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Sazetak:

Tenzidi su bifunkcionalni organski spojevi koji smanjuju povrsinsku napetost tekuéina.
Sastoje se od hidrofilnog i hidrofobnog dijela. U vodenim otopinama disociraju kationski,
anionski i amfolitski tenzidi, dok neionski tenzidi ne disociraju. Anionski tenzidi su glavni
sastojak deterdzenata te se u kué¢anstvima najc¢esce koriste, no bitna je njihova kontrola jer mogu
djelovati Stetno na okolis i otpadne vode. Metoda kojom se tenzidi vrlo ¢esto odreduju naziva
se potenciometrijska titracija. Sustav za potenciometrijsku titraciju se sastoji od potenciometra,
referentne 1 indikatorske elektrode. Preko potencijala indikatorske elektrode moze se odrediti

koncentracija iona u otopini u koju je elektroda uronjena.

U ovom radu je kao indikatorska elektroda koriStena ionsko-selektivna elektroda s ¢vrstim
kontaktom u kojoj je kao senzorski materijal koristen ionski par izgraden od funkcionaliziranih
viSestjenCanih  ugljikovih  nanocjev€ica 1 tetrafenilborata (MWCNT-TPB). Pri
potenciometrijskoj titraciji natrijeva dodecil sulfata koncentracije 4 x 107 mol/dm® su kao
titranti koriSteni cetilpiridinijev klorid (CPC), 1,3-didecil-2-metilimidazolijev klorid (DMIC),
diizobutil-fenoksietoksi-etil-dimetil-benzil-amonijev klorid (Hyamine) 1 heksadecil-trimetil-
amonijev bromid (CTAB) koncentracije 4 x 102 mol/dm?. Najbolji rezultati su uoceni
koristenjem CPC-a i DMIC-a, dok su CTAB 1 Hyamine pokazali nesto loSije rezultate. Iako je
DMIC imao najveci skok potencijala u tocki ekvivalencije, kao titrant je izabran CPC s obzirom

na tocnije rezultate.

Kljucne rije€i: anionski tenzidi, potenciometrijska titracija, ionsko-selektivne elektrode,

MWCNT



Abstract:

Surfactants are bifunctional organic compounds that lower the surface tension between
liquids. They contain hydrophilic and hydrophobic groups. Cationic, anionic and amphoteric
surfactants dissociate in aqueous solutions, while nonionic surfactants don't dissociate. Anionic
surfactants are the main ingredients in detergents and they are mostly used in households, but
it's necessary to control them because they can be dangerous to the environment and the
wastewaters. They are most often determinated by potentiometric titration. The system for
potentiometric titration is composed of potentiometer, reference and indicator electrode.
Concentrations of ions are determinated by using the potential of indicator electrode in the

solution that the electrode is put in.

In this paper, the solid-state ion-selective electrode was used as the indicator electrode. lonic
pair used as a sensor material was functionalized multiwalled carbon nanotubes and
tetraphenilborate (MWCNT-TPB). In potentiometric titration of sodium dodecyl sulfate
concentration of 4 x 10° mol/dm®, cetylpyridinium chloride (CPC), 1,3-didecyl-2-
methylimidazolium chloride (DMIC), diisobutyl-phenoxyethoxy-ethyl-dimethylbenzyl
ammonium chloride (Hyamine) and hexadecyltrimethylammonium bromide (CTAB) were
used as titrants. All concentrations were 4 x 10 mol/dm®>. CPC and DMIC showed the best
performances. Although DMIC had a slightly higher potential jump in equivalence point, CPC

was selected as a titrant due to more accurate results.

