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NORMA BRANZOWA

BARWNIKI
I PIGMENTY

Hani'nikt siarkoiue
rozpuszczalne m modzie

BN-77
6041-46

Metody badan

1 WSTEP

11 Przedmiot normy Przedmiotem normy sg
metody badan barwnikéw siarkowych rozpu-
szczalnych w wodzie, stosowanych do barwienia
wyrobow z widkien celulozowych naturalnych
i sztucznych

12 Rodzaje badan
a) oznaczanie suche] substancji,

b) oznaczanie stopnia rozpuszczalnosci w wo-
dzie

C) oznaczanie substancji nierozpuszczalnych w
wodzie,

d) oznaczanie popiotu,

e) oznaczanie pH roztworu wodnego,

f) oznaczanie koncentracji,

g) oznaczanie odcienia,

h) oznaczanie trwato$ci na wode,

i) oznaczanie trwato$ci na pranie,

j) oznaczanie trwatosci na pot,

k) oznaczanie trwato$ci na merceryzacje,

I) oznaczanie trwatoSci na prasowanie wilgotne,

m) oznaczanie trwatos$ci na tarcie suche i mokre,

n) oznaczanie trwatosci na Swiatto sztuczne

2 METODY BADAN

21 Oznaczanie zawartosci suchej substancji
Okoto 10 g barwnika w pascie odwazy¢ z do-
ktadnoscig do 0,001 g w naczynku wagowym,
uprzednio wysuszonym do statej masy w tempe-
raturze 100 — 105°C i zwazonym z dokfadnoscig
do 0,0002 ¢

Calosc suszy¢ w temperaturze 100 — 105°C do
statej masy i po ostygnieciu w eksykatorze zwa-
zyc z dokfadnoscig do 0,0002 g

Za statg mase nalezy przyja¢ mase rozmaca
sie przy dwodch kolejnych wazeniach nie wiecej
niz o 0,001 g

Grupa katalogowa X 23

Zawarto$¢ suchej substancji (X!) obliczyé w

procentach wg wzoru

w ktérym
m2 — masa naczynka z pozostatoscia po su-
szeniu, g,
mi — masa naczynka, g,

m — odwazka barwnika, g

Za wynik nalezy przyja¢ $rednig arytmetyczng
wynikow oznaczan nie réznigcych sie miedzy so-
ba wiecej niz o 02®o

22 Oznaczanie stopnia rozpuszczalnosci w wo-
dzie

221 Oznaczanie stopnia rozpuszczalnosci w
wodzie barwnikdw w proszku wykona¢ wg
BN-74/6044-14 metoda saczkowa, z tg rdznica, ze
po dodaniu do barwnika wody catosc ogrza¢ do
wrzenia i niezwtocznie przesaczy¢ przez 3 sgczki
ilosciowe miekkie typu VEB 388

222 Oznaczanie stopnia rozpuszczalnosci w
wodzie barwnikéw w pascie wykonac¢ jak przy
barwnikach w proszku stosujgc

a) odwazke barwnika (X2 w gramach, obli-
czong wg wzoru

X, nXJ;OO @
w ktorym
m — ilo$¢ badanego barwnika wg BN-74/
6044-14 (tablica), g,
Xi — zawarto$¢ suchej substancji barwnika w

pascie wg 2 1, %,
b) wode do ropuszczama (X3) w cm3 obliczong
wg wzoru

X8= 250 - (X ,-m) ®)
w ktorym
Xj — odwazka barwnika wg poz a), g,
m — wg poz a)

Zgtoszona przez Zjednoczenie Przemystu Organicznego ORGANIKA
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Organicznego ORGANIKA
dnia 15 pazdziernika 1977 r jako norma obowigzujgca
od dnia 1 lipca 1978 r (Dz Norm i Miar nr 3/1978 poz 17)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE 1978 Wptyw do WN 16178 Oddano do sktadu 28278 Cena zt 360

