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RADETS DIREKTIV

av den 31 mars 1982

om indring i direktiv 73/405/EEG om tillnirmning av medlemsstaternas lagar om testmetoder
fér anjon-ytaktiva amnens biologiska nedbrytbarhet

(82/243/EEG)

EUROPEISKA GEMENSKAPERNAS RAD HAR ANTAGIT
DETTA DIREKTIV

med beaktande av Fordraget om upprittandet av Euro-
peiska ekonomiska gemenskapen, sirskilt artikel 100 i
detta,

med beaktande av kommissionens forslag(!),
med beaktande av Europapariamentets yttrande(?),

med beaktande av Ekonomiska och sociala kommitténs
yttrande(?), och

med beaktande av foljande:

Radets direktiv 73/405/EEG(*) bor anpassas med anled-
ning av den senaste vetenskapliga och tekniska utveck-
lingen, vilket kriver

— att hinvisningarna till metoder i artikel 2 aktualise-
ras,

— att artikel 2 kompletteras med ytterligare en metod,
som anvinds i Storbritannien,

— att den referensmetod (kontrollprov) som skall anvin-
das vid en eventuell tvist forbattras.

Enligt artikel 4 i ridets direktiv 73/404/EEG av den 22
november 1973 om tillnirmning av medlemsstaternas
lagar om tvitt- och rengdringsmedel(’) bor limpliga
toleransgrinser for mitning av biologisk nedbrytbarhet
faststillas, for att hinsyn skall kunna tas till sidana
otillforlitligheter i testmetoderna som skulle kunna resul-
tera i avslagsbeslut med avsevirda ekonomiska konse-
kvenser. Ett beslut om avslag fir dirfor fattas endast da
de resultat som erhillits med en testmetod som specifice-
ras i artikel 2 i direktiv 73/405/EEG visar en biologisk
nedbrytbarhet som understiger 80 procent.

1) EGT nr C 112, 14.5.1981, s. 4.

)

(3) EGT nr C 172, 13.7.1981, s. 111.
() EGT nr C 310, 30.11.1981, s. 7.
(4) EGT nr L 347, 17.12.1973, s. 53.
)

Sy EGT nr L 347, 17.12.1973, s. S1.

Viss oklarhet har uppkommit betriffande tillimpnings-
omradet for direktiv 73/405/EEG, varfor det ir nodvin-
digt att gora helt klart att direktivet endast giller ytaktiva
amnen i tvitt- och rengdringsmedel och att artikel 2
behandlar graden av biologisk nedbrytbarhet i de anjon-
ytaktiva dmnena i tvitt- och rengoringsmedlet och inte
sjilva medlets biologiska nedbrytbarhet.

Bilagan till direktiv 73/405/EEG bér idndras och utvidgas
enligt det forfarande som anges i artikel 3a i det direkti-
vet.

HARIGENOM FORESKRIVS FOLJANDE.

Artikel 1

Direktiv 73/405/EEG indras hirmed enligt f6ljande:

1. I artikel 1 gors féljande tilligg: ”i sidana tvitt- och
rengoringsmedel som avses i artikel 1 i direktiv

73/404/EEG”.
2. Artikel 2 och 3 skall ha foljande lydelse:
" Artikel 2

Enligt artikel 4 i direktiv 73/404/EEG om tvitt- och
rengoringsmedel skall medlemsstaterna forbjuda att
tvitt- och rengoringsmedel slipps ut pd marknaden
eller anvinds inom deras territorier, om medlen inne-
héller anjon-ytaktiva dmnen vilkas biologiska ned-
brytbarhet dr lagre 4n 80 procent, bestimd med en av
foljande metoder:

— OECD-metoden, publicerad i OECDs tekniska
rapport av den 11 juni 1976 med titeln *Propo-
sed Method for the Determination of the Biode-
gradability of Surfactants used in Synthetic Deter-
gents”.
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— Den metod som anvinds i Tyskland, faststilld
genom ”Verordnung Uber die Abbaubarkeit anio-
nischer und nichtionischer grenzflichenaktiver
Stoffe in Wasch- und Reinigungsmitteln” av den
30 januari 1977, publicerad i Bundesgesetzblatt
1977, del 1 s. 244, och som beskrivs i dndringen
av den 18 juni 1980, publicerad i Bundesgesetz-
blatt 1980, del 1 s. 706.

