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T I ª u   c h u È n   v I Ö t   n a m                            tcvn 6622-1: 2000

ChÊt l−îng n−íc − X¸c ®Þnh chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt −

PhÇn 1: X¸c ®Þnh chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt anion b»ng ph−¬ng

ph¸p ®o phæ dïng metylen xanh

Water quality − Determination of surfactants

Part 1: Determination of anionic surfactants by the methylene blue spectrometric method

0   Lêi giíi thiÖu

C¸c chÊt cã ho¹t tÝnh bÒ mÆt d¹ng anion vµ kh«ng ion, gäi  chung lµ c¸c chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt,

®−îc dïng trong c¸c s¶n phÈm tÈy röa tæng hîp th«ng dông.

TCVN 6622 (IS0 7875) : 2000  bao gåm c¸c phÇn nh− sau :

PhÇn 1: X¸c ®Þnh c¸c chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt anion b»ng ph−¬ng ph¸p ®o phæ dïng metylen xanh.

PhÇn 2: X¸c ®Þnh c¸c chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt kh«ng ion dïng thuèc thö Dragendorff.

1   Ph¹m vi ¸p dông

Tiªu chuÈn nµy quy ®Þnh ph−¬ng ph¸p ®o phæ dïng metylen xanh ®Ó x¸c ®Þnh c¸c chÊt ho¹t ®éng

bÒ mÆt trong m«i tr−êng n−íc.

2   LÜnh vùc ¸p dông

PhÇn nµy cña tiªu chuÈn TCVN 6622 (ISO 7875: 2000) dïng ®Ó x¸c ®Þnh nång ®é thÊp c¸c chÊt

ho¹t tÝnh metylen xanh (MBAS) trong n−íc cÊp vµ tho¸t cña nhµ m¸y n−íc, n−íc th¶i, n−íc mÆt vµ
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n−íc uèng. Trong ®iÒu kiÖn thÝ nghiÖm ®· quy ®Þnh, chñ yÕu lµ ®o c¸c dÉn suÊt cña sulfonat vµ

sulfat nh−ng mét sè chÊt c¶n trë còng cã thÓ xuÊt hiÖn (xem môc 10).

Kho¶ng x¸c ®Þnh cña ph−¬ng ph¸p nµy tõ 0,1 ®Õn 5,0 mg/l vµ giíi h¹n  ph¸t hiÖn cña ph−¬ng ph¸p

kho¶ng 0,05 mg/l ®èi víi dung dÞch chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt tiªu chuÈn trong n−íc cÊt.

3   Tiªu chuÈn trÝch dÉn

TCVN 5992: 1995 (ISO 5667-2: 1991)  ChÊt l−îng n−íc - LÊy mÉu - H−íng dÉn kü thuËt lÊy mÉu.

TCVN 5993: 1995 (ISO 5667-3: 1985)  ChÊt l−îng n−íc - LÊy mÉu - H−íng dÉn b¶o qu¶n vµ xö lý mÉu.

4   Nguyªn t¾c

Trong m«i tr−êng kiÒm, muèi cña c¸c chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt anion vµ metylen xanh ®−îc h×nh thµnh.

ChiÕt c¸c muèi nµy b»ng cloroform vµ xö lý axit dung dÞch cloroform. Lo¹i bá c¸c chÊt g©y c¶n trë b»ng

c¸ch chiÕt phøc metylen xanh víi chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt khái dung dÞch kiÒm vµ l¾c víi dung dÞch

metylen xanh ®−îc axit ho¸. ChiÕt lÊy pha h÷u c¬ vµ ®o ®é hÊp thô ë ®é dµi sãng hÊp thô cùc ®¹i 650

nm. TÝnh to¸n nång ®é theo  ®−êng chuÈn. Do  ®é tinh khiÕt, tÝnh æn ®Þnh mµ metyl este dodecyl benzen

sulfonic (d¹ng tetra propylene, khèi l−îng ph©n tö t−¬ng ®èi 340) ®−îc dïng lµm chÊt chuÈn, ngoµi ra

cã thÒ sö dông c¸c chÊt chuÈn kh¸c (xem chó thÝch ë 5.11). §−êng chuÈn ®−îc chuÈn bÞ b»ng c¸ch xµ

phßng ho¸ este cña axit dodecyl benzen sulfonic ®Ó t¹o thµnh muèi natri. TÝnh to¸n  c¸c chÊt ho¹t tÝnh

metylen xanh (MBAS) nh− lµ natri dodecyl benzen sulfonat (xem 9.1).

