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L&i néi dau

TCVN 6335 :1998 tuong duong vgi ISO 6841 : 1988 va c6 thém
phan phu luc.

TCVN 6335 :1998 do Ban Ky thuat Tiéu chudn TCVN/TC47
"Ho4 chat co ban" bién soan, Téng cuc Tiéu chuan - Do ludng -
Chat lugng dé nghi, B Khoa hoc, Cong nghé va Mdi trudng ban
hanh.



7 i fhdaaient Sl el
™ AT T L T S iy
I T T -

o s o .
TN LU0 [ g o o e K
. 2 . — -«..;...,A o A RNV O J_~}f‘1 1'
TIEU CHUAN VIET NAM ..., .. .TCVN 6335 :1998
A& i3 4 SOy s ey e i
WL A s » S
alival S4AL Uy Ty }

- EOMNCLLT

[
et a *J\v.«mM

Chat hoat dong bé mat - Natri ankylbenzensunfonat mach thang

ky thuat - Xac dinh khéi lugng phan tu trung binh bidng sac Ky khi long

Surface active agents — Technical straight - chain sodium alkylbenzenesulfonates —

Determination of mean relative molecular mass by gas-liquid chromatography

P

1 Pham vi ap dung

Tléu chudn nay qui dinh phuong phap sic ky khi Iong (GLC) dé xac dinh khéi lugng phan t0 trung binh
cla natri ankylbenzensunfonat mach thang ky thuat.

2 Tiéu chuan trich dan
150 607 - 1980 Chat hoat dong bé mat va chét tay rira - Phuong phép chia méu.

TCVN 5491-1991 Xa& phong va chat tdy rira - LAy mau trong san xuét.

3 Nguyén tac

Tach nhom sunfonic cia phan mau thir trong méi trudng axit photphoric d&c va chiét ankylbenzen bang

dau hoa nhe.

Xac dinh khéi lugng phan td trung binh cla ankylbenzen bang GLC.

Tinh kh&i lugng phan tir trung binh cia ankylbenzensunfonat.
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4 Thudc thd va nguyén liéu

Trong qua trinh phan tich chi str dung thudc thir loai tinh khiét phan tich va nudc cat hodc nudc cé dd
tinh khiét tuong duong.

4.1 Axit photphoric, dung dich 85 % khéi lugng.

4.2 Ete dau hoa, khong c6 c4c hgp chat thom, duoc chung cat tir 40°C dén 60°C.
4.3 Natri sunfat, khan.

4.4 Natri hidroxit, dung dich 160 g/I.

4.5 Ankylbenzen so sanh : tron cac ankylbenzen c6 dé dai mach da biét, thi du tir Cy5dén Cyy (bao
gém nhém phenyl).

San phdm vdi cac thanh phan da biét c6 thé chap nhan nhu mau se sanh. Mau so sanh nay khéng thé
dung cho myc dich nhén biét, ma chi dé kiém tra sy hoat ddng chinh xac clia may sic ky.

4.6 Khi mang : nito, héli, argon, hoac hidro.

4.7 Axeton (néu can)

5 Dung cu

Céc thiét bj théng thudng, va

5.1 6ng dét, mét dau han kin, dudng kinh 12 mm va dai 120 mm (cé ban san trén thi truong).
5.2 Ong thu, kich thudc tuong tu nhu 6ng dét (5.1) ¢é nat thuy tinh.

5.3 5ng an toan bang kim loal, c6 thé da 6ng dét da bit kin (5.1). 6ng an toan c¢6 cac dia dém (xem
chu thich) dé tranh v& cac 6ng dét va cé ndp xody (xem hinh 1).

Cha thich - D& dat hiéu qua dém 16t nhat, dia nén lam bang cao su silicon va politetrafloroetylen. Tuy vay, dia

cao su silicon day 3 mm la phu hgp. Khdng nén dlung dia politetratloroetylen.



TCVN 6335:1998

5.4 Thiét bi d&t ndng : c6 thé diéu chinh & nhiét d6 khoang 250°C, hoac 16 nung.
5.5 May séc Ky, vai cac phu kién sau :

5.5.1 C¢t mao quan, dai tir 20 m dén 50 m, dang vong, dudng kinh trong 0,25 mm va dudng kinh -
ngoai 1,1 mm, dugc phi bang mét pha tinh khéng phan cyc & nhiét d cao (thi du : loai dimetylsiloxan
nhu silicon OV 101) dé luyén trudc & nhiét dé phan tich; hoac cdt nhdi, dai 1 m dén 6 m mién 1 cac pic
sac ky dugc tach ra mot cach day du.

