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NORMA BRANZOWA BN-84
BARWNIKI 6041-34.
| PIGMENTY Sole zasad naftoelanowych I
Metody badan BN-74/6041-34
Grupa katalogowa 1029
1. WSTEP dodaé 25 cm?® IN roztworu wodorotlenku sodowego

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy sg me-
tody badan stabilizowanych soli zasad naftoelanowych,
stosowanych jako sktadniki czynne barwnikéw nafto-
elanowych.

1.2. Rodzaje badan

a) oznaczanie zawarto$ci substancji sprz¢gajacej,

b) oznaczanie zawartos$ci substancji nierozpuszczal-
nych w wodzie,

c) oznaczanie pH,

d) oznaczanie odcienia wybarwien,

¢) oznaczanie trwalosci na tarcie na sucho 1 mokro,

f) oznaczanie trwatosci na pranie w 60°C,

g) oznaczanie trwalosci na pot,

h) oznaczanie trwatosci na wodg,

i) oznaczanie trwato$ci na prasowanie,

J) oznaczanie trwatosci na gotowanie w sodzie,

k) oznaczanie trwaltosci na bielenie nadtlenkami,

1) oznaczanie trwalos$ci na $wiatlo sztuczne.

2. METODY BADAN

2.1. Oznaczanie zawartosci substancji sprzegajacej

2.1.1. Wytyczne ogélne. W zaleznosci od marki soli
zasady naftoelanowej, oznaczanie wykonuje si¢ jednym
z nastgpujacych sposobow:

I — polegajacym na sprzeganiu soli zasady nafto-
elanowej z B-naftolem; sposobem tym oznacza si¢ so6l
granatu naftoelanowego RT 1 sél bigkitu naftoelanowe-
go BT;

II — polegajacym na sprzg¢ganiu soli zasady nafto-
elanowej z 1-fenylo-3-metylo-pirazolonem-5 1 odmia-
reczkowaniu nadmiaru pirazolonu 0,1 N roztworem
azotynu sodowego; sposobem tym oznacza si¢ sole
zasad naftoelanowych, ktérych nie oznacza si¢ spo-
sobem .

2.1.2. Wykonanie oznaczania sposobem I

2.1.2.1. Przygotowanie roztworu [-naftolanu sodowe-
go 0,05 N. 3,6 B-naftolu cz. odwazy¢ z doktadnoscig
do 0,001 g, umiesci¢ w zlewce pojemnosci 400 cm’,

oraz 100 cm® wody i ogrzewa¢ w temperaturze 70°C
do catkowitego rozpuszczenia si¢. Nastgpnie dodac
200 cm?® wody, wymieszaé, przenies¢ do kolby pomia-
rowej pojemnosci 500 cm?®, dopeini¢ woda do kreski
1 starannie wymiesza¢. Uzywaé roztwor $wiezo przy-
gotowany. Roztwoér wykorzysta¢ rowniez przy oznacza-
niu zawartoS$ci substancji nierozpuszczalnych w wodzie
wg 2.2

2.1.2.2. Przygotowanie roztworu badanej soli. 5 g ba-
danej soli zasady naftoelanowej odwazy¢ z dokltadnos-
cig do 0,001 g i rozpusci¢ w 150 cm?® wody. Jezeli
roztwOor wykazuje zmgtnienie, przesaczy¢ go, a saczek
przemy¢ woda. Nastgpnie roztwor przenieS¢ do kolby
pomiarowej pojemnosci 250 cm?®, dopeini¢ woda do
kreski i dobrze wymieszac.

Roztwér przechowywaé w zimnym i ciemnym miej-
scu.

2.1.2.3. Wykonanie oznaczania. 25 cm’ roztworu
B-naftolanu sodowego przygotowanego wg 2.1.2.1
umiesci¢ w zlewce pojemnosci 400 cm?, doda¢ 150 cm?
wody 1 miareczkowaé roztworem badanej soli Swiezo
przygotowanym wg 2.1.2.2, umieszczonym w biurecie
ze szkla oranzowego. .

Miareczkowanie zakonczy¢ z chwilg, gdy na styku
dwoch kropli roztworu miareczkowanego 1 roztworu
B-naftolanu naniesionych na bibul¢ nie pojawia sig
czerwonofiotkowe zabarwienie, natomiast kropla roz-
tworu naniesiona na bibule daje zo6ttozielong otoczke
nie znikajagcg w ciggu 5 min.

