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NORMA

WYROBY
KOSMETYCZNE
1 PERFUMERYJNE

1. Przedmiot normy. Przedmiotem arkusza jest metoda
oznaczania warto$ci fluoru w pastach do zeb6w metode ko-

lorymetryczny.

2. Zakres stosowania metody. Metoda ma zastosowanie
do oznaczania zawartos$ci fluoru w pastach do zebdéw lecz-
niczych o dziataniu przeciwpréchnicznym, zawierajacych
jako sktadnik czynny fluor w postaci jonowej.

Metoda moze by¢ stosowana do badania past do zebéw,
ktérych gtdwnym sktadnikiem jest weglan wapnia, jak row-
niez past zawierajagcych w swoim sktadzie krzemionke ko-

loidalny.

3. Zasada metody. Metoda polega na zmineralizowaniu
prébki badanej pasty i oddestylowaniu fluorowodoru, ktéry
w postaci fluorku amonu, reagujyc z kompleksem alizaryny
S i sofi toru, powoduje zmiane barwy cze$ci kompleksu z
czerwonej na z6tty. Zawarto$¢ fluoru oznacza sie na pod-
stawie kolorymetrycznego pomiaru intensywnosci zabarwie-
nia niezmienionego kompleksu.

W przypadku oznaczania fluoru obok SiO” przed zmine-
ralizowaniem probki nalezy oddzieli¢ krzemionke koloidalny

przez odwirowanie.

4. Aparatura, przyrzady i materiaty

a) Chtodnica wg Liebiga o dtugosci 400 mm.

b) Cylinder pomiarowy pojemnosci 100 cm3

c¢) Kolba kulista pojemnos$ci 250 cm3.

d) Kolby pomiarowe pojemnosci 1 dm3, 250 cm3, 100 cm3.

e) Laznia olejowa.

f) Nasadka do destylacji.

g) Pehametr.

h) Pipety jednomiarowe pojemnos$ci 25 cms, 10 cms, 5 cmg,
gcms.

i Probowki do wiréwki pojemnoéci 50 cm3.

j) Pumeks lub niepolerowana porcelana.

k) Spektrokolorymetr Specol.

1) Suszarka elektryczna.

1) Waga analityczna.

m) Wiréwka laboratoryjna.

n) Zlewka pojemnos$ci 100 cm3.
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5. Odczynniki i roztwory

a) Aceton cz. d. a.

b) Alizaryna S: odwazy¢ 1,1556 g alizaryny S z doktad-
nos$ciy do 0,0002 g i przenie$¢ ilosciowo do kolby pomiaro-

. . . 3 . .
wej pojemnos$ci 1dm . Nastepnie doda¢ 0,15 g octanu so-

dowego odwazonego z taky samy doktadnosciy, uzupetnié
wody do kreski i doktadnie wymieszac.

¢) Amoniak cz.d.a., roztwdr 0, 5N.

d) Bufor: odwazy¢ 105 g octanu sodowego i przenie$¢é
ilosciowo do kolby pomiarowej pojemnosci 1 dm3. Nastep-
nie doda¢ 100 cm3 kwasu octowego lodowatego, uzupetnié

wody do kreski i doktadnie wymieszac.
W arto$¢ pH buforu sprawdzona pehametrem powinna wy-
nosi¢ doktadnie 4,3.
e) Fenoloftaleina, roztwér alkoholowy 0, 1-procentowy.
f) Kwas siarkowy cz. d.a., stezony.

g) Kwas solny cz. d.a., roztwér okoto 0,5N.

h) Roztwdr azotanu toru: odwazy¢ 1,0447 g dwunasto-
wodnego azotanu toru cz. d.a. iprzenie$¢ do kolby pomia-
rowej pojemnosci 1 dm3. Uzupetni¢ wody do kreski i do-
ktadnie wymieszac.

i) Roztwoér wzorcowy fluorku sodowego: 0,06 g fluorku

sodowego cz. d.a., uprzednio wysuszonego w temperaturze
105°C odwazy¢ z doktadnos$ciy do 0,0002 g, przenies$¢ do
kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm , uzupeini¢ wody do
kreski i doktadnie wymieszac.

