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پیش گفتار

توسـط  مربـوط هـاي درکمیسـیون آننـویس پـیش کـه هاي آزمونروش-الکیل بنزن خطیارد استاند
اسـتاندارد ملـی کمیتـۀ اجـلاس 622دروشدهتدوینوتهیهایرانتحقیقات صنعتیواستانداردمؤسسۀ

قانون3مادةیکبنداداستنبهاینک،استگرفتهقرارتصویبوردم18/9/1388مورخپلیمروشیمیایی
عنـوان بـه ،1371مـاه بهمنمصوبایران،صنعتیتحقیقاتواستانداردمقررات مؤسسۀوقوانیناصلاح

.شودمنتشر میایرانملیاستاندارد
خدمات، وعلومصنایع،زمینۀدرجهانیوملیهايپیشرفتوتحولاتباهماهنگیوهمگامیحفظبراي

تکمیـل واصـلاح برايکهپیشنهاديهروشدخواهدنظرتجدیدلزوممواقعدرایرانملیاستانداردهاي
.گرفـت خواهـد قـرار توجـه موردمربوطفنیکمیسیوندرنظرتجدیدهنگامشود،ارائهاین استانداردها

.کرداستفادهملیاستانداردهايتجدیدنظرآخرینازهموارهبنابراین، باید

:استزیرشرحبهگرفتهقراراستفادهمورداستاندارداینتهیۀبرايهکمنابع و ماخذي

1- ASTM D-1492: 2008, Standard Test Method for Bromine Index of Aromatic
Hydrocarbons by Coulometric Titration
2- UOP 698: 1995, Non-linear Alkyl Benzenes in Straight-Chain Alkyl Benzene
Detergent Alkylate by GC
3- UOP 429: 1975, Unsulfonatable Hydrocarbons in Detergent Alkylate.
4- UOP 929: 1993, Dialkyltetralins in Linear Alkyl Benzenes by HPLC.
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هاي آزمونروش-الکیل بنزن خطی

و دامنه کاربردهدف 1
.هاي آزمون الکیل بنزن خطی است تعیین روشاستانداردهدف از تدوین این 

مراجع الزامی2
. ها ارجاع داده شده استمدارك الزامی زیر حاوي مقرراتی است که در متن این استاندارد ملی ایران به آن

.شودترتیب آن مقررات جزئی از این استاندارد ملی ایران محسوب میبدین
ها و تجدیدنظرهاي بعدي آن مورد داده شده باشد، اصلاحیهدر صورتی که به مدرکی با ذکر تاریخ انتشار ارجاع

ها ارجاع داده شده است، در مورد مدارکی که بدون ذکر تاریخ انتشار به آن. نظر این استاندارد ملی ایران نیست
.ها موردنظر استهاي بعدي آنهمواره آخرین تجدیدنظر و اصلاحیه

.تاندارد الزامی استاستفاده از مراجع الزامی زیر براي این اس
بــرداري دســتی از مــواد و ههــاي نمونــروش، 1377ســال : 4189ي اســتاندارد ملــی ایــران بــه شــماره2-1

.هاي نفتیفرآورده
.بلتُهاي نفتی به روش سیگیري رنگ فرآوردهاندازه،1368سال : 2932ي ندارد ملی ایران به شمارهاستا2- 2
گیـري میـزان آب بـه روش    انـدازه -مایعـات آلـی  ، 1382سال : 6885ي به شمارهدارد ملی ایران استان2-3

.تیتراسیون کولومتري کارل فیشر
روش تعیین ضریب شکست و پراکندگی شکست مایعـات  ، 1368سال : 2933ي ندارد ملی ایران به شمارهاستا4- 2

.هیدروکربنی
.هاپذیري زیستی الکیل بنزن سولفوناتتجزیه، 1380سال: 8526ي رهاستاندارد ملی ایران به شما2-5
هـاي هیـدروکربنی   هـاي نفتـی و حـلال   فـرآورده ،1385سال : 8722ي دارد ملی ایران به شمارهاستان2-6

.دکترآزمون هاي گوگرد به روش ها و دیگر گونهتشخیص مرکاپتان
، قسـمت  دانسـیته تعیین روش -هاها و جلانگر،1371سال: 6454-3يارد ملی ایران به شمارهاستاند2-7

