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1 OBJETIVO

1.1 Esta recomendacéo prescreve o método de ensaio para determinagéo do isocianato
como NCO ou amina equivalente em resinas para o0 processo cura a frio e/ou caixa
fria.

2_ DOCUMENTOS A CONSULTAR

2.1 CEMP 152 — Materiais para fundicdo — Amostragem de material na forma liquida ou
lama — Procedimento.

3 PRINCIPIO DO METODO

3.1_ Consiste na determinacdo da reagdo do isocianato com a solugéo de dibutylamina,
liberando a amina que depois é titulada com acido cloridrico 0,5 N até viragem, da
cor azul para amarelo liméo, o qual representa o ponto de equivaléncia.

4 DEFINICAO

4.1: Isocianato como NCO ou amina equivalente: é quantidade percentual de amina
presente na resina que é liberada pela reacdo do NCO com a solucdo de
dibutylamina.

5 APARELHAGEM / REAGENTES

5.1 Balanca analitica.;

5.2  Erlenmeyer de 250 ml, gargalo curto com rolha esmerilhada; Os frascos de vidro
deverédo ser rigorosamente lavados, enxaguados com &lcool e secos em estufa a no
méximo 60 °C, para eliminar qualquer contaminagao;

5.3_ Chapa de aquecimento;
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6.1

Nota:

6.2

6.3

6.4

6.5

Termbmetro de contato, escala de 0/400 °C;
Suporte de ferro para fixacdo do termbémetro;
Garra para termbémetro;

Pipeta columétrica com capacidade de 25 ml;
Bureta de 50 ml com divisao 0,1 ml;

Baldo volumétrica de 1000 ml;

Baldo volumétrico de 100 ml;

Dibutylamina P.A; Dissolver 120 g de dibutylamina em tolueno anidro, completar o
volume para 1000 ml com tolueno anidro em baldo volumétrico;

Tolueno anidro P.A.;

Alcool isopropilico P.A.;

Solugéo de &cido cloridrico (HCI) 0,5 N;

Solugéo de hidréxido de sodio (NaOH) 0,1 N;

Solugéo indicadora verde de bromocressol. Misturar 0,1g do indicador verde de
bromocresol seco com 1,5 ml de solu¢cdo de hidroxido de sédio (NaOH) 0,1 N.
Transferir a solu¢do para baldo volumétrico de 100 ml e completar o volume com
agua destilada.

EXECUCAO DO ENSAIO

Coeltar uma amostra conforme CEMP 152 e pesar uma quantidade adequada da
amostra com precisdo de 0,005 g em um erlenmeyer de 250 ml e tampé-Io;

- pararesinas com % NCOde4all % - pesar+5 g.
- pararesinas com % NCO de 20a 30 % - pesarde 2,5 a 3,0 g.

Pipetar 25 ml da solucdo de dibutylamina, transferir a amostra para o frasco e
tampéa-lo. Agitar até que toda a amostra seja dissolvida;

Preparar uma prova em branco com todos os reagentes, omitindo a amostra;

Colocar os frascos tampados com a rolha inclinada para permitir a saida dos gases
sem perda da solugéo e aquecer por 5 minutos a 150 + 10 °C;

Retira-los da chapa e deixa-los esfriar por 15 minutos a temperatura ambiente;
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6.6 Adicionar 25 ml. de alcool isopropilico na prova em branco e na amostra. Titular com
acido cloridrico (HCI) 0,5 N padronizado usando 1 ml do indicador verde de
bromocressol até que a cor vire de azul para amarelo limao (constante).

7 RESULTADOS

7.1 O resultado do isocianato é expresso em % com precisdo de 0,1 % e é calculado
através da seguinte formula:

(A - B) . C. 0042

NCO =

W
Onde:
NCO = teor do isocianato, em %;
A = prova em branco - volume de HC1 0,5 N consumidos, em ml;
B = amostra - volume de HC1 0,5 N consumidos, em ml;
C = normalidade do HC1;
0,042 = miliequivalente do NCO;
W = peso da amostra, em g.

7.2_ O resultado da amina equivalente é expresso em % e é calculado através da
seguinte férmula:

A E= 4200
' B NCO
Onde:
A.E = teor de amina, em %;
4200 = equivaléncia do NCO;
NCO = teor de isocianato.
HISTORICO DAS REVISOES
REVISAO ITENS REVISADOS | JUSTIFICATIVA
Ago/2024 Titulo e 2 Inclusdo de documentos a consultar;
6.1 Inclus&o do procedimento de coleta.




