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1. WSTĘP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy są me
tody badania i  ocena własności emulgujących emul
gatorów, a mianowicie:

a) oznaczanie zdolności emulgującej emulgatora,
b ) oznaczanie trw ałości em ulsji.

1.2. Zakres stosowania metod. Podane w n in ie j
sze j normie metody badania należy stosować do oce
ny własności emulgujących emulgatorów przeznaczo
nych do sporządzania emulsji o lejów  i  rozpusz
czalników organicznych, zwanych da le j fa z ą .o le jo 
wą lub olejem  w wodzie (typ O/W) oraz do oceny 
gotowych preparatów do natłuszczania. Metod nie 
stosuje s ię  dla emulsji typu woda w o le ju  (W/O) 
oraz dla fazy o lejow ej o gęstośc i równej lub wyż
szej od gęstośc i wody. Badanie i  ocenę w łaści
wości emulgujących wykonuje s ię  z emulsjami o za
wartości fazy olejowej (stężen iu ) 20% w wodzie 
destylowanej lub w wodzie twardej. Rodzaj fazy o- 
le jow e j, stężen ie emulgatora i  stopień twardości 
wody okreś la ją  normy przedmiotowe dla emulgatorów.

1.3. Określenia

I łŁłI ł. Zdolność emulgu.iaca -  zdolność przepro
wadzenia o le ju  w stan em ulsji w określonych wa
runkach.

1.3.2. Trwałość emuls.ii -  zdolność do utrzymy
wania równomierności rozproszenia fazy o le jow ej 
w fa z ie  wodnej w określonym czasie .

1 .5 .3. Zdolność do tworzenia emuls.ii -  zdolność 
preparatów i  mieszanin przeznaczonych do sporzą
dzania em ulsji do przechodzenia w stan em ulsji w 
określonych warunkach, bez zastosowania dodatko
wego emulgatora.

2. METODY BADAŃ
2.1. Oznaczanie zdolności enrulgu.iace.i

2 .1 .1. Zasada oznaczania polega na pomiarze za
wartości o le ju  w górnej, warstwie emulsji (1/5cał

kow itej o b ję to ś c i) po czas ie , w którym sporządzo
na w analogicznych warunkach emulsja bez udziału 
emulgatora ulega całkowitemu rozb ic iu . Miarą zdol
ności emulgującej je s t  ob licza 
na na t e j  podstawie 2awartośó 
o le ju  w pozosta łej dolnej wars
twie anuls j i  wyrażona w procaitacii 
w stosunku do o le ju  pierwotnie 
wprowadzonego do n ie j .

Przyrządy
a) Zlewki pojemności 100ml»
b ) Pipety kalibrowane z kra

nami, pojemności 25 ml (rysu
nek) lub zwykłe p ipety k a li
browane zaopatrzone w wężyk 
gumowy i  metalowy zacj.sk.

c )  Gruszka gumowa.
d) Sekundomierz.
e )  Statyw z łapami do biu

r e t .
f )  Łaźnia wodna.
g ) Probówki po jerocśc i 10 ml 

ze zwężoną szyjką kalibrowaną 
co 0,1 ml.

h ) Wirówka laboratoryjna pro
bówkowa elektryczna lub ręczna
o 1000 t  3000 obr/min.

2 .1 .3 . Odczynniki
a ) Azotan sodowy c z . , roztwór: 

rozpuścić 40 g azotanu sodowe -  
go w 50 ml wody destylowanej i  
dodać 2 g kwasu azotowego s tęż . 
cz.

b ) Kwas azotowy stężony cz.

