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SMERNICE RADY
ze dne 31. bfezna 1982,
kterou se méni smérnice 73/405/EHS o sbliZovani pravnich pfedpisi ¢lenskych stiti tykajicich se metod
zkouseni biologické rozloZitelnosti aniontovych povrchové aktivnich litek

(82/243/EHS)

RADA EVROPSKYCH SPOLECENSTVI,

s ohledem na Smlouvu o zaloZeni Evropského hospodéiského
spolecenstvi, a zejména na ¢lanek 100 této smlouvy,

s ohledem na ndvrh Komise (%),

s ohledem na stanovisko Evropského parlamentu (),

s ohledem na stanovisko Hospodaiského a socidlniho vyboru (3),

vzhledem k tomu, Ze smérnice Rady 73/405/EHS (*) musi byt
upravena s ohledem na nejnovéjsi rozvoj védy a techniky, coz
vyzaduje:

— aktualizaci odkazi tykajicich se metod uvedenych v ¢lanku 2,

— doplnéni ¢lanku 2 o dalsi metodu méfeni, kterd se pouziva
ve Spojeném kralovstvi,

— zlepSeni ,postupu potvrzujici zkousky* provadéné v ptipadé
sporu;

vzhledem k tomu, Ze podle ¢lanku 4 smérnice Rady 73/404/EHS
ze dne 22. listopadu 1973 o sblizovani zdkont ¢lenskych statti
o detergentech (°) je nutné stanovit vhodné tolerance pro méfeni
biologické rozlozitelnosti tak, aby byla zohlednéna nespolehlivost
zkusebnich metod, kterd by mohla vést k zamitavym
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rozhodnutim se zadvaznymi ekonomickymi dusledky; ze zamitavé
rozhodnuti maze byt pfijato pouze tehdy, kdyz vysledky ziskané
zkuSebni metodou specifikovanou v ¢ldinku 2 smérnice
73[405/EHS ukazuji biologickou rozlozitelnost nizsi nez 80 %;

vzhledem k tomu, Ze v oblasti ptisobnosti smérnice 73/405/EHS
vznikly nékteré nejasnosti a je nezbytné zcela jasné stanovit, Ze se
tato smérnice vztahuje jen na povrchové aktivni latky pouzivané
v detergentech; Ze je téZ nezbytné vyjasnit, Ze se jednd o troven
biologické rozlozitelnosti aniontovych povrchové aktivnich latek
obsazenych v detergentech, a nikoli o droven biologické rozlozi-
telnosti celého detergentu, cozZ je fedeno v ¢lanku 2;

vzhledem k tomu, Ze nezbytné zmény a rozsiteni piflohy smér-
nice 73/405/EHS budou uskute¢nény postupem stanovenym
v ¢ldnku 3a uvedené smérnice,

PRIJALA TUTO SMERNICI:

Cldnek 1

Smérnice 73/405/EHS se méni takto:

1. V ¢ldnku 1 se doplauji slova: ,pFitomné v detergentech, jak
jsou uvedeny v ¢lanku 1 smérnice 73/404/EHS".

2. Clanky 2 a 3 se nahrazuji timto:
,Cldnek 2

V souladu s ¢ldnkem 4 smérnice 73/404/EHS o detergentech
zakdzou ¢lenské staty uvadét na trh a pouzivat na svém tzemi
detergenty, pokud biologickd rozlozitelnost aniontovych
povrchové aktivnich ldtek v nich obsazenych je mensi nez
80 % a byla stanovena v souladu s jednou z téchto metod:

— metoda OECD, zvefejnénd v technické zpravé OECD ze
dne 11. ¢ervna 1976 Metoda navrzend pro stanoveni bio-
logické rozlozitelnosti povrchové aktivnich ldtek
pouzivanych v syntetickych detergentech,

— metoda pouzivand v Némecku, zavedend Nafizenim
o rozlozitelnosti aniontovych a neiontovych povrchové
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aktivnich latek v pracich a Cdisticich prostfedcich’
zvefejnéném v Bundesgesetzblatt, 1977, Cast 1, s. 244,
ve znéni nafizeni ze dne 18. ervna 1980 zvefejnéného
v Bundesgesetzblatt, 1980, &ast I, s. 706,

