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NORMA

BRANZOWA

BN-89

Pigmenty organiczne do wyrobow

6047-13

BARWNIKI : _
| PIGMENTY z poli(chlorku winylu) Zamiast
MetOdy badan BN-75/6047-13
Grupa katalogowa 1029
1. WSTEP c¢) Poli(chorek winylu) emulsyjny E68N wg PN-85/

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy s3a me-
tody badan pigmentéw organicznych stosowanych do
barwienia wyrobow z poli(chlorku winylu).

1.2. Rodzaje badan

a) oznaczanie gegsto$ci nasypowej,

b) oznaczanie pozostato$ci na sicie,

¢) oznaczanie substancji lotnych w temperaturze
105°C.

d) oznaczanie substancji rozpuszczalnych w wodzie,

e) oznaczanie pH zawiesiny wodnej,

f) oznaczanie wzglgdnej mocy barwigce],

g) oznaczanie odcienia barwy,

h) oznaczanie zdolno$ci dyspergowania pigmentu,
1) oznaczanie migracji,

J) oznaczanie trwalo$ci na temperature,

k) oznaczanie trwatoSci na wode,

l) oznaczanie na alkalia,

m) oznaczanie trwalo$ci na

n) oznaczanie trwatosci na

0) oznaczanie trwatosci na

p) oznaczanie trwato$ci na

r) oznaczanie trwaltosci na

kwasy,

spirytus,
plastyfikatory,
tarcie,

Swiatto sztuczne.

2. METODY BADAN

2.1. Oznaczanie gestosci nasypowej — wg PN-80/
C-04401. |
- 2.2. Oznaczanie pozostalosci na sicie — wg PN-80/
C-04401.

2.3. Oznaczanie substancji lotnych w temperaturze
105°C — wg PN-80/C-04401.

2.4. Oznaczanie substancji rozpuszczalnych w wodzie
na goragco — wg PN-80/C-04401 p. 2.5.3.

2.5. Oznaczanie pH zawiesiny wodnej — wg PN-80/
C-04401.

2.6. Oznaczanie wzglednej mocy barwiacej

2.6.1. Aparatura, materialy i odczynniki

a) Ftalan dwuoktylu techniczny, gatunek |
PN-77/C-88035.

b) Stabilizator, np. stearynian kadmowy wg BN-74/
6065-04 lub Ergoterm OTGO; Ergoterm OTGOS.

o
wg

C-89291/35.

d) Biel tytanowa — Tytanopol ROOI1').

e) Walcarka laboratoryjna z regulacjg temperatury
od 160 £5°C.

f) Mieszadto elektryczne o pr¢dkosci obrotowe) oko-
to 2000 obr/min.

g) Aplikator umozliwiajacy
o grubosci 250 pm.

h) Plyta szklana o wymiarach 100X100X3 mm.

1) Szara skala wg PN-86/P-04906.

2.6.2. Przygotowanie do badan

2.6.2.1. Przygotowanie mieszanek do folii walcowa-
nych

a) Przygotowanie mieszanki podstawowej. Odwazyc
100 £1 g poli(chlorku winylu) wg 2.6.1c) 1 mieszac
mieszadtem wg 2.6.1f) w ciggu 15 min w temperaturze
76 +2°C. Nastgpnie dodaé¢ 50 X1 g ftalanu wg 2.6.1a)
i 1,5 30,1 g stabilizatora wg 2.6.1b) i calos¢ wymie-
sza¢ w temperaturze 76 £2°C.

Po ochtodzeniu, przygotowang mieszank¢ nalezy wy-
korzysta¢ do przygotowania barwnych mieszanck kry-
jace] 1 transparentowey. \

b) Przygotowanie barwnej mieszanki kryjacej. Odwa-
zy¢ 100 =1 g podstawowej mieszanki poli(chlorku wi-
nylu) wg poz. a), 0,5 = 0,001 g badanego pigmentu
i 5 20,01 g bieli tytanowej wg 2.6.1d) 1 wymieszac
mieszadtem w ciggu okoto 5 min.

¢) Przygotowanie barwnej mieszanki transparento-
wej.

Mieszanke przygotowaé wg poz. b) bez dodatku bieli
tytanowej.

