
UK D 67867501 
-

N O R M A B R A N ż OW A BN-BO 
Tworzywa poliamidowe I 6336-01/03 • TWO RZYWA 

SZTUCZ NE Tarnamid T ..- Zamiast 

Badani a ogólne i fizykochemiczne BN-71/6336-0 1') 

l. WSTĘP 

Przedmiotem arkusza norm y są następujące metody 
badań: 

a) sprawdzanie wyglądu zewnętrznego , 

b) spra wdzanie ba rwy, 
c) oznaczanie lepkości względnej roztworu, 
d) oznaczanie zawartości związ..ków małocząsteczko­

wych, 
e) oznaczanie zawartości wody, 
f) oznaczanie za wartości popiołu . 

2. BADANIA 

2.1. Sprawdzanie wyglą~u zewnętrznego na zgodność 
Tarnamidu T z wymaganiami ogólnymi wg BN-801 
6336-01/02 oraz wymaganiami ogólnymi wg poszcze­
gólnych arkuszy przedmiotowych należy przeprowadzić 
w sposób wizualny na średniej próbce laboratoryjnej 
pobranej wg BN-80/6336-Ol/02 p. 6 w ilości 0,4 kg. 

SprawdzaJlie wykonać nieuzbrojonym okiem w 
dobf7e oświetlonym pomieszczeniu. 

2.2. Sprawdzanie barwy należy przeprowadzić na 
kształtce wykonanej z badanego Tarna midu metodą 
wtrysku w postaci krążka o średnicy 50 mm i gru-

. bości 3 mm. Barwę kształtki porównać w sposób wi­
zualny w pomieszczeniu dobrze oświetlonym z barwą 
kształtki wzorcowej uzgodnionej między producentem 
a odbiorcą. _ 

2.3. Oznaczanie lepkości względnej roztworu 

2.3.1. Zakres stosowania metody. Metodę należy sto­
sować do oznaczania lepkości względnej Tarnamidów 
T dających trwałe roztwory w stężonym kwasie siarko­
wym stosowanym jako rozpuszczalnik. 

2.3.2. Zasada oznaczania polega na pomiarze czasu 
przepływu jednakowych objętości kwasu siarkowego 
i roztworu Tarnamidu T o stężeniu 0,01 g/cmJ w lep­

'kościomirrzl.l kapilarnym w temperaturze 25 ±O,I°C. 

Gru pa katalogowa 1027 

2.3.3. Aparatura i p~yrządy 
a) Kolba pomiarowa ze szlifem z korkiem szklanym 

lub polietylenowym poj~mności 100 cmJ
• 

b) Lejek z filtrem ze spiekanego szkła G2. 
c) Lepkościomierz kapilarny typu Ubbellohde'a mo­

del II o czasie przepływu rozpuszczalnika 100 +- J20 s 
lub inny typ' kapilarnego lepkQściomierza dający te sa­
me wyniki oznaczania. 

d) SekundomierZ z dokładnością odczytu 0,1 s lub 
0,2 s. 

e) Termometr kontrolny z podziałką co O,l°C. 
f) Termostat wodny umożliwiający utrzymanie stałej 

. temperatury 25 ±D,loC oraz swobodn~ obserwowanie 
umieszczonego w nim lepkościomierza. 

g) W~trząsarka mechaniczna. 

2.3.4. Odczynniki i roztwory 
a ) Aceton .cz. d.a. lub· cz. 

I 
b) Bo rak s cZ.d.a . roztwór o c (TNa 2B407 . IOH 20) = 

- 0,2 moll l. 

c) Chlorek sodowy cz.d.a. , roztwór 5-procentowy. 
d) Kwas siarkowy stężony cz. 95,6 ±D,l-procentowy. 