— metoda pouZivana ve Francii, schvélend vyhlaskou ze dne
28. prosince 1977, zvetejnénou v Journal officiel de la
République frangaise ze dne 18. ledna 1978, s. 514 a 515,
a v experimentdlni normé T 73-260 z Cervna 1981 vydané
JAssociation frangaise de normalisation (AFNOR),

— metoda pouZzivand ve Spojeném krdlovstvi, nazvand
,Zkouska v porézni nddobé* a popsand v technické zpravé
¢. 70 (1978) Strediska pro vyzkum vod (Water Research
Centre).

Cldnek 3

Podle postupu stanoveného v ¢l. 5 odst. 2 smérnice
73/404/EHS bude stanovisko laboratofe k aniontovym povr-
chové aktivnim ldtkdm zaloZeno na referenéni metodé
(postupu potvrzujici zkousky), kterd je popsdna v piiloze této
smérnice.”

3. Vklada se tento c¢ldnek:

,Cldnek 3a
Zmény pozadované pro ptizptisobeni piilohy technickému

pokroku se pfijimaji postupem podle ¢lanku 7b smérnice
73/404[EHS "

4. Priloha se nahrazuje pfilohou této smérnice.

Cldnek 2
Clenské stity uvedou v Gcinnost piedpisy nezbytné k dosazeni

souladu s touto smérnici do osmndcti mésicti od ozndmeni této
smérnice a neprodlené o nich uvédomi Komisi.

Cldnek 3

Tato smérnice je urcena ¢lenskym stattim.

V Bruselu dne 31. bfezna 1982.

Za Radu
piedseda
P. de KEERSMAEKER
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PRILOHA

STANOVENI BIOLOGICKE ROZLOZITELNOSTI ANIONTOVYCH POVRCHOVE AKTIVNICH LATEK

1.1

1.2

1.3

1.4

1.4.1

1.4.2

1.5

Referen¢ni metoda (potvrzujici zkouska)

KAPITOLA 1

Definice

Aniontové povrchové aktivni latky ve smyslu této smérnice jsou ty povrchové aktivni ldtky, které se po
prichodu ménic¢i kationt a aniont rozdéli frakéni eluci a stanovi se jako ldtky s aktivni reakci na
methylenovou modf (methylene blue active substance — MBAS) v souladu s analytickym postupem
popsanym v kapitole 3.

Zafizeni potiebné pro méfeni

Meéfici metoda pouzivad malé zafizeni pracujici s aktivovanym kalem, zndzornéné na obrdzku 1 a podrobnéji
na obrazku 2.

Zatizeni sestavd ze zdsobniku syntetické odpadni vody A, ddvkovaciho Cerpadla B, provzdusnovaci nidoby
C, usazovaci nddoby D, mamutky E pro recyklaci aktivovaného kalu a nddoby F pro jimdni upravené
odtokové vody.

Nédoby A a F musi byt ze skla nebo vhodného plastu o obsahu nejméné 24 litrii. Cerpadlo B musi zaru¢ovat
staly pratok syntetické odpadni vody do provzdusinovaci nddoby; tato nddoba obsahuje za normdlniho
provozu tii litry smésné kapaliny. Sintrovana provzdusiiovaci kostka G je zavéSena v nadobé C ve vrcholu
kuzele. Mnozstvi vzduchu prochdzejictho provzdusiiovacem se sleduje priitokomérem H.

Syntetickd odpadni voda
Pro zkousku se pouziva syntetickd odpadni voda.
V jednom litru vodovodni vody se rozpusti:

160 mg peptonu,
110 mg masového extraktu,
30 mg mocoviny CO(NH,),,
7 mg chloridu sodného (NaCl),
4 mg chloridu védpenatého (CaCl,.2H,0),
2 mg siranu hofecnatého (MgSO,.7H,0),
28 mg hydrogenfosfore¢nanu didraselného (K,HPO,,)
a 20 £ 2 mg MBAS.

