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NORMA BRANZOWA

WYROBY Emulsje kosmetyczne
KOSMETYCZNE L,
| PERFUMERYINE MetOdy badan

Oznaczanie zawarto$ci wody
metodq destylacji azeotropowej z toluenem

1. Przedmiot normy. Przedmiotem arkusza Jest metoda
oznaczania zawarto$ci wody w kremach, mleczkach i$mie-

tankach kosmetycznych.

2. Zasada metody. Metoda polega na oddestylowaniu wo-
wy zawartej w emulsji z dodane cieczy azeotropujece (tolu-
enem) i zmierzeniu ilo$ci oddestylowanej wody w odbieral-

niku pomiarowym.

3. Aparatura, przyrzady i materiaty

a) Aparat destylacyjny (rys. i), ktérego w sktad wcho-
dze:

- kolba (1.) pojemnosci 500 cm3 z krotka szyjka, ze szkta
termicznie odpornego ze szlifem normalnym 20,2/32 wg
PN-74/B-13011; dopuszcza sie stosowanie kolby o innym
szlifie normalnym przy zastosowaniu odpowiedniej nasadki
redukcyjnej, jak réwniez kolby metalowej spawanej miedzie,

- odbieralnik pomiarowy (2.) o ksztatcie i wymiarach wg
rys. 2 lub o bardziej wydtuzonej zwymiarowanej czesci
dolnej, o podziatce do 10 cm3 wg rys. 2 i dopuszczalnej
tolerancji wg tabl. 1,

- chtodnica (3.) wg rys. 3.

b) Cylinder pomiarowy pojemnosci 100 cm3.

c) Elektryczna ptytka grzejna.

d) Precik szklany dtugos$ci okoto 500 mm 2z gumowe na-

sadke lub precik metalowy ze zgrubieniem na koncu.
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e) Pumeks lub niepolerowana porcelana (albo zatopione

z jednej strony kapilary szklane).

Rys. 1
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skali
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Tablica 1

Dziatka
elementarna

3
cm

0, 03
0, 03
0, 10
0, 20
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Dopuszczenie
odchylenia

+0, 010
+0, 015
+0,050
+0, 100

4. Odczynniki iroztwory

a. ) Oleina bezwodna lub olej silikonowy.

b. ) Toluen cz. d. a. , nasycony wod™ w nastepujacy sposob:
zmiesza¢ toulen z niewielke iloscie wody destylowanej i po
wytrzagsaniu w ciegu minuty pozostawi¢ do odstania wody.

Po oddzieleniu warstwy wodnej toluen przedestylowaé na

tazni wodnej pod wyciegiem.

5. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ w kolbie destylowa-
nej odwazke badanej emulsji w zalezno$ci od przewidywanej

zawarto$ci wody wg tabl. 2.

Tab lica 2
Przewidywana Odwazka Doktadnos$¢
zawarto$¢, % emulsji, g wazenia, %
do 10,0 100+ 1 0, 10
10, 14 20,0 50i 0,5 0, 05
20.0 150,0 20 % 0, 25 0, 02
powyzej 50, 10+ 0,2 0, 02

Do kolby z odwazone prébke wla¢ 100 cm  toluenu i za-
warto$¢ kolby doktadnie wymiesza¢ az do rozpuszczenia
(ujednorodnienia mieszaniny). Nastepnie do kolby wrzuci¢
kilka kawatkéw pumeksu lub innego $rodka przeciw prze-
grzewaniu cieczy (wg 2. 2e.), a w przypadku emulsji o]
sktonnosci do pienienia 1 - 2 g oleiny lub kilka kropli oleju
silikonowego, po czym zestawi¢ aparature destylacyjny wg
rys. 1

Do chtodnicy witeczy¢ obieg wody i ogrzewaé¢ kolbe na
elektrycznej ptytce grzejnej pod wyciegiem tak, aby uzys-
ka¢ szybkos$¢ skraplania 274 kropli na sekunde. Destyla-
cje zakonczy¢é w chwili catkowitej klarownos$ci cieczy azeo-
tropujecej przelewajecej sie z odbieralnika do kolby oraz
po ustaleniu sie poziomu wody w odbieralniku. Czas desty-
lacji nie powinien przekracza¢ godziny. Jezeli na kilka
minut przed zakonczeniem destylacji w rurce chtodnicy
zgromadzity sie krople wody, nalezy zwiekszy¢ ogrzewanie
lub zamkne¢ doptyw wody do chtodnicy, aby gorece pary
zmyty do odbieralnika zatrzymane na $ciankach chtodnicy
krople wody. Jezeli zabiegi te nie dadze pozedanego re-
zultatu, wieczyé ogrzewanie kolby i precikiem szklanym lub
metalowym zepchne¢ pozostate krople wody ze $cianek
chtodnicy do odbieralnika. Po ochtodzeniu destylatu i wody
w odbieralniku do temperatury 20 120(3 rozmontowaé ze-
staw i precikiem zepchne¢ krople wody przylegte do we-
wnetrznej strony odbieralnika. W przypadku gdy gbérna
warstwa cieczy w odbieralniku nie jest catkowicie klarowna
lub gdy ilo$§¢ wydzielanej wody jest niewielka (do 0,3 cm?),
odbieralnik ustawi¢ na tazni wodnej o temperaturze 800C na
20 f 30 min, po czym ponownie ochtadza¢ destylat wraz z
odbieralnikiem do temperatury 20 +2°C iodczyta¢ objetos¢
zebranej wody z doktadno$cie do pierwszej gdrnej dziatki

elementarnej nad powierzchnie wody.
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6. Obliczanie wynikéw. Zawarto$¢ wody (X) w badanej ni - odwazka emulsji, g.
emulsji obliczy¢ w procentach wg wzoru Dla uproszczenia obliczen zaktada sie. ze gesto$¢ wody

w temperaturze 20 *2°C jest ré6wna 1 g/cm3.

eic
X = 100
7. Wynik koficowy oznaczania. Za wynik nalezy przyjec
w ktérym; $Srednie arytmetyczne wynikéw co najmniej dwéch oznaczen,
V- objeto$¢ wody w odbieralniku pomiarowym, cma, dla ktérych objeto$¢ wydzielonej wody nie rézni sie wiecej
Qw - gesto$¢ wody w temperaturze 20 +2°C, g/cm3, niz o 1dziatke elementarne podziatki odbieralnika.
KONIEC
INFORMACJE DODATKOWE
1, Instytucja opracowujgca norme - Instytut  Chemii 4, Normy miedzynarodowe
Przemystowej, Pion Chemii Gospodarczej POLLENA, rwpg pc 5615-76 KociieTHwecKO-nap$ioiiepHHe nalezna.
Warszawa. KocMeTHaecKMe auyjit CHH. llotow HcnHTamtiL Onpe-
2, lIstotne zmiany w stosunku do BN-64/6140 p. 2.3, jiejieiwe co”epsaHUfl boju ueioaoii a3eoiponHOO

Podano w arkuszu zmodyfikowane metode bez powotywania fIHCTHIUIHIHH

sie na PN-55/C-04523.
3, Normy zwigzane 5. Autor projektu normy - dr Lechostaw Bolinski -

PN-74/B- 13011 Szlify zteczy szklanych Instytut Chemii Przemystowej, Warszawa.



