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NORMA BRANZOWA

BARWNIKI

| PIGMENTY Barwniki

Metody badan

1 WSTEP

11 Przedmiot normy Przedmiotem normy sg
metody badan barwnikéw helasolowych stoso-
wanych gtownie do barwienia bawetny

12 Rodzaje badan

a) oznaczanie koncentracji,

b) oznaczanie odcienia,

C) oznaczanie zawartosci substancji czynnej,

d) oznaczanie rozpuszczalnosci w wodzie,

e) oznaczanie substancji  nierozpuszczalnych
w wodzie,

f) oznaczanie pH roztworow wodnych,

g) oznaczanie trwatoSci na pranie w tempera-
turze 95°C,

h) oznaczanie trwatoSci na bielenie nadtlen-
kami,

i) oznaczanie trwatosci na tarcie suche i mokre,

j) oznaczanie trwatosci na Swiatto sztuczne,

k) oznaczanie trwatosci na sublimacje,

I) oznaczanie trwato$ci na pot,

b oznaczanie trwatosci na merceryzacje

13 Normy zwiazane

PN-59/C-04704 Barwniki
rozpuszczalnosci w wodzie

PN-68/C-77058 Przetwory ttuszczowe Ptatki i ni-
tki mydlane

PN-68/N-02310 Ilummanty i Zrddta sztucznego
Swiatta dziennego

PN-63/P-04908 Kontrola jakosci wyrobow wio-
kienniczych Wyznaczanie odpornosci wybar-
wien na tarcie

PN-56/P-04913 Kontrola jakosci wyrobow wio-
kienniczych Wyznaczanie odpornosci wybar-
wien na pot

PN-57/P-04921 Kontrola jakosci wyrobow wit6-
kienniczych Wyznaczanie odpornosci wybar-
wien na bielenie nadtlenkami

Oznaczanie stopnia
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PN-57/P-04926 Kontrola jakosci wyrobow wi6-
kienniczych Wyznaczanie odpornosci wybar-
wien na merceryzacje

PN-57/P-04931 Kontrola jakosci wyrobow wio-
kienniczych Wyznaczanie odpornosci wybar-
wien na pranie mechaniczne w temperaturze
95°C

PN-64/P-04941 Kontrola jakosci wyrobow wi6-
kienniczych Wyznaczanie odpornosci wybar-
wien na plisowanie kontaktowe i stabilizacje
goragcym powietrzem

PN-68/P-04943 Kontrola jakosci wyrobow wio-
kienniczych Wyznaczanie odpornosci wybar-
wien na Swiatto sztuczne

2 METODY BADAN

21 Wyznaczame koncentracji

211 Wiokno do barwienia Do barwienia prze-
znacza sie probki tkaniny bawetnianej mercery-
zowanej, bielonej, nieapretowanej oraz nie za-
wierajgcej whokien martwych lub mate ich ilosci
ani pozostatosci chemikaliow

212 Urzadzenie Napawarka laboratoryjna

213 Odczynniki i roztwory

a) Srodek zwilzajacy Pretepon G lub Neka-
Ima S

b) Weglan sodowy bezwodny cz

¢) Azotyn sodowy cz

d) Kwas siarkowy cz (1,84)

e) Mocznik cz

f) Ptatki mydlane wg PN-68/C-77058, roztwor
0,5-procentowy

2 14 Przygotowanie kapieli napawajgcej i wy-
wotujgcej

a) Kapiele napawajace przygotowaé przez roz-
puszczenie nastepujacych skiadnikdw barwnika
wzorcowego w ilosci dajgcej wybarwieme o in-
tensywnosci & kolekcji pomocniczej w 900 cm3

Zjednoczenie Przemystu Organicznego
Ustanowiona przez Dyrektora ZPO dnia 4 czerwca 1971 r jako norma obowigzujgca w zakresie metod ba-
dan od dnia 1 kwietnia 1972 r (Mon Pol nr 38/1971, poz. 249)
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wody z dodatkiem 1 g weglanu sodowego. Po
rozpuszczeniu barwnika doda¢ 1 g $rodka zwilza-
jacego i 10 g azotynu sodowego Cato$¢ uzupet-
ni¢ woda do 1000 cm3

