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0. В В Е Д Е Н И Е

Терм и н «вто р и чн ы е» , определяю щ ий р о дово е н аи м ен о ван и е 
п р о д у кта  в за го л о в к е , п р и зван  о тл и ч ать  эти п р одукты  о т т е х , к о 
то р ы е в со о тве тств и и  с со вр ем ен н о й  научной  п р акти кой  м ож но 
бы л о  бы н а з в а т ь  первичны м и техн и ч ески м и  а л к и л су л ьф а та м и  н а т 
рия. К а к  ви дн о из п ри веденной  ни ж е общ ей ф ор м ул ы , вто р и чн ы е 
а л к и л су л ь ф а ты  о б р а зо в а н ы  из вто р и чн ы х сп и р тов, в то вр ем я к а к  
п ер ви чн ы е а л к и л су л ьф а ты  п олучены  из п ер ви чн ы х сп и ртов.

Т аки м  о б р азо м , предм етом  н а сто я щ е го  ст а н д а р т а  я в л я ю т ся  
вто р и чн ы е а л к и л су л ь ф а т ы . В  н а сто я щ е е  вр ем я они обы чно н а з ы в а 
ю тся  техн и ч ески м и  су л ьф а та м и  вто р и ч н ы х ж и р н ы х сп иртов.

Д л я  того  чтобы  уп р о сти ть т е к с т  с т а н д а р т а  и и з б еж а ть  и зли ш 
них повторений, сл о во  «вто р и чн ы й » в т е к с т е  оп ущ ено, но с л е д у е т  
пони м ать, что з д е с ь  р а ссм а т р и в а ю т ся  то л ько  «вто р и чн ы е а л к и л 
су л ьф а ты  н атр и я » .

О б щ ая ф ор м ул а п р о д у кто в, ко то р ы е я в л я ю тся  предм етом  н а с 
то я щ его  с т а н д а р т а , т а к о в а :

Настоящий стандарт не может быть полностью или частично воспроизведен, 
тиражирован и распространен без разрешения Госстандарта России

R \ C H - 0 - S O , N a .

г д е  R  и R '  —  а л и ф а т и ч еск и е  р а д и к а л ы .
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1. Н А З Н А Ч Е Н И Е

Настоящий стандарт регламентирует методы анализа техни
ческих алкилсульф атов натрия. Он о хваты вает  определение сл е
дующих показателей: 

измерение pH; 
определение воды;
определение щелочности или свободной кислотности; 
определение общей щ елочности;
определение вещ еств, экстрагируем ых петролейным эфиром; 
определение алкилсульф атов натрия; 
определение сульф ата натрия; 
определение хлорида натрия.
Он такж е устан авл и вает общую схему анализа (см. приложе

ние) .

2. О Б Л А С Т Ь  П Р И М Е Н Е Н И Я

Настоящий стандарт распространяется только на технические 
алкилсульф аты  натрия в жидком виде, свободные от других про
дуктов, которые не связаны  с их производством. Он неприменим 
к порошкам или пастам.

3. с сы л к и

ГО С Т 6732.2  «Красители органические, продукты промеж у
точные для красителей, вещ ества текстильно- 
вспом огательные. М етоды отбора проб».

ГО С Т  22386 «Кислоты жирные синтетические. М етод опреде
ления кислотного числа».

ГО СТ 22567.5  «С редства моющие синтетические порош кообраз
ные. М етод определения концентрации водород
ных ионов».

ГО С Т  14870 «Р еакти вы . М етоды определения содерж ания 
воды».

ГО С Т 4204 «К ислота серная. Технические условия».

4. О Т Б О Р  П Р О Б Ы

П оскольку материал для анализа представляет собой ж идкость 
и, таким образом, является однородным при 20°С, лабораторную  
пробу массой около 300 г готовят по ГО С Т  6732.2 .

5. О Б Щ И Й  П Р И Н Ц И П *

П риготовление водно-спиртового раствора аналитической про
бы, от которой отделяю т продукты, экстрагируем ые петролейным 
эфиром.

* См. общую схему анализа н приложении.
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О тделение ал к и л су л ьф ато в натрия от аликвотной части о ст а т 
ков водно-спиртовой ж идкости  после м ногократного испарения до 
сухо го  состояния в присутствии этанола и конечное извлечение 
безводн ого  о ста тк а  с этанолом .

