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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy s3g
metody badan nigrozyn wodnych, spirytusowych
i thuszczowych.

1.2. Rodzaje metod badan. W zaleznosci od ro-
dzaju nigrozyny wykonuje sie badania oznaczone
znakiem -+ wg tabl. 1.

Tablica 1
____ Nigrozyny
Rodzaje metod badan ' soiive | B
wodne l tusowe czowe
1 2 | 3 4
a) Oznaczanie zawartosci
popiotu + e
b) Oznaczanie zawartosci
‘wody + g o : 5
c) Oznaczanie zawa-;boéci
substancji nierozpusz-
czalnych w wodzie -
d) Oznaczanie zawartosci
substancji nierozpusz-
czalnych w alkoholu
metylowym -+
e) Oznaczanie zawartosci
substancji nierozpusz-
czalnych w kwasie
oleinowym -+
f) Oznaczanie pozostalo-
éci na sicie -+ -+
g) Oznaczanie pH -t -+
h) Oznaczanie koncentra-
cji + + +
i) Oznaczanie odcienia -+ 4 -}
2. METODY BADAN
»1. Oznaczanie zawartosci popiolu — wg

PN-76/C-04702.

2.2. Oznaczanie zawartosci wody wykona¢ wg
PN-76/C-04702, przy czym: :

— nigrozyny wodne i spirytusowe — metodg
suszenia w suszarce w temperaturze 80 = 85°C;
nigrozyny wodne suszy¢ w wysokim naczynku
wagowym; ‘

— mnigrozyny tluszczowe — metodg suszenia w
eksykatorze.

2.3. Oznaczanie zawartosci substancji nieroz-
puszczalnych w wodzie — wg PN-76/C-04702.

2.4. Oznaczanie zawartosci substancji nieroz-
puszczalnych w alkoholu metylowym — wg
PN-76/C-04702.

2.5. Oznaczanie zawartosci substancji mnieroz-
puszczalnych w kwasie oleinowym

2.5.1. Odczynniki

a) Kwas oleinowy techniczny DF wg BN-T4/
6133-02. |

b) Benzen cz.d.a.

2.5.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ okolo
3 g nigrozyny tluszczowej, uprzednio wysuszonej
wg 2.2 z dokladnoscia do 0,0002 g, umiesci¢ w
zlewce pojemnosci 800 cm3, dodaé 150 em?® kwasu
oleinowego i wymieszac. Ogrzewa¢ w temperaturze
115°C w ciagu 15 min, néastepnie pozostawi¢ do
oStygniecia do temperatury okolo 60°C, doda¢
300 cm3 benzenu, wymiesza¢ i ogrza¢ na lazni
wodnej do temperatury okolo 60°C, po czym prze-
sgczy¢ przez sgczek ilosciowy miekki typu
VEB 388, wysuszony do stalej masy w tempera-
turze 60 — 70°C i zwazony z dokladnoscig do
0,0002 g.

Pozostalo$¢ na sgczku przemywaé benzenem
ogrzanym do temperatury okolo 50°C tak diugo,
az krople przesgczu umieszczone na szkietku ze-
garkowym po odparowaniu przestang wykazywac
slady kwasu oleinowego.
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Saczek z pozostaloscig suSzyé w temperaturze
60 = 70° C do stalej masy i zwazy¢ z dokladnoscig
do GOOO‘? g.

Zawartos¢ czesci nierozpuszczalnych w kwasie
oleinowym (X;) obliczy¢ w procentach wg wzoru

‘ml_Tn-.z
XI T - LS 100 i il)
" i m
w ktorym: |
my; — masa sqczka wraz z pozostalosuq po su-
szeniu, g,

my — masa sgczka, g,
" m — odwazka nigrozyny, g.

2.5.3. Wynik. Za wynik przyja¢ srednig arytme-
tyczna wynikow co najmniej dwoch oznaczan nie
roznigcych sie miedzy sobg WIQCE] niz o 10% wy-
niku mniejszego.

2.5. Oz‘_naczame po;ostaloéci na sicie

2.6.1. Oznaczanie pozostalosci na sicie nigrozyn
spirytusowych — wg PN-76/C-04702. .

+2.6.2. Oznaczanie pozostaloSci na sicie nigrozyn
tluszczowych — wg PN-T71/C-04401 p. 2.4.3, od-
wazajac 10 g nigrozyny z dokltadnoscig do 0,01 g

oraz stosujac sito wg PN-76/C-04702 p. 2.2a) wy-

suszone do stalej masy w temperaturze 50 = 60°C
i zwazone z dokladnoscig do 0,01. g.

Jako ciecz zwilzajgcg “stosowaé 20 cm? 2-pro-
centowego roztworu Nekaliny S. Temperatura su-
szenia sita z pozostaloscig 50 = 60°C.