— Den metod som anvinds i Frankrike och som
godkints genom férordningen av den 28 decem-
ber 1977, publicerad i Journal officiel de la Repu-
blique francaise av den 18 januari 1978, sidorna
514 och 515, och experimentstandarden T 73-
260 fran juni 1981, utgiven av ”Association fran-
caise de normalisation” (AFNOR).

— Den metod som anvinds i Storbritannien och som
gar under benimningen “Porous Pot Test”, enligt
beskrivningen i Technical Report nr. 70/1978,
utgiven av Water Research Centre.

Artikel 3

Vid tillimpningen av foérfarandet i artikel 5.2 i direk-
tiv 73/404/EEG skall laboratorieutidtandet om icke-
joniska ytaktiva 4mnen grundas pd den referensmetod
(kontrollprov) som beskrivs i bilagan till detta direk-
tiv.”

3. Foljande artikel skall inforas:

”Artikel 3a

De indringar som erfordras for att anpassa bilagan
till den tekniska utvecklingen skall antas enligt det
forfarande som faststills i artikel 7b i direktiv 73/

404/EEG.”

4. Bilagan ersitts av bilagan till detta direktiv.

Artikel 2

Medlemsstaterna skall sitta i kraft de bestimmelser som
ir nodvindiga for att folja detta direktiv inom 18 ména-
der efter dagen for anmilan och skall genast underritta

kommissionen om detta.

Artikel 3

Detta direktiv riktar sig till medlemsstaterna.

Utfirdat i Bryssel den 31 mars 1982,

Pa rddets vignar
P. de KEERSMAEKER
Ordférande
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BILAGA

BESTAMNING AV DEN BIOLOGISKA NEDBRYTBARHETEN HOS ANJON-YTAKTIVA AMNEN

1.1

1.2

1.3

1.4

1.4.1

1.4.2

1.5

Referensmetod (kontrollprov)

KAPITEL 1

" Definition

I detta direktiv avses med “anjon-ytaktiva dmnen” sidana ytaktiva dmnen som efter att ha
passerat genom katjonaktiva och anjon-aktiva jonbytare franskiljs med fraktionell eluering och
bestims med metylenblatt (MBAS) enligt det analysforfarande som beskrivs i kapitel 3.

Erforderlig métutrustning

Mitmetoden utnyttjar en liten aktivslam-anlidggning som visas i figur 1 och mer detaljerat i
figur 2.

Utrustningen bestdr av ett lagringskdrl A for syntetiskt avloppsvatten, doseringspump B,
luftningskirl C, sedimenteringskirl D, luftpump E fér dterforing av det aktiva slammet samt kirl
F for uppsamling av det behandlade avloppsvattnet.

Kirlen A och F mdste vara av glas eller lamplig plast och rymma minst 24 liter. Pumpen B méste
ge ett konstant flode syntetiskt avloppsvatten till luftningskirlet, vilket under normal drift
innehéller 3 liter blandad vitska. En sintrad luftningskub G 4r upphingd i kirlet C vid den
koniska delens spets. Den luftmingd som blises genom luftaren skall kontrolleras med en
flodesmatare H.

