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1. WSTĘP

P r z e d m i o t e m  a r k u s z a  n o r m y  s ą  n a s t ę p u j ą c e  m e t o d y  

b a d a ń :

a )  s p r a w d z a n i e  w y g l ą d u  z e w n ę t r z n e g o ,

b )  s p r a w d z a n i e  b a r w y ,

c )  o z n a c z a n i e  l e p k o ś c i  w z g l ę d n e j  r o z t w o r u ,

d )  o z n a c z a n i e  z a w a r t o ś c i  z w i ą z k ó w  m a ł o c z ą s t e c z k o -  

w y c h ,

e )  o z n a c z a n i e  z a w a r t o ś c i  w o d y ,

f )  o z n a c z a n i e  z a w a r t o ś c i  p o p i o ł u .

2. BADANIA

2.1. Sprawdzanie wyglądu zewnętrznego n a  z g o d n o ś ć  

T a r n a m i d u  T  z  w y m a g a n i a m i  o g ó l n y m i  w g  B N - 8 0 /  

6 3 3 6 - 0 1 . 0 2  o r a z  w y m a g a n i a m i  o g ó l n y m i  w g  p o s z c z e ­

g ó l n y c h  a r k u s z y  p r z e d m i o t o w y c h  n a l e ż y  p r z e p r o w a d z i ć  

w  s p o s ó b  w i z u a l n y  n a  ś r e d n i e j  p r ó b c e  l a b o r a t o r y j n e j  

p o b r a n e j  w g  B N - 8 0 / 6 3 3 6 - 0 1 . 0 2  p .  6  w  i l o ś c i  0 , 4  k g .

S p r a w d z a n i e  w y k o n a ć  n i e u z b r o j o n y m  o k i e m  w  

d o b r z e  o ś w i e t l o n y m  p o m i e s z c z e n i u .

2.2. Sprawdzanie barwy n a l e ż y  p r z e p r o w a d z i ć  n a  

k s z t a ł t c e  w y k o n a n e j  z  b a d a n e g o  T a r n a m i d u  m e t o d ą  

w t r y s k u  w  p o s t a c i  k r ą ż k a  o  ś r e d n i c y  5 0  m m  i g r u ­

b o ś c i  3  m m .  B a r w ę  k s z t a ł t k i  p o r ó w n a ć  w  s p o s ó b  w i ­

z u a l n y  w  p o m i e s z c z e n i u  d o b r z e  o ś w i e t l o n y m  z  b a r w ą  

k s z t a ł t k i  w z o r c o w e j  u z g o d n i o n e j  m i ę d z y  p r o d u p e n t e m  

a  o d b i o r c ą .

2.3. Oznaczanie lepkości względnej roztworu

2.3.1. Zakres stosowania metody. M e t o d ę  n a l e ż y  s t o ­

s o w a ć ,  d o  o z n a c z a n i a  l e p k o ś c i  w z g l ę d n e j  T a r n a m i d ó w  

T  d a j ą c y c h  t r w a ł e  r o z t w o r y  w  s t ę ż o n y m  k w a s i e  s i a r k o ­

w y m  s t o s o w a n y m  j a k o  r o z p u s z c z a l n i k .

2.3.2. Zasada oznaczania p o l e g a  n a  p o m i a r z e  c z a s u  

p r z e p ł y w u  j e d n a k o w y c h  o b j ę t o ś c i  k w a s u  s i a r k o w e g o  

i r o z t w o r u  T a r n a m i d u  T  o  s t ę ż e n i u  0 ,0 1  g / c m 3 w  l e p ­

k o ś c i o m i e r z u  k a p i la r n y m  w  t e m p e r a t u r z e  2 5  ± 0 , 1 ° C .

' )  W  zakresie p. 5.4.

