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Priifung von Pigmenten

Bestimmung der Schwarzzahl von PigmentruBen
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Testing of pigments; Determination of the black value of carbon black pigments

1 2Zweck und Anwendungsbereich

Die Priiffung dient der farbmetrischen Bestimmung der
Schwarzzahl My eines nach vorgegebenem Verfahren
dispergierten PigmentruBes.

2 Begriff

Die Schwarzzahi My nach dieser Norm stellt eine farb-
metrisch ermittelte GréBe dar, die ein MaB fiir die Intensitét
der Schwiirzung von PigmentruBen im vorgegebenen Binde-
mittelsystem angibt [1] [2]. Der Farbstich wird nicht beriick-
sichtigt.

3 Gerate und Priifmittel

3.1 Teller-Farbenausreibmaschine') mit Glasplatten,
vorzugsweise von 250 mm Durchmesser, von denen egine
temperierbar sein sollte. Die durch die obere Platte hervorge-
rufene Belastung muB auf etwa 25 kg einstellbar sein. Die
Drehzah! der beweglichen Glasplatten soll etwa 70 min~!
betragen. Durch einen Vorwahischalter muB es mdglich sein,
die Anzahl der Umdrehungen auf ganzzahlige Vielfache von
25 zu begrenzen.

3.2 Analysenwaage?)

3.3 Spatel mit elastischer Stahlklinge oder Kunststoff-
spatel

3.4 Glasplatten; Objekttrager nach DIN 58 884 mit einer
Dicke von (1,1 = 0,1) mm und einer handhabungsgerechten
GroBe von z.B. 70 mm x 70 mm.

3.5 Rabhmen zur Fixierung der Glasplatten

3.6 MeBgerite und Schwarzstandard

3.6.1 FarbmeBgerit fir die Messung nach dem Spektral-
verfahren (sieche DIN 5033 Teil 4) oder nach dem Drei-
bereichsverfahren (siehe DIN 5033 Teil 6) mit polychroma-
tischer Beleuchtung und den MeBgeometrien 45/0 oder d/8
bzw. d/0, beide mit AusschiuB der gerichteten Oberflachen-
reflexion (siehe DIN 5033 Teil 7).

Das FarbmeBgerdt muB den folgenden Bedingungen
geniigen:

a) MeBanzeige

Die Anzeige des MeBwertes muB mit 5 Dezimalstellen nach
dem Komma fiir die Reflexionsfaktoren, mit 4 Dezimalstellen
nach dem Komma fiir die Normfarbwerte (siehe DIN 5033
Teil 2) erfolgen.

b) Nullpunkt

Der spektrale Reflexionsfaktor des in Abschnitt 3.6.3
beschriebenen Schwarzstandards wird zu Nullangenommen.
Das MeBgerat wird mit diesem Schwarzstandard so kalibriert,
daB die verbleibenden spektralen Reflexionsfaktoren
maoglichst nahe Null sind.

Diese Refiexionsfaktoren werden von den MeBwerten der
Probe rechnerisch abgezogen. Analoges gilt fiir Messungen
mit Dreibereichsgeréten.

c) Wiederholbarkeit (siehe DIN 1319 Teil 3)
Die Standardabweichung o, fiir die Messung unter
Wiederholbedingungen muB folgender Gleichung geniigen

0, <001-Y

o, ist aus 20 nacheinander durchgefiihrten Bestimmungen fur

den Normfarbwert Y zu berechnen, wobei die Lage der Probe

bei der Messung nicht veréndert wird, d. h. die Probe am MeB-
gerat angelegt bleibt.

Anmerkung: Mit dieser Festlegung wird der MeBbereich des
Gerites fiir niedrige Reflexionswerte (hohe Schwarz-
zahl) beschrankt. L48t man eine Unsicherheit in My
von = 1 zu (doppelte Standardabweichung), so resul-
tiert aufgrund der Formel fiir My = 100 (2-log Y) der
obige Zusammenhang.

Beispiel: Bei gegebenem g, =+ 0,001 lassen sich Proben mit
Y > 0,1 (My < 300) mit der angegebenen Sicherheit
messen.

3.6.2 Auflicht-FarbdichtemeBgerite®) (Auflicht-Densito-

meter) nach DIN 16 536 Teil 1 bis Teil 3 zur Bestimmung der

visuellen Farbdichte (Schwiérzung) D,;s an unbunten Proben.

Die visuelle Farbdichte soll bis zu einem Wert von 3,5 mit einer

Standardabweichung unter Wiederholbedingungen von 0,01

linear erfaBt werden kénnen. Die Anzeige des MeBwertes

muB auf mindestens 2 Dezimalstellen erfolgen.
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3.6.3 Schwarzstandard

Die Nullpunktkalibrierung des FarbmeBgerates ist mit einem
Schwarzstandard vorzunehmen, der in Bauart und MaBen
den folgenden Angaben entspricht:

A = MeBéffnung + 5 mm
| B>80mm
C >70 mm

Bild. Schwarzstandard

Die- angegebenen MaBe sind Mindestwerte. Der Schwarz-
standard ist mit einer mattschwarzen Innenbeschichtung zu
versehen, der Boden ist mit schwarzem Samt zu belegen.

