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NORMA BRANZOWA

BN-92

Barwniki siarkowe

6041-53

BARWNIKI _ _
ORGANICZNE nierozpuszczalne w wodzie Zamiast
MetOdy badan BN-85/6041-53
Grupa katalogowa 1029
1. WSTEP e) Amoniak ciekly syntetyczny wg PN-79/C-84914,

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy sg meto-
dy badan barwnikéw siarkowych nierozpuszczalnych
w wodzie, stosowanych do barwienia widkien celulo-
zowych.

i.2. Rodzaje badan

a) oznaczanie koncentracji,

b) oznaczanie odcienia,

c) oznaczanie rozpuszczalno$ci w roztworze siarczku
sodowego,

d) oznaczanie substancji nierozpuszczalnych w roz-
tworze siarczku sodowego,

¢) oznaczanie trwaloSci na wodg,

f) oznaczanie trwatosci na pranie,

g) oznaczanie trwato$ci na pot,

h) oznaczanie trwalos$ci na rozpuszczalniki organi-
czne,

1) oznaczanie trwalosci na tarcie,

j) oznaczanie trwalo$ci na prasowanie,

k) oznaczanie trwalosci na folowanie w Srodowisku
alkalicznym,

1) oznaczanie trwatosci na $wiatto sztuczne.

2. METODY BADANIA

2.1. Oznaczanie koncentracji

2.1.1. Wytyczne ogélne. W zaleznos$ci od wskazan
normy przedmiotowe] oznaczanie koncentracji wyko-
na¢ jednym z dwoéch sposobow:

A — barwienie sposobem klasycznym,

B — barwienie wg CT C3B 5371-85.

2.1.2. Odczynniki, roztwory i materiaty

a) Siarczek sodowy techniczny wg BN-85/6016-58,
roztwor 10% (m/m) 1 25% (m/m) w przeliczeniu na
100-procentowy produkt.

b) Weglan sodowy bezwodny 1 roztwor 10% (m/m).

¢) Chlorek sodowy cz. (s61 kuchenna) lub siarczan
sodowy techniczny lub krystaliczny w przeliczeniu na
bezwodny, roztwor 10% (m/m).

d) Woda utleniona techniczna wg PN-91/C-84102,
roztwor 30% (V/V).

roztwor 25% (V/V).

f) Anionoczynny srodek pioracy np. Pretepon G lub
na bazie alkilosulfonu.

g) Szare skale do oceny odpornosci wybarwien wg
PN-86/P-04906,

h) Widkno celulozowe, prz¢dza, dzianiny lub tkani-
ny o splocie ptéciennym, bielone (bez uzycia rozjasnia-
czy optycznych), nieapreturowane oraz nie zawierajace
wibkien martwych ani pozostalo$ci chemikaliow.

2.1.3. Aparatura. Aparat do barwienia umozliwiajacy
otrzymanie temperatury od 40 do 100 +2°C, zawieraja-
cy naczynia do barwienia o pojemnos$ci nie mniejsze]
niz 300 ml, np. firmy AHIBA, Linitest-Quarzlampen
Geselschaft mbH Hanau.

Dopuszcza sie stosowanie zwyklych fazni farbiar-
skich.

2.1.4. Barwienie sposobem A

2.1.4.1. Przygotowanie roztworéw barwnika. 5 g
barwnika badanego odwazy¢ z doktadnoscig do 0,01 g,
umies$ci¢ w zlewce pojemnosci okoto 250 ml, dodac
w zaleznosci od marki barwnika wskazang objgtosc
roztworu uwzgledniajacag podang w tabl. 1 krotnos¢
siarczku sodowego i ogrzewaé na tazni wodnej az do
rozpuszczenia. Roztwoér pozostawi¢ do ostygnigcia do
temperatury pokojowej, przela¢c do kolby pomiarowe;j
pojemnosci 500 ml, dopetni¢ woda do kreski i dobrze
wymieszacd.

W taki sam sposéb przygotowaé roztwdr barwnika

)|
wzorcowego' .

Tablica 1
[los¢ siarczku sodowego
w przeliczeniu na
Lp. Marka barwnika 100-procentowy produkt
w stosunku do masy
barwnika
1 2 3

1 Zo6kcien siarkowa G 0,82-krotna
2 Oranz siarkowy G 0,99-krotna
3 Oranz siarkowy GR 0,99-krotna

" Patrz Informacje dodatkowe p. 6.

