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A TANACS IRANYELVE
(1982. marcius 31.)

a nem ionos felilletaktiv anyagok bioldgiai lebonthatésiginak vizsgdlati mddszereire vonatkozé
tagdllami jogszabdlyok kozelitésérgl, valamint a 73[/404/EGK irdnyelv moddositdsirol

(82/242/EGK)

AZ EUROPAI KOZOSSEGEK BIZOTTSAGA,

tekintettel az Eurdpai Gazdasdgi Kozosséget létrehozd szerzd-
désre és kiilonosen annak 100. cikkére,

tekintettel a Bizottsdg javaslatra (!,

tekintettel a Kozgy(lés véleményére (3,

tekintettel a Gazdasdgi és Szocidlis Bizottsdg véleményére (),

mivel jéllehet az egyes tagdllamokban hatilyos ellendrzési
modszereknek azonos a célja, mégis mutatnak eltéréseket, ami
hatranyosan befolydsolja a k6zos piac miikodését;

mivel a tisztitészerekre vonatkozé tagdllami jogszabalyok ko-
zelitésér6l sz016, 1973. november 22-i 73/404/EGK tandcsi
irdnyelv (*) 4. cikke a vizsgdlati mddszerekre, valamint a meg-
felel§ ttiréshatarokra vonatkozé iranyelvek kibocsatdsat irja el8
annak megallapitdsira, hogy teljesiilnek-e az ezen irdnyelvben
meghatdrozott kovetelmények; mivel ezenfelil az anionos

L C 104, 1980.4.28., 112. o.
L C 197, 1980.8.4, 66. o.
L C 310, 1981.11.30,, 7. o.
L L 347,1973.12.17., 51. o.

jasgasganfian

feliletaktiv anyagok bioldgiai lebonthatésdganak vizsgalati
modszereire vonatkozé tagdllami jogszabdlyok kozelitésérdl
sz616, 1973. november 22-i 73/405/EGK tandcsi irdnyelv ()
az anionos felilletaktiv anyagokra megfelel6 modszereket és
tliréshatdrokat dllapitott meg;

mivel annak érdekében, hogy a tagdllamok a nem ionos feliilet-
aktiv anyagok bioldgiai lebonthatdsagat mérni tudjdk, célszerd
az egyes tagdllamokban erre a célra mdr haszndlatos vizsgalati
modszereket igénybe venni; mivel viszont a vitds {igyekben a
biolégiai lebonthatdsdg vizsgdlatat egységes referenciamédszer-
rel kell elvégezni;

mivel figyelembe véve a tisztitészerekre vonatkozd tagillami
jogszabalyok kozelitését, a 73/404/EGK irdnyelv 4. cikkében
elirtak szerint, megfelel§ téréshatdrokat kell a bioldgiai le-
bonthatdsdg méréséhez megdllapitani a vizsgdlati mddszerek
bizonytalansdgai elleni védekezés érdekében, amelyek jelentds
gazdasdgi kovetkezményekkel jard elutasité dontésekre vezet-
hetnek; mivel tehdt egy elutasitd dontést csak akkor szabad
meghozni, ha a 2. cikkben emlitett egyik eljards azt mutatja,
hogy a bioldgiai lebonthatsag 80 % alatt van;

() HLL 347, 1973.12.17., 53. o.
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mivel a kis mennyiségdi, alacsony bioldgiai lebonthatdsagi
szintd nem ionos feliiletaktiv anyagokat bizonyos célokra a
miszaki nehézségek és az egészségre és a kornyezetre gyako-
rolt egyéb nem kivanatos hatdsok elkeriilése érdekében hasz-
nalni kell; mivel mindazonaltal biztositani kell az ilyen kisebb
mértékben bioldgiailag lebonthaté feliiletaktiv anyagok alkalma-
zasanak a miszaki fejlédés figyelembevételével torténd feliil-
vizsgélati lehet8ségét;

mivel a miszaki fejl6dés a tisztitészerekre vonatkozé irdnyel-
vek miszaki elSirdsainak gyors kiigazitdsdt teszi szitkségessé;
mivel az ehhez szitkséges intézkedések bevezetésének elémoz-
ditdsa érdekében létre kell hozni egy eljardst a Bizottsdg és a
tagdllamok kozotti szoros egyiittmiikodés biztositisira egy, a
tisztitoszer-kereskedelem technikai akadalyainak felszamoldsarol
sz6016 irdnyelveknek a mdszaki fejlédéshez torténd hozzdigazi-
tasaval foglalkoz6 bizottsdg keretében,

ELFOGADTA EZT AZ IRANYELVET:

1. cikk

Ez az irdnyelv a tisztitoszerekben 1év6 nem ionos felilletaktiv
anyagok bioldgiai lebonthatdsigdnak vizsgdlati mddszereire vo-
natkozik a 73/404/EGK irdnyelv 1. cikkének értelmében.

2. cikk

A 73/404/EGK irdnyelv 4. cikkével osszhangban, a tagdllamok
a sajat tertletiikon megtiltjdk az olyan tisztitoszerek forgalom-
ba hozataldt és haszndlatdt, amelyeknél a benniik 1év6 nem
ionos feliiletaktiv anyagok biologiai lebonthatésdgdnak mérése
80 %-ndl kisebb értéket ad az aldbbi modszerek egyikével
mérve:

— OECD-mbdszer, amely az OECD 1976. jinius 11-i mszaki
tdjékoztatojdban jelent meg, ,Szintetikus tisztitészerekben
1évé felilletaktiv anyagok biologiai lebonthatésdganak meg-
hatdrozdsira ajinlott médszer” cimmel,

— a Németorszagban érvényes mddszer, amelyet a Bundesge-
setzblatt 1977. évi L része 244. oldaldn kozzétett 1977.
janudr 30-i ,Verordnung iiber die Abbaubarkeit anionischer
und nichtionischer grenzflichenaktiver Stoffe in Wasch- und
Reinigungsmitteln” rendelet dllapitott meg, az emlitett rende-
letet médositd, a Bundesgesetzblatt 1980. évi I. része 706.
oldaldn kozzétett 1980. junius 18-i rendelet véltozatdban,

— a Franciaorszdagban érvényes modszer, amelyet a Journal
Officiel de la République Francaise 1978. janudr 18-i szdm-

aban kozzétett rendelet hagyott jova, valamint az Association
Frangaise de Normalisation (AFNOR) 4éltal kiadott 1974.
marciusi T 73.270 vizsgalati szabvany szerint,

— az Egyesiilt Kirdlysagban érvényes moédszer, amelyet ,Porous
Pot Test”-nek neveznek, lefrdsat ldsd a Water Research Centre
Nr. 70 (1978) mdiszaki tdjékoztatéjaban.

