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前 言
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写规定，取消了原标准中“取样”一章，并对原标准中不适合技术和经济发展的内容进行了修改。

    本标准从生效之日起，同时代替ZB G 31002-1988,

    本标准由中国轻工总会质量标准部提出。
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中华人民共和国轻工行业标准

Qs/'r 2223一1996

制革用丙烯酸树脂乳液测试方法

1 范围

本标准规定了制革用丙烯酸树脂乳液的测试方法。

本标准适用于以丙烯酸醋单体为基础，经乳液聚合反应制成的阴离子型乳状液。丙烯酸树脂乳液主

要用途是制作各种面革、服装革、手套革等的涂饰剂或填充剂。

2 测试通则

2.1 进行测试时，必须把样品摇匀后取试样。

2.2 各测试项目，应同时取两份试样(除丙烯酸树脂薄膜的各测试项目外)进行平行试验。

2.3 在测试丙烯酸树脂薄膜时:

    a)测定抗张强度、断裂伸长率和永久变形时，断裂点在标线外其结果作废;

    b)每组试样不少于5个，计算时试样个数不少于原试样60%才能取其算术平均值;

    c)计算结果误差不超过士1000，否则重新取样复侧。

2.4 各项测试的分析结果，都应保留一位小数。

2. 5 平行试验结果的误差，在允许误差范围内时，取其算术平均值做为侧试结果，超过时应另取试样重

新测试。

3 测试方法

3.1 外观

    用目测法观察乳液有无杂质，有无凝聚物。

3.2 总固体的测定

3.2.1 仪器

    a)磨口带盖平底称量瓶:40mm X 25mm ;

    b)电热恒温烘箱:0̂-2000C;

    c)分析天平:感量0. 0001g;

    d)干燥器

3.2.2 步骤

    称取1--2g试样(准确至0. 00028)于已烘至恒重的称量瓶内，置于(105士2)℃恒温箱中烘干4h，取

出称量瓶，将盖盖好，放在干燥器内冷却30min称重，复烘30min后冷却，称重直至恒重。

3.2.3 计算

                    x一罕 X100·······································⋯⋯川
式中:x---

A

召-

总固体含量，%;

空称量瓶质量，9;

称量瓶和干燥物质量，9;
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      W— 试样质量，9

3.2.4 误差

    两次平行试验结果，误差不大于0.3000

3.3 pH值的测定

3.3.1 仪器

    pH计具有玻璃电极，测量范围pH值0一14，刻度0. 1pH值

3.3.2 步骤

    量取30mL试样于50mL烧杯中，在pH计上进行测定

3.3. 3 误差

    两次平行试验结果，误差不大于。.1,

3.4 滨值的测定

3.4.1 原理

    本力法是以澳酸钾一澳化钾测定单体中双键为基础。滇酸钾在下列反应中所析出的澳能迅速地在双

键的位置上起加成反应，过量的澳再与碘化钾作用，最后以硫代硫酸钠滴定被析出的碘。

    KBrO,+5KBr+6HCI - 3Br2+6KCI+3Hi0

    CH2=CH·COOR+Brs - CH,Br·CHBr·COOR

    Br,+2KI -"2KBr+l,

    I,+2Na2SIO, - Na,0,0,+2NaI

3.4.2 仪器

    a)具塞磨口三角瓶:250mL;

    b)吸液管:25mL,

3.4.3 试剂

    a) 0.Olmol/L澳酸钾一澳化钾溶液

    制备方法:称取12. 5g澳化钾和1.5g澳酸钾于200mL烧杯中，加适量蒸馏水溶解并移人1000mL

容量瓶中，用蒸馏水稀释到刻度，摇匀;

    b)十二烷基硫酸钠:500;

    c)碘化钾溶液:lo%;

    d)盐酸溶液:1:1;

    e)淀粉溶液:1%(新配制的或配成后加人少许碘化汞);

    f)硫代硫酸钠:0. 05mol/L标准溶液

    制备方法:在粗天平上称取约25g的硫代硫酸钠(Na2Sz0, " 5H,O)置于500mI烧杯中，加400m1.