W przypadku barwnikéw trudno rozpuszczal-
nych w wodzie podgrza¢ barwnik z wodg i we-
glanem sodowym do temperatury 60—70°C, a po
rozpuszczeniu oziebi¢ roztwor do temperatury
pokojowej i nastepnie doda¢ pozostate sktadniki
W taki sam sposob przygotowac kapiel z barwni-
ka badanego

b) Kapiel wywotujacg przygotowaé przez roz-

puszczenie 20 cm3 kwasu siarkowego i 5 g mo-
cznika w takiej ilosci wody, aby koricowa obje-
to$¢ roztworu wynosita 1000 cm3

215 Woykonanie oznaczania Dwie suche prob-
ki tkaniny wg 211 napawa¢ wg 212 w kapie-
lach przygotowanych z barwnika badanego i wzor-
cowego wg 2 14a) o temperaturze 30—40°C z za-
chowaniem szybkosci napawania 5 m/mm Po
napawaniu tkanine wyzac — stopien wyzecia
100 + 5% — po czym podda¢ wywotywaniu w Kka-
pieli wg 214b) o temperaturze ponizej 100°C
Wywotywaé w ciggu 5 sek Nastepnie probki ptu-
kac w zimnej biezacej wodzie i neutralizowac
W ciggu 2 mm w roztworze 2 g na 1 dm3 we-
glanu sodowego o temperaturze okoto 40°C za-
chowujac  krotno$¢ kapieli 1 50 Wybarwione
probki umiescic w roztworze ptatkéw mydlanych
przy zachowaniu krotnosci kapieli 1 50, dopro-
wadzi¢ do temperatury wrzenia i utrzymywac
w tej temperaturze w ciggu 5 min Nastepnie
probki ptuka¢ w wodzie o temperaturze okoto
60°C w ciggu 3 mm, a potem w strumieniu
zimnej wody biezacej i suszy¢ w temperaturze
okoto 70°C

Porownac nieuzbrojonym okiem intensywno$¢
wybarwien wykonanych z barwnika badanego
i wzorcowego Poréwnania dokona¢ w rozproszo-
nym Swietle dziennym lub stosujac Zrodto Swia-
tta odpowiadajgce wymaganiom PN-68/N-02310
W przypadku gdy intensywnos¢ wybarwien wy-
konanych barwnikiem badanym i wzorcowym
jest niezgodna, nalezy powtorzy¢ oznaczanie bio-
rac do badania odpowiednio mniej lub wiecej
barwnika wzorcowego z przesunieciami 5-procen-
towymi w stosunku do ilosci barwnika w wybar-
wiemu zasadniczym

Koncentracje badanego barwnika (X) obliczy¢
w procentach wg wzoru

w ktoérym
mi — masa barwnika wzorcowego, g,
ms — masa barwnika badanego, g

22 Oznaczanie odcienia Odcien barwnika ba-
danego okresli¢ przez poréwnanie wybarwien wy-
konanych wg 21 barwnikiem badanym i wzor-
cowym o zgodnej intensywnosci barwy Porow-
nania dokona¢ w warunkach podanych w 21
W przypadku niezgodnosci odcienia podaC jego
charakterystyke stowami, np bardziej zotty, bar-
dziej czerwony, bardziej tepy Itp

2 3 Oznaczanie zawartosci substancji czynnej

231 Zasada oznaczania Barwnik helasolowy
rozpuszcza sie w wodzie, poddaje hydrolizie przy
pomocy kwasu, nastepnie utlenia sie do nieroz-
puszczalnego barwnika kadziowego, ktory odsgcza
sie, suszy i wazy