Н а о тд ел ьн ы х н а ве ск а х  проводят: 
изм ерение pH; 
определение вод ы ;
определение щ елочности или свободной кислотности ; 
определение обш ей щ елочности ; 
определение сул ьф ата  натрия; 
определение хлорида натрия.

6. М Е Т О Д Ы  А Н А Л И З А

6.1. И з м е р е н и е  pH
И зм ерение pH сл ед ует вы полнять по Г О С Т  2 2 5 6 7 .5  в растворе 

лабораторной пробы с м ассовой долей 1 0 % .

П р и м е ч а н и е .  При pH меньше 7 ,0  проба и п редставляем ая ею партия 
б удут нестойки, поэтому результаты  больш инства опытов будут со временем 
м еняться. В  этих сл учаях партия обычно бракуется без проведения дальнейш их 
анализов.

6.2. О п р е д е л е н и е  в о д ы  
О пределение воды —  по Г О С Т  14870,

6.3. О п р е д е л е н и е  с в о б о д н о й  щ е л о ч н о с т и  и л и  с в о 
б о д н о й  к и с л о т н о с т и

О пределение свободной щ елочности или свободной кислотно- 
сти —  по Г О С Т  22386 .

G.4. О п р е д е л е н и е  о б щ е й  щ е л о ч н о с т и  
М ож ет сл учи ться , что при измерении pH в соответстви и  с п. 6.1 

будет получено значение, значи тельн о превы ш аю щ ее 7, а при оп
ределении щ елочности в соответстви и  с п. 6 .3  —  значение, зн ачи 
тельно превы ш аю щ ее 0,3. В  так и х сл у ч ая х  реком ендуется общ ую  
щ елочность оп ределять по Г О С Т  22386 .

6 .5 . О п р е д е л е н и е  в е щ е с т в ,  э к с т р а г и р у е м ы х  и е т- 
р о л е й н ы м  э ф и р о м

6 .5 .1 . Введение
К вещ ествам , экстрагируем ы м  петролейным эфиром, о тн осят

ся  не содерж ащ и е серу продукты , а так ж е продукты , содерж ащ ие 
серу, которы е не диссоциирую т в водном р аствор е.

6 .5 .2 . Принцип
Э кстр акц и я петролейным эфиром продуктов, у к а за н н ы х  в 

п. 6 .5 .1 , из водно-спиртового р аствор а анали ти ческой порции с 
учетом летучести  р ассм атр и ваем ы х п родуктов.
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6.5.3. Реактивы
В процессе анализа следует пользоваться только реактивами 

квалификации ч.д.а. и только дистиллированной водой или водой 
равноценной чистоты.

6.5.3.1. Сульф ат натрия безводный.
6.5.3.2. Этанол, 96% -ный (по объему) раствор.
6.5.3.3. Петролейный эфир, пределы кипения 40— 60°С. Остаток 

после испарения не должен превышать 0,002%  (молярных).
6.5.3.4. Гидроксид натрия, раствор приблизительной молярной 

концентрации 0,1 моль/дм3.
6.5.3.5. Фенолфталеин, спиртовый раствор массовой концен

трации 1 г/дм 3.
6.5.4. Аппаратура
Обычная лабораторная аппаратура и:
6.5.4.1. Круглодонная колба вместимостью 250 см 3 с притертым 

горлом.
6.5.4.2. Дефлегматор длиной 20 см и внутренним диаметром 

около 10 мм с притертым стеклянным конусом на нижнем конце, 
который бы входил в горло колбы (п. 6 .5 .4 1 ) .

6.5.4.3. Холодильник номинальной длиной (рубашки) 160 мм 
по ГО СТ 25336.

6.5.4.4. Три делительных воронки вместимостью 500 см 3 с при
тертыми стеклянными пробками по ГО С Т 25336.

6.5.4.5. Мерная колба с одной меткой вместимостью 500 см 3 
по ГО СТ 1770.

6.5.4.6. Коническая колба вместимостью 250 см 3 по ГО СТ 25336.
6.5.5. Методика
6.5.5.1. Н авеска. Взвеш иваю т с точностью до 0,01 г лаборатор

ную пробу, содержащую приблизительно 4 г алкилсульфатов нат
рия, в химический стакан емкостью 100 см3.

6.5.5.2. Определение. Помещают навеску (п. 6.5.5.1) в одну из 
делительных воронок вместимостью 500 см3 (п. 6 .5 .4 4 ) (А ), про
мывают химический стакан водой с тем, чтобы получить конеч
ный объем приблизительно 125 см3 и добавляю т 50 см3 раствора 
этанола (п. 6 .5 .3 .2).