Roztwo6r moze by¢ uzywany do oznaczehA w ciygu tygodnia

od chwili przygotowania.

6, Wykonanie oznaczania. W kolbie kulistej pojemnosci
250 cm3 odwazy¢ z doktadno$ciy do 0,0002 g okoto 0,75 g
badanej pasty i doda¢ 60 cm3 wody.

W przypadku oznaczania zawarto$ci fluoru obok SiO”,
odwazy¢ 0,75 g pasty w préobce wiréwkowej, doda¢ 20 cm™
wody i wymieszac.

Nastepnie probowke umieéci¢ w wiréwce i wirowac
przez 15 min.

Wirowanie powtdrzy¢ jeszcze dwukrotnie, dodajyc kaz-
3
dorazowo 20 cm wody; ciecz znad osadu nalezy zebraé¢ po

kazdym wirowaniu do kolby kulistej pojemnosci 250 cm
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Dalej oznaczanie nalezy wykona¢ jednakowo dla past,
ktérych gtéwnym sktadnikiem jest weglan wapnia, jak- réow-
niez zawierajacych w swoim sktadzie krzemionke koloidal-
ny.

Do roztworu w kolbie odmierzy¢ 50 cm3 kwasu siarkowe-
go, wrzuci¢ kilka kawatkéw pumeksu lub innego Srodka
przeciw przegrzewaniu cieczy i natychmiast poteczy¢ kolbe
z chtodnice Liebiga. Podczas destylacji koniec chtodnicy
powinien by¢ zanurzony w odbieralniku zawierajecym 5 cm3
wody destylowanej zalkal izowanej 0,5N roztworem amonia-
ku wobec fenoloftaleiny. Destylacje prowadzi¢ na tazni
olejowej o temperaturze 200°C przez okoto 30 min od mo-
mentu zagotowania.

Jezeli w czasie destylacji roztwér w odbieralniku ulegnie
odbarwieniu, nalezy doda¢ do niego 0,5N roztworu amo-
niaku, az do ponownego zabarwienia.

Otrzymany destylat przenie$¢ ilosciowo do kolby po-
jemnos$ci 100 cm i zobojetni¢ 0,5N roztworem kwasu sol-
nego do odbarwienia roztworu.

Do drugiej kolby pomiarowej pojemnos$ci 100 cm3 odmie-
rzy¢ pipete 5 cm3 roztworu wzorcowego fluorku sodowego,
a nastepnie do obydwu kolb dodac:

5 cm3 alizaryny S,

2 cm3 buforu,

10 cm3 roztworu azotanu toru,

25 n:m3 acetonu,

uzupetni¢ wode do kreski i wymieszac.

Jednoczes$nie nalezy przygotowaé¢ préobke odno$nikowy =z
tych samych ilos$ci odczynnikdéw.

Absorbancje roztworu oznaczy¢ na spektrokolorymetrze
Specol po 15 min od chwili dodania alizaryny S, uzywajec
kuwet o grubos$ci 1 cm, przy dtugosci fali 585 nm. Pomiar
nalezy wykona¢ metode réznicowy, oznaczajec absorbancje
prébki badanej w stosunku do préobki odno$nikowej i absor-
bancje prébki wzorcowej w stosunku do prébki odno$niko-
wej.

7. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawarto$¢ fluoru (X)

w badanej pascie obliczy¢ w procentach wg wzoru

A -V «0,0002714 « 100

A''m
0

w ktédrym:
A" - warto$é absorbancji prébki badanej,
V - objeto$é roztworu wzorcowego zuzytego do
pomiaru, cm3,
Aq- warto$¢ absorbancji prébki wzorcowej,
m - odwazka pasty, g.
0,0002714 - przelicznik liczbowy odpowiadajecy zawar-
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tosci fluoru w 1 cm~ roztworu wzorcowego.

8. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik koficowy ozna-
czania nalezy przyje¢ $rednie arytmetyczny co najmniej
dwéch réwnolegtych oznaczaé¢, rézniecych sie miedzy sobe

warto$cie liczbowy nie wiekszy niz 0,02.
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