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METODO: | |TARQ-113
DESCRIPCION: | | DETERMINACION DEL PESO EQUIVALENTE EPOXI

TARQ:

DEFINICION

La muestra es disuelta en una mezcla 4:1 de diclorometano y acido acético, y un exceso estequiométrico de un
donante halégeno es afadido. La solucién es titulada con acido percldrico acetosa, que con los efectos de
protonacion de los grupos epoxy y subsiguiente adicion del ion haluro forman halohaluros. La cantidad de acido
perclorico acetosa consumido es una medida del contenido del grupo epoxy.

APARATOS y REACTIVOS
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Bureta de 50 ml

Agitador y barras magnéticas.

Matraz de aforacién de 1Ly 2L.

Probetas de 50 ml y 250 ml

Diclorometano, grado reactivo (contenido de humedad no mayor a 0.02%)

Bromuro de hexadeciltrimetilamonio, grado reactivo.

Acido acético glacial, grado reactivo.

Acido perclérico concentrado.

Carbonato de sodio, grado estandar primario. Secar a 120°C durante 1 hora antes de usar.

. Solucion de indicador cristal violeta: disolver 100 mg de cristal violeta en 100 ml de acido acético glacial.
. Mezcla de diclorometano-acido acético: en un matraz de aforacion de 1L vaciar 200 ml de acido acético

glacial y completar a 1 L con diclorometano.

. Solucién de acido perclérico acetosa: en un matraz de aforacién de 2L vaciar 250 ml de acido acético

glacial, agregar 20 ml de acido perclérico y mezclar; aforar a 2L con acido acético glacial.
Nota: Las soluciones 10, 11 y 12, se deben guardar en frascos ambar de boca pequena y deben cerrarse
Firmemente después de usarse

ESTANDARIZACION

1
2
3.
4

Disolver 0.2 gr de carbonato de sodio en 25 ml de acido acético glacial.
Afadir 1 gota de indicador cristal violeta.

Titular con la solucion de acido perclérico-acetosa.

Calcular la normalidad de la solucion de acido perclérico-acetosa como sigue:

N= gramos de Na2CO3
(ml Acido) (0.053)

PROCEDIMIENTO

1.

Calcular los gramos de muestra, de acuerdo a la formula:  gr. muestra = PEE esperado*
600

Numero Acido PEE esperado *

90 850 - 950

45 1,000 — 1,300
46 1,300 - 1,700
27 2,000 — 2,200
20 2,400 — 3,100
16 3,000 — 4,100
12 4,100 — 4,500
8 5,500 - 7,000
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6.5 7,000 — 8,000
5 7,200 — 9,000

2. En un matraz Erlenmeyer de 250 ml, pesar con una exactitud de 1 mg la cantidad de muestra obtenida
en el paso anterior.

3. Agregar 25 ml de la mezcla de diclorometano-acido acético y disolver con la ayuda del agitador y barra
magnética.

4. Mientras se estd agitando, agregar 2.0 gr = 0.1 gr de bromuro de hexadeciltrimetilamonio y continuar la
agitacién hasta que todo el material esté disuelto.

5. Agregar 4 gotas de solucion de indicador cristal violeta.

6. Titular con la solucién de acido perclérico-acetosa, hasta el vire del indicador de azul a verde esmeralda;
registrar los ml gastados de solucion.

7. Llevar a cabo la valoracion del blanco bajo las mismas condiciones del paso 3 al 6 (sin la muestra);
registrar los ml gastados de solucion.

8. Calcular el PEE como sigue:

PEE =M x 1000
(V1-V2) x N
Doénde:
M = gramos de muestra
V1 = ml de solucion acido percldrico-acetosa gastados en la muestra
V2 = ml de solucion acido perclérico-acetosa gastados en el blanco
N = normalidad de la solucién acido perclérico-acetosa
Nota: la valoracién del blanco consume aprox. 0.1 ml

9. Registrar segun ES-AS-08 "Registros de Resultados del Manual de Técnicas de Analisis"
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