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(ST SEV 5190-85)

Xµ phßng géi ®Çu vµ t¾m d¹ng láng

(SAMPUN)
Ph­¬ng ph¸p x¸c ®Þnh hµm l­îng sunfat

Hµ néi 

Lêi nãi ®Çu

TCVN 5494-1991 phï hîp víi ST SEV 5190-85.

TCVN 5488-1991 do Trung t©m Tiªu chuÈn – ChÊt l­îng biªn so¹n, Tæng côc Tiªu chuÈn - §o l­êng – ChÊt l­îng ®Ò nghÞ vµ ®­îc Uû ban Khoa häc Nhµ n­íc ban hµnh theo quyÕt ®Þnh sè 487/Q§ ngµy 8 th¸ng 8 n¨m 1991.

Tiªu chuÈn viÖt nam 
TCVN 5494-1991


Xµ phßng géi ®Çu vµ t¾m d¹ng láng

(sampun)

Ph­¬ng ph¸p x¸c ®Þnh hµm l­îng sunfat

Shampoo for hairs and bath.

Method for the determination of sulphate content

Tiªu chuÈn nµy ¸p dông cho c¸c lo¹i xµ phßng géi ®Çu vµ t¾m d¹ng láng.

Tiªu chuÈn nµy kh«ng ¸p dông cho c¸c lo¹i xµ phßng cã mÇu.

Tiªu chuÈn nµy phï hîp víi ST SEV 5190-85.

1. B¶n chÊt cña ph­¬ng ph¸p

Ph­¬ng ph¸p dùa trªn viÖc chuÈn ®é ®iÖn thÕ mÉu thö b»ng dung dÞch ch× (II) nitrat khi cã mÆt kali hexaxianoferat ngËm 3 ph©n tö n­íc vµ kali hexaxianoferat.

2. Quy ®Þnh chung

Khi tiÕn hµnh thö, cÇn sö dông c¸c thuèc thö lo¹i tinh khiÕt ®Ó ph©n tÝch (TKPT) vµ n­íc cÊt theo TCVN 2117-77 hoÆc n­íc cã ®é tinh khiÕt t­¬ng ®­¬ng.

3. Dông cô vµ thiÕt bÞ

M¸y ®o ®iÖn thÕ hoÆc m¸y pH met;

§iÖn cùc platin vµ calomen;

M¸y khuÊy ®iÖn tõ hoÆc m¸y khuÊy c¬ häc;

Buret, dung tÝch 100 cm3;

Cèc thÝ nghiÖm cao, dung tÝch 250 cm3;

Cèc thÝ nghiÖm, dung tÝch 100, 250 vµ 400 cm3;

B×nh ®Þnh møc dung tÝch 100 vµ 1000 cm​3;

GiÊy läc mÞn.

4. Thuèc thö vµ dung dÞch

4.1. Kali hexaxianoferat ngËm 3 ph©n tö n­íc

K​4​​[ Fe (CN)6]. 3H2O dung dÞch 0,005 mol/dm3 chuÈn bÞ nh­ sau:

c©n 0,114 g kali hexaxianoferat ngËm 3 ph©n tö n­íc víi sai sè kh«ng qu¸ 0,001 g hoµ tan trong n­íc vµ chuyÓn ®Þnh l­îng vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch 100 cm3; ®Þnh møc b»ng n­íc ®Õn v¹ch, l¾c kü.

4.2. Kali hexaxianoferat K3​ (Fe(CN)​6), dung dÞch 0,1 mol/dm3 chuÈn bÞ nh­ sau: c©n 3,290 g kali hexaxianoferat víi sai sè kh«ng qu¸ 0,001g hoµ tan trong n­íc vµ chuyÓn ®Þnh l­îng vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch 100 cm3, ®Þnh møc b»ng n­íc ®Õn v¹ch, l¾c kü.

4.3. Axit clohi®ric ®Æc vµ dung dÞch cã nång ®é 0,1 mol/dm3;

4.4. Kali sunfat, dung dÞch 1%. X¸c ®Þnh nång ®é (g/cm3) cña dung dÞch nh­ sau: dïng n­íc pha lo·ng 20cm3 kali sunfat trong cèc dung tÝch 400 cm3 ®Õn 250 cm3 vµ thªm 1 cm3 axit clohi®ric ®Æc. §un s«i dung dÞch vµ dïng pipet thªm 10 cm3  dung dÞch bari clorua 5% dïng ®òa thuû tinh khuÊy dung dÞch ®Ó kÕt tña hoµn toµn (thö víi bari clorua) sau khi xuÊt hiÖn tña thªm 5 cm3 dung dÞch bari clorua n÷a. §Ëy cèc vµ ®Ó yªn 1 h trªn bÕp c¸ch thuû ë nhiÖt ®é 80-900C (kh«ng ®Ó s«i). Läc, röa kÕt tña b»ng n­íc ®Õn hÕt ph¶n øng cña ion clorua (thö víi b¹c nitrat). Cho giÊy läc vµ kÕt tña vµo chÐn sø ®· nung tr­íc ë nhiÖt ®é 7000C ®Õn khèi l­îng kh«ng ®æi, lóc ®Çu ®èt giÊy läc cã kÕt tña ë nhiÖt ®é thÊp trong kh«ng khÝ, sau ®ã nung kÕt tña ë nhiÖt ®é 7003C ®Õn khèi l­îng kh«ng ®æi.