Keywords: anionic surfactants, potentiometric titration, ion-selective electrodes, MWCNT



Sadrzaj

Lo UVOQ ettt et et e et ettt e et e et e e s 1
2. TEOTTISKE @10 .eeeiiiiiieeeiiiie e ettt e ettt e e e et e e e e eibbeeeeeasaeeeeasnsssaeeesnsseaeeannes 2
B B <31 2 T PSPPSRI 2
2.2, ANIONSKIE LENZIAT ...vieiiiiieiiiee et ettt et e et et as 4
2.3, POtENCIOMELTIIA ....vvviiiieeeeesiiiiiiiee e e e e e ettt e e e e e ettt e e e e e e e e e sttt aeaeeeeeeeennnssnaeeeaeeeaans 4
2.4. Jonsko-selektivne eleKtrode ........cooouuiiiiiiiiiiiiiiii e 5
3. EKSperimentalng di0 ..........coeiiiiiiiiiiiiiiiiee e e e e e e e e e e e aaaaaeeeeas 7
3.1. Reagensi 1 KOTISteni INStIUMENTL........uuvviiiieeeeeeesiiiiiieeeeeeeeeeiiaereeeeeeeeeenenrreaeeeeeeeesnnnens 7
3.2. Priprava otopina 1 pOStUPaK tIFACTIE .....uvvviiireeeeeiiiiiiiiieeeeeeeeeiieeeee e e e e e e eiirreeeeee e e 10
4. REZUILAL] 1 TASPTAVA .eeeeiiiiiiiiieeeeeeeeiiit ettt e e e e e e ettt et e e e e e e nnaabaaeeeeeeeesannsssraaaeeeeeesnnnnssseneeas 11
4.1. Titracija anionskog tenzida CPC-0m ...........ccoeeiiiiiiiiiiiiiiieeeeeeeiieeee e 11
4.2. Titracija anionskog tenzida DMIC-0m............ccooviiiiiiiiiiieeieiiieeee e 13
4.3. Titracija anionskog tenzida CTAB-0M ........ccociiiiiiiiiiiiiiiee e 15
4.4. Titracija anionskog tenzida Hyamine-0m ............ccccovviiiiieiiiiiiiiiiiiiieee e 17
4.5. Usporedba rezultata provedenih mjerenja ........ccoeeeevvvviiiiieeeeeiiiiiiiieeee e eeeeiireeee e 20
5. ZAKIJUCAK ....eeiiie et e e e e e et e e e e e e e e et aaaaeeeeeaannrraaaaaaaaaans 22

B, LI O ATUT A et 23



1. Uvod

Tenzidi ili surfaktanti su tvari koje svojim prisustvom u malim koncentracijama
smanjuju povrsinsku napetost tekucina. Vrlo se Cesto koriste i imaju vrlo Siroku primjenu u
kemijskoj industriji. Nalaze se u motornim uljima, deterdZzentima, sapunima i sredstvima za
¢iS¢enje. NajCesce se primjenjuju u praskastim deterdzentima. Njihova glavna podjela je na
kationske, anionske, neionske i amfolitske. Najvecu primjenu imaju anionski tenzidi koji se
najceS¢e nalaze u deterdZentima u kucanstvima. Zato je bitno njihovo proucavanje u svrhu
zastite okoliSa 1 kontrole otpadnih voda. To je dovelo do sve ¢eS¢eg analitickog odredivanja
anionskih tenzida uz pomo¢ ionsko-selektivnih elektroda koje se koriste kao senzori u
potenciometrijskim titracijama. Potencijal tih senzora ovisi o aktivitetu ionske vrste koja se
nalazi u elektrokemijskoj ¢eliji [1, 2]. Cilj ovog rada je potenciometrijskom titracijom uz pomoc¢
ionsko selektivne elektrode s Cvrstim kontaktom 1 ionskim parom izgradenim od
funkcionaliziranih viSestjencanih ugljikovih nanocjevcica i tetrafenilborata (MWCNT-TPB)

kao senzorskim materijalom odabrati najprikladniji titrant za odredivanje anionskih tenzida.



