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1. WSTEP 2.5. Oznaczanie pH

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy sg meto-
dy badan witasciwosci fizycznych 1 chemicznych zywic
aminowo-formaldehydowych.

1.2. Rodzaje badan

a)
b)
c)
d)
e)
f)

g)
h)

oznaczenie
oznaczanie
oznaczanie
oznaczanie

gestosci,

lepkosci,

barwy za pomocg skali jodowej,
pH,

ozaczanie czasu utwardzania,

oznaczanie
oznaczanie
oznaczanie

zawarto$ci suchej substancji,
liczby kwasowe],
mieszalnosct z woda,

i) oznaczanie znoszenia si¢ zywicy z benzyng do la-
kierow,

J) oznaczanie czasu zelowania,

k) oznaczanie zawarto$ci wolnego formaldehydu,

1) oznaczanie znoszenia Si¢ ZywiCcy aminowej z Zy-
wicg ftalowag,

1) okreslanie wygladu powtoki lakierowej,

m) oznaczanie wzglednej twardosci powtoki lakie-
rowej,

n) oznaczanie czasu utwardzania powtoki lakierowej
utwardzaczem kwasnym,

0) oznaczanie wzrostu lepko$ci zywicy z utwardza-
czem kwasSnym.

1.3. Zakres stosowania metod. Metody podane w no-
rmie stosuje si¢ do badan wtasciwosci fizycznych i che-
micznych zywic aminowo-formaldehydowych lakierni-
czych, klejowych, technicznych 1 odlewniczych.

2. METODY BADAN
2.1. Oznaczanie gestosci nalezy wykonac¢ areometrem
wg PN-66/C-04004 p. 2.1.

2.2. Oznaczanie lepkosci dynamicznej lepkosciomie-
rzem Hopplera — wg PN-78/C-04019.

2.3. Oznaczanie lepkosci umownej kubkiem wyptywo-
wym typu Forda — wg PN-75/C-81508 p. 2.1.

2.4. Oznaczanie barwy za pomoca skali jodowej — wg
PN-58/C-04526.

2.5.1. Oznaczanie pH metoda potencjometryczng —
wg PN-77/C-04963.

2.5.2. Oznaczanie pH wskaznikiem Bogena
2.5.2.1. Przygotowanie skali

Roztwory

a) Chlorek kobaltowy cz.d.a., roztwor o stezeniu
0,0703 g CoCl/cm? w S-progentowym kwasie solnym,

b) Chlorek zelazowy cz.d.a., roztwdér o stezeniu
0,07134 g FeCls/cm? w S-procentowym kwasie solnym.

¢) Chlorek miedziowy cz.d.a., roztwdr o stezeniu
0,36545 g CuClo/cm® w S-procentowym kwasie solnym.

Wykonanie skali. Przygotowad roztwory wg tablicy.

Objgtos¢ roztworu Ogoblna

Warto$é cm’ objetos¢
i
pH CoClL, | FeCl; | cuch H,O em
l 2 3 4 5 6
5,0 1,90 2,20 - 5,90 10
5,2 1,50 2,75 ~ - 5,75 10
5,4 1,40 3.00 - 5,60 10
5.6 1,00 3,00 - 6,00 10
5.8 1,00 3,50 - 5.50 10
6,0 0,75 3,50 - 5,75 10
6,2 0,60 3,65 - 5,75 10
6.4 0,50 4,00 - 5,50 10
6,6 0,25 3,00 - 6,75 10
6.8 0,20 2,70 0,15 6,90 10
7.0 0,10 2,60 0.25 6,95 10
7.2 1,50 2,25 0.40 7,25 10
7.4 1,25 1,10 1,40 6,00 10
7.6 1,25 1,00 1,50 6,25 10
7.8 1,25 1,00 1,65 6.10 10
8.0 1,50 1,00 1.80 5,95 10
8.2 1,50 0,75 2.15 6,10 10
8.4 1,75 0,50 2,50 5,50 10

8,6 1,75 0,50 2,75 5,00 10
8.8 1,75 0,25 3,00 5,00 10
9.0 2,00 0,15 3.50 4,35 10

Przygotowanymi roztworami napeini¢ ampuiki lub
probowki, zatopi¢ 1 oznakowac.

