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NORMA BRANŻOWA 

BN-79 
WYROBY 

Sadza 6048-02.09 
PRZEMYSŁU Metody badań 

CHEMICZNEGO Oznaczanie liczby absorpcji 
ftalanu dwubułylowego 

1. WSTĘP 
1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy są meto-

dy oznaczania liczby absorpcji ftalanu dwubutylowego. 
1.2. Rodzaje metod 
a) metoda ręczna , 

b) metoda instrumentalna. 

2. METODA RĘCZNA 

2.1. Zasada metody polega na okreś l en iu ilości cm 3 

ftalanu dwubutylowego , potrzebnej do utworzenia jed­
norodnej pasty ze 100 g sadzy. 

2.2. Przyrządy 
a) Mikrobiureta pojemności 1..;.- 2 cm 3• 

b) Parownica porcelanowa o średnicy 8..;.- 10 cm. 
c) Łopatka szklana lub aluminiowa zakończona 

płaskim ó walem tworzącym z pałeczką kąt 135°C. 
2.3. Odczynniki. Ftalan dwubutylowy o gęstości 

1,045";'- 1,050 g/cm3 w tempera turze 20°C wg PN-661 
C-8803 I (I gatunek). 

2.4. Wykonanie oznaczania. W parownicy porcelano­
wej odważyć 0,5 g z dokładnością do 0,00 I g sadzy 
przygotowanej wg BN-79/6048-03 , wysuszonej w tem­
peraturze 105 + 5°C do stałej masy i wkrap lać do niej 
ftalan dwubutylowy z mikrobiurety. 

Mieszaninę sadzy i ftalanu dwubutylowego rozcierać 
łopatką dotąd , aż znikną na ściankach o leiste ' ślady 

ftalanu. Dodawanie ftalanu należy zakończyć w mo­
mencie, kied y po dodaniu ko lejnej kropli i dokładnym 
jej roztarciu całość sadzy daje się zebrać na łopatkę. 
Otrzymany placek nie powinien łamać się, ani pękać 
pod lekkim naciskiem. Czas trwania rozcie ra ni a po­
winien wynosić 10..;.-15 min. 

2.5. Obliczanie wyników. Liczbę 

dwu butylowego (X) w cm 3 na 100 
centach wg wzoru 

v 
X = -' 100 

m 

absorpcji 
g ob li czyć 

fta lanu 
w pro-

( I ) 

Grupa katalogowo X 19 

w którym: 
V - ilość zaabsorbowanego fta lanu dwubutylowe 

3 go, cm , 
m - nadważka sadzy, g. 
2.6. Wynik. Za wynik końcowy należy przyjąć śred 

nią a rytmetyczną dwóch równoległych wyników 
których różnica nie przekracza 5% wyniku średniego 

3. METODA INSTRMENTALNA 

3.1. Zasada oznaczania polega na dodawaniu z biu 
rety automatycznej ftalanu dwubutylowego do próbk 
sadzy umieszczonej w mieszalniku absorptometru . Zja 
wisku absorpcji ftalanu przez sadzę towarzyszy wzros 
l epkości mieszaniny. 

Opór, jaki w trakcie mieszania sadzy z ftalanen 
pokonuje mieszadło przenoszony jest na odpowiedn 
mechani zm różnicowy absorptometru . Jeśli lepkoś, 

mieszaniny osiągn ie nas tawioną przed pomiarem wieI 
kość momentu skręcającego , to absorptometr i biuret< 
zostaną automatycznie wyłączon e. 

3.2. Aparatura i przyrządy 
a) Suszarka z regulacją tem peratury w zakresie 10: 

+2°C. 
b) Absorptometr firmy Brabender , typ A lub B, wy 

posażony w biuretę automatyczną podającą odczynnil 
z dokładnością do 4 +0,024 cm 3/ min . 

3.3. Odczynniki. Ftalan dwubutylowy o gęstośc 

1,045";'- 1,050 g/cm 3 w temperaturze 20°C wg PN-66, 
C-8803 I . 