2. Teorijski dio
2.1. Tenzidi

Tenzidi su povrSinski aktivne tvari koji se sastoje od hidrofilnog i hidrofobnog dijela
(slika 1). Jos se nazivaju i surfaktanti §to je izvedenica iz engleskog jezika (surface active
agent). Hidrofilni dio molekule se joS naziva i hidrofilna glava. Taj dio tenzida se u otopini
okrece prema polarnom dijelu otopine, najéesce vodi, dok se hidrofobni dio molekule, koji se
jo$ naziva 1 hidrofobni rep, okre¢e prema nepolarnom dijelu otopine, najcesce je to dugi
ugljikovodic¢ni lanac. Ovakva struktura tenzida se jo§ naziva 1 amfipatska struktura. Hidrofilni
dio moZe biti neutralan ili nabijen pozitivno ili negativno. Kada se tenzid nade u otopini s
vodom, hidrofobni dio tenzida kida vodikove veze u molekuli vode §to dovodi do pomicanja
hidrofobnog dijela na povrSinu otopine i njegovog premjestanja na nacin da se smanji kontakt
s molekulama vode. Na taj na¢in su samo hidrofilne glave tenzida u dodiru s molekulama vode,
sprijeceno je njihovo odvajanje od vode kao zasebne faze te dolazi do smanjenja povrSinske

napetosti [1, 2].

hidrofobni rep

hidrofilna glava ;

Slika 1. Tenzid u polarnom okruzenju [3]

Prema prirodi hidrofilne skupine, tenzidi se mogu podijeliti na anionske, kationske,
neionske 1 amfolitske Sto je 1 prikazano na slici 2. Anionski tenzidi disociraju na aktivni dio
molekule koji ima negativan naboj, kod kationskih ima pozitivan naboj, kod neionskih nema

naboj, dok kod amfolitskih ima i pozitivan i negativan naboj, no ukupan naboj tenzida je jednak



0. U anionske tenzide se ubrajaju alkilbenzensulfonati, sapuni (soli masnih kiselina i luzina) i
alkil sulfati, u kationske kvaterne amonijeve soli, imidazolne soli i amini, u neionske alkilfenol
etoksilati, alkilamin oksidi i alkil poliglikozidi, dok se u amfolitske ubrajaju alkilbetaini i

alkilsulfobetaini [1, 2].

?dr&t‘abm 4 p hudrofilm dio
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Slika 2. Podjela tenzida prema prirodi hidrofilne skupine [4]

Molekule tenzida se u vodi nalaze pojedinacno ili su udruzene u skupine razli¢itih
oblika. Mogu formirati micele, dvosloje 1 tekuce kristale. Najes¢e se formiraju micele kod
kojih molekule tenzida mogu biti udruzene u Cetiri razli¢ita oblika (slika 3). Hidrofobni repovi
su izvan vode, a hidrofilan dio tenzida unutar vode. Unutar jedne micele se moze nalaziti do

nekoliko stotina molekule tenzida [1, 2].

malfHE E]m ':,'

Slika 3. Oblici micela u vodenim otopina: A. Monomeri, B. Cilindar, C. Heksagonalni

cilindar, D. Lamelarni oblik [5]



2.2. Anionski tenzidi

Anionski tenzidi u vodenim otopinama ioniziraju i na taj nac¢in daju negativno nabijene
organske ione. NajceS¢e se koriste u praskastim deterdZzentima te su vrlo djelotvorni za
uklanjanje teskih i masnih mrlja. Takoder su prisutni u brojnim farmaceutskim i kozmetickim
pripravcima te u sredstvima za zaStitu bilja i okoliSa. U danaSnje vrijeme se vrlo Cesto
proucavaju jer imaju vrlo Siroku primjenu u mnogim industrijama, no takoder je bitna i njihova
kontrola u analiti¢koj kemiji jer mogu Stetno djelovati na biosustav, okoli§ 1 otpadne vode.
Postoji mnogo vrsta anionskih tenzida, a neke od poznatijih 1 primjenjivanijih su sapuni,

alkilbenzenosulfonati (ABS), alkilsulfati (AS) 1 alkiletersulfati (AES) (tablica 1) [1,2].

