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Determination of hydroxyl value
Détermination de I'indice d’hydroxyle

In dieser Norm bedeutet % bei Angaben von Gehalten und von Konzentrationen von Losungen Gewichtsprozent. Falls
nichts anderes angegeben wird, gilt fiir Reagenzien der Reinheitsgrad ,,zur Analyse* und als Bezugstemperatur fiir die
Dichte von Flissigkeiten 20 ©C. Reagenzlosungen ohne Angabe des Losungsmittels sind Losungen in destilliertem
Wasser oder Wasser entsprechender Reinheit. Bei analytischen Arbeitsgingen bedeutet Wasser destilliertes Wasser oder

Wasser entsprechender Reinheit.

1. Zweck und Anwendung

Das Verfahren nach dieser Norm dient zur Bestimmung
der Hydroxylzahl von Harzen!), Olen, Losungsmitteln 2)
und anderen technischen organischen Stoffen. Sofern
nichts anderes festgelegt oder vereinbart ist, soll dieses
Verfahren angewendet werden.

2. Begriff

Unter der Hydroxylzahl wird diejenige Menge Kalium-
hydroxyd in mg verstanden, die der bei der Acetylierung
von 1 g Substanz gebundenen Menge Essigsiure dquivalent
ist.

3. Probenahme

Aus dem zu priifenden Erzeugnis wird eine Durchschnitts-
probe entnommen, die fiir mindestens zwei Bestimmungen
ausreicht.

4. Anzahl der Bestimmungen
Die Hydroxylzahl wird mindestens zweimal bestimmt.

5. Geriit
Erlenmeyer-Kolben oder Rundkolben mit Schliff geeig-
neter Grofie

Luftkiihler mit Normschliff, passend zum Erlenmeyer-
Kolben,mindestens 50 ¢m lang, Innendurchmesser etwa
8 mm

Mikro-Biirette mit 0,02 cm3 Teilung, zweckmiBig mit
automatischer Nullpunkteinstellung, fiir das Essigsiure-
anhydrid-Pyridin-Gemisch

50-cm3-Biirette, 2. B. Schellbachbiirette S 50 x 0,1 B
DIN 12701, fiir die Titrierlosung

Analysenwaage 3)

Geeignete Heizvorrichtung

Gegebenenfalls:
Vorrichtung zur potentiometrischen oder kondukto-
metrischen Titration

1) Begriff Harz siehe DIN 55 947
2) Begriff Losungsmittel siehe DIN 55 945 Blatt 1
3) Begriff Analysenwaage siche DIN 8120

6. Reagenzien

Essigsdureanhydrid-Pyridin-Gemisch nach Tabelle
bestehend aus:

Essigsiureanhydrid, mindestens 95%ig

Pyridin, reinst, farblos. Das verwendete Pyridin darf
im Blindversuch keine wesentlichen Verfarbungen
verursachen.

Das Gemisch wird in einer luftdicht verschlossenen
Flasche vor Licht geschiitzt aufbewahrt.

Athanol, 96 vol.-%ig, neutralisiert

Kalilauge methanolisch, carbonatfrei, gegebenenfalls
dthanolisch, nach Tabelle

Gegebenenfalls:
Phenolphthalein-Losung, 1%ig in Athanol
Alkaliblau 6 B, 1%ig in Athanol

7. Durchfiihrung

Eine den Angaben in der Tabelle entsprechende Menge

der Probe (Einwaage E) wird auf 0,001 g gewogen, in

den Erlenmeyer-Kolben iibergefiihrt und mit dem erforder-
lichen Volumen Essigsiureanhydrid-Pyridin-Gemisch
(siehe Tabelle) versetzt. Die Mischung wird 1 Stunde lang
unter RiickfluB im Sieden gehalten. Nach Abkiihlen auf
Raumtemperatur werden durch den Luftkiihler 2 cm3
Wasser zugegeben. Eine gegebenenfalls auftretende Triibung
wird durch Zugabe von Pyridin, dessen Menge fiir den
Blindversuch festgehalten wird, behoben. Anschlief3end
wird umgeschiittelt, der Kolbeninhalt zum Sieden erhitzt
und nochmals 10 Minuten lang im Sieden gehalten. Wenn
sich die Losung abgekiihlt hat, wird im Kiihler kondensierte
Fliissigkeit mit 5,0 em3 neutralisiertem Athanol in den
Kolben gespiilt. Danach wird potentiometrisch oder nach
Zugabe von 3 Tropfen Phenolphthalein-Losung oder
Alkaliblau 6 B-Losung mit Kalilauge nach der Tabelle

bis zum Umschlagpunkt titriert (Verbrauch a). In gleicher
Weise, jedoch ohne Probe, wird ein Blindversuch durch-
gefiihrt (Verbrauch b). Der Blindversuch muf} in Art und
Menge dem Hauptversuch entsprechen.