W zalezno$ci od wskazan normy przedmiotowej
utlenianie przeprowadza sie jedng z ponizszych
metod

a) przy uzyciu azotynu sodowego,
b) przy uzyciu nadtlenku wodoru

2 32 Oznaczanie zawartosci substancji czynnej
metodg A

2321 0Odczynniki

a) Azotyn sodowy czda, roztwor 10-procen-
towy

b) Kwas siarkowy €z, roztwor 10-procentowy

¢) Chlorek barowy, cz, roztwor 2-procentowy

d) Papierki jednoskrobiowe

2322 Wykonanie oznaczania 1 g barwnika
badanego odwazy¢ z doktadnosciag do 0,0002 g,
umiescic w zlewce pojemnosci 250 cm3 dodac¢
200 cm3 wody, ogrza¢ do temperatury 80°C
i utrzymywac w tej temperaturze do rozpuszcze-
nia W przypadku pozostawania me rozpuszczaja-
cego sie osadu przesaczyC szybko przez tygiel
Schotta nr 4 lub przez saczek iloSciowy miekki
typu VEB 388, a zlewke i pozostaty na saczku
osad przemy¢ kilkakrotnie wodg o temperaturze
30°C Przesagcz i wode z przemywania zebra¢ ra-
zem Nastepnie, mieszajac, doda¢ 3 cm3 roztworu
azotynu sodowego i 2 cm3 roztworu kwasu siar-
kowego i ciggle mieszajac ogrzewa¢ do wrzenia
(pod wyciagiem) oraz utrzymywaé w tej tempe-
raturze do znikniecia brunatnych par tlenku azo-
tu Sprawdzi¢ papierkami jodoskrobiowymi nad-
miar azotynu w roztworze Po stwierdzeniu nieo-
becnosci azotynu sodowego i oziebieniu zawieSmy
do temperatury 60°C, odsgczy¢ wydzielony pig-
ment przez tygiel Schotta nr 4 lub lejek sitowy
(Buchnera) z dwoma sgczkami iloSciowymi Sred-
nimi typu VEB 388, uprzednio wysuszonymi do
state) masy w temperaturze 100—105°C i zwazo-
nymi z dokfadnoscig do 0,0002 g Pozostatos¢ na
sgczku przemy¢ goragcg wodg do zaniku w prze-
sgczu jonow S02~ Préby na S02° wykonywac
z roztworem chlorku barowego
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Saczki z osadem suszyC najpierw w tempera-
turze 80°C, a potem w 100°C do statej masy
Wazyc z doktadnoscig do 0,0002 g

Zawarto$¢ substancji  czynnej
w procentach wg wzoru

(X) obliczy¢

m
w ktérym
m — masa barwnika odwazonego do bada-
nia, g,

Tm — masa sagczkow, g,
72 — masa sgczkow z osadem, g

2323 Wynik Za wynik przyja¢ Srednig aryt-
metyczng wynikdw co najmniej dwdch oznaczan
me roznigcych sie miedzy sobg wiecej mz o 5%
wyniku mniejszego

2 33 Oznaczanie zawartosci substancji czynnej
metoda B

2331 Odczynniki

a) Nadtlenek wodoru cz, roztwor 10-procento-
wy

b) Kwas solny cz, roztwor 10-procentowy

C) Azotan srebra cz, roztwor 2-procentowy

2332 Wykoname oznaczania Rozpuscie bar-
wnik i w razie potrzeby przesgczy¢ wg 2322
Do przesaczu i wody z przemywania, zebranych
razem, doda¢ 15 cm3 roztworu kwasu solnego
i ogrza¢ do temperatury 80°C Nastepnie doda¢
ostroznie 25 cm3 roztworu nadtlenku wodoru
i utrzymywa¢ w temperaturze 80°C w ciggu
10 mm Nastepnie oziebi¢ zawiesing do tempera-
tury 60°C, po czym saczenie wydzielonego pi-
gmentu i przemywanie wykona¢ wg 2322 Prze-
sgcz sprawdza¢ rowmez na nieobecno$¢ jonow
chlorkowych wykonujac probe z roztworem azo-
tanu srebra Suszenie i wazenie saczkOw z osa-
dem, a nastepnie obliczanie zawartosci substan-
cji czynnej wykona¢ zgodnie z 2322

