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LIETUVOS RESPUBLIKOS UKIO MINISTRO

ISAKYMAS
DEL PLOVIKLIU TECHNINIO REGLAMENTO

1999 m. gruodzio 27 d. Nr. 430
Vilnius

Vykdydamas Lietuvos Respublikos Vyriausybés 1999 m. rugséjo 29 d. nutarimu Nr. 1076
,,Dél Lietuvos pasirengimo narystei Europos Sajungoje programos (Nacionaliné acquis priémimo
programa) teisés derinimo priemoniy ir acquis jgyvendinimo priemoniy 1999 mety plany
patvirtinimo* patvirtinta Teisés derinimo priemoniy plang 1999 metams (Zin., 1999, Nr. 83-2473):

1. Tvirtinu Plovikliy techninj reglamentg (pridedamas). Reglamento jsigaliojimo data —

2002 m. sausio 1 d.
Punkto pakeitimai:
Nr. 364, 2001-12-05, Zin., 2001, Nr. 104-3733 (2001-12-12), i. k. 10120201SAK00000364

2. Pavedu Ukio ministerijos Pramonés konkurencingumo skyriui iki 2002 m. liepos 1 d.
parengti priemones dél 1998 m. gruodzio 29/30 d. sveikatos apsaugos ministro ir tkio ministro
jsakymu Nr. 788/437 ,,Dél biocidy, kosmetikos, asmens higienos ir buitinés chemijos gaminiy
registracijos* nustatytos buitinés chemijos gaminiy registracijos atSaukimo.

UKIO MINISTRAS VALENTINAS MILAKNIS
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PATVIRTINTA
Lietuvos Respublikos iikio ministro
1999 m. gruodzio 27 d. jsakymu Nr. 430

PLOVIKLIU TECHNINIS REGLAMENTAS

Plovikliy (detergenty) naudojimas yra viena i natiiralios gamtinés aplinkos, ypa¢ vandens,
uzterSimo priezasciy, daran¢iy neigiama poveiki Zzmogaus sveikatai ir aplinkai. Vienas i§ ploviklio
poveikiy vandeniui — susidarantis didelis kiekis puty, kurios riboja vandens ir oro salyti, apsunkina
vandens prisisotinimg deguonimi, trukdo vandens augmenijos fotosintezei, kenkia vandens valymo
stotims ir kelia mikrobiologinio uzterSimo pavojy.

Sis techninis reglamentas (toliau — Reglamentas) nustato reikalavimus, kuriuos turi atitikti
visi | Lietuvos rinkg teikiami ir Lietuvos teritorijoje naudojami plovikliai.

Siuo Reglamentu jteisinami reikalavimai nustatyti 1973 m. lapkri¢Gio 22 d. Tarybos
direktyvoje 73/404/EEC ,,D¢l valstybiy nariy jstatymy, susijusiy su plovikliais, suderinimo* bei ja
papildanciose Tarybos direktyvose: 1982 m. kovo 31 d. 82/242/EEC ,,Dé¢l valstybiy nariy jstatymy,
susijusiy su nejoniniy aktyviyjy pavirSiaus medziagy biologinio skilimo nustatymo metodais,
suderinimo ir direktyvos 73/404/EEC papildymo* ir 1986 m. kovo 10 d. 86/94/EEC ,,Antras
papildymas direktyvos 73/404/EEC dél wvalstybiy nariy jstatymy, susijusiy su plovikliais,
suderinimo* bei 1973 m. lapkri¢io 22 d. Tarybos direktyvoje 73/405/EEC ,,D¢l valstybiy nariy
jstatymy, susijusiy su anijoniniy aktyviyjy pavirSiaus medziagy biologinio skilimo nustatymo
metodais, suderinimo® ir jg papildancioje 1982 m. kovo 31 d. Tarybos direktyvoje 82/243/EEC
,»Del valstybiy nariy jstatymy, susijusiy su anijoniniy aktyviyjy pavirSiaus medziagy biologinio
skilimo nustatymo metodais, suderinimo®, bei 1989 m. rugséjo 13 d. Komisijos rekomendacijose
89/542/EEC ,,Dé¢l plovikliy ir valymo produkty Zenklinimo*.

Isigaliojimo data ir nuorodos j Reglamentg

1. Reglamentas jsigalioja nuo 2002 m. sausio 1 d. Teikiant nuorodas j §] Reglamenta, ji

cituoti — ,,Plovikliy techninis reglamentas‘.
Punkto pakeitimai:
Nr. 364, 2001-12-05, Zin., 2001, Nr. 104-3733 (2001-12-12), i. k. 10120201SAK00000364

Pagrindinés savokos

2. Reglamente vartojamos pagrindinés sagvokos:

Biologinis skilimas — medziagos geba skilti veikiant mikroorganizmams.

Aktyvioji pavirSiaus medziaga (APM) — organinis junginys, kurio sudétyje yra nors po
vieng hidrofobing ir hidrofiling grupe ir kuris absorbuodamasis faziy salytyje sumazina pavirSiaus
itempt]. Priklausomai nuo disociacijos vandenyje charakterio aktyvioji pavirSiaus medziaga gali
biiti katijoniné, anijoniné, amfolitiné ir nejoniné.

Ploviklis (detergentas) — tai bet koks produktas, kurio sudétis specialiai sudaryta plovimo
procesui uztikrinti ir kuriame be pagrindiniy komponenty (aktyviyjy pavirSiaus medziagy) yra
bendro pobtidZio papildomos medziagos (priedai, aktyvatoriai, uZpildai, priemaisos ir kiti Salutiniai
komponentai).

Taikymo sritis

3. Reglamentas taikomas visiems j Lietuvos rinkg teikiamiems ir Lietuvos teritorijoje
naudojamiems plovikliams, kuriy sudétyje yra anijoniniy ar nejoniniy APM.

Plovikliy APM biologinio skilimo reikalavimai


https://www.e-tar.lt/portal/legalAct.html?documentId=TAR.4F1CF1EDD05F

3

4. Draudziama teikti | Lietuvos rinka ir naudoti Lietuvos teritorijoje ploviklius, kuriy
sudétyje esaniy anijoniniy ir nejoniniy APM biologinio skilimo laipsnis, nustatytas vienu i$
lenteléje pateikty analitiniy metody, yra mazesnis kaip 80 %.

Eil. | Anijoniniy APM biologinio skilimo laipsnio Nejoniniy APM biologinio skilimo
Nr. nustatymo analitiniai metodai laipsnio nustatymo analitiniai metodai

1 OECD metodu, paskelbtu OECD 1976 m. birzelio 11 d. techninéje ataskaitoje ,,Sitilomas
aktyviyjy pavir§iaus medziagy, naudojamy sintetiniuose plovikliuose, biologinio skilimo
nustatymo metodas®;

2 Vokietijoje galiojan¢iu metodu, priimtu 1977 m. sausio 30 d. reglamentu ,,Dél anijoniniy
ir nejoniniy aktyviyjy pavirSiaus medziagy, esanciy plovikliuose, biologinio skilimo®,
paskelbtu leidinyje ,,Bundesgesetzblatt, 1977m., 1 dalis, 244 p., kaip nustatyta §j
reglamentg 1§ dalies pakeician¢iame 1980 m. birzelio 18 d. reglamente, paskelbtame
leidinyje ,,Bundesgesetzblatt®, 1980 m., 1 dalis, 706 p. (3 priedas);

3 Pranciizijoje naudojamu metodu, patvirtintu  Pranciizijoje naudojamu metodu,
patvirtintu
1977 m. gruodzio 28 d. nutarimu, paskelbtu 1977 m. gruodzio 28 d. nutarimu,
,,JJournal paskelbtu
officiel de la République frangaise, 1978 m. ,,Journal officiel de la République
frangaise*
sausio 18 d. 514-515 p. ir 1981 m. birzelio 1978 m. sausio 18 d. ir 1974 m. kovo mén.
mén.
eksperimentiniu standartu T 73-260, eksperimentiniu standartu T 73-270,
paskelbtu paskelbtu
Pranciizijos standartizavimo asociacijos Pranciizijos standartizavimo organizacijos
(Association
frangaise de normatisation — AFNOR); (Association fran€aise de normatisation —
AFNOR);
4 Jungtin¢je Karalystéje naudojamu metodu, vadinamu akyto indo bandymu, aprasSytu

Vandens tyrimo centro techninéje ataskaitoje Nr. 70/1978.

Punkto pakeitimai:
Nr. 364, 2001-12-05, Zin., 2001, Nr. 104-3733 (2001-12-12), i. k. 10120201SAK00000364

5. Siekiant tiksliai nustatyti plovikliuose esanciy anijoniniy ir nejoniniy APM, biologinio
skilimo laipsnj, biitina taikyti Sio Reglamento 1 ir 2 prieduose pateiktus pamatinius metodus
(patvirtinamuosius bandymus). Tyrimai pamatiniais metodais taikomi gin¢o atveju ir tai gali atlikti
tik valstybiy nariy valdzios institucijy jgaliotos laboratorijos.

6. Ukio ministerija turi priimti sprendimg dél laboratorijy jgaliojimo atlikti tyrimus
pamatiniais metodais. [galiojant esancig arba steigiant nauja laboratorijg, turi buti praneSta ES
Komisijai ir kitoms valstybéms naréms.

7. Plovikliy APM biologinio skilimo laipsnio nustatymo paslaugas gali teikti kitos valstybés
narés jgaliota laboratorija.

8. Remiantis APM biologinio skilimo ar toksiskumo duomenimis, negalima drausti, riboti ar
kitaip trukdyti plovikliy, atitinkan¢iy Reglamento reikalavimus, teikimg j rinkg ar jy naudojima.

Plovikliy APM biologinio skilimo jvertinimas

9. Lietuvos rinkoje, esanciy plovikliy atitikimo Reglamento 4 p. reikalavimams, prieZiiirg
vykdo Ne maisto produkty saugos inspekcija (toliau — Inspekcija).
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10. Kai Inspekcija, remdamasi bent vienu i§ 4 p. nurodyty tyrimo metody, pagristai jsitikina,
kad ploviklyje esancios APM neatitinka 4 p. nurodyto biologinio skilimo laipsnio, ji turi priimti
sprendima, draudziant] teikti ploviklj j rinkg ir ji naudoti Lietuvos teritorijoje.

11. Apie ploviklio uzdraudimg Inspekcija nedelsdama turi informuoti valstybe narg, i$
kurios ploviklis pateko j Lietuvos rinka, ir Komisijg. PraneSime turi biiti nurodyta sprendimo
priémimo priezastis bei tyrimo rezultatai, gauti atlikus tyrimg bent vienu i§ Reglamento 4 p.
iSvardyty metody.

12. Jeigu valstybé naré¢, i§ kurios ploviklis pateko j Lietuvos rinkg, pareiskia prieStaravima
dél Inspekcijos priimto sprendimo uzdrausti ploviklj, Komisija nedelsdama tariasi su Inspekcija ir
Sia valstybe nare, jeigu butina, — ir su kitomis valstybémis narémis. Inspekcijos atstovas turi
dalyvauti Komisijos organizuojamuose pasitarimuose. Tuo atveju, jeigu nepavyksta susitarti, ar
ploviklis atitinka, ar neatitinka Reglamento 4 p. nurodytus reikalavimus, Komisija per 3 ménesius
nuo pranesimo apie ploviklio uZzdraudimg gavimo datos gauna reikiamas iSvadas 1§ vienos
Reglamento 5 straipsnyje minimos laboratorijos, bet ne i§ dalyvaujan¢iy konflikte valstybiy nariy
laboratorijy. Sias i§vadas Komisija prane$a suinteresuotoms valstybéms naréms, kurios per ménesj
gali pateikti Komisijai savo komentarus.

13. Lietuvai pasiraSius Protokolg dél Europos atitikties jvertinimo ar tapus ES nare, Ukio
ministerija turi paskirti atstovg (-us) ] Komiteta, jsteigta prie Komisijos, plovikliams taikomoms
direktyvoms derinti su technine pazanga bei jy prekybos jais kliiitims Salinti.

Plovikliy Zenklinimas

14. T rinka teikiami ir naudojami plovikliai privalo atitikti Lietuvos Respublikoje
parduodamy prekiy Zenklinimo taisykliy, patvirtinty Lietuvos Respublikos tikio ministro 1998 m.
balandzio 16 d. jsakymu Nr. 137, skyriy ,,Bendrieji nuostatai’, ,,Visoms prekéms biitini zenklinimo
rekvizitai® ir §io Reglamento 15, 16, 17,18 punkty reikalavimus.

15. Ploviklyje esan¢iy fosfaty, fosfonaty, anijoniniy, katijoniniy, amfolitiniy, nejoniniy
aktyviyjy pavirSiaus medziagy, balinan¢iy medziagy deguonies ar chloro pagrindu,
etilendinitrilotetraacto ragsties (EDTR), nitrilotriacto ragsties (NTA), fenoliy, halogeninty fenoliy,
paradichlorbenzeno, alifatiniy, aromatiniy, halogeniniy angliavandeniliy, muily, ceolity,
polikarboksilaty koncentracija, jeigu ji ploviklyje yra didesné nei 0,2%, ant pakuotés turi biiti
nurodyta tokiais intervalais:

- maziau kaip 5%,

- nuo 5 iki 15%,

- nuo 15 iki 30%,

- daugiau kaip 30%.

16. Ant pakuotés turi buti nurodyti plovikliuose esantys fermentai, konservantai ar
dezinfekcinés medZziagos nepriklausomai nuo jy koncentracijos.

17. Pramoniniam skalbimui naudojamy plovikliy pakuotéms 14, 15 ir 16 p. nurodyti
zenklinimo reikalavimai netaikomi, jeigu tapati informacija yra pateikta techniniy duomeny, saugos
duomeny lapuose arba kitu tinkamu biidu.

18. Ant mazmeninéje prekyboje parduodamy ir buitinéms skalbimo masinoms skirty
plovikliy pakuociy turi biiti nurodytas vienam arba dviem skalbimo ciklams rekomenduojamas
ploviklio kiekis, iSreikStas mililitrais arba gramais, priklausomai nuo vandens kietumo. Taip pat
gramais arba mililitrais turi biiti nurodyta dozavimo indo talpa.

Atsakomybé uz Reglamento nevykdyma

19. Asmenys, pazeide Sio Reglamento reikalavimus, atsako Lietuvos Respublikos jstatymy
nustatyta tvarka.




1 priedas

ANIJONINIU AKTYVIUJU PAVIRSIAUS MEDZIAGU BIOLOGINIO SKILIMO
NUSTATYMAS
Pamatinis metodas (patvirtinamasis tyrimas)

I SKYRIUS

1.1. Apibrézimas

Reglamente anijoninés aktyviosios pavirSiaus medziagos yra tokios medziagos, kurios
iSskiriamos praleidziant produkta pro katijonitg ir anijonitg ir paverc¢iamos pagal 3 skyriuje apraSyta
analizés buda su metileno mélynuoju reaguojancia medziaga (MBAS — methylene blue active
substance).

1.2. Tyrimui bitina jranga

Nustatant anijoninés APM biologinj skilimg, naudojamas jrenginys su aktyvuotu dumblu,
kurio schema pavaizduota 1 paveiksle, o detaliau — 2 paveiksle.

Irenginj sudaro rinktuvas A, i kurj supilamos paruoStos modelinés nuotékos, jy padavimo
siurblys B, aerotankas C, nusodintuvas D, oro kompresorius E, naudojamas aktyvuotam dumblui
recirkuliuoti, ir rinktuvas F, kuriame surenkamos apdorotos nuotékos.

Rinktuvai A ir F turi biiti stikliniai arba i$ tinkamo plastiko. Kiekvieno jy talpa ne mazesné
kaip 24 1. Siurblys B turi uztikrinti nuolatinj modeliniy nuotéky tiekimg j aerotankg C, kurio
naudingasis tiiris turi biiti ne maZesnis kaip 3 1. Oras ] aerotanka paduodamas pro akyto stiklo
antgalj G, kuris jrengiamas aerotanko C kiiginés dalies virSutinéje dalyje. Barbotuojamo oro kiekis
aeravimui matuojamas debitmaciu H.

