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1. WSTEP Zawarto$¢ pigmentu (X) obliczy¢é w procentach wg

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy s3 meto-
dy badan pigmentdéw organicznych w postaci pasty,
przeznaczonych do barwienia wiskozy w masie.

1.2. Rodzaje badan

a) oznaczanie zawartosci pigmentu,

b) oznaczanie koncentracji,

¢) oznaczanie odcienia,

d) oznaczanie rozdrobnienia,

e) oznaczanie pH zawiesiny wodnej,

f) oznaczanie popiotu,

g) oznaczanie napigcia powierzchniowego,

h) oznaczanie odpornosci na dziatanie 6,5-procento-
wego roztworu wodorotlenku sodowego z dodatkiem
siarczku sodowego.

2. METODY BADAN

2.1. Oznaczanie zawartosSci pigmentu

2.1.1. Aparatura. Wir6wka laboratoryjna z mozli-
woscig uzyskania 4000 obr/min.

2.1.2. Roztwory. Roztwoér sporzadzony przez zmie-
szanie alkoholu n-propylowego cz. z woda amoniakalng
25-procentowa cz. w stosunku obj¢tosciowym 2:1.

2.1.3. Wykonanie oznaczania. W probowce wirdwki
laboratoryjnej, wysuszonej do stalej masy w tempera-
turze 100 £5°C, zwazonej z doktadnoscig do 0,001 g,
odwazy¢ z taka samg dokladnoscig 5 g badanego pig-
mentu w. pascie. Do probéwki wprowadzi¢ 15 cm?® roz-
tworu wg 2.1.2, wymieszaé i pozostawi¢ na 30 min

w temperaturze pokojowej, mieszajac zawarto$¢ co

5 min przez wstrzgsanie probowka. Nast¢pnie wirowac
co najmniej przez 20 min z pr¢dkoscig 4000 obr/min,
az do oddzelenia si¢ osadu. Probowke wyjaé, ciecz
znad osadu zlaé, probowke¢ z pigmentem suszy¢ przez
1 h w temperaturze 80°C, a potem w temperaturze
100 +£5°C do stalej masy. Po ostygnigciu w eksyka-
torze, zwazy¢ proboéwke z osadem z dokladnoscia do
0,001 g. \

wzZoru

m; — m;

X = - 100 (1)
m
w ktorym:
m; — masa probowki z osadem, g,
m, — masa probowki, g,
m — masa odwazki, g.

2.1.4. Wynik. Za wynik przyjaé srednig arytmetyczna
wynikéw co najmniej dwoéch oznaczan, nie réznigcych
si¢ miedzy sobg wigcej niz o 5% wyniku mniejszego.

2.2. Oznaczanie koncentracji

2.2.1. Wytyczne ogélne. W zaleznosci od wskazan
normy przedmiotowej, koncentracj¢ oznaczaé¢ jedng
z dwéch metod:

— przez wykonanie wymalowan,

— przez wykonanie wydrukow.

2.2.2. Oznaczanie koncentracji przez wykonanie wy-
malowan :

2.2.2.1. Odczynniki, roztwory i materiaty

a) Biel cynkowa, gatunek I lub II wg PN-72/
C-81015.

b) Guma arabska, roztwor 10%(m/m).

¢) Bibula chromatograficzna typu FN 1 lub karton
kreslarski.

2.2.2.2. Przyrzady

a) MoZdzierz porcelanowy o Srednicy wewngtrznej
okoto 80 mm.

b) PedzeF z migkkiego wlosia szerokosci okoto
10 mm. .

2.2.2.3. Przygotowanie farby do wymalowan. 5,4 g
bieli cynkowej, odwazonej z doktadnoscia do 0,001 g,
umiesci¢ w mozdzierzu, doda¢ 10 cm?® roztworu gumy
arabskiej. Catos$¢ uciera¢ ttuczkiem przez 5 min, na-
stgpnie wprowadzi¢ iloSciowo 1 g badanego pigmentu
w pascie, odwazonego z doktadnoscig do 0,001 g i ucie-
ra¢ przez 10 min.