L­îng kali sunfat (X) chøa trong 1 cm3 dung dÞch tÝnh b»ng g/cm3 theo c«ng thøc:

                                     m . 0,7465

                   X= 

                                         20

Trong ®ã: 

m - Khèi l­îng kÕt tña, g;

0,7465 - HÖ sè tÝnh chuyÓn khèi l­îng bari sunfat ra kali sunfat.

20 - ThÓ tÝch dung dÞch kali sunfat 1% ®· lÊy ®Ó x¸c ®Þnh, cm3.

4.5. Bari clorua, dung dÞch 5%;

4.6. Ch× (II) nitrat dung dÞch 0,05 mol/dm3, chuÈn bÞ nh­ sau:

C©n 16,560g ch× (II) nitrat víi sai sè kh«ng qu¸ 0,001g sau khi ®· sÊy 30 phót ë nhiÖt ®é 1500C hoµ tan trong n­íc. ChuyÓn ®Þnh l­îng vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch 1000 cm3, thªm n­íc ®Õn v¹ch vµ l¾c kü.

X¸c ®Þnh nång ®é ph©n tö cña dung dÞch b»ng c¸ch cho vµo cèc dung tÝch 250 cm3 lÇn l­ît: 10 cm3 dung dÞch kali sunfat, 15 cm3 n­íc, 50 cm3 r­îu etanola, 5 cm3 dung dÞch axit clohi®ric, 0,1 mol/dm3 vµ 1 cm3 dung dÞch kali hexaxianoferat. Sau ®ã tiÕn hµnh chuÈn ®é ®iÖn thÕ. L¾p m¸y khuÊy vµ c¸c ®iÖn cùc vµo dung dÞch nhËn ®­îc. §­a m¸y chuÈn ®é vÒ tr¹ng th¸i lµm viÖc vµ kiÓm tra ®iÓm kh«ng. Võa khuÊy võa thªm dung dÞch ch× (II) nitrat mçi lÇn 0,5 cm3. §o ®iÖn thÕ sau mét phót sau mçi lÇn thªm dung dÞch ch× (II) nitrat.

TiÕn hµnh chuÈn ®é ®Õn khi nhÈy thÕ råi vÏ ®­êng cong chuÈn ®é, vÏ trªn trôc hoµnh thÓ tÝch dung dÞch ch× (II) nitrat vµ trªn trôc tung lµ gi¸ trÞ ®iÖn thÕ tÝnh theo miliv«n.

ThÓ tÝch dung dÞch ch× (II) nitrat (tÝnh b»ng cm3) tiªu tèn cho chuÈn ®é mÉu thö ®­îc x¸c ®Þnh theo hai tiÕp tuyÕn cña ®­êng cong. §iÓm t­¬ng ®­¬ng n»m ë chç gÉy cña ®­êng cong chuÈn ®é.

Nång ®é ph©n tö cña dung dÞch chi (II) nitrat (X1) ®­îc tÝnh b»ng mol/dm3 theo c«ng thøc:

                                    100 . V1 . X

            X1  =

                                     m . 174,266

Trong ®ã:

        m - l­îng kali sunfat cã trong 10 cm3 dung dÞch lÊy ®Ó khuÈn ®é, g;

        V1 - ThÓ tÝch dung dÞch ch× (II) nitrat tiªu tèn cho chuÈn ®é mÉu thö, cm3;

        174,266 - Khèi l­îng ph©n tö cña kali sunfat.

4.7. R­îu etanola 96%

5. TiÕn hµnh thö

Cho 5g mÉu thö ®· ®­îc c©n víi sai sè kh«ng qu¸ 0,001g vµo b×nh nãn hoÆc vµo cèc dung tÝch 250 cm3; Thªm 20 cm3 n­íc vµ khuÊy cÈn thËn. Sau ®ã thªm 50 cm3 etanola; 3cm3 axit clohi®ric ®Æc, 0,1 cm3 dung dÞch Kali hexaxianoferat ngËm 3 ph©n tö n­íc vµ 1cm3 dung dÞch kali hexaxianoferat. TiÕn hµnh chuÈn ®é nh­ chØ dÉn ë ®iÒu 4.6.

6. TÝnh kÕt qu¶.

6.1. Hµm l­îng sunfat (X2) tÝnh chuyÓn ra natri sunfat ®­îc tÝnh b»ng phÇn tr¨m theo c«ng thøc:

                                  V. 142,06

                              X2 =       
                       x 100

                                      10.m

Trong ®ã:

V - ThÓ tÝch dung dÞch ch× (II) nitrat 0,05 mol/dm3 tiªu tèn cho chuÈn ®é mÉu thö, cm3 ;

m - Khèi l­îng mÉu thö, g.

6.2. KÕt qu¶ cuèi cïng cña phÐp thö lµ trung b×nh céng c¸c kÕt qu¶ cña 3 lÇn x¸c ®Þnh song song mµ sai lÖch gi÷a chóng kh«ng v­ît qu¸ 0,02%.
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