1.3. Modelinés nuotékos

Modelinés nuotékos ruosiamos kiekvieng dieng pries tyrimg. Kiekviename litre vandentiekio
vandens iStirpinama:

160 mg peptono,

110 mg mésos sultinio,

30 mg karbamido [CO(NH2)2],

7 mg natrio chlorido (NaCl),
4 mg kalcio chlorido (CaCly-2H20),

2 mg magnio sulfato (MgSOg4-7H20),
28 mg kalio hidrofosfato (KoHPOy),

20+2 mg MBAS.

MBAS iSskiriamas 1§ tiriamo produkto pagal 2 skyriuje apraSyta metod3. Modelinés
nuotékos ruosiamos kiekvieng diena.

1.4. Bandiniy ruoSimas

1.4.1. Grynosios aktyviosios pavirSiaus medziagos tiriamos neapdorotam pavidale. Kad
galima bty paruosti modelines nuotékas (1.3), turi baiti nustatytas MBAS Kiekis.

1.4.2. Kai tiriama kompozicija (ploviklis)), MBAS ir muilas iSskiriami alkoholiniu
ekstrahavimo budu (Zr. 2 skyriy). Kad galima bty paruosti modelines nuotékas, turi buiti nustatytas
MBAS Kiekis ekstrakte.

1.5. Tyrimo eiga

IS pradZiy aerotankas C ir nusodintuvas D uZpildomi paruoStomis modelinémis nuotékomis.
Nusodintuvas D turi biiti jrengtas tokiame aukstyje, kad aerotanke tilpty 3 1 miSinio.

Procesui suzadinti ten pat jpilama 3 ml geros kokybés nuotéky, ka tik paimty i§ buitiniy
nuoteky valymo jrenginio. Jos nuo paémimo iki panaudojimo turi biiti laikomos aerobinése
salygose. Paleidziamas oro kompresorius E, padavimo siurblys B ir jungiama aeravimo sistema.
Modelinés nuotékos j aerotankg turi tekéti 1 1/val. grei€iu. Tai uztikrina viduting 3 valandy nuotéky
aeravimo trukme.



6

Aeravimo intensyvumas turi buti toks, kad visos kietos dalelés aerotanke biity pakibusios
skystyje (suspenduotos), o istirpusio deguonies kiekis blity ne mazesnis kaip 2 mg/l. Neleidziama
susidaryti putoms. Tam tikslui naudojami putojimg mazinantys preparatai ir jie neturi slopinti
(inhibuoti) aktyvuoto dumblo ir juose negali biti MBAS. Oro padavimas turi buti taip
sureguliuotas, kad aerotanke C bity nuolating¢ ir tolygi i§ nusodintuvo patenkancio miSinio
recirkuliacija. Dumblas, besikaupiantis aerotanko virSuje, nusodintuvo D apacioje ir visoje
cirkuliacijos sistemoje, turi biiti bent karta per parag nuvalomas Sepeciu ar kitu tinkamu biidu ir
grazinamas | sistema. Jei dumblas nenuséda, nusodinimg galima paskatinti pridedant 2 ml 5%
gelezies (III) chlorido tirpalo. Jei to nepakanka, pridedama dar.

Apdorotos nuotékos i§ D nusodintuvo per 24 valandas sukaupiamos rinktuve F. Jas
sumai$ius, paimamas bandinys, o rinktuvas po to turi biiti kruopsciai iSplautas.

1.6. Proceso kontrolé

MBAS kiekis (mg/l) paruostose modelinése nuotékose nustatomas pries pat darbo pradzig.

MBAS kiekis (mg/l) per 24 valandas rinktuve F sukauptose nuotékose nustatomas tuo paciu
analizés metodu i§ karto po bandinio paémimo. Jei tai nejmanoma, bandiniai konservuojami,
geriausiai — uzsaldomi. Koncentracija turi biiti nustatoma 0,1 mg/1 tikslumu.

Proceso reikiamai eigai patikrinti ne re€iau kaip du kartus per savaite rinktuvuose F ir A
esanciose modelinése nuotékose nustatomas cheminis deguonies poreikis (COD — chemical oxygen
demand) arba iStirpusios organinés anglies kiekis (DOC — dissolved organic carbon). Analizei
naudojamas pro stiklo filtrg nufiltruoty nuotéky méginys.

COD arba DOC maz¢jimas turi stabilizuotis, kai nusistovi kasdieninis biologinio skilimo
procesas, t. y. 3 paveiksle pavaizduoto pradinio laikotarpio pabaigoje.

Aerotanke esaniame aktyvuotame dumble sausy mineraliniy medziagy kiekis, g/l, turi buti
nustatomas du kartus per savaitg. Jei jis didesnis kaip 2,5 g/l, aktyvuoto dumblo perteklius turi biiti
pasalintas.

Biologinio skilimo tyrimas atlieckamas kambario temperatiiroje. Ji turi biiti pastovi ir
palaikoma 292-297 K [(19-24)°C].

1.7. Biologinio skilimo apskaiciavimas

Biologiskai suskilusios per parg MBAS dalis procentais apskai¢iuojama nustacius MBAS
kiekj (mg/l) pradinése (paruostose) modelinése nuotékose ir véliau surinktuve F sukauptose
nuotékose. Taip gautos vertés turi biiti pavaizduotos grafiSkai, kaip parodyta 3 paveiksle.

MBAS biologinis skilimas apskai¢iuojamas imant aritmetinj vidurkj verCiy, gauty per 21
dieng pasibaigus pradiniam laikotarpiui, per kurj, jrenginiui veikiant be sutrikimy, biologinio
skilimo procesas tampa pastovus. Bet kokiu atveju pradinio laikotarpio trukmé neturi virSyti Sesiy
savaiciy.

Kasdieninés biologinio skilimo vertés apskai¢iuojamos 0,1% tikslumu, taciau galutinis
rezultatas pateikiamas sveiko skaiciaus tikslumu.

Kai kuriais atvejais bandiniai gali biiti imami reciau, taciau vidurkiui apskaiiuoti turi buti
imami rezultatai, gauti pasibaigus pradiniam laikotarpiui, ne maziau kaip i§ 14 kasdieniniy, tolygiai
paskirstyty per 21 parg, tyrimy.

Il SKYRIUS 5
PRADINIS ANALIZUOJAMU PRODUKTU PARUOSIMAS

2.1. IZanginés pastabos

2.1.1. Bandiniy paruoSimas

Anijoninés aktyviosios pavirSiaus medZziagos ir plovikliai prie§ biologinio skilimo nustatyma
patvirtinan¢iuoju tyrimu paruo$iami taip:

Produktali | Paruo$imas

Anijoninés aktyviosios pavir§iaus medziagos Tiriamos be paruo$imo
Plovikliai Ekstrahavimas alkoholiu, po to anijoniniy
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APM atskyrimas praleidziant pro jonitus

Ekstrahavimo alkoholiu tikslas — pasalinti i§ ploviklio netirpius ir neorganinius
komponentus, kurie gali trukdyti atlikti biologinio skilimo tyrima.

2.1.2. Jony mainy procesas

Norint gauti tikslius anijoniniy aktyviyjy pavirSiaus medziagy biologinio skilimo tyrimo
rezultatus, biitina jas atskirti nuo muilo bei nuo katijoniniy ir nejoniniy APM.

Tai pasiekiama pritaikius jony mainy metoda, panaudojant labai akyta anijoniting derva ir
atitinkamus tirpiklius komponenty frakciniam iSskyrimui. Muilas, anijoninés bei nejoninés
aktyviosios pavirSiaus medziagos atskiriamos vienu veiksmu.

2.1.3. Analiziné kontrolé

Anijoniniy APM kiekis sintetiniame ploviklyje po jo homogenizavimo nustatomas pagal
MBAS nustatymo metoda. Atitinkamu analizés metodu nustatomas muilo kiekis ploviklyje. Siy
duomeny reikia ploviklio bandinio, biitino biologiniam skilimui nustatyti, kiekiui apskai€iuoti.

Nebiutina iSekstrahuoti i§ ploviklio kuo didesn; anijoniniy APM kiekj, kadangi jy
iSekstrahuojama ne maziau kaip 80%, o dazniausiai 90% ir daugiau.

2.2. Tyrimo esmé

IS vienaly¢io bandinio (milteliy, pastos, skysto koncentrato) ekstrahuojant etanoliu
gaunamas APM, muilo ir kity alkoholyje tirpiy komponenty ekstraktas.

Etanolinis ekstraktas garinamas iki sausos medZiagos, kuri iStirpinama izopropanolio ir
vandens miSinyje. Toks tirpalas praleidziamas 323 K (50°C) temperatiroje pro miSry jony mainy
jrenginj, sudarytg i§ stipriai riigstinio katijonito ir labai akyto anijonito. Nurodytos temperatiiros
reikia tam, kad riigStinéje terpéje pasigaminusios riebaly rigstys nesudaryty nuosédy.

Nejoninés APM lieka tirpiklyje.

IS muilo susidariusios riebaly rugstys atskiriamos plaunant anglies dioksidu prisotintu
etanoliu. Anijoninés APM iSplaunamos amonio hidrokarbonato tirpalu izopropanolio ir vandens
miSinyje amonio drusky pavidale. Sios druskos naudojamos biologinio skilimo tyrime.

Katijoninés APM, galinc¢ios trukdyti biologinio skilimo bandymui ir analizei, atskiriamos
katijonito kolon¢l¢je, jrengtoje vir§ anijonito kolonélés.

2.3. Reagentai, jrenginiai

2.3.1. Dejonizuotas vanduo.

2.3.2. Etanolis 95% (v/v) CoH5OH (galimi denatiirantai:metiletilketonas, metanolis).

2.3.3. Izopropanolio ir vandens miSinys (50/50 v/v):

- 50 daliy izopropanolio (CH3CHOH - CH3),

- 50 daliy vandens (2.3.1).

2.3.4. Anglies dioksido tirpalas etanolyje (mazdaug 0,1 % CO»9): per vamzdelj su akyto

stiklo pertvara | etanolj (2.3.2) 10 minuciy barbotuojamas anglies dioksidas (CO2). Tirpalas turi
biiti ruosiamas pries pat naudojima.

2.3.5. Amonio hidrokarbonato tirpalas (60:40 v/v): 0,3 molio (grammolio) NH4HCO3
iStirpinama 1000 ml izopropanolio ir vandens miSinio, sudaryto i§ 60 daliy izopropanolio ir 40 daliy
vandens (2.3.1).

2.3.7. Anijonitas (AAT), labai akytas, Merck Lewatit MP 7080 (70-150 meSy) arba
analogiSkas.

2.3.8. Druskos riigstis, 10% (w/w).

2.3.9. 2000 ml talpos apvaliadugné kolba su kiigine S$lifuota jmova ir grjZztamuoju
kondensatoriumi.

2.3.10. 90 mm skersmens filtravimo piltuvas, su popieriniais filtrais.

2.3.11. 2000 ml talpos filtravimo kolba.

2.3.12. Jonitinés kolon¢lés su apSildymo gaubtu ir Ciaupu; vidinis skersmuo 60 mm ir
aukstis 450 mm (4 paveikslas).



2.3.13. Vandens vonia.

2.3.14. Vakuuminé dziovinimo spinta.

2.3.15. Termostatas.

2.3.16. Rotorinis garintuvas.

2.4. Anijoniniy aktyviuyju pavirSiaus medziagy ekstrahavimas ir atskyrimas

2.4.1. Ekstrakto gavimas

Aktyviyjy pavirSiaus medziagy biologinio skilimo laipsniui nustatyti reikia apie 50 g
MBAS.

Paprastai ekstrahuojamos medziagos nereikia daugiau kaip 1000 g, bet kartais jos gali
prireikti ir daugiau. Taciau praktiskai sunaudojamo produkto kiekis ekstrakto paruoSimui nevirsija
5000 g.

Patirtis parodé, kad geriau ekstrahuoti mazesniais kiekiais kelis kartus, nei 1§ karto didelj
produkto kiekj. Apytikriai jonity kiekis kolonéléje paskaiCiuotas 600-700 mmol aktyviosios
pavir§iaus medziagos ir muilo atskyrimui.

2.4.2. Alkoholyje tirpiy medziagy atskyrimas

I kolbg su 1250 ml etanolio pridedama 250 g tiriamo sintetinio ploviklio. MiSinys
uzvirinamas ir, prijungus grjztamajj kondensatoriy, maiSant virinamas vieng valandg. Po to karstas
alkoholinis tirpalas nufiltruojamas greitai nusiurbiant pro didelio akytumo filtravimo piltuva,
pasildytg iki 323 K (50°C) temperatiiros. Kolba ir filtravimo piltuvas praplaunami mazdaug 200 ml
Silto etanolio. Filtratas kartu su praplovomis supilamos j filtravimo kolba.

Kai tiriami produktai yra pastos ar skys€iai ir Zinoma, kad bandinyje anijoniniy aktyviyjy
pavirSiaus medziagy gali biiti ne daugiau kaip 55 g, o muilo ne daugiau kaip 35 g, pasvertas
bandinys dziovinamas iki sausos medziagos, kuri po to sumaiSoma su 2000 ml etanolio.
Ekstrahavimas toliau atliekamas jau apraSytu bidu.

Kai tiriami mazo piltinio tankio (<300 g/l) milteliai, etanolio kiekj rekomenduojama
padidinti iki santykio 20:1.

Etanolio filtratas garinamas iki sausos medziagos. Tam tikslui geriausiai tinka rotorinis
garintuvas. Jei iSekstrahuotos medziagos reikia daugiau, operacija pakartojama. Po to sausa
medziaga iStirpinama 5000 ml izopropanolio ir vandens miSinyje.

2.4.3. Jonitiniy kolon¢liy ruosimas

Katijonito kolon¢lé

I 3000 ml talpos cheming stikling suberiama 600 ml katijonitinés (2.3.6) dervos ir uzpilama
2000 ml druskos rugsties (2.3.8). Laikoma, kartais pamaiSant, ne maziau kaip 2 val. Ragstis
nupilama, o derva sumaiSoma su dejonizuotu vandeniu, supilama j kolon¢le (2.3.12), kurioje turi
bati jdétas stiklo vatos kamstelis. Derva kolonéléje plaunama dejonizuotu vandeniu 10-30 ml/min.
greiciu, kol praplovose nelieka chloridy. Po to dar 10-30 ml/min. grei¢iu plaunama izopropanolio ir
vandens miSiniu (2.3.3). Katijonito kolon¢l¢ jau paruosta darbui.

Anijonito kolonéle

I 3000 ml talpos cheming stikling suberiama 600 ml anijonitinés dervos (2.3.7) ir uzpilama
2000 ml dejonizuoto vandens. Anijonitas palieckamas brinkti ne maziau kaip 2 val. Nupylus vandens
pertekliy, derva supilama kartu su likusiu dejonizuotu vandeniu i kolonéle, kurioje dervos
sulaikymui turi bti jdétas stiklo vatos kamstelis.

Kolonélé po to plaunama 0,3 mol/l koncentracijos amonio hidrokarbonato tirpalu (2.3.5), kol
praplovose nelieka chloridy. Tam sunaudojama apie 5000 ml tirpalo. Véliau perplaunama 2000 ml
dejonizuoto vandens ir galiausiai 10-30 ml/min. grei¢iu 2000 ml izopropanolio ir vandens mi$inio.
Anijonito kolon¢lé jau paruosta darbui.

