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СОВЕТ
ЭКОНОМИЧЕСКОЙ
ВЗАИМОПОМОЩИ

С Т А Н Д А Р Т  СЭВ

СМОЛЫ ЛАКОВЫЕ

Методы определения содержания 
свободного формальдегида

СТ СЭВ 4244— 83

Взамен 
PC 4328— 73

Группа Л29

Настоящ ий стандар т С Э В  распространяется на аминофор- 
м альдегидны е смолы и устан авл и вает  методы определения сво 
бодного ф орм альдегида:

М етод А —  для ам иноф орм альдегидны х прозрачных или сл е г
ка мутных см ол;

М етод Б  —  для нерастворим ы х в воде ам иноф орм альдегидны х 
смол с низким содерж анием  ф орм альдегида.

1. МЕТОД А

1.1. С у щ н о с т ь  м е т о д а
М етод закл ю чается  во взаим одействии свободного ф орм альде

гида, содерж ащ егося в смоле с нейтральным раствором  сернисто
кислого натрия, и титровании образовавш ейся гидроокиси натрия 
раствором серной кислоты с использованием тимолф талеина в к а 
честве индикатора.

1.2. А п п а р а т у р а ,  р е а к т и в ы  и р а с т в о р ы
Д л я  проведения испытания применяют:
1) рН -метр;
2) колбы конические с притертой пробкой вм естим остью  

250 cm 3;
3) пипетку вместим остью  25  cm 3;
4 ) бю ретку автом ати ческую  вм естим остью  50 cm 3 с ценой д е

ления ш калы 0,1 cm 3;
5) весы  с погреш ностью взвеш ивания не более 0 ,0002  g;

6) кислоту серную , ч.д .а., раствор концентрации с ( 2 " H 2 S 0 4) =  

=  0,1 m o l/d m 3;
7) натр ия гидроокись, ч .д .а., раствор концентрации c (N a O H ) =  

=  0,1 m ol/dm 3;
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8) сернистокислый натрий, ч. д. а., раствор концентрации 
130 g /d m 3;
готовят следующим образом: растворяю т 130 g  сер
нистокислого натрия или 250 g сернистокислого натрия кристал
лического (N a2S 0 3'7 H 20 )  в дистиллированной воде и разбав- 
ляют до 1000 cm 3. Раствор готовят непосредственно перед исполь
зованием;

9) спирт я-бутиловый, ч .д.а.;
10) тимолфталеин, спиртовой раствор концентрации 1 g /d m 3.
1.3. П р о в е д е н и е  и с п ы т а н и я
Испытуемую пробу массой ( 2 ± 0 ,2 )  g взвеш иваю т с погреш

ностью  не более 0,0002 g в конической колбе, приливают 10 cm 3 
я-бутилового спирта, прибавляют 1 или 3 капли раствора инди
катора и титруют потенциометрическим методом до pH 9,4. Д ля 
прозрачных смол допускается титровать раствором гидроокиси 
натрия до образования голубой окраски. Затем в колбу с помощью 
пипетки прибавляют 25 cm 3 раствора сернистокислого натрия, 
заранее нейтрализованного раствором серной кислоты с использо
ванием тимолфталеина. Содержимое колбы перемешивают в те
чение 2 min и титруют сразу раствором серной кислоты до обес
цвечивания раствора.

1.4. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
Содержание свободного формальдегида (А\) в процентах вы 

числяют по формуле
Y  _  У -0 ,003003-100

1 т ’ ' '

где V — объем раствора серной кислоты концентрации 
0,1 m ol/d m 3 (точно), израсходованный на титрование 
испытуемой пробы, cm3;

0 ,003003— количество формальдегида, соответствую щ ее 1 cm 3 
раствора серной кислоты концентрации 0,1 m ol/d m 3 
(точно), g /cm 3;

т —  м асса испытуемой пробы, g.
За результат испытания принимают среднее арифметическое 

значение результатов д вух параллельных определений. Р езу л ь
та т  округляю т до второго десятичного знака.

Расхож дения результатов не должны превыш ать:
0,1 % —  для д вух  параллельных определений и
0,15 % —  для определений в разны х лаборатордях.
1.5. П р о т о к о л  и с п ы т а н и я
Протокол испытания должен содерж ать следующие данные:
1) наименование, вид, обозначение испытуемого материала;
2) применяемый метод определения;
3) результаты испытания (отдельные и среднее арифметичес

кое значени я);
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4) обозначение настоящ его стандарта С Э В ;
5) дату испытания.

