WKD 668.583.44.001.4
NORMA

WYROBY
KOSMETYCZNE
| PERFUMERYJNE

1. METODY OZKACZAHIA ZAWARTOSCI OLOWIU

1.1.
oznaczania zawartosci
a) metoda polarograficzna,
b) metoda kolorymetryczna.

Rodza.ie metod. Rozréznia sie dwie metody

otowiu w pastach do zebdw:

1.2. Zakres stosowania metod.

wane do oznaczania zawartosci

Metody sa stoso-
otowiu w pastach do
zebow.
tode polarograficzng.

Do analiz rozjemczych nalezy stosowaé me-

2. METODA POLAROGRAFICZNA

2.1. zawartosci oto-

wiu polega na zmineralizowaniu probki

Zasada metod-y. Oznaczanie
pasty do
otowiu

zebbéw, a nastepnie okresleniu zawartosci

za pomocg polarografii.
roztworu

roztwér wzorcowy zawieraja-
przygotowany wg PN-68/

2.2. Odcz-ynniki i
a) Azotan otowiawy,
cy 1mg Pb w 1 cm?,
C-06500 p. J.2.1.56b).
b) Chlorek potasowy cz.d.a. , roztwér 0,1n.

c) Chlorowodorek hydroksyloaminy cz.d.a.
d) Kwas azotowy (1,4) cz.d.a.
e) Kwas solny (1,19) cz.d.a.

f) Zelatyna cz., roztwér 0,5-procentowy $wiezo
przygotowany.

2.3. Aparatura. Polarograf.

2.4. Wykonanie oznaczania. W tyglu porcelano-

wym, wygotowanym w kwasie azotowym w celu usunie-
cia przypadkowyoh zanieczyszczen odwazy¢ 5 g ba-

danej pasty do zebdéw, z dokdtadnoscig do 0,001 g.

Tygiel z zawarto$ciag ustawi¢ na podstawce wyklu-
czajacej zanieczyszczenia z zewngtrz i prazyé
przez 3 godz w temperaturze 400 -f450°C.

Po ostygnieciu przenies¢ tygiel wraz 2z zawar-

150 cm™, zala¢ woda
az do catkowitego zanurzenia sie tygla i dodac
10 cm”™ kwasu azotowego. Zawartos¢ zlewki ogrza¢ do
wrzenia i utrzyma¢ w tym stanie przez 15 min, a
nastepnie tygiel wyjac¢, postugujac sie szklanym
i optuka¢ go wodag nad tg samg zlewka.

tosciag do zlewki pojemnosci

precikiem,
Otrzymany roztwér z resztkami
do sucha, doda¢ 10 cm”™ kwasu solnego i

odparowa¢ do sucha. Do osadu doda¢ 5

osadu odparowac
ponownie
cm”™ wody,

Pasta do zebdéw
Oznaczanie zawartos$ci
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lekko ogrza¢ i przesaczy¢ do kolby pomiarowej po-
jemnosci 25 cm”™ przez maty twardy saczek iloscio-
wy. Zlewke przemy¢ trzykrotnie matymi porcjami go-
racej wody. Do roztworu w kolbie doda¢ 0,2 g chlo-

rowodorku hydroksyloaminy, ogrzewa¢ we wrzgacej

+azni wodnej przez .. min, nastepnie ochtodzi¢ do
temperatury 20°C, doda¢ 0,2 cnr roztworu zelaty-
ny, 10 cm” roztworu chlorku potasowego i uzupet-

ni¢ wodg do kreski. Roztwér doktadnie wymieszac
i oznaczy¢ w nim stezenie odowiu za pomocg pola-

rografu, stosujgc metode dodawania wzorca.

2.5. Obliczanie wwnikéw. Zawartos¢ odowiu w ba-
danej probce (Xp) obliczy¢é w procentach wg wzoru

h e ce 100

w ktérym:
h - wysoko$¢ krzywej polarograficznej badane-

go roztworu mm,

c - stezenie otowiu w roztworze wzorcowym,
g/100 cm™,
V - objetos¢ roztworu wzorcowego, cm?®,

h" - wysoko$¢ krzywej polarograficznej badane-
go roztworu po dodaniu roztworu wzorcowego,

mm .
V - objetos¢ _polarografowanego roztworu bada-

nego, cm ,

m - odwazka badanej proébki, g.