5.5.2 Detecto ion hoa ngon Itra.

5.5.3 B¢ tich phan dién to.

5.5.4 May ghi.

5.6 Bom tiém, dung tich 5 ul hoac 10 pl.

5.7 Pipet pato.

6 Lay mau
Theo TCVN 5491-1991.

M&u phong thi nghiém chat hoat dong bé mat duoc chudn bi va bdo quan theo chi din theo
ISO 607.

7 Cach tién hanh

7.1 Phan mau thd

Can tir 50 mg dén 100 mg mau phong thi nghiém, chinh x&c dén 1 mg, cho vao 6ng dét (5.1).

7.2 Tach nhém sunfonic

Thém 2 ml dung dich axit photphoric (4.1) vao 8ng d&t chira mau thir va dung ngon Ilra éxi/gaz hoic
gaz/khéng khi dé han 6ng can than.

Ch thich - Ong dét phai dugc han kin véi sy gidm dé day thanh dng it nhat d& tranh do ri trong qua trinh tach
sunfonic. Tt nhét 1a quay tron 8ng tir tir va dét n6 bang ngon lra xi/gaz hoac gaz/khéng khi. Ngay khi thuy tinh
mém ra, ép nhe hai ddu Sng dé tang dd day cla thanh 8ng va kéo dai ra dé tao 6ng mao quan, va cudi cung 6ng
duoc han tai diém A (xem hinh 2).
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Dat 6ng da han vao 6ng an toan (5.3) trén dia dém va day 6ng an toan bang nép xoay.

Dat 6ng an toan it nhat 3 gid trong thiét bi dét néng (5.4), diéu chinh nhiét dé khoang 250°C. Ldy 6ng an
toan ra, lam ngubi dén nhiét dé phong.

Mé 6ng d6t va chuyén dung dich vao mét trong cac 6ng thir (5.2). Trang 6ng dét bang 2 ml dau hoa
nhe (4.2) va gbp dung dich rira vao éng thir.

Bay 6ng thir va 1ac. DE mét luc cho phan I16p rdi dung pipet pato (5.7) chuyén I6p dau hod nhe sang éng
thir thir hai (5.2).

Thém tiép 2ml déu hod nhe (4.2) nira vao &ng thir thir nhat day nép, Iac va dé phan 16p. Dung pipet pato
chuyén iép dau hod nhe vao 6ng thir thir hai.

Thém 1 ml dung dich natri hidroxit (4.4) vao phén chiét dau hoa nhe, day &ng thir, Ic va dé cho phan
lop. Dung pipet pato chuyén 16p ddu hod nhe vao 6ng thir thir ba (5.2). Rira phan chiét dau hoa nhe ba
lan nira méi 1an 1 m! dung dich natri hidroxit, bd I6p nudc sau méi Ian rira.

Thém khoang 1 g natri sunfat khan (4.3) vao phén chiét ddu hoa nhe, day ng thir va lac.

Chuyén phén chiét d4u hoa nhe sang 6ng thir khac (5.2) va cho bay hoi gan hét dau hoa nhe bang cach
dun trong bép céach thuy & nhiét dé tir 60°C dén 70°C.

Chu thich - Tach nhém sunfonic cing ¢6 thé dugc tién hanh theo phuong phap quy dinh & phu luc A.

7.3 Phan tich sic ky

Nhimng diéu kién néu sau day 12 c4c thi du va duoc coi 14 phi hop.
7.3.1 Dat ché do sic ky
7.3.1.1 Bom mau, nhiét dd 16n hon 210 °C.

7.3.1.2 Cot
a/ Céc diéu kién dang nhiét
Nhiét do tir 1700C dén 200°C tuy theo ban chat cla mau.
b/ Céc diéu kién chay chuong trinh

Nhiét d6 ban dau tir 140°C dén 170°C téng vdi téc dd tir 0,5°C dén 2°C/pht|t, cho dén nhiét do cudi
cuing khodng 180°C dén 2100°C.

7.3.1.3 Khi mang

Luu lugng tir 0,3 mi/phat dén 40 mi/phat phu thude vao dudng kinh va loai cot sir dung.
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7.3.1.4 Céac diéu kién detecto

Nhiét dé I6n han 210°C.

7.3.2 Kiém tra hoat dong cua thiét bi .

Bom vao mdy sac ky mét lugng di ‘ankylbenzen so sénh (4.5) d& cho mét sic ki dd c6 thé bidu thi dugc
tat ca céac pic du kién. Ghi thai gién luu va d6 phan gial dat dugc (d€ so s&nh véi mau sau nay).

