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月IJ 胃

    本标准是对GB/T14O74，1~14074.18一1993《木材胶粘剂及其树脂检验方法》的修订 与前一版

标准相比，主要变化如下:

    — 外观测定中增加了取样方法，对所用仪器进行规范

    — 密度测定中温度计精度修改为0.5℃，密度测量改为精确到。.019/cm臼，结果之差改为不超过

        0.029/cm3。

    — 粘度测定非等效采用ASTMDIO81一1988《胶粘剂粘度测定方法》，采用旋转粘度计法测定树

        月旨粘度。

    — pH值测定非等效采用NF76一103一1972《胶粘剂与胶浆pH值的测定》。与前一版标准

        GB/T14O74.4一1993相比，主要技术变化为:增加了测试原理、精度要求和干性胶粘剂的测
        试方法。

    — 固体含量测定非等效采用BSEN827一1995《胶粘剂— 常规固体含量与恒质量固体含量测

        定方法》中的常规固体含量测定方法。与前一版标准GB/T14o74.5一1993相比，主要技术变

        化为在样品数量、干燥温度和容器等方面做了修改。

    — 水混合性测定非等效采用1508989:1988((塑料— 液体酚醛树脂— 水混合性测定》。与前

        一版标准GB/T14o74.6一1993相比，主要技术变化为:测试仪器和操作程序不同

    — 固化时间测定与前一版标准GB/T14074.7一1993相比，主要技术变化为:取样数量和测试

        程序不同。

    — 适用期测定与前一版标准GB/T14074.8一1993相比，主要技术变化为:采用液体固化剂。

    — 贮存稳定性测定与前一版标准GB/T14074.9一1993相比，主要技术变化为:增加取样数量。

    — 胶合强度与内结合强度测定与前一版标准GB/T14O74.10一1993相比，主要技术变化为:增

加了胶合强度试样制作和测定方法。

    — 取消了前一版标准GB/丁1407412一1993聚合时间的测定方法，增加了凝胶时间的测定方

        法。该方法非等效采用1509396:1997《塑料— 酚醛树脂— 自动仪器凝胶时间测定方

          法》。

    — 游离苯酚含量测定与前一版标准GB/T14o74.13一1993相比，主要技术变化为:水蒸气蒸馏

        苯酚时的pH值由9以下调整为4.0。

    — 游离甲醛含量测定部分等同采用1509397:1995《塑料— 酚醛树脂— 游离甲醛含量测

        定— 盐酸经胺法》和1509o20:1994《油漆和清漆用粘合剂— 氨基树脂游离甲醛含量测

        定— 亚硫酸钠滴定法》，与前一版标准GB/T14o74.工6一1993相比，主要技术变化为 采用

        国际标准的测定方法。

    — 含水率测定、碱量测定、可被澳化物测定、经甲基含量测定、沉析温度测定与前一版标准相比，

        主要变化为文本格式。

    本标准由国家林业局提出。

    本标准由全国人造板标准化技术委员会归口。

    本标准负责起草单位:华南农业大学林学院。

    本标准参加起草单位:广州市长安粘胶制造有限公司、广东省木材及木制品质量监督检验中心、广

州市好上好装饰材料制造有限公司东升胶粘剂分厂、北京太尔化工有限公司、吉林森林工业股份有限公

司露水河刨花板分公司、福建福人木业有限公司、浙江升华云峰新材股份有限公司
                                                                                                                                                    l
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木材胶粘剂及其树脂检验方法

范围

    本标准规定了木材胶粘剂及其树脂的测定方法。

    本标准的3.1，3.2，3.3，3.4，3，5适用于木材胶粘剂用脉醛、酚醛、三聚氰胺甲醛树脂的测定

    本标准的36适用于木材胶粘剂用水溶性酚醛树脂和脉醛树脂的测定

    本标准的37，3.8，3.17，318适用于木材胶粘剂用脉醛树脂的测定

    本标准的3.9适用于木材胶粘剂用脉醛树脂和酚醛树脂的测定。

    本标准的310适用于木材胶粘剂用脉醛树脂、酚醛树脂的测定。

    本标准的311适用于醇溶性酚醛树脂的测定。

    本标准的3.12适用于可溶性和低熔点可熔性酚醛树脂凝胶时间的测定;不适用于凝胶时间过短的

粉状酚醛树脂、线性酚醛和像六甲撑三胺这样不能自身固化的树脂以及含有大量低沸点溶剂的树脂凝

胶时间的测定 可以测定在有催化剂条件下的凝胶时间。催化剂可按固定的比例加人，使用催化剂固

化的凝胶时间应在报告中说明使用固化剂的类型和样品处理方法。
    本标准的3.13适用于酚醛树脂游离苯酚含量的测定。

    本标准的3.14适用于水溶性酚醛树脂可被澳化物含量的测定。

    本标准的3.15适用于水溶性酚醛树脂碱含量的测定。

    本标准的3.16.1适用于游离甲醛含量不大于15%的酚醛树脂的游离甲醛含量的测定。对于游离

甲醛含量在大于巧%，而小于等于30%之间的酚醛树脂，有必要调整所使用的标准溶液浓度 本方法

也不适用于树脂中含有六亚甲基四胺的酚醛树脂的游离甲醛含量的测定。

    本标准的3.16.2适用于脉醛、尿素一三聚氰胺甲醛树脂游离甲醛含量的测定，此方法不适用于酚醛

树脂改性的吠喃树脂游离甲醛含量的测定。

2 规范性引用文件

    下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注日期的引用文件，其随后所有

的修改单(不包括勘误的内容)或修订版均不适用于本标准。然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研

究是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准

    GB/T6678一2003 化工产品采样总则

    GB/T668。一2。。3 液体化工产品采样通则

    GB/T6682一1992 分析实验室用水规格和试验方法

    GB/T9724一1988 化学试剂 pH值测定通则

    GB/T17657一1999 人造板及饰面人造板理化性能试验方法

3 试验方法

3.， 外观检验

3.1，， 仪器和条件

3.飞.1.1 仪器

    试管:内径16mm士0.Zmm，长15omm。
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.1.2 条件

在自然光或日光灯下目视观察。

操作程序

  取样

1.2
悦
    取样按GB/T6678一2003和GB/T6680一2003的规定进行

    取样时宜将试样搅拌均匀，保证样品的代表性。各单元被抽取数量应基本相同，总抽取样品数量不

少于三次检验所需的量;若需保留样品则应再增加保留样品数量。

3.1.2.2 观察项目

    外观检验应观察样品颜色、透明度、分层、机械杂质、浮游凝聚物

3.1.3 操作步骤

    将20ml_试样倒人干燥洁净的试管内，在跳℃士1℃的水浴中静置smin后，在自然散射光或日光

灯下对光观察。

    如样品温度低于10℃，试样产生异常时，允许用水浴将试样加热到40℃一45℃，保持smin，自然冷

却到25℃士1℃，保持smin后进行外观检验。

    观察分层现象需静置3Omin后进行

3.1.4 结果表示

    记录观察到的现象，并写人检验报告。

3.2 密度测定

3.2.1 仪器

3.2.1.1 密度计:精度0.0019/cm3。

3.2.1.2 量筒:SOOmL。

3，2.，.3 温度计:0℃~50℃水银温度计，精度05℃。

3.2.2 操作程序

3.2.2.1 取样

    取样按GB/T6678一2003和GB/T6680一2003的规定进行。

    取样时宜将试样搅拌均匀，保证样品的代表性。各单元被抽取数量应基本相同，总抽取样品数量不

少于三次检验所需的量;若需保留样品则应再增加保留样品数量。

3.22.2 操作步骤

    预先将试样温度调至20℃士1℃(此温度保持到测定结束)，将试样沿玻璃棒慢慢地注人清洁干燥

量筒中，不得使试样产生气泡和泡沫;拿住密度计上端，将其慢慢地放人试样中，注意不要接触筒壁(见

图1)。当密度计在试样中处于静止状态时，记下液面与密度计交接处的数据(试样为透明液体时记下

液面水平线所通过密度计刻度的读数)，精确到。.019/c耐。平行测定三次。测定结果之差不超过

0·029/cm3。

3.2.3 结果表示

    取三次有效测定结果的算术平均值，即为试样密度，精确到。.019/cm‘。

    注:当试样少时，允许用比重瓶或韦氏比重天平测定试样密度。
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    1— 密度计;

