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1. WSTEP
1.1, Przedmiot normy, Przedmiotem normy jest

rmetoda oznaczania liczby hydroksylowej w Zywicach
alkidowych i poliestrowych.

Badane Zywice nie powinny zawieraé aminI- i II=-
-rzedowych oraz zwigzkéw karboksylowych o niskiej
masie czgsteczkowej.

1,2, Okreélenia, Liczbz hydroksylowa jest to
liczba miligraméw wodorotlenku potasowego réWno-
wazna ilosci kwasu octowego, ktéry wigze sig wre-
akcji acetylowania z 1 g badanej substancji.

1.2. Norg zuigzane

PN-77/C-B1509 Wyroby lakierowe. Oznaczanie licz-
by kwasowe]

2. METODA OZNACZANIA

2,1, Zasada oznaczania polega na estryfikacji
grup hydroksylowych bezwodnikiem kwasu octowego w
obecnoéci kwasu p-toluenosulfonowego jako katali-
zatora, Nadmiar bezwodnika kwasu octowego poddaje
sie¢ hydrolizie, a otrzymany wolny kwas octowy mia-
reczkuje si¢ roztworem wodorotlenku potasowego.

2.2, Przyrzady
a) Kolba stoizkowa z doszlifowanym korkiem po-

jemnosci 100 ml.
b) Mikrobiureta pojemnoSci 10 ml z podzialkg co
0,05 ml,

2¢3, Odczynniki i roztwory

a) Ewas p-toluenosulfonowy cg.d.a.

b) Octan butylowy cz.

¢) Bezwodnik kwasu octowego cz.d.a.

d) Wodorotlenek potasowy cz.d.a., O,5N roztwérw
alkoholu metylowym. Normalno8é roztworu ustalié
przez miareczkowanie odwazki kwasdnego ftalanu po-
tasowego cz.d.a. wobec wskainika podanego w f).

e) Mieszanina acetylujsca przyrzgdzonsa w naste-
pujgcy sposdb: 3 g kwasu p-toluenosulfonowego od-
wazonego z dokladnoécig do 0,01 g rozpubcié w85ml
octanu butylowego. Nastepnie dodawaé wolno, cig-
gle mieszajac, 15 ml bezwodnika kwasu octowego.

Mieszaning acetylujgcg przelaé¢ do butelki z cie-
mnege szkia z doszlifowanym korkiem. Mieszaning
mozne uzywaé¢ w ciggu 7 dni od daty jej sporzadze-
nia,

f) Wskaznik: zmieszaé jedna objetosé O,1-procen-
towego alkoholowego roztworu czerwieni krezolowe]
(zobojetnionej wodorotlenkiem potasowym) z 3 obje-
toSciami 0O,1-procentowego alkoholowego roztworu
biekitu tymolowego (zobojetnionego wodorotlenkiem
potasowym).

g) Pirydyna cz., roztwér 3 + 1.

h) Mieszanina benzenu c¢z. i acetonu ¢z, w sto-
gunku 1:1,

2.4, Wykonanie oznaczania

244,71, Oznaczanie liczby kwasowej nalezy wykonaé
wg FPN-77/C-81509 z tym, Ze zamiast blekitu alka-

licznego 6B uzy¢ wskaznika podanego w 2.3 f).

244424 Wykonanie oznaczania wlaéciwego, Do kol-

by stoikowsj z doszlifowanym korkiem pojemnoéci
100 ml odwazyé badang Zywice z dokzadnoécig do
0,0002 g w iloéci zawierajacej 2 + 3,5 miligramo-
réwnowaznikéw grup hydroksylowych lub 1 « 2g sub-
stancjl w przypadku zywicy o nieznanej liczbie
hydroksylowej. Nastepnie z mikrobiurety dodaé 5ml
mieszaniny acetylujacej 1 ogrzewaé kolbe na wrzg-
cej tatni wodnej w ciggu 30 min, Przez pierwsze
30 + 60 8 ogrzewanie kolbg pozostawié otwarty w
celu zmniejszenia preznoSci par i wyréwnania cis-
pieA, & nastepnie szczelnie zamkngé,

Po zakofczeniu estryfikacji i ochtodzeniu dodaé
10 ml roztworu pirydyny i zamkngé korkiem. Po u-
piywie 5 min roztwér miareczkowaé 0,5N alkoholowyn
roztworem wodorotlenku potasowego wobec 10+ 15 kro-
pel wskaznika, do wystgpienia rdzowofioletowego
zabarwieniza, _

W przypadku wykonywania oznaczah dla Zywic, kté-
re majg tendencj¢ do tworzenia ciemnych roztworédw
z mieszaning acetylujgcq, roztwédr przed miareczko-
waniem przeniedé ilosciowo do kolby stozkoweJ po-
jemnogci 300 ml, rozciefczyé 100 ml mieszaniny
benzenu z acetonem i miareczkowaé jak podano wyzej.
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Réwnolegle wykonaé Slepg prébe dodajgc te same
iloéci odczynnikéw (bez odwazki badanej zywiey).

245, Obliczanie wynikéw, Liczbe hydroksylowg
(LOH) obliczyé wg wzoru
(v,-V,)-28,05
LOH = ——2 "= 4 [K

w ktérym: m

V, - objetosé 0,5N roztworu wodorotlenku po-
tasowego zuzytego do miareczkowania przy
glepej prébie, ml,

V, - objetosé 0,5N roztworu wodorotlenku po-
tasowego zuzytego do miareczkowania ba-
danej prébki, ml,
28,05 = iloA¢ KOH odpowiadajgca 1 ml Scisle O,
roztworu wodorotlenku potasowego, mg,
m - odwazka badanej substancji, g,
LK - liczba kwasowa badanej substancji.

2,6, Wynik, Za wynik nalezy przyjaé¢ Srednig a-
rytmetyczng 3 oznaczan nie réznigeych sie miedzy
sobg wigceJ niz o 3% wyniku Sredniego.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1, Istotne zmiany w stosunku do BN-64/610-13, Zmieniono

mieszaning acetylujacq wprowadzajac zamiast pirydyny oc-
tan butylowy oraz kwas p-toluenosulfonowy jako czynnik ka-
talizujgacy reakcje¢ estryfikacji, co umozliwilo:

a) skrécenie czasu estryfikacji z 1 godz do 0,5 godz,

b) rozszerzenie zakresu stosowania normy na Zywice po-
liestrowe nienasycone.

2o Uwagi do wydania II

Uaktualniono normy zwigzane,