2333 Wynik —wg 2323

2 4 Oznaczanie rozpuszczalnosci w wodzie na-
lezy wykona¢ wg PN-59/C-04704 z tg rozmea, /e
barwnik rozpuszczaé i sgczyc w zaleznosci od
wskazan normy przedmiotowej w temperaturze
30 lub 90°C, a po przesaczeniu roztworu saczki
umieszcza¢ na krazku bibuty do sgczenia, ktorym
przykry¢ zlewke pojemnosci 400 cm3 zawieraja-
cag 100 cm3 18-procentowego roztworu kwasu
solnego i kilka krysztatdbw azotynu sodowego
Po 1 min saczki zdja¢ i ocenie wzrokowo obe-
cnos¢ lub nieobecno$¢ barwnika na sgczku

25 Oznaczanie
w wodzie

substancji nierozpuszczalnych

251 Wykonanie oznaczania OdwazyC okoto
3 g barwnika badanego z doktadno$cig do 0,01 g,
umiescic w zlewce pojemnosci 600 cm3 dodac
450 cm3wody o temperaturze pokojowej i ogrza¢
do temperatury 80°C, ciggle mieszajagc Po roz-
puszczeniu barwnika przesgczy¢ roztwor przez ty-
giel Schotta nr 4 lub lejek sitowy (Buchnera)
z dwoma zwilzonymi woda sgczkami ilosciowymi
miekkimi typu VEB 388, uprzednio wysuszony-
mi do statej masy i zwazonymi z dokkadnoscig
do 0,0002 g Zlewke wyptukac i saczek przemyc
wodg o temperaturze 70—80°C do zaniku w prze-
saczu reakcji alkalicznej na papierku z zotciemag
brylantowg, czerwienig fenolowg lub czerwienig
obojetng Saczki z osadem wysuszy¢ w 100—
105°C do statej masy i zwazyc z doktadnoscig
do 0,0002 g

Zawarto$¢ substancji nierozpuszczalnych w wo-
dzie (Xj obliczy¢ w procentach wg wzoru

@r>—-7an 100

w ktérym
7 +— masa barwnika pobranego do badania, g,
mi — masa sgczkow, g,
T2 — masa sgczkéw wraz z osadem, g

252 Wynik Za wynik przyjaC Srednig aryt-
metyczng wynikdw co najmniej dwoch oznaczan
nie réznigcych sie miedzy sobg wiecej mz o 10%
wyniku mniejszego

26 Oznaczanie pH roztworéw wodnych

261 Wykonanie oznaczania 2 ¢ barwnika od-
wazy¢ z doktadnoscig do 0,1 g, umiescic w zlewce
pojemnosci 250 cm3 doda¢ 100 cm3 wody o tem-
peraturze 80°C i miesza¢ do rozpuszczenia Po
ostygnieciu roztworu oznaczy¢ pH przy pomocy
pehametru ze szklang elektrodg

262 Wynik Za wynik przyja¢ Srednig aryt-
metyczng wynikéw co najmniej dwdch oznaczan
nie roznigcych sie miedzy sobg wiecej mz
005 pH

27 Oznaczanie trwatosci na pranie w 95°€
nalezy wykona¢ wg PN-57/P-04931 na wybarwie-
mach wykonanych wg 2 1 o intensywnosci ¥s ko-
lekcji pomocniczej

2 8 Oznaczanie trwatosci na bielenie nadtlen-
kami nalezy wykona¢ wg PN-57/P-04921 na wy-
barwiemach jak w 27

29 Oznaczanie trwatosci na tarcie suche i mo-
kre nalezy wykona¢ wg PN-63/P-04908 na wy-
barwiemach jak w 27
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210 Oznaczanie trwalosci na Swiatto sztuczne
nalezy wykona¢ wg PN-68/P-04943 na wybarwie-
mach jak w27

