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J U v NORMA
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"TWORZYWA
SZTUCZNE

1. WSTEP

Przedmiotem arkusza normy sg nastepujace metody
badan:

a) sprawdzanie wygladu zewnetrznego,

b) sprawdzanie barwy,

c) oznaczanie lepkos$ci wzglednej roztworu,

d) oznaczanie zawarto$ci zwigzkéw matoczgsteczko-
wych,

e) oznaczanie zawarto$ci wody,

f) oznaczanie zawartoéci popiotu.

2. BADANIA

2.1. Sprawdzanie wygladu zewnetrznego na zgodnosé¢
Tarnamidu T z wymaganiami og6lnymi wg BN-80/
6336-01.02 oraz wymaganiami ogélnymi wg poszcze-
gélnych arkuszy przedmiotowych nalezy przeprowadzi¢
w spos6b wizualny na $redniej prébce laboratoryjnej
pobranej wg BN-80/6336-01.02 p. 6 w iloéci 0,4 Kkg.

Sprawdzanie okiem w

wykonac nieuzbrojonym

dobrze oS$wietlonym pomieszczeniu.

2.2. Sprawdzanie barwy nalezy

ksztattce wykonanej z badanego Tarnamidu

przeprowadzi¢ na
metoda
wtrysku w postaci krgzka o $Srednicy 50 mm i gru-
bosci 3 mm. Barwe ksztattki poréwnaé¢ w sposdb wi-
zualny w pomieszczeniu dobrze oéwietlonym 2z barwg
ksztattki wzorcowej uzgodnionej miedzy produpentem
a odbiorca.
2.3. Oznaczanie lepkosci wzglednej roztworu

2.3.1. Zakres stosowania metody. M etode nalezy sto-
sowac¢,do oznaczania lepko$ci wzglednej Tarnamidéw
T dajgcych 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 stezeniu 0,01 g/cm 3 w lep-

kosciomierzu kapilarnym w temperaturze 25 +0,1°C.

') W zakresie p. 5.4.

Tworzywa poliamidowe

Tarnamid T
Badania ogdlne i fizykochemiczne

BRANZOWA

BN-80
6336-01.03

Zamiast
BN-71/6336-01")

Grupa katalogowa 1027

2.3.3. Aparatura i przyrzady

a) Kolba pomiarowa ze szlifem z korkiem szklanym
lub polietylenowym pojemnos$ci 100 cm 3.

b) Lejek z filtrem ze spiekanego szkta G2.

c) Lepkoéciomierz kapilarny typu Ubbellohde’a mo-
del Il o czasie przeptywu rozpuszczalnika 100 4- 120 s
lub inny typ kapilarnego lepkos$ciomierza dajacy te sa-
me wyniki oznaczania.

d) Sekundomierz z doktadnodciag odczytu 0.1 s lub
0,2 s.

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

f) Termostat wodny umozliwiajgcy utrzymanie statej
temperatury 25 *0,1°C oraz swobodne obserwowanie
umieszczonego w nim lepkodciomierza.

g) W strzagsarka mechaniczna.

2.3.4. Odczynniki i roztwory

a) Aceton cz.d.a. lub cz.

b) Boraks cz.d.a. (Na2B40? m10H:0), roztwér 0,2N.

c) Chlorek sodowy cz.d.a., roztwdér 5-procentowy.

d) Kwas siarkowy stezony cz. 95,6 #0,1-procentowy.
Dopuszcza sie stosowanie kwasu siarkowego o stezeniu
94 -498-procentowym, z tym ze przy obliczaniu wyni-
kéw nalezy uwzgledni¢ odpowiednig poprawke. Dla
réznicy w stezeniu 0,3% poprawka wynosi 0,01 wartosci
lepkos$ci wzglednej. Poprawke te nalezy odjgé od kon-
cowego wyniku w przypadku uzycia kwasu siarkowego
0 stezeniu powyzej 956% Ilub doda¢é w przypadku
kwasu siarkowego o stezeniu ponizej 95,6% .

e) Mieszanina chromowa.

f) Oranz metylowy, roztwdér O,l1-procentowy.

2.3.5. Oznaczanie stezenia kwasu siarkowego. W
szklanej amputce odwazy¢ 0,35 4-0,45 g kwasu siarko-
wego i umies$ci¢c w kolbie stozkowej pojemnoSdci
200 cm 3, zawierajgacej okoto 30 cm3 wody. Amputke
rozbi¢ precikiem szklanym i sptukac¢ precik mata iloéciag
wody. Doda¢ do roztworu 2 krople oranzu metylowego
1 miareczkowaé¢ z biurety roztworem boraksu do osigg-
niecia barwy roztworu poréwnawczego.