    2一一试样;

    3— 量筒

                                    图 1 密度计放置示意图

3.3 粘度测定

3.3.1 原理

    旋转粘度计测量的粘度是动力粘度，它是基于表观粘度随剪切速率变化而呈可逆变化的原理进行

测定。

3.3.2 仪器和条件

3.3.2.1 旋转粘度计。

3.3.2.2 温度计:精度为。.1℃。

33.2.3 恒温浴:能保持23℃士0.5℃(也可按胶粘剂要求选用其他温度)

3.3.2.4 容器:直径不小于6cm，高度不低于11Cm的容器或旋转粘度计上附带的容器。

3.3.3 操作程序

3.3.3.1 取样

    取样按GB/T6678一2003和GB/T6680一2003规定进行

    取样时宜将试样搅拌均匀，保证样品的代表性。各单元被抽取数量应基本相同，总抽取样品数量不

少于三次检验所需的量;若需保留样品则应再增加保留样品数量。

3.332 操作步骤

3，3.3.2.1同种试样应该选择适宜的相同转子和转速，使读数在刻度盘的20%一80%范围内

3.3.3.2.2 将盛有试样的容器放人恒温浴中，使试样温度与试验温度平衡并保持试样温度均匀。

3.3.3.2.3 将转子垂直浸人试样中心部位，并使液面达到转子标线(有保护架应装上保护架)。

3.3.3.2.4 开动旋转粘度计，读取旋转时指针在圆盘上不变时的读数。
33.3.2.5 每个试样测定三次。

3.3.4 结果表示

    取三次试样测试中最小一个读数值，精确到lmPa·5。结果按粘度计读数进行计算，以Pa·5或
mPa.5表示
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3.35 试验报告

    试验报告应包括样品来源、名称、种类;所用旋转粘度计型号、转子，转速;试验温度;粘度值

3.4 pH值测定

341 原理

    将玻璃电极和甘汞电极(是否考虑复合电极)浸人同一被测溶液中构成原电池，其电动势与溶液的

pH值有关，通过测量原电池的电动势即可得出溶液的pH值

34.2 试剂

3.4.2.1 蒸馏水:符合GB/T6682一1992规定的三级水。，

3，4.2.2 缓冲溶液:按GB/T9724一1988要求配制。

34.3 仪器

3.4.3.1 酸度计:精度为。.lpH单位

3.4.3.2 恒温水浴:能保持25℃士1℃(也可按胶粘剂要求另外确定温度)。

3.4.3.3 烧杯:容积为100 mL。

3.4.3.4 量筒:容积为50 mL。

3.4.4 操作程序

3.4.4.1 取样

    取样按GB/T6678一2003和GB/T6680一2003规定进行。

    取样时宜将试样搅拌均匀，保证样品的代表性。各单元被抽取数量应基本相同，每个试样数量约为

SOml。

3.4.4.2 操作步骤

3.4.4.2.1 按酸度计说明书要求浸泡其玻璃电极，同种试样应选择与其pH值相近的两种标准缓冲溶

液校正酸度计。

3.4.4卜2.2 一般情况下用量筒量取50mL试样倾人烧杯中，作为测定pH值的试样

    当试样粘度大于20Pa·5时，则用量筒量取25mL试样和25m工_蒸馏水倾人同一烧杯，用玻璃棒

将其搅拌均匀后作为试样。

    干性的树脂，称59粉碎的树脂试样在烧瓶中.用量筒量取100 m工蒸馏水倾人烧瓶，回流，回流约

smin后作为试样

3.4.4.2.3 将盛有试样的烧杯放人恒温水浴中，待其温度达到平衡后，将玻璃电极用蒸馏水冲洗干净

并擦干，再用试液洗涤电极，然后插人试样中进行测定。

3.4.4.24 在连续三个试样中，若三个pH值的差大于。2，则应重新取三个试样再次测定，直至pH

值的差值不大于。.2为止。

3.4.5 结果表示

    取下个试样pH值的算术平均值作为试验结果，精确到。.lpH单位。
3.46 试验报告

    试验报告应包括试样名称、生产日期、试样加蒸馏水稀释或溶解情况、试验温度、pH值的平均值、

测试人员及测试日期

3.5 固体含里测定

3.5.1 取样

    取样按GB/T6678一2003和GB/T6680一2003规定进行。

    取样时宜将试样搅拌均匀，保证样品的代表性 各单元被抽取数量应基本相同，总抽取样品数量不

少于三次检验所需的量;若需保留样品则应再增加保留样品数量。

3.5.2 仪器和设备

3.5.2.1 恒温烘箱，保持试验温度波动在士1℃之内
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3.5.2.2

3.5.2.3

分析天平，精度为。.O0019。

不锈钢表面皿或用铝箔制成的容器，直径60mm士smm。
35.2.4

3.5.3

  装有适量干燥剂的干燥器。
操作步骤

    将试验用容器放人试验温度下的恒温烘箱中30min，取出后放人于燥器中冷却至少15min。称容

器质量，精确到。.o019;用称过的容器取样，酚醛树脂的样品数量为49士。.4只，服醛和三聚氰胺甲醛

树脂的样品数量为19士0.19，精确到。，。019。将样品放人恒温烘箱中，在120℃土1℃于燥12omln

士lmin。取出容器后，放人干燥器中冷却至少15min，取出后立即称量，精确到。.o019。

__注
乃.匕 4

酚醛树脂称量后，允许用乙醉稀释样品，以利于试样在容器表面铺展

结果表示

每个试样的固体含量按式(1)计算:

刀23一 刀卫1

刀 2一 刀21
X100% (1)

式中:

C，一一树脂固体含量，%;

    二— 容器质量，单位为克(9);
    m:— 容器与干燥前树脂的质量，单位为克(9);

    m一一容器与干燥后树脂的质量，单位为克(9)。

    平行测定三次，结果之差不大于0.5%;否则应按35.3规定步骤重新测定。取三次有效测定结果

算术平均值，精确到。.1%。

3.6 水混合性测定

3.6.T 试剂

    蒸馏水或者相当纯度的水。

3.6.2 仪器

3.6.2.1 烧杯:容量为100mL(如树脂的水混合性较高，可使用更大容量的容器)

