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N O R M A  B R A N Ż O W A BN-77

BARW NIKI 
I P IGM ENTY

Barwniki siarkowe 6041-46

rozpuszczalne ir wodzie
Metodii badań
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1.1 . P r z e d m io t  n o r m y . Przedmiotem normy są 

metody badań barwników siarkowych rozpu
szczalnych w wodzie, stosowanych do barwienia 
wyrobów z włókien celulozowych naturalnych
i sztucznych.

1.2 . R o d z a je  b a d a ń

a) oznaczanie suchej substancji,

b) oznaczanie stopnia rozpuszczalności w wo
dzie.

c) oznaczanie substancji nierozpuszczalnych w 
wodzie,

d) oznaczanie popiołu,
e) oznaczanie pH roztworu wodnego,
f) oznaczanie koncentracji,
g) oznaczanie odcienia,
h) oznaczanie trwałości na wodę,
i) oznaczanie trwałości na pranie, 
j) oznaczanie trwałości na pot,
k) oznaczanie trwałości na merceryzację,
1) oznaczanie trwałości na prasowanie wilgotne, 

m) oznaczanie trwałości na tarcie suche i mokre, 
n) oznaczanie trwałości na światło sztuczne.

2. M E T O D Y  B A D A Ń

2.1 . O z n a c z a n ie  z a w a r to ś c i s u c h e j  s u b s ta n c j i .
Okoio 10 g barwnika w  paście odważyć z do
kładnością do 0,001 g w  naczynku wagowym, 
uprzednio wysuszonym do stałej masy w tempe
raturze 100 —T- 105°C i zważonym z dokładnością 
do 0.0002 g.

Całość suszyć w temperaturze 100 -f- 105°C do 
stałej masy i po ostygnięciu w eksykatorze zwa
żyć z dokładnością do 0,0002 g.

Za stałą masę należy przyjąć masę różniącą 
się przy dwóch kolejnych ważeniach nie więcej 
niż o 0.001 g.

Zawartość suchej substancji (X !) obliczyć w 
procentach wg wzoru

to* — mi
X ,  =  -  - - 1 0 0  (1 )

771
w którym:

m2 —  masa naczynka z pozostałością po su
szeniu, g,

m i —  masa naczynka, g,
m ■— odważka barwnika, g.

Za wynik należy przyjąć średnią arytmetyczną 
wyników oznaczań nie różniących się między so
bą więcej niż o 0,2fl/n.

2 .2 . O z n a c z a n ie  s to p n ia  r o z p u s z c z a ln o ś c i w  w o 
d z ie

2 .2 .1 . O z n a c z a n ie  s to p n ia  r o z p u s z c z a ln o ś c i w  
w o d z ie  b a r w n ik ó w  w  p r o sz k u  wykonać w g  
BN-74 6044-14 metodą sączkową, z tą różnicą, że 
po dodaniu do barwnika wody całość ogrzać d o  
wrzenia i niezwłocznie przesączyć przez 3 sączki 
ilościowe miękkie typu VE_B 388.

2 .2 .2 . O z n a c z a n ie  s to p n ia  r o z p u s z c z a ln o ś c i w  

w o d z ie  b a r w n ik ó w  w  p a śc ie  wykonać jak p r z y  
barwnikach w proszku stosując:

a) odważkę barwnika (X 2) w  gramach, obli
czoną wg wzor.u

w którym:

m — ilość badanego barwnika wg BN-74/ 
6044-14 (tablica), g,

Xy —  zawartość suchej substancji barwnika w 
paście wg 2.1, °/o,

b) wodę do ropuszczania (X3) w cm3 obliczoną 
wg wzoru

X 3 — 2 5 0  -  ( X ,  — m )  (3 )

w którym:

X -2 —  odważka barwnika wg poz. a), g, 
m —  wg poz. a).
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2.3. O z n a c z a n ie  s u b s ta n c j i  n ie r o z p u s z c z a ln y c h  
w  w o d z ie  —  wg PN-76/C-04702, z tą różnicą, że 
do barwnika należy dodać wody zimnej, wymie
szać, całość ogrzać do 50°C i utrzymywać w tej 
temperaturze w  ciągu 30 min, od czasu do czasu 
mieszając. Następnie pozostawić do ostygnięcia 
do 20°C, przesączyć i osad na sączku przemyć 
zimną wodą.

