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NORMA BRANZOWA BN-79
BARWNIKI gt 6044-01
I PIGMENTY Barwniki poloksalowe oY
Metody badan BN-64/6044-01
Gruil;a katalogowa X 29
1. WSTEP analogiczny sposéb odwazyé i rozpusci¢ barwnik

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy sg
metody badan barwnikéw poloksalowych stoso-
wanych do barwienia anodowego aluminium i je-
go stopow.

1.2. Rodzaje badan ¢

a) oznaczanie rozpuszczalnosci w wodzie,

b) oznaczanie zawartosci substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie,

¢) oznaczanie koncentracji,

d) oznaczanie odcienia,

e) oznaczanie trwalosci na zmywanie w tempe-
raturze 80°C, .

f) oznaczanie trwalosci na temperature 200°C,

g) oznaczanie trwalosci na swiatlo.

2. METODY BADAN :
2.1. Oznaczanie rozpuszczalnosci w wodzie wy-
kona¢ wg BN-74/6044-14.

2.2. Oznaczanie zawartoSci substancji nierozpu-
szczalnych w wodzie wykonaé¢ wg PN-76/C-04702.

2.3. Oznaczanie koncentracji

2.3.1. Aparatura

a) Fotokolorymetr typu ,,Spekol” lub inny o
nie mniejszej czulosci.

b) Pehametr.

2.3.2. Odczynniki i roztwory

badany, przenies¢ roztwoér do kolby pomiarowej
pojemnosci 200 cm3, doda¢ wody do okolo .
190 cm3 i potencjometrycznie sprawdzi¢ pH tego
roztworu. Jezeli rézni sie od pH roztworu pod-
stawowego A, przygotowanego z barwnika wzor-
cowego, doprowadzi¢ do jednakowej wartosci za
pomocg roztworu kwasu octowego lub amoniaku.
Nastepnie zawarto$¢ kolby dopelni¢ wodga do kres-
ki i dokladnie wymieszac.

2.3.4. Wykonanie krzywej wzorcowej. Do 6
kolb pomiarowych pojemnosci 200 cm? odmierzy¢
kolejno 20, 18, 15, 10, 5 i 2 cm? roztworu pod-
stawowego A, sporzadzonego z barwnika wzorco-
wego wg 2.3.3, zawartos¢ kolb uzupelni¢ wodg
do kreski i dokladnie wymiesza¢ (roztwory B).
Zmierzy¢ ekstynkcje tych roztworéw na fotoko-
lorymetrze wg 2.3.1a). |

Pomiary wykonaé¢ przy uzyciu kuwety o takiej
grubosci warstwy, ktéora umozliwia uzyskanie naj-
wyzszej czulosci przy pomiarze ekstynkeji roztwo-
ru B sporzadzonego z 15 cm3? roztworu A.

Wyniki- pomiaréw zapisa¢ jak w tabl. 1, a na-
stepnie sporzadzi¢ wykres krzywej wzorcowej
(rys. 1), odkladajac na osi odcietych stezenia roz-
tworéw B, za$ na osi rzednych — zmierzone war-
tosci ekstynkeji (E).

Tablica 1

a) Amoniak cz., roztwor 1N. ) . Stezenie roz-
b) Kwas octowy cz., roztwér 1N. Tlos¢ roztworu A barwnika tworu B | Bkstynk-
. i wzorcowego wzigta do spo- haromitea .
2.3.3. Przygotowanie roztworéw podstawowych. rzadzenia roztworu B - 6wego c::a
Odwazy¢ scisle 0,100 g barwnika wzorcowego, cm? efdm?
umiesci¢ w zlewce pojemnosci 250 cm®, doda¢ s NS R .
150 em3 wody, ogrza¢ do wrzenia i utrzymywac ! 2 3
w tej temperaturze w ciggu 3 min. Nastepnie G o
roztwér pozostawi¢ do ostygniecia do temperatu- 18 0:045
ry pokojowej, przenies¢ ilosciowo do kolby po- 15 0,0375
miarowej pojemnosci 200 cm3, dopelni¢ woda do 10 0,025
kreski i wymieszaé¢ (roztwér podstawowy A) Oz- 5 0,0125
; ; . 2 0,005
naczy¢ potencjometrycznie pH tego roztworu. W
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Rys. 1