5   Thuèc thö

Trong qu¸ tr×nh ph©n tÝch, trõ khi cã chØ ®Þnh kh¸c, chØ sö dông c¸c lo¹i thuèc thö cã ®é tinh khiÕt

ph©n tÝch vµ n−íc cÊt hoÆc n−íc cã ®é tinh khiÕt t−¬ng ®−¬ng.

5.1   Natri clorua (NaCl)

5.2   Etyl axetat (C4H8O2), míi cÊt.

C¶nh b¸o − Etyl axetat lµ chÊt dÔ ch¸y vµ ®éc.

5.3   Cloroform (CHCl3)

C¶nh b¸o − Cloroform lµ chÊt cã kh¶ n¨ng g©y ung th−.

TiÕn hµnh lµm s¹ch cloroform nÕu cÇn thiÕt (vÝ dô lµm t¨ng qu¸ cao ®é hÊp thô mÉu thö tr¾ng)b»ng

c¸ch läc qua líp oxit nh«m Al2O3 (lo¹i trung tÝnh, W200).
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Chó thÝch − Do ®éc tÝnh cña cloroform, hiÖn nay ®ang tiÕn hµnh c¸c nghiªn cøu ®Ó thay thÕ b»ng lo¹i

dung m«i kh¸c.

5.4   Etanol (C2H5OH), 95%(V/V).

5.5   Metanol (CH3OH ) míi cÊt ®Ó tr¸nh lµm t¨ng kÕt qu¶ trong mÉu tr¾ng (8.2) vµ ®−îc b¶o qu¶n

trong b×nh thuû tinh.

5.6   Axit sulfuric (H2SO4), 0.5 mol/l.

5.7  Natri hydroxit trong etanol (NaOH), 0.1 mol/l.

Hoµ tan 4 g natri hydroxit NaOH viªn trong etanol (5.4) vµ pha lo·ng b»ng etanol ®ã thµnh 1000 ml.

5.8   Dung dÞch metylen xanh trung tÝnh.

Chó thÝch −  Sö dông metylen xanh thÓ r¾n lo¹i  tinh khiÕt nhÊt nÕu cã thÓ.

Hoµ tan 0,350 g metylen xanh trong n−íc vµ pha lo·ng thµnh 1000 ml.

ChuÈn bÞ dung dÞch Ýt nhÊt 24 h tr−íc khi sö dông.

Dung dÞch nµy bÒn Ýt nhÊt 2 tuÇn lÔ.

§é hÊp thô cña mÉu tr¾ng (xem 8.2) sö dông cloroform lµm ®èi chøng cÇn kh«ng ®−îc v−ît qu¸

0,02 víi cuvet dµy 10 mm ë b−íc sãng 650 nm. Khi ®é hÊp thô cña mÉu tr¾ng cao, sö dông metylen

xanh kh¸c hoÆc tinh chÕ dung dÞch metylen xanh b»ng c¸ch chiÕt nh− d−íi ®©y.

ChuyÓn dung dÞch metylen xanh vµo phÇn chiÕt ®ñ lín. Cø 100 ml dung dÞch metylen xanh, thªm

250 ml dung dÞch ®Öm (5.10) vµ 200 ml cloroform (5.3). L¾c 30 gi©y vµ chê t¸ch líp. Th¸o líp

cloroform thËt triÖt ®Ó vµ röa líp n−íc b»ng 60 ml cloroform cho mçi 100 ml dung dÞch metylen xanh

nh−ng kh«ng l¾c.  LÆp l¹i thñ tôc chiÕt vµ röa nh− trªn. Lo¹i bá líp cloroform (thu l¹i ®Ó t¸i sö dông

sau khi xö lý ).

5.9   Dung dÞch axit metylen xanh

Hoµ tan 0,350 g metylen xanh trong 500 ml n−íc vµ thªm 6,50 ml axit sulfuric, ρ = 1,84 g/ml. L¾c

®Òu vµ pha lo·ng b»ng n−íc thµnh 1000 ml.

ChuÈn bÞ dung dÝch Ýt nhÊt 24 h tr−íc khi sö dông.

