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IV

ÍÀÖ²ÎÍÀËÜÍÈÉ ÂÑÒÓÏ

Öåé ñòàíäàðò º òîòîæíèé ïåðåêëàä ISO 1067:1974 Analysis of soaps — Determination of

unsaponifiable, unsaponified and unsaponified saponifiable matter (Àíàë³ç ìèëà. Âèçíà÷åííÿ íåîìèëü-

íèõ, íåîìèëåíèõ òà îìèëüíèõ íåîìèëåíèõ ðå÷îâèí).

Òåõí³÷íèé êîì³òåò, â³äïîâ³äàëüíèé çà öåé ñòàíäàðò, — ÒÊ 86 «Ðîñëèíí³ îë³¿, æèðè ³ ïðîäóêòè

¿õ ïåðåðîáêè».

Ñòàíäàðò ì³ñòèòü âèìîãè, ÿê³ â³äïîâ³äàþòü ÷èííîìó çàêîíîäàâñòâó.

Äî ñòàíäàðòó âíåñåíî òàê³ ðåäàêö³éí³ çì³íè:

— ñëîâà «öåé ì³æíàðîäíèé ñòàíäàðò» çàì³íåíî íà «öåé ñòàíäàðò»;

— çì³íåíî íàçâó ñòàíäàðòó äëÿ óçãîäæåííÿ ç ïîïåðäíüî âèäàíèìè ñòàíäàðòàìè;

— ñòðóêòóðí³ åëåìåíòè ñòàíäàðòó: «Îáêëàäèíêó», «Ïåðåäìîâó», «Íàö³îíàëüíèé âñòóï» òà

«Á³áë³îãðàô³÷í³ äàí³» — îôîðìëåíî çã³äíî ç âèìîãàìè íàö³îíàëüíî¿ ñòàíäàðòèçàö³¿ Óêðà¿íè;

— îäèíèö³ îá’ºìó «ml» òà «l» çàì³íåíî íà «ñì3» òà «äì3»(ñèñòåìà SI) çã³äíî ç âèìîãàìè

ÄÑÒÓ 3651–97.

— òåðì³í íàôòà ëåãêà, ñâ³òëà (light petroleum) çàì³íåíî íà ïåòðîëåéíèé åô³ð. Öåé ðåàêòèâ

âèäîáóâàþòü ðîçãîíêîþ áåíçèíîâî¿ ôðàêö³¿ íàôòè, ÿêà ÿâëÿº ñîáîþ ëåãêó ôðàêö³þ ³ ìàº òó ñàìó

òåìïåðàòóðó êèï³ííÿ, ÿêó íàâåäåíî ó ñòàíäàðò³.

Êîï³¿ ñòàíäàðò³â, íà ÿê³ º ïîñèëàííÿ ó öüîìó ñòàíäàðò³, ìîæíà îòðèìàòè ó Ãîëîâíîìó ôîíä³

íîðìàòèâíèõ äîêóìåíò³â ÄÏ «ÓêðÍÄÍÖ».
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ÌÈËÎ
Âèçíà÷å     ííÿ íåîìèëüíèõ, íåîìèëåíèõ

òà îìèëüíèõ íåîìèëåíèõ ðå÷îâèí

ÌÛËÎ

Îïðåäåëåíèå íåîìûëÿåìûõ, íåîìûëåííûõ

è îìûëÿåìûõ íåîìûëåííûõ âåùåñòâ

SOAPS

Determination of unsaponifiable, unsaponified

and unsaponified saponifiable matter

1 ÏÐÈÇÍÀ×ÅÍÍß

Öåé ñòàíäàðò âñòàíîâëþº ìåòîä âèçíà÷àííÿ âì³ñòó íåîìèëüíèõ, íåîìèëåíèõ òà îìèëüíèõ àëå

íåîìèëåíèõ ðå÷îâèí â ìèë³, çà âèíÿòêîì ñóì³øåé.