Roztwér pordwnawczy przygotowaé¢ przez dodanie
do 70 cm3 roztworu chlorku sodowego dwoéch kropli

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 ktérym:
V — objetosé scisle 0,2N roztworu boraksu

zuzytego do miareczkowania, cm3,

0,009808 — ilo$§¢ kwasu siarkowego odpowiadajaca
1 cm3$cisle 0,2N roztworu boraksu, g,
m — odwazka kwasu siarkowego, g¢.

Za wynik nalezy przyja¢ érednig arytmetyczng dwoéch
réwnolegtych oznaczan, miedzy ktérymi réznica nie
przekracza 0,1%,

W przypadku uzyskania stezenia kwasu siarkowego
wyzszego lub nizszego od wustalonej tolerancji, nalezy
odpowiednio rozcienczy¢é wodg lub podwyzszy¢ jego
stezenie przez dodatek kwasu bardziej stezonego.

Po ponownym oznaczaniu zawarto$ci kwasu siarko-
wego nalezy przela¢ go do butli ze szlifowanym kor-
kiem. Kwas pobiera¢ z butli za pomocag szklanego le-
wara zabezpieczonego rurka z bezwodnym <chlorkiem
wapnia.

Stezenie kwasu siarkowego nalezy sprawdzac¢ co 2 ty-
godnie.

2.3.6. Przygotowanie prébki Tarnamidu T. w przy-
padku gdy badany Tarnamid zawiera wode w ilosci po-
wyzej 0,5% , przed oznaczaniem lepkoéci préobke nalezy
wysuszy¢ w temperaturze 105°C przez 12 h.

2.3.7. Przygotowanie roztworu badanej prébki. w na-
czynku wagowym odwazy¢é 1 g Tarnamidu z doktad-
noécig do 0,0002#4y i przenie$¢ iloSciowo do suchej kolby
pomiarowej pojemnod$ci 100 cm 3. Kolbe napetni¢ d6 po-
towy kwasem siarkowym przygotowanym wg 2.3.5 iod-
stawi¢ na 4 h. Po uptywie tego czasu kolbe umiescic
we wstrzgsarce i miesza¢ az do catkowitego rozpusz-
czenia prébki. Po rozpuszczeniu dopetni¢ kolbe kwa-
sem siarkowym o temperaturze 20°C do kreski i dobrze
wymieszac.

2.3.8. Przygotowanie iepkosciomierza.

szym uzyciem, w przypadku otrzymania wynikéw nie-

Przed pierw-
powtarzalnych oraz po zakonczeniu badania dla danego
rodzaju Tarnamidu T, nalezy lepkos$ciomierz przemy¢
mieszaning chromowa, przeptuka¢ dobrze wodg destylo-
wang, nastepnie acetonem i wysuszy¢ w suszarce lub w
strumieniu powietrza wolnego od pytu. Miedzy poszcze-
gélnymi oznaczaniami idla danego rodzaju Tarnamidu T
nalezy lepkos$ciomierz przemywaé¢ kilkoma porcjami
kwasu siarkowego, a nastepnie wodg destylowang iace-
tonem, po czym

2.3.9. Wykonanie oznaczania. K was siarkowy przygo-

towany wg 2.3.5 przesaczy¢ przez lejek ze spiekanego

wysuszy¢ w wyzej podany sposéb.

szkta wprost do rurki suchego lepkoéciomierza, odrzu-
cajac pierwsze porcje przesaczu. Poziom cieczy w lep-
kosciomierzu powinien znajdowac¢ sie miedzy dwoma
kreskami dolnego zbiornika. Lepkos$ciomierz zanurzy¢ w
termostacie w potozeniu pionowym w ten sposéb, aby
jego gérna kreska pomiarowa znajdowata sie co naj-

mniej 20 mm ponizej poziomu cieczy w termostacie,

a jego koniec znajdowat sie 20 mm od dna termostatu.

Temperatura cieczy w termostacie powinna wynosi¢
25 £0,1°C. Po uptywie 20 min od chwili umieszczenia
lepkod$ciomierza w termostacie wykona¢ pomiar, mie-
rzagc czas przeptywu kwasu siarkowego miedzy gérna
a dolng kreskg pomiarowga lepkoséciomierza.

Analogicznie przy uzyciu tego samego wysuszonego
lepkodciomierza wykonaé¢ pomiar czasu przeptywu roz-
tworu badanej probki przygotowanego wg 2.3.7. W
przypadku gdy prébka Tarnamidu T zawiera dodatki
nierozpuszczajgce sie w kwasie siarkowym, nalezy je
oddzieli¢ przez odsaczenie lub gdy osadzajg sie one na
dnie kolby — przez zdekantowanie roztworu.