Druk ukorficzono w kwietniu 78 Obj 060 a w Naktad 2300+42 egz LZG Z d Ni 2—434
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23 Oznaczanie substancji nierozpuszczalnych
w wodzie — wg PN-76/C-04702, z tg rozmca, ze
do barwnika nalezy doda¢ wody zimnej, wymie-
sza¢, catos¢ ogrza¢ do 50°C i utrzymywacé w tej
temperaturze w ciggu 30 min, od czasu do czasu
mieszajagc Nastepnie pozostawi¢ do ostygniecia
do 20°C, przesaczy¢ i osad na saczku przemyc¢
zimng wodg

24 Oznaczanie popiotu — wg PN-76/C-04702,
zZ ta roznica, ze po ostroznym spaleniu zawarto$ci
tygla doda¢ kilka kropli kwasu siarkowego (1,84)
czda, ostroznie odparowaé, a nastepnie prazy¢
do statej masy i zwazyc z dokladnoscig do
0,0002 g

25 Oznaczanie PH roztworu wodnego 25 ¢
barwnika w proszku (lub odpowiadajgcg mu pod
wzgledem zawarto$ci suchej substancji ilos¢ barw-
nika w pascie) odwazy¢ z doktadnoscig do 0,005 g
Umiescic w kolbie stozkowej pojemno$ci 100 cm3
doda¢ 50 cm3 wody wolnej od dwutlenku wegla,
o temperaturze 20 +2°C Po rozpuszczeniu barw-
nika oznaczy¢ pH otrzymanego roztworu poten-
cjometrem z doktadnoscig 0,1 pH w temperatu-
rze 20 £2°C

26 Oznaczanie koncentracji

261 Wytyczne ogdlne Koncentracje barwni-
kow siarkowych rozpuszczalnych w wodzie ozna-
czy¢ jedng z nastepujacych metod

— fotokolorymetryczna — dla barwnikéw prze-
znaczonych do barwienia wiskozy w masie,

— barwienia poréwnawczego — dla barwni-
kéw przeznaczonych do barwienia innych wio-
kien

262 Oznaczanie koncentracji metodg fotoko-
lorymetryczng

2621 Aparatura Fotokolorymetr typu Spekot
lub inny podobny

2622 Przygotowanie roztworéw i wykonanie
krzywej wzorcowej 1 g barwnika wzoicowego
odwazy¢ z doktadnoscig 0,0002 g, umiescic w zle-
wce pojemnosci 100 cm3 dodaé 5 cm3 wody
0 temperaturze okoto 70°C, doktadnie rozetrzec,
doda¢ 80 cm3 zimnej wody Cato$¢ ogrza¢ do
50°C i utrzymywac¢ w tej temperaturze w ciagu
30 mm, mieszajgc od czasu do czasu

Roztwor barwnika pozostawi¢ do ostygniecia
1 przenies¢ ilosciowo do kolby pomiarowej po-
jemnosci 100 cm3 dopetmc wodg do kreski i od-
stawie na 24 godz i dokfadnie wymiesza¢ (roz-
twor podstawowy A)

Roztwory do wykonania krzywej wzorcowej
przygotowa¢ w sposob nastepujacy do b kolb
pomiarowych pojemnos$ci 100 cm3 odmierzy¢ ko-
lejno 10, 9, 7,5, 5, 2,5, 1 cm3 roztworu barwnika
wzorcowego, kolby dopetni¢ woda do kreski i do-
kfadnie wymieszac

Pomiar ekstynkcji (E) przeprowadzi¢ \/g in-
strukcji obstugi kolorymetru, dobierajgc kuwety
i filtr tak, aby uzyska¢ najwyzszg czutosc, przy
pomiarze ekstynkcji roztworu o zawartosci 10 cm3
roztworu A

Wyniki pomiaréw poda¢ w tablicy (tabl 1),
a nastepnie sporzadzi¢ wykres krzywej wzorco-
wej (rysunek) przedstawiajgcej zaleznosc ekstynk-
cji roztworu do stezenia roztworu barwnika wzor-
cowego

