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1. WSTEP lonej temperaturze, przesaczeniu roztworu i wzrokowej

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy sg meto-
dy oznaczania rozpuszczalnosci barwnikéw organicz-
nych w wodzie.

1.2. Rodzaje metod badan. Rozrdznia sie dwie meto-
dy oznaczania rozpuszczalnosci:

a) wizualna,

b) fotokolorymetryczna.

1.3. Zakres stosowania metod. Obydwie metody sto-
suje sie do barwnikdéw rozpuszczalnych w wodzie, nie
ulegajacych rozktadowi w warunkach oznaczania.

Metode wizualng stosuje sie przy kontroli rozpusz-
czalnosci barwnikéw oraz przy oznaczaniu rozpuszczal-
nosci barwnikow, gdy nie jest wymagana duza doktad-
nos¢ badania.

Metode fotokolorymetryczng stosuje sie w przypadku
prac badawczych, wymagajacych bardzo duzej doktad-
nosci oznaczania.2

2. METODX BADAN

2.1. Wytyczne ogo6lne. Badania wykonuje sie dla
barwnikoéw o kazdej koncentracji. Wyniku oznaczania
nie nalezy przeliczaé z jednej koncentracji barwnika
na drugg. Oznaczanie rozpuszczalnosci mozna réwniez
wykona¢ w wodzie z dodatkiem kwasu octowego lub
Srodkéw pomocniczych w iloSci wskazanej w odpo-
wiedniej normie przedmiotowej lub czynnosciowej,
w temperaturze wrzenia lub nizszej, rowniez wskazanej
w normie przedmiotowej.

W zaleznosci od potrzeb wykonuje sie:

— ustalanie rozpuszczalnosci barwnika, polegajagce
na znalezieniu maksymalnej ilosci barwnika catkowicie
rozpuszczajgcej sie w 1 1 wody,

— kontrole rozpuszczalnosci barwnika, polegajaca
na sprawdzeniu czy barwnik rozpuszcza sie catkowicie
w ilosci wyznaczonej w normie przedmiotowej.

2.2. Oznaczanie rozpuszczalnosci metodg wizualng

2.2.1. Zasada oznaczania. Metoda polega na rozpusz-
czaniu odpowiedniej ilosci barwnika w wodzie w okres-

ocenie pozostatosci na saczku. Wyniki oznaczania po-
daje sie w ¢/l

2.2.2. Materiaty. Bibuta do sgczenia typu Schleicher
i Schttll nr 1450.

2.2.3. Wykonanie oznaczania

2.2.3.1.
rozpuszczalnosci barwnika, przy braku wskazan co do
jego rozpuszczalnosci, oznaczanie rozpocza¢ stosujac
odwazke 7,50 g. Odwazke zwazong z doktadnoscig do
0,01 g umiesci¢ w zlewce pojemno$ci 400 ml, zapasto-
wac niewielkg iloscig wody odlanej z uprzednio odmie-
rzonych 250 +2 ml, nastepnie resztg wody zalaé za-
pastowany barwnik i mieszajac ogrza¢ do wrzenia lub
do temperatury nizszej, wskazanej w odpowiedniej
normie.

Roztwor utrzymywaé w tej temperaturze w ciggu
3 min, czesto mieszajac, po czym przesaczy¢ na lejku
Buchnera o $rednicy 90 mm przez podwojny saczek
z bibuly do saczenia typu Schleicher i Schiill nr 1450,
przy cisnieniu okoto 68 1,5 kPa.

Bezposrednio przed sgczeniem barwnika, przemyc
lejek z sgczkami okoto 250 ml wody o temperaturze
zgodnej z temperaturg rozpuszczania barwnika, w celu
ogrzania lejka i sgczkdw.

Nastepnie sprawdzi¢ wzrokowo obecno$¢ lub nie-
obecno$¢ pozostatosci na saczku. W przypadku stwier-
dzenia nawet $ladowej pozostatosci barwnika lub smoét-
ki uznaé, ze barwnik nie rozpuscit sie catkowicie.

Jezeli barwnik rozpuscit sie catkowicie, powtorzy¢
oznaczanie z wiekszg iloscig barwnika, jezeli nie roz-
puscit sie, z mniejszg iloscig barwnika wg tablicy. Ozna-
czanie prowadzi¢ tak dtugo, az znajdzie si¢ dwie sasia-
dujace z sobg w tablicy ilosci barwnika, z ktorych
mniejsza rozpuszcza sie catkowicie, a wigksza nie roz-
puszcza sie catkowiciel).

