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PRZEDMOWA

Niniejsza norma jest wprowadzeniem do norm krajowych normy mi¢dzynarodowej CT C3B 2542-80 pt: .Szampony do wlosow i kapieli.
Metody oznaczamia zawarto$ci $rodkéw powierzchniowo czynnych® zatwierdzone] w grudniu 1980 r. w Berlinic przez Stals Komisje

Normalizacyjna.

Norma jest identyczna z normg migdzynarodowa CT C3B 2542-80 pod wzglgdem merytorycznym, natomiast uklad jej dostosowano do
pozostatych arkuszy w celu zachowania spdjnosci normy arkuszowe).
Poza zmiang ukladu do treci normy wprowadzono nastgpujgce zmiany redakcyjne:

a) podano sposéb oznaczania zawartosci laurylosiarczanu sodowego w produkcic handlowym uzytym do przygotowywania roztworu mia-

nowanego,

b) podano poprawne wzory na obliczanie st¢zenia roztworéw Hyamine 1622, Sterinolu lub Septoneksu oraz obliczanie zawartosci substan-
¢ji anionowo- czynnej (w normie mig¢dzynarodowej sa bledy drukarskie w tych wzorach),

c) Wszystkie wzory na obliczanie stgzen roztworow i1 zawartosci skladnikow podano w formie rozwinigtej.

Wprowadzone zmiany w ukladzic, korekta blgdow drukarskich i inne wprowadzone zmiany redakcyjne (uzupelnicnie tresci opisem
sposobu oznaczania zawartodci laurylosiarczanu sodowego w produkcie handlowym, podanie wzorow w formie rozwinigtej), nie zmieniaja
merytorycznej treSci normy i nalezy jg traktowac jako identyczng z norma migdzynarodowy CT C3B 2542-80 w zakresie metody oznaczania

zawartosci substancji anionowo czynncj.

Przedmowa oraz Informacje dodatkowe stanowia krajowe uzupelnienic tresci normy migdzynarodowe] CT C3OB 2542-80.

1. Przedmiot arkusza normy. Przedmiotem arkusza
jest metoda oznaczania substancji anionowo czynnej
w plynnych szamponach do wloséw. Norma nie-do-
tyczy szamponOw barwigcych i mydlanych.

2. Zasada metody. Metoda polega na oznaczaniu za-
warto$ci substancji anionowo czynnej w srodowisku
skladajacym si¢ z fazy wodnej i fazy chloroformowe]
przez miareczkowanie dwufazowe mianowanym roztwo-
rem kationowo czynnym (Hyamine 1622, Sterinolu lub
Septoneksu) w obecno$ci wskaznika. skiadajacego sig
z mieszaniny barwnika kationowego (bromek dimido-
wy) 1 barwnika anionowego (blgkit dwusulfinowy VN).
Substancja anionowo czynna tworzy z barwnikiem ka-
tionowym s6l, ktora rozpuszcza si¢ w chloroformie
nadajagc tej warstwie zabarwienie czerwonorozowe.
W czasie miareczkowania kation odczynnika miarecz-
kujacego wypiera z soli bromek dimidowy i1 zabarwienie
r6zowe ust¢puje z warstwy chloroformowej w miarg
tego, jak barwnik przechodzi do fazy wodnej. Nadmiar
odczynnika miareczkujacego tworzy z barwnikiem

anionowym sOl, ktéra rozpuszeza si¢ w warstwie chlo-
roformowej zabarwiajagc ja na kolor niebieski.

3. Odczynniki i roztwory

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

b) Chloroform cz.d.a.

¢) Fenoloftaleina roztwor 1% (m/m) przygotowany
w nastgpujacy sposob: rozpusci¢ 1.g fenoloftaleiny
w 50 ml alkoholu etylowego 96% (V/V), a nast¢pnie
mieszajac doda¢ 50 ml wody destylowanej. Roztwor
nalezy przesgczy¢, jezelt utworzy si¢ osad.

d) Hyamina 1622 (jednowodny chlorek benzylodwu-
metylo-2-{2-p/1, 1, 3, 3-czterometylenobutylo/fe-
noksy-etoksy]-etyloaminowy), M.cz. 466,0. Roztwdér
o stgzeniu 0,004 mol/l nalezy przygotowaé w nastgpu-
jacy sposOb: odwazy¢ z dokladnoscig do 0,001 g 1,86 g
Hyaminy 1622, rozpu$ci¢ w wodzie destylowanej, prze-
nies¢ ilosciowo do kolby pomiarowej] pojemnosci
1000 ml, uzupelni¢ woda do kreski i dokladnie wy-
mieszac.