Dopuszcza się stosowanie kwasu siarkowego o stężeniu 
94 +-98-procentowym, z tym że przy obliczaniu wyni­
ków należy uwzględnić odpowiednią poprawkę. Dla 

I . 

różnicy w stężeniu 0,3% poprawka wynosi 0,01 wartości 
lepkości względnej. Poprawkę tę należy odjąć od kOI1 -

. cowego wyniku w przypadku użycia kwasu siarkowego 
o stężeniu powyżej 95 ,6% h.ib dodać w przypadku 
kwasu siarkowego o stężeniu poniżej 95,6%. 

e) Mieszanina chromowa. 
f) Oranż metylowy, roztwór O, I-procentowy. 

. 2.3.5. Oznacianie .stężenia kW81lU siark.owego. ".' 
szklanej ampułce odważyć 0,35 +-0,45 g kwasu siarko­
wego i . umieścić w kolbie stożkowej pojemności 

200 cm3
, zawierającej około 30 cm3 wody: Ampułkę 

rozbić pręcikiem szklanym i spłukać pręcik małą ilością 
wody. Dodać do roztworu 2 krople oranżu metylowego 
i miareczkować z biurety roztworem boraksu do osiąg­

nięcia barwy roztworu porównawczego. 
Roztwór porównawczy przygotować przez dodanie 

do 70 cmJ roztworu chlorku sodowego dwóch kropli 
oranżu metylowego i jednej kropli roztworu boraksu . 

Zgłoszon a przez Zjednoczeni e Przemysłu Rafineryjn ego i Petrochemieznego PETROCHEMIA 
Ustanow iona przez Dyrektora Zj ednoczenia P rzemysłu Rafine ryjnego i Petrochemicznego PETROCHEMIA 

dnia 25 sierpni a 1980 r. jako no rma obowiązująca od dnia ' 1 lipca 1981 r. 
(D z. Norm. i Mi ar nr 19/ 1980 poz. 68) 
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Stężen ie kwasu siarkowego (C) obliczyć w procentach 
wg wzoru 

) C= 
v . 0 ,009808 . !OO 

( l ) 
m 

w któ rym: 
V - ob j ętość roztworu boraksu o 

I . 
c (-Na 2B40 7 . IOH 20 ) = 0 ,2000 molll 

2 
7UŻytc~o UO 1l1ia rcczk o wa nia, cm) , 

O.009XOX - il ość kwasu . sia rk o wego od powia- ' 
dająca cm ) roztwo ru bo ra ksu 

I 
o C(TNa 2840 7 IOH 20 ) , 

= 0,2000 mo l/ I, g, 

m - od ważka kwasu s i a rk owe~o , g. 
Za wynik należy przyjąć ś redn ią arytmetyczną dwóch 

równoległych oznaczań , między którymi różnica nie 
prze kracza 0, 1% . . 

W przypadku uzyskania s tęże nia k Vlasu sia rkowego 
wyższego lub niższego od usra lo nej tolerancji , należy 
odpowiednio rozc i eńczyć ' wodą lub podwyższyć jego 
stęże nie przez dodatek kwasu bardziej stężonego. 

Po ponownym oznaczaniu zawa rtośc i kwasu siarko­
wego na leży przelać go do butli ze szli fo wanym kor­
kiem . Kwas pobierać z lrut li za pomocą szklanego le­
wara zabezpieczonego rurką z bezwodnym chlorkiem 
wapnia . 

Stężenie kwasu siarkowego należy sprawdzać co 2 t y- . 
godnie. 

2.3.6. Przygotowanie próbki Tarnamidu T. W przy­
pad ku gdy badan y Tarnamid z;.Iwiera wodę w ilości po­
wyżej 0 ,5% , przed oznaczaniem lepkości . próbkę należy 

wysuszyć w tempera turze 105°C przez 12 h. 
2.3.7. Przygotowanie roztworu badanej próbki. W na­

czynku wag'owym odważyć I g Tarna'midu z dokład­

nością do 0 ,0002 g i przenieść i l ościowo do suchej kolby 
pom iarowej pojemności 100 cm l . Kolbę napełnić do po­
łowy kwasem sia rkowym przygotowanym wg 2.3.5 i od­
stawić na 4 h. Po upływie tego czasu kolbę umieścić 
we wstrząsa rce i mieszać aż do całk owitego rozpusz­
czenia próbki . Po rozpuszczeniu dopełnić ,kolbę kwa­
sem sia rkowym o temperaturze 20°C do kreski i dobrze 
wymieszać : 