刚煮沸过并已冷却至室温的蒸馏水，完全溶解后加人。. 05g碳酸钠(防止溶液分解)及0. Olg碘化汞(防

止发霉)，然后转人1000mL容量瓶，并用刚煮沸过的蒸馏水稀释至刻度，摇匀，静置过夜或更久((8̂-14

天)，再进行标定与应用。

    标定方法:精确称取在105℃烘干过的重铬酸钾(K,Cr刀,)0. 10-0. 12g，加人30ml蒸馏水使其溶

解，加5mL浓盐酸及15%的碘化钾溶液l OmL，充分混合稀释至200mL，用制备的硫代硫酸钠操作溶液

滴定到呈淡黄绿色(稻草色)，然后加人0.05%淀粉溶液5mL，继续滴定到淡蓝色消失而变成为三价铬

离子的绿色为止。

    浓度计算:

                                                                G

                              ‘=                              V X 0. 049 04””..””..”’‘””””‘二‘·’二“·’二““’.(2)
式中:c

        f子

— 硫代硫酸钠溶液的浓度，mol /L ;

-一重铬酸钾的质量+R;



QB/'r 2223一1996

v 消耗硫代硫酸钠溶液的体积,mL;

〔).049 04 重铬酸钾的摩尔质量

3.4.4

      6000

步骤

    称取。.4-0. 6g试样(准确至。. 0002g)于已装有5写十二烷基硫酸钠溶液60mL的250mL具塞磨

口三角瓶中，摇匀，用吸液管加人 0. Olmol/L澳酸钾一澳化钾溶液25mL,沿瓶壁慢慢加人 1:1盐酸溶

液loml，将瓶塞塞紧，摇匀，加碘化钾溶液封口。放置暗处30min，加 10%碘化钾溶液l OmL，立即用

0. 05mol /L硫代硫酸钠溶液滴定，将近终点时再加人淀粉指示剂2mL，然后继续滴定至蓝色完全消失为

终点。同时做一空白试验。

3.4.5 计算

                                          (v.-v) xcx 79.9

                        x一一污己益漏:一x 100 ···························⋯⋯(3)
式中:X-- 澳值，%;

      v。一一空白试验消耗硫代硫酸钠标准溶液,mL;

        v一一 试样消耗硫代硫酸钠标准溶液，mL;

        。-一硫代硫酸钠标准溶液浓度，mol/L;

      W— 试样质量，9;

    79.9--一 每摩尔澳的克数。

3.4.6 误差

      两次平行试验结果误差不大于。.1,

3.5 热稳定性的测定

3.5.1 原理

      本方法是使乳液在一定温度一定时间受热后，视其乳液顺粒增加情况来表示热稳定性。

3.5.2 仪器

    a)电热恒温烘干箱:0-200'C;

      b)电动离心机:3500r/min;

    c)广口瓶:100mL ;

    d)玻璃离心管:loml。

3.5.3 步骤

    取50mL试样装在广口瓶中，将盖封严，放置于已调节到(60士1)℃的恒温烘干箱内，连续120h，取

出，冷却至室温，观察，有如下两种情况:

    a)在广口瓶中有明显沉淀物为无热稳定性;

    b)在广口瓶中无明显沉淀物的，分别取受热试样和原试样各10mL，以转速为3500r/min，经10min

离心沉降，停机取出，对比两样品沉淀里，有明显增加者为无热稳定性，无明显增加者为有热稳定性。

3.6 化学稳定性的测定

3.6.1 试剂

    a) 50o氢氧化按溶液;

    b) 50o甲醛溶液;