§é hÊp thô cña mÉu tr¾ng (xem 8.2) so víi cloroform kh«ng ®−îc v−ît qu¸ 0,02 víi lo¹i cuvet dµy

10 mm ë b−íc sãng 650 nm. Khi ®é hÊp thô cña mÉu tr¾ng cao h¬n cÇn ph¶i röa dung dÞch metylen

xanh hai lÇn b»ng cloroform ®Ó lµm s¹ch (xem 5.8) hoÆc sö dông metylen xanh kh¸c.
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5.10   Dung dÞch ®Öm, pH 10.

5.10.1   Hoµ tan 24 g natri hidrocacbonat (NaHCO3) vµ 27 g natri cacbonat khan (Na2CO3) trong

n−íc vµ pha lo·ng b»ng n−íc thµnh 1000ml.

5.10.2   Khi n−íc cã ®é cøng cao, sö dông dung dÞch ®Öm bæ sung nh− sau :

5.10.2.1   Dinatri tetra bonat, (Na2B4O7.10H2O) dung dÞch 0,05 mol/l.

Hoµ tan 19g dinatri tetraborat ngËm 10 ph©n tö n−íc trong mét lÝt n−íc.

Dung dÞch nµy bÒn  Ýt  nhÊt 2 tuÇn lÔ nÕu ®−îc b¶o qu¶n trong b×nh thuû tinh.

5.10.2.2    Natri hydroxit (NaOH), 0,1 mol/l.

Hoµ tan  4g natri hydroxit viªn trong 1 lÝt n−íc.

Dung dÞch nµy bÒn Ýt nhÊt hai tuÇn nÕu ®−îc b¶o qu¶n trong b×nh thuû tinh nót polyetylen .

5.10.2.3. Dung dÞch borat kiÒm.

Trén c¸c thÓ tÝch t−¬ng ®−¬ng cña dung dÞch natri borat 0,05 mol/l (5.10.2.1.) vµ dung dÞch natri

hydroxit 0,1 mol /l (5.10.2.2).

Dung dÞch nµy bÒn Ýt nhÊt 1 tuÇn nÕu ®−îc b¶o qu¶n trong lä thuû tinh nót polyetylen.

5.11 Axit metyl este dodexyl benzen sulfonic (C19H32O3S), dung dÞch tiªu chuÈn

C©n, thÝch hîp h¬n lµ dïng pipet khèi l−îng, 400 ®Õn 450 mg axit metyl este dodecyl benzen

sulfonic víi ®é chÝnh x¸c 0,1 mg, cho vµo b×nh cÇu ®¸y trßn, thªm 50 ml dung dÞch natri hydroxit

trong etanol (5.7) vµ mét vµi h¹t ®¸ bät. L¾p sinh hµn håi l−u vµ ®un 1h. Sau khi lµm l¹nh, röa sinh

hµn vµ cæ nèi b»ng 30 ml etanol (5.4) vµ cho vµo b×nh cÇu ®¸y trßn. Trung hoµ dung dÞch b»ng axit

sulfuric (5.6) cho ®Õn khi thÊy phenolphalein (5.12) mÊt mµu. ChuyÓn dung dÞch vµo b×nh ®Þnh møc

1000 ml, pha lo·ng  tíi v¹ch b»ng n−íc vµ l¾c ®Òu.

Dung dÞch tiªu chuÈn nµy bÒn Ýt nhÊt 6 th¸ng.

Chó thÝch − MÆc dï sö dông axit metyl este dodexyl benzen sulfonic lµm chÊt chuÈn lµ rÊt thÝch hîp

v× nã ®−îc b¶o ®¶m do kh«ng hót Èm nh−ng ®å thÞ chuÈn (xem 8.3) cã thÓ thiÕt lËp b»ng c¸c muèi

kh¸c nh− natri dodecane -1 sulfonat (C12H25NaO3S), dodecane-1-sulfat (C12H25NaO4S) hoÆc dioctyl

sulfosuccinat (C20H37NaO7S).

5.12   Phenolphtalein, dung dÞch chØ thÞ.

Hoµ tan 1,0 g phenolphtalein trong 50 ml etanol (5.4) vµ võa thªm 50 ml n−íc võa khuÊy. Läc bá

kÕt tña nÕu thÊy xuÊt hiÖn.
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6   ThiÕt bÞ, dông cô

Dông cô phßng thÝ nghiÖm th«ng th−êng vµ

6.1  pHmet, ®iÖn cùc thuû tinh.

