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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy sg meto-
dy badan roztworow zywic ftalowych stosowanych
w przemysle farb i lakieréow.

1.2. Zakres stosowania metod. Metody podane w nor-
mie stosuje si¢ do badan witasnosci roztworéow zywic
ftalowych z uwzglgdnieniem roztworow zywic ftalo-
wych tiksotropowych.

1.3. Rodzaje metod badan

a) badanie wygladu,

b) okreslanic barwy,

¢) oznaczanie czasu wyptywu (lepkosci umowne)) wg
kubka typu Forda,

d) okreslanie znoszenia si¢ roztworu zywicy Z roz-
puszczalnikami organicznymi,

¢) badanie stabilnosci,

f) wykrywanie obecno$ci kwaséw zywicznych,

g) oznaczanie zawartos$ci substancji nielotnych,

h) oznaczanie liczby kwasowe],

1) oznaczanie liczby zmydlenia,

J) oznaczanie liczby hydroksylowej,

k) oznaczanie zawartosci bezwodnika kwasu ftalo-
Wego,

1) oznaczanie zawarto$ci kwasow tluszczowych,

}) oznaczanie zawartosci kalafonii,

m) oznaczanie zawarto$ci zywicy fenolowej,

n) badanie tolerancji wzgl¢dem bieli cynkowe],

o) badanie tolerancji wzgledem oleju Inianego,

p) badanie tolerancji wzgledem zywic melaminowych
i mocznikowych,

r) okreslanie czasu schnigcia powtoki,

$) oznaczanie twardosci powlok,

t) badanie odpornosci powtok na podwyzszong tem-
peraturg,

u) badanie odpornosci powtok na dzialanie wody,

w) oznaczanie lepkosci lepkosciomierza Brookfielda,

z) badanie wytrzymatosci zelu.

2. METODY BADAN

2.1. Metody badan roztworéw zywic ftalowych

2.1.1. Badanie wygladu. Badany roztwor zywicy
nalezy:

a) umiesci¢ w probéwce o $rednicy 18 mm lub cylin-
drze pomiarowym o pojemnosci 100 cm?® i obserwowacé

nicuzbrojonym okiem w rozproszonym S$wietle dzien-

nym,

b) nanies$¢ przez polanie na ptytke szklang wg PN-74/
C-81513. Plytke ustawic¢ pod kgtem 45° na okres 5 min,
po czym sprawdzi¢ wyglad wymalowania.

2.1.2. Okreslanie barwy. Sporzadzi¢ 45 lub 50-pro-
centowy roztwor badane] zywicy w rozpuszczalniku
przewidzianym w normie przedmiotowej i okresli¢ jego
barwe wg PN-58/C-04526.

2.1.3. Oznaczanie lepkosci umownej roztworow zywic
ftalowych wykona¢ zgodnie z PN-80/C-81508. stosujgc
do badania 45-procentowy, 50-procentowy lub 60-pro-
centowy roztwor zywicy w rozpuszczalniku okre$lonym
normg przedmiotowy.

2.1.4. Okreslanie znoszenia si¢ roztworu zywicy z roz-
puszczalnikami organicznymi. Do kolby stozkowe) po-
jemnosci 300 cm?® wprowadzi¢ 100 g badanego roztwo-
ru zywicy, po czym dodawac stopniowo rozpuszczalnik
okreslony w normie przedmiotowej az do momentu wy-
stagpienia ewentualnego zmegtnienia. Znoszenie Si¢ Z roz-
puszczalnikami x obliczy¢ w procentach wg wzoru

mr
X-= - 100 (H
X2
w ktorym:
m, — masa rozpuszczalnika, g,
x> — zawarto$¢ substancji nielotnych w zywicy, %.

2.1.5. Badanie stabilnosci

2.1.5.1. Zasada badania polega na oznaczaniu procen-
towego wzrostu lepkosci roztworu zywicy przechowy-
wanego w temperaturze podwyzszone;j.

Zgtoszona przez Zjednoczenie Przemystu Tworzyw i Farb PLASTOFARB
Ustanowiona przez Naczelnego Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Tworzyw i Farb PLASTOFARB dnia 15 lipca 1980 r.
jako norma obowigzujgca od dnia 1 lipca 1981 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 28/1980 poz. 113)
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2.1.5.2. Wykonanie badania. W 3 kolbach stozko-
wych ze szlifem pojemnosci 300 cm® umiesci¢ po
150 cm’ roztworu zywicy ftalowej przygotowanego wg
2.1.3. Kolby zamknga¢ szczelnie i umiesci¢é w temperatu-
rze 40 *1°C przez 7 dob. Po uplywie tego czasu roz-
twory ochlodzi¢ do temperatury 20 £0,5°C 1 mierzy¢
ich lepkosci umowne wg PN-80/C-81508.

2.1.5.3. Obliczanie wynikéw. Stabilno$¢ roztworu zy-
wicy X, obliczy¢ w procentach wg wzoru

Ax - A,
X, = - 100 2
1 " (2)
w ktoérym:

A2 — lepko$¢ umowna roztworu zywicy termostato-

wane] w temperaturze 40 *I1°C, s,
A, — lepkos¢ umowna poczagtkowa roztworu zywi-

cy, S.

2.1.6. Wykrywanie obecnosci kwasow zZywicznych.
Zmiesza¢ w probowce 3 krople roztworu badanej zywi-
cy z 3 cm® bezwodnika kwasu octowego (cz.d.a.).Na-
stepnie wprowadzi¢ po $ciance krople st¢zonego kwasu
siarkowego (d = 1,84). Fioletowe zabarwienia cieczy
o intensywnosci wyzszej od barwy 0,001N roztworu
nadmanganianu potasowego swiadczy o obecnosci kwa-
séw zywicznych w roztworze badanej zywicy.