2.6. W-ynik. Za wynik nalezy przyjac¢ S$rednigaryt-
metyczng wynikow
konanych oznaczan réznigcych sie miedzy soba nie

co najmniej dwéch réwnolegle wy-

wiecej niz 0,0005.
3. METODA KOLORYMETRYCZNA

3.1. Zasada metoda. Oznaczanie polega na zmine-
ralizowaniu badanej
stepnie na wizualnym okresleniu zawartosci odowiu
przez poréwnanie intensywnosci

ku reakcji ditizonu z otowiem zabarwienia badanej

probki pasty do zebéw, a na-

powstatego w wyni-

prébki z przygotowang skalg wzorcow.

3.2. Sprzet, odczynniki i roztwory

a) Zestaw destylacyjny z szlifami ze szkka ""Jena’.
b) Cylindry pojemnosci 80 -f£ 1000 cm™ z doszli-
korkami

fowanymi ze szkta "Pyrex™ lub "Rasotem.

Ustanowiona przez Dyrektora Zjednoczenia Przemystu Chemii Gospodarczej POLLENA dnia 28 lutego 1974 r.
jako norma obowigzujagcg w zakresie czynnoéci okresSlonych normag od dnia 1 pazdziernika 1974 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 17/1974 poz. 57)
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0) Kolby Klejdahla pojemnosci 250, 500, 750 cm"
ze szk¥a "Jena'",

d) Amoniak cz.d.a., roztwér 25-procentowy, Kto-
rego czystos¢ nalezy sprawdzi¢ w nastepujacy spo-
do cylindra z doszlifowanym

2 cm”™ 0,004-procentowego stezonego amoniaku, 10 ml

séb! korkiem wlaé

wody dwukrotnie destylowanej i 10 ml roztworu di-
tizonu w czterochlorku wegla
zabarwienie warstwy czterochlorku wegla jest do-

i wytrzgsa¢. Ro6zowe
wodem zanieczyszczenia amoniaku metalami. W tym
przypadku amoniak nalezy przedestylowa¢ w apara-
cie wg a) do odbieralnika z wodg dwukrotnie de-
stylowang.

e) Btekit tymolowy cz.d.a.,
towy w alkoholu 20-procentowym.

) Chloroform cz.d.a., wolny od

Sladami

roztwér 0O,l-procen-

zanieczyszczen
metali w przypadku obecnosci zanieczysz-
czen przedestylowany znad tlenku wapnia w apara-
cie wg a.

g) Chlorowodorek hydroksyloaminy cz.d.a.,
dwukrotnie destylo-

roz-
twér 20-procentowy w wodzie
wanej -

h) Cytrynian amonowy, roztwér 50-procentowy. Do
500 g kwasu cytrynowego w duzej parownicy dolewac
powoli i stopniowo amoniak az do zupednego roz-
puszczenia kwasu
pierka uniwersalnego.

Po ostygnieciu roztwér przela¢ do cylindra do-

miarowego i uzupedni¢ wodg do 1 dar dwukrotnie de-

i doprowadzenia pH do 9 wg pa-

stylowana. Roztwor

oczysci¢ od zanieczyszczen $Sladami

cytrynianu amonowego

metali

nalezy
orzec
wytrzasanie go w rozdzielaczu z kolejnymi porcja-
mi 0,l1-procentowego chloroformowego roztworu diti-
az zielona warstwa chloroformowa

Slady

zonu tak dtugo,
przestanie zmienia¢ barwe,
cytrynianu amonowego u-
chlorofor-

ditizonu roz-
puszczonego w roztworze
sunaé przez wytrzgsanie go z porcjami
mu tak ddugo, az chloroform bedzie catkowicie bez-
barwny.

1) Cyjanek potasowy lub sodowy cz.d.a.,
10 procentowy! 50 g cyjanku rozpusci¢ w 50 ml wo-
dy dwukrotnie destylowanej} 1 4 2 cm"” uzyskane-
wytrzasa¢ w cylindrze z

roztwor

go roztworu nasyconego

doszlifowanym korkiem z takg samg iloscig 0,001-
procentowego chloroformowego roztworu ditizonu.