Tablica 1
S 1
Objetos¢ luztwo- Stezenie
ru bai ycrika roztworu Ekstynkcja
wzorcowego mg/dm3 A
cm3
10 100
9 20
1
7N 70
50 50
25 25
10 10

2 623 Wykonanie oznaczania Odwazy¢ Scisle
takg samg odwazke barwnika badanego w postaci
proszku, jak barwnika wzorcowego (lub odpo-
wiadajaca jej pod wzgledem zawartosci suchej
substancji iloS¢ barwnika w pascie), rozpuscie
zgodnie z 2622 Roztwor po ostygnieciu prze-
nies¢ ilosciowo do kolby pomiarowej pojemnosci
100 cm3 dopetni¢ wodg do kreski i odstawi¢ na
24 godz Nastepnie roztwor doktadnie wymieszac,
pobra¢ $cisle 10 cm3 przenie$¢ ilosciowo do kol-
by pomiarowej pojemnosci 100 cm3, dopetni¢ wo-
dg do kreski, dokfadnie wymiesza¢, po czym
oznaczy¢ ekstynkcje roztworu na fotokoloryme-
trze jak w 2622

Koncentracje badanego barwnika (X4 obliczy¢
w procentach wg wzoru

w ktérym
C — stezenie roztworu zawierajgcego 10 cm3
barwnika badanego, odpowiadajgca jego
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ekstynkcji, odczytane z wykresu krzy-
wej wzorcowej przygotowanej wg 26 2 2,

100 — stezenie roztworu zawierajgcego 10 cm3
barwnika badanego, mg/dm3

263 Oznaczanie koncentracji metoda barwie-
nia poréwnawczego

2631 Przygotowanie wtdkna do barwienia Do
barwienia przeznacza sie 10 0,1 g probki wiok-
na bawelnianego przedze (tex 41,6X2 lub tex
31,2X2) lub tkanine o splocie ptéciennym

Dopuszcza sie stosowanie przedzy z widkna wi-
skozowego cietego, np Artex tex 25

Probki widkna powinny byc bielone (bez uzycia
rozjasniaczy optycznych), meapreturowane i nie-
podbarwione oraz me zawierajgce widkien mar-
twych ani pozostatoSci chemikaliéw Probki bez-
posrednio przed barwieniem doktadnie zwilzyc
goraca woda, nadmiar wody wycisng¢ i pozosta-
wié do ostygniecia do temperatury pokojowej

2632 Aparatura Aparat do barwienia umo-
zliwiajagcy otrzymanie temperatury od 40 do
100 +2°C, zawierajacy naczynia do barwienia po-
jemnosci 300 cm3 np firmy AHIBA, Limtest-
—Quarzlampen Gesselschaft mbH Hanau

Dopuszcza sie stosowanie zwyklych tazm far-
biarskich

2633 Przygotowanie roztworu barwnika 5 g
barwnika badanego w proszku (lub odpowiada-
jacag mu pod wzgledem zawarto$ci suchej sub-
stancji ilos¢ barwnika w pascie) odwazy¢ z do-
kfadnoscig do 0,001 g Umiesci¢ w zlewce pojem-
nosci 500 cm3 doda¢ 200 cm3 wody i stale mie-
szajgc ogrza¢ do 50°C i utrzymywaé w tej tem-
peraturze w ciggu 30 min Roztwdér pozostawic
do ostygniecia, po czym przenie$¢ iloSciowo do
kolby pomiarowej pojemnosci 500 cm3 dopeic
wodg do kreski i dokfadnie wymieszac

W taki sam sposob przygotowac roztwor barw-
nika wzorcowego

Mase barwnika podano w stosunku do koncen-
tracji barwnika — typu, w ktérym zawarto$¢ sub-
stancji barwigcych uwaza sie za 100%

W przypadku uzycia barwnika o koncentracji
wyzszej tub mzszej, mase barwnika nalezy prze-
liczy¢ na koncentracje barwnika typowego