Проверяют, чтобы раствор имел слабо щелочную реакцию по 
раствору фенолфталеина (п. 6.5.3.5) и в случае необходимости 
делаю т его слабо щелочным, добавляя раствор гидроксида натрия 
(п. 6 .5 .3 4 ) до получения бледно-розового цвета фенолфталеино
вого индикатора.

Встряхиваю т для получения однородной смеси. Д аю т остыть, 
добавляю т 50 см 3 петролейного эфира (п. 6 .5 .3 .3).

Интенсивно встряхиваю т примерно 30 с и даю т разделиться. 
Д обавляю т минимальное количество раствора этанола (п. 6 .5 .3 .2 ), 
необходимое для разрушения любой образовавш ейся эмульсии.
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Переливают нижний слой во вторую делительную воронку 
(п. 6 .5.4.4) (В ) .  Экстрагирую т еще одной порцией петролейиого 
эфира (50 см 3). Собирают нижний слой в третью делительную 
воронку (п. 6 .5 4 .4 ) (С ), а верхний слой переводят в первую д е
лительную воронку (А ). Проводят экстракцию водно-спиртовой 
фазы еще три раза, используя каждый раз 50 см 3 петролейного 
эфира.

После последней экстракции объединяют углеводородные фазы 
в делительной воронке (А ), а водно-спиртовую фазу переводят в 
химический стакан емкостью 400 см 3. Промывают делительные 
воронки (В ) и (С) три раза, используя каждый раз 20 см 3 воды. 
Альтернативно можно использовать раствор этанола концентра
ции 5 — 10% (по объем у). Промывные материалы добавляю т к 
водно-спиртовой фазе в химическом стакане.

Углеводородный экстракт промывают последовательными пор
циями по 15 см 3 воды до исчезновения щелочной реакции промыв
ной воды. Промывную воду добавляю т к водно-спиртовой фазе.

Водно-спиртовую фазу прогревают в кипящей водяной бане в 
течение 10— 15 мин для испарения петролейного эфира и даю т 
остыть

Убеж даю тся, что раствор вес еще имеет слабо щелочную реак
цию по раствору фенолфталеина, и в случае необходимости дел а
ют его слабо щелочным, добавляя раствор гидроксида натрия 
(п. 6.5.3.4) до получения бледно-розового цвета фенолфталеино
вого индикатора. Переводят этот раствор в мерную колбу с одной 
меткой (п. 6 .5 4 .5 ) , промывают химический стакан водой и добав
ляют промывную воду в мерную колбу. Разбавляю т до метки. 
Этот раствор, L], используют для определения алкилсульфатов 
натрия.

Переводят углеводородный слой количественно в коническую 
кочбу (п. 6 .5 4 .6 ) , содержащую приблизительно 10 г сульф ата 
натрия (п. 6 .5 .3 1 ) . Встряхиваю т жидкость, даю т отстоятся в те
чение 30 мин и фильтруют через фильтровальную бумагу в пред
варительно отградуированную колбу (п. 6 .5 .4 .1 ), содержащую 
несколько стеклянных шариков. Коническую колбу, сульф ат нат
рия и фильтр промывают пять раз, используя всякий раз 10 см 5 
петролейного эфира. Особое внимание обращают на края фильт
ровальной бумаги, на которых не должно быть никаких жирных 
пятен.

Закрепляют дефлегматор (п. 6 .5 4 .2 )  и холодильник (п. 6 .5 4 .3 )  
на колбе, ставят весь аппарат на нагревательную  плитку или в 
водяную баню и дистиллируют до тех пор, пока не отгонят почти 
весь растворитель. Снимают дефлегматор, даю т остыть приблизи
тельно до 30°С и удаляют последние следы растворителя мягкой 
струей сухого холодильного воздуха. Д ля этого поддерживают 
поток воздуха и вращают колбу от руки в наклонном положении
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в стороне от нагревательной плитки или водяной бани. При этом 
ж идкость в колбе растечется тонким слоем по внутренней поверх
ности колбы, что облегчит удаление последних следов раствори
теля.