Do oznaczania pH stosowaé¢ probowki o tej same]
srednicy.

Zgtoszona przez Zjednoczenie Przemystu Tworzyw i Farb PLASTOFARB
Ustanowiona przez Naczelnego Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Tworzyw i Farb PLASTOFARB dnia 28 maja 1980 r.
jako norma obowigzujaca od dnia 1 kwietnia 1981 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 14/1980 poz. 57)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJINE 1980.

Druk. Wyd. Norm. W-wa. Ark. wyd. 0,60 Nakt. 3500 + 55 Zam. 1936/80

Cena zi. 3,60
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2.5.2.2. Przygotowanie wskaznika Bogena

Odczynniki

a) Fenoloftaleina.

b) Czerwien metylowa.

c) Zotcien metylowa.

d) Biekit bromotymolowy.

e) Btekit tymolowy.

f) Spirytus rektyfikowany.

Przygotowanie roztworu. Odwazy¢ 0,1 g fenoloftale-
iny, 0,2 g czerwieni metylowej, 0,3 g zo6tcieni metylo-
wej, 0,4 g biekitu bromotymolowego, 0,5 g blekitu ty-
molowego z dokladnoscia do 0,005 g, rozpuscié w
500 cm’ spirytusu rektyfikowanego i dodaé z biurety
0,IN NaOH do uzyskania zoltego zabarwienia.

2.5.2.3. Wykonanie oznaczania. Do probowki wla¢
okoto 10 cm?® zywicy, doda¢ 3 =+ 5 kropli wskaznika
Bogena 1 poréwnac ze skala wzorcowa.

2.5.3. Oznaczanie pH uniwersalnym papierkiem
wskaznikowym. Uniwersalny papierek wskaznikowy za-
nurzy¢ w badanej zywicy i poréwnaé ze skalg barw
z doktadnoscia do 0,2.

2.6. Oznaczanie czasu utwardzania wykonaé wg
PN-79/C-89405, w temperaturze 150 +2°C.

2.7. Oznaczanie zawartosci suchej substancji

2.7.1. Zasada metody. Oznaczanie polega na okres-
laniu pozostalosci masy po wysuszeniu badanej prébki
w odpowiednie] temperaturze.

2.7.2. Przyrzady

a) Suszarka laboratoryjna z termoregulacja.

b) Eksykator wypelniony chlorkiem wapniowym
bezwodnym.

c) Ptaskodenne naczynko metalowe lub szklane
o Srednicy okoto 60 mm i1 wysokosci 10 mm.

2.7.3. Wykonanie oznaczania. W naczynku wysuszo-

nym uprzednio do statej masy odwazyé okoto 2 g zy-
wicy z doktadnoscia do 0,001 g i suszy¢ w temperaturze
100 = 105°C lub 120 £2°C wg wskazan normy przed-

miotowe] przez 2 h. Po wyjeciu z suszarki naczynko .

ochtodzi¢ w eksykatorze 1 zwazy¢.
Zawarto$¢ suchej substancji (X1) obliczy¢ w procen-
tach wg wzoru

-—

X = s = o 100 (1)
mz — m
w ktorym:
ms; — masa naczynka z Zywica po wysuszeniu, g,
m, — masa naczynka, g,
m; — masa naczynka z zywicg, g.

2.7.4. Wynik. Za wynik nalezy przyjac $rednig aryt-
metyczng co najmniej dwoch oznaczan réznigeych sie
nie wiece] niz o 2% wyniku wigkszego. Wynik nalezy
poda¢ z doktadnoscig do 0,1%, stosujac zasady zaokrg-
glania liczb wg PN-70/N-02120.

