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エ ポ キシ樹脂中に含有 される 1
，2一グリ コ ー ル の

電位差滴定法 に よ る定量 とその信頼性

轗 †専憲
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1 緒 ゴ
ロ

　エ ポ キ シ 樹脂中に 含有 され る 1，2一グ リコ
ー

ル 基 は，エ ポ

キ シ 樹脂の 種 々 の 性能，例 えば 粉体塗装 用 途 に用 い られ る

固 形エ ポ キ シ 樹脂の 性能，に大 きな 影響を及 ぼ す．こ の よ

うに，エ ポ キ シ樹脂 中 の 1，2一グ リ コ ール 含有量を知 る こ と

は，製造 メーカー，フ ォ
ーミ ュ レーター等 に と っ て 重 要 な

要 因で あ る．J正SK7146 が 策定 され た が．そ の 手 順 はマ ニ

ュ ア ル 滴定で あ る．マ ニ ュ ア ル 滴 定の 場合 終点の 判 別 は

ヨ ウ素 デ ン プ ン 反 応 の 青 色 が 消 えた 時 点 とす るが，液 状 エ

ポ キ シ樹脂 （LER ： liquid辱・pe　cpox アresins ） と比 べ ，固

形 エ ポ キ シ 樹脂 （SER ： sQlid 　gpe　epoxy 　resins ） の 場合，

試 験 手順 中，ク ロ ロ ホ ル ム に溶 解 した時 点 で すで に黄 色 な

い し茶褐色 に着色 して い る場合も多 々 あり，終点 の 明確な

判 断が 目視 で は 困難 な場合 が 多 く，測定者 に よ りバ ラ ツ キ

が 生 じる こ とが あ る．そ こ で 終点自動判別機能及 び 自動計

算 機 能 を備 え た オートタ イ トレ
ータ を用 い 電位差滴定を行

うこ とに よ り，試 料 が着色 して い る 場合 に も信頼 で きる 結

果 が 迅 速 に得 られ る こ とが期 待 さ れ る．終 点判 定 と同 時 に

コ ン ピ ュ
ータが結果 を計算 して くれ る の で 瞬時に 含有量 を

知 る こ と もで きる．滴定終 r後 エ ポ キ シ樹脂残査 が 三 角

フ ラ ス コ 内 に こ び り付 き洗 浄 が 困難 で あ る こ とか ら，本 法

で は 三角 フ ラ ス コ を 用い ず，使 い 捨 て の ね じ凵 キ ャ ッ プ付

きの マ ヨ ネーズ び ん を用 い た．以 F．の こ と及 び，デ ン プ ン

指 示 薬 が不 要 な こ とに よ り分析 時 間 の 短 絡 を 図 る こ と もで

きる．そ こ で，本検討で は 市販 の オートタイ トレータ を用

い るに あ た り，か くは ん効率の 向上 及 び終点で の 電位変化

を小 さ く しな い よ う，当 祉 に て JIS　K　7146 同様 マ ニ ュ ア ル

滴定で 従来 か ら行わ れ て 来た 方法に，冷水 量 を 減少 させ る

等若干 の 変 更 を行 っ た 上，測 定 を 実 施 し結 果 の 信 頼 性 の 検

討 を行 っ た．