2 ÑÔÅÐÀ ÇÀÑÒÎÑÓÂÀÍÍß

Öåé ìåòîä çàñòîñîâóþòü äëÿ âèçíà÷àííÿ âì³ñòó ðå÷îâèí, êð³ì â³ëüíèõ êèñëîò, ÿê³ ðîç÷èíÿþòüñÿ

â ãåêñàí³ àáî â ïåòðîëåéíîìó åô³ð³ (ðå÷îâèíè íåîìèëüí³ òà íåîìèëåí³) ³ ÿê³ ìîæóòü áóòè îìèëåí³

(ðå÷îâèíè îìèëüí³ íåîìèëåí³).

Ìåòîä íå ðîçïîâñþäæóºòüñÿ íà ìèëà, çáàãà÷åí³ ñòåàðèíàìè àáî ñïèðòàìè ç äîâãèì ïîë³ìåð-

íèì ëàíöþãîì, à òàêîæ íà ìèëà ç çàïàøíèêàìè.

3 ÏÐÈÍÖÈÏ

Ìåòîä ïîëÿãàº â åêñòðàãóâàíí³ ðå÷îâèí, ðîç÷èííèõ â ãåêñàí³, òèòðóâàíí³ ã³äðîêñèäîì êàë³þ

â³ëüíèõ æèðíèõ êèñëîò.

Îìèëåííÿ ðå÷îâèí, ðîç÷èííèõ ó ãåêñàí³, íåéòðàë³çîâàíèõ òàêèì ÷èíîì, ³ åêñòðàãóâàííÿ ãåêñà-

íîì íåîìèëüíèõ ðå÷îâèí.

4 ÐÅÀÊÒÈÂÈ

Ó ïðîöåñ³ âèçíà÷àííÿ çàñòîñîâóþòü çäèñòèëüîâàíó âîäó àáî âîäó åêâ³âàëåíòíî¿ ÷èñòîòè. Ðå-

àêòèâè ìàþòü òàê³ õàðàêòåðèñòèêè:

4.1 Åòàíîë áåç ä³îêñèäó âóãëåöþ, çíåéòðàë³çîâàíèé ó ãàðÿ÷îìó ñòàí³ ó ïðèñóòíîñò³ ôåíîë-

ôòàëå¿íó (4.6) çà äîïîìîãîþ ðîç÷èíó ã³äðîêñèäó êàë³þ ( 4.4) â åòàíîë³.

4.2 Ã³äðîãåíîêàðáîíàò íàòð³þ, ðîç÷èí 10 ã/äì3.

4.3 í-Ãåêñàí, òåõí³÷íèé àáî, ó ðàç³ â³äñóòíîñò³ éîãî, ïåòðîëåéíèé åô³ð, çäèñòèëüîâàíèé çà

òåìïåðàòóðè â³ä 40 îÑ äî 60 îÑ, ç áðîìíèì ÷èñëîì ìåíøèì çà 1 ³ ÿêèé íå ìàº îñàäó.
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4.4 Ã³äðîêñèä êàë³þ, 0,1 í òèòðîâàíèé ðîç÷èí â åòàíîë³.

4.5 Ã³äðîêñèä êàë³þ, 2 í òèòðîâàíèé ðîç÷èí â åòàíîë³.

4.6. Ôåíîëôòàëå¿í, ðîç÷èí ç êîíöåíòðàö³ºþ 10 ã/äì3 â 95%-îìó (çà îá’ºìîì) åòàíîë³.

5 ÀÏÀÐÀÒÓÐÀ

Çâè÷àéíà ëàáîðàòîðíà àïàðàòóðà, çîêðåìà:

5.1 Õ³ì³÷íà ñêëÿíêà ì³ñòê³ñòþ 250 ñì3.

5.2 Ä³ëèëüí³ ë³éêè ì³ñòê³ñòþ â³ä 50 ñì3 ³ 250 ñì3.

5.3 Êîëáè ì³ñòê³ñòþ 100 ñì3 ³ 250 ñì3 çã³äíî ç âèìîãàìè ISO/R 1773.

5.4 Ì³êðîáþðåòêà ì³ñòê³ñòþ 2 ñì3.

5.5 Ï³ïåòêà ì³ñòê³ñòþ 10 ñì3 çã³äíî ç âèìîãàìè ISO/R 648.