2.3.3. Aparatura i przyrządy
a )  K o l b a  p o m i a r o w a  z e  s z l i f e m  z  k o r k i e m  s z k l a n y m  

lu b  p o l i e t y l e n o w y m  p o j e m n o ś c i  1 0 0  c m 3 .

b )  L e j e k  z  f i l t r e m  z e  s p i e k a n e g o  s z k ł a  G 2 .

c )  L e p k o ś c i o m i e r z  k a p i l a r n y  t y p u  U b b e l l o h d e ’a  m o ­

d e l  I I  o  c z a s i e  p r z e p ł y w u  r o z p u s z c z a l n i k a  1 0 0  4 -  1 2 0  s  

lu b  i n n y  t y p  k a p i l a r n e g o  l e p k o ś c i o m i e r z a  d a j ą c y  t e  s a ­

m e  w y n i k i  o z n a c z a n i a .

d )  S e k u n d o m i e r z  z  d o k ł a d n o ś c i ą  o d c z y t u  0 .1  s  lu b  

0 , 2  s .

e )  T e r m o m e t r  k o n t r o l n y  z  p o d z i a ł k ą  c o  0 , 1 ° C .

f )  T e r m o s t a t  w o d n y  u m o ż l i w i a j ą c y  u t r z y m a n i e  s t a ł e j  

t e m p e r a t u r y  2 5  ± 0 , 1 ° C  o r a z  s w o b o d n e  o b s e r w o w a n i e  

u m i e s z c z o n e g o  w  n im  l e p k o ś c i o m i e r z a .

g )  W s t r z ą s a r k a  m e c h a n i c z n a .

2.3.4. Odczynniki i roztwory
a )  A c e t o n  c z . d . a .  l u b  c z .

b )  B o r a k s  c z . d . a .  ( N a 2 B 40 ?  ■ 1 0 H : O ) ,  r o z t w ó r  0 , 2 N .

c )  C h lo r e k  s o d o w y  c z . d . a . ,  r o z t w ó r  5 - p r o c e n t o w y .

d )  K w a s  s i a r k o w y  s t ę ż o n y  c z .  9 5 , 6  ± 0 , 1 - p r o c e n t o w y .  

D o p u s z c z a  s i ę  s t o s o w a n i e  k w a s u  s i a r k o w e g o  o  s t ę ż e n i u  

9 4  -4  9 8 - p r o c e n t o w y m ,  z  t y m  ż e  p r z y  o b l i c z a n i u  w y n i ­

k ó w  n a l e ż y  u w z g l ę d n i ć  o d p o w i e d n i ą  p o p r a w k ę .  D l a  

r ó ż n i c y  w  s t ę ż e n i u  0 ,3 %  p o p r a w k a  w y n o s i  0 ,0 1  w a r t o ś c i  

l e p k o ś c i  w z g l ę d n e j .  P o p r a w k ę  tę  n a l e ż y  o d j ą ć  o d  k o ń ­

c o w e g o  w y n i k u  w  p r z y p a d k u  u ż y c ia  k w a s u  s i a r k o w e g o

0  s t ę ż e n i u  p o w y ż e j  9 5 ,6 %  l u b  d o d a ć  w  p r z y p a d k u  

k w a s u  s i a r k o w e g o  o  s t ę ż e n i u  p o n i ż e j  9 5 ,6 % .

e )  M i e s z a n i n a  c h r o m o w a .

f )  O r a n ż  m e t y l o w y ,  r o z t w ó r  0 , 1 - p r o c e n t o w y .

2.3.5. Oznaczanie stężenia kwasu siarkowego. W 
s z k l a n e j  a m p u ł c e  o d w a ż y ć  0 , 3 5  4 - 0 , 4 5  g  k w a s u  s i a r k o ­

w e g o  i u m i e ś c i ć  w  k o l b i e  s t o ż k o w e j  p o j e m n o ś c i  

2 0 0  c m 3, z a w i e r a j ą c e j  o k o ł o  3 0  c m 3 w o d y .  A m p u ł k ę  

r o z b i ć  p r ę c i k i e m  s z k l a n y m  i s p ł u k a ć  p r ę c i k  m a ł ą  i l o ś c i ą  

w o d y .  D o d a ć  d o  r o z t w o r u  2  k r o p l e  o r a n ż u  m e t y l o w e g o

1 m i a r e c z k o w a ć  z  b i u r e t y  r o z t w o r e m  b o r a k s u  d o  o s i ą g ­

n i ę c i a  b a r w y  r o z t w o r u  p o r ó w n a w c z e g o .