2.8. Oznaczanie liczby kwasowe] —
C-81509 metodg A.

2.9. Oznaczanie mieszalnosci z woda

2.9.1. Zasada metody. Oznaczanie polega na okres-
leniu stosunku dodanej objetosci wody, nie powoduja-
cej rozwarstwienia zywicy, do masy zywicy.

wg PN-77/

2.9.2. Wykonanie oznaczania. Do 10 probéwek o wy-
miarach 16 X 160 mm odwazy¢ po 5 =0,1 g zywicy
o temperaturze 20 £0,5°C. Nastepnie dodac¢ z biurety
do probowek 1, 2, 3, 4, 5,6, 7, 8,9, 10 cm®> wody
destylowanej o temperaturze 20 +0,5°C. Probowki
wstrzasna¢ 1 odstawi¢ do statywu. Po uptywie 30 min
od chwili dodania wody sprawdzi¢, w ktorej probéwce
nastgpito wyraZzne rozwarstwienie od gérnego menisku
co najmniej wysokosci 5 mm.

Za mieszalno$¢ przyja¢ najwigksza objgtos¢ wody,
ktora nie spowodowata wyraznego rozwarstwienia.

Mieszalno$¢ X> obliczy¢ wg wzoru

Xy = (2)

(J\IT

w ktoérym:
V' — obj¢tosé wody, ktora nie spowodowata wyraz-
nego rozwarstwienia, cm?,
S — odwazka zywicy, g.

2.10. Oznaczanie znoszenia si¢ zywicy z benzyng do
lakierow

2.10.1. Zasada metody. Oznaczanie polega na okres-
leniu ilosci benzyny do lakierow, powodujace] zmgt-
nienie Zywicy.

2.10.2. Wykonanie oznaczania. W zlewce wysokiej
pojemnosci 150 cm?, o $rednicy 40 mm odwazy¢ S g zy-
wicy z dokltadnoscig do 0,05 g i doprowadzi¢ do tem-
peratury 20°C. Nast¢pnie umiesci¢ zlewke na kartce
bialego papieru, na ktérej narysowano czarnym tuszem
dwie skrzyzowane pod kgtem prostym linie o grubosci
0,5 mm i dodawac¢ z biurety, matymi porcjami benzy-
ne do lakieréw. W czasie miareczkowania obserwowac
w kierunku osi pionowej zlewki powstajace zme¢tnienie
przy okreS§lonej temperaturze miareczkowanej Zywicy

. 20°C. Za koniec miareczkowania przyja¢ moment wy-

stapienia trwatego zmetnienia catej objgtosci zywicy,
przy ktoérym linie przestang by¢ widoczne.

Znoszenie si¢ z benzyng do lakierow (X3) obliczy¢
w procentach wg wzoru

m
X3 = N 100 (3)
w ktorym:
m — masa benzyny do lakieré6w uzytej do miarecz-
kowania, g

S — odwazka zywicy, g.

2.11. Oznaczania czasu zelowania

2.11.1. Zasada metody. Oznaczanie polega na okres$-
leniu czasu zelowania zywicy z utwardzaczem w odpo-
wiednie] temperaturze.

2.11.2. Oznaczanie czasu zelowania w temperaturze
20°C. Do zlewki pojemnosci 250 c¢cm® odwazyé 100 g
zywicy z doktadnoscig do 0,01 g w temperaturze 20°C.
Nastepnie doda¢ 2,5 g 20-procentowego roztworu
chlorku amonowego. Po doktadnym wymieszaniu od-
wazy¢ po 10 20,01 g zywicy z utwardzaczem do o$miu
probowek o Srednicy 10 mm i dtugoséci 170 mm. Trzy
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probowki nalezy umiesSci¢ w ultratermostacie z wodg
o temperaturze 20 £0,5°C. Zawartos¢ probéwek mie-
sza¢ okresowo szklanym precikiem. Czas zelowania
mierzy si¢ od momentu dodania utwardzacza do chwili
zzelowania.

Za wynik przyja¢ $rednig arytmetyczng trzech ozna-
czan roznigcych si¢ najwyzej o 15 min.

