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1. Przedmiot arkusza normy. Przedmiotem arkusza
normy jest metoda oznaczania zawartosci siarczandéw
w plynnych szamponach do wlosow.

2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Metodg po-
dang w niniejszej normie nalezy stosowaé do oznacza-
nia zawarto$ci siarczanéw w pltynnych szamponach do
wlos6w. Metode mozna réwniez stosowaé do pOipro-
duktéw stosowanych do ich produkcji, ktérych podsta-
wowymi skfadnikami sg $rodki powierzchniowo czynne
(w tzw. bazach szamponowych) oraz do syntetycznych
$rodkéw powierzchniowo czynnych bedacych produk-
tami siarczanowania lub sulfonowania.

Metody nie nalezy stosowa¢ do szampondw barwia-
cych i mydlanych.

3. Zasada metody. Metoda polega na ilo$ciowym oz-
naczaniu siarczandw w szamponach do wloso6w za po-
mocg miareczkowania potencjometrycznego przy uzy-
ciu azotanu otowiawego jako odczynnika miareczkuja-
cego wobec uktadu zelazicyjanek potasowy — zelazo-
cyjanek potasowy.

4. Odczynniki i roztwory

a) Alkohol etylowy rektyfikowany cz. 96% (V/V).

b) Azotan otowiawy Pb(NO3), cz.d.a. roztwodr o stg-
zeniu ¢[Pb(NOs);] = 0,05 mol/l przygotowany w na-
stepujacy sposob: odwazyC, po uprzednim wysuszeniu
do stalej masy w temperaturze 150°C, 16,060 g azotanu
otowiawego z doktadnoscia do 0,001 g rozpuscic w wo-
dzie destylowanej. Roztwor przeniesé ilosciowo do kol-
by pomiarowej pojemnosci 1 |, uzupelni¢ woda desty-
lowana do kreski i dokladnie wymieszaé.

c) Kwas solny cz.d.a roztwdr o stgzeniu c¢(HCl) =
= 0,1 mol/1 przygotowany wg PN-81/C-04530/01 p. 2.1,

d) Siarczan potasowy K2SOycz.d.a. roztwor 1%(m/m)
przygotowany w nast¢pujacy sposOb: odwazy¢ po uprze-
dnim wysuszeniu do statej masy w temperaturze 250°C,
5 g siarczanu potasowego z dokladnoscig do 0,001 g
i rozpusci¢ w wodzie destylowanej. Roztwor przenies¢
iloSciowo do kolby pomiarowej pojemnosci 500 ml,
uzupelni¢ woda destylowang do kreski i doktadnie wy-
mieszac.

e) Zelazocyjanek potasowy roziwdr o stezeniu
c{K{Fe(CN)¢]} = 0,005 mol/]l przygotowany w nastg-
pujgcy sposdb: odwazy¢ 0,211 g K{Fe(CN)e] - 3 H:O
cz.d.a. z doktadnoscig do 0,001 g rozpudci¢ w wodzie
destylowanej i przeniesé ilosciowo do kolby pomiarowe;j
pojemnoéci 100 ml.

Roztwdr uzupetni¢ woda destylowany do kreski 1 do-
ktadnie wymieszac.

f) Zelazicyjanek potasowy roztwOr o @ stgzeniu
c{K{Fe(CN)¢]} = 0,1 mol/1 przygotowany w nastepuja-
cy sposob: odwazy¢ 3,290 g Ki[Fe (CN)¢] cz.d.a. z do-
ktadnos$cig do 0,001 g rozpusci¢c w wodzie destylowanej
i przenie$é iloSciowo do kolby pomiarowej pojemnosci
100 ml.

Roztwdr uzupelnié woda destylowany do kreski 1 do-
ktadnie wymieszac.