36，2.2 温度计:精度。.5℃。

3.6.2.3 磁力搅拌器

3.6.2.4 滴定管:容量50ml.精度01mL

3.6.3 测定条件

    测定应在23℃士。.5℃条件下进行。侧定前树脂和蒸馏水应已被置于该温度条件下达到恒温。

3.6.4 原理

    测定在液态酚醛树脂或脉醛树脂中获得混浊液所需水的数量。

3.6.5 操作程序

3.6.5.1 测定温度

    在23℃士。.5℃的温度下进行。
3.6卜5.2 预测定

    当试样水混合性未知时，应进行预测定以了解水混合性值所处范围。

3.6.5.3 实际测定

    根据预测定结果，用1。。ml_的烧杯量取试样10mL一5omL(精确到。.lmL)用于测定(如样品水

混合性超过9倍，则用更大容量的容器)。用温度计确认试样温度在23℃士。.5℃。将烧杯放在磁力搅

拌器上并开动搅拌器，用滴定管加人事先恒温到23℃士。.5℃的蒸馏水。

    首先加人约为达到相溶极限所需要量50%的蒸馏水，接下来分次加人所需蒸馏水量的30%，然后

逐滴加人蒸馏水直到混浊持续至少305(酚醛树脂)或杯壁上出现微细不溶物〔脉醛树脂)，即记录加入
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水的体积v，单位:ml。
    平行测定两次，测定结果之差应小于。.1倍。取两次有效测定结果算术平均值，精确到。.1倍。

3.6，6 结果表示

    用式(2)计算树脂的水混合性。

一    式中

    W— 水混合性，倍;

    V— 加人蒸馏水的体积，单位为毫升(mL);

    Vl— 试样体积，单位为毫升(mL)。

3.7 固化时间测定

37.1 仪器及装置

3.7.1，1 平底或圆底短颈烧瓶:IO00 mL。

3.7.1.2 天平:精度。.19。

3.7.1.3 秒表

3.7.1.4 烧杯:10OmL。

3.7.1.5 试管:内径25mm士0.Zmm，长巧。mm。

3.71.6 移液管:smL，25m工。

3.7.1.7 温度计。

3.7，1.8 测定装置:见图2。

                                图2 树脂固化时间测定装置

37.2 试剂

    25%氯化钱(化学纯)水溶液或使用产品说明书要求的固化剂。

3.7，3 操作程序

3.7.3.1 取样

    取样按GB/T6678一2003和GB/T6680一2003规定进行。

    取样时宜将试样搅拌均匀，保证样品的代表性。各单元被抽取数量应基本相同，总抽取样品数量不

少于三次检验所需的量;若需保留样品则应再增加保留样品数量。
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3.7.3.2 操作步骤

    测定宜在环境温度为20℃~25℃条件下进行。

    用烧杯称取509(精确到。.19)试样，用smL的移液管加人2mL25%氯化按溶液或产品说明书

要求的固化剂，搅拌均匀后，立即向试管中移取109调制好的树脂(注意不要使试样粘在管壁上)，将试

管放人有沸水的短颈烧瓶中，开始计时。试管中试样液面要低于瓶中沸水水面2omm，迅速搅拌，直到

搅拌棒突然不能提起或树脂突然变硬时，按停秒表，记录时间。测定过程应在加人氯化钱溶液(或其他

固化剂)后lomin内完成。

3.7.4 结果表示

    每个试样固化时间平行测定三次，平行测定结果之差不超过55，取三次有效测定结果算术平均值，

精确到15。
    如测定中使用了产品说明书要求的固化剂，应在检验报告中说明固化剂种类和数量及加入的细节。

38 适用期测定

3，81 仪器

3.8.11 恒温水浴。

38.1.2 烧杯:100 mL。

3.8.1.3 搅拌棒:直径约6mm，长约15Omm玻璃棒。

3.8.1.4 天平:精度0.19。

3.8.2 试荆

    25%氯化钱(化学纯)水溶液或使用产品说明书要求的固化剂。

3.8.3 操作程序

3，83.1 取样

    取样按GB/T6678一2003和GB/T6680一2003规定进行。

    取样时宜将试样搅拌均匀，保证样品的代表性。各单元被抽取数量应基本相同，总抽取样品数量不

少于三次检验所需的量;若需保留样品则应再增加保留样品数量。

3.8.3.2 操作步骤

    称取509试样(精确到。.19)放人烧杯中，用移液管加人2mL25%的氯化钱(精确到。.lmL)或

产品说明书要求的固化剂，用搅拌棒搅拌均匀，立即将烧杯置于水温为25℃士05℃的恒温水浴中，试

样液面应在水面下20mm处，记录开始时间，经常观察试样粘度变化情况，直至用搅拌棒挑起树脂液时

出现断丝，作为终点。记录时间，其结果用mm表示。重复测定两次，结果之差不大于srnin。否则应

重新进行操作。

3.8.4 结果表示

    取两次测定结果的平均值，精确到lmin。

    如测定中使用了产品说明书要求的固化剂，应在检验报告中说明固化剂种类和数量及加人的细节。

3.9 贮存稳定性测定

39.1 仪器

3，91.飞恒温水浴。

3.9.1.2 锥形烧瓶:500mL，配有胶塞。

3.9.1.3 试管:内径16mm士0.Zmm，长15Omm。

3.9.1.4 天平:精度0.19。

3.9.1.5 温度计:。℃~100℃水银温度计，精度。.2℃。
                                                                                                                                                                                    7
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3.9.2 操作程序

3.9.2.飞 取样

    取样按GB/T6678一2003和GB/T6680一2003规定进行。

    取样时宜将试样搅拌均匀，保证样品的代表性。各单元被抽取数量应基本相同，总抽取样品数量不

少于三次检验所需的量;若需保留样品则应再增加保留样品数量

3，9.2.2 操作步骤

    试样在进行初始粘度测定后，分别称取试样109(精确到。.19)于试管中，试样4009(精确到

。.19)于锥形烧瓶中。按表1所规定的温度，将试管和锥形烧瓶放人恒温水浴中，试样的上液面应在低

于水浴液面20mm处。记下开始时间，约10min后，盖紧塞子，每小时取出试管观察一次试样的流动

性。每隔lh从锥形烧瓶中取出试样冷却至20℃，测定粘度，计算粘度变化率。直至粘度增长到200%

时为止。记录处理时间t，以小时(h)为单位。

                                      表 1 不同树脂处理温度

树脂类型 处理温度/℃

脉醛树脂 70士2

酚醛树脂 60士2

3.9.3 结果表示与计算

3.9.3.1 贮存天数计算

    贮存稳定性测定按表1规定条件进行，树脂粘度增长到200%所需时间t(h)即代表树脂贮存稳定

性。脉醛树脂以t沐10、酚醛树脂以t又6所得数值，即相当于密封包装的树脂在温度为10℃~20℃，阳

光不直接照射处贮存的天数。

3.9.3.2 粘度变化率计算

    树脂粘度变化率按式(3)计算:

职= 卫二至xloo%
  肠

......。·.···············⋯⋯(3)

    式中:

    甲— 树脂粘度变化率，%;

    不 处理后的粘度，单位为毫帕秒(mPa·5);

    孚— 处理前的粘度，单位为毫帕秒(mPa·5)。

3.10 胶合强度和内结合强度测定

3.10.1 试样的制备

    按供需双方协议或产品说明书要求制作试样。

3.10.2 胶合强度测定

3.10.2.1 胶合板胶合强度测定

    按GB/T17657一1999中4.15规定进行。其中:

