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Vorwort 

Dieses Dokument (prEN ISO 4629-1:2014) wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 35 „Paints and 
varnishes“ in Zusammenarbeit mit dem Technischen Komitee CEN/TC 139 „Lacke und Anstrichstoffe“ 
erarbeitet, dessen Sekretariat vom DIN gehalten wird. 

Dieses Dokument ist derzeit zur parallelen Umfrage vorgelegt. 

Dieses Dokument wird EN ISO 4629:1998 ersetzen. 

Die hauptsächlichen Änderungen sind: 

a) die Norm wurde neu als EN ISO 4629-1 benummert; 

b) die Norm wurde redaktionell überarbeitet und die normativen Verweisungen wurden aktualisiert; 

c) die Konzentration der Phenolphthalein-Lösung wurde geändert. 

EN ISO 4629 mit dem allgemeinen Titel „Bindemittel für Beschichtungsstoffe - Bestimmung der Hydroxylzahl“ 
besteht aus den folgenden Teilen: 

 Teil 1: Verfahren ohne Katalysator 

 Teil 2: Verfahren mit Katalysator 

Anerkennungsnotiz 

Der Text von ISO/DIS 4629-1:2014 wurde vom CEN als prEN ISO 4629-1:2014 ohne irgendeine Abänderung 
genehmigt. 
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1 Anwendungsbereich 

Dieser Teil von ISO 4629 legt ein titrimetrisches Verfahren zum Bestimmen von freien Hydroxylgruppen in 
Bindemitteln und Bindemittellösungen für Beschichtungsstoffe fest. Die Hydroxylgruppen können als mehr-
wertige Alkohole, partielle Ester, endständige Polyestergruppen oder hydroxylierte Fettsäuren vorliegen. 

Das Verfahren ist nicht für Harze geeignet, die gleichzeitig Hydroxylgruppen und Epoxidgruppen enthalten, 
weil letztere in das Ergebnis eingehen. Ebenfalls nicht geeignet ist das Verfahren für Cellulosenitrat und 
Phenolharze.  

ANMERKUNG 1  Wenn im Falle von Bindemittellösungen nur die Hydroxylzahl des Bindemittels zu bestimmen ist, sollte 
beachtet werden, dass auch andere Bestandteile der Bindemittellösung Hydroxylgruppen enthalten können. 

ANMERKUNG 2  Ein Verfahren zum Bestimmen der Hydroxylzahl von Epoxidharzen ist in ISO 7142 [1] festgelegt. 

2 Normative Verweisungen 

Die folgenden Dokumente, die in diesem Dokument teilweise oder als Ganzes zitiert werden, sind für die 
Anwendung dieses Dokuments erforderlich. Bei datierten Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene 
Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments 
(einschließlich aller Änderungen).  

ISO 385-1, Laboratory glassware — Burettes — Part 1: General requirements 

ISO 648, Laboratory glassware — Single-volume pipettes 

ISO 15528, Paints, varnishes and raw materials for paints and varnishes — Sampling 

ISO 2114:2000, Plastics (polyester resins) and paints and varnishes (binders) — Determination of partial acid 
value and total acid value 

ISO 3696, Water for analytical laboratory use — Specification and test methods 

3 Begriffe 

Für die Anwendung dieses Dokuments gelten die folgenden Begriffe. 

3.1 
Hydroxylzahl 
Anzahl Milligramm Kaliumhydroxid (KOH), die den Hydroxylgruppen entspricht, welche unter festgelegten 
Prüfbedingungen in 1 g des geprüften Produktes acetyliert werden 

4 Kurzbeschreibung 

Die in einer Probe enthaltenen Hydroxylgruppen werden mit Essigsäureanhydrid acetyliert. Das über-
schüssige Essigsäureanhydrid wird hydrolysiert und die entstehende Essigsäure mit Kaliumhydroxid-
Standardlösung titriert, entweder in Anwesenheit eines Farbindikators oder potentiometrisch.  

ANMERKUNG Primäre und sekundäre Amine, falls vorhanden, werden auch acetyliert. In solchen Fällen ist dies bei 
der Berechnung der Hydroxylgruppen zu berücksichtigen.  

5 Reagenzien 

Bei der Analyse nur Reagenzien von bekanntem analytischen Reinheitsgrad und nur Wasser, dessen Rein-
heit mindestens Qualität 3 nach ISO 3696 entspricht, verwenden. 

5.1 Kaliumhydrogenphthalat [C6H4(COOH)2HK]. 
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5.2 Ethylacetat (Essigsäureethylester), wasserfrei. 