2.4.4. Jony mainy procesas

Kolon¢lés sustatomos taip, kad katijonitas biity vir§ kolonélés su anijonitu. Kolonélese
termostatuojama 323 K (50°C) temperatiira. Imama 5000 ml APM tirpalo, gauto pagal 2.4.2,
pasildoma iki 333 K (60°C) ir 20 ml/min. grei¢iu praleidZiama pro kolonéles. Po to kolonéles
perplaunamos 1000 ml karStu izopropanolio ir vandens miSiniu (2.3.3).
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Po to KAT kolonélé atjungiama. IS muilo susidariusios riebaly rugstys i§ KAT kolonélés
iSplaunamos 5000 ml 323 K (50°C) temperatiiros CO2 tirpalu etanolyje (2.3.4). Praplovos

iSpilamos.

Tada su 5000 ml amonio hidrokarbonato tirpalo (2.3.5) i§ AAT kolonélés iSplaunama
MBAS. Gautas tirpalas gary voneléje arba rotoriniame garintuve iSgarinamas iki sausos medziagos.
Ja sudaro MBAS (amonio druskos pavidale). Joje gali biiti kity medziagy, taciau jos néra APM ir
netrukdo biologinio skilimo nustatymui.

Po to sausa medziaga tirpinama reikiamame dejonizuoto vandens kiekyje. Vandeningje
dalyje 3 skyriuje aprasSytu biidu nustatomas MBAS kiekis. Toliau Sis tirpalas visg laikg naudojamas
nustatant tiriamos anijoninés aktyviosios medziagos biologinj skilimg. Tirpalas turi biti laikomas
zemesn¢je kaip 278 K (5°C) temperatiiroje.

2.4.5. Jonitiniy dervy regeneravimas

Panaudotas katijonitas iSmetamas.

Anijonitas regeneruojamas papildomai 10 ml/min. greiciu leidziant pro kolonél¢ amonio
hidrokarbonato tirpala (2.3.5), kol praplovose nebelieka anijoniniy APM (tikrinama su metileno
meélynuoju). Po to anijonitas dar praplaunamas 2000 ml izopropanolio ir vandens miSinio (2.3.3).
Taip regeneruotg anijonitg veél galima naudoti.

111 SKYRIUS
ANIJONINIU AKTYVIUJU PAVIRSIAUS MEDZIAGU NUSTATYMAS BIOLOGINIO
SKILIMO TYRIMO METU

3.1. Metodo esmé

Metodas pagristas tuo, kad katijoninis daziklis, Siuo atveju metileno mélynasis, su
anijoninémis aktyviosiomis pavirSiaus medziagomis sudaro mélynos spalvos druskas, kurios
atskiriamos ekstrahuojant chloroformu. Kad buty iSvengta trukdymy pradzioje ekstrahuojamas
Sarminis tirpalas. Po to ekstraktas sumaiSomas su riigs§¢iu metileno mélynuoju tirpalu. Atskirto
organinio sluoksnio optinis tankis matuojamas fotometriskai, kai didziausios absorbcijos bangos
ilgis lygus 650 nm.

3.2. Reagentai ir jrenginiai

3.2.1. Buferinis pH 10 tirpalas:

24 g analiziSkai gryno natrio hidrokarbonato (NaHCO3) ir 27 g analiziSkai gryno

bevandenio natrio karbonato (NapCO3) istirpinama dejonizuotame vandenyje ir praskiedziama iki

1000 ml.

3.2.2. Neutralusis metileno melynojo tirpalas:

0,35 g analiziSkai gryno metileno mélynojo iStirpinama dejonizuotame vandenyje ir
praskiedziama iki 1000 ml. Tirpalas ruoSiamas bent 24 valandas prie§ naudojimg. Kontroliniu
bandymu gauto chloroforminio sluoksnio optinis tankis pagal grynajj chloroforma, matuojant 1 cm
storio kiuveteje, kai bangos ilgis 650 nm, neturi virSyti 0,015.

3.2.3. Rugstusis metileno mélynojo tirpalas:

0,35 g analiziskai gryno metileno mélynojo istirpinama 500 ml dejonizuoto vandens ir
sumaiSoma su 6,5 ml HpSOy4 (d = 1,84 g/ml). Dejonizuotu vandeniu praskiedZiama iki 1000 ml.

Tirpalas ruoSiamas bent 24 valandas prie§ naudojimg. Kontroliniu bandymu gauto chloroforminio
sluoksnio optinis tankis, matuojant pagal grynajj chloroforma 1 cm storio kiuvetéje, kai bangos ilgis
650 nm, neturi virSyti 0,015.

3.2.4. Chloroformas (trichlormetanas), analiziskai grynas, kg tik nudistiliuotas.

3.2.5. Dodecilbenzensulfoninés riigsties metiloesteris.

3.2.6. Kalio hidroksido tirpalas etanolyje, KOH, 0,1 mol/I.

3.2.7. Absoliutusis etanolis, CoH50H.

3.2.8. Sieros riigstis, HpSOy, 0,5 mol/l.
3.2.9. Fenolftaleino tirpalas:
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1 g fenolftaleino istirpinama 50 ml etanolio ir nuolat maisant jpilama 50 ml dejonizuoto
vandens. Visos susidariusios nuosédos nufiltruojamos.

3.2.10. Druskos rugsties tirpalas metanolyje:

250 ml analiziskai grynos koncentruotos druskos rigsties sumaiSoma su 750 ml metanolio.

3.2.11. 250 ml talpos dalijamasis piltuvas.

3.2.12. 50 ml talpos matavimo kolba.

3.2.13. 500 ml talpos matavimo kolba.

3.2.14. 1000 ml talpos matavimo kolba.

3.2.15. 250 ml talpos apvaliadugné kolba su kigine Slifuota jmova ir griztamuoju
kondensatoriumi. Virimui palengvinti j kolbg dedama stiklo granuliy.

3.2.16. pH metras.

3.2.17. Fotometras, skirtas matuoti, kai bangos ilgis 650 nm, su 1 ir 5 cm storio kiuvetémis.

3.2.18. Kokybiskas filtravimo popierius.

3.3. Tyrimas

Bandiniai analizei negali biiti imami per puty sluoksni.

Analizei naudojama aparatiira kruops$éiai iSplaunama vandeniu, paskui gerai perskalaujama
druskos riigSties tirpalu metanolyje (3.2.10) ir prieS naudojimg dar skalaujama dejonizuotu
vandeniu.

I irenginj su aktyvuotu dumblu patenkancios ir 1§ jo iSeinancios nuotékos filtruojamos i$
karto tik paémus bandinj. Pirmieji 100 ml filtrato i$pilami.

Zinomo tirio bandinys, jei reikia, neutralizuojamas ir supilamas j 250 ml talpos dalijamajj
piltuva (3.2.11). Bandinyje turi biti 20-150 ng MBAS. Mazos MBAS koncentracijos bandinio
imama daugiau, taciau jo tdris negali virSyti 100 ml. Kai bandinio imama maziau, jis
praskiedziamas dejonizuotu vandeniu iki 100 ml. | piltuvg su bandiniu jpilama 10 ml buferinio
tirpalo (3.2.1), 5 ml neutraliojo metileno mélynojo tirpalo ir 15 ml chloroformo (3.2.4). MiSinys
tolygiai ir nesmarkiai plakamas vieng minut¢. MiSiniui iSsisluoksniavus, chloroforminis sluoksnis
iSleidziamas ] kitg dalijamgjj piltuva, kuriame yra 110 ml dejonizuoto vandens ir 5 ml riigs¢iojo
metileno mélynojo tirpalo (3.2.3). Chloroforminis sluoksnis pro iSplautg alkoholiu ir suvilgyta
chloroforme higroskopinés vatos filtrg supilamas j matavimo kolbg (3.2.12).

Ekstrahavimas Sarmingje ir rtigstinéje terpéje atlickamas tris kartus. Antrg ir treCig karta
ekstrahuojant chloroformo imama po 10 ml. Supilti kartu ekstraktai filtruojami pro ta patj vatos
filtrg ir jam praplauti naudojamu chloroformu 50 ml matavimo kolboje praskiedziami iki zymés.
Chloroforminio tirpalo optinis tankis matuojamas fotometru 1 arba 5 cm storio kiuvetése, kai
bangos ilgis 650 nm. Palyginimui naudojamas grynas chloroformas. Etaloniniy tirpaly optiniai
tankiai nustatomi tuo paciu budu.

3.4. Kalibraciné kreivé

IS etaloninés medziagos — dodecilbenzensulfoninés riigsties metilesterio (tetrapropileno tipo,
M = 340), esterj hidrolizavus iki kalio druskos, ruoSiamas etaloninis tirpalas. MBAS kiekis
perskai¢iuojamas i natrio dodecilbenzensulfonatg (M = 348).

Apvaliadugneje kolboje 0,1 mg tikslumu pasveriama 400-450 mg dodecilbenzensulfoninés
rigsSties metilesterio (3.2.5) ir jpilama 50 ml kalio hidroksido tirpalo etanolyje (3.2.6). Uzvirimui
palengvinti jberiamos kelios stiklo granulés. Prijungus griZztamajj kondensatoriy, virinama vieng
valandg. Atvésus, kondensatorius ir §lifuota jmova praplaunami apie 30 ml etanolio. Praplovos
supilamos ] ta pacia kolba. Po to tirpalas titruojamas sieros riig§timi, kol iSnyksta fenolftaleino
spalva. Sis tirpalas supilamas j 1000 ml matavimo kolba (3.2.14), praskiedziamas dejonizuotu
vandeniu iki Zymés ir sumaiSomas.

Dalis $io APM tirpalo praskiedZiama dar karta. Tam 25 ml tirpalo 500 ml matavimo kolboje
(3.2.13) praskiedziama dejonizuotu vandeniu iki Zymés ir sumaiSoma.

Siame etaloniniame tirpale yra

Eoxl K23

20000 & MBAS/mL,

¢ia E yra pasvertos etaloninés medziagos masé miligramais.
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Kalibracinei kreivei sudaryti j 100 ml matavimo kolbas jpilama atitinkamai 1, 2, 4, 6 ir 8 ml
etanolinio tirpalo ir dejonizuotu vandeniu praskiedziama iki zymés. Toliau pagal 3.3 apraSyta
procediirg nustatomas i§ $iy tirpaly iSekstrahuoto MBAS optinis tankis. Sudaroma kalibraciné
kreivé.

3.5. Rezultaty apskaiciavimas

Anijoninés aktyviosios pavirSiaus medziagos (MBAS) kiekis bandinyje nustatomas pagal
sudarytg kalibracing kreive (3.4). Jos koncentracija apskai¢iuojama pagal formulg:

mg ME.l::':, % 1000 — MBAS mg/l
¢ia V = bandinio taris mililitrais

Rezultatai isreiskiami natrio dodecilbenzensulfonatu (M = 348).

3.6. Rezultaty pateikimas

Rezultatai pateikiami 0,1 mg/l MBAS tikslumu.
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2 priedas

NEJONINIU AKTYVIUJU PAVIRSIAUS MEDZIAGU BIOLOGINIO SKILIMO
NUSTATYMAS
Pamatinis metodas (patvirtinamasis tyrimas)

I SKYRIUS

1.1. Apibrézimas

Reglamente nejoninés aktyviosios pavirSiaus medziagos yra medziagos, kurios iSskiriamos
praleidziant produkta pro katijonita ir anijonitg ir paver¢iamos su bismuto reagentu reaguojancia
medziaga 3 skyriuje apraSytu analizés budu (BIAS-bismuth-active substance).

1.2. Tyrimui bitina jranga

Nustatant nejoninés APM biologin} skilimg, naudojamas jrenginys su aktyvuotu dumblu,
kurio schema pavaizduota 1 paveiksle, o detaliau 2 paveiksle.

Irenginj sudaro rinktuvas A, ] kurj supilamos paruoStos modelinés nuotekos, jy padavimo
siurblys B, aerotankas C, nusodintuvas D, oro kompresorius E aktyvuoto dumblo recirkuliacijai ir
rinktuvas F, kuriame surenkamos apdorotos nuotékos.

Rinktuvai A ir F turi biiti stikliniai arba i§ tinkamo plastiko. Kiekvieno jy talpa ne mazesné
kaip 24 1. Siurblys B turi uztikrinti nuolatinj modeliniy nuotéky tiekimg j aerotankg C, kurio
naudingasis tiris turi biiti ne mazesnis kaip 3 1. Oras j aerotankg paduodamas per akyto stiklo
antgalj G, kuris jrengiamas aerotanko C kiiginés dalies virSutinéje dalyje. Barbotuojamo oro kiekis
aeravimui matuojamas debitmaciu H.

1.3. Modelinés nuotékos

Modelinés nuotékos ruosiamos kiekvieng dieng pries tyrimg. Kiekviename litre vandentiekio
vandens iStirpinama:

- 160 mg peptono,

- 110 mg meésos sultinio,

- 30 mg karbamido [CO(NH2)2],

- 7 mg natrio chlorido (NaCl),
- 4 mg kalcio chlorido (CaCly-2H»0),

- 2 mg maghnio sulfato (MgSOg4-7H20),
- 28 mg kalio hidrofosfato (KoHPOy),

- 10 = 1 mg BIAS.

BIAS isskiriamas i8 tiriamo produkto pagal 2 skyriuje aprasyta metoda.

Modelinés nuotékos Svieziai ruosiamos kiekvieng diena.

1.4. Bandiniy ruoSimas

1.4.1. Grynosios aktyviosios pavirSiaus medZiagos tiriamos neapdorotam pavidale.
Modeliniy nuotéky (1.3) paruoSimui turi buti nustatytas BIAS kiekis.

1.4.2. Kai tiriama kompozicija (ploviklis), BIAS, MBAS ir muilas iSskiriami alkoholiniu
ekstrahavimo biidu (Zr. 2 skyriy). Modeliniy nuotéky paruoSimui turi buti Zinomas BIAS kiekis
ekstrakte.

1.5. Tyrimo eiga

Pradzioje aerotankas C ir nusodintuvas D uzpildomi paruostomis modelinémis nuotékomis.
Nusodintuvas D turi biiti jrengtas tokiame aukStyje, kad aerotanke biity 3 1 miSinio.

Procesui suzadinti ten pat jpilama 3 ml geros kokybés nuotéky, ka tik paimty i§ buitiniy
nuotéky valymo jrenginio. Jos nuo paémimo iki panaudojimo turi biti laikomos aerobinése
salygose. Paleidziamas oro kompresorius E, padavimo siurblys B ir jjungiama aeravimo sistema.
Modelinés nuotékos j aerotankg turi tekéti 1 1/val. grei€iu. Tai uztikrina viduting 3 valandy nuotéky
aeravimo trukme.
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Aeravimo intensyvumas turi buti toks, kad visos kietos dalelés aerotanke biity pakibusios
skystyje (suspenduotos), o istirpusio deguonies kiekis blity ne mazesnis kaip 2 mg/l. Neleidziama
susidaryti putoms. Tam tikslui naudojami putojimg mazinantys preparatai ir jie neturi slopinti
(inhibuoti) aktyvuoto dumblo ir juose negali biiti BIAS. Oro padavimas turi biiti taip sureguliuotas,
kad aerotanke C bty nuolatiné ir tolygi i§ nusodintuvo patenkanCio miSinio recirkuliacija.
Dumblas, besikaupiantis aerotanko virSuje, nusodintuvo D apacioje ir visoje cirkuliacijos sistemoje
turi biti bent kartg per parg nuvalomos Sepeciu ar kitu tinkamu biidu ir graZzinamas ] sistema. Jei
dumblas nenuséda, nusodinimg galima paskatinti pridedant 2 ml 5% gelezies (III) chlorido tirpalo.
Jei to nepakanka, pridedama dar.

Apdorotos nuotékos i§ D nusodintuvo per 24 valandas sukaupiamos rinktuve F. Jas
sumai$ius, paimamas bandinys, o rinktuvas po to turi biiti kruopsciai iSplautas.

1.6. Proceso kontrolé

BIAS kiekis (mg/]) paruostose modelinése nuotékose nustatomas prie§ pat darbo pradzia.

