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■ N O R M A  B R A N Ż O W A BN-85
6041-53BARWNIKI Barw niki siarkowe

PIGMENTY nierozpuszczalne w wodzie Zamiast

Metody badan
BN-80/6041-53 '  

Grupa katalogowa 1029

1 WSTĘP

1 1 Przedmiot normy Przedmiotem normy są metody 
badan barwników siarkowych nierozpuszczalnych 
w wodzie, stosowanych głownie do barwienia włókien 
celulozowych

1 2 Rodzaje badań
a) oznaczanie koncentracji,
b) oznaczanie odcienia,
c) oznaczanie rozpuszczalności w roztworze siarcz

ku sodowego,
d) oznaczanie substancji nierozpuszczalnych w roz

tworze siarczku sodowego,
e) oznaczanie trwałości na wodę,
0 oznaczanie trwałości na pranie w temperatu

rze 95°C,
g) oznaczanie trwałości na pot kwaśny i alkaliczny,
h) oznaczanie trwałości na tarcie suche i mokre,
i) oznaczanie trwałości na folawanie w środowisku 

alkalicznym,
k) oznaczanie trwałości na rozpuszczalniki organicz

ne,
l) oznaczanie trwałości na światło sztuczne,

m) oznaczanie trwałości na prasowanie

2 METODY BADAŃ

2 1 Oznaczanie koncentracji
2 11 Przygotowanie włókna do barwienia Do bar

wienia należy przygotować próbkę o masie 10 ±0,1 g 
przędzy bawełnianej (tex 42 X 2 lub tex 32 X 2) lub tka
niny bawełnianej o splocie płóciennym

Dopuszcza się stosowanie przędzy z włókna wiskozo
wego ciętego, np Artex tex 25 oraz tkaniny bawełnia
nej o splocie satyny

Próbki włókna powinny byc bielone (bez użycia roz- 
jasmaczy optycznych) nieapreturowane i mępodbarwio- 
ne oraz me zawierające włókien martwych ani pozosta
łości chemikaliów Próbki bezpośrednio przed barwie
niem dokładnie zwilzyc gorącą wodą, nadmiar wody 
wycisnąć i pozostawić do ostygnięcia do temperatury 
pokojowej

2 12 Odczynniki i roztwory

a) Siarczek sodowy techniczny wg BN-76/6016-58, 
roztwor 10%(m/m) w przeliczeniu na 100-procentowy 
produkt

ab) Soda bezwodna techniczna, roztwor 10%(m/m)
c) Sol kuchenna lub siarczan sodowy techniczny lub 

krystaliczny w przeliczeniu na bezwodny roztwor 
10%(m/m)

d) Roztwory barwnika badanego i wzorcowego 5 g 
barwnika badanego odważyć z dokładnością do 0,01 g, 
umiescic w zlewce pojemności 200 ml, dodać w zależ
ności od marki barwnika wskazaną w tabl 1 ilość roz
tworu siarczku sodowego i ogrzewać na łaźni wodnej 
az do rozpuszczenia Roztwor pozostawić do ostygnię
cia do temperatury pokojowej, przelać do kolby po
miarowej pojemności 500 ml, dopełnić wodą do kreski 
i dobrze wymieszać

Tablica 1

Lp Marka barwnika

Ilosc siarczku sodowego 
w przeliczeniu na 100 pro

centowy produkt

w stosunku 
do masy 
barwnika

10-procen 
towy roz 
twoi ml

I 2 3 4

1 Zołcien siarkowa G 0 82-krotna 41 0
2 Oranz siarkowy G 0 99-krotna 49 5
3 Oranz siarkowy GR 0 99-krotna 49 5
4 Brunat siarkowy G 0 82-krotna 41 0
5 Brunat siarkowy BR 0 66-krotna 33 0
6 Brunat siarkowy B 0 66-krotna 33 0
7 Brunat siarkowy 4R 0 66 krotna 33 0
8 Oliw siarkowy BT \ 0 99 krotna 49 5
9 Khaki siarkowe G 1 15-krotne 57 5

