UKD 668.8.001.4:678.744.335.047.2.

NORMA BRANZOWA
BIN-80
-y . 6041-21
BARWNIKI Barwniki do polimetakrylanu
I PIGMENTY metylu Zamiast
Metody badari BN-70/6041-21
Grupa katalogowa 1029
1. WSTEP 2.1.3. Oznaczanie koncentracji metoda kolory-

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy sa
metody badan barwnikéw rozpuszczalnych w mo-
nomerze metakrylanu metylu, stosowanych do
uzyskiwania przezroczystych wybarwien wyro-
bow z polimetakrylanu metylu.

1.2. Rodzaje badan

a) oznaczanie koncentracji,

b) oznaczanie odcienia,

¢) oznaczanie zawartosci wody,

d) oznaczanie rozpuszczalnosci w metakrylanie
metylu,

e) oznaczanie zawarto$ci substancji nierozpu-
szczalnych w metakrylanie metylu,

f) oznaczanie wplywu barwnikéw na czas poli-
meryzacji metakrylanu metylu,

g) oznaczanie trwalosSci na wode,

h) oznaczanie trwalo$ci na alkalia,

i) oznaczanie trwatosci na spirytus,

j) oznaczanie trwalosci na mydlo,

k) oznaczanie trwalosci na temperature,

1) oznaczanie trwalosci na swiatto.

2. METODY BADAN

2.1. Oznaczanie koncentracji

2.1.1. Wytyczne ogélne. W zaleznosci od wska-
zan normy przedmiotowej koncentracje oznaczac
jedna z dwoch metod:

a) kolorymetryczng, )
b) przez barwienie polimetakrylanu metylu.

2.1.2. Odczynniki

a) Metakrylan metylu, roztwoér 98-procentowy,
niestabilizowany,

b) Porofor N.

metryczng

2.1.3.1. Przyrzady. Cylindry pomiarowe o jed-
nakowej $rednicy, pojemnos$ci 100 cm3, wykonane
z tego samego rodzaju szkla.

2.1.3.2. Wykonanie oznaczania. Odwazyc¢ 0,04 g
barwnika badanego i wzorcowego (jezeli norma
przedmiotowa nie przewiduje inaczej) z dokladno-
Scig do 0,0005 g, przenie$¢ ilosciowo do cylindrow
wg 2.1.3.1 i rozpu$ci¢ w okolo 30 cm3 metakrylanu
metylu. Roztwér zawierajagcy barwnik wzorcowy
dopelni¢ metakrylanem metylu do objetosci
80 cm3 i dokladnie wymieszac. Roztwor zawieraja-
cy barwnik badany rozciencza¢ tak diugo, az uzy-
ska sie intensywnosé barwy roztworu zgodng z in-
tensywno$cig barwy roztworu wzorcowego. Po-
rownywanie roztworéw barwnika badanego i wzor-
cowego przeprowadza¢ w rozproszonym Swietle
dziennym. Odczyta¢ objetos¢ roztworu barwnika
badanego.

2.1.3.3. Obliczanie wynikow. Koncentracje barw-
nika badanego w stosunku do barwnika wzorco-
wego (X) obliczy¢ w procentach wg wzoru

X =__V__-100 (1)
Vi
w ktorym:
V — objetos¢ roztworu barwnika wzorcowego,
cm?,
V, — objetos¢ roztworu barwnika badanego,
cm3,

2.1.4. Oznaczanie koncentracji poprzez barwie-
nie polimetakrylanu metylu

2.1.4.1. Przyrzady. Formy przygotowane w na-
stepujacy sposob: miedzy dwoma plytkami ze
szkla okiennego o wymiarach 150X 200 mm i gru-
bosci okolo 2 mm umie$ci¢é w czterech rogach
przekladki dystansowe z uplastycznionego poli-
chlorku winylu bezbarwnego o gruboSci 2 mm, po
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czym trzy brzegi plyt oklei¢ szeroka tasmg papie-
ru podgumowanego i pozostawi¢ do wyschnigcia
na powietrzu.

Do wykonania badan poréwnawczych nalezy
uzywac plytek szklanych i przekladek dystanso-
wych z tego samego gatunku materialéw i o ta-
kich samych wymiarach.

2.14.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 0,05 g
barwnika badanego i 0,03 g dobrze rozdrobnionego
Poroforu N z dokladnoscig do 0,0005 g, umiescic
w kolbie stozkowej pojemnosci 150 cm3 1 wprowa-
dzi¢ 50 g metakrylanu metylu odwazonego z do-
kladnoscig do 0,01 g. Kolbe zakry¢ korkiem i za-
warto$¢ miesza¢ do rozpuszczenia sie Poroforu.

W przypadku uzycia barwnikéw syntenowych
roztwor nalezy przesgczyc.