    用酚醛树脂制备的试件和用三聚氰胺改性的脉醛树脂制备的室外用试件按GB/T17657一1999中

415.4.Za)规定进行处理。

    用脉醛树脂制备的试件和三聚氰胺改性的脉醛树脂制备的室内用试件按GB/T17657一1999中

4.15.4.Zb)规定进行处理。
  8
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3.10.2.2 中密度纤维板与刨花板内结合强度测定

    按GB/T17657一1999中4.8规定进行。

3.10.3 检验报告

    检验报告应包含以下内容:

    — 树脂类型;

    — 如按产品说明书进行树脂调制和热压，应注明固化剂种类、助剂名称、样板制作工艺条件及其

          他所有必要的细节;

    — 试件处理方法;

    — 胶合强度平均值和最小值;

    — 胶合板、细木工板胶粘剂用树脂的胶合强度测定还应注明试件合格率和有效试件数

3.11 含水率测定

3.11.1 仪器

3.11.1.1 水分测定器:烧瓶容量500 m工。

3.11.1.2 量筒:IOOmlo

3.11.1.3 天平:精度0.19。

311.1.4 电炉。

3.11.1.5 三角架、夹具等。

3.11.2 试剂

3.112.1 甲酚:分析纯(经过无水硫酸钠脱水)。

3.11.2.2苯:分析纯(经过无水氯化钙脱水)。

3.11.3 操作程序

3.11.3.1 取样

    取样按GB/T6678一2003和GB/T6680一2003规定进行。

    取样时宜将试样搅拌均匀，保证样品的代表性。各单元被抽取数量应基本相同，总抽取样品数量不

少于三次检验所需的量;若需保留样品则应再增加保留样品数量。

3.11.3.2 操作步骤

    称取固体试样109(精确到。.19)，粉碎成小颗粒或剪成小块，放人水分测定器的圆底烧瓶中，加人

60mL的甲酚使其溶解。如不溶解，可在50℃~60℃水浴中加热溶解。溶解后加人少量浮石(使其沸

腾均匀)和80mL的苯，并接上水分测定器的冷凝管及接收水分的弯管等，装置见图3。将冷却水通人

冷凝管中，开始加热至沸腾，起初回流速度每秒2滴，大部分水出来后，每秒4滴，直至接收管中的水量

不再增加时，再回流15min后，计量接收管中的水的体积(mL)，并将水的体积换算成水的质量。平行

测定两次。两个结果之差不大于。.05mL，取两次有效测定结果的算术平均值，精确到。.5%。

3.11.4 结果表示

    树脂含水率按式(4)计算:

w_竺又100% (4)

式中:

W —

刀蔽1—

  刀2—

树脂含水率，%;

蒸馏接收管中水的质量

试样质量，单位为克(妒

，单位为克(只);
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/

    1— 干燥管(以玻璃棉衬底，加上氯化钙);

    2一一冷凝器;

    3— 水分接收器;

    4— 烧瓶;

    5— 电炉。

                                  图3 树脂含水率测定装置

3.12 凝胶时间测定

312.1 原理

    插头插人到试管内待测物质中(见图4)并做上下往复运动。当试管中样品粘度增长到可将试管随

插头一起拉起时即达到凝胶。

3.12.2 仪器

3，12.2.1凝胶时间自动测量仪
    插头的循环周期为105的仪器(见图4)或性能相同的其他仪器，但要在试验报告中注明。
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单位为毫米

电子计时器

计时器按钮

启动按钮

插头电机

限位器

试管夹具

试管

插头

树月旨

                                  图4 凝胶时间自动测定仪

3.12.2.2 恒温箱

    最高温度200℃，在所选测定温度点上的温度误差为士0.5℃。箱中液体(如硅油)的密度应为

1.09/cm3士0.19/cm3

3.12.2，3 播头，带有螺旋线的金属线，长约23Cm，直径约lmm;螺旋线在金属线的末端，高约smm，

直径smm一6mmo
312.2.4 试管

    质量109士19。内径16mm士0.Zmm;长度16omm士4mm。

3，12.2.5 金属环

    质量109或209，并能固定恒温箱中的试管(见图4)。

3.12.2.6 天平:精度0.19。

3.12.3 操作程序

3.12.3.1 取样

    取样按GB/T6678一2003和GB/T6680一2003规定进行

    取样时宜将试样搅拌均匀，保证样品的代表性。各单元被抽取数量应基本相同，总抽取样品数量不

少于三次检验所需的量;若需保留样品则应再增加保留样品数量。

3.12.3.2 操作步骤

    称5.o9士。.19树脂，放人试管。用金属环固定住试管顶部，插人恒温箱 为防止胶在未达到凝

胶点前由于粘度升高而被提起，当测液体树脂时，金属环的质量应为109;当测固体可溶性树脂时，金属

环的质量应为209。

    试验温度宜为100℃、13。℃、150℃。

    盛有试样的试管一放人恒温箱中，就启动仪器进行试验。如果是液体树脂，立刻连接插头，对固体

                                                                                                                                                                    11
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树脂，有必要等到树脂熔化。试验期间，试管下部应浸人恒温箱内的液体中11cm深，部分夹具也应浸

人(见图4)。

    如试管跟随插头上下运动，则达到凝胶，而凝胶时间被自动记录下来

3.12.4 检验报告

    检验报告应包括以下内容:

    — 被测试样全部必要的细节;

    — 被测试样凝胶时间的算术平均值，精确到。.lmin。

3.13 游离苯酚含t测定

3.13.1 原理

    树脂中未作用的苯酚，用水蒸气蒸馏法馏出，用澳量法测定。

                          SKBr+ KBrO3+ 6HCI~3BrZ+6KCI+ 3HZO

                                        OH OH

孕+3一 勿二‘+3一
                            Br

                              BrZ(未作用)+ZKI~ ZKBr+12

                                1+ZNaZS:03~ ZNal+Na:5弓0。

3.13.2 仪器

3.13.2.1 容量瓶:IOO0mlJ

3.13.2.2 称量瓶:液体试样则用30mL滴瓶。

3.13，2.3 蒸汽发生器:长颈平底烧瓶，ZO00 mL。

3.13.2.4 圆底短颈烧瓶:1o00 m工_。

3.13.2.5 冷凝管:6Ocm。

3.13.2.6 棕色滴定管:50ml。

3.13.2.7 移液管:50mL，25mL。

3.13.2.8 量筒:20 mL。

3.13.2.9 碘量瓶:500 mL

3.13.2.10 分析天平:精度0.00019。

3.13.2llpH计:精度0.lpH单位。

3.13.2.12 电炉:功率2000W。

3.13.2.13 支架、夹具等。

3.13.3

3.13.3.1

3.13.3.2

3.133.3

3_13.3.4

试剂与溶液

  碘化钾:分析纯。

  盐酸:分析纯

  乙醇:分析纯。

·(音KB·()3)一。·‘mol/工，酸钾一(含KB·)一。·5
(分析纯)和10.O9澳化钾(分析纯)用适量蒸馏水溶解，加人1

3。13

微沸

3.13

3.5 0.5%淀粉指示剂:称取1，。9可溶性淀粉，加水10

mol/L嗅化钾溶液:称取2.89澳酸钾

0。。mL容量瓶中，稀释至刻度

mL，搅拌下注人200mL沸腾蒸馏水中，

m讯后，放置待用。

3.6

3.13.3.6

c(NaZS:()3)一0.167mol/L硫代硫酸钠标准溶液

  配制:称取26.3只硫代硫酸钠(NaZSZO3，优级纯)置于500mL烧杯中，加新煮沸已冷却

的蒸馏水至完全溶解后，加人IO00 ml容量瓶中，稀释至刻度，加人。.