2.1.2.4. Obliczanie wynikéw. Zawarto$¢ substanc)i
sprzegajace] (X) obliczy¢ w procentach wg wzoru

M - 0,05 25 250 - 100
X 1000 - m - V (D
w ktérym:
M — masa czgsteczkowa badanej soli zasady nafto-
elanowej, g — wg tabl. 1,
m — odwazka badanej soli zasady naftoelanowej, g,
V' — objeto$¢ roztworu soli zasady naftoelanowe;,

zuzytego do miareczkowania, cm?.
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Tablica 1
Lp. S6i naftoelanowa | Masa czgsteczkowa
1 Sol btekitu naftoelanowego BT 261,71
2 S6l granatu naftoelanowego RT 231,61

2.1.2.5. Wynik. Za wynik przyjac¢ $rednig arytmetycz-
na wynikow co najmniej dwoéch oznaczan nie roznig-
cych si¢ miedzy sobg wigcej niz o 1%.

2.1.3. Wykonanie oznaczania sposobem II

2.1.3.1. Odczynniki, roztwory i materiaty

a) Azotyn sodowy, roztwér 0,1N.

b) Kwas octowy, roztwor 20-procentowy.

¢) Kwas solny cz. (1,19).

d) Octan sodowy cz., krystaliczny.

e) 1-Fenylo-3-metylo-pirazolon-5 cz., roztwor 0,IN
przygotowany w nastgpujacy sposob: 8,7 g 1-fenylo-
-3-metylopirazolonu-5 odwazy¢ z doktadnoscia do
0,001 g, rozpusci¢ w 20 cm® 10-procentowego roztwo-
ru wodorotlenku sodowego 1 350 cm? wody, po czym
starannie wymiesza¢, przenie$¢ iloSciowo do kolby po-
miarowej pojemnosci 500 cm?, dopetni¢ woda do kreski
1 wymieszac. ,

Miano roztworu pirazolonu sprawdzi¢ w nast¢pujacy
sposOb: $cisle 50 cm® roztworu pirazolonu umiescié
w zlewce pojemnosci 600 cm®, dodaé¢ 225 cm’® wody,
a nastepnie 15 cm? kwasu solnego (1,19). Zlewke wraz
z zawartoscig ozigbi¢ do temperatury nie wyzszej niz
5°C, po czym miareczkowaé 0,1N roztworem azotynu
sodowego tak diugo, az roztwor miareczkowany w
ciggu S min po dodaniu azotynu bedzie wyraznie za-
barwiat papierek jodoskrobiowy. Przez caly czas mia-
reczkowania roztwor powinien mie¢ odczyn kwasny
(papierek czerwieni Kongo powinien zabarwiaé si¢ na
niebiesko).

Po zakonczeniu miareczkowania zapisac ilo$¢ zuzyte-
go roztworu azotynu sodowego.

f) Kwas H cz., roztwor 1-procentowy w 3-procento-
wym roztworze sody kalcynowane;.

g) Papierki wskaznikowe: Czerwieni Kongo i jodo-
skrobiowe.

2.1.3.2. Przygotowanie roztworu badanej soli — wg
2.1.2.2.

2.1.3.3. Wykonanie oznaczania. 50 cm® 0,IN roztworu
l-fenylo-3-metylo-pirazolonu-5 umiesci¢ w zlewce po-
jemnosci 400 cm?, dodaé¢ okoto 70 g lodu i 30 cm’?
wody oraz okoto 5 g octanu sodowego. Calos¢ staran-
nie wymieszaé, po czym dodawaé porcjami roztwor
kwasu octowego do uzyskania roztworu o pH 6. Nas-
tepnie do roztworu dodaé 50 cm’ roztworu badane;j
soli zasady naftoelanowej, energicznie wymieszac
1 odstawi¢ na 15 min.

