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NORMA BRANZOWA
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Oznaczanie liczby aminowej

6110-29

WYROBY
HARIEROWE w zywicach poliamidowych
i trojetylenoczteroaminie _
Grupa katalogowa X 29
1, WSTEP Zawartosé kolby rozpuscié w 40 ml alkoholu izo-
1.1, Przedmiot no Przedmiotem normy sa me- propylowego, dodaé 10 ml wody destylowanej i 35

tody oznaczania liczby aminowej w 2ywicach poli-
amidowych i tréjetylenoczteroaminie, stosowanych
jako utwardzacze zywic epoksydowych w przemysle
lakierniczyn.

1,2, Rodzaje metod, Rozréznia si¢ dwie metody
oznaczania liczby aminowej:

metode A - polegajaca na bezposrednim miarecz-
kowaniu grup aminowych kwasem,

metode B - polegajacg na katalizowanej acetyla-

cji grup aminowych,

1,3, Zakres stosowania metod, Metode A nalezy
stosowaé do oznaczania liczb aminowych w zywicach
poliamidowych, a metode B do oznaczania liczb a-
minowych w tréjetylenoczteroaminie,

1,4, Okreslenia, Liczba aminowa - iloé¢é wodoro-
tlenku potasowego w mg réwnowazna ilosci jednoza-
sadowego kwasu zuzytego na zobojetnienie 1 g zZy-
wicy poliamidowej lub trdjetylenoczteroaminy,

2., METODY OZNACZANIA
2,1, Oznaczanie liczby aminowej metods A

2.1.1, Przyrzady

a) Kolby stozkowe pnjemnodci 100 ml,

b) Mikrobiureta pojemnosci 5 ml z dzialks
mentarng 0,02 ml,

¢) Cylinder pomiarowy pojemnodci 50 ml,

2,1,2, Odczynniki i roztwory
a) Alkohol izopropylowy cz.

b) Kwas solny, roztwér 0,5n,
c) Ztelen bromokrezolowa, 0,5-procentowy
twér w etanolu,

2.1,3, Wykonanie oznaczania, W kolbie stozkowe]
pojemnodci 100 ml odwazyé z dokladnoscig do0,0002g

odpowiednia ilosé zywicy, zalezng od przewidywanej
wartosci liczby aminowej, podang w tablicy.

ele-~

roz-

Warto$é liczby aminowej Odwazka, g
20 £ 200 1,000
201 = 300 0,331 <« 0,550
301 + 400 0,250 + 0,330

kropli Zieleni bromokrezolowej, Otrzymany roztwér
zywicy miareczkowaé 0,5n roztworem kwasu solnego
do wystapienia zd6Xtego zabarwienia,

Réwnolegle wykonaé dlepa prébe dodajac te
ilodci odezynnikéw (bez zywicy).

2,1,4, Obliczanie wynikéw, Liczbe aminows (X,)
badanej zywicy obliczy¢é wg wzoru

(V,-V,)-56,1-N,
X1: 1 !ml

w ktérym:

v, - objetoéé 0,5n roztworu kwasu solnego zuiy-
tego do miareczkowania badanej préby, ml,

v, - objetodé 0,5n roztworu kwasu solnego zuzy-
tego do miareczkowania slepej prdéby, ml,

N, - normalnos$é 0,5n roztworu kwasu solnego na-
stawiona wobec Zieleni bromokrezolowej na
boraks lub weglan sodowy,

m, - odwazka badanej substancji, g.

Za wynik nalezy przyjaé drednig arytmetyczna co
najmniej 3 oznaczan, przy czym wyniki skrajne nie
powinny réznié sie¢ od dredniej arytmetycznej wie-
cej niz o 2%.