MBAS se extrahuje ze zkouseného vyrobku metodou uvedenou v kapitole 2.

Syntetickd odpadni voda se pfipravuje denné Cerstva.

Pfiprava vzorki

Neformulované povrchové aktivni latky je mozZno zkouset v ptivodnim stavu. Za ticelem piipravy syntetické
odpadni vody (1.3) je nutno stanovit obsah MBAS.

Formulované vyrobky se analyzuji na obsah MBAS a mydla. Musi byt podrobeny extrakci alkoholem
a separaci MBAS (viz kapitola 2). Obsah MBAS v extraktu musi byt zndm pro piipravu syntetické odpadni
vody.

Cinnost zafizeni

Nejdiive se naplni provzdusiovaci nddoba C a usazovaci nddoba D syntetickou odpadni vodou. Vysku
nddoby D je tfeba nastavit tak, aby objem obsazeny v provzdusnovaci nddobé C odpovidal 3 litram.
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1.6

1.7

Naockovani se provede pfidinim 3 ml sekundarné vycisténé odtokové vody dobré kvality, erstvé odebrané
z Cistirny pracujici prevazné s domovni odpadni vodou. Tuto upravenou odtokovou vodu je nutno v obdob{
mezi odbérem a pouzitim uchovévat v aerobnich podminkach. Poté se uvede do provozu provzdusnovaci
zaf{zeni G, mamutka E a ddvkovaci zafizeni B. Syntetickd odpadni voda musi protékat provzdusnovaci
nadobou C rychlosti jednoho litru za hodinu; z toho vyplyvé stfedni retencni doba 3 hodiny.

Rychlost provzdusiiovéni je nutno regulovat tak, aby obsah nddoby C byl neustdle udrzovin v suspenzi
a obsah rozpusténého kysliku ¢inil nejméné 2 mg/l. Pénéni je nutno pfedchdzet vhodnymi prostredky.
Nesméji se pouzivat ¢inidla proti pénéni, kterd inhibuji aktivovany kal nebo obsahuji MBAS. Mamutku E je
tieba nastavit tak, aby se aktivovany kal z usazovaci nddoby kontinudlné a pravidelné recykloval do
provzdusnovaci nddoby C. Kal, ktery se nashromdzdil kolem horni &sti provzdusiiovaci nddoby C, na dné
usazovaci nddoby D nebo v cirkula¢nim okruhu, je nutno vracet do cirkulace nejméné jednou denné
seskrabdnim kartdcem nebo jinym vhodnym zptsobem. Pokud se kal neusazuje, je mozno zvysit jeho
hustotu piidavky 2 ml 5 % roztoku chloridu Zelezitého, opakovanymi podle potieby.

Odtokové voda z usazovaci nddoby D se jimd po dobu 24 hodin v nddobé¢ F, poté se po diikladném promiseni
odebere vzorek. Nadobu F je pak nutno peclivé vycistit.

Kontrola méficiho zafizeni
Obsah MBAS (v mg/l) v syntetické odpadni vodé se stanovi bezprostiedné pied pouzitim.

Obsah MBAS (v mg[l) v odtokové vodé jimané po dobu 24 hodin v nddobé F je tieba stanovit analyticky
stejnou metodou ihned po odbéru; jinak je nutno vzorky uchovavat nejlépe zmrazené. Koncentrace se musi
stanovit s pfesnosti na 0,1 mg/l MBAS.

Pro kontrolu t¢innosti procesu se nejméné dvakrat tydné méf{ v odtokové vodé zfiltrované pres skelnou vatu
a jimané v nddobé F a ddle i ve zfiltrované syntetické odpadni vodé v nddobé A chemicka spotieba kysliku
(CHSK) nebo obsah rozpusténého organického uhliku (DOC).

Ubytek CHSK nebo DOC je ustdlen, kdyz se dosdhne piiblizné pravidelného denniho biologického rozkladu
MBAS, napf. na konci zdbéhové doby zndzornéné na obrazku 3.

Obsah susiny suspendovanych tuhych latek aktivovaného kalu v provzdusinovaci nidobé je nutno stanovit
dvakrat tydné (v gf]). Je-li jeho hodnota vy3si nez 2,5 g/l, musi byt nadbyte¢ny aktivovany kal odstranén.

