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Surface active agents. Detergents. Determination of anionic active matter hydrolyzable  and non-hydrolyzable under acid conditions

Tiªu chuÈn nµy ¸p dông cho c¸c chÊt tÈy röa, qui ®Þnh ph­¬ng ph¸p x¸c ®Þnh chÊt ho¹t ®éng anion thuû ph©n ®­îc vµ kh«ng thuû ph©n ®­îc trong ®iÒu kiÖn axit.

ChÊt ho¹t ®éng nµy bao gåm c¸c alkyl sunfat vµ hidroxisunfat alkylfenol vµ alcol ethoxisunfat bÐo.

Khèi l­îng ph©n tö trung b×nh t­¬ng ®èi cña hai lo¹i chÊt ho¹t ®éng cÇn ®­îc biÕt hoÆc cÇn ®­îc x¸c ®Þnh tr­íc nÕu nh­ hµm l­îng cña chóng ®­îc biÓu thÞ b»ng phÇn tr¨m khèi l­îng, nÕu trong chÊt tÈy röa chøa perobat th× ph¶i ph©n huû tr­íc khi thuû ph©n.

Tiªu chuÈn nµy phï hîp víi ISO 2870-1986.

1. Nguyªn t¾c

ChuÈn ®é mét phÇn lÊy ra cña dung dÞch mÉu b»ng dung dÞch benzethoni clorua theo qui tr×nh chuÈn ®é trùc tiÕp hai pha theo TCVN 5455 - 1991 (ISO 2271-1972).

Thuû ph©n b»ng ph­¬ng ph¸p håi l­u trong ®iÒu kiÖn axit, mét phÇn thø hai cña dung dÞch mÉu sau khi ®· ph¸ huû (nÕu cÇn) peborat trong mÉu b»ng c¸ch thªm natri sunfit.

ChuÈn ®é chÊt ho¹t ®éng anion kh«ng bÞ thuû ph©n b»ng benzethoni clorua nh­ tr­íc.

TÝnh c¸c hµm l­îng cña chÊt ho¹t ®éng anion thuû ph©n ®­îc vµ kh«ng thuû ph©n ®­îc tõ c¸c kÕt qu¶ thu ®­îc.

2. Thuèc thö

Trong qu¸ tr×nh ph©n tÝch chØ sö dông c¸c thuèc thö thuéc lo¹i tinh khiÕt ph©n tÝch vµ n­íc cÊt hoÆc n­íc cã ®é tinh khiÕt t­¬ng ®­¬ng.

Ngoµi c¸c thuèc thö ®· cã trong TCVN 5455 - 1991 (ISO 2271-1972) cßn cã thªm c¸c lo¹i sau:

2.1. Clorofom, S20 1,48 g/ml ®­îc cÊt vµ lÊy ë kho¶ng nhiÖt ®é 59,5 - 61,50C.

2.2. Axit sunfuric, dung dÞch 245 g/l.

2.3. Axit sunfuric, dung dÞch 49 g/l.

2.4. Natri hydroxit, dung dÞch chuÈn c (NaOH) = 1,0 mol/l.
2.5. Natri lauryl sunfat, dung dÞch chuÈn  c[CH3(CH2)11OSO3Na] = 0,004 mol/l.

2.6. Benzethoni clorua, dung dÞch chuÈn c(C27H42ClNO2 . H2O) = 0,004 mol/l.

2.7. Phenophtalein, dung dÞch 10 g/l trong etanol.

2.8. Dung dÞch chÊt chØ thÞ hçn hîp.

2.9. Axit sunfuric, dung dÞch 490 g/l.

2.10 Natri hidroxit, dung dÞch 400 g/l.

2.11 Natri hidroxit, dung dÞch 40 g/l.

2.12 Natri sunfit, dung dÞch 20 g/l.

3. ThiÕt bÞ

C¸c thiÕt bÞ cña phßng thÝ nghiÖm th«ng th­êng lµ:

3.1. B×nh nãn, dung tÝch 250 ml, cã èng nèi thuû tinh h×nh c«n mµi nh¸m.

3.2. èng sinh hµn håi l­u lµm l¹nh b»ng n­íc, phÝa d­íi cã èng mµi nh¸m ®Ó l¾p vµo èng nèi cña b×nh nãn (3.1).

4. LÊy mÉu

MÉu trong phßng thÝ nghiÖm cña chÊt tÈy röa ®­îc chuÈn bÞ vµ b¶o qu¶n theo TCVN 5454 - 1991 (ISO 607-1967).

5. C¸ch tiÕn hµnh

5.1. MÉu c©n vµ dung dÞch thö

C©n, víi ®é chÝnh x¸c 0,001 g, mét mÉu chøa 3 ®Õn 5 mili ®­¬ng l­îng chÊt ho¹t ®éng anion, hoµ tan trong 100 ml n­íc. ChuyÓn toµn bé dung dÞch vµo mét b×nh ®Þnh møc 1000 ml vµ pha lo·ng ®Õn v¹ch møc (dung dÞch thö A).

5.2. X¸c ®Þnh tæng sè chÊt ho¹t ®éng anion.

Theo TCVN 5455 - 1991 (ISO 2271-1972) víi phÇn dung dÞch ph©n tÝch lµ 25 ml dung dÞch A (5.1).