Tablica 1. NajceSc¢e hidrofilne skupine u anionskim tenzidima

Anionski tenzid Hidrofilna Primjer strukture
skupina
Sapuni -COO" O
ch/\/\/\/\/\)LO"
Alkilbenzensulfon -S03- )
T
ati E'I) —ONa
]
O
CH3(CH2)10CH2
Alkilsulfati -0S03-
Y
/\\/A‘\/\\/\\/\\/\‘O/ ~O~Nat
AlKkiletersulfati -0O-
(CHZ)n- '::I Ma®
SO3- O o

2.3. Potenciometrija

Potenciometrija je analiticka metoda koja se temelji na mjerenju elektri¢nog potencijala
u sustavu bez prolaska elektri¢ne struje. U proslosti se koristila za uo¢avanje zavrsne tocke u

titracijama, no u danasnje vrijeme se ¢eSc¢e koristi za odredivanje i mjerenje koncentracija iona
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preko potencijala ionsko-selektivnih membrana. Sustav za potenciometrijsku titraciju se sastoji
od referentne elektrode, indikatorske elektrode i1 uredaja za mjerenje potencijala. Kod
potenciometrijske titracije mjeri se potencijal indikatorske elektrode kao funkcija volumena
titranta. Pouzdanija je od ostalih kemijskih titracija i ¢esto se koristi kod obojenih otopina.
Potenciometar signalizira tocku ekvivalencije i djeluje isto kao kemijski indikator. Tocka
ekvivalencije se moze odrediti iz ovisnosti potencijala ili prve derivacije potencijala o
volumenu titranta. Referentna elektroda ima poznati 1 konstantni potencijal koji nije osjetljiv
na sastav otopine. Kao referentne elektrode se najcesce koriste kalomelova elektroda (Hg |
HgCly) ili srebro/srebrov klorid elektroda. Referentna elektroda je uvijek anoda, dok je
indikatorska elektroda katoda. Indikatorska elektroda je osjetljiva na promjenu koncentracije
jednog iona ili grupe njih u otopini, a odzivi su brzi. Najc¢es¢i tipovi indikatorskih elektroda su
metalne, membranske i staklene. Stalno se razvijaju novi tipovi indikatorskih elektroda, a takva
je koriStena 1 u ovom eksperimentu — ionsko selektivna elektroda s funkcionaliziranim
ugljikovim nanocjevCicama [6]. Potencijal indikatorske elektrode je dan Nernstovom
jednadzbom (1):

R T a
E=E®° n—= (1
+Z'F nam()

gdje su: E — elektromotorna sila [V], E®— standardna elektromotorna sila [V], R — opéa plinska
konstanta, 8,314 JK'mol!, T — termodinamitka temperatura [K], z — naboj iona, F —
Faradayeva konstanta 96 500 Cmol!, ay - aktivitet iona analita u vodenoj otopini (w)

[mol/dm?], am— aktivitet iona u membranskoj fazi [mol/dm?].

2.4. Ionsko-selektivne elektrode

Ionsko-selektivne elektrode (ISE) su elektrokemijski senzori koji se €esto primjenjuju u
potenciometrijskim titracijama. Potencijal im ovisi o aktivitetu iona prisutnog u
elektrokemijskoj ¢eliji. Visoko su selektivne za odredene ione u otopini. Ove elektrode
poprimaju odreden potencijal kao odgovor na aktivitet iona. Dijele se na ISE s kristalicnom
membranom i1 ISE s nekristalicnom (polimernom) membranom. Elektrode s kristalicnom
membranom sadrze tesko topljivu sol metala koja se ponasa kao vodi¢ elektri¢ne struje.
Selektivne su na koncentraciju iona koji su sadrzani u membrani. Elektrode s polimernom
membranom sadrze ionske ili neionske vrste koje mogu izmjenjivati ione. Kod ovih elektroda

je ionsko-izmjenjivacka tvar otopljena u otapalu i1 zatim spojena u plastiénu osnovu (PVC)