") Patrz Informacje dodatkowe p. 3.
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W przypadku gdy sg trudnosci w wizualnej ocenie
pozostatosci na sgczku, oznaczanie rozpuszczalnosci te-
go barwnika nalezy przeprowadzi¢ metodg fotokolory-
metryczna.

Jezeli zaistnieje potrzeba, mozna w przypadku barw-
nikdw rozpuszczajacych sie powyzej 100 g/1 prowadzic¢
dalej oznaczanie, wykonujac badania dla rozpuszczal-
nosci wzrastajagcych co 10 g/1. Do rozpuszczania bierze
sie ilosci barwnika réwne ‘A badanej rozpuszczalnosci.

barwnikal), ktdra nalezy

Badana rozpuszczalno$¢ oY .
uzy¢ do rozpuszczania

barwnika, ¢/l w 250 ml wody, g
' 1 2
25 0,625
50 1,250
10 2,50
20 5,00
30 7,50
40 10,00
50 12,50
60 15,00
70 17,50
80 20,00
90 22,50

100 25,00

* Niezaleznie od koncentracji barwnika.

2.2.3.2. Kontrola rozpuszczalnosci. Przy kontroli roz-
puszczalnosci, nalezy odwazy¢ badany barwnik z do-
ktadnoscig do 0,01 g w ilosci odpowiadajgcej rozpusz-
czalnosci podanej w normie przedmiotowej. Rozpusz-
czanie, saczenie i ocenianie pozostatosci na saczku prze-
prowadzi¢ tak samo, jak przy ustalaniu rozpuszczal-
nosci.

W przypadku koniecznosci sprawdzenia rozpuszczal-
nosci nie przewidzianej w tablicy, sporzadzi¢ odwazke
badanego barwnika w ilosci rownej ‘A tej rozpuszczal-
nosci, a rozpuszczanie, sgczenie i ocene przeprowadzic
bez zmian.

224,  Wynik. W celu ustalenia
barwnika, nalezy wykona¢ co najmniej cztery oznacza-
nia, w tym dwa dla ilosci barwnika, przy ktorej nie
stwierdza sie obecnosci barwnika na sgczku, oraz dwa
— dla ilosci wiekszej, przy ktdrej stwierdza sie obecnosc¢
barwnika na saczku. Oznaczanie uzna¢ za dobre, jezeli
odpowiadajgce sobie parami wyniki sg zgodne. Za wy-
nik oznaczania przyjg¢ rozpuszczalnos¢ w g/l — wg
tablicy, odpowiadajacg mniejszej iloci barwnika (ktéra
catkowicie rozpuscita sie w wodzie).

Dla kontroli rozpuszczalnosci barwnika, nalezy wy-
kona¢ co najmniej dwa oznaczania, stosujgc ilosci
barwnika wskazane w normie przedmiotowej. Wynik
uzna¢ za zgodny z wymaganiami normy, je$li w obu
oznaczaniach stwierdzi sie nieobecno$¢ barwnika na
sgczku.

2.3. Oznaczanie rozpuszczalnosci metodg fotokolory-
metryczng

2.3.1. Zasada oznaczania. Sporzadza sie serie roztwo-
row B o wzrastajgcych stezeniach barwnika badanego,

obejmujacych przypuszczalng rozpuszczalnos¢ barwni-
ka (wg katalogu lub okres$long wstepnie wg 2.2). Saczy
sie roztwory, rozpuszcza sie pozostato$¢ na sgczkach
i oznacza kolorymetrycznie absorbancje otrzymanych
roztwordw W. Nastepnie sporzadza sie wykres dla ste-
ze roztworéw B i absorbancji odpowiadajgcych im
roztwordw W. Z wykresu odczytuje sie stezenie, przy
ktorym nastgpito nasycenie roztworu w warunkach oto-
czenia.

2.3.2. Aparatura i materiaty

a) Spekol z przystawkag EK-1 firmy Carl-Zeiss-Jena
(NRD) lub inny o nie mniejszej czutosci.

b) Bibuta do saczenia typu Schleicher i Schiill
nr 1450.

2.3.3. Przygotowanie roztworéw do badan

2.3.3.1. Przygotowanie roztworéw B. Przygotowac
serie (co najmniej 5) roztworéw barwnika w taki spo-
sOb, aby roztwdr srodkowy tej serii, np. trzeci, zawierat
takg sama odwazke barwnika, ktéra w wyniku wstepne-
go rozeznania bylaby najblizsza jego catkowitej roz-
puszczalnosci. Réznice miedzy odwazkami barwnika
dla danej serii roztworéw nalezy dobra¢ w sposob
nastepujacy:

a) dla rozpuszczalnosci 10 g/1 i 20 g/l rdznica mie-
dzy odwazkami powinna wynosi¢ 0,75 g/250 ml,

b) dla rozpuszczalnosci od 30 g/l do 50 g/1 rdznica
miedzy odwazkami powinna wynosi¢ 125 g/250 ml,

c) dla rozpuszczalnosci powyzej 50 g/1 réznica mie-
dzy odwazkami danej serii powinna  wynosi¢
2,5 g/250 ml.