Syntetiskt avloppsvatten

For provningen anvinds syntetiskt avloppsvatten. Los upp foljande dmnen per liter vattenled-
ningsvatten:

160 mg pepton

110 mg kottextrake

30 mg karbamid CO(NH,),

7 mg natriumklorid (NaCl)

4 mg kalciumklorid (CaCl; - 2H,0)

2 mg magnesiumsulfat (MgSO4 - 7H,0)
28 mg dikaliumvitefosfat (K;HPO,4) och
20 * 2 mg MBAS

MBAS extraheras fran den produkt som skall testas med den metod som anges i kapitel 2. Nytt
syntetiskt avloppsvattnet skall beredas varje dag.

Beredning av prover

Enkla ytaktiva gmnen kan analyseras i sitt ursprungliga tillstdind. Halten MBAS maéste faststillas
for att kunna bereda det syntetiska avloppsvattnet (1.3).

Formulerade produkter analyseras med avseende pd halten av MBAS och tvil. Dessa skall
alkoholextraheras och MBAS skall avskiljas (se kapitel 2). MBAS-halten i extraktet maiste vara
kind for att kunna bereda det syntetiska avloppsvattnet.

Anvindning av utrustningen

Fyll forst luftningskarlet C och sedimenteringskirlet D med syntetiskt avloppsvatten. Kirlet D
skall vara si hogt placerat att luftningskirlet C innehiller tre liter.
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1.6

1.7

Utfér ympningen genom att tillféra 3 ml sekundirt utflode av god kvalitet, nyligen uppsamlat
fran en behandlingsanliggning som i huvudsak tar hand om hushallsavloppsvatten. Utflodet skall
héllas aerobt under tiden mellan provtagningen och sjilva anvindningen. Starta sedan luftaren G,
tuftpumpen E och doseringsapparaten B. Det syntetiska avloppsvattnet méste passera genom
syresittningskirlet C med en hastighet av en liter i timmen, vilket ger en genomsnittlig
retentionstid pa tre timmar.

Luftningshastigheten skall regleras si att innehéllet i kirlet C stindigt hélls suspenderat och
halten lost syre dr minst 2 mg/l. Skumbildning méste férhindras pa lampligt satt. Skumdimpande
medel som hdmmar det aktiva slammet eller innehaller MBAS far inte anvindas. Luftpumpen E
skall vara instilld s att det aktiva slammet fran sedimenteringskirlet stindigt och regelbundet
aterfors till luftningskarlet C. Slam som samlats i dverdelen av luftningskirlet C, i botten av
sedimenteringskarlet D eller i rorsystemet skall dterforas till cirkulationen minst en gdng om
dagen genom avborstning eller pd annat sitt. Om slammet inte sedimenterar kan man 6ka dess
densitet genom att tillsitta 5 %-losning av jirnklorid, 2 ml i taget, s4 minga ginger som
behovs.

Utflédet fran sedimenteringskirlet D samlas upp i kirlet F under 24 timmar varefter man tar ut
ett prov efter omsorgsfull blandning. Rengér sedan karlet F omsorgsfullt.

Kontroll av mitutrustningen
MBAS-halten (i mg/l) i det syntetiska avloppsvattnet bestims omedelbart fére anvindningen.

MBAS-halten (i mg/l) i det utfléde som samlats upp i kirlet F under 24 timmar bor bestimmas
analytiskt med samma metod omedelbart efter uppsamlingen. I annat fall maste proverna
bevaras, helst genom frysning. Halterna mdste bestimmas med en noggrannhet av 0,1 mg/l
MBAS.

Som kontroll pi processens effektivitet miter man minst tvd ginger i veckan det kemiska
syrebehovet (COD) eller uppldst organiskt kol (DOC) i utflodet, som filtrerats genom glasfiber
och samlats upp i kirlet F samt i det filtrerade syntetiska avloppsvattnet i karl A.

Reduceringen av COD eller DOC bér plana ut nir den biologiska nedbrytningen av MBAS ir
ungefir densamma varje dag, dvs. mot slutet av inkorningsperioden enligt figur 3.

Halten torrsubstans i det aktiva slammet i luftningskarlet bor faststillas tva ganger i veckan igl
Om den ir hogre dn 2,5 g/l skall verskottet av det aktiva slammet kasseras.

