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CONCLUSION

CONCLUSION

The present work offers six new ion-selective electrodes of the screen printed

carbon paste type for the detemmination of cetylpyridinium chloride (CPCD),

cetyltrimethylammonium bromide (CTABr), dodecyltrimethylammonium bromide

(DTABr), didodecyldimethylammonium bromide (DDABr) and sodium

dodecylsulfate (SDS) and Septonex (1-(ethoxycarbonyl)

pentadecyltrimethylammonium bromide).

The experiments carried out in the present stdy show that, the SPCPEs can

successfully be applied in the potentiometric titration of surfactants using the

procedures adopted in the application of the ordinary carbon paste, PVC, CWE,

coated graphite electrodes and commercially available electrodes. However,

SPCPEs has several advantages of mass production, reproducibility of the

preparation process, very simple, cheap and quick preparation process as well as

ability for construction of a bielectrode potentiometriG strip including both the

working and reference electrodes which provide the possibility of measurements on

small volumes as well as ability for construction of a portable titration system for

field titration of surfactants. SPCPEs also offer better mechanical resistance which

represents a considerable advantage as compared with PVC and coated wire type

sensors whose plastic sensing membrane can relatively easily be damaged.

The printed strips do not require any preconditioning before application in

the potentiometric titration of surfactants and have a very short response time

reaching 3 seconds with adequate shelf time (6 months).

The frequently used anionic and cationic surfactants of analytical and

technical grades as well as the content of surfactant in different water samples have

been successfully titrated and the resuls agreed with those obtained with

commercial electrode and standard two-phase titration method.

The proposed disposable strips have been successfully used for the

potentiometric titration of the cationic and anionic surfactants in their analytical

grade solutions, phammaceutical preparations, detergents and waste water samples
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with sensitivity comparable with the official method and ability of field

measurement with a portable potentiometric titration system.

These results may be the base for further research (optimization of qualitative

and quantitative composition of printing ink) leading to improvement of the

analytical parameters of prepared sensors and expanding of the spectrum of

analyzed ions with commercialization of such electrodes for various potentiometric

purposes.
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SUMMARY

SUMMARY

The present thesis describes the preparation and detemminatio of the

characteristic perfommance of screen printed carbon paste electrodes. These

electrodes are utilized for the determination of surfactants such as cetylpyridinium

chloride (CPCl), cetyltrimethylammonium bromide (CTABr),

dodecyltrimethylammonium bromide (DTABr), didodecyldimethylammonium

bromide (DDABr), sodium dodecylsulfate (SDS) and Septonex (1-(ethoxycarbonyl)

pentadecyltrimethylammonium bromide) in pharmaceutical preparations, detergents

and sea water.

The sensor of each electrode consists of paste composed of a mixtre of

powder graphite, plasticizer and binder. Potentiometric titrations of surfactants are

often based on the fomation of ion pairs between the detemminand and the titrant

material which has an opposite charge and involve precipitation of an ion pair of

limited solubility in water. Titrants used involve sodium tetraphenylborate (NaTPB),

phosphotngstie aeid (PTA), phosphomolybdic acid (PMA), silicotungstic acid

(STA) and ammonium reineckate (RN). The thesis comprises three chapters:

1. ChapterI
It includes introduction concering the theoretical bases for preparation and

uses of the different types of ion selective electrodes, and focusing on screen-printed

carbon paste electrode, as regards of methods of preparation, general properties of

screen-printed electrode and uses of this surface electrode in the potentiometric

titration of different species.
It comprises the literature survey on the different methods used for the

determination of sodium dedecylsulphate (SDS), cetylpyridinium chloride (CPC])

and cetyltrimethylammonium bromide (CTABr). These include spectrophotometric,

capillary electrophoresis, ion-selective electrode, chromatographic, polarographic

and other miscellaneous methods. From this literature survey it was obvious that no

previous work has been done using screen printed electrodes for the determination

of surfactants.
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2. Chapter II

It describes the materials and their preparation, reagents and instruments as

well as the experimental techniques applied. It contains full details for preparation

of all types of ion selective electrodes specially the preparation of the screen­

printed electrode and working procedures. The analytical methods used to evaluate

surface activity of specific materials, evaluation of the electrode selectivity,

determination of the studied surfactant in pure solution and in some commercial

preparations are also described.