2.11.3. Oznaczanie czasu Zelowania w temperaturze
100°C. Pi¢¢ proboéwek przygotowanych wg 2.11.2,
umie$ci¢ w ultratermostacie z woda o temperaturze
100 %0,5°C.

Czas zelowania nalezy mierzy¢ sekundomierzem od
momentu za nurzenia w tazni do momentu zzelowania
zywicy. W czasie pomiaru stan zywicy nalezy kontrolo-
wac przez mieszanie szklanym precikiem.

Za wynik przyja¢ srednig arytmetyczng pi¢ciu ozna-
czan roéznigcych sie¢ najwyzej o 30 s.

2.12. Oznaczanie zawartosci wolnego formaldehydu

2.12.1. Oznaczanie zawartosci wolnego formaldehydu
metodg siarczynowg

2.12.1.1. Zasada metody. Oznaczanie polega na re-
akcji siarczynu sodowego z formaldehydem w $rodo-
wisku stabokwasnym.

2.12.1.2. Zakres stosowania metody. Metod¢ stosuje
si¢ do oznaczania wolnego formaldehydu w zywicach
aminowoformaldehydowych zawierajgcych do 2% wol-
nego formaldehydu.

2.12.1.3. Odczynniki

a) Kwasny wegglan sodowy cz.d.a., roztwor nasyco-
ny.
b) Weglan sodowy cz.d.a., roztwor nasycony.
¢) Siarczyn sodowy cz.d.a., roztwor 1M.

d) Jod cz.d.a., roztwor 0,1N.

e¢) Kwas solny cz.d.a., roztwor 1IN.

f) Skrobia, roztwor l-procentowy.

g) Czerwien metylowa, roztwor alkoholowy 0,1-pro-
centowy.

h) Nadchloran magnezowy cz.d.a., roztwor 60-pro-
centowy.

2.12.1.4. Wykonanie oznaczania. Do kolby stozkowe;j
pojemnosci 300 cm® z korkiem szlifowanym wprowa-
dzi¢ 1 + 1,5 g zywicy odwazone) z doktadnoscig do
0,002 g oraz 30 cm?® wody destylowanej. W przypadku
wytracenia si¢ wyraznego osadu dodaje si¢ 2 cm? roz-
tworu nadchloranu magnezowego. Po doktadnym wy-
mieszaniu doda¢ 5 cm’® roztworu kwasnego weglanu
sodowego i 1 cm?® roztworu siarczynu sodowego. Ca-
tos¢ wymiesza¢ 1 odstawi¢ na 2 min. Nast¢pnie dodac
I = 2 kropli czerwieni metylowej 1 kwasu solnego do
pojawienia si¢ czerwonej barwy roztworu. Do otrzy-
manego roztworu dodaé 0,5 cm?® skrobii i roztozy¢ nad-
miar siarczynu sodowego za pomocg roztworu jodu
(tej ilosci jodu nie uwzglednia si¢ do koncowych ob-
liczen) do uzyskania trwalego niebieskiego zabarwienia
nie znikajacego przez 30 s, nastgpnie doda¢ 5 cm’ roz-
tworu weglanu sodowego 1 miareczkowac¢ roztworem
jodu siarczyn sodowy wydzielony z kompleksu formal-
dehydu.

Zawarto$¢ wolnego formaldehydu (X4) obliczy¢ w
procentach wg wzoru

V- 0,0015013 V- 0,15013
Xy = - 100 = (4)
m m
w ktorym:
V' — objetosé scisle  0,IN  roztworu jodu

zuzyta do miareczkowania, cm’,
0,0015013 — 1lo$¢ formaldehydu odpowiadajgca
1 ¢cm® Scisle 0,IN roztworu jodu, g,
m — odwazka zywicy, g.
2.12.1.5. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ Srednig
arytmetyczng wynikéw co najmniej dwoch oznaczan
nie roznigcych sie wiecej niz o 0,1%. ‘

2.12.2. Oznaczanie zawartosci wolnego formaldehydu
za pomoc3a bromku amonowego

2.12.2.1. Zasada metody. Oznaczanie polega na reak-
cji bromku amonu z formaldehydem.

2.12.2.2. Zakres stosowania metody. Metodg stosuje si¢
do oznaczania wolnego formaldehydu w zywicach ami-
nowo-formaldehydowych, zawierajacych powyze] 2%
wolnego formaldehydu.