6.2  M¸y ®o phæ cã bé chän läc cho sù biÕn thiªn liªn tôc cã kh¶ n¨ng ®o ®−îc ë b−íc sãng 650

nm cã cuvet dµy tõ 10 tíi 50 mm.

6.3   Bé chiÕt dïng khÝ (xem h×nh vÏ, lo¹i th«ng dông)

§−êng kÝnh cña ®Üa läc xèp cÇn ph¶i b»ng ®−êng kÝnh trong cña èng chiÕt.

Chó thÝch − §Ó dÔ dµng lµm s¹ch, c¸c bé phËn cÇn ®−îc nèi víi nhau b»ng c¸c cæ nèi h×nh cÇu.  KÑp

gi÷ còng cÇn ph¶i dÔ dµng th¸o rêi.

chó ý Lµm s¹ch dông cô thuû tinh.

C¸c dông cô thuû tinh cÇn ®−îc lµm s¹ch kü b»ng n−íc, sau ®ã b»ng dung dÞch axit clohidric 10%

trong etanol (0.7 %) vµ tiÕp tôc röa b»ng n−íc.

7   LÊy mÉu vµ b¶o qu¶n mÉu

C¸ch thøc lÊy mÉu ®· ®−îc nªu trong TCVN 5992: 1995 vµ TCVN 5993: 1995 (ISO 5667/2 vµ

ISO 5667/3).

MÉu kh«ng ®−îc hót qua líp bät. Dïng lä thuû tinh s¹ch, ®· ®−îc tr¸ng b»ng metanol (5.5) ®Ó lÊy

vµ b¶o qu¶n mÉu. ChØ nªn b¶o qu¶n l¹nh ë 4oC trong thêi gian ng¾n. CÇn ph¶i thªm c¸c chÊt b¶o

qu¶n nÕu nh− muèn gi÷ mÉu qu¸ 24 h. Thªm 1% (V/V) dung dÞch formaldehyt lo¹i 40% (V/V) cã thÓ

b¶o qu¶n ®−îc 4 ngµy, trong khi ®ã nÕu b·o hoµ b»ng cloroform cã thÓ b¶o qu¶n ®−îc 8 ngµy.

Th«ng th−êng ph¶i kh«ng ®−îc cã c¸c chÊt l¬ löng b»ng c¸ch ly t©m. Song b»ng c¸ch nµy chÊt ho¹t

®éng bÒ mÆt hÊp thô ë phÝa trªn chÊt l¬ löng sÏ kh«ng x¸c ®Þnh ®−îc.

8   C¸ch tiÕn hµnh

8.1 T¸ch vµ lµm giµu chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt

Víi c¸c lo¹i n−íc khi ®· biÕt râ thµnh phÇn hoÆc kh«ng cã c¸c chÊt c¶n trë ®−îc tiÕn hµnh theo 8.4.

§Ó x¸c ®Þnh tæng sè c¸c chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt khi cã mÆt c¸c chÊt r¾n ®−îc tiÕn hµnh theo 8.4 mÆc

dï  hiÖu suÊt ®Þnh l−îng kh«ng ®¶m b¶o do hiÖu øng hÊp phô.  §Ó ph©n tÝch chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt

hoµ tan, cÇn tiÕn hµnh t¸ch vµ lµm giµu.
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C¸c chÊt kh«ng ho¹t ®éng bÒ mÆt nh−ng cã ph¶n øng víi metylen xanh cã thÓ g©y sai sè. §Ó ph©n

tÝch c¸c chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt trong n−íc bÒ mÆt hoÆc c¸c lo¹i n−íc cã thµnh phÇn ch−a râ hoÆc

cã chøa c¸c chÊt g©y c¶n trë cÇn ph¶i tiÕn hµnh b»ng ph−¬ng ph¸p chiÕt dïng khÝ. Nªn dïng

ph−¬ng ph¸p nµy ®Ó lµm giµu mét l−îng nhá chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt tõ mÉu n−íc. C¸c chÊt l¬ löng

cÇn ph¶i ®−îc t¸ch b»ng ly t©m, khi ®ã c¸c chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt hÊp phô trªn c¸c h¹t l¬ löng sÏ

kh«ng x¸c ®Þnh ®−îc.

