DK 543.852.1 Oktober 1973

DIN
53402

Bestimmung der Sdurezahl

Determination of acid value
Détermination de I’indice d’acide

Zusammenhang mit der von der International Organization for Standardization (ISO) herausgegebenen Internationalen
Norm ISO 2114-1972, siehe Erlauterungen.

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 Fliissigkeiten 20 ©C. Reagenzlosungen ohne Angabe des Losungsmittels sind Losungen in destil-
liertem Wasser oder Wasser entsprechender Reinheit. Bei analytischen Arbeitsgingen bedeutet Wasser destilliertes
Wasser oder Wasser entsprechender Reinheit.

1. Zweck und Anwendung 6. Reagenzien
Das Verfahren nach dieser Norm dient zur Bestimmung 0,1 N KOH methanolisch oder dthanolisch, carbonat-
der Sdurezahl von Harzen1), Olen, Fetten, Fettsduren, frei5)
Losungsmitteln2), Weichmachern 3) und anderen tech- Losungsmittel-Gemisch:
nischen organischen Stoffen und Stoffgemischen. Sofern g, gern nichts anderes vereinbart oder festgelegt ist, wird
nichts anderes festgelegt (z. B. die unter Hinweise auf oin Certisch ats
weitere Normen genannten Verfahren) oder vereinbart Vol-Teilen Toluol und
ist, soll dieses Verfahren angewendet werden. Das vor- 2 Vol.- olen 1oMoLun
liegende Verfahren erfalt Saureanhydride nur teilweise, 1 Vol.-Teil Athanol
so daf} die ermittelte Siaurezahl daher einer partiellen verwendet. Die Losungsmittel sind vor Gebrauch gegen
Sdurezahl entspricht. Phenolphthalein mit 0,1 N KOH zu neutralisieren.
Das Verfahren ist nicht auf Substanzen anwendbar, die Phenolphthaleinlosung, 1 %ig in Athanol oder ein
mit Alkali neben der Neutralisation weitere Reaktionen anderer geeigneter Indikator.
eingehen.
_ 7. Durchfiihrung
2. Begriff Die Einwaage der Probe richtet sich nach der zu
Unter der Sdurezahl (SZ) wird diejenige Menge Kalium- erwartenden Sdurezahl (Richtwerte siehe Tabelle). Sie
hydroxid in mg verstanden, die zur Neutralisation von soll so gewihlt werden, dal® der Verbrauch an Titrier-

1 g Substanz unter den festgelegten Bedingungen erforder- mittel im Bereich von etwa 10 bis 30 cm3 liegt.
lich ist. Je nachdem, ob ein Verfahren die gesamte neutra-

lisierbare Sdure einschlieBlich der Sdureanhydride erfafdt Siurezahl Einwaage
oder ob die Séureanhydride nur teilweise erfaflt werden, KOH
mg /g g

unterscheidet man zwischen Gesamtsdurezahl und parti-
eller Sdurezahl. bis 10 10

iiber 10 bis 25 5
3. Probenahme iiber 25 bis 50 2.5
Aus dem zu priifenden Erzeugnis wird eine Durchschnitts- iber 50;’3 igg (1} 5
probe entnommen, die fiir mindestens zwei Bestimmungen " !
ausreicht.

Die Probe wird auf 0,001 g in den Erlenmeyerkolben
eingewogen (Einwaage E) und in 50 cm3 Losungsmittel-

4. Anzahl der Bestimmungen Gemisch gelost. Die Losung wird gegebenenfalls auf

Die Siurezahl wird mindestens zweimal bestimmt. Raumtemperatur abgekiihlt.
. Anmerkung: Menge und Art des Losungsmittel-
5. Gerit Gemisches richten sich nach der Léslichkeit der Substanz.

Erlenmeyerkolben, geeigneter GroBe
50-cm3-Biirette, z. B. S 50 x 0,1 B DIN 12 701

Analysenwaage 4) 1 . .
ff

Gegebenenfalls: Magnetriihrer ) Begrf Harz slehe. DIN .55 947

. ) : : s 2) Begriff Losungsmittel siehe DIN 55 945
Vorrichtung fiir potentiometrische Titration, pH-MeB- 3) Begriff Weichmacher siehe DIN 55 947
gerit oder Spannungsmefgerit, mit Glaselektrode und ) Begriff Weichmacher Eeae
Bezugselektrode (siehe auch DIN 19 260, DIN 19 263, 4) Begriff Analysenwaage siehe DIN 8120
DIN 19 264). 5) Gegen Kaliumhydrogenphthalat eingestellt
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Bei schwerldslichen Substanzen kann die Losungsmittel-
menge bis auf das Dreifache erhoht werden oder es
kénnen bis zu 25 em3 Aceton zugegeben werden. Menge
und Art des Lésungsmittels sind im Blindversuch zu
beriicksichtigen.

Die Losung wird nach Zugabe von 2 bis 3 Tropfen
Phenolphthalein-Losung mit 0,1 N alkoholischer KOH
rasch titriert, bis die auftretende Rotfirbung minde-
stens 10 Sekunden lang bestehen bleibt (Verbrauch a).
Es darf auch potentiometrisch titriert werden.

Ergibt sich beim potentiometrischen Titrieren kein
Potentialsprung, so ist die Angabe einer Siurezahl nach
dieser Norm nicht moglich.

Wihrend der Titration ist darauf zu achten, daf keine
Fillungen auftreten. Gegebenenfalls sind sie durch
Zugabe von etwas Losungsmittel wieder in Losung zu
bringen. Bei Schiedsanalysen wird in gleicher Weise ein
Blindversuch durchgefiihrt (Verbrauch b).

