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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy sg meto-

dy oznaczania liczby absorpcji ftalanu dwubutylowego.
1.2. Rodzaje metod
a) metoda reczna,
b) metoda instrumentalna.

2. METODA RECZNA

2.1. Zasada metody polega na okres$leniu iloéci cm’

ftalanu dwubutylowego, potrzebnej do utworzenia jed-

norodnej pasty ze 100 g sadzy.

2.2. Przyrzady

a) Mikrobiureta pojemnosci 1+2 cm’.

b) Parownica porcelanowa o S$rednicy 8- 10 cm.

c) Lopatka szklana lub aluminiowa zakonczona
ptaskim owalem tworzacym z pateczkg kat 135°C.

2.3. Odczynniki. Ftalan dwubutylowy o gegstosci
1,045+ 1,050 g/cm*® w temperaturze 20°C wg PN-66/
C-88031 (I gatunek).

2.4. Wykonanie oznaczania. W parownicy porcelano-
wej odwazy¢ 0,5 g z dokladnoscig do 0,001 g sadzy
przygotowane] wg BN-79/6048-03, wysuszone] w tem-
peraturze 105 +£5°C do statej masy 1 wkrapla¢ do niej
ftalan dwubutylowy z mikrobiurety.

Mieszaning sadzy 1 ftalanu dwubutylowego rozciera¢
topatkg dotad, az znikng na Sciankach oleiste $lady
ftalanu. Dodawanie ftalanu nalezy zakonczy¢ w mo-
mencie, kiedy po dodaniu kolejnej kropli 1 doktadnym
jej roztarciu catos¢ sadzy daje si¢ zebra¢ na lopatke.
Otrzymany placek nie powinien tamac si¢, ani pekac
pod lekkim naciskiem. Czas trwania rozcierania po-
winien wynosi¢ 10- 15 min.

2.5. Obliczanie wynikow. Liczb¢ absorpcji ftalanu
dwubutylowego (X) w ¢cm’ na 100 g obliczyé w pro-
centach wg wzoru

V
X = — 100 (1)
m

w ktorym:
V — ilo$¢ zaabsorbowanego ftalanu dwubutylowe
go, cm?,
m — nadwazka sadzy, g.

2.6. Wynik. Za wynik koncowy nalezy przyjgc sred
nig arytmetyczng dwodch rownoleglych  wynikow
ktorych roznica nie przekracza 5% wyniku Sredniego

3. METODA INSTRMENTALNA

3.1. Zasada oznaczania polega na dodawaniu z biu
rety automatycznej ftalanu dwubutylowego do probk
sadzy umieszczonej w mieszalniku absorptometru. Zja
wisku absorpcji ftalanu przez sadzg towarzyszy wzros
lepko$ci mieszaniny.

Opor, jaki w trakcie mieszania sadzy z ftalanen
pokonuje mieszadlo przenoszony jest na odpowiedn
mechanizm roéznicowy absorptometru. Jesh lepkos
mieszaniny osiggnie nastawiong przed pomiarem wiel
ko$¢ momentu skrecajacego, to absorptometr i1 biuret:
zostang automatycznie wytgczone.

3.2. Aparatura i przyrzady

a) Suszarka z regulacjg temperatury w zakresie 10!
$:2°C.

b) Absorptometr firmy Brabender, typ A lub B, wy
posazony w biuret¢ automatyczna podajaca odczynnil
z doktadno$cia do 4 £0,024 c¢cm’®/min.