10 Zieleń siarkowa trwała BL 0 75-krotna 37 5
II Granat siarkowy RL 0 66-krotna 33 0
12 Czerń siarkowa B 0 82 krotna 41 0
13 Czerń siarkowa BT 0 82 krotna 41 0
14 Czerń siarkowa BT w łus 0 82-krotna 41 0

kach j

15 Czerń siarkowa T 0 82 krotna 41 0
16 Czerń siarkowa TR 0 82 krotna 41 0
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Przy Zielem siarkowej trwałej BL, po dodaniu roz
tworu siarczanu sodowego do barwnika zgodnie 
z tabl 1, całosc ogrzać do temperatury 95°C i pozo
stawić na 15 min Następnie roztwor przelać do kolby 
pomiarowej pojemności 500 ml, dopełnić wodą do 
kreski i dokładnie wymieszać

W taki sam sposob przygotować roztwor barwnika 
wzorcowego

2 13 Aparatura Aparat do barwienia umożliwiający 
otrzymanie temperatury od 40 do 100 ±2°C, zawiera
jący naczynia do barwienia pojemności 300 ml, np 
firmy AHIBA, Lmitest-Quarzlampen Geselschaft mbH 
Hanau

Dopuszcza się stosowanie zwykłych łazm farbiarskich 
2 14 Przygotowanie kąpieli barwiących W dwóch 

jednakowych naczyniach do barwienia przygotować ką
piele barwiące zawierające

a) roztwor barwnika wg 2 1 2d), w ilości podanej 
w tabl 2, jeśli normy przedmiotowe me przewidują 
inaczej

Tablica 2

Barwa barwnika
Masa barwnika'1 w stosunku 

do masy włókna

Granat 3% oraz 6%

Czerń 3% oraz 8%

Pozostałe kolory 3%

11 Masę barwnika podano w stosunku do koncentracji bar-
wnika typu w którym zawartość substancji barwiących uważa się
za 100% masę barwnika należy przeliczyć na koncentrację bar 
wnika typu

b) roztwor sody wg 2 1 2b), 3 ml przy wybarwiemach 
jasnych, 5 ml przy wybarwiemach ciemnych,

c) woda uzupełniająca objętość kąpieli barwiącej do 
300 ml

2 15 Wykonanie oznaczania Naczynia z kąpielami 
barwiącymi wg 2 1 4 (krotność kąpieli 1 30) umiescic 
w aparacie do barwienia, po czym kąpiele podgrzać 
do temperatury 50°C, wprowadzić po jednej próbce 
włókna przygotowanego wg 2 I 1

Kąpiele podgrzewać dalej w ciągu 15 min, doprowa
dzić do temperatury 90 — 95°C, po 30 mm barwienia 
dodać roztwor soli kuchennej wg 2 1 2c) w ilości 10 ml 
przy wybarwiemach jasnych do 3% i 20 ml przy wy
bawieniach ciemnych powyżej 3%, po czym barwie 
przez dalsze 30 min

Po tym czasie próbki wyjąc, dobrze wycisnąć i me 
płucząc rozwiesić na około 15 min w celu utlenienia się 
barwnika na powietrzu

W przypadku barwienia na łazm farbiarskiej, próbki 
należy przeciągać za pomocą pręcików szklanych Na
stępnie wybawienia dotleniać w kąpieli zawierającej 
3 ml/l wody utlenionej 30-procentowej, w temperaturze 
30 ~  40°C, w ciągu 15 min (krotność kąpieli utlenia
jącej 1 30), po czym wybawienia płukać kilkakrotnie 
w ciepłej wodzie, odwirować i suszyć w temperaturze 
70 ±2°C, a po wyschnięciu pozostawić do ostygnięcia

Wybawienie wykonane z Zielenią siarkową trwałą 
BL należy po wypłukaniu utlenić w roztworze zawiera

jącym 4 g/1 dwuchromianu potasowego, 3 ml/l 30-pro- 
centowego roztworu kwasu octowego w temperaturze 
70°C w ciągu 20 mm, po czym próbki wycisnąć i płukać 
w zimnej bieżącej wodzie, wyząc i suszyć w tempera
turze 70°C

2 16 Ocena wyników Koncentrację określić przez 
porównanie wybarwień wykonanych przy użyciu 
barwnika badanego i wzorcowego

