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Oznaczanie zawartosci BN-84/6143-01/05
suchej substancji organicznej Grupa katalogowa 1416
i. WSTEP 3.1.3. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawartos¢ su-

Przedmiotem niniejszego arkusza normy jest metoda
oznaczania zawartosct suchej substancji organiczne] w
ptynnych $rodkach do rgcznego mycia naczyn.

2. ZASADA METODY

Metoda polega na wysuszeniu prébki badanego pty-
nu do recznego mycia naczyn w temperaturze 105 +1°C
do statej masy. W przypadku braku w skladzic recep-
turowym ptynu mocznika i soli nieorganicznych (chlor-
ku sodowcgo, siarczanu sodowego, trojpolifosforanu
sodowego), sucha pozostalo$¢ stanowi zawarto$c suchej
substancji organicznej. Jesli w skladzie recepturowym
wystepuje mocznik i/lub sole nieorganiczne, wéwczas
nalezy oznaczy¢ ich zawarto$¢. Zawartos¢ suchej sub-

stancjl organiczne) w tym przypadku stanowi rdznica

migdzy suchg pozostatos§cia a zawartoScia mocznika
i/lub soli nicorganicznych.

3. OZNACZANIE

3.1. Oznaczanie zawartosci suchej pozostalosci

3.1.1. Aparatura

a) Eksykator o $rednicy okofo 30 ¢m wypelniony
zelem krzemionkowym, bezwodnym chlorkiem wapnia
lub innym $rodkiem osuszajgcym.

b) Naczynka wagowe o S$rednicy okolo 4.5 cm.

¢) Suszarka elektryczna z termoregulacyy.

3.1.2. Wykonanie oznaczania. Do naczynka wagowe-
¢o wysuszonego do stalej masy w temperaturze
105 +1°C odwazy¢ okolo 2 g badanego ptynu z doklad-
noscig do 0,0004 g 1 suszy¢é w suszarce w tempcraturze
105 £1°C przez 3 h. Po tym czasie wyja¢ naczynko z
suszarki, pozostawi¢ w cksykatorze na 30 min i zwazy¢.
Nastegpnie wstawi¢ naczynko do suszarki na 30 min,
wyjac je z suszarki, ostudzi¢ w eksykatorze 1 zwazyc.
Czynnosci suszenia i studzenia w cksykatorze powta-
rza¢ do osiagnigcia réznicy migdzy kolejnymi wazenia-
mi nie wiekszej niz 0.008 g.

chej pozostatoséci (X1) w badanym ptynie do regcznego
mycia naczyfn obliczy¢ w % (m/m) wg wzoru

a - 100

1= (1)
m
w ktorym:
a — masa suchej pozostatosel, g,
m — masa badancj probki, ptynu, g.

3.1.4. Wynik oznaczania. Za wynik koncowy ozna-
czania nalezy przyjaé $rednig arytmetyczng wynikow
co najmnicj dwoch réwnolegtych oznaczan réznigcych
sig od siebie wartoScig liczbowa nie wigeej miz 0.2.

3.2. Oznaczanie zawartosci mocznika

3.2.1. Zasada metody. Oznaczanic polega na przepro-
wadzeniu azotu zwigzanego organicznic w slarczan
amonowy w toku mineralizacji, a nast¢pnie oddestylo-
waniu amoniaku z parg wodna zc¢ srodowiska alkalicz-
nego.

Zawarto$¢ amoniaku w destylacie oznacza sig metoda
miareczkowq.

3.2.2. Odczynniki i roztwory

a) Czerwien metylowa, roztwor 0,1% (m/m).

b) Kwas siarkowy cz.d.a stgezony 96% (m/m).

¢) Kwas siarkowy, roztwor mianowany (0,05 mol/I.

d) Siarczan miedziowy cz.d.a.

¢) Siarczan potasowy cz.d.a.

) Wodorotlenck sodowy cz.d.a.. roztwor 40% (m/m)
i mianowany 0,1 mol/l.

3.2.3. Aparatura

a) Kolba Kjeldahla pojemnosct 300 = 500 ml.

b) Kolba pomiarowa pojemno$ci 200 ml.

