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QUYẾT ĐỊNH 

VỀ VIỆC BAN HÀNH TIÊU CHUẨN NGÀNH

 
BỘ TRƯỞNG BỘ CÔNG NGHIỆP

Căn cứ Nghị định số 74/CP ngày 01 tháng 11 năm 1995 của Chính phủ về chức năng, nhiệm vụ, quyền hạn và tổ chức bộ máy của Bộ Công nghiệp;
Căn cứ Nghị định số 141/HĐBT ngày 24 tháng 8 năm 1982 của Hội đồng Bộ trưởng ban hành về công tác tiêu chuẩn hóa;
Theo đề nghị của Vụ trưởng Vụ Quản lý công nghệ và Chất lượng sản phẩm,

QUYẾT ĐỊNH
Điều 1: Nay ban hành các tiêu chuẩn ngành sau:

- 64TCN 106-1998 Ankyl Benzen Sunfomic acid mạch thẳng kỹ thuật- phương pháp sắc ký khí xác định khối lượng phân tử trung bình

- 64TCN 107-1998 Chất tẩy rửa tổng hợp-Kem giặt tổng hợp-yêu cầu kỹ thuật

- 64TCN 108-1998 Chất tẩy rửa tổng hợp-Kem giặt tổng hợp-phương pháp thử.

- 64TCN 109-1998 Chất lượng nước-Xác định hàm lượng tổng chất rắn lơ lửng trong nước thử công nghiệp.

- 64TCN 110-1998 Chất lượng nước-Phương pháp bạc- Dietylditiocacbamát xác định Asen trong nước thải công nghiệp

- 64TCN 38-1998 Natrisilicat kỹ thuật dạng lỏng

- 64TCN 111-1998 Săm máy bay MiG 21.

Điều 2: Các tiêu chuẩn trên ban hành để thống nhất áp dụng trong toàn ngành.

	
Nơi nhận:
- Các đơn vị trong ngành CN,
- Lưu VP, Vụ CNCL.
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64 TCN 106-1998

ANKYL BENZEN SUNFONIC AXIT MẠCH THẲNG KĨ THUẬT PHƯƠNG PHÁP SẮC KÍ KHÍ XÁC ĐỊNH KHỐI LƯỢNG PHÂN TỬ TRUNG BÌNH


1. Phạm vi áp dụng


Tiêu chuẩn này qui định phương pháp sắc kí khí để xác định khối lượng phân tử trung bình của ankyl benzen sunfonic axit mạch thẳng kĩ thuật (Linear Alkylbenzene Sulfonic Acid, viết tắt là LAS).


2. Nguyên tắc


Tách nhóm sunfonic của mẫu thử trong môi trường axit photphoric đặc và chiết ankyl benzen bằng dầu hoả nhẹ.


Xác định khối lượng phân tử trung bình của ankyl benzen bằng sắc kí khí.


Tính khối lượng phân tử trung bình của ankyl benzen sunfonat.


3. Thuốc thử và hoá chất


Trong quá trình phân tích chỉ sử dụng thuốc thử loại tinh khiết phân tích và nước cất hoặc nước có độ tính khiết tương đương.


- Axit photphoric, 85%.


- Dầu hoả nhẹ, không có các hợp chất thơm, được trưng cất trong khoảng 400C đến 500C.


- Natri hidroxit, dung dịch 10%.


- Ankyl benzen so sánh: Trộn các ankyl benzen có độ dài mạch đã biết, thí dụ từ C10 đến C13.


4. Dụng cụ và thiết bị


- Bộ tách nhóm sunfonic với bộ tách nước Stark cải tiến (Hình 1)


- Máy sắc kí khí với detecto ion hoá ngọn lửa và các phụ kiện.


5. Cách tiến hành


5.1 Tách nhóm sunfonic


 Cho vào bình cầu đáy tròn 150 - 200ml axit photphoric 85%, lắp bộ tách nước hồi lưu (Hình 1). Đun đến nhiệt độ khoảng 200 - 2500C để tách nước của axit photphoric (cất ra khoảng 20 đến 30ml nước). Tách nước ra khỏi bộ tách nước hồi lưu. Để nguội hệ thống đến nhiệt độ phòng. Cho vào bình cầu khoảng 2 - 3g LAS. Tiếp tục đun hồi lưu ở nhiệt độ 220 - 2300C trong khoảng 1 đến 2 giờ. Trong quá trình đun, ankyl benzen sẽ tích tụ và nổi lên trong ống tách. Sau khi để nguội hệ thống tách nước và thu phần ankyl benzen (khoảng 2 - 3ml). Chuyển ankyl benzen vào một ống nghiệm nhỏ, thêm 3ml dầu hoả nhẹ, lắc trộn cẩn thận. Để phân lớp và dùng pipet hút lớp dầu hoả nhẹ sang một ống thử khác. Thêm tiếp 2ml dầu hoả nhẹ, lắc và để phân lớp. Tách lớp dầu hoả nhẹ, thêm 1ml natri hidroxit 10%, lắc kĩ. Tách lớp dầu hoả nhẹ và tiếp tục lắc với 1ml natri hidroxit 10%. Phần chiết lớp dầu hoả nhẹ cuối cùng đem đun cách thuỷ ở 60 - 700C để bay hơi hết dầu hoả và thu được ankyl benzen để ghi sắc kí.