    c) 3%硫酸钠溶液

3.6.2 步骤

3.6.2.1 对5%氢氧化按溶液稳定性

取loml试样于50mL烧杯中，加人5%氢氧化按溶液2mL,搅拌均匀，放置10min，观察，有凝聚现

象为破乳，无凝聚现象为不破乳

标准分享网 www.bzfxw.com 免费下载



QB/T2223一1996

3.6.2.2 对5%甲醛溶液稳定性

    取1omL试样于5omL烧杯中，加人5%甲醛溶液ZmL，搅拌均匀，放置10min，观察，有凝聚现象为

破乳，无凝聚现象为不破乳。

3.62.3 对3%硫酸钠溶液稳定性

    取IOmL试样于50mL烧杯中，加人3写硫酸钠溶液ZmL，搅拌均匀，放置10min，观察，有凝聚现象

为破乳，无凝聚现象为不破乳

3.7 制膜

3.了.1 设备

    a)可调水平台(水磨石或玻璃板):面积600mmx400mm;

    b)水平尺;

    c)膜板(喷聚四氟已烯膜的玻璃平板):面积240mmx130mm;
    d)玻璃棒;

    e)红外线灯:250W;

    f)单项调压器:容量 IkVA;

    9)温度计:分度值为1℃。

3.了.2 步骤

    用水平尺将可调水平台调至水平，将洗净后的膜板置于水平台上。将丙烯酸树脂乳液稀释到固含量

约为24%后，称取80~859，倒在膜板上，用玻璃棒将乳液平推至膜板边缘，使其分布均匀。用调压器调
节红外线灯，使烘膜温度为约25℃，当乳液表面成膜后，使温度逐渐升高至40~45℃，直至薄膜透明继

续干燥Zh。待膜板冷却，在薄膜表面涂少许滑石粉，将膜轻轻取下，备用。

3了.3 薄膜要求

3.7.3.， 薄膜应均匀平整，不应有气泡、波纹、皱纹、裂纹、损坏等缺陷。

3.了.32薄膜厚度:。.3~0.6mm。

3.了.4 试样预处理

    试样试验前应在温度为(20士2)℃，相对湿度为60%~70写放置4h，试验要求在此条件下进行。

3.8 薄膜抗张强度的测定

3.8.1 原理

    抗张强度系试样在拉力机上被拉断时，单位截面积上所承受力的负荷数，以牛顿/毫米“表示。

3.8.2 设备

    a) 哑铃形裁刀(如图1、图2所示):尺寸必须符合表1要求;

    b) 50ON拉力机:速度必须均匀且能根据需要进行调节;

    c)厚度仪

    测量范围0~10mm，分度值0.olmm;

    汉(量面直径(10士0.1)mm，压角总压力(100士5)R。

图 1 哑铃形裁刀 图 2 裁刀刃口剖视
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表 1 哑铃形裁刀的外形尺寸

代 号 基本尺寸 允许偏差 }代号 基本尺寸 允许偏差

A 80 一 23. 8

B 15 } 0.5

C 15. 0 士0.05 } 200 士1

D 5. 0 士0.05 }
3.8.3 步骤

3.8.3.1 在制成的膜上，依次用哑铃形裁刀取试样5个，并编号。在试样中间印15mm距离平行标线，

每条标线应与试样中心等距。

3.8.3.2 用厚度仪测量试样标线内的厚度，侧A点应不少于3处，取其平均值。

3.8-3.3 将试样夹在拉力机上、下夹持器间，要垂直，拉伸速度为(500士50)mm/min，启动开关，记录

断裂时负荷值。

3.8.4 计算

X=F                                                   (4)

式中:X— 试样抗张强度，N/mm2;

      F— 试样拉断时负荷值，N;