2.1.7. Oznaczanie zawartosci substancji nielotnych.
Oznaczy¢ zawarto$¢ substancji lotnych wg PN-79/
C-81512 zachownjgc temperature 120 -+ 125°C przez
1 h, po ¢czym zawartos¢ substancji nielotnych X» obli-
czy¢ w procentach Wg “wzoru

X, =100 - Y (3)
w ktérym Y — zawarto$§¢ substancji lotnych, %.
2.1.8. Oznaczanie liczby kwasowej wykona¢ wg

PN-80/C-81509.. _

2.1.9. Oznaczanie liczby zmydlenia. Okoto 1,5 g roz-
tworu zywicy zwazonej z doktadnoscig do 0,0002 g roz-
pusci¢ w 10 cm® benzenu cz.d.a. Oznaczanie liczby
zmydlenia wykona¢ wg PN-71/C-04524.

2.1.10. Oznaczanie liczby hydroksylowej wykona¢ wg
BN-68/6110-13. W roztworach zywic ftalowych, w kto-
rych rozpuszczalnikiem jest substancja zawierajaca gru-
py —OH, liczb¢ hydroksylowg nalezy oznaczaé¢ po
uprzednim odparowaniu cz¢sci lotnych w suszarce proz-
niowe] w temperaturze 75 +5°C w ciggu 3 h.

2.1.11. Oznaczanie zawartosci bezwodnika kwasu fta-

lowego
2.1.11.1. Odczynniki
a) Benzen cz.d.a. bezwodny.

b) Wodorotlenek potasowy, cz.d.a., roztwor alkoho-.
lowy: 66 g KOH rozpuscic w I dm? bezwodnego alko--

holu etylowego odpowiadajagcego PN-74/A-79522. Roz-
twor chronié¢ przed dostepem dwutlenku wegla. Przed
uzyciem przesaczyc.

c) Eter etylowy cz., bezwodny.

d) Mieszanina alkoholu etylowego 1 benzenu w sto-
sunku objtosciowym 1 + 3.

L

¢) Fenoloftaleina cz.d.a., I-procentowy roztwor
alkoholowy. '

f) Kwas solny cz.d.a., (1,19), 0,iN roztwor.

g) Octan otowiawy cz.d.a., 25-procentowy roztwor
w kwasie octowym. .

2.1.11.2. Wykonanie oznaczania. Do kolby stozkowe)
ze szlifem pojemnosci 300 cm?® odwazy¢ z doktadnoscia
do 0,0002 g probke¢ roztworu zywicy w takiej ilosci, aby
masa otrzymanego osadu ftalanu potasowego wynosi-
ta 0,8 + 1,2 g (wielko$¢ t¢ obliczy¢ z zawartosci bez-
wodnika kwasu ftalowego podanej w normie przedmio-
towej). Dodaé 150 c¢cm® benzenu i jedli to konieczne
lekko ogrzewal na tazni wodnej do catkowitego roz-
puszczenia zywicy. Nastgpnie wprowadzi¢ 60 cm? §wie-
70 przeszczonego alkoholowego roztworu wodorotlen-
ku  potasowego i1 po nalozeniu chlodnicy zwrotnej
umiesci¢ kolbg na tazni wodnej tak, aby poziom cieczy
w kolbie znajdowal si¢ ponize] poziomu wody. Ogrze-
wa¢é lazni¢ utrzymujac jg w temperaturze 40°C w ciggu
I h, po czym stopniowo podnoszac temperature azni
doprowadzi¢ roztwdr do tagodnego wrzenia. Po uptly-
wie 1,5 h zdja¢ koibe z tazni, przemy¢ chiodnice nie-
wielkg 1loscig  roztworu alkoholowo-benzenowego,
ochtodzi¢ zawarto$¢ kolby pod biezgcg wodg lub na
tazni 7z lodem. Po ochtodzeniu przesgczy¢ roztwor moz-
liwie szybko przez tygiel Schotta 3G4, uprzednio wysu-
szony 1 zwazony z dokladnoscig do 0,06002 g, uzywajac
do iloSciowego przeniesienia osadu 1 przemycia kolby
roztworu alkoholowo-benzenowego. Osad przemywac
niewielkimi porcjami roztworu aikohotowo-benzenowe-
go tak dhlugo, az ostatni przesgcz zebrany w kolbie
stozkowe) pozostanie bezbarwny wobec fenoloftaleiny.

Polgczone przesgcze zebrane w kolble zachowaé do
oznaczanta zawartosci kwasow ttuszczow: ~h wg 2.1.12.
W czasie przemywania osadu nalezy nie dopuszczaé do
przechodzenia powietrza przez warstwg osadu ze wzgle-
du na jego wysoky higroskopiinosc. Nastepnie przemyé

~osad 25 cm? eteru etylowego odciggajgc go za pomocy

pompki prézniowej., po czym tygiel z osadem suszyc
w ciggu 1 h w temperaturze 60°C. Po wysuszeniu tygiel
z osadem ochtodzié w eksykatorze 1 mozliwie szybko
zwazy¢ z doktadnoscia do 00,0002 g.

W przypadku zywicy Ftalak 1.'TF-50 oznaczanie nale-
zy wykonywa¢ j.w. do momentu otrzymania osadu fta-
lanu potasowego przemytego roztworem alkoholowo-
-benzenowym. Nastepnie ftalan potasowy rozpuécié
ilosciowo w 70 cm?® wody i zakwasié roztworem kwasu
azotowego do pH 2.5. Po 30-minutowym odstaniu roz-
twor przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci
100 cm® i uzupetni¢ wodg destylowang do kreski, Od-
mierzy¢ pipetg 10 cm? roztworu do kolby stozkowej ze
szlifem pojemnosci 250 ¢’ 1 odparowaé w temperatu-
rze 60°C do sucha. Nastepnie doda¢ 5 cm?® lodowatego
kwasu octowego, zamkna¢ kolbe korkiem 1 ogrzewad
w temperaturze 50°C w ciggu I h, po czym dodac
100 ¢’ odwodnionego metanolu, zamknaé kolbe kor-
kiem 1 ogrzewac zawartos¢ w temperaturze 60°C do
rozpuszczenia si¢ osadu. Do gorgcego roziworu odmie-
rzy¢ pipeta, przy cigglym mieszaniu, 7 cm’ octanu ofo-

wiawego, zakry¢ kolbe korkiem 1 ogrzewac w ciggu 1 h
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w temperaturze 60°C, mieszajagc co pewien czas zawar-
tos¢ kolby. Nastepnie roztwoér ochtodzi¢ do temperatu-
ry pokojowej 1 pozostawi¢ na 24 h. Po uptywie tego
czasu osad przesaczy¢ przez suchy i1 zwazony tygiel
Schotta G-1, przemy¢ alkoholem etylowym bezwodnym
1 suszy¢ w temperaturze 110°C w ciggu 1 h. Tygiel
wraz z osadem ochlodzi¢ w eksykatorze 1 zwazyc.