5.2 Phân tích sắc kí khí


 Phân tích sắc kí khí trên hệ thống cột mao quản với bộ phun mẫu tự động và detecto ion hoá ngọn lưả. Các thông số của máy sắc kí đặt như sau:


		Cột mao quản

		Silica DB - 5, L=50m, D0 = 0,31mm


Bề dầy lớp 0,25 mm



		Khí mang

		Nito, 2,5 ml/ph



		Thể tích mẫu

		1 ml



		Độ chia

		1 : 50



		Detecto

		FID, nhiệt độ 3200C



		Chương trình nhiệt độ

		1000C - 40?ph - 3000C


đẳng nhiệt 25 phút





6. Biểu diễn kết quả


6.1 Nhận biết định tính


 Sắc kí đồ thu được, so sánh với sắc kí đồ chuẩn và nhận biết các mạch ankyl benzen của mẫu. Qua sắc kí đồ cũng phân biệt rõ ràng DBSA và LAS.


6.2 Tính kết quả


 Diện tích tương ứng với độ dài mạch Bi biểu thị bằng phần trăm của tổng diện tích pic được tính theo công thức:
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Khối lượng phân tử trung bình của ankyl benzen được tính theo công thức:
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 Trong đó:


 ai: diện tích pic tương ứng với độ dài mạch.


 A: tổng diện tích pic.


 Mi: khối lượng phân tử trung bình của các đồng phân có số nguyên tử cacbon tương ứng như sau:


		 

		Mi



		C10

		218



		C11

		232



		C12

		246



		C13

		260



		C14

		274





 Tính khối lượng phân tử trung bình của ankyl benzen sunfonic axit bằng cách cộng thêm 81 vào khối lượng phân tử trung bình của ankyl benzen đã tính.


Hình 1. Ống tách nước Stark cải tiến


 


PHỤ LỤC


Phương pháp tính toán


 


Hình 2 là sắc kí đồ của một mẫu LAS, được ghi trên máy sắc kí khí Hewlett Parkard kèm theo bảng số liệu trình bày các thông số: số pic, thời gian lưu, diện tích, chiều cao, hình dạng, chiều rộng và phần trăm diện tích của từng píc.


 Đối chiếu với sắc kí đồ so sánh cho thấy có mặt các ankyl benzen từ C10 đến C14 với tỷ lệ phần trăm diện tích tương ứng là:


 


		C10

		8,10 %



		C11

		30,06 %



		C12

		37,98 %



		C13

		22,47 %



		C14

		1,39 %





 


 Phân tử lượng trung bình của ankyl benzen tính như sau:
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Phân tử lượng trung bình của ankyl benzen sunfonic axit của mẫu thử sẽ là:


243,5 + 81 = 324,5
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64 TCN 108 – 98

CHẤT TẨY RỬA TỔNG HỢP KEM GIẶT TỔNG HỢP - PHƯƠNG PHÁP THỬ


1. Phạm vi áp dụng


Tiêu chuẩn này thay thế cho 64 TCN 31-92 và áp dụng cho kem giặt tổng hợp dùng chất hoạt động bề mặt Ankyl benzen sunfonic axit mạch thẳng - LAS.


2. Lấy mẫu và chuẩn bị mẫu


 Lấy mẫu và chuẩn bị mẫu kem giặt tổng hợp theo TCVN 5491 - 91


3. Phương pháp thử


3.1 Các chỉ tiêu ngoại quan


3.1.1 Kết cấu sản phẩm


 Quan sát bằng mắt để đánh giá:


 - Sự đồng nhất của thể kem.


 - Độ mịn của kem.


 - Có bị phân lớp không.


3.1.2 Xác định màu


 Quan sát màu sắc và sự đồng nhất của màu.


3.1.3 Xác định mùi


 Dùng mũi để đánh giá mùi thơm của kem giặt và có mùi lạ hay khó chịu.