.سوم، روش نوسان
.مایعات شفاف و تیرهيروش آزمون گرا نرو،1375سال : 340ي ندارد ملی ایران به شمارهاستا2-8
مورد استفاده در آب هاي آزمونروشها و ویژگی،1381سال : 1728ي ندارد ملی ایران به شمارهاستا2-9

آزمایشگاه
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بردارينمونه3
.گیردانجام می1377سال : 4189نمونه برداري الکیل بنزن خطی  طبق استاندارد ملی ایران به شماره

هاي آزمونروش4
ایراناي مشخص و آب مقطر طبق استاندارد ملیدر تمامی روشهاي آزمون از مواد شیمیایی با خلوص تجزیه

.استفاده کنید با آب خلوص مشابه 1381سال : 1728

دانسیتهگیري اندازه4-1
.دریگنجام میا1371سال : 6454-3نمونه مطابق استاندارد ملی ایران به شماره دانسیتهگیري اندازه

:گیري ضریب شکست اندازه4-2
1368سال : 2933شماره به روش استاندارد ملی ایران به C20°در دماي نمونهگیري ضریب شکستاندازه

.دریگانجام می

:گرانروي گیرياندازه4-3
.دریگانجام می1375سال : 340ماره به روش استاندارد ملی ایران به شC20°در دماينمونهگیري گرانروياندازه

:نقطه اشتعالگیرياندازه4-4
.دریگانجام می1373سال : 1175ماره به روش استاندارد ملی ایران به شنمونه گیري نقطه اشتعالاندازه

:گیري آباندازه4-5
.دریگانجام می1382سال: 6885مطابق استاندارد ملی ایران به شماره میزان آب نمونه گیري اندازه

:اندازه گیري رنگ 4-6
.دگیرانجام می1371سال : 6454-3هبه روش استاندارد ملی ایران به شمارنمونهگیري رنگاندازه

:آزمون دکتر گیري اندازه4-7
.دگیرانجام می1385سال : 8722ستاندارد ملی ایران به شماره به روش انمونه آزمون دکتر گیرياندازه

:گیري شاخص برماندازه4-8
گرم برم مصرفی براي صد گرم نمونه براساس واکنش انجام شده در شرایط مخصوص مقدار میلی: شاخص برم 

آزمون
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خلاصه روش4-8-1
تیتر در دماي اتاق) کولومتري(به روش الکتریکیمقداري برم تولید شده باه به یک حلال اضافه شده ونمون
زمان تیتراسیون متناسب . گردد تعیین می) پایان واکنش(DEAD–STOPنقطه پایان بوسیله روش . شودمی

.با مقدار برم اضافه شده به نمونه است 

لازممواد 4-8-2
) :گرم بر لیتر119(پتاسیم برمیدمحلول8-2-1- 4

سپس در یک بالن حجمی یک لیتري با آب مقطر به و کنیدحل مقطر را در آب پتاسیمبرمیدگرم از 119
.حجم برسانید

: الکترولیت 8-2-2- 4
متانول مطلقلیترمیلی260،لیتر اسید استیک گلاسیالمیلی600، یک لیتر الکترولیتبراي تهیه 

استات جیوه دو گرم 2ومخلوط کرده )1-2-8- 4(پتاسیمبرمیدلیتر محلولمیلی140، )خالصبسیار(
.اضافه کنید این مخلوطظرفیتی را به 

وسایل لازم4-8-3
ایجاد بامناسب براي تیتراسیون شاخص برم اتوماتیکبصورت )1(آمپرومتري–دستگاه کولومتري 8-3-1- 4

ي زمان سنج مختلف و داراجریانهاي 
و درپوشیلیتري با سر سوزنمیلی2سرنگ 8-3-2- 4
همزن مغناطیسی8-3-3- 4

روش انجام آزمون4-8-4
منتقل وعاري از هرآلودگیلیتري تمیزمیلی250یک بشر بهلیتر از الکترولیت را میلی150لیتر تا میلی125
مواظب باشید که الکترودها به هم . ه را روشن کنید ، الکترودها را داخل آن قرار داده و همزن دستگاکنید

.تنظیم کنید یکجریان برق را مطابق جدول . چسبیده نباشد 

مقدار نمونه و مقدار جریان مستقیم: 1جدول 

)میلی آمپر(مقدار جریان )گرم(وزن نمونهتخمینیشاخص برم 
2000/10/1تا 0
200600/05/0تا 20
2000060/05/0تا 200