2.1.11.3. Wyznaczanie poprawki na zawarto$¢ wegla-
now. Rozpusci¢ zwazony osad ftalanu potasowego
w-okoto 50 cm? wody destylowanej zobojetnionej wo-
bec fenoloftaleiny, dada¢ 3-4 krople fenoloftaleiny i jes-
li roztwér jest alkaliczny, miareczkowaé 0,IN roztwo-
rem kwasu solnego.

2.1.11.4. Obli¢zanie wynikow. Zawarto$¢ bezwodnika
kwasu ftalowego X3 oznaczanego w postaci ftalanu po-
tasowego obliczy¢ w procentach wg wzoru

(P - K) - 0,5136

X3 = - 100 4
; o “)
100
w ktorym:
P — masa osadu ftalanu potasowego, g,

K — poprawka na zawarto$¢ weglandw,
S — odwazka roztworu badanej zywicy, g,

X, — zawarto$§¢ substancji nielotnych w zywi-
cy, %,
0,5136 — mnoznik przeliczeniowy osadu CeHy -
- (COOK); - C;HsOH na bezwodnik fta-
lowy.
Poprawk¢ na zawarto$¢ weglanéw K obliczy¢é wg
wzoru "
K=V-0,1382 (5)
w ktorym:
V — objgtos¢ scisle 0,IN roztworu kwasu sol-

nego zuzytego do miareczkowania roz-
tworu osadu ftalanu potasowego, cm?,
0,1382 — miliréwnowaznik K>COs.
Zawarto$¢ bezwodnika kwasu ftalowego X4 oznacza-
nego w postaci ftalanu otowiu obliczy¢ w procentach
wg wzoru

A - 0,323
Xy = : - 100 6
4 Y, (6)
100
w ktoérym: :
A — masa osadu ftalanu olowiu, g,
S — odwazka roztworu badanej zywicy, g,
X, — zawartos¢ substancji nielotnych w zywi-
cy, %,
0,323 — mnoznik korekcyjny otrzymany w wyniku

analizy zwigzku o znanej zawartosci bez-
wodnika ftalowego.

2.1.11.5. Wynik. Za wynik nalezy przyjaé $rednig
arytmetyczng co najmniej trzech oznaczan, ktorych wy-
niki nie réznig si¢ wigcej od wyniku Sredniego niz 2%.

W  przypadku oznaczania bezwodnika ftalowego
w postaci ftalanu otowiu za wynik nalezy przyja¢ sSred-
nig arytmetyczng co najmniej trzech oznaczan, ktérych
wyniki nie r6znig si¢ wigcej od wyniku Sredniego niz 3%.

2.1.12. Oznaczanie zawartosci kwaséow tluszczowych

2.1.12.1. Odczynniki |

a) Eter naftowy, cz.

b) Eter etylowy, cz.

c) Alkohol etylowy, 96-procentowy.

d) Kwas solny cz.d.a., 4N roztwor.

e) Siarczan sodowy bezwodny cz.d.a.

f) Wskaznikowe papierki uniwersalne.

g) Wskaznikowe papierki Kongo.

2.1.12.2. Wykonanie oznaczania. Do kolby z zebra-
nymi przesgczami otrzymanymi wg 2.1.11.2 dodac
25 cm® wody destylowanej, polaczyé ja z chtodnicg
Liebiga 1 umiesci¢ na tazni wodnej. Odparowa¢ rozpu-
szczalnik zat¢zajgc objetos$¢ roztworu do okoto 25 cm?.
Przenies¢ ilosciowo zawarto$¢ kolby do rozdzielacza
pojemnosci 500 cm?, rozcienczyé do okoto 300 cm?® wo-

da destylowang i doda¢ 10 cm® alkoholu etylowego.

Roztwor ekstrahowac trzema porcjami po 50 cm? eteru
naftowego, a nastgpnie warstw¢ wodnag przenies¢ do
rozdzielacza pojemnosci 500 cm’. Polgczone wyciagi
eterowe przemy¢ dwukrotnie niewielkg iloscig wody de-
stylowanej 1 wody z przemycia dotagczy¢ do rozdzielacza
z warstwg wodng. Ekstrakty eterowe wykorzystaé¢ do
oznaczania ewentualnej zawarto$ci fenoli wg 2.1.14.2.

Warstwe¢ wodng w rozdzielaczu zakwasi¢ kwasem
solnym wobec papierka Kongo (niebieskie zabarwienie)
i ekstrahowaé trzykrotnie porcjami po 50 cm® eteru
etylowego. Otrzymane wyciagi eterowe polaczy¢ 1 prze-
mywa¢ woda destylowana, sprawdzajac odmycie od
kwasu solnego za pomoca papierka uniwersalnego,
a nastgpnie przenie$¢ je iloSciowo do kolby stozkowe;]
pojemnosci 300 cm®. Osuszy¢ eterowy roztwor bezwod-
nym siarczanem sodowym. Przesaczy¢ osuszony eks-
trakt eterowy do kolby kulistej uprzednio wysuszone;j
1 zwazone] z doktadnoscig do 0,0002 g, osad na sgczku
przemy¢ niewielkg iloscig eteru. Oddestylowaé eter na
tazni wodnej w atmosferze gazu oboj¢tnego w celu za-
bezpieczenia kwasOw przed utlenieniem. Pozostatosé
w kolbie suszy¢ w suszarce prézniowej w temperaturze
60°C w ciggu 20 min, nast¢pnie ochtodzi¢ w eksykato-
rze 1 zwazy¢ z doktadnoscia do 0,0002 g.