2.3.8. Przygotowanie lepkośCiomierza. Przed 
pierwszym użyciem , w przypadku otrzymania wyników 
niepowtarzal nych o raz po zakończeniu badania, należy 
lepkośc i omierz przemyć mieszaniną chromową, ' prze­
płukać dobrze wodą destylowaną, następnie acetonem 
i wysuszyć w susza rce lub w strumieniu powietrza 'wol­
nego od pyłu . Między poszczególnymi oznacZaniami 
danego rodzaju Tarnamidu T należy lepkościomierz 

przemywać kilkoma porcjami kwasu siarkowego, a na­
stępnie wodą destylowa ną i acetonem , po czym wysu­
szyć w wyżej podany sposób . 

2.3.9. Wykonanie oznaczania. Kwas siarkowy przygo­
towany wg 2.3.5 przesączyć ' przez lejek ze spiekanego 
szkła wprost do rUJrki suchego lepkościomierza , odrzu­
cając pierwsze porcje przesączu . Poziom cieczy w lep­
kościomierzu powinien znajdować się między d woma 
kreskami dolnego zbiorni ka . Lepkościomierz zanurzyć w ' 

. . 

termostacie w położeniu pionowym w ten sposób, aby 
jego górna kreska pomiarowa znajdowała się co naj­
mniej 20 mm poniżej poziomu cieczy w termostacie, 
a jego koniec znajdował s ię 20 mm od d na term Qsta tu. 
Temperatura cieczy w term ostac ie powinna wynosić 
25 ±O, I°C, Po uwywie 20 min od chwili umieszczenia 
l epkościomierza w termostacie wykonać pomiar, mie­
rząc czas przepływ'u kwasu siarkowego międ zy górną 
a dolną k reską pomia rową lepkośc iomierza, 

\ , 

Analogicznie przy użyci u tego sa me'go wysusżonego 

lepkościomie rza wyk onać pomiar czasu przepływu roz­
tworu badanej prób ki przygotowanego wg 2.3,7,' W 
przypadku gdy próbka Tarnamidu T zawiera dodatki 
nierozpuszc zające się w kwasie siarko wym , na leży je 
oddzielić przez odsączenie lub gdy osadzają się one na 
dnie kolby - przez zdekantowanie roztworu. 

Oznaczając czas przepływu równoległej próbki , lep­
kościomierz należy przepłukać co najmniej 3-krotnie 
badanym roztworem . 

'Do pomiarów prżepływu roztworu próbki dopuszcza 
się użyc ie lepkościomierza, bez suszenia, bezpośrednio , . 
po wylaniu z niego kwasu siarkowego, ale wówczas 
należy przepłukać lepkościomierz co najmniej 5-krotnie. 
badanym roztworem, 

Czas przepływu obliczyć z dokładnością do 0 ,1 s jako 
średnią: 

- dla kwasu siarkowego co najmniej z 3 przepły­
wów nie ró żniących się między sobą o więcej niż O, I s, 

- dla roztworu badanej próbki z co najmniej 2 prze- , 
pływów nie różniących s ię między sobą o więcej niż 

0 ,4 s. 
Lepkość względną Tarna midu T (XI) obliczyć wg 

wzoru 

w któ rym: 

t - czas przepływu badanego roztworu, s, 
II - ~zas przepływu kwasu siarkowego, s, 

(2) 

2.3.10. Wynik. Za wynik należy przyjąć ś rednią aryt­
metyczną co najmniej dwóch równoległych oznaczań , 

między ktorymi różnica wynosi nie więcej niż ±O,02 
wartości bezwzględnej , 

2.4. Oznaczanie zawartości związków małocząsteczko­
wych 

2.4.1. Zasada oznaczania polega na wyekstrahowaniu 
gorącą wodą związków małoczą!iteczkowych z badanej 
próbki i oznaczaniu zawartości wyekstrahowanych sub­
stancji .w wodzie przy użyciu interferometru. 