Zgtoszona przez Instytut Barwnikow i Produktéw Organicznych
Ustanowiona przez Dyrektora Instytutu Chemii Przemystowej
dnia 30 listopada 1992 r. jako norma obowigzujgca od dnia 1 pazdziernika 1993 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 4/1993, poz. 6)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE ,ALFA" 1993.
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cd. tabl. 1
Ilo$¢ siarczku sodowego
w przeliczeniu na
Lp. Marka barwnika 100-procentowy produkt
w stosunku do masy
barwnika
I 2 3

4 | Brunat siarkowy G 0,82-krotna
5 Brunat siarkowy BR 0,66-krotna
6 Brunat siarkowy B 0,66-krotna
7 Brunat siarkowy 4R 0,66-krotna
8 Oliw siarkowy BT 0,99-krotna
9 Khaki siarkowe G 1,15-krotna
10 Granat siarkowy RL 0,66-krotna
11 Czern siarkowa BT 0,82-krotna
12 | Czern siarkowa BT w tuskach N,82-krotna
13 Czern siarkowa T 0,82-krotna

2.1.4.2. Przygotowanie widkna do barwienia. Probke
wiokna do barwienia (2,1,2h) o masie 10 +0,1 g bezpo-
srednio przed barwieniem dokladnie zwilzy¢ goraca
'woda, nadmiar wody wycisngc 1 pozostawi¢ do ostyg-
nigcia do temperatury pokojowe;.

2.1.4.3. Przygotowanie kapieli barwigcych. W dwoéch
jednakowych naczyniach do barwienia przygotowac
kapiele barwigce, zawierajace:

a) Roztwér barwnika badanego 1 wzorcowego
(2.1.4.1), w ilosci podanej w tabl. 2, jesli normy przed-
miotowe nie przewidujg inaczej.

Tablica 2

Masa barwnika'' w stosunku

ik
Kolor barwnika do masy wtékna

Granat 3% oraz 6%
Czern 3% oraz 8%
Pozostate kolory 3%

1 Mas¢ barwn:ka podano w stosunku do koncentracji barwni-
ka typu, w ktorym zawartos$c¢ substancyi barwigcych uwaza sig¢ za
100%, mas¢ barwnikow nalezy przeliczy¢ na koncentracje barwni-

ka typu.

b) W;glan sodowy 10% roztwér (2.1.2b), 3 ml przy
wybarwieniach jasnych, 5 ml przy wybarwieniach cie-
mnyci.

c; Woda destylowana uzupelniajaca objgtos¢ kapieli
barwigcej do 300 ml.

=1.4.4. Wykonanie oznaczania. Naczynia z kgpielami
barwigcymi (2.1.4.3) (krotnos¢ kapieli 1:30) umiesci¢ w
aparacie do barwienia (2.1.3), po czym kapiele pod-
erzaC do temperatury 50°C, wprowadzi¢ po jednej
probce widkna przygotowanego wg (2.1.4.2). Kapiele
podgrzewaé dalej w ciggu 15 min, doprowadzi¢ do tem-
peratury 90 -+ 95°C, po 30 min barwienia doda¢ roz-
twor soli kuchennej (2.1.2¢) w ilosci 10 ml przy wybar-
wieniach jasnych do 3% 1 20 ml przy wybarwieniach
ciemnych powyzej 3%, po czym barwi¢ przez dalsze
30 min. Po tym czasie probki wyjac, dobrze wycisnac
1 nie pluczac rozwiesi¢ na okoto 15 min w celu utlenie-
nia si¢ barwnika na powietrzu.

W przypadku barwienia na tazni farbiarskiej, probki
nalezy przecigga¢ za pomocg precikow szklanych. Na-

stepnie wybarwienia dotleniaé w kapieli zawierajacej
3 ml/l wody utlenionej 30-procentowej (2.1.2d), w
temperaturze 30 <+ 40°C, w ciggu 15 min (krotnos¢ ka-
pieli utleniajgcej 1:30), po czym wybarwienia phlukac
kilkakrotnie w cieptej wodzie, odwirowaé 1 suszy¢
w temperaturze 70 = 100°C, a po wyschnigciu pozo-
stawi¢ do ostygnigcia.

2.1.5. Barwienie sposobem B

2.1.5.1. Przygotowanie roztworéw barwnika. 0,75 ~2 g
barwnika badanego (w zalezno$ci od koloru) odwazy¢
z doktadnoscig do 0,01 g, umiesci¢ w zlewce pojemnos-
ci 200 ml, dodajac 5 + 10 ml 25-procentowego siarczku
sodowego (2.1.2a) 1 rozpuscié. Po czym dodaé¢ odpo-
wiednio 10 = 15 ml 25-procentowego siarczku sodowe-
go, liczac w ilosci 1:1 do uzytego barwnika, w przeli-
czeniu na 100-procentowy produkt, 200 ml wody desty-
lowanej o temperaturze 45 +5°C 1 ciaggle mieszajac go-
towaé w ciggu 120 +5 s. Roztwor pozostawi¢ do ostyg-
niecia do temperatury pokojowej, przela¢ do kolby po-
jemnosci 500 ml, dopetni¢ woda destylowang do kreski
1 dobrze wymieszac.

