode.

4.2.1. pH-Messapparat fur Betriebsanforderungen: Messbereich 0-14 pH, Genauigkeit 0,1 pH,
Ablesegenauigkeit 0,05 pH (Skalenteilung 0,1 pH), oder Apparate mit hoherer Genauigkeit.

4.2.2. Messkette: Glaselektrode mit separater oder eingebauter Bezugselektrode (kombinierte
Glaselektrode) geeicht mit Pufferldsungen bekannter pH-Werte (siehe Anmerkung 8.1.).

4.3. Waage mit einer Empfindlichkeit von 0,05 g.

4.4. Polyathylen-Weithalsflasche 200 ml, mit Polyathylenverschluss oder Glasflasche mit
Schliffstopfen aus alkaliarmem Gerateglas (siehe auch Anmerkungen 8.2. und 8.3.).

4.5. Messzylinder 100 ml mit Teilung 1 ml (siehe Anmerkung 8.3.).
4.6. MeRkolben 100 ml, Normalprazision (siehe Anmerkung 8.3.).
4.7. Vollpipette 10 ml, Normalprazision (siehe Anmerkung 8.3.).

4.8. Destilliertes Wasser (siehe Anmerkung 8.4.).
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4.8.1. Reinheitsanforderung: pH-Wert zwischen 6,0 und 7,0 und spezifische Leitfahigkeit nicht groRer
als 2 x 10°0hm™cm™ bei 20° C, entsprechend ASTM Standards 1958, Part 7, E 70-52 T ,Tentative
Method for determination of pH of aqueous Solutions with the glass electrode,,.

4.8.2. Herstellung:
a) Bidestillat in geeigneter Apparatur.

b) In alkaliarmem Gerateglas frisch ausgekochtes,einfach destilliertes Wasser (siehe auch Anmerkung
8.3.).

4.8.3. Mit Austauschern entsalztes Wasser kann verwendet werden, wenn es die Reinheitsforderung
sub. 4.8.1. erfullt.

4.9.Pufferlésungen zum Eichen der Mel3kette (siehe auch Anmerkungen 8.5.).
5.Probenahme und Vorbereitung

5.1. Probenahme gemal Il.

5.2. Zerkleinerung gemal Il (siehe auch Anmerkungen 8.6.).

6.Durchfiuhrung

6.1. Herstellung des Auszuges und pH-Bestimmung bei 20° = 2° C durchflhren.

6.2. 5 = 0,1 g zerkleinertes Material mit 100 ml destilliertem Wasser in der Polyathylenflasche
(Glasflasche) zunachst von Hand ca. 30 sec intensiv schitteln, damit sich das Lederpulver
gleichmaBig benetzt. Sodann im Schuttelapparat wahrend 16 bis 24 Stunden maschinell schitteln.

6.3. Den pH-Wert des nicht filtrierten Originaiauszuges bestimmen. Liegt der pH-Wert unter 4 oder
uber 10, so wird die Differenzzahl ermittelt (siehe Anmerkungen 8.8.).

6.4. Zur Bestimmung der Differenzzahl 10 ml (Vollpipette) des dekantierten Originalauszuges mit
destilliertem Wasser auf 100 ml (MeBkolben) verdinnen. Die Messkette mit ca.20 ml dieser
verdunnten Losung abspulen und darauf den

pH-Wert messen.

6.5. pH-Werte von Originalauszug und Verdinnung maoglichst auf 0,01-0,02 pH genau ablesen,
nachdem sich am Anzeigeinstrument ein konstanter Wert eingestellt hat.

7.Prufbericht

Dieser soll enthalten:

7.1. Einen Hinweis auf die vorliegende Prufvorschrift.

7.2. Angaben Uber Abweichungen von den vorgeschriebenen Prufbedingungen.

7.3. Einen Hinweis auf eine durch den Auszug bedingte unstabile pH-Anzeige, die eine eindeutige
Angabe von pH-Wert oder Differenzzahl nicht erlaubt.