3. Chapter II

The results obtained were divided into three parts:

Part I

A simple, rapid and reproducible method for mass production of disposable

potentiometric strips using screen-printing technology is described. The printed

disposable potentiometric strips containing both the working and reference

electrodes are utilized as an end point indicator electrode for the potentiometric

titration of differemt ionic surfactants in their different samples. The fabrication of

the potentiometric strips and the preparation of the homemade printing carbon ink as

well as the factors affecting the electrode performance with this technology are

shown and discussed in details, these factors include:

1-Effect of plasticizer content
The potentiometric titration of CPC] with NaTPB using printed electrodes

fabricated using different plasticizer contents shows that both the total potential

change and the potential break at the end point are increased by increasing the

plasticizer content .in the printing ink and the 34.6% content is selected as it gives

the best printing perfommance with a moderate adhesion.

2- Effect of the plasticizer type
When these electrodes are used to monitor the potentiometric titration

based on ion-pair foration, the magnitude of the potential break and sharpness

at the inflexion point of the titration curve is predetemined by the polarity

(dialectical constants) of the plasticizer as a result of higher extractability of the
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ion-pair into the plasticizer. 0-NPOE is selected as the best plasticizer due to the

high extractability of the fored ion pair in this plasticizer. This is indicated by

the sharpness and the high potential break at the end point.

3- Fffect of binding materials

Different polymeric binders are applied for the preparation of ink matrixes

such as cellulose acetate (CA), polyacrylic acid, polyvinyl chloride (PVC) and

epoxy resins dissolved in a proper organic solvent. Electrodes prepared using the

PVC are the suitable as they give better printing quality with a moderate electrode

resistance and adhesion to the substrate.

Part II

The analytieal perfomance of the obtained strips is compared with those

for CPE, CWE, coated graphite and PVC electrodes. The printed strips do not

require any preconditioning before application in the potentiometric titration of

surfactants and have a very short response time reaching 3 seconds with

adequate shelf time (6 months).

Part Il

The proposed disposable strips have been successfully used for the

potentiometric titration of the cationic and anionic surfactants in their analytical

grad solutions, pharmaceutical preparations, detergents and water samples with

sensitivity comparable with the official method and ability of field measurement

with a portable potentiometric titration system.
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 عضوية كملوثات السطحى النشاط ذات المواد وتحديد فصل
 البحر مياه في

 مقدمة رسالة

 إلى
 الكيمياء قسم

 القاهرة -جامعة العلوم كلية

 الطالب من

 على السيد عوض تامر

 الكيمياء -قسم علوم بكالوريوس

(١٩٩٩ الأزهر، -جامعة العلوم )كلية

 الماجستير درجة على للحصول

 التحليلية الكيمياء فى
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١٣١ النساء



 مستخلص

 على السيد عوض تامر الاسم:

 البحر. مياه فى عضوية كملوثات السطحى النشاط ذات المواد وتحديد فصل الرسالة: عنوان
 تحليلية(. )كيمياء العلوم في ماجستير الدرجة:

 البحث: ملخص

 باستخدام مستهلكة جهدية لشرائط الكمي للإنتاج جيدة تكرارية وذات وسهلة بسيطة طريقة وصف تم

 كلا على تحتوى التي و المطبوعة، الجهدية الشرائط تطبيق تم )الاستنسل(. سكرين سلك الطباعة تكنولوجيا

 للمواد الجهدية المعايرة في النهاية نقطة لتحديد الشريحة، نفس على المرجعي القطب و العامل القطب من

 حبر تحضير كذلك و المطبوعة الشرائط هذه تحضير طرق إيضاح تم المختلفة. عيناتها في السطحية