R o z t w ó r  p o r ó w n a w c z y  p r z y g o t o w a ć  p r z e z  d o d a n i e  

d o  7 0  c m 3 r o z t w o r u  c h l o r k u  s o d o w e g o  d w ó c h  k r o p l i  

o r a n ż u  m e t y l o w e g o  i j e d n e j  k r o p l i  r o z t w o r u  b o r a k s u .
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S t ę ż e n i e  k w a s u  s i a r k o w e g o  ( C )  o b l i c z y ć  w  p r o c e n t a c h  

w g  w z o r u

V  • 0 , 0 0 9 8 0 8  • 1 0 0
C  = ---------------------------------------( 1 )

m

w  k t ó r y m :

V  —  o b j ę t o ś ć  ś c i ś l e  0 , 2 N  r o z t w o r u  b o r a k s u  

z u ż y t e g o  d o  m i a r e c z k o w a n i a ,  c m 3,

0 , 0 0 9 8 0 8  —  i l o ś ć  k w a s u  s i a r k o w e g o  o d p o w i a d a j ą c a  

1 c m 3 ś c i ś l e  0 , 2 N  r o z t w o r u  b o r a k s u ,  g ,  

m  —  o d w a ż k a  k w a s u  s i a r k o w e g o ,  g .

Z a  w y n i k  n a l e ż y  p r z y j ą ć  ś r e d n i ą  a r y t m e t y c z n ą  d w ó c h  

r ó w n o l e g ł y c h  o z n a c z a ń ,  m i ę d z y  k t ó r y m i  r ó ż n i c a  n i e  

p r z e k r a c z a  0 ,1 % ,

W  p r z y p a d k u  u z y s k a n i a  s t ę ż e n i a  k w a s u  s i a r k o w e g o  

w y ż s z e g o  l u b  n i ż s z e g o  o d  u s t a l o n e j  t o l e r a n c j i ,  n a l e ż y  

o d p o w i e d n i o  r o z c i e ń c z y ć  w o d ą  l u b  p o d w y ż s z y ć  j e g o  

s t ę ż e n i e  p r z e z  d o d a t e k  k w a s u  b a r d z i e j  s t ę ż o n e g o .

P o  p o n o w n y m  o z n a c z a n i u  z a w a r t o ś c i  k w a s u  s i a r k o ­

w e g o  n a l e ż y  p r z e l a ć  g o  d o  b u t l i  z e  s z l i f o w a n y m  k o r ­

k i e m .  K w a s  p o b i e r a ć  z  b u t l i  z a  p o m o c ą  s z k l a n e g o  l e ­

w a r a  z a b e z p i e c z o n e g o  r u r k ą  z  b e z w o d n y m  c h l o r k i e m  

w a p n i a .

S t ę ż e n i e  k w a s u  s i a r k o w e g o  n a l e ż y  s p r a w d z a ć  c o  2  t y ­

g o d n i e .

2 . 3 . 6 .  Przygotowanie próbki Tarnamidu T. W  p r z y ­

p a d k u  g d y  b a d a n y  T a r n a m i d  z a w i e r a  w o d ę  w  i l o ś c i  p o ­

w y ż e j  0 , 5 % ,  p r z e d  o z n a c z a n i e m  l e p k o ś c i  p r ó b k ę  n a l e ż y  

w y s u s z y ć  w  t e m p e r a t u r z e  1 0 5 ° C  p r z e z  1 2  h .

2.3.7. Przygotowanie roztworu badanej próbki. W  n a ­

c z y n k u  w a g o w y m  o d w a ż y ć  1 g  T a r n a m i d u  z  d o k ł a d ­

n o ś c i ą  d o  0 , 0 0 0 2 #g  i p r z e n i e ś ć  i l o ś c i o w o  d o  s u c h e j  k o l b y  

p o m i a r o w e j  p o j e m n o ś c i  1 0 0  c m 3. K o l b ę  n a p e ł n i ć  d ó  p o ­

ł o w y  k w a s e m  s i a r k o w y m  p r z y g o t o w a n y m  w g  2 . 3 .5  i o d ­

s t a w i ć  n a  4  h .  P o  u p ł y w i e  t e g o  c z a s u  k o l b ę  u m i e ś c i ć  

w e  w s t r z ą s a r c e  i m i e s z a ć  a ż  d o  c a ł k o w i t e g o  r o z p u s z ­

c z e n i a  p r ó b k i .  P o  r o z p u s z c z e n i u  d o p e ł n i ć  k o l b ę  k w a ­

s e m  s i a r k o w y m  o  t e m p e r a t u r z e  2 0 ° C  d o  k r e s k i  i d o b r z e  

w y m i e s z a ć .