5



(slika 4). Kada se elektroda uroni u otopinu, Cestice prelaze u onaj dio otopine u kojem je nizi
aktivitet. Time dolazi do razlike potencijala pa prijenos Cestica traje sve dok se ne uspostavi

ravnoteza potencijala [7, 8].

i

[ L/

Slika 4. Ionsko-selektivna elektroda s polimernom membranom, 1 - tijelo elektrode,
2 — Ag | AgCl zica, 3 - tijelo unutarnje referentne elektrode, 4a - PVC membrana, 5 - nosac¢
membrane (brtva), 6 - unutarnji elektrolit, 7 - Celicni oklop, 8 - spoj s referentnom

elektrodom, 9 — konektor [8]



3. Eksperimentalni dio

3.1. Reagensi i koriSteni instrumenti

Reagensi

- natrijev dodecil sulfat (NaDDS, Fluka, Svicarska, slika 5)

- cetilpiridinijev klorid (CPC, Merck, Njemacka, slika 6)

- 1,3-didecil-2-metilimidazolijev klorid (DMIC, Fluka, Svicarska, slika 7)

- heksadecil-trimetil-amonijev bromid (CTAB, Fluka, Svicarska, slika 8)

- diizobutil-fenoksietoksi-etil-dimetil-benzil-amonijev  klorid (Hyamine, Fluka,
Svicarska, slika 9)

- deionizirana voda

0 0
\/ o
o>~ e

H,C

Slika 5. Struktura NaDDS-a, NaCi2H25S04, Mr = 288,37g/mol, w> 99,0 %

Z oo

WCH

Slika 6. Struktura CPC-a, C21H3sCIN, Mr =358,00g/mol, w > 99,0 %
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Slika 7. Struktura DMIC-a, C24H47CIN2, Mr = 399,10g/mol, w> 96,0 %
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Slika 8. Struktura CTAB-a, C19oH4BrN, Mr = 364,45, w>99,0 %

N-’““m—f‘n‘"a.--"'ﬁ“-n
oR.

Cl

Slika 9. Struktura Hyamine-a, C27H42CINO,, Mr = 448,08, w > 96,0%
Svi titranti 1 analit su bili analiticke Cisto¢e. Otopine su pripremane u deioniziranoj vodi.
Instrumentacija

Za izvodenje potenciometrijskih titracija koriSten je automatski univerzalni titrator
(794 Basic Titrino) uz pripadajucu izmjenjivu jedinicu za doziranje (806 Exchange unit) i
magnetsku mijesalicu (728 Titration Stirrer). Uredaj je kontroliran komercijalnim programom

Tiamo 1.1.. Sva aparatura koristena u eksperimentu je proizvodnje Metrohm, Svicarska (slika

10).

Elektrodni sustav

Indikatorska elektroda izgradena je od plastificiranog dijela SIMONA® PVC-C
CORZAN dugog 12 mm unutar kojeg se nalazi spektrografski grafitni Stapi¢ promjera 6 mm.
Povrsina grafitne elektrode je ispolirana brusnim papirom te je na grafitni dio nanesen tanak
sloj grafenske paste. Plastificirana PVC membrana ionsko selektivne elektrode koja sadrzi
viSestjencane ugljikove nanocjev€ice kovalentno modificirane s kvaternim amonijevim
kationom i tetrafenilborat (MWCNT-TPB) kao ionski par, o-nitrofeniloktileter (o — NPOE) kao
plastifikator, dimetilformamid (DMF), tetrahidrofuran (THF) i PVC nanesena je na senzor
“drop-casting “ metodom. Kao referentna elektroda koristena je srebro/srebrov klorid elektroda
s KCI, koncentracije 3 mol/dm’® kao unutrasnjim elektrolitom. Elektrodni sustav koriSten pri

mjerenjima prikazan je na slici 11.



