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Sposdb oznaczania liczby kwasowej
w niewodnych pastach pigmentowych

Przedmiotem wynalazku jest sposéb oznaczania liczby kwasowej w niewodnych barwnych
pastach pigmentowych przeznaczonych do barwienia wyrobéw z poliuretanéw w procesie ich
wytwarzania, szczegblnie pianek poliuretanowych.

Wiasnosci fizykochemiczne poliuretandéw takie jak: elastyczno$é, mle;kkoéc zaleza w zna-
cznym stopniu od stosunku grup izocyjnowych do grup wodorotlenowych zawartych w poliolach
(poliestry, polietery), produktach wyjsciowych do syntezy poliuretanéw. Mechanizmowi powsta-
wania poliuretanéw towarzysza reakcje uboczne. Jedna z nich jest reakcja izocyjanianéw z kwa-
sami karboksylowymi, wyst¢pujacymi w postaci wolnych kwaséw w substratach procesu. Reakcja
ta przebiega nastgpujaco:

R—-N=C=0+R'—COOH—~R—NH—C—R’+CO,!
I
o

W ten sposéb pewna ilo$¢ grup izocyjanowych zostaje zwigzana i stosunek ich do grup
wodorotlenowych maleje, co w efekcie przy nieduzym nawet nadmiarze wolnych kwaséw karbo-
ksylowych prowadzi do otrzymania produktéw poliuretanowych niezgodnych z zadanymi para-
metrami fizyko-chemicznymi. W celu zagwarantowania prawidlowego przebiegu procesu
wytwarzania poliuretandw, niezbgdne jest Sciste okreslenie liczby kwasowej we wszystkich surow-
cach uzytych do syntezy w tym réwniez barwnych preparatach pigmentowych stosowanych do
barwienia w masie, czyli w procesie wytwarzania poliurctanéw.

Liczba kwasowa jest to ilo§¢ miligramow wodorotlenku potasowego potrzebnego do zobojet-
nienia niezwigzanych kwasow znajdujacych si¢ w 1 gramie badanego produktu.

W literaturze technicznej oznaczanie liczby kwasowej przewiduje si¢ gtdwnie przy badaniach
jakosciowych olejow roslinnych, zywic, asfaltow, plastyfikatorow, rozpuszczalnikdw oraz lakie-
row bezbarwnych i bitumicznych, nie zawierajacych w wyciaggu wodnym kwaséw mineralnych.
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Znane metody oznaczania liczby kwasowe]j polegaja na miareczkowaniu badanej proby
rozpuszczoncj w odpowiednim rozpuszczalniku 0,1 N alkoholowym roztworem wodorotlenku
potasowego wobec wskaznika.

W pracy zbiorowej pt.: ,Analiza produktdéw organicznych* PWT 1958 r. tom VI str. 198-199,
204, podano przyktady oznaczania liczby kwasowej z uwzglednieniem zabarwicnia roztwordw.
Roztwory jasne: miareczkowanic 1% roztworu alkalicznego wobec fenoloftaleiny, roztwory cie-
mne — wobec 0,75% roztworu alkoholowego Bi¢kitu alkalicznego GB, roztwory bardzo ciemne —-
miareczkowanie z dodatkiem nasyconego roztworu soli kuchennej wobec fenoloftaleiny.
Oznaczenia wykonuje si¢ w Srodowisku niewodnym stosujac jako medium mieszanine alkoholu i
benzenu w stosunku 1:2. Wedtug normy PN-68/C-84401 ,Plastyfikatory* metoda oznaczania
liczby kwasowej zaleca jako $Srodowisko, w ktérym rozpuszcza si¢ badang prébke alkohol etylowy i
benzen uzyte w stosunku 1 : 1 lub alkohol etylowy, miareczkowanie 0,1 N roztworem alkoholowym
wodorotlenku potasowego wobec fenoloftaleiny.

W dostg¢pnej literaturze brak jakichkolwiek danych odnos$nie oznaczania liczby kwasowej dla
niewodnych past pigmentowych przeznaczonych do barwienia poliuretanéw w masie. Pasty pig-
mentowe przeznaczone do barwienia poliuretanéw w trakcie ich wytwarzania sa preparatami
zawierajacymi plastyfikatory, srodki pomocnicze oraz pigment w ilosci 15-25%.

