TIEU CHUAN VIET NAM
TCVN 6335:1998

ISO 6841:1988

CHAT HOAT BONG BE MAT - NATRI ANKYLBENZEN SUNFONAT MACH THANG KY THUAT -
XAC BINH KHOI LUONG PHAN TU' 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

L&i néi dau
TCVN 6335:1998 twong dwong véi 1ISO 6841:1988 va cé thém phan phu luc

TCVN 6335:1998 do Ban K§ thuat Tiéu chudn TCVN/TC47 "Hba chéat co ban" bién soan, Tong
cuc Tiéu chuan - Po lwong - Chat lwgng dé nghi, Bo Khoa hoc, Cong nghé va Méi treong ban
hanh.

CHAT HOAT DONG BE MAT - NATRI ANKYLBENZEN SUNFONAT MACH THANG KY
THUAT - XAC BINH KHOI LUONG PHAN TU 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

1. Pham vi ap dung

Tiéu chuén nay quy dinh phurong phap sac ky khi l6ng (GLC) dé xac dinh khéi lvgng phan tr
trung binh cua natri ankylbenzensunfonat mach thang ky thuat.

2. Tiéu chuan trich dan

ISO 607 - 1980 Chét hoat dong bé mét va chét tdy rira - Phuong phap chia mau.
TCVN 5491-1991 Xa phong va chét tdy rira - Lay mau trong san xuét.

3. Nguyén tic

Tach nhém sunfonic ctia phan mau thir trong moi trirdng axit photphoric dac va chiét
ankylbenzen bang dau héa nhe.

Xac dinh khéi lwvong phan tlr trung binh clia ankylbenzen bang GLC.
Tinh kh6i lwgng phan tlr trung binh cta ankylbenzensunfonat.
4. Thuoc thir va nguyén liéu

Trong qua trinh phan tich chi str dung thudc thir loai tinh khiét phan tich va nwéc cat hodc nwéc
c6 do tinh khiét twong duwong.

4.1. Axit photphoric, dung dich 85% khéi lwvgng.

4.2. Ete dau hoa, khéng co6 cac hop chat thom, dwoc chwng cat tlr 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 do dai mach da biét, thi du tlr Cis dé€n Cx
(bao gom nhém phenyl).

San pham v6i cac thanh phan da biét c6 thé chap nhan nhv mau so sénh. Mau so sanh nay
khong thé diing cho muc dich nhan biét, ma chi dé kiém tra sw hoat dong chinh xac clia may sac
ky.



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

4.7. Axeton (néu can)

5. Dung cu

CAc thiét bi thong thuong, va

5.1. Ong dét, mot dau han kin, dwong kinh 12 mm va dai 120 mm (c6 ban sén trén thij trudng).
5.2. Ong thir, kich thuéc twrong tw nhw 6ng dét (5.1) cé nat thay tinh.

5.3. Ong an toan bang kim loai, c6 thé d& ng dét da bit kin (5.1). Ong an toan c6 céac dia
dém (xem cha thich) dé tranh v& cac dng dot va c6 nap xody (xem hinh 1).

Ch thich - D& dat hiéu qua dém t8t nhét, dia nén lam bang cao su silicon va politetrafloroetylen.
Tuy vay, dia cao su silicon day 3 mm la phu hop. Khdng nén dung dia politetrafloroetylen.

5.4. Thiét bi d6t néng: c6 thé diéu chinh & nhiét d6 khoang 250°C, hoac 16 nung.
5.5. May sac ky, v&i cac phu kién sau:

5.5.1. C4t mao quan, dai tr 20 m dén 50 m, dang vong, dwong kinh trong 0,25 mm va dwdng
kinh ngoai 1,1 mm, dwoc phi bdng mét pha tinh khéng phan cuc & nhiét do cao (thi du: loai
dimetylsiloxan nhu silicon OV 101) da luyén truéc & nhiét dd phan tich; hodc cét nhoi, dai 1 m
dén 6 m mién la cac pic sac ky dwoc tach ra mot cach day du.

5.5.2. Detecto ion héa ngon ldra.

5.5.3. Bo tich phan dién tor

5.5.4. May ghi

5.6. Boom tiém, dung tich5 1hoac 10 I.
5.7. Pipet pato.

6. Lay mau

Theo TCVN 5491-1991.