Во избеж ание потерь необходимо провести испарение р аство
рителя аккуратно, особенно при пропускании воздуш ного потока. 
Д л я  этого проводят первое взвеш ивание колбы, охлаж денной до 
комнатной температуры и тщ ательно высуш енной, когда ещ е 
имеется различимый зап ах растворителя. О тмечаю т м ассу, затем  
вновь подогреваю т колбу примерно до 30°С, чтобы ее содерж имое 
стало жидким, и пропускают поток воздуха над ним еще в тече
ние i мин. О хлади в и осуш ив колбу, взвеш иваю т ее снова и о т
мечаю т м ассу.

При повторении этих операций и нанесении на граф ик после
д овательн ы х результатов взвеш ивания можно заметить, что после 
резкого падения кривая выходит на практически горизонтальный 
минимум. Второе взвеш ивание на горизонтальном участке счи та
ют концом операции, и отмеченную м ассу регистрируют в к ачест
ве  массы конечного сухого остатка. Разница м еж ду последую щ и
ми результатам и взвеш ивания долж на наблю даться только в  
третьей значащ ей цифре.

6.5.6. Обработка результатов
6.5 .6 .1 , М етод расчета. М ассовую  долю вещ ества, экстрагируе

мого петролейным эфиром, вычисляю т в процентах по следую щ ей 
формуле

100
пгг -------- ,

/По
где гпц— масса навески (п. 6 .5 .5 .1 ), г; 

ni[ —  масса полученного о статка, г.
6.5.6.2. Воспроизводимость. Разница между результатам и, по

лученными на одном и том же образце в д ву х  разны х лаборато
риях, нс долж на превыш ать 1% .

6.6. О п р е д е л е н и е  а л к и л с у л ь ф а т о в  н а т р и я
6.6 .1 . Принцип
Испарение аликвотной порции водно-спиртовой жидкости (см. 

п. 6 .5 .S .2) до V 2о се объема, добавление этанола и испарение д о 
суха. Д альнейш ее добавление этанола и испарение досуха (эти 
последовательны е испарения выполняю тся для полного удаления 
воды  из водно-спиртового р аство р а). Экстракция горячим этано
лом алкилсульф атов натрия из полученного таким образом сухого 
о статк а .

И звлечение алкилсульф атов натрия путем испарения р аство
рителя. О статок может содерж ать некоторое количество хлорида 
натрия и карбоната натрия, их м асса определяется и вы чи тается 
из суммарной м ассы  остатка экстракта.

П р и м е ч а н и е .  Крайне важ но, чтобы в течение процесса определения рас
твор оставался щелочным.
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6.6.2. Реактивы
В процессе следует пользоваться только реактивами квали

фикации ч.д.а. и дистиллированной водой или водой равноценной 
чистоты.

6.6.2.1. Ацетон. Остаток после испарения не должен превышать 
0 ,005 г на 100 см 3.

6.6.2.2. Этанол, 96% -ный (по объему) раствор, слегка гцелоч- 
ной за счет введения раствора гидроксида натрия молярной кон- 
центрации 0,1 моль/дм3 в присутствии раствора фенолфталеина 
(п. 6.6.2.4) в качестве индикатора.

6.6.2.3. Серная кислота, титрованный раствор молярной кон
центрации c (H 2SO 4 ) ~ 0 ,l моль/дм3.

6.6.2.4. Фенолфталеин, спиртовым раствор массовой концентра
ции 1 г/дм3.

6.6.3. Аппаратура
Обычная лабораторная ап п ар атр а  и
6.6.3.1. Пипетка вместимостью 100 см3 по ГО СТ 20292.
6 .6 .32 . Печь с регулируемой температурой в диапазоне 85 — 

90° С.
6.6.3.3. Вакуум-эксикатор.

6.6.4. Методика
6.6.4.1. Н авеска. Используют водно-спиртовой раствор L\ . 

оставшийся от определения вещ еств, экстрагируемых петролейным 
эфиром (см. п. 6 .5 ), и соответствующий навеске массой т 0.

Пипеткой (п. 6.6.3.1) вводят аликвотную порцию объемом 
100 см3 в химический стакан емкостью 250 см 3.

6.6.4.2. Определение. Уменьшают объем навески (п. 6.6.4.1) 
примерно до 10 см 3 путем выпаривания в водяной бане с исполь
зованием потока воздуха. Д обавляю т 20 см3 раствора этанола 
(п. 6.6.2.2) и выпаривают досуха. Д обавляю т еще 20 см3 раство
ра этанола и снова выпаривают досуха. Затем добавляю т 50 см3 
раствора этанола, тщательно перемешивают остаток стеклянной 
палочкой и доводят до кипения в водяной бане. Кипятят 3 мин, 
время от времени помешивая.