2.1.12.3. Obliczanie wynikéw. Procentowa zawarto$é
kwasow tluszczowych Xs obliczy¢ wg wzoru

G
Xs = - 100 7
5 Y. (7
B
100
w ktoérym:
G — masa pozostalosci po wysuszeniu, g,
S — odwazka roztworu zywicy ftalowej wg 2.1.11.

X2 — zawarto$¢ substancji nielotnych w zywicy, %.

2.1.12.4. Wynik. Za wynik nalezy przyjgé $rednig
arytmetyczng co najmniej trzech oznaczan, ktérych wy-
niki nie r6znig si¢ wigcej od wyniku $redniego niz 5%.

7/
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2.1.13. Oznaczanie zawartosci kalafonii

2.1.13.1. Odczynniki i roztwory

a) Alkohol metylowy cz.d.a., bezwodny,

b) Kwas siarkowy cz.d.a. (d = 1,84),

c) Siarczan sodowy, 10-procentowy roztwor,

d) Eter etylowy cz.

e) Alkohol etylowy, 95-procentowy.

f) Wodorotlenek potasowy cz.d.a., 0,5N roztwor
alkoholowy.

g) Oranz metylowy, l-procentowy roztwor,

h) Fenoloftaleina, 1-procentowy roztwér w alkoholu
metylowym.

2.1.13.2. Wykonanie oznaczania. Mieszaning kwasow
ttuszczowych 1 kalafonii otrzymang w 2.1.12.2 rozpus-
cic w 2 cm’ metanolu. Dodaé, intensywnie mieszajac,
3 krople stezonego H,SO, oraz zarodniki wrzenia
1 ogrzewa¢ zawartos¢ kolby pod chtodnicg zwrotng na
wrzgce] tazni wodnej w ciggu 10 min.

Nastepnie szybko ochtodzi¢ zawarto$¢ kolby do tem-
peratury pokojowej. W rozdzielaczu pojemnosci
250 ¢m? umiesci¢ 50 cm? roztworu siarczanu sodowego
1 przenie$¢ do niego ilosciowo zawartosé kolby uzywa-
jac okoto 20 cm?® eteru.

Zawartos$¢ rozdzielacza dokladnie wytrzgsngc i1 po
catkowitym oddzieleniu si¢ warstwy cterowej przemy¢
ja ponownie 50 cm?® roztworu siarczanu sodowego do
zaniku rézowego zabarwienia roztworu wobec oranzu
metylowego.

Doktadnie przemyta warstwg eterowg przenies$¢ ilos-
ciowo do kolby stozkowej pojemnosci 250 ¢cm?, doda¢
20 cm? alkoholu etylowego i 10 kropli fenoloftaleiny.
Miareczkowa¢ roztworem wodorotlenku potasowego do
zmiany barwy na rézowoczerwong.

2.1.13.3. Obliczanie wynikow. Zawartos¢ kalafonii X
w przeliczeniu na kwas abietynowy obliczy¢ w procen-
tach wg wzoru

V -0,5 -0,302 - 100
X>
100

X6 — - 0,74 (8)

S -

w ktorym:
V — ilos¢ roztworu 0,5N KOH zuzytego do
miareczkowania prébki, cm?,

0,302 — milir6wnowaznik kwasu abietynowego, g,
S — odwazka roztworu zywicy ftalowe] wg
2.1.11, g,

0,74 — wspolczynnik korekcyjny dla kwasow kala-
foniowych, ktérych zawartos$¢ nie przekra-

cza 15%,
X, — zawarto$¢ czg¢éci nielotnych w zywicy, %.

2.1.13.4. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ $rednig
arytmetyczng wynikOw co najmniej trzech oznaczan,
ktorych wyniki nie réznig si¢ wigcej od wyniku srednie-
go niz 5%.

2.1.14. Oznaczanie zawartosci zywicy fenolowej

2.1.14.1. Odczynniki

a) Eter etylowy cz.

b) Alkohol etylowy, 96-procentowy.

¢) Siarczan sodowy bezwodny cz.d.a.

2.1.14.2. Wykonanie oznaczania. Wyciagi eterowe
otrzymane wg 2.1.12.2 osuszy¢ bezwodnym siarczanem
sodowym, przesgczy¢ do kolby stozkowej pojemnosci
250 cm?® uprzednio wysuszonej 1 zwazonej z doktadnos-

cig do 0,0002 g, przemy¢ kolbg i osad na saczku nie-

wielkg iloscig eteru. Oddestylowaé eter na tazni wodne;.
Pozostalos¢ w kolbie suszy¢é w temperaturze 130 £2°C
w ciggu 20 min, nastepnie ochtodzi¢ w eksykatorze
i zwazy¢ z doktadnoscia do 0,0002 g.

2.1.14.3. Obliczanie wynikéw. Zawarto$¢ zywicy fe-
nolowej X7 obliczy¢ w procentach wg wzoru

' m
X = -+ 100 9
7 Y %)
S .
100
w ktorym:
m — masa pozostatodci po wysuszeniu, g,
S — odwazka analizowanego roztworu zywicy fta-
lowe; wg 2.1.11, g,
X, — zawarto$¢ czesci nielotnych w zywicy, %.

2.1.15. Badanie tolerancji wzgledem bieli cynkowej

2.1.15.1. Zakres stosowania. Metoda dotyczy badania
zywic ftalowych schngcych na powietrzu.

2.1.15.2. Zasada badania. Tolerancj¢ zywicy ftalowej
wzgledem bieli cynkowej okresla si¢ procentowym wzros-
tem lepkosci umownej pigmentowanego roztworu zywi-
cy po termostatowaniu go w temperaturze 40°C.