Zkouska se provadi pti pokojové teploté; tato teplota musi byt stald a musi se udrzovat mezi 2922 297 K (19
- 24°0).

Vypocet biologické rozloZitelnosti

Vypocet procenta rozkladu MBAS se provadi denné na zdkladé obsahu MBAS v mg/l v syntetické odpadni
vodé a v odpovidajici odtokové vodé jimané v nddobé F. Takto ziskané hodnoty rozlozZitelnosti se znazortiuji
graficky tak, jak ukazuje obrizek 3.

Rozlozitelnost MBAS se vypocte jako aritmeticky pramér hodnot ziskanych béhem 21 dni ndsledujicich po
zdbéhové dobé, béhem nichz byl rozklad pravidelny a provoz zafizeni bezporuchovy. V zddném piipadé
nemd trvan{ zdbéhové doby presahnout 3est tydna.

Denni hodnoty rozkladu se pocitaji s presnosti na 0,1 %, ale kone¢ny vysledek se uddva zaokrouhlené na
celé islo.

V nékterych piipadech je mozno pfipustit niz$i frekvenci odbéru vzorkd, aviak pro vypocet primérné
hodnoty je tieba pouzit nejméné 14 vysledkd ziskanych béhem 21 dni ndsledujicich po zdbéhové dobé.
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2.1

2.2

KAPITOLA 2

PREDBEZNA UPRAVA ZKOUSENYCH VYROBKU

Uvodni poznimky

Uprava vzorkii

Uprava aniontovych povrchové aktivnich litek a formulovanych detergentt pred stanovenim biologické
rozlozitelnosti v potvrzujici zkousce je tato:

Vyrobky Uprava
Aniontové povrchové aktivni latky Z4dné
Formulované detergenty Extrakce alkoholem ndsledovand separaci aniontovych povrchové
aktivnich latek na iontoménici

Ucelem extrakce alkoholem je odstranit z komeréniho vyrobku nerozpustné a anorganické slozky, které by
za urcitych okolnosti mohly narusit zkousku biologické rozlozZitelnosti.

Separace na iontoménici

Pro spravné provedeni zkousek biologické rozlozitelnosti se vyzaduje izolace a separace aniontovych
povrchové aktivnich ldtek z mydla, neiontovych a kationtovych povrchové aktivnich latek.

Toho se dosdhne pomoci iontoménice typu makroporézn{ iontoménicové pryskyfice a vhodnych elu¢nich
¢inidel pro frakéni eluci. Takto 1ze jednim postupem izolovat mydlo, aniontové a neiontové povrchové
aktivni latky.

Analytickd kontrola

Po homogenizaci se stanovi koncentrace aniontovych povrchové aktivnich ltek v syntetickém detergentu
analytickym postupem pomoci MBAS. Obsah mydla se stanovi vhodnou analytickou metodou. Tato analyza
vyrobk je nutnd pro vypocet mnozstvi potiebnych k pifpravé frakci pro zkousku biologické rozlozitelnosti.

Kvantitativni extrakce neni nutnd; musi se viak vyextrahovat nejméné 80 % aniontovych povrchové
aktivnich latek. Obvykle se dosahuje 90 % nebo vice.

Princip

Z homogenniho vzorku (prasky, vysusené pasty a odparky) se ziskd ethanolovy extrakt, ktery obsahuje
povrchové aktivni latky, mydlo a dalsf slozky vzorku syntetického detergentu, rozpustné v alkoholu.

Ethanolovy extrakt se odpati na suchy zbytek, rozpusti ve smési isopropanol/voda a ziskany roztok se vede
pies kombinacf silné kyselého katexu a makroporézniho anexu zahfdtou na 323 K (50 °C). Tato teplota je
nutnd, aby se zabrdnilo vysrdZeni pfipadnych mastnych kyselin, které mohou byt pfitomny v kyselém
prostredi.

Veskeré neiontové povrchové aktivni ldtky zistanou v odtokové vode.