2　原 理

　1，2一グ リ コ ール は 過 ヨ ウ素酸 と定量的 に反応，開裂 し カ

ル ボ ニ ル 化 合 物 に酸化 さ れ る．余剰の 過 ヨ ウ素酸 に、ヨ ウ

化 カ リ ウ ム を加え発生 した ヨ ウ素をチ オ硫酸 ナ トリ ウ ム 溶

液で 滴定する こ とに よ り1，2一グ リコ ール 量を求め る．本化

学 反 応 機 構 の 詳 細 な説 明 は，当該 JIsに も記 載 され て い る

の で 省略 す るが 　こ こ で は，計算式 につ い て の 化学量 論 的

な説 明 をす る．

2・1 滴定反 応

基 本 の 反応 式 は 次 の 4 式で あ る ，

RCH （OH ）GH ρ H ＋ 104 →IO ／s ＋ RCH

　　　　　　　　＝（，＋ HCH 　＝・　〇 ＋ H 。O 　　　　 （1 ）

HIO4 ＋ 7KI ＋ 4H
，
，SO ．t → 412＋ SK2SO ．i＋ KHSO ．i＋ 4H20

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　 （2）

HIOs ＋ 5KI ＋ 3H ？SO ．i → 31p＋ 2K2SOg ＋ KHSOi ＋ SH20

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　 （3 ）

12＋ 2Na2S？Os →2Nal ＋ Na2Sρ b 　　　　　　　　　 〔4 ）

　空 試験 溶 液 に お い て は 式 （2 ） の み が起 きる．式 （3 ）は

1，2一グ リ コ ー
ル と反応 して 生 成 した 10ズの 反応 で あ る．

　 2・2 サ ン プル 滴 定

　 amol の 1，2一グ リコ ー
ル を含有す る エ ポ キ シ樹脂 を，過

剰 で あ る b　 nol の 104
一
存在の も とで 滴定した 場合，式（1）

よ り，amol の IOs
一
が 生 成 さ れ，余 剰 の 104

一
は （b

一
の

mol とな る．し たが っ て ，生 成 さ れ た 12は，式（2 ）及 び

式 （3 ） よ り，3a ＋ 4（b − a ）
＝

（4b 一
の mol とな る，こ の

（4b
一

の mol の lvが 式 （4 ） に よ り，2x （4b
−

a ）＝（8b

− 2の mol の NapS20a．と反 応 す る．
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　 2・3　 空 試験 滴定

　1，2一グ リ コ ー
ル との 反 応 生 成 物 で あ る IO ／a

一
は 存在 し ない

の で ，式（3 ）の 反 応 は 起 きず，式（2 ） に よ り bmo1 の

104 は，4b　moL の 1？ を 生 成 す る．こ の 4ろmol の luは，
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式（4 ）に よ り （2 × 4b＞＝　 8b　mol の Na．2S20 ， と反応 す る．

