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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest me-
toda oznaczania wolnych glikoli polietylenowych
1 adduktéw w oksyetylenowanych alkoholach thuszczo-
wych 1 alkilofenolach.

1.2. Zakres stosowania metody. Metod¢ stosuje si¢
do zwigzkoéw zawierajacych od 2 do 10 grup oksyety-
lenowych w czgsteczce o wzorach

R, - O(CH.CH:0),H
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w ktorych:
n — srednia ilo$¢ grup oksyetylenowych w jednej
czasteczce,
R) — prosty lub rozgale¢ziony tancuch alkilowy, za-
wierajacy zwykle 1018 atoméw wegla,
R, — rozgal¢ziony tancuch alkilowy, zwykle nonyl
lub oktyl.

2. METODA BADANIA

2.1. Zasada metody. Metoda polega na rozdziale gli-
koli polietylenowych od adduktéw przez selektywnag
esktrakcj¢ dwufazowym ukladem, jakim jest octan
etylu 1 roztwor chlorku sodowego w temperaturze
35 +1°C.

W tych warunkach do fazy organicznej (octan ety-
lu) przechodza addukty, a do fazy wodnej (roztwoér
chlorku sodowego) —wolne glikole polietylenowe.

2.2. Sposoby wykonywania oznaczan. Wymagana
temperatur¢ rozdziatu 35 +1°C mozna uzyska¢ dwoma
sposobami.

Sposéb A polega na wykonaniu rozdzialu w termo-
statowanym pomieszczeniu, w ktorym znajdujg si¢ od-
czynniki, roztwory 1 aparatura.

Sposob B polega na wykonaniu rozdzialu w rozdzie-
laczach zaopatrzonych w ptaszcz wodny i podtaczonych
do termostatu.

Dopuszcza sie¢ prowadzenie esktrakc)i w rozdzielaczu
zwyklym umieszczonym w termostacie.

2.3. Odczynniki i roztwory

a) Aceton bezwodny cz.d.a.

b) Chlorek sodowy cz.d.a., roztwdr przygotowany
przez rozpuszczenie 300 g chlorku sodowego w 1 dm’
wody.

¢) Chloroform cz.d.a.

d) Eter naftowy — frakcja (40 =+ 60°C).

e) Octan etylu cz.d.a.

2.4. Aparatura

a) Kolba ptaskodenna pojemnosci 250 cm?, szlif
29 — 2 sztuki.

b) Kolba stozkowa pojemnosci 500 cm?®, szlif 29.

c) Nasadka destylacyjna z chtodnica Liebiga.

d) Rozdzielacz z korkiem szlifowanym pojemnosci
250 c¢cm® do sposobu A — 3 sztuki.

¢) Rozdzielacz z korkiem szlifowanym pojemnosci
250 cm?’, z plaszczem wodnym wg rysunku do sposobu
B — 3 sztuki.

f) Rozdzielacz z korkiem szlifowanym pojemnosci
500 cm’.

g) Suszarka do wlosow.

h) Termostat.
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2.5. Przygotowanie probek do badan. Probke pro-
duktu ciektego 1 klarownego wymieszaé precikiem szkla-
nym do uzyskania catkowitej jednorodnosci.

Probke metng lub zawierajgcg czastki state ogrzad
w zakrytym naczyniu do temperatury nie wyzszej niz
45°C 1 wymiesza¢ pre¢cikiem szklanym.

Probke¢ produktu statego ogrzac do temperatury 45°C
do roztopienia, miesza¢ dopdki nie skrzepnie 1 pozo-
stawi¢ do ochlodzenia w temperaturze pokojowej.

2.6. Wykonanie oznaczan

2.6.1. Rozdzielenie glikoli polietylenowych i adduktow
(niejonowych substancji czynnych). Odwazy¢ 10 g prob-
ki z doktadnoscig do 0,01 g dla zawartosci glikoli od
i do 3% lub 5 g probki dla zawartosci glikoli powyzej
3%, rozpuscié w octanie etylu, ilo$ciowo przenie$é¢ do
rozdzielacza pojemnosci 250 ¢cm? (A), uzywajac do tego
celu 75 ¢m® rozpuszczalnika. Dodaé¢ 50 cm?® wodnego
roztworu chlorku sodowego, zawarto$¢ wstrzgsac przez
I min i pozostawi¢ co najmniej na 30 min, aby nastgpi-
fo wyrazne rozdzielenie na dwie warstwy.

