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TCVN 11059:2015

L&i néi dau

TCVN 11059:2015 hoan toan twong dwong 1SO 8215:1985.

TCVN 11059:2015 do Ban kj thuat tiéu chudn quéc gia TCVN/TC91
Chét hoat déng bé mit bién soan, Téng cuc Tiéu chudn Do Iwéng Chét
lwong @& nghi, B& Khoa hoc va Cong nghé céng bé.



TIEUCHUAN QUOC GIA TCVN 11059:2015

Chat hoat dong bé mit - Bot giit - Xac dinh ham lwong silica tong
bang phwong phap khéi lwong

Surface active agents - Washing powder - Determination of total silica content -

Gravimetric method

1 Phamvi &p dung

Tiéu chuan nay quy dinh phwrong phap khéi lwgng a& xac dinh ham lweng silica téng clia tit ca
céc loai bdt gidt thwong phdm, ngoai trir bt gidit cé chira cac chit khdng tan trong axit ngoai
silica,

2 Tai tigu vién dén

Céc tai liéu vién dan sau day rat cin thiét cho viéc 4p dung tiéu chudn nay. D8I véi céc tai lidu
vién dén ghi n&m céng bé thi ap dung ban dugc néu. Béi véi céc tal lidu vidn din khong ghi n&m
cong bé thi &p dung phién ban méi nhit, bao gdm ca céc sira d&i, bd sung (néu co).

TCVN 5454 (ISO 607), Chét hoat dong bé mat va chét tdy rira — Phuong phép chia méu.

3 Nguyén tic

Logi bd tt ca chét tan trong etanol khdi phan miu thir bing cach chiét véi etanol. X4c dinh silica
trong phan khdng tan trong etanol bing phwong phap khéi luvgng.

4 Thubc thir

Trong qua trinh phén tich, chi s? dung thudc thir c6 cip & phan tich a3 dugc cdng nhan va chi
str dung nwdc cht hodic nuwéce cb 4 tinh khibt frong dwong.

4.1 Etanol, khan ho¥c bién tinh.

4,2 Axit clohydric, khéi lwgng riéng (e) tir 1,16 g/mL dén 1,19 g/mL.

4.3 Bac nitrat, dung dich 5 g/L.

4.4 Dabot, c& hat tir 2 dén 4 mm hodc trong dwong d& h tro sbi.



TCVN 11059:2015
5 Thiét bj, dung cu

Thiét bi, dung cy théng thuwdng trong phéng thi nghiém va thiét b, dung cy sau:
5.1 B9 chiét Soxhlet, v&i binh dung tich 500 mL va éng chiét dung tich 200 mL (xem Hinh 1).

¢
W/

Ong chiét

Hinh 1 - B9 chiét Soxhlet

5.2 B chiét vong thiy tinh, cé c& 18 P 1,6 (1,6 um), dudng kinh khodng 36 mm, chiéu dai
khoang 95 mm.

5.3 Tu sdy, c6 kha nang dugc kidm soat nhiét 46 tai 105 °C + 2 °C.
5.4 Chén lgc, bing s, c& 16 P 4 (1,6 pm @én 4 pm).
5.5 Chén bach kim.

5.6 Lo nung, c6 kha néng duy tri nhiét 4 900 °C.
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6 Liy miu

MA&u bét giat phong thi nghiém phai dwoc chuén bj va lru gilr theo TCVN 5454 (1ISO 607).

7 Céach tién hanh

7.4 Phin miu ther

Can, chinh xac dén 0,01 g, khodng 10 g m3u phdng thi nghiém vao cbc dung tich 600 mL ho#c
vao b chiét vang thay tinh (5.2).

7.2 Loal bd chit hiru co
Cé thé s dyng mét trong hai quy trinh sau:
7.2.1 Chiét Soxhlet

Cho 300 mL etanol (4.1) vao binh ddy trén dung tich 500 mL cla bd chiét Soxhlet (5.1) va mét vai
vién da bot (4.4).

Dit véng (5.3) c6 phan miu the (7.1) vao trong éng chiét cla bd chibt Soxhlet va I3p thiét bj
(binh, éng chiét, éng sinh han).

B4t diu chiét va tiép tuc voi tde @9 chiét nhanh vira trong 2 h 30 min sau lan xiphong dAu tién.
B& ngudi va dd etanol con lai trong binh chiét vao binh va bd phan tan trong etanol.

7.2.2 Chiét bing xtr Iy trong céc

Cho khodng 250 mL etanol (4.1) vdo phAn mau thir (7.1).

Day béng kinh @bng hd, gia nhiét va khudy bing may khudy co hoc hosc tir cho dén khi etano!
sOi.