5.3. X¸c ®Þnh chÊt ho¹t ®éng anion bÞ thuû ph©n

Dïng pipet lÊy 25 ml dung dÞch A (5.1) cho vµo b×nh nãn (3.1). Thªm 5 ml dung dÞch axit sunfuric (2.9) vµ vµi viªn ®¸ bät. (NÕu trong mÉu cã perobat th× thªm 10 ml dung dÞch natri sunfit (2.12). L¾p èng sinh hµn ®· ®­îc röa s¹ch b»ng n­íc håi l­u (3.2) vµ ®un håi l­u trong 3 giê. §un nãng cÈn thËn ®Ó ngay tõ ®Çu kh«ng sñi bät m¹nh.

§Ó nguéi sau 3 giê ®un håi l­u, röa s¹ch èng sinh hµn håi l­u víi Ýt nhÊt 5 ml n­íc, th¸o b×nh nãn ra, röa èng nèi b»ng mét Ýt n­íc, høng n­íc röa bá vµo b×nh nãn.

Thªm vµi giät dung dÞch phenophtalein (2.7) vµ trung hoµ b»ng dung dÞch natri hidroxit (2.10), cïng mét lóc cho ngay phÇn lín l­îng dung dÞch natri hidroxit vµ kÕt thóc sù trung hoµ b»ng c¸ch thªm tõng giät dung dÞch natri hidroxit (2.11).

Thªm 15 ml clorofom (2.1) vµ 10 ml dung dÞch chØ thÞ (2.8) vµo b×nh nãn, ®Ëy nót vµ l¾c kü.

ChuÈn ®é b»ng dung dÞch benzethoni clorua (2.6) theo TCVN 5455-1991 (ISO 2271 - 1972).

Chó thÝch: Cã thÓ kiÓm tra sù kh«ng cã chÊt ho¹t ®éng anion kh«ng thuû ph©n ®­îc sau khi thuû ph©n b»ng c¸ch thªm vµo 1 ml dung dÞch benzethoni clorua (2.6). Mµu hång cña líp clorofom kh«ng ®­îc xuÊt hiÖn.

6. TÝnh kÕt qu¶

6.1. C¸ch tÝnh

6.1.1. ChÊt ho¹t ®éng anion thuû ph©n ®­îc trong ®iÒu kiÖn axit. Hµm l­îng phÇn tr¨m khèi l­îng tÝnh b»ng c«ng thøc:
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Nång ®é mol biÓu thÞ b»ng sè mili ®­¬ng l­îng trong mét gam, tÝnh b»ng c«ng thøc:
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C¸c ký hiÖu, xem ®iÒu 6.1.2.

6.1.2. ChÊt ho¹t ®éng anion kh«ng thuû ph©n ®­îc trong ®iÒu kiÖn axit.

Hµm l­îng phÇn tr¨m khèi l­îng tÝnh b»ng c«ng thøc:
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§é mol biÓu thÞ b»ng sè mili ®­¬ng l­îng trªn 1 gam ®­îc tÝnh b»ng c«ng thøc:
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Trong ®ã:

Mr1: Ph©n tö l­îng trung b×nh t­¬ng ®èi cña chÊt ho¹t ®éng anion thuû ph©n ®­îc trong ®iÒu kiÖn axit;

Mr2: Ph©n tö l­îng trung b×nh t­¬ng ®èi cña chÊt kh«ng ho¹t ®éng kh«ng thuû ph©n ®­îc trong ®iÒu kiÖn axit.

m: L­îng mÉu c©n, g;

C: Nång ®é khi ph©n tÝch biÓu thÞ b»ng sè mol trong 1 lÝt cña dung dÞch benzethoni clorua (2.6).

Vo: ThÓ tÝch dung dÞch benzethoni clorua (2.6) dïng ®Ó chuÈn ®é tæng sè chÊt ho¹t ®éng anion, ml;

V1: ThÓ tÝch dung dÞch benzethoni clorua (2.6) dïng ®Ó chuÈn ®é chÊt ho¹t ®éng anion sau khi thuû ph©n b»ng axit, ml.

6.2. §é chÝnh x¸c

6.2.1. §é t¸i lËp

Sù kh¸c nhau lín nhÊt gi÷a hai kÕt qu¶ cña hai lÇn x¸c ®Þnh ®­îc tiÕn hµnh víi cïng mét mÉu, cïng mét thêi gian hoÆc liªn tiÕp, do mét ng­êi thùc hiÖn, dïng cïng mét bé thiÕt bÞ kh«ng ®­îc v­ît qu¸ 2% gi¸ trÞ trung b×nh.

6.2.2. §é lÆp l¹i

Sù kh¸c nhau gi÷a c¸c kÕt qu¶ thu ®­îc víi cïng mét mÉu trong hai phßng thÝ nghiÖm kh¸c nhau kh«ng ®­îc v­ît qu¸ 4% gi¸ trÞ trung b×nh.

7. Biªn b¶n thö nghiÖm

Biªn b¶n thö bao gåm:

a. Ph­¬ng ph¸p ®· dïng;

b. C¸c kÕt qu¶ vµ c¸ch tÝnh;

c. C¸c hiÖn t­îng bÊt th­êng trong qu¸ tr×nh thö;

d. C¸c chi tiÕt thö nghiÖm kh«ng nªu ra trong tiªu chuÈn nµy hoÆc tuú ý ¸p dông.
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