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PRZEDMOWA

Niniejsza norma jest wprowadzeniem do norm krajowych normy migdzynarodowej CT C3B 2542-80 pt. ,Szampony do wlosow i kapieli.
Metody oznaczania zawarto$ci Srodkoéw powierzchniowo czynnych“ zatwierdzonej w grudniu 1980 r. w Berlinie przez Staly Komisje Normali-

zacyjng.

Norma jest identyczna z norma migdzynarodowg CT C3B 2542-80 pod wzgledem merytorycznym, natomiast uklad jej dostosowano do
pozostatych arkuszy w celu zachowania spOjnosci normy arkuszowej.
Poza zmiang ukiadu do treéci normy wprowadzono nast¢pujace zmiany redakcyjne:
podano spos6b oznaczania zawartodci laurylosiarczanu sodowego w produkcie handlowym uzytym do przygotowywania roztworu

mianowanego.

a) podano poprawny wzor na obliczanie zawartosci substancji kationowo czynnej (w normie migdzynarodowej jest blad drukarski w tym

WZOTZe),

b) wszystkie wzory na obliczanie st¢Zzen roztworéw i zawartosci skladnikéw podano w formie rozwinigtej.

Wprowadzono zmiany w ukfadzie, uzupetnienie tresci i korekta bigdu drukarskiego nie zmieniaja merytorycznej tresci normy i nalezy ja
traktowac jako identyczng z normg migdzynarodowa CT C3B 2542-80 w zakresic metody oznaczania zawarto$ci substancji kationowo czyn-
nej. Przedmowa oraz Informacje dodatkowe stanowia krajowe uzupelnienie treSci normy migdzynarodowej CT C3B 2542-80.

1. Przedmiot arkusza normy. Przedmiotem arkusza
jest metoda oznaczania substancji kationowo czynnej
w plynnych szamponach do wlos6w. Norma nie do-
tyczy szamponéw barwigcych i mydlanych.

2, Zasada metody. Metoda polega na oznaczaniu za-
warto$ci substancji kationowo czynnej w Srodowisku
skladajacym si¢ z fazy wodnej i fazy chloroformowe;j

przez miareczkowanie dwufazowe mianowanym roz-

tworem anionowo czynnym (tetrapropylenobenzenosul-
fonian sodowy lub laurylosiarczan sodowy) w obecno-
sci wskaznika skladajacego si¢ z mieszaniny barwnika
kationowego (bromek dimidowy) i barwnika aniono-
wego (blgkit dwusulfinowy VN). Substancja kationowo
czynna tworzy z barwnikiem anionowym sol, ktora roz-
puszcza si¢ w chloroformie nadajac tej warstwie zabar-
wienie niebieskie. W trakcie miareczkowania anion od-
czynnika miareczkujacego wypiera z soli bigkit dwusul-
finowy i zabarwienie niebieskie ust¢puje w miar¢ tego
jak barwnik przechodzi do fazy wodnej. Nadmiar od-
czynnika tworzy z barwnikiem kationowym sol, ktora
rozpuszcza si¢ w warstwie chloroformowej zabarwiajac
ja na kolor r6zowy.

3. Odczynniki i roztwory

a) Alkohol etylowy 96% (V/V) i roztwér 10% (V/ V).

b) Chloroform.

¢) Fenoloftaleina, roztwor 1% (m/m) przygotowany
w nastgpujacy sposOb: rozpusci¢ | g fenoloftaleiny
w 50 ml alkoholu etylowego 96% (V/V), a nastgpnie
mieszajac, doda¢ 50 ml wody destylowanej. Roztwor
nalezy przesaczyé, jezeli utworzy si¢ osad.

d) Kwas siarkowy, roztwory o st¢zeniu: 0,5 mol/l
i 2,5 mol/l.

e) Laurylosiarczan sodowy (siarczan dodecylosodo-
wy) specjalnie oczyszczony.

Zawarto$é laurylosiarczanu sodowego w produkcie
uzytym do przygotowania roztworu nalezy oznaczyé
w nast¢pujacy sposoOb: odwazyé z dokladnosciag do
0,001 g 5 30,2 g produktu. Przenies¢ do kolby ku-
listej pojemnosci 250 ml. Doda¢ dokiadnie 25 ml roz-
tworu kwasu siarkowego o stezeniu 0,5 mol/] 1 ogrze-
wa¢é pod chtodnica zwrotng. Przez pierwsze 5 do 10 min
roztwor bedzie gestnial i wykazywal sklonno$é do sil-
nego pienienia si¢. Proces ten nalezy kontrolowa¢ usu-
wajac w razie potrzeby Zrdédio ciepla i mieszajac za-
warto$¢ kolby. Po nastgpnych 10 min roztwér ulega
sklarowaniu i pienienie zanika. Zawarto$¢ kolby ogrze-
waé jeszcze przez 90 min. Przerwaé ogrzewanie, 0zig-
bi¢ kolbe, optukaé chiodnicg i szyjkg¢ kolby, uzywajac
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30 ml alkoholu etylowego i nastgpnie niewielkiej ilo$ci
wody. Doda¢ kilka kropli 1% roztworu fenoloftaleiny
i zmiareczkowa¢ mianowanym roztworem wodorotlen-
ku sodowego o stgzeniu 1 mol/l. Wykona¢ §lepa probg
miareczkujac 25 ml roztworu kwasu siarkowego o ste-
zeniu 0,5 mol/] tym samym roztworem wodorotlenku
sodowego.