Provet utférs i rumstemperatur, som skall héllas konstant mellan 292 och 297 K (19-24 °C).

Berikning av biologisk nedbrytbarhet

Den procentuella nedbrytningen av MBAS skall beriknas varje dag pa grundval av MBAS-halten
i mg/l i det syntetiska avloppsvattnet och motsvarande utflode som samlats upp i karlet F. De
virden for nedbrytningen som d3 erhdlls skall presenteras grafiskt enligt figur 3.

Nedbrytningen av MBAS bor berdknas som medeltalet av de virden som erhdlls under de 21
dagar som foljer efter inkorningsperioden, under vilken nedbrytningen har varit regelbunden och
anliggningen har fungerat utan problem. Under alla forhillanden bor inkorningsperioden inte
vara lingre 4n sex veckor.

De dagliga nedbrytningsvardena berdknas till niarmaste 0,1 %, men slutresultatet anges i
nirmaste heltal.

I vissa fall kan det vara tillitet att minska provtagningsfrekvensen, men minst 14 resultat
insamlade under de 21 dagarna efter inkérningsperioden skall anvindas vid berikning av
genomsnittet.
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2.1.1

2.2

KAPITEL 2

FORBEREDANDE BEHANDLING AV VAROR SOM SKALL TESTAS

N

Inledande kommentarer

Bebhandling av prover

Innan den biologiska nedbrytbarheten bestims genom kontrollprovet behandlas anjon-ytaktiva
medel och formulerade tvitt- och rengoringsmedel pa foljande satt:

Produkter Behandling
Anjon-ytaktiva medel Formulerade tvitt- och rengoéringsmedel
Ingen Alkoholextraktion foljd av separation av anjonytaktiva
medel genom jonbyte

Avsikten med alkoholextraktionen ar att avskilja de oldsliga och oorganiska bestindsdelarna i
den kommersiella varan, vilka i vissa fall kan stora testningen av biologisk nedbrytbarhet.

Jonbyte ) ~

Isolering och separering av de anjon-ytaktiva amnena frin tval, icke-joniska ytaktiva amnen och
katjon-ytaktiva dmnen krivs for korrekta tester av den biologiska nedbrytbarheten.

Detta kan goras genom jonbyte med en makropords jonbytarmassa och limpliga elueringsmedel
for fraktionerad eluering. Tval, anjon-ytaktiva och icke-joniska ytaktiva dmnen kan allts3 isoleras
med ett och samma forfarande.

Analytisk kontroll

Efter homogenisering faststills halten av anjon-ytaktiva dmnen i tvitt- och rengoringsmedlet med
analysforfarandet for MBAS. Tvéalhalten bestims med en lamplig analysmetod. Denna analys av
varorna dr nodvindig for berakning av de mingder som behovs for beredning av de prover som
skall anvindas for testerna av den biologiska nedbrytbarheten.

En kvantitativ extraktion ir inte nddvindig, men minst 80 % av de anjon-ytaktiva dmnena boér
extraheras. Normalt uppnds 90 % eller mer.

Princip

Fran ett homogent prov (pulver, torkade pastor och torkade vatskor) erhalls ett etanolextrake
som innehdller de ytaktiva dmnena, tvdl och andra bestindsdelar i det syntetiska tvitt- och
rengoringsmedelsprovet som ir losliga i alkohol.

Etanolextraktet fir avdunsta helt och loses upp i en blandning av isopropanol och vatten, varpa
den erhdllna losningen far passera genom en starkt sur katjonbytare och en makropords
anjonbytare 1 kombination, uppvarmd till 323 K (50 °C). Denna temperatur ar nédvandig fér att
forhindra utfillning av de fettsyror som kan férekomma i sura medier.

De icke-joniska ytaktiva amnena blir kvar i utflodet.