2.1.15.3. Wykonanie badania. Roztwor zywicy przy-
gotowany wg 2.1.3 zmiesza¢ z bielg cynkowa (gatu-
nek III) wg PN-72/C-81015 w stosunku masowym
2,22:1,6 (dla roztworu 45-procentowego), 2:1,6 (dla roz-
tworu 50-procentowego) lub 1,66:1,6 (dla roztworu 60-
-procentowego). |

Pigmentowany roztwor zywicy utrze¢ do uzyskania
roztarcia 15 =+ 25um wg BN-78/6110-09, po czym do-
da¢ rozpuszczalnik uzywany do sporzadzania roztworu
zywicy, doprowadzajac lepko$¢ umowng roztworu do
120 =+ 130's. Pomiar lepkosci umownej] wykonaé wg
PN-80/C-81508.

W 3 kolbach stozkowych pojemnosci 300 cm® umies-
ci¢ po okoto 150 cm® pigmentowanego roztworu, kolby
zamkng¢ szczelnie 1 umiesci¢ w cieplarce o temperatu-
rze 40 +£1°C na 72 h. Po uptywie tego czasu powtdrnie
zmierzy¢ lepko$¢ umowng roztworu.

Wzrost lepkosci umowne) pigmentowanego roztworu
zywicy X obliczyé w procentach wg wzoru

b - b,
Xs = - 100 (10)
b
w ktorym:
b, — lepkos¢ umowna pigmentowanego roztworu
Zywicy termostatowanej, s.
b1 — lepkos$¢ umowna poczatkowa pigmentowanego

roztworu zywicy, Ss.
2.1.16. Badanie tolerancji wzgledem oleju Inianego.
Oznaczanie wykonuje si¢ dla zywic ftalowych schna-
cych w temperaturze otoczenia.
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a) Badanie tolerancji wzgl¢dem oleju Inianego rafino-
wanego. Do zlewki pojemnosci 400 cm® odwazy¢ 25 g
roztworu badanej zywicy i 25 g rafinowanego oleju Inia-
nego') z doktadnoscig do 0,1 g. Zawartos¢ zlewki ogrze-
wa¢é na azni wodnej w ciggu 1 h mieszajgc od czasu do
czasu. Nastgpnie rozcienczy¢ benzyng do lakieréw ro-
dzaj C wg PN-66/C-96023 ‘w stosunku masowym 1 + 1.
Zywica laczy si¢ z rafinowanym olejem Inianym, je$li
roztwor jest klarowny. Dopuszcza si¢ lekkie zmetnienie
bez osadu. Powloka na ptytce szklanej otrzymana przez
polewanie powinna pozosta¢ jednolita i1 przeZzroczysta
po ulotnieniu si¢ rozpuszczalnika.

b) Badanie tolerancji wzgiedem oleju Inianego zagesz-
czonego termicznie przeprowadzi¢ jak w a) stosujgc olej
Iniany zageszczony termicznie?),

2.1.17. Badanie tolerancji wzgledem zywic maleino-
wych wykona¢ jak w a) stosujac zamiast oleju Inianego
zywice maleinowg MA-56 wg BN-79/6111-08 w stosun-
ku masowym 1 + | w temperaturze 260°C.

2.1.18. Badanie tolerancji wzgledem zywic melamino-
wych i mocznikowych. Przygotowaé 50-procentowy roz-
twor zywicy melaminowej lub mocznikowe] wg BN-78/
6111-03 w butanolu wg PN-74/C-83015 oraz 45 lub 50-
-procentowy roztwoér badanej zywicy ftalowej w ksyle-
nie wg BN-73/0517-11. W zlewce pojemnosci 200 ¢cm?
doktadnie wymiesza¢ 30 cm® roztworu zywicy melami-
nowej lub mocznikowej z 70 cm?® roztworu zywicy ftalo-
wej. Otrzymany roztwor powinien by¢ klarowny i nie
powinien zawiera¢ osadu.

Wymalowanie na ptytce szklanej, przygotowanej wg
PN-74/C-81513, wykonane przez polewanie zgodnie
z PN-79/C-81514 powinno da¢ powtoke jednolitg i prze-
zroczystg po 13-minutowym podsuszeniu na powietrzu
1 nast¢gpnie suszeniu w temperaturze 100 =+ 105°C
przez 1 h.

2.1.19. Okreslenie czasu schnigcia

2.1.19.1. Okreslanie czasu schnigcia powlok zZywic fta-
lowych schngcych w temperaturze otoczenia. 45 lub 50-
-procentowy roztwor badane] zywicy zasykatywowac
sykatywami naftenowymi: kobaltowa, olowiowg i wap-
niowa w ilosci 0,03% Co, 0,5% Pb, 0,25% Ca w przeli-
czeniu na zawarto$¢ czg¢Sci nielotnych zywicy, jezeli
w normie przedmiotowej nie przewiduje si¢ inaczej.
Nast¢pnie roztwér rozcienczy¢ do lepkosci umowne;j
75 s wg PN-80/C-81508 rozpuszczalnikiem podanym
w normie przedmiotowej i pomalowacé 3 ptytki szklane
przygotowane wg PN-74/C-81513 za pomocg pe¢dzla
lub aplikatora wg PN-79/C-81514. Piytki umiescié
W pozycji poziomej W pomieszczeniu O temperaturze
20 *2°C i wilgotnosci wzglgdnej powietrza 65 +5%.

Po uptywie czasu przewidzianego w normie przedmio-'

towej sprawdzi¢ uzyskanie przez powtoke 1 stopnia wy-
schnigcia wg PN-79/C-81519. Grubosé powloki po wy-
suszeniu powinna wynosi¢ 20 -+ 30um.