 مقارنته تم القطب هذا أداء بالتفصيل. الأقطاب كفاءة على تؤثر التي المختلفة والعوامل محليا الطباعة

 وأقطاب الكربون، عجينة قطب التجاري، الحبر باستخدام المحضرة الأقطاب مثل الأخرى بالأقطاب

 ثوان ا إلى يصل الذي و الاستجابة زمن بقصر المطبوعة الأقطاب تمييزت الفينيل. كلوريد عديد وأغشية

 المواد لمعايرة بنجاح المطبوعة الشرائط هذه تطبيق تم أشهر.،1 إلى تصل والتي الصلاحية فترة طول مع

 والمنظفات الصيدلية، والتحضيرات النقية، محاليلها في المختلفة الأنيونية و الكاتيونية السطحى النشاط ذات

 جهدية معايرة نظام باستخدام حقليا العينة قياس إمكانية مع جيدة بحساسية المياه عينات كذلك و الصناعية

 )محمول(. متنقل

-٤ الجهدية -المعايرة٣ الأستتسل أقطاب طباعة-٢ السطحى النشاط ذات المواد-١ الدالة: الكلمات
 الماء. عينات-٦ الدوائية المواد ه- الصناعية المنظفات

 أبر

 يعتمد،،،
 ستة« ه

 رفعت أ.د.

 القاهرة جامعة- العلوم كليه

 محمد جنيدى جهاد ا-أ.د. المشرفين: السادة توقيع

 خالد الفتاح عبد المرسى -د.٢



 ن السا«

 العربى المستخلص

ARABIC SUMMARY

 نشاط ذات لمواد الأستتسل بطريقة المطبوعة الأقطاب وكفاءة وتحديد تحضير تشرح المقدمة الرسالة

 د وبرومي الامونيوم سينيل ميثيل ثلاثي بروميد و البريدينم سيتيل كلوريد وهى سطحى

 الأمونيوم ميثيل تنائي يسيل دود ثنائى بروميد و الامونيوم ميثيل ثلاثي يسيل دود

 المتخصصة. الأيونية الأقطاب طرق بعض وتطوير دراسة بهدف وذلك اللوريل وكبريتات سبتونكس و

 وماده كربون بودرة من مخلوط عن عبارة هى الأستنسل بطريقة المطبوعة للأقطاب الحساس والجزء

 تكوين طريق عن غالبا السطحيه للمواد المعايره عمليه وتتم الملدنة. المادة إلى بالإضافة مناسبة رابطه

 لتكوين قياسها المراد للشحنه مضاده شحنه لها التي المعايرة ماده مع قياسها المراد للمادة الايونى الزوج

 أو الصوديوم بورات فينيل رابع: المعايرة مواد أمثله ومن قياسه. المراد الايونى الزوج عن عبارة راسب

: فصول ثلاث الرساله تتضمن الفوسفوتنجستات. أو السيليكومولييدات أو السيليكوتنجستات

 الأول:- الفصل

 مع الأيونية الأقطاب من المختلفة الأنواع واستخدامات لتحضير النظرية الأسس عن مقدمه ويتضمن

 واستخدامات العامة والخواص التحضير طرق حيث من الأستنسل بطريقة المطبوعة الأقطاب على التركيز

 للمواد. الجهدية المعايرة عمليات فى القطب هذا

 اللوريل كبريتات من كل تقدير فى المستخدمة المختلفة للطرق مرجعية مستخلصات على يشتمل الجزء وهذا

 الحجمى التحليل طرق الطرق هذه من الامونيوم. سيتيل ميثيل ثلاثي بروميد و البريدينم سيتيل وكلوريد

 هذه من تبين وقد الأخرى. الطرق من وغيرها والضوئى والبولاروجرافى والجهدى والكروماتوجرافى

 بطريقه المطبوعة الأقطاب باستخدام المركبات هذه تحليل على يدل بحث أى وجود عدم المستخلصات

 الاستنسل.