  12

。59碳酸钠(防止分解)及
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。.019碘化汞(防止发霉)，贮存于棕色瓶中，静置J4d后标定

3.13.3.6.2 标定 称取经120℃烘至恒重的重铬酸钾(优级纯)0.159(精确到。.o00 19)置于500mL

碘量瓶中。加入25mL蒸馏水、2.o9碘化钾及smL浓盐酸，摇匀，在暗处放置10min.加15omL蒸馏

水，用硫代硫酸钠待标液滴定，接近终点时加3m工Jo.5%淀粉指示剂，继续滴定至溶液由蓝色变为亮

绿色

3‘13.3，6.3 硫代硫酸钠的浓度按式(5)计算:

“(NaZS:03’一而石凳丽丽 ······，···················⋯⋯(5)

式中:

    c一一 硫代硫酸钠标准溶液的浓度，单位为摩尔每升(rnol/I力;

  二— 重铬酸钾的质量，单位为克(9);

  V— 滴定所耗硫代硫酸钠待标液体积，单位为毫升(mL);

0.04904— 含重铬酸钾的摩尔质量，单位为克每毫摩尔(9/mmol)。
3.13，4

3 13.4-

操作程序

  取样

    取样按(;B/T6678一2003和GB/T6680一2003规定进行。

    取样时宜将试样搅拌均匀，保证样品的代表性。各单元被抽取数量应基本相同，总抽取样品数量不

少于三次检验所需的量;若需保留样品则应再增加保留样品数量
3.134.2 操作步骤

    称取试样29(精确到。.00019)，置于1000oL圆底烧瓶中，以100mL蒸馏水溶解(如稀释液pH
不是40，在搅拌下用1:4盐酸水溶液逐渐将pH调至4‘。)。醇溶性固体树脂，则称取19(精确至

。.00019)，用移液管吸取25mL乙醇移人烧瓶，摇动至树脂完全溶解 然后连接蒸汽发生器、冷凝器
及容量瓶，蒸馏装置见图5，装好后开始蒸馏，要求在40min~50mln内馏出液达到500m工J，这时取出

一滴蒸馏液，滴人少许饱和澳水中，如果不发生混浊即停止蒸馏。取下容量瓶加蒸馏水至刻度，用移液

管吸取50mL蒸馏液移人碘量瓶中，再用移液管移人25o1_澳酸钾一澳化钾溶液，加5:。L浓盐酸，迅速

盖上瓶盖并用水封口，摇匀在暗处放置15min，然后加人1.89固体碘化钾，用少许蒸馏水冲洗瓶口，再

放置10min用硫代硫酸钠标准溶液滴定，滴定至淡黄色时，加3ml淀粉指示剂，继续滴定至蓝色消失，

即为终点。同时进行空白试验(如测定醇溶性树脂，需配制2.5%乙醇水溶液 吸取50mL做空白试

验)。平行测定两次，计算结果精确到小数点后两位，取其平均值。

3.13.5 结果表示

    树脂游离苯酚含量按式戈6)计算:

(V 一V:)Xc只0.01568X1000
m 义 50

X10O% ··················⋯⋯(6)

  式中:

      P— 游离苯酚含量，写;

      Vl— 空白试验所耗硫代硫酸钠标准溶液体积，单位为毫升(m工力;

      V。— 滴定试样所耗硫代硫酸钠标准溶液体积，单位为毫升〔mL);

      c— 硫代硫酸钠标准溶液的浓度，单位为摩尔每升(mol/I力;

。，01568— lmL浓度为。(Na:520。)=。.167mol/L硫代硫酸钠标准溶液相当于苯酚的摩尔质量

            单位为克每毫摩尔(9/mm。口;

      。— 试样质量，单位为克(9)。
                                                                                                                                                        l3
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    1— 电炉 ;

    2一 水蒸气发生器;

    3— 安全导管;

    4一 圆底烧瓶;

    5一 一试样;

    6一一支架;

    7一一直型冷凝管;

    8一 容量瓶;

    9一蒸馏液。

                                图5 游离苯酚测定蒸馏装置

3.14 可被澳化物含最测定

3.14.1 原理

    把树脂中的游离酚和树脂分子中能被澳化的活性基团，折算成苯酚量，以此代表树脂的可被澳化物

含量，用澳量法测定。

3.142 仪器

    按3.13.2规定执行

3.14.3 试剂与溶液

    按3.133规定执行

3.14.4 操作程序

3.14.4.1 取样

    取样按GB/T6678一2003和GB/T6680一2003规定进行。

    取样时宜将试样搅拌均匀，保证样品的代表性。各单元被抽取数量应基本相同，总抽取样品数量不

少于三次检验所需的量;若需保留样品则应再增加保留样品数量。

3.14.4.2 操作步骤
    称取。.59(精确到。.o0019)试样于500m工容量瓶中，用蒸馏水稀释至刻度，摇匀，吸取5om工-

试液于500mL碘量瓶中，加25m工嗅酸钾一澳化钾溶液及smL盐酸，迅速盖上瓶塞，用水封瓶口，摇匀
后放暗处静置15min，加人固体碘化钾1.8彭注意勿使嗅气损失)，再放暗处smin，然后用硫代硫酸钠

标准溶液滴定至淡黄色，加3m工淀粉指示剂，滴定至蓝色消失 平行测定两次，计算结果精确到小数

点后两位，取其平均值。

    以5oml_蒸馏水代替试样进行空白试验。
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3.14.5 结果表示

    树脂可被澳化物含量按式(7)计算

(Vl一VZ)XcXO.01568X500
m 义 50

义100% ··················⋯⋯(7)

    式中:

      B— 可被澳化物含量，%;

      Vl— 空白试验所耗硫代硫酸钠标准溶液体积，单位为毫升(mL);

      V:— 滴定试样所耗硫代硫酸钠标准溶液体积，单位为毫升(mL);

        c— 硫代硫酸钠标准溶液的浓度，单位为摩尔每升(mof/L);

。.01568— lmL浓度。(NaZs。03)一。.167mol/1_硫代硫酸钠标准溶液相当于苯酚的摩尔质量，单位

            为克每毫摩尔(9/mmol);

      m— 试样质量，单位为克(9)。

3.15 碱t测定

3.15.1 树脂中氢氧化钠含量测定

3.15.1.1 原理

    用盐酸中和试样中的碱，以酚酞作指示剂。

3.15.1

3。15.1

3.15.1

3.15.1

3.15.1

3.15.1

3.15.1

3 15.1

.2

.2.1

.2.2

.2.3

.2.4

.3

.;.;