5. Aparatura i przyrzady

a) Zestaw do miareczkowania potencjometrycznego
(np. Radiometr lub Titrometr).

b) Zestaw zastepczy skladajgcy si¢ z:

— pehametru majgcego potencjometr wyskalo-
wany w mV,

— elektrody platynowej i nasyconej elektrody ka-
lomelowey,

— mieszadla magnetycznego,

— biurety o pojemnosci 25 ml,

— wysokiej zlewki pojemnosci 250 ml.

c) Kolby pomiarowe pojemnosci 100 1 1000 ml.

d) Zlewki pojemnosci 100 i 250 ml.

6. Mianowanie roztworu azotanu otowiawego

a) Oznaczanie st¢Zzenia roztworu siarczanu potaso-
wego. l[lo§¢ graméw siarczanu potasowego zawartg
w 1 ml roztworu (X,) nalezy obliczy¢ wg wzoru

mi l
X1 =——
" 500 L
w ktoérym:
m; — odwazka siarczanu potasowego wg p. 4d), g.

b) Oznaczanie stezenia roztworu azotanu olowiawe-
go. Do naczynka do. miareczkowania lub zlewki po-

Zgtoszona przez Instytut Chemii Przemystowej
Ustanowiona przez Dyrektora Instytutu Chemii Przemystowe] dnia 29 kwietnia 1987 r.
jako norma obowigzujaca od dnia 1 stycznia 1988 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 10/1987, poz. 25)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE ,ALFA" 1987,

Druk. Wyd. Norm. W-wa. Ark. wyd. 0,30 Naki. 1100 + 40 Zam. 1744/87

Cena zt 9,00



2 BN-87/6140-08/11

jemno$ci 250 ml odmierzy¢ kolejno: 10 ml roztworu
siarczanu potasowego wg p. 4d), 15 ml wody destylo-
wanej, 50 ml alkoholu etylowego wg p. 4a), 3 ml 0,1
molowego kwasu solnego wg p. 4c), 0,1 ml roztworu
zelazocyjanku potasowego. wg p. 4e) i 1 ml roztworu
zelazicyjanku potasowego wg 4f). Nastepnie wykonaé
miareczkowanie potencjometryczne, stosujac zestaw wg
p. 5a) lub zestaw zastepczy wg p. Sb).

W przypadku stosowania zestawu zastgpczego roz-
twor azotanu olowiawego nalezy dodawacé porcjami po-
czatkowo po 0,5 ml, a w miar¢ zblizania si¢ do punktu
koncowego po 0,1 ml ciggle mieszajac. Po uptywie
I min od dodania roztworu azotanu otowiawego nalezy
zmierzy¢ wielko$¢ potencjalu, ustawiajac gatke peha-
metru w polozeniu ,+mV"™. Po odczytaniu wartos$ci
potencjatu gatke pehametru ustawi¢ na ,0%.

Podczas pomiaru nie nalezy wylacza¢ mieszadia.
Miareczkowanie nalezy prowadzié do wyraznego skoku
potencjatu. W przypadku zastosowania zestawu z auto-
matyczng rejestracja, krzywa zalezno$ci zmian wartosci
potencjatu od ilo$ci dodanego odczynnika miareczku-
jacego jest wykre$lona przez rejestrator.

W przypadku zastosowania zestawu zast¢pczego na-
lezy wykresSlic krzywg, odktadajac na ost odcigtych x
ilosci ml roztworu azotanu otowiawego na osi rzgdnych
y odczytane warto$ci potencjatdw w mV.

Ilos¢ ml roztworu azotanu olowiawego zuzytg do
miareczkowania wyznaczy¢ z krzywej metodg graficzng.
W tym celu nalezy wykresli¢ dwie rOwnolegle styczne
do krzywej miareczkowania przed i po punkcie prze-
gigcia 1 poprowadzi¢ ich Srodkowa. Odcieta punktu
przecigcia si¢ Srodkowej z krzywa miareczkowania wy-
znacza liczbg ml odpowiadajgcych punktowi koncowe-
mu miareczkowania.