Fettsyror i tvdl separeras genom upplosning med etanol innehdllande CO,. De anjon-ytaktiva
dmnena erhdlls sedan som ammoniumsalter genom upplosning med en isopropanollosning av
ammoniumbikarbonat. Dessa ammoniumsalter anvinds for nedbrytningstestet.

Katjon-ytaktiva dmnen som kan stora testningen av den biologiska nedbrytbarheten och analysen
avldgsnas genom att katjonbytaren placeras ovanfor anjonbytaren.
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2.3.2
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2.34

2.3.5

2.3.6

2.3.7

2.3.8

2.3.9

2.3.10

2311

2.3.12

2.3.13

2.3.14

2.3.15

2.3.16

2.4.

2.4.1

242

Kemikalier och utrustning
Avjoniserat vatten

Etanol, 95 % (volym/volym) C,HsOH (tillatet denatureringsmedel: metyletylketon eller met-
anol).

Blandning av isopropanol/vatten (50/50 volym/volym):

50 delar isopropanol (CH3;CH(OH) - CH3) och 50 delar vatten (2.3.1).

Losning av koldioxid i etanol (ca. 0,1 % CO,): Via ett ror med inbyggd sintring far koldioxiden
CO,; flyta genom etanolen (2.3.2) i 10 minuter. Anvind bara nyberedda l9sningar.

Lésning av ammoniumbikarbonat (60/40 volym/volym):0,3-mol NH/HCO; i 1000 ml av
blandningen isopropanol/vatten, 60 volymdelar isopropanol och 40 volymdelar vatten (2.3.1).

Katjonbytare (KAT), starkt sur alkoholresistent (50-100 mesh).

Anjonbytare (AAT), makropords, Merck Lewatit MP 7080 (70-150 mesh) eller likvirdig.
Saltsyra, 10 % HCI (vikt/vike).

En 2 000-ml rundkolv med slipad glaspropp samt éterflodeskylare.

Sugfilter (uppvarmbart) fér filtrerpapper, diameter 90 mm.

2 000-ml filtrerkolv

Jonbytarkolonner med uppvirmningsholje och kran, innerslang, diameter 60 mm, hojd 450 mm
(figur 4).

Vattenbad.
Vakuum-torkugn.
Termostat.

Roterande indunstare.

Beredning av extrakt och separation av anjonaktiva dmnen

Beredning av extrakt

Den mingd ytaktiva dmnen som erfordras for testning av biologisk nedbrytbarhet ar cirka 50 g
MBAS.

Normalt behover inte mer dn 1000 g av varan extraheras, men det kan bli nddvindigt att
extrahera ytterligare mingder av provet. Av praktiska skidl bor den midngd av varan som

extraheras begrinsas till 5 000 g vid beredning av extrakt for testning av biologisk nedbrytbar-
het.

Erfarenheten har visat att det dr fordelaktigt att anvinda flera mindre extraktioner i stillet for en
stor. De kvantiteter bytare som har anges dr avsedda for en arbetskapacitet pd 600-700 mmol
ytaktiva dmnen och tval.

Isolering av bestdndsdelar som dr lésliga i alkobol

Tillsdatt 250 g av det syntetiska tvitt- och rengoringsmedel som skall analyseras till 1250 ml
etanol, virm blandningen till kokpunkten och aterloppskoka i en timme under omrérning. Hall
den varma alkoholhaltiga l6sningen genom ett grovporigt sugfilter uppvarmt till 323 K (50 °C)
och filtrera snabbt. Tvitta kolven och sugfiltret med cirka 200 ml varm etanol. Samla upp
filtratet och-materialet frin det tvittade filtret i en filtrerkolv.
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2.4.4

245

Vid analys av pastor eller flytande produkter tillforsikras att inte mer 4n 55 g anjon-ytaktiva
imnen och 35 g tval finns med i provet. Indunsta det vigda provet tills det ar helt torrt. Lés upp
restmaterialet i 2 000 ml etanol och fortsitt enligt beskrivningen ovan.