3. cikk

A 73/404[EGK irdnyelv 5. cikkének (2) bekezdésében megalla-
pitott eljards keretében a laboratérium szakvéleményét nem
ionos felilletaktiv anyagok esetében az ezen irdnyelv mellékle-
tében leirt referenciamédszerrel (igazold vizsgilat) allapitjak
meg.

4. cikk

Azokat a modositdsokat, amelyeket a mellékletnek a miiszaki
fejlédéshez valé igazitisa tesz szilkségessé, a 73[404/EGK
irdnyelv 7. cikkének b) pontjdban szabélyozott eljardsnak meg-

felelGen fogadjk el.

5. cikk

A 73[404[EGK tandcsi irdnyelv az aldbbi cikkel egésziil ki:

,2a. cikk

(1)  1986. marcius 31-ig

a) a tagdllamok felmentést adhatnak a 2. cikk (1) bekezdé-
sének kovetelményei aldl kis habzdst alkénoxid adalé-
kokra, amelyeket olyan anyagokkal haszndlnak, mint az
alkohol, alkil-fenolok, glikolok, poliolok, zsirsavak, ami-
dok vagy aminok, amennyiben ezeket edénymosogatasra
szolgdlé tisztitészerekben alkalmazzdk;

b) a 2. cikk (1) bekezdése nem alkalmazhaté lagalld,
végfazisban blokkolt alkil és alkil-aril poliglikol éterekre,
valamint az a) pontban emlitett anyagfajtdkra, ameny-
nyiben ezeket az élelmiszer-, ital- és fémfeldolgozé ipar
szamdra szolgdld tisztitészerekben hasznaljak.

(2) Az (1) bekezdést az 1983. szeptember 30-a utdn
forgalomba hozott fent emlitett nem ionos feliiletaktiv
anyagokra csak akkor kell alkalmazni, ha bioldgiai lebont-
hatésaguk nagyobb, mint a hasonlé célt szolgdlé mar
létez8 termékeké.
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(3) Az (1) és (2) bekezdésben emlitett nem ionos feliilet-
aktiv anyagok haszndlata, az dtmeneti eltérések eredménye-
ként, szokdsos koriilmények kozott, nem karosithatja az
emberek vagy dllatok egészségét.

7a. cikk

(1)  Létrejon a tisztitészer-kereskedelem technikai akada-
lyainak felszdmoldsardl sz0l6 iranyelveknek a mdszaki fej-
16déshez torténé hozzdigazitdsaval foglalkozd bizottsdg, a
tovabbiakban: bizottsdg, amely a tagdllamok képvisel6ibdl
all, és amelynek elnoke a Bizottsag képviselgje.

(2) A bizottsdg elfogadja sajt eljdrdsi szabdlyzatat.

7b. cikk

(1)  Amennyiben az e cikkben megillapitott eljards sze-
rint kell eljarni, az elnok tdjékoztatja a bizottsdgot, akdr
sajat kezdeményezése, akdr egy tagdllam képviselGjének
kérése alapjan.

(2) A Bizottsig képviselgje a bizottsig elé terjeszti a
meghozandé intézkedések tervezetét. A bizottsdg, az elno-
ke altal az iigy siirgGsségére tekintettel megéllapitott hatar-
id6n beliil, véleményt nyilvanit a tervezetr6l. A bizottsdg
véleményéhez a SzerzGdés 148. cikkének (2) bekezdésében
el6irt mindsitett tobbség szitkséges.

Az elnok nem szavaz.

(3)  a) A Bizottsdg a tervezett intézkedéseket elfogadja,
ha azok Osszhangban vannak a bizottsdg vélemé-
nyével.

b) Ha a tervezett intézkedések nincsenek Osszhang-
ban a bizottsdg véleményével, vagy ha a bizottsig
nem nyilvanitott véleményt, a Bizottsig a meg-
hozandé intézkedésekrdl haladéktalanul javaslatot
terjeszt a Tandcs elé. A Tandcs mindsitett tobb-
séggel hataroz.

¢) Ha a javaslatnak a Tandcshoz valé benytjtdsat
kovetd hiarom hénapon beliill a Tandcs nem hatdr-
ozott, a javaslatot a Bizottsdg fogadja el.

7c. cikk

(I) A 7b. cikk szerinti eljirdsnak megfelelGen

—a 4. cikkben emlitett irdnyelvekben szerepld vizsgélati

modszerekre vonatkozé utaldsokat, szitkség esetén,

mas

tagallamokban bevezetett vizsgdlati mddszerekre torténd

méds utaldsokkal korszertsitik vagy egészitik ki,

— a 4. cikkben emlitett irdnyelvek mellékleteiben szerepld
referenciamédszereket (igazolé vizsgalatokat) a mdiszaki

fejlédéshez torténd igazitdsuk érdekében modositjak.

(2)  Ezek a kiigazitdisok nem eredményezhetik a feliilet-

aktiv anyagok bioldgiai lebonthat6sdgara vonatkozban

a 4.

cikknek megfeleléen mar megéllapitott kovetelmények ked-

vezdtlen befolydsolasat.”

6. cikk

(1) A tagdllamok hatélyba 1éptetik azokat a rendelkezéseket,
amelyek sziikségesek ahhoz, hogy ennek az irdnyelvnek az
értesitésétSl szamitott 18 honapon belil megfeleljenek. Errdl

haladéktalanul tdjékoztatjék a Bizottsdgot.

