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1. WSTEP

1.1, Przedmiot normy. Przedmiotem normy  jest
oznaczanie $Sredniego ciezaru czgsteczkowego zZywic
ftalowych metodami kriometrycznymi.

1.2, Zakres stosowania normy. Norma dotyczy zy-
wic ftalowych lakierniczych, 2z wyjatkiem zywic
modyfikowanych olejem rycynbwym dehydratyzowanym
lub jego kwasami ttuszczowymi.

1,3. Rodzaje metod badah, Norma
metody badant

a) metode klasyczna z termometrem Beckmanna,

b) metode Rasta stapiania z kamforg.

Metode Rasta nalezy stosowaé w przypadku braku
mozliwosci uzyskania poprawnych wynikéw metoda
opisang w 2,2 na skutek zlej rozpuszczalnosSci ba-
danej zywicy w benzenie w temperaturach Dbliskich
temperaturze krzepniecia rozpuszczalnika. W tekich
przypadkach, niezaleznie od braku powtarzalnoSci
réznic temperatur w zaleznosci od stezenia,obser-
wuje si¢ zmetnienie roztworu, z ktérego wytrgca
sie zywica,

zawiera dwie

14, Dokumenty zwiazane

Farmakopea Polska III

2, METODY OZNACZANIA

2.1, Zasada oznaczania polega na okresleniu ob-
nizenia temperatury krzepniecia roztworu badane]
substancji w odniesieniu do temperatury krzepnig-
cia czystego rozpuszczalnika. /

2.2. Oznaczanie Sredniego cieZaru czgsteczkowe-
go metodsg Beckmanna

2,241, Aparatura i przyrzgdy

a) Zestaw wg rys. 1.

b) Termometr Beckmanna o zakresie skali
wartosci dzialki elementarmej 0,002°C,

¢) Pipeta pojemnosci 20 ml,

d) Lupa o powigkszeniu pigciokrotnym.

e) Sekundomierz.
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Rys. 1: A - termometr rteciowy o zakresie pamia-
rowym 15 + 20°C, B - probéwka z plaszczem adiaba-
tycznym, C - mieszadlo, np. 2z drutu miedziowego,
poruszane recznie lub mechanicznie z mozliwoécig
regulacji obrotéw, D - naczynie cylindryczne po-
jemnosci 1 1 na mieszanineg oziebiajgcg wraz z cbu-
dowg, E - mieszadio z drutu do mieszania miesza-
niny oziebiajgcej.

20242, Odczynniki i materialy
a) Benzen cz.d.a.
b) Mieszanina oziebiajgca: woda z lodem.

2,2,3, Nastawianie termometru Beckmanna, Termo-
metr nastawié tak, by stupek rteci w temperaturze
krzepniecia benzenu znajdowal sig¢ mniej wigcej w
potowie skali,

2.2.4. Oznaczanie temperatury krzepniecia roz-—
puszczalnika., Czysta i suchg probéwke B zamknietag
korkiem zwazyé z doktadnoscig do 0,01 g, nastep-
nie odmierzyé do niej 20 ml benzenu. Probowke
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_zamkngé korkiem 1 zwazyé ponownie z tg samg go-
ktadnoScig, Termometr Beckmanna i mieszadlo Cosa-
dzié w probdéwce w taki sposéb, aby mieszadlo nie
ocierato o zblornik rteci termometru, Zbiornik
rteci termometru powinien by¢é calkowicie zanurzo-
ny w rozpuszczalniku, przy czym jego odlegiosé od
dna probéwki powinna wynosié co najmniej 10 mm.
Nastepnie umiescié probéwke w naczyniu D1 zesta-
wié catosé aparatu jak na rys. 1.

Temperatura mieszaniny ozigbiajgcej powinna wy-
nosié 0°C i byé utrzymywana w tym stopniu przez ca-
1y czas oznaczania. Rozpuszczalnik mieszaé Dez
przerwy mieszadlem C ze stalg predkoscia 60 = 70
suwow na 1 min, W momencie spodziewanej tempera-
tury krzepnigcia rozpuszczalnika oraz tworzenia
sie krysztalkbw rozpuszczalnika zwiekszyé inten-
sywnos¢ mieszania do 120 < 140 suwbéw na 1 min. W
czasie Wwykonywania oznaczania nalezy okresowo
mieszaé mieszanine oziebiajgcg.