For pulver med uppenbart lag densitet (> 300 g/l) ir det lampligt att 6ka etanolhalten till
20:1. '

Indunsta etanolfiltratet till torrhet, helst med en roterande indunstare. Upprepa detta om stérre
extraktmingd behovs. Los upp restmaterialet i 5000 ml av en blandning av isopropanol och
vatten.

Tillverkning av jonbytarkolonnerna
Katjonbytarkolonn

Placera 600 ml katjonbytarmassa (2.3.6) i en 3 000-ml bagare och tick den genom att tillsitta
2 000 ml saltsyra (2.3.8). Lat detta std i minst tvd timmar med omrérning d& och di. Hill av
syran och fér over jonbytarmassan till kolonnen (2.3.12) med hjilp av avjoniserat vatten.
Kolonnen skall innehilla en glasullspropp. Tvitta kolonnen med avjoniserat vatten med en
hastighet av 10-30 ml/min tills eluatet ir kloridfritt. Avligsna vattnet med 2000 ml av
blandningen isopropanol/vatten (2.3.3) vid en hastighet p4 10-30 ml/min. Jonbytarkolonnen ir
nu klar for anvindning.

Anjonbytarkolonn

Placera 600 ml anjonbytarmassa (2.3.7) i en 3 000-ml bagare och tick genom att tillsdtta 2 000
ml avjoniserat vatten. Lit massan svilla i minst tvd timmar. Overfor massan till kolonnen med
hjilp av avjoniserat vatten. Kolonnen skall innehilla en glasullspropp.

Tvitta kolonnen med 0,3 M ammoniumbikarbonatlosning (2.3.5) tills den ir fri fran klorid. For
detta erfordras ungefir 5 000 ml I6sning. Tvitta igen med 2 000 ml avjoniserat vatten. Avligsna
vattnet med 2 000 ml av blandningen isopropanol och vatten (2.3.3) med en hastighet av 10-30
ml/min. Jonbytarkolonnen ar nu i OH-tillstdndet och klar f6r anvindning.

Jonbytesforfarande

Anslut jonbytarkolonnerna s att katjonbytaren dr placerad ovanpd anjonbytaren. Virm bada
jonbytarkolonnerna till 323 K (50 °C) med termostatstyrning. Virm 5§ 000 ml av den 18sning
som erhdllits enligt 2.4.2 ovan till 333 K (60 °C) och 14t 16sningen rinna genom jonbytarkombi-
nationen med en hastighet av 20 ml/min. Tvitta kolonnerna med 1000 ml varm blandning
isopropanol/vatten (2.3.3).

Koppla ifran katjonbytaren (KAT) for att f4 fram de anjon-ytaktiva medlen (MBAS). Driv ut
tvalfettsyrorna ur katjonbytaren med 5000 ml l8sning etanol/CO; (323 K, 50°C) (2.3.4).
Kassera eluatet.

'

Driv sedan ut MBAS ur anjonbytaren (AAT) med 5 000 ml bikarbonatlésning (2.3.5). Lat all
vitska avdunsta pd ett dngbad eller i en roterande indunstare. Det &terstiende restmaterialet
innehiller MBAS (som ammoniumsalt) och eventuella icke ytaktiva anjoner, vilka inte stor
testningen av biologisk nedbrytning. Tillsdtt avjoniserat vatten till restmaterialet tills en bestimd
volym erhalls och faststill MBAS-halten i en delmingd enligt kapitel 3. Lsningen anvinds som
standardlésning av anjonaktiva syntetiska tvatt- och rengoringsmedel for testning av biologisk
nedbrytbarhet. Losningen skall hillas vid en temperatur under 278 K (5 °C).

Regenerering av jonbytarmassorna
Katjonbytaren kasseras efter anviandningen.