.استفاده نمودMitsubishiو یا Tulsaتوان از دستگاه به طور مثال می-1
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.قبل از اضافه کردن نمونه به سل، دستگاه کولومتر را به حالت تعادل در آورید
پس از تمیز وبرداریدمقداري از نمونه را با سرنگ یک،تخمینی نمونه باتوجه به جدول شاخص برم برحسب 

.کنیدزنسوزن را بگذارید سپس آن را ودر پوش ،سرسوزنکردن 
سرنگ را با درپوش آن مجدداً . نیدو زمان سنج را روي صفر تنظیم کاضافه کنیدالکترولیت محلول به را نمونه 

.مونه را بدست آوریدنوزن کرده و وزن 
توان نمونه را حجمی اضافه نمود، سپس وزن آن را می،چنانچه وزن مخصوص نمونه مشخص باشد: یادآوري

.محاسبه کرد
در طول زمان تیتراسیون مقدار جریان . تیتراسیون نمونه را شروع کنید،بعد از حل شدن نمونه در الکترولیت

شود ، جریان تولید برم تا زمانیکه برم بوسیله نمونه مصرف می. ثابت نگه داریددر مقدار انتخابی الکتریسیته را 
تور و برم باعث قطع اتوماتیک تیتراتغلظدرافزایشیک پایان تیتراسیونهدر نقط.داشت ادامه خواهد 

اگر تیتراتور مجدداً قطع شد.چهل ثانیه بعد از قطع تیتراتور ، تیتراسیون را ادامه دهید. سنج خواهد شدزمان
ضرورت ممکن استادامه چندین بار تیتراسیوناینصورتردر غی.ده استبه نقطه پایان رسیتیتراسیون

ادامه دهید تا وقتی که زمان بین دو تیتراسیون در این صورت هر چهل ثانیه یکبار تیتراسیون را. داشته باشد
.را یادداشت کنیدتولید شده زمان کل تیتراسیون و جریان . ثانیه یا کمتر برسد4به 

:نتایجبیان 4-8-5
محاسبه8-5-1- 4

:برم از معادله زیر به دست آوریدشاخص
شاخص برم

:که در آن 
T :    زمان تیتراسیون بر حسب ثانیه
I : برحسب میلی آمپرایجاد شدهجریان

W: نمونه بر حسب گرم جرم

:دقت و صحت 8-5-2- 4
تواند مورد استفاده می50بین صفر تا شاخص برم مورد نتایج قابل قبول اطلاعات زیر براي قضاوت در

.قرار گیرد

:1پذیريتکرار8-5-3- 4
درصد 15/1انچه نتایج آزمون توسط یک آزمایشگر تکرار شود و نتایج آزمایش به دست آمده بیش از چن

.باید حذف گردد، نتایجاختلاف داشته باشد

1 -Repeatability

W

IT





965

979.
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:1تجدید پذیري8-5-4- 4
درصد اخـتلاف داشـته   1/4بیش از دو آزمایشگاه آزمون نتایج چنانچه . باشدمی43/1مقدار انحراف استاندارد 

)4، تعداد همکاران آزمایشگاهی 30، درجه آزادي 41ها تعداد داده: نکته (. تایج باید حذف گرددباشد ن
:گیري الکیل بنزن خطیاندازه4-9
خلاصه روش9-1- 4

توسط دستگاه گاز LAB14)تا LAB10)C20تا C16در این روش الکیل بنزن خطی با گستره کربنی 
نمونه توسط یک ستون موئینه به ایزومرهاي خود تفکیک شده و میزان . شودگیري میکروماتوگراف اندازه

.آید جزیی هر یک از اجزاء از تقسیم سطح زیر هر پیک به کل سطح بدست می
TNP (C10 – C14)
LIGHTS

LAB) چهار ایزومر (  10

LAB11) پنج ایزومر( 

LAB12) پنج ایزومر( 

LAB13) شش ایزومر( 

LAB) شش ایزومر(  14

>LAB14

HAB) بصورت جزیی ( 

.شوند فنیل تري دکان با هم و بصورت یک پیک خارج می6فنیل تري دکان و 7ایزومر : تذکر 
لازموسایل 9-2- 4
Gas)دستگاه گاز کروماتوگراف- Chromatograph)با شرایط زیر
NWG(Hamilton) 701سرنگ -