5.6 Òåðìîñòàò ç òåðìîðåãóëÿòîðîì äî (103 ± 2) îÑ.

6 Â²ÄÁÈÐÀÍÍß ÇÐÀÇÊ²Â

Â³äáèðàþòü çðàçêè ìèëà äëÿ ëàáîðàòîðíîãî àíàë³çóâàííÿ çã³äíî ç âèìîãàìè ñòàíäàðòó ISO

«Ìèëî. Â³äáèðàííÿ ïðîá»1).

7 ÏÐÎÖÅÄÓÐÀ

7.1 Ïðîáà äëÿ àíàë³çóâàííÿ

Ó õ³ì³÷íó ñêëÿíêó ì³ñòê³ñòþ 250 ñì3 (5.1) âì³ùóþòü áëèçüêî 5 ã ëàáîðàòîðíîãî çðàçêà äð³áíî

íàòåðòîãî ìèëà, çâàæåíîãî ç òî÷í³ñòþ äî 0,001 ã.

7.2 Âèçíà÷àííÿ

Äî ïðîáè äëÿ àíàë³çóâàííÿ ìèëà (7.1) äîäàþòü 50 ñì3 çíåéòðàë³çîâàíîãî åòàíîëó (4.1) ³ 50 ñì3

ðîç÷èíó ã³äðîãåíîêàðáîíàòó íàòð³þ (4.2). Ðîç÷èíÿþòü ñóì³ø, íàãð³âàþ÷è ¿¿ íå âèùå çà 70 îÑ.

Ï³ñëÿ ïîâíîãî ðîç÷èíåííÿ îõîëîäæóþòü ³ ïåðåëèâàþòü ðîç÷èí ê³ëüê³ñíî â ä³ëèëüíó ë³éêó

ì³ñòê³ñòþ 250 ñì3 (5.2), îáïîë³ñêóþ÷è ñêëÿíêó äåê³ëüêà ðàç³â ñóì³øøþ ð³âíèõ îá’ºì³â çíåéòðàë³çî-

âàíîãî åòàíîëó (4.1) ³ âîäíîãî ðîç÷èíó ã³äðîãåíîêàðáîíàòó íàòð³þ (4.2), ³ ïðîâîäÿòü òðè åêñòðàãó-

âàííÿ, îáåðåæíî äîäàþ÷è êîæåí ðàç 50 ñì3 ãåêñàíó àáî ïåòðîëåéíîãî åô³ðó (4.3). Çáèðàþòü åêñò-

ðàêòè, ó ðàç³ íåîáõ³äíîñò³ ô³ëüòðóþòü ¿õ ³ ïðîìèâàþòü äî íåéòðàëüíî¿ ðåàêö³¿ ç ôåíîëôòàëå¿íîì,

âèêîðèñòîâóþ÷è ï³ä ÷àñ êîæíîãî ïðîìèâàííÿ 50 ñì3 ñóì³ø³ â îäíàêîâèõ îá’ºìàõ íåéòðàë³çîâàíîãî

åòàíîëó (4.1) ³ âîäè. Çàçâè÷àé âèñòà÷àº òðüîõ ïðîìèâàíü. Ðîç÷èí ê³ëüê³ñíî ïåðåëèâàþòü â êîëáó

ì³ñòê³ñòþ 250 ñì3 (5.3), çàçäàëåã³äü âèñóøåíó â òåðìîñòàò³ (5.6) çà òåìïåðàòóðè (103 ± 2) îÑ, ïîò³ì

îõîëîäæåíó â åêñèêàòîð³ ³ çâàæåíó ç òî÷í³ñòþ äî 0,2 ìã.

Ï³ñëÿ öüîãî âèïàðîâóþòü á³ëüøó ÷àñòèíó ðîç÷èííèêà íà âîäÿí³é áàí³ ³ âèäàëÿþòü çàëèøîê

ðîç÷èííèêà, ïðîïóñêàþ÷è áåçïîñåðåäíüî ÷åðåç êîëáó ñòðóì³íü ñóõîãî ïîâ³òðÿ, îäíî÷àñíî ïîâåðòà-

þ÷è êîëáó ³ óòðèìóþ÷è ¿¿ â íàõèëåíîìó ïîëîæåíí³ ìàéæå ö³ëêîì çàíóðåíó ó âîäÿíó áàíþ.