Porównanie przeprowadzić me uzbrojonym okiem, 
w rozproszonym świetle dziennym lub stosując urzą
dzenie do otrzymywania sztucznego światła dziennego 
wg PN-68/N-023KL

W przypadku stwierdzenia niezgodnej intensywności 
barwy porównywanych wybarwień, należy powtórzyć 
wybarwieme ze zmniejszoną lub zwiększoną o 5, 10, 
15% ltd ilością barwnika wzorcowego

Koncentrację badanego barwnika (Ż) obliczyć w pro
centach wg wzoru

nu
X = ------  100 (1)

m

w którym
m i — masa barwnika wzorcowego, g, 
m — masa barwnika badanego, g

2 2 Oznaczanie odcienia Odcień oznaczać na wybar- 
wiemach wykonanych wg 2 1 barwnikiem badanym 
i wzorcowym o zgodnej intensywności barwy Porów
nanie przeprowadzić me uzbrojonym okiem, w rozpro
szonym świetle dziennym lub stosując urządzenie do 
otrzymywania sztucznego światła dziennego wg PN-68/ 
N-02310

W przypadku stwierdzenia niezgodności odcienia, na
leży podać charakterystykę słowną tej niezgodności, 
np bardziej zołty, bardziej czerwony

2 3 Oznaczanie rozpuszczalności w roztworze siarcz
ku sodowego

2 3 1 Zasada oznaczania polega ria rozpuszczaniu 
określonej w tablicy wg BN-74/6044-14 ilości barwnika 
w roztworze siarczku sodowego, przesączeniu roztworu 
i wzrokowej ocenie pozostałości na sączku

W zależności od ilości barwnika (w gramach) całko
wicie rozpuszczalnej w 1 1 roztworu siarczku sodowego, 
ustala się 10 stopni rozpuszczalności odpowiadających 
stopniom 1 — 10 wg BN-74/6044-14 (tablica)

W przypadku gdy barwnik określonej marki jest wy
twarzany w dwóch lub więcej koncentracjach, należy 
oznaczanie przeprowadzić dla każdej koncentracji od- 1 
dzielnie

Nie należy przeliczać stopnia rozpuszczalności bar
wnika w jednej koncentracji na inną

2 3 2 Wykonanie oznaczania przeprowadzić wg 
BN-74/6044-14 p 2 2 3, stosując do rozpuszczania, za
miast wody, 250 ml roztworu zawierającego krotność 
siarczku sodowego w stosunku do ilości barwnika uży
tego do badania, zgodną z tabl 1 kol 3
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2 4 Oznaczanie substancji nierozpuszczalnych w roz
tworze siarczku sodowego 

2 4 1 Odczynniki i roztwory
a) Siarczek sodowy techniczny wg BN-76/6016-58, 

roztwory 0,5%(m/ra) i l,0%(m/m) w przeliczeniu na 
100-procentowy produkt Roztwor powinien byc odsta
ły i przesączony

b) Octan ołowiawy, roztwor l,0%(m/m)
2 4 2 Wykonanie oznaczania Odważyć 2 g barwnika 

siarkowego z dokładnością do 0 001 g, umiescic w zlew
ce pojemności 500 ml, dodać 250 ml 1-procentowego 
roztworu siarczku sodowego i mieszając ogrzać do 
wrzenia, po czym utrzymać w stanie wrzenia przez 
10 mm (do rozpuszczenia się barwnika)

Następnie dodać 250 ml wrzącej wody, wymieszać 
i sączyc przez lejek sitowy z 2 sączkami ilościowymi 
typu VEB (miękkie) Niderschlag 388, uprzednio wy
suszonymi w temperaturze 70 — 80°C do stałej masy 
i zważonymi z dokładnością do 0,0005 g

Osad na sączku przemyć najpierw wrzącym 0,5-pro- 
centowym roztworem siarczku sodowego, do momentu, 
az przesącz przestanie wykazywać zabarwienia, a na
stępnie wrzącą wodą dopoty, dopoki przesącz przesta
nie tworzyć na bibule nasyconej 1-procentowym roz
tworem octanu ołowiowego czarne plamy Następnie 
sączki z osadem suszyć do stałej masy w temperaturze 
70 — 80°C i zwazyc z dokładnością do 0,0005 g 