Pha lo·ng mét mét l−îng nhÊt ®Þnh mÉu phßng thÝ nghiÖm (mÉu thö) thµnh 1000 ml vµ chuyÓn vµo

trong bé chiÕt (xem 6.3).

L¾p thiÕt bÞ (6.3) trong tñ hèt vµ tiÕn hµnh ®uæi etyl axetat.

T¨ng c−êng qu¸ tr×nh chiÕt b»ng c¸ch thªm natri clorua. NÕu thÓ tÝch mÉu thö v−ît qu¸ 500 ml thªm

100 g natri clorua r¾n vµ hoµ tan b»ng c¸ch thæi khÝ nit¬ hoÆc kh«ng khÝ. NÕu dïng thÓ tÝch mÉu thö

nhá, hoµ tan 100 g natri clorua trong 400 ml n−íc vµ cho dung dÞch nµy vµo mÉu thö.

NÕu cÇn thiÕt, thªm n−íc cho ®Õn  v¹ch møc  cña kho¸ trªn. Thªm 100 ml etyl axetat (5.2). L¾p

b×nh röa khÝ cã chøa hai phÇn ba etyl axetat vµo dßng nit¬ hoÆc kh«ng khÝ. Thæi víi tèc ®é 20 ®Õn

50 l/h qua bé chiÕt. Nªn dïng l−u l−îng kÕ ®Ó ®iÒu chØnh l−u l−îng.  Duy tr× dßng khÝ sao cho c¸c

pha t¸ch ra nh−ng kh«ng g©y ra sù khuÊy trén  t¹i bÒ mÆt tiÕp gi¸p. Nªn tr¸nh sù trén m¹nh cña c¸c

pha vµ dung dÞch etyl axetat hoµ tan  trong n−íc.  Dõng thæi khÝ sau 5 min.

NÕu thÊy mÊt h¬n 20% (V/V) pha h÷u c¬ do sù hoµ tan trong pha n−íc, bá mÉu thö.

ChuyÓn pha h÷u c¬  vµo phÔu chiÕt. BÊt kú mét l−îng n−íc nµo cã mÆt trong phÔu chiÕt dï chØ mét

vµi mililit còng cÇn chuyÓn trë l¹i bé chiÕt.

Läc dung dÞch etyl axetat qua giÊy läc kh« vµo b×nh cÇu (250 ml). Thªm tiÕp 100 ml etyl axetat vµo

bé chiÕt khÝ vµ tiÕp tôc thæi b»ng nit¬ hoÆc kh«ng khÝ trong 5 min. T¸ch pha h÷u c¬ nh− trªn sö dông

cïng mét phÔu chiÕt, phÔu läc, vµ chuyÓn vµo phÇn ban ®Çu. Röa phÔu läc, phÔu chiÕt b»ng 25 ml

etyl axetat. §uæi etyl exetat trªn bÕp c¸ch thuû trong tñ hèt. §Ó ®uæi nhanh dïng mét luång kh«ng

khÝ nhÑ thæi trùc tiÕp lªn bÒ mÆt dung dÞch.

Hoµ tan phÇn cÆn trong kho¶ng 5 ml metanol (5.5) vµ 50 ml n−íc, ChuyÓn ®Þnh l−îng dung dÞch vµo

b×nh ®Þnh møc 100 ml vµ ®Þnh møc tíi v¹ch b»ng n−íc cÊt.

8.2   Thö tr¾ng

Víi mét lo¹t mÉu cÇn tiÕn hµnh thö tr¾ng song song víi viÖc x¸c ®Þnh, sö dông mÉu "0" trong d·y

dung dÞch hiÖu chuÈn (xem 8.3).

§é hÊp thô néi suy A1, ®−îc trõ tõ ®é hÊp thô Ao cña mÉu. Trong ®iÒu kiÖn ®· cho, ®é hÊp thô A1

cña mÉu tr¾ng kh«ng ®−îc v−ît qu¸ 0.02 víi cuvet dµy 10 mm, nÕu lín h¬n cÇn ph¶i kiÓm tra l¹i

dông cô, thuèc thö cÈn thËn ®Ó lo¹i trõ mäi sù nhiÔm bÈn.
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8.3   LËp ®−êng chuÈn

Tõ dung dÞch chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt gèc (5.11) chuÈn bÞ dung dÞch lµm viÖc b»ng c¸ch chuyÓn 25

ml (dïng pipet) vµo b×nh ®Þnh møc 500 ml, ®Þnh møc tíi v¹ch b»ng n−íc cÊt vµ trén ®Òu.