2.12.2.3. Odczynniki i roztwory

a) Wodorotlenek sodowy cz., roztwor 0,5N.

b) Kwas solny cz., roztwér 0,5N.

¢) Roztwor bromku amonowego: 15 g bromku amo-
nowego umie$ci¢ w kolbie pomiarowej pojemnosci
250 cm?, rozpusci¢ czesciowo w 100 ¢cm? alkoholu ety-
lowego, po czym dodaé 10 cm?® 50-procentowego roz-
tworu wodorotlenku sodowego. Po rozpuszczeniu catej
ilosci bromku amonowego kolbe dopetni¢ alkoholem
atylowym do objetosci 250 c¢cm’. Roztwdr przechowy-
wac¢ w szczelnie zamknigte) butelce.

d) Btekit bromotymolowy, roztwoér 0,l-procentowy.

2.12.2.4. Wykonanie oznaczania. W kolbie stozkowe]
pojemnosci 200 cm® odwazy¢ 10 g badanej zywicy z do-
ktadnoscia do 0,05 g, doda¢ 25 ¢cm’ roztworu bromku
amonowego, szczelnie zamknag¢, wymiesza¢ 1 odstawic
na 15 min. Nast¢pnie dodaé do 30 cm? 0,5N roztworu
kwasu solnego 1 miareczkowa¢ 0,5N roztworem wodo-
rotlenku sodowego wobec biekitu bromotymolowego
do jasnozielonego zabarwienia.

Réwnolegle wykona¢ probg poréwnawcza, stosujac
te same ilosci odczynnikow.
Zawartos¢ wolnego formaldehydu (Xs) obliczy¢ w pro-
centach wg wzoru

0,0225 (Vi = Va)

X = - 100 (5)
m
w ktorym:
0,0225 — ilo$¢ formaldehydu odpowiadajgca 1 cm?
Scisle 0,1N roztworu wodorotlenku sodo-
wego, g,
Vi — objetos¢ 0,5N roztworu wodorotlenku so-

dowego zuzytego do miareczkowania ba-
danej proby, cm’,

V, — objetos¢ scisle 0,5N roztworu wodorotlen-
ku sodowego zuzytego do miareczkowania
proby poréwnawczej, cm?,

m — odwazka zywicy, g.
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2.12.2.5. Wynik. Za wynik przyja¢ $rednig arytme-
tyczng dwoch oznaczan réznigcych sie nie wiecej niz
o 0,1%.

2.13. Oznaczanie znoszenia si¢ Zywicy aminowej z zy-
wicg ftalowa. Badang zywice¢ nalezy wymieszaé w sto-
sunku 1 : 3 z 50-procentowym roztworem zywicy fta-
lowej wg wskazan normy przedmiotowej 1 okresli¢ jed-
norodno$¢ mieszaniny. '

2.14. Okreslanie wygladu powloki lakierowe;j

2.14.1. Przygotowanie ptytek. Trzy ptytki szklane o
wymiarach 100 X 100 X 5 mm, przygotowane wg
PN-74/C-81513, nalezy pokry¢ za pomoca aplikatora
wg PN-79/C-81514 mieszaning przygotowang wg 2.13.
Pokryte ptytki pozostawi¢ w pozycji poziomej na 1 h
w temperaturze 20 +2°C. Nast¢pnie umiesci¢ je po-
ziomo w suszarce 1 suszy¢ w temperaturze 105°C przez
I h. Po wyj¢ciu z suszarki ptytki pozostawié¢ na co
najmniej 12 h w temperaturze 20 £2°C. Grubos¢ po-
wioki powinna wynosi¢ 20 +— 30 um.

