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1. _WSTEP
1.1, Przedmiot normy, Przedmiotem normy sa me-

tody badah zywic wodorozcieiczalnych otrzymanych:
a) z adduktu maleinowo-tungowego,
b) z zywicy ftalowej,
a takzZe kolejnych produktéw posrednich
do syntezy wymienionych zywic.

siuzgcych

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy, Objete
normg metody badan stosuje si¢ w kontroli mi¢dzy-

operacyjnej oraz kontroli produktédw korfcowych, tj.
s2ywic wodorozcienczalnych.

Kontrola miedzyoperacyjna obejmuje mnastepujgce
produkty posSrednie:

a) stuzace do otrzymania zywicy wodorozciehczal-
nej z adduktu maleinowo-tungowego (w dalszej tres-
ci normy nazywanej zywicg maleinowo-tungowa),

- addukt maleinowo-tungowy,

- poliester maleinowo+tungowy,

- prekondensat,

b) stuzgce do otrzymania zywicy wodarozcienczal-
nej ftaloweJ

- zywica ftalowa,

- prekondensat.

Kontrola produktéw gotowych obejmuje:
- Zywice wodorozcienczalne maleinowo-tungowe,
- zywice wodorozcienczalne ftalowe.

1. 3. Normy zwigzane
PN-64/C-81509 Lakiery. Oznaczanie liczby kwaso-~

we]

PN-58/C-04526 Okreslanie barwy za pomocsg
jodowe ]

PN-64/C-81508 Oznaczanie lepkoSci kubkiem wypily-

wowym typ Forda
BN-65/6111-05 Zywice ftalowe. Metody badan

PN-62/C-84912 Azot techniczny sprezony

skali

2., METODY BADAN ZYWIC WODOROZCIENCZAINYCH
MALEINOWO«TUNGOWYCH

2.1. Badanie adduktu maleinowo-tungowego

2.1.1. Oznaczanie wolnego bezwodnika kwasu ma-
leinowego
2:1.1.1s Zasada oznaczania polega na pomiarze

absorpcji $wiatia przez barwny zwigzek komplekso-
wy, Jjaki tworzy bezwodnik kwusu maleinowego 2z dwu-
metyloaniling w érodowisku bezwodnego acetonu.

2e1s1e2e Odczynniki i materialy pomocnicze

a) Dwumetyloanilina c¢z.d.a.

b) Bezwodnik kwasu maleinowego cz.d.a.

c) Aceton cz.d.a. (dwukrotnie destylowany).
d) Kolorymetr np. Spekol.

e) Kolby pomiarowe pojemnoéci: 10 ml, 25 ml.
f) Mikrobiureta pojemnosci 10 ml.

g) Pipeta pojemnosci 5 ml.

2:1.1. 3. Przygotowanie krzywe;j wzorcowe;j.Do od-
powiednio wymytych i wysuszonych kolbek pomiaro-
wych, pojemnocéci 10 ml, wprowadzié kolejno z mi-~
krobiurety acetonowy roztwér wzorcowy (1 mg bez-
wodnika maleinowego w 1 ml roztworu) w ilosciach
nastepujgcych:

Nr kolejny prébki Ilo8é rozt:gru WZOrCcowego
I 0,5
11 1,0
111 1,5
IV 2,0
\'} 2,5
VI 3,0
VII 3,5
VIII 4,0
IX 4,5
Xe 5,0
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Dodaé do kazdej kolbki pipetg po 5 ml dwmmetylo-
aniliny i uzupelnié do kreski acetonem.

Otrzymane roztwory wzorcowe oznaczaé koloryme-
trycende przy uzyciu filtra fioletowego (optymalna
drugosé fali A = 410 nm) postepujac dalej zgodnie
z instrukcjg obsiugi stosowanego przyrzadu.

Jako roztwér zerowy przyjaé wode destylowansg.
Na podstawlie danych uzyskanych z powyiszych  po-
miardéw wykreslié krzywg wzorcowg ujmujgcg zalez-
no$é pomiedzy absorpcja (A) i stezeniem badanego
roztworu (C).

2.1:1s4., Wykonanie oznaczania. Prébke 0,0300 %
+ 0,0500 g adduktu odwazonego z doktadnoscig do
0,0002 g rozpuscié w niewielkiej ilosci acetonu,
przenieéé ilosciowo do kolbki o pojemnoéci 10 ml,
po czym odmierzyé pipetsg 5 ml dwumetyloaniliny.
Zawartosé kolbki dopeinié do kreski acetonem, wy-
mieszaé i po upiywie 5 min oznaczyé w warunkach
identycznych jak w 2.1.1.3.