BIAS kiekis (mg/l) per 24 valandas rinktuve F sukauptose nuotékose nustatomas tuo paciu
analizés metodu 1§ karto po bandinio paémimo. Jei tai nejmanoma, bandiniai konservuojami,
geriausiai — uzsaldomi. Koncentracija turi biiti nustatoma 0,1 mg/1 tikslumu.

Proceso reikiamai eigai patikrinti ne re€iau kaip du kartus per savaite rinktuvuose F ir A
esanciose modelinése nuotékose nustatomas cheminis deguonies poreikis (COD — chemical oxygen
demand) arba iStirpusios organinés anglies kiekis (DOC — dissolved organic carbon). Analizei
naudojamas per stiklo filtrg nufiltruoty nuotéky méginys.

COD arba DOC mazé¢jimas turi stabilizuotis, kai nusistovi kasdieninis biologinio skilimo
procesas, t. y. 3 paveiksle pavaizduoto pradinio laikotarpio pabaigoje.

Aerotanke esan¢iame aktyvuotame dumble sausy mineraliniy medZiagy kiekis (g/1) turi buti
nustatomas du kartus per savaitg. Jei jis didesnis kaip 2,5 g/l, aktyvuoto dumblo perteklius turi biti
pasalintas.

Biologinio skilimo tyrimas atlieckamas kambario temperatiiroje. Ji turi biiti pastovi ir
palaikoma 292-297 K [(19-24)°C].

1.7. Biologinio skilimo apskaiciavimas

BiologiSkai suskilusios per parg MBAS dalis procentais apskai¢iuojama nustacius BIAS
kiekj (mg/l) pradinése (paruostose) modelinése nuotékose ir véliau surinktuve F sukauptose
nuotékose. Taip gautos vertés turi biiti pavaizduotos grafiSkai, kaip parodyta 3 paveiksle.

BIAS biologinis skilimas apskai¢iuojamas imant aritmetinj vidurkj verciy, gauty per 21
dieng, pasibaigus pradiniam laikotarpiui, per kurj, jrenginiui veikiant be sutrikimy, biologinio
skilimo procesas tampa pastovus. Bet kokiu atveju pradinio laikotarpio trukmé neturi virSyti Sesiy
savaiciy.

Kasdieninés biologinio skilimo vertés apskaiciuojamos 0,1% tikslumu, taciau galutinis
rezultatas pateikiamas sveiko skaiciaus tikslumu.

Kai kuriais atvejais bandiniai gali biiti imami reciau, taciau vidurkiui apskaiiuoti turi buti
imami rezultatai, gauti pasibaigus pradiniam laikotarpiui, ne maziau kaip i§ 14 kasdieniniy tyrimy,
tolygiai paskirstyty per 21 para.

Il SKYRIUS 5
PRADINIS ANALIZUOJAMU PRODUKTU PARUOSIMAS

2.1. IZanginés pastabos

2.1.1. Bandiniy paruoSimas

Nejonings aktyviosios pavirSiaus medZziagos ir plovikliai prie§ biologinio skilimo nustatyma
patvirtinan¢iuoju tyrimu paruo$iami taip:

Produktali | Paruo$imas

Nejonings aktyviosios Bandomos be paruo§imo
pavirSiaus medZiagos
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Plovikliai Ekstrahavimas alkoholiu, po to nejoniniy APM
atskyrimas praleidziant per jonitus

Ekstrahavimo alkoholiu tikslas — pasalinti i§ ploviklio netirpius ir neorganinius
komponentus, kurie gali trukdyti atlikti biologinio skilimo tyrima.

2.1.2. Jomy mainy procesas

Nejoniniy aktyviyjy pavirSiaus medziagy biologinio skilimo tiksliam rezultatui gauti butina
jas atskirti nuo muilo bei nuo katijoniniy ir anijoniniy APM.

Tai pasiekiama pritaikius jony mainy metoda, panaudojant labai akyta anijoniting derva ir
atitinkamus tirpiklius komponenty frakciniam i§skyrimui. Muilas, anijoninés bei nejoninés
aktyviosios pavirSiaus medziagos atskiriamos vienu veiksmu.

2.1.3. Analiziné kontrolé

Anijoniniy ir nejoniniy APM kiekis sintetiniame ploviklyje po jo homogenizavimo
nustatomas MBAS ir BIAS nustatymo metodais. Atitinkamu analizés metodu nustatomas muilo
kiekis ploviklyje. Sie duomenys reikalingi ploviklio bandinio, biitino biologiniam skilimui nustatyti,
kiekio apskai¢iavimui.

Nebiutina iSekstrahuoti 1§ ploviklio kuo didesnj nejoniniy APM kieki, kadangi jy
iSekstrahuojama ne maziau kaip 80%, o dazniausiai 90% ir daugiau.

2.2. Tyrimo esmé

IS vienaly¢io bandinio (milteliy, pastos, skysto koncentrato) ekstrahuojant etanoliu
gaunamas APM, muilo ir kity alkoholyje tirpiy komponenty ekstraktas.

Etanolinis ekstraktas garinamas iki sausos medziagos, kuri iStirpinama izopropanolio ir
vandens miSinyje. Toks tirpalas praleidZziamas 323 K (50°C) temperatiiroje per miSry jony mainy
jrenginj, sudarytg i§ stipriai riigStinio katijonito ir labai akyto anijonito. Nurodyta temperatiira
reikalinga tam, kad riigstin¢je terpéje pasigaminusios riebaly riigstys nesudaryty nuosédy.

Nejoninés APM iSskiriamos iSgarinus tirpiklj.

Katijoninés APM, galinCios trukdyti biologinio skilimo tyrimui ir analizei, atskiriamos
katijonito kolon¢l¢je, jrengtoje vir§ anijonito kolonélés.

2.3. Reagentai, jrenginiai

2.3.1. Dejonizuotas vanduo.

2.3.2. Etanolis 95% (v/v) CoH5OH (galimi denatiirantai:metiletilketonas, metanolis).

2.3.3. Izopropanolio ir vandens miSinys (50/50 v/v):

- 50 daliy izopropanolio (CH3CHOH-CH3),

- 50 daliy vandens (2.3.1).

2.3.4. Amonio hidrokarbonato tirpalas (60:40 v/v): 0,3 molio (grammolio) NH4HCO3

iStirpinama 1000 ml izopropanolio ir vandens miSinio, sudaryto i§ 60 daliy izopropanolio ir 40 daliy
vandens (2.3.1).

2.3.6. Anijonitas (AAT), labai akytas, Merck Lewatit MP 7080 (70-150 meSy) arba
analogiskas.

2.3.7. Druskos riigstis, 10% (w/w).

2.3.8. 2000 ml talpos apvaliadugné kolba su kugine Slifuota jmova ir griztamuoju
kondensatoriumi.

2.3.9. 90 mm skersmens filtravimo piltuvas su popieriniais filtrais.

2.3.10. 2000 ml talpos filtravimo kolba.

2.3.11. Jonitinés kolonélés su apSildymo gaubtu ir ¢iaupu; vidinis skersmuo 60 mm ir
aukstis 450 mm (4 paveikslas).

2.3.12. Vandens vonia.

2.3.13. Vakuumin¢ dziovinimo spinta.

2.3.14. Termostatas.

2.3.15. Rotorinis garintuvas.

2.4. Nejoniniy aktyviyju pavirSiaus medziagy ekstrahavimas ir atskyrimas
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2.4.1. Ekstrakto gavimas

Aktyviyjy pavirSiaus medziagy biologinio skilimo laipsniui nustatyti reikia apie 25 g BIAS.

Paprastai ekstrahuojamo produkto neturi biiti daugiau kaip 2000 g. Kai reikia gauti didesnj
kieki medziagos tolesniems tyrimams, ekstrahuojama du ar daugiau karty. Patirtis parodé, kad
geriau ekstrahuoti mazesniais kiekiais kelis kartus, nei 1§ karto didelj produkto kieki.

2.4.2. Alkoholyje tirpiy medziagy atskyrimas

I kolbg su 1250 ml etanolio pridedama 250 g tiriamo sintetinio ploviklio. MiSinys
uzvirinamas ir, prijungus griztamajj kondensatoriy, maiSant virinamas vieng valanda. Po to karStas
alkoholinis tirpalas nufiltruojamas, greitai nusiurbiant per didelio akytumo filtravimo piltuva,
pasildyta iki 323 K (50°C) temperattros. Kolba ir filtravimo piltuvas praplaunami mazdaug 200 ml
Silto etanolio. Filtratas kartu su praplovomis supilamas j filtravimo kolba.

Kai tiriami produktai yra pastos ar skysciai ir Zinoma, kad bandinyje anijoniniy aktyviyjy
pavirSiaus medziagy gali biti ne daugiau kaip 25 g, o muilo ne daugiau kaip 35 g, pasvertas
bandinys dZiovinamas iki sausos medziagos, kuri po to sumaiSoma su 500 ml etanolio.
Ekstrahavimas toliau atlickamas jau aprasytu biidu.

Kai tiriami mazZo piltinio tankio (<300 g/l) milteliai, etanolio kiekj rekomenduojama
padidinti iki santykio 20:1.

Etanolio filtratas garinamas iki sausos medziagos. Tam tikslui geriausiai tinka rotorinis
garintuvas. Jei iSekstrahuotos medziagos reikia daugiau, operacija pakartojama. Po to sausa
medziaga itirpinama 5000 ml izopropanolio ir vandens miSinyje.

2.4.3. Jonitiniy kolonéliy ruosimas

Katijonito kolon¢le

I 3000 ml talpos cheming stikling suberiama 600 ml katijonitinés (2.3.5) dervos ir uZpilama
2000 ml druskos rugsties (2.3.7). Laikoma, kartais pamaiSant, ne maziau kaip 2 val. Rugstis
nupilama, o derva sumaiSoma su dejonizuotu vandeniu, supilama j kolonéle (2.3.11), kurioje turi
buti jdétas stiklo vatos kamstelis. Derva kolonéléje plaunama dejonizuotu vandeniu 10-30 ml/min.
greiCiu, kol praplovose nelieka chloridy. Po to dar 10—30 ml/min. grei¢iu plaunama izopropanolio ir
vandens miSiniu (2.3.3). Katijonito kolon¢l¢ jau paruosta darbui.

Anijonito kolon¢lé

I 3000 ml talpos cheming stikling suberiama 600 ml anijonitinés dervos (2.3.6) ir uzpilama
2000 ml dejonizuoto vandens. Anijonitas palickamas brinkti ne maziau kaip 2 val. Nupylus vandens
pertekliy, derva supilama kartu su likusiu dejonizuotu vandeniu j koloné¢le, kurioje dervos
sulaikymui turi biiti jdétas stiklo vatos kamstelis.

Kolonélé po to plaunama 0,3 mol/l koncentracijos amonio hidrokarbonato tirpalu (2.3.4), kol
praplovose nelieka chloridy. Tam sunaudojama apie 5000 ml tirpalo. Véliau perplaunama 2000 ml
dejonizuoto vandens ir galiausiai 10-30 ml/min. grei¢iu 2000 ml izopropanolio ir vandens misinio.
Anijonito kolonélé jau paruosta darbui.

2.4.4. Jony mainy procesas

Kolonélés sustatomos taip, kad katijonitas biity virS koloné¢lés su anijonitu. Kolonélése
termostatuojama 323 K (50°C) temperatiira. Imama 5000 ml tirpalo, gauto pagal 2.4.2, paSildoma
iki 333 K (60°C) ir 20 ml/min. grei¢iu praleidziama per kolonéles. Po to kolon¢lés perplaunamos
100 ml kars$to izopropanolio ir vandens mi$inio (2.3.3).

Tada sumaiSomi abu tirpalai (praleistas per kolonéles ir kolon¢liy praplovimo) ir rotoriniu
garintuvu garinami iki sausos medziagos. Likutj sudaro BIAS. ]pilama iki nustatyto tdrio
dejonizuoto vandens ir vandeninéje dalyje nustatomas BIAS kiekis, kaip apraSyta 3 skyriuje.
Tirpalas naudojamas kaip pagrindinis nejoniniy APM tirpalas biologiniam skilimui nustatyti.
Tirpalas turi biiti laikomas Zemesnéje kaip 278 (5°C) temperatiiroje.

2.4.5. Jonitiniy dervy regeneravimas

Panaudotas katijonitas iSmetamas.

Anijonitas regeneruojamas leidziant per kolonéle 5000-6000 ml amonio hidrokarbonato
tirpalg (2.3.4) 10 ml/min. grei€iu, kol praplovose nebelieka anijoniniy APM (tikrinama su metileno
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melynuoju). Po to anijonitas dar praplaunamas 2000 ml izopropanolio ir vandens miSinio (2.3.3).
Taip apdorota anijonitg vél galima naudoti.

111 SKYRIUS
NEJONINIU AKTYVIUJU PAVIRSIAUS MEDZIAGU NUSTATYMAS BIOLOGINIO
SKILIMO TYRIMO METU

3.1. Metodo esmé

Aktyviosios pavirSiaus medziagos sukoncentruojamos ir iSskiriamos dujinés ekstrakcijos
biidu. Pradiniame bandinyje nejoniniy aktyviyjy pavirSiaus medziagy turi biiti nuo 250 iki 800 pg.

ISekstrahuotos aktyviosios pavir§iaus medziagos tirpinamos etilacetate, garinamos iki sausos
medziagos ir véliau nusodinamos 1§ vandeninio tirpalo, panaudojus modifikuotg Dragendorfo
reagenta (KBiJ4+BaCly+lediné acto ruigstis). Gautos nuosédos filtruojamos, plaunamos ledine acto

rigstimi ir tirpinamos amonio tartrato tirpale. Tirpale esantis bismutas potenciometriskai
titruojamas pirolidinditiokarbamato tirpalu (palaikant terpés pH 4-5), naudojant Sviesios platinos
indikatorinj elektroda ir kalomelio arba sidabro — sidabro chlorido etaloninj elektroda.

Sis metodas taikomas nejoninéms aktyviosioms paviriaus medziagoms, turin¢ioms nuo 6
iki 30 alkileny oksidy grupiy.

Gauti titravimo rezultatai dauginami i§ empyrinio koeficiento 54, kad juos biity galima
prilyginti etaloninei nejoninei APM — nonilfenoliui su 10 moliy etilenoksido (NP 10 ekvivalentas).

3.2. Reagentai ir jrenginiai

Reagentai turi buti paruosti dejonizuotame vandenyje.

3.2.1. Svarus, ka tik distiliuotas etilacetatas.

3.2.2. Natrio hidrokarbonatas (NaHCO3), analizi$kai grynas.

3.2.3. Praskiesta druskos riigstis (20 ml koncentruotos HCI praskiedziama dejonizuotu
vandeniu iki 1000 ml).

3.2.4. Ka tik distiliuotas metanolis, analiziskai grynas, laikomas stiklo butelyje.

3.2.5. Bromkrezolio purpurinis indikatorius (0,1 g medziagos iStirpinama 100 ml metanolio).

3.2.6. Nusodinantis agentas: tai miSinys, pagamintas i$ dviejy tiiriy tirpalo A ir vieno tiirio
tirpalo B. Jis laikomas rudos spalvos butelyje. Pagaminus gali biiti naudojamas vieng savaite.

3.2.6.1. Tirpalo A paruoSimas

1,6 g bismuto nitrato (BIONO3 x H20), analizi§kai gryno, iStirpinama 20 ml ledinés acto
rugsties ir pripilama vandens iki 100 ml. Po to 65 g kalio jodido, analiziskai gryno, iStirpinama 200
ml dejonizuoto vandens. Abu paruosti tirpalai sumaiSomi 1000 ml talpos matavimo kolboje,
pripilama 200 ml ledinés acto rigsties (3.2.7) ir dejonizuoto vandens iki 1000 ml.

3.2.6.2. Tirpalo B paruoSimas

290 g bario chlorido (BaCly x 2H20), analiziskai gryno, istirpinama 1000 ml dejonizuoto

vandens.