2.1.5.2. Przygotowanie wiokna do barwienia. Probke
widkna do barwienia (2.1.2h) zamoczy¢ w wodzie
o temperaturze 35 <+ 40°C 1 pra¢ w ciggu 30 min w ka-
pieli zawierajgcej 2 g/l Srodka pioracego (2.1.2f),
w temperaturze 40°C lub kapieli zawierajacej 4 g/1 weg-
lanu sodowego w temperaturze wrzenia w ciagu
120 min (krotnos¢ kapieli 1:60). Nastepnie probke ptu-
ka¢ w wodzie o temperaturze 40 +2°C w ciggu 10 min,
potem w wodzie o temperaturze 20 +2°C do momentu,
az woda ptuczaca bedzie przezroczysta. Po czym prob-
ke wyza¢ do 100% w odniesieniu do masy suchej prob-
ki.

2.1.5.3. Przygectowanie kapieli barwigcej. Kgpiel bar-
wiaca z barwnika badanego 1 wzorcowego przygotowac
o nastepujgcym skladzie: 30% (15 ml) w stosunku do
barwionej probki 10-procentowego 10ztworu siarczanu
sodowego lub chlorku sodowego 4% (2 ml) 10-procen-
towego roztworu weglanu sodowego, roztwor barwnika
(2.1.5.1) w zaleznosci-od marki w ilosci 2 +~ 12% w sto-
sunku do masy prébki 1 dopetni¢ woda destylowana do
200 ml.

Koncentracj¢ wzorca nalezy przyja¢ za 100%. Jesl
koncentracja barwnika badanego rézni si¢ od wzorca,
to ilo$¢ badanego barwnika nalezy przeliczy¢ w stosun-
ku do wzorca, stosujac 10-procentowa gradacjg.

2.1.5.4. Wykonanie oznaczania. Probke widkna do
barwienia o masie 5 £0,1 g przygotowang (2.1.5.2)
umiesci¢ W naczyniu zawierajacym kapiel barwigca
(2.1.5.3) o temperaturze 40°C (krotnos¢ kapieli 1:40).
Nastepnie w zalezno$ci od marki barwnika kgpiel pod-
grza¢ w ciggu 15 min do 60°C, a nastgpnie w ciggu
45 min lub 30 min podgrzaé¢ kapiel do 95°C i barwic¢
w tej temperaturze w ciggu 45 min. Po tym czasie
prébke widkna phukaé poczatkowo w wodzie o tempe-
raturze 40°C w ciggu 10 = 15 min, potem w wodzie
o temperaturze 20 +2°C w ciagu 10 = 15 min do mo-
mentu’ az woda pluczaca bgdzie bezbarwna. Po czym
probke utlenia¢ w ciggu 20 min w kapieli zawierajace)
0,5 ml/l wody utlenionej (2.1.2d) i 0,5 ml/l amoniaku
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(2.1.2¢) o temperaturze 50°C. Nastgpnie probke wy;aé,
odzac¢ 1 wysuszyC w suszarce o temperaturze nie wyzszej
niz 70°C.

W przypadku gdy masa probki do barwienia rézni sie
od 5 g, to ilo§¢ wprowadzonego roztworu barwnika na-
lezy odpowiednio przeliczy¢, przy czym nie zmieniajac
krotnosci kapieli 1 przyjetej ilosci barwnika w procen-
tach.

2.1.6. Ocena wynikéw. Koncentracje okresli¢ przez
poréwnanie wybarwien wykonanych przy uzyciu barw-
nika badanego 1 wzorcowego. Poréwnanie przeprowa-
dzi¢ nie uzbrojonym okiem w rozproszonym S$wietle
dziennym padajacym od strony péitnocnej lub stosujac
urzadzenie do otrzymywania sztucznego $wiatla dzien-
nego wg PN-68/N-02310.

W przypadku stwierdzenia niezgodnos$ci intensyw-
nosci barwy porownywanych wybarwien, nalezy powto-
rzy¢ wybarwienie ze zmniejszong lub zwi¢kszong o 5,
10, 15% itd. ilo$cig barwnika badanego.