7.4. Angabe der Mittelwerte der Einzelbestimmungen von pH-Wert und, sofern dieser unter 4 oder
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uber 10 liegt, der Differenzzahl, auf 0,05 pH-Einheiten genau. Dabei ist
z. B. von 4,38-4,42 auf 4,40, von 4,43-4,47 auf 4,45 abzurunden.
8.Anmerkungen

8.1. Glaselektrode und Eichung, Reinigung der Glaselektrode

8.1.1. Geeignet sind Glaselektroden mit kugel- oder zylinderférmiger Membran.Zu empfehlen sind
Glaselektroden universeller Anwendbarkeit im gesamten pH-Bereich von 0-14, deren Alkalifehler erst
bei einem pH-Wert Uber 12,5 zu bertcksichtigen sind.

8.1.2. Fur pH-Messungen mittels Glaselektrodenkette ist stets eine Eichung der Melelektrode durch
Losungen bekannter pH-Werte, sogenannter Pufferlésungen (siehe auch Anmerkungen 8.5.),
notwendig. Die Messgenauigkeit ist um so hoher, je kleiner der pH-Unterschied zwischen Messwert
und Eichpunkt ist. Dieser soll mdglichst nicht mehr als + 2 pH vom Messwert entfernt sein. In der
Regel genugt die Eichung mit einer Pufferlésung. Von Zeit zu Zeit soll die Glaselektrode durch
Messung mit zwei verschiedenen Puffern kontrolliert werden.

8.1.3. Wasserige Auszlge stark gefetteter Leder konnen mit der Zeit die Elektrodenmembran etwas
besdomutzen. In einem solchen Fall ist es von Vorteil, die Membran mit einem mit Aceton getrankten
Wattebausch leicht abzureiben oder die Elektrode in eine Wasser-Aceton- Mischung 1:1 einzuhangen.
Nach der Reinigung mit Aceton ist die Elektrodenmembran wieder grindlich zu wassern.

8.2. Die zum Ausschutteln verwendeten Flaschen sollen mindestens das doppelte Volumen des zur
Extraktherstellung abgemessenen Wassers fassen, damit genugend freier Raum fur die
Schittelbewegung des Flascheninhaltes vorhanden ist.

8.3. Alkaliarmes Gerateglas

Samtliche Glasgerate sollen aus alkaliarmem Gerateglas hergestellt sein und eine hydrolytische
Widerstandsfahigkeit besitzen, welche fur die Sonderbedurfnisse der pH-Messung genugend ist.

Es empfiehlt sich, die Geratschaften vor Inbetriebnahme sorgfaltig auf ihre Eignung zu prufen mittels
Blindversuch unter Verwendung von dest. Wasser. Vor und nach dem Versuch prufe man den pH-Wert
und die Leitfahigkeit.

8.4.Vorratshaltung an destilliertem Wasser

Will man einen Vorrat an destilliertem Wasser halten, so empfiehlt sich hierfur z. B. eine 10-Liter-
Stutzenflasche aus Polyathylen mit AblaBhahn aus Nylon oder PVC und Stopfenverschluss aus
Polyathylen, welcher durchbohrt und mit einem Natronkalkrohr verbunden ist. Der pH-Wert des
Wassers ist unter Kontrolle zu halten.

8.5. Eichpuffer-Losungen

8.5.1. Standard-Puffer nach ASTM Standards 1958, Part 7, E 70-52 T, bzw. ISO/TC 38/WG 5:
Standard I: 0,05 M Kaliumhydrogenphthalat, pH 4,00 = 0,02120° C.

Standard Il: 0,01 M Dinatriumtetraborat, pH 9,22 + 0,02/20° C.

8.5.2. Eichpufferlésungen sind kauflich in messfertiger oder konzentrierter Form. Sie kénnen auch
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selbst hergestellt werden.