W analogiczny spos6b przygotowaé farbe z pigmen-
tem wzorcowym.
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2.2.2.4. Wykonanie oznaczania. Przygotowana farbg
z pigmentem badanym nanie$¢ p¢dzelkiem na calg po-
wierzchni¢  bibuly lub kartonu o  wielkosci
100 X 150 mm, zachowujgc kierunek naktadania zgod-
ny z dtuzszym bokiem malowanej powierzchni. Nastgp-
nie farb¢ rozprowadzi¢ przez jednokrotne pociagnigcie
pedzelkiem bez odrywania, najpierw w kierunku zgod-
nym z krotszym bokiem, potem z dtuzszym i ponownie
z krotszym i diuzszym.

Analogicznie wykona¢ wymalowanie farbg przygoto-
wang z pigmentem wzorcowym.

Wymalowanie  wykonane pigmentem badanym
i wzorcowym suszy¢ przez 10 min w temperaturze po-
kojowej, a nast¢pnie w suszarce, w temperaturze okoto
60°C.

Oceng koncentracji przeprowadzi¢ przez wizualne po-
réwnanie intensywnosci barwy wymalowan wykona-
nych pigmentem badanym i wzorcowym. Poréwnac
nieuzbrojonym okiem, w rozproszonym $wietle dzien-
nym lub stosujac urzadzenie do otrzymywania sztucz-
nego Swiatta dziennego wg PN-68/N-02310.

W przypadku stwierdzenia niezgodnej intensywnosci
barwy poréwnywanych wymalowan, powtorzy¢ ozna-
czanie ze zmniejszong lub zwieckszong o 5, 10, 15% itd.
iloscig pigmentu wzorcowego.

Po ustaleniu zgodnej intensywnosci wymalowania ba-
danego z jednym z wymalowan wzorcowych, obliczyé
koncentracj¢ badanego pigmentu (X) w procentach,
w stosunku do pigmentu wzorcowego, wg wzoru

m

X = ——. 100 (2)
m
w ktorym:
m; — masa pigmentu wzorcowego, g,
m — masa pigmentu badanego, g.

2.2.3. Oznaczanie koncentracji przez wykonanie dru-
kow '

2.2.3.1. Odczynniki i materialy

a) Benzyna lakowa (temperatura wrzenia
200°C).

b) Rokanol O18.

¢) Bibuta chromatograficzna FNI.

2.2.3.2. Przyrzady

a) Mieszadlo szybkobiezne z mozliwo$cig uzyskania
2000 obr/min.

b) Szablon do druku filmowego w postaci pigciu
pasow (wielko$¢ pasow 40 X 200 mm, odlegto§é-miedzy
pasami okoto 40 mm).

¢) Stét do druku filmowego lub podstawa zastg¢pcza
odpowiadajgca takim samym warunkom technicznym
jak stot.

d) Zgarniacz farby (rakla) o zaokraglonym profilu
1 masie 70 g/cm.

140 =

2.2.3.3. Przygotowanie zaggszczenia emulsyjnego. Od-
wazone z doktadnoscia do 0,1 g nastepujgce skladniki
wprowadzi¢ w $cisle podanej kolejnosci do zlewki po-
jemnosci 2 dm?®, Z umieszczonym w niej mieszadiem:
50 g Rokanolu O18, 50 g wody (wprowadzié¢ stopniowo

ciggle mieszajac), 800 ¢ benzyny i 100 g wody. Calosc
miesza¢ mieszadtem do utworzenia emulsji.

2.2.3.4. Przygotowanie farby do druku. 5 g badanego
pigmentu odwazy¢é z dokladnoscig do 0,01 g (dla czerni
1 g), umiesci¢ w zlewce pojemnos$ci 250 cm?, po czym
wprowadzi¢ 95 g zaggszczenia emulsyjnego (dla czerni
99 g) odwazonego z dokladnoscig do 0,1 g. CaloS¢
dokfadnie wymieszaC mieszadlem.

W analogiczny sposob przygotowac farbe z pigmen-

‘tem WZorcowym.