2634 Przygotowanie kapieli barwigcych W
dwéch jednakowych naczyniach do barwienia
przygotowac kapiele barwigce, zawierajace

a) 30 cm3roztworu barwnika badanego i wzor-
cowego tej samej marki (3-procentowe wybarwie-
me), przygotowanego wg 2633, jeSli norma
przedmiotowa me przewiduje inaczej,

b) 10-procentowy roztwor siarczku sodowego
wg BN-75/6016-58 (nastawiony w przeliczeniu na
produkt 100-procentowy) w ilosci wg tabl 2

Tablica 2

llosc siarczku sodowego
w przeliczeniu na produkt
100-procentowy

Lp Nazwa barwnika W stosunku 10-orocen-
do masy lowy
barwnika roztwor

cm3

1 2 3 4

1 Zobkcien siarkowa W2R 0,5-krotna 15

2 Brunat siarkowj WG 0,5-krotna 15

3 Brunat siarkowy W4R 0,3-krotna 10

4 Brunat siarkowy WBR 0,5-kiotna 15

5 Oliw siarkowy W2B 0,7-ki otna 2,2

6 Granat siarkow/ WRL 0,3-krotna 1,0

7 Czern siarkowa WT 1,0-krotna 3,0

llo$¢ siarczku sodowego wg kol 3 i 4 podano dla
barwnikéw typowych Dla barwnikéw o innej kon-
centracji, ilosci te nalezy odpowiednio przeliczy¢

c) 5 cm3 10-procentowego roztworu sody bez-
wodnej technicznej,

d) wode uzupetniajgcg objeto$¢ kapieli barwia-
cej do 300 cm3

2635 Wykonanie oznaczania Naczynia z ka-
pielami barwigcymi wg 2634 (krotno$¢ kapieli
1 30) umiescic w aparacie do barwienia, po czym
kapiele podgrza¢ do temperatury 50°C i wpro-
wadzi¢ po jednej prébce widkna przygotowanego
wg 2631 Kapiele podgrzewa¢ dalej i w ciggu
okoto 15 mm doprowadzi¢ do temperatury 90 —
95°C i utrzymujac te temperature barwie
1 godz Po tym czasie probki wyjac, dobrze wy-
cisng¢ i me phuczac rozwiesi¢ na okoto 15 min
w celu utlenienia sie barwnika Nastepnie proébki
ptuka¢ Kkilkakrotnie w cieptej wodzie (az woda
pizestame sie barwie), odwirowac lub wyzac i su-
szy¢ w temperaturze okoto 70°C, a po wyschnie-
ciu pozostawi¢ do ostygniecia

2636 Ocena wynikéw Koncentracje okreslié
przez poréwnanie wybarwien wykonanych przy
uzyciu barwnika badanego i wzorcowego

Poréwnanie  przeprowadzi¢  nieuzbrojonym
okiem w rozproszonym S$wietle dziennym lub sto-
sujac urzadzenie do otrzymywania sztucznego
Swiatta dziennego wg PN-68/N-02310

W przypadku stwierdzenia niezgodnej inten-
sywnosci barwy porownywanych wybarwien na-
lezy powtdérzy¢ wybarwiema ze zmniejszong lub
zwigkszong o 5, 10, 15% Itd iloScig barwnika
wzorcowego

Koncentracje badanego barwnika (Xs) obliczyé¢
w procentach wg wzoru
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X5= —13 100 (5)
m

w ktorym

mi — masa barwnika wzorcowego, g,

m — masa barwnika badanego, g

27 Oznaczanie odcienia Odcien oznacza¢ na
wybarwiemach wykonanych wg 2 6 3 barwnikiem
badanym i wzorcowym o zgodnej intensywnosci
barwy Poréwnanie przeprowadzi¢ nieuzbrojonym
okiem w rozproszonym Swietle dziennym lub sto-
sujgc urzadzenie do otrzymywania sztucznego
Swiatta dziennego wg PN-68/N-02310

W przypadku stwierdzenia niezgodno$ci odcie-
nia nalezy poda¢ charakterystyke stowng tej nie-
zgodnosci, np bardziej zofty, bardziej tepy Itp