2 .4 . O z n a c z a n ie  p o p io łu  —  wg PN-76/C-04702, 
z tą różnicą, że po ostrożnym spaleniu zawartości 
tygla dodać kilka kropli kwasu siarkowego (1,84) 
cz.d.a., ostrożnie odparować, a następnie prażyć 
do stałej masy i zważyć z dokładnością do
0,0002 g.

2 .5 . O z n a c z a n ie  p H  r o z tw o r u  w o d n e g o . 2 ,5  g
barwnika w  proszku (lub odpowiadającą mu pod 
względem zawartości suchej substancji ilość barw
nika w paście) odważyć z dokładnością do 0,005 g. 
Umieścić w  kolbie stożkowej pojemności 100 cm3, 
dodać 50 cm3 wody wolnej od dwutlenku węgla,
o temperaturze 20 ±2°C. Po rozpuszczeniu barw
nika oznaczyć pH otrzymanego roztworu poten
cjometrem z dokładnością 0,1 pH w temperatu
rze 20 ±2°C.

2 .6 . O z n a c z a n ie  k o n c e n tr a c j i
2 .6 .1 . W y ty c z n e  o g ó ln e .  Koncentrację barwni

ków siarkowych rozpuszczalnych w  wodzie ozna
czyć jedną z następujących metod:

—  fotokolorymetryczna —  dla barwników prze
znaczonych do barwienia wiskozy w  masie,

—  barwienia porównawczego —  dla barwni
ków przeznaczonych do barwienia innych włó
kien.

2 .6 .2 . O z n a c z a n ie  k o n c e n tr a c j i  m e to d ą  fo to k o -  
lo r y m e tr y c z n ą

2 .6 .2 .1 . A p a r a tu r a . Fotokolorymetr typu Spekol 
lub inny podobny.

2 .6 .2 .2 . P r z y g o t o w a n ie  r o z tw o r ó w  i w y k o n a n ie  
k r z y w e j  w z o r c o w e j .  1 g barwnika wzorcowego 
odważyć z dokładnością 0,0002 g, umieścić w zle
wce pojemności 100 cm3, dodać 5 cm3 wody
0 temperaturze około 70 °C, dokładnie rozetrzeć, 
dodać 80 cm3 zimnej wody. Całość ogrzać do 
50°C i utrzymywać w  tej temperaturze w ciągu 
30 min, mieszając od czasu do czasu.

Roztwór barwnika pozostawić do ostygnięcia
1 przenieść ilościowo do kolby pomiarowej po
jemności 100 cm3, dopełnić wodą do kreski i od
stawić na 24 godz i dokładnie wymieszać (roz
twór podstawowy A).

Roztwory do wykonania krzywej wzorcowej 
przygotować w  sposób następujący: do 6 kolb 
pomiarowych pojemności 100 cm3 odmierzyć ko
lejno 10; 9; 7,5; 5; 2,5; 1 cm3 roztworu barwnika 
wzorcowego, kolby dopełnić wodą do kreski i do
kładnie wymieszać.

Pomiar ekstynkcji (E ) przeprowadzić wg in
strukcji obsługi kolorymetru, dobierając kuwety
i filtr tak, aby uzyskać najwyższą czułość, przy 
pomiarze ekstynkcji roztworu o zawartości 10 cm3 
roztworu A.

Wyniki pomiarów podać w  tablicy (tabl. 1), 
a następnie sporządzić wykres krzywej wzorco
wej (rysunek) przedstawiającej zależność ekstynk
cji roztworu do stężenia roztworu barwnika wzor
cowego.

