CW. 1 Synteza siarczanéw alkilowych (siarczanowanie alkoholi tluszczowych)

1. Aparatura i szkto

- 2 wysokie zlewki

- mieszadto mechaniczne

- termometr

- krystalizator

- wkraplacz
2. Surowce

- alkohol ttuszczowy (alkohol oleilowy)

-lod

- kwas siarkowy stez. 96%

- 20-25% roztwoér NaOH
3. Wykonanie ¢wiczenia:
Uwaga:
W czasie siarczanowania, neutralizacji i wszelkich operacji z kwasem siarkowym oraz z
roztworem NaOH nalezy chroni¢ oczy zakladajac okulary i stosowa¢ rekawiczki!
Nawazy¢ w zlewce okoto 20 g alkoholu tluszczowego (jesli alkohol jest w postaci stalej
nalezy go ogrza¢ na tazni wodnej do temperatury topnienia). Zlewke przenies¢ do krystalizatora,
umocowac¢ w tapie, zainstalowa¢ mieszadto (stosowa¢ niskie obroty, ok. 200-300 obr/min) i
wkraplacz. Do wkraplacza wla¢ obliczong ilos¢ (nadmiar 1,2:1) stezonego kwasu siarkowego i
powoli rozpocza¢ dodawanie do alkoholu tluszczowego. Temperatura mieszaniny nie moze
przekroczy¢ temp. 30-35°C. W razie potrzeby zastosowac¢ chtodzenie w mieszaninie wody i
lodu w krystalizatorze (Wazne!! Nie stosowa¢ chlodzenia jesli temperatura utrzymuje si¢ na
zadanym poziomie oraz nie obniza¢ temperatury znaczaco ponizej 30 °C). Reakcje nalezy
uzna¢ za zakonczong, gdy masa reakcyjna jest catkowicie rozpuszczalna w cieplej wodzie.
Woéwczas nalezy natychmiast przeprowadzi¢ proces neutralizacji dodajac matymi porcjami masg
reakcyjna do drugiej zlewki zawierajacej obliczong ilos¢ 25% roztworu NaOH schtodzonego do
temperatury 10-15°C, tak regulujagc szybkos¢ dodawania, aby przez caly czas temperatura
utrzymywata si¢ w granicach 25-30°C. Calkowite zobojetnianie nalezy zakonczy¢ przy pH 8-8,5,
stosujgc do kontroli papierki wskaznikowe oraz w razie potrzeby dodatkowe porcje NaOH.

Nastepnie nalezy oznaczy¢ zawarto$¢ otrzymanego surfaktantu w masie reakcyjne;.



OZNACZANIE ZAWARTOSCI SUBSTANCJI POWIERZCHNIOWO CZYNNEJ METODA
MIARECZKOWANIA DWUFAZOWEGO

(wg normy PN-ISO 2271 ,,Detergenty. Oznaczanie zawartosci substancji anionowo czynnych
metoda bezposredniego dwufazowego miareczkowania recznego lub mechanicznego.”)
Wykonanie oznaczenia
5 g badanej probki umiesci¢ w zlewce 150ml i rozpusci¢ w niewielkiej ilosci wody (ok. 100ml).
Dodac¢ kilka kropli fenoloftaleiny i zoboje¢tni¢ (w razie potrzeby) do jasnorézowego zabarwienia
z uzyciem roztworu wodorotlenku sodu lub roztworu kwasu siarkowego. Przenie$¢ probke
ilo§ciowo (przemywajac zlewke woda) do kolby miarowej (1 dm®) i uzupei¢ woda do kreski
(uwaza¢ na pienienie si¢ roztworu). Doktadnie wymieszaé. Pobra¢ 25 em® tak przygotowanego
roztworu do kolby stozkowej 250 ml, doda¢ 10 cm® wody, 15 cm® chloroformu i 10 cm?®
kwasnego wskaznika mieszanego. Miareczkowaé roztworem Hyamine porcjami po 0,5 cm?
WAZNE: po dodaniu kazdej porcji titranta (Hyamine) zamknaé¢ kolbe i mocno
wstrzasnaé 3-4 razy (nie mieszamy jak przy zwyklym miereczkowaniu!!) dopoki uktad nie
bedzie si¢ rozdzielat na warstwe wodng i1 chloroformowa.— dolna faza bedzie zabarwiona na
r6zowo. Prowadzi¢ miareczkowanie dalej, powtarzajac mocne wstrzasanie po kazdej porcji
dodanego titranta. Gdy miareczkowanie bedzie si¢ zbliza¢ do punktu koncowego a emulsja
powstata w trakcie wstrzgsania bedzie si¢ tatwo i szybko rozdziela¢ nalezy zmniejszy¢ ilos¢
dodawanego titranta do 2-3 kropel (za kazdym razem kontynuowac wstrzgsanie). Punkt
koncowy miareczkowania osiggany jest w momencie, kiedy rézowe zabarwienie warstwy
chloroformowej zniknie i zmieni si¢ na kolor jasno szaroniebieski lub szarozielony.
Obliczanie wynikow:
Zawartos$¢ substancji powierzchniowo czynnej (x) oblicza si¢ korzystajac z zaleznosci:

4% V3% Cp =M,
X =

mo
gdzie:

V3— objetosc¢ titranta (Hyamine) zuzytego do miareczkowania [cm3]

C,— stezenie Hyamine [mol/dm3]

M- masa czgsteczkowa substancji anionowo czynnej (s6l sodowa siarczanowanego alkoholu)
[g/mol]

Mo- masa badanej probki [g].

Sprawozdanie powinno zawiera¢:
- krotki wstep teoretyczny, przebieg ¢wiczenia, otrzymany wynik wydajnos$ci przeprowadzonej

reakcji oraz wnioski (dlaczego wydajnos¢ jest na danym poziomie) i literature.