2.2.3.5. Wykonanie oznaczania. Arkusz bibuly wg
2.2.3.1c) umieséci¢ na stole do druku, na nim potozyé
szablon, nastepnie na szablonie umiesci¢ odpowiednio
przed pasami farby drukarskie- przygotowane wg
2.2.3.4, z pigmentem badanym i wzorcowym. Rozpro-
wadzi¢ farbe po szablonie pod wlasnym cigzarem rakli
(bez dodatkowego docisku), przeciggajac raklg cztero-
krotnie. Po wykonaniu druku szablon zdjaé, bibute za-
drukowang pozostawi¢ na stole przez 3 min, nastgpnie
umiesci¢ ja w suszarce i suszy¢ w temperaturze 60°C.

Oceng koncentracji przeprowadzié przez wizualne po-
rOwnanie intensywnosci barwy drukéw wykonanych
pigmentem badanym 1 wzorcowym. Poréwnaé¢ w wa-
runkach wg 2.2.2.4. W przypadku stwierdzenia niezgod-
nej intensywnosci barwy poréwnywanych wydrukow,
powtOrzyé oznaczanie ze zmniejszona lub zwigkszong
o 5, 10, 15% itd. iloscia pigmentu wzorcowego.

Koncentracj¢ badanego pigmentu obliczy¢ jak
w 2.2.24. '

2.3. Oznaczanie odcienia. Odcien pigmentu badanego
okresli¢ w stosunku do wzorcowego przez pordwnanie
wymalowan lub wydrukéw o zgodnej intensywnosci
barwy, wykonanych wg 2.2.2 lub 2.2.3 pigmentem ba-
danym 1 wzorcowym. Poréwnanie wykona¢ w warun-
kach wg 2.2.2.4, '

W przypadku stwierdzenia niezgodnoS$ci odcienia,
poda¢ stowna charakterystyke tej niezgodnosci, np. bar-
dziej z6tty, bardziej czerwony, przyttumiony.

2.4. Oznaczanie rozdrobnienia. W zaleznosci od
wskazan normy przedmiotowej, oznaczanie rozdrobnie-
nia wykona¢ wg PN-70/C-04424 metoda:

— mikroskopows,

— rozptywu kropli.

2.5. Oznaczanie pH zawiesiny wodnej. Odwazy¢ 40 g
pigmentu badanego w pascie, z dokladnoscia do 0,1 g,
umiesci¢ ilosciowo w zlewce pojemnosci 200 cm?® i do-
da¢ 100 cm® wody o pH 7 10,2 i temperaturze 20 £ 1°C.
Zawartos¢ zlewki doprowadzi¢ do temperatury 20 £1°C
i- wymieszaé. Catosé¢ pozostawi¢ do odstania, utrzymu-
jac temperatur¢ 20 *1°C, po czym zmierzy¢ pH peha-
metrem z dokladnoscia do 0,2 pH. '

2.6. Oznaczanie popiotu wykonaé wg PN-76/C-04702,
bioragc 5 g pigmentu badanego w paScie 1 prazac do
stalej masy bez dodawania kwasu azotowego.

2.7. Oznaczanie napigcia powierzchniowego

2.7.1. Aparatura. Tensjometr.

2.7.2. Wykonanie oznaczania. Zawiesing badanego
pigmentu, przygotowang wg 2.5, o temperaturze 20°C,
wprowadzi¢ do naczynka tensjometru i wykonaé po-

.miar. W analogiczny sposéb wykonaé¢ pomiar wody
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o temperaturze 20°C. Odczytaé liczb¢ dzialek tarczy
tensjometru.

Napigcie powierzchniowe pigmentu badanego (X)
obliczy¢ w miliniutonach na metr wg wzoru

Yo
X = 28 & wmm— (3)

' 4

w ktoérym:
yo — liczba dzialek odczytana na tarczy tensjo-
metru przy pomiarze wody,

y — liczba dzialek odczytana na tarczy tensjo-
metru przy pomiarze badanego pigmentu,

72,8 — napigcie powierzchniowe wody w temperatu-
rze 20°C, m-N/m.

2.7.3. Wynik. Za wynik przyjac srednig arytmetyczna
wynikéw co najmniej dwoch oznaczan, nie réznigcych
si¢ migdzy soba wigcej niz o 5% wyniku mniejszego.

