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1e WSTEP
1.1, Przedmiot norwy. Przedmiotem normy jest pdiprodukt dla przemysiu kosmetycz-

nego o nazwie Sulfsipol.

1.2. Okre$lenia., Sulfsipol jest to mieszanina soli trdjetanoloaminowej i amonowe]

estréw kwasu siarkowego z alkoholem laurylowym,

1.5. Zastosowanie., Sulfsipol stosowany Jjest jako produkt wyjéciowy do produkcji
Srodkdéw do mycia wiosow,

1.4, Oznaczenie

SULFSIPOL BN-65/6026-25

1.5. Normy zwiazane

PN/C-C4505 Chemiczne badania i proby. Pobieranie probek 1 przygotowanie 4redniej
prébki laboratoryjneje. Wytyczne dla produktow ciekiych

PN/C-04507 Chemiczne badania i proby. Pobieranie proébek i przygotowanie Sredniej
probki laboratoryjnej. Wytyczne ogdlne

PN/C-60008 Chemiczne badania i préby. Przyrzady do vobierania ordbek. Zgiebniki do
produktdéw ciekiych

PI/N-03010 Statystyczna kontrola Jjakosci. Losowy wybdr szbtuk do prébek

2. VYMAGANIA TECHNICZNE

2¢1. Nymagania ogdlne. Sulfsipol powinien byé lepka ciecza z dopuszczalaym  roz-—
warstwieniem sig¢, barwy od Jjasnozdéitej do ciemnopomaranczowej, zapachu  charakterys-
tycznym dla alkoholu laurylowego, pozbawiong zanieczyszczen mechanicznych.

2.2. dymagania szczegodiowe

Wymagania
b) pH 1-procentowego roztworu wodnego, w granicach 3 6,0 £ 7,5
¢) Alkoholu laurylowego, %, co najmniej 18
d) Kwasu siarkowego ogélnie zwiazanego w przeliczeniu na SOB’ %y najwyzej 11
e) Organicznie zwiazanego kwasu siarkowego w przeliczeniu na SOB’ %, €O najmniej 4
f) Nieorganicznie zwigzanego kwasu siarkowego w przeliczeniu na SO), Y%y najwyzej 7

2. OPAKOWANIE, PRZECHOWVYWANTIE I TRANSPORT

3,1, Opakowanie. Sulfsipol nalezy pakowaé do beczek blaszanych o pojemnoéci okoio
200 1. Na pokrywie beczki nalezy umiescié trwaly napis zawlerajgcy co najmniej:
a) nazwe lub znak wytwérni,

Zjednoczenie Przemystu Chemii Gospodarczej
Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Chemii Gospodarczej dnia 31 grudnia 1965 r.
joko norma obowiazujgca w zakresie produkcji od dnia 1 pazdziernika 1966 r.
(Mon. Pol. nr 11/1966 poz. 78)
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b) oznaczenie wg 1.4,

c) wage netto i brutto,

d) numer partii.

3,2, Przechowywanie, Sulfsipol opakowany wg 3.1 nalezy przechowywaé w pomieszcze-
niach magazynowych o temperaturze 15 + 25°C.

W przypadku przechowywania w temperaturach nizszych nastepuje zgestnienie az do
catkowitego zestalenia, co nie wplywa jednak na zmiang Jego wiasnos$ci uzytkowych.

3,3, Transport. Sulfsipol opakowany wg 3,1 moze byé transportowany wszystkimi
dostepnymi Srodkemi lokomocji przy zachowaniu warunkéw okre$lonych w 3.2,

4. BADANTA TECHNICZNE

4,1, Pobieranie prébek i przygotowanie Sredniej prébki laboratoryjnej. Przy  po-
bieraniu prébek nalezy stosowaé wytyczne podane w PN/C-04505. Z kazdej partii produk-

tu podlegajacej odbiorowi nalezy wybraé w sposdéb losowy w zaleznoéci od licznoéci par-
tii zgodrnie z PN/N-03010 nastepujacg liczbe¢ opakowan jednostkowych w celu pobrania
prébek.

Liczba opakowah w partii Liczba opakowafi, kté;;égziezy wybra¢ do pobrania
do 3 wszystkie
s 4 1ub 5 4
6+ 15 6
16 + 25 1
26 = 63 16
64 + 160 20

Prébki nalezy pobraé zgiebnikiem wg PN/C-60008, przy czym prébka ogdélna nie mo-
ze by¢ mniejsza niz 2000 g.