3.2 Các chỉ tiêu hoá lí


3.2.1 Qui định chung


3.2.1.1 Hoá chất dùng trong các phép thử phải là loại tinh khiết phân tích - TKPT


3.2.1.2 Nước cất dùng trong các phép thử theo TCVN 4851 - 1989.


3.2.2 Xác định hàm lượng chất hoạt động bề mặt LAS bằng phương pháp chuẩn độ hai pha theo 64 TCN 112 - 98.


3.2.3 Xác định pH


3.2.3.1 Thiết bị: 

Máy đo pH với 


- điện cực chỉ thị là điện cực thuỷ tinh.


 - điện cực so sánh là điện cực calomen hoặc điện cực kép


3.2.3.2 Cách tiến hành


 Chuẩn bị dung dịch 1% kem giặt trong nước cất. Đo giá trị pH bằng máy đo pH.


3.2.4 Xác định hàm lượng nước và chất bay hơi


3.2.4.1 Thiết bị và dụng cụ


- Đĩa thuỷ tinh, đường kính 6cm.


- Tủ sấy.


- Cân phân tích, độ chính xác 0,001g.


3.2.4.2 Cách tiến hành


 Cân khoảng 2g mẫu kem giặt, chính xác đến 0,001g. Dàn đều nằm trên đĩa thuỷ tinh đã được sấy và cân đến khối lượng không đổi ở 100 - 1050C. Sấy trong tủ sấy ở nhiệt độ 100 - 1050C trong khoảng 3 giờ. Để nguội trong bình hút ẩm và cân đến khối lượng không đổi.


3.2.4.3 Tính kết quả


 Hàm lương chất bay hơi A của kem giặt tính bằng phần trăm theo công thức:
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 Trong đó:


 m1: khối lượng mẫu trước khi sấy, g.


 m2: khối lượng mẫu sau khi sấy, g.


3.2.5 Xác định thể tích cột bọt và độ ổn định cột bọt.


3.2.5.1 Dụng cụ và thuốc thử


- Ống thuỷ tinh có chiều dài 70mm, đường kính trong 2  0,2mm. Mặt cắt ngoài cùng của ống phải vuông góc với trục và được mài nhẵn.


- Phễu chiết dạng ống có vạch mức, dung tích 1000ml. Đường kính lỗ khoá của phễu không lớn hơn 3mm. Đuôi phễu dài 35-40mm và có đường kính trong phù hợp với đường kính ngoài của ống thuỷ tinh để có thể lồng khít vào nhau, mặt tiếp giáp được bịt kín với parafin nóng chảy.


- Ống đong 1000ml, chia vạch 10ml, đường kính trong 65mm.


- Cốc thuỷ tinh 1000ml có vạch mức.


- Nồi cách thuỷ


- Nhiệt kế 1000C


3.2.5.2 Cách tiến hành


 Cân 10g mẫu chính xác đến 0,001g, cho vào cốc thuỷ tinh 1000ml, vừa thêm nước đến 1000ml vừa khuấy nhẹ nhàng cho tan mẫu và tránh tạo bọt. Đặt cốc có dung dịch mẫu vào nồi cách thuỷ, đun để nhiệt độ dung dịch đạt 50  20C. Dung dịch mẫu chuẩn bị trước ít nhất 30 phút, nhưng không quá 2 giờ trước khi đo.


 Dụng cụ đo được rửa sạch bằng hỗn hợp rửa sunfo-cromic, rửa kĩ và tráng nước cất. Trước khi đo tráng bằng chính dung dịch mẫu. Lắp dụng cụ đo sao cho trục của phễu chiết trùng với trục của ống đong. Đầu của ống thuỷ tinh cách mặt thoáng của dung dịch trong ống đong 450mm (xem hình vẽ).


 Rót cẩn thận theo thành bình 50ml dung dịch mẫu vào ống đong, tránh tạo bọt. Sau đó rót cẩn thận phần dung dịch còn lại vào phễu chiết sao cho không tạo bọt. Mở khoá phễu chiết để dung dịch mẫu chẩy vào tâm điểm của dung dịch trong ống đong với thể tích ddúng 450ml. Đóng khoá phễu và đòng thời bấm đồng hồ bấm giây. Sau 60 giây đọc thể tích cột bọt bằng cách lấy giá trị trung bình vạch cao nhất và vạch thấp nhất tạo thành bề mặt cột bọt.


 Sau 3 phút, 5 phút đọc lại thể tích cột bọt.


3.2.5.3 Tính kết quả


* Thể tích V của cột bọt tính theo công thức:


V = V1 - 50 - 450


Trong đó:


V1: thể tích cột bọt và dung dịch thử sau 60 giây, ml.


50: thể tích dung dịch mẫu có sẵn trong ống đong, ml.


450: thể tích dung dịch chảy từ phễu vào ống đong, ml.


Độ ổn định bọt tính bằng % theo công thức: 
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 Trong đó:


V1: thể tích cột bọt sau 1 phút, ml.


V2: thể tích cột bọt sau 3 hoặc 5 phút, ml.
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