した が っ て ，空試験 滴 定 とサ ン プ ル 滴定 に 要 したチ オ硫酸

ナ トリ ウ ム の 物質 量 の 差 は，8b −
（8b

− 2の ≡2α mol の

Na ！S1Osに相当する．

2・4 計　算

サ ン プ ル 中の 1，2一グ リ コ
ー

ル 含有量 は，

　3 ・2　装置及び 器具

　 オ
ー

ト タ イ 1・レータ ・シ ス テ ム ： 平沼産業製 Hranuma

GOM −2500 及び Hira皿 uma 　TS−2000．作用 電極 ： Hiranuma

PT −301 白金電極，参照電極 ： Hiranuma 　RE −201 カ ロ メ ル

電極．

　マ ヨ ネーズ び ん は 柏洋硝子 製 M −225 ね じロ キ ャ ッ プ付

きを使用 した．

［1／2xN × y ］／［w
，．，．Pl。　

×
　1000ユ（・n ・1／9）

＝［1／2x34 　X 　N × V × 100 ］／［IVsarnple × 10｛〕O］〔wt ／wt ％）

となり，次式を得 る．

c⊥、E．glvcoT＝
17xN × τ厂

　 　 　 　 　 x100 ％
IVsump且。×1000

　こ こ に，Cl，2．g1岡 ： サ ン プ ル 中 の 1，2一グ リ コ ール 含 有 量

（wt ／wt ％），N ； チ オ硫酸ナ トリウ ム溶液 の 濃度 （mol ／L），

V ： 空試験 滴定 に要 した チ オ硫 酸 ナ トリ ウ ム 量 か らサ ン プ

ル 滴定 に要 した 量 を差 し引 い た量 （mL ），凧 跚 p1。
： エ ポ キ

シ樹 脂 サ ン プル の 重 量 （g），

JIS　K　7146で は結 果 の 単位が mol ／kg で 報告 され て い る

が，本 法 で は 産 業 界 の 慣 習 に 従 い ，wt ／wt ％ で 表 した．

3 実 験

　 3 ・1 試 薬 及 び エ ポキ シ樹 脂 サ ンプ ル

　0．1mo レL チ オ硫酸 ナ トリ ウム 水溶液 は．国産 化学製 の

容量分析用 試薬を用 い た．

　 1，2一ブ タ ン ジ オール は，和 光 純 薬 特 級 試 薬 （純 度 98 ％

以 上 ）を用 い た．

　 オ ル ト過 ヨ ウ 素酸 は，和光純薬製特級試薬 を用 い た．

　水酸化ベ ン ジ ル トリ メ チ ル ア ン モ ニ ウ ム 40％ メ タ ノ
ー

ル 溶液 は，関束化学製特級試薬を用 い た．

　そ の 他 の 試薬類 は，国 産化 学，和 光 純 薬 製 の 特級 試 薬あ

る い は そ れ らを用 い 調 製 した．

　O．023mol ／L 過 ヨ ウ素酸 ア ン モ ニ ウ ム溶液 は．オ ル ト過

ヨ ウ 素酸 2，7g を メ タ ノ ール 475　ml ．に 溶 解 そ の 溶 液 に

水酸化ベ ン ジ ル トリメ チ ル ア ン モ ニ ウ ム 溶 液 を徐 々 に 加 え

pH 　lO．1に 調整後，25　mL の酢酸 と水5mL を加え調 製 し

た．

　冷水 は 精製水で 作 っ た氷 に精 製 水 を加 え て 調 製 した．

　エ ポ キ シ樹脂サ ン プ ル は，米 国ザ ・ダ ウ ・ケ ミカ ル
・カ

ン パ ニ
ー

製 の ビ ス フ ェ ノ ール ・タ イ プ 固 形 エ ポ キ シ樹 脂

A ，B 及 び ビ ス フ ェ ノール ・タ イ プ 液 状 エ ポ キ シ樹 脂 C ，　D ．

1，2一ブ タ ン ジ オール を 添加 して調 製 し た ビ ス フ ェ ノ ール ・

タ イプ 液状エ ポキ シ 樹脂 E，F．台湾 メ
ーカ ー製 ビ ス フ ェ

ノ ール ・タ イ プ 固 形エ ポ キ シ 樹脂 G を用 い た．

　3・3　試験手順

　マ ヨ ネーズ び ん に 1〜10g の エ ポ キ シ 樹 脂 を 0，1　mg の

け た ま で は か り と っ た．適 切 な サ ン プ ル 量 は，O．3　mmol

