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NORMA BRANZOWA BN-75

WYROBY Syntetyczne $rodki piorgce 6142-01

PRZEMYStU Phynne $rodki Arkusz 07

CHEMII . . Zamiast
GOSPODARCZE]J Oznaczanie substancji

BN-67/6142-01
anionowo czynnej Grupa katalogowa XIV 16

1. Zakres stosowania arkusza. Arkusz nalezy stosowa¢ do oznaczania zawar-
tosci substancji anionowe czynnej w syntetycznych piynnych $rodkach piora-

cych.

2. Zasada metody. Metoda polega na iloSciowym okre$leniu zawarto$ci sub-
stancji anionowe czynnej metodgq miareczkowania dwufazowego z zastosowaniem
wskaznika mieszanego kationowego /bromek dimidiowy/ i anionowego /btekit dwu-
sulfinowy VN 150/ oraz roztworu Hyaminy 1622 jako odczynnika miareczkujacego.

Substancja anionowo czynna tworzy sél z barwnikiem kationowym, rozpusz-
czalng w warstwie chloroformowej, zabarwiajac ja na kolor czerwonor6zowy.
Przy koricu miareczkowania kation. Hyaminy tworzy z barwnikiem anionowym s6l,

ktéra rozpuszcza sie w chloroformie zabarwiajac go na niebiesko.

3. Przyrzady
al/ Biureta pojemnosci 25 cm3.
b/ Cylinder pomiarowy pojemnos$ci 100 cm  z doszlifowanym korkiem.

3
¢/ Cylinder pomiarowy pojemnos$ci 25 cm
d/ Kolby pomiarowe pojemnos$ci: 1000 cm3, 500 cm3, 100 cm3.

e/ Pipeta jednomiarowa pojemnosci 25 cm3.

f/ Kolby stozkowe pojemnosci 100 cm3.
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4. Odczynniki i roztwory

a/ Alkohol etylowy, roztwo6r 10-procentowy.

b/ Barwniki

- biekit dwusulfinowy /Disulphine Blue VN - produkowany miedzy innymi i
przez 1.C.J. Dye stuffs PO Vox 42, Hexagon Jouse Blachley, Manchester Nr
Col, Index 42045/.

- Bromek dimidiowy /Dimidium bromide - produkowany miedzy innymi przez
Burroughs Wellcome and Co, The Wellcome Biuielding 183 Euston Road, Lon-
don NW 1/.

c/ Chloroform cz.d.a.

d/ Hyamina 1622 /produkowana miedzy innymi przez Rohm and Haas Co USA.
Przedstawiciel w Europie: Minoc, S.A.R.L. 17, rue de Miromesnil, Paris
g-me/.

0,004 M roztwér Hyaminy 1622 przygotowany w nastepujgcy sposob: odwa-
zy¢ 1,864 g Hyaminy 1622, rozpu$ci¢ w wodzie destylowanej, przenie$¢ ilos-
ciowo do kolby pomiarowej pojemnos$ci 1000 cm3, uzupetni¢ wodg destylowang do
kreski i doktadnie wymiesza¢. Roztwdr jest trwaty,

e/ Kwas siarkowy cz.d.a. stezony

f/ Tetrapropylenobenzenosulfonian sodowy, 5-procentowy roztwo6r wzorcowy
firmy Merck lub r6wnowazny.

g/ Wskaznik stezony przygotowany w nastepujacy sposéb: rozpusci¢ barwniki
0,2 g bromku dimidiowego i 0,1 g btekitu dwusulfinowego kazdy osobnow 10
20 cm3 cieptego 10-procentowego roztworu alkoholu etylowego, zmiesza¢ je ra-
zem, przenie$¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 100 cm3 i uzupetni¢ do kreski
10-procentowym alkoholem etylowym.

h/.W skaznik kwasny przygotowany w nastepujacy sposob: napetni¢ do potowy
wodg destylowang kolbe pomiarowg pojemnos$ci 500 cm3, dodaé 20 cm3 roztworu
kwasu siarkowego, przygotowanego przez zmieszanie 86 cm wody destylowanej,
14 cm3 stezonego ~SO ", 20 cm3 wskaznika ztozonego i uzupetni¢ wodg desty-

lowang do kreski.

