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Statistische Auswertung der Messergebnisse zur ASTM-Methode

Probe: Oxo6l 13

Probe Oxo6l 13
Einwaage [g] | OHZ [mg KOH/qg]
0.3217 128
0.2961 132
0.2958 134
0.3077 127
Mean 130.0
RSD 2.54%

Probe: Lupranol 2090

erwarteter Wert:

Probe Lupranol 2090
Einwaage [g] | OHZ [mg KOH/qg]

1.2742 29.8

1.3323 29.9

1.2533 29.9

1.3030 29.7

Mean 29.6

RSD 1.39%

Unter Berlicksichtigung der Proben-Einwaage wurde fir die ASTM ein "
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Statistische Auswertung der Messergebnisse zur DIN-Methode

Probe: Oxod6l 9N

erwarteter Wert: ~100 mg KOH/g und Titrationskurve

Probe Oxod6l 9N
Einwaage [g] | OHZ [mg KOH/g]

1.3057 102

1.2262 104

1.1109 103

Mean 103

RSD 0.97%

Probe: Lupranol VP 9346

Probe Lupranol VP 9346
Einwaage [g] HN [mg KOH/qg]
0.5350 446
0.5383 448
0.4304 451
Mean 448
RSD

0.56%

erwarteter Wert: 400

U]
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w [kl

...450 mg KOH/g und Titrationskurve
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Generelle Anmerkungen

Die Verwendung eines vollautomatischen Systems fur diese Art von Analysen wird sehr empfohlen,
weil dadurch der Kontakt mit toxischen und organischen Losungsmitteln minimiert wird. Bei nicht-
wassrigen Titrationen ist die Elektrodenbehandlung sehr wichtig. In einem automatisierten System
kann daher sichergestellt werden, dass die Elektroden-Handhabung immer auf gleiche Art und Weise
erfolgt.

Zusammenfassung

Das vorgestellte Titrationssystem ist in der Lage, eine vollautomatische Bestimmung der Hydroxylzahl
(OHZ) nach ASTM oder DIN durchzufiihren. Die Methode erlaubt die Analyse von Polyolen und Oxo-
6len ohne Kochen unter Riickfluss und ist deshalb ein enormer Fortschritt fiir Labors, die eine grosse
Anzahl solcher Proben taglich analysieren miissen. Vor allem die ASTM zeichnet sich durch einfache
Handhabung ohne Blindwertbestimmung und massiv kiirzere Reaktionszeiten aus.
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Anhang
Methoden- und Titrationsparameter ASTM/DIN
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damo Client name BHO
User bho 2009-07-06 15:50:13 UTC+2
Titration and measurement
Method csvmmssossassecessmassasassndssidsi DIN_automated_Oxo06I9N_increa
ment
Method savingdate . .. ........... ... ... .0 .c...... 2009-07-06 15:16:41 UTC+2
Method Version | . . . ... . e 1
Method group . . . . .o i e e bho-Hydroxyl Zahl
Method status . . . . ... o i e e original
Method saved by (fullname) . . .. ... ... i . Heike
Method saved by (shortname) . . . .. ... . ... .. . .. i bho
DET U DET U
General/Hardware
Device
Device name . . . ... . e 809_1
Dosing device
DosiNg device . . ... ... it 1
SOIUHON & sss v s vwmus e meme s 55 55535556 5885535365 43 KOH in Methanol
Sensor
MEASUNNG INPUE & 5 o m mimmammie 5 555 5 5 55 6 55 855 8553663388553 s5853 1
SONSOF 5 s wiww s v msmEE s s+ 555 553 6ssdisiiassassiis solvotrode
Temperature measurement . ... ... ... .. automatic
Stirrer
SHITer e e off
Start conditions
Initial measured value
Signal drift . . ... off mV/min
Min. waiting time., . . . . ... 0 s
Max. waitingtime . . . ... ... . 1 s
Start volume
St VOIUME wwumesrmemswE®m® 5 5 5655285553 8565555868538 533858 15 mL
DOSING FEE s s s mimim e smie 58 88 65 855558388 335535634553 maximum mL/min
Start measured value
Startmeasuredvalue: ;v vuswm sossssissssisasssssssssssssinss off mV
DOSING Mt | . . .ttt e e 5 mL/min
Start slope
Start slopE . . e e e e e off mV/mL
Dosing rate . .. o e e e 5 mL/min
Pause
Pause . .. 30 s
Titration parameters
Titration rate
TIHrAtON FAtE o s miww cmmmmmme 5 ¢ 55 5 5% 56586 688835355338 33868535436 user
Measured value acceptance
SIONAI ANt ccmmpmmmmmamnn 5 45 sic83 6757 8is565857758333%3 50.0 mV/min
Min. waiting time, . . .. ... .. 0 s
Max. waiting time . . . .. ... e 26 s
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Dosing of increments

Measuring pointdensity . . . . ... o e e 4
MiNn. INCreMENt . . . s e e e e e e e e e e e e e 50.0 uL
MaX. InCrement . . . .. e e off pL
Dosingrate . .. ... e e maximum mL/min
Temperature
TEMPEratlire , . . v comowomsms o 665656658 8868 tsdisisissisiss 25.0 °C
Stop conditions
StOP VOIUME L o e e e e 50 mL
Stopmeasured value . . ... ... . e off mV
StOP EP . o e e 1
Volume after EP . . . . .. . 2 mL
StOp tiMe | L . off s
FillINGTalE s s s wsm s mmsmsswsem s @m e s 8 8 £ 0 865 £ 88 82 08 68 £ 6 & & & maximum mL/min
Potentiometric evaluation
Evaluation withoutwindow . . . .. .. ... .. . . on
EPCHIBHON s 5o v mwwmecman vsmeemmanssesssiiaisis s iadsangsi 5
EP recognition -z s sswssssssssemmsisveieiiisveeiinriiriniiss all
Evaluation with measured value window (U) . . ... ... .. ... .. 0., off
Evaluation with volume window (ML) . . . . . .o v ittt e e i off
Additional evaluations
Fixend pointevaluation . . . . ... ... ... i e off
PK/HNP evaluation . . ... ... e e off
Minimum evaluation ., . .. ... ... ... off
Maximum evaluation . . . . .. .. o off
Break pointevaluation . . . .. ... . e off
Granevaluation ;..o wwww o vw v sm s e s e s oo s s s s s acsissisoassessins off
Additional measured values
Additional calculated measured values ., . . ... ... ..ot off
Additional external measured values . . . ... .. .. ... .. off
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