2 .1 .4 . Przegotowanie emuls.ii. W zlewce pojem

ności 100 ml przygotować 20 g, a w przypadku rów
noczesnego oznaczania trw a łości em ulsji -4 0 g a ie -
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szaniny o le ju  z odpowiednią zawartością emulgato
ra , określoną przez normę przedmiotową, np. 5; 10{ 
15 lub 20&. Do kalibrowanej pipety nabrać przy po
mocy gumowej gruszki 5 nil o le ju  zawierającego 
emulgator, a następnie taką ilo ś ć  wody, aby łączna 
objętość wynosiła 25 ml. Po pobraniu o le ju  i  wody 
na dolny koniec p ipety nałożyć korek i  mieszać za
wartość w następujący sposób: znajdującą s ię  w 
położeniu pionowym p ipetę  odwrócić o 180° tak, aby 
kran zna lazł s ię  w dolnym położeniu, a po spły
n ięc iu  emulsji odwrócić p ipetę  ponownie do poło
żenia wyjściowego. Wykonać 20 opisanych ruchów. 
W przypadku tworzenia s ię  grudek fa zy  o le jow ej 
mieszać w opisany wyżej sposób aż do uzyskania je
d n o lite j em ulsji.

Po zakończeniu mieszania włączyć sekundomierz i  
umieścić p ip e tę  w przygotowanym statyw ie w pozy

c j i  pionowej.. J e że li bada s ię  zdolność emulgującą 
emulgatorów nierozpuszczalnych w o le ju  a rozpusz
czalnych w wodzie, to  przygotowuje s ię  odpowied
n i roztwór emulgatora w wodzie i  do. p ipety na
b iera  s ię  najpierw 5 ml o le ju , a następnie dopeł
n ia  wodnym roztworem emulgatora do 25 ml i  da lej 
postępuje Jak wyżej.

Zawartość emulgatora w roztworze wodnym (X ) w 
gramach na 100 g roztworu powinna wynosić

w którym:
a — przewidywana zawartość emulgatora w gramach 

na 100 g o le ju ,
q - gęstość o le ju .

2 .1 .5 . Wykonanie oznaczania. Po upływie 5 t"'*™ 
od ch w ili zakończenia mieszania pobrać próbkę w 
następujący sposób: po zd jęc iu  korka z dolnego 
końca pipety otworzyć kran i  spuścić do zlewki 20 
ml em ulsji, którą należy odrzucić. Górną warstwę 
emulsji o ob jętośc i 5 ml przenieść do kalibrowanej 
probówki pojemności 10 ml, dodać 5 ml zakwaszone
go roztworu azotanu sodowego (wg 2 .1 .3 ), ogrzewać 
na wrzącej ła źn i wodnej przez 1/2 godz i  wirować 
przez 5 min na wirówce. Czynność ogrzewania i  w i
rowania należy powtarzać, J e że li po odwirowaniu 
n ie w yd z ie liła  s ię  klarowna warstwa o le ju . Po os
tygn ięciu  próbki do temperatury pokojowej odczy
tać ob jętość wydzielonego o le ju  w ml z dokładnoś
c ią  do 0,1 ml. W przypadku badania własności emul
gujących w stosunku do lotnych rozpuszczalników 
próbki n ie należy ogrzewać, a Jedynie wirować po 
upływie 1 r  2 godz.

2.1 .6 . Oblic za n ie  wyników. Zdolność emulgującą 
emulgatora ( E) wyrażoną w procentach ob liczyć  wg 
wzoru

5 ~ VoE = —Tj-2 -100

w którym:
Va -  ob jętość wydzielonego o le ju , ml.

Za wynik należy przy jąć średnią arytmetyczną 
wyników co najmniej 2 oznaczań różniących s ię  od 
s ieb ie  wartością liczbową najwyżej 2,5.

2,2. Oznaczanie trw ałości emuls.-i-i

2 .2 .1 . Zasada oznaczania. Oznaczanie polega na 
pomiarze zawartości o le ju  w górnej warstwie emul
s j i  o ob ję tośc i równej 1/5 całkow itej ob jętośc i 
em ulsji po 24 godz od chw ili przygotowania emulsji. 
Miarą trw a łości emulsji Jest obliczona na te j  
podstawie zawartość o le ju  w dolnej warstwie

(równej 4/5 całkow itej ob jętośc i em uls ji) wy- 
,rażona w procentach w stosunku do o le ju  pierwotnie 
do n ie j wprowadzonego. Oznaczanie wykonuje s ię  na 
próbkach przygotowanych Jak w 2 .1 .4  lub na prób
kach przygotowanych za pomocą mieszadła laborato
ryjnego.