2.6.2.2. Przygotowanie mieszanek do folii powlekanych

a) Przygotowanie barwnej mieszanki kryjacej. Odwa-
zy¢ 1umiesci¢ w mozdzierzu porcelanowym0,1 +=0,0001 g
pigmentu badanego, 1 =£0,001 g bieli tytanowej,
1 £0,001 g stabilizatora wg 2.6.1b) 1 dodawac 36 =0,1 g
ftalanu dwuoktylowego niewiclkimi porcjami, dokfad-
nie mieszajac. Nastepnie doda¢ 64 0,1 g emulsyjnego
poli(chlorku winylu) i miesza¢ w ciagu okoto 30 min
do uzyskania jednorodnej pasty.

naniesienie  warstwy

'y Patrz Informacje dodatkowe p. 5.
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b) Przygotowanie barwnej mieszanki transparentowej.
Mieszankg przygotowa¢ wg poz. a) bez dodatku bieli
tytanowej, stosujgc I £0,01 g badanego pigmentu.

2.6.3. Wykonanie oznaczania

2.6.3.1. Przygotowanie folii na walcarce. Przygotowa-
ne mieszanki wg 2.6.2.1b) lub ¢) podda¢ obrdbce na
walcarce wg 2.6.1¢) w ciggu 10 min do uzyskania folii
o grubosci 0,35 #0.05 mm. W taki sam sposdb wy-
kona¢ foli¢ z pigmentem wzorcowym.

2.6.3.2. Przygotowanie folii metoda powlekania. Przy-
gotowane pasty wg 2.6.2.2a) lub b) nanie$¢ kolejno
aplikatorem wg 2.6.1g) warstwami na ptytk¢ szklang
wg 2.6.1h) 1 umiesci¢ w termostacie w temperaturze
160 +2°C na 10 min. Po ochtodzeniu foli¢ zdjac¢ z ptytki
szklanej, a nast¢pnie aklimatyzowac¢ co najmniej 2 h
w temperaturze 20 £2°C 1 wilgotnosci wzglednej
65 £5%.

W taki sam sposob wykonac foli¢ z pigmentem wzor- .

cowym. -

2.6.4. Ocena wynikow. Wzgl¢dng moc barwigcg ba-
danego pigmentu okresli¢ przez porownanie gi¢bokosci
barwy probek zabarwionej folit z pigmentem badanym
I wzorcowym wg 2.6.3. Poréwnanie obu folii przepro-
wadzi¢ nie uzbrojonym okiem w rozproszonym Swietle
dziennym lub stosujgc urzadzenie do otrzymywania
sztucznego $Swiatlta dziennego wg PN-68/N-02310.

W przypadku gdy glebokos¢ barwy zabarwionej folii
badanym pigmentem rozni si¢ od glebokosci barwy za-
barwione) folit wzorcowym pigmentem, oznaczanie na-

lezy powtdrzy¢é na nowych probkach folii, stosujgc do
~ich wykonania odpowiednio mniej lub wigcej 5, 10, 15%
pigmentu badanego, az do uzyskania zgodne)j gt¢boko-
sci barwy porodwnywanych probek folii.

Wzgledng moc barwigcg pigmentu badanego (X) wy-
razong w % mas. obliczy¢ wg wzoru

X = —"-100
mi
w Ktorym:
Mm — masa uzytego pigmentu wzorcowego, g,
m; — masa uzytego pigmentu badanego g.

Za wynik nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng wy-
nikow co najmniej dwoéch oznaczan nie réznigcych sig
mi¢dzy sobg wigcej niz o 15% wyniku mniejszego.

2.7. Oznaczanie odcienia barwy. Probki foln zabar-
wione pigmentem badanym 1 wzorcowym o zgodnej
glebokosct barwy wg 2.6.4 poréwnaé nie uzbrojonym
okiem w rozproszonym Swictle dziennym lub stosujac
urzgdzenie do otrzymywania sztucznego Swiatta dzienne-
go wg PN-68/N-02310.

Odcien pigmentu badanego w stosunku do wzorco-
wego okreslic w stopniach szarej skali do oceny zmiany
barwy wg PN-86/P-04906, lub okresli¢ stowami w spo-
sOb nast¢pujgcy:

— zgodny,

— rOZni SI¢ nieznacznie,

— rozni sie znacznie,

— niezgodny (nieporéwnywalny).

2.8. Oznaczanie zdolnoSci dyspergowania pigmentu

2.8.1. Wykonanie oznaczania. Z folii zabarwionej pig-
mentem badanym 1 wzorcowym wg 2.6, wycia¢ probki
o wymiarach 100X100 mm. Pozostate folie poddac¢ do-
datkowej obrobce na walcarce wg 2.6.1e) w ciggu
10 min. Nastepnie porowna¢ migdzy sobg foli¢ z pig-
mentem badanym i wzorcowym w warunkach poda-
nych w 2.6.4 i okres$li¢ obecno$¢ nie rozprowadzo-
nych czgstek pigmentu.

