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1. WSTEP 2.3.3. Aparatura i preyrzady

Przedmiotem arkusza normy s3 nastepujace metody
badan:

a) sprawdzanie wygladu zewngtrznego,

b) sprawdzanie barwy,

c) oznaczanie lepkosci wzgl¢dnej roztworu,

d) oznaczanie zawartoéci zwiazkéw maloczasteczko-
wych,

e) oznaczanie zawartosci wody,

f) oznaczanie zawarto$ci popiotu.

2. BADANIA

2.1. Sprawdzanie wygladu zewngtrznego na zgodnos¢
Tarnamidu T z wymaganiami ogélnymi wg BN-80/
6336-01/02 oraz wymaganiami ogélnymi wg poszcze-
golnych arkuszy przedmiotowych nalezy przeprowadzi¢
w sposOb wizualny na $redniej probce laboratoryjnej
pobrane; wg BN-80/6336-01/02 p. 6 w ilosci 0,4 kg.

Sprawdzapie wykonaé nieuzbrojonym okiem w
dobrze o$wietlonym pomieszczeniu.

2.2. Sprawdzanie barwy nalezy przeprowadzi¢ na
ksztattce wykonanej z badanego Tarnamidu metoda
wtrysku w postaci krazka o $rednicy 50 mm 1 gru-
bosci 3 mm. Barwg ksztattki poréwnaé¢ w sposéb wi-
zualny w pomieszczeniu dobrze o$wietlonym z barwa
ksztattki wzorcowej uzgodnionej miedzy producentem
a odbiorcy.

2.3. Oznaczanie lepkosci wzglednej roztworu

2.3.1. Zakres stosowania metody. Metode nalezy sto-
sowa¢ do oznaczania lepko$ci wzglg¢dnej Tarnamidéw
T dajacych trwate roztwory w stezonym kwasie siarko-
wym stosowanym jako rozpuszczalnik.

2.3.2. Zasada oznaczania polega na pomiarze czasu
przeptywu jednakowych objetosci kwasu siarkowego
i roztworu Tarnamidu T o st¢zeniu 0,01 g/cm?® w lep-
kosSciomierzu kapilarnym w temperaturze 25 10,1°C.

"y W zakreste p. 5.4,

a) Kolba pomiarowa ze szlifem z korkiem szklanym
lub polietylenowym pojemnosci 100 cm?,

b) Lejek z filtrem ze spiekanego szkia G2.

¢) Lepkosciomierz kapilarny typu Ubbellohde’a mo-
del 11 o czasie przeptywu rozpuszczalnika 100 --120 s
lub inny typ kapilarnego lepkosciomierza dajacy te sa-
ine wyniki oznaczania. .

d) Sekundomierz z dokladnoscia odczytu 0,1 s lub
0,2 s.

e) Termometr kontrolny z podziatkg co 0,1°C.

f) Termostat wodny umozliwiajacy utrzymanie statej

~temperatury 25 30,1°C oraz swobodne obserwowanie

umieszczonego w nim lepkosciomierza.
g) Wstrzasarka mechaniczna.

2.3.4. Odczynniki i roztwory
a) Aceton _cz.d.a. lub- cz.

|
b) Boraks cz.d.a. roztwor o c(-2—NazB407 - 10H,0) =

= (.2 mol/l.

c) Chlorek sodowy cz.d.a., roztwOr S-procentowy.

d) Kwas siarkowy stgzony cz. 95,6 +0,1-procentowy.
Dopuszcza si¢ stosowanie kwasu siarkowego o st¢Zeniu
94 - 98-procentowym, z tym 2e przy obliczaniu wyni-
kéw nalezy uwzgledni¢é odpowiednig poprawk¢. Dia
réznicy w st¢zeniu 0,3% poprawka wynosi 0,01 wartosci
lepkosci wzgledne). Poprawke t¢ nalezy odjac¢ od kon-

_cowego wyniku w przypadku uzycia kwasu siarkowego

o stezeniu powyzej 95,6% Ilub doda¢ w. przypadku
kwasu siarkowego o st¢zeniu ponizej 95,6%.

