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NORMA BRANZOWA

BARWNIKI
1 PIGMENTY

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy sg me-
tody badan barwnikéw zasadowych.

1.2. Rodzaje badan

a) oznaczanie koncentracji,

b) oznaczanie odcienia,

c) oznaczanie wilgotnosci,

d) oznaczanie substancji
wodzie,

€) oznaczanie
alkoholu metylowym.

nierozpuszczalnych w

substancji nierozpuszczalnych w

1.3. Normy zwiazane
FN-63/C-04702 Barwniki. Wspdlne metody badan
PN-68/N-02310 [Iluminanty i ZzZrodia Swiatka dzien-
nego
BN-67/7327-04 Bibuta filtracyjna jakosciowa

2. METODY BADAfr

2.1. Oznaczanie koncentracji

2.1.1. Wytyczne ogélne. W zaleznosci od posta-
nowien normy przedmiotowej oznaczanie koncentra-
cji wykona¢ jedna z dwéch metod:

a) farbiarska,

b) kolorymetryczna.

2.1.2. Metoda farbiarska
2.1.2.1. Przygotowanie wkdékna do barwienia. Do
barwienia przeznacza sie 5 +0,1 g wkdékna polia-

krylonitrylowego 100-procentowego, np. Anilany, w
postaci przedzy lub tkaniny o splocie piéciennym.
Prébki bezposrednio przed barwieniem zwilzyé
woda o temperaturze 80°C, nadmiar wody wycisngé
i pozostawi¢ do ostygniecia do temperatury poko-

jowej .

2.1.2.2. Odczynniki 1 roztwory
a) Kwas octowy cz., roztwér 30-procentowy i 3-
—-procentowy .

b) Roztwory barwnika badanego i1 wzorcowego: 1 g
badanego barwnika odwazy¢ z dokdadnosciag do 0,001 g
i przenies¢ ilosciowo do zlewki pojemnos€i 400 o™
doda¢ 1 om” m-procentowego kwasu octowegoi wymie-
sza¢ w celu otrzymania jednorodnej mieszaniny, doda¢
250 cm™ wody o temperaturze 80 4 90°C i utrzymy-
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waé¢ w tej temperaturze w ciagu 10 mip. W przypad-
ku Auraminy O stosowa¢ wode o temperaturze 5brécfc.
Nastepnie zawarto$¢ zlewki pozostawi¢ do ostyg-
niecia do temperatury 20 +5°C, przenies¢ ilos-
ciowo do kolby pomiarowej pojemnosci 500 cm”,uzu-
pednié¢ woda do kreski i starannie wymieszac.

W taki sam sposéb przygotowa¢ roztwér barwnika
wzorcowego -

Mase barwnika podano w stosunku do koncentracji
barwnika - typu, w ktérym zawartos¢ substancji
barwigcej uwaza sie za 100$. W przypadku uzycia
barwnikéw o koncentracji wyzszej lub nizszej mase
barwnika nalezy odpowiednio przeliczy¢ na koncen-
tracje - typu.

c) Anilanol K1).

2.1.2.3. Naczynia. Do barwienia uzywa sie naczyn
porcelanowych lub ze stali nierdzewnej. Pojemnos¢
naczynia powinna wynosi¢ 500 cm®, a S$rednica pod-
stawy okoto 7 cm.

2.1.2.4. Przygotowanie kapieli barwigcych. W 4
jednakowych naczyniach wg 2.1.2.3 przygotowaé ka-
piele barwigce. 2 kapiele przygotowa¢ w nastepu-
jacy sposéb: uzy¢ 0,2$ barwnika badanego lub wzor-

cowego w stosunku do masy probki wkdkna, tj. 5,0
cm roztworu barwnika przygotowanego wg 2.1.2.2
b) (@esli normy przedmiotowe nie przewidujg ina-

czej), 2,5 cm 3-procentowego roztworu kwa-
su octowego wg 2.1.2.2 a) i woda uzupednié¢ obje-
tos¢ kgpieli do 250 cw, po czym doda¢ 3% Anila-
nolu K w stosunku do masy widkna.