2.14.2. Wykonanie oznaczania. Plytki przygotowane
wg 2.17.1 obserwowaé w $wietle przechodzacym i od-
bitym.

2.15. Oznaczanie wzglednej twardosci powloki lakie-
rowej] — wg PN-79/C-81530 metoda A, na plytkach
przygotowanych wg 2.14.1.

2.16. Oznaczanie czasu utwardzania powloki lakiero-
wej z utwardzaczem kwasSnym

2.16.1. Przygotowanie utwardzacza. W kolbie stozko-
wej pojemnosci 300 cm?® odwazy¢ z dokladnoscia do
0,1 g 27 g 36-procentowego roztworu kwasu solnego,
73 g alkoholu butylowego i1 doktadnie wymieszac.

2.16.2. Wykonanie oznaczania. W zlewce pojemnosci
400 cm’® odwazy¢ z doktadnoscig do 0,1 g po 60 g me-
laminowej zywicy butoksylowanej, mocznikowej zywicy
butoksylowanej, 50-procentowego roztworu zywicy fta-
lowe] wg wskazan normy przedmiotowej, oraz 27 g
utwardzacza przygotowanego wg 2.16.1 1 starannie wy-
miesza¢. Otrzymang mieszaning polaé plytke szklang

o wymiarach 9 X 12 cm. Oznaczanie czasu wyschniecia
wykonaé¢ wg PN-79/C-81519.

2.17. Oznaczanie wzrostu lepko$ci z utwardzaczem
kwasnym. Zmierzy¢ lepkos$¢ roztworu przygotowanego
wg 2.12.2 Roztwdr pozostawi¢ w temperaturze
20 £2°C na 8 h. Po tym czasie oznaczyé ponownie
lepkos¢ roztworu i oceni¢ jego wyglad. Roztwdr nie
powinien metniec.

2.18 Interpretacja wynikow. Wartosci liczbowe wy-
stepujace w normie oraz wyniki obliczen nalezy inter-
pretowaé¢ zgodnie z PN-70/N-02120 p. 3.3.2 (meto-
da Z).

KONIEZC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme¢ — Zaktady Tworzyw i Farb
w Pustkowie.
2. Normy zwiazane
PN-66/C-04004 Przetwory naftowe. Oznaczanie gestosci (masy wias-
ciwej)
PN-78/C-04019 Oznaczanie lepkoséci dynamicznej lepko$ciomierzem
Hopplera
PN-58/C-04526 Okreslanie barwy za pomocg skali jodowej
PN-77/C-04963 Analiza chemiczna. Oznaczanie pH wodnych roz-
tworéw produktow chemicznych
PN-75/C-81508 Wyroby lakicrowe. Oznaczanie czasu wyptywu kub-
kami wyptywowymi (lepko$¢ umowna)
PN-77/C-81509 Wyroby lakierowe. Oznaczanie liczby kwasowe]
PN-74/C-81513 Wyroby lakierowe. Plytki do badan

PN-79/C-81514 Wyroby lakierowe. Sposoby otrzymywania powtok
do badan

PN-79/C-81519 Wyroby lakierowe. Okreslanie stopnia wyschnigcia
1 czasu wysychania

PN-79/C-81530 Wyroby lakierowe. Oznaczanie twardosci powlok

PN-79/C-89405 Tworzywa sztuczne. Oznaczanie czasu utwardzania
zywic syntetycznych

PN-70/N-02120 Zasady zaokrgglania 1 zapisywania liczb

3. Normy zagraniczne
RWPG PC 5225 TInactmaccel. CMonbl kapbaMuguHe KjeebHe. Me-
TOMbl WCIBITAHUMU

4. Autorzy projektu normy — inz. J. Chudzicki, mgr K. Dojka,
inz. St. Rézak — Zaklady Tworzyw 1 Farb w Pustkowie.