Nång ®é khèi l−îng cña c¸c chÊt ho¹t tÝnh metylen xanh (MBAS), ρx tÝnh b»ng miligam trªn lit cña

dung dÞch tiªu chuÈn nµy ®−îc tÝnh theo c«ng thøc:

 mf1

ρx  =
 V

trong ®ã

m   lµ khèi l−îng cña MBAS (d¹ng este) sö dông ®Ó chuÈn bÞ dung dÞch tiªu chuÈn theo môc

5.11, tÝnh b»ng miligam;

f1   lµ hÖ sè chuyÓn tõ d¹ng este thµnh MBAS,  f1 = 1,0233;

V   lµ hÖ sè pha lo·ng, V = 20,000 ml.

ChuyÓn 0,0 (dung dÞch 0), 1,0 , 2,0 , 4,0 , 6,0 vµ 8,0 ml dung dÞch lµm viÖc vµo d·y phÔu chiÕt (lo¹i

250 ml) pha lo·ng thµnh 100 ml b»ng n−íc vµ tiÕp tôc tiÕn hµnh nh− m« t¶ trong 8.4.

§o ®é hÊp thô cña d·y dung dÞch hiÖu chuÈn bao gåm c¶ dung dÞch 0 ë b−íc sãng 650 nm trong

cuvet dµy 10 vµ 50mm.  Dùng ®−êng chuÈn theo gi¸ trÞ ®é hÊp thô vµ khèi l−îng. Trõ ®é hÊp thô

cña mÉu tr¾ng cho mçi gi¸ trÞ ®é hÊp thô.

§−êng chuÈn ®−îc lËp tõ 1 ®Õn 2 lÇn trong mét th¸ng hoÆc khi sö dông ®ît ho¸ chÊt míi.

NÕu ®−êng chuÈn ®−îc x©y dùng tõ mét trong sè c¸c chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt d−íi ®©y (xem chó

thÝch 5.11), sö dông hÖ sè chuyÓn nh− b¶ng sau:

ChÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt HÖ sè chuyÓn, f1

Natri dodexyl benzen sulfonat 1,000

Natri dodecan-1-sulfonat 0,7816

Natri dodecan-1-sulfat 0,8276

Natri Dioctyl sulfosuccinat 1,2780

8.4   X¸c ®Þnh

ChuyÓn mét thÓ tÝch nhÊt ®Þnh mÉu thö, nÕu cÇn thiÕt xö lý theo 8.1 vµo phÔu chiÕt. PhÇn mÉu thö

nµy ph¶i chøa kho¶ng 20 ®Õn 200 µg MBAS. NÕu nång ®é MBAS thÊp, lÊy l−îng mÉu thö lªn tíi

100 ml. NÕu l−îng mÉu thö nhá h¬n 100 ml, pha lo·ng b»ng n−íc ®Õn 100 ml. Thªm 5,0 ml dung

dÞch metylen xanh trung tÝnh (5.8), 10 ml dung dÞch ®Öm (5.10) (kh«ng cÇn thiÕt nÕu nh− dïng
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metylen xanh ®· ®−îc chiÕt tr−íc) vµ 15 ml cloroform (5.3). ThØnh tho¶ng l¾c nhÑ, 2 lÇn trong mét

gi©y vµ  kÐo dµi 1 min, thÝch hîp h¬n c¶ lµ dïng bµn l¾c ngang. §Ó t¸ch líp thËt hoµn toµn, quay

nhÑ phÔu chiÕt ®Ó lo¹i c¸c bät b¸m lªn thµnh phÔu chiÕt.

§Ó yªn 2 min vµ th¸o thËt hÕt líp cloroform sang phÔu chiÕt thø hai cã chøa 110 ml n−íc vµ 5,0 ml

dung dÞch metylen xanh ®· ®−îc axit ho¸ (5.9). L¾c ®Òu nh−ng kh«ng qu¸ m¹nh trong 1 min nh−

trªn. Läc líp cloroform qua líp b«ng thuû tinh hoÆc b«ng thÊm n−íc ®−îc thÊm −ít b»ng cloroform

(5.3) vµ thu vµo b×nh ®Þnh møc 50 ml (cã thÓ xÈy ra sù hÊp thô c¸c chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt lªn  b«ng

thÊm n−íc, cßn dïng b«ng thuû tinh th× n−íc cã thÓ kh«ng  bÞ hÊp thô hoµn toµn).

