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1. WSTĘP

1.1. Przedmiot normy. Przedm iotem  norm y jest 
m etoda oznaczania zdolności antyflokulacyjnej 
środków pomocniczych w stosunku do leukokw a- 
sów barw ników  kadziowych.

1.2. Zakres stosowania metody. Metodę tę nale­
ży stosować do oceny zdolności antyflokulacyjnej 
środków pomocniczych stosowanych w procesach 
barw ienia m etodą leukokwasów.

1.3. Określenia. Zdolność antyflokulacyjna środ­
ków pomocniczych w stosunku do leukokwasów 
barw ników  kadziowych jest to najm niejsza ilość 
środka pomocniczego wyrażona w procentach, po­
trzebna do osiągnięcia dostatecznego rozcieku.

2. METODA OZNACZANIA

2.1. Zasada metody. Oznaczanie polega na wzro­
kowej ocenie rozcieków (plam) uzyskanych na bi­
bule chrom atograficznej po naniesieniu zawiesiny 
zaw ierającej barw nik  kadziowy w form ie leuko- 
kwasu i środek pomocniczy.

Za m iarę zdolności antyflokulacyjnej środka po­
mocniczego przyjm uje się najm niejszą ilość tego 
środka w yrażoną w procentach w stosunku do 
barw nika, k tóra powoduje dostateczną dyspersję 
tego barw nika.

2.2. Przyrządy i materiały

a) Bibuła chrom atograficzna W hatm an 3 o wy­
m iarach 5X 5 cm.

b) M ikropipety pojemności 0,1 cm3.
c) Probów ki szklane pojemności 30 cm3.

2.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas mrówkowy cz., rozcieńczony, przygo­
tow any w następujący sposób: 5 cm 3 85-procento-

wego kwasu mrówkowego wlać do naczynia 
z 95 cm t wody.

b) Podsiarczyn sodu cz.
c) Spirytus skażony (denaturat).
d) W odorotlenek sodowy cz.d.a., roztwór 

440 g/dm 3.
e) Zieleń helantrenow a B proszek H produkcji 

ZPB BORUTA — Zgierz.

2.4. Przygotowanie roztworu barwnika. 1,25 g 
Zieleni helantrenow ej B proszek H zapastować, 
dodając 2 cm3 spirytusu skażonego, przenieść do 
kolby pomiarowej pojemności 250 cm3, dodać 
75 cm3 wody o tem peraturze 60°C. Następnie, 
ciągle mieszając, dodać 7,5 cm3 roztw oru wodoro­
tlenku sodowego i 3,0 g podsiarczynu sodowego. 
Po upływie 15—i— 20 m in uzupełnić wodą do kreski. 
Roztwór zawiera 5 g barw nika w 1 dm 3 i powinien 
mieć zabarwienie granatowe.

Roztwór jest trw ały  około 5 godz.

2.5. Przygotowanie próbek środka pomocniczego 
do badań. W kolbach pomiarowych przygotować 
roztwory wodne środka pomocniczego o stęże­
niach:

roztwór Ti —■ 10,0 g/dm 3,
roztwór T2 — 5,0 g/dm 3,
roztwór T3 — 2,5 g/dm 3,
roztwór T4 — 1,0 g/dm 3.

2.6. Badania wstępne. W celu w ybrania odpo­
wiedniego stężenia roztw oru środka pomocniczego 
do badań, należy wykonać badania wstępne.

Do 5 probówek wprowadzić kolejno 0; 1; 2; 5 
i 10 cm3 roztw oru T4 przygotowanego wg 2.5. Na­
stępnie dodać odpowiednio 11; 10; 9; 6 i 1 cm3 wo­
dy. Do każdej probówki dodać ponadto po 5 cm3 
roztw oru barw nika przygotowanego wg 2.4 i po 
4 cm3 roztw oru kwasu mrówkowego przygotowa-
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nego wg 2.3 a). W artość pH zawiesiny powinna 
wynosić 3,0-P3,5.

Każda probówka zaw iera 20 cm3 zawiesiny o za­
barw ieniu winnoczerwonym. Probówki zaw ierają 
odpowiednio 0; 40; 80; 200 i 400% środka pomocni­
czego w stosunku do ilości barw nika. Po upływie 
15 m in od przygotowania zawiesin zawartości pro­
bówek wymieszać. Z każdej probówki pobrać mi- 
kropipetą 0,03 cm3 zawiesiny i nanosić na kw adra­
ty  bibuły chrom atograficznej Umieszczone na 
zlewkach pojemności 100 cm3 w taki sposób, aby 
przykryw ały  otwór. M ikropipetę trzym ać prosto­
padle nad bibułą. Z napełnionej m ikropipety moż­
na nanosić tylko jedną kroplę. W calu naniesienia 
drugiej kropli m ikropipetę należy napełnić po­
nownie. •

Ocenę rozcieków na bibule wykonać przez po­
rów nanie z rysunkiem  i wg tabl. 1, bezpośrednio 
po nakropleniu.

Na podstawie otrzym anych rozcieków badania 
wstępnego określić wg tabl. 2, z k tórym  roztwo­
rem  środka pomocniczego Tt, T,, T3 czy T4 należy 
wykonać badania zasadnicze.

2.7. Wykonanie oznaczania. Po w ybraniu wg 2.6 
odpowiedniego stężenia roztw oru środka pomocni­
czego do badań, należy do 10 probówek wprowa­
dzić kolejno: 1; 2; 3... 9 i 10 cm3 tego roztworu, na­
stępnie dodać 10; 9; 8 . . .  2 i 1 cm3 wody. Do każdej 
probówki dodać ponadto po 5 cm3 roztw oru barw ­
nika przygotowanego wg 2.4 i po 4 cm3 roztw oru 
kwasu mrówkowego przygotowanego wg 2.3a).

