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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy s3g meto-
dy badan barwnikow reaktywnych helaktynowych typu
dichlorotriazynowych, monochlorotriazynowych, barw-
nikoéw reaktywnych polaktynowych typu chlorowinylo-
sulfonowych oraz barwnikow reaktywnych typu winy-
losulfonowych, stosowanych do barwienia i drukowa-
nia wilokien celulozowych.

1.2. Rodzaje badan

a) oznaczanie rozpuszczalnpsci,

b) oznaczanie substancji nierozpuszczalnych w wo-
dzie,

¢) oznaczanie
d) oznaczanie
e) oznaczanie
f) oznaczanie odcienia,

g) oznaczanie stopnia zwigzania,

h) oznaczanie stabilnosci kgpieli napawajacych i farb
drukarskich,

1) oznaczanie
]) oznaczanie
k) oznaczanie
) oznaczanie
}) oznaczanie

m) oznaczanie

n) oznaczanie

0) oznaczanie

p) oznaczanie

pylistosci,
pH,
koncentracji,

tarcie,

wode,

pranie,

wode morska,

pot,

Swiatto sztuczne,
chlor,

bielenie nadtlenkami,
gotowanie w sodzie,

r) oznaczanie trwatosci na merceryzacjg,

s) oznaczanie trwalosci na rozpuszczalniki organicz-
ne,

t) oznaczanie trwalosci na kwasy,

u) oznaczanie trwatosci na alkalia,

w) oznaczanie trwalosci na prasowanie.

trwatosci na
trwatosci na
trwato$ci na
trwatosci na
trwatosci na
trwatosci na
trwalosci na
trwato$ci na
trwatosci na

2. METODY BADAN

2.1. Oznaczanie rozpuszczalnosci wykonaé wg
BN-74/6044-14 metodg sgczkowg, przy czym:

a) dla barwnikow helaktynowych F (dichlorotriazy-
nowych)

— w wodzie destylowane)

oraz

— w 6% roztworze chlorku sodowego,
rozpuszczajac barwnik w temperaturze 50 lub 70°C,
w zaleznosci od postanowien normy przedmiotowe]
i sgczac po ochtodzeniu do temperdtury 20 +2°C;

b) dla barwnikéw helaktynowych D 1 D-E (mono-
chlorotriazynowych) i polaktynowych (chlorowinylosul-
fonowych)

— w wodzie destylowane]

oraz

— w 6% roztworze chlorku sodowego,
rozpuszczajgc barwnik w temperaturze 70°C i sgczac
po ochtodzeniu do temperatury 50 +2°C oraz

— w wodzie destylowane],

— w 10% roztworze mocznika,

— w 1% roztworze siarczanu sodowego bezwodne-
£0,
rozpuszczajagc barwnik w temperaturze 70°C 1 sgczac
po ochtodzeniu roztworu do teémperatury 20 +2°C.

2.2. Oznaczanie substancji nierozpuszczalnych w wo-
dzie — wg PN-76/C-04702.

2.3. Oznaczanie pylistosci — wg PN-76/C-04702 me-
todg wizualna.

2.4. Oznaczanie pH — wg PN-76/C-04702 p. 2.5.

2.5. Oznaczanie koncentracji

2.5.1. Wytyczne ogoélne. W =zaleznosci od normy
przedmiotowej, koncentracj¢ barwnika badanego ozna-
czaé przez por6éwnanie probek wiokna wybarwionego
barwnikiem badanym i barwnikiem wzorcowym, w ta-
kich samych warunkach, jedng z nast¢pujacych metod:

a) metodg wyciggowa,

b) metodg termicznego utrwalania ,Thermofix®,

¢) metodg ,Napawanie-suszenie-parowanie”,

d) metoda druku.

2.5.2. Oznaczanie koncentracji przy barwieniu metoda
wyciggowa

2.5.2.1. Aparatura. Barwiarka mechaniczna z naczy-
niami do barwienia porcelanowymi lub ze stali nie-
rdzewnej, pojemnos$ci 500 ml. Dopuszcza si¢ stosowanie
zwyklych tazni farbiarskich.
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2.5.2.2. Odczynniki i roztwory
a) Chlorek sodowy cz.,

b) Fosforan trojsodowy cz. (Na;PO4 - 12H0), roz-

twor 25%(m/m) lub weglan sodowy cz., roztwor
25%(m/m),

c) Wodorotlenek sodowy cz., roztwor 32,5%(m/m),

d) Srodek piorgcy nicjonowy,

e) Srodek pioracy anionowy.

2.5.2.3. Przygotowanie widkna do barwienia. Do bar-
wienia stosowac probki o masie 10 30,1 g widkna ba-
welnianego w postaci prz¢gdzy bawetnianej tex 40X2 lub
30X2, dzianiny lub tkaniny bawelnianej typu satyna
~albo o.splocie ptociennym.

Probki widkna bawelnianego powinny by¢ bielone
(bez uzycia rozja$niaczy optycznych), merceryzowane,
nieapretowane 1 niepodbarwione.

Probki bezposrednio przed barwieniem pra¢ w ka-
pieli piorgcej zawierajacej 1 g/l srodka pioracego wg
2.5.2.2d), w temperaturze 80 +5°C w ciggu 20 min.
Po tym czasie, probki doktadnie wyptukac. odzac 1 po-
zostawi¢ do ostygnigcia w temperaturze pokojowey.

2.5.2.4. Skiad kapieli barwigcej. W zaleznosci od typu
barwnika, kgpiel barwigca ma nast¢pujgcy sklad:

a) dla barwnikow helaktynowych F (dichlorotriazy-
nowych) |

2% barwnika (w stosunku do masy wiokna),

60 g/1 chlorku sodowego,

3 g/1 fosforanu tréjsodowego lub 4 g/l weglanu so-
dowego:

b) dla barwnikow winylosulfonowych

2% barwnika (w stosunku do masy witokna),

50 g/1 chlorku sodowego,

I ml/l wodorotlenku
32,5%(m/m),

4 g/l weglanu sodowego;

¢) dla barwnikow helaktynowych D-E (monochloro-
triazynowych)

29% barwnika (w stosunku do masy widokna),

80 g/l chlorku sodowego,

I5 g/lI fosforanu trojsodowego lub 20 g/l weglanu
sodowego 1 3 ml/l wodorotlenku sodowego, roztworu
32.59%(m/m).