Srednig prébke laboratoryjng nalezy przygotowaé zgodnie z PN/C-04505 i PN/C-04507
z tym, ze prébka nie moze byé mniejsza niz 250 g.

Prébki do analizy rozjemczej nalezy przechowywaé przez okres 3 miesigcy od  daty
wystania z zakiladu produkcyjnego.

4,2, Opis badarh

4,2.1, OkresSlenie wygladu nalezy wykonaé organoleptycznie,

4,2,2, Oznaczanie pH 1-procentowego roztworu wodnego Sulfsipolu nalezy wykonaé za
pomocg pehametru lub za pomocg uniwersalnych papierkéw wskaZnikowych dajgcych wskaza-—

nia z doktadnoscig do 0,5 podziaiki,

4,2.,%. Oznaczanie zawartoéci alkoholu laurylowego

4,2,3.1. UOdezynniki i roztwory

a) Eter etylowy cz.d.a.

b) Siarczan sodowy bezwodny cz.d.a.
¢) Kwas solny cz.d.a., (1,18).

4,2,3,2, Wykonanie oznaczania, W kolbie stozkowej o pojemnodci 200 ml zaopatrzo-
nej w chtodnice¢ zwrotng nalezy umiescié 4 + 8 g Sulfsipolu odwazonego z dokladnoécisg
do 0,001 g, niewielkg ilo&¢é wody i 40 ml kwasu solnego 1,18, po czym rozpoczgé ogrze-
wanie.

Hydrolize nalezy uwazaé za zakonczong, gdy warstwa alkoholu wydzieli si¢, a war-
stwa wodna bedzie klarowna. Po ostygnieciu przepiukaé chiodnice kilkakrotnie eterem
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etylowym, po czym odigczyé kolbe z hydrolizatem. Zawartos$é¢ kolby przenie$é 4o rozdzie-
lacza, a pozostatosé ze Scianek spiukaé dokiadnie eterem. Do rozdzielacza dodaé jesz=-
cze 40 ml eteru, a po wyekstrahowaniu przenie$é warstwe eterowg do suchej kolby o po=-
Jjemnoéci 200 ml, ekstrakcje warstwy wodne] powtorzyé Jeszcze dwukrotnie po 25 ml ete=
ru etylowego, Polgczone ekstrakty eterowe suszyé 3 + 4 g bezwodnego siarczanu sodowe=-
go w ciggu 1,5 godz. Osuszony esstrakt przeniesé ilosciowo do wysuszonej i zwazone]
kolby stozkowej o pojemnosci 100 ml. Eter oddestylowaé, a pozostaiosé suszyé w tempe-
raturze okoio 70°C do staiej masy, tzn. do momentu gdy roéznica miedzy kolejnymi waze-
niami nie bedzie wigksza niz 0,0003 g.
Zawartos$é alkoholu laurylowego (X,) nalezy obliczy¢ w procentach wg wzoru

m
X=—— + 100
w ktoérym:
m, - masa suchej pozostaltosci, g,
g - odwazka Sulfsipoiu, g. ‘

4,2.3.3, Wynik, Za wynik nalezy przyjaé érednig arytmetyczng wynikéw co najmnie]
dwoéch oznaczan nie réznigcych sig miedzy sobg wiecej niz o O,8w.

4,2,4, Oznaczanie ogdlnie zwigzaneg© kwasu siarkowego

4e244e1s Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a., 20-procentowy roztwédr wodny.

b) Kwas solny cz.d.a., (1,18).

c) Chlorek barowy cz.d.a., 10-procentowy roztwdr wodny.
d) Amoniak cz.d.a., 20-procentowy roztwdér wodny.

e) Oranz metylowy.