2.3.5. Wykonanie oznaczania. Do kolby pomia-
rowej pojemnosci 200 cm?® odmierzy¢ 15 cm?® roz-
tworu podstawowego A, sporzadzonego z barwni-
ka badanego wg 2.3.3, uzupelni¢ wodg do kreski
i dokladnie wymiesza¢. Zmierzy¢ ekstynkcje te-
go roztworu przy dlugosci fali i grubosci kuwety
jak w 2.3.4. Dla oznaczonej ekstynkcji odczytaé
Z krzywe] wzorcowej stezenie roztworu barwmka
badanego.

Koncentracje barwnika badanego (X) obliczy¢ w
procentach wg wzoru

X = I 100 ()
0,0575

w ktorym:
C — stezenie roztworu B barwnika bada-
nego odczytane z wykresu, g/dm3,

0,0375 — stezenie roztw:o;u B barwnika wzor-
cowego sporzgdzonego z 15 cm?3 roz-
tworu podstawowego A, g/dm?.

2.4. Oznaczanie odcienia _

2.4.1. Zasada oznaczania. Plytki aluminiowe od-
tluszcza sig, poleruje i poddaje anodowaniu. Na-
stepnie barwi sie,je barwnikiem badanym i wzor-
cowym, uszczelnia zabarwione powloki i porow-
nuje odcien otrzymanych wybarwien.

2.4.2. Urzadzenie do anodowania plytek alumi-
nium (rys. 2) skladajace sie z:

a) naczynia szklanego 1 o wymlarach podsta-
wy 500X 400 mm i wysoko$ci co najmniej 100 mm,;

b) wezownicy szklanej do przeplywu wody
chlodzgcej 2;

c) dwoch pretow mledzmnych 3 7amocowanych
na stale do dluzszych scianek naczynia; ‘prety po-
laczone sa przewodami 4 ze sobg i‘ze Zrodlem
pradu i majg gniazda do umocowania katod; -

d) katody 6 z blachy olowianej o grubosc1 1,5
mm 0 wymiarach 40X100 mm,;

e) zrédla pradu stalego lub wyprostowanego —
prostownik selenowy — prad ladowania 10‘A, na-
piecia do 18V;

f) miernika natezenia prgdu o zakresie pomia-
ru do 15 A i miernika napigcia pragdu o zakresie
pomiaru do 30 V;

g) opornika suwakowego okolo 10 Q i 10 A;

h) anody skladajacej sie z nagwintowanego pre-
ta miedzianego 5, do ktorego umocowane sg za
pomoca nakretek pitytki aluminiowe 7 przezna-
czone do anodowania i doprowadzony przewod

Rys. 2
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Rys. 3

lgczagcy ze zrodlem prgdu; sposéb umocowania
plytek — wg rys. 3;
_nalezy mocno skreci¢ nakrétki 8, aby zapewnié¢ do-
bre przewodnictwo elektryczne; umocowanie ply-
tek ulatwiajg podkladki mosiezne lub miedzia-
ne 9.

2.4.3. Odczynniki, roztwory i materlaly

a) Amoniak cz., roztwér 1N.

b) Czterochlorek wegla.

c) Kwas azotowy (1,16) cz.

d) Kwas borowy cz.

e) Kwas octowy cz., roztwér 1N.

f) Kwas ortofosforowy (1,7) cz.

g) Kwas siarkowy (1,84) cz., oraz roztwér 20-
-procentowy (1,14). |
h) Octan kobaltawy (CH;COO), Co-4H,0, cz.

i) Octan niklawy (CH;COO), Ni-4H,0, cz.
j) Ortofosforan trojsodowy, cz
k) Siarczan zelazowy bezwodny, cz.
1) Szklo wodne.
1) Weglan sodowy bezwodny, cz.

m) Plytki- z aluminium Al 99,7 o wymfarach .

70X30 mm i grubosci 1 mm (cecha AL,). Kazda
plytke nalezy zarysowaé¢ w sposob wjdbczny, na

ysokosci 5 cm od krawedm (wg wys. 3). Przez
caly czas oznaczania nie nalezy dotykaé palcami
zaznaczonej (wigkszej) czesci plytki..

