DK 667.622:620.1:543.725:543.83 DEUTSCHE NORM Januar 1990

Priifung von Farbstoffen m—N-
Bestimmung des in Losemitteln =
schwerlGslichen Anteils 55 977

Testing of dyestuffs; Determination of non-readily soluble matter in solvents Ersatz fir
Essai des colorants; Détermination des matiéres soluble difficilement dans des solvants Ausgabe 06.80

An der Aufstellung dieser Norm waren auch Fachleute aus der Schweiz beteiligt.
In dieser Norm bedeutet % bei Angabe von Gehalten Massenanteil in Prozent (friiher als Gewichtsprozent angegeben).

1 2Zweck und Anwendungsbereich

Das Verfahren nach dieser Norm dient zur Bestimmung von geringen, in Losemitteln, Wasser und Gemischen von Wasser mit
Lésemitteln unldslichen und/oder schwerldslichen Anteilen in Farbstoffen'), wie sie beispielsweise in Druckfarben, L.acken,
Spinnfasern, Kunststoffen und Tinten verwendet werden. Die Norm eignet sich besonders zur Erfassung schwer- und unlds-
licher Anteile liber 0,2 %.

2 Begriff
Unter dem ,schwerléslichen Anteil* eines Farbstoffes wird nach dieser Norm derjenige Anteil in % verstanden, der sich bei
(23 £ 2)°C nach einer festgelegten Zeitspanne in einem Losemittel bzw. Wasser nicht 16st und durch Filtration abgetrennt

werden kann.

3 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Eine gewogene Farbstoffprobe wird bei 23°C innerhalb von 2 h in einer bestimmten Menge eines Losemittels geldst. Danach
wird die Lésung filtriert, wobei der ungeldste Anteil quantitativ auf das Filter ibergefiihrt, ausgewaschen, getrocknet und
gewogen wird.

4 Gerite
4.1 Filtriergerét mit AnpreBvorrichtung?), die ein ebenes Anliegen des Filters sicherstelit.

4.2 Rundfilter, Durchmesser (50 = 5) mm, Issemittelbestandig, mittlere PorengréBe 0,5 bis 2 um?) (siehe auch Erlduterun-
gen).

4.3 Wiarmeschrank, z.B. nach DIN 50 011 Teil 12.
4.4 Exsikkator mit Blaugel (Kieselgel mit Feuchtigkeitsindikator) als Trockenmittel.

5 Losemittel bzw. Wasser
Fiir die wichtigsten Farbstoffklassen wird die Priifung in folgenden Ldsemitteln empfohlen:

- Kationische (basische) Farbstoffe: Ethanol mit einem Volumenanteil ¢ (C2HsOH) von 99%
- Anionische Farbstoffe und wasser-
l6sliche Metallkomplex-Farbstoffe: voll entsalztes Wasser
- Olissliche Farbstoffe: Reintoluol nach DIN 16 513
- Metallkomplex-Farbstoffe, organoléslich: Aceton nach DIN 53 247*) oder Ethanol mit einem Volumenanteil ¢ (CoHsOH)
von 99 %

Das verwendete Losemittel ist im Priifbericht anzugeben.

*) Z.Z. Entwurf

1) Begriff Farbstoff siehe DIN 55 943

2) Uber Bezugsquellen erteilt Auskunft: DIN-Bezugsquellen fiir normgerechte Erzeugnisse im DIN, BurggrafenstraBe 6,
1000 Berlin 30.

Fortsetzung Seite 2 und 3

NormenausschuB Pigmente und Fiillstoffe (NPF) im DIN Deutsches Institut fiir Normung e.V.
NormenausschuB Anstrichstoffe und dhnliche Beschichtungsstoffe (FA) im DIN
NormenausschuB Materialpriifung (NMP) im DIN

Alleinverkauf der Normen durch Beuth Verlag GmbH, BurggrafenstraBe 6, 1000 Berlin 30 DIN 5m~ijb
01.90 Vertr.-Nr. 0005
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6 Probenahme

Aus dem zu priifenden Farbstoff wird nach DIN V 53 242
Teil 1 und DIN 53 242 Teil 4 eine Durchschnittsprobe ge-
nommen.

7 Durchfiihrung
7.1 Anzahl der Bestimmungen

Der schwerlésliche Farbstoffanteil wird mindestens zweimal
bestimmt.

7.2 Einwaage und Losemittelmenge

Die Einwaage an Farbstoff und die Lésemittelmenge miissen
so gewahit werden, daB die Loslichkeit des Farbstoffes nicht
iiberschritten wird und der Riickstand mit geniigender
Reproduzierbarkeit bestimmt werden kann. Als Mindestmen-
ge des Riickstandes sollten daher 0,02 g nicht unterschritten
werden.

Fur die in der Praxis wichtigsten Bereiche kénnen zweck-
méBige Kombinationen von Einwaage und Lésemittelmenge
entsprechend der Loslichkeit und der zu erwartenden Menge
des Riickstandes der Tabelle entnommen werden.