                        NaOH+HCI一 NaCI+HZO

仪器

  烧杯:1加mL。

  滴定管:25m工_。

  量筒:50mL。

  分析天平:精度。.o0019。
试剂与溶液

  1%酚酞指示剂:称取1.o9酚酞，溶于乙醇，并用乙醇稀释至10OmIJ。

  澳甲酚绿一甲基红混合指示剂:三份。.1%澳甲酚绿乙醇溶液与一份0.2%甲基红乙醇溶

液混合均匀。

3.15.133 ‘(HCI)=0.lmol/L盐酸标准溶液

    a) 配制:用量筒量取gmL盐酸(分析纯)加蒸馏水稀释至IO00mLo

    b) 标定:称取0.29(精确至。.o0019)，经270℃一300℃灼烧至恒量的无水碳酸钠(优级纯)，溶

        解于50mL蒸馏水中，加10滴澳甲酚绿一甲基红混合指示剂，用配制的待标液滴定至溶液由绿

        色变成暗红色，煮沸Zmin，冷却后继续滴定至溶液呈暗红色，记录消耗待标液体积

    c) 盐酸标准溶液的浓度按式(8)计算:

                      ‘一丽咬万一毛死厄百
式中:

c— 盐酸标准溶液的浓度，单位为摩尔每升(mol/L);

              刀王—

        V—

0.05299—

无水碳酸钠的质量，单位为克(9);

滴定所消耗盐酸待标液体积，单位为毫升(mL);

合碳酸钠的摩尔质量，.单位为克每毫摩尔(9/mmol)。

:‘::.
取样按

操作程序

  取样

GB/T6678一2003和GB/T6680一2003规定进行。

14
曰
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取样时宜将试样搅拌均匀，保证样品的代表性 各单元被抽取数量应基本相同，总抽取样品数量不少于

三次检验所需的量;若需保留样品则应再增加保留样品数量口

3.巧 1.4.2 操作步骤

    准确称取试样29(精确到。.o0019)于烧杯中，加50mL蒸馏水溶解，加2滴酚酞指示剂，用盐酸

标准溶液滴定，与同浓度试样溶液对照，以微红色为滴定终点，记录所耗盐酸标准溶液体积，如试样颜色

较深，可适当稀释。平行测定两次，计算结果精确到小数点后两位，取其平均值。

    注 可用pH计代替指示剂进行滴定，其等当点的pH为7.o.

315.1，5 结果表示

    树脂中氢氧化钠含量按式(9)计算:

〔XVXO.040
              ” 汗

义100% (9)

    式中:

    5— 氢氧化钠含量，%;

    。— 盐酸标准溶液的浓度，单位为摩尔每升(mol/L);

    V— 滴定试样所耗盐酸标准溶液体积，单位为毫升(mL);

。.O4。— lmL浓度。(HCI)=lmol/L盐酸标准溶液相当氢氧化钠的摩尔质量，单位为克每毫摩尔

          (9/mmo1);

    m一一试样质量，单位为克(g)

3.15.2 树脂中氨氧化钠和碳酸钠含纽测定

3.巧.2.1 原理

    树脂中氢氧化钠在酚酞指示剂存在下用盐酸中和。碳酸钠与盐酸反应到第一等当点时pH值为

8.3，可用酚酞作指示剂，第二等当点时pH值为39，可用甲基橙作指示剂。

                                  Na0H+ HCI于 NaCI+ H:()

                                  NaZCO3+ HCI~ NaHCO:+ NaCI

                            NaHCO:十 HCI、 NaCI+H:0十CO:个

3.15.2.2 仪器

3.15.2.2.1 容量瓶:250mL。

3.15.2.2.2 锥形烧瓶:25Oml

3，巧卜2.2.3 移液管:50 mL。

3.巧，2，2.4 酸式滴定管:50ml。

3.15.2.2.5 分析天平:精度0.o0019。

3.，523 试剂与溶液

3.15.2，3.11%酚酞指示剂:称1.o9酚酞溶于乙醇，用乙醇稀释至1oomL。

3.15.2.3.2 o.1%甲基橙指示剂:称。.19甲基橙用蒸馏水稀释至100m工。

3.15.2.3.3 c(HCI)=0.smol/L盐酸标准溶液

3 15.2.4

配制:量取45ml，盐酸(分析纯)放人1O00mL容量瓶中，加蒸馏水稀释刻度。
标定 称取经270℃一300℃灼烧至恒量的无水碳酸钠(优级纯)0，89(精确到。.

程序见3.15.1.3.3b)。

计算:见315.1‘3，3c)。
  操作程序

m妒。其他

a)

b)

315.2.4.1 取样

    取样按GB/T6678一2003和GB/T6680一2003规定进行。

    取样时宜将试样搅拌均匀，保证样品的代表性 各单元被抽取数量应基本相同，总抽取样品数量不
  l6
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少于三次检验所需的量;若需保留样品则应再增加保留样品数量。

3.15.2，4.2 操作步骤

    称取试样29(精确到。。0019)于250m工，容量瓶中，用蒸馏水稀释至刻度，摇匀，移取soml试
液于250mL锥形烧瓶中，加人2滴酚酞指示剂，用盐酸标准溶液滴定，以微红色为终点，记录消耗盐酸

标准溶液体积Vl。
    在以上滴定完毕的溶液中，加人2滴甲基橙指示剂，摇匀，用盐酸标准溶液滴定至桔黄色为终点，记

录耗用盐酸标准溶液体积V: 如试样颜色较深，可适当稀释。平行测定两次，计算结果精确到0.01，取

算术平均值。

    可用pH计代替指示剂进行滴定，应将锥形烧瓶放在磁力搅拌器上进行。

3.15.2.5 结果表示

3.15.2.5.1 树脂中氢氧化钠含量按式(10)计算:

(Vl一V:)义cXO.040火250
矶 X 50

火100% ··················⋯⋯(10)

式中

— 氢氧化钠含量，%;

— 盐酸标准溶液的浓度，单位为摩尔每升(mol/L);

    Vl— 加酚酞指示剂时滴定所耗盐酸溶液体积，单位为毫升(ml一);

    V:— 加甲基橙指示剂时滴定所耗盐酸标准溶液体积，单位为毫升(mL);

    二— 试样质量，单位为克(9);

0.o40— lmL浓度‘(HCI)二lmol/L盐酸标准溶液相当于氢氧化钠的摩尔质量，单位为克每毫摩

          尔(9/mmol)。
3.飞52.5.2 树脂中碳酸钠含量按式(11)计算:

ZVZXcXO.05299X250

m X 50
X10。% ························⋯⋯(11 )

  式中:

      S2

0.05299

— 碳酸钠含量，%;

lmL浓度。(HCI)一lmol/L盐酸标准溶液相当于1/2碳酸钠的摩尔质量，单位为克

每毫摩尔(9/mmol);
    V:，。，讥— 同式(10)。

3.16 游离甲醛含t测定

3.16.1 酚醛树脂中游离甲醛含t测定

316，1.飞 原理

    试样中的游离甲醛易与盐酸羚胺发生厉化反应 使用电位差计，用氢氧化钠滴定反应形成的盐酸

            CHZO+HZN一OH·HCI一 HZCN一OH+HCI+H:0(肘化反应)

3.16.1.2 试荆和溶液

3.16.，.2.1盐酸经胺，浓度为10%的溶液，其pH值用氢氧化钠溶液调整到3.5。
316.1.2，2 氢氧化钠，分析纯，浓度c(NaOH)=lmol/L和c(NaOH)=0.lmol/1标准溶液。

3.16，1.2.3 盐酸，浓度‘(HCI)二lmol/L和c(HCI)=0.lmol/L标准溶液

3.16.1.24 甲醇，不含醛和酮。

3.16.1.2.5 异丙醇，分析纯，不含醛和酮。

3.16.12.6 蒸馏水。

3.、61.3 仪器

3.16.1.31 天平，精确到000019。
                                                                                                                                                            l7
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3.16.1.3.Z pH计，精度。.lpH单位，配有复合电极，或玻璃电极和标准甘汞参比电极。