(2) A tagallamok kozlik a Bizottsdggal nemzeti joguknak
azokat a rendelkezéseit, amelyeket az ezen irdnyelv dltal szaba-

lyozott teriileten fogadnak el.

7. cikk

Ennek az irdnyelvnek a tagdllamok a cimzettjei.

Kelt Briisszelben, 1982. mdrcius 31-én.

a Tandcs részérdl
az elnok
P. DE KEERSMAEKER
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MELLEKLET

NEM IONOS FELULETAKTIV ANYAGOK BIOLOGIAI LEBONTHATOSAGANAK MEGHATAROZASA

1.1.

1.2

1.3.

1.4.

1.4.1.

1.4.2.

1.5.

Referenciamédszer (igazol6 vizsgdlat)

1. FEJEZET

Fogalommeghatirozis

Ennek az irdnyelvnek az alkalmazdsdban a nem ionos feliiletaktiv anyagok olyan vegyiiletek, amelyeket egy, a 3.
fejezetben megadott elemzési elGirds szerinti kation- és anioncserélén valé dthaladds utdn bizmutaktiv
anyagként (BiAA) hatdroznak meg.

A sziikséges berendezés

A mérés egy eleveniszapos berendezés alkalmazdsdval torténik, amely az 1. dbrn elvi vazlatként, a 2. dbrdn
részletesen dbrdzolva lithatd. A berendezés egy A. mesterségesen készitett szennyviz tartélydbdl, egy B.
adagol6szivattyubol, egy C. levegdztetd tartdlybol, egy D. illepitd tartdlybodl, egy az eleveniszap visszavezetésére
szolgdld E. levegGs szivattyabdl (mammutszivattyd), és egy a kifolyd kezelt szennyvizet felfogé F. gyiijtd
tartalybol 4ll.

Az A. és az F. tartdlyoknak tivegbdl vagy alkalmas mdanyagbdl kell késziilniiik és tirtartalmuk legaldbb 24 liter
legyen. A B. szivattyinak egyenletesen kell tovdbbitania a mesterségesen készitett szennyvizet a levegdztetd
tartdlyba; rendes mikodtetésnél ennek a tartdlynak 3 liter szennyvizet kell befogadnia. A C. tartdly kiipos
kialakitdsi fenekének végén levegbztetés céljdbdl egy G. iivegsziird frittet kell beépiteni. Az ezen keresztiil
bevezetett levegdt egy H. mennyiségmérd késziilékkel kell megmérni.

A mesterségesen készitett szennyviz

A vizsgdlat elvégzéséhez mesterségesen készitett szennyvizet kell hasznalni. Ehhez minden liternyi ivévizben az
aldbbiakat kell feloldani:

160 mg Pepton
110 mg Huskivonat
30 mg karbamid CO(NH,),,
7 mg natrium-klorid NaCl,
4 mg kalcium-klorid CaCl2 - 2H,0,
2 mg magnézium-szulfit MgSO, - 7H,0,
28 mg dikalium-hidrogénfoszfit K,HPO,
és 10 + 1 mg BiAA.

A BiAA-t a vizsgdlandé termékbdl a 2. fejezetben megadott maddszerrel kell kivonni. A mesterségesen készitett
szennyvizet naponta sziikséges frissen el@allitani.

A mintdk elGéllitdsa

A tiszta felilletaktiv anyagokat elSkezelés nélkiil lehet vizsglni. A mesterségesen készitett szennyviz (1.3.)
el6éllitdsdhoz meg kell hatdrozni a BiAA-tartalmat.

Kereskedelmi moso- és tisztitoszerek esetében meg kell hatdrozni a BiAA-t, MBAS-t és a szappantartalmat.
El6bb alkoholos extrahaldst, majd a BiAA elvdlasztdsdt kell elvégezni (ldsd a 2. fejezetet). Az extraktum BiAA-
tartalmat a mesterségesen készitett szennyviz elddllitdsdhoz ismerni kell.

A vizsgiloberendezés miikodtetése

A vizsgdlat kezdetén a C. levegSztetStartalyt és a D. ilepitGtartdlyt fel kell tolteni mesterségesen készitett
szennyvizzel. A D. ilepitStartdly magassagat ugy kell rogziteni, hogy a C. leveg6ztetd tartaly 3 liter folyadékot
tartalmazzon. A beoltds egy szennyviztisztito deritGberendezésébdl kifolyd, 3 ml jo mindségi vizzel torténik,
amelyet frissen kell kivenni egy tilnyomérészt haztartdsi szennyviz biolGgiai tisztitdsdra szolgalé berendezést
elhagyé vizb6l. A vizmintdt a vételezéstSl a felhaszndldsig tgy kell tirolni, hogy az a levegdvel érintkezzen.
Ezutdn be kell kapcsolni a G. leveg6-hozzdvezetést, az E. levegls szivattyt és a B. adagold szivattytt. A
mesterségesen készitett szennyviz betdpldldsa a C. leveg6ztetStartdlyba 1 liter/h legyen, ami atlagosan 3 6rds
tartézkoddsi id6nek felel meg.
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1.6.

1.7.

A levegbbevezetést ugy kell bedllitani, hogy a C. levegdztetStartaly tartalma allandéan szuszpenddlt dllapotban
legyen és annak oldott oxigénkoncentriciéja legaldbb 2 mg/l legyen. A habképzddést megfelels modszerek
alkalmazdsédval meg kell akadilyozni. Mindazonéltal nem szabad olyan habzdscsokkent§ anyagokat haszndlni,
amelyek gdtlé hatdssal vannak az eleveniszapra, vagy BiAA-t tartalmaznak. Az E szivattytt dgy kell bedllitani,
hogy éllandé egyenletes eleveniszapvisszadramlds torténjék a D. ilepitStartdlybol a C. levegSztetdtartdlyba. A C.
levegbztetStartly fels6 részében, a D. ilepitStartdly aljdn vagy a visszafolyd vezetékben lerakddott iszapot
legalabb naponta egyszer ecset segitségével vagy mds megfelel6 modon tjra korforgdsba kell hozni. Ha az iszap
nem rakodik le, lerakodasi és bestirtisodési viselkedését, adott esetben megismételt, 2 ml 5 %-os vas(Ill)klorid—
oldat hozzdaddsdval lehet javitani.

