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NORMA BRANZOWA
' BN-85
BARWNIKI Barwniki siarkowe 6041-53
PIGMENTY nierozpuszczalne w wodzie Zamiast
BN-80/6041-53 "'
Metody badan
Grupa katalogowa 1029
1 WSTEP 212 Odczynniki i roztwory

11 Przedmiot normy Przedmiotem normy sg metody
badan barwnikéw siarkowych nierozpuszczalnych
w wodzie, stosowanych glownie do barwienia widkien
celulozowych

12 Rodzaje badan

a) oznaczanie koncentracji,

b) oznaczanie odcienia,

C) oznaczanie rozpuszczalnosci w roztworze siarcz-
ku sodowego,

d) oznaczanie substancji nierozpuszczalnych w roz-

tworze siarczku sodowego,
€) oznaczanie trwatosci na wode,
0 oznaczanie trwatosci na pranie w temperatu-

rze 95°C,
g) oznaczanie
h) oznaczanie

trwatosci na pot kwasny i alkaliczny,
trwatosci na tarcie suche i mokre,

i) oznaczanie trwalosci na folawanie w Srodowisku
alkalicznym,

k) oznaczanie trwatosci na rozpuszczalniki organicz-
ne,

I) oznaczanie trwatosci na Swiatto sztuczne,
m) oznaczanie trwalo$ci na prasowanie

2 METODY BADAN

2 1 Oznaczanie koncentracji

211 Przygotowanie wiokna do barwienia Do bar-
wienia nalezy przygotowac¢ prébke o masie 10 +0,1 g
przedzy bawelnianej (tex 42 X 2 lub tex 32 X 2) lub tka-
niny bawetnianej o splocie ptdciennym

Dopuszcza sig stosowanie przedzy z widkna wiskozo-
wego cietego, np Artex tex 25 oraz tkaniny bawelnia-
nej o splocie satyny

Probki widkna powinny byc bielone (bez uzycia roz-
jasmaczy optycznych) nieapreturowane i mepodbarwio-
ne oraz me zawierajgce wiokien martwych ani pozosta-
fosci chemikaliow Probki bezposrednio przed barwie-
niem dokladnie zwilzyc gorgcg woda, nadmiar wody
wycisngC i pozostawi¢ do ostygniecia do temperatury
pokojowej

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)

) 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 odwazy¢ z doktadnos$cig do 0,01 g,
umiescic w zlewce pojemnosci 200 ml, doda¢ w zalez-
nosci od marki barwnika wskazang w tabl 1ilos¢ roz-
tworu siarczku sodowego i ogrzewac na fazni wodnej
az do rozpuszczenia Roztwor pozostawi¢ do ostygnie-
cia do temperatury pokojowej, przela¢ do kolby po-
miarowej pojemnosci 500 ml, dopetni¢ wodg do kreski
i dobrze wymiesza¢

Tablica 1

llosc siarczku sodowego
w przeliczeniu na 100 pro-
centowy produkt

Lp Marka barwnika
w stosunku 10-procen
do masy towy roz
barwnika twoi ml
| 2 3 4
1  Zokcien siarkowa G 0 82-krotna 410
2 Oranz siarkowy G 099-krotna 495
3 Oranz siarkowy GR 0 99-krotna 495
4 Brunat siarkowy G 0 82-krotna 410
5 Brunat siarkowy BR 0 66-krotna 330
6 Brunat siarkowy B 0 66-krotna 30
7 Brunat siarkowy 4R 066 krotna 330
8 Oliw siarkowy BT \ 099 krotna 495
9 Khaki siarkowe G 1 15-krotne 575
10 Zielen siarkowa trwata BL 0 75-krotna 375
Il Granat siarkowy RL 0 66-krotna 30
12 Czern siarkowa B 0 82 krotna 410
13 Czern siarkowa BT 082 krotna 410
14 Czem siarkowa BT w tus 0 82-krotna 410
kach j
15 Czern siarkowa T 0 82 krotna 410
16 Czern siarkowa TR 0 82 krotna 410
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Przy Zielem siarkowej trwalej BL, po dodaniu roz-
tworu siarczanu sodowego do barwnika zgodnie
z tabl 1, calosc ogrza¢ do temperatury 95°C i pozo-
stawi¢ na 15 min Nastepnie roztwor przela¢ do kolby
pomiarowej pojemnosci 500 ml, dopetni¢ wodg do
kreski i dokfadnie wymiesza¢

