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1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy są 

metody badań nigrozyn Wodnych, Spirytusowych 
j tłuszcq;owych. 

1.2. Rndzaje metod badań. , W zależflości od ro
dzaju nigrozyny wykonuje się badania oznaczone 
znakiem + Wg tabl. I .. 

Tablica ! 

wodne s piry- tłusz-

I tusO'We czowe 
Ródzaje metod badań 

1------ - ----- ---- ----=-. 1----, I 2 1 

a) OlZinaczarue zarwatrtości 

popiołu 

b) Oulacz.anie zawartości 
'wody 

/ 

eJ Orlillaczanie ' zawartości 
~ubstan(:ji nier~i:
. cza;1nych w wodzie 

d) Oznaczanie zawa.rtości 
sU'bsta,ńcji nierozpusz
cza1nych w alkoholu 
mety lO'Wym 

e) <»..naczanie zaiwa·rtości 

substa'ncji nieroz.pusz-
• cza1nych w kwas ie 

oleinowym 

f ) Omaczanie pozostało

ści na sic ie 

g) Oznaczal1ie ,pH 

h) Oznac·zanie kOlllcoo1;;ra-
• rcji 

li) Oznaczanie odc ienia 

+ 

+ 
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2. METODY BADAŃ 
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~1. Oznaczanie zawartości popiołu 

PN-76/C-04702. 

\ 
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+ 

+ 

+ 

+ 
+ 

+ 
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wg 
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GJ.1UiPa ka±alogvwa X 29 

2.2. Oznaczanie zawartości wody wykonać Wig 
PN-76/C-04702, przy czym: 

- nigrozyny wotlne i 9I;>iQ"ytusQ.we - metodą, 

suszenia w suszarce w temperaturze 80 -7- 85°C; 
nigrozyny Wodne S1tts.zyć w wySokim, naczYnku 

. . . . ". ' " \ 

wagowym; 

- nigTozyny tłuszczowe - metodą suszenia w 
eksykatorze, 

2.3. Ozna~zanje zawartości substancji nieroz
pdsżCZ:iinycH w woaiie - wg PN-76/C::(j4702. ' 

2.4. Oznaczanie 
puszcuiinycll w 
PN -76/C-04 702, 

zawartości substancji 
alkoholiI mHyi6wyttl 

nieroz
iwg 

2.5. Oznaczanie zaiWartości s1.ibstan<:ji ni erm
puszczalnych w kwasie olei,nowym 

2.5.1. Odczynni1d 

a) Krw~ś dH~inoWy t~ic~y DF wg ,BN-741 
6133::02. -

b) Benzen cz.d.a . 

2.5.2. Wykonanie omaczania. Odwazyć około 
3 g nigrozyny tłuszczowej, uprzednio wysuszonej 
\vg 2.2 z dokładnością do 0,OÓ02 g, ufuiescić w 
zleWce pojemnoscl 80Ó cms, d<>dać 150 crn3 kJWaSu 
oleinowego i wymieszać. Ogrzewać w temperattiitze 
115 Oc w ciągu 15 i:A.in, naśltępnii.:! pbzcsstawić do 
dktygnięcia do .temperatury około 60°C, dodać ' 
300 cms benzenu, wymieszać i ogrzać na łaźni 

wodnej do temperatury okdło 60°C, po czym prze
sączyć przez sączek ilościowy miękki. typu 
VEB 388, wysuswny do stałej · masy w tempera
turze 60 -7- 70°C i 7JWażony z dokładnością do 
0,0002 g. 

Pozos,tałośc na sączlml przemywać benzenem 
ogrzanym do temperatury oKóło 50°C tak dłJUgo, 
~ż krople p'rzesą~u umieszczone na Szkiełku ze- . 
garkowym po odpa~aniu przestaną ~kazYNVać 
ślady kwasu oleinowego. 

, 
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Sączek z pozostałością ~u;zyć w · temperaturze 

60 --:-- 70°C do stałej masy i Z!ważyć z dokładnością 
do ~0002 ' g. . 