¢) Mieszanina chromowa.

f) Oranz metylowy, roztwor 0,l-procentowy.

2.3.5. Oznaczanie st¢zemia kwasu siarkowego. W
szklanej amputce odwazyc 0,35 +0,45 g kwasu siarko-
wego 1. umiesci¢ w kolbie stozkowej pojemnosci
200 cm®, zawierajacej okoto 30 cm® wody. Amputke
rozbi¢ precikiem szklanym i sptukaé precik matg iloscig
wody. Dodaé do roztworu 2 krople oranzu metylowego
1 miareczkowac z biurety roztworem boraksu do osigg-
ni¢gcia barwy roztworu poréOwnawczego.

Roztwoér poréwnawczy przygotowal przez dodanie
do 70 cm® roztworu chlorku sodowego dwoch kropili
oranzu metylowego i jednej kropli roztworu boraksu.
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Stezenie kwasu siarkowego (C) obliczy¢ w procentach
wg wzoru
V- 0,009808 - 100

C = (1)
m

w Ktorym:

V' — objgtosc roztworu boraksu 0

I :
('{-T'Nzlgl£4()7 - 10H,0) = 0,2000 mol/I

zuzyviego do miareczkowania, cm?,

0.009808 — ilos¢  kwasu siarkowego odpowia--
dajgca 1 c¢m’  roztworu boraksu
l
0 ('(T‘Nzlglh()-: 10H,0) _ =
= 0,2000 mol/l, g,
m — odwazka kwasu siarkowego., g.

Za wynik nalezy przyjac $rednig arytmetyczng dwoch
rownoleglych oznaczan, migdzy ktoérymi roznica nie
przekracza 0,1%. |

W przypadku uzyskania stezenia kwasu siarkowego
wyzszego lub nizszego od ustalonej tolerancji, nalezy
odpowiednio rozcienczy¢ ‘wodg lub podwyzszy¢é jego
stezenie przez dodatek kwasu bardzie) st¢zonego.

Po ponownym oznaczaniu zawartosci kwasu siarko-
wego nalezy przela¢ go do butli ze szlifowanym kor-
kiem. Kwas pobiera¢ z butli za pomoca szklanego le-
wara zabezpieczonego rurkg z bezwodnym chlorkiem
wapnia.

Stezenie kwasu SIarkowego nalezy sprawdzac co 2 ty-

godnie.

2.3.6. Przygotowanie probki Tarnamidu T. W przy-
padku gdy badany Tarnamid zawiera wod¢ w iloSci po-
wyze] 0,5%, przed oznaczaniem lepkosci probke nalezy
wysuszy¢ w temperaturze 105°C przez 12 h.

2.3.7. Przygotowanie roztworu badanej probki. W na-
czynku wagowym odwazy¢ | g Tarnamidu z doktad-
no$cia do 0,0002 g i przenies$¢ ilosciowo do suchej kolby
pomiarowe] pojemnos$ci 100 cm?. Kolbg napetnié¢ do po-
towy kwasem siarkowym przygotowanym wg 2.3.5 i od-
stawi¢ na 4 h. Po uptywie tego czasu kolb¢ umiesci¢
we wstrzgsarce 1 miesza¢ az do catkowitego rozpusz-
czenia probki. Po rozpuszczeniu dopetni¢ kolbe kwa-
sem siarkowym o temperaturze 20°C do kreski i dobrze
wymieszac:

2.3.8. Przygotowanie lepkoSciomierza. Przed
pierwszym uzyciem, w przypadku otrzymania wynikow
niepowtarzalnych oraz po zakonczeniu badania, nalezy
lepko$ciomierz przemy¢ mieszaning chromows,  prze-
plukaé¢ dobrze wodg destylowang, nast¢pnie acetonem
i wysuszy¢ w suszarce lub w strumieniu powietrza wol-
nego od pytlu. Miegdzy poszczegélnymi oznaczaniami
danego rodzaju Tarnamidu T nalezy lepkosciomierz
przemywac kilkoma porcjami kwasu siarkowego, a na-
stepnie wodg destylowang 1 acetonem, po czym wysu-
szy¢ w wyzej podany sposéb.