T a b l i c a  1

O b j ę t o ś ć  r o z t w o 
r u  b a r w n i k a  
w z o r c o w e g o  

c m 3

S t ę ż e n i e
r o z t w o r u
m g / d m 1

E k s t y n k c j a
( E )

10 1 0 0

9 9 0

7 .5

5 ,0 5 0

2 ,5  2 5

1 .0 10

£

mg/dm3
1̂ 7/6̂ -461

2 .6 .2 .3. W y k o n a n ie  o z n a c z a n ia . Odważyć ściśle 
taką samą odważkę barwnika badanego w postaci 
proszku, jak barwnika wzorcowego (lub odpo
wiadającą jej pod względem zawartości suchej 
substancji ilość barwnika w  paście), rozpuścić 
zgodnie z 2 .6.2.2. Roztwór po ostygnięciu prze
nieść ilościowo do kolby pomiarowej pojemności 
100 cm3, dopełnić wodą do kreski i odstawić na 
24 godz. Następnie roztwór dokładnie wymieszać, 
pobrać ściśle 10 cm3, przenieść ilościowo do kol
by pomiarowej pojemności 100 cm3, dopełnić wo
dą do kreski, dokładnie wymieszać, po czym 
oznaczyć ekstynkcję roztworu na fotokoloryme- 
trze jak w  2.6.2.2.

Koncentrację badanego barwnika (X 4) obliczyć 
w  procentach wg wzoru

C -  1 0 0
X ,  = ---------------  ( 4 )

100
w którym:

C —  stężenie roztworu zawierającego 10 cm3 
barwnika badanego, odpowiadająca jego
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ekstynkcji, odczytane z wykresu krzy
wej wzorcowej przygotowanej wg 2.6.2.2,

100 —  stężenie roztworu zawierającego 10 cm3 
barwnika badanego, mg/dml

2 .6 .3 . O z n a c z a n ie  k o n c e n tr a c j i  m e to d ą  b a r w ie 
n ia  p o r ó w n a w c z e g o

2 .6 .3 .1 . P r z y g o to w a n ie  w łó k n a  d o  b a r w ie n ia . D o
barwienia przeznacza się 10 ±0,1 g próbki włók
na bawełnianego: przędzę (tex 41,6X2 lub tex 
31,2X2) lub tkaninę o splocie płóciennym.

Dopuszcza się stosowanie przędzy z włókna w i
skozowego ciętego, np. Artex tex 25.

Próbki włókna powinny być bielone (bez użycia 
rozjaśniaczy optycznych), nieapreturowane i nie- 
podbarwione oraz nie zawierające włókien mar
twych ani pozostałości chemikaliów. Próbki bez
pośrednio przed barwieniem dokładnie zwilżyć 
gorącą wodą, nadmiar wody wycisnąć i pozosta
wić do ostygnięcia do temperatury pokojowej.

2.6.3.2. A p a r a tu r a . Aparat do barwienia umo
żliwiający otrzymanie temperatury od 40 do 
100 ±2°C, zawierający naczynia do barwienia po
jemności 300 cm3, np. firm y AHIBA, Linitest- 
—Quarzlampen Gesselschaft mbH Hanau.

Dopuszcza się stosowanie zwykłych łaźni far- 
biarskich.

2 .6 .3 .3 . P r z y g o to w a n ie  r o z tw o r u  b a r w n ik a . 5 g
barwnika badanego w proszku (lub odpowiada
jącą mu pod względem zawartości suchej sub
stancji ilość barwnika w paście) odważyć z do
kładnością do 0,001 g. Umieścić w zlewce pojem
ności 500 cm3, dodać 200 cm3 wody i stale mie
szając ogrzać do 50°C i utrzymywać w  tej tem
peraturze w  ciągu 30 min. Roztwór pozostawić 
do ostygnięcia, po czym przenieść ilościowo do 
kolby pomiarowej pojemności 500 cm3, dopełnić 
wodą do kreski i dokładnie wymieszać.

W taki sam sposób przygotować roztwór barw
nika wzorcowego.