LÆp l¹i c¸c b−íc chiÕt dung dÞch kiÒm vµ axit sö dông 10 ml cloroform (5.3) cho mçi lÇn chiÕt, mçi

lo¹i 2 lÇn. T¸ch líp cloroform vµ läc qua giÊy läc ë trªn vµ gép vµo b×nh ®Þnh møc 50 ml.  §Þnh møc

tíi v¹ch b»ng cloroform (5.3) vµ trén ®Òu.

Mçi mét ®ît mÉu tiÕn hµnh x¸c ®Þnh tr¾ng b»ng c¸ch chiÕt 100 ml n−íc vµ mét trong sè c¸c dung

dÞch hiÖu chuÈn (xem 8.3).

Tr−íc khi x¸c ®Þnh, l¾c b×nh ®Þnh møc, röa cuvet ba lÇn vµ ®æ ®Çy cuvet.

§o ®é hÊp thô cña mÉu, dung dÞch hiÖu chuÈn vµ thö tr¾ng trªn m¸y ®o phæ ë b−íc sãng 650 nm

trong cuvet 10 vµ 50 mm, sö dông cloroform lµm ®èi chøng. MÉu vµ chuÈn cïng tiÕn hµnh ®o trong

cïng lo¹i cuvet gièng nhau. Röa s¹ch cuvet b»ng cloroform sau mçi lÇn ®äc.

Chó thÝch

1   Th−êng xuyªn kiÓm tra sai lÖch cña cuvet b»ng c¸ch xem xÐt sù kh¸c nhau vÒ ®é hÊp thô khi dïng

cloroform trong c¶ hai cuvet vµ  kh¾c phôc cho bÊt kú mét sai sè nµo. NÕu sai sè nµy t¨ng lªn, lµm

s¹ch cuvet b»ng c¸ch nhóng trong axit nitric, sau ®ã röa l¹i b»ng n−íc vµ lµm kh« b»ng axeton vµ

cloroform.ChuÈn bÞ mét cuvet ®Ó dïng cho cloroform tham chiÕu.

2   NÕu ®é hÊp thô cña mÉu thö khi ®o b»ng cuvet dµy 10 mm nhá h¬n 0,1, tiÕn hµnh ®o l¹i dung dÞch

hiÖu chuÈn, thö tr¾ng vµ mÉu trong cuvet 40 hoÆc 50 mm.

3   NÕu dung dÞch hiÖu chuÈn vµ mÉu cã sù kh¸c nhau ®¸ng kÓ so víi gi¸ trÞ ®å thÞ chuÈn, tiÕn hµnh

l¹i qu¸ tr×nh víi mÉu vµ tÊt c¶ c¸c dung dÞch hiÖu chuÈn.

9   ThÓ hiÖn kÕt qu¶

9.1    TÝnh to¸n

Nång ®é khèi l−îng chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt anion ρy, tÝnh b»ng µg trªn ml, ®−îc tÝnh nh− lµ natri

dodexyl benzen sulfonat theo c«ng thøc

(A0 − A1). f2

ρy  =
     V0
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trong ®ã:

A0   lµ ®é hÊp thô cña mÉu

A1   lµ ®é hÊp thô cña dung dÞch tr¾ng

f2   hÖ sè hiÖu chuÈn, (tÝnh tõ natri dodexyl benzen sulfonat) cña chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt anion

trong ®iÒu kiÖn thÝ nghiÖm cã ®é hÊp thô lµ 1,000 (x¸c ®Þnh tõ  ®−êng chuÈn), tÝnh b»ng

microgam.

V0   lµ thÓ tÝch cña phÇn mÉu thö ®−îc lÊy ®Ó ph©n tÝch theo 8.4, tÝnh b»ng mililit. NÕu mÉu ®·

®−îc pha lo·ng cÇn ®−îc tÝnh ®Õn. Khi ®ã V0  lµ 100 ml nh− ®· tr×nh bµy trong 8.1.

