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Loi noi dau

TCVN 6335 :1998 tuong duung véi 1SO 6841 : 1988 va co thém
phén phu luc.

TCVN 6335 :1998 do Ban Ky thuét Tiéu chudn TCVN/TC47
"Ho4 chét co ban” bién soan, Téng cuc Tiéu chudn - Do lubing -
Chat lugng dé nghi, Bé Khoa hoc, Cong nghé va Mai trudng ban
hanh.
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Chét hoat déng bé mat - Natri ankylbenzensunfonat mach thang
ky thuat - Xac dinh khéi lugng phén tir trung binh bang 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 phuang phap séc ky khi 1ng (GLC) @€ x4c dinh khdi lugng phan td trung binh
cla natri ankylbenzensunfonat mach thang k§ thuat,

2 Tiéu chuan trich dan
#~1S0 607 - 1980 Chét hoat dong bé mat va chdt tdy ria - Phuong phap chia mau.

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

3 Nguyén tac

Tach nhém sunfonic cia phan mau thir trong méi trudng axit photphoric dac va chiét ankylbenzen bang
ddu hoa nhe.

Xac dinh khéi lugng phén tr trung binh cla ankylbenzen bang GLC.

Tinh kh&i luong phan ti trung binh cia ankylbenzensunfonat.



TCVN 6335:1998

4 Thudc thir va nguyén liéu

Trong qua trinh phan tich chi sir dung thuéc thir loai tinh khiét phan tich va nudc cit hodc nudc co do
tinh khiét tuong duong.

4.1 Axit photphoric, dung dich 85 % khéi lugng.
4.2 Ete dau hoa, khéng c6 cac hgp chat thom, duoc chung cét tir 40°C dén 60°C.
4.3 Natri sunfat, khan.

4.4 Natri hidroxit, dung dich 160 g/l.
Y

4.5 Ankylbenzen so sénh : tron cdc ankylbenzen co dd dai mach da biét, thi du tir Cq5 dén C,y (bao
gom nhém phenyl).

San pham véi cac thanh phan da biét c6 thé chap nhan nhu miu sc sanh. Mau so sanh nay khéng thé
dung cho muyc dich nhén biét, ma chi dé kiém tra su hoat déng chinh xdc clia may séic ky.

4.6 Khi mang : nitg, héli, argon, hodc hidro.

4.7 Axeton (néucdn)

5 Dung cu

Caéc thiét bi théng thuong, va
5.1 ﬁng dét, mét d3u han kin, duong kinh 12 mm va dai 120 mm (cé ban san trén thi truéng).
5.2 ﬁng thu, kich thudc tuong tu nhu 8ng dét (5.1) cé nat thuy tinh.

5.3 fing an toan bang kim loal, co thé do dng dét dA bit kin (5.1). 5ng an toan co cac dia dém (xem
chd thich) dé tranh vé& cac 6ng dbt va cé ndp xody (xem hinh 1).

Chu thich - D& dat hiéu qua dém 18t nh&t, dia nén lam bang cao su silicon va politetrafloroetylen. Tuy vay, dia
cao su silicon day 3 mm 14 phi hgp. Khdng nén ding dia politetrafioroetyien.
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5.4 Thiét bi dét néng : ¢6 thé diéu chinh & nhiét d khoang 250°C, hodc 16 nung.
5.5 May sac ky, vdi cac phu kién sau :

5.5.1 C¢t mao quan, dai tr 20 m dén 50 m, dang véng, duting kinh trong 0,25 mm va duding kinh -
ngodi 1,1 mm, dugc phd bang mét pha tinh khéng phan cuc & nhiét dé cao (thi du : loai dimetylsiloxan
nhu silicon OV 101) da luyén trude & nhiét dé phan tich; hoac cét nhéi, dai 1 m dén 6 m mién 14 cac pic
séc ky dugc tach ra mét cach ddy du.

5.5.2 Detecto ion hoa ngon Iua.

5.5.3 B¢ tich phan dién tur.

5.5.4 May ghi.

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

5.7 Pipet pato.

6 Lay mau
Theo TCWVN 54981-1991.

Mau phéng thi nghiém chat hoat déng bé mat duoc chudn bi va bao quan theo chi din theo
ISO 607.