A D. iilepitStartdlybdl elfolyd vizet 24 6rdn it az F. gy(jtGtartdlyban kell felfogni; ennek az idének az elteltével
alapos felkeverés utdn kell a mintdt venni. Ezt kovetden az F. gytjtStartdlyt gondosan ki kell tisztitani.

A mérdberendezés ellendrzése

A mesterségesen készitett szennyviz BiAA-tartalmdt (mg/l-ben) kozvetleniil a felhaszndlds elStt kell meg-
hatdrozni.

Az F. gytijt6tartilyban 24 ora alatt felfogott viz BiAA—tartalmdt (mg/l-ben) kozvetleniil a minta vétele utdn
ugyanazzal a modszerrel kell meghatdrozni; ha erre nincs lehetGség, a mintdt (lehetSleg fagyasztdssal)
konzervélni kell. A BiAA- koncentraciét 0,1 mg/l pontossdggal kell meghatdrozni.

A mér6berendezés kifogdstalan miikodésének ellendrzése érdekében hetenként kétszer meg kell mérni az F
gytjtStartdlyban 1évé, tiveggyapoton dtsziirt szennyviz és az A. készlettartdlyban 1év8 megsz(irt mesterségesen
készitett szennyviz kémiai oxigénigényét (KOI) vagy oldott szerves szén (DOC) tartalmat.

Miutdn a BiAA napi bioldgiai lebomldsa kozel dllandé értéket ér el, azaz a 3. dbra szerinti bedlldsi idS
leteltével, a KOI vagy a DOC csokkenésének messzemenden dlland6 értéket kell elérnie.

A levegdztet6—tartilyban az eleveniszap szdrazanyag tartalmdt (g/l-ben) hetenként kétszer kell meghatdrozni. Ha
ez 2,5 gfl-nél tobb, az eleveniszap folosleget el kell tavolitani.

A lebonthatésdgi vizsgdlatot kozel dllandé szobahdmérsékleten, 292 K és 297 K (19 -24 °C) kozotti
tartomdnyban kell elvégezni.

A bioldgiai lebonthatésig szdmitdsa

A BiAA biologiai lebontdsat naponta kell kiszdmitani, szézalékban kifejezve, a mesterségesen készitett szennyviz
és az F gy(jtStartdlyban Osszegydjtott viz BIAA mg/l-ben mért koncentréci6ja alapjdn.

A kiszdmitott lebontdsi értékeket a 3. dbrdn lithaté médon, grafikusan kell dbrdzolni.

A BiAA biolégiai lebontdsi értékeinek kiszdmitdsdhoz azoknak a szdzalékosan kifejezett lebontdsi értékeknek a
szamtani 4tlagdt kell képezni, amelyeket a bedlldsi idszakot kovet6 21 egymds utdni napon, valtozatlanul
maradé lebontds mellett, zavartalan iizemben hatdroztak meg. A bedlldsi idGszak semmilyen koriilmények
kozott se legyen hosszabb 6 hétnél.

A napi biologiai lebontidsi értékeket 0,1 %-os pontossdggal kell meghatdrozni; mindazonaltal a végeredményt
egész szamra kell kerekiteni.

Egyes esetekben a meghatdrozasok gyakorisagat csokkenteni lehet, de a kozépérték meghatdrozasdhoz legaldbb
14 napi mintavétel eredményeit kell alapul venni, amelyeket a bedlldsi id6t kovetd 21 napra kell elosztani.
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2.1.

2.2.

2. FEJEZET

AZ ELEMEZNI KIVANT ANYAG ELOKESZITESE

Eldzetes megjegyzések
A mintdk kezelése

A nem ionos feliiletaktiv anyagok és a mosé és tisztitoszerek bioldgiai lebonthatdsdganak az igazold vizsgdlat
Gitjdn torténd meghatdrozasahoz sziikséges kezelés tekintetében az aldbbiak szerint kell eljarni:

Termékek Kezelés
Nem ionos tenzidek Nincs kezelés
Mosd és tisztitdszerek Alkoholos extrakcidokat kovetS, a nem ionos tenzidek ion-
cserélgvel torténd elkiilonitése

Az extrakcié célja a kereskedelmi termékben 1évS oldhatatlan és szervetlen alkotérészek eltdvolitdsa, mivel ezek
megzavarhatjdk a bioldgiai lebonthatdsdg vizsgilatat.

Az ioncseréld eljdrds

A bioldgiai lebonthat6sdgi vizsgdlat szabdlyszerti elvégzése érdekében sziikkség van a nem ionos tenzidek
elkiilonitésére és elvalasztdsdra a szappantdl, valamint az anionos és kationos tenzidektdl.

Ez az eredmény egy makroporusos ioncserél§ gyantit és frakciondlt eludlds céljdra megfelel6 kioldé anyagot
alkalmazé ioncseréld eljdrds utjdn érhetS el. Ezen a médon a szappan, valamint az anionos és nem ionos
tenzidek egyetlen munkamenetben szétvalaszthatok.

Analitikai ellen6rzés

MBAS- és a BiAA-elemz§ eljdrdssal hatdrozzuk meg. A szappantartalmat egy megfelel§ elemz8 moddszerrel
hatdrozzuk meg.

Ez a termékelemzés azoknak a mennyiségeknek a kiszdmitdsahoz sziikséges, amelyek a bioldgiai lebonthatésagi
vizsgalathoz hasznalt frakciok elééllitdsdhoz szitkségesek.

Kvantitativ extrakciora nincs szitkség; mindazonaltal a nem ionos tenzideknek legalabb a 80 %-dt extrahalni
kell. Rendszerint 90 %-ot vagy tobbet kapunk.