Ist bei bekannter Loslichkeit die Menge des zu erwartenden
Riickstandes unbekannt, werden eine Einwaage von 2g und
die der Loslichkeit entsprechende Losemittelmenge aus der
Tabelle gewahlt.

Liegt der tatséchlich gefundene schwerlosliche Anteil unter
1% bzw. Uiber 2%, so ist eine neue Bestimmung durchzufiih-
ren, bei der die Einwaage auf 10 g erhoht bzw. auf1g gesenkt
wird.

7.3 Lésen

Eine in der Tabelle angegebene Menge des Farbstoffes (Ein-
waage ) wird auf 0,001 g gewogen und bei (23 = 2) °C unter
Riihren in die der Tabelle entsprechende Ldsemitteimenge
eingestreut. Es ist darauf zu achten, daB dabei keine Farb-
stoff-Zusammenballungen entstehen. Danach wird innerhalb
von 2 h der Farbstoff unter Riihren der Fiiissigkeit geldst.

Die gewahite Kombination von Einwaage und Losemittel-
menge ist im Priifbericht anzugeben.

7.4 Vorbereitung der Filter

Die zu verwendenden Filter (siehe Abschnitt 4.2) sind vor

Gebrauch geméas dem gewahlten Trocknungsverfahren nach

Abschnitt 7.6 zu konditionieren.

Dies bedeutet:

Bei Trocknungsverfahren A oder B

Konditionierung im Warmeschrank (siehe Abschnitt 4.3) bei

105+ 2)°C mit oder ohne Vakuum, bis zur Gewichts-

konstanz. Abkihlen und lagern im Exsikkator (siehe Ab-

schnitt 4.4).

Anmerkung: Bei Filtern, die — innerhalb der Wagegenauigkeit
von 0,0002 g - weder Feuchtigkeit aufnehmen noch
abgeben, eriibrigt sich diese Konditionierung.

Tabelle. Einwaage und Losemittelmenge

Bei Trocknungsverfahren C

Waschen des Filters auf dem Filtriergerat mit 100 mt des zur
Verwendung vorgesehenen Ldsemittels und Trockensaugen
bis zur Gewichtskonstanz.

7.5 Filtrieren

Das nach Abschnitt 7.4 vorbereitete Rundfilter wird auf
0,0002 g gewogen (Masse m2) und auf das Filtriergerét mit
AnpreBvorrichtung (siehe Abschnitt 4.1) gelegt. Dabei muB
sichergestellt sein, daB das Filter eben anliegt und am Filter-
rand keine Riickstandsverluste auftreten kdnnen.

Unmittelbar nach dem Ldsen wird die aufgeriihrte Lésung
ohne Vakuum auf das Filter gegeben. Dann wird bei geringem
Vakuum (etwa 500 hPa Druck, entspricht etwa 500 mbar
Druck) filtriert und zweimal mit je 50 mi Lésemittel gewa-
schen. Der Riickstand muB quantitativ auf das Filter gesplilt
werden, wobei darauf zu achten ist, daB wéhrend des Filtrie-
rens und Waschens der Riickstand nicht trockengesaugt
wird.

7.6 Trocknen

Zum Trocknen der Filter und Riickstéande eignen sich fol-

gende Verfahren:

Trocknungsverfahren A: Trocknen bei (105 £ 2) °C im Wir-
meschrank bis zur Gewichtskon-
stanz

Trocknungsverfahren B: Trocknen wie beim Trocknungs-
verfahren A, jedoch unter Vakuum
(bei schwerfliichtigen Losemitteln).

Trocknungsverfahren C: Trockensaugen auf dem Filtrier-
gerat bis zur Gewichtskonstanz
(nur bei leichtfliichtigen Losemit-
tein). Um eine Kontamination mit
Staub zu verhindern, muB dabei
das Gerat mit einem Filtrierpapier
abgedeckt werden.

Bei den Trocknungsverfahren A und B werden die getrock-
neten Filter im Exsikkator (siehe Abschnitt 4.4) auf Raumtem-
peratur abgekiihit. Die trockenen Filter und Riicksténde wer-
den auf 0,0002 g gewogen (Auswaage ms3).

8 Auswertung

8.1 Berechnung
Der schwerlosliche Farbstoffanteil in % berechnet sich nach
folgender Gleichung:

ms3 — My
c(schwA) = —— - 100
n

Hierin bedeuten:
c(schwA) schwerlostlicher Farbstoffanteil;

m Masse, in g, der Probe;
ma Masse, in g, des Filters;
ma Masse, in g, des Filters mit dem Riickstand.

Im Priifbericht werden die Einzelwerte sowie der Mittelwert
aus mindestens zwei Bestimmungen angegeben.

Schwerldslicher . . . . . - .
Farbstoffanteil Einwaage Losemittelmenge in ml bei einer Ldslichkeit von
% g iiber 100 g/l| (iber 50 bis 100 g/l tiber 20 bis 50 g/l iber 10 bis 20 g/l
iiber 0,2 bis 1 10 100 200 500 1000
tber 1 bis 2 2 100 100 100 200 —_
tiber 2 1 100 100 100 100
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