2.8. Oznaczanie odpornosci na dziatanie 6,5-procento-
wego roztworu wodorotlenku sodowego z dodatkiem
siarczku sodowego

2.8.1. Roztwory. Roztwor 6,5-procentowy wodoro-
tlenku sodowego z dodatkiem siarczku sodowego, przy-
gotowany w nast¢pujacy sposob: 7,6 g wodorotlenku
sodowego cz. 1 1,4 g siarczku sodowego cz. umiescié
w kolbie pomiarowej pojemnosci 100 cm?, doda¢ okoto
80 cm’® wody, wymieszaé i po rozpuszczeniu uzupetnié
woda do kreski. Do oznaczania uzywac roztwor §wiezo
przygotowany.

2.8.2. Przyrzady i materiaty

a) Stoik pojemnosci 50 cm’, z doszlifowanym kor-
kiem.

b) Bibuta Whatman nr 2 lub podobna — paski o0 wy-
miarach 20 X 80 mm.

¢) Tygiel Schotta G4 lub lejek Buchnera i saczki
iloSciowe $rednie UEB 389.

2.8.3. Wykonanie oznaczania. Ilos¢ pigmentu bada-
nego, odpowiadajaca 5 g pigmentu wzorcowego W po-
staci pasty pod wzgl¢gdem koncentracji oznaczonej wg
2.2, odwazy¢ z dokladnoscia do 0,001 g, umiescié
w stoiku, dodaé¢ 10 cm? roztworu wodorotlenku sodo-
wego wg 2.8.1, wymieszaC i pozostawi¢ na 16 h. Na-
stepnie cato$¢ przesaczy¢ przez tygiel Schotta G4 lub
lejek Buchnera- z 2 sgczkami ilo$ciowymi $rednimi
VEB 389, odrzucajgc pierwsze 2 cm?® przesaczu. Prze-
sgcz 1 czysty roztwor wodorotlenku sodowego wg 2.8.1
umieéci¢é w oddzielnych zlewkach pojemnosci 25 c¢m’
i zanurzy¢ w nich na 5 s po jednym pasku bibuty,
po czym paski zawiesi¢ wzdtuz krétszego brzegu. Po
2 h poréwnac intensywno$¢ zabarwienia paska bibuty
zanurzonego w przesaczu z paskiem bibuly zanurzonym
w czystym roztworze wodorotlenku sodowego. |

Poréwnanie przeprowadzi¢ nieuzbrojonym okiem
w rozproszonym S$wietle. dziennym lub stosujgc urzg-
dzenie do otrzymywania sztucznego $wiatla dziennego

“wg PN-68/N-02310.

Intensywnos$¢ zabarwienia wyrazi¢ w stopniach za
pomoca szarej skali do oceny stopnia zabrudzenia bieli
wg PN-63/P-04907.

KONIEC

INFORMACIJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norm¢ — Osrodek Badawczo-Rozwo-
jowy Przemystu Barwnikow ORGANIKA.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-72/6041-08. Wyeliminowano
z zakresu badan:

a) oznaczanie rozdrobnienia metoda wirowkowa,

b) oznaczapie napig¢cia powierzchniowego metodg stalagmome-
tryczna, :

¢) oznaczanie odporno$ci na dziatanie 15-procentowego roztworu
kwasu siarkowego. ' '

3. Normy zwigzane
PN-70/C-04424 Pigmenty. Badanie rozdrobnienia
PN-76/C-04702 Barwniki. Ogélne metody badan

PN-72/C-81015 Biel cynkowa

PN-68/N-02310- [luminanty i Zrodla situcznego Swiatla dziennego

PN-63/P-04907 Metody badan wyrobow widkienniczych. Wyznacza-
‘nie odpornosci wybarwien. Szara skala do oceny stopnia zabru-
dzenia bieli ’

4. Zalecenia mi¢dzynarodowe
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Zbigniew Olszewski — Osrodek Badawczo-Rozwojowy Przemystu
Barwnikow ORGANIKA. 3