4,2.4,2. Wykonanie oznaczania. Odwazke 2 &« 4 g Sulfsipolu odwazona z dokiladnoécig
do 0,001 g hydrolizowaé 40 ml kwasu solnego (1,18) az do chwili uzyskania klarowne]
warstwy wodnej. Po ochlodzeniu przesgczyé hydrolizat przez zwykly saczek do zlewek.
Przesacz zadaé kilkoma kroplami oranzu metylowego i zobojetni¢ amoniakiem do zmiany
zabarwienia, Nastepnie dodaé wody destylowanej do objetosci okoto 300 ml i zadaé 1 ml
20=-procentowego roztworu kwasu solnego. Zlewke 2z zawartoécig ogrzewaé do wrzenia
i wkraplaé okoio 15 ml “0-procentowego goracego roztworu chlorku barowego, Catoéé
ogrzewaé Jjeszcze na maiym piomieniu przez 15 min. Po opadnieciu osadu na dno spraw=-
dzié calkowite stracenie przez dodanie kropel chlorku barowego. Jezeli wytrgca sig
Jeszcze osad, doda¢ 10 ml odczynnika, po czym odstawié cazoéé na 1 ¢+ 2 godz. Nastep-
nie odsgczy¢é osad na twardym sgczku, przepitukaé wodg z dodatkiem chlorku barowego,
a w koncu samg woda destylowang. Sgczek z osadem spalié na mokro w zwazonym btyglu
i prazyé w ciggu 1 godz w temperaturze 900°C do statej masy, tzn. do momentu gdy rodZ-
nica migdzy dwoma kolejnymi wazeniami nie bedzie wigksza niz 0,0002 g.

Zawarto$é ogodlnie zwigzanego kwasu siarkowego w przeliczeniu na SO3 (X,) nalezy
obliczyé w procentach wg wzoru

my + 0,343 + 100
9

X,=

w ktérym:
m, - masa suchej pozostalosci, g,
g - odwazka Sulfsipolu, g,
0,34% - mnoznik przeliczeniowy siarczanu barowego na SOB.

4e244,%, Wynik, Za wynik nalezy przyjaé¢ Srednia arytmetyczng wynikow co0 najmniej
dwéch oznaczald nie réznigcych sig miedzy sobg wiecej niz o 0,2%.
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4,2,5, Oznaczanie zawartosci nieorganicznie zwigzanego kwagu siarkowego w przeli-
czeniu na SO3

4,2,5.1. Odczynniki i roztwory

a) Alkohol butylowy cz.d.a.

b) Eter etylowy cz.d.a.

¢) Chlorek sodowy cz.d.a., roztwdér nasycony.

d) Chlorek barowy cz.d.a., 10-procentowy roztwdér wodny.

e) Kwas solny cz.d.a., roztwér 20-procentowy.
Kl

4,2,5,2. Wykonanie oznaczania, W rozdzielaczu nalezy umiedcié odwazke 3 + 5 g
Sulfsipolu odwazong z doktadnoscig do 0,001 g, z niewielkag ilo$cig wody destylowane],
15 ml alkoholu butylowego, 10 ml eteru etylowego i 15 ml nasyconego roztworu soli ku-

chennej. Catosé wytrzgsaé i pozostawié do odstania., Po rozwarstwieniu spuscié warstwe
dolng do zlewki, Ekstrakcje powtorzyé jeszcze dwukrotnie z 10 + 15 ml nasyconego roz-
tworu chlorku sodowego. Polgczone wodne roztwory rozcienczyé wodg do objetosci 300 ml
i zadaé¢ 1 ml 20-procentowego kwasu solnego.

Dalej postepowad jak W 4e2.4.2.

Zawartosé kwasu siarkowego nieorganicznie zwigzanego w przeliczeniu na 803(X5)
nalezy obliczyé w procentach wg wzoru

my - 0,343 - 100
W ktorym: ’ ’ g
m, - masa suchej pozostatosci, g,

X,=

g - odwazka Sulfsipolu, g,
0,343 - mnoznik przeliczeniowy siarczanu barowego na SOB'
4.,2.5.3, Wynik, Za wynik nalezy przyjaé¢ $Srednig arytmetyczna wynikdéw co mnajmnie]
dwéch oznaczan nie roéznigcych sig¢ miedzy soba wiecej niz o 0,1%.

4,2.6. Oznaczanie zawartosci organicznie zwiszanego kwasu siarkowego w przeli-

czeniu na SOB' Zawarto$¢ kwasu siarkowego (X,) w przeliczeniu na SO5 organicznie
zwigazanego nalezy obliczy¢ w procentach wg wzoru
’ X, =X,—X
w ktoérym: 1 o 3
X, - zawarto$é kwasu siarkowego ogdlnie zwiazanego w przeliczeniu na S0z,
X, - zawartos¢ kwasu siarkowego nieorganicznie zwigzanego w przeliczeniﬁ na SOB'
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