Slika 10. KoriStena aparatura

£ Metrohm

Slika 11. Koristen elektrodni sustav



3.2. Priprava otopina i postupak titracije

Kao titranti su koristeni CPC, DMIC, CTAB i Hyamine. Prvo su pripremljene otopine
titranata koncentracije 0,01 mol/dm® iz kojih su razrjedivanjem s deioniziranom vodom
priredene otopine koncentracije 4 x 10~ mol/dm®. Na isti nadin je pripremljena i otopina
NaDDS jednake koncentracije. Titracije su radene na na¢in da se u staklenu ¢asu dodalo 2 mL
NaDDS-a 123 mL deionizirane vode i titralo s 5 mL titranta. Titracijske krivulje su konstruirane
kao ovisnost elektrodnog potencijala o volumenu titranta, a derivacijske krivulje kao ovisnost
prve derivacije potencijala o volumenu titranta pomocu programa Microsoft Office Excel 2003.

Za svaki titrant je radeno bar pet mjerenja kako bi se dobili pouzdani rezultati.

10



4. Rezultati i rasprava

4.1. Titracija anionskog tenzida CPC-om

Otopina NaDDS-a koncentracije 4 x 10~ mol/dm? titrirana je s CPC-om koncentracije
4 x 10 mol/dm?. Za odredivanje to¢ke ekvivalencije koristena je elektroda MWCNT-TPB koja
je sluzila kao indikatorska elektroda. Rezultati mjerenja vidljivi su na titracijskim krivuljama
gdje je prikazana ovisnost potencijala o volumenu dodanog CPC-a (slika 12) 1 derivacijskim
krivuljama gdje je prikazana ovisnost prve derivacije potencijala o volumenu dodanog CPC-a

(slika 13).

580 -

540 -
i S ¢
500 - |

460 -
420 -

380 -

E/ mV

340 -
300 -
260 - J
220 - -.l'

180

140 -

100 ‘ ‘ ‘ :
2
V,/ mL

Slika 12. Titracijske krivulje dobivene pri potenciometrijskoj titraciji otopine NaDDS-a (c =4
x 10 mol/dm® otopinom CPC-a (c = 4 x 10 mol/dm?)
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Slika 13. Derivacijske krivulje (A E / A V) dobivene pri potenciometrijskoj titraciji otopine

NaDDS-a (¢ = 4 x 102 mol/dm?) otopinom CPC-a (¢ =4 x 10~ mol/dm?)

Statisticka obrada podataka pri titraciji otopine NaDDS-a otopinom CPC-a dana je u tablici

2. Uzeto je 5 mjerenja. Prosjecan volumen utroSenog CPC-a u tocki ekvivalencije je 2,0078

mL, a prosjecna vrijednost potencijala u tocki ekvivalencije 374,6 mV.

Tablica 2. Statisticka obrada podataka dobivenih potenciometrijskom titracijom otopine

NaDDS-a (c = 4 x 10 mol/dm?) otopinom CPC-a (c = 4 x 10~ mol/dm?)

V(CPC)u E(EP)/ | AEuEP | AE/mV AE/ | Tocnost Preciznost
EP /mL mV / mV AVu / % SD RSD CvV
EP
2,0078+0,01 | 374,6+5,8 | 290,9+3,1 | 333,5+7,5 | 69,6+0,6 | 100,4 | 0,2214 | 0,0022 | 0,2206

12




4.2. Titracija anionskog tenzida DMIC-om

Otopina NaDDS-a koncentracije 4 x 10~ mol/dm’ titrirana je s DMIC-om koncentracije

4 x 10 mol/dm?. Za odredivanje to¢ke ekvivalencije koristena je elektroda MWCNT-TPB koja

je sluzila kao indikatorska elektroda. Rezultati mjerenja su prikazani na slikama 14 i 15.
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Slika 14. Titracijske krivulje dobivene pri potenciometrijskoj titraciji otopine NaDDS-a (c =4

x 10 mol/dm?) otopinom DMIC-a (¢ = 4 x 10 mol/dm?)
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Slika 15. Derivacijske krivulje (A E / A V) dobivene pri potenciometrijskoj titraciji
otopine NaDDS-a (¢ =4 x 10 mol/dm®) otopinom DMIC-a (¢ = 4 x 10~ mol/dm?)