3.4. Przygotowanie przyrządu do pomiaru 
3.4.1. Sprawdzenie absorptometru typu A. Zamoco 

wać linkę stalową do nakrętki wystającej z tylnej częśc 
bębna dynamometru. Nawinąć link ę dwukrotni, 
dookoła bębna dynamometru w kierunku przeciwnyn 
do ruchu wska zówek zega ra. Wsunąć zaczep sprężyn: 
dynamometru wzorcowego w wolną pętlę linki . 
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Ustawić wskazówkę wyłącznika stykowego w pozycji 
5 na skali wi e l kości momentu skręcaj ącego . Przełącznik . 

"a utoma tyczny - ręczny" u sta wić w pozycji "auto­
matyczny" . Uruchom i ć absorptometr przyciskiem 
"start" . Ciągnąć pionowo w' górę ze stałą szybkością 
dynamometr wzorcowy. W chwili gdy wskazówka 
wielkośc i mo mentu sk ręcającego osiągnie zero ska li 
i apara t wyłączy s i ę, odczytać na skali dyna mometru 
wzorcowego wielkość przyłożonej si ły , któ ra powi nna 
wynosi ć 80 do 90 N. 

Jeże l i nie uzyska się powyższego wynik u, należy 

sprawdzi ć wzajemne położenie rdzenia przenoszącego 

moment skręcający i pierście nia łączącego dyna mometr 
z tym rdzeniem. W tym celu stosując odpo wiedn i wzo­
rzec, na l eży sko rygować odległość po międ zy bloki em , 
na którym osadzona jest sprężyna a pie rścieniem , który 
w razie po trzeby należy p rzesunąć w górę lub w dół . 

Następn ie odwrotną stroną wzorca sprawd zić od l egłość 

pomiędzy górnymi krawędziami rdzenia i bloku sprę­

żyn y. 

Właściwą odległość uzyskuje s i ę przez odpo wiednie 
przesu nięcie rdzenia , po uprzedni m rozl uźni e ni u pi e rś­
cienia stopującego blok s prężyny i pie rści eni a łączącego 

dynamometr z rdze niem. 

3.4.2. Sprawdzenie absorptometru typu B. Umocować 
zaczep dynamometru na pręc i e zaopatrzonym w izo­
elastyczną sprężynę . Ustawić wskazówkę wyłączn ika 

stykowego w pozycji 5 na skali wie l kości momen tu 
skręcającego . Przełącznik "automatyczny - ręczny" 

ustawić w pozycji "automa tyczny" . Uruchomić abso r­
ptometr przyciskiem "start". Ciągnąć dynamome tr p io­
nowo w górę ze stałą szybkością. W chwil i gdy wska­
zówka wielkości momentu skręcającego osiągni e zero 
skali i apa ra t wyłączy się, odczytać na ska li dynam o­
metru wie l kość przyłożonej siły. Wartość wskaza nej 
s i ły powinna znajdować się między 17,5 -;- 25,0 N. Jeże li 

wart ość wskazanej siły nie jest zgodna z podaną po­
wyżej na l eży wyreg ulować położen ie śru b y znajd ującej 

s i ę pod spodem dynamometru . 

3.4.3. Sprawdzenie biurety automatycznej. Sprawdzić 
stan szlifów i przewodó w biurety. Napełnić biuretę 
i prze wód dozujący fta lanem dwubutylu i sprawdzić , 
czy biureta i przewody nie są zapowietrzone. 

Po całkowitym napełnieniu biurety i przełączeniu 

kra nu trójdzielnego uruchomić biure tę i odczekać do 
chwili , gdy z przewodu dozującego zacznie wypływać 
odczynnik ze s ta łą s zyb kością . Zatrzymać biuretę 

i us tawić licznik cyfrowy na ze ro . Podsta wić wytaro­
wa ną zlewkę pod przewód dozujący . Włączyć jedno­
cześ ni e biuretę i stoper. 
Po 2 min za trzymać biure tę i odczytać wynik na licz­
niku cyfrowym. 
Zważyć zlewkę z fta lanem. Napełnić ponownie biu­

retę · Powtórzyć poprzednio wymien ione czynnoscI, 
odczytując wynik oznaczenia po 4 i po 8 min. 