3.3. Odczynniki. Ftalan dwubutylowy o ggstosc
1,045+1,050 g/cm?® w temperaturze 20°C wg PN-66,
C-88031.

3.4. Przygotowanie przyrzadu do pomiaru

3.4.1. Sprawdzenie absorptometru typu A. Zamoco
wac linke stalowg do nakrgtki wystajacej z tylnej czesc
bebna dynamometru. Nawina¢ link¢ dwukrotni
dookota bgbna dynamometru w kierunku przeciwnyn
do ruchu wskazéwek zegara. Wsungc¢ zaczep sprezyn:
dynamometru wzorcowego w wolng petle hnki.
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Ustawi¢ wskazowke wylacznika stykowego w pozycji
5 na skali wielko$ci momentu skr¢cajgcego. Przelagcznik
“automatyczny — re¢czny”  ustawié w pozycji “auto-
matyczny”. Uruchomi¢ absorptometr przyciskiem
“start*. Ciagnaé pionowo w goére ze stala szybkoscia
dynamometr wzorcowy. W chwili gdy wskazdéwka
wielkosci momentu skrecajacego osiggnie zero skali
1 aparat wylaczy si¢, odczyta¢ na skali dynamometru
wzorcowego wielkoS¢ przylozonej sily, ktora powinna
wynosi¢c 80 do 90 N.

Jezeli nie uzyska si¢ powyzszego wyniku, nalezy
sprawdzi¢ wzajemne potozenie rdzenia przenoszacego
moment skrgcajacy 1 pierscienia taczacego dynamometr
z tym rdzeniem. W tym celu stosujac odpowiedni wzo-
rzec, nalezy skorygowac¢ odlegto$s¢ pomig¢dzy blokiem,
na ktorym osadzona jest spr¢zyna a pierscieniem, ktory
w razie potrzeby nalezy przesung¢ w gore lub w dol.
Nastepnie odwrotng strong wzorca sprawdzi¢ odlegtos¢
pomigdzy gornymi krawedziami rdzenia 1 bloku spreg-
zyny.

Wiasciwag odleglo$¢ uzyskuje si¢ przez odpowiednie
przesunigcie rdzenia, po uprzednim rozluZnieniu piers-
cienia stopujgcego blok sprezyny 1 pierScienia tagczgcego
dynamometr z rdzeniem.

3.4.2. Sprawdzenie absorptometru typu B. Umocowaé
zaczep dynamometru na pr¢cie zaopatrzonym w izo-
elastyczng spr¢zyng. Ustawi¢ wskazowke wylacznika
stykowego w pozycji 5 na skali wielkoSci momentu
skrgcajgcego. Przetgcznik  “automatyczny — reczny®
ustawi¢ w pozycji “automatyczny“, Uruchomié¢ absor-
ptometr przyciskiem “start®. Ciagnaé dynamometr pio-
nowo w gor¢ ze stalg szybkodciag. W chwili gdy wska-
zowka wielko$ci momentu skrgcajacego osiagnie zero
skali 1 aparat wylaczy si¢, odczyta¢ na skali dynamo-
metru wielkoS¢ przylozonej sity. Warto$¢ wskazanej
sity powinna znajdowac si¢ migdzy 17,5+ 25,0 N. Jezeli
warto$¢ wskazanej sity nie jest zgodna z podang po-
wyze] nalezy wyregulowac potozenié §ruby znajdujacej
si¢. pod spodem dynamometru.

3.4.3. Sprawdzenie biurety automatycznej. Sprawdzi¢
stan szlifow 1 przewodoéw biurety. Napetni¢ biurete
1 przewod dozujgcy ftalanem dwubutylu i sprawdzid,
czy biureta 1 przewody nie sg zapowietrzone.

Po catkowitym napetnieniu biurety i przetaczeniu
kranu trojdzielnego uruchomi¢ biurete i odczekaé¢ do
chwili, gdy z przewodu dozujacego zacznie wyplywaé
odczynnik ze stalg szybko$cig. Zatrzymaé biurete
I ustawi€ licznik cyfrowy na zero. Podstawié wytaro-
wana zlewk¢ pod przewodd dozujacy. Wiaczyé jedno-
czeSnie biuret¢ 1 stoper.

Po 2 min zatrzymac biuret¢ i odczytaé wynik na licz-
niku cyfrowym.

Zwazy¢ zlewke z ftalanem. Napetni¢ ponownie biu-
retg. Powtdrzy¢ poprzednio wymienione czynnosci,
odczytujac wynik oznaczenia po 4 i po 8 min.