2.4.4. Odtluszczanie plytek. Cze$§é zaznaczong
plytek aluminiowych (wg 2.4.3m) zanurzy¢ w czte-
rochlorku wegla o temperaturze okolo 40°C, na 5
min, dobrze mieszajac i uwazajac, aby plytki nie
dotykaly sie nawzajem ani tez do S$cianek i dna
zlewki.
~ Nastepnie plytki wyja¢ i umiesci¢ na blbule do
sqczema w celu ich wysuszenia.

Sporzadzi¢ kapiel do odtluszczania o skladzie w
/0 wag.:

4.5 weglanu sodowego,

4,5 ortofosforanu tréjsodowego,

2,5 szkla wodnego,

88,5 wiody.

Kapiel podgrza¢ do temperatury 55 = 85°C, po
czym zanurzy¢ w niej zaznaczone czesci plytek
na okolo 6 min. Nastepnie plytki ptukaé najpierw
w wodzie o temperaturze 55 <= 65°C, a nastepnie

_ pod strumieniem wody biezacej.

2.4.5. Polerowanie plytek. Sporzgdzié
skladzie w %o wag.:

79,0 kwasu ortofosforowego,

12,5 kwasu siarkowego (1,84),

6,5 kwasu amtowego

0,5 s1arczanu zelazowego,

1,5 wody. v

Mieszanine pozostawm na okolo 24 h, po czym
ogrzaé do temrperatury = 95°C i zanurzyé¢ w
niej na 2 + 4 min odtluszczone plytki. Po tym
czasie ply1k1 pluka¢ najpierw w wodzie o tempe-
raturze 85 <+ 95°C, a nastepnie pod strumieniem
biezacej wody.

2.4.6. Anodowanie. 2 plytki alummwwe przy-
gotowane wg 2.44 i 2.4.5, umiesci¢ w urzgdze-
niu do anodowania, mocno zaciskajac nakretki
(rys. 3) przy uzyciu klucza. Naczynie szklane
urzadzenia napelnié 20—procentowyvm roztworem
kwasu siarkowego o temperaturze 18 = 20°C, tak
aby poziom roztworu siegal do zarysowanego
uprzednio miejsca w plytkach. W gniazdach po-
laczonych z biegunem ujemnym umiesci¢ kato-
dy olowiane 6. Wigczyc¢ prad i przez odpowiednie
ustawienie opom1ka suwakowego doprowadzu‘: je-
go natezenie (I) do wielkosci obhczorne] wg wzoru

kgpiel o

I=15-8 )
w ktérym: |
1,5 — wymagana gesto$¢ pradu, A/dm?,
§ e powierzchnia obu stron zanurzonych w

elektrolicie czesci plytek alumlnlowych

Anodowanie prowadzi¢ w czasie zgodnym z
tabl. 2, utrzymujgc temperature elektrolitu w gra-
nicach 18 = 20°C za pomocy regulacji szybkosci
przeplywu wody w wezownicy chlodzgcej.

Po zakonczeniu anodowania wylaczy¢ prad, wy-
ja¢ plytki, plukaé je starannie w biezgcej wodzie,
potem zanurzy¢ na okolo 30 s w 1-procentowym
roztworze amoniaku i ponownie plukaé w biezg-
cej wodzie. ~