2.1.19.2. Okreslanie czasu schnigcia powlok Zywic fta-
lowych schnacych w podwyzszonych temperaturach. 45 lub
50-procentowy roztwor zywicy badanej zmieszaé w sto-

") Patrz Informacje dodatkowe p. 4.
?) Patrz Informacje dodatkowe p. 5.

sunku masowym 3 + | z 50-procentowym roztworem
zywicy melaminowej Melolak B wg BN-78/6111-03.
Otrzymang mieszaning pomalowa¢ 3 plytki szklane
przygotowane wg PN-74/C-81513 za pomoca pedzla
lub aplikatora wg PN-79/C-81514. Po 15-minutowym
podsuszeniu na powietrzu powloki nalezy suszy¢ w tem-
peraturze 100 + 105°C do uzyskania 7 stopnia wy-
schnigcia wg PN-79/C-81519 w czasie podanym w nor-
mie przedmiotowej. Grubo$¢ powloki po wysuszeniu
powinna wynosi¢ 20 <+ 30 um.

2.1.20. Oznaczanie twardosci powlok zywic ftalowych
przeznaczonych do suszenia w temperaturach podwyiszo-
nych. Powloki na ptytkach szklanych po wykonaniu
oznaczania czasu schnigcia wg 2.1.19.2 nalezy aklimaty-
zowacé przez 3 h w temperaturze 20 3£2°C 1 wilgotnosci
wzglednej powietrza 65 +5%. Twardos¢ wzgledng po-
wlok okreslic wg PN-79/C-81530 metoda A.

2.1.21. Badanie odpornosci powlok na podwyiszong
temperature

2.1.21.1. Zasada badania polega na ocenie stopnia
zzoOtkniecia powlok pigmentowanych bielg tytanowa,
poddanych dzialaniu podwyzszonej temperatury.

2.1.21.2. Wykonanie badania dla zywic ftalowych
schngcych na powietrzu. 45- lub 50-procentowy roztwor
zywicy zmieszaé z bielg tytanowa gatunek Tytanpol R-323%)
w stosunku masowym 1 + 1. Pigmentowany roztwor
zywicy uciera¢ do uzyskania roztarcia 15 + 25um ozna-
czonego wg BN-78/6110-09. Nast¢pnie zasykatywowac
i rozcienczy¢ wg 2.1.19. 1. Przygotowaé powtoki zgod-
nie z PN-72/C-81546 malujgc pgdzlem lub aplikatorem,
przy czym po osiagnieciu 1 stopnia wyschnigcia aklima-
tyzowac je przez 72 h w temperaturze 40 £2°C. Gru-
bos¢ powtok powinna wynosi¢ 20 <+ 30 um. Oznaczy¢
tendencje do zo6tkniecia wg PN-72/C-81546.

2.1.21.3. Wykonanie badania dla zywic ftalowych
schngcych w podwyiszonych temperaturach. Mieszaning
roztworu zywicy ftalowej i Melolaku B przygotowana
wg 2.1.19.2 zmieszaé z bielg tytanowg Tytanpol R-323%)
w stosunku masowym 4 + 1. Pigmentowany roztwor
zywicy uciera¢ do uzyskania roztarcia 15 + 25 um,
a nastgpnie rozcienczy¢ rozpuszczalnikiem o skladzie
3 czgsci ksylenu wg BN-73/0517-11 1 1 czgsci butanolu
wg PN-74/C-83015 do lepkosci umownej 50 + 55 s.
Nastepnie przygotowaé powtoki do badan wg PN-72/
C-81546 malujac pgdzlem lub aplikatorem. Po 15-minu-
towym podsuszeniu na powietrzu prébki suszy¢ w tem-
peraturze 100 =+ 105°C przez 1 h, a nast¢pnie aklima-
tyzowac przez 3 h w temperaturze 20 +2°C i wilgot-
nosci wzglednej powietrza 65 +5%. Grubosé¢ powloki
powinna wynosi¢ 20 <+ 30 um. Oznaczy¢ tendencje do
z6tknigcia powtok wg PN-72/C-81546.

2.1.22. Badanie odporno$ci powlok na dzialanie wody

2.1.22.1. Przygotowanie plytek do badan. 3 plytki
szklane przygotowane wg PN-74/C-81513 pomalowac
roztworem zywicy przygotowanej wg 2.1.19.1 lub
2.1.19.2 pedzlem i suszy¢ do osiggnigcia stopnia wy-
schnigcia zgodnego z normg przedmiotowa w sposob po-
dany w 2.1.19. Grubo$¢ powlok do badan powinna wy-

") Patrz Informacje dodatkowe p. 6.
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nosi¢ 20 =+ 30 um. Brzegi plytek zabezpieczyé parafing.

2.1.22.2. Aklimatyzacja powlok. Powtoki aklimatyzo-
waé jak w 2.1.21.2 lub 2.1.21.3, jezeli w normie przed-
miotowe] nie przewiduje si¢ inaczej.

2.1.22.3. Wykonanie badania. Badanie wykonaé¢ na
powtokach przygotowanych wg 2.1.22.1 i aklimatyzo-
wanych wg 2.1.22.2 zgodnie z PN-76/C-81521 stosujac
czas zanurzania 24 h, jezeli w normie przedmiotowe]
nie przewiduje si¢ inaczej. Ocen¢ wygladu powloki na-
lezy przeprowadzi¢ po uprzednim przetarciu flanels.

2.2. Metody badan roztworéw zywic ftalowych tikso-
tropowych '

2.2.1. Badanie wygladu wykona¢ wg 2.1.1a).

2.2.2. Okre$lanie barwy wykona¢ wg 2.1.2.

2.2.3. Oznaczanie lepkosci lepkosciomierzem Brook-
fielda')

2.2.3.1. Zasada metody polega na pomiarze momentu
obrotowego krzyzyka, obracajgcego si¢ w badanej cie-
czy ze stala okres§lona pr¢dkoscig. Opor jaki stawia
ciecz jest funkcja jej lepkosci.

2.2.3.2. Przyrzady

a) Lepkosciomierz obrotowy Brookfielda typ RVT
wyposazony w komplet krzyzykéw i1 statyw (rys. 1).

&

o

[EN~30]11~QS-11

Rys. 1. LepkoSciomierz obrotowy Brookfielda typ RVT

b) Termostat wodny umozliwiajgcy utrzymanie tem-
peratury £0,2°C,

c) Zlewka pojemnosci 150 cm?® o $rednicy 52 2 mm
1 wysokosci 85 £2 mm.

d) Mieszadlo elektryczne.

e) Sekundomierz.