Д аю т вещ еству, нерастворимому в этаноле, осесть, и деканти
руют всплывающую жидкость, профильтровав ее через фильтро
вальную  бумагу, в предварительно градуированную колбу вмести
мостью 250 см 3, содержащую несколько стеклянных шариков.

Помещают колбу в кипящую водяную баню и выпаривают 
фильтрат, пропуская пары растворителя через трубку, вставлен
ную в горло колбы.

Д обавляю т в химический стакан 25 см3 раствора этанола, до
водят до кипения и кипятят на медленном огне 2 мин. Затем даю т 
отстояться и фильтруют всплывающую жидкость через ту же 
фильтровальную бумагу в ту же колбу.
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Повторяют экстракцию еще два раза, каждый раз с 25 см 3 го
рячего раствора этанола. При последнем добавлении раствора 
этанола большую часть нерастворимого вещ ества переводят на 
фильтровальную бумагу. Промывают химический стакан, фильтр 
и его содержимое горячим раствором этанола и сливают через 
фильтр, обращая особое внимание на края фильтровальной бума
ги, на которых не должно быть никаких жирных пятен.

Продолжают выпаривание содержимого колбы досуха с от
сосом. Д обавляю т 10 см 3 ацетона (п. 6.6.2 1).

Выпариваю т растворитель. Д ля этого вращ ают колбу от руки 
в наклонном положении, пропуская через нее поток воздуха. При 
этом жидкость в колбе растечется тонким слоем по внутренней 
поверхности колбы, что облегчит удаление последних следов раст
ворителя.

После этого помещают колбу на 5 мин в печь (п. 6.6.3.2) с 
температурой, отрегулированной на 85— 90°С. Остуж аю т в вакуум- 
эксикаторе (п. 6 .6 .3 .3). Повторяют операции высушивания, охлаж 
дения и взвешивания до получения постоянной массы, т. е. до 
тех пор, пока разность результатов двух последовательных взве 
шиваний, выполненных с интервалом 15 мин, не станет равна или 
меньше 0,005 г.

Растворяю т остаток в воде, в случае необходимости— при слабом 
подогревании до полного растворения. Убеж даю тся, что этот раст
вор имеет щелочную реакцию по фенолфталеину и определяют 
содержание карбоната натрия*, который мог быть перенесен при 
экстрагировании, путем титрования раствором серной кислоты 
(п. 6.6.2.3) с использованием раствора фенолфталеина в качестве 
индикатора. Затем потенциометрическим методом (см. п. 6 .8 ), 
используя в качестве навески всю оставш уюся жидкость на основе 
воды, определяют содержание в этой оставшейся жидкости ионов 
хлорида (С1“ ) из хлорида натрия, который мог быть перенесен.

6.6.5. Представление результатов
6.6.5.1. Метод расчета и формула. М ассовую  долю вторичных 

алкилсульфатов натрия в процентах определяют по следующей 
формуле

К (0,0103 r o -f 0 ,035v5 V,)] *
500

100
Ю 0
т о

Н '771 (0,010.) Щ -  0 ,00185 I/,) .
500

где пц — масса навески (п. 6 .5 .5 .1 ), г; 
Ш\ — масса полученного остатка, г;

* Если при определении общей щелочности (см. п. 6.4) получен тот же 
результат, как и при определении свободной щелочности (см. п. 6 .3), содержа
ние карбоната натрия определять не обязательно.
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V0 — объем раствора серной кислоты (п. 6 .6*2.3), использо
ванного при определении карбоната натрия (см. приме
чание 2 ) , см 3;

V\ —  объем титрованного раствора нитрата серебра моляр
ной концентрации —  приблизительно 0,1 м оль/дм 3 (го 
товят следующим образом:

в мерной колбе вместимостью  500  см 3 растворить 8,5 г нитрата 
серебра, довести объем до метки и перемеш ать. Раствор  хранить 
в  бутыли из стекла, использованного при определении ионов хл о 
рида (С1“ ) (см. п. 6 .8 ) , см 3.

П р и м е ч а н и я :
1 Если применяемые титрованные растворы имеют не точно ту концентра

цию. которая указана в списке реактивов, при расчете результатов необходимо 
вводить соответствую щ ие поправочные коэффициенты.