Oznaczajac czas przeptywu réwnolegtej probki, lep-
kosciomierz nalezy przeptuka¢ co najmniej 3-krotnie
badanym roztworem.

Do pomiaréw przeptywu roztworu prébki dopuszcza
sie uzycie lepkoéciomierza bez suszenia, bezposrednio
po wylaniu z niego kwasu siarkowego, ale woéwczas
nalezy przeptukaé¢ lepkosSciomierz co najmniej 5-krotnie
badanym roztworem.

Czas przeptywu obliczy¢ z doktadnoécig do 0,1 sjako
Srednig:

— dla kwasu siarkowego co najmniej z 3 przepty-
wow nie réznigcych sie miedzy sobg o wiegcej niz 0,1 s,

— dla roztworu badanej prébki z co najmniej 2 prze-
ptywoéw nie rdéznigcych sie miedzy soba o wiecej niz
0,4 s.

Lepkos$¢ wzgledng Tarnamidu T (X\) obliczyé¢ wg

wzoru
= = (2)
t\
w  ktérym:
t — czas przeptywu badanego roztworu, s,
t\ — czas przeptywu kwasu siarkowego, s.
2.3.10. Wynik. za wynik nalezy przyjaé srednia aryt-

metyczng co najmniej dwéch réwnolegtych oznaczah,
miedzy ktérymi rdéznica wynosi nie wigecej niz 0,02

wartoéci bezwzglednej.

24. Oznaczanie zawartosci zwigzkéw matoczasteczko-

wych

2.4.1. Zasada oznaczania polega na wyekstrahowaniu
goragca wodg zwigzkéw matoczgsteczkowych z badanej
prébki i oznaczaniu zawartos$ci wyekstrahowanych sub-
stancji w wodzie przy wuzyciu interferometru.
2.4.2. Aparatura
a) Kolba pojemnos$ci 250 cm3 potaczona szlifem
z chtodnicg zwrotng.

b) Interferometr uniwersalny Zeissa dla cieczy iga-
zow.

2.4.3. Odczynniki.
6026-04 gatunek 1.

2.4.4. Sporzadzanie krzywej wzorcowej. Przygotowat

10 g kaprolaktamu

Kaprolaktam — wg BN-77/

roztwoér podstawowy zawierajacy
w 1000 cm3 wody destylowanej.

Do kolb pomiarowych pojemnoséci 500 cm3 odmie-
rzy¢ z biurety roztwér podstawowy w ilosciach poda-

nych w tablicy i uzupetni¢é wodg destylowang do kreski.
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Objeto$¢ roztworu podsta-

7.0 14,0 175
wowego, cm3
Zawarto$¢ kaprolaktamu
w 100 cm' roztworu wzor- 0.014 0,028 0.035

cowego, ¢

Dla otrzymanych kolejnych roztworéw wzorcowych

wykonaé¢ odczyt na skali interferometru w temperaturze

20°C, postepujac jak podano w 2.4.4.

W ykreslic krzywa zalezno$ci odczytu na skali inter-

ferometru od stezenia kaprolaktamu zawartego w

100 cm3 roztworu wzorcowego.

2.4.5. Wykonanie oznaczania. w suchej kolbie pojem -

moséci 250 cm 3 umiedci¢ 3,5 g Tarnamidu odwazonego

z doktadnos$cig do 0,002 g, doda¢ pipetg 100 cm 3 wody

destylowanej i gotowaé¢ przez 1 h pod chtodnicg zwrot-

ng. Podczas gotowania nalezy sktéci¢ dwa razy zawar-
toé$¢ kolby, zwracajgc uwage na szczelno$¢ aparatu ido-

bre chtodzenie. - N

Po ostudzeniu kolby do temperatury 20-z-30°C na-

lezy ptynem z kolby przeptuka¢ chtodnice, a nastepnie

roztwor przesgaczy¢ przez szklany saczek G2 do kolby

stozkowej zamykanej korkiem. taZnie interferometru

napetni¢ wodg destylowanag i umie$ci¢c w niej termo-

metr. Temperatura pomiaru powinna wynosi¢ 20 +2°C.

Obie kuwety napetni¢ wodg destylowang, wstawi¢ do

tazni i odczeka¢ 8 min w celu wyréwnania temperatury
miedzy taznig a kuwetami. Wyrédwnac¢ potozenie praz-
kéw w okularze i odczyta¢ warto$¢ na skali interfero-

metru dla wody destylowanej, notujagc wynik jako war-

tos¢ Slepej proéby.