3.2.7. 99%-100% koncentracijos ledin¢ acto rugstis (mazesnés koncentracijos rtgstis
netinka).

3.2.8. Amonio tartrato tirpalas: 12,4 g tartratinés riigsties, analiziSkai grynos, sumaiSoma su
12,4 ml amoniako tirpalo (d=0,910 g/ml), analiziskai gryno, ir praskiedziama dejonizuotu vandeniu
iki 1000 ml (arba naudojamas ekvivalentiSkas amonio tartrato, analiziSkai gryno, kiekis).

3.2.9. Praskiestas amoniako tirpalas: 40 ml amoniako tirpalo (d=0,910 g/ml), analiziskai
gryno, praskiedZiama dejonizuotu vandeniu iki 100 ml.

3.2.10. Standartinis acetatinis buferis: cheminéje stiklin¢je 40 g kieto natrio hidroksido,
analiziSkai gryno, iStirpinama 500 ml dejonizuoto vandens. Tirpalui atvésus, pridedama 120 ml
ledinés acto rugsties (2.3.7). Gautas tirpalas gerai iSmaiSomas, atvésinamas ir perpilamas j 1000 ml
talpos matavimo kolba. Praskiedziama dejonizuotu vandeniu iki 1000 ml.

3.2.11. Pirolidinditiokarbamato tirpalo (vadinamo ,karbato tirpalu®) paruoSimas: 103 mg
natrio pirolidinditiokarbamato (CsHgNNaS; x 2H,0) istirpinama 500 ml dejonizuoto vandens,
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pripilama 10 ml n-pentilo alkoholio, analiziskai gryno, ir 0,5 g NaHCOs;, analiziskai gryno, ir
praskiedziama dejonizuotu vandeniu iki 1000 ml.

3.2.12. Vario sulfato tirpalo paruosimas (naudojamas 3.2.11 nurodyto tirpalo kalibravimui):

Pamatinio tirpalo ruoSimas.

1,24 g vario sulfato (CuSO4 x 5H,0), analiziSkai gryno, sumaiSoma su 50 ml 0,5 M sieros
ragsties ir praskiedziama dejonizuotu vandeniu iki 1000 ml.

Darbo tirpalo ruosimas.

50 ml pamatinio tirpalo sumaiSoma su 10 ml 0,5 M sieros riigsties ir praskiedziama
dejonizuotu vandeniu iki 1000 ml.

3.2.13. Natrio chloridas, analiziskai grynas.

3.2.14. Dujinio ekstrahavimo aparatas (Zr. 5 paveiksla).

Akyto disko skersmuo turi biiti toks pat kaip ir vidinis cilindro skersmuo.

3.2.15. Dalijamasis 250 ml talpos piltuvas.

3.2.16. Magnetiné maisykleé su 25-30 mm dydzio magnetu.

3.2.17. Porcelianinis tiglis (G4 tipo), vidinio pagrindo skersmuo 25 mm.

3.2.18. Apskritas 27 mm skersmens stiklo pluosto filtras, akytumas 0,5-1,5 um.

3.2.19. Dvi 500 ml ir 250 ml talpos filtravimo kolbos su laikikliais, turinCiais gumines
tarpines.

3.2.20. Uzrasantis potenciometras su platinos indikatoriniu elektrodu ir kalomelio arba
sidabro-sidabro chlorido etaloniniu elektrodu ir automatine 20-25 ml titravimo biurete arba
analogiSka neautomatine jranga.

3.3. Tyrimo eiga

3.3.1. Aktyviyjy pavir§iaus medziagy sukoncentravimas ir atskyrimas.

Tiriamosios medziagos vandeninis tirpalas filtruojamas per kokybiska filtravimo popieriy.
Pirmieji 100 ml filtrato i§pilami. Zinomas nufiltruoto bandinio kiekis supilamas j etilacetatu
praplauta dujinio ekstrahavimo aparatg. Bandinyje turéty buti nuo 250 iki 800 pg nejoniniy
aktyviyjy pavirSiaus medziagy. Medziagy atskyrimo procesui pagerinti pridedama 100 g natrio
chlorido ir 5 g natrio hidrokarbonato. Jei bandinio tiiris didesnis kaip 500 ml, nurodytos druskos
suberiamos ] aparatg ir iStirpinamos bandinyje, praleidziant per jj azota arba org. Kai bandinio
kiekis mazesnis, druskos iStirpinamos 400 ml dejonizuoto vandens ir supilamos j ekstrahavimo
aparatg. Po to j aparate esantj tirpalg iki virSutinés prietaiso zymos pripilama dejonizuoto vandens.

Galiausiai ant virSaus atsargiai dar uzpilama 100 ml etilacetato.

Du trecdaliai aparato plovimo indo turio, esancio dujy (azoto arba oro) srauto kelyje,
uzpildoma etilacetatu. Per aparatg 30-60 I/val. greiCiu leidziamos dujos. Rekomenduojama turéti
dujy grei¢io matuoklj. Dujy srauto greitis nuo pat pradziy turi biiti didinamas palaipsniui ir
suregulivotas taip, kad skiriamajame dviejy faziy (etilacetato ir tirpalo) salyCio pavirSiuje
maiSymasis buty minimalus. Po 5 min. dujy praleidimas nutraukiamas.

Jei §io proceso metu etilacetato fazes turis sumazéja daugiau kaip 20% (iStirpsta vandenyje),
dujos turi biiti praleidziamos pakartotinai, ypa¢ dideli démes;j skiriant dujy tekéjimo greiciui.

Etilacetato faz¢ perpilama i dalijamaji piltuva. Nusistojes vandeninis tirpalas (jo buna keli
mililitrai) graZinamas | aparatg. Etilacetato faze filtruojama per sausa kokybiska popieriaus filtra.
Filtratas surenkamas 250 ml talpos chemingje stiklinéje.

I aparatg pripilama dar 100 ml etilacetato ir vél 5 min. leidziamas per jj oras arba azotas. Po
to etilacetato fazeé perpilama j ta patj dalijamajj piltuva, vandeniné fazé atskiriama, o etilacetatas per
ta patj filtra nufiltruojamas. Filtratas sumaiSomas su pirmuoju. Cia taip pat supilamos praplovos,
gautos 20 ml etilacetato praplovus dalijamajj piltuva ir filtra.

Etilacetatinis ekstraktas iSgarinamas vandens voneléje iki sausos medZiagos. Garavimui
pagreitinti vir§ tirpalo nestipriai pu¢iamas oras.

3.3.2. Nusodinimas ir filtravimas

Sausa medziaga, gauta pagal 3.3.1, iStirpinama 5 ml metanolio. Pridedama 40 ml
dejonizuoto vandens ir 0,5 ml praskiestos druskos riigsties (3.2.3). Viskas sumaiSoma magnetine
maisSykle. | §j tirpalg, maiSant toliau, i§ matavimo cilindro jpilama 30 ml nusodinan¢iojo agento
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(3.2.6). Susidarant nuosédoms, maiSoma 10 min., po to miSinys paliekamas stovéti ne maziau kaip 5
min. Po to jis nufiltruojamas per Guco tigli, kurio viduje yra stiklo pluosto filtro pertvara. Pirma
sykj filtras praplaunamas 2 ml ledinés acto rugsties. Po to 40-50 ml ledinés acto riigsties gerai
iSplaunama chemin¢ stikliné, magnetas ir tiglis. Prilipusias prie stiklinés ir filtro sieneliy nuosedas
nebitina stengtis nuplauti, nes jos toje pacioje stiklingje iStirps, kai ¢ia bus supiltas tirpalas pries
titravima.

3.3.3. Nuosédy titravimas

Nuosédos, esancios ant filtro, iStirpinamos trimis porcijomis po 10 ml karsto (apie 80°C, 353
K temperatiiros) amonio tartrato tirpalo (3.2.8). Kiekvieng karta, prie§ nusiurbiant, tirpalo porcija
turi kelias minutes pabiiti filtre. Visas nufiltruotas tirpalas supilamas j cheming stikline, kurioje
buvo vykdomas nusodinimas. Stiklinés sienelés praskalaujamos 20 ml karsto tartrato tirpalo, kad
biity istirpintos prilipusios ant sieneliy nuosédos.

Galiausiai 150-200 ml dejonizuoto vandens gerai iSplaunamas filtravimo tiglis, sujungimai ir
kolba. Praplovos supilamos ] esantj cheminéje stiklingje tirpala.

3.3.4. Titravimas

Chemingéje stiklinéje esantis tirpalas maiSomas magnetine maisykle (3.2.16), pridedami keli
lasai bromkrezolio purpurinio indikatoriaus (3.2.5) ir pilamas praskiestas amoniako tirpalas (3.2.9),
kol pasirodys violetin¢ spalva (nuo naudotos praplovimui acto riigsties tirpalo reakcija bus silpnai
rugsting).

Po to pripilama 10 ml standartinio acetatinio buferio (3.2.10) ir, jmerkus j tirpalg elektrodus,
potenciometriSkai titruojama ,.karbato tirpalu® (3.2.11). Biuretés galiukas turi buti jmerktas j tirpala.
Titruojama ne didesniu kaip 2 ml/min. grei¢iu.

Titravimo pabaigos taskas yra dviejy koordinaiy ir tangentinés potenciometrin€s kreives
susikirtime. Kartais pastebimas tangentinés potenciometrinés kreives iSsilyginimas. Tai pasalinama
gerai nusSveitus platininj elektroda Svitriniu popieriumi.

3.3.5. Kontrolinis tyrimas ir titravimas

Tuo pat metu 3.3.2 apraSyta tvarka atlickamas kontrolinis bandymas naudojant 5 ml
metanolio ir 40 ml dejonizuoto vandens. Kontrolinio titravimo rezultatas turi biiti mazesnis kaip 1
ml. PrieSingu atveju reikia patikrinti naudojamy reagenty (3.2.3, 3.2.7, 3.2.8, 3.2.9 ir 3.2.10)
Svarumg ir ypac juose esanciy sunkiyjy metaly kiekj.

3.3.6. ,,Karbato tirpalo* koeficiento nustatymas

Sis koeficientas nustatomas kiekviena tyrimo diena. Tam tikslui 10 ml vario sulfato tirpalas
(3.2.12), praskiedus 100 ml dejonizuoto vandens ir pridéjus 10 ml standartinio buferio (3.2.10),
titruojamas ,,karbato tirpalu®. Koeficientas F apskai¢iuojamas pagal formule:

g0
“ , kur a yra sunaudoto ,karbato tirpalo* kiekis, ml.

Visi titruojant gauti rezultatai dauginami i$ Sio koeficiento.

3.4. Rezultaty apskaiciavimas

Kiekviena nejoniné APM turi savo daugiklj, kuris priklauso nuo tos medziagos sudéties, o
ypac nuo alkeny oksidy grandinés ilgio. Nejoniniy APM koncentracija iSreiSkiama per santykj su
standartine medziaga nonilfenolu su 10 etilenoksido grupiy (NP 10 ekvivalentas), kurio daugiklis
lygus 0,054.

Ivedus $§j daugiklj, bandinyje esancios aktyviosios pavirSiaus medziagos kiekis iSreiSkiamas
NP 10 ekvivalentu mg. Tokia iSraiSka apskai¢iuojama pagal formule:

(B — C) x F x 0,054 = nejoninés APM, iSreikstos NP 10 ekvivalentu, mg;

kur:

B — ,karbato tirpalo®, sunaudoto bandinio titravimui, ttiris, ml;

C — ,karbato tirpalo®, sunaudoto kontroliniam titravimui, tiiris, ml;

F — ,karbato tirpalo* koeficientas.

3.5. Rezultaty iSraiSka

Rezultatai 0,1 tikslumu iSreiskiami NP 10 ekvivalentu, mg.
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Plovikliy techninio reglamento
3 priedas

SINTETINIU ANIJONINIU IR NEJONINIU AKTYVIUJU PAVIRSIAUS MEDZIAGU,
ESANCIU PLOVIMO-VALYMO GAMINIUOSE, BIOLOGINIO SKILIMO
NUSTATYMAS

I. BENDROSIOS NUOSTATOS

1. Siame metode anijoninés aktyviosios pavir§iaus medziagos yra tokios medziagos, kurios
iSskiriamos praleidziant produkta pro katijonitg ir anijonitg ir paverc¢iamos pagal 3 skyriuje apraSyta
analizés biidg su metileno melynuoju reaguojancia medziaga (MBAS).

2. Siame metode nejoninés aktyviosios pavir§iaus medziagos yra tokios medziagos, kurios
i8skiriamos praleidziant produkta pro katijonitg ir anijonitg ir paver¢iamos pagal 4 skyriuje aprasyta
analizés biidg su bismuto reagentu reaguojancia medziaga (BIAS).

3. Anijoninés ir nejoninés aktyviosios pavirSiaus medziagos i§ plovimo — valymo gaminiy
i§skiriamos atskirai, kad biity galima iSvengti abipusiy trukdziy biologinio skilimo bandymo metu.

4. Biologinis skilimas nustatomas dviem metodais:

4.1, atrenkamuoju metodu;

4.2. pamatiniu (patvirtinamuoju) metodu.

Il. BANDYMAS ATRENKAMUOJU METODU

5. Atrenkamasis metodas taikomas sintetinéms anijoninéms ir nejoninéms aktyviosioms
pavirSiaus medziagoms.

6. 5 mg MBAS/l ar 5 mg BIAS/I arba tg patj kieckj MBAS ar BIAS turintis ir pagal 4
skyriuje aprasyta metodg i§ tiriamojo plovimo-valymo gaminio iSskirtas bandinys mineralinéje
maitinimo terpéje (298+1) K [(25£1) OC] temperatiiroje apkrediamas ir veikiamas aerobiniais
polivalentiniais mikroorganizmais.

7. Bandymo eiga kontroliuojama biologiskai lengvai (W) ir sunkiai (H) skylan¢iomis
standartinémis aktyviosiomis pavirSiaus medziagomis (APM).

8. Tyrimui gali trukdyti metaly jonai, organiniai tirpikliai ir baktericidai.

9. Reagentai ir jranga:

9.1. Dejonizuotas vanduo. Dejonizuotas vanduo naudojamas tirpalams paruosti. Jame negali
bati skilimg stabdan¢iy metaly, pvz., vario jony. Tinka jonitinémis dervomis apdorotas arba
distiliuotas vanduo.

9.2. Mineraliné maitinimo terpé. I 1000 ml dejonizuoto vandens prie§ naudojimg pridedama
po1ml9.2.1,9.2.2,9.2.3 ir 9.2.4 p. aprasyty tirpaly:

9.2.1. 1000 ml dejonizuoto vandens iStirpinama:

8,5 g kalio dihidrofosfato KH,PO, (a. ),

21,75 g dikalio hidrofosfato K;HPO, (a. g),

33,4 g dinatriohidrofosfato N,HPO,-2H,0 (a. g),

1,7 g amonio chlorido NH4CI (a. g).

Tirpalo pH turi biti 7,2;

9.2.2. magnio sulfato tirpalas.

1000 ml dejonizuoto vandens itirpinama 22,5 g MgSO4-7H,0 (a. g);

9.2.3. kalcio chlorido tirpalas.

1000 ml dejonizuoto vandens istirpinama 27,5 g CaCly-2H,0 (a. g);

9.2.4. gelezies (III) chlorido tirpalas.

1000 ml dejonizuoto vandens istirpinama 0,25 g FeClz-6H;0.

9.3. Standartinés biologinio skilimo medziagos.
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Skilimo bandymo biologinio proceso kontrolei naudojamos standartinés anijonings ir
nejoninés aktyviosios pavir§iaus medziagos:

9.3.1. skilimo standartiné anijoniné APM (W) — tai lengvai biologiSkai skylantis techninis
linijinis alkilbenzensulfonatas (OECD — standartas: Marlon A). Atrenkamojo tyrimo sglygomis jo
skilimo laipsnis yra apie 92%.