Az alapelv

A homogén mintdbdl (por, paszta és el6z6leg szdrazra pdrolt folyadékok) etanol-extraktum nyerhet$, amely a
mososzer és tisztitoszerminta tenzid, szappan és mds alkoholban old6dé alkotdelemeit tartalmazza.

Az etanolextraktumot szdrazra paroljuk, feloldjuk izopropanol és viz keverékében, és ezt az oldatot egy 323 K
(50 °C) hémérsékletre hevitett, erdsen savas kationcserél6bdl és makropérusos anioncserélébél 4llo ioncseréld
rétegen bocsdtjuk at. Erre a h6mérsékletre azért van sziikség, hogy elkeriilhetd legyen a zsirsavak kicsapddasa a
savanyu kozegekben.

A tdvozé folyadék bestiritésével megkapjuk a nem ionos tenzideket.

A kationos tenzideket, amelyek a lebonthatdsagi vizsgdlatot és az elemzési eljdrdst megzavarhatndk, az
anioncserél§ gyanta rétegére helyezett kationcseréld eltavolitja.

Vegyszerek és késziilékek
Ionmentes viz
Etanol, 95 térfogat % C,H,OH

(denaturdl6 szerként megengedhets: metil-etil-keton vagy metanol)
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2.3.3.

2.3.10.

2.3.11.

2.3.12.

2.3.13.

2.3.14.

2.3.15.

2.4.

2.4.1.

2.4.2.

Izopropanol és viz keverék (50/50 v[v):
50 térfogatrész izopropanol (CH,CHOH-CH,)

50 térfogatrész viz (2.3.1)
Ammonium-hidrogénkarbonét oldat (60/40 v/v):

0,3 mol NH,HCO, 60 térfogatrész izopropanolbél és 40 térfogatrész vizbdl (2.3.1.) dll6 1000 ml izopropanol-
viz keverékben

Kationcserél§ (KCS), erGsen savas, alkoholdllé (50-100 mesh)

Anioncserélé (ACS), makropdrusos, Merck Lewatit MP 7080 (70-150 mesh) vagy ezzel egyenértékd
Sésav 10 tomeg % HCl

Gomblombik, kiipos csiszolattal, visszafolyds hitdvel, 2000 ml beltérfogatt

Nuces-sz(ird (ftithet6), 90 mm dtmérdjli sziirGpapirhoz

Szivé palack, 2000 ml

loncseréld oszlop, fhitdkopennyel és csappal: A bels§ cs6 dtmérdje 60 mm, magassdga 450 mm (4. dbra)
Vizfiirdg

Vakuum szdritszekrény

Termosztat

Rotacids elgdzologtets

Az extraktum elGéllitisa és a nem ionos tenzidek levilasztisa
Az extraktum elddllitdsa
A lebonthat6sdgi vizsgdlathoz felilletaktiv anyagként, mintegy 25 g BiAA-ra van sziikség.

A lebonthatésdgi vizsgdlathoz sziikséges extraktum el6éllitdséhoz bekiildend§ termékmennyiség legfeljebb
2000 g legyen. Sziikség lehet az el6készitési eljards kétszeri vagy tobbszori elvégzésére, a lebonthatdsigi
vizsgalathoz elegendd mennyiség kinyeréséhez. A tapasztalatok szerint az extraktum adagokban torténd
kinyerése munkatechnikailag elénydsebb, mint a nagyobb mennyiségekkel valé6 munka.

Az alkoholban oldédé alkotdrészek levdlasztdsa

250 g vizsgdlandé mos6- és tisztitészert 1250 ml etanolba ontiink, majd a keveréket visszafolyds hiitGvel
ellitott lombikban 1 6rdn dt, keverés mellett melegitjiik. A forré alkoholos oldatot egy 323 K (50 °C)
hémérsékletre melegitett, nagyporusa sztirSréteggel rendelkezd nuccs-szlirGre vissziik, és gyorsan leszivatjuk.
Ezt kovetSen a lombikot és a nuccs-sziir6t 200 ml meleg etanollal kioblitjik. Az dtsziirt folyadékot és az
oblitalkoholt egy iires szivopalackban fogjuk fel.

Pasztaszer(i és folyékony termékek esetében annyi anyagot mériink be, hogy 25 g-ndl tobb anionos tenzidnél és
35 g szappanndl tobb ne legyen jelen. Ezt a kimért mennyiséget beszdritjuk. A maradékot 500 ml etanolban
feloldjuk; ezutdn az el6bbiekben leirt mddon jdrunk el.

Ha egy poralakii mosé6- és tisztitoszer omlesztett dllapott térfogattomege jelentGs mértékben kisebb 300 gfl-
nél, ajanlatos az etanol mennyiségét egészen 20:1 keverékardnyig megnovelni.

Az etanolos szirletet —célszertien egy rotcios elgdzologtetSt haszndlva — szdrazra péroljuk. Ha nagyobb
extraktum-mennyiségre van sziikség, az eljdrdst meg kell ismételni. A maradékot 5000 ml izopropanol-viz
keverékben oldjuk fel.
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2.4.3.

2.4.4

2.4.5.

Az ioncseréld oszlopok el6készitése

Kationcseréld oszlop

600 ml KCS-t (2.3.5.) tesziink egy 3000 ml-es f6zGpohdrba és raontink 2000 ml sésavat (2.3.7.). Id6nként
megkeverve 2 6rdn 4t dllni hagyjuk, majd leontjik a savat és a KCS-t ionmentes vizzel az oszlopba (2.3.11.)
mossuk, amelybe el6z8leg egy tiveggyapotcsomét helyeztiink. Az oszlopot ionmentes vizzel, 10-30 ml/min
atfolydsi sebesség mellett kloridmentesre mossuk. Ezt kovetGen a vizet 2000 ml izopropanol-viz keverékkel
(2.3.3.), ugyancsak 10-30 ml/min &tfolydsi sebesség mellett kiszoritjuk. Ezzel a KCS-oszlop haszndlatra kész
dllapotban van.