Za temperature krzepniecia nalezy przyjqa naj=-
wy2szg temperafure odczytang przez interpolacje z
doktadnoscia do 0,001°C, Nastepnie wyjaé probéwke
z naczynia D 1 ogrza¢ jgq delikatnie, np, dionig,
do momentu stopienia sie¢ krysztaikdéw i wiozyé po-
nownie do naczynia z mieszaning oziebiajgcg.Czyn-
nos¢ ozigbiania, odczytu temperatury krzepniecia
i1 ogrzewania naleiy powtérzyé co najmniej trzy
razy. '

Za wynik nalezy przyjgqé Srednig arytmetyczng wy-
nikéw trzech oznaczan, przy czym wyniki skrajne
nie powinny réznié¢ si¢ miedzy sobg wiecej niz
o 0,001°,

2,245, Wykonanie oznaczania., Do probéwki zawie-
rajgcej rozpuszczalnik wprowadzié badang Zywice.
Odwazke 2zywicy wykonaé przez nalozenie jej na pre-
cik szklany i kolejne zwaZenie z dokladnoécig do
0,0002 g. Nastepnie 2zdjgé 2zywicg przez lekkie
ocieranie precika o0 zbiornik rteci termometru
Beckmanna ostroznie wyjetego 2 probéwki B. Po te]
czynnosci, wykonanej mozliwie szybko, termometr
umiescié ponownie w rozpuszczalniku, a odwazke
zywicy okreslié¢ z ubytku masy precika.Odwazka Zy-—
wicy powinna wynosié¢ 0,02 g. '

W przypadku zywicy o konsystencji stalej lub po-
zwalajgcej na uformowanie granulki - odwazke Zy-
wicy nalezy wprowadzié do rozpuszczalnika bocznym
tubusem probéwki B,

Po catkowitym rozpuszczeniu Zywicy nalezy wyko-
naé oznaczanie temperatury krzepniecia roztworu
postepujac w sposéb podany w 2.2.4. '

Oznaczanie temperatury krzepnigcia roztworu wy-
konaé¢ 3 razy dla réznych stezedr badanej zywicy,
poczgwszy od okoto 0,02 g do okolo 0,06 g na 20
ml rozpuszczalnika, Kazda nowa odwazka badane]
zywicy powinna by¢é kolejno wprowadzana do roztworu,

Za wynik oznaczania temperatury krzepniecia
roztworu dla kazdego stezenia nalezy przyJjgé
Srednig arytmetyczng wynikéw co mnajmniej trzech
oznaczan, przy czym wyniki skrajne oznaczan nie
powinny réinié si¢ miedzy sobg wigcej niz o 0,001°C.

2,2,6, Obliczanie wynikbw. Sredni ciezar czg~
steczkowy (M,) obliczyé osobno dla kazdego steie-
nia wg wzoru

K1 L gi . 1000
Aty - g,

M,=

w ktérym:
K, = stala kriometryczna benzenu - 5,227,
9, = odwazka badanej substancji, g,
g, = odwazka rozpuszczalnika, g,
At, - réznica temperatur (migdzy temperaturs
krzepniecia rozpuszczalnika a temperaturg krzep-
niecia roztworu przy danym stezeniu), °C.

2,207, Wynik, Za wynik nalezy przyjg¢ sSrednig
arytmetyczng wynikéw trzech oznaczan nie réznig-
cych sie od ich Sredniej arytmetyczne]j wigcej niz

o 3%.

2,3, Oznaczanie Sredniego cigzaru czgsteczkowe-—
go metodg Rasta

293.1, Przyrzady. Zestaw wg rys. 2

1hef

Rys, 2¢ A - kolba kulista pojemnosci 250 ml ze
szkla odpornego na dzialanie wysokie]j temperatury,
T - termometr rteciowy o zakresie pomiarowym 450+
200°C, o dziaice elementarnej co najmniej O,2°C,
P = probéwka, K - probdéwka cienkosScienna z zatwo
topliwego szkla o 8rednicy 4 #1 mm i dXugoéci
80 t2 mm (kapilara), O - osiona, S - statyw, £ -

lapa.



BEN-68/6111=10

2¢3:2, Odczynniki i materialy
a) Kamfora c¢z.d.a., Swiezo przesublimowana.

b) Olej parafinowy wg FP III.