Jezeli barwa roztworu ditizonu zmieni sie, nha-
lezy caly roztwér oczysci¢ od zanieczyszczehn $la-
dami

metali w ten sam sposoéb, jak podano przy

roztworze cytrynianu amonowego h). Po oczyszcze-
niu roztwér cyjanku natychmiast rozciehczy¢ wodag
dwukrotnie destylowang do stezenia 10%. W przy-
wytrzgsaniu nie

roztwér cyjanku rozcienczy¢ od razu

padku gdy roztwér ditizonu przy
zmieni barwy,
do stezenia 10%.

j) Ditizon cz.d.a., roztwér 1,5 mg
przygotowany bezposrednio przed

ditizonu w
100 ml chloroformu,
wykonaniem oznaczania.

k) Kwas azotowy (1,4) cz.d.a.

1) Kwas solny oz.d.a., roztwér 10-procentowy

) Kwas solny (1,19) oz.d.a.

ark,06

m) Siarczan hydrazyny cz.d.a.
szczawian amonowy oz.d.a.,
dzie dwukrotnie destylowanej.

n) Woda dwukrotnie destylowana w aparacie wg a).
0,1598 g azotanu o-
uprzednio

krystaliczny 1lub
nasycony roztwér w wo-

0) Wzorcowy roztwér odowiu:
+owianego J~Pb(NOj)2J oz.d.a.,
nego do statej wagi w temperaturze 105°C,
ci¢ w kolbie pomiarowej na 100 ml w
nym kwasie azotowym [(@ ml HNO,(1,4)J
do 100 m¥ woda dwukrotnie destylowang.

wysuszo-
rozpus-
rozcienczo-
, uzupednic

Odmierzyc
pipeta 10 ml tego roztworu, rozcienczy¢ roztworem
: 100) do objetosci 100 ml, a
tego ostatniego roztworu.rozcien-

kwasu azotowego (1
nastepnie 10 ml
czy¢ ponownie roztworem kwasu azotowego (1 i10) do
100 ml,
ktérego 1 ml zawiera 10 mg odowiu,

uzyskujac w ten sposéb roztwér wzorcowy,

5.5. Sprawdzanie
tory.inego. Zarowno szkdto specjalne jak tez zwykte

i przegotowanie szkta__ lafrart;

laboratoryjne uzywane do oznaczania odowiu nalezy

uprzednio sprawdzi¢, czy jest odporne na dziata-

nie ditizonu. Sprawdzanie odpornosci przeprowa-

dzi¢ po uprzednim wymyciu szkda mieszaning chro-
mowg, a nastepnie stezonym kwasem azotowym. Wymy-
te szkdo, przeptukane Kilkakrotnie woda destylo-

wang oraz dwukrotnie destylowang,
po czym wytrzagsa¢ 0,001-procentowy roztwoér

nalezy wysuszyc¢,
diti-
pipety napeknicé

zonu w chloroformie. Biurety i

roztworem ditizonu i pozostawi¢ na 1 godz. Zmiana
barwy roztworu ditizonu jest dowodem nieodporncs-
W przypadku nie-
ditl-

szkto wy-

oi szk#a na dziatania ditizonu.
znacznego przenikania metali reagujacych z
zonem (minimalna zmiana barwy) nalezy
trawi¢ kilkakrotnie 0,03-procentowym roztworem di-
tizonu w chloroformie,

roformem ponownie sprawdzi¢ 0,00l1-procentowym roz-

po czym po przemyciu chlo-
tworem ditizonu jak wyzej. Do oznaczania odowiu
metoda ditizonowg mozna uzywa¢ tytko szkia odpor-
nego na dziatanie ditizonu,

5.4. Wykonanie oznaczania. Odwazy¢ 1 g badanej
pasty z doktadnoscig 0,001 g i spali¢ w warunkaoh
identycznych jak podano w 2.4. Do osadu otrzyma-
nego po odparowaniu kwasu solnego (1,18), doda¢
0,1 g siarczanu hydrazyny i 10 cnr wody, dobrzewy-
Do osadu doda¢ 2 cm
ogrza¢ do

mieszac¢, odparowa¢ do sucha.
roztworu kwasu solnego i 10 cm” wody,
wrzenia i na goraco przesaczy¢ do kolby pomiaro-
wej pojemnosci 100 cm™. Zlewke i saczek przemyc
kilkakrotnie goraca woda,
+aczy¢ do roztworu w kolbie.

chtodzi¢ do temperatury 20°C

roztwér z przemycia do-
Roztwér w kolbie o-
i uzupetni¢ wodag do
kreski. Nastepnie odpipetowa¢ 25 cp® roztworu do
kolby pomiarowej pojemnosci 50 cm , uzupedni¢ wo-
da do kreski i dobrze wymieszac.

