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Metody badania i oceny wiasnosci
emulgujgcych emulgatoréw

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy sg me-
tody badania i ocena wtasnosci emulgujacych emul-
gatoréw, a mianowicie:

a) oznaczanie zdolnos$ci emulgujacej emulgatora,

b) oznaczanie trwatosci emulsji.

1.2. Zakres stosowania metod. Podane w niniej-
szej normie metody badania nalezy stosowac¢ do oce-
ny wiasnosci emulgujagcych emulgatoréw przeznaczo-
nych do sporzadzania emulsji olejow i rozpusz-
czalnikéw organicznych, zwanych dalej fazg.olejo-
wa lub olejem w wodzie (typ O/W) oraz do oceny
gotowych preparatéw do nattuszczania. Metod nie
stosuje sie dla emulsji typu woda w oleju (W/0)
oraz dla fazy olejowej o gestosci réownej lub wyz-
szej od gestosci wody. Badanie i ocene wtasci-
wosci emulgujacych wykonuje sie z emulsjami o za-
wartosci fazy olejowej (stezeniu) 20% w wodzie
destylowanej lub w wodzie twardej. Rodzaj fazy o-
lejowej, stezenie emulgatora i stopien twardosci

wody
1.3. Okreslenia

| #L41 +. Zdolno$¢ emulgu.iaca - zdolnos$¢ przepro-
wadzenia oleju w stan emulsji w okreslonych wa-

runkach.
1.3.2. Trwatosé

wania réwnomiernosci rozproszenia fazy

w fazie wodnej w okreslonym czasie.
1.5.3. Zdolno$¢ do tworzenia emuls.ii - zdolnos¢

preparatéw i mieszanin przeznaczonych do sporza-
dzania emulsji do przechodzenia w stan emulsji w
okreslonych warunkach, bez zastosowania dodatko-
wego emulgatora.2

emuls.ii - zdolno$¢ do utrzymy-
olejowej

METODY BADAN
2.1. Oznaczanie zdolnos$ci enrulgu.iace.i

2.1.1. Zasada oznaczania polega na pomiarze za-

wartosci oleju w gdérnej, warstwie emulsji (1/5cat-

okres$lajg normy przedmiotowe dla emulgatoréw.

Grupa katalogowa X 99

kowitej objetosci) po czasie, w ktérym sporzadzo-
na w analogicznych warunkach emulsja bez udziatu
emulgatora ulega catkowitemu rozbiciu. Miarg zdol-
nosci emulgujacej jest oblicza-

na na tej podstawie 2awartos$o

oleju w pozostatej dolnej wars-

twie anulsji wyrazona w procaitacii

w stosunku do oleju pierwotnie

wprowadzonego do niej.

Przyrzady

a) Zlewki pojemnosci 100ml»

b) Pipety kalibrowane z kra-
nami, pojemnosci 25 ml (rysu-
nek) lub zwykte pipety kali-
browane zaopatrzone w  wezyk
gumowy i metalowy zacj.sk.

c) Gruszka gumowa.

d) Sekundomierz.

e) Statyw z tapami do biu-
ret.

f) taznia wodna.

g) Probéwki pojerocsci 10 ml
ze zwezong szyjka kalibrowang
co 0,1 ml.

h) Wiréwka laboratoryjna pro-
béwkowa elektryczna lub reczna
o 1000 t 3000 obr/min.

2.1.3. Odczynniki

a) Azotan sodowy cz., roztwor:
rozpusci¢ 40 g azotanu sodowe -
go w 50 ml wody destylowanej i
doda¢ 2 g kwasu azotowego stez.

cz. [SBtiT-ea
b) Kwas azotowy stezony cz.