2 Если при определении общей щелочности (см. п. 6 4) получен иной ре
зультат, чем при определении свободной щелочности (см. 6 .3 ), необходимо 
ввести соответствую щ ую  поправку на наличие карбонатов.

6.6 .5 .2 . Воспроизводимость. Разница меж ду результатам и, по
лученным и на одном и том же образце в д ву х  разны х лаборато
риях, не долж на превыш ать 1 ,2% .

G.7. О п р е д е л е н и е  с у л ь ф а т а  н а т р и я
Определение сульф ата натрия —  по ГО С Т  28478.
G.8. О п р е д е л е н и е  х л о р и д а  н а т р и я
6.8.1. Принцип
Потенциометрическое титрование хлорид-ионов с помощью тит

рованного раствора нитрата серебра в азотно-кислой среде, кон
тролируемое с помощью серебряного электрода (измерительный 
электрод) и электрода ртуть —  сульф ат ртути (I)  (электрод 
ср а вн е н и я ).

6.8.2. Реактивы
В процессе проведения анализа использую т только реактивы 

известного аналитического качества и дистиллированную  воду или 
воду эквивалентной чистоты.

С.8.2.1. Азотная кислота, раствор р2о=1»33 г/см 3.
6.8 .2 .2 . Азотная кислота, раствор молярной концентрации при

близительно 6 м оль/дм 3.
6 .8.2.3. Н итрат серебра, титрованный раствор молярной концен

трации приблизительно 0,1 м оль/дм 3.
В мерной колбе вместимостью  500 см 3 растворить 8,5 г нитрата 

серебра, довести объем до метки и перемешать. Р аствор  хранить 
в бутыли из стекла.

6.8 .2 .4 . Хлорид калия, калибровочный раствор сравнения мо
лярной концентрации 0,1 м оль/дм 3.

С точностью  0,001 г взвеш иваю т 3 ,728 г хлорида калия, пред
варительно просушенного при 105°С в течение 2 ч и охл аж д ен 
ного в эксикаторе. Раствор яю т в небольшом количестве воды и
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полностью  переливаю т раствор в мерную  колбу вм естим остью  
5 0 0  см 3. Д о во д я т  объем  р аствор а водой до метки и перем еш иваю т.

6 .8 .2 .5 . М ети лор анж , раствор м ассовой концентрации 1 г /д м 3.
6 .8 .3 . Оборудование
О бы чное лабор атор ное оборудовани е и:
6 .8 .3 .1 . П отенциом етр чувстви тел ьн о стью  2 м В  (потенциал от 

— 500  до + 5 0 0  м В ) .
6 .8 .3 .2 . С еребряны й электрод.
6 8 3 .3. Р т у т ь  ( I ) ,  р туть-сул ьф атн ы й  электр од (с р аствор ом  

сул ьф ата  калия в к а ч е ст ве  соединительной ж и д к о сти ).

П р и м с ч а н и е В  случае, если такого  электрода сравнения нет, вм есто 
н ею  можно и спользовать электрод калом ель —  насыщ енный раствор КС1, но о »  
должен соединяться мостиком из нитрата калия —  агара со стаканом , в к о то 
ром проводится титрование и куда опускается измерительный электрод (A g)

Такой м остик очень л егко  м ож ет бы ть изготовлен  следую щ им  
образом . Н асы ти ть 100 см 3 воды  приблизительно 32 г нитрата 
калия, затем  д о б ави ть 4 г а га р а  и н агр еть  при тем п ературе 70°С  
до полного растворени я. Зап олнить капиллярную  U -обр азн ую  
тр убку (внутренним  диам етром  от 2 до 3 мм, длиной колен от 8 
до 10 см и расстоянием  м еж ду коленам и около 6 см ), сохр ан яя  
тем пературу около 70°С , этим раствором . Затем  д а т ь  о хл ад и ться . 
При охлаж дени и  свободн ы е концы колен долж ны  бы ть погруж ены 
в раствор.

С 8 .3 .4 . Э л ектр о м ехан и ческая  м еш алка.
6 .8 .3  5 Б ю р етка вм ести м остью  50 см 3 по Г О С Т  20292 .
6 .8 .4 . Методика проведения операций
С целью  ум еньш ения эф ф ектов терм ического и электр и ческого 

ги стер ези са необходим о д ел а ть  так , чтобы тем пературы  э л ектр о 
дов, используем ы х для пром ывания вод, кал и бр овочн ы х р аство р о в 
и испы туем ого раствор а были бы как  мож но более близкими одни 
по отнош ению  к другим . Тем пературы  кал и бр овочн ы х р аство р о в 
и испы туем ого р аствор а не долж ны  отл и чаться  более чем на 1°С. 
Р еком ен дуем ая  тем п ература измерения дол ж н а, н аскол ько  это 
возм ож но, бы ть равной 20°С .