_Wode przemywajacg przepuszczac przez. takie
samo sito, jak sifo do oznaczama

2.7. Oznaczanie pH wykona¢ wg PN-76/C-04702,
bioragc do sporzadzenia zawiesiny 10 - 15 cm?
wody.

2.8. Oznaczanie¢ koncentracji

2.8.1._ Wytyczne ogolne. W zaleznosci od rodzaju
nigrozyny i od wskazan w normie przedmiotowej,
oznaczanie koncentracji wykonaé¢ jedng z metod:

tryczng,

b) nigrozyhy spirytusowe — metodg fotokolo-
rymetryczng,

c) nigrozyny tluszczowe — metodg barwienia

kostkj lub paskéw bibuly.
2.8.2. Oznhc_zanie koncentracji nigrozyn \de-
nych

2.8.2.1. Zasada oznaczania. Przygotowuje sie
wykres krzywej wzorcowej, przedstawiajgcy za-
leznosé ekstynkcji od stezenia roztworu nigrozyny
wzorcowej. Nastepnie oznacza sie ekstynkcje roz-
tworu nigrozyny badanej i po odczytaniu z krzy-
wej wzorcowej odpowiadajgcego ste:zema obhcza
sie koncentracje badane] nigrozyny.

2.8.2.2. Aparatura. Fotokolorymetr typu Spe-
kol” lub inny, o nie mniejszej czulosei.

2.8.2.3. Przygotowanie roztworéw podstawo-
wych. Odwazy¢ 0,1 g z dokladnoscig do 0,0001 g
rozdrobnionej nigrozyny wzorcowej, umiesci¢ w
zlewce pojemnosci 250 cm3, dodaé¢ 150 cm® wody
i ogrzewa¢ na tazni wodnej do catkowitego roz-
puszczenia sie nigrozyny (okolo 10 min). Roztwér
ochtodzi¢ do, temperatury pokojowej, przeniesc¢
do kolby pomiarowej pojemnosci 200 c¢cm?, dopel-
nic wodg do kreski i dokladnie wymiesza¢ (roz-
twor podstawowy A).

W analogiczny sposéb przygotowa¢ roztwor:
podstawowy z nigrozyny badanej. |

2.8.2.4, Wykonanie krzywej wzorcowej. Do kolb
pomiarowych pojemnosci 200 cm® odmierzy¢ ko-
lejno: 2,5, 10, 15, 18 i 20 cm? roztworu podsta-
wowego sporzgdzonego wg 2.8.2.3 z nigrozyny
wzorcowej, zawarto$¢ kazdej kolby uzupetic
woda do kreski i wymieszaé¢ (roztwory B).

Zmierzy¢ ekstynkcje roztworéw na fotokolory-
metrze wg 2.8.2.2, przy dlugosci fali 570 mm.

* Pomiar wykona¢ przy uzyciu kuwety o tak dobra-

nej grubosci, aby ekstynkcja miescila sie w obsza-
rze 0,40 <+ 0,80 E. Wyniki pomiaréw zapisa¢ jak

-w tabl. 2, a nastepnie sporzgdzi¢ wykres krzywej

wzorcowe]j (rysunek) odlfladaj_ac na osi rzednych
zmierzone wartosci ekstynkeji (E), zas na osi od-

cietveh — stezenia (C) roztworéow B.
Tablica 2
Objetosc roztwo-‘ Stezenie roztworu ' SRR
ru nigrozyny | nigrozyny wzorco- | Ekstynkcja
Wzorcowej ’ wej 5w 1% E.
cm?® | mg’/dm‘ :
1 ‘ 2 | | - 3
| |
2 . 5,0 |
5 12,0 '
10 25,0
15 ‘ 37,5
18 45,0
20 _ 50,0
.Ea
~—
Clmg/dm3]
[ T976044715)

Wykres krzywej -wzorcowej

2.8.2.5. Wykonanie oznaczania. Do kolby po-
miarowej pojemnosci 200 cm3 odmierzyé 15 cm?®
podstawowego roztworu nigrozyny badanej, przy-
gotowanej wg 2.8.2.3, uzupelni¢ woda do kreski
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# dokladnie wymiesza¢. Oznaczyé¢ ekstynkcje tego
roztworu przy dlugosci fali o grubosci kuwety
wg 2824 Dla zmierzonej ekstynkcji odczytac
z krzywej wzorcowej odpowiadajace stezenie roz-
tworu nigrozyny badanej.

Koncentracje¢ nigrozyny badanej (X3) obliczy¢
w procentach wg wzoru

C - 100
N A Dl 2)

: 37,5 «

w ktorym:
C — stezenie roztworu nigrozyny badanej,
odczytane z wykresu, mg/dm?3,
37,5 — stezenie nigrozyny wzorcowej w roz-
tworze podstawowym, mg/dms3.