Anjonbytarmassan regenereras genom att en ammoniumbikarbonatlosning (2.3.5) far passera
genom kolonnen med en flodeshastighet av cirka 10 ml/min tills eluatet ir fritt frdn anjon-
ytaktiva dmnen (test med metylenblatt). Skolj sedan anjonbytaren med 2 000 ml av blandningen
isopropanol och vatten (2.3.3). Darmed dr anjonbytaren klar for dteranvindning.
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3.2.1

322

323

3.2.4

3.2.5

3.2.6

3.2.7
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3.2.9
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3.2.15

3.2.16

3.2.17

3.2.18

KAPITEL 3

BESTAMNING AV ANJON-YTAKTIVA AMNEN VID TESTNING AV BIOLOGISK
NEDBRYTBARHET

Princip

Metoden ir baserad pd att den katjonaktiva fargen metylenbldtt bildar blg salter med anjon-
ytaktiva dmnen som kan extraheras med kloroform. For att eliminera stdrningar utférs
extraktionen férst frdn en alkalisk 16sning, varpd extraktet skakas med en sur lésning av
metylenbltt. Den frinskilda organiska fasens absorbans mits med en fotometer vid den vaglingd
som ger maximal absorption, dvs. 650 nm.

Reagenser och utrustning
Buffertlosning pH 10:

Los upp 24 g natriumbikarbonat (NaHCO3) p.a. och 27 g vattenfritt natriumkarbonat {Na;CO;)
p.a. i avjoniserat vatten och spad till 1 000 ml.

Neutral l6sning av metylenblatt:

Lés upp 0,35 g metylenblatt (p.a.) i avjoniserat vatten och spad till 1 000 ml. Bered 6sningen
minst 24 timmar innan den skall anvandas. Den blanka kloroformfasens absorbans, som miits
gentemot kloroform, fir inte dverskrida 0,015 per 1 cm av skiktets tjocklek vid 650 nm.

Sur l6sning av metylenblatt:

Los upp 0,35 g metylenblatt (p.a.) i 500 ml avjoniserat vatten och blanda med 6,5 ml H,SO4 (d =
1,84 g/ml). Spad till 1 000 ml med avjoniserat vatten. Bered 16sningen minst 24 timmar innan
den skall anvindas. Den blanka kloroformfasens absorbans, som mits gentemot kloroform, fir
inte 6verskrida 0,015 per 1 cm av skiktets tjocklek vid 650 nm.

Kloroform (triklorometan) (p.a) nydestillerad.
Dodecylbensensulfonsyrametylester.
Etanolkaliumhydroxidlésning KOH 0,1 M.
Ren etan/ol, C,;H;OH.

Svavelsyra, H,SO4 0,5 M.
Fenolftaleinlésning:

Lés upp 1 g fenolftalein i 50 ml etanol och tillsitt 50 ml avjoniserat vatten under stindig
omrorning. Filtrera bort eventuell fillning.

Metanolsaltsyra: 250 ml saltsyra p.a. och 750 ml metanol.

Separertratt, 250 ml.

Kolv graderad till 50 ml.

Kolv graderad till 500 ml.

Kolv graderad till 1000 ml.

Rundkolv med slipad glaspropp och aterloppskylare, 250 ml, kokstenar.
pH-maitare.

Fotometer for mitningar vid 650 nm, med encentimeters till femcentimeters celler.

Filtrerpapper, kvalitativt.
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3.6

Forfarande
Prov som skall analyseras far inte tas genom ett skumskikt.

Efter omsorgsfull rengoring med vatten madste analysutrustningen skoljas grundligt med metanol-
saltsyra (3.2.10) och direfter med avjoniserat vatten innan den anvinds.

Filtrera dels det vatten som rinner in i aktivslamanlaggningen, dels dven utflodet omedelbart vid
provtagningen. Kassera de forsta 100 ml av filtraten.