Mas¢ barwnika podano dla barwnika o koncentra-
cji typowe], w ktérym zawartos$c substancji barwigcych
uwaza si¢ za 100%. W przypadku uzycia barwnika
o koncentracji wyzszej lub nizszej od 100%, mas¢ barw-
nika nalezy przeliczy¢ na koncentracj¢ barwnika-ty-
pu.

2.5.2.5. Wykonanie oznaczania. W zaleznosci od typu
barwnika, wykonanie oznaczania przeprowadzi¢ je-
dnym 7z ponizszych sposobow:

a) Barwienie barwnikami helaktynowymi F

Do dwoch naczyn do barwienia wg 2.5.2.1 wprowa-
dzi¢ po 0.2 £0,005 g barwnika badanego i wzorcowego,
doda¢ po 300- ml wody w temperaturze okoto 30°C
I po rozpuszczeniu barwnika doda¢ okoto 18 g chlorku
sodowego, rozpuscié, doprowadzi¢ kgpiele do tempera-
tury 30 £2°C. Do kapieli wprowadzi¢ po 1 probce
wiokna przygotowanego wg 2.5.2.3 (krotnos$¢ kapieli
1:30).

sodowego, roztworu

v

Barwienie prowadzi¢ przy cigglym mieszaniu w tem-
peraturze 30 £2°C w ciggu 30 min. Nastgpnie widkno
wyjaé, do kazdej kapieli doda¢ po 1,8 ml roztworu
fosforanu sodowego wg 2.5.2.2b) lub 2,4 ml roztworu
weglanu sodowego, wlozy¢ ponownie widkno, barwié
10 min, po czym ponownie dodaé takie same ilosci
roztworu fosforanu sodowego lub we¢glanu sodowego.
Barwienie kontynuowac przez 40 min.

Wybarwione probki wyjaé, wyzac i ptukaé w wodzie
biezgcej najpierw 8 min, potem w wodzie wrzgcej row-
niez 8 min (krotnos$¢ kgpieli 1:30). Nastgpnie probki
pra¢ w roztworze zawierajacym | g/I érodka piorgcego
wg 2.5.2.2d) i 1 g/l §rodka piorgcego wg 2.5.2.2¢) (krot-
nos¢ kagpieli 1:30) w temperaturze wrzenia w clggu
15 min. Po tym czasie, wybarwienia wyjac, ptukaé
w biezgce) wodzie w ciggu 2 min, wyzg¢ i suszy¢ w tem-
peraturze nie wyzszej niz 70°C.

b) Barwienie barwnikami winylosulfonowymi

Do kapieli barwigcych wg 2.5.2.4b) o krotnosci 1:30,
jedna z barwnikiem bddanym, druga z wzorcowym,
o temperaturze 20 +2°C, wprowadzi¢ po | prdbce
widkna przygotowanego wg 2.5.2.3 1 barwi¢ 30 min
przy cigglym mieszaniu, utrzymujac t¢ temperaturg.
Nastepnie temperature kapieli podwyzszy¢ do 60 +2°C
1 barwi¢ w niej jeszcze 60 min. Dopuszcza si¢ doda-
wanie soli 1 alkaliow w 2-3 porcjach. Po zakonczeniu
barwienia probki, wyjgé, wyza¢ oraz plukac¢ i praé
wg a).

¢) Barwienie barwnikami helaktynowymi D-E

Barwienie wykona¢ wg a), z tym Ze temperatura
kapieli, do ktorej) wprowadza si¢ probke widkna oraz
temperatura barwienia wynosi 80 +2°C. Poza tym, po
30 mifi barwienia do kapieli dodaje si¢ potowg alkaliow,
barwi si¢ 10 min, dodaje pozostatg porcje alkaliow
1 barwi si¢ przez dalsze 60 min. Wybarwione probki
ptukaé, pra¢ 1 suszy¢ wg a).

2.5.2.6. Ocena wynikow. Koncentracj¢ okresli¢ przez
porownanie glebokosct (intensywnosci) wybarwien wy-
konanych przy uzyciu barwnika badanego 1 wzorcowe-
go. Porownanie wykona¢ nie uzbrojonym okiem w roz-
proszonym s$wietle dziennym lub stosujgc urzadzenie do
otrzymywania sztucznego $wiatta dziennego wg PN-68/
N-02310.

W przypadku stwierdzenia niejednakowej gtebokosci
barwy poréwnywanych wybarwien, nalezy powtérzyc
barwienie ze zmniejszong lub zwiekszong o 5, 10, 15%
itd. iloscig barwnika wzorcowego, az do uzyskania wy-
barwienia o zgodnej gl¢bokosci.

Koncentracj¢ barwnika badanego (¥) obliczy¢ w pro-
centach w stosunku do barwnika-typu wg wzoru

mi
Xi = = 100 (1)
m
w ktorym:
m; — masa barwnika wzorcowego dajgca wybarwie-

nie zgodne pod wzgledem gl¢bokosci z wybar-
wieniem badanym, g,
m — masa barwnika badanego, g.
Dla oceny roéznicy barwy poréwnywanych barwni-
kow, dopuszcza sig¢ pomiar wybarwien w Swietle odbi-
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tym na urzgdzeniach przeznaczonych do oznaczania
sktadowych tréjchromatycznych XYZ.

2.5.3. Oznaczanie konceintracji przy barwieniu meto-
da termicznego utrwalania Thermofix (metoda A)

2.5.3.1. Aparatura

a) Napawarka laboratoryjna.

b) Dogrzewacz laboratoryjny z regulacja temperatu-
ry do 200°C.

2.5.3.2. Odczynniki

a) Mocznik cz.

b) Weglan sodowy cz.

¢) Wodorowegglan sodowy cz.

d) Nitrol S (m-nitrobenzenosulfonian sodowy).

2.5.3.3. Przygotowanie tkaniny do barwienia. Do bar-
wienia przeznacza si¢ probki o wymiarach 10X25 cm
(jezeli uzyty typ napawarki nie wymaga innych wymia-
roOw probki) tkaniny bawelnianej, merceryzowanej, bie-
lonej bez uzycia rozjasniaczy optycznych, nie apreto-
wanej typu satyna lub o splocie ptéciennym.