2.3.8. Przygotowanie iepkościomierza. P r z e d  p i e r w ­

s z y m  u ż y c i e m ,  w  p r z y p a d k u  o t r z y m a n i a  w y n i k ó w  n i e ­

p o w t a r z a l n y c h  o r a z  p o  z a k o ń c z e n i u  b a d a n i a  d l a  d a n e g o  

r o d z a j u  T a r n a m i d u  T ,  n a l e ż y  l e p k o ś c i o m i e r z  p r z e m y ć  

m i e s z a n i n ą  c h r o m o w ą ,  p r z e p ł u k a ć  d o b r z e  w o d ą  d e s t y l o ­

w a n ą ,  n a s t ę p n i e  a c e t o n e m  i w y s u s z y ć  w  s u s z a r c e  l u b  w  

s t r u m i e n i u  p o w i e t r z a  w o l n e g o  o d  p y ł u .  M i ę d z y  p o s z c z e ­

g ó l n y m i  o z n a c z a n i a m i  i d l a  d a n e g o  r o d z a j u  T a r n a m i d u  T  

n a l e ż y  l e p k o ś c i o m i e r z  p r z e m y w a ć  k i l k o m a  p o r c j a m i  

k w a s u  s i a r k o w e g o ,  a  n a s t ę p n i e  w o d ą  d e s t y l o w a n ą  i a c e ­

t o n e m ,  p o  c z y m  w y s u s z y ć  w  w y ż e j  p o d a n y  s p o s ó b .

2.3.9. Wykonanie oznaczania. K w a s  s i a r k o w y  p r z y g o ­

t o w a n y  w g  2 . 3 . 5  p r z e s ą c z y ć  p r z e z  l e j e k  z e  s p i e k a n e g o  

s z k ł a  w p r o s t  d o  r u r k i  s u c h e g o  l e p k o ś c i o m i e r z a ,  o d r z u ­

c a j ą c  p i e r w s z e  p o r c j e  p r z e s ą c z u .  P o z i o m  c i e c z y  w  l e p ­

k o ś c i o m i e r z u  p o w i n i e n  z n a j d o w a ć  s i ę  m i ę d z y  d w o m a  

k r e s k a m i  d o l n e g o  z b i o r n i k a .  L e p k o ś c i o m i e r z  z a n u r z y ć  w  

t e r m o s t a c i e  w  p o ł o ż e n i u  p i o n o w y m  w  t e n  s p o s ó b ,  a b y  

j e g o  g ó r n a  k r e s k a  p o m i a r o w a  z n a j d o w a ł a  s i ę  c o  n a j ­

m n ie j  2 0  m m  p o n i ż e j  p o z i o m u  c i e c z y  w  t e r m o s t a c i e ,

a  j e g o  k o n i e c  z n a j d o w a ł  s i ę  2 0  m m  o d  d n a  t e r m o s t a t u .  

T e m p e r a t u r a  c i e c z y  w  t e r m o s t a c i e  p o w i n n a  w y n o s i ć  

2 5  ± 0 , 1 ° C .  P o  u p ł y w i e  2 0  m in  o d  c h w i l i  u m i e s z c z e n i a  

l e p k o ś c i o m i e r z a  w  t e r m o s t a c i e  w y k o n a ć  p o m i a r ,  m i e ­

r z ą c  c z a s  p r z e p ł y w u  k w a s u  s i a r k o w e g o  m i ę d z y  g ó r n ą  

a  d o l n ą  k r e s k ą  p o m i a r o w ą  l e p k o ś c i o m i e r z a .