2.2.3.3. Przygotowanie probki do badan. Badany roz-
twor zywicy tiksotropowej ogrza¢ do temperatury

) Patrz Informacje dodatkowe p. 7.

60 =+ 70°C, przelaé¢ do zlewki wg 2.2.3.2¢) 1 pozostawic
na 24 h w temperaturze pokojowej.

2.2.3.4. Dobér predkosci obrotowej i krzyzyka lepkos-
ciomierza. Nalezy tak dobra¢ pr¢dkos¢ obrotowa i krzy-
zyk, aby wszystkie odczyty znajdowaty si¢ w zakresie od
45 do 95% skali odchylen. Krzyzyk oraz predkos$¢ obro-
towa nalezy dobiera¢ w zaleznosci od lepkosci badanej
Zywicy?).

2.2.3.5. Wykonanie oznaczania. Przygotowang wg
2.2.3.3 probke zywicy miesza¢ w ciggu 30 min za pomo-
ca mieszadta elektrycznego z pr¢dkoscia obrotowa oko-
to 2000 obr/min. Nastgpnie wylaczy¢ mieszadto, wia-
czy¢ sekundomierz, umiesci¢ zlewk¢ w termostacie o
temperaturze 25 £0,2°C 1 zanurzy¢ krzyzyk lepkoscio-
mierza B na glgbokosci 8 =2 mm. Nastawié aparat na
pre¢dkosé¢ obrotowa 2,5 obr/min.

Wiaczyé aparat 1 po 30 min odczyta¢ na skali A
wskazania przyrzadu z dokltadnoscia do 1 podziatki
jednostkowej.

2.2.3.6. Obliczanie wynikéw. Lepkos¢ Xy obliczy¢ w
Pa-s’) wg wzoru

l -k
= 1000 (L
w ktorym:
/| — warto$¢ momentu obrotowego odczytana na
skali lepkosciomierza Brookfielda,
k — wspotczynnik odczytany z tablicy w zaleznosci
od rodzaju stosowanego krzyzyka i predkosci
obrotowe;.

Wartosci wspétczynnika k dla lepkosciomierza Brookfielda typ RVT
w zaleznos$ci od rodzaju krzyzyka i predkosci jego obrotéw

ST Rodzaj krzyzyka

obrotowa

krzyzyka

obr/min T-A T-B T-C T-D T-E T-F
0,5 RPM 40 80 200 400 1000 | 2000
1,0 RPM 20 40 100 200 500 | 1000
2,5 RPM 8 16 40 80 200 400
5,0 RPM 4 8 20 40 100 200

2.2.4. Badanie stabilnosci

2.2.4.1 Zasada metody zgodna z 2.1.5.1.

2.2.4.2. Wykonanie badania. Roztwdr zywicy tikso-
tropowej ogrzany do temperatury 60 <+ 70°C umiescié
w 3 kolbach stozkowych ze szlifem pojemnoéci 300 cm?
w ilodciach po 200 cm’ w kazdej. Kolby zamknaé
szczelnie 1 przechowywadé w temperaturze 40 £1°C przez
7 dob. Po uplywie tego czasu podgrzaé je ponownie do
temperatury 60 -+ 70°C, zawarto$¢ ich przenies¢ do
zlewek wg 2.2.3.2, pozostawi¢ w temperaturze pokojo-
wej na 24 h, po czym okredli¢ lepkosé lepkosciomierzem
Brookfielda wg 2.2.3.5.

%) Patrz Informacje dodatkowe p. 8.
3 1 Pa's = 1000 cP.
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2.2.4.3. Obliczanie wynikéw. Stabilnos¢ roztworu zy-
wicy Xy obliczy¢ w procentach wg wzoru

n - Xy |
Xip = Y. - 100 (12)
w ktoérym:
n — lepkos¢ roztworu zywicy termostatowancj
w temperaturze 40 +1°C, P-s,
Xo — lepkos¢ poczatkowa roztworu zywicy, Pa-s.

2.2.5. Oznaczanie zawartosSci substancji nielotnych wy-
kona¢ zgodnie z 2.1.7.

2.2.6. Oznaczanie liczby kwasowej wykonac¢ wg 2.1.8.

2.2.7. Oznaczanie liczby hydroksylowej wykona¢ wg
2.1.10.

2.2.8. Oznaczanie zawartoSci bezwodnika kwasu ftalo-
wego wykonaé¢ wg 2.1.11.

2.2.9. Oznaczanie zawartosci kwasow tluszczowych
wykonaé wg 2.1.12.

2.2.10. Okreslanie czasu schniecia

2.2.10.1. Przygotowanie prébki do badan. Badang zy-
wic¢ tiksotropowg ogrza¢ do temperatury 60 -+ 70°C,
doda¢ rozpuszczalnik butanol wg PN-74/C=83015 i ben-
zyn¢ do lakierow rodzay C wg PN-66/C-96023 w sto-
sunku masowym 3 + 1 do uzyskania 50-procentowego
roztworu, po czym schlodzi¢ do temperatury otoczenia
1 zasykatywowaé jak w 2.1.19.1.

2.2.10.2. Przygotowanie powlok do badan. Probke
przygotowang wg 2.2.10.1 po 24 h nanie$¢ na 3 ptytki
szklane wg PN-74/C-81513 aplikatorem o wysokosci
szczeliny 0.09 mm zgodnie z PN-79/C-81514.

2.2.10.3. Wykonanie oznaczania. Powloki przygoto-
wane wg 2.2.10.2 umie$ci¢ w pozycji poziomej w tem-
-~ peraturze 20 +2°C 1 wilgotnosci wzglednej powietrza
65 £5%. Po uplywie czasu przewidzianego w normie
przedmiotowej sprawdzi¢ stopnie wyschniecia powlok
wg PN-79/C-81519.