Zawartość części nier~~us2lczalnych w kwasie . 
pleinOlwym (Xl) obl'iczyć w procentach wg wZ!pru 
, . 

w którym: 

mI - m., 
Xl = - - -" . ·' 100 

m 
I (1) 

mI - masa sączka Wiraz z pozo-?tałością po su
śZBniu ; g, 

m2 masa sączka, g, 
. 1!t odważka nigrozyny, g. 

, }.5.3. Wynik. Za wynik przyjąć średnią arytme
tyczną wynikó:wco najmniej dwóch oznaczań ni e 
różniących się między sob więcej niż o 10% w y-
niku fun1iejszego. . 

2.6: Oz.~aczanie pozostałości na sicie ~ 
. , 

2.6.1. Oznaczanie pozostałości na sicie mgrozyn 
s~irytuso~ych - wg PN-76/C-04702 . . 

, 2.6.2. Oznaczanie pozostałości na sicie . nigrozyn 
tłuszczowych - wg PN-711C-04401 . p . 2.4.3, od
ważając {O g nigrozyny z dokładnośeią do 0,01 g 
o:raz stos~jąc sli,to wg PN-76/O-04702 p. 2:2a) wy - ' 
suszone do stałej masy' ~ temperatwrze 50' --:-- 60°C 
i 2Jważone z dokładnością do 0,01. g . . .. 

Jako ciecz ' zwilżają'cą .. , s .bosQtwać · 20 cm3 · 2-pro
centowego roztworu Nekaliny S. Temperatura su'
szenia sita z pozostałością 50 --:-- 60°C. 
.. Wodę prz~ywającą przepuszczać przez takie 

. ' - . - ;'. . ".: / ' . .( . . 

samo sHo, jak si~ do oz'naozania. 

. 2.7. Oznaczanie pH wyk0'nać wg P N-76/C-04702 , 
biorąc do sporządzenia za,wiesiny 1Q --:-- 15 ,crn3 

wody. 

2.8'. Oznaczanie koncentracji 

2.8.1. Wytyczne ogólne. W z~le:żmoścri od ro'dzaju 
nigrozyny i od wskazań ' w normie przedmiotowej , 
oznaczanie koncentracji wylronać j edną · z 'm etod : 

a) niglTozyny wodne - metodą fotokol<;lryme '-
trycz\l1ą, 

b) niglTozyny sipiryrtusowe · - metodą fo tokolo-
\ 

rymetryczną, 

c) nigr0'zyny tłuSlzczowe - metodą baI'Wii~~i-a 
kos,tt~ lub pasków bibuły. 

2.8.2. Oznaczanie koncentracji rugrozyn w?d
nych 

2.8.2.1. Zasada oznaczania. Przygot0'wuje Się 

wykres krzywej w zorcowej, przedsta'wiający za
leżność ekstynkcji od stężenia roztworu n~grozyny 
wzorcowej . Następnie oznacza się. ekstynkcję roz
twor:u nigrqzyny badanej ' i po odczytaniu z k<rzy
wej wzorcowej odpowiadającego' stężenia, oblicza 
się koncent<rację _ badane-f nigrozyny. " 

2.8.2.2. 'Aparatura. ' Fotokolorymetr typu 
'kol" lub inny, o nie mniejSlz~j c~'ułośd.".' , 

,,5pe-
,. ' ''v' : · . t 

2.8.2.3. Przygotowanie roztworów podstawo
wych. Ocfważyć 0,1 g z dokładnością do 0,0001 g 
rozdrohlI1ionej nigrozy ny wzorcowej, umieścić w 
zlewce pojemności 250 om3, dodać 150 cm3 wody 
i ogrzewać na łaźni wodnej do całikowitego roz
puszczenia się nigrozyny (około 10 min). Roztwór 
ochłodzić do, teffilperatury pokojowej, przenieśĆ 

do k,olby pomiarowej pojemności 200 cm3, dopeł

nić WQdą do kreski i dokładnie wymieszać (roz
twór podstawowy ,A). 