W taki sam sposob przygotowac roztwoér z barw-
nika wzorcowego. Przygotowane roztwory umie-
szczone w Kkolbach zaopatrzonych w chlodnice
zwrotne ogrzewac na lazni wodnej o temperaturze
70°C w ciggu 1,52 h. Nastepnie ostudzi¢ do tem-
peratury okolo 40°C, po czym przela¢ czeSciowo
spolimeryzowang mase do form, zaklejajgc brzeg
formy warstwg papieru podgumowanego. Formy
umies$ci¢ w suszarce w temperaturze 50°C pod ka-
tem 70° i pozostawi¢ w tej temperaturze przez 8 h.
Co 30 min sprawdzaé¢, czy nastapito calkowite
stwardnienie masy, przechylajac forme lub naklu-
wajgc iglg gorny brzeg plyty. Nastepnie formy
umiesci¢ w naczyniu z woda o temperaturze okotlo
50°C na 5-+-10 min, po czym wyjgé z wody i od-
dzieli¢ ptytki szklane, a plytke z polimetakrylanu
metylu osuszy¢.

2.1.4.3. Ocena wynikéw. Pordéwna¢ intensyw-
nos¢ barwy plytek wybarwionych barwnikiem
badanym i wzorcowym golym okiem w rozproszo-
nym swietle dziennym lub stosujgc urzadzenie do
otrzymywania sztucznego swiatla dziennego wg
PN-68/N-02310.

W przypadku stwierdzenia niezgodno$ci inten-
sywno$ci barwy poréwnywanych plytek nalezy
powtdrzy¢ oznaczanie ze zmniejszong lub zwiek-
szong o 5, 10, 15%y itd. ilo$cig barwnika wzorco-
wego.

Koncentracje barwnika badanego w stosunku
do barwnika wzorcowego (X) obliczy¢ w procen-
tach wg wzoru

X=—"_.100 (2)
my
w ktorym:
m — masa barwnika wzorcowego, g,
m,; — masa barwnika badanego, g.
2.2. Oznaczanie odcienia. Odcien badanego

barwnika okresli¢ przez porownanie plytek wy-
barwionych wg 2.1.4 barwnikiem badanym i wzor-
cowym o zgodnej intensywnosci barwy. Poréwna-

nie wykona¢ w warunkach wg 2.1.4.3. W przypad-
ku stwierdzenia niezgodnos$ci odcienia, poda¢ stow-
ng charakterystyke tej niezgodno$ci, np. bardzie]j
zolty, bardziej czerwony, bardziej przytlumiony.

2.3. Oznaczanie zawartoSci wody wykona¢ w za-
leznosci od wskazan normy przedmiotowej wg
PN-76/C-04702 p. 2.1.2 lub wg PN-66/C-04523.

2.4. Oznaczanie rozpuszczalnoSci w metakryla-
nie metylu. Ilos¢ barwnika wiekszg o okolo 0,5 g
niz wymaga przewidywana rozpuszczalnos¢ odwa-
zy¢ z dokladno$cig do 0,0005 g i umiesci¢ w kolbie
stozkowej z doszlifowanym Kkorkiem pojemnosci
250 cm3. Nastepnie wprowadzi¢ 100 cm3 metakry-
lanu metylu wg 2.1.2a). Kolbe zamkna¢ i wstrza-
sa¢ przez 30 min. Na dnie naczynia powinno by¢
wida¢ nierozpuszczony barwnik. Jezeli barwnik
rozpusci sie caltkowicie, powtorzy¢ badanie, biorgc
odwazke zwiekszong o 0,5 g. Calos¢ przesgczy¢
przez lejek Schotta G5 wysuszony uprzednio do
stalej masy w temperaturze 80--85°C i zwazony
z dokladnoscig do 0,0002 g. Kolbe przepluka¢ prze-
sgczem w celu iloSciowego przeniesienia barwnika
na lejek. Po przesgczeniu lejek z barwnikiem su-
szy¢ w temperaturze 80--85°C do statej masy
i zwazy¢ z doktadnoscig do 0,0002 g.

Rozpuszczalnosé (X) obliczy¢ w g/cm?3 metakry-
lanu metylu wg wzoru

 m—my
X EEETTE 1000 (3)
w ktorym:
m — masa odwazonego barwnika, g,
my; — masa barwnika pozostatego na lejku, g.

2.5. Oznaczanie zawartoSci substancji nierozpu-
szczalnych w metakrylanie metylu wykonac wg
PN-76/C-04702 p. 2.4, stosujac zamiast alkoholu
metylowego metakrylan metylu wg 2.1.2a).