9.3.2. skilimo standartiné anijoniné APM (H) - tai sunkiai biologiskai skylantis
tetrapropilenbenzensulfonatas ($akotasis alkilbenzensulfonatas). Atrenkamojo tyrimo eigoje jo
skilimo laipsnis apie 35%.

9.4. Konservuojantis tirpalas.

Bandiniy konservavimui 1000 ml dejonizuoto vandens istirpinama 10 g gyvsidabrio (II)
chlorido HgCls.

9.5. Kratytuvas 2 | talpos Erlenmejerio kolboms, pageidautina su temperatiiros reguliavimu.
Naudojant kratytuva be termostato tyrimas atlickamas uZtikrinant patalpoje pastovig (298+1) K
[(25+1) OC] temperatiira.

9.6. 2 1 talpos siaurakaklés Erlenmejerio kolbos. Laboratorinius indus, kad biity pasalinti i$
Ju ankstesniy bandymy likuc¢iai (APM), biitina labai kruops¢iai iSplauti alkoholiu, praskalauti ir
18dziovinti. Nauji indai taip pat gali iSkreipti rezultatg. Todél pirma karta naudojant biitina juos
iSplauti.

10. Bandiniy paruo$imas:

10.1. Prie$ ruoSiant tirpalg tyrimui, tiriamoje medziagoje 3 ir 4 skyriuose apraSytais
metodais nustatomas MBAS, BIAS kiekis. IS analizés duomeny sprendZiama apie tolesnj bandinio
apdorojima.

10.2. Anijoninés ir nejoninés APM (plovikliy zaliavos) bandomos be pirminio paruos§imo.

10.3. Plovimo-valymo gaminiai paruoSiami 2 skyriuje apraSytu badu.

11. Biologinio proceso suzadinimas:

11.1. Biologiniam procesui suzadinti neorganin¢ maitinimo terpé¢ uzkreCiama aerobiniais
polivalentiniais mikroorganizmais, tam naudojant aktyvyjj dumblg i§ valomyjy jrenginiy buitiniy
nuoteky. Jei tokio aktyvaus dumblo néra, proceso suzadinamagjg suspensijg galima pasigaminti i$
grunto. Naudojant suspensija, pagamintg i§ grunto, laikomasi S§iy nurodymy: ] nechloruoto
geriamojo vandens 1000 ml pridedama 100 g derlingos, nesterilios darzo Zzemés (daug molio,
smélio ir humuso turintis gruntas netinka). Grunto pavyzdj iSmaiSius, miSiniui leidziama 30 min.
nusistovéti. Po to nusistovéjes vanduo filtruojamas pro retg popieriaus filtra. Pirmieji 200 ml filtrato
iSpilami. Likes filtratas tuoj pat ir iki panaudojimo aeruojamas. Bet kokiu atveju suzadinamoji
suspensija turi buti sunaudota tg pacig dieng. Jos tinkamumas kiekvienam atvejui kontroliuojamas
lygiagreciai atliekant bandyma su lengvai ir sunkiai skylanciomis standartinémis APM.

Reikalingas suzadinamosios suspensijos kiekis priklauso nuo jos biologinio aktyvumo. Sis
kiekis surandamas eksperimentiniu biidu su standartinémis APM (W ir H). Bendru atveju 1000 ml
maitinimo tirpalo pakanka maziau kaip 0,5 ml suzadinamosios suspensijos. Lengvai skylanti
standartine APM (W) turi per 14 pary (t,) suskilti apie 92 %. Sunkiai skylanti standartiné APM (H)
per laika t, + tg, t. y. daugiausiai per 19 pary, suskyla apie 35 % ar dar maZiau.

11.2. Nuoteky valomyjy jrengimy aktyvusis dumblas. Bandymui naudojamas aktyvusis
dumblas i§ biologinio valymo jrenginiy, kuriuose didzigja dalj sudaro buitinés nuotekos. Nuo
paémimo iki panaudojimo aktyvuotas dumblas turi biiti laikomas aerobinémis salygomis. Pradzioje
jis filtruojamas pro reta popierinj filtrg. Pirmieji 200 ml filtrato iSpilami. Filtratas iki pat
panaudojimo aeruojamas. Jis turi buiti sunaudotas tg pacia diena.

12. Biologinio skilimo bandymo eiga:

12.1. Anijoninéms aktyviosioms pavir§iaus medziagoms.

Anijoninés APM arba i§ plovimo-valymo gaminiy pagal 2 skyriy iSskirti ir paruosti
bandiniai bei biologinio skilimo standartineés W ir H APM tiriamos vienu metu ir, jei tai bitina,
sudvejinti lygiagre¢iuose bandymuose. Sudvejintam bandymui reikia apie 2 1 modeliniy nuoteky.

Modelinés nuotekos paruoSiamos Siuo buidu: j pagal 9.2 paruostos mineralinés maitinimo
terpés 2 1 pridedama 10 ml mazdaug 1 mg/ml MBAS turinCio tirpalo, paruoSto i§ tiriamos
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medziagos bandinio, arba i$ skilimo standartiniy W ir H APM tirpaly ir empiriSkai nustatyta kiekj,
paruostos pagal 1.4 suzadinimo suspensijos. Imant méginj, modelinése nuotekose neturi biti puty.
IS sudvejinto lygiagretaus bandymo paimtuose méginiuose MBAS kiekis pagal 4 skyriy nustatomas
0,1 mg/l tikslumu. Vidutiniskai pradiné MBAS koncentracija Co turi bti nuo 4,5 mg/1 iki 5,5 mg/1.
Skilimo bandymas atliekamas dviejose Erlenmejerio kolbose (9.6), i kurias pripilama po 900 ml
modeliniy nuoteky. Kolbos laisvai uzkemSamos vatos tamponais, patalpinamos j kratytuva (9.5).

Biologinio skilimo procesas vykdomas (298+1) K [(25+1) OC] temperatiiroje. Viso bandymo metu
turi biiti palaikoma pastovi temperatiira. Kolbos uzdengiamos Sirma, kad bty apsaugotos nuo
tiesioginés Sviesos. Bandymo aplinkos ore negali buti procesui kenkian¢iy medziagy, pvz.,
organiniy tirpikliy gary. Skilimo bandymo eigoje MBAS kiekis pagal 3 skyriuje apraSyta metoda
nustatomas po 5, 8 pary ir véliau kas dvi dienas. Kiekvienam atskiram nustatymui paimamas tik
bitinai reikalingas modeliniy nuoteky kiekis; bandymo pradzioje nuo 10 ml iki 20 ml, bandymo
pabaigoje iki 100 ml. Modeliniy nuoteky garavimo nuostoliai, atsizvelgiant } paimty meéginiy
kiekius, bent jau paémus meégin} paskutiniam nustatymui, turi biiti kompensuoti dejonizuotu
vandeniu. Prie§ paimant méginj, modelinés nuotekos gerai sumaiSomos ir suardomos putos. Taip
pat turi biiti nuplaunama ant kolbos sieneliy pridzitivusi medziaga. Jei numatoma, kad laikotarpis
nuo méginio paémimo iki analizés atlikimo bus ilgesnis kaip 3 h, biitina méginj uzsaldyti arba
pridéti j j; 5 ml/l méginio konservanto, paruosSto pagal 9.4. Skilimo nustatymo bandymas baigiamas,
kai skirtumas tarp dviejy paskutiniy per 4 paras atlikty analizés rezultaty yra mazesnis kaip 0,15
mg/l MBAS arba praéjus 19 bandymo pary.

12.2. Nejoninéms aktyviosioms pavirSiaus medziagoms.

Nejoninés APM arba 1§ plovimo-valymo gaminiy paruosti bandiniai bei biologinio skilimo
standartines W ir H APM tiriamos vienu metu ir, jei tai biitina, sudvejintu lygiagre¢iu bandymu.
Nejoniniy APM tyrimui sunaudojama 5 I modeliniy nuoteky.

Modelinés nuotekos paruosiamos Siuo biidu:

I mineralinés maitinimo terpés 5 1 pridedama 25 ml mazdaug 1 mg/ml BIAS turincio tirpalo,
paruosto i§ tiriamosios medziagos bandinio arba i§ skilimo standartiniy W ir H APM tirpaly ir
empiriSkai nustatyta kiekj suzadinimo suspensijos, paruostos pagal 1.4. Modelinése nuotekose,
paimant méginj, neturi biiti puty.

IS sudvejinto lygiagretaus bandymo paimtuose méginiuose BIAS kiekis pagal 3 skyriuje
apraSyta metoda nustatomas 0,1 mg/l tikslumu. Vidutiniskai pradiné BIAS koncentracija Cq turi
biti nuo 4,5 mg/1 iki 5,5 mg/1.

Skilimo bandymui j 4 Erlenmejerio kolbas (9.6) jpilama po 1200 ml modeliniy nuoteky.
Kolbos laisvai uzkemsamos vatos tamponais, patalpinamos j kratytuvg (9.5) ir (298+1) K [(25%1)

0C] temperatiiroje vykdomas biologinio skilimo procesas. Viso bandymo metu turi bati palaikoma
pastovi temperatiira. Kolbos nuo tiesioginés Sviesos poveikio turi biiti apsaugotos Sirma. Bandymo
aplinkos ore negali biiti procesui kenkian¢iy medziagy, pvz., organiniy tirpikliy gary.

Nejoninés APM kiekis nustatomas po 14 ir 19 pary. Skilimo proceso kreivés sudarymui
rekomenduojama APM kiekj nustatyti taip pat po 5 pary. Po 14 pary i§ 2 kolby paimama po 200 ml
modeliniy nuoteky ir sumaiSius paruoSiamas meéginys analizei. Po 19 pary tokiu pat biidu i§ 2 kolby
paimama ir sumaiSoma po 500 ml modeliniy nuoteky. Prie§ tai modelinés nuotekos gerai
sumaiSomos ir suardomos susidariusios putos. Taip pat turi biiti nuplaunama ant kolbos sieneliy
pridzitivusi medziaga. Jei numatoma, kad laikotarpis nuo méginio paémimo iki analizés atlikimo
bus ilgesnis kaip 3 h, méginj biitina uzSaldyti ar uzkonservuoti pridéjus | ji 5 ml/l méginio
konservanto, paruoSto pagal 9.4. Standartiniy medziagy bandymas atliekamas pagal (12.1).

13. Rezultaty jvertinimas.

Nustacius modelinése nuotekose bet kuriuo bandymo metu APM koncentracija, biologinio
skilimo laipsnis % priklausomai nuo pradinés koncentracijos apskai¢iuojamas pagal lygti:

Co—Ct
At = x 100
Co
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Cia:

At — biologinio skilimo laipsnis laiku t, %;

Co — vidutiné pradiné APM koncentracija modelinése nuotekose, mg/l;

C1 — APM koncentracija modelinése nuotekose laiku t, %.

Pavieniy nustatymy skilimo laipsnis apskai¢iuojamas 0,1 % tikslumu. Pavieniy nustatymy
skilimo laipsnio aritmetinis vidurkis procentais pateikiamas suapvalintas iki sveiko skaiCiaus.

GrafiSkai anijoniniy ir nejoniniy APM skilimo laipsnis nustatomas pagal 1 pav. diagrama.

Tiriant anijonines APM, duomenys laiko atzvilgiu pazymimi, kaip pavaizduota 1 pav.
Lengvai skylanc¢ioms MBAS charakteringas aiskiai iSreikstas kreivés luzio taskas. ,,Plato* faze po
luzio tasko yra pasiekta tada, kai dviejy per 4 paras atlikty nustatymy duomeny skirtumas yra
mazesnis kaip 0,15 mg/l MBAS. Pirmasis $iy nustatymy démuo (Cs) reiskia ,,plato* fazés pradzig ir
charakterizuoja isreiksta procentais skilimo laipsnj (Ay).

Jei per laikotarpj t, + tg (19 pary, Zr. 1 pav.) ,,plato* buklé nepasiekta, toji koncentracija yra

pagrindas skilimo laipsniui nustatyti, pvz., kaip pavaizduota standartines APM (H) skilimo
diagramoje.

Nejoniniy APM skilimo laipsnis paskai¢iuojamas 19 parg nustacius koncentracijg Cj.

Skilimo bandymo rezultatai galioja, kai yra jvykdytos Sios salygos:

atliekant vienu metu palyginamgjj bandyma, standartinés APM (W) skilimo laipsnis po 14
bandymo pary (t.) turi pasiekti 92 % (bendru atveju yra stebimas laikotarpis nuo 7 iki 10 pary).
Skilimo standartiné APM (H) po 19 pary negali suskilti daugiau kaip 35 %.

Siy salygy nejvykdzius, bandymas kartojamas pakeiiant suzadinimo agento (aktyvuoto
dumblo) pagal 1.4.1 kiekj. APM, kuriy skilimo laipsnis, pasibaigus nustatytai bandymo trukmei (t .
+ t5), nesiekia 80 % arba kuriy pavieniy nustatymy rezultatai kartojant bandyma nesutampa arba jy

skilimo kreiviy linijos nevienodos (nepanasios), bandomos pamatiniu metodu.
I11. PRADINIS TIRIAMUJU PRODUKTU PARUOSIMAS

14. Jzanginés pastabos.

Grynos anijoninés ir nejoninés aktyviosios pavirSiaus medziagos biologinio skilimo tyrimui
naudojamos be pradinio paruoSimo. Tiriant sintetinius ploviklius ir valymo priemones, pradzioje
pagal MBAS ir BIAS nustatymo metodus preliminariai nustatomas juose anijoniniy ir nejoniniy
APM kiekis. Atitinkamu analizés metodu nustatomas muilo kiekis. Sie duomenys reikalingi
bandinio, butino biologiniam skilimui nustatyti, kiekio apskai¢iavimui. Nebiitina siekti iSekstrahuoti
kuo didesnj APM kiekj, kadangi jy iSekstrahuojama ne maziau kaip 80 %, o dazniausiai 90 % ir
daugiau. Biologinio skilimo tyrimui atrenkamuoju metodu reikalinga apie 1 g MBAS ir 1 g BIAS.

15. Reagentai, jrenginiai:

15.1. Dejonizuotas vanduo.

15.2. Etanolis 95 % (v/v) C,HsOH (galimi metiletilketonas, metanolis).

15.3. Izopropanolio ir vandens miSinys (50/50 v/v): 50 daliy izopropanolio
(CH3CHOHCHG3), — 50 daliy vandens (15.1).

15.4. Anglies dioksido tirpalas etanolyje (mazdaug 0,1 % CO,): per vamzdel; su akyto stiklo
pertvara | etanoli (2.2.2) 10 minuciy barbotuojamas anglies dioksidas (CO;). Tirpalas turi biuti
ruoSiamas pries pat naudojima.

15.5. Amonio hidrokarbonato tirpalas (20:80 v/v): 1 molis (grammolis) NH4HCO;
iStirpinama 1000 ml izopropanolio ir vandens miSinio, sudaryto i§ 20 daliy izopropanolio ir 80 daliy
vandens (15.1).

15.6. Amonio hidrokarbonato tirpalas (60:40 v/v): 0,3 molio (grammolio) NH4HCO3;
iStirpinama 1000 ml izopropanolio ir vandens miSinio, sudaryto i$ 60 daliy izopropanolio ir 40 daliy
vandens (15.1).

15.7. Katijonitas (KAT), stipriai rtigstinis, atsparus alkoholiams (akytumas 50—100 mesy).
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15.8. Anijonitas (AAT), labai akytas, Merch Lewatit MP 7080 (70-150 mesy) arba
analogiskas.

15.9. Druskos rugstis, 10 % (m/m).

15.10. 1000 ml talpos apvaliadugné kolba su kiigine S$lifuota jmova ir grjztamuoju
kondensatoriumi.

15.11. 90 mm skersmens filtravimo piltuvas (apsSildomas), naudojamas su popieriniais
filtrais.

15.12. 2000 ml talpos filtravimo kolbos.