W analogiczny sposób przygobować roz;t!wór 
podstawowy z nigrozyny badanej. 

2.8.2.4. Wykonanie krzywej wzorcow~j.' D0' kolb 
pomiarowych pojemności 200cm3 odmierzyć ko
lejno: 2,' .5, 10, 15" 18 i 20 cm 3 rozuworu podsta
\vowego sporządzonego wg 2.8.2.3 z nigrożyny 

wzorcowej, zawa!Ttość każdej . ~o liby Illzupełnić 
wodą do kreski i wymieszać (roztw0'ry B ). · ' 
Zmierzyć ekstynkcję roztworów na fotokolory

metrze wg 2.8.2.2 , przy długości fali 570 mm. 
Pomiar wykcina'ć przy użyciu kuwety o tak dobra-: 
nej grubości, aby eksty?kcja mieściła się w obsza"': 
rze 0,40 -: 0,80 E. Wyniki pomiarów zapisać jak; 

• 
. w tabl. 2, a następnie sporządzić wykres krzywe j 
wzorcowej (rysunek) odkładając na osi rzędnych 
, t. . . 

zmierzone wartości ekstynkcji (E) , · zaś na · osi od-
ciętych _. stężenia (C) roztw()!rów B. 

Tablica 2 

Obj ętość r'ozbwo- Sitężenje r ·o,vt,WOI'U 
ru nig 'ro:zyny ! n ig,r oz YIl1 Y wzorc.o- 8ks.tynkc. ja 

wz'orc.owe.i ; wej . fi) 

c.m3 ,\-ng/dm 3 
.00 - I .. 

i 2 I 3 
, 

, 

2 , , 5,0 
5 12,0 

10 25 ,0 
15 37,5 
18 45,0 '. 

20 50,0 
. 

"" I 

' [ 

'1 

• 

C[mgjdm3] 

Wykres krzylwed .wzor~{)wej 
, 

2.8.2.5. Wykonanie oznaczania. Do koLby pot 
'miarowej pojemności 200 cm:! odmierzyć 15 cm~ 

. pocWtawowego ro'z-tworu nigrozyny badanej , przy 
gotowanej wg 2.8.2 .3, uzupełnić wadą ,do kireski 
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)I dokładnie wymieszac. O~naczyć ekstynkcję tego 
roztworu, przy długości fali o grubości I kuwet y 
wg 2.8.2.4. Dla zmierzonej ekstynkcji odczytać 

z krzy'wej wzorcowej odpowiadające stęzenie roz
tworu nigrozyny badanej. 

\ 

Koncentrację nigrozyny 
w procentach wg- wzoru 

badanej (~2) obliczyć 

• 

w którym: 

c . 1'00 x
2

= - ---
37,5 .0 (2 ) 

C stężenie roztworu nigrozyny/o badanej, 
odczytane z wykresu, mg/dm3, 

37,5 - stężenie nigrozyny wzorcowej w roz
tworze podstawowym, mg/dm3 . 

2.8.3. Oznaczanie koncentracji nigrozyn spiry
tttsowych w)'ikonać wg 2.8.2, srtosuj1\c do rozpusz
czania nigrozyny alkohol etylowy beZiWodny, tem
peraturę r07Jpuszceania 40 . ±'50oC i czas roZlpusz
czanJa około 10 min. 

2 .. 8.4. Oznaczanie koncentracji nigrozyn tłusz
czowych. W ' zalezności od wskazań w normie 
p~zedmiotowej, oznaczanie wykonuje się jedną 
z następujących m etod: I 

a) metodą barwienia kos:tJki ·wg BN-77/6044-15 
p. 2.8.2, ' 

b) metlQdą barwienia pask6w b~buły wg BN-77/ 
6044-15 p. 2.8.3. 