Ïîò³ì ñóøàòü êîëáó ç îñàäîì ïðîòÿãîì 5 õâ ó òåðìîñòàò³ (5.6) çà òåìïåðàòóðè (103 ± 2) îÑ, îõî-

ëîäæóþòü â åêñèêàòîð³ ³ çâàæóþòü ç òî÷í³ñòþ äî 0,2 ìã. Ïîâòîðþþòü ö³ îïåðàö³¿ äîòè, äîêè ð³çíèöÿ

ì³æ äâîìà ïîñë³äîâíèìè çâàæóâàííÿìè áóäå íå á³ëüøà í³æ 2 ìã. Ïîçíà÷àþòü öþ ìàñó m1.

Ðîç÷èíÿþòü îñàä â äåê³ëüêîõ ñì3 çíåéòðàë³çîâàíîãî åòàíîëó (4.1). Òèòðóþòü â³ëüíó êèñëîòó ðîç-

÷èíîì ã³äðîêñèäó êàë³þ (4.4) çà äîïîìîãîþ ì³êðîáþðåòêè (5.4) â ïðèñóòíîñò³ ôåíîëôòàëå¿íó (4.6)

äî ïîÿâè ðîæåâî¿ çàáàðâè. Îá’ºì öüîãî ðîç÷èíó, âèòðà÷åíîãî äëÿ òèòðóâàííÿ, ïîçíà÷àþòü V.

Íàëèâàþòü 10,0 ñì3 ðîç÷èíó ã³äðîêñèäó êàë³þ (4.5) çà äîïîìîãîþ ï³ïåòêè (5.5). Äîâîäÿòü äî

êèï³ííÿ ³ êèï’ÿòÿòü ïðîòÿãîì 30 õâ ï³ä äåôëåãìàòîðîì. Äîäàþòü îá’ºì âîäè, ð³âíèé îá’ºìó ðîç÷è-

íó. Ïîò³ì ê³ëüê³ñíî ïåðåëèâàþòü îòðèìàíèé ðîç÷èí â ä³ëèëüíó ë³éêó ì³ñòê³ñòþ 50 ñì3 (5.2), ïðîìè-

âàþ÷è êîëáó äåê³ëüêîìà êóá³÷íèìè ñàíòèìåòðàìè ñóì³ø³ ð³âíèõ îá’ºì³â çíåéòðàë³çîâàíîãî åòàíî-

1) Ñòàíäàðò ïåðåáóâàº â ñòàä³¿ ðîçðîáëÿííÿ.
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ëó (4.1) ³ âîäè. Ïðîâîäÿòü òðè åêñòðàãóâàííÿ, âèêîðèñòîâóþ÷è äëÿ öüîãî êîæåí ðàç 10 ñì3 ãåêñàíó

àáî ïåòðîëåéíîãî åô³ðó (4.3). Çáèðàþòü åêñòðàêòè ³ ïðîìèâàþòü äî íåéòðàëüíî¿ ðåàêö³¿ ç ôåíîë-

ôòàëå¿íîì, âèêîðèñòîâóþ÷è ï³ä ÷àñ êîæíîãî ïðîìèâàííÿ 10 ñì3 ñóì³ø³ ð³âíèõ îá’ºì³â çíåéòðàë³-

çîâàíîãî åòàíîëó (4.1) òà âîäè. Çâè÷àéíî äîñèòü òðüîõ ïðîìèâàíü. Ê³ëüê³ñíî ïåðåëèâàþòü ðîç÷èí

â êîëáó ì³ñòê³ñòþ 100 ñì3 (5.3), çàçäàëåã³äü âèñóøåíó â òåðìîñòàò³ (5.6) çà òåìïåðàòóðè (103 ± 2) îÑ,

îõîëîäæåíó â åêñèêàòîð³ ³ çâàæåíó ç òî÷í³ñòþ äî 0,2 ìã.