Anioncseréld oszlop

600 ml ACS-t (2.3.6.) tesziink egy f6z6pohdrba és rdontiink 2000 ml ionmentes vizet, hogy az teljesen ellepje.
Ezutdn az ioncserélét legaldbb 2 6rdn dt duzzadni hagyjuk. Ezt kovetSen az ACS-t ionmentes vizzel az
oszlopba mossuk, amelybe el6z6leg ugyancsak iiveggyapotcsomét helyeztiink.

Az oszlopot 0,3 M ammonium-hidrogénkarbondt oldattal (2.3.4.) kloridmentesre mossuk; ehhez mintegy 5000
ml oldatra van sziikség. Ezt utinmosds koveti 2000 ml ionmentes vizzel, majd a vizet 2000 ml izopropanol-
viz keverékkel (2.3.3) 10 - 30 ml/min 4tfolydsi sebesség mellett kiszoritjuk. Ezzel az ACS-oszlop OH-
formdban van és a hasznalatra kész.

Az ioncseréld eljdrds

Az ioncserélé oszlopokat gy kapcsoljuk ossze, hogy a KCS-oszlop az ACS-oszlop el6tt legyen. Termosztat
alkalmazdsdval az ioncserél§ oszlopokat 323 K (50 °C) hémérsékletre melegitjikk. Ezutdn a 2.4.2.-b8l kapott
oldatbél 5000 milliliternyit 333 K (60 °C) hémérsékletre melegitiink, és a meleg oldatot 20 ml/min 4tfolydsi
sebesség mellett dtengedjitk a két oszlopon. Ezt kovetSen az oszlopokat 1000 ml meleg izopropanol-viz
keverékkel (2.3.3.) utdnmossuk.

A nem ionos tenzidek kinyeréséhez az dtfolyt oldatot és a mosdalkoholt osszeontjik és — célszertien egy
rotdcids elgézologtet6ben — szdrazra péroljuk. A maradék tartalmazza a BiAA-t. Meghatdrozott térfogat
eléréséig ionmentes vizet adunk hozzd, és a maradék BiAA-tartalmdt a 3.3. pont szerint hatdrozzuk meg. Ezt
az oldatot a nem ionos feliiletaktiv anyagok torzsoldataként haszndljuk a bioldgiai lebonthatdsagi vizsgalathoz.
Az oldatot 278 K (5 °C) alatti hémérsékleten kell tdrolni.

A haszndlt ioncseréld regenerdldsa

A kationcserélSt haszndlat utdn el kell dobni.

Az anioncserélét gy regenerdljuk, hogy az oszlopon mintegy 5000-6000 ml ammoénium-hidrogénkarbonat
oldatot (2.3.4.) bocsitunk 4t kb. 10 ml/min étfolydsi sebesség mellett, mig az eludtum mdr nem tartalmaz
anionos tenzidet (metilkék-vizsgdlat). Ezt kovetSen még 2000 ml izopropanol-viz keveréket (2.3.3.) engediink
it az anioncserélén. Ezutdn az anioncseréld ismét haszndlhato.

3. FEJEZET

NEM IONOS FELULETAKTIV ANYAGOK MEGHATAROZASA A BIOLOGIAI LEBONTHATOSAGI VIZSGA-

3.1.

LATNAL

Az alapelv

A feliletaktiv anyagokat toményitjiik és kiftvatds tjdn vélasztjuk el azokat. A felhaszndlt mintamennyiség nem
ionos tenzid tartalma a 250 és 800 pg kozotti tartomdnyban legyen.

A levélasztott tenzidet etil-acetdtban oldjuk fel.

Fazisszétvalasztds és az olddszer elpdrologtatisa utdn a nem ionos tenzideket vizes oldatban mddositott
Dragendorff-reagenssel (KBil, + BaCl, + ecetsav) csapatjuk ki.
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3.2.

3.2.1.

3.2.2.

3.2.3.

3.2.4.

3.2.5.

3.2.6.

3.2.6.1.

3.2.6.2.

3.2.7.

3.2.8.

3.2.9.

3.2.10.

3.2.11.

3.2.12.

3.2.13.

A csapadékot szrjiik, ecetsavval dtmossuk és feloldjuk ammonium-tartardt oldatban. Az oldatban taldlhatd
bizmutot 4-5 pH érték mellett pirrolidin-ditio-karbamadt oldattal egy csupasz platina indikétorelektroda és egy
kalomel vagy eziist/eziistklorid referenciaclektréda alkalmazédsaval potenciometrikusan titrdljuk.

Ez a mddszer 6-30 alkilén-oxid csoportot tartalmazé nem ionos tenzideknél alkalmazhaté.

A titrdlds eredményét 54-es empirikus hitelesitési tényezével szorozzuk meg a 10 mol etiléno-xidos nonilfenol
(NP 10) vonatkoztatdsi anyagra valé dtszdmitdsa érdekében.

Vegyszerek és késziilékek

Minden vizes oldatot ionmentes vizzel kell elkésziteni.

Tiszta etil-acetét, frissen desztilldlva

Nétrium-hidrogénkarbondt (NaHCO,) p.a.

Higitott s6sav (HCl) (20 ml tomény sdsav p.a., vizzel 1000 ml-re feltoltve)
Metanol p.a., frissen desztilldlva, iivegekben tdrolva

Bréom-krezolbibor, 0,1 g, 100 ml metanolban

Kicsapaté reagens: A kicsapaté reagens 2 térfogatrész A-oldat és 1 térfogatrész B-oldat keveréke. A keveréket
barna tivegben kell tdrolni, az oldat egy hétig tarthaté el.

A-oldat

1,7 g bizmut(Ilnitrdt p.a. (BiO - NO, - H,0) 20 ml ecetsavban feloldva és vizzel 100 ml-re feltoltve. Ezutin
65 g kélium-jodidot oldunk fel 200 ml vizben. A két oldatot egy 1000 ml-es mérdlombikban 6sszekeverjiik,
hozzdadunk 200 ml ecetsavat (3.2.7.) és vizzel a jelig feltoltjik.