2.5.3.4. Przygotowanie kapieli napawajacej. W zalez-
nosci od barwy, do barwienia nalezy uzy¢ barwnika
badanego 1 wzorcowego w ilosci podanej w tabl. 1,
jezeli w normie przedmiotowe] nie przewidziano inaczej.

Tablica 1
Barwa barwnika Masa bgarwmka
Czern 20
Granat 1 brunat 50
Inne barwy 30

Badany barwnik zmieszany z mocznikiem 1 Nitro-
lem S rozpusci¢ w niewielkiej ilosci wody o tempera-
turze 40 +2°C, bezposrednio przed napawaniem do-
da¢ weglanu lub wodorowgglanu sodowego 1 uzupetnié
woda o temperaturze pokojowej do wymaganej obj¢to-
Sci. Wszystkie odczynniki odwazone z doktadnoscig do
0,2 g dodawa¢ w ilosciach: a

a) dla barwnikéw helaktynowych D (monochloro- -

triazynowych)

x g barwnika (wg tabl. 1),

200 g mocznika,

10 g Nitrolu S,

15 g weglanu sodowggo,

wody w iloSci uzupetniajacej do 1 1, |

b) dla barwnikéw polaktynowych (chlorowinylosul-
fonowych) — analogicznie jak w ‘poz. a), stosujgc za-
miast weglanu sodowego — 10 g wodorowegglanu sodo-
wego. .

W taki sam sposéb- przygotowacé kapiel barwnika
WZOTrcowego.

2.5.3.5. Wykonanie oznaczania. W napawarce labora-
toryjnej, zawferajacej kapiel napawajaca o temperaturze
20 =+ 30°C, przygotowang wg 2.5.3.4 napawaé probke
tkaniny wg 2.5.3.3. Napawanie serii probek przeprowa-
dzi¢ przy takim docisku, aby masa prébki tkaniny
wzrosta o 80 + 100% w stosunku do suchej probki.

Wybarwione prébki tkaniny wysuszyé w temperatu-
rze pokojowej lub w suszarce w stanie napigtym w tem-
peraturze nie wyzszej niz 70°C. Nalezy unikaé przesu-
szenia probki. Wybarwione probki poddaé utrwalaniu
w dogrzewaczu w nast¢pujacych warunkach:

a) barwniki helaktynowe D

w temperaturze 140°C w ciggu 5 min
lub '

w temperaturze 200°C w ciggu

b) barwniki polaktynowe

w temperaturze 140°C w ciggu 3 min
lub

w temperaturze 200°C w ciggu

Utrwalone wybarwienia ptukad,
2.5.2.5a).

2.5.3.6. Ocena wynikow — wg 2.5.2.6.

2.5.4. Oznaczanie koncentracji przy barwieniu metodg
termicznego utrwalania ,Thermeofix“ (meteda B)

2.5.4.1. Aparatura

a) Napawarka laboratoryjna.

b) Dogrzewacz z regulacja temperatury do 160°C.

2.5.4.2. Odczynniki i roztwory

a) Mocznik cz.

b) Weglan sodowy cz., roztwor 20%.

¢) Srodek zwilzajacy niejonowy.

2.5.4.3. Przygotowanie tkaniny do barwienia — wg
2.5.3.3.

2.5.4.4. Przygotowanie roztworu barwnika. Odwazyé
5 40,005 g badanego barwnika, przenies¢ do zlewki
pojemnosci 250 ml, zala¢ 150 ml wody o temperaturze
70 £5°C, dodac 0,5 g $rodka zwilzajacego 1 22 g mocz-
nika. Zawartos¢ zlewki miesza¢ az do rozpuszczenia,
nast¢pnie ochtodzi¢ do temperatury 20 = 25°C, prze-
nie$¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 250 ml 1 uzu-
petni¢ wodg do kreski.

W analogiczny sposdb przygotowaé roztwoOr barw-
nika wzorcowego.

30 S,

15 s.
pra¢ 1 suszy¢ wg

2.5.4.5. Przygotowanie kapieli napawajacej. Do zlewki
pojemnosci 200 ml wprowadzi¢ pipeta kalibrowang
40 ml roztworu badanego barwnika przygotowanego
wg 2544, 5 ml wody o temperaturze 20 + 25°C
i dokladnie wymieszac.

Bezposrednio przed napawaniem do roztworu dodac
5 ml roztworu wegglanu sodowego wg 2.5.4.2b). W ana-
logiczny sposdb przygotowac kapiel napawajaca zawie-
rajaca barwnik wzorcowy.

2.5.4.6. Wykonanie oznaczania. W napawarce labora-
toryjnej zawierajacej kapiel napawajacg wg 2.5.4.5
o temperaturze 20 =+ 25°C, napawac¢ suchg probke tka-
niny wg 2.5.4.3, przepusci¢ ja dwukrotnie migdzy wal-
kami napawarki z pr¢dkoscig 5 m/min, przy docisku
watkow, aby masa probki tkaniny wzrosta o 80 = 100%
w stosunku do suchej préobki. Po napawaniu probki,
tkaniny wysuszy¢ w temperaturze pokojowej lub w su-
szarce w stanie napigtym w temperaturze nie wyzsze)
niz 70°C. Wybarwipne probki poddac¢ utrwalaniu w do-
grzewaczu w nast¢pujgcych warunkach:

a) barwniki monochlorotriazynowe w temperaturze
160°C w ciggu 2 min,

b) barwniki winylosulfonowe w temperaturze 140°C
w ciggu 1 min -
utrwalone wybarwienia plukad,
2.5.2.5a).

2.5.4.7. Ocena wynikow — wg 2.5.2.6.

pra¢ 1 suszy¢ wg
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2.5.5. Oznaczanie koncentracji przy barwieniu metodg
.napawanie — suszenie — parowanie”

2.5.5.1. Aparatura

a) Napawarka laboratoryjna.

b) Parownik laboratoryjny.

2.5.5.2. Odczynniki — wg 2.5.3.2.

2.5.5.3. Przygotowanie tkaniny do barwienia — wg
2.5.3.3. ‘

2.5.5.4. Przygotowanie kapieli napawajacej wg 2.5.3.4
biorgc nastgpujace odczynniki w ilosciach:

a) dla barwnikéw helaktynowych D (monochloro-
triazynowych)

x g barwnika (wg tabl. 1),

50 g mocznika,

10 g Nitrolu S,

15 ¢ weglanu sodowego,

wody w 1losct uzupetniajgcej do objetosci 1 1,

b) dla barwnikow polaktynowych (chlorowinylosul-
fonowych) analogicznie jak w poz. a), stosujgc zamiast
weglanu sodowego 10 g wodorowgglanu sodowego.