Biureta pracuje zadawalajaco, jezeli spetnione sg wy-
magania podane w tabl. I.

Tablica 1
Czas Odczyt licznika hgioss doz?wanego
; : odczynnika
min biurety 3
cm
2 8,00 £0,05 8,00 +0,05
+ 16,00 +0,05 16,00 +0,10
8 » 32,00 £0,05 32,00 £0,20

Objetos¢ DBP (V), ktoéra wyptyneta z biurety nalezy
obliczy¢ w c¢cm’ wg wzoru

m
V= = (2)
P
536831
m — masa ftalanu dwubutylowego, g,
p — gesto$é ftalanu dwubutylowego, g/cm?.

3.4.4. Kalibracja absorptometru. Post¢pujgc wg 3.5
1 3.6 oznaczy¢ liczbe absorpcji ftalanu dwubutylowego
wzorcowych probek sadzy, wyszczegdlnionych w tabl.2.

Tablica 2
e Absorpcja DBP
Wzorcowe probki sadzy cm3/100 g
SRF  (A-1) 72,4 *1
HAF (B-1) 20i0 i
ISAF (C-1) 1226 +1

Dla kazdego typu sadzy nalezy wykonaé co najmniej
dwie préby.

Otrzymane rezultaty mozna uzna¢ za prawidlowe,
jezeli réznica migdzy dwoma rownolegtymi prébami
nie przekracza 1,6 cm® na 100 g.

3.5. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 20 g sadzy
przygotowane] wg BN-79/6048-03, wysuszone] w tem-
peraturze 105 +£2°C z dokfadnoscig do 0,001 g i prze-
nies¢ do mieszalnika absorptometru.

Pokretlem wylgcznika stykowego ustawié wskazowke
wielkosci momentu skrgcajacego w pozycji odpowia-
dajacej cyfrze 2 dla sadzy Sapex-20 a na cyfrze 5 dla
innych typéw sadz.

Napelni¢ biuret¢ automatyczna zgodnie z instrukcja
obstugi wydang przez producenta. Ustawi¢ licznik biu-
rety na zero. Przelacznik siecitowy absorptometru
ustawi¢ w pozycji “zalaczony®. Koncéwke przewodu
dozujacego doprowadzi¢ nad otwdér w gornej czesci
mieszalnika. Przelgcznik sterowania ustawi¢ w potoze-
niu “automatyczny”. Wiaczy¢ przyciski “dozowanie*
biurety 1 “start” absorptometru.

Po automatycznym zatrzymaniu biurety 1 absorpto-
metru odczytac¢ na liczniku cyfrowym ilo$¢ ftalanu dwu-
butylowego. Rozmontowa¢ 1 oczysci¢ mieszalnik.
Zmontowac¢ oezyszczony mieszalnik 1 ponownie napet-
ni¢ biurete.
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3.6. Obliczanie wynikéw. Liczbe absorpcji ftalanu = ~w ktérym:
dwubutylowego (X) w cm® na 100 g obliczy¢ w procen- V — ilo$¢ zuzytego ftalanu dwubutylowego, cm?,
tach wg wzoru m — masa badanej probki, g.

3.7. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ Srednig aryt-

¥ = V 100 metyczng dwoch rownolegtych wynikéw, ktoérych réz-
T m ) nica nie przekracza 1% wyniku $redniego.
KONIETC

INFORMACJE DODATKOWE

3. Zalecenia mi¢dzynarodowe

1. Instytucja opracowujaca norm¢ — Gliwickie Zaktady Chemicz-
ISO 4656/1-1978 Determination of dibutylphthalate absorption

ne CARBOCHEM w Gliwicach.

number
2. Normy zwigzane RWPG PC 4267-73 Caxu aKTHBHbBIE
PN-66/C-88031 Ftalan dwubutylowy techniczny 4. Autorzy projektu normy — mgr K. Urbanska, inz. B. Dudek.

BN-79/6048-03 Sadza. Pobieranie probek mgr inz. G. Krél