Zgtoszona przez Instytut Chemii Przemystowej
Ustanowiona przez Ministra Przemystu Chemicznego i Lekkiego dnia 19 lipca 1985 r.
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e) Sterinol (bromek dwumetylolaurylobenzyloamo-
niowy) M.cz. 386,0, roztwor wodny 10% (m/m). Roz-
twor o stezeniu 0,004 mol/l nalezy przygotowaé w na-
stepujacy sposob: odwazyé¢ z dokladnoscig do 0,005 g
15,35 g 10%(m/m) Sterinolu, przenies¢ iloSciowo do
kolby pomiarowej pojemnos$ci 1000 ml, uzupetni¢ woda
destylowana do kreski 1 doktadnie wymieszaé.

f) Septoneks (bromek N-1a-karbotoksymentadecylo
I-trojmetyloamoniowy), M.cz. 422,5. Roztwor o stgze-
niu 0,004 mol/1 nalezy przygotowa¢ w nastgpujacy spo-
sOb: odwazy¢ z doktadnoscia do 0,001 g 1,69 g Septo-
neksu, rozpusci¢ w wodzie destylowanej, przeniesc ilos-
ciowo do kolby pomiarowej pojemnosci 1000 ml i do-
ktadnie wymieszac.

g) Kwas siarkowy, roztwory o st¢zeniu 0,5 mol/I
12,5 mol/l.

h) Laurylosiarczan sodowy (siarczan dodecylosodo-
wy) specjalnie oczyszczony. Zawartos¢ laurylosiarczanu
w produkcie uzytym do przygotowania roztworu nalezy
oznaczy¢ w nastgpujacy sposdb: odwazyé z dokladnos-
cig do 0,001 g 5 30,2 g produktu handlowego. Prze-
nies¢ nawazkg ilosciowo do kolby kulistej pojemnosci
250 ml, doda¢ doktadnie 25 ml roztworu kwasu siar-
kowego o stezeniu 0,5 mol/l i ogrzewaé pod chiodnica
wodng zwrotng. Przez p'ierwsze 5 do 10 min roztwor
bedzie gestnial i wykazywal sktonno$¢ do silnego pie-
nienia. Proces ten nalezy kontrolowaé usuwajac w razie
potrzeby Zrédio ciepta i mieszajac zawarto$¢ kolby.
Po nastgpnych 10 min roztwor ulega sklarowaniu i pie-
nienie zanika. Zawarto$¢ kolby ogrzewaé jeszcze przez
90 min, po czym przerwad ogrzewanie, ostudzi¢ kolbg,
optukaé¢ chtodnicg 1 szyjke kolby uzywajac do tego
30 ml alkoholu etylowego 1 nastgpnie nicwiclkiej ilosci
wody. Dodac¢ kilka ktropli 1% (m/m) roztworu fenolo-
flaleiny i zmiareczkowa¢ mianowanym roztworem wo-
dorotlenku sodowego o stezeniu | mol/l. Wykonac
§lepg probke miareczkujac 25 ml roztworu kwasu siar-
kowego o stgzeniu 0,5 mol/l tym samym roztworem
wodorotlenku sodowego.

Zawarto$¢ laurylosiarczanu sodowego (X2) obliczyé
w procentach (m/m) wg wzoru

2884 (V1-Vy) - ¢

I

(1)

my

w ktorym:

28,84 — wspOlczynnik przeliczeniowy na laurylo-
siarczan sodowy,

Vi — objgtos¢ mianowanego roztworu wodoro-

tlenku sodowego o stezeniu 1 mol/l zuzy-

tego do zmiareczkowania $lepej proby, ml,

Vi, — objeto$¢ mianowanego roztworu wodoro-

) tlenku sodowego o stgzeniu | mol/l zuzyte-

go do zmiareczkowania badanej proby, ml,

¢ — doktadne st¢zenie molowe roztworu wodo-
rotlenku sodowego, mol/I,
m, — odwazka laurylosiarczanu sodowego, g.
Roztwor laurylosiarczanu  sodowego ©  stezeniu

0,004 mol/I nalezy przygotowa¢ w nastgpujacy sposéb:
odwazy¢ 7z doktadnoscig do 0,001 g 1,14 +1,16 g laury-

losiarczanu sodowego i rozpusci¢ w 200 ml wody desty-
lowanej. Przenies¢ ilosciowo do kolby pomiarowej po-
jemnosci 1000 ml, uzupelni¢ woda destylowang do
kreski i dokiadnie wymieszad.

