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Oznaczanie liczby • • 6110-29 
WYROBY amlnowel 

lAKIEROWE 
żywicach poliamidowych w . 
trójetylenoczłeroaminie I 

i. WSTĘP 

i.i, Przedmiot n0l1l!Y, PrzedmioteDl normy Sił me­
tody oznaczania liczby aminowej w ~ywicacb pol i-
amidowycb i trójetylenoczteroaminle, 
jako utwardzacze ~ywic epoksydowycb 
lakierniczym, 

stosowanyob 
w przemyśle 

i,2, Rodzaje metod, Rozró~n1a się dwie metody 
oznaczania liczby aminowej: 
metodę A - polegającą na bezpośrednim miarecz-

kowaniu grup aminowych kwasem, 
metodę B - polegającą na katalizowanej acetyla­

cji grup aminowycb. 

i,3, Zakres stosowania metod, Metodę A naleźy 

stosować do oznaczania liczb aminowych w żywicach 
poliamidowych, a metodę B do oznaczania liczb a­
minowych w trójetylenoczteroaminie, 

i,4, Określenia, Liczba aminowa - ilość wodoro­
tlenku potasowego w mg r6wnoważna ilości jednoza­
sadowego kwasu zużytego na zobojętnienie i g ży­

wicy poliamidowej lub tr6jetylenoczteroaminy, 

2, METODY OZNACZANIA 

2,i, Oznaczanie liczby aminowej metodą A 

2.i.i, Przyrządy 
a) Kolby stożkowe pojemności iOO mI, 
b) Mikrobiureta pojemności 5 mI z działką ele-

mentarną 0,02 mI. 
c) Cylinder pomiarowy pojemności 50 mI, 

2,i.2, Odczynniki i roztwory 
a) Alkohol izopropylowy cz. 
b) Kwas solny, roztw6r 0,5n. 
cJ Zieleń bromokrezolowa, 0,5-prooentowy roz­

tw6r w etanolu, 

2.i,3. Wykonanie oznaczania, W kolbie stożkowej 
pojemności iOO mI odważyć z dokładnością do 0,0002 g 
odpowiednią ilość ~ywicy, zależną od przewid~j 
wartości liczby aminowej, podaną w tablicy, 

Wartoś6 liczby aminowej Odvażka, g 

20 + 200 1,000 

201 .,. 300 0,331 .,. 0,550 

301 ~ 400 0,250 + 0,330 

Grupa katalagowa X 29 

Zawartość kolby rozpUŚCić w 40 mI alkoholu izo­
propylowego, dodać 10 mI wody destylowanej i 3~5 

kropli Zieleni bromokrezolowej, Otrzymany roztwór 
~ywicy miareczkować O,5n roztworem kwasu solnelo 
do wystąpienia ~6łtego zabarwienia, 

Równolegle wykonać ślepą pr6bę dodając te same 
ilości odczynników (bez ~ywicy). 

2,i,4, Obliczanie wrników, Liczbę aminową (Xl) 

badanej ~yw1cy obllczyć wg wzoru 

w 'kt6rym: 
V

l 
- objętość 0,50 roztworu kwasu solnego zuty­

tego do miareozkowania badanej próby, mI, 
V

2 
- objętość 0,50 roztworu kwasu solnego zuży­

tego do miareczkowania ślepej próby, mI, 
NI - normalność 0,5n roztworu kwasu solnego na­

stawiona wobec Zieleni bromokrezolowej na 
boraks lub węglan sodowy, 

mi - odważka badanej substancji, g. 
Za wynik należy przyjąć średnią arytmetyczną co 

najmniej 3 oznaczań, przy czym wyniki skrajne nie 
powinny różnić się od średniej arytmetycznej wię­
cej niż o 2", 

2,2, Oznaczanie liczby aminowej metodą B 

2,2,1, Przyrządy 
a) Kolby stożkowe z doszlifowanym korkiem poj a. 

ności iOO mI. 
b) Pipeta z jedną kreską pojemności 5 mI. 
c) Pipeta pojemności 2 mI z podziałką, 
d) Cylindry pomiarowe pojemności 10 i 50 mI, 
e) Biureta pojemności 50 mI z działką elemen~ 

ną O, i mI. 