A n a l o g i c z n i e  p r z y  u ż y c i u  t e g o  s a m e g o  w y s u s z o n e g o  

l e p k o ś c i o m i e r z a  w y k o n a ć  p o m i a r  c z a s u  p r z e p ł y w u  r o z ­

t w o r u  b a d a n e j  p r ó b k i  p r z y g o t o w a n e g o  w g  2 . 3 . 7 .  W  

p r z y p a d k u  g d y  p r ó b k a  T a r n a m i d u  T  z a w i e r a  d o d a t k i  

n i e r o z p u s z c z a j ą c e  s i ę  w  k w a s i e  s i a r k o w y m ,  n a l e ż y  j e  

o d d z i e l i ć  p r z e z  o d s ą c z e n i e  lu b  g d y  o s a d z a j ą  s ię  o n e  n a  

d n i e  k o l b y  —  p r z e z  z d e k a n t o w a n i e  r o z t w o r u .

O z n a c z a j ą c  c z a s  p r z e p ł y w u  r ó w n o l e g ł e j  p r ó b k i ,  l e p ­

k o ś c i o m i e r z  n a l e ż y  p r z e p ł u k a ć  c o  n a j m n ie j  3 - k r o t n i e  

b a d a n y m  r o z t w o r e m .

D o  p o m i a r ó w  p r z e p ł y w u  r o z t w o r u  p r ó b k i  d o p u s z c z a  

s i ę  u ż y c i e  l e p k o ś c i o m i e r z a  b e z  s u s z e n i a ,  b e z p o ś r e d n i o  

p o  w y l a n i u  z  n i e g o  k w a s u  s i a r k o w e g o ,  a l e  w ó w c z a s  

n a l e ż y  p r z e p ł u k a ć  l e p k o ś c i o m i e r z  c o  n a j m n ie j  5 - k r o t n i e  

b a d a n y m  r o z t w o r e m .

C z a s  p r z e p ł y w u  o b l i c z y ć  z  d o k ł a d n o ś c i ą  d o  0 ,1  s j a k o  

ś r e d n i ą :

—  d la  k w a s u  s i a r k o w e g o  c o  n a j m n ie j  z  3  p r z e p ł y ­

w ó w  n ie  r ó ż n i ą c y c h  s ię  m i ę d z y  s o b ą  o  w ię c e j  n i ż  0 ,1  s ,

—  d la  r o z t w o r u  b a d a n e j  p r ó b k i  z  c o  n a j m n ie j  2  p r z e ­

p ł y w ó w  n i e  r ó ż n i ą c y c h  s ię  m i ę d z y  s o b ą  o  w ię c e j  n iż  

0 , 4  s .

L e p k o ś ć  w z g l ę d n ą  T a r n a m i d u  T  (X\ )  o b l i c z y ć  w g  

w z o r u

=  —  ( 2)
t\

w  k t ó r y m :

t —  c z a s  p r z e p ł y w u  b a d a n e g o  r o z t w o r u ,  s ,

t\  —  c z a s  p r z e p ł y w u  k w a s u  s i a r k o w e g o ,  s .

2.3.10. Wynik. Z a  w y n i k  n a l e ż y  p r z y j ą ć  ś r e d n i ą  a r y t ­

m e t y c z n ą  c o  n a j m n ie j  d w ó c h  r ó w n o l e g ł y c h  o z n a c z a ń ,  

m i ę d z y  k t ó r y m i  r ó ż n i c a  w y n o s i  n ie  w ię c e j  n i ż  ± 0 , 0 2  

w a r t o ś c i  b e z w z g l ę d n e j .

2.4. Oznaczanie zawartości związków małocząsteczko- 
wych

2.4.1. Zasada oznaczania p o l e g a  n a  w y e k s t r a h o w a n i u  

g o r ą c ą  w o d ą  z w i ą z k ó w  m a ł o c z ą s t e c z k o w y c h  z  b a d a n e j  

p r ó b k i  i o z n a c z a n i u  z a w a r t o ś c i  w y e k s t r a h o w a n y c h  s u b ­

s t a n c j i  w  w o d z i e  p r z y  u ż y c i u  i n t e r f e r o m e t r u .

2.4.2. Aparatura
a )  K o l b a  p o j e m n o ś c i  2 5 0  c m 3 p o ł ą c z o n a  s z l i f e m  

z  c h ł o d n i c ą  z w r o t n ą .

b )  I n t e r f e r o m e t r  u n i w e r s a l n y  Z e i s s a  d l a  c i e c z y  i g a ­

z ó w .