2.1.4. Przegotowanie emuls.ii. W zlewce pojem-
nosci 100 ml przygotowaé¢ 20 g, a w przypadku réw-

noczesnego oznaczania trwatosci emulsji -40gaie-
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szaniny oleju z odpowiednig zawartos$cig emulgato-
ra, okreslong przez norme przedmiotowa, np. 5; 10{
15 lub 20&. Do kalibrowanej pipety nabraé przy po-
mocy gumowej gruszki 5 nil oleju zawierajgcego
emulgator, a nastepnie taka ilo$§¢ wody, aby tgczna
objeto$¢ wynosita 25 ml. Po pobraniu oleju i wody
na dolny koniec pipety natozy¢ korek i mieszaé za-
warto$s¢ w nastepujacy sposéb: znajdujacg sie w
potozeniu pionowym pipete odwroci¢ o 180° tak, aby
kran znalazt sie w dolnym potozeniu, a po spty-
nieciu emulsji odwréci¢ pipete ponownie do poto-
zenia wyjsciowego. Wykona¢ 20 opisanych ruchow.
W przypadku tworzenia sie grudek fazy olejowej
miesza¢ w opisany wyzej sposob az do uzyskania je-
dnolitej emulsji.

Po zakonczeniu mieszania wigczy¢ sekundomierz i
umiesci¢ pipete w przygotowanym statywie w pozy-
cji pionowej.. Jezeli bada sie zdolno$¢ emulgujaca
emulgatoréw nierozpuszczalnych w oleju a rozpusz-
czalnych w wodzie, to przygotowuje sie odpowied-
ni roztwér emulgatora w wodzie i do. pipety na-
biera sie najpierw 5 ml oleju, a nastepnie dopet-
nia wodnym roztworem emulgatora do 25 ml i dalej
postepuje Jak wyzej.

Zawartos¢ emulgatora w roztworze wodnym (X) w
gramach na 100 g roztworu powinna wynosic¢

w ktérym:
a —przewidywana zawarto$¢ emulgatora w gramach
na 100 g oleju,
q - gestos$¢ oleju.

2.1.5. Wykonanie oznaczania. Po uptywie 5 %™

od chwili zakonczenia mieszania pobra¢ prébke w
nastepujacy sposo6b: po zdjeciu korka z dolnego
konca pipety otworzyé¢ kran i spusci¢ do zlewki 20
ml emulsji, ktérg nalezy odrzuci¢. Gérng warstwe
emulsji o objetosci 5 ml przenies¢ do kalibrowanej
probéwki pojemnosci 10 ml, doda¢ 5 ml zakwaszone-
go roztworu azotanu sodowego (wg 2.1.3), ogrzewac
na wrzacej tazni wodnej przez 1/2 godz i wirowac
przez 5 min na wiréwce. Czynno$¢ ogrzewania i wi-
rowania nalezy powtarza¢, Jezeli po odwirowaniu
nie wydzielita sie klarowna warstwa oleju. Po os-
tygnieciu prébki do temperatury pokojowej odczy-
ta¢ objetos¢ wydzielonego oleju w ml z dokladnos-
cig do 0,1 ml. Wprzypadku badania wtasnosci emul-
do lotnych rozpuszczalnikéw
a Jedynie wirowaé¢ po

gujacych w stosunku
préobki nie nalezy ogrzewac,
uptywie 1 r 2 godz.

2.1.6. Obliczanie wynikéw. Zdolno$¢ emulgujaca
emulgatora (E) wyrazong w procentach obliczy¢ wg
wzoru

=27j¥% 100

w ktérym:
Va - objetos¢ wydzielonego oleju, ml.

Za wynik nalezy przyjaé Srednig arytmetyczng
wynikéw co najmniej 2 oznaczan réznigcych sie od
siebie wartoscig liczbowa najwyzej 2,5.

2,2. Oznaczanie trwatos$ci emuls.-i-i

2.2.1. Zasada oznaczania. Oznaczanie polega na
pomiarze zawartos$ci oleju w gérnej warstwie emul-
sji o objetosci rownej 1/5 catkowitej objetosci
emulsji po 24godz od chwili przygotowania emulsji.
Miara Jest obliczona na tej
podstawie w dolnej warstwie

trwatosci
zawartosc¢
(réwnej 4/5 catkowitej objetosci emulsji)
razona w procentach w stosunku do oleju pierwotnie
do niej wprowadzonego. Oznaczanie wykonuje sie na
prébkach przygotowanych Jak w 2.1.4 lub na préb-
kach przygotowanych za pomoca mieszadta laborato-
ryjnego.