Detector (FIDنوع (سیستم تشخیص -

-RangeشناساگرZero

H2(99.999)نوع گاز حامل-

ml/min 1.2جریان گاز حامل -

Psi 35فشار گاز حامل در ستون-

-Top Flow 1محل تزریق ml / min

-Bottom Flow150محل تزریق ml / min

میکرولیتر0.3حجم تزریق نمونه
C°240دماي محل تزریق 

240°C(Detector)دماي محل شناساگر 

30mمشخصات ستون , ID: 0.32 mm , Film : 0.25m, Wide Bore
DB-17,P/N:123-1732

C to°40محدوده دمایی ستون 280°C ( 300°C)

min 75زمان برنامه دمایی

min 50زمان محاسبه

1-Reproducibility
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GCبرنامه دمایی دستگاه -
140°C (1min) (1°C/min) 170°C (10min) (2°C/ min ) 200°C (5min) ( 30°C/min) 250°C ( 5min)

روش انجام آزمون9-3- 4
برداشته و سپس به دستگاه ) 2-9-4طبق بند ( 701را بطور مستقیم از ظرف نمونه توسط سرنگ نمونه

.تزریق کنید 

بیان نتایج9-4- 4
روش محاسبه خلوص                       9-4-1- 4

100 =غلظت هر یک از ترکیبات

خلوص برابر است با مجموع ایزومرهاي الکیل بنزن خطی9-4-1-1- 4

TOTAL LAB = LAB 10+ LAB11 + LAB 12 + LAB 13 + LAB 14

برابر با +LAB14میزان عددي 9-4-1-2- 4

100LAB14+ =

:ه شدنقابلیت سولفونگیري اندازه4-10

.تمامی مراحل آزمون باید زیر هود انجام شود: هشدار

خلاصه روش1- 4-10
نرمـال  پنتـان  سدیم خنثی شـده و بـا   هیدروکسید با سط اسید سولفوریک دودزا سولفونه و سپس مخلوط تونمونه

ماند وزن ی میاقآنچه از تقطیر ب. کننداستخراج شده را شسته، فیلتر و تقطیر مینرمالفاز پنتان. شوداستخراج می
.شودشده و به عنوان هیدروکربنهاي غیرقابل سولفونه گزارش می

وسایل2- 4-10
گرممیلی1/0ترازو با دقت 2-1- 10- 4
همزن مغناطیسی 2-2- 10- 4
لیتري3و 2لیتري، میلی150و لیتري میلی100بشرهاي 2-3- 10- 4

HABتا قبل از پیک LAB14-2PHمنحنی حاصل بعد از سطح زیر

زمینهمنحنی تولید شده از کل ترکیبات روي خطکل سطح زیر 

سطح زیر منحنی هر یک از ترکیبات
کل سطح زیر منحنی ترکیبات موجود روي خط زمینه
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لیتريمیلی500و 250و 100استوانه مدرج 2-4- 10- 4
سانتیمتر5/18با قطر 40واتمن شماره صافی کاغذ 2-5- 10- 4
لیتري، یک و دو لیتريمیلی300گرد هاي تقطیر تهبالن2-6- 10- 4
مترسانتی11متري و طول لوله سانتی14با قطر داخلی قیف2-7- 10- 4
لیتري3و 2لیتري میلی60یف جداکننده با در تفلونی ق2-8- 10- 4
.ون آن قرار گیردهاي یک لیتري و دو لیتري به طوري که فلاسک تقطیر درسبد حرارتی به حجم2-9- 10- 4
جک آزمایشگاهی2-10- 10- 4
مترPHدستگاه 2-11- 10- 4
همزن الکتریکی 2-12- 10- 4
C1˚بنديبا تقسیمC150˚تا C10˚و C150˚تا C100 ،˚C20˚تا -C20˚ترمومترهاي 2-13- 10- 4
)داخل آننوعی ستون تقطیر با خارهاي شیشه اي(Vigreuxستون 2-14- 10- 4
اي سادهشیشهیا ستون تقطیرمبرد2-15- 10- 4
گردهاي تقطیر تهرینگ لاستیکی و چوبی براي نگهداري فلاسک2-16- 10- 4