Po tym czasie nanie$¢ na bibul¢ do saczenia kroplg
roztworu badanego i1 obok krople roztworu kwasu H.
Brak zabarwienia w miejscu zetknigcia si¢ dwoch kropli
jest dowodem, ze reakcja sprz¢gania zostata zakonczo-
na. Jezeli zabarwienie na styku kropli jeszcze wystg-
puje, roztwor odstawi¢ na dalsze 10 min i powtorzyé
probge z kwasem H. Gdy stwierdzi si¢ zakonczenie
reakcji sprzegania, do badanego roztworu dodaé¢ 10 cm?

kwasu solnego (papierek czerwieni Kongo powinien
zabarwié si¢ na niebiesko), zawarto$é¢ zlewki ozigbié
do temperatury najwyzej S°C 1 miareczkowaé 0,IN
roztworem azotynu sodowego w celu odmiareczkowa-
nia nadmiaru pirazolonu.

Miareczkowanie zakonczy¢ gdy roztwdr miareczko-
wany w ciggu 5 min po dodaniu azotynu zabarwia

_papierek jodoskrobiowy. Przez caly czas miareczkowa-

nia roztwor powinien mie¢ odczyn kwasny (sprawdzac
papierkami czerwieni Kongo).

2.1.3.4. Obliczanie wynikéw. Zawartos¢ substancji
sprzegajacej si¢ (X) obliczyé w procentach (w przeli-
czeniu na zasadg¢) wg wzoru

(Vi —V3) - M-5-100

£ 1000 - m

(2)

w ktorym:

Vi — objetos¢ Scisle 0,IN roztworu azotynu sodo-
wego zuzytego na zmiareczkowanie 50 cm?
roztworu 1-fenylo-3-metylopirazolonu-5$ w
p. 2.1.3.1e), cm?,

V, — objetosc scisle 0,1N roztworu azotynu sodowe-
go zuzytego do odmiareczkowania nadmiaru
pirazolonu w p. 2.1.3.3,

M — masa czastkowa odpowiedniej zasady nafto-
elanowej, g — wg tabl. 2,
m — odwazka badanej soli, g.
Tablica 2

Lp. Zasada naftoelanowa Masa czasteczkowa
1 Zasada z6icieni naftoelanowej GC 164,03

2 Zasada oranzu naftoelanowego GC 164,03

3 Zasada szkarlatu naftoelanowego GG 162,02

4 Zasada szkarlatu naftoelanowego RC 204,61

5 Zasada czerwieni naftoelanowej 3 GL 172,57

6 Zasada borda naftoelanowego GP 168,15

2.1.3.5. Wynik. Za wynik przyjac¢ srednig arytmetycz-
ng wynikOw co najmniej dwoch oznaczan nie réznig-
cych si¢ miedzy soba wigcej niz o 0,5%.

2.2. Oznaczanie zawarto$ci substancji nierozpuszczal-
nych w wodzie

2.2.1. Wykonanie oznaczania. 5 g badanej soli zasady
naftoelanowej odwazy¢ z dokladnoscig 0,001 g, umies-
ci¢ w zlewce pojemnosci 600 cm?, wymiesza¢ doktad-
nie z 50 cm® wody i1 uzupelni¢é woda do objgtosci
okoto 500 cm’. Roztwor wymieszaé i przesgczy¢ przez
sgczek ilosciowy miekki np. VEB 388, uprzednio wy-
suszony w temperaturze okoto 70°C do statej masy
i zwazony z dokladnoscig do 0,0002 g.

Pozostalo$¢ na sgczku przemywacé wodg tak dlugo,
az na styku dwoéch kropli: przesaczu i roztworu S-naf-
tolanu sodowego wg 2.1.2.1, umieszczonych obok siebie
na bibule do s3aczenia, nie powstaje juz zabarwienie.
Zdja¢ saczek z osadem, suszy¢ do stalej masy w tem-
peraturze okoto 70°C i zwazyé z doktadnoscia do
0,0002 g.
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2.2.2. Obliczanie wynikéw. Zawarto$¢ substancji nie-
rozpuszczalnych w wodzie (X) obliczy¢ w procentach
wg wzoru

_ (my — m,) - 100

X (3)
m
w ktoérym:
m; — masa s3aczka z pozostaloscia po suszeniu, g,
m, — masa saczka, g,
m — odwazka badanej soli zasady naftoelano-
wej, g.

2.2.3. Wynik. Za wynik przyjaé srednig arytmetyczna
wynikow co najmniej dwoch oznaczan nie réznigcych
si¢ migdzy sobg wigcej niz o 10% wyniku mniejszego.