W taki sam sposob przygotowaé roztwor barwnika
WZOrcowego

2 13 Aparatura Aparat do barwienia umozliwiajacy
otrzymanie temperatury od 40 do 100 +2°C, zawiera-
jacy naczynia do barwienia pojemnosci 300 ml, np
firmy AHIBA, Lmitest-Quarzlampen Geselschaft mbH
Hanau

Dopuszcza sie stosowanie zwyktych ftazm farbiarskich

214 Przygotowanie kapieli barwigcych W dwoch
jednakowych naczyniach do barwienia przygotowaé ka-
piele barwigce zawierajace

a) roztwor barwnika wg 2 12d), w ilosci podanej

w tabl 2, jesli normy przedmiotowe me przewidujg
inaczej
Tablica 2
Barwa barwnika Masa barwnika'lvy stosunku
do masy widkna

Granat 3% oraz 6%

Czerh 3% oraz 8%

Pozostate kolory 3%

1 Mase barwnika podano w stosunku do koncentracji bar-
whnika typu w ktdrym zawarto$¢ substancji barwigcych uwaza sie
za 100% mase barwnika nalezy przeliczy¢ na koncentracje bar
whnika typu

b) roztwor sody wg 2 12b), 3 ml przy wybarwiemach
jasnych, 5 ml przy wybarwiemach ciemnych,

c) woda uzupetniajgca objetos¢ kapieli barwigcej do
300 ml

215 Wykonanie oznaczania Naczynia z kapielami
barwigcymi wg 2 14 (krotno$¢ kapieli 130) umiescic
w aparacie do barwienia, po czym kapiele podgrzac
do temperatury 50°C, wprowadzi¢ po jednej probce
wiokna przygotowanego wg 2 1 1

Kapiele podgrzewac dalej w ciggu 15 min, doprowa-
dzi¢ do temperatury 90 —95°C, po 30 mm barwienia
dodac roztwor soli kuchennej wg 2 12c) w ilosci 10 ml
przy wybarwiemach jasnych do 3% i 20 ml przy wy-
bawieniach ciemnych powyzej 3%, po czym barwie
przez dalsze 30 min

Po tym czasie probki wyjac, dobrze wycisngé i me
ptuczac rozwiesi¢ na okoto 15 min w celu utlenienia sie
barwnika na powietrzu

W przypadku barwienia na tazm farbiarskiej, probki
nalezy przecigga¢ za pomocg precikéw szklanych Na-
stepnie wybawienia dotlenia¢ w kapieli zawierajgcej
3 ml/l wody utlenionej 30-procentowej, w temperaturze
30 ~ 40°C, w ciggu 15 min (krotno$¢ kapieli utlenia-
jacej 130), po czym wybawienia ptukaé kilkakrotnie
w cieptej wodzie, odwirowac i suszy¢ w temperaturze
70 £2°C, a po wyschnieciu pozostawi¢ do ostygniecia

Wybawienie wykonane z Zielenig siarkowg trwalg
BL nalezy po wyplukaniu utleni¢ w roztworze zawiera-

jacym 4 g/1 dwuchromianu potasowego, 3 ml/l 30-pro-
centowego roztworu kwasu octowego w temperaturze
70°C w ciggu 20 mm, po czym probki wycisngé i ptukac
w zimnej biezacej wodzie, wyzac i suszy¢ w tempera-
turze 70°C

216 Ocena wynikéw Koncentracje okresli¢ przez
poréwnanie wybarwien wykonanych przy uzyciu
barwnika badanego i wzorcowego

Poréwnanie przeprowadzi¢ me uzbrojonym okiem,
w rozproszonym S$wietle dziennym lub stosujac urza-
dzenie do otrzymywania sztucznego Swiatta dziennego
wg PN-68/N-023KL