Anmerkung: Bei manchen Substanzen, wie z. B.
bei bestimmten ungesdttigten Polyesterharzen, zeigt
Phenolphthalein keinen einwandfreien Umschlag nach
Rot. In solchen Fillen kann dann ein anderer geeigneter
Indikator verwendet werden. In allen Zweifelsfillen ist
der potentiometrischen Titration der Vorzug zu geben,
insbesondere bei gefarbten Losungen. Fiir die potentio-
metrische Titration diirfen keine Glaselektroden mit
schleppender Potentialeinstellung benutzt werden. Bei
einer zu langsamen Einstellung des Potentials durchlduft
die Elektrode keine Gleichgewichts-Zustinde, so da8
die Ergebnisse verfdlscht werden.

Hinweise auf weitere Normen

8. Auswertung
Die Sdurezahl in mg KOH/g wird nach folgender Zahien-
wertgleichung berechnet:

Sdurezahl = (e—b)-5,61 b)E: 5,61

Hierin bedeuten:

a Verbrauch in cm® an 0,1 N KOH im Hauptversuch
b Verbrauch in cm® an 0,1 N KOH im Blindversuch
E Einwaage in g

9. Priiffehler

(nach DIN 51 848 Blatt 1)
Wiederholbarkeit: 3 %
Vergleichbarkeit: 5%

10. Priifbericht

Im Priifbericht sind unter Hinweis auf diese Norm
anzugeben:

Art und Bezeichnung des zu priifenden Erzeugnisses
Séurezahl in mg KOH/g, auf drei wertanzeigende
Ziffern, jedoch hochstens eine Dezimale gerundet, unter
Angabe, ob potentiometrisch titriert bzw. welcher Indi-
kator benutzt wurde

Einzelwerte

Mittelwert

Von dieser Norm abweichende Priifbedingungen
Priifdatum.

Priifung von Olsamen und Olfriichten; Bestimmung des Gehaltes an freien Fettsduren siehe DIN 10 264
Priifung von Schmierstoffen; Bestimmung der Neutralisationszahl siehe DIN 51 558
Priifung von Schmierfetten; Bestimmung der Neutralisationszahl von Schmierfetten; Farbindikator-Titration

siehe DIN 51 809

Priifung von Latex; Bestimmung der KOH-Zahl von Naturkautschuklatex siehe DIN 53 566

Erlduterungen

Die vorliegende Norm wurde von den Arbeits-

ausschiissen 2 , Bindemittel aus Naturstoffen‘

3 ,,Synthetische Bindemittel* und 5 ,,Losungs- und
Verdiinnungsmittel* des Fachnormenausschusses
Anstrichstoffe und dhnliche Beschichtungsstoffe im DNA
gemeinsam ausgearbeitet. Aullerdem haben der FNK/FNM-
Arbeitsausschuf3 4.1 ,,Analysenverfahren und der
FNK/FA-Arbeitsausschuf 13 ,,Kunststoff-Hilfsstoffe
(Weichmacher)* dieser Norm zugestimmt.

Die Norm stimmt sachlich iiberein mit der Internationalen
Norm 1SO 2114-1972 — ,,Plastics. Unsaturated polyester

resins. Determination of acid value* — ,,Matiéres plastiques.

Résines des polyesters non saturés. Determination de
Pindice d’acide* — ,,Kunststoffe. Ungesittigte Polyester-
harze. Bestimmung der Sdurezahl* mit der Ausnahme,
daB nach der Internationalen Norm mit dthanolischer
KOH titriert und als Farbindikator Thymolblau ver-
wendet wird.

Sie soll die zur Zeit noch in verschiedenen Normen
beschriebenen Verfahren zur Bestimmung der Sdurezahl
durch ein Verfahren ersetzen und damit zu einer Verein-
fachung der Arbeiten in chemischen Laboratorien und zu
einer Vergleichbarkeit der Ergebnisse fiihren.
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Das angegebene Verfahren stiitzt sich auf die in verschie-
denen Normen bereits beschriebene Arbeitsweise. Wie im
Abschnitt 2 ,,Begriff* dargelegt wird, erfa3t das vorlie-
gende Verfahren gegebenenfalls vorhandene Sdureanhy-
dride nur zur Hilfte. In solchen Fillen wird daher nur die
partielle Sdurezahl des Produktes ermittelt. Da dieses
Verfahren in der Praxis allgemein iiblich ist, wurde es trotz
dieser Einschrinkung zur Normung vorgeschlagen.

Die GroBe der Einwaage der zu priifenden Substanz
richtet sich nach der zu erwartenden Siurezahl. Fiir sehr
grofle bzw. sehr kleine Sdurezahlen kann es zweckmifig
sein, aufler der Einwaage auch die Normalitit der Kali-
lauge den Gegebenheiten anzupassen. Dies ist moglich,
muf} aber im Priifbericht dann als von der Norm abwei-
chende Priifbedingung erwihnt werden. Zur besseren
Erkennung des Umschlages kann es in manchen Fillen
zweckmiRig sein, einen anderen Indikator als Phenol-
phthalein zu verwenden. Bei einem anderen Indikator

ist jedoch dessen Umschlagsbereich zu beriicksichtigen.
Andere geeignete Indikatoren sind z. B. Bromthymolblau,
Alkaliblau 6 B, Thymolphthalein oder eine Mischung aus
Phenolphthalein/Thymolblau 1 : 1. Methanolische KOH
besitzt in der Regel eine bessere Titerbestindigkeit als

dthanolische KOH. Die dthanolische Kmmléhts

zur Zersetzung unter Braunffrouv .
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