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w stosunku do barwnikéw azowych 1A v

opartych na naftoelanie A
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1. WSTEP

1.1. Praedmiot normy. Przedmiotem normy jest metoda oznaczania
zdolnosci antyflokulacyjnej $rodkéw pomocniczych w stosunku do barw-
nikéw azowych opartych na naftoelanie A.

1.2. Zakres stosowania metody. Metode oznaczania nalezy stosowac
do oceny zdolnosci antyflokulacyjnej $rodkéw pomocniczych, stosowa-
nych podczaB barwienia barwnikami azowymi pochodnymi naftoelanu A.
Metode niniejsza mozna réwniez stosowa¢ do oceny Srodkéw pomocni-
czych w stosunku do barwnikéw opartych na innych typach naftoela-
néw, przy czym wartosci liczbowe nalezy kazdorazowo przelicza¢ na
uzywany typ naftoelandw.

1.5. Okreslenia. Zdolnos¢ antyflokulaoyjna Srodka pomocniczego w
stosunku do barwnikéw azowych opartych na naftoelanach jest to zdol-
no$¢ zapobiegania wytragcaniu sie barwnikéw azowych w postaoi nie-
dostatecznie zdyspergowanej podczas ich powstawania w sdabo kwasnym
roztworze.

2. METODA OZNACZANIA

2,1. Zasada metody. Zasada metody oceny zdolnosci antyflokulaoyj-
nej srodkéw pomocniczych polega na wzrokowej ocenie rozciekéw (plam)
uzyskanych na bibule chromatograficznej po naniesieniu zawiesiny za-

wierajacej barwnik azowy, pochodny naftoelanu A i Srodek pomocniczy.
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Za miare zdolnosci antyflokulacyjnej $rodka pomocniczego przyjmu-
je sie najmniejsza ilos¢ tego sSrodka, wyrazong w procentach, w sto-
sunku do ilosci barwnika, ktéra powoduje uzyskanie dobrej dyspersji
tego barwnika.

2.2. Przyrzady 1 materiaty

a) Bibuta chromatograficzna Whatman 3 o wymiarach 5KC 5 o®*
b) Yikropipety pojemnosci 0,1 cmX -

c) Probéwki szklane pojemnosci 30 cnr.

2.3. Odczynniki 1 roztwory

a) Alkohol metylowy cz.

b) Azotyn sodowy cz.d.a., roztwér 40-procentowy $wiezo przygotowany.
0) Formaldehyd cz., roztwér 30-procentowy.

d) Kwas solny cz.d. = 1,163.

e) Naftoelan A.

f) Octan sodowy cz.d.a., roztwér 40-procentowy.

g) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwér 441 g/dm~, d= 1,357-

h) Zasada czerwieni naftoelanowej KB.

2.4. Przygotowanie roztworu soli dwuazonlowe.j =zasady czerwieni
naftoetanowe,i KB. W zlewce poj. 250 cm”™ umiesci¢ 3*5 B zasady czer-
wieni naftoelanowej KB, zapastowa¢ z 2,5 cm™ alkoholu metylowego,
doda¢ 35 cm™ wrzacej wody, zakwasi¢ 3,5 cm™ kwasu solnego, nastejnis
doda¢ 40 cm”™ wody z lodem i ochtodzi¢ naczynie do temperatury 10t12°C.

Ciaggle mieszajac dodawa¢ kroplami 3.5 em® roztworu azotynu sodowe-
go. Otrzymany roztwér odstawi¢ na 30 min w temperaturze 10 4 12°C,od
czasu do czasu mieszac.

Nastepnie doda¢ 7,0 an"” roztworu octanu sodowego i ilosciono prze-
nies¢ zawartos¢ zlewki do kolby pomiarowej pojemnosci soo cm®, uzu-
pednié¢ woda do kreski i przesaczyc. Otrzymany roztwér zawiera
7 g/dm™ zasady czerwieni naftoelanowej KB i1 jest trwaly okoto 5godz
w temperaturze O -F 10°C.