2.5.5.5. Wykonanie oznaczania. Napawac 1 suszy¢ jak
w 2.5.3.5. Utrwala¢ w parowniku w nast¢pujacych wa-
runkach:

a) barwniki helaktynowe D w temperaturze 102 =+
105°C w ciggu 6 =— & min,

b) barwniki polaktynowe
105°C w ciggu 2 min,

Wybarwienia po utrwaleniu pltukaé, prac¢ 1 suszyé wg

w temperaturze 102 =

2.5.5.6. Ocena wynikow — wg 2.5.2.6.

2.5.6. Oznaczanie koncentracji metodg druku (meto-
da A)

2.5.6.1. Aparatura

a) Drukarka laboratoryjna watowa lub do druku fil-
MOWCgO.

b) Parownik laboratoryjny lub dogrzewacz labora-
toryjny 7z regulacjg temperatury do 200°C.

¢) Mieszadlo szybkoobrotowe.

2.5.6.2. Odczynniki i roztwory

a) Mocznik cz.

b) Wodorowegglan sodowy cz.

.¢) Nitrol S.

d) Srodek plorgcy niejonowy.

¢) Srodek plorgcy anionowy.

[) Zaggszcezenie alginianowe sporzgdzone z 25 +40 g
alginianu sodowego 1 wody w iloSci uzupelniajgcej do
1000 g w sposob nast¢pujgey:

Do wody o temperaturze pokojowej wsypywac¢ maty-
mi porcjami alginian sodowy przy cigglym mieszaniu
mieszadlem szybkoobrotowym, az do rownomiernego
rozprowadzenia alginianu. Nastgpnie przerwac miesza-
nie 1 roztwor pozostawi¢ na 4 h w temperaturze poko-
jowe] do catkowitego spegcznienia alginianu,

2.5.6.3. Przygotowanie tkaniny do drukowania — wg
2.5.3.3.

2.5.6.4. Sktad farby drukarskiej

a) dla barwnikoéw helaktynowych D (monochloro-
triazynowych)

x g barwnika (wg tabl. 1),

100 g mocznika,

200 g wody o temperaturze 80°C,

500 g zageszczenia alginianowego,

20 g wodorowgglanu sodowego,

10 g Nitrolu S,

wode w 1losci uzupelniajgce) do 1000 g,

b) dla barwnikoéw polaktynowych (chlorowinylosul-
fonowych) taki sam sktad jak w poz. a), z tym ze wo-
dorowgglanu sodowego 10 g.

Rownolegle przygotowac farb¢ drukarska rozjasnio-
ng 1:2, zawierajacg '/3 cze$¢ barwnika badanego w sto-
sunku do ilo$ci wg a) oraz pozostate odczynniki w ilos-
ciach wg a) lub b). Analogicznie przygotowac farbg
drukarskg podstawowg 1 rozjasniong z barwnikiem
WZOTrcowym.

2.5.6.5. Przygotowanie farby drukarskiej podstawowej
i rozjasnionej. Farby drukarskie przygotowaé jedng
z dwoch metod, odwazajgc sktadniki z doktadnoscig do
0,2 g

Metoda 1 (konwencjonalna) — przez zmieszanie
sktadnikow z zachowaniem proporcji 1 kolejnosci po-
dane;] w 2.5.6.4. '

Metoda 2 (przez wsiewanie) — zmiesza¢ sktadniki
jak w metodzie 1 bez barwnika, a nast¢gpnie do otrzy-
manego zageszczenia doda¢ odpowiednig 1los¢ suchego
barwnika 1 doktadnie wymiesza¢ przy uzyciu mieszadla
szybkoobrotowego.

2.5.6.6. Wykonanie oznaczania. Probki tkaniny przy-
gotowane wg 2.5.3.3 drukowac¢ parami na jednym prze-
grodzonym watku drukarskim lub szablonie drukar-
skim farbami drukarskimi podstawowymi z barwnikiem
badanym 1 wzorcowym, przygotowanymi wg 2.5.6.5.
Wydruki suszy¢ w temperaturze 40 =+ 80°C, a nast¢p-
nie utrwala¢ w parowniku lub dogrzewaczu w nast¢pu-
jacych warunkach:

a) barwniki helaktynowe D (monochlorotriazynowe)
parowac¢ w temperaturze 102 =+ 105°C w ciggu 6 —+
8 min lub dogrzewa¢ w temperaturze 140°C w ciggu
5 min lub w temperaturze 200°C w ciggu 30 s,

b) barwniki polaktynowe (chlorowinylosulfonowe)
parowac¢ w temperaturze 102 = 105°C w ciggu 2 +
3 min lub dogrzewaé¢ w temperaturze 140°C w ciggu
3 min, lub w temperaturze 200°C w ciggu 15 s. W ana-
logiczny sposob wykona¢ wydruki farbami rozjasniony-
mi (rozjasnienie 1:2).

Utrwalone wydruki ptukac, prac i suszy¢ wg 2.5.2.5a).

2.5.6.7. Ocena wynikow — wg 2.5.2.6, z tym ze po-
rownuje si¢ glebokos$¢ barwy wydrukéw wykonanych
farbami podstawowymi zawierajagcymi barwnik badany
1 wzorcowy oraz wydruki wykonane farbami rozjasnio-
nymi.

2.5.7. Oznaczanie koncentracji metoda druku (meto-
da B)

2.5.7.1. Aparatura

a) Drukarka laboratoryjna.

b) Parownik laboratoryjny.

c) Mieszadlo szybkoobrotowe.

2.5.7.2. Odczynniki i roztwory

a) Mocznik cz.

b) Weglan sodowy cz.

¢) Alginian sodowy.
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d) Benzyna lakowa. _

¢) Srodek emulgujacy niejonowy np. Emulgator BL.

f) Nitrol S.

g) Srodek pioracy niejonowy.

2.5.7.3. Przygotowanie tkaniny do drukowania — wg
2.5.3.3.

2.5.7.4. Skiad zageszczenia. W zaleznosci od typu
barwnika oraz wskazan w normie przedmiotowej, sto-
suje si¢ zageszczenie pétemulsyjne lub zageszczenie algi-
nianowe o skladzie wg tabl. 2 lub tabl. 3. Wszystkie
komponenty obydwu zaggszczen odwazy¢ z doktadno-
scig do 0,1 g.

