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NORMA BRANZOWA

BN-74

BARWNIKI Barwniki 6044-14
PIGMENTY Oznaczanie rozpuszczalnosci _|(
tu wodzie "
Grupa katalogowa X 29
1. WSTEP kowicie rozpuszczalnej w 1 dm3 wody, ustala sie

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy s3
metody oznaczania rozpuszczalnosci barwnikow
organicznych w wodzie.

1.2. Rodzaje metod badan. Rozréznia sie dwie
metody oznaczania rozpuszczalnosci:

a) saczkowa,

b) fotokolorymetryczna.

1.3. Zakres stosowania metod. Obydwie metody
stosuje sie do barwnikéw rozpuszczalnych w wo-
dzie, nie ulegajacych rozktadowi w warunkach
oznaczania oraz nie tworzgcych zawiesin w wodzie.

Metode saczkowg stosuje sie w przypadku, gdy
nie jest wymagana duza doktadno$¢ uzyskiwanych
wynikow — do 10 g/dm3.

Metode fotokolorymetryczng stosuje sie, gdy
wymagana jest duza doktadno$¢ wynikéw — do 0,1
g/dm3, albo gdy wizualna ocena sgczkéw z me-
tody saczkowej jest niejednoznaczna.2

2. METODY BADAN'

2.1. Wytyczne ogélne. Badania wykonuje sie
dla barwnikow o kazdej koncentracji. Wyniku
oznaczania nie nalezy przelicza¢ z jednej koncen-
tracji barwnika na drugg. Oznaczanie rozpuszczal-
nosci mozna réwniez wykona¢ w wodzie z do-
datkiem kwasu octowego lub $rodkéw pomocni-
czych w ilosci wskazanej w odpowiedniej normie
przedmiotowej lub czynnos$ciowej, w temperaturze
wrzenia lub nizszej, rowniez wskazanej w nor-
mie przedmiotowej.

2.2. Oznaczanie rozpuszczalnosci
kowa

2.2.1. Zasada oznaczania. Metoda polega na roz-
puszczeniu odpowiedniej ilosci barwnika w wodzie
0 okres$lonej temperaturze, przesgczeniu roztworu
lwzrokowej ocenie pozostatosci na sgczku. Wyniki
oznaczania podaje sie w stopniach.

2.2.2. Stopnie rozpuszczalnosci barwnikéw. W
zaleznosci od ilosci barwnika (w gramach) cat-

metodg sacz-

16 stopni rozpuszczalnosci barwnikdw — wg ta-
blicy.

llos¢ barwnikal),

Ilo§¢ barwnikal) catko- ktéra nalezy uzyé

Stopien wicie rozpuszczalna do rozpuszczenia w

w 1 dm3wody, g 250 £2 cm3wody, g
1 - 2 3
1 mniej niz 11 2,75
2 co najmniej 11 2,75
3 co najmniej 21 5,25
4 co najmniej 31 7,75
5 co najmniej 41 10,25
6 co najmniej 51 12,75
7 co najmniej 61 15,25
8 co najmniej 71 17,75
9 co najmniej 81 20,25
10 co najmniej 91 22,75
u co najmniej 101 25,25
12 co najmniej 111 21,75
13 co najmniej 121 30,25
14 co najmniej 131 32,75
15 co najmniej 141 35,25
16 co najmniej 151 37,75

") Niezaleznie od koncentracji barwnika.

2.2.3. Wykonanie oznaczania. W celu ustalenia
rozpuszczalr isci barwnika, przy braku wskazan
co do jego stopnia rozpuszczalno$ci, oznaczanie
rozpoczg¢ stosujgc odwazke 7,75 g. Odwazke zwa-
zong z doktadnoscig do 0,01 g umiesci¢ w zlewce
pojemnosci 400 cm3, zapastowa¢ niewielkg iloscig
wody odlanej z uprzednio odmierzanych 250 %2
cm3 nastepnie reszta wody zalaé zapastowany
barwnik i mieszajgc ogrza¢ do wrzenia lub do
temperatury nizszej, wskazanej odpowiednig nor-
ma.