Masę barwnika podano w stosunku do koncen
tracji barwnika —  typu, w którym zawartość sub
stancji barwiących uważa się za 100%.

W przypadku użycia barwnika o koncentracji 
wyższej lub niższej, masę barwnika należy prze
liczyć na koncentrację barwnika typowego

2 .6 .3 .4 . P r z y g o to w a n ie  k ą p ie l i  b a r w ią c y c h . W
dwóch jednakowych naczyniach do barwienia 
przygotować kąpiele barwiące, zawierające:

a) 30 cm3 roztworu barwnika badanego i wzor
cowego tej samej marki (3-procentowe wybarwie- 
nie), przygotowanego wg 2.6.3.3, jeśli norma 
przedmiotowa nie przewiduje inaczej,

b) 10-procentowy roztwór siarczku sodowego 
wg BN-75/6016-58 (nastawiony w przeliczeniu na 
produkt 100-procentowy) w ilości wg tabl, 2.

T a b l i c a  2

L p . N a z w a  b a r w n i k a

I l o ś ć  s i a r c z k u  s o d o w e g o  
«v p r z e l i c z e n i u  n a  p r o d u k t  

1 0 0  - p  r o c  e n t o w y

w  s t o s u n k u  1 0 - p r o c e n -
d o  m a s y  I o w y

b a r w n i k a  r o z t w ó r  
c m 3

1 2 3 4

1 Ż ó ł c i e ń  s i a r k o w a  W 2 R 0 , 5 - k r o t n a 1 ,5

2 B r u n a t  s i a r k o w y  W G 0 , 5 - k r o t n a 1 5

3 B r u n a t  s i a r k o w y  W 4 R 0 , 3 - k r o t n a 1 ,0

4 B r u n a t  s i a r k o w y  W B R 0 , 5 - k r o t n a 1 ,5

5 O l i w  s i a r k o w y  W 2 B 0 , 7 - k r o t n a 2 ,2

(J G r a n a t  s i a r k o w y  W R L 0 , 3 - k r o t n a 1 ,0

7 C z e r ń  s i a r k o w a  W T 1 , 0 - k r o t n a 3 .0

I l o ś ć  s i a r c z k u  s o d o w e g o w g  k o l .  3  i  4 p o d a n o  d l a
j b a r w n i k ó w  t y p o w y c h .  D l a b a r w n i k ó w  o i n n e j  k o n -
i c e n t r a c j i ,  i l o ś c i  t e  n a l e ż y o d p o w i e d n i o  p r z e l i c z y ć .

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

d) wodę uzupełniającą objętość kąpieli barwią
cej do 300 cm3.

2.6.3.5. W y k o n a n ie  o z n a c z a n ia . Naczynia z ką
pielami barwiącymi wg 2.6.3.4 (krotność kąpieli
1 : 30) umieścić w aparacie do barwienia, po czym 
kąpiele podgrzać do temperatury 50°C i wpro
wadzić po jednej próbce włókna przygotowanego 
wg 2.6.3.1. Kąpiele podgrzewać dalej i w  ciągu 
około 15 min doprowadzić do temperatury 90 -f- 
95 °C i utrzymując tę temperaturę barwić
1 godz. Po tym ‘czasie próbki wyjąć, dobrze wy
cisnąć i nie płucząc rozwiesić na około 15 min 
w celu utlenienia się barwnika. Następnie próbki 
płukać kilkakrotnie w  ciepłej wodzie (aż woda 
przestanie się barwić), odwirować lub wyżąć i su
szyć w temperaturze około 70°C, a po wyschnię
ciu pozostawić do ostygnięcia.

2 .6 .3.6. O c e n a  w y n ik ó w . Koncentrację określić 
przez porównanie wybarwień wykonanych przy 
użyciu barwnika badanego i wzorcowego

Porównanie przeprowadzić nieuzbrojonym 
okiem w rozproszonym świetle dziennym lub sto
sując urządzenie do otrzymywania sztucznego 
światła dziennego wg PN-68/N-02310.