W analogiczny sposob przygotowac farbg rozjasnio-
ng z farby podstawowe) z barwnikiem wzorcowym,
przygotowanej wg a).

2.5.7.6. Wykonanie oznaczania. Probki tkaniny wg
2.5.3.3 drukowa¢ parami na jednym przegrodzonym
watku drukarskim farbami podstawowymi przygotowa-
nymi wg 2.5.7.5a) z barwnikiem badanym 1 barwni-
kiem wzorcowym. W analogiczny sposdb wykonac¢ wy-
druki farbami rozjasnionymi przygotowanymi wg
2.5.7.5b). Po naniesieniu farby wydruki suszyé w tem-
peraturze 90 <+ 100°C, parowaé przez 9 min parg na-
sycong w parowniku w temperaturze 102 -+ 103°C.

Tablica 2. Sklad zageszczenia pétemulsyjnego

[losci komponentow w zaleznosci od koloru i typu barwnika, g

Nazwa komponentow dla czerni dla pozostatych
) monochlorotriazynowych monochlorotriazynowych dla winylosulfonowych
i czerni winylosulfonowych
1 2 3 4

Srodek emulgujacy niejonowy 12 12 12
Zaggszcezenie alginianowe 14 14 14
Benzyna lakowa 300 300 300
Mocznik 50 150 100
Weglan sodowy 40) 20 15
Nitrol S 12 12 12
Woda 5712 492 547

1000 1—066- 1000

Tablica 3. Skiad zageszczenia alginianowego

2.5.7.5. Przygotowanie farby drukarskiej

a) Przygotowanie farby podstawowej. Odwazy¢ z do-
ktadnos$cig do 0,001 g i umiesci¢ w zlewce pojemnosci
150 ml 5 g barwnika badanego (w przypadku czerni
— 8 g), doda¢ 100 g zaggszczenia potemulsyjnego wg
tabl. 2 lub zagg¢szczenia alginianowego wg tabl. 3. Za-
wartos¢ zlewki miesza¢ przy uzyciu mieszadta do uzys-
kania jednorodnej postaci. W analogiczny sposob przy-
gotowac farb¢ podstawowg z barwnikiem wzorcowym.

b) Przygotowanie farby rozjasnionej (rozjasnienie 1:1).
W zlewce pojemnosci 100 ml umiesci¢ 10 g farby pod-
stawowe] z barwnikiem badanym przygotowanej wg a),
odwazonej z doktadnoscig do 0,001 g. Do farby dodac
10 g zageszczenia wg tabl. 2 lub tabl. 3. Zawarto$¢
zlewki doktadnie wymiesza¢ przy uzyciu mieszadla do
uzyskania jednorodnej postaci.

llosci komponentéw w zaleznosci od koloru 1 typu barwnika. g
Nazwa komponentow dla czerni dla pozostatych
monochlorotriazynowych | mon()f:hlo.rotriazy-nowych dla winylosulfonowych
i 1 czerni winylosulfonowych

1' 2 3 4
Alginian sodowy 20 20 20
Mocznik 50 150 100
Weglan sodowy 40 20 15
Nitrol S 12 12 12
Woda 878 798 853
1000 1000 1000

Utrwalone wydruki plukaé, praé¢ 1 suszy¢ wg

2.5.2.5a).

2.5.7.7. Ocena wynikow — wg 2.5.6.7 1 2.5.2.6.

2.6. Oznaczanie odcienia. Odcien badanego barwnika
okresli¢ przez porownanie wybarwien lub wydrukéw
o zgodne] glgbokosci barwy, wykonanych wg 2.5 barw-
nikiem badanym 1 wzorcowym.

Poréwnanie przeprowadzi¢ nie uzbrojonym okiem
w rozproszonym S$wietle dziennym lub stosujgc urzg-
dzenie do otrzymywania sztucznego $Swiatla dziennego
wg PN-68/N-02310. W przypadku stwierdzenia nie-
zgodnosci odcienia, nalezy podac charakterystyke stow-
ng tej niezgodnosci, np. bardziej zo6tty, bardziej przy-
ttumiony.

Dla oceny roznicy odcienia porownywanych barwni-
kéw, dopuszcza sig pomiar wybarwien w Swietle od-
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bitym na urzadzeniach przeznaczonych do oznaczania
skladowych tréjchromatycznych XYZ.

2.7. Oznaczanie stopnia zwigzania

2.7.1. Oznaczanie stopnia zwigzania barwnikow helak-
tynowych F (dichlorotriazynowych) i helaktynowych D-E
(monochlorotriazynowych)

2.7.1.1. Zasada metody. Barwnikiem badanym
I wzorcowym wykonuje si¢ wybarwienia o glebokosci
(intensywnosci) 1/1 wzorca pomocniczego, a nast¢gpnie
poddaje obrébce ptukania 1 prania. W otrzymanych
roztworach, po barwieniu, ptukaniu 1 praniu, okresla
si¢ procentowe zawartosct barwnika, stosujgc jako wzo-
rzec seri¢ rozcienczen kapieli barwigce) lub oznaczajgc
ckstynkcje roztworow za pomocg fotokolorymetru.

Z. odpowiednich przeliczen otrzymuje si¢ stopien
zwigzania barwnika z wiloknem w procentach.

2.7.1.2. Przyrzady. Przygotowa¢ 30 jednakowych
probowek szklanych pojemnosci co najmniej po
150 cm?.

2.7.1.3. Odczynniki i roztwory — wg 2.52.2.

2.7.1.4. Widékno do barwienia. Przygotowac 8 probek
wiokna wg 2.5.2.3, kazda o masie 5 g.

2.7.1.5. Przygotowanie roztworéw wyjsciowych. Spo-
rzadzi¢ po 500 ml roztworu barwnika badanego 1 wzor-
cowego, dajgcych wybarwienia o gigbokosci 1/1 wzor-
ca pomocniczego. Roztwory doprowadzi¢ do tempera-
tury 20°C 1 rozpusci¢ w nich chlorek sodowy 1 fos-
foran trojsodowy w ilosci:
barwnikow helaktynowych D-E — wg

Z otrzymanych roztworow pobrac¢ po 400 ml w celu
przeprowadzenia barwienia. Reszte roztwordéw trakto-
wac jako prdobki roztworow wyjsciowych barwnika ba-
danego 1 barwnika wzorcowego 1 utrzymywaé w ta-
kich samych warunkach, jak 1 roztwor kapieli barwia-
ce] w trakcie barwienia.

