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1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest metoda
oznaczania zawartosci substancji ekstrahowanych ete-
rem naftowym w sulfonowanych i siarczanowanych
srodkach powierzchniowo czynnych. Metoda nie doty-
_czy siarczanowanych polioksyetylenowanych zwigzkow.

Substancja wyekstrahowana eterem naftowym sktada
si¢ ze zwigzkow:

— nie zawierajgcych siarki; sg to substancje nie zsul-
fonowane 1 te ktére nie ulegajg sulfonacii,

— zawierajacych siarke, lecz nie ulegajacych dyso-
cjacji w roztworze wodnym (np. sulfony).

2. Zasada metody. Metoda polega na rozpuszczeniu
probki $srodka powierzchniowo czynnego i ekstrahowa-
niu substancji rozpuszczalnych w eterze naftowym.

3. Aparatura, odczynniki i roztwory

a) Rozdzielacze pojemnosci 250 ml lub 500 ml —
3 sztuki.

b) Zestaw do destylacji z kolba pojemnosci 250 ml.

¢) Lejek szklany o $rednicy okoto 8 cm.

d) Kwas solny, roztwér o ¢(HCl) = 0,5 mol/l lub
c(HCl) = 0,1 mol/Il.

e) Wodorotlenek sodowy, roztwér o c¢(NaOH) =
= 0,5 mol/l lub ¢(NaOH) = 0,1 mol/I.

f) Alkohol etylowy, roztwor 50%((V/V).

g) Eter naftowy o temperaturze wrzenia w zakresie
40 =+ 60°C lub n-heksan 95%(V/V), o temperaturze
wrzenia 40 -+ 60°C.

h) Siarczan sodowy bezwodny cz.d.a.

1) Aceton cz.d.a.

j) Fenoloftaleina, roztwor przygotowany wg PN-81/
C-06501.

4. Przygotowanie probki do badan. Dla $§rodkéw po-
wierzchniowo czynnych zawierajagcych mniej niz
- 2%(m/m) zwiazkdéw rozpuszczalnych w eterze nafto-

wym, w zlewce pojemnosci 100 ml odwazy¢ okoto 20 g

badanej probki, z doktadnoscig do 0,001 g i okoto 10 g,
gdy zawartos¢ oznaczanych zwigzkow jest wigksza niz
2% (m/m). .

Odwazong probke¢ rozpusci¢ w 50 ml roztworu
50%(m/m) alkoholu etylowego. Dla przy$pieszenia roz-
puszczanmia probke mozna podgrza¢ do temperatury
50°C, dobrze wymiesza¢ i ochtodzi¢ do temperatury
otoczenia.

5. Wykonanie oznaczania. Przygotowana wg p. 4
probke zneutralizowaé roztworem kwasu solnego lub
roztworem wodorotlenku sodowego wobec fenoloftalei-
ny do stabo rézowego zabarwienia i przenies¢ iloScio-
wo do rozdzielacza (A) przemywajac zlewke dwukrot-
nie porcjami po 25 ml roztworem 50%(m/m) alkoholu
etylowego. Dodac¢ 50 ml eteru naftowego i silnie wstrza-
sa¢ przez 30 s.

W  przypadku powstania emuls;ji
50%(m/m) alkoholu etylowego.

Warstweg wodno-alkoholowa przela¢ do drugiego roz-
dzielacza (B) 1 pow'tc')rzyé ekstrahowanie dwukrotnie,
porcjami po 50 ml eteru naftowego. Wszystkie porcje
eteru naftowego zla¢ do jednego rozdzielacza (A), sptu-
ka¢ $cianki rozdzielaczy malymi porcjami eteru nafto-
wego.

doda¢ 20 ml

Zebrany ekstrakt eterowy przesgczyC¢ przez twardy
saczek wypelniony bezwodnym siarczanem sodowym
do uprzednio wysuszonej i zwazonej z doktadnoscig do
0,0001 g kolby pojemnosci 250 ml, zawierajgce] kilka
kawatkéw niepolerowanej porcelany lub fajansu.

Rozdzielacz 1 sgczek przemyé dwukrotnie 20 ml eteru
naftowego.

Eter oddestylowa¢ na tazni wodnej prawie do sucha.
Do pozostatoéci doda¢ 10 ml acetonu 1 odparowac do
sucha, przyspieszajac odparowanie strumieniem powie-
trza lub azotu skierowanego na powierzchni¢ cieczy
i suszyé w suszarce, w temperaturze 80°C £2°C, w cig-
gu 2 h, ochlodzi¢ kolbg w eksykatorze 1 zwazy¢. Na-
stgpnie wstawi¢ ponownie do suszarki 1 powtarzac¢ su-
szenie 1 wazenie do osiagnig¢cia stalej masy (réznica
masy mi¢dzy kolejnymi wazeniami nie powinna by¢
wicksza niz 0,0002 g).

. 6. Obliczanie wyniku. Zawarto$é substancji ekstra-
howanych eterem naftowym (X;) obliczy¢ wg wzoru,
% (m/m)

mg

X = — =100 (1)
mo
w ktorym: .
-mo, — odwazka badanej probki, g,
m, — masa pozostalosci po wysuszeniu, g.
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Zawarto$¢ substancji ekstrahowanych eterem nafto-
wym, w odniesieniu do 100%(m/m) substancji aktyw-
nej (X2), obliczyé wg wzoru

m1100

X, =
2 mo'S

. 100 (2)

w ktoérym:
m, — odwazka badanej prébki, g,

m; — masa pozostalo$ci po wysuszeniu, g,
S — zawarto$¢ substancji aktywnej w probce,
%(m/m).

7. Wynik koficowy oznaczania. Za wynik przyjac $red-
nig arytmetyczng wynikéw dwéch rownolegtych ozna-
czan, réznigcych si¢ miedzy sobg nie wigcej niz o 0,3%
wartoéci bezwzglednej wyniku.
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INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujgca norm¢ — Instytut Cigzkiej Syntezy
Organicznei BLACHOWNIA w Kedzierzynie-KoZlu.
2. Normy zwigzane . :
PN-81/C-06501 Analiza chemiczna. Przygotowanie roztworéw wska-
znikow
3. Normy miedzynarodowe
ISO 893-1978 Surface active agents. Technical sodium alkane sulpho-
nates. Methods of analysis
ISO 895-1977 Surface active agents. Technical sodium secondary
alkylsulphates. Methods of analysis

4. Zgodnos¢ z normami miedzynarodowymi

a) ustalono doktadno$¢ odwazania probki do 0,001 g, zgodnie
z normami ISO, .

b) na wniosek zakladéow przemystowych postanowiono za wynik
badania przyja¢ $rednig arytmetyczng wynik6w dwoch réwnoleglych
oznaczah réznigcych si¢ migdzy sobg nie wigcej niz o 0,3% wartosci
bezwzgl¢dnej wyniku, a nie o 0,1% jak ustalono w normie RWPG.

5. Autor projektu normy — mgr inz. Mirostawa Gto$nicka — In-
stytut Cig¢zkiej Syntezy Organicznej BLACHOWNIA w Kedzierzy-
nie-KoZlu.