Zawarto$¢ laurylosiarczanu sodowego (X32) nalezy
obliczy¢ w procentach (m/m) wg wzoru

28,84 - (V1-V2) ¢
Xy = (H
m
w ktorym:
28,84 — wspotczynnik przeliczeniowy na laurylo-
siarczan sodowy, '
V) — objetos¢ mianowanego roztworu wodoro-
tlenku sodowego o stezeniu 1 mol/l zuzy-
tego do zmiareczkowania $lepej proby, mli,
V2 — objeto$¢ mianowanego roztworu wodoro-
tlenku sodowego o stezeniu 1 mol/l zuzy-
tego do zmiareczkowania badanej probki,
ml,
¢ — dokladne st¢zenie molowe roztworu wodo-
rotlenku sodowego, mol/I,
m; — odwazka laurylosiarczanu sodowego, g.
Roztwér laurylosiarczanu sodowego o stezeniu

0,004 mol/l nalezy przygotowaé w nast¢pujqcy sposéb:
odwazy¢ z dokladnoscia do 0,001 g 1,14 <+ 1,16 g laury-
losiarczanu sodowego. i rozpusci¢ w 200 ml wody de-
stylowanej. Roztwdr przenies¢ iloSciowo do kolby po-
miarowej pojemnosci 1000 ml, uzupeini¢ woda desty-
lowang do kreski i doktadnie wymieszad.

SteZzenie molowe roztworu (c1) obliczyé wg wzoru

my - X s
¢ = T
"7 2884 - 100 )
w ktorym:
m: — odwazka laurylosiarczanu sodowego, g,
X — zawartosé laurylosiarczanu  sodowego

w produkcie uzytym do przygotowania roz-

tworu, obliczana wg wzoru (1), % (m/m),

288.4 — masa czasteczkowa laurylosiarczanu sodo-
wego, g/mol. '

f) Tetrapropylenobenzenosulfonian sodowy roztwér

5% (m/m) wzorcowy firmy Merck lub réwnowazny.

Roztwér o stezeniu 0,004 mol/] nalezy przygotowaé
w nast¢pujacy sposdb: Odwazy¢ z dokladnoscig do
0,005 g 27,88 g 5% (m/m) roztworu tetrapropyleno-
benzenosulfonianu sodowego (d = 1 g/ml M.cz. 348,53),
przenie$¢ ilosciowo do kolby pomiarowej pojemnosci
1000 .ml, uzupetni¢ woda destylowana do kreski i do-
kladnie wymieszac.

Stezenie molowe roztworu (c¢;) obliczy¢ wg wzoru

m3 + 35 ‘
“ 7 348,53 - 100 )
w ktérym:
ms; — odwazka tetrapropylenobenzenosulfonia-

nu sodowego, g,

5 — zawarto$¢ tetrapropylenobenzenosulfonia-
nu sodowego w roztworze wzorcowym, %,
348,53 — masa czasteczkowa tetrapropylenobenze-

nosulfonianu sodowego, g/mol.

g) Wodorotlenek sodowy, roztwor mianowany o ste-
zeniu 1 mol/l.

h) Wskaznik podstawowy, roztwdr wzorcowy firmy
British Drag Hauses LTD, Anglia.

WskaZznik podstawowy jest wodno-alkoholowym roz-
tworem bromku dimidowego (bromek 3,8-dwuamino-5-
-metylo-6-fenylofenantredyniowy) i bigkitu dwusulfino-
wego (s61 dwusodowa 2.4-dwusuifo-4’, 4“-dwuamm0—
-dwuetylotréjfenylometanu). :

W przypadku braku wzorcowego wskazmka podsta-
wowego mozna go przygotowaé w nastgpujacy sposob:
rozpuéci¢ 0,2 g bromku dimidowego 1 0,1 g bigkitu
dwusulfinowego VN, kazdy osobno w 10 <+ 20 ml
cieptego 10% (V/V) roztworu alkoholu etylowego,
zmieszac¢ je razem, przenie$¢ do kolby pomiarowej po-
jemno$ci 100 ml i uzupetni¢ do kreski 10% (V/V)
alkoholem etylowym.

i) Wskaznik mieszany — kwasny roztwor przygoto-
wany w nastgpujacy sposob: odmierzy¢ 20 ml wska-

~ Znika podstawowego i zmiesza¢ go w kolbie pomia-

rowej pojemnosci 500 ml z 200 ml wody destylowanej.
Doda¢ 20 ml roztworu kwasu siarkowego o st¢Zeniu
2,5 mol/l1, dopetni¢ wodg do kreski i dokladnie wy-
mieszac.