2.3.9. Wykonanie oznaczania. Kwas siarkowy przygo-
towany wg 2.3.5 przesaczy¢ przez lejek ze spiekanego
szkta wprost do rurki suchego lepko$ciomierza, odrzu-
cajac pierwsze porcje przesaczu. Poziom cieczy w lep-
ko$ciomierzu powinien znajdowac si¢ mi¢dzy dwoma
kreskami dolnego zbiornika. LepkoSciomierz zanurzy¢ w

&4

Fermostacie W potozeniu pionowym w ten sposéb, aby
jego goérna kreska pomiarowa znajdowata sie co naj-
mniej 20 mm poniZej poziomu cieczy w termostacie,
a jego koniec znajdowat si¢ 20 mm od dna termostatu.
Temperatura cieczy w termostacie powinna wynosic
25 +0,1°C. Po uptywie 20 min od chwili umieszczenia
lepkosciomierza w termostacie wykona¢ pomiar, mie-
rzac czas przeptywu kwasu siarkowego miedzy gorna
a dolna kreska pomiarowa lepkosciomierza.

Analogicznie przy uzyciu tego samego wysusZoRnego
lepkosciomierza wykona¢ pomiar czasu przeptywu roz-
tworu badanej probki przygotowanego wg 2.3.7."W
przypadku gdy probka Tarnamidu T zawiera dodatki
nierozpuszczajgce si¢ w kwasie siarkowym, nalezy je
oddzieli¢ przez odsgczenie lub gdy osadzajg si¢ one na
dnie kolby — przez zdekantowanie roztworu.

Oznaczajac czas przeptywu rownoleglej probki, lep-
koSciomierz nalezy przeptuka¢ co najmnie; 3 krotnie
badanym roztworem. .

Do pomiaréw przeptywu roztworu probki dopuszcza
si¢ uzycie lepkosciomierza.bez suszenia, bezposrednio
po wylaniu z niego kwasu siarkowego, ale wowczas
nalezy przeptukac lepkosciomierz co najmniej S-krotnie
badanym roztworem.

Czas przeptywu obliczy¢ z doktadnoscig do 0,1 s jako
srednig:

— dla kwasu siarkowego co najmmej z 3 przepty-
wow nie roznigcych si¢ migdzy soba o wigcej niz 0,1 s,

— dla roztworu badanej probki z co najmniej 2 prze-
ptywéw nie rézniacych si¢ migdzy soba o wigcej niz
04 s. ’

Lepko$¢ wzglgdng Tarnamidu T (X)) obliczy¢ wg

WZOru t
X, = — (2)
l
w ktorym:

! — czas przeplywu badanego roztworu, s,

!y — czas przeptywu kwasu siarkowego, s.

2.3.10. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ $rednig aryt-
metyczng co najmniej dwoch réwnolegtych oznaczan,
mi¢dzy ktGrymi roéznica wynosi nie wiecej niz 10,02
wartosct bezwzgl¢dne;j.

2.4. Oznaczanie zawartosci zwigzkow matoczasteczko-
wych ‘ |

2.4.1. Zasada oznaczania polega na wyekstrahowaniu
goragcg wodg zwigzkéw matoczasteczkowych z badancj
probki 1 oznaczaniu zawarto$ci wyekstrahowanych sub-
stancji w wodzie przy uzyciu interferometru.

2.4.2. Aparatura

a) Kolba pojemnosci 250 c¢m’ potgczona szlifem
z chtodnicg zwrotng.

b) Interferometr uniwersalny Zelssa dla cieczy 17ga-
20w.