Overfor en uppmitt volym av provet, neutraliserad om s3 erfordras, till en 250-ml separertratt
(3.2.11). Provmingden bor innehdlla mellan 20 och 150 ug MBAS. Vid ligre MBAS-halter kan
man anvinda upp till 100 ml av provet. Om mindre dn 100 ml anvinds, spids med avjoniserat
vatten till 100 ml. Tillsatt 10 ml av buffertlgsningen (3.2.1), 5 ml neutral I6sning av metylenbltt
(3.2.2) och 15 ml kloroform (3.2.4). Skaka blandningen jimnt men inte alltfor kraftigt i en
minut. Efter fassepareringen overfors kloroformskiktet till en annan separertratt, som innehiller
110 ml avjoniserat vatten och 5 ml sur losning av metylenblatr (3.2.3). Skaka blandningen i en
minut. Tappa ner kloroformskiktet i en graderad kolv (3.2.12) genom ett bomullsfilter som
tidigare rengjorts och fuktats med kloroform.

Extrahera de alkaliska och sura losningarna tre ginger med anvindning av 10 ml kloroform for
den andra och tredje extraktionen. Filtrera de kombinerade kloroformextrakten genom samma
bomullsfilter och spad till market p& 50 ml-kolven (3.2.12) med den kloroform som anvinds for
tvittning av bomullen. Mit kloroformlésningens absorbans med en fotometer vid 650 nm i
encentimeters till femcentimeters celler gentemot kloroform. Gor ett blindtest med hela forfaran-
det.

Kalibreringskurva

Bered en kalibreringslosning med standarden dodecylbensensulfonsyrametylester (tetrapropylen-
typ molvikt 340) efter fortvalning till kaliumsalt. MBAS beridknas som natriumdodecylbensensul-
fonat (molvikt 348).

Vig upp 400-450 mg dodecylbensensulfonsyrametylester (3.2.5) i en rundkolv med vagpipett
(noggrannhet 0,1 mg) och tillsitt 50 ml etanolkaliumhydroxidlosning (3.2.6) och nigra kokste-
nar. Sitt pd aterloppskylaren och koka i en timme. Tvitta kylaren och kulslipningen med cirka
30 ml etanol nir vitskan svalnat och sitt det tvidttade materialet till innehéllet i kolven. Titrera
16sningen med svavelsyra mot fenolftalein tills den blir firglés. Overfor 16sningen till en kolv
graderad till 1 000 ml (3.2.14), spad till mirket med avjoniserat vatten och blanda.

En del av denna ytaktiva stamlosning spads sedan ytterligare. Ta ut 25 ml och overfor till en
graderad kolv pd 500 ml (3.2.13), spid till mirket med avjoniserat vatten och blanda.

E x 1,023
. 20 000
mg. For att gora upp kalibreringskurvan ta ut 1, 2, 4, 6, 8 ml av standardlésningen och spid
varje sidan andel till 100 ml med avjoniserat vatten. Fortsitt sedan enligt punkt 3.3, inkl.
blindtestet.

Denna standardldsning innehéller mg MBAS per ml, dir E idr provets vikt i

Resultatberikning

Maingden anjon-ytaktivt dmne (MBAS) i provet avldses frin kalibreringskurvan (3.4). MBAS-
halten i provet erhalls av formeln

mg MBAS x 1 000

v = MBAS mg/l

ddr V = ml volym i provet.
Uttryck resultatet som natriumdodecylbensensulfonat (molvikt 348).
Redovisning av resultaten

Uttryck resultaten som MBAS mg/l, avrundat till nirmaste 0,1.
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Figur 2
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Luft
A: Lagringskarl E: Luftpump
B: Doseringsapparat F: Uppsamlingskarl
C: Luftningskir! (kapacitet 3 liter) G: Sintrad luftare

D: Sedimenteringskirl : H: Luftflodesmitare
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Figur 4
Uppvirmd jonbytarkolonn
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