Mastné kyseliny z mydla se odseparuji eluci ethanolem obsahujicim CO,. Aniontové povrchové aktivni ldtky
se ziskaji jako amonné soli eluci vodnym isopropanolovym roztokem hydrogenuhli¢itanu amonného. Tyto
amonné soli se pouzivaji pro zkousku rozlozZitelnosti.

Kationtové povrchové aktivni litky, které by mohly rusit zkousku biologické rozlozZitelnosti a analyticky
postup, se odstrani katexem zafazenym pred anexem.
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2.3

2.3.5

2.3.10

2.3.11

2.3.12

2.3.13

2.3.14

2.3.15

2.3.16

2.4

2.4.1

2.4.2

Chemikdlie a zafizeni
Deionizovand voda

Ethanol, 95 % obj. C,H;OH
(povolené denaturacni prostiedky:methylethylketon nebo metanol)

Smés isopropanol/voda (50/50 obj.):

50 obj. dilti isopropanolu (CH;CHOH.CH;) a
50 obj. dili vody (2.3.1)

Roztok oxidu uhli¢itého v ethanolu (pfiblizné 0,1 % CO,): oxid uhlicity (CO,) se nechd probublédvat pomoci
piivodni trubicky se zabudovanym sintrem po dobu 10 minut ethanolem (2.3.2). Je tfeba pouzivat pouze
Cerstvé roztoky.

Roztok hydrogenuhli¢itanu amonného (60/40 obj.): 0,3 molu NH,HCO; v 1000 ml smési
isopropanol/voda tvofené 60 obj. dily isopropanolu a 40 obj. dily vody (2.3.1.)

Katex (KAT), silné kysely, rezistentni vii¢i alkoholu (50-100 mesh)

Anex (AAT), makroporézni, Merck Lewatit MP 7080 (70-150 mesh) nebo ekvivalentni
Kyselina chlorovodikovd, 10 % HCl hmot.

2 000 ml banka s kulatym dnem se zabrousenou zitkou a zpétnym chladicem
Vakuovy filtr (ohfivatelny) o priméru 90 mm na filtra¢ni papiry

2 000 ml filtra¢ni banka

lonexové kolony s ohfivacim pldstém a kohoutkem; vnitini trubice o priméru 60 mm a vysky 450 mm
(obr. 4)

Vodnfi ldzen
Vakuové susdrna
Termostat

Rota¢ni odparka

Piiprava extraktu a separace aniontovych aktivnich &inidel

Priprava extraktu

Mnozstvi povrchové aktivnich latek potfebnych pro zkousku biologické rozlozitelnosti odpovida asi 50 g
MBAS.

V normélnim p¥{padé mnozstvi vyrobku, které je tfeba extrahovat, nepfesdhne 1 000 g, ale mizZe byt nutné
extrahovat dalsi mnozstvi vzorku. Z praktickych davodu by ve vétsiné piipadia mélo byt mnozstvi vyrobku,
pouzitého pro pFipravu extrakti pro zkousku biologické rozlozZitelnosti, omezeno na 5 000 g.

Zkusenost ukdzala, Ze je vyhodné pouzivat vétsi pocet malych extrakci nez jednu velkou extrakei.
Specifikovand mnozstvi ionextt odpovidaji pracovni kapacité 600-700 mmold povrchové aktivnich latek
a mydla.

Izolace slozek rozpustnych v alkoholu

250 g analyzovaného syntetického detergentu se pfidd k 1 250 ml ethanolu, smés se zahieje k bodu varu
a zahfivd se za michdn{ pod zpétnym chladi¢em po dobu 1 hodiny. Horky roztok alkohol se odsdva pies
hrubé pérovity vakuovy filtr zahfaty na 323 K (50 °C) a rychle se zfiltruje. Barika a vakuovy filtr se promyji
piiblizné 200 ml horkého ethanolu. Filtrdt a ethanol z promyti filtru se shromdzdi ve filtracni bance.
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2.4.4

2.4.5

V piipad¢ analyz past nebo kapalnych vyrobkil je tieba se pfesvédcit, Ze ve vzorku neni obsaZeno vice nez
55 g aniontové povrchové aktivni litky a 35 g mydla. Tento odvdzeny vzorek se odpaii do sucha. Odparek
se rozpusti v 2 000 ml ethanolu a postupuje se vyse popsanym zptisobem.