Do przygotowania 2 pozostatych kapieli nalezy
uzy¢ 0,4%$ barwnika badanego lub wzorcowego w sto-
sunku do masy proébki wikékna, tj. 10,0 cm”™ roztwo-
ru barwnika badanego lub wzorcowego przygotowane-
go wg 2.1.2.2 b), oraz 2,5 cm5 3-procentowego
roztworu kwasu octowego wg 2.1.2.2 a)
pednié¢ objetos¢ kapieli do 250 cm”™, po czym dodac
3% Anilanolu K w stosunku do masy wkoékna.

oraz

i wodg uzu-

2.1.2.5. Wykonanie oznaczania. Naczynia z
pielami barwigcymi wg 2.1.2.3 (rozcienczenie ka-
pieli 1 : 50) umiesci¢ na dazni zawierajacej roz-
twér gliceryny lub inny $rodek umozliwiajacy uzy-

ka-

1) Patrz Informacje dodatkowe p. 2.

Zjednoczenie Przemystu Organicznego ORGANIKA
Ustanowiona przez Naczelnego Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Organicznego ORGANIKA dnia 5 stycznia 1974 r.
jako norma obowiazujaca w zakresie czynnosci okreslonych normg od dnia 1 pazdziernika 1974 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 8/1974 poz. 21)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJINE 1974

Wplyw do WN 30.1.74. Oddano do sktadu 28.3.74. Druk ukoriczono w lipcu 74.
0Obj.0,400. w. Naktad 3300 450 agz.

Cena zt 2,40
Zam. 1323/74
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Skanie temperatur wrzenia powyzej 130°c, po
kapiele podgrza¢ do temperatury 40°C
po jednej probce wkdékna przygotowanego wg 2.1.2.1.

czym
i wprowadzic
Kapiele podgrza¢ i w ciggu 15 t 20 min doprowa-
dzi¢ do temperatury okodo 80°C, potem w ciggu na-
stepnych 15 min do 90°C i w ciagu dalszych 15 min
Barwi¢ w tej temperaturze 2 godz,prze-
ciggajac przez caty czas probki za pomoca preci-

lub stosujac odpowiednie urzadzenie
Przez caty czas barwienia kapiel u-

do wrzenia.

kéw szklanych
mechaniczne.

zupednia¢ wrzgca woda do poczatkowej objetosc¢i.na-
stepnie naczynia wystawi¢, probki wyjaé, wyzgé o-

raz ptuka¢ w cieptej i zimnej wodzie, nastepnie
suszy¢ w temperaturze okodto 60°C.

Ocene koncentracji przeprowadzi¢ przez poréwna-
nie wybarwien wykonanych przy uzyciu barwnika ba-
danego i wzorcowego. Poréwnanie przeprowadzic nie-
uzbrojonym okiem w dzien-
nym lub stosujac urzadzenie do otrzymywania

sztucznego $Swiatda dziennego wg PT3-68/H-02310.

rozproszonym Swietle

W przypadku stwierdzenia niezgodnej
ci barw poréwnywanych wybarwien nalezy powtérzycé

intensywnos-

wybarwienia ze zmniejszong lub zwiekszong o 5,10,
15% itd. iloscig barwnika wzorcowego. W przypadku
badania zo64cieni lub takich
przez barwienie w podany spos6éb o-
dopuszcza sie dodawanie do obu

barwnikow# ktérych
koncentracji
kresli¢ nie mozna,
kgpieli jednakowej ilosci roztworu roéwnociagng-
cego barwnika zasadowego barwy dopedniajacej.
Koncentracje badanego barwnika (X) obliczy¢ w

procentach wg wzoru
100 (U

w ktérym:
m 1- masa barwnika badanego, g,
m- masa barwnika wzorcowego, g-

2.1.3. Metoda kolorymetryczna

2.1.3.1. Przyrzady.
lub inny podobny.

Fotokolorymetr typu Spekol

2.1.3.2. Odczynniki i roztwory

a) Kwas octowy cz., roztwér 3-procentowy.

