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BARWNIKI " organiczne . -• I PIGMENTY do barwienia wiskozy w masie· Zamiast 
BN-72/6041-08 

Metody badań 
• 

1. WSTĘP 

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy są meto
d y badań pigmentów organicznych w postaci pasty , 
p rzeznaczonych do barwienia wiskozy w maSIe. 

1.2. Rodzaje badań 
a) oznaczanIe zawartości pigmentu, 
b) oznaczanIe koncentracji , 
c) oznaczanIe odcienia, 
d) oznaczanIe rozdrobnienia , 
e) oznaczanIe pH zawiesiny wodnej, 
f) oznaczanIe popiołu , 

g) oznaczanie napięcia powierzchniowego, 
h) oznaczanie odporności na działanie 6,5-procento

wego roztworu wodorotlenku sodowego z dodatkiem 
siarczku sodowego. __ .! 

2. METODY BADAŃ 

2.1. Oznaczanie zawartości pigmentu 
, 

2.1.1. Aparatura. Wirówka laboratoryjna z możli-

wością uzyskania 4000 obr/min . 

2.1.2. Roztwory. Roztwór sporządzony przez zmie
szanie alkoholu n-propylowego cz. z wodą amoniakalną 
25-procentową cz. w stosunku objętościowym 2: l. 

2.1.3. Wykonanie oznaczania. W probówce wirówki 
laboratoryjnej , wysuszonej do stałej masy w tempera
turze 100 ±5°C, zważonej z gbkładnością do 0,001 g, 

~ odważyć z tak'ł samą dokładno~cią 5 g badanego pig
mentu w, paście . Do probówki wprowadzić 1-5 cm l roz
tworu wg 2.1.2, wymieszać i pozostawić ·na 30 min 

Grupa katalogowa 1029 

, 
Zawartość pigmentu (X) obliczyć w procentach wg 

wzoru 

x .= . 100 
m 

w którym: 
m2 - masa probówki z osadem, g, 
m l - masa probówki, g, 
m - masa odważki , g. ...... 

(I) 
• 

2.1.4. Wynik. Za wynik przyjąć średnil}larytmetyczną 
~yników co najmniej dwóch oznaczań , nie różniących 
się między sobą więcej niż o 5% wyniku mniejszego. 

2.2. Oznaczanie koncentracji 
2.2.1. Wytyczne ogólne. W . zależności od wskazań 

normy przedmiotowej, koncentrację oznaczać jedną 

z dwóch metod : 
- przez wykonanie wymalowań, 
- przez wykonanie wydru_ków. 
2.2.2. Oznaczanie koncentracji przez wy~onanie · wy

malowań 

2.2.2.1. Odczynniki, roztwory i materiały 
a) Bid cynkowa , gatunek I lub II wg PN-72/ 

C-81015 . 
b) Guma arabska , roztwór 
c) Bibuła chromatograficzna 

kreślarski. 

. 2,,2;2.2. Przyrządy 

1O%(m/m). 
typu FN l lub karton 

a) Moździerz porcelanowy o średnicy wewnętrznej 

około 80 mm. 
b) Pędzel' z miękkiego włosia szerokości około 

• 
!O mm. 

w temperaturze pokojowej , mieszając zawartość co 2.2.2.3. Przygotowanie farby do wymalowań. 5,4 g , 
5 min przez wstrząsanie probówką. Następnie w.irować bieli cynkowej, odwa~onej z dokładnością do 0,001 g, 
co najmniej przez 20 min z pr~dkością 4000 obr/min, umieścić w moździerzu, dodać 10 cm 3 roztworu gumy 
aż do oddzielenia si~ o~adu. PrQbówk~ wyjąć, ciecz arabskiej. Całość ucierać tłuczkiem przez 5 min, na
znad osadu zlać, probowkę z pigmentem suszyć p~zez stępnie wprowadzić ilościowo l g badanego pigmentu 
I h w temperaturze 80°C, a potem w temperaturze w paście ; odważonego z dokładnością do 0,00 I g i ucie-
100 ±5°C do stałej masy. Po ostygnięciu w eksyka- rać przez 10 min. 
torze, zważyć probówk~ z osadem z dokładnością do W analogiczny sposób przygotowaĆ farbę z pigmen-
0!001 g. , tern wzorcowym . 
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- 2.2.2.4. Wykonanie oznaczania. Przygotowaną farb\( 
z pigmentem badanym nanieść pędzelkiem na całą po
wierzchnię bibuły lub kartonu o wielkości 