MA&u phong thi nghiém chét hoat dong bé mat dwoc chuén bi va bao quan theo chi dan theo 1ISO
607.

7. Cach ti€én hanh

7.1. Phan mau tho

Can tir 50 mg dén 100 mg mau phong thi nghiém, chinh xac dén 1 mg, cho vao 6ng dét (5.1).
7.2. Tach nhém sunfonic

Thém 2 ml dung dich axit photphoric (4.1) vao 6ng dét chira mau thir va dung ngon Ira dxi/gaz
ho&c gaz/khdng khi dé€ han éng can than.

Chu thich - Ong dét phai dwoc han kin véi sy giam dod day thanh 6r]g it nhat dé tranh ro ri trong

qué trinh tach sundonic. T6t nhat la quay tron 6ng tir tlr va dét né bang ngon Ilra ooxxi/gaz hoac
gaz/khong khi. Ngay khi thy tinh mém ra, ép nhe hai dau 6ng dé tadng do day cla thanh dng va
kéo dai ra dé tao 6ng mao quan, va cudi cung 6ng dwoc han tai di€ém A (xem hinh 2).

Dt 6ng d& han vao 8ng an toan (5.3) trén dia dém va day 6ng an toan bang nap xoay.

bat 6ng an toan it nhat 3 gi¢ trong thiét bi d6t néng (5.4), diéu chinh nhiét dd khoang 250°C. Lay
6ng an toan ra, lam ngudi dén nhiét do phong.

M& 6ng dét va chuyén dung dich vao mot trong cac dng thir (5.2). Trang 6ng dét bang 2 ml dau
hda nhe (4.2) va gop dung dich rtra vao 6ng thtr.



Day 6ng thir va lac. DE mdt ltic cho phan 16p rdi dung pipet pato (5.7) chuyén I16p dau hda nhe
sang 6ng thtr th hai (5.2).

Thém tiép 2ml dau héa nhe (4.2) nira vao 6ng thir thir nhat day nap, 1ac va dé phan I6p. Dung
pipet pato chuyén I¢p dau hoa nhe vao 6ng thir thir hai.

Thém 1 ml dung dich natri hidroxit (4.4) vao phan chiét dau hoa nhe, day éng thr, l&c va dé cho
phan I6p. Dung pipet pato chuyén I6p dau hda nhe vao 6ng thir thr ba (5.2). Rra phan chiét dau
hda nhe ba lan ni¥ra moi lan 1 ml dung dich natri hydroxit, bé |&p nwéc sau moi lan rira.

Thém khoan 1 g natri sunfat khan (4.3) vao phan chiét dau hda nhe, day 6ng thir va l&c,

Chuyén phan chiét khdu dau hoa nhe sang 6ng thr khac (5.2) va cho bay hoi gan hét dau héa
nhe bang cach dun trong bé&p céach thly & nhiét dé tr 60°C dén 70°C.

Chu thich - Tach nhém sunfonic cling c6 thé dwoc ti€n hanh theo phwong phap quy dinh & phu
luc A.

7.3. Phan tich sic ky

Nhirng diéu kién néu sau day la cac thi du va dugc coi la phu hop.
7.3.1. Bit ché do sac ky

7.3.1.1. Bom mau, nhiét dé I6n hon 210 °C.

7.3.1.2. C6t

a/ Céac diéu kién d&ng nhiét

Nhiét do tir 170°C dén 200°C tly theo ban chéat clia mau.

b/ Céac diéu kién chay chwong trinh

Nhiét d6 ban dau tlr 140°C dén 170°C téng v@i téc do tir 0,5°C dén 2°C/phdt, cho dén nhiét do
cudi cling khoang 180°C dén 210°C.

7.3.1.3. Khi mang

Lwu lwong tir 0,3 ml/phat dén 40 mi/phat phu thuée vao dwdng kinh va loai cot sir dung.
7.3.1.4. Cac diéu kién detecto

Nhiét do Ién hon 210°C.

7.3.2. Kiém tra hoat dong cta thiét bi

Bom vao may sac ky mot lugng di ankylbenzen so sanh (4.5) dé cho mét sac ky do c6 thé biéu
thi dwoc tat ca cac pic dw kién. Ghi thoi gian Iwu va do phan giai dat dugc (d€ so sanh véi mau
sau nay).