2.8.2. Ocena wynikow. Zdolno$¢ dyspergowania pig-
mentu badanego w stosunku do wzorcowego okreslic
stowami:

— jednakowa,

— lepsza,

— gorsza.

2.9. Oznaczanie migracji

2.9.1. Aparatura, materialy i odczynniki

a) Termostat umozliwiajgcy utrzymanie temperatury
do 190°C.

b) Ptytki szklane (lub porcelanowe) o wymiarach nie
wickszych niz 100X100X3 mm.

c) Szare skale wg PN-86/P-04906.

d) Bibuta do s3czenia.

2.9.2. Przygotowanie do badan

a) Bialg nieprzezroczystg foli¢ przygotowac w spo-
sOb nast¢pujacy: odwazyé 100 £1 g mieszanki podsta-
wowe] wg 2.6.2.1a) i 5 F0,1 g bieli tytanowej wg
2.6.1d) 1 przygotowac bialg nieprzezroczystg foli¢ na
walcarce wg 2.6.3.1; cz¢s¢ probki folii zostawi¢ do po-
rOwnania.

b) Barwng folie z poli(chlorku winylu) barwiong pig-
mentem badanym przygotowa¢ w warunkach wg 2.6.3.1
lub 2.6.3.2.

2.9.3. Wykonanie oznaczania. Na probke z bialej foli
wg 2.9.2a) o wymiarach 40X40 nalozy¢ probke¢ zabar-
wionej folii wg 2.9.2b) o wymiarach 20X20 mm tak,
aby zabarwiona probka znajdowata si¢ w odlegtosci
5 mm od brzegéw biatej probki, usuwajac ewentualne
pecherzyki powietrza. Nast¢pnie na ptytce szklanej wg
2.9.1b) umiesci¢ kolejno bibute do saczenia, bialg folig
i zabarwiona folie, bibule do saczenia.

Catos$¢ nakryé drugg ptytka, obcigzy¢ 6 + 0,3 kPa
i umiesci¢ w termostacie w temperaturze 70 £2°C na
24 h.

Dopuszcza si¢ ogrzewanie przerywane. Po tym czasie
zdjg¢ obcigzenie, calo$¢ ochtodzi¢ i zdja¢ kolejno nato-
zone warstwy.

2.9.4. Ocena wynikdw. Porownac¢ zabarwienie probki
biatej folii od strony stykajacej si¢ z probka zabarwio-
nej folit z czgScig 'biatej folii nie stykajacej si¢ z folig
zabarwiong.

Poréwnanie przeprowadzi¢ w warunkach wg 2.6.4.

Intensywno$¢ zabarwienia okre$lic w stopniach za
pomocg szarej skali do oceny stopnia zabrudzenia bieli
wg PN-86/P-04906.

2.10. Oznaczanie trwalosci na temperature

2.10.1. Wykonanie oznaczania. Dwie probki folii
przygotowanej wg 2.6.3.1 lub 2.6.3.2 o wymiarach
30X30 mm umiesci¢ migdzy szklanymi ptytkami o wy-
miarach 150X100X3 mm, przenies¢ do termostatu wg
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2.9.1a). Jedng probke pozostawi¢ w termostacie w tem-
peraturze 170°C w ciggu 30 min, drugg w temperatu-
rze 180°C w ciggu 10 min. Nastgpnie probki ochtodzi¢
do temperatury pokojowej i poréwnac z probkami tych
samych folii nie poddanych badaniu w warunkach po-
danych w 2.6 4.

2.10.2. Ocena wynikow. Trwalo$¢ pigmentu na tem-
peratur¢ nalezy okre$li¢ przez poréwnanie prébek folii
poddanych dziataniu  podwyzszonych temperatur
z probkami tych samych folii nie poddanych badaniu.

Roznicg barwy okreslic w stopniach szarej skali do
oceny zmiany barwy wg PN-86/P-04906.

2.11. Oznaczanie trwalosci na wode¢

2.11.1. Materiaty :

a) Szalka Petriego lub krystalizator o wymiarach nie
mniejszych niz 40X40 mm. |

b) Paski bibuty chromatograficzne; Whatmann nr 2
lub innej podobnej, o wymiarach 120X120 mm.