2.6. Oznaczanie wplywu barwnikow na czas po-
limeryzacji metakrylanu metylu. Wykona¢ plytki
polimetakrylanu metylu wg 2.1.4.2 barwnikiem
badanym i bez barwnika, sprawdzajac plyniecie co
30 min, poczgwszy od chwili umieszczenia form w
suszarce. Poda¢ réznice w czasach polimeryzacji
niebarwionego i barwionego metakrylanu metylu.

2.7. Oznaczanie trwaloSci na wode. Plytke poli-
metakrylanu metylu o wymiarach 30X40 mm,
wykonang wg 2.1.4, umiesci¢ w pozycji pionowej
w zamknietym, szklanym naczyniu nieco wigk-
szym niz dlugo$¢ plytki, zawierajgcym 100 cm?
wody destylowanej o temperaturze 60°C. Probka
powinna by¢ calkowicie zanurzona w wodzie. W
tych warunkach utrzymywac¢ probke w ciggu 24 h.
Nastepnie préobke wyjgé, a w cieczy zanurzy¢ na
30 s pasek biatej bibuly do saczenia o wymiarach
20X100 mm. Rownolegle zanurzy¢ w wodzie de-
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styiowanej pasek takiej samej bibuly, po czym
oba paski wysuszy¢ na powietrzu. Poréwna¢ za-
barwienie bibuly zanurzonej w wyciggu z paskiem
bibuly zanurzonej w wodzie golym okiem w roz-
proszonym sSwietle dziennym lub stosujgc urza-
dzenie do otrzymywania sztucznego $wiatla dzien-
nego wg PN-68/N-02310.

Oceng przeprowadzi¢ za pomocg szarej skali do
oceny stopnia zabrudzenia bieli wg PN-63/P-04907.

2.8. Oznaczanie trwaloSci na alkalia wykona¢
jak w 2.7, stosujgc zamiast wody 2-procentowy
roztwér weglanu sodowego bezwodnego cz.

2.9. Oznaczanie trwaloSci na spirytus wykonac
jak w 2.7, stosujgc zamiast wody spirytus rektyfi-
kowany wg PN-74/A-79522, o temperaturze poko-
jowej.

2.10. Oznaczanie trwaloSci na mydlo wykona¢
jak w 2.7, stosujac zamiast wody l-procentowy
roztwér platkow mydlanych wg PN-68/C-77058.

2.11. Oznaczanie trwaloSci na temperature. Ply-
tke polimetakrylanu metylu wybarwiong wg 2.1.4,
o wymiarach 30X70 mm, umiesci¢ poziomo w su-
szarce w temperaturze 120°C. Po 5 min plytke
wyja¢ i po 2 h poréwna¢ intensywnos¢ barwy z
takg samg plytka nie poddang dzialaniu tempera-
tury. Poréwnanie przeprowadzi¢ w warunkach wg
2.7. Ocene przeprowadzi¢ za pomocg szarej skali
do oceny zmiany barwy wg PN-63/P-04906.

2.12. Oznaczanie trwalosci na Swiatlo sztuczne
lub dzienne wykona¢ wg PN-79/C-04411 na prob-
kach wykonanych wg 2.1.4.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme — Osrodek Badaw-
czo-Rozwojowy Przemyslu Barwnikow ORGANIKA.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-70/6041-21

a) wprowadzono oznaczanie zawarto$ci wody,

) zmieniono warunki polimeryzacji metakrylanu me-
tylu,

¢) wyeliminowano oznaczanie trwalosci barwnikéw na
katalizatory.

3. Normy zwiazane

PN-74/A-79522 Spirytus rektyfikowany

PN-66/C-04523 Oznaczanie zawarto$ci wody metodg desty-
lacyjng

PN-76/C-04702 Barwniki. Ogélne metody badan

PN-68/C-77058 Przetwory tluszczowe. Platki i nitki myd-
lane

PN-68/N-02310 Iluminanty i
dziennego

PN-79/C-04411 Pigmenty. Oznaczanie trwalosci na swiatto

PN-63/P-04906 Metody badan wyrobdw wibkienniczych.
Wyznaczanie odpornos$ci wybarwien. Szara skala do
oceny zmiany barwy

PN-63/P-04907 Metody badan wyrobow wibkienniczych.
Wyznaczanie odporno$ci wybarwien. Szara skala do
oceny stopnia zabrudzenia bieli

zrbdla sztucznego s$wiatla

4. Autorzy projektu normy — mgr Hanna Bernard,
mgr Tomasz Stanczyk — OsSrodek Badawczo-Rozwojowy
Przemyslu Barwniké6w ORGANIKA.

Errata do BN-80/6041-21

Na str. 1, w p. 2.1.3.3, we wzorze (1) zostaly przestawione
symbole; prawidlowy zapis wzoru powinien byé nastepujacy:

X= L 100
T"