7.3.3 Tién hanh tha

7.3.3.1 Chuén bi phan mau thu

Néu st dung cét mao quan (5.5.1) chudn bi mét hén hgp gém mét thé tich phan chiét ankylbenzen (7.2)
va mét thé tich axeton (4.7). Néu sir dung cot nhdi (5.5.1) thi ankylbenzen chlet ra & cé thé dugc su
dung tryc tiép hodc cé thé pha loang vdi axeton theo tylé1+1. ’

7.3.3.2 Bom mau thi

—

Dung bom tiém (5.6) bom vao may s&c ky mét lugng da 'dung dich (7.3.3.1) dé nhan duoc sic ki dé phu
hop.

Hai s&c ki dd dién hinh dugc trinh bay & hinh 3.

8 Kiém tra sic ki dé

8.1 Phan tich dinh tinh

Cdc thanh phdn clia mau thi dugc nhan biét bang cach so sanh sic ki dé cha mau véi sic ki dd cla
ankyl benzen so sénh (4.5).

8.2 Phan tich dinh lugng

Xé&c dinh dién tich cla timg pic tuong (ng véi d8 dai mach riéng biét (hodc nhém cac déng phan) s
dung céc s lidu tr bd tich phan (5.5.3). Tinh téng dién tich cla pic.
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9 Biéu thj két qua

9.1 Phuong phap tinh

Dién tich tuong mg véi d6 dai mach hoac nhom déng phan B; cta téng dién tich pic dugc tinh bang

phan tram theo cong thuc :

Khéi luong phan tir trung binh cla ankylbenzen dugc tinh theo cong thic :

100

B
LY —

I Mr
trong dé

a; la dign tich pic tuong tmg v&i d6 dai mach hoac nhém déng phan;

A 1aténg dién tich pic;

M, 1a khéi lugng phan tur trung binh clia cac dong phan c6 s& nguyén tir cacbon bao gém ca cac

nguyén tur cacbon trong nhém phenyl, nhu sau :

Mf
Ci5 204
Cig 218
Ci7 232
Cig 246
Cig 260
Cop 274
Coy 288

Tinh khéi luong phan tur trung binh cla ankylbenzensulfonat bang cach thém 102 vao khéi lugng phén
tr trung binh clia ankylbenzen da tinh.
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8.2 D6 chinh xac

Phan tich so sanh trén cung mot mau natri ankylbenzensulfonat tién hanh & 10 phong thi nghiém da
dua ra cac két qua théng ké sau :

- khéi lugng phan tir trung binh 340
- ddléch chudn cia dé Ip lai, 8, 4
- @06 léch chuln clia d6 tai lap, 8 48

10 Bdo cao két qua

ﬁéo céo két qué thir bao gém nhitng muc sau day :

a/ tétca c4c thong tin cén thiét dé nhan biét ddy dd vé miu thir:
b/ phuong phap sir dung (so v&i tiéu chuan nay);
¢/ két qua thu duvc va céch biéu thi két qua:
d/ cac chi tiét clia moi thao tac khéng qui dinh trong tiéu chusn nay hoac cac tiéu chudn tham khao
khac, hoac bét ky thao tac tuy y nao ciing nhu cac su cb xay ra co thé &nh hudng dén két qua.
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Tinh bang milimét
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Phuluc A

Tach nhém sunfuric dung éng tach nudc stark cai tién

A.1 Thiét bi

Ong tach nudc stark cai tién (xem hinh 4).

A.2 Cach tién hanh

Cho vao binh cdu day tron tir 150 mi dén 200 ml axit photpharic dac (85%), 14p bd tach nudc hoi fuu nhe
hinh 2, dun dén nhiét do tir 200°C dén 220°C dé tach nudc cla axit photphoric (cdt ra khoang tur
20 ml dén 25 ml nudc). Tach nudc ra khdi b tach héi luu.

D& ngudi hé théng dén nhiét 44 phong.

Cho vao binh cau trr 2 g dén 3 g chéat hoat dong bé mat anion. bun héi luu & nhiét do tr 220°C dén
230°C trong khodng tir 1 gid dén 2 gig. Trong qua trinh dun héi luu ankyl benzen sé tich tu dédn va ndi
lan trong &ng tach. D& ngudi hé thdng. Tach nudc va thu phan ankyl benzen. Tiép tuc lac chiét vai dau
hoa nhe, trung hoa va lam khd nhu trong muc 7.2.



TCVN 6335:1998
D’/l dng sinh han
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dudng kinh 13

Dung tich 11 mi

o dung kinh 13

dudng kinh 7

Dung tich 3 m!

N&p binh

Hinh 4 - 8ng tach nudc Stark cai tién
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