7.3.3. Tién hanh tht
7.3.3.1. Chuan bi phan mau thy

Néu st dung cot mao quan (5.5.1) chudn bi mét hdn hop gdm mat thé tich chiét ankylbenzen
(7.2) va mot thé tich axeton (4.7). Néu str dung c6t nhoi (5.5.1) thi ankylbenzen chiét ra sé cé thé
dwoc str dung truwc ti€p hoac co thé pha loang véi axeton theo ty 18 1 + 1.

7.3.3.2. Bom mau thiv

Dung bom tiém (5.6) bom vao may séc ky mot lwgng du dung dich (7.3.3.1) dé nhan dwoc sic
ky do phu hop.

Hai sc ky do dién hinh dwoc trinh bay & hinh 3.
8. Kiém tra séc ky do
8.1. Phan tich dinh tinh



Céc thanh phan ctia mau thir dwoc nhan biét bang cach so sanh sic ky dd cila mau véi sac ky
do clia ankylbenzen so sanh (4.5).

8.2. Phan tich dinh lwong

Xac dinh dién tich cla tlrng pic twvong tng véi do dai mach riéng biét (hodc nhém cac dong
phan) st dung cac s0 liéu tlr bd tich phan (5.5.3). Tinh téng dién tich cla pic.

9. Bié€u thi két qua
9.1. Phwong phap tinh

Dién tich twong (rng v&i do dai mach hodc nhom déng phan B; clia tbng dién tich pic duoc tinh
bang phan tram theo cong thirc:

A
Khoi lwgng phan tl trung binh cda ankylbenzen dugc tinh theo céng thirc:
100
T B
i M

trong do
a; la dién tich pic twong (rng v&i do dai mach hodc nhém doéng phan;
A la tong dién tich pic;

M, la khoéi lwgng phan tir trung binh clia cac déng phan cé sé nguyén tlr cacbon bao gébm ca cac
nguyén t&r cacbon trong nhém phenyl, nhuw sau:

M;
Cis 204
Cis 218
Cu 232
Cis 246
Cuo 260
Ca 274
Ca 288

Tinh khéi lwong phan ti trung binh ankylbenzensulfonat bang cach thém 102 vao khéi lvong
phan t&r trung binh clia ankylbenzen da tinh.

9.2. b6 chinh xac

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

- khéi lwgng phan tir trung binh 340
- do léch chuan ctia doé lap lai, « 4
- do léch chudn cha do tai lap, = 4,8

10. Bao cao két qua
Bao cao két qua thtr bao gom nhirng muc sau day:

al tat c& cac thong tin can thiét dé nhan biét day dd vé mau thir;



b/ phwong phap st dung (so vdi tiéu chudn nay);
c/ két qua thu dwoc va cach biéu thi két qua;

d/ céc chi tiét ctia moi thao tac khdng quy dinh trong tiéu chudn nay ho&c cac tiéu chuan tham
khao khac, hodc bét ky thao tac tlly ¥y nao cing nhw cac sw cd xay ra c6 thé anh hwéng dén két
qua.
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8) Ankylbenzen - cdt nhél
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Hinh 3 - Cac sac db dién hinh

PHU LUC A
TACH NHOM SUNFURIC DUNG ONG TACH NUOC STARK CAI TIEN

A.1. Thiét bi

Ong tach nuwéc stark cai ti€én (xem hih 4).

A.2. Cach tién hanh



Cho vao binh cau day tron tir 150 ml dén 200 ml axit photphoric dac (85%), I&p bd tach nuGc hoi
Itru nhw hinh 2, dun dén nhiét do tlr 200°C dén 220°C dé tach nwéce clia axit photphoric (cat ra
khoang tlr 20 ml dén 25 ml nwéc). Tach nwéc ra khdi bd tach hoi lwu.

DE ngudi hé thdong dén nhiét dé phong.

Cho vao binh cau tlr 2 g dén 3 g chat hoat dong bé mat anion. Bun hoi lwu & nhiét do tlr 220°C
dén 230°C trong khoang tir 1 gio dén 2 gio. Trong qua trinh dun hoi lu ankyl benzen sé tich tu
dan va néi Ién trong éng tach. D& ngudi hé théng. Tach nwédc va thu phan ankyl benzen. Tiép tuc
I&c chiét véi dau hda nhe, trung hoa va lam khd nhw trong muc 7.2.
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Hinh 4 - 6ng tach nwéc Stark cai tién