ioo X 150 mm, zachowując kierunek nakładania zgod
ny z dłuższym bokiem malowanej powierzchni. Następ
nie farbę rozprowadzić przez jednokrotne pociągnięcie 
p\(dze\kiem bez odrywania, najpierw w kierunku zgod
nym z krótszym pokiem, potem z dłuższym i ponownie 
l- krótszym i dłuższym. 

Analogicznie wykonać wymalowanie farbą przygoto
waną z pigmentem wzorcowym. 

Wymalowanie wykonane pigmentem badanym . . 
i wzorcowym suszyć przez 10 min w temperaturze po-
kojowej, a następnie w suszarce, w temperaturze około 
60°C. 
Ocenę koncentracji przeprowadzić przez wizualne po

równanie intensywności barwy wymalowań wykona
nych .pigmentem badanym i wzorcowym. Porównać 

nieuzbrojonym okiem, w rozproszonym świetle dzien
nym lub stosując urządzenie do otrzymywania sztucz
nego światła dziennego wg PN-68/N-02310. 

W przypadku stwierdzenia niezgodnej intensywności 
barwy porównywanych wymalowań, powtórzyć ozna
czanie ze zmniejszoną lub zwiększoną o S, lO, 15% itd. 
ilością pigmentu wzorcowego. 

Po ustaleniu zgodnej intensywności wymalowania ba
danego z jednym z wymalowań wzorcowych, obliczyć 
koncentrację badanego pigmentu (X) w procentach, 
w stosunku do pigmentu wzorcowego, wg wzoru 

x= . 100 
m 

w którym: 
m l - masa pigmentu wzorcowego, _g, 
m - masa pigmentu badanego, g. _ 

(2) 

2.2.3. Oznaczanie koncentracji przez wykonanie dru
ków 

2.2.3.1. Odczynniki i materiały 
a) Benzyna lakowa (temperatura wrzema 140..;-

200°C). 
b) Rokanol 018. 
c) Bibuła chromatograficzna FNI. 

2.2.3.2. Przyrządy 
a) Mieszadło szybkobieżne z możliwością uzyskania 

2000 obr/min. 
b) Szablon do druku filmowego w postaci pięciu 

pasów (wielkość pasów 40 X 200 mm, odległość · między 

pasami około 40 mm). 
c) Stół do druku filmowego lub podstawa zastępcza 

odpowiadająca takim samym warunkom technicz.nym 
jak stół. 

d) Zgarniacz farby (rakla) o zaokrąglonym profilu 
I masie 70 g/cm. 

. 2.2.3.3. Przygotowanie zagęszczenia emulsyjnego. Od
ważone z dokładnością do O, I g następująće składniki 
wprowadzić w ściśle podanej kolejności do zlewki po
jemności 2 dm1 , z umieszczonym w niej mieszadłem ~ 
50 gRokanolu 0 .18, 50 g wody (wprowadzić stopniowo 

ciągle mieszając), gOO g benz')'n)' i 100 g WQQ)'. C:ałoś~ 

mieszać mieszadłem do utworzenia emulsjj. 
2.2.3.4. Przygotowanie farby do druku. ·5 g badanego 

pigmentu odważyć z dokładnością do 0,0.1 g (dla czerni 
1 g), umieścić w zlewce pojemności 250 cm3

, po czym 
wprowadzić 95 g zagęszczenia emul~yjnego (dla czerni 
99 g) odważonego z dokładnością do D,) g. Całość 

dokładnie wymieszać mieszadłem. . . 
W analogiczny sposób przygotować farbę z pigmen-