Oddzieli¢c cz¢§¢ wodng 1 przenie$¢ jg do drugiego
rozdzielacza pojemnosci 250 cm® (B).

Do rozdzielacza (A) z octanem etylu dodac jeszcze
50 ¢cm’ wodnego roztworu chlorku sodowego i ekstra-
howac jak za pierwszym razem. Czynnos¢ te powtorzy¢
dwa razy.

W rozdzielaczu (B) po tych operacjach znajduje sig
195 c¢cm?® roztworu chlorku sodowego. Dodaé¢ do tego
:5 ¢cm’ octanu etylu, wytrzasna¢ i zostawié¢ na 30 min.
Jddzieli¢ nast¢pnie cz¢$S¢ wodng i1 przeniesé do trzecie-
20 rozdzielacza pojemnosci 250 c¢cm?® (C).

Do rozdzielacza (C) doda¢ 25 cm® octanu etylu,
wytrzasng¢ 1 pozostawi¢ do rozdzielenia. Wodng
czg$¢ zebra¢ do rozdzielacza pojemnosci 500 cm?® (D).

Pozostaly faz¢ organiczng przenie$¢ z rozdzielacza
(C) do (B).

W  rozdzielaczu (B) zawierajacym okolo 50 cm’
octanu etylu, uzytego uprzednio do przemycia roztwo-
ru, doda¢ 25 cm® wodnego roztworu chlorku sodo-
wego, wytrzasngé 1 po rozdzieleniu wodng faz¢ prze-
nie$¢ do rozdzelacza (C).

Przenies¢ wszystko z rozdzielacza (C) do (D).

Rozdzielacz (C) przemy¢ 10 cm? wodnego roztworu
chlorku sodowego, ktory nast¢pnie doda¢ do rozdzie-
lacza (D). W ten sposOb rozdzielacz (D) zawiera wod-
ny roztwor chlorku sodowego z glikolem polietyleno-
wym natomiast addukt zawarty w roztworze octanu
etylu znajduje si¢ w rozdzielaczach (A) 1 (B).

2.6.2. Oznaczanie zawartosci adduktu. Do kolby des-
tylacyjnej z korkiem szlifowanym, pojemnosci 250 cm’,
przenies¢ roztwoOr octanu etylu z rozdzielacza (A).
Roztworem z rozdzielacza (B) przemy¢ rozdzielacz
(A) 1 roztwor ten doda¢ do kolby destylacyjne;.

25 cm’ octanu etylu dwukrotnie przemy¢ kolejno
rozdzielacz (B) i (A) 1 dolaczyé do kolby destylacyj-
nej. Po oddestylowaniu rozpuszczalnika z kolby, roz-
pusci¢ pozostatos¢ w 75 cm’® octanu etylu, ogrzaé¢ do
45°C 1 przesgczy¢ do zwazonej uprzednio kolby des-
tylacyjnej z dopasowanym korkiem, stosujgc bibui¢ do
sgczenia Whatman 541 o $rednicy 9 cm.

Kolb¢ pierwszg 1 bibul¢ do saczenia przemy¢
6-krotnie 10 cm’ cieplego octanu etylu, a przesa-
cze zebra¢ do kolby destylacyjnej. Rozpuszczalnik
oddestylowa¢ na tazni wodnej, a resztki usungc stru-
mieniem suchego, chtodnego powietrza. Nastepnie do-
da¢ 10 cm® eteru naftowego, odparowac i resztki roz-
puszczalnika usung¢ strumieniem powietrza.

Kolbg zakry¢ korkiem, ochtodzi¢c w eksykatorze
i szybko zwazy¢, po czym korek wyjaé, kolb¢ umiescié
w suszarce w temperaturze 100 £2°C na 10 min, prze-
dmuchaé¢ chlodnym powietrzem i ponownie zwazyc.