2.2.11. Badanie wytrzymatosci zelu metoda wagowg

2.2.11.1. Zasada metody polega na okresleniu sity
potrzebnej do wcisnigcia czujnika w ksztalcie walca
o §ciSle sprecyzowane) srednicy do zywicy tiksotropo-
wej] na stalg wyznaczong glebokosc.

2.2.11.2. Przyrzady
a) Przyrzad do badania wytrzymatosci zelu, tzn. spe-
cjalnie przystosowana waga techniczna (rys. 2).

2 )

11
L
e

Rys. 2. Przyrzad do badania wytrzymatosci zelu:
| — przesuwny statyw, 2 — nurnik z czujnikiem, 3 — naczynie na
wode¢, 4 — zlewka z badang zywicg, 5 — skala.

b) Metalowy czujnik o $rednicy 25,4 mm.

¢) Zlewka pojemnosci 150 cm? o $rednicy 52 £2 mm
1 wysokosci 85 2 mm.

d) Termostat wodny utrzymujacy temperatur¢ w za-
kresie 25 #0,2°C.

2.2.11.3. Przygotowanie probki do badan — wg
2.2.3.3. ‘

2.2.11.4. Wykonanie oznaczania. Probk¢ zywicy przy-
gotowang wg 2.2.11.3 wstawi¢ do termostatu o tempe-
raturze 25 10,2°C 1 pozostawi¢ na 2 h. Nastgpnie na
przesuwnym statywie / umiesci¢ zlewke z zywicg 4
1 podnies$¢ na takg wysokos$¢, aby czujnik nurnika 2 sty-
kat si¢ z zywicg. Naczynie 3 umieszczone na lewej czgsci
belki wagi, napelnia¢ wodg ptynacy ze statg predkoscia
100 cm?/min do momentu, kiedy wskazowka wagi wy-
chyli si¢ do okreslonej zawsze tej samej warto$ci na
skali 5 odpowiadajgcej wgl¢bieniu czujnika 6 mm.

Podczas napelniania naczynia 3 wodg, czujnik nur-
nika 2 zostaje wcisnigty w glab zywicy 4. Zwazy¢ mase
wody zebranej w naczyniu 3. Miar¢ wytrzymalo$ci zelu
stanowi masa wody potrzebna do osiagni¢cia zgdanego
wychylenia wskazéwki wagi.

KONI>1EZC
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INFORMACIE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norm¢ — Instytut Przemystu Tworzyw
i Farb — Gliwice.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-74/61%1-05

a) wyeliminowano badanic tolerancji wzglgdem chlorokauczuku,
zywic winylowych oraz zywic fenolowych modylikowanych kalafoniy
jako testy nie znajdujgce zastosowania w normach przedmiotowych
na zywice ftalowe.

b) uwzgl¢dniono w metodach badan produkowane obecnic 45-
-procentowe roztwory zywic ftalowych,

¢) wprowadzono metody badan roztworow zywic flalowych tik-
sotropowych,

3. Normy zwigzane

PN-74/A-79522 Spirytus rektytikowany

PN-71/C-04524 Przetwory naftowe. Oznaczanie liczby zmydlania
i zawartosci tluszczoOw w olejach

" PN-58/C-04526 Okreslanic barwy za pomocg skali jodowej

PN-72/C-81015 Biel cynkowa

PN-80/C-81508 Oznaczanie czasu wyplywu wyrobow lakierowych
i farb graficznych kubkami wyptywowymi (lepkos¢ umowna)

PN-80/C-81509 Wyroby lakicrowe. Oznaczanic liczby kwasowe;j

PN-79/C-81512 Wyroby lakierowe. Oznaczanie zawartosci sktadni-
kow podstawowych

PN-74/C-81513 Wyroby lakierowe. Plytki do badan

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

PN-79/C-81519 Wyroby lakierowe.
i czasu wysychania

PN-76/C-81521 Wyroby lakierowe. Badanie odporno$ci powtok la-
kierowych na dziataniec wody oraz oznaczanie nasigkliwosci

Okredlanie stopnia wyschnigcia

PN-79/C-81530 Wyroby lakierowe. Oznaczanie twardo$ci powlok

PN-72/C-81546 Wyroby lakierowe. Oznaczanie tendencji do z6tknig-
cia biatych pigmentowanych powlok lakierowych

PN-74/C-83015 Butanol-1 syntctyczny techniczny

PN-66/C-96023 Przetwory naftowe. Benzyna do lakieréw

BN-73/0517-11 Ksylen

BN-68/6110-13 Zywice lakiernicze. Oznaczanie liczby hydroksylowej

BN-78/6111-03 Zywice lakiernicze. Zywice aminowe butyloksylowane

BN-78/6110-09 Wyroby lakierowe. Oznaczanie roztarcia pigmentow
i wypetniaczy przy uzyciu grindometru

BN-79/6111-08 Zywice lakiernicze. Polomal MA-56

4. Wymagania techniczne dla oleju Inianego rafinowanego technicz-
nego, ZN-72/MPCh-FI1-533 — Zakliady Chemiczne. Szczecin.

5. Wymagania techniczne dla oleju Inianego termicznie zageszcza-
nego, ZN-71/MPCh-F1.-473. Potprodukty do wyrobow lakierowych
— Zaklady Chemiczne, Hajduki.

6. Wymagania techniczne dla bieli tytanowej , Tytanpol* R-323,
ZN-77/MPCh/N-226 — Pigmenty dwutlenku tytanu. Biel tytanowa,
Zaklady Chemiczne .Police”.

7. Producent lepko$ciomierza Brookfield — amerykanska firma
Engineering Laboratories Inc.

8. Dobér predkosci obrotowej i krzyzyka lepkoSciomierza.
Dla obecnie produkowanych zywic tiksotropowych zaleca si¢ przy-
ja¢ predkos¢ obrotowg réwng 2,5 obr/min, przy czym dla zywicy
SAF-SE-62 tix. stosowa¢ nalezy krzyzyk T-E, natomiast dla L-61
tix. S krzyzyk T-C.

9. Autor projektu normy — mgr B. Rabiasz -— Instytut Przemystu
Tworzyw 1 Farb, Gliwice.
0000