مواد لازم3- 4-10
pH: 7بافر با 3-1- 10- 4

درصد95انولات3-2- 10- 4
نرمالپنتان3-3- 10- 4
حجمی/درصد جرمی 1محلول فنل فتالئین 3-4- 10- 4

.رسانیملیتر میمیلی100گرم از پودر فنل فتالئین را در آب حل کرده و به حجم 1مقدار: هطرز تهی
حجمی/درصد جرمی 30محلول هیدروکسید سدیم 3-5- 10- 4
نرمال1/0محلول استاندارد هیدروکسید سدیم 3-6- 10- 4
)اولئوم ( اسید سولفوریک دودزا 3-7- 10- 4
: محلول قلیایی الکلی3-8- 10- 4

.را با اتیل الکل به حجم یک لیتر برسانید نرمال1/0هیدروکسید سدیم لیتر ازمیلی700
: محلول آبی الکل 3-9- 10- 4

.به حجم یک لیتر برسانید لیتر از آب را با اتانولمیلی700
نرمال1/0اسید سولفوریک 3-10- 10- 4
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روش انجام آزمون5- 4-10
. گرم وزن نموده و آن را به فلاسک سه دهانـه منتقـل کنیـد    میلی1/0را با دقت نمونه از لیتر میلی75حدود 

قیف به قیف جدا کننده منتقل و کنید آن را وزن ) درصد 20( برابر وزن نمونه از اسید سولفوریک دودزا 3/1
قطره در ثانیه نباشد در 1را با سرعتی که بیشتر از سولفوریک دودزا اسید . به فلاسک سه دهانه وصل کنیدرا 

قرار دارد به ظرف اضافه کنید ، دما ) C˚1°C±25(خورد و مخلوط در دمايبه شدت به هم مینمونهحالی که 
. را با جابجایی حمام یخ کنترل کنید 

در هـم زدن شـدید و کنتـرل دمـا    . گیـرد  کنترل دما با بالا و پایین بردن ظرف یخ صـورت مـی  : 1یادآوري 
شـود و در  کنترل واکنش موجب بالا رفتن موضعی دمـا مـی  صورت عدمدرمشخص شده مهم بوده و محدوده

. گیردهاي دیگري صورت میدماهاي بالاتر واکنش
C1°C50°گرم با حمام یخ به دما را بوسیله جابجایی حمام آبسولفوریک دودزا،بعد از افزایش کل اسید

مواد . لیتري خالی کنید 2مخلوط را در بشر . دقیقه ادامه دهید 20به مدتید و هم زدن شدید راافزایش ده
فلاسک را . خنثی کنید و به بشر منتقل سازید )5-3-10-4بند (سدیم هیدروکسید باقیمانده در فلاسک را با 

بـا کمـک همـزن    . یخ سرد کنید بشر را در حمام. کاملاً با آب شسته و آب شست و شو را به بشر اضافه کنید 
پـس از  . را قطره قطره اضافه کنید )5-3-10-4بند (سدیمد هیدروکسیبدقت . مغناطیسی آن را به هم بزنید 

هیدروکسید سدیمافزوده و افزایش درصد 1قطره از محلول فنل فتالئین 8- 6،سولفونه سفیدرنگخمیرتشکیل 
2/1در این زمان حجم محلول بایستی حـداقل  . شود ادامه دهید را تا جایی که رنگ صورتی ضعیفی مشاهده 

به کمک محلول هیدروکسید سدیم. برسانید اگر چنین نیست با افزایش آب حجم را به این مقدار . لیتر باشد 
محتویات بشر بصورت خمیـر  . برسانید 5/7تا 1/7محلول را بین pHنرمال 1/0نرمال یا اسید سولفوریک 1/0

مقـدار اضـافه   ( درصد افزوده 95انول به آن ات. لیتري منتقل کنید 3آنرا به قیف جدا کننده . است کرم رنگ
. همزدن را ادامه دهید و گاز حاصل در قیف را تخلیه کنید ) درصد حجم خمیر کرم رنگ است40شده تقریباً

نرمـال مقدار پنتـان . تخراج کنید اسنرمالبا پنتانمرتبه4محلول الکلی را . شود روشن میزردرنگ محلول
در اثـر هـم زدن فشـار زیـادي بـه دلیـل وجـود        . درصد حجم محلول الکلی باشـد  15در هر استخراج بایستی 