Ogrzewanie 1 wazenie powtarza¢ dotad, az rdznica
mi¢dzy kolejnymi wazeniami nie bedzie przekraczac
0,1% masy adduktu.

Zawarto$¢ adduktu (X) obliczy¢ w procentach wg
wzoru

mi - 100
A B rr— (1)
mo
w ktorym:
m, — masa adduktu, g,
m, — odwazka badanej probki, g.

Wynik koncowy oznaczania. Za wynik koncowy ozna-
czania nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczng co najmniej
dwoch oznaczan, roznigcych sie nie wigeej niz o 1 %
ich Sredniej arytmetycznej.

2.6.3. Oznaczanie zawartosci glikoli polietylenowych.
Do rozdzielacza (D) zawierajgcego fazg wodng do-
da¢ 100 cm?® chloroformu, dobrze wstrzgsngé i po-
zostawi¢ na 10 nim. Oddzeli¢ warstwe chloroformu
i przenie$¢ do kolby destylacyjnej pojemnosci 500 cm®.
Czynnos¢ t¢ powtOrzy€ jeszcze raz.



BN-80/6060-20 3

Chloroform oddestylowac¢, a pozostato$¢ rozpuscic
w S50 cm?® chloroformu. Przesaczy¢ do uprzednio zwa-
zonej kolby z dopasowanym korkiem, korzystajac z bi-
buty do sgczenia Whatman 541, o Srednicy 9 cm.

Pierwsza kolb¢ i bibul¢ przemyé 6-krotnie 10 c¢m’
cieptego chloroformu, a przesacz zebra¢ do zwazone;j
kolby destylacyjné;.

Rozpuszczalnik oddestylowaé¢ na tazni wodnej. Po-
zostato$¢ suszy¢ dwukrotnie 10 cm® eteru naftowego,
jak w 2.6.2.

Ogrzewanie 1 wazenie powtarza¢ dotad, az rdznica
miedzy kolejnymi wazeniami nie bedzie przekraczac
0,2% masy glikoli polietylenowych.

Zawartos$¢ glikoli polietylenowych (X) obliczyé
w procentach wg wzoru

w ktoérym:

m; — masa glikoli polietylenowych, g,

m, — odwazka badanej probki, g.

Wynik konicowy oznaczania. Za wynik koncowy ozna-
czania nalezy przyjac $rednig arytmetyczng co najmnie]
dwoch oznaczan, roznigcych sie nie wiecej niz o 5%
ich $redniej arytmetycznej.

2.7. Zaokraglanie i zapisywanie liczb dotyczacych
kofncowych wynikéw oznaczan — wg PN-70/N-02120.

2.8. Protokol badan powinien zawieraé nast¢pujace
dane:

a) dat¢ 1 miejsce wykonania oznaczania,

b) nazwe 1 rodzaj badanej substancji,

¢) stosowany rodzaj oznaczania,

d) wyniki poszczegblnych oznaczan,

e) wynik koncowy oznaczania,

¥ w 2) f) odchylenia przy pracy majace wplyw na otrzyma-
mo ne wyniki,
g) imi¢ 1 nazwisko osoby wykonujgcej oznaczanie.
KONIEC

INFORMACIJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norm¢ — Osrodek Badawczo-Rozwo-
jowy Przemystu Barwnikéw ORGANIKA, Zgierz.
2. Normy zwigzane
PN-70/N-02120 Zasada zaokraglania 1 zapisywania liczb
3. Zalecenia miedzynarodowe
RWPG PC 5710-77 TexcTunsHo-scnoMoraTenbHble BeulecTsa. Onpe-
JieJleHe CoAepiKaHusl CBOOOJHBIX MAJIMIVIMKONIEHl B HEHOHO-
FEHHBIX TEH3MIAX

ISO 2268-1972 Agents de surface (non ioniques). Determination du
polyéthyléne glycol et de la materie active nonionique
(condensat). Methode de Weibull

4. Autorzy projektu mormy — dr Aleksander Braun i mgr inz.
Bozena Czajkowska — O$rodek Badawczo-Rozwojowy Przemystu
Barwnikow ORGANIKA, Zgierz.