2 .2 .2 . Oznaczanie trw ałości emuls.ii przegotowa
nej przez wmieszanie ręczne

2.2 .2 .1 . Przyrządy -  wg 2 .1 .2.

2 .2 .2 .2 . Odczynniki -  wg 2 .1 .3 .

2 .2 .2 .3 . Wykonanie oznaczania. Emulsję przygo
tować Jak w 2 .1 .4  notując godzinę, o k tóre j za
kończono mieszanie. P ipetę i  emulsję pozostawić 
w statyw ie w temperaturze pokojowej na okres 24 
godz lub inny okres czasu przewidziany w normie 
przedmiotowej. Po 24 godz (lub innymjokreślonym w 
normie przedmiotowej czas ie ) od ch w ili zakończe
n ia  mieszania pobrać próbkę i  badać'Jak w 2.1.5*

2 .2 .2 .4 . Obliczanie wyników. Trwałość emulsji 
(Et) wyrażoną w procentach ob liczyć wg wzoru

w którym V{ -  objętość wydzielonego o le ju , ml.

Za wynik należy przy jąć średnią arytmetyczną Ko
ników co najmniej dwóch oznaczań różniących s ię  
od s ieb ie  wartością liczbową najwyżej 2,5.

2 .2 .5 . Oznaczanie trw ałości emuls.ii przygotowa
nej przy zastosoweniu mieszania mechanicznego. 
Rodzaj mieszadła mechanicznego i  sposób przygoto
wania em ulsji okreś la ją  odpowiednie normy przed
miotowe.

Z przygotowanej em ulsji z o le ju  zawierającego 
odpowiednią ilo ś ć  emulgatora pobrać natychmiast 
po zakończeniu mieszania lub w końcowym momencie 
mieszania 25 ml emulsji do pipety opisanej w 2.1.2. &nul- 
s ję  w p ipec ie  pozostawić na 24 godz, a następnie 
pobrać próbkę i  oznaczyć i lo ś ć  wydzielonego oleju 
Jak w 2.1 .5  oraz ob liczyć trawałość em ulsji wg 
2 .2 .2 .4 .

2 .2 .4 . Oznaczanie zdolności do tworzenia emul
s j i  1 trwałości emuls.ii gotowych preparatów, za
wierających emulgator. W przypadku gdy preparat 
n ie  zawiera wody,zdolność do tworzenia em ulsji bâ - 
da s ię  sposobem podanym w 2.1 , a trwałość emulsji 
sposobem podanym w 2.2 .2 lub 2 .2 .3 .
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Przy oznaczaniu trw ałości preparatów stanowią
cych stężone emulsje z zawartością JO 4- 50% wody 
przed właściwym 'badaniem należy ok reś lić  stężenie 
em ulsji. W tym celu  z gotowego preparatu pobrać 
próbkę o ob jętośc i 5 ml," przenieść do kalibrowa 
nej probówki i  doprowadzić do wydzielenia Hartro- 
nej warstwy o le ju  sposobem opisanym w 2.1.5.

Z i lo ś c i  wydzielonego o le ju  ob liczyć  w % ob j. 
stężen ie badanej em ulsji (c )  wg wzoru

c= ^  .-100

w którym V  _  objętość wydzielonego o le ju , ml.

Za wynik przy jąć średnią arytmetyczną wyników co 
najmniej 3 oznaczań, których skrajne wartości

liczbowe różnią s ię  najwyżej o 2, Znając stężenie 

badanej em ulsji ob liczyć  objętość preparatu w ml 
potrzebną do sporządzania 25 ml em ulsji o stęże
niu 20 % (a ) wg wzoru

w którym c -  obliczone uprzednio stężen ie badanej 
em ulsji, % ob j.

Obliczoną i lo ś ć  badanego preparatu pobrać do pi
pety i  dopełnić wodą do 25 ml. Emulsję mieszać w 
sposób opisany w 2.1 .4 i  pozostawić na 24 godz. Da
l e j  postępować jak przy oznaczaniu trw ałości emul
s j i  wg 2 .2 .2 . Oznaczanie trw ałości em ulsji przy
gotowanej przy użyciu mieszadła mechanicznego wy
konać jak w 2 .2 .3 .

K O N I E C
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