8.5.3. Rezepte fur Pufferlosungen:

pH 2,06/18° C:

In 1000 ml 0,01 n HCI 6,71 g KCI purissimum zur Analyse l6sen (Bezugslosung nach Veibel).
pH 4,00 + 0,02/20° C:

10,21 glLiter Kaliumhydrogenphthalat nach Clare und Lubs (Standard 1).

pH 7,00 + 0,02/20° C:

3,522 g Kaliumdihydrogenphosphat, KH,PO, und 7,268 g Dinatriumhydrogenphosphat Na,HPO, x 2H,0
in dest. Wasser kalt [6sen und auf 1 Liter auffullen (Phosphatpuffer pH 7,00).

pH 9,22 = 0,02/20° C:
3,81 g/Liter Dinatriumtetraborat, 10 H,O (Standard ).

Reinheitsanforderungen an die Chemikalien: nach Clark und Lubs, bzw. nach Sérensen. Weitere
Pufferlésungen:

- ASTM Standards 1958, Part 7, E 70-52 T.
- Chemikerzeitung 64 (1940), 105.
- KUster IThiell Fischbeck, Logarithmische Rechentafeln, 65-67. Auflage, Berlin, de Gruyter & Co.

8.5.4. Je nach ihrer Zusammensetzung und der Arbeitsweise bei ihrer Anwendung sind Pufferldsungen
mehr oder weniger lang haltbar. Eine Kontrolle der Pufferldsungen auf ihre Genauigkeit ist daher
unerlasslich.ZweckmaRig werden hierzu frisch hergestellte Puffer

I6sungen verwendet, wobei die eine auf den Sollwert des zu kontrollierenden Puffers zu stellen ist.
Man beachte: Pufferfehler Ubertragen sich auf das Messergebnis!

8.5.5. Gebrauchte Pufferlésungen nie in die Vorratslésungzurickgeben, sondern entweder weggielien
oder in kleiner Flasche fir mehrmalige Verwendung aufbewahren.

8.6. Fur Kontrollprafungen im Betrieb kdnnen pH-Wert und Differenzzahl auch von feuchtem Leder
bestimmt werden.Hierflr kann das Material nicht gemahlen, sondern es

muss in geeigneter Weise (stanzen oder schneiden) zerkleinert werden. Dem Wassergehalt des
feuchten Leders entsprechend muss fir die Herstellung des wasserigen Auszuges eine grolSere
Ledermenge eingewogen werden.

8.7. Wenn der Auszug qualitativ auf Chloride gepruft werden soll, so ist hierflr vor Durchfihrung der
pH-Bestimmung eine kleine Menge Probeldsung abzuzweigen. dasselbe qgilt fur eine eventuelle
Leitfahigkeitsmessung.

8.8. Bei Auszugen mit einem pH-Wert zwischen 4 und 10 ist in manchen Fallen der pH-Wert allein
unzureichend fur die Beurteilung der Saure- oder Alkaliverhaltnisse des Leders.
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In derartigen Fallen, insbesondere bei schwach alkalischen Auszugen, ist die Durchfihrung einer
potentiometrischen Titration des Auszuges fur die Berechnung der Pufferkapazitat zu empfehlen.

Erganzungen

Die Kommission des VGCT flr die Chemische Lederanalyse hat ihre Entwdrfe einer Neufassung der
Vorschriften fur die wichtigsten Methoden der chemischen Lederanalyse in der Zeitschrift ,Das Leder”
1963, S. 95, 150, 167 und 200, veroffentlicht, zur Diskussion gestellt und gebeten, dem Vorsitzenden
der Kommission etwaige Einwande bis zum 31.12. 1963 mitzuteilen. Nachdem Einwande nicht
erhoben wurden, hat die Kommission beim Vorsitzenden des VGCT den Antrag gestellt, die vorgelegte
Ausarbeitung auf der Hauptversammlung 1964 in Mlnster als offizielle Methode fur den Bereich des
VGCT fur verbindlich erklaren zu lassen.