2.3. Oznaczanie pH. 5 g badanej soli zasady nafto-
elanowej odwazy¢ z dokladnoscig do 0,1 g i rozpuscié
w 250 cm?® wody. Oznaczaé pH potencjometrycznie
z dokiadnoscia do 0,2 jednostki pH, w temperaturze
20y H2°C.

2.4. Oznaczanie odcienia wybarwien. Odcien badane;j
soli zasady naftoelanowej okresli¢ przez poréwnanie
wybarwien wykonanych wg BN-75/6041-39 solg bada-
na 1 wzorcowa o zgodnej intensywnosci barwy. Porow-
nanie przeprowadzi¢ nie uzbrojonym okiem w rozpro-
szonym $wietle dziennym lub stosujac urzadzenie do

otrzymywania sztucznego §wiatta dziennego wg PN-68/
N-02310.

W przypadku stwierdzenia niezgodnos$ci odcienia po-
daé stowng charakterystyke tej niezgodnos$ci, np. bar-
dziej z6tty, bardziej przyttumiony.

2.5. Oznaczanie trwalosci na tarcie na sucho i na
mokro wykona¢é zgodnie z PN-63/P-04908 na wybarwie-
niach wykonanych wg BN-75/6041-39, o intensywnosci
1/1 kolekcji pomocnicze).

2.6. Oznaczanie trwalosci na pranie w 60°C wykonac
zgodnie z PN-71/P-04912, na wybarwieniach wg 2.5.

2.7. Oznaczanie trwatosci na pot wykona¢ zgodnie z
PN-71/P-04913, na wybarwieniach wg 2.5.

2.8. Oznaczanie trwatosci na wode wykonac¢ zgodnie
z PN-63/P-04910, na wybarwieniach wg 2.5.

2.9. Oznaczanie trwalo$ci na prasowanie wykonac
zgodnie z PN-73/P-04914, na wybarwieniach wg 2.5.

2.10. Oznaczanie trwatosci na gotowanie w sodzie wy-
kona¢ zgodnie z PN-57/P-04920, na wybarwieniach wg
2.5.

2.11. Oznaczanie trwalosci na bielenie nadtlenkami
wykona¢ zgodnie z PN-57/P-04921, na wybarwieniach
wg 2.5.

2.12. Oznaczanie trwalosci na swiatlo sztuczne wy-
kona¢ zgodnie z PN-68/P-04943, na wybarwieniach
wg 2.5.

KONIEZC

INFORMACJE DODATKOWE

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

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-74/6041-34. Uscislono me-
tod¢ oznaczania zawartosci substancji sprzg¢gajacej sposobem II.

3. Normy zwigzane

PN-68/N-02310 Iluminanty i1 Zrédia sztucznego S$wiatla dziennego

PN-63/P-04908 Metody badan wyrobow widkienniczych. Wyznacza-
nie odpornosci wybarwien na tarcie

PN-63/P-04910 Metody badan wyrobéw widkienniczych. Wyznacza-
nie odpornosci wybarwien na wodg

PN-71/P-04912 Metody badan wyrobow widkienniczych. Wyznacza-
nie odpornosci wybarwien na pranie

PN-71/P-04913 Metody badan wyrobéw widkienniczych. Wyznacza-
nie odpornosci wybarwien na pot

PN-73/P-04914 Metody badan wyrobow wiokienniczych. Wyznacza-
nie odpornosci wybarwien na prasowanie

PN-57/P-04920 Kontrola jakosci wyrobow wiokienniczych. Wyzna-
czanie odporno$ci wybarwied na gotowanie w sodzie

PN-57/P-04921 Kontrola jakosci wyrobéw wiokienniczych. Wyzna-
czanie odpornosci wybarwien na bielenie nadtlenkami

PN-68/P-04943 Metody badan wyrobéw widkienniczych. Wyznacza-
nie odpornosci wybarwien na §wiatlo sztuczne (lampa ksenonowa)

BN-75/6041-39 Komponenty barwnikéw naftoelanowych. Metody
barwienia
4. Autor projektu mormy — mgr Hanna Bernard — Osrodek

Badawczo-Rozwojowy Przemystu Barwnikéw ORGANIKA.