7 Cach tién hanh

7.1 Phén mau thor

Can tir 50 mg dén 100 mg mau phéng thi nghiém, chinh xac dén 1 mg, cho vao éng dét (5.1).

7.2 Tach nhém sunfonic

Thém 2 ml dung dich axit photphoric (4.1) vao éng dét chia mau thd va ding ngon lira dxi/gaz hodc
gaz/khéng khi dé han éng cdn than.

Chu thich - Ong dét phai duge han kin véi sy gidm dé day thanh dng it nhét d& tranh dé ri trong qua trinh tach
sunfonic. Tt nhat la quay trdn dng tir tir va dt né béng ngon Ilra dxi/gaz hoac gaz/khdng khi. Ngay khi thuy tinh
mém ra, ép nhe hai d4u dng A& tang dd day cla thanh dng va kéo dai ra d€ tao dng mao quan, va cudi cung &ng
duge han tai dim A (xem hinh 2).
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Dat 6ng da han vao dng an toan (5.3) trén dia dém va day éng an toan bang nap xody.

D&t 6ng an toan it nhat 3 gid trong thiét bi d6t nong (5.4), diéu chinh nhiét d khoang 250°C. L&y éng an
toan ra, lam ngudi dén nhiét dé phong.

M& &6ng dét va chuyén dung dich vao mét trong cac éng thir (5.2). Trang 6ng dét bang 2 ml diu hoa
nhe (4.2) va gdp dung dich rira vao éng thur.

Day 6ng thir va lac. DE mét lie cho phan Igp rdi dung pipet pate (5.7) chuyén I6p ddu hoa nhe sang éng
thir thir hai (5.2).

Thém tiép 2ml ddu hoa nhe (4.2) nira vao 6ng thir thr nhat day nap, lac va dé phan lép. Ding pipet pato
chuyén Iép ddu hoa nhe vao 6ng thir thir hai.

Thém 1 ml dung dich natri hidroxit (4.4} vao phéan chiét dau hod nhe, day 6ng thir, lac va dé cho phan
lop. Diing pipet pato chuyén I6p ddu hod nhe vao éng thir thir ba (5.2). Rira phan chiét ddu hoa nhe ba
I&n nira moi 1dn 1 ml dung dich natri hidroxit, bd Iép nude sau méi 1dn rira.

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

Chuyén phan chiét diu hod nhe sang ng thir khac (5.2) va cho bay hoi gdn hét diu hoa nhe bang cach
dun trong bép cach thuy & nhiét dé tir 60°C dén 70°C.

Chu thich - Tach nhém sunifonic cing co thé dugc tién hanh theo phuong phap quy dinh & phu fuc A

7.3 Phan tich séc ky

Nhing diéu kién néu sau day |2 céc thi du va duge coi la phi hop.
7.3.1 Dat ché dé sac ky
7.3.1.1 Bom mau, nhiét dd 16n hon 210 °C.

7.3.1.2 Cét
a/ Cac diéu kién ding nhiét
Nhiét dd tir 170°C dén 200°C tuy theo ban chét cla méau.
b/ Céc diéu kién chay chugng trinh
Nhiét dé ban dau tir 140°C dén 170°C tang véi t6c do tir 0,5°C dén 29C/phit, cho dén nhiét d6 cudi

cung khoang 180°C dén 210°C.

7.3.1.3 Khi mang

Luu lugng tir 0,3 mifphat dén 40 mi/phit phu thude vao dutng kinh va loai cét sir dung.
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7.3.1.4 Céc diéu kién detecto

Mhiét d6 lgn han 210°C.

7.3.2 Kiém tra hoat déng cua thiét bj

Bom vao mdy sac ky mét lugng di ‘ankylbenzen so sanh (4.5) d& cho mét sic ki dé cé thé bidu thi duoc
tat ca céc pic dur kign. Ghi thoi gi%m luu va dé phan gial dat dugc (dé so sanh véi mau sau nay).