W przypadku stwierdzenia niezgodnej intensywnosci
barwy poréwnywanych wybarwien, nalezy powtorzy¢
wybarwieme ze zmniejszong lub zwiekszong o 5, 10,
15% Itd iloScig barwnika wzorcowego

Koncentracje badanego barwnika (Z) obliczyé w pro-
centach wg wzoru

X = n 100 1
= e ®
w ktérym

mi — masa barwnika wzorcowego, g,

m — masa barwnika badanego, g

2 2 Oznaczanie odcienia Odcien oznacza¢ na wybar-
wiemach wykonanych wg 2 1 barwnikiem badanym
i wzorcowym o zgodnej intensywnosci barwy Porow-
nanie przeprowadzi¢ me uzbrojonym okiem, w rozpro-
szonym $wietle dziennym lub stosujac urzadzenie do
otrzymywania sztucznego $wiatta dziennego wg PN-68/
N-02310

W przypadku stwierdzenia niezgodno$ci odcienia, na-
lezy poda¢ charakterystyke stowng tej niezgodnosci,
np bardziej zolty, bardziej czerwony

23 Oznaczanie rozpuszczalnosci w roztworze siarcz-
ku sodowego

231 Zasada oznaczania polega ria rozpuszczaniu
okreslonej w tablicy wg BN-74/6044-14 ilosci barwnika
w roztworze siarczku sodowego, przesaczeniu roztworu
i wzrokowej ocenie pozostatosci na sgczku

W zalezno$ci od ilosci barwnika (w gramach) catko-
wicie rozpuszczalnej w 1 lroztworu siarczku sodowego,
ustala sie 10 stopni rozpuszczalnosci odpowiadajacych
stopniom 1 — 10 wg BN-74/6044-14 (tablica)

W przypadku gdy barwnik okreslonej marki jest wy-
twarzany w dwoch lub wiecej koncentracjach, nalezy

oznaczanie przeprowadzi¢ dla kazdej koncentracji od- 1

dzielnie

Nie nalezy przelicza¢ stopnia rozpuszczalnosci bar-
wnika w jednej koncentracji na inng

232 Wykonanie oznaczania przeprowadzi¢ wg
BN-74/6044-14 p 22 3, stosujgc do rozpuszczania, za-
miast wody, 250 ml roztworu zawierajacego krotnosé
siarczku sodowego w stosunku do ilosci barwnika uzy-
tego do badania, zgodng z tabl 1 kol 3
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2 4 Oznaczanie substancji nierozpuszczalnych w roz-
tworze siarczku sodowego

241 Odczynniki i roztwory

a) Siarczek sodowy techniczny wg BN-76/6016-58,
roztwory 0,5%(m/ra) i 1,0%(m/m) w przeliczeniu na
100-procentowy produkt Roztwor powinien byc odsta-
ty i przesagczony

b) Octan otowiawy, roztwor 1,0%(m/m)

24 2 Wykonanie oznaczania Odwazy¢ 2 g barwnika
siarkowego z doktadnoscig do 0001 g, umiescic w zlew-
ce pojemnosci 500 ml, doda¢ 250 ml I1-procentowego
roztworu siarczku sodowego i mieszajac ogrza¢ do
wrzenia, po czym utrzyma¢ w stanie wrzenia przez
10 mm (do rozpuszczenia sie barwnika)

Nastepnie doda¢ 250 ml wrzacej wody, wymiesza¢
i saczyc przez lejek sitowy z 2 sgczkami ilosciowymi
typu VEB (miekkie) Niderschlag 388, uprzednio wy-
suszonymi w temperaturze 70 —80°C do statej masy
i zwazonymi z dokfadnoscig do 0,0005 g

Osad na saczku przemy¢ najpierw wrzacym 0,5-pro-
centowym roztworem siarczku sodowego, do momentu,
az przesacz przestanie wykazywa¢ zabarwienia, a na-
stepnie wrzacg wodg dopoty, dopoki przesacz przesta-
nie tworzy¢ na bibule nasyconej l-procentowym roz-
tworem octanu ofowiowego czarne plamy Nastepnie
sgczki z osadem suszy¢ do statej masy w temperaturze
70 —80°C i zwazyc z dokladnoscig do 0,0005 g