2.7.1.6. Wykonanie barwienia. Do 400 ml kgpieli bar-
wigce] barwnika badanego, przygotowanej wg 2.7.1.5,
zanurzy¢ 4 probki wiokna wg 2.7.1.4 1 barwi¢ w wa-
runkach:

a) dla barwnikow helaktynowych F — wg 2.5.2.5a),

b) dla barwnikow helaktynowych D-E — wg
2.5.2.5¢). ‘ ’

W analogiczny sposob wykonaé¢ barwienie w roztwo-
rze barwnika wzorcowcgi).

2.7.1.7. Przygotowanie roztworow poréwnawczych.
Probke roztworu wyjsciowego kapieli barwigce] wg
2.7.1.5, utrzymang w warunkach barwienia wg
2.7.1.6, doprowadzi¢ do temperatury pokojowe].
Z. ochtodzonego roztworu pobrac¢ pipetg pomiarowa
do kolejnych probowek szklanych wg 2.7.1.2: 20,00;
10.00; 7.50: 5,00: 2,50; 2,00; 1,75; 1,25; 1,00; 0,75; 0,50;
0.25 ml roztworu, uzupeini¢ woda do objetosci 100 ml
I doktadnie wymieszaé. W ten sposob powstaje seria
rozcienczen o zawartoSci barwnika kolejno: 20; 15; 10;
1,3, 55 2,5; 23 1,75; 1,25; 1: 0,75; 0,51 0,25% w stosunku
do zawartosci barwnika we wzorcowym roztworze ka-
picli barwigcej, przyjetej za 100%.

Analogicznie przygotowac seri¢ rozcienczen roztworu
barwnika wzorcowego.

2.7.1.8. Wykonanie oznaczania. Po zakonczeniu
barwienia wg 2.7.1.6, prébki wyjaé, wyzaé do okoto
100-procentowego przyrostu masy w stosunku do masy
suchych prébek; odzety z probki ptyn wlaé do pozo-
statej po barwieniu kagpieli 1 uzupeini¢ wodg do obje-
tosci 400 ml.

Jedng z probek, bezposrednio po 0d2¢ciu, wysuszy¢
w temperaturze 70 £5°C.Z kapieli barwigcej odla¢é
100 ml 1 roztwdr przechowac.

Wybarwione trzy probki wiokna poddaé obrobcee
ptukania w warunkach wg tabl. 4.

Po kazdym etapie wyja¢ z kgpieli jedng probke widk-
na 1 wyzac. Odzety ptyn potaczy¢ z odpowiednia kapie-
lg 1 uzupelni¢ wodg do pierwotnej objetosci danej ka-
pieli.

W ten sposOb otrzymuje si¢ 5 roztwordw:

a) roztwor poczatkowy barwnika (roztwdr wyjscio-
wy wg 2.7.1.5),

b) roztwor nr I — pozostata po barwieniu kgpiel
farbiarska (wg 2.7.1.8),
¢) roztwor nr Il — kapiel ptuczgca w temperaturze

pokojowej (po etapie I),

d) roztwor nr 111 — kgpiel pluczaca w temperaturze
70°C (po etapie 2),

e) roztwor nr IV — kgpiel piorgca w temperaturze
95°C (po etapie 3).

Z roztworow nr I do IV przelewa si¢ po 100 cm?® roz-
tworu do szklanych probowek, identycznych z tymi,
w ktorych sporzadzono seri¢ roztworéw poréwnaw-
czych 1 poréwnuje si¢ wizualnie intensywnos$¢ zabarwie-
nia tych roztworéw z intensywnosciami kolejnych roz-
twordéw porownawczych przygotowanych wg 2.7.1.7,
ustalajac w ten sposodb procent barwnika w kgpielach.
Poniewaz po barwieniu kapiel farbiarska (roztwor nr 1)
zawiera wiecej niz 20% barwnika, co przewyzsza gorng
granicg¢ sporzadzonej do poréwnania serii rozcienczen,
nalezy pobrang z tej kagpieli probe rozcienczy¢ np.
w stosunku 1:20 1 dopiero wtedy poréwnywacé z serig
rozcienczen, a nastgpnie wynitk pomnozyé przez 20.
W przypadku zastosowania fotokolorymetru, jako roz-
twor odniesienia stosowaé wod¢. Z otrzymanych wy-
nikOw obliczy¢ stopien zwigzania (X2) w procentach wg
wzoru

X,=100 - (4 + B + C + D) (2)
w ktorym: ‘
A — zawarto$¢ barwnika w roztworze 1, %,
B — zawarto$¢ barwnika w roztowrze II, %,
C — zawarto$¢ barwnika w roztworze III, %,
D — zawarto$¢ barwnika w roztworze 1V, %,
100 — zawartos$¢ barwnika w kapieli farbiarskiej, %.

2.7.2. Oznaczanie stopnia zwigzania barwnikow helak-
tynowych D i polaktynowych (monochlorotriazynowych
i chlorowinylosulfonowych)

2.7.2.1. Zasada metody. Z wybarwien lub wydrukow
o gigbokosci 1/1 wzorca pomocniczego, po utrwaleniu,
wycina si¢ jednakowe prébki przed praniem i po pra-
niu. Probki rozpuszcza si¢ w kwasie siarkowym
1 w otrzymanych roztworach okresla absorbancje na



BN-86/6041-19 7
Tablica 4
Etap Liczba probek widkna Kapiel Objetos¢ kapieli Czas obrobki
nr sztuk ml| » min
| 3 woda o temperaturze pokojowe] 300 10
2 ‘ 2. woda o temperaturze 70°C 200 . 10
3 1 woda + $rodek pioracy') o tem-
| peraturze 95°C 100 15
") Stosowa¢ $rodki piorgce wg 2.5.2.2d) i1 2.5.2.2¢) w ilosci 2 g/l kapieli (zmieszane w stosunku 1:1).

fotokolorymetrze. Ze stosunku otrzymanych warto$ci
oblicza si¢ w procentach stopien zwigzania barwnika.