3.7 Leindlfirnis entsprechend DIN 55932

4 Probenahme

Dem zu priifenden PigmentruB werden Durchschnittsproben
entsprechend DIN 53 602 entnommen.

5 Durchfiihrung
5.1 Herstellen der RuBpaste

Der Olbedarf dient als Parameter fiir die Formulierung der
Pastenzusammensetzung. Ist der Olbedarf des zu priifenden
RuBes nicht bekannt, so muB dieser vorher nach Abschnitt 5.2
bestimmt werden.

Bei bekanntem Olbedarf wird die entsprechende Menge
Leindlfirnis, gerundet auf 0,5 g, dem PigmentruB zugewogen
(siehe Tabelle).

Auf der unteren Reibplatte der Teller-Farbenausreibma-
schine werden (1,000 + 0,001) g PigmentruB und die entspre-
chende Menge Leinolfirnis mit dem Spatel gemischt und in
2 Stufen zu je 25 Umdrehungen bei einer Belastung von
0,5 N/cm? dispergiert. Nach jeder Stufe erfolgt beim Zusam-
menschieben der Paste ein kurzes Homogenisieren mit dem
Spatel.

Tabelle.

2 Einwaage Einwaage

Olbedarf Leindlfirnis PigmentruB

g/100g g g
950 9,5 + 0,005 1,0 + 0,001
810 8,0 + 0,005 1,0 + 0,001
680 7,0 +£ 0,005 1,0 + 0,001
520 5,0 = 0,005 1,0 £ 0,001
380 4,0 £+ 0,005 1,0 = 0,001
230 2,5 + 0,005 1,0 = 0,001

5.2 Bestimmung des Olbedarfs

Zur Bestimmung des Olbedarfes werden (0,5 £ 0,001) g
PigmentruB auf eine Glasplatte Ubergefiihrt. Aus einer 2-ml-
Biirette werden etwa 24 der bendtigten Menge Leinélfirnis
zugegeben. Leindlifirnis und PigmentruB werden durch
intensives Reiben mit dem Spatel unter Druck verarbeitet, bis
die Masse homogen ist. Dann wird tropfenweise weiter
Leindlfirnis zugegeben und jeweils in gleicher Weise verarbei-
tet, bis sich eine homogene stehende Paste gebildet hat, die
gerade zu flieBen beginnt. Um dies zu kontrollieren, wird aus
der Paste mit dem Spatel eine kegelférmige Spitze ausge-
zogen, die durch einen leichten Schlag gegen die Glasplatte
etwas in sich zusammenfillt, aber noch nicht vollsténdig zer-
flieBt. Deshalb wird fiir diese Methode auch die Bezeichnung
JFlieBpunkt“-Methode verwendet.

Die Angabe erfolgt in g/100g PigmentruB und wird folgender-
maBen berechnet:
0,93-b-100

a

Olbedarf =

Hierin bedeuten:
a Einwaage PigmentruB in g;

b verbrauchte Menge Leinolfirnis in ml (Dichte des Leindl-
firnis 0,93 g/ml).

5.3 Bestimmung der Schwarzzahl My

Zur Bestimmung der Schwarzzahl My wird die erhaltene
Paste auf eine gereinigte und kratzerfreie Glasplatte mit dem
Spatel in deckender Schicht aufgestrichen. Von der Glasseite
her diirfen weder Luftblasen noch Inhomogenitédten erkenn-
bar sein. AnschlieBend wird die Glasplatte so in einem
Rahmen befestigt, daB die optische Messung von der Glas-
seite her erfolgen kann. Die Glasplatte ist unmittelbar vor der
Messung sorgfiltig zu reinigen sowie staub- und schlierenfrei
zu halten.

5.4 Messung des Normfarbwertes Y

Die Messung des Normfarbwertes Y erfolgt mit einem Farb-
meBgerit nach Abschnitt 3.6 mit polychromatischer Beleuch-
tung unter AusschiuB des Glanzes nach DIN 53 236, Verfah-
ren B. Vorzugsweise sollte die groBte MeBo6ffnung Anwen-
dung finden. Lichtart und geometrische MeB8bedingungen
sind nach DIN 5033 Teil 7 zu wéhlen.

5.5 Messung der Farbdichte

Die Messung der Farbdichte erfolgt mit Auflicht-Farbdichte-
meBgeriten nach Abschnitt 3.6.2 ohne Polarisationsfilter.

6 Auswertung

Als Berechnungsgrundlage fiir die Schwarzzahl My dienen
der Normfarbwert Y (DIN 5033 Teil 3) oder die visuelle Farb-
dichte Dy;s (DIN 16 536 Teil 1).

Die Schwarzzahl My errechnet sich nach folgenden
Gleichungen:

100
My =100 - log —
Y 9 Y

My =100 - Dy,
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