Koncentracj¢ barwnika badanego (X) obliczy¢ w pro-
centach wg wzoru

X=—"-100 1
~ M)

w ktérym:

m: — masa barwnika wzorcowego, g,

m — masa barwnika badanego, g.

Koncentracj¢ okresli¢c w gradacji 5%, przy czym kon-
centracj¢ wzorca przyjaé¢ za 100%.

2.2. Oznaczanie odcienia. Odcien barwnika badanego
okresli¢ jednym z dwdch sposobdw:

a) Przez poréwnanie wybarwien wykonanych (2.1.4
lub 2.1.5) barwnikiem badanym i wzorcowym o zgodnej
intensywnos$ci barwy. Poréwnanie przeprowadzi€ nie
uzbrojonym okiem w rozproszonym S$wietle dziennym
lub stosujgc urzadzenie do otrzymywania sztucznego
Swiatla dziennego wg PN-68/N-02310.

W przypadku stwierdzenia niezgodnosci odcienia, na-
lezy podac¢ charakterystyke stowna tej niezgodnosci, np.
bardziej zo6lty, bardziej czerwony.

b) Przez okreslenie odcienia w stopniach szarej skali
do oceny zmiany barwy wg PN-86/P-04906 lub okres-
lenie stowami w sposdb nastgpujacy:

— zgodny,

— rbznil si¢ nieznacznie,

— r0znl si¢ znacznie,

— niezgodny (nieporéwnywalny).

2.3. Oznaczanie rozpuszczalnoSci w roztworze siarcz-
ku sodowego o '

2.3.1. Zasada oznaczania polega na rozpuszczaniu
okreslone] w tablicy wg PN-92/C-04702 ilo$ci barwnika
w roztworze siarczku sodowego, przesgczeniu roztworu
1 wzrokowej ocenie pozostato$ci na saczku. Wyniki
oznaczania podaje si¢’'w'g/L.

2.3.2. Wykonanie oznaczania — wg PN-92/C-04702
p. 2.2, stosujac do rozpuszczanra barwnika zamiast wo-

dy, 250 ml roztworu zawierajgcego krotno$¢ siarczku
sodowego w stosunku do iloéci barwnika uzytego do
badania zgodnie z tabl. 1. kol. 3.

2.4. Oznaczanie substancji nierozpuszczalnych w roz-
tworze siarczku sodowego

2.4.1. Odczynniki i roztwory

a) Siarczek sodowy techniczny wg BN-85/6016-58,
roztwory 0,5% (m/m) i 1,0% (m/m) w przeliczeniu na
100-procentowy produkt. Roztwor powinien by¢ odsta-
ty 1 przesaczony.

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

2.4.2. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 2 g barwnika
siarkowego z doktadnoscig do 0,001 g, umiesci¢ w zlew-
ce pojemnosci 500 ml, doda¢ 250 ml l-procentowego
roztworu siarczku sodowego (2.4.1a) 1 mieszajac ogrzac
do wrzenia, po czym utrzymywa¢ w stanie wrzenia
przez 10 min (do rozpuszczenia barwnika). Nastgpnie
doda¢ 250 ml wrzacej wody, wymieszac 1 sgczyC przez
lejek sitowy z 2 sgczkami ilo§ciowymi typu VEB (migk-
kie) Niderschlag 388, uprzednio wysuszonymi w tempe-
raturze 70 <+ 80°C do statej masy 1 zwazonymi z do-
ktadnoscig do 0,0005 g.

Osad na sgczku przemy¢, najpierw wrzacym 0,5-pro-
centowym roztworem siarczku sodowego do momentu,
az przesgcz przestanie wykazywac zabarwienie, a na-
stepnie wrzgcag woda dopéty, dopoki przesacz przesta-
nie tworzy¢ na bibule nasyconej l-procentowym roz-
tworem octanu olowiawego czarne plamy. Nastgpnie
saczki z osadem wysuszy¢ do stale] masy w temperatu-
rze 70 + 80°C i zwazy¢ z dokladnoscig do 0,0005 g.

Za stalg masg¢ nalezy przyja¢ mas¢ réznigcg si¢ przy
dwoch kolejnych wazeniach nie wigcej niz o 0,001 g.

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

m; — m

X = - 100 (2)
m
w ktoérym:
m; — masa sgczkéw z pozostatoscig po suszeniu, g,
m; — masa saczkow, g,
m — odwazka barwnika, g.

Za wynik nalezy przyjaé $rednig arytmetyczng co
najmniej dwoch oznaczan, nie réznigcych si¢ migdzy
sobg o 0,2% wyniku mniejszego.