211 Oznaczanie trwatosci na sublimacje

2111 Zasada oznaczania Oznaczanie polega
na poddaniu dziataniu wysokiej temperatury wy-
barwien z wi6kna mieszanego poliester/wetna
w zetknieciu z tkaninami towarzyszacymi z wio-
kien bawetnianych i poliestrowych, a nastepnie
okre$leniu stopnia zabarwienia tych tkanin to-
warzyszacych

211 2 Wykonanie wybarwien (metodg termi-
cznego utrwalania)

2112 1 Wiokno do barwienia Do barwienia
przeznacza sie probki tkaniny poliester-bawetna
w stosunku 67 33 o splocie ptdciennym

2112 2 Urzadzema Napawarka laboratoryjna

2 112 3 Odczynniki i roztwory

a) Mocznik cz

b) Tiodwuetylenoglikol

¢) Chloran sodowy cz

d) Winian amonowy cz

e) Wanadian amonowy, roztwor 1-procentowy

f) Srodek zageszczajacy tragantowy lub algi-
manowy przygotowane w sposob nastepujacy

Srodek zageszczajacy tragantowy, roztwor
6-procentowy tragant zala¢ wodg o tempera-
turze pokojowej w stosunku wagowym 694 i od-
stawie na 24 godz Po tym czasie ogrza¢ miesza-
nine do wrzenia i utrzymywa¢ w stanie wrzenia
w ciggu 10—15 godz, czesto mieszajac i uzupel-
niajagc wodg do poczatkowej objetosci Nastepnie
mieszaning pozostawi¢ do ostygniecia i przece-
dzi¢ przez sito

Srodek zageszczajacy algmianowy, roztwor
3-procentowy”™ algmian sodowy typu Manutex
RS wsypywa¢ matymi porcjami, ciggle miesza-
jac mieszadtem, do wody o temperaturze pokojo-

Mieszanie kontynuowa¢ az do catkowitego spe-
cznienia i réwnomiernego rozprowadzenia algi-
manu

2112 4 Przygotowanie kagpieli napawajacej
Kapiel napawajgcg przygotowaC przez rozpusz-
czenie mzej podanych sktadnikéw z zachowaniem
podanych proporcji

barwnik badany — w ilosci dajgcej wybarwie-
me 0 intensywnosci kolekcji pomocniczej,

mocznik — 100 g
tiodwuetylenoglikol — 30 cm3
chloran sodowy — 10¢g
roztwor wanadianu

amonowego — 100 cm3
winian amonowy — 2590

Srodek zageszczajacy
tragantowy lub algmianowy — 150 g

woda do 1000 cm3

21125 Wykonanie wybarwiema Tkaning wg
2112 1 napawa¢ w kapieli wg 2112 4 o tempe-
raturze 20—25°C, po czym suszy¢ w tempera-
turze 30°C i poddaé procesowi dogrzewania
w temperaturze 200°C w ciggu 60 sek Nastepnie
tkanine ptukaé, mydli¢, ponownie ptukac i su-
szy€ jak w 214

211 3 Wykonanie oznaczania Oznaczanie trwa-
fosci na sublimacje wykona¢ wg PN-64/P-04941
w temperaturze 210°C w ciggu 30 sek na wy-
barwiemu wykonanym barwnikiem badanym wg
2112 stosujgc jako tkaniny towarzyszace tka-
ning bawetniang wg 2111 i tkaning z wiokna
poliestrowego 100-procentowego, np Elana o splo-
cie ptéciennym

212 Oznaczanie trwato$ci na pot nalezy wy-
kona¢ wg PN-56/P-04913 na wybarwiemach jak
w27

2 13 Oznaczanie trwatosci na merceryzacje ha-
lezy wykona¢ wg PN-57/P-04926 na wybarwie-

wej zachowujac koricowy stosunek wagowy 397 mach jak w 27

KONIEC

3050
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W punkcie 2322 w 13 wierszu zamiast 2 cm* roztworu kwasu siarkowego, po-
wirino by¢ 4 cm3 kwasu siarkowego
(Biuletyn PKNiM nr 3/73 poz 31)