Odwazki barwnika zapastowac niewielka iloscig wo-
dy destylowanej, odlanej z uprzednio odmierzonych
250 +2 ml wody, a nastepnie zapastowany barwnik
zala€ resztg wody.

Zlewki z roztworami barwnika ogrzewa¢ pod przy-
kryciem do temperatury wrzenia (lub nizszej wskazanej
w normie przedmiotowej) w ciggu 3 min. Podczas
ogrzewania czesto mieszac.

2.3.3.2. Przygotowanie roztworéw W. Po 3 min ogrze-
wania roztwor B natychmiast filtrowa¢ na lejku

rozpuszczalnosci Buchnera o $rednicy 90 mm przez dwa natozone na

siebie sgczki (2.3.2b) przy uzyciu pompki prozniowej
(cisnienie 68 +1,5 Pa).

Bezposrednio przed sgczeniem roztworu B, przemy¢
lejek z sgczkami okoto 250 ml wody o temperaturze
zgodnej z temperaturg rozpuszczania barwnika, w celu
ogrzania lejka i sagczkéw. Natychmiast po przeptynieciu
wody, szybkim ruchem wla¢ do lejka calg objetosé
roztworu barwnika. Po przefiltrowaniu pozostawi¢ wia-
czong proznie jeszcze przez 3 min. Nastepnie wierzchni
sgczek nalezy przenie$¢ do zlewki i wytugowaé pozosta-
08¢ z saczka. W tym celu sgczek zala¢ okoto 50 mil
wody o temperaturze 80°C i po ogrzaniu do tempera-
tury rozpuszczania utrzymywaé w niej roztwor przez
5 min, czesto mieszajac. Nastepnie roztwor znad sgczka
zla¢ do zlewki pojemnosci 400 ml, a sgczek ponownie
zala¢ okoto 50 ml wody ogrzanej do temperatury 80°C.
Czynnosci te powtarza¢ tak diugo, az roztwor nad
sgczkiem bedzie bezbarwny. Wowczas saczek wycisngé
i ostatni roztwdr potaczy¢ z zebranymi poprzednio,



BN-86/6044-14 3

oziebi¢ do temperatury pokojowej i przesaczy¢ przez
sgczek iloSciowy miekki typu VEB bezposrednio do
kolby pomiarowej pojemnosci 500 ml. Po przesgczeniu
calej objetosci, sgczek przeptuka¢ wodg destylowana,
roztwér w kolbie uzupetni¢ wodg i doktadnie wymie-
szaC.

2.3.4. Wykonanie oznaczania. Otrzymang serie kla-
rownych roztworéw W, jedli zajdzie potrzeba, rozcien-
czy¢ w stosunku 1:10 lub 1:100, wybierajac rozciericze-
nie jednakowe dla catej serii. Rozcienczenie nalezy do-
bra¢ takie, aby absorbancja roztworu o najwyzszym
stezeniu miescita sie w obszarze 0,45 4- 0,80 A. Pomiar
wykonywa¢ przy diugosci fali, przy ktorej roztwor W
0 najwyzszym stezeniu wykazuje maksimum absorpcji.

2.3.5. Odczytywanie wyniku. Na podstawie pomiaréw
sporzadzi¢ wykres (rysunek) odktadajac na osi rzed-
nych zmierzone dla roztworéw W wartosci absorbancji,
za$ na osi odcietych — stezenia roztworéw B.

Uwzglednia sie wartosci absorbancji uzyskane z po-
miaru roztworéw w kuwetach o0 tej samej grubosci.
Otrzymany wykres sktada sie z dwdéch prostych, ktore
nalezy przedtuzy¢ do ich przeciecia sie. Z uzyskanego
punktu poprowadzi¢ prostg prostopadta do osi X i od-
czyta¢ wynik w g/1.

2.3.6. Dopuszczalna réznica miedzy wynikami. Pod
uwage bierze sie wyniki nie roznigce sie miedzy sobg
wiecej niz o 1%.

IBN-RS/SM4"m

A — absorbancja. A = f(C), C — stezenie, g/l

2.3.7. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ $rednig aryt-
metyczng co najmniej dwoch wynikéw wybranych
zgodnie z 2.3.6.

