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ГОСУДАРСТВЕННЫЙ СТАНДАРТ РОССИЙСКОЙ ФЕДЕРАЦИИ

ПЛАСТМАССЫ. СОПОЛИМЕРЫ ВИНИЛХЛОРИДА С ВИНИЛАЦЕТАТОМ

Определение винилацетата

Plastics. Vinyl chloride- 
vinyl acetate copolymers.

Determination of vinyl acetate

Дата введения 1994—07—01

1 НАЗНАЧЕНИЕ

Настоящий стандарт устанавливает метод определения процен* 
тного содержания винилацетата в сополимерах винилхлорида с 
винилацетатом.

2 СУЩНОСТЬ МЕТОДА

Растворение пробы в очищенном тетрагидрофуране и гидролиз 
ацетатных групп этанольным раствором гидроксида калия.

Обратное титрование избытка гидроксида калия серной кисло­
той с применением тимолового синего в качестве индикатора.

Аргентомётрическое титрование хлористого зодорода, выделив­
шегося при гидролизе.

3 РЕАКТИВЫ

3.1 Гидроксид калия, этанольный раствор молярной концентра­
ции около 0,5 моль/дм3.

Растворяют 33 г твердого гидроксида калия (КОН) в 500 см3 
этанола. Доливают до 1000 см3, выдерживают ночь и декантируют 
прозрачную часть раствора.

3.2 Гидроксид калия, этанольный раствор молярной концентра­
ции около 0,2 моль/дм3.

Раствор готовят тем же способом, что указан в 3.1, но растворя­
ют в этаноле 13,5 г твердого гидроксида калия.

Издание официально*
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3.3 Серная кислота:
С (V2H 2SO4) =0,1 моль/дм3.

3.4 Серная кислота: 
с ('/2 H2SO4) =0,05 моль/дм3.

3.5 Нитрат серебра; 
с (AgNO3)= 0 ,l моль/дм3.

3.6 Нитрат серебра; 
с (AgN03) =0,05 моль/дм3.

3.7 Тетрагидрофуран, очищенный по 7.2.
3.8 Смесь этанол-вода (1:1 по объему), нейтрализованная по 

тимоловому синему, готовится из свежекипяченной дистиллирован­
ной воды.

3.9 Раствор индикатора тимолового синего. Растворяют 0,1 г 
тимолового синего в 100 см3 этанола.

3.10 Гидроксид калия, твердые гранулы.
3.11 Хромат калия, раствор массовой концентрации 50 г/см3.

4 АППАРАТУРА

4.1 Бюретка вместимостью 25 см3 для ацидиметрии.
42  Бюретка вместимостью 10 см3 для аргентометрии.
4.3 Электромагнитная мешалка.
4.4 Термостатирующая водяная баня для поддержания темпера­

туры (30±0,5) °С (см 7.1).
4.5 Аналитические весы, позволяющие проводить взвешивание 

с точностью ± 0,0001 г.
4.6 Мерная колба вместимостью 100 см3 со стеклянной притер­

той пробкой.
4.7 Пипетки вместимостью 1, 5, 20 и 30 см3.

5 ПРОВЕДЕНИЕ ИСПЫТАНИЯ

5.1 Время, необходимое для количественного омыления винил- 
ацетатных групп, зависит от содержания винилацетата, концентра­
ции применяемого этанольного раствора гидроксида калия, темпе­
ратуры и массы анализируемой пробы. Принимая во внимание 
предлагаемое содержание винилацетата в сополимере и температу­
ру, при которой проходит омыление, выбирают соответствующие 
условия из таблицы 1.

5.2 Точно взвешенную навеску сухого сополимера, выбранную 
по таблице 1, помещают в колбу (см. 4.6, 7.3) и пипеткой прилива­
ют 20 см3 тетрагидрофурана (3.7). Растворение сополимера облег­
чается при применении магнитной мешалки (4.3). После полного
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растворения навески колбу погружают в термостатирующую баню, 
выдерживают 10 мин, приливают 5 см3 этанольного раствора гид­
роксида калия, концентрация которого указана в таблице, и тща­
тельно перемешивают содержимое колбы легким круговым движе­
нием. В случае частичного осаждения сополимера на этой стадии 
осадок следует растворить путем перемешивания.