2,2,2. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas nadchlorowy cz.d.a. roztwor 72-procento-

wy, 

b) Bezwodnik octowy cz.d.a, 
c) Pirydyna cz, 
d) Wodorotlenek potasowy cz,d.a. 
e) Alkobolowy O,55n roztwór wodorotlenku pota­

sowego przygotowany w następujący sposób:do~ml 
metanolu wprowadzić 35 mI nasyconego roztworu wo­
dorotlenku potasowego i 80 mI wody destylowanej. 
Po dokładnym wymieszaniu ustalić normalność roz-
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tworu przez miareczkowanie odwatki kwaśnego f ta­
lanu potasowego cz.d.a. wobec wskaźnika mieszane­

go. 
f) Mieszanina acetylująca przyrządzona 

stępujący spos ób : do kolby stotkowej 
s zczelnie wprowadzić 40 mI pirydyny i 

w na­
zamykanej 
następnie 

wkroplić powoli przy jednoczesnym mieszaniu mie­
szadłem magnetyc znym i,5 mI 72-proc entowego kwasu 
nadchlorowego. Na koni ec dodawać stopni owo 20 mI 
bezwodnika oc towego . Mieszanina acetylująca po­
winna być śwież o przygotowana w dniu oznaczania . 

g) Wodny roztwór pirydyny : zmi eszać wodę z pi ­
rydyną w s tosunku 1 : 3. 

h) Wskaźnik mieszany: zmieszać 1 objętość zobo­
jętni onego ro z tworu czerwieni krezo l owej z 30bję ­
tościami zobojętnionego roztworu błękitu tymolo­
wego. Roztwór czerwieni kr ezolowej: 100 mg wskaź­
nika rozetrzeć z 5,3 mI O, 05n wodoro t lenku sodo­
wego i po rozpuszczeniu dodać WOdy do objętości 

100 mI. W podobny sposób przyrządzić O, l -proceDUr 
wy r oz twór b łękitu t ymolowego stosując do zobo­
jętnienia wskaźnika 4 ,3 mI O,05n roztworu wodoro­
tlenku s odowego . 

2.2.3. WYkonani e oznaczania. Do kolby pojemnoś­
ci iOO mI z dos zl ifowanym korkiem pobrać pipetą 

dokładnie 5 mI mieszaniny acetylując ej , po czym 
wprowadzić 0,09 g t r ójetyl enoczteroaminy odważo­

nej z dokładnością do 0,0002 g . Zawartość kolby 
mieszać w ciągu i 5 mi n , a następni e odstawić na 

okres 1 godz. Po tym czasie wprowadzić do 
5 mI wody destylowanej oraz 10 mI mieszaniny 
rydynowo-wodnej i odstawić na 10 min. 

kolby 
pi-

W ten sam sposób wykonać równolegle 2 ślepe p~ 
by bez trójetylenoczteroaminy. Zawartość miarecz­
kować alkoholowym roztworem wodorotlenku potaso­
wego wobec 4 kropli wskaźnika mieszanego do uzys-
kania fioletowego zabarwienia. 

2 . 2.4 . Obliczanie wYników. Liczbę aminową (X
2

) 

obli czyć wg wzoru 

w k t órym: 

(Va-V.) · N2 · 56,i 
X 2 = ~'----'''=--'C-.-_-=-­m 2 

V
3 

- objętość roztworu wodorotlenku potasowego 
zużytego na miareczkowanie przy ślepejpr~ 
bie , mIl), 

V
4 

- Objętość roztworu wodorotlenku potasowego 
zużytego na zmiareczkowanie badanej subs­
tancji, mI, 

N2 normalność roztworu wodorotlenku potasowe­
go , 

m
2 

- odważka trójetylenoczteroaminy, g. 
Za wynik nalety przyjąć średnią arytmetyczną~ 

ników co najmniej 3 oznaczań, przy czym wyniki 
skraj ne oznaczań nie powinny różnić się od śred­

niej arytmetycznej Więcej niż o 3%. 

l )I lość wodorotlenku potasowego zużytego na miareczko~ 
nie 2 r6wnoległych oznaczań nie powinna r6żnić się między 

sobą więcej niż o 0,2 mI. 
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