の 1，2一グ リコ ー
ル を含有する 量 で あ る．これ に，20　ml ．の

ク ロ ロ ホ ル ム を加え溶解 した．こ の と き，高分子成分 を 多

く含 有 す る よ うな固 形 エ ポ キ シ樹 脂 等 サ ン プ ル が 溶けに く

い 場合 は，一
晩放置す る，ある い は超音波洗浄器を使用 し

た，エ ポ キ シ樹脂溶解後 ピペ ッ トを用 い 0．023 　mol ／L 過 ヨ

ウ 素酸 ア ン モ ニ ウ ム 溶液 25mL を加 え た．キ ャ ッ プ を締

め，よ く混合させ た 後室温で L5 時間放置 し反応 させ た．

そ の 後 メ ス シ リ ン ダ
ーを用 い 70mL の 冷水 を加え，マ グ

ネ チ ッ ク ・ス タ
ー

ラ
ーを用い SO 秒間激 し くか くは ん し た ．

続 い て メ ス シ リ ン ダー
ある い は デ ィ ス ペ ン サ

ー
で 10％ 硫

酸 5   L と 20％ ヨ ウ 化 カ リ ウ ム 水溶液 15mL を加 え，激

し くか くは ん し な が ら 0．lmol ／L チ オ 硫酸ナ トリ ウ ム 溶液

で 滴定 した，終点判定 は，滴定液の 滴下 に よ る作用電極 と

参照電 極間の 電 位変化量 が 最大 と な っ た 点 を，オ
ー

ト タ イ

トレ
ー

タ に 自動的に 変曲点 と して 検 出 させ る こ と に よ り行

っ た．

4 結果 と考察

　4・1　電位差滴定方法 に関す る検討

　三 角 フ ラ ス コ と比 べ 底 が 肉厚 の マ ヨ ネーズ び ん を用 い る

に あ た り，市販 の オートタ イ トレ
ー

タ 付属 の マ グ ネ チ ッ

ク ・
ス ター

ラ
ー

で も激 しい か くは ん を 維持すべ く，ま た，

総 液 量 を減 らす こ とに よ り終点 で の 電位変化 を大きくすべ

く，試 料 溶解 に 用 い る ク ロ ロ ホ ル ム を 25mL か ら 20　mL

に，滴定前 に加 え る 冷水 を 100mL か ら 70　mL に 各 々 減

量 して 行 っ たが，後述 す る とお り好結果 が 得 られ た．ま た，

デ ン プ ン 指 示 薬 が 不必 要 で あ る の で，そ の 調 製 の 手 間 を省

くこ とが で きた．

　4・2　不確 か さに 関 す る検 討

　不確 か さは 2種類 （A と B） の 固形 エ ポ キ シ樹脂測定値

13個 か ら求 め た．測 定 は樹脂 A に つ い て は 5 回 ずつ 2 日，

10 回 行 っ た．そ の 平 均 値 は O．374％，相 対 標 準偏 差 （rela −

tlve　standard 　dcviation： RSD ）は O．450％ で あ っ た．ま た，

樹 脂 B は 同
一

日 に 3 回 行 っ た．そ の 平 均 値 は O．436％，

RSD は 0．459％ で あ っ た，こ の 合 併 自由 度 （poolcd　degrees

N 工工
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Tablc 　 lRecovery 　data　of 　12 −glycol％ （帆 ／wt ）in　reagen 乳1
，
2−butanediol

　 S  ple
I，2−butanedio1

12

舶 n ・ U ・Ltpresent ，
　 ％ 1，2glアcol

「
『hcorctical　as 　98％

AnloUIlt　fOUIId，
　％ 1，2−glycol

％ Recovery，
　 　 ％

36．97S6
．97

　 S6．45
　 36．54Average

：

98．698
．898
．7

Table　 2Recovery 　data　of 　higher 　l，2−glycol　content 　liquid　type　epox アresin 　E