Biureta pracuje zada walająco, j eże li spełni one są wy­
magania podane w tab!. J. 

Tablica l 

Czas Odczyt li czn ik a 
Objętość dozowanego 

odczynnika 
mln biure ty 

cm' 

2 8,00 ± 0,05 8,00 ±0,05 

4 16,00 ± 0,05 16,00 ±O,IO 

8 • 32 ,00 ± 0,05 32,00 ± 0,20 

Objętość DBP (V), która wypłynęła z biurety należy 
obliczyć w cm 3 wg wzoru 

683 1 53 

v= m 

p 

m - masa fta la nu dwubutylowego, g, 
p - gęstość fta la nu dwubutylowego, g/cm 3

• 

(2) 

3.4.4. Kalibracja absorptometru. Postępując wg 3.5 
i 3.6 oznaczyć lic zbę absorpcji ftalanu dwu butylowego 
wzorcowych próbek sadzy, wyszczególnionych w tab!.2. 

Tablica 2 

Wzorcowe próbki sad zy 
Absorpcja DBP 

cm)/IOO g 

SRF (A-I) 72,4 ± I 
HA F (B-I) 96,6 ± 1 
ISAF (C- I) 122,6 ± I 

D la każdego typu sadzy na le ży wykonać co najmniej 
dwie próby. 

Otrzymane rezu ltaty można uznać za prawidłowe , 

jeżeli różn i ca między dwoma równoległymi próbami 
nie przekracza 1,6 cm 3 na 100 g. 

3.5. Wykonanie oznaczania. Odważyć 20 g sadzy 
przygotowanej wg BN-79/6048-03, wysuszonej w tem­
peraturze 105 ±2°C z dokładnością do 0,001 g i prze­
nieść do mieszaln ika absorptometru. 

Pokrętłem wyłącznika stykowego us tawić wskazówkę 

wielkości momentu skręcającego w pozycji odpowia­
dającej cyfrze 2 dla sadzy Sapex-20 a na cyfrze 5 dla 
innych typów sadz. 

Napełnić biuretę a utoma tyczną zgodnie z instrukcją 
obsługi wydaną przez producenta . Us tawić licznik biu­
rety na zero. Przełączn ik sieciowy absorptometru 
ustawić w pozycj i "załączon y" . Końcówkę przewodu 
dozującego doprowadzić nad otwór w górnej części 

mieszalnika. Przełącznik sterowa nia ustawić w położe­

niu "automa tyczny". Włączyć przyciski "dozowanie" 
biurety i "s tart" absorptometru. 

Po automa tycznym za trzyma niu biurety i absorpto­
metru odczytać na liczniku cyfrowym ilość ftalanu dwu­
butylowego . Rozmontować i OCZySCIC mieszalnik. 
Zmontować oczyszczony miesza lnik i ponownie napeł­
nić biuretę . 
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3.6. Obliczanie wyników. Liczbę absorpcji ftalanu 
dwubutylowego (X) w cm3 na 100 g obliczyć w procen­
tach wg wzoru 

v x= . 100 (3) 
m 

~ 

' w którym: 
V - ilość zużytego ftalanu dwubutylowego, cm3, 

m - masa badanej próbki , g. 
3.7. Wynik. Za wynik należy przyjąć średnią aryt­

metyczną dwóch równoległych wyników, których róż­
nica nie przekracza l % wyniku średniego. 

KONIEC 

INFORMACJE DODATKOWE 

l. Instytucja opracowująca normę - Gliwickie Zakłady Chemicz­
ne CARBOCHEM w Gliwicach. 

2. Normy związane 

PN-66/C-8803 1Fta lan dwubutylowy techniczny 
BN-79/ 6048-03 Sadza. Pobieranie próbek 

3. Zalecenia międzynIlrodowe 
ISO 4656/1-1978 Determination of dibutylphthalate a bsorption 
number 
RWPG PC 4267-73 CalKH aKTHBHble 

4. Autorzy projektu normy - mgr K. Urbańska, inż . B. Dudek , 
mgr in ż . G . Król. 


