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1. WSTEP wanej (w razie potrzeby ogrza¢ do catkowitego rozpusz-

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest ozna-
czanie zawartos$ci substancji aktywnej w syntetycznych
srodkach anionowo-czynnych na bazie alkiloarylosulfo-
nianéw oraz sulfonianéw alkilowych metoda p-toluidy-
nowa.

1.2. Zastosowanie. Metode podang w normie stosuje
si¢ do oznaczania zawartosci substancji aktywnej o zna-
nym lub nieznanym ci¢zarze czasteczkowym w syntety-
cznych $rodkach anionowo-czynnych, jak np. $rodki
piorace, myjace, kosmetyczne, surowe itp., na bazie al-
kiloarylosulfonianéw.. sulfonianéw 1 siarczanéw alkilo-
wych.

2. METODA OZNACZANIA

2.1. Oznaczanie zawartosci substancji aktywnej w przy-
padku, gdy jej ciezar czgsteczkowy jest znany

2.1.1. Zasada oznaczania. Zawartos¢ substancji
aktywnej oznacza si¢ przez wytworzenie zwigzku kom-
pleksowego z p-toluidyng, ktory nastepnie ekstrahuje
si¢ eterem etylowym 1 oznacza miareczkujgc wodoro-
tlenkiem sodowym wobec czerwieni o-krezolowej jako
wskaZnika.

2.1.2. Odczynniki i roztwory

a) Alkohol etylowy cz.

b) Eter etylowy farmaceutyczny (bez nadtlenkOw).

c) Siarczan sodowy bezwodny $wiezo prazony.

d) Odczynnik p-toluidynowy. 50 g p-toluidyny cz.
rozpusci¢ w 300 cm® gorgcej wody destylowanej i 40 cm®
stgzonego kwasu solnego. Po ochtodzeniu rozcienczy¢
do 500 cm?; pH roztworu nie moze by¢ wyzsze niz 2.
W przeciwnym przypadku nalezy doda¢ kwasu. Roz-
twor p-toluidyny powinien mieé¢ barwe jasnozoitg. W
przypadku otrzymania ciemniejszego zabarwienia, p-to-
luidyn¢ nalezy przekrystalizowac z eteru naftowego.

e) Wodorotlenek sodowy roztwor 0,IN.

f) Czerwien o-krezolowa, 0,l-procentowy
metanolowy.

2.1.3. Wykonanie oznaczania. Ze sredniej probki labo-
ratoryjnej odwazy¢ z doktadnoscig do 0,001 g takg ilo$é
produktu, aby zawarto$¢ substancji aktywnej wynosita
okoto 1,0 g. Probke rozpusci¢ w 50 cm® wody destylo-

roztwor

czenia), przenie$¢ tloSciowo do rozdzielacza, poptuku-
jac zlewke 25 c¢cm?® wody 1 dodaé 15 cm? odczynnika
p-toluidynowego i1 50 cm? eteru etylowego. Zawartosé
rozdzielacza wstrzgsnac silnie 1 pozostawié do rozdzie-
lenia si¢ warstw. Warstw¢ wodng spusci¢ do drugiego
rozdzielacza i doda¢ do niej ponownie 25 cm?® eteru
etylowego. Po rozdzieleniu warstwe wodng odrzucié,
a warstwy eterowe polgczy¢ w rozdzielaczu, dodaé
10 cm* odczynnika p-toluidynowego 140 cm® wody des-
tylowanej, po czym silnic wstrzgsngc. Po oddzieleniu sig
warstw warstwe wodng odrzucié, a warstwe eterowa
przesgczy¢ przez bezwodny siarczan sodowy do kolby
stozkowej pojemnosci 400 cm’. Rozdzielacz i sgczek
przemy¢ 25 cm? eteru etylowego. Do kolby zawierajacej
przesgcz eterowy doda¢ 100 cm? alkoholu, uprzednio
zobojetnionego (0,IN NaOH wobec 15 kropli czerwieni
o-krezolowej do zmiany barwy na fiotkowa.

Roztwor ktory zmienit barwe na zo6ttg, natychmiast
zmiareczkowaé w nast¢pujacy sposdb. Dodaé z biurety
okoto 909% przewidywanej objg¢tosci 0,IN NaOH, a na-
stepnie mozliwie szybko zmiareczkowac do zmiany bar-
wy na fiotkows. _

W przypadku przeprowadzania analizy produktu, w
ktorym nie jest znana przyblizona zawartos¢ substanc)i
aktywnej, wskazane jest wykona¢ jedno miareczkowa-
nie dla wstgpnego okreslenia objetosci zuzywanego wo-
dorotlenku sodowego. Powolne miareczkowanie powo-
duje wigksze zuzycie wodorotlenku sodowego, a tym
samym podwyzszenie wynikow.

Zuzycie 0,IN NaOH = V, cm?.

2.1.4. Obliczanie wynikéw. Zawarto$¢ substancji
aktywnej AS obliczy¢ w procentach wedlug wzoru

V- M
100 - ¢
ktoérym:
M — ciezar czasteczkowy soli sodowej oznaczanego
produktu,

objetos¢ 0,IN NaOH zuzytego do zmiareczko-
wania otrzymanego kompleksu p-toluidynowe-
go, cm’,

g — odwazka, g.
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2.1.5. Wynik. Za wynik przyjaé $rednig arytmetyczng
przynajmniej dwoch oznaczan réznigcych si¢ od siebie
wartoécig liczbowa nie wigksza niz 0,5.