7.3.3 Tién hanh thir

7.3.3.1 Chuén bi phan mau thir

Néu sur dung c6t mao quan (5.5.1) chudn bi mdt hén hgp gém maét thé tich phan chiét ankylbenzen (7.2)
va mét thé tich axeton (4.7). Néu sir dung cdt nhdi (5.5.1) thi ankylbenzen chlet ra s& c6 thé dugc sir
dung tryc ti€p hoac c6 thé pha lodng voi axetontheoty 181 + 1. '

7.3.3.2 Bom mau thir

——

Dung bom tiém (5.6) bom vao may sac ky mét lugng ;jﬁ.dung dich (7.3.3.1) dé nhan dudc séc ki dé phu
hap.

Hai sdc ki dé dién hinh dugc trinh bay & hinh 3.

8 Kiém tra sac ki dé

8.1 Phan tich dinh tinh

Cdc thanh phdn cia mau thi duge nhan biét bang cach so sanh sic ki dé cia mau véi sic ki dé cla
ankyl benzen so sanh (4.5).

8.2 Phan tich dinh lugng

Xac dinh dién tich cua timg pic tuong (ng vai dé dai mach riéng biét (hodc nhém cac ddng phan) sur
dung cac s liéu tir bd tich phan (5.5.3). Tinh téng dién tich cla pic.
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9 Biéu thi két qua

9.1 Phuong phap tinh

Dién tich tuong (mg véi do dai mach hoic nhém déng phan B; clia tdng dién tich pic duoc tinh bang
phén tram theo cong thirc !

trong do
a; la dign tich pic tuong (mg v6i d6 dai mach hoac nhom dong phan;
A latbng dién tich pic;
M, la khéi lugng phan tlr trung binh cua cac déng phan c6 s6 nguyén tir cacbon bao gém ca cac

nguyén tir cacbon trong nhém phenyl, nhu sau :

M,
Cis 204
Cyg 218
Gy 232
Cig 246
Cig 260
Cpp 274
C,y 288

Tinh khéi itong phan tir trung binh cla ankylbenzensultonat bang cach thém 102 vao khéi lugng phan
tr trung binh cla ankylbenzen da tinh.



TCVN 6335:1998

9.2 Pé chinh xac

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

- khdi lugng phéan tu trung binh 340
ddléch chudn cla dé lap lai, 5, 4
- d6 léch chudn cla db tai lap, 8, 48

10 Bdo cao két qua

Eﬁn cao két qua thir bao gém nhimg muc sau day :
I &' tat ca cac théng tin cén thiét dé nhan biét day di vé mau thir:
b/ phuong phép sif dung (so véi tiéu chuén nay):
¢/ ket qua thu dugc va cach biéu thi két qua:

d/ cac chi tiét cha moi thao tac khong qui dinh trong tiéu chusn nay hodc céc tiéu chuan tham khao
khac, hoac bat ky thao tac tuy v nao cing nhu cac sv cf xay ra ¢ thé anh huding dén két qua.
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Phu luc A

Tach nhém sunfuric ding 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 ml dén 200 ml axit photphoric ddc (85%), 1&p b tach nudc hdi luu nhe

hinh 2, dun dén nhiét dé tr 200°C dén 220°C dé tach nudc cla axit photphoric (cat ra khoang tu
20 ml dé&n 25 ml nudc). Tach nudc ra khdi bd tach héi luu.

D& ngudi hé théng dén nhiét dd phong.

Cho vao binh cdu tir 2 g dén 3 g chét hoat ddng bé mat anion. Bun héi luu & nhiét db tir 220°C dén
230°C trong khodng tir 1 gid dén 2 gid. Trong qua trinh dun héi lwu anky! benzen sé tich tu dén va noi
lén trong &ng tach. pé ngudi hé thdng. Tach nudc va thu phdn ankyl benzen. Tiép tuc lac chiét vai diu
hoa nhe, trung hoa va lam khé nhu trong muc 7.2.
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Cir'lg: sinh han
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dudng kinh 13
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Dung tich 11 mi

———— dutring kinh 13
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MNap binh
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Binh 1 lit

Hinh 4 - 8ng tach nudc Stark cai tién
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