15.13. Jonitinés kolonélés su apsildymo gaubtu ir ¢iaupu; vidinis skersmuo 30 mm ir aukstis
200 mm (2 paveikslas).

15.14. Vandens vonia.

15.15. Vakuuminé dziovinimo spinta.

15.16. Termostatas.

16. APM isskyrimas i§ analizuojamo produkto:

16.1. Metodo esmé.

IS vienalycio ploviklio ar valymo preparato (milteliy, pastos, skys¢io) bandinio anijoninés ir
nejoninés APM, muilas bei kitos alkoholyje tirpios medZiagos iSskiriamos ekstrahuojant etanoliu.
Ekstraktas iStirpinamas izopropanolio ir vandens miSinyje. Toks tirpalas praleidziamas 323 K [(50)

......

Sarminio akyto anijonito. IS gauto skysCio iSgarinus tirpikl; turime iSskirti nejoning APM,
naudojamg biologinio skilimo bandyme.

Po to frakcinio eliuavimo budu i§ katijonito iSskiriamos muilg sudarancios riebaly riigStys
bei nepavirSinio aktyvumo anijoninés medziagos ir galiausiai amonio hidrokarbonato tirpalu
vandens ir izopropanolio miSinyje iSplaunamos anijoniniy APM amonio druskos, Kkurios
naudojamos biologinio skilimo bandyme.

16.2. PasiruoSimas ekstrahavimui.

Kad biity nevir§ytas jony mainy jrenginio nasumas (imlumas) bandinyje, pasvertame
ekstrahavimui, anijoniniy sintetiniy APM turi bati ne daugiau kaip 5 g, o muilo — ne daugiau kaip 3
g. Jei 1§ vieno bandinio nesusidaro pakankamai nejoniniy APM, atlickamas dar vienas naujo
bandinio ekstrahavimas.

Skysti produktai pradzioje nugarinami iki sausos medziagos.

16.3. Alkoholyje tirpiy komponenty iSskyrimas.

ISdZiovintas bandinys uzpilamas 500 ml etanolio (15.2) ir maiSant virinama kolboje vieng
valanda, prijungus griztamajj kondensatoriy (15.10). MaiSymas reikalingas smiigiams virimo metu
iSvengti. Karstas alkoholinis ekstraktas greitai filtruojamas nusiurbiant pro pasildyta iki (323) K

[(50) OC] temperatiros didelio akytumo filtravimo piltuvg (15.11). Po to kolba ir filtras
praplaunami 100 ml karSto etanolio. Filtratas ir praplovos sumaiSomi. MiSinys garinamas verdancio
vandens voneléje (15.14) iki sausos medZziagos.

16.4. Jonitiniy kolonéliy paruoSimas.

Katijonito koloné¢lé. Chemingje stiklingje 60 ml katijonito (15.7) uZpilama 200 ml druskos
rigsties (2.2.9) ir laikoma, kartais pamaiSant, ne maZiau kaip 2 h. Véliau riigtis nupilama, o derva
sumaiSoma su dejonizuotu vandeniu (15.1) ir viskas supilama j kolonéle (15.13), kurios apacioje
turi buti jdétas stiklo vatos kamstelis. Derva kolon¢l¢je plaunama dejonizuotu vandeniu 5-10
ml/min grei¢iu, kol praplovose nelieka chloridy. Po to dar praplaunama 200 ml izopropanolio ir
vandens miSinio (15.3). Katijonito kolon¢l¢ jau paruosta darbui.

Anijonito kolonélé. Cheminéje stiklinéje 60 ml anijonito (15.8) uzpilama 200 ml
dejonizuoto vandens (15.1) ir ne maziau kaip 2 h derva brinkinama. Po to viskas supilama |
kolonéle su jdétu stiklo vatos kamsteliu. Derva kolonéléje plaunama IN amonio hidrokarbonato
tirpalu (15.5), kol praplovose nelieka chloridy. Tam sunaudojama apie 1000 ml Sio tirpalo. Dar
plaunama pradzioje dejonizuoto vandens 200 ml ir galiausiai 5-10 ml/min grei¢iu 200 ml
izopropanolio ir vandens (15.3) miSiniu.

16.5. Jony mainy procesas.
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Abi paruostas pagal 16.4 kolon¢les, viena vir§ kitos, pirma KAT kolon¢le, po jos AAT
kolonélé, sujungiamos nuosekliai. ApraSytuoju 2.3.3 budu isskirta sausa medziaga iStirpinama 1000
ml izopropanolio ir vandens miSinio (15.3) ir paSildloma mazdaug iki (333) K [(60) ©OC]
temperatiiros. KarStas tirpalas 5 ml/min greiiu praleidziamas pro koloné¢les. Kolonélés
praplaunamos 200 ml karsto izopropanolio ir vandens misinio (15.3). Praplovos pridedamos prie
praleisto pro kolonéles tirpalo. Viskas garinama vandens voneléje arba vakuuminiame rotoriniame
garintuve iki sausos medziagos. Tai yra BIAS, kuri iStirpinama zinomame dejonizuoto vandens
tiryje. Vandeniniame tirpale apraSytu 4 skyriuje biidu nustatoma BIAS koncentracija. Véliau $is
tirpalas naudojamas nejoninés APM biologiniam skilimui nustatyti. Tirpalas laikomas zemesnéje
kaip (273) K [(5) °C] temperatiiroje.

Anijjoniniy sintetiniy APM iSskyrimui KAT kolonélé atjungiama. IS AAT kolonélés,
praplovus ja 600 ml (323) K [(50) OC] temperatiiros CO> tirpalo etanolyje (15.4), pasalinamos

riebaly rugstys, susidariusios 1§ muilo. Praplovos iSpilamos. Likes kolon¢léje etanolis iSplaunamas
200 ml dejonizuoto vandens. Tada 500 ml amonio hidrokarbonato tirpalo izopropanolio ir vandens
miSinyje (15.5) 1§ kolon¢lés iSplaunamos anijoninés, bet ne aktyviosios pavirSiaus medziagos.
Praplovos taip pat paSalinamos. Kolonéléje likusi MBAS iSplaunama 600 ml amonio
hidrokarbonato tirpalu izopropanolio ir vandens miSinyje (15.6). Gautas tirpalas garinamas ant
verdancio vandens vonelés (15.14) iki sausos medziagos, kurig sudaro MBAS amonio druska. Ja
iStirpinus Zinomame dejonizuoto vandens (15.1) kiekyje, 3 skyriuje aprasytu biidu tirpale nustatoma
MBAS koncentracija. Toliau §is tirpalas naudojamas tiriamos anijoninés APM biologiniam skilimui

nustatyti. Jis turi biiti laikomas Zemesnéje kaip (273) K [(5) OC] temperatiiroje.

16.6. Jonitiniy dervy regeneravimas.

Panaudotas katijonitas iSmetamas. Anijonitas regeneruojamas, praplaunant jj izopropanolio
ir vandens miSiniu (15.3).

111. ANIJONINIU AKTYVIUJU PAVIRSIAUS MEDZIAGU NUSTATYMAS BIOLOGINIO
SKILIMO BANDYME

17. Metodo esmé¢. Metodas pagrijstas tuo, kad katijoninis daziklis, Siuo atveju metileno
mélynasis, su anijoninémis aktyviosiomis pavirSiaus medziagomis sudaro mélynos spalvos druskas,
kurios atskiriamos ekstrahuojant chloroformu. Kad biity iSvengta trukdymy, pradzioje
ekstrahuojamas Sarminis tirpalas. Po to ekstraktas sumaiSomas su riigs¢iu metileno mélynuoju
tirpalu. Atskirto organinio sluoksnio optinis tankis matuojamas fotometriskai, kai didziausios
absorbcijos bangos ilgis lygus 650 nm.

18. Reagentai ir jrenginiai:

18.1. Buferinis pH 10 tirpalas.

24 g analizi$kai gryno natrio hidrokarbonato (NaHCO3) ir 27 g analizi$kai gryno bevandenio
natrio karbonato (Na,COs3) istirpinama dejonizuotame vandenyje ir praskiedziama iki 1000 ml.

18.2. Neutralusis metileno mélynojo tirpalas.

0,35 g analiziskai gryno metileno mélynojo iStirpinama dejonizuotame vandenyje ir
praskiedziama iki 1000 ml. Tirpalas ruoSiamas bent 24 valandas prie§ naudojima. Kontroliniu
bandymu gauto chloroforminio sluoksnio optinis tankis pagal gryngjj chloroforma, matuojant 1 cm
storio kiuveteje, kai bangos ilgis 650 nm, neturi virSyti 0,015.

18.3. Rugstusis metileno mélynojo tirpalas.

0,35 g analiziS$kai gryno metileno mélynojo iStirpinama 500 ml dejonizuoto vandens ir
sumaiSoma su 6,5 ml H,SO4 (d = 1,84 g/ml). Dejonizuotu vandeniu praskiedziama iki 1000 ml.
Tirpalas ruoSiamas bent 24 valandas prie§ naudojima. Kontroliniu bandymu gauto chloroforminio
sluoksnio optinis tankis, matuojant pagal grynajj chloroforma 1 cm storio kiuvetéje, kai bangos ilgis
650 nm, neturi virSyti 0,015.

18.4. Chloroformas (trichlormetanas), analiziskai grynas, ka tik nudistiliuotas.

18.5. Dodecilbenzensulfoninés rugsties metiloesteris.
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18.6. Kalio hidroksido tirpalas etanolyje, KOH, 0,1 mol/l.

18.7. Absoliutusis etanolis, C;HsOH.

18.8. Sieros rugstis, H,SO4, 0,5 mol/l.

18.9. Fenolftaleino tirpalas:

1 g fenolftaleino istirpinama 50 ml etanolio ir nuolat maisant jpilama 50 ml dejonizuoto
vandens. Visos susidariusios nuosédos nufiltruojamos.

18.10. Druskos riigsties tirpalas metanolyje: 250 ml analiziSkai grynos koncentruotos
druskos rtigsties sumaiSoma su 750 ml metanolio.

18.11. 250 ml talpos dalijamasis piltuvas.

18.12. 50 ml talpos matavimo kolba.

18.13. 500 ml talpos matavimo kolba.

18.14. 1000 ml talpos matavimo kolba.

18.15. 250 ml talpos apvaliadugné kolba su kiigine Slifuota jmova ir griztamuoju
kondensatoriumi. Virimui palengvinti j kolbg dedama stiklo granuliy.

18.16. pH metras.

18.17. Fotometras, skirtas matuoti, kai bangos ilgis 650 nm, su 1 ir 5 cm storio kiuvetémis.

18.18. Kokybiskas filtravimo popierius.

18.19. Dejonizuotas vanduo.

19. Bandymas.

Bandiniai analizei negali buti imami per puty sluoksnj. Analizei naudojama aparatiira
kruopsciai iSplaunama vandeniu, paskui gerai perskalaujama druskos riigSties tirpalu metanolyje
(18.10) ir pries naudojimg dar skalaujama dejonizuotu vandeniu.

Zinomo tiirio bandinys, jei reikalinga, neutralizuojamas ir supilamas j 250 ml talpos
dalijamajj piltuva (18.11). Bandinyje turi buti 20-150 ug MBAS. Mazos MBAS koncentracijos
bandinio imama daugiau, taiau jo turis negali virSyti 100 ml. Kai bandinio imama maziau, jis
praskiedziamas dejonizuotu vandeniu iki 100 ml. | piltuvg su bandiniu jpilama 10 ml buferinio
tirpalo (18.1), 5 ml neutraliojo metileno mélynojo tirpalo ir 15 ml chloroformo (18.4). MiSinys
tolygiai ir nesmarkiai plakamas vieng minute. MiSiniui iSsisluoksniavus, chloroforminis sluoksnis
iSleidziamas ] kitg dalijamgjj piltuva, kuriame yra 110 ml dejonizuoto vandens ir 5 ml riigs¢iojo
metileno meélynojo tirpalo (18.3). Chloroforminis sluoksnis pro iSplauta alkoholiu ir suvilgyta
chloroforme higroskopinés vatos filtrg supilamas j matavimo kolbg (18.12).

Ekstrahavimas Sarmingje ir rtigstinéje terpéje atlickamas tris kartus. Antrg ir treCig karta
ekstrahuojant chloroformo imama po 10 ml. Supilti kartu ekstraktai filtruojami pro tg patj vatos
filtrg ir jam praplauti naudojamu chloroformu 50 ml matavimo kolboje praskiedziami iki zymés.
Chloroforminio tirpalo optinis tankis matuojamas fotometru 1 arba 5 cm storio kiuvetése, kai
bangos ilgis 650 nm. Palyginimui naudojamas grynas chloroformas. Etaloniniy tirpaly optiniai
tankiai nustatomi tuo paciu budu.

20. Kalibracing kreive.

IS etaloninés medziagos — dodecilbenzensulfoninés riigsties metilesterio (tetrapropileno tipo,
M = 340), esterj hidrolizavus iki kalio druskos, ruoSiamas etaloninis tirpalas. MBAS kiekis
perskaifiuojamas i natrio dodecilbenzensulfonatg (M = 348).

Apvaliadugnéje kolboje 0,1 mg tikslumu pasveriama 400-450 mg dodecilbenzensulfoninés
rugsties metilesterio (18.5) ir jpilama 50 ml kalio hidroksido tirpalo etanolyje (18.6). Tolygiam
virimui jberiamos kelios stiklo granulés. Prijungus grjZztamajj kondensatoriy, virinama vieng
valandg. Atvésus, kondensatorius ir §lifuota jmova praplaunami apie 30 ml etanolio. Praplovos
supilamos | ta paciag kolba. Po to tirpalas titruojamas sieros rugStimi (18.8), kol iSnyksta
fenolftaleino spalva. Sis tirpalas supilamas j 1000 ml matavimo kolba (18.14), praskiedziamas
dejonizuotu vandeniu iki Zymés ir sumaiSomas.

Dalis $io APM tirpalo praskiedziama dar kartg. Tam 25 ml tirpalo 500 ml matavimo kolboje
(18.13) praskiedziama dejonizuotu vandeniu iki Zymés ir sumaiSoma.

Ex1,023
Siame etaloniniame tirpale yra mg MBAS/ml,
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2000

¢ia E yra pasvertos etaloninés medziagos masé miligramais.

Kalibracinei kreivei sudaryti j 100 ml matavimo kolbas jpilama atitinkamai 1, 2, 4, 6 ir 8 ml
etaloninio tirpalo ir dejonizuotu vandeniu praskiedziama iki zymés. Toliau pagal 3.3 apraSyta
procediira nustatomas i§ $iy tirpaly iSekstrahuoto MBAS optinis tankis. Sudaroma kalibraciné
kreivé.

21. Rezultaty apskai¢iavimas.

Anijoninés aktyviosios pavirSiaus medziagos (MBAS) kiekis bandinyje nustatomas pagal
sudaryta kalibracing kreive (20.4). Jos koncentracija apskaiciuojama pagal formule:

mg MBASx1000

= MBAS mg/I,
\Y
¢ia V = bandinio turis mililitrais.

Rezultatai i8reiSkiami natrio dodecilbenzensulfonatu (M = 348).
22. Rezultaty pateikimas.
Rezultatai pateikiami 0,1 mg/l MBAS tikslumu.

IV. NEJONINIU AKTYVIUJU PAVIRSIAUS MEDZIAGU NUSTATYMAS BIOLOGINIO
SKILIMO BANDYME

23. Metodo esmé.

Aktyviosios pavirSiaus medziagos sukoncentruojamos ir iSskiriamos dujinés ekstrakcijos
biidu. Pradiniame bandinyje nejoniniy aktyviyjy pavirSiaus medziagy turi biiti nuo 250 iki 800 pg.