2 8 Oznaczanie trwatosci na wode — wg PN-63/
P-04910, na wybarwiemach wykonanych wg 263
o intensywnos$ci 1/1 kolekcji pomocniczej, na tka-
ninie bawetnianej o splocie ptéciennym

KON

29 Oznaczanie trwato$ci na pranie w tempe-
raturze 60 i 95°C — wg PN-71/P-04912 odpo-
wiednio metodg 3 i 4 na wybarwiemach jak
w28

2 10 Oznaczanie trwatosci na pot — wg PN-71/
P-04913 na wybarwiemach jak w 28

211 Oznaczanie trwatosci na merceryzacje —
wg PN-57/P-04926, na wybarwiemach jak w 28

212 Oznaczanie trwatosci na prasowanie wil-
gotne — wg PN-73/P-04914 na wybarwiemach
jak w 28

2 13 Oznaczanie trwatos$ci na tarcie suche i mo-
kre — wg PN-63/P-04908 na wybarwiemach jak
w28

2 14 Oznaczanie trwato$ci na Swiatto sztuczne
— wg PN-68/P-04943 na wybarwiemach jak w
28

INFORMACJE DODATKOWE

1 Instytucja opracowujgca norme — OSrodek Bada-
wczo-Rozwojowy Przemystu Barwnikdw ORGANIKA

2 Istotne zmiany w stosunku do PN-64/C-04708

a) wprowadzono dodatkowe parametry — oznacza-
nie trwatos$ci na prasowanie wilgotne, na merceryzacje
i pranie w temperaturze 95°C,

b) wprowadzono oznaczanie
sztuezne zamiast dziennego,

¢) wprowadzono aparaty do barwnika umozliwiajgce
otrzymanie temperatury od 40 do 100 #2°C, np firmy
AHIBA, Linitest, dopuszczajagc stosowanie zwyktych taz-
ni farbiarskich.

d) zmodyfikowano i
w aparatach,

e) uzupetniono tablice nowymi
siarkowych produkowanych w Kkraju

f) podano ocene wyniku barwienia,

g) wyeliminowano oznaczanie zelaza

Dotychczas obowigzujaca PN-64/C-04708 zostajt unie-
wazniona z dniem 1 tipca 1978 r

3 Normy zwigzane
PN-76/C-04702 Barwniki

trwato$ci na “°wiatto

dostosowano metode barwienia

markami barwnikéw

Ogblne metody badan

PN-b8/N-02310 Uummanty i
dziennego
PN-63/P-04908 Metody badan wyrobéw wtdkienniczych
Wyznaczanie odpornosci wybarwien na tarcie
PN-63/P-04910 Metody badan wyrobdw widkienniczych
Wyznaczanie odpornosci wybarwien na wode
PN-71/P-04912 Metody badan wyrobow widkienniczych
Wyznaczanie odpornos$ci wybarwien na pranie
PN-71/P-04913 Metody badan wyrobow witékienniczych
Wyznaczanie odpornosci wybarwien na pot
PN-73/P-04914 Metody badan wyrobéw widkienniczych
Wyznaczanie odpornosci wybarwien na prasowanie
PN-57/P-04926 Metody badan wyrobéw widkienniczych
Wyznaczanie odpornosci wybarwien na merceryzacje
PN-68/P-04943 Metody badan wyrobow wibdkienniczych
Wyznaczanie odpornosci wybarwien na $wiatto sztucz-

Zrédta sztucznego Swiatta

ne (lampa ksenonowa)
BN-74/6044-14 Barwniki Oznaczanie rozpuszczalnos$ci w
wodzie

BN-75/6016-58 Siarczek sodowy techniczny

4 Autor projektu normy — mz
wicz

Jadwiga Phszkie-



BN-77/6041-46 Barwniki siarkowe rozpuszczalne w wodzie Metody badan poprawka 1
X 23

W tablicy 1, kol 2, wiersz 3, zamiast 70, powinno by¢ 75
(Biuletyn PKNiIM nr 10/78 poz 96)