2.7.2.2. Aparatura, przyrzady i odczynniki

a), Fotokolorymetr typu Spekol lub inny o podobnej
czulosci.

b) Kolby pomiarowe pojemnosci 50 ml z doszlifo-
wanymi korkami.

c) Kwas siarkowy
70%(m/m).

2.7.2.3. Przygotowanie probek do badania. Do bada-
nia przeznacza si¢ probki tkanin wg 2.5.3.3, wybarwio-
ne lub wydrukowane barwnikiem badanym i wzorco-
wym o glebokosci 1/1 wzorca pomocniczego metodg
wskazang w odpowiedniej normie przedmiotowe;.

(H2SO4) cz.d.a., roztwor

2.7.2.4. Wykonanie oznaczania. Na utrwalonych, wy-
suszonych wybarwieniach lub wydrukach zaznaczyc
kontury szesciu probek o jednakowej powierzchni, kaz-
da okoto 1 cm?. Trzy prébki wycigé, przenies¢ do
osobnych 3 kolb pomiarowych. Pozostalg cz¢s¢ tkaniny
ptukac, prac 1 suszy¢ wg 2.5.2.5a). Z wysuszonej tkani-
ny wycig¢ wg uprzednio zaznaczonych konturow trzy
probki 1 umiesci¢ je w 3 kolejnych kolbach pomiaro-
wych. Do kolb doda¢ po 20 ml roztworu kwasu siar-
kowego, zamkna¢ korkiem 1 pozostawi¢ w temperaturze
pokojowej na 1 h w celu spgcznienia widkna. Nast¢p-
nie kolby przenies¢ do lodéwki, ochtodzi¢ do tempe-
ratury 4 +— 6°C i utrzymywac¢ w tej temperaturze 20 h.
Kolby wyja¢ z lodowki i pozostawi¢ w temperaturze
pokojowej przez co najmniej 1 h, lecz nie dluzej niz
3 h. Nast¢pnie w otrzymanych roztworach oznaczy¢ war-
tosci absorbancji na fotokolorymetrze. Pomiar wykony-
wac przy takiej dtugosci fali, przy jakiej roztwory wy-
kaza maksimum absorpcji. Roéwnolegle wykonywac
oznaczanie dla barwnika wzorcowego.

Stopien zwigzania (X3) obliczy¢ w procentach wg wzo-
ru

EI’
Xy = — - 100 3
3 E (3)
w ktorym:
E, — S$rednia arytmetyczna absorbancji roztworoéw
otrzymanych z 3 prébek pranych,
E, — $rednia arytmetyczna absorbancji roztworow

otrzymanych z 3 probek niepranych.

Jako roztwor odniesienia stosowaé roztwéor kwasu
siarkowego wg 2.7.2.2c) z probka tkaniny identyczng
jak badana, lecz nie barwiong i nie drukowang, prze-
chowywany w takich samych warunkach jak roztwory
badane.

2.8. Oznaczanie stabilnosci kapieli napawajacej i farb
drukarskich barwnikéw helaktynowych D i polaktynowych
(monochlorotriazynowych i chlorowinylosulfonowych)

2.8.1. Zasada metody. Wykonuje si¢ szereg wybar-
wien lub wydrukéw badanym i1 wzorcowym barwnikiem
w okreslonych odst¢pach czasu od momentu sporzadze-
nia kapieli napawajacej lub farby drukarskiej 1 kazdo-
razowo poroéwnuje si¢ z wybarwieniem lub wydrukiem
otrzymanym ze $wiezo sporzadzonej kapieli. Roznicg
w glebokosci barwy poréwnywanych probek ocenia sig
w procentach. Za stabilno$¢ kapieli farbiarskiej lub
farby drukarskiej przyjmuje si¢ maksymalny czas prze-
chowywania, po ktorym nast¢puje nie wigkszy niz

10-procentowy spadek glgbokosci wybarwienia.

2.8.2. Wykonanie oznaczania. Nalezy przygotowac
szeSciokrotnie wigkszg objetos¢ kagpieli napawajacej
i1 farby drukarskiej niz przy oznaczaniu koncentracji.
Kapiel napawajacag 1 farb¢ drukarskg zabezpieczyé
przed wysychaniem.

Stabilnos$¢ kapieli napawajacej oznaczy¢, wykonujac
wybarwienia na tkaninie wg 2.5.3.3 metoda wg 2.5.3
lub 2.5.5, natychmiast po przygotowaniu kapieli, a na-
stepnie po 2, 5, 10, 24 1 48 h po przygotowaniu kapieli.

Stabilno$¢ farby drukarskiej oznaczyé, wykonujac
wydruki na tkaninie wg 2.5.3.3 metoda wg 2.5.6, na-
tychmiast po przygotowaniu farby, po 24, 48 h, po
4 dniach, po 1 tygodniu i po 2 tygodniach po przygo-
towaniu farby.

Réwnolegle wykonuje si¢ wybarwienia lub wydruki
ze $wiezo sporzadzonej kapieli napawajacej lub farby
drukarskiej. o

Poroéwnania glgbokosci wybarwien lub wydrukow
przeprowadzi¢ w warunkach zgodnych z 2.5.2.6.

2.8.3. Wynik koncowy oznaczania. Za stabilnos¢ ka-
pieli barwigcej lub farby drukarskiej przyjmuje si¢ ma-
ksymalny czas, podczas ktorego stwierdza si¢ statos¢
uktadu barwigcego.

Wynik podaje si¢ w godzinach, dniach lub tygod-
niach, liczac od sporzgdzenia kapieli farbiarskiej lub
farby drukarskiej do chwili, gdy wykonane nimi wybar-
wienia lub wydruk zacznie wykazywa¢ zauwazalne nie
uzbrojonym okiem rdznice intensywnosci, lecz nie wig-
ksze niz 10% w stosunku do rownolegle otrzymanego
wybarwienia lub wydruku ze S$wiezo sporzadzonych
kapieli lub farby drukarskiej badanego barwnika.

2.9. Przygotowanie wybarwien i wydrukéw do badania
trwatosci. Wybarwienia nalezy przygotowac jedng z me-
tod wg 2.5 w zalezno$ci od wskazan w odpowiedniej
normie przedmiotowej, o glgbokosci (intensywnosct)
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1/1 wzorca pomocniczego na tkaninie wskazanej w od-
powiedniej normie przedmiotowe;.