ISekstrahuotos aktyviosios pavirSiaus medziagos tirpinamos etilacetate, garinamos iki sausos
medziagos ir véliau nusodinamos 1§ vandeninio tirpalo, panaudojus modifikuotg Dragendorfo
reagentg (KBiJ,+BaCl,+ lediné acto ragstis). Gautos nuosédos filtruojamos, plaunamos ledine acto
rigstimi ir tirpinamos amonio tartrato tirpale. Tirpale esantis bismutas potenciometriskai
titruojamas pirolidinditiokarbamato tirpalu (palaikant terpés pH 4-5), naudojant Sviesios platinos
indikatorinj elektrodg ir kalomelio arba sidabro — sidabro chlorido etaloninj elektroda.

Sis metodas taikomas nejoninéms aktyviosioms paviriaus medziagoms, turin¢ioms nuo 6
iki 30 alkileno oksido grupiy.

Gauti titravimo rezultatai dauginami i§ empirinio koeficiento 54, kad biity galima juos
prilyginti etaloninei nejoninei APM — nonilfenolui su 10 moliy etilenoksido (NP 10).

24. Reagentai ir jrenginiai.

Reagentai turi biiti paruosti dejonizuotame vandenyje:

24.1. Svarus, ka tik distiliuotas etilacetatas.

24.2. Natrio hidrokarbonatas (NaHCO3), analiziskai grynas.

24.3. Praskiesta druskos riigstis (20 ml koncentruotos HCI praskiedZiama dejonizuotu
vandeniu iki 1000 ml).

24.4. Ka tik distiliuotas metanolis, analiziSkai grynas, laikomas stiklo butelyje.

24.5. Bromkrezolio purpurinis indikatorius (0,1 g medziagos istirpinama 100 ml metanolio).

24.6. Nusodinantis agentas: tai miSinys, pagamintas i§ dviejy tiiriy tirpalo A ir vieno tiirio
tirpalo B. Jis laikomas rudos spalvos butelyje. Pagaminus gali biiti naudojamas vieng savaitg:

24.6.1. tirpalo A paruoSimas.

1,7 g bismuto nitrato (BIONO3 H,0), analiziskai gryno, istirpinama 20 ml ledinés acto
rigsties ir pripilama vandens iki 100 ml. Po to 65 g kalio jodido, analizi$kai gryno, itirpinama 200
ml dejonizuoto vandens. Abu paruosti tirpalai sumaiSomi 1000 ml talpos matavimo kolboje,
pripilama 200 ml ledinés acto riigsties (4.2.7) ir dejonizuoto vandens iki 1000 ml;

24.6.2. tirpalo B paruoSimas.
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290 g bario chlorido (BaCl, 2H,0), analiziskai gryno, iStirpinama 1000 ml dejonizuoto
vandens.

24.7. 99-100 % koncentracijos lediné acto riigstis (mazesnés koncentracijos riigstis netinka).

24.8. Amonio tartrato tirpalas: 12,4 g tartrato riigsties, analiziSkai grynos, sumaiSoma su
12,4 ml amoniako tirpalo (d = 0,910 g/ml), analiziSkai gryno, ir praskiedziama dejonizuotu
vandeniu iki 1000 ml (arba naudojamas ekvivalentiSkas amonio tartrato, analiziskai gryno, kiekis).

24.9. Praskiestas amoniako tirpalas: 40 ml amoniako tirpalo (d = 0,910 g/ml), analiziSkai
gryno, praskiedziama dejonizuotu vandeniu iki 100 ml.

24.10. Standartinis acetatinis buferis: chemingje stiklingje 40 g kieto natrio hidroksido,
analiziSkai gryno, iStirpinama 500 ml dejonizuoto vandens. Tirpalui atvésus, pridedama 120 ml
ledinés acto ruigsSties (24.7). Gautas tirpalas gerai iSmaiSomas, atvésinamas ir perpilamas j 1000 ml
talpos matavimo kolbg. PraskiedZiama dejonizuotu vandeniu iki 1000 ml.

24.11. Pirolidinditiokarbamato tirpalo (vadinamo ,karbato tirpalu®) paruoSimas: 103 mg
natrio pirolidinditiokarbamato (CsHgNNaS;-2H,0) istirpinama 500 ml dejonizuoto vandens,
pripilama 10 ml n-pentilo alkoholio, analiziskai gryno, ir 0,5 g NaHCOs, analiziskai gryno, ir
praskiedZiama dejonizuotu vandeniu iki 1000 ml.

24.12. Vario sulfato tirpalo paruoSimas (naudojamas 24.11 nurodyto tirpalo kalibravimui).

Pamatinio tirpalo ruoSimas: 1,249 g vario sulfato (CuSO45H,0), analiziSkai gryno,
sumaiSoma su 50 ml 0,5 M sieros rugsties ir praskiedziama dejonizuotu vandeniu iki 1000 ml.
(Diuléjimo paveikty kristaly nenaudoti.). Darbo tirpalo ruoSimas. 50 ml pamatinio tirpalo
sumaiSoma su 10 ml 0,5 M sieros riigsties ir praskiedziama dejonizuotu vandeniu iki 1000 ml.

24.13. Natrio chloridas, analiziskai grynas.

24.14. Dujinio ekstrahavimo aparatas (zr. 3 paveikslg). Akyto disko skersmuo turi biti toks
pat kaip ir vidinis cilindro skersmuo.

24.15. Dalijamasis 250 ml talpos piltuvas.

24.16. Magnetiné maisyklé su 25-30 mm dydzio magnetu.

24.17. Porcelianinis tiglis (G4 tipo), vidinio pagrindo skersmuo 25 mm.

24.18. Apskritas 27 mm skersmens stiklo pluosto filtras, akytumas 0,5-1,5 um.

24.19. Dvi 500 ml ir 250 ml talpos filtravimo kolbos su laikikliais, turin¢iais gumines
tarpines.

24.20. UzraSantis potenciometras su platinos indikatoriniu elektrodu ir kalomelio ar sidabro
— sidabro chlorido etaloniniu elektrodu ir automatine 20-25 ml titravimo biurete arba analogiska
neautomatine jranga.

25. Bandymo eiga:

25.1. Aktyviyjy pavirsiaus medziagy sukoncentravimas ir atskyrimas.

Tiriamosios medziagos vandeninis tirpalas filtruojamas pro kokybiska filtravimo popieriy.
Pirmieji 100 ml filtrato i§pilami. Zinomas nufiltruoto bandinio kiekis supilamas j etilacetatu (24.1)
praplautg dujinio ekstrahavimo aparatg (24.14). Bandinyje turéty biiti nuo 250 iki 800 pg nejoniniy
aktyviyjy pavirSiaus medziagy. MedZziagy atskyrimo procesui pagerinti pridedama 100 g natrio
chlorido (24.13) ir 5 g natrio hidrokarbonato (24.2). Jei bandinio tiiris didesnis kaip 500 ml,
nurodytos druskos suberiamos j aparatg ir iStirpinamos bandinyje, praleidziant pro jj azotg arba ora.
Kai bandinio kiekis maZesnis, druskos istirpinamos 400 ml dejonizuoto vandens ir supilamos i
ekstrahavimo aparatg. Po to ] aparate esant] tirpalg iki virSutinés prietaiso Zymos pripilama
dejonizuoto vandens. Galiausiai ant virSaus atsargiai dar uzpilama 100 ml etilacetato (24.1). Du
trecdaliai aparato plovimo indo tirio, esancio dujy (azoto arba oro) srauto kelyje, uzpildoma
etilacetatu (24.1). Pro aparata 50-60 I/val. greiCiu leidziamos dujos. Rekomenduojama turéti dujy
grei¢io matuoklj. Dujy srauto greitis nuo pat pradZiy turi biiti didinamas palaipsniui ir sureguliuotas
taip, kad skiriamajame dviejy faziy (etilacetato ir tirpalo) salyCio pavir§iuje maiSymasis biity
minimalus. Po 5 min dujy praleidimas nutraukiamas.

Jei Sio proceso metu etilacetato fazés tiiris sumazéja daugiau kaip 20 % (iStirpo vandenyje),
dujos turi biiti praleidziamos pakartotinai, ypa¢ dideli démes;j skiriant dujy tekéjimo greiciui.



33

Etilacetato fazé perpilama | dalijamajj piltuva (24.15). Nusistojes vandeninis tirpalas (jo
biina keli mililitrai) grazinamas | aparatg. Etilacetato fazé¢ filtruojama pro sausa kokybiska
popieriaus filtrg. Filtratas surenkamas 250 ml talpos chemingje stiklingje.

I aparatg pripilama dar 100 ml etilacetato ir vél 5 min leidZziamas pro ji oras arba azotas. Po
to etilacetato fazé perpilama i tg pati dalijamajj piltuva, vandeniné fazé atskiriama, o etilacetatas pro
ta patj filtra nufiltruojamas. Filtratas sumaiSomas su pirmuoju. Cia taip pat supilamos praplovos,
gautos 20 ml etilacetato praplovus dalijamajj piltuvg ir filtra.

Etilacetatinis ekstraktas iSgarinamas vandens vonel¢je (2.2.14) iki sausos medziagos.
Garavimui pagreitinti virs tirpalo nestipriai pu¢iamas oras.

25.2. Nusodinimas ir filtravimas.

Sausa medziaga, gauta pagal 25.1, itirpinama 5 ml metanolio (24.4). Pridedama 40 ml
dejonizuoto vandens ir 0,5 ml praskiestos druskos riigSties (24.3). Viskas sumaiSoma magnetine
maiSykle (24.16). | §j tirpalg, maiSant toliau, 1§ matavimo cilindro jpilama 30 ml nusodinimo agento
(24.6). Susidarant nuosédoms, maiSoma 10 min, po to miSinys palieckamas stovéti ne maziau kaip 5
min. Po to jis nufiltruojamas pro Guco tigli (24.17), kurio viduje yra stiklo pluosto filtro pertvara.
Pirmg sykj filtras praplaunamas 2 ml ledinés acto rugsties (24.7). Po to 40—-50 ml ledinés acto
rigSties gerai iSplaunama cheminé stikliné, magnetas ir tiglis. Prilipusias prie stiklinés ir filtro
sieneliy nuosédas nebiitina stengtis nuplauti, nes jos toje pacioje stiklinéje iStirps, kai ¢ia bus
supiltas tirpalas pries titravima.

25.3. Nuoseédy tirpinimas.

Nuosédos, esancios ant filtro, iStirpinamos trimis porcijomis po 10 ml karsto apie (353) K
[(80) °C] temperatiiros amonio tartrato tirpalu (24.8). Kiekvieng kartg prie§ nusiurbiant, tirpalo
porcija turi kelias minutes pabiiti filtre. Visas nufiltruotas tirpalas supilamas j cheming stikling,
kurioje buvo vykdomas nusodinimas. Stiklinés sienelés praskalaujamos 20 ml karsto tartrato tirpalo,
kad buty iStirpintos prilipusios ant sieneliy nuosédos. Galiausiai 150—200 ml dejonizuoto vandens
gerai iSplaunamas filtravimo tiglis, sujungimai ir kolba. Praplovos supilamos j esant]j cheminéje
stiklinéje tirpalg.

25.4. Titravimas.

Cheminéje stiklin¢je esantis tirpalas maiSomas magnetine maiSykle (24.16), pridedami keli
lasai bromkrezolio purpurinio indikatoriaus (24.5) ir pilamas praskiestas amoniako tirpalas (24.9),
kol pasirodys violetin¢ spalva (nuo naudotos praplovimui acto riigsties tirpalo reakcija bus silpnai
rugsting).

Po to pripilama 10 ml standartinio acetatinio buferio (24.10) ir, jmerkus ] tirpalg elektrodus,
potenciometriskai titruojama ,karbato tirpalu® (24.11). Biuretés galiukas turi buti jmerktas ] tirpala.
Titruojama ne didesniu kaip 2 ml/min greiciu.

Titravimo pabaigos taskas yra dviejy koordinaciy ir tangentinés potenciometrinés kreivés
susikirtime. Kartais pastebimas tangentinés potenciometrinés kreivés iSsilyginimas. Tai paSalinama
gerai nuSveitus platininj elektroda Svitriniu popieriumi.

25.5. Kontrolinis bandymas ir titravimas.

Tuo pat metu pagal 25.2 aprasyta procediirg atlickamas kontrolinis bandymas naudojant 5
ml metanolio ir 40 ml dejonizuoto vandens. Kontrolinio titravimo rezultatas turi biiti mazesnis kaip
1 ml. PrieSingu atveju reikia patikrinti naudojamy reagenty (24.3, 24.7, 24.8, 24.9 ir 24.10) §varuma
ir ypac juose esanciy sunkiyjy metaly kiekj.

25.6. ,,Karbato tirpalo* koeficiento nustatymas.

Sis koeficientas nustatomas kiekviena bandymo diena. Tam tikslui 10 ml vario sulfato
tirpalas (24.12), praskiedus 100 ml dejonizuoto vandens ir pridéjus 10 ml standartinio buferio
(24.10), titruojamas ,,karbato tirpalu®. Koeficientas F apskai¢iuojamas pagal formulg:

10
F=——
a

Cia a yra sunaudoto ,karbato tirpalo* kiekis, ml.
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Visi titravimo metu gauti rezultatai dauginami is Sio koeficiento.

26. Rezultaty apskaiciavimas.

Kiekviena nejoniné APM turi savo daugiklj, kuris priklauso nuo tos medziagos sudéties, o
ypac nuo alkeny oksidy grandinés ilgio. Nejoniniy APM koncentracija iSreiSkiama per santykj su
standartine medziaga — nonilfenolu su 10 etilenoksido grupiy (NP 10), kurio daugiklis lygus 0,054.
Ivedus $j daugiklj, bandinyje esan¢ios aktyviosios pavirSiaus medziagos kiekis iSreiSkiamas NP 10
ekvivalentu mg. Tai apskaiciuojama pagal formule:

(B-C) x F x 0,054 = nejoninés APM, iSreikStos NP 10 ekvivalentu mg,

¢ia B — , karbato tirpalo®, sunaudoto bandinio titravimui, tiiris, ml,

C — ,karbato tirpalo®, sunaudoto kontroliniam titravimui, tiiris, ml,

F — ,karbato tirpalo‘ koeficientas.

27. Rezultaty iSraiska. Rezultatai 0,1 tikslumu isreiskiami NP 10 mg/1.

28. Katijoniniy APM atskyrimas. Katijoninés APM biologinio skilimo bandyme elgiasi
analogiSkai anijoninéms APM. Todé¢l jei jy tiriamajame produkte yra, jas bitina pasalinti. IS
analizuojamo produkto 2 skyriuje aprasSytu biidu, i8skyrus APM, i§ jy tenka paSalinti trukdancias
katijonines APM. ISskirta i§ bandinio (25.15) etilacetato fazé iSgarinus iki sausos medziagos.
Pastaroji itirpinama mazdaug 20 ml metanolio. Sis tirpalas praleidziamas pro 10 ml talpos jonitine
kolon¢lg, uzpildytg 10 ml 50—-100 mesy katijonity (II-Form). Tirpalo pratekéjimo greitis nustatomas
toks, kad skystis tankiai laséty. Papildomai dar praplaunama 50-60 ml metanolio. Jei turime
aukStesnio laipsnio etoksilintas katijonines APM (EO-grandis >25 EO/MOL), naudojamas
metanolo: metilenchlorido 80:2 v/v miSinys. Metanolio tirpalas garinamas vandens voneléje iki
sausos medziagos, kuri 25.2 ir tolesniuose p. aprasytu biidu toliau tiriama. Katijonitiné derva pries
naudojant yra regeneruojama 10% druskos riigties tirpalu metanolyje. Véliau derva plaunama
metanoliu, kol praplovos su metiloranzu nerodo riigscios reakcijos. Regeneruota derva laikoma
metanolyje.

Papildyta priedu:
Nr. 364, 2001-12-05, Zin., 2001, Nr. 104-3733 (2001-12-12), i. k. 10120201SAK00000364
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Nr. 364, 2001-12-05, Zin., 2001, Nr. 104-3733 (2001-12-12), i. k. 10120201SAK00000364
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