2.11.2. Wykonanie oznaczania. Probke¢ zabarwione]

folit o wymiarach 40X40 mm, przygotowana wg 2.6.3.1
bez bieli tytanowej, umiesci¢ na szalce Petriego wg 2.11a)
zawierajace] 50 ml wody destylowane] o temperaturze
pokojowej 1 pozostawi¢ na 24 h. Nast¢pnie probke folii
wyjaé, a w wyciggu 1 rOwnoczeSnie w czyste] wodzie
zanurzy¢ na 5 s po jednym pasku bibulty (2.11b), po
czym zawiesi¢ je w potozeniu pionowym w tempera-
turze pokojowe] 1 wysuszyc.

2.11.3. Ocena wynikow. Porownac intensywnos¢ za-

barwienia paska bibuly zanurzonego w wyciggu, z pa-
skiem bibuty zanurzonej w czyste] wodzie. Porownanie

przeprowadzi¢ w warunkach podanych w 2.6.4, a in-
tensywnos$¢ zabarwienia okre$li¢c w stopniach szarej ska-
li do oceny stopnia zabrudzenia bieli wg PN-86/
P-04906.

2.12. Oznaczanie trwatosci na alkalia. Przygotowac
2 préobki folii (2.11.2), jedng zostawi¢ do porownan,
druga zanurzyé w 2%(m/m) roztworze wegglanu sodo-
wego bezwodnego cz. o temperaturze 50 £5°C na 1 h.

Nastepnie probke wyja¢ z roztworu, optuka¢ woda
destylowang i1 wysuszy¢ w temperaturze pokojowej, po
czym porownaé¢ z probka folii nie poddang dziataniu
weglanu sodowego.

Porownanie przeprowadzi¢ w warunkach podanych
w 2.64.

Roznice zabarwienia okres$li¢ w stopniach szarej skali
do oceny zmiany barwy wg PN-86/P-04906.

2.13. Oznaczanie trwatosci na kwasy wykonac jak
w 2.12, stosujac zamiast roztworu weglanu sodowego
6%(m/m) roztwdr Kkwasu octowego o temperaturze
20 +2°C 1 czas zanurzenia probki 30 s.

2.14. Oznaczanie trwatosSci na spirytus wykonac jak
w 2.11, stosujac zamiast wody 96-procentowy spirytus
rektyfikowany 1 czas zanurzenia probki folii 30 s.

2.15. Oznaczanie trwalosci na plastyfikatory — wg
PN-80/C-04401 p. 2.16.

2.16. Oznaczanie trwato$ci na tarcie — wg PN-63/
P-04908 na folii przygotowanej wg 2.6.3.1 bez bieli
tytanowej.

2.17. Oznaczanie trwalosci na sSwiatlo sztuczne —
wg PN-78/C-04411 na probkach folii przygotowane]
wg 2.6.3.1 z bielg 1 bez bieli.

(o)

K ONIEZC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme — Osrodek Badawczo-Rozwo-
jowy Przemystu Barwnikow ORGANIKA.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-75/6047-13

a) wdrozono oznaczanic wzglednej mocy barwigcej 1 odcienia
barwy wg CT C3B 5704-86,

b) wdrozono oznaczanie zdolnosci dyspergowania pigmentu wg
CT CDB 5704-86,

¢) wdrozono oznaczanie migracji wg CT C3B 5704-86,

d) wdrozono oznaczanie trwatosci na temperatur¢ wg CT COB
5704-86,

e) uaktualniono pozostatle metody badan.

3. Normy zwigzane
PN-80/C-04401 Pigmenty. Ogdlne metody badan
PN-79/C-04411 Pigmenty. Oznaczanie trwalo$ci na Swiatto
PN-77/C-88035 Ftalan dwubutylu techniczny

PN-85/C-89291/35 Poli(chlorek winylu). Poli(chlorek winylu) emul-
syjny E 68 N

PN-68/N-02310 Iluminanty 1 zZrodta sztucznego swiatta dziennego

PN-86/P-04906 Metody badan wyrobow widkienniczych. Wyznacza-
nie odporno$ci wybarwien. Szare skale do oceny odpornosci
wybarwien .

PN-87/P-04908 Metody badan wyrobow witokienniczych. Wyznacza-
nic odpornosci wybarwien na tarcie

BN-74/6065-04 Srodki pomocnicze do tworzyw sztucznych. Steary-
nian kadmowy
4. Normy mig¢dzynarodowe

RWPG CT C3B 5704-86 IlurmeHThl opraHuyeckue. MeTo/ibl HCMbl-

TaHUH TIMIMEHTOB ISl TIOJIMBHHUIIXJIOpHIA — €qV
5. Biel tytanowa — wg ZN-77/MPCh/N-226
6. Autorzy projektu normy — inz. Jadwiga Pliszkiewicz 1 mgr

Romualda Matysiak.