b) Roztwory barwnika badanego i wzorcowego:0,1g
barwnika badanego odwazy¢ z doktadnoscig do
0,0002 g, przenies¢ do zlewki pojemnosci 150 an?,
doda¢ 100 cm”™ wody o temperaturze 60 t 70°C i 1a=®
kwasu octowego. W przypadku Auraminy O stosowac
wode o temperaturze 55 t 60°C. Po catkowitym roz-
puszczeniu barwnika roztwér ochtodzié¢ do tempera-
tury 20 #2°C i przenies¢ ilosciowo do kolby po-
miarowej pojemnosci 250 cm , po czym dopednié wo-
da do kreski i doktadnie wymiesza¢ (roztwér 1).

taki sam sposob przygotowaé¢ roztwdr barwnika

wzorcowego.

2.1.3.3. Wykonanie oznaczania. Z przygotowanego
wg 2.1.3*2 b) roztworu 1 odmierzy¢ po 1 cm™ roz-
tworu barwnika badanego do 3 kolb pomiarowych po-
jemnosci 100 cm” i dopednié¢ woda do kreski (roz-
twér 11). Po dokkadnym wymieszaniu napednié kuwe-
te i wstawi¢ do kolorymetru wg 2.1.3.1 réwnolegle

z druga identyczng kuweta napedniong
Pomiar ekstynkcji (E ) przeprowadzi¢ wg

woda -
instruk-
dobie-

najwyzsza

cji obstugi kolorymetru fotoelektrycznego,

rajac kuwety i Filtr tak, aby uzyskac
czutosc.
Réwnolegle i w analogiczny sposo6b przygotowaé z

barwnika wzorcowego roztwér 1l i przeprowadzic
pomiar ekstynkcji .
a) Jezeli

procentach,

koncentracja wzorca wyrazona jest w
koncentracje badanego barwnika obli-

czy¢ wg wzoru

@

100

w ktorym:
E1- Srednia ekstynkcja barwnika badanego,

E - Srednia ekstynkcja barwnika wzorcowego,

b) Jezeli koncentracja wzorca wyrazona jest u-
+amkiem, koncentracje badanego barwnika obliczyc¢
wg wzoru

(©)]
w Kktérym:

E- $rednia ekstynkcja barwnika wzorcowego,
E1l- Srednia ekstynkcja badanego barwnika,
K - koncentracja barwnika wzorcowego.

2.2. Oznaczanie odcienia

W zaleznosSci
oznaczanie

2.2.1. Wytyczne ogoélne.
nowien normy przedmiotowej
wykona¢ jedng z dwéch metod:

a) na wybarwieniach,

b) na paskach bibuty.

od posta-
odcienia

2.2.2. Oznaczanie odcienia na wybarwieniach.0d-
cien oznaczy¢ na wybarwieniach wykonanych wg 2.1
barwnikiem badanym i wzorcowym o zgodnej intensyw-
nosci barwy. Poréwnanie przeprowadzi¢ nieuzbrojo-
nym okiem w rozproszonym $Swietle dziennym lub sta-
suj ac urzadzenie do otrzymywania sztucznego $wia-
tda dziennego wg PN-68/N-02310.

W przypadku stwierdzenia niezgodnosci
nalezy poda¢ charakterystyke stownag niezgodnosci,
np. bardziej zékty, bardziej czysty, przyttumiony
itp.

odcieni

2.2.3. Oznaczanie odcienia na paskach bibuty.
Przygotowa¢ roztwér barwnika wzorcowego wg 2.1.3.2
b) 1 odpowiadajacy pod wzgledem koncentracji
twér barwnika badanego, przenies¢ do zlewek po-
jemnosci 100 cm™ i w kazdym z nich zanurzy¢ jed-
noczesnie po jednym pasku bibuty Filtracyjnej wg
BU-67/7327-04 o wymiarach 150 X 25 mm na 30 s.na-
stepnie paski wyjaé¢ i1 suszy¢ w ciemnosci w tempe-
raturze pokojowej .
runkach podanych w 2.2.2.