W przypadku stwierdzenia niezgodnej inten
sywności barwy porównywanych wybarwień na
leży powtórzyć wybarwienia ze zmniejszoną lub 
zwiększoną o 5, 10, 15%> itd. ilością barwnika 
wzorcowego.

Koncentrację badanego barwnika (X 5) obliczyć 
w procentach wg wzoru
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x 5 =  100 (5)
m

w którym: 

tmj —  masa barwnika wzorcowego, g, 
vi —  masa barwnika badanego, g. 

2 .7 . O z n a c z a n ie  o d c ie n ia . Odcień oznaczać na 
wybarwieniach wykonanych wg 2.6.3 barwnikiem 
badanym i wzorcowym o zgodnej intensywności 
barwy. Porównanie przeprowadzić nieuzbrojonym 
okiem w rozproszonym świetle dziennym lub sto
sując urządzenie do otrzymywania sztucznego 
światła dziennego wg PN-68/N-02310. 

W  przypadku stwierdzenia niezgodności odcie
nia należy podać charakterystykę słowną tej nie
zgodności, np. bardziej żółty, bardziej tępy itp. 

2 .8 . O z n a c z a n ie  t r w a ło ś c i  n a  w o d ę  wg PN-63/ 
P-04910, na wybarwieniach wykonanych wg 2.6.3
o intensywności 1/1 kolekcji pomocniczej, na tka
ninie bawełnianej o splocie płóciennym.

2 .9 . O z n a c z a n ie  t r w a ło ś c i  n a  p r a n ie  w  te m p e 
r a tu r z e  60  i 9 5 ° C  —  wg PN-71/P-04912 odpo
wiednio metodą 3 i 4 na wybarwieniach jak 
w 2.8.

2 .1 0 . O z n a c z a n ie  t r w a ło ś c i  n a  p o t  —  w g  PN-71/ 
P-04913 na wybarwieniach jak w 2.8.

2 .1 1 . O z n a c z a n ie  tr w a ło ś c i  n a  m e r c e r y z a c j ę  —
wg PN-57/P-04926, na wybarwieniach jak w 2.8.

2 .1 2 . O z n a c z a n ie  t r w a ło ś c i  n a  p r a s o w a n ie  w i l 
g o t n e  —  wg PN-73/P-04914 na wybarwieniach 
jak w 2.8.

2 .13 . O z n a c z a n ie  tr w a ło ś c i  n a  ta r c ie  s u c h e  i m o 
kre —  wg PN-63/P-04908 na wybarwieniach jak 
w 2.8.

2 .1 4 . O z n a c z a n ie  t r w a ło ś c i  n a  ś w ia t ło  s z t u c z n e
—  wg PN-68/P-04943 na wybarwieniach jak w 
2 .8 .

K O N I E C

I N F O R M  A  C J  E  D O D  A T  K O  W E

1 . I n s t y t u c j a  o p r a c o w u j ą c a  n o r m ę  —  O ś r o d e k  B a d a 
w c z o - R o z w o j o w y  P r z e m y s ł u  B a r w n i k ó w  O R G A N I K A .

2 . I s t o t n e  z m i a n y  w  s t o s u n k u  d o  P N - 6 4 / C - 0 1 7 0 8
a )  w p r o w a d z o n o  d o d a t k o w e  p a r a m e t r y  —  o z n a c z a 

n i e  t r w a ł o ś c i  n a  p r a s o w a n i e  w i l g o t n e ,  n a  m e r c e r y z a c j ę  
i  p r a n i e  w  t e m p e r a t u r z e  9 5 ° C ,

b )  w p r o w a d z o n o  o z n a c z a n i e  t r w a ł o ś c i  n a  ś w i a t ł o  
s z t u c z n e  z a m i a s t  d z ie n n e g o ,

