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1. Zasada metady Powierzchnie talerzy po umyciu
w roztworze badanego $rodka i wyplukaniu w wodzie
wymywa si¢ wodnym roztworem etanolu. W zagesz-
czonym roztworze pochodzacym z wymywania wykry-
wa si¢ pozostato§¢ zwigzkOw ‘powierzchniowo czyn-
nych metodg chromatografii cienkowarstwowe;j.

2. Aparatura, przyrzady i materialy

a) Gruszka gumowa do spryskiwaczy.

b) Komora chromatograficzna.

¢) Mikropipety do nanoszenia roztworow z podziatkg
co 1 pl

d) Plytki do chromatografii cienkowarstwowej o wy-
miarach 20X20 cm. '

e) Probowki stozkowe do wirowania skalibrowane
na li2 mlL

f) Rynienka szklana o $rednicy 35 + 40 mm i dhu-
gosci 205 + 210 mm.

g) Spryskiwacze do roztwor6w wywotujacych.

h)- Suszarka do wiosow.

i) Wiréwka laboratoryjna.

3. Odczynmniki i roztwory

a) Etanol cz.d.a. 96-procentowy.

b) Zel krzemionkowy G, firmy Mercka wg Stahla.

¢) Roztwoér wzorcowy anionowego zwigzku powie-
rzchniowo czynnego: 0,5-procentowy roztwor soli so-
dowej siarczanu laurylowego w etanolu rozcieiczonym
woda destylowanag w stosunku 1 + 1.

d) Roztwdr wzorcowy niejonowego zwigzku powie-
rzchniowo czynnego: 0,05-procentowy roztwér oksy-
etylowanego nonylofenolu (np. Rokafenolu N8) w eta-
nolu rozcieniczonym woda destylowang w stosunku 1+ 1.

e) Roztwdr rozwijaigcy: mieszanina octanu etylu,
metanolu i st¢zonego amoniaku w stosunku: 60 + 15 + 5.

Roztwér tak przygotowany po trzech dniach nie na-
daje si¢ do uzytku ze wzgledu na hydrolize octanu
etylu.

f) Roztwdr wywolujacy fuksyny karbolowej lub zasa-
dowej: 0,05-procentowy roztwér w etanolu.

g) Roztwér wywotujacy jodoplatynianu potasowego
przygotowany w nastgpujacy sposéb: 5 ml S-procento-
wego roztworu chlorku platyny w 1-molowym roztwo-

rze kwasu solnego zmiesza¢ z 45 ml 10-procentowego
roztworu jodku potasowego i doda¢ 100 ml wody desty-
lowane;.

Roztwér przechowywany w ciemnej butelce zacho-
wuje trwato§¢ w ciagu 3 tygodni.

h) Zmodyfikowany odczynnik Dragendorffa przygo-
towany z nast¢pujacych roztworow:

Roztw6r A: 0,425 g zasadowego azotanu bizmuta-
wego rozpuscié w 20 ml wody destylowanej, dodaé
5 ml lodowatego kwasu octowego.

Roztwér B: 4 g jodku potasowego rozpusci¢ w 10 ml
wody destylowanej.

Roztwdr C: zmiesza¢ w ciemnej butelce roztwoér A
1 roztwoér B.

Roztwor zmodyfikowanego odczynnika do wywoly-
wania chromatogramu przygotowaé nastgpujaco: 10 ml
roztworu. C i 20 ml lodowatego kwasu octowego uzu-
petni¢ woda déstylowang do 100 ml.

4. Przygotowanie talerzy do badah. Z powierzchni
talerzy nalezy wymyé pozostatosci zwiazkéw powierzch-
niowo czynnych. Zwitkiem waty zwilzonym wodnym
roztworem etanolu 1+1 nawini¢tym na koficu szczypiec,
zmy¢ calg powierzchnig talerza, po czym wrzuci¢ zwitek
do kolby lub stoika z doszlifowanym korkiem. Zmy-
wanie powtorzy¢ jeszcze dwukrotnie. Watg odcisngé
precikiem przelewajgc roztwor etanolowy do parow-
nicy szklanej pojemnosci 100 + 150 ml, kolbg (stoik)
z watg poplukaé jeszcze dwukrotnie porcjami po 25 ml
roztworu etanolu, wstrzasajac silnie naczyniem i prze-
lewajac roztwér do parownicy. Zawarto$¢ parownicy
zagescié (odparowaé) na tazni wodnej do objgtosci
okoto 5 ml.