V pifpadé praskd o zjevné nizké sypné hustoté (< 300 g/l) se doporucuje zvysit podil ethanolu v poméru
20:1.

Ethanolovy filtrt se odpafi do sucha, nejlépe v rotaéni odparce. Je-li tfeba vétstho mnozstvi extraktu, postup
se opakuje. Odparek se rozpusti v 5 000 ml smési isopropanolfvoda.

Piiprava ionexovych kolon

Katexovad kolona

600 ml katexové pryskyfice (2.3.6) se nasype do 3 000 ml kddinky a pfelije se 2 000 ml kyseliny
chlorovodikové (2.3.8). Nechd se stit nejméné dvé hodiny za obcasného promichéni. Kyselina se slije
a pryskyfice se pfevede pomoci deionizované vody do kolony (2.3.12). V koloné musi byt zdtka ze skelné
vaty. Kolona se promyje deionizovanou vodou rychlosti 10 — 30 ml/min, az je eludt prosty chloridd. Voda
se vytésni 2 000 ml smési isopropanol/voda (2.3.3) rychlosti 10 — 30 ml/min. Tim je ionexové kolona
pfipravena k provozu.

Anexovd kolona

600 ml anexové pryskyfice (2.3.7) se nasype do 3 000 ml kddinky a pfelije se 2 000 ml deionizované vody.
Pryskyfice se nechd nejméné dvé hodiny bobtnat. Pryskyfice se ptevede pomoci deionizované vody do
kolony. V koloné musi byt zitka ze skelné vaty.

Kolona se promyva 0,3 M roztokem hydrogenuhlic¢itanu amonného (2.3.5), az je prostd chloridt. K tomu
je tfeba asi 5 000 ml roztoku. Znovu se promyje 2 000 ml deionizované vody. Voda se vytésni 2 000 ml
smési isopropanol/voda (2.3.3) rychlosti 10-30 ml/min. Tim je ionexova kolona ve formé OH a pfipravena
k provozu.

Tonexovd separace

lonexové kolony se spoji tak, aby katexovd kolona byla umisténa pfed anexovou kolonou. Kolony se zahfeji
na 323K (50 °C) s pouzitim termostatické kontroly. 5 000 ml roztoku ziskaného podle bodu 2.4.2 se zahfeje
na 333 K (60 °C) a vede se kombinaci kolon rychlosti 20 ml/min. Kolony se promyji 1 000 ml horké smési
isopropanol/voda (2.3.3).

Pro ziskdn{ aniontovych povrchové aktivnich ltek (MBAS) se kolona KAT odpoji. Mastné kyseliny z mydla
se vymyji z kolony KAT pomoci 5 000 ml roztoku ethanol/CO, (323 K; 50 °C) (2.3.4). Eluét se vylije.

MBAS se eluuji z kolony AAT pomoci 5 000 ml roztoku hydrogenuhli¢itanu amonného (2.3.5). Eludt se
odparii do sucha na vodni ldzni nebo v rota¢ni odparce. Zbytek obsahuje MBAS (jako amonnou stl)
a ptipadné povrchové neaktivni aniontové litky, které nemaji nezddouci vliv na zkousku biologické
rozlozitelnosti. Ke zbytku se pfiddvd deionizovand voda az do ziskdni urceného objemu a v alikvotni ¢asti
se stanovi obsah MBAS, jak je uvedeno v kapitole 3. Roztok se pouzije jako standardni roztok aniontovych
syntetickych detergentti pro zkousku biologické rozlozitelnosti. Roztok je nutno prechovévat pfi teploté pod
278 K (5 °0).

Regenerace ionexovyich pryskyfic
Katex se po pouziti odstrani.