Do cylindra z doszlifowanym korkiem odpipetowac
10 -~ 20 ml zmineralizowanego roztworu badanej préb-
ki doda¢ z biurety 10 ml roztworu cytrynianu amo-
i doprowadzic¢
amoniaku (zmiana barwy
Nastepnie

nowego, 6 kropli biekitu tymolowego
pH do 9 t 9,5 za pomocag
roztworu z zo6dtej na niebiesky).

1 ml roztworu chlorowodorku hydroksyloaminy

dodac
oraz
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kolejno z biuret 5 ml roztworu cyjanku potasowego
lub cyjanku sodowego i 10 ml chloroformowego roz-
tworu ditizonu. Zawarto$¢ cylindra wytrzasac przez
30 s, po czym uzyskane w

otowiu zabarwienie: zielone,

zaleznosoi od ilosci

niebieskie, fioleto-
we, czerwone warstwy ditizonowe poréwnaé¢ ze skalag
wzorcow wg 3*5« Réwnoczesnie w ten sam spos6b na-
lezy postepowa¢ z proba kontrolng (Slepa préba)
przygotowang z wyzej wymienionych odczynnikéw z
dodawania i

zachowaniem tej samej.kolejnosci ich

tych samych warunkéw (temperatur).

3.5. Przegotowanie skali wzorcéw. Do
z doszlifowanymi korkami odmierzy¢ pipetg kolejno
o0; 0,1} 0,2} 0,3} 0,4-..... 0,8 ml wzorcowego roz-
tworu otowiu, co odpowiada 0;1} 2} 3» 8 mg
otowiu i uzupednié¢ wodg dwukrotnie destylowang do
takiej ilosci, jakag pobrano zmineralizowanego roz-

cylindréw

tworu badanej proébki. Nastepnie doda¢ wszystkieod-
czynniki w tej samej ilosci i kolejnosci jak w
5.3 i postepowa¢ w ten sam spos6b, roéwniez wytrzg-
sajac przez 30 sek z takim samym natezeniem.

8 mg, gdyz wyzsze stezenia utrudniaja stwierdze-
nie réznio w odcieniach czerwonego zabarwieniawars-
twy ditizonowej. W przypadku wystgpienia zabar-
wienia wskazujgcego na wyzszg zawartos¢ odtowiu w
badanym roztworze niz 8 mg nalezy powtérzy¢ ozna-
czanie z mniejsza iloscig zmineralizowanego roz-

tworu.

5.6. Obliczanie wynikéw. Zawartos¢ odowiu w ba-

danej prébce (X) obliczy¢ w procentach wg wzoru
(mA- m2) - 1000

m

w ktorym:
m 1l - zawartos¢ odowiu w badanej proébce oznaczo-
na przez poréwnanie ze skalg wzorcéw, g,

m2 - zawartos¢ otowiu w probce kontrolnej ozna-
czona przez poréwnanie ze skalg wzorcéw,g,

m - odwazka badanej proébki, g.

5.7. W-ynik. Za wynik nalezy przyja¢ Srednia

arytmetyczng wynikéw co najmniej dwéch réwnolegle

Do przygotowania skali wzorcéw nie nalezy uzy- wykonanych oznaczan rézniacych sie miedzy soba

waé roztworow z wiekszg zawartoscig odowiu niz nie wiecej niz 0,0005.
KONIEC
INFORMACJE DODATKOUE

1. Instytucja opracowujgca norme - Zjednoczenie Prze- 3. Autorzy projektu normy: mgr Leszek Kusnierkiewicz,
mysdu Chemii Gospodarczej "Pollena™. mgr Zygmunt Stachowiak i mgr Alicja Zarnowska - Fabryka

2. Normy zwigzane Kosmetykéw "Pollena - Lechia Poznan™.
PH-68/C-06500 Analiza chemiczna. Przygotowanie odczyn- Dotychczas obowigzujgca PN-59/C-77017 zostaje uniewaz-

nikéw, roztwordéw pomocniczych oraz roztworéw do ko-

lorymetrii i nefelometrii,

niona w zakresie p. 4.8 z dniem 1 pazdziernika 1974 r.