Za stałą masę należy przyjąć masę rozmącą się przy 
dwóch kolejnych ważeniach me więcej mz o 0,001 g 

Zawartość substancji nierozpuszczalnych (X) obliczyć 
w procentach wg wzoru

mi -  mi  |

X = -------------  100 (2)
m

w którym
mi — masa sączków z pozostałością po suszeniu, g, 
m i — masa sączków, g, 
m — odwazka barwnika, g

Za wynik należy przyjąć średnią arytmetyczną co 
najmniej dwóch oznaczan, me różniących się między 
sobą więcej mz o 0,2% wyniku mniejszego t

2 5 Oznaczanie trwałości na wodę wykonać wg 
PN-63/P-04910, na wybarwiemach wykonanych wg 2 1, 
o intensywności 1/1 kolekcji pomocniczej

2 6 Oznaczanie trwałości na pranie w temperaturze 
95°C wykonać wg PN-71/P-04912 metodą na 4 wybar- 
wiemach jak w 25.

2 7 Oznaczanie trwałości na pot kwaśny i alkaliczny
wykonać wg PN-71/P-04913, na wybarwiemach jak 
w 2 5

2 8 Oznaczanie trwałości na tarcie suche i mokre
— wg PN-63/P-04908, na wybarwiemach jak w 2 5 

2 9 Oznaczanie trwałości na prasowanie wykonać wg 
PN-73/P-04914, na wybarwiemach jak w 25

2 10 Oznaczanie trwałości na folowame w środowisku 
alkalicznym wykonać wg PN-68/P-04932, na wybarwie- 
mach jak w 2 5

2 11 Oznaczanie trwałości na rozpuszczalniki orga
niczne wykonać wg PN-73/P-04923, na wybarwiemach 
jak w 2 5

2 12 Oznaczanie trwałości na światło sztuczne wy
konać wg PN-68/P-04943, na wybarwiemach jak w 2 5

K O N I E C

INFORMACJE DODATKOWE

1 Instytucja opracowująca normę — Ośrodek Badawczo-Rozwo
jowy Przemysłu Barwników ORGANIKA

2 Istotne zmiany w stosunku do BN-80/6041-53
a) wprowadzono sposob wykańczania wybarwien w wodzie utle 

nionej zamiast w wodzie bieżącej
b) wprowadzono oznaczanie rozpuszczalności barwników w roz

tworze zawierającym odpowiednią krotność siarczku sodowego w sto 
sunku do ilości barwnika użytego do badania zamiast w 10 pro
centowym roztworze siarczku sodowego

c) wyeliminowano utrwalanie wybarwien do badania trwałości

3 Normy związane
PN-68/N-023I0 Ilununanty i zrodla sztucznego światła dziennego 
PN-63/P 04908 Metody badan wyrobow włókienniczych Wyznacza

nie odporności wybarwien na tarcie 
PN-63/P-04910 Metody badan wyrobow włókienniczych Wyznacza

nie odporności wybarwien na wodę

PN 7I/P-049I2 Metody badan wyrobow włókienniczych Wyznacza
nie odporności wybarwien na pranie 

PN-71/P 04913 Metody badan wyrobow włókienniczych Wyznacza
nie odporności wybarwien na pot 

PN-73/P-04914 Metody badan wyrobow włókienniczych Wyznacza
nie odporności wybarwien na prasowanie 

PN-73/P-04923 Metody badan wyrobow włókienniczych Wyznacza
nie odpofnosci wybarwien na rozpuszczalniki organiczne 

PN 68/P-04932 Metody badan wyrobow włókienniczych Wyznacza
nie odporności wybarwien na folowame w środowisku alkalicz
nym

PN-68/P 04943 Metody badan wyrobow włókienniczych Wyznacza
nie odporności wybarwien na światło sztuczne (lampa ksenonowa) 

BN-76/6016-58 Siarczek sodowy techniczny
BN-74/6044-14 Barwniki Oznaczanie rozpuszczalności w wodzie 

4 Autor projektu normy — inz Jadwiga Pliszkiewicz mz Alicja 
Graczyk inz Grażyna Więckowska Drożdż