¢) Lejek szklany.

d) Pipeta jednomiarowa pojemno$ci 100 ml.

¢) Zestaw destylacyjny do oznaczania azotu metoda
Kjeldahla we Farmakopei Polskiej IV (aparat Parnasa
lub réwnorzgdny).

.3.2.4. Wykonanie oznaczania. W szklane)j fiolce od-
wazyé 7z dokladnoscig do 0,0005 g probke badanego
ptynu w iloéci odpowiadajgcej okoto 0,085 ¢ mocznika.
po czym wrzuci¢ jg ostroznie do kolby Kjeldahla do-
dajac 10 g sproszkowanego siarczanu potasowego. 0.5 g
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sproszkowanego siarczanu miedziowego 1 25 ml st¢zo-
nego kwasu siarkowego. Kolbe Kjeldahla ustawi¢ uko-
$nie na siatce azbestowej, umiesci¢ w jej szyjee szklany
lejek 1 ogrzewad tagodnie w temperaturze nizszej od
temperatury wrzenia, a w przypadku pienicnia si¢ mie-
szaniny ogrzewaé w ten sposob do jego zaniku. Nast¢p-
nie zwigkszy¢ intensywno$¢ ogrzewania utrzymujac za-
warto$¢ kolby w stanic tagodnego wrzenia do chwili,
edy ciecz w kolbie stanie si¢ klarowna o zabarwieniu
jasnozielonkawym. Od tcgo momentu ogrzewanie kolby
kontynuowac jeszcze przez godzing. Po ochtodzeniu
roztwér przenic$é ilosciowo do kolby pomiarowej po-
Jjemnosci 200 mi i uzupelni¢ woda destylowana do kres-
ki. Po doktadnym wymicszaniu pobrac¢ pipeta 100 ml
roztworu, przenie$¢ do kolby destylacyjnej aparatu Par-
nasa poplukujac kolb¢ kilkakrotnie wodg destvlowang
do ogdlnej objetoscel roztworu okoto 150 ml. Nastepnie
do kolby destylacyjne) wrzuci¢ kilka kawatkow pottu-
czonej, nicpolerowanej porcelany lub dodaé kilka mili-
litréw ptynnej paratiny. Kolb¢ destylacyjng potaczyé
przez tapacz kropl z chlodnicg wodng, umiesci¢é w nicj
wkraplacz i rurke doprowadzajaca parg wodng sigga-
jaca blisko dna. W odbieralniku (kolba stozkowa po-
Jjemnosci 300 ml) umicesci¢ 50 ml mianowanego roztwo-
ru kwasu starkowego 1 doda¢ 3 krople czerwieni mety-
lowej. Odbieralnik z roztworem kwasu siarkowego umie-
$ci¢ pod chlodnicg w ten sposodb, aby koniec chtodnicy
byl zanurzony w roztworze i nie dotykat dna. Nastep-
nie do kolby destyvlacyjne] z badanym roztworem wlac
z wkraplacza 100 ml 40%¢ roztworu wodorotlenku sodo-
wego, kolbg szybko zamkngé 1 rozpoczaé destylacje.

Kolbg nalezy ogrzewac tak, aby znajdujaca sig¢ w nigj
ciecz rOwnomicernic wrzata. Po oddestylowaniu okoto
150 ml cicczy destylacjg (ogrzewanie) nalezy przerwad.
Nastepnic odigcezyc odbieralnik sptukujgc konice chtod-
nicy wodg desiylowang. Nadmiar kwasu w odbieraini-
ku odmiarcezkowad miancwanym roztworem wodoro-
i!~nku sodowego wobce czerwieni
wskaznika.

Rownolegle nalezy przygotowaé prébke kontrolng
zawicrajgca 25 ml 0.05 mol/l kwasu siarkowego roz-
cienczonego woda destylowana do objetosct uzyskane-
2o destylatu 1 nastgpnic miareczkowac jg mianowanym
roztworem wodorotlenku sodowego.