2* МЕТОД Б

2Л. С у щ н о с т ь  м е т о д а
М етод заклю чается во взаимодействии свободного формальде

гида, содерж ащ егося в смоле, с раствором сернистокислого нат
рия с образованием формальдегид— водородсульфитного соеди
нения и гидроокиси натрия, и в двойном титровании сернистокис
лого натрия с помощью раствора йода, при этом на первом этапе 
титрую т излишек сернистокисл ого натрия, а на втором —  сернис* 
токислый натрий, образовавш ийся при разложении.

2.2. А п п а р а т у р а ,  р е а к т и в ы  и р а с т в о р ы
Д л я проведения испытания применяют:
1) колбы конические с притертой пробкой вместимостью 

250 cm 3;
2) пипетки вместимостью 25 л 50 cm 3;
3) пипетку вместимостью 5 cm 3 с ценой деления ш калы 

0,1 cm3;
4) бюретку автоматическую  вместимостью 10 или 50 cm 3 с 

ценой деления ш калы 0,02 или 0,1 cm 3 соответственно;
5) баню ледяную ;
6) весы  с погрешностью взвеш ивания не более 0,0002 g;
7) натрий сернистокислый, ч.д.а., раствор концентрации 

с (N a2SO 3) = 0 , l  m ol/dm 3;
8 )  натрий углекислый, ч.д.и., раствор концентрации

с  (Ы а2С О з) = 1  m o l/d m 3;

9) йод, ч,д.а., раствор концентрации с ( J— J 2 ) = 0 Д  m ol/dm 3;

10) кислоту соляную, ч .д .а ., раствор концентрации с (НС1) — 
— 0,3 m ol/d m 3;

11) кислоту уксусную , ч.д.а., раствор концентрации
с (С Н 3СО О Н ) =  1 m o l/d m 3;

12) крахм ал, раствор концентрации 10 g /d m a;
13) четыреххлористый хлороформ или углерод, ч .д .а .;
14) тимолфталеин, спиртовой раствор концентрации 1 g/dm3,
2.3. П р о в е д е н и е  и с п ы т а н и я
2.3.1. Объем растворителя должен составлять:
25 cm3 —  при м ассе пробы от 0,1 до 5,0 g;
50 cm3 —  при м ассе пробы 5,0 g  и выше.
2.3.2. П робу испытуемой смолы взвеш иваю т в колбе и д о 

бавляю т органический растворитель и 25 cm 3 дистиллированной 
воды , охлаж денной в ледяной бане. Колбу встряхи ваю т в течение 
5 — 10 m in и оставляю т для отстаивания и разделения слоев. З а 
тем в  колбу добавляю т о т  2 до 3 сап3 раствора сернистокислого
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натрия и несколько капель раствора тимолфталеина. Непосред
ственно после этого по каплям добавляю т соляную кислоту до 
получения pH 8,5 (изменение окраски тимолф талеина). Раствор 
оставляю т в ледяной бане на 7— 8 min, после чего добавляю т 
5 cm 3 уксусной кислоты для получения pH 4,5 и несколько к а 
пель раствора крахм ала. Излишек сернистокислого натрия тит
руют раствором йода Ф ормальдегид-водородсульфитное соеди
нение разлагается с помощью 25 cm 3, углекислого натрия, после 
чего голубая окраска тимолфталеина восстанавли вается. С вобод
ный сернистокислый натрий титруют раствором йода. Во время 
титрования окраш ивается только водный слой. Н езначительная 
окраска слоя органического растворителя не о казы вает влияния 
на результат определения.

Проводят контрольный опыт с добавкой только органического 
растворителя, результат которого вычитаю т из результата испы
тания пробы.

2 4. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
С одерж анке свободного формальдегида (Хг) в процентах вы 

числяют по формуле

где V — объем раствора йода концентрации 0,1 m ol/dm 3 (точ
но), израсходованный для вторичного титрования испы
туемой пробы, cm®;

V\ —  объем раствора йода концентрации 0,1 mol/dm® (точ
но), израсходованный для вторичного титрования в кон
трольном опыте, cm®;

0,0015013— количество формальдегида, соответствую щ ее I cm® 
раствора йода концентрации ОД m ol/dm 3" (точно), 
g /cm 3;

т — м асса испытуемой пробы, g.
За результат испытания принимают среднее арифметическое 

значение результатов двух параллельных определений. Р езу л ьтат 
округляю т до третьего десятичного знака.

Расхож дения результатов не должны превыш ать значений, 
указанны х в таблице.

(У — У Д -0,0015013.100

Расхождения, %

Содержание свободного 
формальдегида, % для двух параллельных 

определений
для определений в разных 

да бораториях

Д о  0,1 
Св 0,1

0,033
0,03

С,С 05 
С,0 5
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2.5. П р о т о к о л  и с п ы т а н и я  
Протокол испытания — по п. 1.5.
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