StatistiCka obrada podataka pri titraciji otopine NaDDS-a otopinom DMIC-a dana je u
tablici 3. Uzeto je 5 mjerenja. ProsjeCan volumen utroSenog DMIC-a u to¢ki ekvivalencije

je 2,0957 mL, a prosje¢na vrijednost potencijala u tocki ekvivalencije 439,0 mV.
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Tablica 3. StatistiCka obrada podataka dobivenih potenciometrijskom titracijom otopine

NaDDS-a (¢ = 4 x 102 mol/dm?) otopinom DMIC-a (c = 4 x 10 mol/dm?)

V(DMIC)u | E(EP)/ | AEuEP | AE/ AE/ | Tocnost Preciznost
EP /mL mV / mV mV AVu /% RSD Cv
EP
2,0957+0,01 | 439,0+15,2 | 324,3+8,6 | 366+8,7 | 70,3+1,0 | 104,8 | 0,2107 | 0,0020 | 0,2011

4.3. Titracija anionskog tenzida CTAB-om

Otopina NaDDS-a koncentracije 4 x 10~ mol/dm? titrirana je s CTAB-om koncentracije

4 x 10 mol/dm?. Za odredivanje to¢ke ekvivalencije koristena je elektroda MWCNT-TPB koja

je sluZzila kao indikatorska elektroda. Rezultati mjerenja su prikazani na slikama 16 1 17.
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Slika 16. Titracijske krivulje dobivene pri potenciometrijskoj titraciji otopine NaDDS-a (¢ =4

x 107 mol/dm?) otopinom CTAB-a (¢ = 4 x 107 mol/dm?)
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Slika 17. Derivacijske krivulje (A E / A V) dobivene pri potenciometrijskoj titraciji
otopine NaDDS-a (¢ =4 x 10~ mol/dm?®) otopinom CTAB-a (c = 4 x 107 mol/dm?)

Statisticka obrada podataka pri titraciji otopine NaDDS-a otopinom CTAB-a dana je u
tablici 4. Uzeto je 5 mjerenja. ProsjecCan volumen utroSenog CTAB-a u tocki ekvivalencije

je 2,0678 mL, a prosjecna vrijednost potencijala u tocki ekvivalencije 308,3 mV.
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Tablica 4. StatistiCka obrada podataka dobivenih potenciometrijskom titracijom otopine

NaDDS-a (¢ = 4 x 10° mol/dm?) otopinom CTAB-a (¢ = 4 x 107 mol/dm?)

V(CTAB)u | E(EP)/ | AEuEP | AE/mV | AE/ | Toc¢nost Preciznost
EP /mL mV / mV AVu !/ % SD RSD Cv
EP
2,0678+0,01 | 308,3£5,1 | 257,3+2,8 | 312,6+2,2 | 72,1+0,1 | 103,4 | 0,3108 | 0,0030 | 0,3006

4.4. Titracija anionskog tenzida Hyamine-om

Otopina NaDDS-a koncentracije 4 x 102 mol/dm’® titrirana je s Hyamine-om

koncentracije 4 x 10 mol/dm®. Za odredivanje tocke ekvivalencije koristena je elektroda

MWCNT-TPB koja je sluzila kao indikatorska elektroda. Rezultati mjerenja su prikazani na
slikama 181 19.
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Slika 18. Titracijske krivulje dobivene pri potenciometrijskoj titraciji otopine NaDDS-a (¢ = 4

x 103 mol/dm?) otopinom Hyamine-a (¢ = 4 x 10~ mol/dm?)
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Slika 19. Derivacijske krivulje (A E / A V) dobivene pri potenciometrijskoj titraciji
otopine NaDDS-a (¢ =4 x 10 mol/dm?) otopinom Hyamine-a (¢ = 4 x 10~ mol/dm?)