2.4.3. Odczynniki.
6026-04 gatunek 1.

2.4.4. Sporzadzanie krzywej wzorcowej. Przygotowac
roztwOr podstawowy zawierajacy 10 g kaprolaktamu
w 1000 cm? wody destylowane;j.

Do kolb pomiarowych pojemnos$ci 500 cm® odmie-
rzy¢ z biurety roztwdr podstawowy w ilosciach poda-

Kaprolaktam — wg BN-77/

-nych w tablicy 1 uzupetni¢ woda destylowana do kreski.



BN-80/6336-01/03 3

Objetosc roztworu podsta-

210 24.5 280 319 350

cowego, g

g 7.0 140 17.5
WOWCEO, cm’
Zawartos¢  kaprolaktamu
w 100 ¢m’ roztworu wzor- - 0014 0,028 0.035 0,042 0.049 0,056 0,063 0,070

Dla otrzymanych kolejnych roztworéw wzorcowych
wykona¢ odczyt na skali interferometru w temperaturze
20°C, post¢pujac jak podano w 2.4.5. .

Wykres$li¢ krzywa zaleznosci odczytu na skali inter-
ferometru od stezenia kaprolaktamu zawartego w
100 cm? roztworu wzorcowego.

2.4.5. Wykonanie oznaczania. W suchej kolbie pojem-
mosci 250 cm? umiesécié 3,5 g Tarnamidu odwazonego
z doktadnoscia do 0,002 g, doda¢ pipetg 100 cm® wody
destylowanej 1 gotowa¢, przez 1 h pod chtodnicg zwrot-
ng. Podczas gbtowania nalezy ski6ci¢ dwa razy zawar-
to$¢ kolby, zwracajac uwagg na szczelno$¢ aparatu i do-
bre chtodzenie.

Po ostudzeniu kolby do temperatury 20 <+ 30°C na-
lezy ptynem z kolby przeptuka¢ chtodnicg, a nast¢pnie
roztwdr przesaczyé przez szklany saczek G2 do kolby
stozkowej zamykanej korkiem. Lazni¢ interferometru
napeini¢ woda destylowana i umiescié w niej termo-
metr. Temperatura pomiaru powinna wynosi¢ 20 £2°C.
Obie kuwety napeini¢ woda destylowang, wstawi¢ do
tazni i odczeka¢ 8 min w celu wyrOwnania temperatury
mi¢dzy taznig a kuwetami. Wyrowna¢ potozenie prgz-
kéw w okularze i odczyta¢ wartoé¢ na skali interfero-
metru dla wody destylowanej, notujagc wynik jako war-
tos¢ Slepej proby. '

W

Prawa kuwete, patrzac od przodu, wyja¢ z lazni,
oproézni¢ z wody, napeini¢ przesaczonym ekstraktem
1 ponownie wstawi¢ do tazni. Odczeka¢ 8 min w celu
wyrbwnania temperatury migdzy kuwetami, wyrOwnac
potozenie prazkdw w okularze 1 odczyta¢ wartos¢ na
skali interferometru. Od odczytanej warto$ci odja¢ war-
to$¢ $lepej proby, a nastgpnie dla uzyskanego wyniku
odczytaé z wykresu zawarto$¢ kaprolaktamu w 100 cm?
badanego ekstraktu.

Zawartos¢ zwigzkéw matoczasteczkowych w Tarna-
midzie, (X;), obliczy¢é w procentach wg wzoru

K, - 100

Xz = (3)
m

K, — odczytana z wykresu zawarto$¢ kaprolaktamu
w 100 cm?® badanego ekstraktu, g,
m — odwazka badanej probki, g.