П р и м е ч а н и е  М етод определения содерж ания со о тветствует m c t o l \ ,  к о 
торый описан в ГО С Т  4204, а такж е общ ему м етоду определения содерж ани я 
хлоридов потенциометрически

6.8 .4 .1 . О т б о р  п р о б ы
С точностью  0,001 г взвеси ть  в ста к а н е  вм естим остью  250  см '1' 

около 2 г  лабор атор н ого  образц а.
6 .8 .4 .2  . О п р е д е л е н и е  т и т р а  р а с т в о р а  н и т р а т а

с е р е б р а
6 .8 .4 .2 .1 . П о д го то вк а  оборудовани я
В кл ю чи ть прибор и д а т ь  ем у возм ож н ость р аботать в течен и е 

врем ени, которое тр ебуется  для хорош ей электрической стаб и л и -
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зации сети перед началом проведения измерений согласно инструк
циям изготовителя. Зам етить температуру калибровочного р аст
вора сравнения, осущ ествить соответствую щ ее регулирование в 
цепи корректировки температуры и проверить ноль аппарата. Эти 
параметры в процессе последую щ их операций не долж ны изме
няться.

6 .8.4.2.2. Титрование
О тобрать соответственно 5 ,00 и 10,00 см'* калибровочного р аст

вора сравнения хлорида калия (п. 6 .2 .3 .4) и поместить их в два 
чисты х и сухих стакан а соответствую щ ей вместимости (например, 
150 см 3). П ровести для каж дого раствора следую щ ее титрование.

П осле подкисления раствора азотной кислотой (п. 6 .8 .2 .2) д о 
бавить количество воды, достаточное для получения объем а около 
100 см 3.

П ерем еш ать полученный раствор и погрузить в него серебря
ный электрод (п. 6 .8 .3 .2 ), а такж е свободный конец мостика. П од
клю чить электроды к потенциометру (п. 6 .8 .3 .1) и отметить исход
ное значение потенциала после того, как проверен ноль на потен
циометре.

С помощью пипетки (п. 6.8 3.5) добавить частями (по 1 см 3 
за  один раз) раствор нитрата серебра (п. 6 .8 .2 .3) и после каж дого 
добавления дож даться стабилизации потенциала.

Записать в д ву х  первых колонках таблицы постепенно д о б а в
ляем ы е объемы, а такж е соответствую щ ие значения потенциалов.

При приближении к точке равновесия продолжить добавление 
раствора нитрата серебра частями по 0,05 см 3.

В третьей колонке записать последовательны е приращения по
тенциала Е  (A i£ ) . В  четвертой колонке отметить положительные 
или отрицательные разности А2Е между приращениями потенциа
л а  Ai Е.

Окончание титрования соответствует добавлению  0,05 см 3 р аст
вора нитрата серебра, которое дает максимальную  величину A iE.

Точный объем (K eq) раствора нитрата серебра, соответствую 
щий окончанию реакции, рассчиты ваю т по формуле

VFQ= V0 + Vt-j-,

гд е  V0 —  объем раствора нитрата серебра (п. 6 .8 .2 .3 ) , самый 
близкий снизу к  объему, который дает м аксим альное 
приращение AiЕ,  см 3;

Vi —  объем раствора нитрата серебра (п. 6 .8 .2 .3 ) , со о тветству
ющий последней добавленной части (0 ,05  см 3) ,  см5;

Ь — последнее положительное значение А2Е;
В —  сумма абсолю тны х значений последнего полож ительно

го значения А2£  и первого отрицательного значения А«Е.
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6 .8 .4 .2 .3 . Р а сч е т  титра раствора
Титр (Т ) раствора нитрата серебра рассчи ты ваю т по ф орм уле

где т — молярная концентрация калибровочного раствора ср а в 
нения хлорида калия (п. 6 .8 .2 .4 ) ;

у 2 — значение Veq , соответствую щ ее титрованию  10 см 3 к а 
либровочного раствора сравнения хлорида калия 
(п 6 .8 .2 .4 ) , см 3;

У3 —  значение V e q , соответствую щ ее титрованию  5 см 3 кали б
ровочного раствора сравнения хлорида калия (п. б .8 .2 .4 ), 
см 3;

5 — р азность м еж ду двум я отобранными калибровочными 
растворам и сравнения хлорида калия (п. б .8 .2 .4 ), см 3.