Sample
Thcorctica］amount ，
　 ％ 12−gl｝coI

AmOUIlt 　found ，
％　12

−glアcol
％ Recovery，
　 　 ％

19

畠
3

　 7、09
　 7．09
　 7．09Averagc

；

6．9106
．9036
．8976
．903

97．597
．497
．397
．4

Spikcd　wi しh　1，2−butanediol　to　contain 　7．09％ （wtfwt ）

of 　freedom ） は ll で あ り，こ れ に対応す る student 　t値 ：

t（。
−1）は 2．201 で あ る．合併相対標準偏 差 （pooled　rela −

tive　standard 　deViation： R／9Dp。。1。d ）は 2 種類 の 樹脂の そ れ

ぞ れ の 測定値 の 合併 柑対分散 （pooled　relative 　varlance ）

か ら 次 式 に 基 づ き， RSD
即 1。d

＝》Reladve 　varianc ％ d。d ；

RSDp
。。1。d

＝0．45％ と計算 さ れ た、95％ 信 頼 水準 に お ける

相対信頼区問 （relativc 　confidence 　inten・al ＞： ［± t（。−1）x

RSDp 。。t。d］は ± 0．99 ％ と良 好 で あ っ た．樹脂 A の 測定値 10

個を用 い ，SAS　Institute製 の ソ ウ ト ウ ェ ア JMP を使用 し

Shapiro −Wilk 検定を彳〒っ た結 果，こ れ らは iF．　ot分 布 して い

る とみ なす こ とが で きた ．こ れ らの 結 果 か ら 1，2一グ リ コ ー

ル を O．405％ （wt ／wt ）含有す る，同 様 な 周 形 エ ポ キ シ樹

脂つ い て の 測定値予測 は，95％ の 信頼水準で ， ．401 −

O．409％ の 範 囲 内に あ る と言 うこ とが で き る，

　同様 に，2種類 （C と E） の 液状 エ ポ キ シ樹 脂 に つ い て

も検討 を 行 っ た．測定 は，樹脂 G は 同
一

日 に 4 回行い ，

そ の 平均値 は 1，029 ％，RSD は O．egS％ で あ っ た．樹脂 E

は 同
一

日 に 3 回行 い ，そ の 平均値 は 6、903 ％，RSD は

0，094％ で あっ た．こ の 合併 自由度 は 5 で あり，こ れ に対

応 す る student 　t値 は 2．571 で あ る，合併相 対 標準偏 差 は

0．09％ で あ っ た．測定値数が 7個 と少 な め で は あ る が，

95％ 信頼水準 に お け る 相対信頼区間は ± O．24％ と良好で

あ っ た．こ の こ とか ら 1，2一グ リ コ ール を 3．97％ （wtfwt ）

含有す る，同様 な液状 エ ポ キ シ樹脂 つ い て の 測 定値予 測

は，95％ の 信頼水準 で ，3．96 〜3，98％ の 範 囲 内 に あ る と

雷 うこ とが で きる ．

JIS　K　7146 に 記載 され て い る 併行精度 （repeatabllity ）

は，平均 値 O．029　 mol ／kg （0．099 ％） の 液状 エ ポ キ シ樹脂

で O．002　mol ／kg （O．007％ ），平均値 O．24　mol ／kg （0．82％）

の 固 形 エ ポ キ シ樹脂 で 0，02mol ／kg （O．07％）で あ る．

　4・3　回収率 に 関す る検討