Nång ®é khèi l−îng cña c¸c chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt d¹ng anion cã thÓ x¸c ®Þnh tõ ®−êng chuÈn

(xem 8.3). Tõ thÓ tÝch lÊy lµm thÝ nghiÖm, tÝnh to¸n nång ®é  khèi l−îng chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt cã

trong phÇn mÉu thö.

9.2   §é chÝnh x¸c

§é chÝnh x¸c, P , cña ph−¬ng ph¸p ®−îc  tÝnh theo c«ng thøc:

P = 0,107 ρy  + 0,008

trong ®ã

ρy  lµ nång ®é khèi l−îng cña MBAS, tÝnh b»ng miligam trªn lit.

ë nång ®é 0,1 mg/l, ®é lÖch chuÈn t−¬ng ®èi s, ®−îc tÝnh b»ng s = ± 19 %

10   C¸c chÊt c¶n trë

Khi cã mÆt c¸c chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt d¹ng cation nh− c¸c hîp chÊt ammoni bËc 4 vµ protein mµ nh÷ng

hîp chÊt nµy sÏ kÕt hîp víi c¸c chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt d¹ng anion lµm gi¶m trÞ sè  cña c¸c chÊt cã ho¹t

tÝnh víi metylen xanh (MBAS). ThÝ dô nÕu mÉu cã chøa c¸c chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt anion vµ cation mét

l−îng t−¬ng ®−¬ng cã thÓ h×nh thµnh c¸c phøc æn ®Þnh mµ c¸c phøc nµy kh«ng tham gia ph¶n øng víi

metylen xanh.

Khi cã mÆt c¸c c¸c chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt kh¸c víi anion nh−ng cã kh¶ n¨ng t¹o phøc víi metylen

xanh vµ hoµ tan trong cloroform sÏ lµm cho trÞ sè cña MBAS t¨ng lªn. §Ó lµm gi¶m thiÓu c¸c chÊt

c¶n trë nµy sö dông ph−¬ng ph¸p chiÕt ®Ó chuyÓn c¸c chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt tõ mÉu n−íc sang pha

etyl axetat vµ lo¹i bá c¸c chÊt ho¹t tÝnh kh«ng bÒ mÆt (xem 8.1).

VÒ mÆt lý thuyÕt, bÊt kú mét hîp chÊt nµo cã chøa nhãm anion m¹nh ®¬n lÎ vµ phÇn kþ n−íc còng

cã kh¶ n¨ng h×nh thµnh hîp chÊt liªn hîp ion víi cation metylen xanh cã thÓ chiÕt ®−îc b»ng dung

m«i. C¸c sunfat h÷u c¬, c¸c sulfonat, c¸c cacboxylat, c¸c phenol vµ c¸c anion v« c¬ nh− xyanat,

nitrat, thioxyanat vµ sunfit còng cã thÓ ph¶n øng víi metylen xanh. C¸c chÊt th«ng th−êng cã mÆt

trong n−íc th¶i, n−íc cèng nh− ure, ammonia còng nh− c¸c chÊt b¶o qu¶n d¹ng formaldehyt vµ thuû

ng©n clorua (II) kh«ng g©y c¶n trë. Tuy nhiªn, kh«ng thÓ lo¹i trõ ®−îc hÕt tÊt c¶ c¸c chÊt g©y c¶n trë
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do ®ã chÊp nhËn sù tån t¹i vµ coi nh− lµ c¸c chÊt ho¹t tÝnh bÒ mÆt anion hoÆc c¸c chÊt cã ph¶n øng

víi metylen xanh (MBAS).

11   B¸o c¸o kÕt qu¶

B¸o c¸o cÇn ph¶i cã c¸c th«ng tin sau:

a) nhËn d¹ng mÉu;

b) trÝch dÉn ph−¬ng ph¸p sö dông;

c) c¸c kÕt qu¶ vµ ph−¬ng ph¸p biÔu diÔn kÕt qu¶;

d) bÊt kú mét sù bÊt th−êng nµo khi x¸c ®Þnh;

e) bÊt kú mét thao t¸c nµo kh«ng chØ ra trong tiªu chuÈn nµy hoÆc xem nh− tuú chän.
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KÝch th−íc tÝnh b»ng milimet

H×nh − Bé chiÕt dïng khÝ (xem chó thÝch 6.3)

______________________________________


