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Oznaczanie liczby hydroksylowej BN-64/6110-f3 

1. WSTJP 
1.1. Przedmiot norsr. Przedmiotem nDrtJI:I jest 

metoda oznaczania liczby hydroksylowej w żywicach 
alkidowych i poliestrowych. 

Badane żywice nie powinny zawierać amin I- i II­
-rzQdow.yCh oraz , zwiąik6w karboksylowych o niskiej 
masie cząsteczkowej. 

" 

1.2. OkreŚlenia. Liczba hydroksylowa jest to 
liczba ~iligram6w wodorotlenku potasowego r6wno­
waŻna ilości kwasu octowego, który wiąże się w rs­
akcji acetylowania z 1 g badanej substancji. 

1.3. Nor5Y związane 

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

2. METODA OZNACZANIA 

2.1. Zasada oznaczania polega na estryfikacji 
grup bydroksylowych bezwodnikiem kwasu octowego w 
obecnoŚci kwasu p-toluenosulfonowego jako katali­
zatora. Nadmiar bezwodnika kwasu octowego poddaje 
się hydrolizie, a otrz~ woln;y kwas octowy mia-: 
reczkuje się roztworem wodorotlenku potasowego. 

2.2. PrZ1rzadY 
a) Kolba stotkowa z doszlifowanym korkiem po­

jemnoŚci 100 ml. 
b) Mikrobiureta pojemności 10 ml z podziałką co 

0,05 ml. 

2.'. Odczynniki i roztw0EY 
a) Kwas p-toluenosulfonowy cs.d.a. 
b) Octan butylowy cz. ' 
c) Bezwodnik kwasu octowego cz.d.a. 
d) Wodorotlenek potasowy cs.d.a., 0,5łl roztw6r w 

alkoholu metylowym. Normalność roztworu ustalić 

przez miareczkowanie odważki kwaŚnego ftalanu po­
tasowego cz.d.a. wobec wskaźnika podanego VI f). 

e) ll1eszan1naacetylująca przyrządzona w nastę­
pujący spos6bl } g kwasu p-toluenosulfonowego od­
ważonego z dokładnością do 0,01 g rozpUŚcić VI 85!1ll 
octanu butylowego. Nasttpnie dodawać wolno, ei,­
gle mieszając, 15 ml bezwodnika kwasu octowego. 

Grupa katalogowa X 29 

Mieszanin~ acetylującą przelać do butelki z cie­
mnego szkła z doszlifowanym kOrkiem. Mieszaninę 

możne. używać w ciągu 7 dni od daty jej sporządze­
nia. 

f) Wskaźnik, zmieszać jedną objętość 0,1-proce~ 

towego alkoholowego roztworu czerwieni krezolowej 
(zobojętnionej wodorotlenkiem potasowym) z , obję­

tOŚciami 0.1-procentowego alkoholowego roztworu 
błękitu tymolowego (zobojętnionego wodorotlenkiem 
potasowym) • 

g) Pirydyna cz., roztw6r 3 + 1. 
h) Mieszanina ben.zenu cz. i acetonu cz. w sto­

sunku 1:1. 

2.4. Wykonanie oznaczania 

2.4.1. Oznaczanie liczbY kwasowej należy ~kOD8Ć 
wg PN-77/c-81509 z tym, że zamiast blękitu alka­
licznego 6B użyć wskaźnika podanego w 2., f). 

2.4.2. wykonanie oznaczania wlaściwego. Do kol­
b1 stotkowej z doszlifowaDYm korkiem pojemności 

100 ml odważyć badaną żywicę :/O dokładnością do 
0,0002 g w ilości zawiera~ącej 2 .;. 3,5 m11igramo­
r6wnoważnik6w grup b;ydroksylowyoh lub 1 .;. 2 g Buł>­
stancji w pr:/Oypadku żywicy o nieznanej liczbie 
hydroksylowej. Następnie z mikrobiurety dodać 5 ml 

mieszaniny acetylującej i ogrzewać kolbę na wrzą-
t 

cej laźni wodnej w ciągu 30 min. Przez pierwsze 
'O .;. 60 s ogrzewania kolbę pozostawić otwartą w , , 

celu zmniejszenia prężności par i wyr6wnania ciś-
nień, a następnie szczelnie zamknąć. 

Po zakończeniu estr.1fikacji i oohłodzeniu dodać 

10 al roztworu pirydyn;y i :z:amlrnąć korkiem. Po u­
pływie 5 min roztw6r aiareczkować O,5H alkoł1010WJlll 
roztworem wodorotlenku potaso.ogo wobec 10+ 15 klO­
pel wskaźnika, do wystąpienia r6żowofioletowego 

zabarwienia. 
W przypadku wykonywania oznaczań dla ż;yric, kt6- , 

re mają tendencję do tworzenia ciemn;ych roztworów 
z mieszanin4 acetylującą, roztw6r przed miarec~ 
wan1em przenieść iloŚciowo do kolby stotkowej po­
jemności }OC ml, rozcieńczyć 100 ml mieszanin;y 
benzenu z acetonem i miareczkować jak podano ~~. 
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R6wnolegle wykonać ślepą pr6bę dodając te same 
ilości odczynnik6w (bez odważki badanej żywioy). 

2.5. Obliczanie Wlnik6w. Liczbę 
(LOR) obliczyć wg wzoru 

hydroksylową 

(V1 -V 2)' 28,05 
LOH = + LK 

w kt6rym: 
m 

V
1 

- objętość 0,5H roztworu wodorotlenku po­
tasowego zużytego do miareczkowania ~ 
ślepej pr6bie, ml, 

V 2 - objętość 0,5N roztworu wodorotlenku po­
tasowego zużytego do miareczkowania ba­
danej pr6bki, ml, 

28,05 - ilość KOH odpowiadająca 1 ml ściśle O,SN 
roztworu wodorotlenku potasowego, mg, 

m - odważka badanej substancji, g, 
LK - liczba kwasowa badanej substancji. 

2.6. Wynik. Za wynik należy prZYjąć 
rytmetyozną 3 oznaozań nie r6żniąoych 
sobą więcej niż o 3% wyniku średniego. 

średnią a­
się między 

KONIEC 

INFORMACJE DODATKOWE 

1. Istotne zmiany w stosunku .do BN-64(6110-13. Zmieniono 

miessSAint acetyluj~, vprowads.j~ s&ai.at pirydyny oc­

tan butyloWJ' oras kwas p-toluellosvlfollOv1 jako czynnik la­

talisuj~y reakcjt eatryfikacji, co umotliwilol 
a) skrócenie czasu estryfikacji z 1 godz do 0,5 godz, 

b) rozszerzenie zakresu stoaowania normy na tywice po­
liestrowe nianasycone. 

2. UWagi do wydania II 

Uaktualniono normy związane. 


