Определение содержания нелетучих веществ

Международный стандарт ИСО 3251 устанавливает метод определе​ния нелетучих веществ в лаках, красках, пластиках и других материалах, применяемых при изготовлении лакокрасочной продукции и пластмасс. Метод применим к поставляемым дисперсиям, содержащим наполнители, пигменты и др. компоненты.

При определении содержания нелетучих веществ следует иметь в ви​ду, что их содержание зависит от температуры и периода нагрева иссле​дуемого материала. Новые методы нагрева (инфракрасное или микровол​новое излучения) могут вызвать в полимерных композициях распад ком​понентов, поэтому могут быть получены неправильные результаты.

Приборы и оборудование

Применяют обычное лабораторное оборудование, а также оборудова​ние, указанное ниже.

Плоскодонная кювета из стекла или металла диаметром 75±5 мм с высотой обода не менее 5 мм.

Сушильный шкаф, поддерживающий заданную температуру с точнос​тью ±2°С в диапазоне до 150°С или ±3,5° в диапазоне 150-200°С. Шкаф должен быть оборудован принудительной вентиляцией. При проведении арбитражных испытаний следует применять сушильные шкафы одинако​вой конструкции.

Аналитические весы с точностью взвешивания до 0,1 мг.

Эксикатор с осушителем (силикагель, обработанный хлоридом ко​бальта).

Методика определения

Представительную пробу для определения отбирают в соответствии с требованиями ИСО 123 или ИСО 15528 и подготавливают к определению согласно требованиям ИСО 1513. Определение проводят с использовани​ем двух параллельных проб. Обезжиривают и очищают плоскодонную ча​шу и высушивают ее в сушильном шкафу при температуре испытания (см. табл. 6.5) в течение установленного времени.

Условия определения нелетучих веществ

	Период нагрева, мин
	Температура, °С
	Масса испытуе​мой пробы
	Примеры испытуемых материалов

	60
	80
	1±0,1
	Полиизоцианатные смолы. Нитроцеллюлозные лаки

	60
	105
	1±0,1
	Нитроцеллюлозные краски и краски воздушной сушки. Цел​люлозные лаки. Полиизоцианат​ные смолы

	60
	125
	1±0,1
	Синтетические смолы (включая полиизоцианатные смолы). Краски горячей сушки

	60
	150
	1±0,1
	Пигментированные краски горя​чей сушки

	60
	135
	3±0,1
	Жидкие фенольные смолы

	30
	180
	1±0,1
	Краски для нанесения электро​осаждением


Для определения взвешивают пробу с точностью до 1 мг, помещают в чашу и равномерно распределяют по ней. Если материал очень вязкий или образует пленки, то его равномерно распределяют металлической проволокой (например, разогнутой скрепкой для бумаги), при необходи​мости добавляют 2 мл соответствующего растворителя. По соглашению с заказчиком допускается использовать пробу массой 2±0,2 г.

При испытании летучих продуктов рекомендуется тщательное переме​шивание пробы, отбор проб проводят с помощью пипетки или шприца на 10 мл без иголки.

Затем чашу с пробой выдерживают 10-15 мин при комнатной темпе​ратуре и помещают в сушильный шкаф, нагретый до заданной температу​ры  на установленное время. После окончания нагрева пробу переносят в эксикатор, охлаждают в нем до комнатной температу​ры и взвешивают с точностью до 1 мг для определения массы остатка (m1).

Выражение результатов

Содержание нелетучих веществ NV в процентах вычисляют по урав​нению:

m1
NV =
x 100,
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где

m1 — масса пробы, г; 
m0 — масса остатка, г.

Если параллельные результаты отличаются более чем на 2%, опреде​ление повторяют. За результат определения принимают среднее арифме​тическое двух определений, записанное с точностью до 0,1%.

Точность метода

Сходимость результатов определения по данному методу не превыша​ет 2%, а воспроизводимость — 4% при 95% доверительной вероятности. 
Отчет об определении

Отчет об определении должен содержать следующую информацию:

а)
ссылку на международный стандарт ИСО 3251;

б)
тип и обозначение испытуемого продукта;

в)
температуру и период нагрева, тип используемого сушильного
шкафа (скорость воздушного потока в шкафу, если она определялась по
методике, изложенной в приложении к стандарту);

г)
все отклонения, оговоренные соглашением или любым другим пу-
тем от установленной методики определения;

д)
результат определения;

е)
дату проведения определения.