B-oldat
290 g bérium-klorid (BaCl,. 2 H,0) p.a., 1000 ml vizben feloldva
Ecetsav, 99-100 %-os (kisebb toménységii ecetsav nem felel meg)

Ammoénium-tartardt oldat: 12,4 g borkdsav p.a. és 12,4 ml ammonidkoldat p.a. (d = 0,91 g/ml) Gsszekeverve
és vizzel 1000 ml-re feltoltve (vagy haszndlhaté azonos mennyiségli ammonium-tartarat, p.a.).

Ammonidkoldat: 40 ml ammonidkoldat p.a. (d = 0,91 g/ml) 1000 ml vizzel higitva.

Standard acetdt-pufferoldat: 40 g ndtrium-hidroxidot p.a. egy fozdpohdrba tesziink, kb. 500 ml vizzel feloldjuk
és lehditjikk. Ezutdn 120 ml ecetsavat (3.2.7.) tesziink hozzd. Alapos keverés és lehtités utn az oldatot 4ttoltjitk
egy 1000 ml-es mérSlombikba és vizzel a jelig toltjiik fel.

Pirrolidin-ditio-karbamdt oldat (a tovdbbiakban: ,karbatoldat’): 103 mg pirrolidin-ditio-kabonsav-natriumsét
(C,HNNaS -2H O) feloldunk mintegy 500 ml vizben, hozzdadunk 10 ml n-amilalkoholt p.a. és 0,5 g
ndtrium-hidrogénkarbonatot p.a. (NaHCO,) és vizzel feltoltjik 1000 ml-re.

Réz-szulft oldat (a 3.2.11. oldat hitelesitéséhez).

Torzsoldat

1,249 g réz-szulfitot p.a. (CuSO,.5H,0) Gsszekeveriink 50 ml 1 N kénsavval és vizzel 1000 ml-re toltjitk fel.
Hitelesit§ oldat

50 ml torzsoldatot Gsszekeveriink 10 ml 1 N kénsavval és vizzel 1000 ml-re toltjitk fel.

Natrium-klorid p.a.
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3.2.14.

3.2.15.

3.2.16.

3.2.17.

3.2.18.

3.2.19.

3.2.20.

3.3.

Tenzidkifavatd késziilék (ldsd az 5. dbrat)

Az iiveg szirdfritt és a henger dtméréjének azonosnak kell lennie.
Vilasztotolesér, 250 ml

Migneses keverdkésziilék 25-30 mm-es mégnesriddal

Gooch-tégely, a perfordlt fenék dtmérgje 25 mm, G 4 tipus

Kerek sztirG tivegrost-papirbol, dtmér 27 mm, rostditmérd 0,5-1,5 pm.
Két szivopalack, csatlakozéval és gumikarmantytival, 250 és 500 ml.

Regisztrdlé potenciométer csupasz platina indikdtorelektrodaval, és egy kalomel vagy eziist/eziistklorid referen-
ciaelektrodéval, mérési tartomdny 250 mV, 20-25 ml térfogati automata biirettdval vagy alternativaként
megfeleld kézi kezelést berendezéssel.

Az eljéras
A feliiletaktiv anyagok dilsitdsa és elvdlasztdsa
A vizes anyagmintdt egy durvaporusu szhirén atszirjik. A szdrlet elsé 100 ml-jét eldobjuk.

Az el6z8leg etil-acetdttal dtoblitett kiftivatd késziilékbe mért mennyiségli anyagmintat tesziink, amely 250-800
pg nem ionos tenzidet tartalmaz.

A hatékonyabb szétvélasztds érdekében 100 g ndtrium-kloridot és 5 g nétrium-hidrogénkarbondtot adunk
hozza.

Ha a minta térfogata 500 ml-nél nagyobb, ezeket a sokat szilird alakban tessziik a kifavaté késziilékbe és
nitrogén gaz vagy levegd atvezetésével oldjuk fel Sket.

Ha kisebb térfogatti mintdt haszndlunk, a s6kat mintegy 400 ml vizben oldjuk fel és igy adjuk hozza.
A késziiléket minden esetben a felsG leereszt csap szintjéig kell vizzel feltolteni.
A vizes fazisra 6vatosan 100 ml etil-acetdtot ontiink.

A (nitrogén vagy levegl) gdzbevezet§ vezetékbe iktatott gdzmosé palackot mintegy kétharmadaig etil-acetattal
toltjik fel.

30-60 liter/h gdzdramot vezetiink dt a készilléken; ajinlatos gdzdramlds mérdt beépiteni. Az dtdramlé giz
mennyiségét cleinte fokozatosan noveljik. A gdz mennyiségét ugy kell megvdlasztani, hogy a fazisok
észrevehetGen elkiloniilve maradjanak és a fazisok keveredése, valamint az etil-acetdt olddddsa lehet6leg ne
kovetkezzék be. Ot perc elteltével a gazdramot ledllitjuk.

Ha a szerves fazis térfogata a vizben vald old6dds kovetkeztében 20 %-ndl tobbel csokkent, a munkafolyamatot
kisebb gazdtbocsdtds mellett meg kell ismételni.

A szerves fazist egy valasztotolesérbe engedjiik le. Az vélasztotolesérben esetleg leiilepedd vizes fazist — ez csak
néhdny ml lehet — visszaontjik a kifavatd berendezésbe. Az etil-acetdt fazist szdraz, durvapérusti szdirén at egy
250 ml-es f6z6pohdrba szrjik.

A kiftivatéberendezésbe ismét bedntiink 100 ml etil-acetdtot, és tovdbbi 6t percen 4t nitrogént vagy levegét
vezetiink 4t rajta. A szerves fazist a mdr az elsg levalasztdsndl haszndlt vélasztotolesérbe engedjiik le. A vizes
fazist eldobjuk, a szerves fdzist pedig ugyanazon a szlir6n engedjitk at. A vélasztotolesért és a szdir6t 20 ml
etil-acetattal leoblitjiik.