Stezenie ¢ roztworu azotanu olowiawego Pb (NOs3),
obliczy¢ w mol/l wg wzoru

w ktorym:

X1 — ilo§¢ siarczanu potasowego zawarta w 1
ml roztworu pobranego do miareczko-
wania, g,

Vi — ilo§¢ azotanu olowiawego zuzyta do
zmiareczkowania probki siarczanu pota-
sowego, ml,- = T . i

174266 — masa molowa siarczanu peotasowego,

g/ mol. '

7. Wykonanie oznaczaia, W naczynku do miarecz-
kowania lub w zlewce pojemnosci 250 ml odwazyé
ok. 5 g badanego szamponu z doktadnoscia do 0,001 g,
doda¢ 20 ml wody destylowanej i doktadnie wymieszac.
Nastepnie doda¢ 50 ml alkoholu etylowego, 3 ml 0,1-
-molowego kwasu solnego, 0,1 ml roztworu zelazocy-
janku potasowego i | ml roztworu zelazicyjanku po-
tasowego.

Miareczkowanie potencjometryczne nalezy przepro-
wadzi¢ analogicznie jak w p. 6.

8. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawarto$¢ siarcza-
néw (X;) w przeliczeniu na siarczan sodowy obliczyé
w procentach wg wzoru

V, - ¢ - 142,06 - 100 3
X = (
ma - 1000
w ktéorym:
V, — ilo$é roztworu azotanu otowiawego zuzyta
do zmiareczkowania probki, ml,
¢ — st¢zenic roztworu azotanu olowilawego
oznaczone wg p. 6b), mol/l,
my; — odwazka badanego szamponu, g,
142,06 — masa molowa siarczanu sodowego, g/mol.

9. Wynik koncowy oznaczanmia. Za wynik koncowy
oznaczania nalezy przyjaé¢ $rednig arytmetyczng co naj-
mniej trzech rownoleglych oznaczan réznigcych si¢ mig-
dzy soba wartoscia liczbowa nie wigee) niz 0,02,

KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

10 - X, - 1000
c = (2)
Vi - 174,266
1. Instytucja opracowujaca morm¢ — Instytut Chemit Przemysto-

we] — Warszawa, ul. Rydygiera 8.

2. Istotne zmiany w stosunku do BN-74/6140-08/11

a) zrezygnowano z oznaczania stgzenia roztworu siarczanu po-
tasowego metods wagowa; stg¢Zenie roztworu siarczanu potasowego
oblicza si¢ z odwazki K250 wysuszonego do stalej masy, co nie po-
woduje obnizenia dokladnosci metody, a tylko jej uproszczenie,

b) podano uscislony sposob graficznego wyznaczania ilosci roz-
tworu azotanu ofowiawego zuzytego do miareczkowanra,

¢) zgodnie z wytycznymi PN-81/C-01055 zmieniono symbole we
wzorach na obliczanic stgzen,

d) uktad normy dostosowano do wytycznych PN-82/N-02007
i PN-83/N-02013.

3. Normy i dokumenty zwigzane
PN-81/C-04530/01 Analiza
(roztworéw mianowanych). Roztwory stosowane w miareczkowa-
mach kwas — zasada (alkacymetrycznych)
Minczewski J., Marczenko Z.: Chemia analityczna. Analiza instru-
mentalna t.IIT s.193 =+ 226. Warszawa: PWN 1976
4. Normy migdzynarodowe
RWPG CT C3B 5190-85 Llamnyuu juis yxoJa 3a BOJOCAMH U IS

chemiczna. Przygotowanie titrantow

BaHH. MeTo/ onpeaesieHUs COACPXKaHUA Cynb(aToB — norma
rOwnowazna
5. Autor projektu mormy — dr Lechostaw Bolnski — Instytut

Chemii Przemystowej — Warszawa, ul. Rydygiera 8.