316.1.33 磁力搅拌器

3.16.1.3.4 滴定管，容量为smL、10oL和25mL，当游离甲醛含量可能大于5%时用后者

3.16.1.4 操作程序

3.16.1.41 测定温度

    测定应在23℃士1℃条件下进行。

316.1，4.2 试样

    根据试样游离甲醛含量多少，称取19~59(见表2，精确到。.o0019)试样放人25omL的烧杯中。

加人50mL甲醇或50m工一由3体积异丙醇和1体积水组成的混合物，开动磁力搅拌器搅拌，直到树脂

溶解和温度稳定在23℃士1℃。
                                      表2 试样质t

甲醛含量/(%)

  < 2

2一 4

  ) 4

试样质量/9

50士0，2

30士0.2

    1~ 2

3.16.14.3 测定

    将pH计的电极插到溶液中，用浓度为。.lmol/L的盐酸溶液(中性树脂)或lmol/L的盐酸溶液

(高碱性树脂)将pH值调到3.5。

    在23℃士1℃条件下滴人大约25Tnl_10%的盐酸经按溶液 搅拌10mm士lmin。用适当容量的

滴定管以lmol/IJ氢氧化钠溶液(如果试样游离甲醛含量较低，用。.lmol/L的氢氧化钠溶液)将被测

定液pH值迅速滴定到3.5
3.16 1.4.4 空白试验

    用相同的步骤和相同的试剂(不加试样)做同样测定。

3，16.1.5 结果表示

    用式(12)计算试样中游离甲醛含量(%)。

3c(Vl一VO)
忆况J二二二 —

                        刀 之
X10O% ··················4········⋯⋯〔12 )

式中

游离甲醛含量，%;

所使用的氢氧化钠溶液实际浓度，单位为摩尔每升(mol/L);

    叭— 空白试验所用的氢氧化钠溶液体积，单位为毫升(ml);

    V，— 测定所用的氢氧化钠溶液的体积，单位为毫升(mL);

    。— 试样质量，单位为克(9)。

3.16.2 服醛、尿素一三聚橄胺甲醛树脂游离甲醛含且测定

3.16.2.1 原理

    本测定方法根据以下反应:

CH。0+Na:503(过量)+HZO
pH=9.2一9.4，15mln

HOCHZ一SO3Na+NaOH

ROCHZOH+NaZSO。(过量)+H，0
pH=92一94，ISm，n

HOCH:一S03Na+ROH+Na(}H

\
  N一CHZOH+NaZSO3

/

Na:503(过量)干1，+HZO

里飞二试验条件下不反应

pH忽减5
NaSO:十ZHI
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                HocHZ一50。Na+12些旦型二试验条件下不反应

            HocH:一so3Na+Na:co厂(迎望二巴cH:0+Na。503+NaHco3
                                Na:50。+1:+Ho0一 NaZSO‘+ZHI

    试样中游离甲醛、半缩醛与过量的亚硫酸钠溶液在。℃反应，生成经甲烷基磺酸盐。用碘溶液滴定

过量的亚硫酸钠。用碳酸钠溶液使经甲烷基磺酸盐分解，再用碘溶液滴定分解得到的亚硫酸钠。

316.2，2 试剂与溶液

316.2.2.1 亚硫酸钠溶液，。(Na:503)=lmol/L。

3.16.2，2.2 乙酸，c(CH3COOH)=lmol/LO

3162，2.3 碳酸钠溶液，。(Na:C姚)、1009/L。

316.2.24 硼酸缓冲溶液。

    用少量蒸馏水溶解12.379硼酸加人到1o00mL容量瓶中后，再加人100ml浓度为lmol/1_的

氢氧化钠溶液，用蒸馏水稀释到刻度，混合均匀。

    使用前，应将溶液冷却到。℃。

3.16.2.25 碘标准溶液，。(1/21。)=0.lmol/L。称取12.6909碘(分析纯)与碘化钾(分析纯)

30.O9，先将碘化钾溶解于少量水中，然后在不断搅拌下加人碘，使其完全溶解，注人lo00ml棕色容

量瓶中，稀释至刻度，储存于暗处。如有必要，用标准硫代硫酸钠溶液。(Na:5203)=0.lmol/L标定。

3.16.2.2.6 二氯甲烷，中性(pH=7)。使用前，将二氯甲烷冷却到0℃。

3.16.2.2.7 1%淀粉溶液，称取29可溶性淀粉，加人20mL蒸馏水，搅拌下注入200mL微沸的蒸馏

水中微沸Zmm，冷却后待用。

3.16.2.2.8 冰水棍合物

3.16.2，2.9 冰末。

3.16.2.2.10 蒸馏水。

3.16.2.3 仪器

3.，6.2.31 高速搅拌机。

3.仿.2.3.2 磁力搅拌器。

3.16 2.3.3 冰浴装置

3.16.2.34 滴定管或更适合容量的微量滴定管。

3.16.2.3.5 容量为10mL和25ml的移液管

3.16 2.4 操作程序

3.16.2.4.1 试样

    称取适量试样(见表 3)。如果不能估计试样中游离甲醛含量，则取大约 19试样(精确到

0.00o19)，加到600mL的烧杯中，进行初步测定。
                                        表3 取样质t

游离甲醛含量范围/(肠) 试样质量/9

簇0.5

0.5~ 1

  1~ 2

  2~ 3

  3~ 5

3.0

15

1，0

0 5

0.25

316.2.4.2 测定

在整个测定过程中保证烧杯内物质温度不高于0℃，如有必要，可向烧杯中加人少量冰末
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    如果试样是水溶性的，则将试样迅速溶于由109冰末、25mL硼酸缓冲溶液和冰水混合物组成的

15oml 混合液中;如果试样不能很好溶解于水，则将试样迅速溶解在50mL二氯甲烷中，再加入由2O9

冰末、肠mL硼酸缓冲溶液和冰水混合物组成的工somL混合物。立即用高速搅拌机乳化105。移去搅

拌机，用少量冰水棍合物冲洗搅拌机上粘附的物质，并收集冲洗液放人乳化后的混合物中。

    将烧杯放人冰水混合物中，用磁力搅拌器搅拌烧杯中的物质。在持续搅拌的过程中，用滴定管加人

ZmLlmol/L亚硫酸钠溶液;继续搅拌巧min，加人10mLlmol/L乙酸和3滴一4滴1%淀粉溶液;

用碘溶液(3.16.2.2.5) 滴定直到出现灰蓝色或紫色并稳定至少 105 加人3omL碳酸钠溶液

(3.16.2.2.3)，用碘溶液(3.16.2.2.5)滴定反应释放出的亚硫酸钠，直到出现蓝色，并至少稳定lmin，

记录滴定释放出的亚硫酸钠所需碘溶液(3.16 2.2.5)的体积(V)。

3.杨.25 结果表示

3.16.2，5.1 计算

    用式(13)计算游离甲醛的含量

VX15XO.1
            刀2

X10O% ，··············，········⋯⋯(13 )

    式中:

    一 游离甲醛含量，%;

    V— 滴定反应释放出的亚硫酸钠消耗碘溶液的体积，单位为毫升(mL);

    二--一试样质量，单位为克(9);

  1.5— 相当于1.。。。1。(1/2丁2)二。.工mol/L碘溶液的甲醛质量;