2.4. Protokdt badan. Protokdt z przeprowadzonego
oznaczania powinien zawierac:

a) stosowang metode,

b) wynik oznaczania,

c) dhugosc¢ fali, przy jakiej wykonano pomiar w przy-
padku metody fotokolorymetrycznej,

d) substancje dodatkowe stosowane przy rozpuszcza-
niu badanego barwnika w wodzie ($rodek pomocniczy,
kwas i in.).

KONIEC

INFORMACJE

1 Instytucja opracowujaca norme — OS$rodek Badawczo-Rozwo-
jowy Przemystu Barwnikow ORGANIKA.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-74/6044-14
a) wyeliminowano podawanie rozpuszczalnosci w stopniach,
b) uwzgledniono oznaczanie rozpuszczalnosci ponizej 10 g/l.

3. Przykiad ustalania rozpuszczalnosci (2.2.3.1). Po rozpuszczeniu
7,50 g barwnika w 250 ml wody stwierdzono:
albo

a) nieobecno$¢ barwnika na saczku: w tym przypadku nalezy
wykona¢ dalsze oznaczanie z iloscig 10,00 g barwnika; w razie
stwierdzenia obecnosci barwnika na saczku nalezy uznaé, ze roz-

llos¢ barwnikalp catkowicie rozpuszczalna
w 1 1waody, g

2

Stopien

mniej niz

co najmniej
Co najmnigj
€O najmniej
co najmniej
€O najmniej
CO najmniej
co najmniej
€O najmniej
€O najmniej

n
n
2
31
41

51

Boowoos>wN —

RRAR

DODATKOWE

puszczalno$¢ jego wynosi 30 g/l; w przypadku stwierdzenia
nieobecnosci barwnika na saczku wykona¢ oznaczanie z wieksza
iloscig barwnika;
albo

b) obecnos¢ barwnika na sgczku; w tym przypadku nalezy wy-
kona¢ nastepne oznaczanie z iloscig 5,00 g; w razie stwierdzenia
nieobecnosci barwnika na saczku nalezy uzna¢, ze rozpuszczalno$é
jego wynosi 20 g/l; w przypadku stwierdzenia obecnosci barwnika
na sgczku, wykona¢ oznaczanie z mniejszg iloscig barwnika.

4. Okreslanie rozpuszczalnosci. Dotychczasowe okreslanie roz-
puszczalnosci w stopniach odpowiadajace obecnie stosowanemu
okreslaniu rozpuszczalnosci w g/l podano w tablicy.

llos¢ barwnikal), ktorg brano do rozpuszczenia
w 250 2 ml wody, g

3

2,75
2,75
525
7,75
10,25
12,75
1525
17,75
20,25
22,75
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cd. tablicy
Stopien llos¢ barwnikal) catkowicie rozpuszczalna llo$¢ barwnikal), ktéra brano do rozpuszczenia

P w 1 1wody, g w 250 £2 ml wody, g

1 2 3

il co najmniej 101 25,25

12 co najmniej 111 21,75

13 €O najmniej 121 30,25

14 co najmniej 131 32,75

15 cO najmniej 141 3525

16 co najmniej 151 37,75

") Niezaleznie od koncentracji barwnika.

5. Normy miedzynarodowe a) temperaturg wody dawanej do rozpuszczenia barwnika,
RWPG CT C3B 4270-83 KpacHTejiH BOtjopaCTBopHMbie. Bnsyajib- b) czasem ogrzewania roztworu barwnika przy rozpuszczaniu,
Hbiii MeTOtt onpe/tejieHHH paCTBopHMOCTH c) ilosciami barwnika, dla ktérych oznacza sie rozpuszczal-
6. Zgodno$¢ normy z normg RWPG CT C3B 4270-83. Norma BN nos¢.
zawiera dwie metody oznaczania rozpuszczalnosci: wizualng i foto- 7. Autorzy projektu normy — mgr Hanna Bernard, inz. Grazyna

kolorymetryczna. Norma RWPG zawiera tylko metode wizualng. — Wieckowska-Drézdz — OS$rodek Badawczo-Rozwojowy Przemystu
Metoda wizualna w BN rozni sie w stosunku do RWPG: Barwnikébw ORGANIKA, Zgierz.
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W punkcie 2.3.3.1, w wierszu czwartym zamiast: takg samg odwazke barwnika,
powinno byc¢: takg odwazke barwnika.

(Biuletyn PKNMiJ nr 2/88 poz. 25)