Anexovid pryskyfice se regeneruje promyvanim dalsim mnozstvim roztoku hydrogenuhli¢itanu amonného
(2.3.5) pritokovou rychlosti pfiblizné 10 ml/min, az je eludt prosty aniontovych povrchové aktivnich ltek
(zkouska s methylenovou modf). Poté se anex promyje 2 000 ml smési isopropanol/voda (2.3.3). Anex je
opét piipraven k provozu.
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KAPITOLA 3

STANOVENI ANIONTOVYCH POVRCHOVE AKTIVNICH LATEK PRI ZKOUSCE BIOLOGICKE ROZLOZITELNOSTI

3.1

3.2

3.2.1

3.2.2

3.2.3

3.2.4

3.2.5

3.2.6

3.2.7

3.2.8

3.2.9

3.2.10

3.2.11

3.2.12

3.2.13

3.2.14

3.2.15

3.2.16

3.2.17

3.2.18

Princip

Metoda je zaloZena na skutec¢nosti, Ze kationtové barvivo methylenovd modf tvoii modré soli s aniontovymi
povrchové aktivnimi latkami, které je mozno extrahovat chloroformem. Aby se vyloucila interference,
extrahuje se nejprve z alkalického roztoku a extrakt se pak tiepe s kyselym roztokem methylenové modii.
Fotometricky se méfi absorbance separované organické faze pfi vinové délce maximdlni absorpce 650 nm.

Cinidla a zafizeni
Tlumivy roztok pH 10:

V deionizované vodé se rozpusti 24 g hydrogenuhli¢itanu sodného (NaHCO,) p.a. a 27 g bezvodého
uhli¢itanu sodného (Na,CO;) p.a. a ziedi se na 1 000 ml.

Neutrédlni roztok methylenové modri:

V deionizované vodé¢ se rozpusti 0,35 g methylenové modfi p.a. a zfedi se na 1 000 ml. Roztok je tfeba
piipravit nejméné 24 hodin pfed pouzitim. Absorbance slepé chloroformové fize, méfend proti
chloroformu, nesmi byt pfi 650 nm vyssi nez 0,015 na 1 cm tloustky vrstvy.

Kysely roztok methylenové modri:

V 500 ml deionizované vody se rozpusti 0,35 g methylenové modfi p.a. a smisi se s 6,5 ml H,SO,
(d = 1,84 g/l). Deionizovanou vodou se zfedi na 1 000 ml. Roztok je tieba pfipravit nejméné 24 hodin pfed
pouzitim. Absorbance slepého stanoveni chloroformové fize, méfend proti chloroformu, nesmi byt pii
650 nm vyssi nez 0,015 na 1 cm tloustky vrstvy.

Chloroform (trichlormethan) p.a. Cerstvé pfedestilovany
Methylester kyseliny dodecylbenzensulfonové
Ethanolovy roztok hydroxidu draselného, KOH 0,1 M
Ethanol ¢isty, C,H;OH

Kyselina sirovd, H,SO, 0,5 M

Roztok fenolftaleinu:

1 g fenolftaleinu se rozpusti v 50 ml ethanolu a za stdlého michdni se pfidd 50 ml deionizované vody.
Pipadné srazeniny se odfiltruji.

Kyselina chlorovodikovéd s methanolem: 250 ml kyseliny chlorovodikové p.a. a 750 ml methanolu
Délici nélevka, 250 ml

Odmérna banka, 50 ml

Odmeérnd banka, 500 ml

Odmérna barika, 1 000 ml

Barika s kulatym dnem se zabrousenou zdtkou a zpétnym chladi¢em, 250 ml; varné kulicky

pH metr

Fotometr pro méfeni pfi 650 nm, s kyvetami 1 az 5 cm

Filtra¢ni papir kvalitni tFidy
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3.3

3.4

3.5

3.6.

Postup
Vzorky pro analyzu se nesméji odebirat pfes vrstvu pény.

Zaiizeni pouzivané pro analyzu je po dikladném vymyti vodou pfed pouzitim nutno dikladné vyplachnout
kyselinou chlorovodikovou s methanolem (3.2.10) a pak deionizovanou vodou.

Vodu vstupujici do €istirny pracujici s aktivovanym kalem a odtokovou vodu je nutno zfiltrovat ihned pii
odbéru vzorkd. Prvnich 100 ml filtratd se vylije.