2.8.3. Oznaczanie koncentracji nigrozyn spiry-
tusowych wykona¢ wg 2.8.2, stosujgc do rozpusz-
czania nigrozyny alkohol etylowy bezwodny, tem-
perature rozpuszczania 40 *50°C i czas rozpusz-
czania okoto 10 min.

2.8.4. Oznaczanie koncentracji nigrozyn tlusz-
czowych. W zaleznosci od wskazan w normie
przedmiotowej, oznaczanie wykonuje sie 1edna
z nastepujacych metod:

a) metodg barwienia kostki wg BN 77/6044-15
p. 2.8.2,

b) metodg barwienia paskéow bibuty wg BN-77/
6044-15 p. 2.8.3.

2.9. Oznaczanie odcienia

2.9.1. Oznaczanie odcienia nigrozyn wodnych.
Ilos¢ badanej nigrozyny odpowiadajaca 1 g nigro-
zyny wzorcowe]j obliczong wg.2.8.2 odwazy¢ z do-
kladnoscia do 0,0002 g i przenies¢ do zlewki za-
wierajacej 400 cm?® wody. Zlewke z zawartoscia
ogrzewa¢ na wrzgcej lazni wodnej przez okolo
10 min, ostudzi¢, po czym roztwor przeniesc¢ ilo-

sywnosci

sciowo do kolby pomiarowej pojemnosci 500 cm"
dopelni¢ wodg do kreski i'wymieszac.

W taki sam sposob przygotowaé roztwér z 1 g
nigrozyny wzorcowej.

Po 100 cm?® kazdego z roztworéw przenies¢ do
zlewek pojemnosci 200 cm?®, o jednakowej wyso-
kosci i do kazdej z nich zanurzyé réwmnoczesnie

na 30 s po jednym pasku bibuly filtracyjnej o wy-

miarach 20X4 cm.

Zabarwione paski zawiesi¢ w pozycji pionowej
1 wysuszy¢ w temperaturze pokojowej w miejscu
zaciemnionym :

Odcien zabatwienia obu paskéow bibuly porow-
na¢ golym okiem w rozproszonym Swietle dzien-
nym lub stosujgc urzadzenia do otrzymywania
sztucznego $wiatla dziennego wg PN-68/N-02310.

W przypadku niezgodnosci odcienia, podaé stow-
ng charakterystyke tej niezgodnosci, np. bardziej
niebieska, bardziej czerwona.

2.9.2. Oznaczanie odcienia nigrozyn spirytuso-
wych. Oznaczanie wykona¢ wg 2.9.1, biorgc do
przygotowania roztworow 0,25 g nigrozyny wzor-
cowej i odpowiadajgcag jej pod wzgledem inten-
(wg 2.8.3) ilos¢ nigrozyny badanej,
200 cm? alkoholu etylowego bezwodnego i stosu-
jac temperature ogrzewania okolo 40°C.

Ostudzone roztwory przenies¢ do kolb pomia-
rowych pojemnosci 250 cm3 i dopelni¢c do kreski
alkoholem etylowym bezwodnym.

' 2.9.3. Oznaczanie odcienia nigrozyn tluszczo-
wych wykonaé¢ przez poréwnanie kostek stearyno-
wo-parafinowych lub paskéw bibuly, zabarwio-
nych wg 2.8.4 nigrozyng badang i wzorcows
o zgodnej intensywnosci barwy. Porownanie prze-
prowadzi¢ 1 wynik poda¢ wg 2.9.1. ;

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme — Os$rodek Badaw-

czo-Rozwiojowy  Przemysiu Barwnikow ORGANIKA

w Zgierzu.

sfosunku do PN-69/C-04720.

Poszerzono zestaw badan nigrozyn spirytusowych o ozna-

2, Istotne zmiany w

czanie zawartosci popiolu.

Dotychczas obowiazujgca PN-69/C-04720 zostaje unie-
wazniona z dniem 1 stycznia 1980 r.

3. Normy zwiazane
PN-71/C-04401 Pigmenty. Ogolne metody badan
PN-76/C-04702 Barwniki. Ogolne metcdy badan
PN-68/N-02310 Iluminaty’ i zrodka
dziennego
BN-77/6044-15 Barwniki tluszczowe. Metody badan
BN-74/6133-02 Kwas oleinowy techniczny (oleina)

sztucznego swiatla

4. Autor projektu normy — inz. Irena Sekula — Osro-
dek Badawczo-Rozwojowy Przemysiu Barwnikow ORGA-
NIKA, Zgierz.