2.5. Przygotowanie roztworu naftoelanu A. W zlewce pojemnosci
250 cm” umiesci¢ 4,8 g naftoelanu A, zapastowa¢ z 10 cnP alkoholu
metylowego, doda¢ 7,5 cm”™ roztworu wodorotlenku sodowego, rozcien-
czy¢ 10 cnr wody o temperaturze 40°C, krétko zamiesza¢ i odstawié na
10 min. Nastepnie przenies¢ ilosciowo zawartos¢ zlewki do kolby po-
miarowej pojemnosci 1000 cm* i deda¢ 10 aar"lroztworu fTormaldehydu.
Po uptywie 3 min kolbe pomiarowg dope#ni¢ do kreski roztworem wodo-
rotlenku sodowego o stezeniu 4g/dnr i otrzymany roztwér przesgaczyc.
Roztwér zawiera 4,8 g/dn-" naftoelanu A i w temperaturze 0710 C jest

trwaty okoto 60 godz.
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2.6. Przygotowanie prébki do badan. W kolbach pomiarowych przy-
gotowa¢ roztwory badanego $rodka pomocniczego o stezeniach:

roztwor - 40 g/dm™,

roztwér T2 - 5 g/dm™,

roztwér T, - 2,5 g/dm™,

roBtwér - 1 g/dirs.

2.7. Badania wstepne. w celu wybrania odpowiedniego stezenia roz-
tworu Srodka pomocniczego do badan, nalezy wykona¢ badania wstepne.
wartos¢ srodka pomocniczego 40%, 60%, 200% i 400%. pH otrzymanych
roztworéw powinno byé w granicach 5,0 - 6,5 wg papierka wskazniko-
wego.

Roztwory nalezy przygotowa¢ w sposéb nastepujacy: do 4 probéwek

dy. Wszystkie probéwki nalezy oziebi¢ w kgpieli wody z lodem i szyb-
ko wymiesza¢ ich zawarto$¢ przez jednorazowe odwrécenie.

Nastepnie doda¢ do kazdej probéwki po 5 om” roztworu soli dwuazo-
niowej zasady czerwieni naftoelanowej KB przygotowanego wg 2.4 i
ponownie wymiesza¢. Po updywie 1 godz od przygotowania barwnika na-
lezy wykonaé¢ rozcieki.

W tym celu zawarto$¢ kazdej proboéwki nalezy wymieszgé, pobraé¢ mi-
kropipeta zawiesine barwnika i powoli nanosi¢ o,03 cm na kwadrat
bibuty chromatograficznej potozony na zlewce w taki sposéb, aby
przykrywat otwér zlewki. Mikropipete nalezy trzyma¢ prostopadle nad
bibuta.

Z napednionej mikropipety mozna nanosi¢ tylko jedna krople. W celu
naniesienia drugiej kropli mikropipete nalezy napeini¢ ponownie.

Ocene plam na bibule wykona¢ bezposrednio po nakropleniu wg ry-
sunku i tabl. 1.

40% 80% 200% 400%

granica rozcieku wodnego IBN-75/6060-10 |
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Tablica 1
NP Okreslenie dyspersji Wyglad plamy na bibule
barwnika

1 Z¥a caly barwnik skupiony w $rodku rozcieku, brak
rozcieku barwnego, szeroki bezbarwny rozciek
wodny

2 Niedostateczna Srodek rozcieku szerszy ze stabym rozciekiem
barwnym, szeroki bezbarwny rozciek wodny

3 Dobra intensywnos¢ zabarwienia Srodka bliska zabar-
wieniu rozcieku barwnego, waski bezbarwny roz-
ciek wodny

4 Barazo dobra bardzo duza barwna plama bez bezbarwnego roz-

cieku wodnego

Na podstawie otrzymanych rozciekéw okresla sie wg tabl. 2 z ktérym

roztworem TNt Tj lub nalezy wykona¢ badania podstawowe.
Tablica 2
Lp. Wynik badania wstepnego Badania podstawowe
1 Wszystkie Dakroplenia zte Srodek nieprzydatny, nie wykonuje
sie badan podstawowych
2 Nakroplenie 400% dobre bada¢ nalezy roztwér ™
3 Nakroplenia 200% i 400% dobre bada¢ nalezy roztwér Tg
4 Nakroplenia 80%, 200% i 400% bada¢ nalezy roztwér T~
dobre
5  Wszystkie nakroplenia dobre bada¢ nalezy roztwér T

2_8. Wykonanie oznaczania. Po wybraniu odpowiedniego roztworu co
badan wg 2.7 nalezy przygotowa¢ 10 roztwordéw w sposéb nastepujacy:

do 1Y) probéwek dodawa¢ kolejno po 5 roztworu naftoelanu A przy-
gotowanego wg 2.5, nastepnie 15,0; 15,57 12,0..... ~>5? 3»011,50m
roztworu badanego $rodka pomooniczego oraz 0,0j 1,5? 5,0?....10,57?

12,0? 15,5 ob”™ wody. Wszystkie proboéwki oziebi¢ w kgpieli wodnej z
lodem i wymiesza¢ icb zawartos¢ przez Jednorazowe odwrocenie.