2.10. Oznaczanie trwalosci na tarcie suche i mokre
wykona¢ wg PN-63/P-04908 na wybarwieniach przygo-
towanych wg 2.9,

2.11. Oznaczanie trwatosci na wode wykonaé¢ wg
PN-63/P-04910 na wybarwieniach przygotowanych wg
2.9,

2.12. Oznaczanie trwatosci na pranie w temperaturze
95°C wykona¢ metoda 4 wg PN-71/P-04912 na wybar-
wieniach wg 2.9,

2.13. Oznaczanie trwatosci na wode morska wykonac
wg PN-63/P-04911 na wybarwieniach przygotowanych
wg 2.9,

2.14. Oznaczanie trwatoSci na pot wykonaé wg
PN-71/P-04913 na wybarwieniach przygotowanych wg
2.9.

2.15. Oznaczanie trwaltosci na Swiatto sztuczne wyko-
na¢ wg PN-68/P-04943 na wybarwieniach przygotowa-
nych wg 2.9.

2.16. Oznaczanie trwatosci na chlor wykona¢ wg
PN-63/P-04916 na wybarwieniach przygotowanych wg
2.9,

2.17. Oznaczanie trwalosci na bielenie nadtlenkami
wykona¢ wg PN-57/P-04921 na wybarwieniach przygo-

towanych wg 2.9.

2.18. Oznaczanie trwatosci na gotowanie w sodzie wy-
kona¢ wg PN-57/P-04920 na wybarwieniach przygoto-

wanych wg 2.9.

2.19. Oznaczanie trwaloSci na merceryzacje wykonac
wg PN-57/P-04926 na wybarwieniach przygotowanych

wg 2.9,

2.20. Oznaczanie trwatosci na rozpuszczalniki orga-
niczne wykona¢ wg PN-73/P-04923 na wybarwieniach

przygotowanych wg 2.9.

2.21. Oznaczanie trwaloSci na kwasy wykonaé wg
PN-63/P-04918 na wybarwieniach przygotowanych wg

2.9.

2.22. Oznaczanie trwaltosci na alkalia wykonaé wg
PN-57/P-04917 na wybarwieniach przygotowanych w

2.9,

2.23. Oznaczanie trwaloSci na prasowanie suche i wil-
gotne wykona¢ wg PN-73/P-04914 na wybarwieniach

przygotowanych wg 2.9.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme¢ — Osrodek Badawczo-Rozwo-
jowy Przemystu Barwntkow ORGANIKA, Lodz

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-76/6041-19
a) wprowadzono nazwy chemiczne, uwzgledniajgee uktady reak-
tywne wystepujace w te] grupie barwnikow,
by wprowadzono oznaczanic koncentracji 1 odcienia barwnikow
typu  winylosulfonowych metodg wyciggowa, Thermofix 1 druku,
¢) uscislono temperatur¢ barwienia barwnikami helaktynowymi F
metoda wycrggowy. podajge 30 £2°C zamiast dotychczasowe) 20 =+
30°C,
d) prey ocente roznicy barwy dopuszczono pomiar wybarwien na
urzgdzeniach do oznaczama skladowych tréjchromatyceznych XYZ,
¢) wprowadzono dodatkowo Metody B oznaczania koncentracji
i odcienta w barwieniu metodg Thermotix 1 w barwieniu metoda
druku. opracowane zgodnic 7z CT COB 3852-82, pozostawiajgce do-
tychezasowe metody jako Metoda A.

3. Normy miedzynarodowe
RWPG CT CIB 3852-82 Kpacutenu akTusHbie. MeToabl onpejene-
HUSL KOHLCHTpAllMKW W OTTeHKa — norma zgodna w zakresie me-
tod oznaczania koncentracp 1 odcienia.
4. Normy zwigzane
PN-76/C-04702 Barwniki. Ogoélne metody badan
PN-68/N-02310 THuminanty 1 zrodia sztucznego Swiatta dziennego
PN-63/P-04908 Mectody badan wyrobow wtokienniczych. Wyznacza-
nic odpornosct wybarwien na tarcie ’
PN-63/P-04910 Mctody badan wyrobow widkienniczych. Wyznacza-
nic odpornoscr wybarwien na wodg

PN-63/P-04911 Metody badan
nie odpornosct wybarwien
PN-71/P-04912 Mectody badan
nie odpornosci wybarwien
PN-71/P-04913 Mctody badan
nie odpornosci wybarwien
PN-73/P-04914 Metody badan
nic odpornosct wybarwien
PN-63/P-04916 Metody badan
nie odpornosci wybarwien
PN-75/P-04917 Metody badan
nie odporno$ct wybarwien
PN-63/P-04918 Metody badan
nie odpornosct wybarwien
PN-57/P-04920 Metody badan
nie odpornosci wybarwien
PN-57/P-04921 Metody badan
nie odpornosci wybarwien
PN-73/P-04923 Metody badan
nie odpornosci wybarwien
PN-57/P-04926 Metody badan
nie odpornosci wybarwien
PN-68/P-04943 Metody badan

wyrobow wiokienniczych.

na wod¢ morskg

wyrobow wiokienniczych.

na pranie

wyrobow widkienniczych.

na pot

wyrobow wilékienniczych.

na prasowanie

wyrobow witokienniczych.

Wyznacza-
Wyznacza-
Wyznacza-
Wyznacza-

Wyznacza-

na bielenie podchlorynem

wyrobow wiokienniczych.

na alkaha

wyrobow wiokienniczych.

na kwasy

wyrobéw widkienniczych.

na gotowanie w sodzie

wyrobow witokienniczych.

na bielenie nadtlenkami

wyrobow wiokienniczych.

Wyznacza-

Wyznacza-
Wyznacza-
Wyznacza-

Wyznacza-

na rozpuszczalniki organiczne

wyrobow widkienniczych.

na merceryzacj¢

wyrobéw widkienniczych.

Wyznacza-

Wyznacza-

nie odpornosct wybarwien na Swiatto sztuczne (lampa ksenonowa)
BN-74/6044-14 Barwniki. Oznaczanie rozpuszczalnosci w wodzie

5. Autorzy projektu normy — inz. Irena Sekula, mgr inz. Antoni
Macicjjr:wski — Osrodek Badawczo-Rozwojowy Przemystu Barwni-

kéw ORGANIKA, L6dz.