2 . 4 . 3 .  Odczynniki. K a p r o l a k t a m  —  w g  B N - 7 7 /  

6 0 2 6 - 0 4  g a t u n e k  1.

2.4.4. Sporządzanie krzywej wzorcowej. P r z y g o t o w a ć  

r o z t w ó r  p o d s t a w o w y  z a w i e r a j ą c y  10  g  k a p r o l a k t a m u  

w  1 0 0 0  c m 3 w o d y  d e s t y l o w a n e j .

D o  k o l b  p o m i a r o w y c h  p o j e m n o ś c i  5 0 0  c m 3 o d m i e ­

r z y ć  z  b i u r e t y  r o z t w ó r  p o d s t a w o w y  w  i l o ś c i a c h  p o d a ­

n y c h  w  t a b l i c y  i u z u p e ł n i ć  w o d ą  d e s t y l o w a n ą  d o  k r e s k i .
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Objętość roztw oru podsta­
wowego, cm 3 7.0 14,0 17.5 21,0 24.5 28.0 31,5 35,0

Zawartość kaprolaktam u  
w 100 cm ' roztw oru w zor­
cowego, g

0.014 0,028 0.035 0.042 0.049 0,056 0,063 0,070

D l a  o t r z y m a n y c h  k o l e j n y c h  r o z t w o r ó w  w z o r c o w y c h  

w y k o n a ć  o d c z y t  n a  s k a l i  i n t e r f e r o m e t r u  w  t e m p e r a t u r z e  

2 0 ° C ,  p o s t ę p u j ą c  j a k  p o d a n o  w  2 . 4 . 4 .

W y k r e ś l i ć  k r z y w ą  z a l e ż n o ś c i  o d c z y t u  n a  s k a l i  i n t e r ­

f e r o m e t r u  o d  s t ę ż e n i a  k a p r o l a k t a m u  z a w a r t e g o  w  

1 0 0  c m 3 r o z t w o r u  w z o r c o w e g o .

2.4.5. Wykonanie oznaczania. W  s u c h e j  k o l b i e  p o j e m -  

m o ś c i  2 5 0  c m 3 u m i e ś c i ć  3 , 5  g  T a r n a m i d u  o d w a ż o n e g o  

z  d o k ł a d n o ś c i ą  d o  0 , 0 0 2  g ,  d o d a ć  p i p e t ą  1 0 0  c m 3 w o d y  

d e s t y l o w a n e j  i g o t o w a ć  p r z e z  1 h  p o d  c h ł o d n i c ą  z w r o t ­

n ą .  P o d c z a s  g o t o w a n i a  n a l e ż y  s k ł ó c i ć  d w a  r a z y  z a w a r ­

t o ś ć  k o l b y ,  z w r a c a j ą c  u w a g ę  n a  s z c z e l n o ś ć  a p a r a t u  i d o ­

b r e  c h ł o d z e n i e .  - ^

P o  o s t u d z e n i u  k o l b y  d o  t e m p e r a t u r y  2 0 - ż - 3 0 ° C  n a ­

l e ż y  p ł y n e m  z  k o l b y  p r z e p ł u k a ć  c h ł o d n i c ę ,  a  n a s t ę p n i e  

r o z t w ó r  p r z e s ą c z y ć  p r z e z  s z k l a n y  s ą c z e k  G 2  d o  k o l b y  

s t o ż k o w e j  z a m y k a n e j  k o r k i e m .  Ł a ź n i ę  i n t e r f e r o m e t r u  

n a p e ł n i ć  w o d ą  d e s t y l o w a n ą  i u m i e ś c i ć  w  n ie j  t e r m o ­

m e t r .  T e m p e r a t u r a  p o m i a r u  p o w i n n a  w y n o s i ć  2 0  ± 2 ° C .  

O b i e  k u w e t y  n a p e ł n i ć  w o d ą  d e s t y l o w a n ą ,  w s t a w i ć  d o  

ł a ź n i  i o d c z e k a ć  8  m in  w  c e l u  w y r ó w n a n i a  t e m p e r a t u r y  

m i ę d z y  ł a ź n i ą  a  k u w e t a m i .  W y r ó w n a ć  p o ł o ż e n i e  p r ą ż ­

k ó w  w  o k u l a r z e  i o d c z y t a ć  w a r t o ś ć  n a  s k a l i  i n t e r f e r o ­

m e t r u  d l a  w o d y  d e s t y l o w a n e j ,  n o t u j ą c  w y n ik  j a k o  w a r ­

t o ś ć  ś l e p e j  p r ó b y .