6 .8 .4 .3 . О п р е д е л е  н и е
Раствор и ть или разбави ть, смотря по необходимости, отобран

ную пробу (п. 6 .8 .4 .1 ) в 100 см 3 воды . Д об ави ть 10 см3 р аствора 
азотной кислоты (п. 6 .8 .2 .1 ) , продолжить согласно указани ям , 
данны м  в пп. 6 .8 .4 .2 1  и 6 .8 .4 .2 .2 .

6.8 .5 . П р ед ст а вл ен и е  результ ат ов
6.8.5.1. С п о с о б  р а с ч е т а
М ассовую  долю  хлорид-ионов в процентах по хлориду натрия 

рассчи ты ваю т по формуле

W Г * 0 ,0 5 8 5  • _ i ° 2 - = . 5 ’?l - 7'-y i - ,
m m

где Т —  титр раствора нитрата серебра, рассчитанны й по 
п. 6 .8 .4 .2 .8 ;

у 4 —  значение Ve q , соответствую щ ее определению по п.
6 .8 .4 .3 , см 3;

тп—  м асса отобранной пробы (п. 6 .8 .4 .1 ) , г.
6 .8 .5 .2 . В о с п р о и з в о д и м о с т ь
Разни ца меж ду результатам и, полученными для одного и того  

же образца в д в у х  различны х лабораториях, не долж на превы
ш ать 0 ,2 % .

П р и м е ч а н и е ,  Если содержание хлорида натрия меньше 0,1% (мольное 
отношение), следует указывать «следы».

7. ПРОТОКОЛ ИСПЫТАНИИ

В протоколе испытаний долж ны  со дер ж аться следую щ ие св е 
дения:

а) необходимые для полной идентификации образца;
б) ссы лка на использованный метод (ссы лка на настоящ ий 

м еж дународный ст а н д а р т);
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в) результаты, а также форма, по которой они представлены;
г) условия проведения испытаний;
д) все детали, не предусмотренные в настоящем стандарте, 

или дополнительные, а также все возможные отклонения, способ
ные повлиять на результаты.
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И Н Ф О Р М А Ц И О Н Н Ы Е  Д А Н Н Ы Е

1. П О Д Г О Т О В Л Е Н  И В Н Е С Е Н  Т К  1 9 3  «К и сл о т ы  ж ирные синте
тические, вы сш ие жирные спирты, поверхностно-активные ве
щ е ст в а »

2 .  У Т В Е Р Ж Д Е Н  И В В Е Д Е Н  В Д Е Й С Т В И Е  П остановлением  
Г о сст а н д ар т а  России от 1 5 .0 7 .9 2  №  691
Настоящ ий ст ан д а р т подготовлен методом прямого применения  
м еж дународного ст а н д а р т а  И СО 8 9 5 — 7 7  « В е щ е с т в а  поверхно
стно-активны е. А л к и л су л ь ф а т ы  натрия вторичные технические.  
М етоды а н а л и з а »  и полностью ему соответствует

3 .  Срок первой проверки —  1 9 9 7  г.
Периодичность проверки —  5 лет

4. В В Е Д Е Н  В П Е Р В Ы Е

5 С С Ы Л О Ч Н Ы Е  Н О Р М А Т И В Н О - Т Е Х Н И Ч Е С К И Е  Д О К У М Е Н 
Т Ы

Обозначение НТД, на который I
дана ссылка

ГОСТ 1770—74 6 5 4 5
ГОСТ 4204—77 6 8 4
ГОСТ 6732 2—89 3, 4
ГОСТ 14870—77 3, 6 2
ГОСТ 20292—74 6 6 3 1
ГОСТ 2 2 3 8 6 -7 7 3, 6 3, 6 4
ГОСТ 2256? 5 -7 7 3, 6 1
ГОСТ 25336—82 6 5 4  3, 6 5 4  4, 6 5 4 6
ГОСТ 25644—88 6 5 4  4, 6 5  4 5
ГОСТ 2 8 4 7 8 - 9 0 6 7
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