Stezenie molowe roztworu laurylosiarczanu sodowe-
go (ci) obliczy¢ wg wzoru

‘ mr - X2 5
T 2884 100 “
w ktorym:
m2> — odwazka laurylosiarczanu sodowego, g,
X, — zawarto$¢  laurylosiarczanu  sodowego

w produkcie uzytym do przygotowania roz-
tworu, obliczona wg wzoru (1), % (m/m),
288,4 — masa czasteczkowa laurylosiarczanu sodo-
wego, g/mol.
i) Tetrapropylenobenzenosulfonian sodowy roztwor
5% (m/m) wzorcowy firmy Merck lub réwnowazny.
Roztwoér o stgzeniu 0,004 mol/l nalezy przygotowac
w nastgpujacy sposob: odwazy¢ z doktadnoscia do
0,005 g 27,88 g 5% (m/m) roztworu tetrapropylenoben-
zenosulfonianu sodowego (d = | g/mol, M.cz. 348,53),
przenie$¢ iloSciowo do kolby pomiarowej pojemnosci
1000 ml, uzupetni¢ woda destylowanyg do kreski i do-
ktadnie wymieszac.
Stezenie molowe roztworu (c¢)) obliczy¢é wg wzoru

ms - 5 3
“7 734853 - 100 )

w ktorym:
m3 — odwazka tetrapropylenobenzenosulfonia-
nu sodowego. g,
5 — zawarto$¢ tetrapropylenobenzenosulfonia-
nu sodowego W roztworze wzorcowym,
% (m/m),
348,53 — masa czgsteczkowa tetrapropylenobenze-

nosulfonianu sodowego, g/mol.

J) Wodorotlenek sodowy, roztwor mianowany o stg-
zeniu | mol/l.

k) Wskaznik podstawowy, roztwédr wzorcowy firmy
British Drag Hauses LTD, Anglia: wskaznik podsta-
wowy jest wodnoalkoholowym roztworem bromku di-
midowego (bromek 3,8-dwuamino-5-metylo-6-fenylofe-
nantredyniowy) i bi¢kitu dwusulfinowego (s61 dwuso-
dowa 2.4-dwusulfo-4’, 4”"-dwuaminodwuetylotrojfenylo-
metanu). ;

W przypadku braku wzorcowego wskaznika podsta-
wowego mozna go przygotowaé w nastgpujgcy sposob:
rozpusci¢ 0,2 g bromku dimidowego 1 0,1 g bigkitu
dwusulfinowego VN, kazdy osobno w 10 +20 ml ciep-
tego 10% (V/V) alkoholu etylowego, po czym zmieszac
je razem, przenie$¢ do kolby pomiarowej pojemnosci
100 ml i uzupetni¢ do kreski 10% (V/V) alkoholem
etylowym.

1) WskazZnik mieszany. kwasny roztwor przygotowa-
ny w nastgpujacy sposob: odmierzy¢ 20 ml wskaZnika
podstawowego 1 zmiesza¢ go w kolbie pomiarowej po-
jemnosci 500 ml z 200 ml wody destylowanej. Dodaé
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20 ml roztworu kwasu siarkowego o stezeniu 2,5 mol/1,
dopetni¢ wodg destylowana do kreski i dokladnie wy-
mieszac.

4. Aparatura i przyrzady

a) Biureta pojemno$ci 25 ml.

b) Chiodnica zwrotna wodna.

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

d) Cylinder pomiarowy pojemno$ci: 20 i 10 ml.

e) Kolby pomiarowe pojemnosci: 1000, 500 1 100 ml.

f) Kolba kulista pojemnosci 250 ml.

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

h) Naczynko
3030 mm.

i) Zlewka pojemno$ci 50 ml.

wagowe z doszlifowang pokrywa

5. Nastawianie miana roztworéw Hyamine 1622,
Sterinolu lub Septoneksu. Odmierzy¢ pipeta 20 ml roz-
tworu tetrapropylenobenzenosulfonianu sodowego lub
laurylosiarczanu sodowego do cylindra pomiarowego
z doszlifowanym korkiem, dodaé 10 ml wody destylo-
wanej, 15 ml chloroformu i 10 ml wskaznika miesza-
nego. Miareczkowa¢ otrzymany ukiad roztworem
Hyamine 1622, Sterinolu lub Septoneksu, wstrzasajac
zawarto$¢ cylindra po kazdym dodaniu odczynnika
miareczkujacego. W poblizu punktu konicowego mia-
reczkowania emulsja, ktéra powstaje przy wstrzasaniu
rozbija si¢ bardzo latwo. Punkt koncowy ustala si¢
w momencie calkowitego zniknigcia rO6zowego zabar-
wienia dolnej warstwy chloroformowej 1 pojawienia si¢
w niej odcienia szaroniebieskiego.