emulsji
oleju
wy-

2.2.2. Oznaczanie trwatos$ci emuls.ii przegotowa-
nej przez wmieszanie reczne

2.2.2.1. Przyrzady - wg 2.1.2.

2.2.2.2. Odczynniki - wg 2.1.3.

2.2.2.3. Wykonanie oznaczania. Emulsje przygo-
towa¢ Jak w 2.1.4 notujgc godzine, o ktérej za-

konczono mieszanie. Pipete i emulsje pozostawic
w statywie w temperaturze pokojowej na okres 24
godz lub inny okres czasu przewidziany w normie
przedmiotowej. Po 24 godz (lub innymjokreslonym w
normie przedmiotowej czasie) od chwili zakoncze-

nia mieszania pobra¢ prébke i badaé¢'Jak w 2.1.5*

2.2.2.4. Obliczanie wynikéw. Trwatos¢ emulsji

(EHwyrazong w procentach obliczy¢ wg wzoru

w ktorym V{ - objetos¢ wydzielonego oleju, ml.

Za wynik nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng Ko-
nikéw co najmniej dwoéch oznaczan réznigcych sie
od siebie wartoscig liczbowa najwyzej 2,5.

Oznaczanie trwatosci emuls.ii przygotowa-

mechanicznego.
spos6b przygoto-
przed-

2.2.5.
nej przy zastosoweniu mieszania
Rodzaj mieszadta mechanicznego i
wania emulsji okres$laja odpowiednie normy
miotowe.

Z przygotowanej emulsji z oleju
odpowiednig ilo§¢ emulgatora pobracé
po zakonczeniu mieszania lub w koncowym momencie
mieszania 25 ml emulsji do pipety opisanej w 2.1.2. &ul-
sje w pipecie pozostawi¢ na 24 godz, a nastepnie
oznaczy¢ ilos¢ wydzielonego oleju

zawierajgcego
natychmiast

pobraé¢ prébke i

Jak w 2.1.5 oraz obliczy¢ trawatos¢ emulsji wg
2.2.2.4.
2.2.4. Oznaczanie zdolnos$ci do tworzenia emul-

sji 1 trwatosSci emuls.ii gotowych preparatéw, za-
wierajgcych emulgator. W przypadku gdy preparat
nie zawiera wody,zdolno$¢ do tworzenia emulsji ba™
da sie sposobem podanym w 2.1, a trwato$¢ emulsji
sposobem podanym w 2.2.2 lub 2.2.3.
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stanowia-
wody

Przy oznaczaniu trwatos$ci preparatow
cych stezone emulsje z zawartoscig JO 4 50%
przed wilasciwym 'badaniem nalezy okresli¢ stezenie
emulsji. Wtym celu z gotowego preparatu pobrac
prébke o objetosci 5 ml," przenies¢ do kalibrowa
nej probéwki i doprowadzi¢ do wydzielenia Hartro-
nej warstwy oleju sposobem opisanym w 2.1.5.

Z ilosci wydzielonego oleju obliczy¢ w % obj.
stezenie badanej emulsji (c) wg wzoru
.-100

c= "

w ktérym V _ objeto$¢ wydzielonego oleju, ml.

Za wynik przyja¢ $rednig arytmetyczng wynikéw co
najmniej 3 oznaczan, ktérych skrajne wartosci

liczbowe réznig sie najwyzej o 2, Znajac stezenie
badanej emulsji obliczy¢ objeto$¢ preparatu w ml
potrzebng do sporzgadzania 25 ml emulsji o steze-
niu 20 % (a) wg wzoru

w ktérym ¢ - obliczone uprzednio stezenie badanej
emulsji, % obj.

Obliczong ilo$¢ badanego preparatu pobraé¢ do pi-
pety i dopetni¢ wodg do 25 ml. Emulsje miesza¢ w
sposéb opisany w 2.1.4 i pozostawi¢ na 24 godz. Da-
lej postepowaé jak przy oznaczaniu trwatos$ci emul-
sji wg 2.2.2. Oznaczanie trwatosci emulsji przy-
gotowanej przy uzyciu mieszadta mechanicznego wy-
kona¢ jak w 2.2.3.
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