      S— 试样断点的横断面积,mm',

3.9 薄膜断裂伸长率的洲定

3.9.1 原理

    断裂伸长率系试样在拉力机上被拉断时的伸长与原长度的比值，用百分率表示。

3.9.2 试样

    断裂伸长率是在测定抗张强度的过程中测定，不必另外取样。

3.9.3 步骤

    在测定抗张强度过程中，试样拉伸时，随时测量两个标线间距离，当试样断裂时，两个标线间距离为

试样断裂时长度。

3.9.4 计算

X=
L,-L

X100 ⋯ 。⋯. 。..·..······⋯⋯ 。·.·······一 (5)

式中:X— 断裂伸长率，%;

      L,— 试样断裂时标线间距离，MM;

      L— 原试样标线间距离，mm,

3.10 薄膜永久变形的测定

3.10.1 原理

    将试样拉伸至断裂，再使其在自由状态下恢复一定时间后所剩余的变形。

3.10.2 试样

    永久变形是在测定抗张强度过程中测定，不必另外取样。

3.10.3 步骤

    在测定抗张强度过程中，记录断裂时长度，取下已断的试样放置3min，将试样断裂处吻合，用精度

为。. 5mm的量具测量其标线间的距离。

3.10.4 计算

                                                          L，-L
                                                y=奋乙一于只100 ·················。·..·..·..·..........⋯⋯ (‘、
                                              乌一L" ------一 ”，、。j
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式中:Y一一 永久变形，%;

      I,-一 试样断裂时标线间距离，mm;

      /,一一试样断裂停放了3min后标线间距离，mm;

      I.-一 原试样标线间距离，mm。

;.{{
3.11

3.11

  薄膜吸水率的测定

。1 原理

试样在水中浸泡2h后的吸水量与试样原质量之比，用百分率表示(即为吸水率)。

.2 仪器

a)分析天平:感量0. 001g;

b)裁刀:(40士0. OI)mmX (40士0. O1)mm;

c)培养皿:直径120-140mm;

d)玻璃球:直径3-5mm.

.3 步骤

用裁刀裁取试样3个，并编号，称取试样质量(准确至0.001曰。将试样放人已装满蒸馏水的培养皿

中(培养皿内放玻璃球)。在室温下经2h取出试样，用滤纸轻轻拭掉表面水分，并立即称量(准确至

0.001g)o

3.11.4 计‘算

_ Wl一W ___ ，_、
2=一 x 100 ···············。·。··················。··⋯ t丫)

              N

式中:L一 吸水率，%;

    W:一 试样吸水后质量，9;

      W— 试样质量，9。

    注:每组试样不少于3个，计算时结果不少于2个.其误差不得超过10纬，否则重新取样复侧。

3.12 薄膜脆化温度的测定

3.12.1 原理

    脆化温度系试样在低温下经一定冲击力的作用，试样发生脆裂的最高温度。

112.2 设备

    a)裁刀:(100士0.1)mmx (10士0. 1)mm;

    b)低温箱:0~一40 C;

    c)冲击仪

    圆形冲击锤:直径为(30士1)mm，质量为(150士1)g.

    冲击锤距试样为(200士5)mm，冲击锤底面与仪器底面平行;

    d)低温温度计:分度值为1"C,

3.12.3 步骤

3.12.3.1 将冲击仪放在低温箱中，使温度降到预定的温度并恒温30min.

3.12-3.2 用裁刀取试样5个，用描图纸条支撑试样成圆套，固定在冲击仪的夹板上，并迅速放在已恒

温的冲击仪平面上，经10min冷冻。

3.12-3.3 启动冲击仪使冲击锤以自由落体方式冲击试样圆形部位。

3门2-3.4 同一温度测定5个试样，其中有3个或3个以上脆裂，这一温度即为该试样的脆化温度。

      注

1 每次冲击使用新试片，不得重复使用试片。

2 每组试样试验温度 F降间隔为((5士1) C
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4 试验报告

a)说明是否按照本标准试验;

b)试样编号、名称、牌号、试验项目、生产厂;

c)试样预处理与否及其条件;

d)试验条件;

e)试验结果;

f)试验人员及日期

150
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