P r a w ą  k u w e t ę ,  p a t r z ą c  o d  p r z o d u ,  w y j ą ć  z  ł a ź n i ,  

o p r ó ż n i ć  z  w o d y ,  n a p e ł n i ć  p r z e s ą c z o n y m  e k s t r a k t e m  

i p o n o w n i e  w s t a w i ć  d o  ł a ź n i .  O d c z e k a ć  8  m in  w  c e l u  

w y r ó w n a n i a  t e m p e r a t u r y  m i ę d z y  k u w e t a m i ,  w y r ó w n a ć  

p o ł o ż e n i e  p r ą ż k ó w  w  o k u l a r z e  i o d c z y t a ć  w a r t o ś ć  n a  

s k a l i  i n t e r f e r o m e t r u .  O d  o d c z y t a n e j  w a r t o ś c i  o d j ą ć  w a r ­

t o ś ć  ś l e p e j  p r ó b y ,  a  n a s t ę p n i e  d la  u z y s k a n e g o  w y n i k u  

o d c z y t a ć  z  w y k r e s u  z a w a r t o ś ć  k a p r o l a k t a m u  w  1 0 0  c m 3 

b a d a n e g o  e k s t r a k t u .

Z a w a r t o ś ć  z w i ą z k ó w  m a ł o c z ą s t e c z k o w y c h  w  T a r n a -  

m i d z i e ,  ( T 2) ,  o b l i c z y ć  w  p r o c e n t a c h  w g  w z o r u

Ki ■ 100
* 2 =  ----------------------  ( 3 )

m

w  k t ó r y m :

K i —  o d c z y t a n a  z w y k r e s u  z a w a r t o ś ć  k a p r o l a k t a m u  

w  1 0 0  c m 3 b a d a n e g o  e k s t r a k t u ,  g ,

m  —  o d w a ż k a  b a d a n e j  p r ó b k i ,  g .

2.4.6. Wynik. Z a  w y n ik  n a l e ż y  p r z y j ą ć  ś r e d n i ą  a r y t ­

m e t y c z n ą  d w ó c h  r ó w n o l e g ł y c h  o z n a c z a ń ,  m i ę d z y  

k t ó r y m i  r ó ż n i c a  w y n o s i  n i e  w ię c e j  n i ż  0 ,1 %  w a r t o ś c i  

b e z w z g l ę d n e j .

2.5. Oznaczanie zawartości wody. W w y s u s z o n y m  d o  

s t a ł e j  m a s y  i z w a ż o n y m  z  d o k ł a d n o ś c i ą  d o  0 , 0 0 0 2  g  

n a c z y n k u  w a g o w y m  o d w a ż y ć  5 g  b a d a n e j  p r ó b k i  z  tą  

s a m ą  d o k ł a d n o ś c i ą .  S u s z y ć  w  t e m p e r a t u r z e  1 2 0 ° C  p r z e z  

6  h .

Z a w a r t o ś ć  w o d y  ( T i )  o b l i c z y ć  w  p r o c e n t a c h  

w g  w z o r u

m  -  m  i
T ,  =  ----------------  • 1 0 0  ( 4 )

ni

w  k t ó r y m :

ni  —  o d w a ż k a  b a d a n e j  p r ó b k i ,  g ,

t n i —  m a s a  p r ó b k i  p o  w y s u s z e n i u ,  g .

Z a  w y n ik  n a l e ż y  p r z y j ą ć  ś r e d n i ą  a r y t m e t y c z n ą  d w ó c h  

r ó w n o l e g ł y c h  o z n a c z a ń .