StatistiCka obrada podataka pri titraciji otopine NaDDS-a otopinom Hyamine-a dana je u
tablici 5. Uzeto je 5 mjerenja. ProsjeCan volumen utroSenog Hyamine-a u tocki
ekvivalencije je 2,0872 mL, a prosje¢na vrijednost potencijala u tocki ekvivalencije 279,3

mV.
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Tablica 5. StatistiCka obrada podataka dobivenih potenciometrijskom titracijom otopine

NaDDS-a (¢ = 4 x 10° mol/dm?) otopinom Hyamine-a (¢ = 4 x 10~ mol/dm?)

V(Hyamine) | E(EP)/ | AEuEP/ | AE/mV AE/ | Tocnost Preciznost
u EP/mL mV mV AVu !/ % SD RSD Cv
EP
2,0872+0,01 | 279,3+5,5 | 181,9+11,7 | 237,1£12,1 | 42,3+6,5 | 104,4 | 0,5769 | 0,0055 | 0,5528

4.5. Usporedba rezultata provedenih mjerenja

Prethodno navedena mjerenja su statisti¢ki obradena u tablici 6 u kojoj su usporedeni

potencijali, skokovi potencijala i prve derivacije potencijala u tockama ekvivalencije dobivenim

koriStenjem Cetiriju titranata koriStenih u mjerenjima. Slika 20 prikazuje usporedbu svih

titracijskih 1 derivacijskih krivulja ispitanih titranata iste koncentracije. Titranti su poredani po

opadaju¢im vrijednostima skoka potencijala: DMIC > CPC > CTAB > Hyamine. Titracijske

krivulje NaDDS imaju ostre infleksije u zavrSnim tockama. Skokovi potencijala su u podruc¢ju

od 220 do 370 mV dok su skokovi potencijala u tocki ekvivalencije u podrucju od 180 do 325

mV (tablica 6). Od cetiri titranata koji su koristeni najbolje rezultate su dali CPC i DMIC.

Tablica 6. Statistika titranata koriStenih u mjerenjima

Titranti CPC DMIC CTAB Hyamine
Skok potencijala u 290,9 + 3243 + 257,3 £2,8 181,9 +
T.E. /mV 5,1 8,6 11,7
Potencijal u T.E./mV 374,6 + 439,0 + 308,3 + 279,3 +
4,7 15,2 5,1 5,5
Prva derivacija u 69,6 + 70,3 £ 1,0 72,1 +£0,1 42,3 +£6,5
T.E. 0,6
Tocnost /% 1004 104,8 103.4 104,4
SD 0,3835 0,2107 0,3108 0,5769
Preciznost Cv 0,3820 0,2011 0,3006 0,5528
RSD 0,0038 0,0020 0,0030 0,0055
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Slika 20. Titracijske 1 derivacijske krivulje NaDDS-a dobivene koriste¢i CPC, DMIC, CTAB i

Hyamine (¢ = 4 x 102 mol/dm?) kao titrante
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5. Zakljucak

Proucavan je utjecaj Cetiriju razliitih titranata (CPC, DMIC, CTAB i Hyamine) na
odredivanje anionskog tenzida NaDDS. Sve otopine su bile jednake koncentracije (¢ = 4 x
10° mol/dm?). Mjerenja su radena potenciometrijskom titracijom s ionsko-selektivnom
elektrodom MWCNT-TPB. Proucavani su volumen titranta utrosen za postizanje ekvivalentne
tocke, potencijal, skok potencijala i prva derivacija potencijala u tocki ekvivalencije. Najveci
skokovi potencijala u tocki ekvivalencije su zapazeni kod DMIC-a i CPC-a, dok su CTAB i
Hyamine pokazali prilicno manje vrijednosti. Najveca to¢nost mjerenja je zapazena kod CPC-
a, dok su najpreciznija mjerenja radena s CPC-om 1 DMIC-om. Hyamine je pokazao najveca
odstupanja od idealnih mjerenja 1 najmanju to¢nost. lako je DMIC pokazao najveci skok

potencijala u tocki ekvivalencije, kao titrant je odabran CPC zbog vece tocnosti.
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