Oznaczanie nalezy wykona¢ na talerzach umyvtych
i wyptukanych zgodnie z BN-74/6153-03, z pominig-
ciem procesu wywolywania jodem. Do badan nalezy
pobra¢ co najmniej 5 sztuk talerzy.

5. Wykonanie oznaczania. Parownicg z zaggszczonym
do 5 ml roztworem zwiazkéw powierzchniowo czyn-
nych wymytych z powierzchni talerzy ogrzewac jeszcze
pewien czas na aZni wodnej, zaggszczajac go do okoto
1 ml, po czym przenie$¢ roztwér do probéwek stoz-

Zgtoszona przez instytut Chemii Przemystowej
Ustanowiora przez Ministra Przemystu Chemicznego i Lekkiego dnia 5 stycznia 1984 r.
jako norma obowigzujgca od dnia 1, lipca 1984 r.
(Dz. Norm. i Miar nr 4/1984 poz. 7)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE ,ALFA" 1984,

Druk. Wyd. Norm. W-wa, Ark. wyd. 0,30 Nakt. 1000 + 55 Zam. 665/84

Cena zt 6,00



2 . BN-84/6143-01.06

kowych do wirowania, poptukujac parownicg etanolem.
Roztwory w probéwkach po wymieszaniu zaggsci¢ pod
zmniejszonym ci$nieniem do objetosci 1 lub 2 ml
(zanotowaé objgtosc) i jesli trzeba odwirowad.
Nastepnie ptytki pokry¢ zelem krzemionkowym o gru-
bosci warstwy 0,25 mm a nastgprie aktywowad je w su-
szarce w temperaturze 110°C przez 1 h, po czym wsta-
wi¢ je do eksykatora. Na warstwie zelu wzdluz plytki
narysowa¢ 12 toréw. W odleglosci 2,5 cm od. dolnej
krawedzi plytki na Srodek tor6w nanie$¢ mikropipeta-
mi roztwor badany i roztwory wzorcowe. Na plytke
nalezy nanie$¢ réine objgtosci badanego roztworu (np.
5, 10, 20 pl) i takie same objetosci roztwor6w wzor-
cowych. Powtdrzy¢ jeszcze raz szeregi na plytce tak,
aby na obu potowach ptytki znajdowaly si¢ identycz-
nie naniesione substancje. Przed wstawieniem plytki
do komory chromatograficznej nalezy nasycié¢ ja przez
30 min parami roztworu rozwijajacego, nalewajac go na
dno komory i wykladajac jej $cianki bibulg. Nastepnie
wstawi¢ rynienk¢ z roztworem rozwijajacym, do niej
plytke i rozwijaé¢ chromatogram do wysokosci 15 cm,
po czym plytki wyja¢ i wysuszyé je na powietrzu.
Jedng potowg plytki (ostaniajgc starannie druga po-
tow¢ inng ptytka) spryskaé roztworem fuksyny. Po-

wstaja plamy fioletowo-purpurowe wszystkich §rodkéw
powierzchniowo czynnych, niezaleznie od ich charak-
teru chemicznego. Nastepnie drugg potowg plytki (osta-
niajagc starannie pierwsza polowg spryskana juz roz-
tworem fuksyny) spryskaé roztworem jodoplatynianu
potasowego. Z odczynnikiem tym nie reagujg zwigzki
anionowe czynne, nicjonowe, zas$ daja podluzne plamy
jasnobrgzowe ,sptowiale“. W razie niemoznosci uzyska-
nia czterochlorku platyny mozna spryskiwaé plytke
zmodyfikowanym odczynnikiem Dragendorfta, zktérym
zwigzki anionowe czynne roéwniez nie reagujg, pozo-
stale za$ dajg plamy pomaranczowe na jasniejszym tle.
Na ogét w ptynnych $rodkach myjacych znajduja sig
mieszaniny anionowych i niejonowych zwigzkéw po-
wierzchniowo czynnych, wowczas na chromatogramie
dluga smuga zwigzku niejonowego moze obejmowaé
plam¢ zwigzku anionowego. Zmniejszenie nanoszonej
objetosci roztworu moze daé rozdzial plamek.

Z wielkodci plamek mozna w przyblizeniu ocenié
ilo§¢ wykrytego zwigzku. Nanoszenie roznych objetosci
badanego roztworu i réznych objetosci roztworu wzor-
ca pozwala na pétilosciowe oznaczenie wykrywanej sub-
stancji powierzchniowo  czynnej.
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