-tern wzorcowym. 
2.2.3.5. Wykonanie oznaczania. Arkusz bibuły wg 

2.2.3.lc) umieścić na stole do druku, na nim położyć 
szablon, następnie na szablonie umieścić odpowiednio 
przed pasami farby drukarskie_ przygotowane wg 
2.2.3.4, z pigmentem badanym i wzorcowym. Rozpró
wadzić farbę-- po szablonie pod własnym cięiarem rakli 
(bez dodatkowego docisku), przeciągając raklą cztero-, 
krotnie. Po wykonaniu druku szablon zdjąć, bibułę za-
drukowaną pozostawić na stole przez 3 min, nast~pnie 
umieścić ją w suszarce i suszyć w temperaturze 60°C. 
Ocenę koncentracji przeprowadzić przez wizualne po

równanie intensywności barwy druków wykonanych 
pigmentem badanym j wzorcowym. Porównać w wa
runkach wg 2.2.2.4. W prz)'padku stwie.rd1.e.nia nie.zgod
nej intensywności. barwy porów.nywanych wydruków, 
powtórzyć oznaczanie ze zmniejszoną lub zwiększoną 
o 5, 10, 15% itd. ilością pigmentu wzorcowego. 

Koncentrację badanego pigmentu obliczyć jak 
w 2.2.2.4. 

1.3. Oznaczanie odcienia. Odcień pigmentu badanego 
określić w stosunku do wzorcowego przez porównanie 
wymalowań lub wydruków o zgodnej intensywności 

barwy, wykonanych wg 2.2.2 lub 2.2.3 pigmentem ba
danym i wzorcowym. Porównanie wykonać w warun
kach wg 2.2.2.4. 

W przypadku stwierdzenia niezgodności odcienia, 
podać !łłowną charakterystykę tej niezgodnc5ści, np. bar
dziej żółty ,bardziej czerwony, przytłumiony. 

2.4. Oznaczanie rozdrobnienia. W zależności od 
wskazań normy przedmidtowej, oznaczanie rozdrobnie
nia wykonać wg PN-70/C-04424 metodą: 

.- mikroskopową, . 
- rozpływu kropli. , 
2.5. Oznaczanie pHzawiesiny wodnej. Odważyć 40 g 

pigmentu badanego w paście, z dokładnością do O, I g, 
umieścić ilościowo w zlewce pojemności 200 cm 3 i do
dać 100 cm3 wody o pH 7 ±O ,2 i te.mpe.ratum~ lO ±1°C. 
Zawartość zlewki doprowadzić do temperatury 20 ±loC 
i· wymieszać. Całość pozosta wić do odstania, utrzymu
jąc temperaturę 20 ±loC,-po czym zmierzyć pH peha
metrem z dokładnością do 0,2 pH. 

2.6. Oznaczanie popiołu wykonać wgPN-76/C-04702, 
biorąc S g pigmentu badanego w paście i prażąc óo 
stałej masy bez dodawania kwasu azotowego. 

2.7. Oznacz~nie napięcia powierzchniowego 
2.7.1. Aparatura. Tensjometr. 
2.7.2. Wykonanie oznaczania. Zawiesinę badanego 

pigmentu, przygotowaną wg 2.5, o temperaturze 20°C, 
wprowadzić do naczynka tensjometru i wykonać po-

. . 
' . miar. W analogiczny sposób wykonać pomiar wody 
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o temperaturze 20°C. Odczytać liczbę działek tarczy 
tensjometru . 

Napięcie powierzchniowe pigmentu badanego (X) 
obliczyć w miliniutonach na metr wg wzoru 

w którym: 

yo 
X = 72,8 . - _

y 
(3) 

yo liczba działek odczytana na tarczy tensjo
metru przy pomiarze wody, 

y liczba działek odczytana na tar~zy tensjo
metru przy pomiarze badaqt:go pigmentu, 

72,8 napięcie powierzchniowe wody w temperatu-
. rze 20°C, m' N/m. . ~ 

2.7.3. Wynik. Za wynik przyjąć średnią arytmetyczną 
wyników co najmniej dwóch oznaczań, nie różniących 
się między sobą więcej niż o 5% wyniku mniejszego . 