Âèïàðîâóþòü á³ëüøó ÷àñòèíó ðîç÷èííèêà íà âîäÿí³é áàí³ ³ âèäàëÿþòü çàëèøêè ðîç÷èííèêà,

ïðîïóñêàþ÷è áåçïîñåðåäíüî ÷åðåç êîëáó ñòðóì³íü ñóõîãî ïîâ³òðÿ, îäíî÷àñíî ïîâåðòàþ÷è êîëáó

³ óòðèìóþ÷è ¿¿ â íàõèëåíîìó ïîëîæåíí³ ìàéæå ö³ëêîì çàíóðåíó ó âîäÿíó áàíþ.

Ïîò³ì ñóøàòü êîëáó ç îñàäîì ïðîòÿãîì 5 õâ ó òåðìîñòàò³ (5.6) çà òåìïåðàòóðè (103 ± 2) îÑ, îõî-

ëîäæóþòü â åêñèêàòîð³ ³ çâàæóþòü ç òî÷í³ñòþ äî 0,2 ìã. Ïîâòîðþþòü ö³ îïåðàö³¿ äîòè, ïîêè ð³çíèöÿ

ì³æ äâîìà ïîñë³äîâíèìè çâàæóâàííÿìè áóäå íå á³ëüøà í³æ 2 ìã. Ïîçíà÷àþòü öþ ìàñó m2.

8 ÎÏÐÀÖÜÎÂÓÂÀÍÍß ÐÅÇÓËÜÒÀÒ²Â

Âì³ñò â ìèë³ íåîìèëåíèõ ³ íåîìèëüíèõ ðå÷îâèí ó â³äñîòêàõ çà ìàñîþ îá÷èñëþþòü çà ôîðìóëîþ:
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äå m0 — ìàñà ïðîáè äëÿ àíàë³çóâàííÿ, ã;

m1 — ìàñà ïåðøîãî åêñòðàêòó, ã;

m2 — ìàñà äðóãîãî åêñòðàêòó, ã;

Ì — ñåðåäíÿ ìîëÿðíà ìàñà æèðíèõ êèñëîò â ìèë³ (äèâ. ïðèì³òêó);

V — îá’ºì 0,1 í òèòðîâàíîãî ðîç÷èíó ã³äðîêñèäó êàë³þ â åòàíîë³ (4.4), âèòðà÷åíîãî äëÿ âèçíà-

÷àííÿ êèñëîòíîñò³ ïåðøîãî åêñòðàêòó.
Ïðèì³òêà. Ñåðåäíþ ìîëÿðíó ìàñó (Ì) æèðíèõ êèñëîò â ìèë³ âèçíà÷àþòü òèòðóâàííÿì æèðíèõ êèñëîò, ³çîëüîâàíèõ ï³ñëÿ

ïî÷àòêîâîãî îìèëþâàííÿ çðàçêà ìèëà, âèäàëåííÿ íåîìèëüíèõ ðå÷îâèí ³ îêèñíþâàííÿ ìèëüíîãî ðîç÷èíó.

9 ÏÐÎÒÎÊÎË ÂÈÏÐÎÁÎÂÓÂÀÍÍß

Ïðîòîêîë âèïðîáîâóâàííÿ ïîâèíåí ì³ñòèòè:

à) âèêîðèñòàíèé ìåòîä ³ îòðèìàí³ ðåçóëüòàòè;

b) âñ³ äàí³ íåîáõ³äí³ äëÿ ïîâíî¿ ³äåíòèô³êàö³¿ çðàçêà;

ñ) óìîâè ïðîâåäåííÿ âèïðîáîâóâàííÿ;

d) ïîäðîáèö³ íå ïåðåäáà÷åí³ öèì ñòàíäàðòîì àáî ôàêóëüòàòèâí³;

å) âñ³ âèïàäêîâ³ ÿâèùà, ÿê³ ìîæóòü âïëèíóòè íà ðåçóëüòàòè.

(1)

(2)

(3)
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