Na podstawie przeprowadzonych préb i badan stwierdzono, ze znane i stosowane metody
oznaczania liczby kwasowej nie mogg by¢ zastosowane w przypadku analizy niewodnych past
pigmentowych, gdyz sktadniki past rozdzielaja si¢ tworzac brejowate barwne wartswy. Jest to
szczegOlnie widoczne przy ciemnych kolorach.

Sposdb oznaczania liczby kwasowej wedtug wynalazku polega na potencjometrycznym mia-
reczkowaniu alkoholowym roztworem wodorotlenku potasowego badanej probki pasty pigmento-
wej w §rodowisku mieszaniny aceton-woda w stosunku 5: 1.

Na podstawie przeprowadzonych préb nieoczekiwanie okazalo sig, ze zastosowanie uktadu
aceton-woda w stosunku 5: 1, umozliwia uzyskanie uktadu o wysokiej wartosci statej dialektry-
cznej niezbe¢dnej przy metodzie potencjometrycznej, zabezpieczajacej doktadnos$é oznaczen i ich
powtarzalno$é, a jednocze$nie uktad ten powoduje wypadanie poszczegdlnych sktadnikéw nie-
wodnych past pigmentowych w postaci subtelnej emulsji, co pozwala na wykonanie oznaczen
‘liczby kwasowej. Ponizej opisane przyktady ilustruja sposéb wykonania wynalazku.

Przyktad I. Do zlewki o pojemnoéci 150 cm® odwaza sig 10 g Czerni purfilowej G-E, dodaje
60 cm’ przygotowanej uprzednio mieszaniny acetonu z woda w stosunku 5 : 1, zobojetnionej 0,1 n
alkoholowym roztworem wodorotlenku potasowego wobec 1% alkoholowego roztworu fenolofta-
leiny i przy intensywnym mieszaniu miareczkuje potencjometrycznie mianowanym roztworem
alkoholowym wodorotlenku potasowego, stosujac elektrode szklang i kalomelowa, ktéra uprzed-
nio poddano polaryzacji, umieszczajac ja na 48 godzin w mieszaninie acetonu z wodg w stosunku
5:1.

Warto$¢ liczby kwasowej wylicza si¢ ze wzoru:

V5,6l
L= .“ —

m /

w ktérym: V — objetosc scile 0,1 n alkoholowego roztworu wodorotlenku potasowego, zuzytego
na zmiareczkowanie wolnych kwaséw zawartych w badanej prébie w cm®, m — odwazka badane;
proby w g.

Za wynik przyjmuje si¢ §rednig arytmetyczng z co najmniej dwdch oznaczefi r6zniacych si¢

migdzy sobg nie wigcej niz o 5% wyniku mniejszego. '

. 19,066 X 5,61
pomiar I Li=— _ =10,79
9,9012
. 18,56 X 5,61
pomiar II Lyi=— =10,5]

9,8981
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. 19,73 X 5,61
pomiar III Li=——  ____=10,95
10,101

Za wynik przyjgto 10,75.
Postgpujac sposobem opisanym w przykfadzie [ wykonano oznaczenia, ktérych wyniki przed-

stawiono w tabell.

Tabela

Warto$¢ liczby kwasowe;j

Przyktad Nazwa pasty pomiar Sredni
pigmentowe]j wynik
' I I I1

11 Zoékcien purfilowa
GGP-E 5,29 5,36 5,27 5,30
pr. laboratoryjna

IIT Szkartat purfilowy
KR-E 7,82 7,95 7,74 7,84

pr. laboratoryjna

IV Bkkit purfilowy
B-E 11,03 10,85 11,12 10,90

préba techniczna

Podana metoda oznaczania liczby kwasowej jest niezb¢gdna przy opracowywaniu wymagan
technicznych dla niewodnych past pigmentowych p/n pasty purfilowe, przeznaczonych przede
wszystkim do barwienia pianek poliuretanowych w trakcie ich wytwarzania.

Zastrzezenie patentowe

Spos6b oznaczania liczby kwasowej w niewodnych barwnych pastach pigementowych na
drodze miareczkowania alkoholowym roztworem wodorotlenku potasowego, znamienny tym, Ze
probke niewodnej barwnej pasty pigmentowej rozprowadza si¢ w mieszaninie acetonu z woda
uzytych w stosunku ilo§ciowym 5:1 i miareczkuje potencjometrycznie alkoholowym roztworem
wodorotlenku potasowego.
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