2e3.,3., Oznaczanie temperatury krzepniecia kam-.

fory. Do trzech kapilar wprowadzié stopniowo kam—
fore, ubijajgc ja precikiem szklanym na wysokosé
6-7 mm, po czym czes¢é probdwki zawierajacej kam-
fore owingé w kawaleczek bibuly do saczenia zwil=-
zonej wodg i probdéwke zatopié w miejscu odlegiym
od poziomu kamfory co najmniej o 20 mm,

‘Zatopiona kapilare z kamforg umocowaé do termo-
metru np. gumkg tak, aby Jjej dolny koniec znajdo-
wal sie w poiowie wysokosci zbiornika rteciowe-
go i écisle przylegat do niego. Termometr wraz z
kapilarg umiescié w probéwce, ktérag nastepnie u-
miescié w kolbie napelnionej cieklg parafing do
poziomu pokazanego na rys. 2. Probdéwka z kapilarg
powinna znajdowaé sie w odleglosci 3 od dna
kolby. '

Nastepnie tazZnie ogrzewaé¢ palnikiem Bunzera 3z
takg intensywnoscig, aby temperatura wzrastala
nie wigecej niz o 1°C na 1 min, Calo&é aparatury
powinna byé oslonieta w sposédb pokazany na rys. 2

Ogrzewanie prowadzié do momentu stopienia kamfbry..

Za temperature topnienia kamfory nalezy przyjaé
moment calkowitego stopienia sie krysztaikéw., Na-
stepnie odstewié palnik i obserwowaé moment, w
ktérym pojawig sie pierwsze krysztaiki kamfory,
Odczytana w tym momencie temperatura stanowi tem-
perature krzepniecia kamfory.

Czynno&é oznaczania temperatury topnienia 1
krzepniecia kamfory powtérzyé trzykrotnie dla kaz-
dej kapilary. Wyniki oznaczan temperatury krzep-
niecia i topnienia nie powinny ré6znié sie¢ miedzy
~ sobg wiecej niz o 2%,

Za wynik ostateczny nalezy przyjgé Srednig aryt-
metyczng wynikéw co najmniej trzech oznaczah,przy
czym wyniki skrajne oznaczai nie powinny rdéznié
sie miedzy sobg wiecej niz o O,2°C.

2e3s4. Przygotowanie odwazki zywicy i stopu z
kamforg, Czystg i suchq kapilare odwazyé, a na-

stepnie odmierzyé pipetg do kapilary zywice.W tym
celu okoto 2 g Zywicy nalezy przeniesé¢ do naczyn-

ka wagowego i ogrzaé w suszarce o temperaturze

50 ¢+ 70°C, Ogrzang zywice zassaé za pomocg grusz-—
ki w niewielkiej ilosci do pipety wykonane] z rur-
ki o Srednicy okoto 3 mm i diugosci okolo 90 mm,
ktérej koniec wciggniety jest w kapilarg¢ o Sred-
nicy 1,5 mm. Nastepnie pipete wytrzeé¢ 2z zewngtrz
bibutg do saczenia zwilZong acetonem, & Jej za-
wart08¢ przeniesé na dno kapilary odwazonej uprzed-
nio z doktadnoscig do 0,0002 g. Kapilarg¢ ponownie
zwazyé z tg samg dokiadnoscig. Réznica masy sta-

‘nowi odwazke Zywicy. Odwazka zywicy powinna wyno-

sié okolo 0,005 g. Kolejno nalezy wprowadzié do
kapilary dzieslieciokrotnie wigkszg od odwazki 2y-

~wicy ilos¢ kamfory, tj. okoto 0,05 g, odwazZong z

dokladnoscig do 0,0002 g. Nalezy zwrécié uwage,by
wprowadzona kamfora nie pozostala na &ciankach
probéwki, Nastepnie probdwke natychmiast zatopié
w sposbéb podany w 2,3.3. Zatopiong kapilare umies-
ciéwtaini olejowej o temperaturze 179 - 180°C w
celu stopienia zawartos$ci, Kapilar¢ wraz ze sto-
piong zawartoscig przechylaé 3-4 razy dla uzyska-
nia jednorodnego stopu.

2¢3+5. Wykonanie oznaczania, Kapilarg ze stopem

umiescié w probdéwce, a nastepnie na tazni olejo-
wej,  postepujgc dalej jak w 2.3.3 1 przyjmujac
takze wyniki oznaczan oraz ich interpretacje wg
2.3.3.

2¢3.6., Obliczanie wynikéw, Sredni
steczkowy ( M,) obliczyé wg wzoru

cigzar czg-

. - Ko = 9, - 1000
2 Atz.ga

w ktorym:

K, - stata kriometryczna kamfory - 39,7,

g, — odwazka badane]j 2ywicy, 8,

g, = odwazka kamfory, g,
At, - réznica temperatur
krzepniecia kamfory
stopu), °C.

243.7+ Wynik, Za wynik naleZy przyjgé Srednig
arytmetyczng wynikéw trzech oznaczan nie rdéznig-
cych si¢ od ich $redniej arytmetycznej wiegcej
niz o +5%.

(miedzy  temperatursg
a temperaturg krzepniecia
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