ARABIC SUMMARYص 

 الثاني:- الفصل

 على ويحتوى العملي الجزء في المستخدمة والأجهزة والكواشف وتحضيرها المواد الفصل هذا يصف

 الأستنسل بطريقة المطبوعة الأقطاب وخاصة المتخصصة الأيونية الأقطاب أنواع لتحضير كامل وصف

 العمل. خطوات على أيضا ويحتوى

 الأقطاب انتقائية وتقييم المعينة السطحي النشاط ذات المواد تقدير في المستخدمة التحليلية الطرق وصف تم

 التجارية. مستحضراتها بعض في وأيضا النقية محاليلها في

 الثالث:- الفصل

 أجزاء:- ثلاث إلى قسمت النتائج

:- الأول الجزء

 باستخدام مستهلكة جهدية لشرائط الكمي للإنتاج جيدة تكرارية وذات وسهلة بسيطة طريقة وصف تم

 القطب من كلا على تحتوى التي و المطبوعة، الجهدية الشرائط تطبيق تم سكرين. سلك الطباعة تكنولوجيا

 فى السطحية للمواد الجهدية المعايرة فى النهاية نقطة لتحديد الشريحة، نفس على المرجعي القطب و العامل

 و محليا الطباعة حبر تحضير كذلك و المطبوعة الشرائط هذه تحضير طرق إيضاح تم المختلفة. عيناتها

:- الأقطاب كفاءة على تؤثر التى المختلفة العوامل

 الملدنة المادة تركيز-1

 في الأقطاب هذه واستخدمت الملدنة المادة من مختلفة نسب على تحتوى طباعة أحبار تحضير تم

 الجهد وانكسار الكلى الجهد فى التغير أن وجد الفينيل كلوريد رابع مع البريدينم سيتي كلوريد بين المعايرة

.34.6% عند للمادة نسبه أفضل إلى ليصل الملدنة المادة كميه بزيادة يزداد النهاية نقطة عند

 الملدنة المادة نوع تأثير-2

 استخلاص ويعتمد القطب داخل إلى استخلاصه تم الذي الأيوني الزوج يتكون المعايرة عمليه أثناء

dielectric) وخاصة القطب مكونات قطبيه مدى على الأيوني الزوج هذا constant)بزيادة الملدنة. للمادة 



 الجح
ARABIC SUMMARY

(dielectric constant)الإطلاق على الأفضل وكان المعايرة عملية في القطب كفاءة يزداد الملدنة للمادة 

.0-NPOE  مادة هو

 الرابطة المادة نوع-3

 البولى و الإيبوكسى و الفينيل كلوريد عديد السليولوز، خلات وهى رابطه مواد عده استخدام تم

 الأفضل المستخدم الحبر وكان المعايرة عملية في كفاءة أفضل الفينيل كلوريد عديد أعطى قد و هذا أكريلك،

 المقاومة. فى والأقل الطباعة كفاءة حيث من

 الثاني:- الجزء

 من:- كل مع المحلى الحبر باستخدام المحضرة الاقطاب كفاءة مقارنه تم

 التجارى الحبر بإستخدام المحضرة -الأقطاب1

 الكربون عجينة -أقطاب2

 الفينيل كلوريد عديد أغشية أقطاب-3

 الأخرى. الأقطاب من أفضل كفاءة ذات المحلى الحبر باستخدام المحضرة الأقطاب كفاءة أن تبين وقد

 الصلاحية فترة طول مع ثوان3 إلى يصل الذي و الاستجابة زمن بقصر المطبوعة الأقطاب تميزت

 أشهر.6 إلى تصل والتي

 الثالث:- الجزء

 فى المختلفة الأيونية و الكاتيونية السطحية المواد لمعايرة بنجاح المطبوعة الشرائط هذه تطبيق تم

 مع جيدة بحساسية المياه عينات كذلك و الصناعية والمنظفات الصيدلية، والتحضيرات النقية، محاليلها

 )محمول(. متنقل جهدية معايرة نظام باستخدام حقليا العينة قياس إمكانية