　1，2一ブ タ ン ジ オー
ル ： Mw 　90．12 （試薬 ： 純度 98％ 以 上，

純度 10  ％ で あれば 37 ．7％ の 1，2一グ リ コ
ー

ル を含有） に

よ る 回収率 の 検討 を行 っ た．結果 を Table ユ に示 す．回収

率の 平均 98．7％ と良好な結果が 得 られ た．

　液状 エ ポ キ シ 樹脂 C に 1，2一プ タ ン ジ オ
ー

ル を添加 し，

7．09％ （wtlwt ） と比較的高 い 1，2一グ リ コ ール 含有量 に な

る よ うに 調製 した 液状 エ ポ キ シ 樹脂 E の 回 収率 を検討 し

た．結果を Table 　 2 に示す．3 回測定 に よ る回 収率の 範 囲

は 97 −3 〜97 ．5 ％ （wt ／wt ）で 平 均 値 は 97 ．4 ％，標 準 偏 差 は

0，10％ で あ っ た．

　同様 に 1，2一グ リコ
ー

ル 含有量既知 の 液状 エ ポ キ シ 樹脂 に

1，2一ブ タ ン ジ オー
ル を 添加 し，1．06 ％ （Wt ／wt ） と 比 較的 低

い 1，2一グ リ コ ー
ル 含有量 に なる よ うに 調製 した 液状エ ポ キ

シ樹脂 F の 回収率 を検討 した．結果を Table 　 3 に示す．9

回 測定 に よ る 回収率 の 範囲は 97 ．1 〜97．4％ （wt ／wt ）で 平

均値は 97，3％ ，標準偏差は 0．17 ％ で あ っ た．

　 4・4　定量 下 限に 関す る 検討

　 1，2一グ リ コ ール 含有量が少ない 液状エ ポ キ シ樹脂 D を川

い 定 量 下 限 （LOQ ； limit　of 　quantitadon） の 検討を行 っ

た．結果 を Table　 4 に 示す．試料量約 10　g と，望 ま しい

試料量 で あ る 30g の 3分 の 1 程度 の 試料量 に よ る測 定で

0．033 ％ （wt ／wt ）含有の エ ポ キシ 樹脂サ ン プル まで 精度良

く定量 可 能で あ っ た、実際の 操作上，エ ポ キ シ樹脂の 種 類

に よ り，その 溶解性，溶液の 粘度等を考え合わ せ る と試料

量 を増大 させ る こ と に は 限度がある と推察 され る，しか

し，こ れ ら の こ と を 踏 ま え て も，1，2一グ リ コ ール 含有 量

O．05 ％ （wt ／wt ）まで の 試料 は 精度良 く定量 可 能で あ る と

考え られ る．
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1hbkc 　 3　Rccovery 　data　of 　lower 　1，2−glycol　content 　liquid　t＞
・pe　epoxy 　resin 　F

Sample
Theoretical　amount ，
　 ％　12

−glycol
Amount 　found，
％ 1，2−glアCDl

、’reVCCR〆
00〆

％

123 　 1、062
　 1．062
　 1．062Avcrage

：

1．0341
，0341
．0311
．033

97．497
．497
．197
．3

Spikcd　with 　1，2−butanedioI　to　conzain 　l．06％ （wtfwt ）

Table　4　Limit　of 　qualltitatioll　data ； Low 　l，2−glycol
　　　　 content 　hquid　type 　epoxy 　rcs 童n　D