roz-

Poréwnanie przeprowadzi¢ w wa-

2.3. Oznaczanie wilgotnosci - wg PN-63/C-04702,
p- 2.1 .1 stosujac temperature suszenia 60 ? ¢5°C.

2.4. Oznaczanie substancji nierozpuszczalnych w
wodzie. Odwazy¢ 3 g barwnika 2z dokkadnoscig do
0,01 g, przenies¢ ilosciowo do kolby stozkowej po-
jemnosci 750 e, rozpastowa¢ 3 cm® JO-procento-
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wego roztworu kwasu octowego. Doda¢ 500 cm”™ wody 0,0002 g oraz suszy¢ do stalej masy w temperatu-
o tetnperaturze 80 ~ 90°C, jesli norma przedmioto- rze 60 r 65°C, jezeli normy przedmiotowe nie prze-
wa nie przewiduje inaczej. W przypadku Auraminy 0 Wwiduja inaczej, po czym zwazy¢ z dokkadnoscia do
stosowaé wode o temperaturze 55 r 60°C. Nastep- 0,0002 g.

nie zawarto$é ogrzaé do wrzenia i utrzymywaé w tej Zawartos¢ substancji nierozpuszczalnych w wo-
temperaturze w ciagu 10 r 15 min mieszajac przez dzie (X.,) obliczy¢ w procentach wg wzoru

caly czas ogrzewania. Goracy roztwdér niezwlkocznie

przesaczyc¢ ilosciowo przez lejek BUchnera z dwoma G, s @

zwilzonymi woda saczkami ilosciowymi miekkimi ty- w Ktorym: oo 1G 77777777777777 Cee

G2 - masa odwazki barwnika, g,
- masa saczkéw, g,
G - masa sgczkédw wraz z osadem, Q-

pu VEB 388, uprzednio wysuszonymi w temperaturze
60 r 65°C do statej masy i zwazonymi z dokdadnos-
cig do 0,0002 g. W celu unikniecia przerwania

sgczkéw zaleca sie stosowanie podktadki pioécien-
Za wynik nalezy przyja¢ $Srednia arytmetyczng

nej. Dopuszcza sie saczenie na lejku typu Schotta
wynikéw co najmniej dwéch oznaczaé nie rézniacych

04.
Osad przemy¢ goraca woda az przesacz stanie sie sie miedzy sobg wiecej niz 10% wyniku mniejszego.
be zbarwny . 2.5. Oznaczanie substancji nierozpuszczalnych w
Saczki wraz z osadem umiesci¢ w naczyniu Wago- alkoholu metylowym - wg PN-63/C-09702, stosujac

wym, uprzednio wysuszonym w temperaturze 60 f 6<fk temperature suszenia 60 f 65°C. Dopuszcza sie sa-
do statej masy i zwazonym z doktadnosciag do czenie na lejku typu Schotta G4.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOAE do BN-74/6044-13

1. Istotne zmiany w stosunku do PN-63/C-09718. Wprowadzono oznaczania koncentracji metodg kolorymetryczng oraz o-
znaczanie odcienia na paskach bibuty.
Dotychczas obowigzujaca PN-63/C-04718 zostaje uniewazniona z dniem 1 pazdziernika 19-74 r.

2. Anilanol Kwg Zn-72/MPCh/0g-7472.
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Wpunkcie 24 zdanie w siodmym vviewnno brzmie¢: W przypadku Aura-
miny O stosowa wode o temperaturze 3 C ciggle mieszajac, nalezy zawartos¢
utrzymaC w tej samej temperaturze w ciggu 19 #15 min., po Czym roztwor przesa-
czyC, osad przemy¢ wodg o temperaturze 554-60°C

(Biuletyn PKNIM nr 877 pnz. 71)

BN-74/6044-13 Barwniki zasadowe. Metody badan

X 29 o o _
W punkcie 24, zamiast: Xj=  ~ 100 powinno by¢: A

poprawka 1 — Biuletyn PKNIM nr 877 poz. 71 (Biuletyn PKNIM nr 1—279 poz. 14)

poprawna i

poprawka 2