Roztwor utrzymywac w tej temperaturze w cia-
gu 3 min, czesto mieszajac, po czym przesaczyé
na lejku Buchnera przez podwdjny sgczek z bibu-
ty typu Schleicher i Schull nr 1450 o Srednicy
90 mm, przy ci$nieniu okoto 500 mm stupa rteci.

Zjednoczenie Przemystu Organicznego ORGANIKA
Ustanowiona przez Naczelnego Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Organicznego ORGANIKA dnia 4 lutego 1974r.
jako norma obowigzujgca w zakresie czynno$ci okre$lonych normg od dnia 1 lipca 1975r.
(Dz. Norm. i Miar nr 17/1974 poz. 57)
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Druk ukonczono w $ierpniu 74 Obj. 0,45 a.w. Naktad 3500+50 egz.
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Bezposrednio przed sgczeniem barwnika, prze-
pusci¢ przez lejek z saczkami okoto 250 cm3 go-
racej wody w celu ogrzania lejka i sgczkow.

Nastepnie sprawdzi¢ wzrokowo obecno$¢ Ilub
nieobecnos$¢ pozostatosci na sgczku. W przypadku
stwierdzenia nawet S$ladowej pozostatosci osadu
barwnika lub smotki uznaé, ze barwnik nie roz-
puscit sie catkowicie. W przeciwnym przypadku
nalezy uznaé, ze barwnik byt catkowicie rozpusz-
czony.

W przypadku gdy sg trudnosci w wizualnej oce-
nie pozostatosci na saczku, oznaczanie rozpuszczal-
nosci tego barwnika nalezy przeprowadzi¢ metodg
fotokolorymetryczng.

Jezeli odwazka barwnika rozpusci sie catko-
wicie w 250 cm3 wody, powtdrzy¢ oznaczanie
z iloscig barwnika odpowiadajgcg stopniowi wyz-
szemu, jezeli natomiast nie rozpusci sie — z iloScig
barwnika odpowiadajgcg stopniowi nizszemu. O-
znaczanie prowadzi¢ tak diugo, az ustali sie sto-
piend, ktoremu odpowiadajgca ilos¢ barwnika roz-
puszcza sie catkowicie, a ilos¢ odpowiadajgca sto-
pniowi o 1 wyzszemu nie rozpuszcza sie catkowi-
cie 1.

Przy kontroli rozpuszczalnosci, nalezy odwazyé
badany barwnik z doktadnoscig do 0,01 g w ilosci
odpowiadajgcej stopniowi rozpuszczalnosci poda-
nemu w normie przedmiotowej. Z odwazka bar-
wnika dalej postepowa¢ tak samo, jak podczas
ustalania rozpuszczalnosci.

2.2.4. Wynik. W celu ustalenia rozpuszczalnosci
barwnika nalezy wykona¢ co najmniej cztery
oznaczania, w tym dwa dla ilosci barwnika, przy
ktdrej nie stwierdza sie obecnosci barwnika na
sgczku, oraz dwa dla ilosci barwnika odpowiada-
jacego stopniowi rozpuszczalnosci o 1 stopien wyz-
szemu, przy ktorej stwierdza sie obecnos¢ barwni-
ka na saczku. Oznaczanie uzna¢ za dobre, jezeli
odpowiadajgce sobie parami wyniki sg zgodne. Za
wynik oznaczania przyja¢ nizszy stopied rozpusz-
czalnosci (tj. stopien, ktéremu odpowiadajgca ilos¢
barwnika rozpuszcza sie catkowicie).

Dla kontroli rozpuszczalnosci barwnika nalezy
wykona¢ co najmniej dwa oznaczania, stosujac
ilosci barwnika wskazane w normie przedmiotowej
dla danej marki barwnika. Wynik uznaé¢ za zgo-
dny z wymaganiami normy, jesli w obu oznacza-
niach stwierdzi sie nieobecno$¢ barwnika na sgcz-
ku.

2.3. Oznaczanie rozpuszczalnosci
kolorymetryczna

2.3.1. Zasada oznaczania. Sporzadza sie serie
roztworéw A o wzrastajacych stezeniach barwnika
badanego, obejmujacych przypuszczalng rozpusz-
czalno$¢ barwnika (wg katalogu lub okre$long
wstepnie wg 2.2). Saczy si¢ roztwory, rozpuszcza
pozostato$¢ na saczkach i oznacza kolorymetrycz-

metodag foto-

0 Patrz Informacje dodatkowe.

nie ekstynkcje otrzymanych roztworéw B. Naste-
pnie sporzadza sie wykres dla stezen roztwordow
A i ekstynkcji odpowiadajgcych im roztworéw B.
Z ,wykresu odczytuje sie stezenie, przy ktérym
nastgpito nasycenie roztworu w warunkach ozna-
czania.