2.4.6. Wynik. Za wynik nalezy przyjac¢ $rednig aryt-
metyczng dwoch rownolegtych oznaczan, miedzy
ktérymi roéznica wynosi nie wig¢cej niz 0,1% wartosci
bezwzglednej. '

2.5. Oznaczanie zawartosci wody. W wysuszonym do
statej] masy 1 zwazonym z dokladnoscig do 0,0002 g
naczynku wagowym odwazy¢ 5 g badanej probki z tg
sama dokladnoScig. Suszy¢ w temperaturze 120°C przez
6 h.

Zawartos¢ wody (X3) obliczy¢é w procentach
wg wzeru
m-m,
m
w ktorym:
m — odwazka badanej probki, g,
m; — masa probki po:wysuszeniu, g.

Za wynik nalezy przyjaé $§rednia arytmetyczng dwoch
rownolegtych oznaczan.

2.6. Oznaczanie zawartosci popiotu. Odwazy¢ 5 g ba-
danej prébki z doktadnoscia do 0,01 g, podzieli¢ na
kilka porcji po 0,5+ 1 g i kolejno spalaé¢ w tym samym
tyglu porcelanowym, wyprazonym uprzednio w tempe-
raturze 800°C i zwazonym z doktadnoscia do 0,0002 g.
Spalanie malezy przeprowadza¢ nad palnikiém gazo-
wym, poczitkowo nad malym ptomieniem w celu unik-
ni¢cia strat, jakie moga wystapi¢ na skutek burzliwego
przebiegu spalania. Pod koniec spalania kazdej porcji
ptomien palnika zwigkszy¢é, a nastgpnie zmniejszac
przed dodaniem dalszych porcji probki. Tygig! ze spa-
long probkg Tarnamidu wyprazy¢ w piecu w tempera-
turze 800°C w ciggu 1| h.

Zawartos¢ popiotu (X4) obliczy¢ w procentach wg
wzoru

m
Xe = — - 100 (5)
m
w ktorym:
m; — masa pozostatoSci po wyprazeniu, g,
m — odwazka badanej probki, g.

Za wynik nalezy przyjaé $§rednig arytmetyczng dwéch
rownoleglych oznaczan, miedzy ktérymi r6znica wynosi
nie wigcej niz 10% wyniku mniejszego.

2.7. Interpretacja wynikow. Wartosci liczbowe wyste-
pujace w normie oraz wyniki obliczen nalezy interpre-
towaé zgodnie z PN-70/N-02120 metoda Z.

KONIEC
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INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme¢ — Zaklady Azotowe im. 4. Normy zagraniczne i zalecenia mi¢dzynarodowe
F. Dzierzynskiego, Tarnow. _ NRD TGL 20055/1 — 70 Plaste. Polyamid (PA). Formmassen. Priifung
2. Istotne zmiany w stosunku do BN-71/6336-01 ISO DP 1628 Plastics. Directives for standardization of methods
a) wprowadzono opis sprawdzania wygladu zewnetrznego for the determination of the dilute solution viscosity of polymers
i barwy, ISO DP 1874 Plastics. Polyamide homopolymers for moulding'and
b) uscislono metod¢ oznaczania lepko$ci wzgledne] roztworu, extrusion. Part 1I. Determination of properties
¢) wprowadzono metode oznaczania zawarto$ci popiotu. [SO DP 6476 Determination (of ash content) of polyamides

~ 3. Normy zwigzane
PN-70/N-02120 Zasady zaokraglania 1 zapisywania liczb
BN-77/6026-04 Kaprolaktam ' ,
BN-80/6336-01/02 Tworzywa poliamidowe. Tarnamid T. Wymaga- 6. Wydanie 3 — stan aktualny: grudzien 1987 — w p. 2.3.4b)
nia ogblne, program badan i ocena partii 1 2.3.5 (wzor 1) uaktualniono zapis st¢zenia roztworow.

5. Autor projektu mormy — mgr inz. Krystyna Szymczak — Za-
ktady Azotowe im. F. Duzierzynskiego, Tarnow.