Nastepnie doda¢ do kazdej probéwki po 5 ob”™ roztworu soli dwuazo-
niowej zasady czerwieni naftoelanowej KB przygotowanego wg 2.4 i po-
nownie wymiesza¢. pH otrzymanych zawiesin powinno by¢é w granicach
5,0 & 6,5 wg papierka wskaznikowego. Po uptywie 15 min oraz po u-
ptywie 1 godz od przygotowania barwnikéw zawarto$¢ probéwek nalezy
ponownie wymiesza¢ i nakropli¢ mikropipeta roztwory na kwadraciki
bibuty chromatograficznej w sposéb opisany w 2.7.
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Oceniajgo bezposrednio po nakropleniu wyglad plam, nalezy okres$-
li¢ ilos¢ sSrodka pomocniczego, powodujaca dobrag dyspersje barwnika.

2.9. Ocena zdolnosci antyflokulaoyjne.i. Z otrzymanych rozciekéw
wykonanych po 15 min 1 po 1 godz od momentu przygotowania barwnika
nalezy wybra¢ rozcieki zawiesiny barwnika, ktére przy najmniejszej
ilosci badanego srodka dajag obraz dobrej dyspersji (rysunek, rozoiek
3 i 4). 1los¢ Srodka pomocniczego potrzebng do osiagniecia pierw-
szego dobrego rozoieku poda¢ w procentach w stosunku do ilosci barw-
nika. Zdolnos¢ antyflokulacyjng (X ) obliczy¢é w procentach wg wzoru

w ktérym:

m, - 1los¢ Srodka pomocniczego, g, w 25 an™ roztworu

to2 - ilos¢ barwnika, g, w 25 cm”™ roztworu.

W celu ukatwienia wyliczen ilosci $rodka pomocniczego w stosunku
do ilosci barwnika w 25 cm”™ roztworu nalezy postugiwaé sie tabl. 3.

Tablica 3

Roztwor - 10 g/d*"* 1,5 ca's roztworu odpowiada 40%
3,0 af* roztworu odpowiada 80%
13,5 cn™ roztworu odpowiada 360%
15,0 c«” roztworu odpowiada 400%

Roztwér T2 - 5 g/dn-> 1,5 aif” roztworu odpowiada 20%
3,0 car* roztworu odpowiada 40%
13,5 cm” roztworu odpowiada 180%
15,0 cm™ roztworu odpowiada 200%

Roztwor - 2,5 s/Air? 1,5 cm” roztworu odpowiada 10%
3,0 cm”™ roztworu odpowiada 20%
13,5 c»”™ roztworu odpowiada 90%
15,0 roztworu odpowiada 100%

Roztwér - 1 g/dm™ 1,5 cm™ roztworu odpowiada 4%
3,0 cm™ roztworu odpowiada 8%
13,5 cm™ roztworu odpowiada 36%
15,0 cm™ roztworu odpowiada 40%
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2.10. Protokét badan. Protokéd badan powinien zawiera¢ nastepu-
Jace dane:

a) date i1 miejsce wykonania oznaczania,

b) nazwe i rodzaj badanego $rodka pomocniczego,

c) ohjetos¢ roztworu badanego Srodka pomocniczego z doktadnoscia
0,5 onr konieczng do uzyskania dobrej dyspersji barwnika,

d) wynik koncowy oznaczania po 15 min i po 1 godz,

e) imie 1 nazwisko przeprowadzajacego badania.

KONITEC

INFORMACJE DODATKOWE

Instytucja opracowujgaca norme - O$rodek Badawczo-Rozwojowy Przemystu
Barwnikéw, Zgierz*

2* Normy zagraniczne i zalecenia miedzynarodowe

NRD TGL 8934 Prtlfung von Textilhifsmitteln. Bestimraung des Flockungsschutz-
vermOgens oberfl8chenaktiver Substanzen ffir Naphtol-AS-Koabinationen.

rwpg pc 2709-701 TeKCTMJiLHO-BcnouaraTejiLHbie BemecTBa. MeTo”u McntiTa-
hmm s Onpe”ejieHwe CTa<BVJiH3iipyioaero aeftCTBHH noBcpxHocTHoaKTMBHux
BeiuecTB KOMOHHauMH HAOTOJI-AC »

3* Autorzy projektu normy - dr Aleksander Braun, mgr inz* M. Stradowska -
Os$rodek Badawczo-Rozwojowy Przemysdu Barwnikéw, Zgierz*