Tiép tuc dun sbi va khuly trong 5 min.
Dé cbe ngudi va chit khong tan I&ng xubng. Loc pha etanolic qua gidy loc cip trung binh.
L3p lai qué trinh chiét nay hai 1an nfra v&i nhirng phédn etanol méi (4.1) sr dung gidy loc trén.

Cho khodng 75 mL etanol néng (50 °C dén 60 °C) vao cbc cé chira chdt khdng tan va ding
d0a thuy tinh dm v& tat cd cac manh cirng ndo con lai. Dé chat khéng tan ldng xubng va loc qua
gidy loc trén,

L#p tai thao t&c nay hai l&n nlra.

Choc thling day gidy loc va rira bing khodng 50 mL nwéc néng dé& chuydn toan bd cén vao cbe
chira chét khéng tan.
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7.3 Phép xac dinh

Sau khi chidt (7.2.1), I4y véng ra khdi bo chidt Soxhlet (5.2) va st dyng nuwéc nong (50 mL @én
75 mL), chuydn dinh lveng h3n hep nay vao cbe dung tich 400 mi; ho3c str dung cbc dung tich
600 mL va chét khéng tan trong etanol thu dugc nhir quy djnh trong 7.2.2.

Cho 10 mL axit clohydric (4.2) vao cbc. Khudy bang 4Ga thiy tinh.
P& bay hoi dén kha trén ndi cach thiy.

Cho 35 mL é&n 40 mL nwéc. Gia nhist trong 10 min, thinh thodng khudy. Lai cho thém 10 mL axit
clohydric (4.2), khudy va bay hoi dén khé nhw trwée.

Hoa tan can, cho 10 mL axit clohydric (4.2), khudy va d& bay hoi dén khé Ian thir ba. Bt céc va
cén vao ti sdy (5.3), duy trl tai nhiét 46 105 °C £ 2 °C, trong 1 h. Cho 50 mL nwéc néng va 10 mL
axit clohydric (4.2). Gia nhiét trong 10 min trén ndi cach thdy, thinh thodng khudy.

Loc chan khdng qua chén loc str da trir bl (5.4) ho#ic qua gidy loc nhanh khéng tro c6 dé bén cao.
Trwée khi can bi, gia nhiét chén s trong 18 nung (5.6), duoc kidm soét tai 900 °C, va d& ngudi
trong binh hat &m.

Rira cdn trén b loc bing nwéc néng va tiép tuc rira cho @én khi khong con clorua, thir bing mot
véi giet dung dich bac nitrat {4.3).

Trong tredng hop gidy loc, dat trong chén bach kim (5.5), da dwgc can bi treoc dé sau khi gia
nhiét trong 16 nung (5.8), dwgc kidm sodt tai 900 °C, va @& ngudi trong binh hit &m.

Gia nhiét t7 tlr chén va chit cé bén trong dén 900 °C, sau dé dé trong 18 nung (5.6), duoc

kidm soat tai 900 °C dén 960 °C, trong 30 min. P& ngudi trong binh hit 4m va can chinh xac dén
0.001 g.

8 Biéu thj két qua

8.1 Phwong phap tinh

Ham lwgng silica tdng, tinh béng phén tram khdi lvgng, theo cdng thirc

™ 100
m,

trong dé

mo 13 khéi lwgng clia phAn miu thi (7.1), tinh bing gam;

mi 12 khéi lwgng cla cén, tinh bdng gam;
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8.2 P§chym

Phéan tich so sanh trén ba mau thir tir 3,3 % dén 6,7 % silica, dugc thwe hién tai chin phéng thi
nghiém, 84 dwa ra két qua théng ké& dugc bidu thi trong Bang 1.

Bang 1 - Két qua théng ké tir thir nghiém lién phong

Ham lwong silica 3 % dén 7 % (theo khbi lugng)
B 13p lai 0,15 %
D tai lap 0,29 %

9 Bao céo thir nghiém

Béo cdo thr nghiém phai bao gbm cac théng tin sau:

a)
b}
¢
d)

e)

T4t ca céc thdng tin cAn thiét dé& nhan biét ddy a0 miu;

Vién din phwong phép dugc st dung (vién din tiéu chudn nay);
Két qua thir nghiém va don vij tinh dwgc st dyng;

Diéu kién thir nghiém;

Chi tiét thao tac bAt ky khong dwoe quy dinh trong tiéu chudn nay hodc trong tiéu chudn
vién diin, va bét ky thao tdc nao dwgec coi 13 tiy chon cling nhw bét ky sy ¢d nao anh hudng
dén cac két qua.
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