Za statg mase nalezy przyja¢ mase rozmacy sie przy
dwoch kolejnych wazeniach me wiecej mz o 0,001 g

Zawarto$¢ substancji nierozpuszczalnych (X) obliczyé¢
w procentach wg wzoru

INFORMACJE

1 Instytucja opracowujaca norme — Osrodek Badawczo-Rozwo-
jowy Przemystu Barwnikébw ORGANIKA

2 Istotne zmiany w stosunku do BN-80/6041-53

a) wprowadzono sposob wykanczania wybarwien w wodzie utle
nionej zamiast w wodzie biezacej

b) wprowadzono oznaczanie rozpuszczalnosci barwnikéw w roz-
tworze zawierajgcym odpowiednig krotnos¢ siarczku sodowego w sto
sunku do ilosci barwnika uzytego do badania zamiast w 10 pro-
centowym roztworze siarczku sodowego

¢) wyeliminowano utrwalanie wybarwien do badania trwatosci

3 Normy zwigzane

PN-68/N-02310 llununanty i zrodla sztucznego Swiatta dziennego

PN-63/P 04908 Metody badan wyrobow wiokienniczych Wyznacza-
nie odpornosci wybarwien na tarcie

PN-63/P-04910 Metody badan wyrobow widkienniczych Wyznacza-
nie odpornosci wybarwien na wode

mi - mi
X = e 100 @
m
w ktérym
mi — masa sgczkow z pozostatoscig po suszeniu, g,
mi; — masa sgczkow, g,

m — odwazka barwnika, g

Za wynik nalezy przyjaé $rednig arytmetyczng co
najmniej dwdéch oznaczan, me rdéznigcych sie miedzy
sobg wiecej mz o 0,2% wyniku mniejszego t

25 Oznaczanie trwatosci na wode wykonaé wg
PN-63/P-04910, na wybarwiemach wykonanych wg 2 1,
o intensywnosci 1/1 kolekcji pomocniczej

26 Oznaczanie trwalosci na pranie w temperaturze
95°C wykona¢ wg PN-71/P-04912 metodg na 4 wybar-
wiemach jak w 25.

2 7 Oznaczanie trwatosci na pot kwasny i alkaliczny
wykona¢ wg PN-71/P-04913, na wybarwiemach jak
w25

28 Oznaczanie trwatosci na tarcie suche i mokre
— wg PN-63/P-04908, na wybarwiemach jak w 25

29 Oznaczanie trwatosci na prasowanie wykona¢ wg
PN-73/P-04914, na wybarwiemach jak w 25

210 Oznaczanie trwatosci na folowame w Srodowisku
alkalicznym wykona¢ wg PN-68/P-04932, na wybarwie-
mach jak w 25

211 Oznaczanie trwatosci na rozpuszczalniki orga-
niczne wykona¢ wg PN-73/P-04923, na wybarwiemach
jak w 25

2 12 Oznaczanie trwatosci na Swiatto sztuczne wy-
kona¢ wg PN-68/P-04943, na wybarwiemach jak w 25

I EC

DODATKOWE

PN 71/P-04912 Metody badan wyrobow widkienniczych Wyznacza-
nie odpornosci wybarwien na pranie

PN-71/P 04913 Metody badan wyrobow widkienniczych Wyznacza-
nie odpornosci wybarwien na pot

PN-73/P-04914 Metody badan wyrobow widkienniczych Wyznacza-
nie odpornosci wybarwien na prasowanie

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

PN 68/P-04932 Metody badan wyrobow widkienniczych Wyznacza-
nie odpornosci wybarwien na folowame w $rodowisku alkalicz-
nym

PN-68/P 04943 Metody badan wyrobow witokienniczych Wyznacza-
nie odpornosci wybarwien na $wiatto sztuczne (lampa ksenonowa)

BN-76/6016-58 Siarczek sodowy techniczny

BN-74/6044-14 Barwniki Oznaczanie rozpuszczalnosci w wodzie
4 Autor projektu normy — inz Jadwiga Pliszkiewicz mz Alicja

Graczyk inz Grazyna Wieckowska Drozdz