3.2.5. Obliczanie wynikéw. Zawartos¢ mocznika (X>)
w badanym ptynic do rgeznego mycia naczyn obliczyé
w procentach wg wzoru

metylowej jako

(V- V1) -0,003003 -2 - 100

X; = (2)
mi

w ktorym:

V — obj¢to$é mianowancgo roztworu wodo-
rotlenku sodowego o stezeniu 0,1 mol/I
zuzytego do zmiarcczkowania probki
kontrolnej. ml,

Vi — objeto$¢ mianowancgo roztworu wodo-
rotlenku sodowego o stgzeniu 0,1 mol/l
zuzytego do zmiarcczkowania probki
: badancj, ml.

0,003003 —

ilos¢ mocznika odpowiadajaca | ml roz-
tworu kwasu siarkowego o stezeniu 0,05
mol/l, g,

mi — masa badanc] probki ptynu, g,

2 — wspblezynnik  przeliczeniowy uwzgled-

niajgcy rozcienczenie badanej probki.

3.2.6. Wynik konicowy oznaczania. Za wynik koncowy

nalezy przyja¢ $rednig arytmetyczng wynikéw co naj-

mnicj dwoch rownolegtych oznaczan rozniacych sig

miedzy soba wartoscig liczbowa nie wigee) niz 0.2.

3.3. Oznaczanie zawartosci chlorkéw — wykonaé we
BN-87/6140-08/12

3.4. Oznaczanie zawartosci siarczanéw — wykona¢
wg BN-87/6140-08/11
3.5. Oznaczanie zawartosci fosforanéw — wykona¢

wg PN-83/C-04824 przeliczajac na trojpolifostoran so-
dowy.

4. WYNIK OZNACZANIA

4.1. Obliczanie wyniku. Zawartos$¢ suchej substancji
organicznej (X) w plynach do r¢eznego mycia naczyn
zawierajgcych w swoim skladzic mocznik, chlorek so-
dowy, siarczan sodowy i trojpolifosforan sodowy obli-

czy¢ w procentach wg wzoru
X=X -(X2+ X3+ Xat+ X5) (3)
w ktorym:
X1 — zawarto$é suchej pozostatos$ci oznaczona wyg
3.1, % (m/m),
X>» — zawarto$¢ mocznika oznaczona wg 3.2, %
(m/m).
X3 — zawartos¢ chlorkéw oznaczona wg BN-87/
6140-08/12, % (m/m),
X4 — zawarto$¢ siarczandw oznaczona wg BN-87/
6140-08/11, % (m/m),
Xs — zawarto$¢ tréjpolifosforanu sodowego ozna-

czona wyg PN-83/C-04824, % (m/m).

W przypadku plynéw nie zawicrajacych w swoim
sktadzic wszystkich z wyze) wymienionych dodatkéw
(np. w sktadzic recepturowym nie wystepuja: mocznik,
trojpolilfosforan sodowy 1 siarczan sodowy) nalezy sto-
sowaé wzOor w formic skrocong)

X=X-X; : (4),

4.2. Wynik konicowy. Za wynik konicowy oznaczania
nalezy przyja¢ $rednig arytmetyczng wynikow co naj-
mnicj dwoch réownolegtyeh oznaczan réznigeych sig od
siebic warto$cig liczbowg nic wigeej niz 0.2,
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INFORMACIJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norme — Instytut Chemii Przemyslo-
wej w Warszawic.
2. Nermy i dokumenty zwigzane
PN-83/C-04824 Srodki do prania i mycia. Proszki do prania. Ozna-
czanic zawartodcl losforanow
BN-87/6140-08/11 Szampony do wloséw. Mctody badan. Oznacza-

nie siarczandéw metodg miarcczkowania potencjometrycznego

BN-87/6140-08/12 Szampony do wloséw. Mctody badan. Oznacza-
nie chlorkow
Farmakopea Polska 1V.T.1 s. 82 Panstwowy Zaktad Wydawnictw
Lekarskich Warszawa 1965 .
3. Autor projektu normy — dr lcchostaw Bolinskt — Instytut
Chemii Przemystowe) w Warszawic.
4. Symbel wg SWW — 1323-21