2.4.2. Aparatura 
a) Kolba pojemności 250 cm l połączona szlifem 

z chłodnicą zwrotną . 

b) Interferometr uniwersalny Zeissa dla cieczy i -ga­
zów. 

2.4.3 .. Odczynniki. Kapro laktam wg BN-77/ 
6026-04 gatunek I. 

2.4.4. Sporządzanie krzywej wzorcowej. Przygotować 
roztwór podstawowy zawierający 10 g kaprolaktamu 
w 1000 cm l wody destylowanej, 

Do kolb pomiarowych pojemności 500 cm l odmie­
rzyć z biurety roztwór podstawowy w ilościach poda­

. nych w tablicy i uzupełnić wodą destylowaną do kreski . 
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Obję tość roztworu podsta-
7,0 14 ,0 17,5 

wowcgo . cm 3 

Zawartość kaprolaktamu 
w 100 cm' roztwo ru wl.or- , 0,014 0,028 0 ,035 
cowego, g 

Dla otrzymanych kolejn ch roztworów wzorcowych 
wykonać odczyt na skali interferometru w temperaturze 
20"C, postępując jak podano w 2.4.5 . , 

Wykreślić krzywą za l eżności odczytu na skali inter­
ferometru od stężenia kaprolaktamu zawartego w 
100 cm3 roztworu wzorcowego. 

2.4.5. Wykonanie oznaczania. W suchej kolbie pojem­
mości 250 cm3 umieścić 3,5 g Tarnamidu o.dważonego 
z dokładnością do 0,002 g, dodać pipetą 100 cm3 wody 
destylowanej i gotować. przez I h pod chłodnicą zwrot­
ną. Podczas gbtowania należy skłócić dwa razy zawar­
tość kolby, zwracając uwagę na szczelność aparatu i do­
bre chłodzenie ~ 

Po ostudzeniu kolby do temperatury 20 -;- 300 e na­
leży płynem z kolby przepłukać chłodnicę, a następnie 
roztwór przesączyć przez szklany sączek G2 do kolby 
stożkowej zamykanej korkiem. Łaźnię interferometru 
napełnić wodą destylowaną i umieścić w niej termo­
metr. Temperatura pomiaru powinna wynosić 20 ±2°C. 
Obie kuwety , napełnić wodą destylowaną, wstawić do 
łaźni i odczekać 8 min w celu wyrównania temperatury 
między łaźnią a kuwetami. Wyrównać położenie prąż­
ków w okularze i odczytać wartość na skal i interfero­
metru dla wody destylowanej, notując wynik jako war­
tość ślepej próby. 

II 

Prawą kuwetę , patrząc od przodu, wyjąć z łaźni, 

. opróżnić z wody, napełnić przesączonym ekstraktem 
i ponownie wstawić do łaźni. Odczekać 8 min w celu 
wyrównania temperatury między kuwetami, wyrównać 
położenie prążków w ókularze i odczytać wartość na 
skali interferometru. od odczytanej wartości odjąć war­
tość ślepej próby, a następnie dla uzyskanego wyniku 
odczytać z wykresu zawartość kaprolaktamu w 1()() cm3 

badanego ekstraktu. 
Zawart{)ść związków małocząsteczkowych w Tarna~ 

midzie, (X2), obliczyć w procentach wg wzoru , 

m 

100 
(3) 

m 

odczytana z wykresu zawartość kaprQlaktamu 
w 10.0 cm3 badanego ekstraktu, g l 
odważka badanej próbki , g. 

• 
2 1,0 24,5 28 ,0 31,5 35 ,0 

0.042 0.049 0,056 0,063 0,070 

2.4.6. Wynik. Za wynik należy przyjąć średnią aryt­
metyczną dwóch równoległych oznaczań, między 

którymi różnica wynosi nie więcej niż 0,1 % wartości ' 

bezwzględnej. / 
2.5. Oznaczanie zawartości wody. W wysuszonym do 

stałej masy i zważonym z dokładnością do '0,0002 g 
naczynku wag,owym odważyć 5 g badanej próbki z tą 
samą dokładnością. Suszyć w temperaturze 1200 e przez 
6 h. 