5.3 Toluen/Butanol-Gemisch, 1 + 2 Volumenteile. 

5.4 Pyridin/Wasser-Gemisch, 3 + 1 Volumenteile. 

5.5 Acetylierungsreagenz.  

4,0 g p-Toluensulfonsäuremonohydrat (CH3C6H4SO3H ⋅ H2O) in 100 ml Ethylacetat (5.2) lösen, vorzugsweise 
unter Verwendung eines Magnetrührers.  

Zu dieser Lösung langsam unter Rühren 33 ml Essigsäureanhydrid geben. Prüfen, dass 5 ml dieses Rea-
genzes bei der Titration ein Volumen zwischen 40 ml und 50 ml Kaliumhydroxid-Lösung (5.6) zur Neutra-
lisation verbrauchen.  

5.6 Kaliumhydroxid, Maßlösung, c (KOH) ≈ 0,5 mol/l, in Methanol. 

ANMERKUNG Ethanol darf auch verwendet werden, wenn das zu prüfende Produkt in Ethanol löslich ist. 

5.6.1 Herstellung 

28 g Kaliumhydroxid auf 0,05 g einwiegen und in einer möglichst kleinen Menge Wasser in einem 1 000-ml-
Messkloben lösen. Mit Methanol bis zur Marke auffüllen und gut mischen.  

5.6.2 Einstellung 

2,5 g Kaliumhydrogenphthalat (5.1), das vorher bei etwa 120 °C bis zur Massenkonstanz getrocknet und in 
einem Exsikkator abgekühlt wurde, auf 0,01 g in einen 250-ml-Kolben einwiegen. 150 ml frisch gekochtes und 
abgekühltes Wasser zugeben und rühren, bis alles gelöst ist.  

Mit der nach 5.6.1 hergestellten Kaliumhydroxid-Lösung gegen Phenolphthalein (5.7) als Indikator titrieren, bis 
eine rote Färbung entsteht, die mindestens 10 s bestehen bleibt.  

Die Konzentration c, in Mol Hydroxlionen (OH-) je Liter, der Kaliumhydroxid-Lösung nach Gleichung (1) 
berechnen: 

22,204
0001

⋅=
V
mc  (1) 

Dabei ist 

 m  die Masse, in Gramm, Kaliumhydrogenphthalat; 

 V  das Volumen, in Milliliter, der für die Titration verwendeten Kaliumhydroxid-Lösung; 

 204,22 die relative Molmasse, in Gramm je Mol, von Kaliumhydrogenphthalat. 

5.7 Phenolphthalein, Lösung von 5 g/l in Ethanol, 95 % (Volumenanteil), in Methanol oder in 2-Propanol 
(Isopropanol). 

5.8 Mischindikatorlösung. 

3 Volumenteile einer ethanolischen Lösung von Thymolblau, 1 g/l, mit 1 Volumenteil einer ethanolischen 
Lösung von Kresolrot, 1 g/l, mischen. 
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6 Geräte 

Übliches Labor- und Glasgerät, zusammen mit Folgendem. 

6.1 Erlenmeyerkolben, etwa 250 ml, mit Schliff. 

6.2 Rückflusskühler, mit Schliff, passend zum Erlenmeyerkolben (6.1). 

6.3 Mikrobürette oder Pipette, die den Anforderungen der Klasse A nach ISO 468 entspricht, 5 ml, für das 
Acetylierungsreagenz (5.5).  

WARNUNG — Wegen der ätzenden Eigenschaften der Reagenzes darf eine Pipette nicht durch An-
saugen mit dem Mund gefüllt werden. 

6.4 Bürette, 50 ml, entsprechend den Anforderungen in ISO 385-1, für die Kaliumhydroxid-Lösung (5.6). 

6.5 Heizbad, z. B. Ölbad oder Sandbad, das auf (50 ± 1) °C gehalten werden kann. 

6.6 Gerät für die potentiometrische Titration, mit Glaselektrode und Bezugselektrode. Die Anwendung 
dieses Gerätes ist freigestellt (siehe 8.3).  

7 Probenahme 

Eine repräsentative Probe des zu prüfenden Produktes nehmen, wie in ISO 15528 festgelegt. 

8 Durchführung 

Aus Tabelle 1 die zu verwendende Probenmenge auswählen. Wenn die Hydroxylzahl nicht bekannt ist, eine 
Probenmenge von 2,0 g verwenden und eine Vorprüfung durchführen.  
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