2.9. Oznaczanie odcienia • 

2.9.1. Oznaczanie odcienia nigrozyn wodnych. 
Ilość bad~nej nigiTozyny"odpowiadającą 1 g nigro
zyny wzorcowej obliczoną wg .2.8.2 odważyć z do
kładnością do 0,0002 g i .przenieść do zlewki za
wierającej 400 (ID13 wody . Zl~ę z zawartością 
ogrzewać na wrzącęj łaźni wodrnej przez około 

10 min, ostudzić, po czym roztwór przenieść ilo-

= 

SClOWO do kolby pomiarowej pojemnoscl 500 
dopełnić wodą dro kreski i \wymieszać. 

W taki sam sposób przygotować roztwó:r z 1 g 
ni&,rozyny wzorcowej. 

, 
Po 100 cm3 każdego z roztworów przenieść do 

zlewek pojęmności 200 C'rri3, o jednakowej wyso
kości i do każdej z nich zanurzyć równocześnie 

_na 30 s po jednym P?sku bibuły filtracyjnej o wy
miarach 20 X 4 cm. 

Zabarwione paski zawieSIc w pozycji pionowej 
l wysuszyć w temperaturze pokojowej w miejscu 
zaci~mnionyrm. 
~ 

Odcień !Zabarwienia obu pasków bibuły pOTÓW-

nać goły. m okiem w rozproszonym świetle dZlien
nym lub stosując urządzenia do "'btrzymy:wania 
sztucznego śiWiatła dziennego wg PN-'68/N-023 10. 

W przy padku niezgodności odcienia, podać słow
ną charakterystykę tej niezgodności, np. bardziej 
niebieska, bardzie j czerwona. 

2.9.2. Oznaczanie odcienia nigrozyn spirytuso
wych. Oznaczanie wykonać Wig 2.9.1, biorąc do 
przygotowania roztworów 0,25 g ni,grozyny wzor
cowej i odpo~iadającą je j pod względem inten
sywnoscl (wg 2.8.3) ilość nigrozyny badanej , 
200 cm3 alkoholu etylowego be~odnego i stosu
jąc tet)lperaturę ogrzewania około 40°C. 

Osrtudzone roz1Jwory przenieść do kolb pomia
rowych pojemno~ci 2§0 cm3 i dopełnić do kTeski 
alkoholem etylowym beZiWodn ym. 

/1 
2.9.3. Oznaczanie . odcienia nigrozyn tłuszczo-

wych wykonać przez porównanie kostek stearyno-
wo-parafinowych lub pasków bi·buły , zabarwio
nych wg 2.8.4 iiig'rozyną badaną ivvzorcową 
o zgodnej intensywności barwy. Porównanie prze- o 
prowadzić i wyni'k podać wg 2.9.1. ' 
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INFORMACJE DODATKOWE 

1. Instytucja opracowująca normę - Ośrodek Badaw

czo-Rozwojowy Pnemysłu Ba['wni:kólW ORGANliK~ 

w Z gierZlu . 

2. Istotne zmiany w stosunku do PN-691C-04720. 

PoszeQ"Zono zcs talw badań riiglfozYII1 spi'rytus owyc h Q ozna 

czanie zawartości popiołu. 

Dbtychczas ob()<wiąz'uj ą~a PN-69/C-04720 zosta je ume

ważniona z dl\1iem 1 stycznia 1980 r. 

3. Normy związane 

PN-71/C-04401 [pig m enty . Ogólne metody badań 

PN-76/C-04702 Ballw.niki. Ogólne mebody badaIl 

PN-68fN-02310 ;m UIl11~a1a ,ty' i źTódła s ZJtuczneg10 światła 

dziennego 

BN-77 /6044- M Bal'wniiki Uus zczowe. Me.tody badań 
BN-74/6133-02 K was o~eiil1'owy techniczmy (o'lema) 

4. Autor projektu normy - [n.ź . b oena Sekuła - Ośro

dek BadawcziQ-Rozwojowy P~"Zemysłu Baa'wników ORGcĄ
NIKA, Zgierz. 