4. Aparatura i przyrzady

a) .Biureta pojemnosci 25 ml.

b) Chlodnica zwrotna wodna.

¢) Cylinder pomiarowy pojemnosci 100 ml z doszli-
fowanym korkiem.

d) Cylindry pomiarowe pojemnosci 20 ml i 10 ml.

e) Kolby pomiarowe pojemnosci 1000, 500 1 100 mi.

f) Kolba kulista pojemnosci 250 ml. ‘

g) Kolby stozkowe pojemnosci 100 ml z doszlifowa-
nym korkiem.

h) Naczynko wagowe z doszlifowana pokrywka
30 X 30 mm.

i) Zlewka pojemnosci 50 ml.

5. Wykonanie oznaczania. Probk¢ badanego szampo-
nu odwazy¢ z dokladnoscig do 0,0002 g w ilosci od-
powiadajacej okoto 1 g 100-procentowej substancji ka-
tionowo czynnej, przenies¢ ilosciowo do kolby pomia-
rowej pojemnosci 500 ml, uzupelni¢ woda destylowang
do kreski i doktadnie wymiesza¢. Odmierzy¢é pipeta
20 ml tego roztworu do cylindra pomiarowego pojem-
noéci 100 ml! z doszlifowanym korkiem, dodaé¢ 15 ml
chloroformu i 10 ml wskaznika mieszanego, a nastgp-
nie miareczkowa< roztworem laurylosiarczanu sodowe-
go lub tetrapropylenobenzenosulfonianu sodowego
o stezeniu 0,004 mol/l. Odczynnik miareczkujacy do-
dawaé porcjami po okoto 1 ml, mieszajac po dodaniu
kazdej porcji. W poblizu koncowego punktu miarecz-
kowania emulsja, ktdra powstaje w trakcie miareczko-
wania przy wstrzasaniu tatwo rozbija sie. Miareczkowaé
do momentu catkowitego zaniku niebieskiego zabarwie-
nia dolnej warstwy chloroformowej i pojawienia sig
w niej zabarwienia rézowego.
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6. Obliczanie wynikéw. Zawarto$é substancji katio-
nowo czynnej (X4) obliczyé w procentach (m/m) wg
wzoru

25 (cilube) VM

m

4

4

w ktérym:
¢, — stgzenie roztworu laurylosiarczanu sodowego
obliczone wg wzoru (2), mol/],
X4+ — stgzenie roztworu tetrapropylenobenzenosul-
fonianu sodowego obliczone wg wzoru (3),
mol/],

V — objetosé roztworu laurylosiarczanu sodowego
lub tetrapropylenobenzenosulfonianu sodo-
wego zuzytego do miareczkowania, ml,

M — masa czasteczkowa oznaczanej substancji ka-

tionowo czynnej, g/mol,

m — odwazka badanego szamponu, g,

2,5 — wspoltczynnik przeliczeniowy.

7. Dopuszczalna réznica miedzy wymkaml dwéch
oznaczan nie powinna przekracza¢ 1% wartosci Sred-
niej.

8. Wynik korficowy ozmaczania. Za wynik koncowy
oznaczania nalezy przyja¢ $rednia arytmetyczng wyni-
kéw co najmniej trzech oznaczan zgodnych z p. 7.

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norm¢ — Instytut Chemii Przemysto-
wej, Warszawa.
2. Istotne zmiany w stosunku do BN-74/6140-08/06

a) do miareczkowania wprowadzono zamiennik dotychczas sto-
sowanego tetrapropylenobenzenosulfonianu sodowego (laurylosiar-
czan sodowy),

b) podano sposOb oznaczania zawarto$ci laurylosiarczanu sodo-
wego w produkcie handlowym,

¢) wzory na obliczanie st¢zen roztworOw i zawartosci sktadni-
kow podano w.formie rozwinigtej,

d) wprowadzono nowy sposOb oznaczenia jednostek miar zgodny
z wytycznymi PN-81/C-01055.

3. Normy migdzynarodowe

RWPG CT C3B llamnyHu Ans MbIThs BOJIOC ¥ BaHH. Meton
onpeneneHHs MaccoBOi [0JIM NOBEPXHOCTHO -—— aKTHBHOTO Be-
wecrsa — norma identyczna ze zmianami redakcyjnymi.

4. Autor projektu mormy — dr Lechostaw Bolinski — Instytut
Chemii Przemystowej, Warszawa.