2.3.2. Aparatura i materiaty

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

b) Bibuta filtracyjna typu Schleicher i Schiill
nr 1450.

2.3.3. Przygotowanie roztworéw do badan

2.3.3.1. Przygotowanie roztworéw A. Przygoto-
wacé serie (co najmniej 5) roztworow barwnika
w taki sposéb, aby roztwor srodkowy tej serii, np.
trzeci, zawierat takg odwazke barwnika, ktéra
w wyniku wstepnego rozeznania bytaby najbliz-
sza jego catkowitej rozpuszczalnosci. R6znice mie-
dzy odwazkami barwnika dla danej serii roztwo-
row nalezy dobra¢ w spos6b nastepujacy:

a) dla pierwszego i drugiego stopnia rozpusz-
czalnosci réznica miedzy odwazkami powinna wy-
nosi¢ 0,75 g/250 cm3.

b) od trzeciego do pigtego (wigcznie) stopnia
rozpuszczalno$ci réznica miedzy odwazkami —
1,25 g/25 cm3.

c) powyzej piagtego stopnia rozpuszczalnos$ci —
miedzy odwazkami danej serii réznica powinna
wynosi¢ 2,5 g/250 cm3.

Odwazki barwnika zapastowac niewielka iloScig
wody destylowanej, odlanej z uprzednio odmie-
rzonych 250 +2 cm3 wody, a nastepnie zapasto-
wany barwnik zala¢ resztg wody.

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

2.3.3.2. Przygotowanie roztworéw B. Po 3 min
ogrzewania roztwér A natychmiast filtrowaé na
lejku Buchnera przez dwa natozone na siebie
sgczki (p. 2.3.2b) o Srednicy 90 mm przy uzyciu
pompki prozniowej (cisnienie okoto 500 mm stupa
rteci). Bezposrednio przed sgczeniem roztworu A
przepusci¢ przez lejek z sgczkami okoto 250 cm3
goracej wody (aby rozgrzac lejek). Natychmiast po
przeptynieciu wody, szybkim ruchem wla¢ do lej-
ka calg objeto$¢ roztworu barwnika. Po przefiltro-
waniu pozostawi¢ wiaczong préznie jeszcze przez
3 min. Nastepnie wierzchni sgczek nalezy prze-
nies¢ do zlewki i wytugowaé pozostato$¢ z sgczka.
W tym celu sgczek zala¢ niewielkg porcjg wody
(okoto 50 mc3 o temperaturz 80°C i po ogrzaniu
do temperatury rozpuszczania utrzymywacé w niej
roztwdér przez 5 min, czesto mieszajagc. Nastepnie
roztwér znad saczka zla¢ do zlewki pojemnosci
400 cm3 a saczek ponownie zalaé nowga porcjg
wody ogrzanej do temperatury 80°C. Czynnosci te
powtarza¢ tak dtugo, az roztwor nad sgczkiem be-
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dzie bezbarwny. Wdéwczas sgczek wycisna€ i osta-
tni roztwor potaczyé z zebranymi poprzednio,
oziebi¢ do temperatury pokojowej i przesaczyé
przez saczek ilosciowy miekki typu VEB bezpo-
$rednio do kolby pomiarowej pojemnosci 500 cm3.
Po przesaczeniu catej objetoSci, sagczek przeptukac
wodg destylowang, roztwdr w kolbie uzupetnié
wodg do kreski i doktadnie wymieszac.

2.3.4. Wykonanie oznaczania. Otrzymang serie
klarownych roztworow B, jesli zajdzie potrzeba
— rozcienczy¢ w stosunku 1:10 lub 1:100 wy-
bierajac rozcieniczenie jednakowe dla catej serii.
RozciefAczenie nalezy dobra¢ takie, aby ekstynkcja
roztworu o0 najwyzszym stezeniu miescita sie w
obszarze 0,45 -f- 0,80 E. Pomiar wykonywac przy
dtugosci fali, przy ktérej roztwdor B o najwyzszym
stezeniu wykazuje maksimum absorpcji.