Дают возможность пройти гидролизу в течение времени, указан­
ного в таблице 1.
Т а б л и ц а  1 — Условия проведения гидролиза сополимера винилхлорида с ви­

нилацетатом

Предлагае­
мое содержа­
ние винил­
ацетата, %

Масса испы­
туемой на 

вески, г

Молярная 
концентра­

ция этаноль 
ного раствора

кон

Молярная 
концентра­

ция растворов 
H 2 S O 4  и 

A g N 03

Время гидролиза, ч

с примене­
нием бани 
(4 4) при 
(30±5) вС

при комнатной 
температуре

от 20
до 25°С

от 25 
до 30 *С

0—5 0,4—0,5 0,2 0,05 2 3,5 2,5
5 -1 0 0,18—0,2 0,2 0,05 2 3,5 2,5

10-30 0,18—0*2 0,5 0,1 1,5 2,5 2
30—60 0,18—0,2 0,5 0,1 2 3,5 2,5

60 и выше 0,13—0,15 0,5 0,1 3 6 4

5.3 После окончания гидролиза приливают при постоянном пе­
ремешивании 30 см3 смеси этанол-вода (3.8). Это вызывает осаж­
дение сополимера в виде мелких крупинок. Приливают 1 см3 раство­
ра тимолового синего (3.9). Перемешивая, титруют избыток гидро­
ксида калия раствором серной кислоты (концентрация указана в 
таблице) до перехода темно-зеленой окраски раствора в оранже­
вую. В тех же условиях испытания, но в отсутствии сополимера, 
проводят контрольное испытание, титруя до перехода синей окраски 
индикатора в желтую.

5.4 После окончания ацидиметрического титрования добавляют 
1 см3 раствора серной кислоты (3.3) и проводят потенциометричес­
кое титрование смеси раствором нитрата серебра (концентрация 
азотнокислого серебра указана в таблице 1) при постоянном пере­
мешивании. Объем израсходованного раствора нитрата серебра эк­
вивалентен количеству хлористого водорода, выделившегося во 
время гидролиза сополимера (7.4).
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в ОБРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТОВ

6.1 При использовании растворов серной кислоты и нитрата се­
ребра молярной концентрации 0,1 моль/дм3 массовую долю винил­
ацетата в процентах X вычисляют по формуле

V  0.в609(У1- У , - У , )  
т

6.2 При использовании растворов серной кислоты и нитрита се­
ребра молярной концентрации 0,05 моль/дм3 массовую долю винил­
ацетата в процентах Xi вычисляют по формуле

„  0,4304 ( V х— V  з—V з)
Д  s= —1 -  »1 т

где V) — объем серной кислоты, израсходованной в контрольном 
испытании, см3;

Vi — объем серной кислоты, израсходованный при определе­
нии, см8;

Уз — объем израсходованного раствора нитрата серебра, см8;
т — масса навески, г.

6.3 Проводят два определения. Если их результаты отличаются 
более чем на 0,4 % по массовой доле винилацетата, то испытание 
следует повторить.

Вычисляют среднее арифметическое результатов двух измере­
ний.

7 ПРИМЕЧАНИЯ К ПРОВЕДЕНИЮ ИСПЫТАНИЯ

7.1 Если нет в наличии термостатирующей бани, то допускается 
проведение работы при комнатной температуре. Соответствующие 
условия работы приведены в таблице 1.

7.2 Очистка тетрагидрофурана: тетрагидрофуран часто содержит 
вещества, реагирующие с гидроксидом калия. Применение раство­
рителя, содержащего также примеси, приводит к получению резуль­
татов, превышающих теоретические.