  。，1— 将mg转换成9和将w表杀成百分数的系数
    以上测定过程平行进行两次。

    平行测定的两个结果如果与316.2，5沼中指出的结果相差较大，应按3，162.4重新测定。

    试验结果取两个有效(重复)试验的算术平均值，精确到0.01%。

3.16.2，5.2 精度

    重复性:用标准试验方法，在同一个实验室、使用同样材料与样品在较短的时间间隔内进行两个平

行测定得到两个测定结果。当试样游离甲醛含量不大于1%时，游离甲醛含量之差小于。.06%;当试样

游离甲醛含量大于1%时，两个结果之差小于其算术平均值的6%。

    产生这样结果的概率为95%。

    再现性:用同一样品，采用本方法，用本标准规定的同样材料，在不同实验室里的两次独立测定，对

同一试样平行测定两次并将所得结果进行算术平均。两个独立测定的结果之差，当试样游离甲醛含量

不大于1%时，两次测定结果之差小于。.1%;当试样游离甲醛含量在1%~10%时，两次测定结果之差

应小于平均值的10%。

    产生这样结果的概率为95%。

3.17 轻甲基含且测定

3.17.1 原理

    树脂中经甲基(一CHZOH)和游离甲醛在碱介质中与碘反应，再用硫代硫酸钠滴定剩余的碘，测得

经甲基和游离甲醛的总量。

                              312十 6NaOH‘ Nal认+ 3H20+SNal

              3RCH:OH+ NalO:+ 3NaOH~ 3RH+ 3HCOONa十 Nal+ 3H:0

                      3CHZO+ NaIO3+3NaOH~ 3HCOONa+Nal+3H:()

3卜17.2 仪器

3.17.2.1 碘量瓶:250ml

  20
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317.2.2 移液管:10mL，25mL。

3.17.2.3 滴定管:SOmL(酸式棕色)。

3.17.2.4 量筒:50 mL

3.17.2.5 分析天平:精度0.o00 19。

3.17.3 试剂
3.17.3.1。(1/212)=0.lmol/L碘溶液:称取1309碘(分析纯)与碘化钾30.09，先将碘化钾溶解于

少量水中，然后在不断搅拌下加人碘，使其完全溶解，注人1O00mL棕色容量瓶中，稀释至刻度。

3.17.3.2 。(NaOH)=Zmol/IJ氢氧化钠溶液:量取 110mL氢氧化钠(分析纯)饱和溶液注人

100ornl容量瓶中，用不含二氧化碳的蒸馏水稀释至刻度
3.17.3.3 。(HCI)=4mol/I 盐酸溶液:量取335mL浓盐酸(分析纯)注人1000m工，容量瓶中，用蒸

馏水稀释至刻度。

3.17.3.4 。(NaZS:0。)=0，167mol/1，硫代硫酸钠标准溶液。

3.173.4.飞配制:称取26卜39(精确到00。。19)硫代硫酸钠(优级纯)置于500mL烧杯中，加新煮沸

已冷却的蒸馏水至完全溶解后，加人1o00mL容量瓶中，稀释至刻度，加人。.呱9碳酸钠(防止分解)

及。.19碘化汞(防止发霉)，贮存于棕色瓶中，静置14d后标定。

3.17.34.2 标定:称取经12。℃烘至恒重的重铬酸钾(优级纯)0.159(精确到0.000 19)置于500 mL

碘量瓶中，加人25ml蒸馏水，加2.O9碘化钾及sm工，浓盐酸，摇匀，于暗处放置10min，加15OmL

蒸馏水，用硫代硫酸钠待标液滴定，接近终点时加人3mLO.5%淀粉指示剂，继续滴定至溶液由蓝色变

为亮绿色

317，3.4.3 硫代硫酸钠标准溶液的浓度按式(14)计算:

c(NaZSZO3)=
            刀2

VXO.04904
..⋯⋯， ..⋯⋯(14 )

式中:

    c— 硫代硫酸钠标准溶液的浓度，单位为摩尔每升(mol/L)

  水— 重铬酸钾质量，单位为克(9);
    V— 滴定所耗硫代硫酸钠待标液体积，单位为毫升(mL);

0.04904 含重铬酸钾的摩尔质量，单位为克每毫摩尔(9/mm。‘，·
3.17.3，5 1%淀粉指示剂:称取2.o9可溶性淀粉，加蒸馏水20ml，搅拌下注人200mL沸腾蒸馏水

中微沸Zmin，放置待用。

3.17.4 操作程序

3.17，4.1 取样

    取样按GB/T6678一2003和GB/T6680一2003规定进行

    取样时宜将试样搅拌均匀，保证样品的代表性。各单元被抽取数量应基本相同，总抽取样品数量不

少于三次检验所需的量:若需保留样品则应再增加保留样品数量。

3.17.4，2 操作步骤

    称取试样。.19(精确到。.o0019)，置于预先加有50mL蒸馏水的250m工J碘量瓶中，摇匀，用移

液管加人25rnl，。(1/21:)=0.lmol/L碘溶液，再用移液管加IOmLc(NaOH)=Zmol/L氢氧化钠溶

液。盖紧瓶塞并摇匀，用水封口，在室温下暗处放置10min后，加人10mL。(HCI)=4mol/I一盐酸溶

液并摇匀，立即用。(Na:5203)=。.167mol/L硫代硫酸钠标准溶液滴定至淡黄色，加3mLI%淀粉指

示剂，继续滴定至蓝色消失。同时做空白试验 平行测定两次，计算结果精确到小数点后两位，取其平

均值。
                                                                                                                                                                    21
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3.17，5 结果表示

    树脂中轻甲基含量按式(15)计算

几J二 1 03
  「(V:一VZ)XO.O15Xc、，，。

入 一— 入 luu
    匕 争了乙 一]······。········⋯⋯(‘5，

    式中:

    M— 轻甲基含量，%;

    V— 空白试验消耗硫代硫酸钠标准溶液的体积，单位为毫升(mL);

    VZ— 试样消耗硫代硫酸钠标准溶液的体积，单位为毫升(mL);

    。— 硫代硫酸钠标准溶液的浓度，单位为摩尔每升(。01/L);

0.015— lmL浓度。(Na:5203)=。.167mof/L硫代硫酸钠标准溶液相当于甲醛的摩尔质量，单位为

          克每毫摩尔(9/mmol);

    。— 试样质量，单位为克(9);

    w— 游离甲醛含量，%;

  1.03— 经甲基分子量与甲醛分子量比值。

3.18 沉析温度测定

3.18.1 仪器

3.18.1，1 锥形烧瓶:100 mL。

3.18.12 天平:精度。.19。

318 1.3 温度计:。℃一100℃水银温度计。

3.18.2 操作步骤

    称取含纯树脂为1.59的试样(精确到0.19)于10OmL锥形烧瓶中，加人蒸馏水，使树脂溶液稀释

成3%的浓度，插人温度计，将锥形烧瓶浸在沸水中加热并不断摇动，当树脂温度升至80℃时，从沸水

中取出，然后将锥形烧瓶自然冷却或放置冷水中逐渐冷却，冷却时不断摇动锥形烧瓶，同时观察锥形烧

瓶中树脂溶液变化情况，当树脂溶液开始变混浊或出现细微不溶粒子时，记下此时树脂液的温度。测定

两次，取其平均值，即为树脂的沉析温度。