Każda probówka zawiera 20 cm3 zawiesiny o za­
barw ieniu winnoczerwonym.

Po upływie 15 min oraz po upływie 1 godz od 
przygotowania zawiesiny zawartość probówki na­
leży wymieszać.

V  Tablica 1

Nr
rozcieku 
na ry ­
sunku

O kreślenie
dyspersji
barw nika

W ygląd plam y na bibule

1 Zła cały barw nik  skupiony w 
środku rozcieku, b rak  rozcie­
ku barwnego, szeroki bez­
barw ny rozciek wodny

2 Niedosta--
teczna

środek rozcieku szerszy ze 
słabym  rozciekiem  barw nym , 
szeroki bezbarw ny rozciek 
wodny

3 Dostateczna intensyw ność zabarw ienia 
środka bliska zabarw ieniu 
rozcieku barwnego, w ąski 
bezbarw ny rozciek wodny

4 Dobra bardzo duża barw na plam a, 
w ąski bezbarw ny rozciek 
wodny

5 Bardzo dobra bardzo duża barw na plam a 
bez bezbarw nego rozcieku 
wodnego

Tablica 2

Lp. W ynik badań w stępnych W ytyczne prow adzenia 
badań podstawowych

1 We w szystkich przypad­
kach barw nik  dysperguje 
źle

nie należy w ykonywać 
badań; środek pomoc­
niczy n ieprzydatny

2 Przy w prow adzeniu 400% 
środka pomocniczego 
barw nika dysperguje za­
dow alająco lub dobrze

prowadzić przy. stoso­
w aniu roztw oru

3 Przy w prow adzeniu 200% 
i 400% środka pomocni­
czego barw nik  dyspergu­
je zadaw alająco

prowadzić przy stoso­
w aniu  roztw oru T2

4 Przy w prow adzeniu 80: 
200 i 400% środka po­
mocniczego barw nik  dys­
perguje zadaw alająco

prowadzić przy stoso­
w aniu  roztw oru T3

5 We w szystkich przypad­
kach barw nik  dysperguje 
zadaw alająco

prowadzić przy stoso­
w aniu roztw oru T4

\
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Z każdej probówki pobrać m ikropipetą 0,03 cm1 2 3 
zawiesiny i nanosić na bibułę w sposób opisany w 
2 . 6 .

2.8. Ocena zdolności antyflokulacyjnej. Z otrzy­
m anych rozcieków wykonanych po 15 min i po 
1 godz należy w ybrać te, k tóre przy najm niejszej 
ilości badanego środka pomocniczego dają obraz 
dostatecznej dyspersji (rys. 1 rozciek 3, 4 i 5).

Najm niejszą ilość środka pomocniczego po­
trzebną do osiągnięcia dostatecznego rozcieku, 
oznaczającą zdolność antyflokulacyjną (X) obli­
czyć w procentach w stosunku do ilości barw nika 
wg wzoru

m2
w którym :

m1 — ilość środka pomocniczego w 20 cm3 za­
wiesiny, g,

m 2 — ilość barw nika w 20 cm3 zawiesiny, g.

W celu ułatw ienia obliczeń zdolności antyfloku­
lacyjnej należy posługiwać się tabl. 3.

Tablica 3

Środek pomocniczy w roz­
tw orze użyty  do przygoto­

w ania 20 cm 3 zawiesiny 
barw nika

Z aw artość środka 
pomocniczego w za ­
w iesinie w  stosunku 

do ilości barw nika, °/o
rodzaj

roztw oru
ilość cm 3

1 40
2 80
3 120

T, • •

9 360
10 400

1 20
T, 2 40

3 60

cd. tabl. 3

Środek pomocniczy w roz­
tw orze użyty do przygoto­

w an ia 20 cm3 zawiesiny 
barw nika

Zaw artość środka 
pomocniczego w  za­
w iesinie w  stosunku 

do ilości barw nika, “/o
rodzaj

roztw oru
ilość cm3

t 2

• •

9 180
10 200

1 10
2 20
3 30

t 3 • •

9 90
10 100

1 4
2 8
3 12

t 4 • •

9 36
10 40

2.9. Protokół badań powinien zawierać następu­
jące dane:

a) datę i miejsce wykonania oznaczania,

b) nazwę i rodzaj badanego środka pomocnicze­

go,
c) objętość i stężenie roztw oru badanego środka 

pomocniczego, konieczne do osiągnięcia pierwsze­
go dostatecznego rozcieku,

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

e) imię i nazwisko wykonującego oznaczania.

K O N I E C

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowująca normę — Ośrodek B adaw ­
czo-Rozwojowy Przem ysłu B arw ników  ORGANIKA w 
Zgierzu.

2. Normy zagraniczne i zalecenia międzynarodowe
NRD TGL 8934 B la tt 2 P ru fung  von T extilh ilfsm itte ln  

B estim ung des F lokungsschutzverm ógens oberflachen- 
ak tiver Substanzen fu r  K upensauren

RWPG PC 2708-70 TeKCTMjibiio-BcnoMoraTejibHbie Bemec- 
TBa. Meroflbi ucribiTaHMM. Onpe^ejieuMe cTa6Mjni3npy- 
iou;ero ^eńCTBMH nOBepxiiocTuo-aKTMBiibix BerpecTB 
cycneH3MM KyóOBbix k m c j i o t .

3. Autorzy projektu normy — dr A leksander Braun, 
m gr Zofia K aurzel — Ośrodek Badawczo-Rozwojowy 
Przem ysłu B arw ników  ORGANIKA w Zgierzu.