Odméfeny objem vzorku, v pifpadé potieby zneutralizovany, se pievede do délici ndlevky (3.2.11). Objem
vzorku by mél obsahovat mezi 20 a 150 ug MBAS. Pfi niz$im obsahu MBAS je mozno pouzit az 100 ml
vzorku. Pouzije-li se méné nez 100 ml, zfedi se na 100 ml deionizovanou vodou. Ke vzorku se pfidd 10 ml
tlumivého roztoku (3.2.1), 5 ml neutrdlniho roztoku methylenové modfi (3.2.2) a 15 ml chloroformu
(3.2.4). Smési se stejnomérné a ne piilis prudce tfepe jednu minutu. Po oddéleni fazi se chloroformovd vrstva
pievede do druhé délici ndlevky obsahujici 110 ml deionizované vody a 5 ml kyselého roztoku methylenové
modii (3.2.3). Smési se tfepe 1 minutu. Chloroformovi faze se prefiltruje pfes predem promyty vatovy filtr
navlh¢eny chloroformem do odmérné banky (3.2.12).

Alkalicky a kysely roztok se tfikrdt extrahuje, pficemz pro druhou a tieti extrakci se pouzije 10 ml
chloroformu. Spojené chloroformové extrakty se zfiltruji pfes tyz vatovy filtr a doplni se v 50 ml bance
(3.2.12) po znacku chloroformem pouzitym k promyti vaty. Méfi se absorbance chloroformového roztoku
fotometrem pii 650 nm v 1 az 5 cm kyvetdch proti chloroformu. Provédi se slepé stanoveni pro cely postup.

Kalibra¢ni k¥ivka

Pripravi se kalibra¢ni roztok standardni litky methylesteru kyseliny dodecylbenzensulfonové
(tetrapropylenovy typ mol. hmot. 340) po zmydelnéni na draselnou sil. MBAS se pocitd jako
dodecylbenzensulfonan sodny (mol. hmot. 348).

Z vézici pipety se navazi 400 az 450 mg methylesteru kyseliny dodecylbenzensulfonové (3.2.5) s pfesnosti
na 0,1 mg do banky s kulatym dnem a ptidd se 50 ml ethanolového roztoku hydroxidu draselného (3.2.6)
a nékolik varnych kulicek. Po nasazeni zpétného chladice se udrzuje pfi varu jednu hodinu. Po zchlazeni se
chladic¢ a zabrouseny sklenény spoj promyji asi 30 ml ethanolu, ktery se pfidd k obsahu bariky. Roztok se
ztitruje kyselinou sirovou na fenolftalein do ztrdty zabarveni. Tento roztok se pfevede do 1 000 ml odmérné
banky (3.2.14), doplni po znacku deionizovanou vodou a promichad.

Cést tohoto zdsobntho roztoku povrchové aktivn{ latky se dale zfedi. Odebere se 25 ml, prevede se do 500 ml
odmérné bariky (3.2.13), doplni po znacku deionizovanou vodou a promichd.

X

2
Tento standardni roztok obsahuje E x 0 mg MBAS | ml, kde E je hmotnost vzorku v mg.

Pro sestrojeni kalibra¢ni kiivky se odebere postupné 1, 2, 4, 6 a 8 ml standardniho roztoku a zfedi se vidy
na 100 ml deionizovanou vodou. Déle se pokracuje, jak je uvedeno v odst. 3.3, vetné slepého stanoveni.

Vypocet vysledka

Mnozstvi aniontové povrchové aktivni litky (MBAS) ve vzorku se odecte z kalibra¢ni kfivky (3.4). Obsah
MBAS ve vzorku je ddn vyrazem:

mg MBAS x 1000

= | MBAS
v mg |

kde V = pouzity objem vzorku v ml.

Vysledky se vyjadii jako dodecylbenzensulfonan sodny (mol. hmot. 348).

Vyjadieni vysledki

Vysledky se vyjadii jako mg/l MBAS na jedno desetinné misto.
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Obrdzek 4
Vyhfivand ionexové kolona

(Rozméry v milimetrech)
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