2.5. Oznaczanie trwalosci na wode wykonal wg
PN-90/P-04910 na wybarwieniach wykonanych (2.1.4)
w intensywnosci 1/1 kolekcji pomocnicze;j.

2.6. Oznaczanie trwalosci na pranie w temperaturze
60°C i 96°C wykona¢ wg PN-87/P-04912 metodg 4 na
wybarwieniach jak w 2.5.

2.7. Oznaczanie trwatosci na pot kwasny i alkaliczny
wg PN-91/P-04913 na wybarwieniach jak w 2.5.

2.8. Oznaczanie trwalosci na tarcie suche i mokre —
wykona¢ wg PN-87/P-04908, na wybarwieniach jak
w 2.5.
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2.9. Oznaczanie trwatosci na prasowanie — wykonad
wg PN-73/P-04914, na wybarwieniach jak w 2.5.

2.10. Oznaczanie trwatosci na folowanie w srodowisku
alkalicznym — wykona¢ wg PN-68/P-04932 na wybar-
wieniach jak w 2.5.

2.11. Oznaczanie trwalosci na rozpuszczalniki organi-

czne — wykona¢ wg PN-91/P-04923 na wybarwieniach
jak w 2.5.

2.12. Oznaczanie trwalosci na swiatlo sztuczne —

wykona¢ wg PN-89/P-04943.

KONIEC

INFORMACIJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norme — Instytur Barwnikow i1 Pro-
duktow Organicznych w Zgierzu.
2. Istotne zmiany w stosunku do BN-85/6041-53
a) wdrozono oznaczanie koncentracji i odcienia wg CT C3B
5371-85,
b) wprowadzono szara skalg do oceny zmiany barwy przy okres-
laniu odcienia barwy,
c) zmieniono podawanie wynikow oznaczania rozpuszczalnosci
barwnika w roztworze siarczku sodowego g/1 zamiast w stopniach,
d) uaktualniono pozostate metody badan,
e) uaktualniono asortyment barwnikow, wykreslajac marki: Zie-
len siarkowa trwata BL, Czern siarkowa B, Czern siarkowa TR.
3. Normy zwigzane
' PN-92/C-04702 Barwniki. Ogolne metody badan
PN-85/C-84001/01 Weglan sodowy techniczny. Zakres i postanowie-
nia normy
PN-91/C-84102 Nadtlenek wodoru techniczny
PN-79/C-84914 Amoniak ciekly syntetyczny
PN-68/N-02310 Iluminanty ! Zrodfa sztucznego swiatla dziennego
PN-86/P-04906 Metody badan wyrobow widkienniczych. Wyznacza-
nie odpornosci wybarwien. Szare skale do oceny odpornosci wy-
barwien
PN-87/P-04908 Metody badan wyrobow widkienniczych. Wyznacza-
niec odpornosci wybarwienn na tarcie
PN-90/P-04910 Tekstylia--Wyznaczanie odporno$ci wybarwien na
wodg

PN-87/P-04912 Metody badan wyrobow widkienniczych. Wyznacza-
nie odpornosci wybarwienn na pranie

PN-91/P-04913 Tekstylia. Wyznaczanie odpornosci wybarwiefi na
pot

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

PN-91/P-04923 Tekstylia. Wyznaczanie odpornosci wybarwien na
rozpuszczalniki organiczne

PN-68/P-04932 Metody badan wyrobéw widkienniczych. Wyznacza-
nie odpornoéci wybarwien na folowanie w Srodowisku alkali-
cznym

PN-89/P-04943 Tekstylia. Wyznaczanie odpornosci wybarwien na
$wiatto sztuczne (lampa ksenonowa)

BN-85/6016-58 Siarczek sodowy techniczny

4. Normy miedzynarodowe
RWPG CT C3B 5371-85 Kpacurtenu cepHACTbie BOLOHEPACTBOPH-
Mbie. MeToa omnpenesieHUs KOHUEHTpALMU U OTTEHKA

5. Zgodno$é normy z norma RWPG CT C3B 5371-85. Norma za-
wiera metod¢ oznaczania koncentracji i odcienia, wykazujaca znaczne
rozbieznosci techniczne w stosunku do wdrozonej metody RWPG.
Norma BN zawiera 10 dodatkowych parametréw.

6. Wzorce barwnikow dostarcza na zadanie producent — Zaklady
Przemystu Barwnikéw ,Boruta” w Zgierzu.

7. Autorzy projektu normy — inz. Jadwiga Pliszkiewicz, mgr inz.
Helena Bogustawska-Dzierzan.