2.4.7. Barwienie. 110&¢ badanego barwmka zgod-
ng z tabl. 2, kol. 4 odwazyé¢ z dukladnoscm do
0,001 g, umiesci¢ w zlewce pojemnosci 600 cm3,
doda¢ 500 cm?® wrzacej wody, po czym utrzymaé
w stanie wrzenia okolo 3 ‘min, od czasu do cza-
su mieszajgc. Nastepnie roztwoér pozostawi¢ do
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Tablica 2
é § Sté.ienié barwnika e
' g Czas anodowania -~ e pH kapieli Temperatura
Le. R min W kapieli barwigce] barwiacej harwienia
' {g/dm3
1 2 3 4 | 5 g
] i
1 Zolcien poloksalowa '
2GL B3 3,0 4,0+ 4,5 65 = 70
2 | Zoélcien poloksalowa
4 GL 85 2.0 48 =+ 5,3 65 = 70
38 Oranz poloksalowy,
RIL B5 2,0 5,0 = 6,0 60 = 65
4 Oranz poloksalowy
RO 35 2,0 40--45 60 =65
5 Brunat polocksalowy |
3GL BA 4,0 - 52-+58 62 - 67
6 Brunat poloksalowy
2R , 35 3,0 . 4550 65 - 70
7 Czerwien poloksalowa g |
L 2G 85 2,0 50 = 5,5 60 - 65
8 | Czerwien poloksalowa
’ 4B : 35 i2,0 45-—=55 60.=— B3
8 | R6z poloksalowy 2BL B3 2,0 5,2 =58 60 = 65
10 | Fiolet poloksalowy 6B B3 2,0 2,8 =+ 6,3 65 =70
11 Blekit turkusowy po-
loksalowy GLL 85 3,0 70=175 55 < B0
12 Zielen poloksalowa
GL, . 35 (3,0 45-+55 65— 70
13 Zielen poloksalowa
2BL ' 33 3,0 4,5+ 5,5 65 - 70
14 Czern poloksalowa
- RLL 245 3,6 LU =75 | T™0 =15
15 | Czern poloksalowa
? BL 125 7,0 . 45-+50 62 — 87

ostygniecia do temperatury pokojowe]j, przesg-
czy¢, przela¢ do kolby pomiarowej pojemnosci
1 dm3 i dopelni¢ woda do kreski.

W taki sam sposob przygotowac roztwor barw-
nika wzorcowego. Do zlewki pojemnosci 250 cm?
wprowadzi¢ 150 cm? roztworu barwnika badane-
go, do drugiej takiej samej zlewki 250 cm? roz-
tworu barwnika wzorcowego, doprowadzi¢ pH obu
kapieli do wartosci zgodnej z tabl. 2, kol. 5 za po-
mocg kwasu oetowego lub amoniaku. Wartosc
pH sprawdzi¢ potencjometrycznie. Nastepnie roz-
twory ogrzewaé¢ na lazni wodnej do temperatury
zgodnej z tabl. 2 kol. 6, po czym zanurzy¢ w kaz-
dej kapieli po 1 plytce anodowanege aluminium.
Barwienie prowadzi¢ 35 min, w temperaturze
zgodnej z tabl. 2 kol. 6, po czym plytki wyjac,
pluka¢ w strumieniu biezgcej wody 1 suszy¢ w
suszarce w temperaturze 80 = 95°C w ciggu 10
min. Barwione plytki podda¢ uszczelnieniu.

2.4.8. Uszczelnianie powlok barwionych plytek.
5,5 g octanu niklawego, 1,0 g octanu kobaltawego
i 8 g kwasu borowego odwazy¢ z dokladnoscia do
0,01 g, umiesci¢ w kolbie pomiarowej pojemnosci
1 dm3 i rozpusci¢ w okoto 800 ¢cm? wody. pH roz-
tworu doprowadzi¢ rozitworem kwasu octowego
do 5,5, sprawdzajac jego wartos¢ potencjome-

trycznie. Nastgpnie roztwor dopeini¢c wodg do
1000 cm3,

000 c¢m® tego roztworu przenies¢ do zlewki po-
jemnosci 1 dm?3, ogrza¢ do wrzenia i zanurzy¢ w
niej plytki aluminiowe wybarwione barwnikiem
badanym i wozrcowym wg 2.4.7. Plytki pozosta-
wi¢ w kgpieli przez 20 - 25 min, utrzymujgc
przez pierwsze 10 = 15 min temperature bliskg
wrzenia, a potem temperature¢ wrzenia. Przez ca-
ly czas nalezy utrzymywa¢ pH kagpieli w grani-
cach 5,0 —-6,5. W przypadku koniecznosci kory-
gowa¢ pH kapieli za pomocg roztworu kwasu oc-
towego lub amoniaku. Nastepnie plytki wyjac,
pluka¢ w strumieniu biezgcej. wody i suszy¢ na
powietrzu. _

Plytki oczysci¢ z nadmiaru osadzonego na nich
barwnika przez lekkie polerowanie powierzchni
za pomocg wolnobieznej tarczy z miekkiego filcu.