Zawartość wody (X 3) obliczyć w procentach 
wg wzoru 

m - mi 
X 3 = 100 (4) 

m 

w którym: 
m - odważka badanej próbki, g, 
m J - masa próbki po · wysuszeniu, g. 
Za wynik należy przyjąć średnią arytmetyczną dwóch 

równoległych oznaczań. 

~.6. Oznaczanie zawartości popiołu. Odważyć 5 g ba­
danej próbki z dokładnością do 0,0 l g, podzielić na 
kilka porcji po 0,5 -;- 1 g j kolejno spalać w tym samym 
tyglu porcelanowym , wyprażonym uprzednio w t~mpe­

rąturze 8000 e i zważonym z dokładnością do 0,0002 g. 
Spalanie należy przeprowadzać nad palnikiem gazo­
wym, poc~tkowo nad ma,łym płomieniem w celu unik­
nięcia strat, jakie mogą wystąpić na skutek burzliwego 
przebiegu spalania. Pod koniec spalania każdej porcji 
płomień palnika zwiększyć, a następnie zmniejszać 

przed dodaniem dalszych porcji próbki. Tygi~l ze spa­
loną próbką Tarnamidu wyprażyć w piecu w tempera­
turze 8000 e w ciągu 1 h. 
Zawartość popiołu (X4) obliczyć w procentach wg 

wzoru 

. 100 (5) 
m 

w którym: 
m I - masa ' pozostałości po wyprażeniu, g, 
m - odważka badanej próbki, g. 
Za wynik należy przyjąć średnią arytmetyczną dwóch 

równoległych oznaczań , między którymi różnica wynosi 
nie więcej niż 10% wyniku mniejszego. 

2.7. Interpretacja wyników. Wartości liczbowe wystę­
pujące w normie oraz wyniki obliczeń. należy interpre-, 
tować zgodnie z PN-70/N-02120 metoda Z. 

KONIEC 

, Informacje dodatkowe 
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4 ' Informacje dodatkowe do BN~80/6336-01 /03 

INFORMACJE DODATKOWE . , 
l. Instytucja opracowująca normę - Zaklady Azotowe im . 

F. Dzierżyńskiego, Tarnów. 
2. Istotne zmiany w stosunku do BN-71/6336-01 
a) wprowadzono OpIS sprawdza nia wyglądu zewnętrznego 

barwy, 
b) uściślono me todę oznacza nia l epkości względnej roztw,oru, 
c) wprowadzono metodę oznacza nia zawa rt ości popiołu. 

3. Normy związane 

PN-70/ N-02 120 Zasady zaokrąglania i zap isywania liczb 
BN-77/ 6026-04 Kaprolaktam 
BN·80/6336..(J 1/02 Tworzywa poliamidowe . Tarnam id '1'. w.ymaga ­

nia ogólne, program badań i .oce na partii 

4. Normy zagraniczne i zalecenia międzynarodowe 
NRDTGL 26055/1- 70 Plaste. Polyamid (PA). Formmassen. Priifung 
ISO OP 1628 Plastics. Directives for standardization of methods 

for the de termina tion of the dilute so luti on viscosity of pol yme rs 
ISO OP 1874 Plastics. Polyamide ho mopolymers for mo ulding 'and 

eXlrusion. Part II. Determination of prope rties 
ISO OP 6476 Determina tion (of ~h contenl) of polyamides 

5. Autor projektu normy - mgr in ż . Krys tyna Szymczak - Za ­
kłady Azoto we im . F. Dzierżyńskićgo, Ta rnów . 

6. Wydanie 3 - stan akt ua lny: grud zień 1987 - w p. 2.3.4b) 
.• I 2.3. 5 ' (wzór I ) uak tua lnio no ' za pis s tęże n ia roztworów. 