2.2. Oznaczanie zawartoSci substancji aktywnej w przy-
padku, gdy jej cigzar czasteczkowy nie jest znany

2.2.1. Zasada oznaczania. Zawartos¢ substancji ak-
tywnej oznacza si¢ przez wytworzenie zwigzku kom-
pleksowego z ps=toluidyng, ktory nastgpnie ekstrahuje
si¢ eterem etylowym oraz oznacza wagowo i miareczko-
wo wodorotlenkiem sodu wobec czerwieni o-krezolowej
jako wskaznika.

Przed wytrgceniem kompleksu z p-toluidyng nalezy
oddzieli¢ substancje nieprzesulfonowane.

2.2.2. Odczynniki i roztwory — wg 2.1.2 oraz

a) Kwas solny cz.d.a., roztwor 10-procentowy.

b) Alkohol etylowy cz.

¢) Eter naftowy (frakcja o temperaturze wrzenia
30 + 60°C).

d) Czerwien Kongo, roztwér 0,l-procentowy.

2.2.3. Wykonanie oznaczania

2.2.3.1. Oddzielanie substancji nieprzesulfonowanych.
Ze $rednicj probki laboratoryjnej odwazy¢ z doktadnos-
cig do 0,001 g takg ilos¢ produktu, aby zawartos$¢ sub-
stancji aktywnej wynosita okoto 2 g. Prébke rozpuscié
w 50 cm? wody destylowanej (w razie potrzeby ogrzac
do calkowitego rozpuszczenia), zakwasi¢ 10-procento-
wym kwasem solnym wobec czerwieni Kongo do pierw-
szej zmiany barwy i doda¢ 50 cm® alkoholu metylowego.
Ekstrahowad w rozdzielaczu za pomocy 25 cm® eteru naf-
towego i pozostawi¢ do czasu rozdzielenia si¢ warstw.
Gdyby powstata emulsja, nalezy rozbié jg przez niewiel-
ki dodatek alkoholu metylowego. Wodno-alkoholowsg
warstwe spusci¢ do drugiego rozdzielacza i ekstraho-
waé jeszeze raz za pomocg 25 cm? cteru naftowcgo.
Wodno-alkoholowy roztwor po ekstrakcji odparowac

na taini wodnej az do catkowitego usuniecia alkoholu ~

(Roztwér A).

2.2.3.2. Wydzielanie kompleksu z p-toluidyng. Roz-
twor A wg 2.2.3.1 przenie$é do rozdziclacza poptukujac
zlewk¢ 25 cm’® wody destylowanej. Dodaé¢ 25 cm’ od-
czynnika p-toluidynowego 1 wydzieli¢ kompleks z p-to-
luidyng analogicznie jak w 2.1.3 7 tym. ze roztwér cte-
rowy nalezy przesaczyé nie do kolby stozkowej, ale do
kolby pomiarowej pojemnosci 200 ¢m?’. Rozdzielacz
1 sgczek przemy¢ za pomocy 25 cm® cteru etylowego,
a zawarto$¢ kolby dopelni¢ do kreski cterem i dobrze
wymi‘cszac’ (Roztwor B). '

jemnosci 400 cm? wlaé 100 cm?

2.2.3.3. Oznaczanie pozostalosci. Odmierzyé 50 ¢m?

roztworu cterowego B. za pomocy suchej biurety, do

" zwazonej szalki wysuszonej do state] masy w eksykato-

rze prézniowym zawicrajagcym Swiezy P2Os lub stezony
H>SO4. Wigkszo$¢ cteru odparowac na lazni wodnej.
Szalke wstawi¢ do cksykatora prozniowego jw. 1 wig-
czy@ pompg prozniowy. Po 2 h wyjac¢ 7 cksykatora
i zwazyé. Nastepnic wstawi¢ ponownic do eksykatora
na godzing 1 powtarzaé suszenic | wazenic do osiggnig-
cia stalej masy (réznica nic powinna by¢é wigksza niz
0.001 g).

Masa pozostatoSci — g), mg.

2.2.3.4. Wykonanie miareczkowania. Do kolby po-
alkoholu etylowego
1 15 kropli czerwicni o-krezolowej 1 zobojgtni¢ 01N
NaOH do zmiany barwy na fiotkowg. Nast¢pnie dodac
z biurety 100 ¢m? roztworu cterowego B, przy czyvm
roztwor staje sie 7ottty 1 miareczkowac analogicznie jak
w 2.1.3 0,IN NaOH do zmiany barwy na fiotkowy.

Zuzycie 0,IN NaOH — V. cm?

2.2.4. Obliczanie wynikow

2.2.4.1. Ciezar czasteczkowy soli sodowej alkiloarylo-
sulfonianu M, obliczy¢ wedlug wzoru

20 4]
v

M, = - 85,

w ktorym:
Vi — objetosc¢ 0,IN NaOH zuzytego do zmiareczko-
wania 100 ¢m® roztworu eterowego B, cm?,
g1 — masa pozostatosci otrzymanej z 50 cm® roz-
tworu B, mg.
2.2.4.2. Zawartos¢ substancji aktywne| AS obliczy¢
w procentach wedlug wzoru

N
qs= 2 M
100 - ¢
w ktorym:
M, — oznaczony cigzar czgsteczkowy soli sodowe;,

Vi — objetos¢ 0,IN NaOH zuzytego do zmiarecz-
kowania 100 em® roztworu eterowego B, cm?,
g — odwazka srodka piorgcego, g.
2.2.5. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ $rednig aryt-
metyczng przynajmniej dwdch oznaczan réznigeych sig
od siebie wartoscig liczbowa nie wigkszg niz 0,5.
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