Inzwischen hat auch die Internationale Kommission fur die Chemische Lederanalyse nach langerer
Pause anlasslich der Unionstagung in Scheveningen wieder getagt, erneut den ,Wortlaut der
kiinftigen internationalen Vorschriften diskutiert und sich im wesentlichen - von einigen Anderungen
redaktioneller Art abgesehen - unseren Vorschlagen angeschlossen. Nur in wenigen Punkten wurden
sachliche Anderungen angenommen, und nachdem inzwischen auch die Mitglieder der deutschen
Kommission keine Einwendungen hiergegen erhoben haben, sollen sie nachstehend noch
veroffentlicht und damit auch in unseren Antrag an die Hauptversammlung des VGCT
miteingeschlossen werden.

Zu |. Allgemeine Bemerkungen

Der Text wird noch durch eine Definition der rechnerisch erhaltenen ,,Werte, das heilst der Begriffe
der gebundenen organischen Stoffe, der Ledersubstanz und der Durchgerbungszahl erganzt. Dazu
wird unter 5a der nachfolgende Text eingeschaltet:

5a. Analysenergebnisse im Rahmen einer vollstandigen
Lederanalyse

Die Analysenergebnisse im Rahmen einer vollstandigen Lederanalyse bestehen aus einem analytisch
ermittelten und aus einem berechneten Anteil.

5a.1. Analytisch ermittelte Ergebnisse

5a.l. 1. Wasser gemaR VI
5a.l. 2. Mit Methylenchlorid extrahierbare Stoffe (Fette und andere I6sliche Stoffe) gemaR IV

5a.l. 3. Gesamtasche sulfatiert gemals Vil
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5a.l. 4. Wasserunlésliche Asche sulfatiert gemaf Vil
5a. 1. 5. Gesamtauswaschverlust gemaR VII

5a. 1. 6. Auswaschbare Asche sulfatiert gemald Vil
5a. 1. 7. Auswaschbare organische Stoffe gemals Vi
5a.l. 8. Chromsalze gemal IX

5a. 1. 9. Wasserlosliche Magnesiumsalze gemals X
5a. 1.10. Hautsubstanz gemaR XI

5a.1.11. pH-Wert des wasserigen Lederauszuges und Differenzzahl gemaR XII

5a.2. Berechnete Ergebnisse

5a.2. 1. Gehalt an gebundenen organischen Stoffen berechnet in Prozent als Differenz zu 100 von der
Summe der Prozentgehalte an Hautsubstanz + auswaschbaren organischen Stoffen + Gesamtasche +
mit Methylenchlorid extrahierbaren Stoffen + Wasser

5a.2. 2. Ledersubstanz berechnet in Prozenten als Summe %> Hautsubstanz + Vo gebundene
organische Stoffe

5a.2. 3. Durchgerbungszahl Unter Durchgerbungszahl versteht man die Menge gebundener
organischer Stoffe, die an 100% Hautsubstanz gebunden ist: Durchgerbungszahl = % gebundene
organische Stoffe %0 Hautsubstanz

Zu IV. Bestimmung der durch
Methylenchlorid (Petrol ather)
extrahierbaren Stoffe

Die Internationale Kommission hat beschlossen, entgegen ihren bisherigen Vorschlagen, bei denen
zwar Methylenchlorid als Extraktionsmittel an die erste Stelle gesetzt, gleichzeitig aber auch
Petrolather noch mit zugelassen wurde, nunmehr ausschlielich Methylenchlorid vorzusehen, da das
Arbeiten mit Petrolather, eben weil es sich hier um eine nicht definierte Substanz handelt, zu
erheblich schwankenden Ergebnissen fihren kann. Da die Vertreter der meisten Lander mitteilten,
dass sie ihrerseits ausschlief8lich zu Methylenchlorid Ubergehen wollten oder bereits Ubergegangen
seien, wird unter IV alles gestrichen, was sich auf Petrolather bezieht.
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Zu VIl. Bestimmung der auswaschbaren

organischen und anorganischen Stoffe im
Leder (Auswaschverlust)