2 . 6 .  Oznaczanie zawartości popiołu. O d w a ż y ć  5 g  b a ­

d a n e j  p r ó b k i  z  d o k ł a d n o ś c i ą  d o  0 ,0 1  g ,  p o d z i e l i ć  n a  

k i l k a  p o r c j i  p o  0 . 5  - i - 1 g  i k o l e j n o  s p a l a ć  w  t y m  s a m y m  

t y g l u  p o r c e l a n o w y m ,  w y p r a ż o n y m  u p r z e d n i o  w  t e m p e ­

r a t u r z e  8 ( ) 0 ° C  i z w a ż o n y m  z d o k ł a d n o ś c i ą  d o  0 , 0 0 0 2  g .  

S p a l a n i e  n a l e ż y  p r z e p r o w a d z a ć  n a d  p a l n i k i e m  g a z o ­

w y m .  p o c z ą t k o w o  n a d  m a ł y m  p ł o m i e n i e m  w  c e l u  u n i k ­

n i ę c i a  s t r a t ,  j a k i e  m o g ą  w y s t ą p i ć  n a  s k u t e k  b u r z l i w e g o  

p r z e b ie g u  s p a l a n i a .  P o d  k o n i e c  s p a l a n i a  k a ż d e j  p o r c j i  

p ł o m i e ń  p a l n ik a  z w i ę k s z y ć ,  a n a s t ę p n i e  z m n i e j s z a ć  

p r z e d  d o d a n i e m  d a l s z y c h  p o r c j i  p r ó b k i .  T y g i e l  z e  s p a ­

l o n ą  p r ó b k ą  T a r n a m i d u  w y p r a ż y ć  w  p i e c u  w  t e m p e r a ­

t u r z e  8 0 0 ° C  w  c i ą g u  1 h .

Z a w a r t o ś ć  p o p i o ł u  (.V 4 ) o b l i c z y ć  w  p r o c e n t a c h  w g  

w z o r u

n u
X ,  =  -----------  1 0 0  ( 5 )

ni
w  k t ó r y m :

ni  i —  m a s a  p o z o s t a ł o ś c i  p o  w y p r a ż e n i u ,  g ,

m  —  o d w a ż k a  b a d a n e j  p r ó b k i ,  g .

Z a  w y n ik  n a l e ż y  p r z y j ą ć  ś r e d n i ą  a r y t m e t y c z n ą  d w ó c h  

r ó w n o l e g ł y c h  o z n a c z a ń ,  m i ę d z y  k t ó r y m i  r ó ż n i c a  w y n o s i  

n i e  w i ę c e j  n iż  10%  w y n i k u  m n i e j s z e g o .

2.7. Interpretacja wyników. W a r t o ś c i  l i c z b o w e  w y s t ę ­

p u j ą c e  w  n o r m i e  o r a z  w y n ik i  o b l i c z e ń  n a l e ż y  i n t e r p r e ­

t o w a ć  z g o d n i e  z P N - 7 0 / N - 0 2 1 2 0  m e t o d a  Z .

k  O N I h C

Informacje dodatkowe



4 Informacje dodatkowe do BN-80/6336-01.03

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowująca normę —  Zakłady Azotowe im. 
E. Dzierżyńskiego, Tarnów .

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-71/6336-01
a) wprowadzono opis sprawdzania wyglądu zewnętrznego 

i barwy,
b) uściślono metodę oznaczania lepkości względnej roztw oru,
c) w prow adzono metodę oznaczania zawartości popiołu.

3. Normy związane
P N -7 0 /N -0 2 I2 0  Zasad y'zaokrąg lan ia  i zapisywania liczb 
B N -77 /6026-04  K aprolaktam

B N -8 0 /6 3 3 6 -0 I.0 2  Tw orzyw a poliam idow e. Tarnam id T . W ym aga­
nia ogólne, program badań i ocena partii
4. Normy zagraniczne i zalecenia międzynarodowe

N R D  T G L  2 0 0 5 5 /1 —  70 Plaste. Polyam id ( PA ). Formmassen. Prüfung 
IS O  D P  1628 Plastics, Directives lo r standardization o f methods 

for the determ ination o f the dilute solution viscosity o f polymers 
ISO  D P  1874 Plastics. Polyamide hom opolymers for m oulding and 

extrusion. Part I I .  Determ ination o f properties 
IS O  D P  6476 D eterm ination (o f ash content) o f polyamides

5. Autor projektu normy —  mgr inż. Krystyna Szymczak —  Z a ­
kłady Azotowe im . F. Dzierżyńskiego, Tarnów .
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