‘Stezenie molowe roztworu Hyamine 1622, Sterinolu
lub Septoneksu (cw) obliczy¢é wg wzoru

(c1 lub ¢;) - 20
CH — 4
_ - (4)
w ktorym:
¢, — stgzenie molowe roztworu laurylosiarczanu
sodowego, mol/l,
¢, — stezenie molowe roztworu tetrapropylenoben-

zenosulfonianu sodowego, mol/l,
V, — objgtos¢ roztworu Hyamine 1622, Sterinolu
lub Septoneksu zuzytego przy miareczkowa-
niu, ml.
Zaleca si¢ obliczanie warto$ci Sredniej trzech ozna-
czan, pomijajac wynik pierwszego miareczkowania.

s

6. Wykonanie oznaczania. Do zlewki pojemnosci
50 ml odwazy¢ z dokladnoscia do 0,001 g probke
badanego szamponu w iloSci odpowiadajace] 1 g
100% (m/m) substancji anionowo czynnej (zwykle 5+
12 g produktu handlowego). Probk¢ rozpuscic w wo-
dzie destylowanej, doda¢ 5 kropli 1% (m/m) roztworu
fenoloftaleiny i jezeli to konieczne doprowadzi¢ roz-
tworem kwasu siarkowego o stg¢zeniu 0,5 mol/l lub
roztworem wodorotlenku sodowego o stezeniu 1 mol/I
do lekko rbézowego zabarwienia. Otrzymany roztwor
przenie$¢ ilosciowo do kolby pomiarowej pojemnosci
500 ml. Kolb¢ dopetnmi¢ do kreski woda destylowana
i dokladnie wymiesza¢. Odmierzy¢ pipetg 20 ml tak
przygotowanego roztworu do cylindra pomiarowego
z doszlifowanym korkiem, dodaé¢ 10 ml wody desty-
lowanej, 15 ml chloroformu i 10 ml wskaZnika mie-
szanego, a nast¢pnie miareczkowad roztworem Hyami-
ne 1622, Sterinolu lub Septoneksu. W poblizu punktu
koricowego miareczkowania emulsja, ktdra powstaje
podczas miareczkowania przy wstrzasaniu tatwo rozbi-
je si¢. Punkt koncowy ustala si¢ w momencie catkowi-
tego zniknigcia rozowego zabarwienta dolnej warstwy
chloroformowej 1 pojawienia si¢ w niej zabarwienia
szaroniebieskiego.

7. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawarto$¢ substan-
¢ji anionowo czynnej (X3) nalezy obliczy¢ w procentach
(m/m) wg wzoru

2,5 TCH" V-M
X; = (5)
m
w ktorym:

cn — stgzenie molowe roztworu Hyamine 1622,
Sterinolu lub Septoneksu obliczone wg wzoru

(4), mol/I,
V' — objeto$¢ roztworu Hyamine 1622, Sterinolu

lub Septoneksu zuzytego do zmiareczkowa-
nia, ml,

M — masa czgsteczkowa oznaczanej substanc)i
anionowo czynnej, g/mol, '
2,5 — wspélczynnik przeliczeniowy,
m - odwazka badanej probki, g.

8. Dopuszczalna rbéznica migdzy wynikami dwéch
oznaczan nie powinna przekracza¢ 3% warto$ci Sred-
niej.

9. Wynik koricowy oznaczania. Za wyniKk koncowy
oznaczania nalezy przyjaé srednig arytmetyczng dwoch
rownolegltych oznaczan zgodnych z p. 8.

KONLIEC

Informacje dodatkowe
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INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norm¢ — Instytut Chemii Przemysto-
wej, Warszawa.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-74/6140-08/05

a) wprowadzono zamienniki stosowanych dotychczas odczynni-
kéw (Sterinol i Septoneks oraz laurylosiarczan sodowy),

b) podano sposob oznaczania zawartoéci laurylosiarczanu sodo-
wego w produkcie handlowym,

¢) wzory na obliczanie st¢zen roztworu i zawartosci sktadnikow
podano w formie rozwinictej,

d) wprowadzono nowy sposGb oznaczania jednostek miar zgod-
ny z wytycznymi PN-81/C-01055.

3. Normy mig¢dzynarodowe

RWPG CT C3B 2542-80 lllamnyHu O7is MbIThA BOJIOC W BaHH. Me-
TOA ONIPEACACHHUA Maccosoi JAO0JIH MOBEPXHOCTHO — AKTHBHOIO
BellecTBa — norma identyczna ze zmianami redakcyjnymi.

4. Autor projektu normy — dr Lechostaw Bolinski Instytut Chemii
Przemystowe;j.