2.1.1:5, Obliczanie wynikéw, Zawartos¢ bezwod-
nika maleinowego (X) w addukcie obliczyé w procen~

tach wg wzoru

a + 100
= i
w ktérym:
a - zawartoéé bezwodnika maleinowego (mg) od-
czytana z krzywej wzorcowej, mg,
b ~ odwazka adduktu maleinowo-tungowego, mge.

Za wynik nalezy przyjaé Srednig arytmetyczng co
najmniej 3 oznaczan nie réznigecych sie od érednie]
wie¢cej anizeli o 3%.

2.2. Badania poliestru maleinowo-tungowego

2.2+7%e Oznaczsnie liczby kwasowe;j wykonaé zgod-
nie z PN-64/C-81509.

2.2.2, Oznaczanie lepko$ci wykonaé wg FN-64/
C-81508 kubkiem Forda nr 4 stosujgc do badania 50-
w rozpuszczalniku wg

pro~~ntowy roztwér zywicy
norw >rzedmiotowej.

24243, Okreslenie barwy wykonaé zgodnie z BN58/
C-04526.

2¢3%, Badanie prekondensatu

?e3.1., Okredlenie stopnia prekopdensac;i

2.3.1.1. Zasada oznaczania, Stopieri prekondensa-
cji okreéla sie podrednio przez oznaczanie procen=
towe] zawartosci niezwigzanych grup me tokeylowych
szedciometoksymetylomelaminy w stosunka do miesza-
niny wyjéciowej. Zasada oznaczania polega na re-
akeji kwasu jodowodorowego 2z grupami metoksylowymi:

R - OCH3 + HJ-————CH3J + ROH

Odszczepiony jodek metylowy oznacza sig Jodome-

frycznie.

203+1e2. Odczynniki i materjaly pomocnicze
a) Kwas jodowodorowy 57-procentowy (1,7).

b) Brom cz.d.a. wolny od jodu.
c) Kwas mréwkowy cz.d.a. 90-procentowy.
d) Jodek potaspwy cz.d.a.

e) Tiosiarczan sodu, roztwér 0,1n.

f) Octan sodu uwodniony (CHBCOONa-3H2O) 20-pro-
centowy roztwér w lodowatym kwasie octowym.

g) Kwas siarkowy, roztwér 2n.

h) Skrobia roztwér 1-procentowy.

i) Ksylen cz.d.a.

k) Azot sprezony techniczny gat. I wg
C-84912.

1) Aparat do oznaczania grup alkoksylowych.

2+%+1+3. Wykonaple oznaczania., FProbke zywicy
0,0300 +# 0,0500 g odwazong 2z doktadnodcig do
0,0002 g wprowadzié do kolby reakcyjnej, rogpuseid
w 2 ml ksylenu, po czym doda¢ 5 ml kwasu Jodowo-
dorowego. Kolbe z zawartosScig doigczyé do pozos-
talej czescli aparatu. Catos5é zestawu zamkngé, u-
szczelniajgc szlify smarem silikonowym, doprowa-
dzié wode do chtodnicy.

Odbieralnik napeinié 10 ml roztworu octanu sodu
i 0,5 ml bromu, po czym zanurzyé go w naczyniu =z
wodg i lodem. Wprowadzié do ukladu azot, regulu-
jac jednoczesénie szybkosé  jego przeprywu (1-2
banieczki na sekunde). Kolbe reakcyjng ogrzewaé na
tazni olejowej w temperaturze 150°C w czasie
45 min., Na 10 min przed zakohczeniem reakcji zwiek-
szyé przepiyw azotu (2-3 banieczki na sekunde). Po
uptywie ustalonego czasu odgczyé odbieralnik, prze-
nieéé ilodciowo Jego zawartoéé do kolby stozkowe] z
doszlifowanym korkiem, pojemnoéci 250 ml, Nastepnie
dodaé pare kropel kwasu mréwkowego w celu usunig=-
cia bromu, 25 ml octanu sodowego, 25 ml kwasu siar-
kowego oraz 10 ml 10-procentowego roztworu jodku
potasu., Po 10 min zawarto$é kolby miareczkowaé tio-
siarczanem sodu wobec skrobi jako wskaZnika,

Przy kazdej analizie wykonywaé $lepg prébe.

PN-62/

2e3e1e4, Obliczanie wynikéw, Zawartodé grup me-
toksylowych obliczyé w procentach wg wzoru

(a—b)0,5172 - 100
CH50 = 5

w ktérym:
a - objetosdé 0,1n Na25203 zuzytego na zmia-
reczkowanie badanej prdébki, mil,
b - objetodé 0,1n Na23203 zuzytego na zmia-
'reczkowanie §lepej préby, ml,
g - odwazka zywicy, mg,
0,5172 - 1iloé¢ mg CHz0 odpowiadajgca 1 ml
Na25203.
Za wynik nalezy przyjaé $rednig arytmetyczng co
najmniej 3 oznaczadi réznigcych sie od éredniej nie

wigcej anizeli o 5%.
2.3.,2, Oznaczanie lepkosci wykonaé jak w 2.2.2,

0,1n

2,3.3, Oznaczanie liczby kwasowej wykonaé jak w

2.2.1,
2.,4. Badanie gotowej Zywicy wodorozciericzalnej]