Az etil-acetdt extraktumot vizfirddn, elszivofilke alatt szdrazra paroljuk. Az elpdrologtatds meggyorsitdsa
érdekében az oldat felszinére enyhe légaramot vezetiink.

Kicsapatds és sziirés

A 3.3.1. mivelet utdn kapott szdraz maradékot feloldjuk 5 ml metanolban, majd hozzdadunk 40 ml vizet és
0,5 ml higitott sésavat (3.2.3.), és az oldatot egy mégneses keverckésziilékkel keverjiik.



13/6. kotet

Az Eurdpai Uni6 Hivatalos Lapja

227

3.4.

Ehhez az oldathoz egy mérShengerbl 30 ml kicsapaté reagenst (3.2.6.) adunk. A csapadék a folyamatos
keverés alatt képzGdik. 10 perc utdn abbahagyjuk a keverést és az anyagot legaldbb 5 percig dllni hagyjuk.

Ezutdn dtszirjiik egy Gooch-tégelyen, amelynek feneke iivegrost-sziirdpapirral van elldtva. El6z6leg a szirdt kb.
2 ml ecetsavval megnedvesitjiik és leszivatjuk. A f6zGpoharat, a magnesrudat és a tégelyt ecetsavval alaposan
kimossuk, ehhez mintegy 40-50 ml ecetsav szitkséges. A f6z6pohdrra tapad6 szilird csapadékot nem kell
mennyiségi okokbdl a szlir6re vinni, mert a csapadék oldata a szlirés elStt ismét a kicsapatd f6z8pohdrba keriil
és akkor az ott maradt csapadék is feloldddik.

A csapadék olddszere

A csapadékot forr6 ammoénium-tartardt oldat (353 K, kb. 80 °C) (3.2.8.) hozzdaddsdval hdrom, egyenként 10
ml-es adagban oldjuk fel. Minden adagot néhidny percig dllni hagyunk a sztir6ben, mielStt a sziirén 4t
leszivatndnk azt a szivopalackba.

A szivopalack tartalmdt a kicsapdsra haszndlt fozopohdrba ontjiik. Ezutdn tovdbbi 20 ml ammoénium-tartardt
oldatot csurgatunk le a f6zdpohdr iivegfaldn az Gsszes maradék csapadék felolddsa céljabol.

A sziir6tégelyt, a szivopalackot és peremét 150-200 ml vizzel alaposan lemossuk, és ezt a vizet a kicsapatd
f6z6pohdrba ontjiik.

A titrdlds

Az oldatot a mdgneses keverSkésziilékkel (3.2.16.) megkeverjiik, hozzdadunk néhdny csepp brém-krezolbibor
oldatot (3.2.5.) és a higitott ammoénidk oldattal (3.2.9.) ibolydba valé szindtcsapdsra dllitiuk be (az oldat az
utdnmosdsbol szdrmazé ecetsavmaradékok miatt enyhén savany).

Ezutdn hozzdadunk 10 ml standard acetdt pufferoldatot (3.2.10.), az elektréddkat az oldatba helyezzik és
bemeritve az oldatba a biiretta csticsat, potenciometrikusan titrdlunk a karbdtoldattal (3.2.11.).

A titrdlds sebessége ne haladja meg a 2 ml/min értéket.

A végpontot a potencidlgorbe két dgdra fektetett érint6k metszéspontja jelenti. A potencidlugrds esetleg
megfigyelhet§ ellaposoddsa a platina elektréda (csiszolopapir segitségével torténd) megtisztitdsaval kikiiszobol-
hetd.

A vakpréba

A tulajdonképpeni érték-meghatarozasokkal parhuzamosan egy vakprébdt is el kell végezni, amelynél 5 ml
metanolt és 40 ml vizet haszndlunk és a tovdbbiakban a 3.3.2. pont szerint jarunk el. A vakproba sordn a
mérGoldat-felhasznaldsnak 1 ml alatt kell lennie, ellenkezd esetben kétségbevonhat6 a reagensek (3.2.3. - 3.2.7.
- 3.2.8.- 3.2.9. - 3.2.10.) tisztasga, kiilonosen nehézfémtartalmuk miatt; ebben az esetben 1j reagenseket kell
alkalmazni, és a meghatdrozdsokat meg kell ismételni. A vakproba eredményét a szdmitdsnal figyelembe kell
venni.

A karbdtoldat faktordnak ellendizése

A karbdtoldat faktordt naponta kell meghatdrozni. Ehhez 10 ml réz-szulfit hitelesit§ oldatot (3.2.12.) 100 ml
viz és 10 ml standard acetit-pufferoldat (3.2.10.) hozzdaddsa utdn karbdt-oldattal titrdljuk. Ha a felhasznlt
mennyiség ,a” ml, az f* tényez8 az aldbbiak szerint szamithaté:

10

T a

f

a titrdlds eredményeit ezzel a faktorral kell megszorozni.

Az eredmények kiszdmitisa

Minden nem ionos tenzidnek, egy az Osszetételétd], kilonosen pedig alkén-oxid-lincdnak hossziisdgétdl fiiggd
hitelesitési tényezGje van. A nem ionos tenzidek koncentraciéit egy referenciaanyaghoz valé ardnyuk fejezi ki: a
referenciaanyag egy 10 etilénoxid-egységes nonil-fenol (NP 10). Az dtszdmitdsi tényezd 0,054.
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A mintdban 1év6 tenzidek mennyisége ennek a tényezének a segitségével az aldbbiak szerint szamithaté ki:

(b-¢ -f-0054 =mg nem ionos tenzid NP 10-ben kifejezve;

ahol: b = a minta karbdt-oldat felhasznaldsa ml-ben,
¢ = a vakproba karbat-oldat felhaszndldsa ml-ben,
f = a karbdt-oldat faktora.
3.5. Az eredmények megaddsa

Az eredményeket mg/l-ben NP 10-ben kifejezve, 0,1 pontossaggal kell megadni.
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4. dbra

Fiit6tt joncseréld oszlop
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5. dbra
Tenzid-kifavaté késziilék

(minden méret mm-ben)

Gombesiszolat
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B 29/32 l
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