5. Mianowanie 0,004 cm roztworu Hyaminy 1622. Odwazy¢ z doktadnos$cig do
0,005 g 14 g 5-procentowego wzorcowego roztworu tetrapropylenobenzenosuIf%-
nianu sodowego, przenie$¢ iloSciowo do kolby pomiarowej pojemnosci 500 cm ,

uzupetni¢ wodg destylowang do kreski i doktadnie wymieszac.
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Do cylindra pojemnos$ci 100 cm z doszlifowanym korkiem odpipetowaé 25 cm
tego roztworu, dodaé¢ 15 cm3 chloroformu oraz 10 cm3 kwasnego wskaznika.Roz-
twoér ten miareczkowaé roztworem 0,004 m Hyaminy 1022. Roztwér miareczkujg-
cy dodawaé porcjami po okoto 2 (:m3 i mocno wstrzgsaé, a pod koniec miareczko-
wania dodawac¢ kroplami. W poblizu punktu réwnowaznikowego zanika emulsja i
zaczyna wydziela¢ sie r6zowa warstwa chloroformowa. Miareczkowaé¢ do mo-
mentu catkowitego zaniku barwy r6zowej i zabarwienia sie warstwy chloroformo-
wej na kolor szary. Przy nadmiarze odczynnika warstwa chloroformowa staje
sie niebieska.

W spétczynnik j nalezy obliczyé wg wzoru

aem 125
1~ b -348
w ktérym:
a - zawarto$¢ substancji aktywnej w roztworze wzorcowym, %,
M - masa roztworu wzorcowego, g,
b - ilos¢ roztworu Hyaminy 1622 zuzyta do miareczkowania, cm3,
348 - masa czasteczkowa tetrapropylenobenzenosulfonianu, g/mol,

125 - wspéiczynnik przeliczeniowy.

6 . Wykonanie oznaczania. Prébke $rodka piorgcego odwazy¢ w ilosci odpo-
wiadajacej 0,5 g 100-procentowej substancji anionowo czynnej z doktadnoscig do
0,001 g, przenie$¢ ilosciowo do kolby pomiarowej pojemnoéci ?00 cm , uzupet-
ni¢ woda destylowang do kreski i doktadnie wymieszaé.

Nastepnie do cylindra pojemnos$ci 100 cm3 z doszlifowanym korkiem odpipeto-
waé 25 cm3 tego roztworu, dodaé 123: cm chloroformu oraz 10 cm3 wskaznika
kwasnego.

Roztw6r ten miareczkowaé mianowanym roztworem Hyaminy 1622.

Roztwdér miareczkujagcy dodawaé porcjami po okoto 2 cm3 i silnie wstrzasnaé,
a pod koniec miareczkowania dodawac¢ kroplami. W poblizu punktu réwnowazni-
kowego zanika emulsja i zaczyna wydziela¢ sie ré6zowa warstwa chloroformowa.
Miareczkowaé¢ do momentu catkowitego zaniku barwy r6zowej i zabarwienia sig
warstwy chloroformowej na kolor szary. Przy nadmiarze odczynnika warstwa

chloroformowa staje sie niebieska.

7. Obliczanie wyniku oznaczania. Zawarto$¢ substancji anionowo czynnej / X/

w procentach obliczy¢ wg wzoru



4 BN-75/614-2-01/07

arfiM

X= m 125
W ktérym: 3
a - llos¢ 0,004 mroztworu Hyaminy 1622, cm ,

f - wspétczynnik oznaczany wg 6,
M - $Srednia masa czasteczkowa oznaczanej substancji, g/mol,ktére dla:

soli sodowej dodeafobenzenosulfonianu = 348,

soli trojetanoloaminowej dodecylobenzenosulfonianu =475,

soli trojetanoloaminowej estru kwasu siarkowego i alkoholu laurylowe-
go =420,

soli sodowej estru kwasu siarkowego i oksyetylowanego alkoholu laury-

lowego /3 mole tlenku etylenu/ = 437,
m

masa badanej prébki, g,

125 - wspétczynnik przeliczeniowy.

8, Wynik koficowy oznaczania. Za wynik nalezy przyja¢ $redniag arytmetyczna
wynikéw co najmniej dwéch oznaczan r6znigcych sie miedzy sobg wartos$cig licz-

bowa nie wiekszag niz 0,1.

KONIEC
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