1. Bei den ,Apparaten und Reagenzien” ist unter 3.3. die Bezeichnung ,Ausgussmesskolben”
einzusetzen.

2. Da nicht in allen Landern eine Extraktionstemperatur von 20 = 2° C eingehalten werden kann, auf
eine internationale Einheitlichkeit aber unbedingt Wert gelegt wird, wird die

Temperatur unter 4.4. mit 22,5° = 2,5° C festgelegt.
3. Die Ausfuhrungen unter 6.3. werden durch folgende Ausfihrungen erganzt:

Bei mehr als 4% Bittersalz (MgSO, ¢ 7H,0) wird je % MgSO, x 7H,0 0,07% von den auswaschbaren
organischen Stoffen abgezogen.

Das ist notig, weil beim Trocknen bei 102° + 2° C 1 Mol Wasser an MgSO, gebunden bleibt. Bei
geringen Bittersalzmengen hat diese Tatsache keinen nennenswerten Einflul8, bei groReren
Bittersalzmengen kann der Einfluss erheblich sein und der Gehalt an-auswaschbaren organischen
Stoffen zu hoch ermittelt werden.

Zu VIII. Bestimmung der Asche

In der bisherigen Vorschrift ist unter 5.1. vorgeschrieben, dass die zu veraschende Probe zunachst mit
kleiner Flamme vorsichtig verkohlt, anschlieBend mit Schwefelsaure befeuchtet und tber kleiner
Flamme abgeraucht wird, um zu vermeiden, dass sich Chloride durch zu starkes vorheriges Gluhen in
groBeren Mengen verfluchten. Erst wenn die Umwandlung in Sulfate erfolgt ist, wird im Gluhofen
vollstandig verascht. Da bei diesem ,Fertigveraschen, durch die anwesende Kohle eine gewisse
Reduktion der Sulfate eintreten kann, ist der vorletzte Satz unter 5.1. dahin zu erganzen, dass im
Anschluss daran ,,nochmals mit wenig Schwefelsaure befeuchtet und erneut gegliht wird“, um mit
Gewissheit alle Asche als Sulfatasche vorliegen zu haben. Erst dann wird im Exsikkator abgekuhlt und
gewogen.

Zu IX. Bestimmung des Chromgehaltes

In England und den USA wird haufig bei der jodometrischen Bestimmung des Chroms nicht mit
Kaliumjodidldsung und mit Starkel6sung gearbeitet, sondern das Kaliumjodid wird in Form einer
entsprechenden Anzahl von 1-g-Tabletten der Losung direkt zugesetzt und die Starke als kaltlosliches
Starkepulver ebenfalls der Losung direkt zugegeben. Da dadurch eine Arbeitserleichterung und
Vereinfachung in der Vorratshaltung der Losungen erreicht wird, soll ein entsprechender Hinweis
unter den ,Anmerkungen,, aufgenommen werden. In Deutschland ist Idsliche Starke (nach Zulkowsky)
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im Reagenzienhandel erhaltlich, fur Kaliumjodidtabletten haben wir allerdings bisher keine Lieferfirma
gefunden.

Zu Xl Bestimmung des Stickstoffs und der
Hautsubstanz

Man braucht nicht unbedingt mit einer mit Mischindikator versetzten gesattigten Borsaurel6sung
(unter 3,5) zu arbeiten und dann bis zum Umschlag zur ersten bleibenden ganz schwachen
Rosafarbung zu titrieren (unter 5,5), sondern kann auch potentiometrisch ohne Indikator auf pH 4,6
titrieren. Auch auf diese Méglichkeit soll bei den ,,Anmerkungen” hingewiesen werden.
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