2,2, Oznaczanie liczby aminowej metodsg B

2,2,1, Przyrzady
a) Kolby stozkowe z doszlifowanym korkiem pojem-

nosci 100 ml.

b) Pipeta z jedna kresks pojemnosci 5 ml,

¢c) Pipeta pojemnosdci 2 ml z podzialka.

d) Cylindry pomiarowe pojemnosci 10 1 50 ml,

e) Biureta pojemnosci 50 ml z dzialks elementam
ng 0,1 ml. '

2,2,2, Odczynniki i roztwory

a) Kwas nadchlorowy cz.d.a, roztwor 72-=procento-
WY.

b) Bezwodnik octowy cz.d.a,

¢) Pirydyna cz.

d) Wodorotlenek potasowy cz.d.a.

e) Alkoholowy 0,55n roztwér wodorotlenku pota-
sowego przygotowany w nastepujacy sposdéb: do 1000ml
metanolu wprowadzié¢ 35 ml nasyconego roztworu wo-
dorotlenku potasowego i1 80 ml wody destylowanej,
Po dokladnym wymieszaniu ustalié normalnoéé roz-
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tworu przez miareczkowanie odwazki kwasnego <fta-
lanu potasowego cz.d.a., wobec wskazZnika mieszane-
go,

f) Mieszanina acetylujaca przyrzadzona w na=-
stepujgcy sposdéb: do kolby stozkowe]
szczelnie wprowadzi¢ 40 ml pirydyny i

zamykanej
nastepnie
wkropli¢ powoli przy jednoczesnym mieszaniu mie-
szadtem magnetycznym 1,5 ml 72-procentowego kwasu
20 ml
bezwodnika octowego. Mieszanina acetylujaca po=

nadchlorowego, Na koniec dodawadé stopniowo

winna byé éwiezo przygotowana w dniu oznaczania.

g) Wodny roztwdr pirydyny: zmieszaé wode
rydyng w stosunku 1 : 3,

h) Wskaznik mieszany: zmieszaé 1 objetosé zobo-
jetnionego roztworu czerwieni krezolowej z 3obje~-
todciami zobojetnionego roztworu blekitu tymolo-
wego, Roztwdr czerwieni krezolowej: 100 mg wskaZ-
nika rozetrzeé z 5,3 ml 0,05n wodorotlenku sodo-
wego 1 po rozpuszczeniu dodaé wody do objetosci
100 ml, W podobny sposéb przyrzadzié 0,i-procento-
wy roztwdér biekitu tymolowego stosujac do zobo-
jetnienia wskaZnika 4,3 ml 0,05n roztworu wodoro-
tlenku sodowego,

Z pi-

2.2,3, Wykonanie oznaczania, Do kolby pojemnos-

ci 100 ml z doszlifowanym korkiem pobraé pipeta
doktadnie 5 ml mieszaniny acetylujacej, po czym
wprowadzié 0,09 g trdjetylenoczteroaminy odwazo-

nej z dokladnoscig do 0,0002 g, Zawartosé Kkolby
mieszaé w ciggu 15 min, a nastepnie odstawié na

okres 1 godz. Po tym czasie wprowadzi¢ do kolby
5 ml wody destylowanej oraz 10 ml mieszaniny pi-
rydynowo=-wodnej i odstawié¢ na 10 min.

W ten sam sposdéb wykonaé réwnolegle 2 slepe pro-
by bez tréjetylenoczteroaminy, Zawartosé miarecz -
kowaé alkoholowym roztworem wodorotlenku potaso=
wego wobec 4 kropli wskaZnika mieszanego do uzys-
kania fioletowego zabarwienia,

2,2,4, Obliczanie wynikéw, Liczbe aminowa (X,)
obliczyé wg wzoru

(V,—V,)-N,- 56,1
Xz—— 4m 2

2

w ktérym:

V. - objetosé roztworu wodorotlenku potasowego

3 zuzytego na miareczkowanie przy sSlepej pré-
bie, m1l),
V, = objetosé roztworu wodorotlenku potasowego
zuzytego na zmiareczkowanie badane]j

tancji, ml,

- normalnos$é roztworu wodorotlenku potasowe-
go,

- odwazka trdéjetylenocztercaminy, g.

subg=-

N

2

m
2

Za wynik nalezy przyjaé sdrednig arytmetyczng wy-
nikéw co najmniej 3 oznaczain, przy czym wyniki
skrajne oznaczan nie powinny réznic¢ sie od éred-

niej arytmetycznej wiecej niz o 3%.

1) 1104é wodorotlenku potasowego zuzytego na miareczkowa-
nie 2 réwnoleglych oznaczaid nie powinna réznié si¢ miedzy
sobg wiecej niz o 0,2 ml,
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