Nalezy stosowac filtry o barwie dopetniajgcej
w celu uzyskania doktadniejszych pomiaréw. Po-
miar ekstynkcji przeprowadzi¢ zgodnie z instruk-
cja obstugi uzywanego aparatu.

2.3.5. Odczytywanie wyniku. Na podstawie po-
miaréw sporzadzi¢ wykres, odktadajac na osi rzed-
nych zmierzone dla roztworéw B wartosci ekstyn-
kcji, za$ na osi odcietych — stezenia roztworow A.

Uwzglednia sie wartosci ekstynkcji uzyskane
z pomiaru roztworéw w kuwetach o tej samej
grubosci. Otrzymany wykres sktada sie z dwdch
prostych, ktore nalezy przedtuzy¢ do ich prze-
ciecia sie. Z uzyskanego punktu poprowadzi¢ pro-
sta prostopadtg do osi X i odczyta¢ wynik w g/dm3.

w ktorym:
E — ekstynkcja,
C — stezenie, g/dm3
En
0,6-

A

"1
95 g/dm
IW-FWI

1 r 1

45 55 55 75 85

2.3.6. Dopuszczalna ro6znica miedzy wynikami.
Pod uwage bierze sie wyniki nie réznigce sie¢ mie-
dzy sobg wiecej niz o 1%.

2.3.7. Wynik. Za wynik nalezy przyjac¢ $rednig
arytmetyczng co najmniej dwéch wynikow wy-
branych zgodnie z 2.3.6.

2.3.8. Protoko6t badan.
dzonego oznaczania powinien zawierac:

a) stosowang metode,

b) wynik oznaczania (zgodnie z 2.3.7),

c) dtugos¢ fali przy jakiej wykonano pomiar,

d) stosowany S$rodek (pomocniczy ewentualnie

Przyktad wykresu kwas) przy rozpuszczaniu badanego barwnika
E = f(C) w wodzie.
KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE do BN-74/6044-14

1. Istotne zmiany w stosunku do PN-59/C-04704

a) wprowadzono fotokolorymetryczng metode ozna-
czania rozpuszczalnosci barwnikéw w wodzie,

b) porzerzono zakres stosowania metod o oznaczanie
rozpuszczalnosci barwnikéw w wodzie zawierajgcej kwas
octowy lub $rodki pomocnicze,

c) zaostrzono w metodzie sagczkowej kryteria wizualnej
oceny pozostato$ci po saczeniu, przyjmujac $lady barwni-
ka oraz pozostato$¢ w postaci smoétki za dowdd niecatko-
witego rozpuszczania barwnika,

d) zrezygnowano w metodzie sgczkowej ze sprawdza-
nia pozostatoSci na saczku metodg wylugowania sgczka
dolnego i gornego i poréwnanie otrzymanych roztworow.

Dotychczas obowigzujaca PN-59/C-04704 zostaje unie-
wazniona z dniem 1 lipca 1975 r.

2. Przyktad do 2.2.3. Po rozpuszczeniu 7,75 g barwnika
w 250 cm3wody stwierdzono:
albo

a) nieobecno$¢ barwnika na sgczku; w tym przypadku
nalezy wykona¢ dalsze oznaczanie z iloscig 10,25 g barw-
nika; w razie stwierdzenia obecnosci barwnika na sacz-
ku nalezy uzna¢, ze rozpuszczalno$¢ jego wynosi czwarty
stopien; w przypadku stwierdzenia nieobecnosci barwni-
ka na saczku wykona¢ oznaczanie z wiekszg iloScig
barwnika;
albo

b) obecno$¢ barwnika na sgczku; w tym przypadku na-
lezy wykonaé nastepne oznaczanie z iloscig 525 g; w ra-
zie stwierdzenia ponownie obecnosci barwnika na saczku,
nalezy wykonaé oznaczanie stosujagc 2,75 g barwnika i w
zaleznosci od wyniku uzna¢, ze barwnik ma stopien roz-
puszczalnosci 2 lub 1.

Protok6t z przeprowa-