o  w p r o w a d z o n o  a p a r a t y  d o  b a r w n i k a  u m o ż l i w i a j ą c e  
o t r z y m a n i e  t e m p e r a t u r y  o d  4 0  d o  1 0 0  ± 2 ° C ,  n p .  f i r m y  
A H I B A ,  L i n i t e s t ,  d o p u s z c z a ją c  s t o s o w a n i e  z w y k ł y c h  ł a ź 
n i  f a r b i a r s k i c h ,

d )  z m o d y f i k o w a n o  i  d o s t o s o w a n o  m e t o d ę  b a r w i e n i a  
w  a p a r a t a c h ,

e )  u z u p e ł n i o n o  t a b l i c ę  n o w y m i  m a r k a m i  b a r w n i k ó w  
s i a r k o w y c h  p r o d u k o w a n y c h  w  k r a j u ,

f )  p o d a n o  o c e n ę  w y n i k u  b a r w i e n i a ,
g>  w y e l i m i n o w a n o  o z n a c z a n i e  ż e la z a .
D o t y c h c z a s  o b o w i ą z u j ą c a  P N - 6 4 / C - 0 4 7 0 8  z o s t a j e  u n i e 

w a ż n i o n a  z  d n i e m  1 l i p c a  1 9 7 8  r .

3. N o rm y  z w ią za n e

P X - 7 6 / C - 0 4 7 0 2  B a r w n i k i .  O g ó ln e  m e t o d y  b a d a ń

P N - 6 8 / N - 0 2 3 1 0  I l u m i n a n t y  i  ź r ó d ł a  s z t u c z n e g o  ś w i a t ł a  
d z ie n n e g o

P N - 6 3 / P - 0 4 9 0 8  M e t o d y  b a d a ń  w y r o b ó w  w ł ó k i e n n i c z y c h .
W y z n a c z a n i e  o d p o r n o ś c i  w y b a r w i e ń  n a  t a r c i e  

P X - 6 3 / P - 0 4 9 1 0  M e t o d y  b a d a ń  w y r o b ó w  w ł ó k i e n n i c z y c h .
W y z n a c z a n i e  o d p o r n o ś c i  w y b a r w i e ń  n a  w o d ę  

P N - 7 1 / P - 0 4 9 1 2  M e t o d y  b a d a ń  w y r o b ó w  w ł ó k i e n n i c z y c h .
W y z n a c z a n i e  o d p o r n o ś c i  w y b a r w i e ń  n a  p r a n i e  

P N - 7 1 / P - 0 4 9 1 3  M e t o d y  b a d a ń  w y r o b ó w  w ł ó k i e n n i c z y c h .
W y z n a c z a n i e  o d p o r n o ś c i  w y b a r w i e ń  n a  p o t  

P N - 7 3 / P - 0 4 9 1 4  M e t o d y  b a d a ń  w y r o b ó w  w ł ó k i e n n i c z y c h .
W y z n a c z a n i e  o d p o r n o ś c i  w y b a r w i e ń  n a  p r a s o w a n i e  

P N - 5 7 / P - 0 4 9 2 6  M e t o d y  b a d a ń  w y r o b ó w  w ł ó k i e n n i c z y c h .
W y z n a c z a n i e  o d p o r n o ś c i  w y b a r w i e ń  n a  m e r c e r y z a c j ę  

P N - 6 8 / P - 0 4 9 4 3  M e t o d y  b a d a ń  w y r o b ó w  w ł ó k i e n n i c z y c h .  
W y z n a c z a n i e  o d p o r n o ś c i  w y b a r w i e ń  n a  ś w i a t ł o  s z t u c z 
n e  ( l a m p a  k s e n o n o w a )

B N - 7 4 / 6 0 4 4 - 1 4  B a r w n i k i .  O z n a c z a n i e  r o z p u s z c z a l n o ś c i  w  
w o d z i e

B N - 7 5 / 6 0 1 6 - 5 8  S i a r c z e k  s o d o w y  t e c h n i c z n y

4 .  A u t o r  p r o j e k t u  n o r m y  —  i n ż .  J a d w i g a  P a s z k i e 
w i c z .
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