Anmerkung: Vorund wihrend der Titration ist da-
rauf zu achten, daB keine Ausfillungen auftreten und die
gesamte Fliissigheitsmenge nicht zu gering ist. Gegebenen-
falls wird eine geringe Menge eines geeigneten Losungs-
mittels, z. B. Toluol oder Xylol, zugesetzt. Eine gleiche
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Essigsiureanhydrid-Pyridin-Gemisch
. Essigsdure- 3 zugesetzte Titrie%‘lésung :
Hydroxylzahl Einwaage anhydrid Pyridin Menge Kalilauge
(oder Natronlauge)
mg KOH/g g cm3 cm3 em3
0,3 bis 1,0 20 2,564) 97,54) 10,00 0,1N

iiber 1 bis 10 10 2,564) 97,54) 10,00 0,1N
iilber 10 bis 20 5 2,54) 97,54) 10,00 0,1N
iiber 20 Dbis 100 2,0 25 75 3,00 0,5 N
iilber 100 bis 150 1,5 25 75 3,00 0,6 N
iiber 150 bis 200 1,0 25 75 3,00 0,5N
iiber 200 bis 250 0,75 25 75 3,00 0,5 N
iiber 250 bis 300 0,6 25 75 3,00 0,5N
iiber 300 bis 350 1,0 25 75 10,00 1,0N
iiber 350 bis 700 0,6 25 75 10,00 1,0N
iiber 700 bis 950 0,4 25 75 10,00 1,0N
iiber 950 bis 1200 0,3 25 75 10,00 1,0N
iiber 1200 0,2 25 75 10,00 1,0 N

Menge des verwendeten Losungsmittels ist in diesem Falle 9, Priiffehler

b Blinduersuch benflle ucugeben, Worden el 617 (rach DIN 5184 Bt 1)

Bestimmung mit geringerer Einwaage oder groBerer Reagenz- Wiederholbarkeit: 5%

menge zu wiederholen. 10 % (bei Hydroxylzahlen < 1)

Bei Hydroxylzahlen unter 10 oder bei dunkelgefarbten Vergleichbarkeit: 10 %

Lésungen sollte potentiometrisch titriert werden. Es
diirfen keine Glaselektroden mit schleppender Potential-
einstellung benutzt werden, Bei einer zu langsamen Ein-
stellung des Potentials durchliuft die Elektrode keine
Gleichgewichtszustinde, wodurch die Ergebnisse verfalscht
werden.

8. Auswertung

Die Hydroxylzahl in mg KOH/g wird nach folgender
Zahlenwertgleichung berechnet:

(b—a)-F
E

Hydroxylzahl = +S8Z

Hierin bedeuten:

a Verbrauch in em3 an 0,1 N, 0,5 N oder 1,0 N
Lauge bei der Titration der Probe

b Verbrauch in cm3 an 0,1 N, 0,5 N oder 1,0 N Lauge
beim Blindversuch

E Einwaageing

F  Faktor zur Umrechnung von cm3 Lauge in mg
KOH (bei 0,1 N Lauge wird F = 5,61; bei 0,5 N Lauge
wird F = 28,05; bei 1,0 N Lauge wird F = 56,1)

SZ Siurezahl5) der Substanz in mg KOH/g

20 % (bei Hydroxylzahlen <1)

10. Priifbericht
Im Priifbericht sind unter Hinweis auf diese Norm anzu-
geben:
Art und Bezeichnung des zu priifenden Erzeugnisses
Hydroxylzahl in mg KOH/g unter Angabe, ob potentio-
metrisch oder gegen welchen Indikator titriert wurde
Einzelwerte
Mittelwert
Von dieser Norm abweichende Priifbedingungen
Priifdatum.

*) Z. Z. noch Entwurf

4) Es darf auch das Gemisch 25/75 verwendet werden,
jedoch nicht in Schiedsfillen. Bei Verwendung des
Gemisches 25/75 ist die Einwaage entsprechend zu
verandern.

5) Siehe DIN 53 402 , Bestimmung der Sdurezahl*

(z. Z. noch Entwurf).
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