2.1. Oznaczanie odporności na działanie 6,S-procento
wego roztworu wodorotlenku sodowego z dodatkiem 
siarczku sodowego 

2.1.1. Rllztwory. Rozt~ór 6,S-procentowy wodoro
tlenku sodowego z dodatkiem siarczku sodowego, przy
gotowany w następujący sposób: 7,6 g wodorotlenku 
sodowego cz. i 1,4 g siarczku sodowego cz. umieścić 
w kolbie pomiarowej pojemności 100 cm3 , dodać około 

80 cm3 wody, wymieszać i po rozpuszczeniu uzupełnić 
wodą do kreski. Do oznaczania używać roztwór świeżo 
przygotowany. 

2.8.2. Przyrządy i materiały 
a) Słoik pojemno~ci 50 cm 3

, z doszlifowanym kor
kiem. 

b) Bibuła Whatman nr 2 lub podobna - paski o wy
miarach 20 X 80 mm. 

c) Tygiel Schotta G4 lub lejek Bu<;hnera i sączki 
ilościowe średnie UEB 389. 

2.8.3. Wykonanie oznaczania. Ilość pigmentu bada~ 

nego, odpowiadająca 5 g pigmentu wzorcowego w po
staci pasty pod względem koncentracji oznaczonej wg 
2.2, odważyć z. dokładnością do 0,00 l g, umieścić 

w słoiku, dodać 10 cm 3 roztworu wodorotlenku sodo
wego wg 2.8.1, wymieszać i pozostawić na 16 h. Na
stępnie całość przesączyć przez tygiel Schotta G4 lub 
lejek ' Buchnera- z 2 sączkami ilościowymi średnimi 
VEB 389, odrzucając pierwsze 2 cm3 przesączu . Prze
sącz i czysty roztwór wodorotlenku sodowego wg 2.8.l 

. umieścić w oddzielnych zlewkach pojemności 25 cm 3 

. 'i zanurzyć w nich na 5 s po jednym pasku bibuły, 

po czym paski zawiesić wzdłuż krótszego brzegu. Po 
-2 h porównać intensywność zabarwienia paska bibuły 
zan.urzonego w przesączu z paskiem bibuły zanurzonym 
w czystym roztworze wodo rotlenku sodowego. 

Porównanie przeprowadzić nieuzbrojonym okiem 
w rozproszonym świetle , dziennym lub stosując urzą
dzenie do otrzymywania sztucznego światła dziennego 
wg PN-68/N-02310. 

Intensywność zabarwienia wyrazić w stopniach za 
pomocą szarej skali do oceny stopnia zabrudzenia bieli 
wg PN-63/P-04907. 

KONIE C 

\ 

INFORMACJE DODATKOWE 

l. Instytucja opracowuj lica normę - Ośrodek Badawczo-Rozwo
jowy Przemysłu Barwników ORGANIKA. 

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-71/6041-08. Wyeliminowano 
z zakresu badań : 

a) oznaczanie rozdrobnienia metodą wirówkową,. 

b) . oznaczanie napi~cia powierzchniowego metodą stalagmome
tryczną, 

c) oznaczanie odporności na działanie 15-procentowego roztworu 
kwą:;u siarkowego. . . 

3. Normy związane 
PN-70/C-04424 Pigmenty. Badanie rozdrobnienia 
PN-76/C-04702 Barwniki. Ogólne metody badań 

, 

PN-721C-81015 Biel cynkowa , 
PN-68/N-02310- lIuminanty i źroo!a sztucznego światła dziennego 
PN-63/ P-04907 Metody badań wyrobów włókienn iczych. Wyznacza

. nie odporności wybarwień . Szara skala do oceny stopnia zabru-
dzenia bieli ' 

4. Zalecenia międzynarodowe 
RWPG. PC 1759-69 KpaCHTeJlH. OpraHH4ecKHe nHrMeHTbl ,lI,JIII Kpa-

llIeHHII BHCK03bl B Macce. MeTo,!\bl cpaBHHTeJlbHblX HCnl>lTaHHH 

S. Autor projektu normy -
Zbigniew Olszewski - Ośrodek 

Barwników ORGANIKA. 

mgr Hanna Bernard , mgr i nż. 
Bada\\(czo-Rozwojowy Przemysłu 
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