Очистку проводят в соответствии с приложением: в колбу 1 для 
перегонки с двумя горловинами вместимостью 2 дм3 вводят 1 дм3 
тетрагидрофурана и 50 г твердого гидроксида калия (3.10). Через 
одну горловину пропускают в нижнюю часть колбы азот. (Азот 
создает инертную среду и перемешивает содержимое колбы). Вто­
рую горловину соединяют с обратным холодильником 3 и жидкост­
ным затвором 6.

Пропускают азот со скоростью 5 дм3 в течение 15 мин, затем 
скорость уменьшают до одного пузырька в секунду. Колбу нагре-
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вают на водяной бане и кипятят с обратным холодильником прибли­
зительно в течение 5 ч. По истечении этого времени убирают холо­
дильник и отгоняют тетрагидрофуран над гидроксидом калия в 
медленном токе азота (один пузырек в секунду). Отбрасывают пер­
вые 50 см3 дистиллята, собирают растворитель и хранят в склянке 
из коричневого стекла с притертой пробкой.

Растворитель можно проверить на чистоту следующим образом. 
В колбу с притертой пробкой вместимостью 100 см3 приливают пи­
петкой 10 см3 тетрагидрофурана, в другую такую же колбу прили­
вают 10 см3 прокипяченной дистиллированной воды. В каждую 
колбу приливают по 5 см3 раствора гидроксида калия в этаноле мо­
лярной концентрации 0,5 моль/дм3 (3.1), закрывают колбы пробка­
ми и выдерживают в течение 1 ч. Затем разбавляют содержимое 
приблизительно 30 ом3 смеси этанол-вода (&&), добавляют 1 см3 
раствора тимолового синего (3.9) и титруют раствором серной кис­
лоты молярной концентрации 0,1 моль/дм3 (3.3) до появления жел­
той окраски. Два объема используемых растворов серной кислоты 
молярной концентрации 0,1 моль/дм3 (3.3) не должны отличаться 
более чем на 0,1 см3.

Очищенный тетрагидрофуран не следует хранить больше неде­
ли По возможности нужно иснользовать свежеперегнанный раство­
ритель Тетрагидрофуран, очищенный описанным выше способом, 
но хранившийся более недели, нуждается в очистке лишь путем 
дистилляции над твердым гидроксидом калия (3.10) в медленном 
токе азота

Применяемый азот не должен содержать более 0,1 об. % кисло­
рода.

7.3 При анализе неизвестного образца проводят предваритель­
ное испытание в условиях, рекомендованных для сополимера, со­
держащего от 10 до 30 масс. % винилацетата.

7 4 Потенциометрическое титрование можно заменить менее 
точным визуальным титрованием по методу Мора В этом случае 
раствор без яодкдсления фильтруют через фильтр из спеченного 
стекла. Осадок и фильтр промывают до отрицательной реакции с 
азотнокислым серебром Бели раствор, предназначенный для тит­
рования, желтого цвета становится зеленым после добавления 
1 см3 раствора хромата калия (3,11), применяемого в качестве ин­
дикатора, то добавляют несколько капель раствора серной кислоты 
молярной концентрации 0,1 моль/дм3 (3.3) до восстановления жел­
того цвета.

При применении визуального титрования необходимо строго со­
блюдать время гидролиза, поскольку увеличение времени вызыва­
ет образование растворов темного цвета, что создает трудности для
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визуального титрования. Для темных растворов пригоден способ 
потенциометрического титрования.

8 ПРОТОКОЛ ИСПЫТАНИЯ

Протокол испытания должен включать:
а) ссылку на применяемый метод;
б) полную характеристику пробы;
в) результаты испытания, выраженные как процентное содер* 

жание винилацетата в образце;
г) обозначение настоящего стандарта.
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Приложение
(обязательное)

Аппаратура для очистки тгграгидрофурана

/  — колба для перегонки с двумя горловинами: 
2 — ввод азота; 3 — обратный холодильник; 4 — 
трубки; 5 — предохранительная склянка; $ — ж ид­

костный затвор

Рисунок
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