2.4.9. Ocena wyniku. Odcien badanego barw-
nika oceni¢ przez porownanie plytek wybarwio-

-nych barwnikiem badanym i wzorcowym.

Poréwnanie wykona¢ golym okiem w rozpro-
szonym swietle dziennym lub stosujgc urzadzenie
do otrzymywania. sztucznego $wiatla dziennego
wg PN-68/N-02310. W przypadku niezgodnosci
odcienia poda¢ charakterystyke stowng itej nie-
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zgodnosci, np. bardziej z6ity, bardziej czerwony,
przyttumiony.

2.5. Oznaczanie trwalosci na zmywanie w tem-
peraturze 80°C

2.5.1. Roztwory. Platki mydlane wg PN-68/
C-77058, roztwor 5 g/dms3.

2.5.2. Wykonanie oznaczania. 2 plytki aluminio-
we wg 2.4.3m) wybarwi¢ barwnikiem badanym
(w stezeniu zgodnym z tabl. 2) oraz uszczelni¢ wg
2.4.8. ' _ ‘

W zlewce pojemnosci 250 cm® umiesci¢ 200 cm?
rgztworu platkéw mydlanych i ogrza¢ do tempe-
ratury 80 +2°C. W roztworze tym umiesci¢ jed-
na z plytek obcieta wzdtuz linii zaznaczonej (zgod-
nie z rys. 3) i pozostawi¢ na 30 min, utrzymujac
przez caly czas te samg temperature kgpieli.

Nastepnie plytke wyja¢, wypluka¢ w zimnej
biezacej wodzie i wysuszy¢ na powietrzu. Poréow-
na¢ zabarwienie plytek aluminiowych traktowa-

nej i nietraktowanej roztworem platké6w mydla-
nych. Poréwnanie przeprowadzi¢ golym okiem w
rozproszonym S$wietle dziennym lub stosujac urza-
dzenie do otrzymywania sztucznego Swiatla
dziennego wg PN-68/N-02310. Ro6znice zabarwie-
nia okresli¢ pomoc szarej skali wg PN-63/
P-04906. Wynik poda¢ w stopniach.

2.6. Oznaczanie trwalosci na temperature 200°C.
Przygotowac¢ 2 plytki aluminiowe wg 2.5. Jedng
z nich umiesci¢ w suszarce w temperaturze 200
+5°C na 6 h, po czym wyja¢ i pozostawi¢ do
ostygniecta, Porowna¢ zabarwienie probek alumi-
niowych — poddane] i niepoddanej dziataniu tem-
peratury. Poréwnanie wykona¢ i wynik okresli¢
jak w 2.5.

2.7. Oznaczanie trwalosci na Swiatlo sztuczne
wykona¢ wg PN-68/P-04943 lub na swiatlo dzien-
ne — wg PN-63/P-04909 na ptytkach aluminio-
wych wybarwionych jak w 2.5.

KONIEC

INFORMACIJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme — Osrodek Badaw-
czo-Rozwojowy Przemysiu Barwnikow ORGANIKA.
2. Istotne zmiany w stosunku do BN-64/6044-01
a) uaktualniono asortyment barwnikéw poloksalowych,
b) zmieniono spesob anodowania plytek aluminiowych
przy oznaczaniu odcienia barwnikow.
3. Normy zwiazane
PN-76/C-04702 Barwniki. Ogoélne metody badan
PN-68/C-77058 Przetwory tluszczowe. Platki i nitki my-
dlane
PN-68/N-02310 Iluminanty
dziennego

i Zrodia sztucznego Swiatla

PN-63/P-04906 Metody badan wyrobow widkienniczych.
Szara skala do oceny zmiany barwy

PN-63/P-04909 Metody badan wyrobow wlokienniczych.
Wyznaczanie odporno$ci wybarwien na swiatlo dzien-
ne

PN-68/P-04943 Metody badan wyrobéw wilokienniczych.
Wyznaczanie odpornosci wybarwien na swiatlo sztucz-

ne
BN-74/6044-14 Barwniki. Oznaczanie rozpuszczalnosci w
wodzie '
4. Autorzy projetku normy — mgr Hanna Bernard

i mgr Tomasz Stanczyk — Osrodek Badawczo-Rozwojo-
wy Przemysiu Barwnikow ORGANIKA.