2.4.,1, Okredlenie barwy wykonaé jak w 2.2.3,

2,4,2, Oznaczanie zawartosci substancji nielot-
nych, Odwazyé okoXo 1 g badanej zywicy =z doktad-
noécig do 0,0002 g w szalce Petriego @ 6,5 cm. U-
miedcié szalke wraz z zawartoécig w suszarce i su-

szyé w temperaturze 130°C w czasie 45 min, Zwaszyé
sucha pozostaXodé. '
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Zawarto$é substancji nielotnych (X) obliczyé w
procentach wg wzoru

(a=b) - 100
" (c-b)
w ktérym:
a - waga prébki wraz z szalkg po wysuszeniu, g,
b - waga pustej szalki, g,
¢ - waga prébki wraz z szalks przed suszeniem, g.

2.4.3, Oznaczanie lepkosgci wykonaé jak w 2,2,2,

2.4.4, Oznaczanie pH wykonywaé bezposrednio w Zy-
wicy €0-procentowej lub jej wodnym roztworze o ste-
zeniu wg normy przedmiotowej. Pomiar wartodei pH
przeprowadzié zgodnie z instrukcjg obstugi danego
pehametru,

2,4,5, Oznaczanie tolerancji wzgledem wody, Od-
wazyé w kolbie stozkowej 10 g badanej zywicy z do-
k¥adnoscig do 0,02 g 1 mieszajgc miareczkowaé wodg
destylowana do wystgpienia zmetnienia spoiwa, Iloéé
wody przypadajsca na 1 g zywicy wyraza stopien to-
lerancji wzgledem wody.

2,4,6., Oznaczanie licsgby aminowej (LA)

2.4,6.,1, Zasada oznaczania polega na potencjome-
trycznym miareczkowaniu wystepujace] w zywicy tréj-
etyloaminy jako czynnika aoprowadZajqcego wyréb do
optymalnego pH.

2,4.,6,2, Roztwory i materiaty pomocnicze

a) Mieszanina glikolu etylenowego 2z izopropano-
lem (1:1).

b) Kwas solny, roztwér O,1n ww, mieszaninie przy-
gotowany ze stgzonego HC1l (1,19); normalnogé kwasu
okreslié przez miareczkowanie rdéwnowaznej odwazki
Na2B407 wobec czerwieni metylowe],

¢) EFlektroda pomiarowa i szklana,
d) Elektroda odniesienia: kalomelowa.
e) Pehametr.

2e4.643. Wykonanie oznéczanig, Prébke zywicy oko-
Yo 1 g odwazong z dokXadnoscig do 0,0002 g umiedcié
w zlewce pojemnodeci 100 ml, rozpuscié w 20 ml mie-
szaniny izopropanolowo-glikolowej, Tak przygotowa-
ny roztwér zmiareczkowaé potencjometrycznie w ukia-

dzie elektrod: szklana-kalomelowa O,1n  roztworem
kwasu solnego, odczytujac kolejne wartosci SEM. Na
podstawie uzyskanych wynikdéw wykreélié krzywa za-
leznodéé pierwsgej pochodnej funkcji E = f (V).

2,4.6,4, Obliczanie wynikéw, Liczbe aminows (LA)
obliczyé wg wzoru

56,1+ V + N -100

LA e

(mg KOH/1 g zywicy)
w ktdrym:
V - objetodé zuzytego kwasu solnego (ml) odpowia-
dajgca maksimum krzywe ] %—‘:‘7=f(V). ml,
N - normalno$é kwasu solne~o,
g - odwazka badanej zywicy, g,
c - zawartosé substancji nielotnych w badanej zy-
wicy, %.

Za wynik nalezy przyjgé $rednig arytmetyczna eo
najmniej 3 oznaczar réznigecych sie od Srednie) nie
wiecej anizeli o 2%,

2.4,7. Ocena zdolnosci
powtoki, Wyglad powXoki oceniaé¢ wizualnie wg posta-
nowieri normy przedmiotowej dla odpowiedniej zywicy.

wytwarzania prawidiowej

3, METODY BADAN 2YWIC WODOROZCIENCZALNYCH
FTALOWYCH

3,1, Badanie zywicy ftalowej i Xgcznik wykonaé wg
BN-65/6111"'05 p. 2.1' 2.7’ 2.8’ 2.9’ 2.10 1 2.11.

3,2, Badanie prekondensatu wykonaé jak w 2,3,
3,3, Badanie gotowej 2zywicy wodorogciedczalnej

wykonaé jak w 2.4,
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