Prawg kuwete, patrzac od przodu, wyjaé¢ z taini,

oprézni¢ z wody, napetni¢ przesgczonym ekstraktem

i ponownie wstawi¢ do tazni. Odczeka¢ 8 min w celu

wyréwnania temperatury miedzy kuwetami, wyréwna¢

potozenie prazkéw w okularze i odczyta¢ warto$sé¢ na

skali interferometru. Od odczytanej wartos$ci odjag¢ war-
tos¢ Slepej proby, a nastepnie dla uzyskanego wyniku
odczyta¢ z wykresu zawarto$¢ kaprolaktamu w 100 cm 3

badanego ekstraktu.

Zawarto$¢ zwigzkow matoczgsteczkowych w Tarna-

midzie, (T2, obliczy¢ w procentach wg wzoru
Ki =100
* 2T e (3)
m

w  ktérym:

Ki — odczytana z wykresu zawarto$¢ kaprolaktamu
w 100 cm 3 badanego ekstraktu, g,
m — odwazka badanej prébki, g.

k O N

Informacje dodatkowe

21,0 245 28.0 315 35,0

0.042 0.049 0,056 0,063 0,070

2.4.6. Wynik. za wynik nalezy przyjaé¢ érednig aryt-
metyczna dwéch ré6wnolegtych oznaczah, miedzy
ktérymi réznica wynosi nie wiecej niz 0,1% wartosci

bezwzglednej.
2.5. Oznaczanie zawartosci wody. W wysuszonym do

statej masy i zwazonym z doktadnos$cig do 0,0002 g

naczynku wagowym odwazyé¢ 5 g badanej prébki z tag

sama doktadnodcig. Suszy¢ w temperaturze 120°C przez
6 h.

Zawartos$é wody (Ti) obliczy¢ w procentach

wg wzoru
m-mi
B I — Sa— « 100 (4)
ni

w ktérym:

ni — odwazka badanej prébki, g,

tni — masa probki po wysuszeniu, g.

Za wynik nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng dwoch
réwnolegtych oznaczan.

2.6. Oznaczanie zawartoSci popiotu. odwazy¢ 5 g ba-
danej proéobki

z doktadnos$cig do 0,01 g, podzieli¢ na

kilka porcji po 0.5 -i-1g i kolejno spala¢ w tym samym
tyglu porcelanowym, wyprazonym

raturze 8()0°C

uprzednio w tempe-

i zwazonym z doktadnoécig do 0,0002 g.

Spalanie nalezy przeprowadza¢ nad palnikiem gazo-

wym. poczagtkowo nad matym ptomieniem w celu unik-
niecia strat, jakie moga wystapi¢ na skutek burzliwego

przebiegu spalania. Pod koniec spalania kazdej porcji

ptomien palnika zwiekszyé, a nastepnie zmniejszac

przed dodaniem dalszych porcji prébki. Tygiel ze spa-

long probka Tarnamidu wyprazy¢ w piecu w tempera-

turze 800°C w ciggu 1 h.
Zawarto$¢ popiotu (.V4) obliczy¢ w procentach wg
wzoru
nu
X, = s 100 (5)
ni

w ktérym:

nii — masa pozostato$ci po wyprazeniu, g,

m — odwazka badanej prébki, g.

Za wynik nalezy przyja¢ érednig arytmetyczng dwéch
ré6wnolegtych oznaczan, miedzy ktérymi réznica wynosi
10% wyniku
2.7. Interpretacja wynikOw. w artosci liczbowe wyste-

pujace w normie oraz wyniki

nie wiecej niz mniejszego.

obliczen nalezy interpre-

towaé¢ zgodnie z PN-70/N-02120 metoda Z.

I'h C



Informacje dodatkowe do BN-80/6336-01.03

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme — Zaklady Azotowe im.

E. Dzierzynskiego, Tarndéw.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-71/6336-01

a) wprowadzono opis sprawdzania wygladu zewnetrznego
i barwy,

b) uscis$lono metode oznaczania lepkos$ci wzglednej roztworu,

c) wprowadzono metode oznaczania zawarto$ci popiotu.

3. Normy zwigzane

PN-70/N-02120 Zasady'zaokraglania i zapisywania liczb
BN-77/6026-04 Kaprolaktam

BN-80/6336-01.02 Tworzywa poliamidowe. Tarnamid T. Wymaga-
nia ogdlne, program badan i ocena partii
4. Normy zagraniczne i zalecenia miedzynarodowe

NRD TGL 20055/1— 70 Plaste. Polyamid (PA). Formmassen. Priifung

ISO DP 1628 Plastics, Directives lor standardization of methods
for the determination of the dilute solution viscosity of polymers

ISO DP 1874 Plastics. Polyamide homopolymers for moulding and
extrusion. Part Il. Determination of properties

ISO DP 6476 Determination (of ash content) of polyamides

5. Autor projektu normy — mgr inz. Krystyna Szymczak — Za-
ktady Azotowe im. F. Dzierzynskiego, Tarnéw.
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