Table　5　Rcfercn｛：c　data　of 　verification 　f6r　solid 　type

　 　 　 　 epoxy 　reSlns

Arlalvgis Sample 　amOumt 〆9
C 〔，llcen しration ，
％　12 −glアcol

　 　 10．662 〔｝

　 　 10．3190
　 　 10．4940
　 　 10．0140
　 　 　 9，9264
　　　　　 Averagc 　r

Standard 　deviation「s］：

　 　 　 　 　 　 　 　 n ：

　 　 　 　 　 nlr
叩 li［u匚t／s／；

　 　 　 　 　 　 tc”−1、；

Dow ’
s　solid 　epoxy 　resin

　 　 　 　 B

ー

り
h34

・
5

EsU震皿 ated 　95％ confidence 　intervaE

　 　 　 　 　 　 　 　 for　a　single　valuc ：

〔Assllming　n 〔｝rnlal　disしrlbution 　ofresult ）

C：【）rl（：じ 1】tra匸io匸1，
％ 1，2−glycol

〔1．03270
，03270
．OS270
．03320
．0326

〔｝．03280
．0002512

．7760
．00056

　 1

　 2
　 3Average

：

〔｝．4340
．4S80
．4S60
，435

丁益iwan　company
’
ssolid

　　epox
｝
F
　rcsin 　G

Concentrati  】】，
％　1，2−glycol

　 1

　 2Averagc
：

0．1030
．10正

0．102

　本法を用 い 測定 した 2 社 の 固 形 エ ポ キ シ 樹脂 B 及 び G

の 1，2一グ リ コ ール 含有量をTable　 5 に示す，

5　結 語

　本検討 で は．オ
ー

トタイ トレ
ー

タを用 い る 電位差滴定に

よ り，精度良 くエ ポ キ シ 樹脂巾の 1，2一グ リ コ
ー

ル 含有量を

定量 で きる こ と を 示 した．エ ポ キ シ 樹脂は 土 木，接着，電

子 材料 と幅広 い 分野 で使 用 さ れ て い るが，］“2一グ リ コ
ー

ル

含有量 は エ ポ キシ 樹脂 の 性能に大 きな影響を及ぼ す要因の

ひ とつ で あ り，そ れ ぞ れ の 凵的 に 応 じ て 適
．
切な 1，2一グ リ コ

ー
ル 含有量 は異なる，製品の 多様化 と共 に，今後更に 1，2一

グ リコ
ー

ル 含有量 の 把握 は 重要性を増 して 来る こ とが推察

さ れ る ．本検討で は，2 社 の エ ポ キ シ樹
．
脂の 測定結果に つ

い て 報告 した が，他社 か ら上市 さ れ て い る ビ ス フ ェ ノ
ー

ル ・タ イプ の 液状及 び 固形 エ ポ キシ 樹脂 に つ い て も適用可

能で ある と考 え ら れ る ．本滴定の 終点に お ける 電位 変化 は

大 きく，オ
ー

トタ イ トレ
ー

タ に よる 変曲点の 自動検出は 容

易 で あ っ た，本法は 試料が着色 して い る よ うな場合 に も終

点判断が 迅速に で き，特 に 生 産現場 に お ける 品質管理 に 有

効 で ある と考える，
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 This  report  is a  validation  for an  iodometry  potentiomctric titration  analysis  for detcrmin-
ing the  1,2-glycol content  in cpexy  resins.  An  ana]ytical  mcthod,JIS  K  7146, exists  for the
analysis  of  1,2-glycol in epoxy  resins,  This method  is based on  manual  titration  with a  coloF

change  end  point. However,  the  manual  titration  method  sometimes  has problems when  it is
used  fbr the analysis  of  some  solid-type  epoxy  resins  (SERs), which  are  initially celored  when  a

sample  is dissolved during  the  procedure. This is because the  resin  color  makes  it difficult to
detect the  selutions'  color  change  at  the end  point. This problem contributes  to poor test pre-
cision  and  increased  variability  in results  dctermined by different analysts.  In this  study,

improvements in the  methed  werc  achieved  by implementing potentiometric titration. This
uses  an  uutomatic  titrato4  which  is equipped  with a  data processog and  disposable mayonnaise

bottles as  the  titration vessel. This method  is applicable  to the  analysis  of  1,2-glycol in epoxy  res-

ins over  the  range  ofO.05%  to 7%  (wt/wt). The precision was  determined by  pooling results
from  thirteen  (18) analyses  of  two  different solid  epoxy  resins.  This corresponds  to  11 (pooled)
degrees  of  frecdorn ; [tc..i} 

='

 2.201]. The  pooled relative  standard  deviations (RSDp..i.d) was

calculated  as the square  root  of  the pooled relative  variance  for the two  samples  : RSDi,..ied=

xsrllEla'tive variancep..i,d  ; RSDp..],.d=O.45%, The  relative  predictien interval at the  95%  confi-

dence  level [± t{..-× RSDp..i.d] is ± O.99%.  This relates  to future final results  determined on
simi]ar  solid  epoxy  resin  samples.  The  distribution of  the  results  is assumed  to be normal.

The  vaiidit}r  ot' this assumption  was  verificd  using  the  Shapiro-S,Niilk test for normali",,  The  test
confirmed  that  the  results  could  originate  from  a  normal  distribution. A  recovery  studM  using

1,2-butanediol (reagent grade) and  tsvo epoxy  resins  (E and  F), was  carried  out,  and  satisfactory

results  were  obtained  : 98.7, 97,4 and97.396,  respectivel},.  AI,OQ  (limit ofquantitation)  study

was  also  carried  out.  The  result  indicated that it is possible to measurc  approximately  e.05%
(wt/wt) or  less 1,2-glycol in an  epoxy  resin  sample.

Kaywords  : epoxy  resins  ; 1,2-glycol ; iodometr>' ; potentiometric titration ; validation  ; precision.