ت انجـام دهیـد کـه نمونـه خـارج      تخلیه فشار را طوري با دق. شود که باید تخلیه گردد نرمال ایجاد میپنتان 
لیتر از محلول شست و شوي قلیـایی الکلـی و   میلی100با رانرمال محلول حاصله از استخراج  با پنتان.نشود

. سـپس آنـرا صـاف کنیـد     . لیتر از محلول شست و شـوي آبـی الکلـی بشـویید     میلی100سه بار با بخشهاي 
فیلتر شده را به داخل بالن تقطیـر  محلول . ) و بصورت دولایه استفاده کنید 40واتمن شماره صافی از کاغذ ( 

اسـت  متصـل  اي سـاده شیشـه مبرد یا ستون تقطیرکه به Vigreuxري منتقل کرده و بالن را به ستون دولیت
100-200بـه  نرمـال  وقتـی حجـم پنتـان    . از بـالن، تقطیـر کنیـد    1:1سرعترا بانرمالپنتان. وصل کنید 

)گرممیلی1/0با دقت ( موده لیتر را وزن نمیلی300یک بالن تقطیر . تقطیر را قطع کنید ه عمل لیتر رسیدمیلی
تقطیر را تـا  عمل و ردهوصل کاي ساده تقطیر شیشهو باقیمانده تقطیر را به آن منتقل کنید و آن را به ستون 

رسید بالن را از ستون جدا کنید و آن را با C125°وقتی دما در دیواره بالن به . ادامه دهیدنرمال خروج پنتان 
بالن را روي سطح عاري از گـرد . خارج شوندداخل آن نید تا تمام بخارات آلیکو خنکنیتروژن خشک تهویه
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ها    سطح زیر منحنی پارافین
کل سطح زیر منحنی ترکیبات موجود روي خط زمینه

گرم میلی1/0ساعت آن را با دقت بپوشانید و پس از یکروي آن راو غبار قرار داده و با بشر دولیتري خشک
.وزن هیدروکربنهاي غیرقابل سولفونه است باافزایش وزن بالن برابر. وزن کنید

نتایجبیان 6- 4-10
:محاسبه4-10-6-1

:آید از رابطه زیر بدست میهاي غیرقابل سولفونه شدهدرصد جرمی هیدروکربن
100

0

1 
M

M =هاي غیرقابل سولفونه شدهدرصد جرمی هیدروکربن

که در آن

M1: غیرقابل سولفونه برحسب گرم هايهیدروکربنجرم
M0:برحسب گرمجرم نمونه برداشتی

100هاي غیر قابل سولفونه شدههیدروکربندرصد جرمی  هاي سولفونه شده هیدروکربندرصد جرمی =-

:تکرارپذیري6-2- 10- 4
درصـد 26/0بـیش از  یشگاه توسط یک آزمایشگر انجام گیرد اختلاف آزمـون نبایـد  چنانچه نمونه در یک آزما

.در این صورت نتایج باید حذف گرددباشدجرمی

:مولکولیجرمگیري اندازه4-11
:آیدجرم مولکولی از رابطه زیر به دست می

49.274

14

47.260

13

44.246

12

41.232

11

38.218

10

4.184

LABLABLABLABLABTNP
LABTOTALTNP

MW





.شودگزارش می) از اعشاردو رقم بعد(01/0کلیه نتایج به دست آمده با دقت 

:گیري ناخالصی پارافیناندازه4-12
موجود به سطح ينسبت سطح زیر پیک پارافین هابرابر است بادر الکیل بنزن خطی پارافین ناخالصی مقدار

.زیر پیک کل ترکیبات موجود روي خط زمینه

جرمی ناخالصی پارافین/درصدجرمی=×100



10

جمع ایزومرهاي یک نوع الکیل بنزن خطی
مجموع ایزومرهاي الکیل بنزن خطی

:دوفنیل الکانهاگیري اندازه4-13
تعیین دوفنیل الکانها برابر است با مجموع دوفنیل الکانها

TOTAL 2PH-LAB =2PH-LAB10 + 2PH-LAB11 +2PH-LAB12 +2PH-LAB13 +2PH-LAB14

:کیل بنزن خطیگیري توزیع کربنی الاندازه4-14

توزیع کربنی هر یک از ایزومرها= ×100

:تترالیندي الکیل گیري اندازه4-15
پیـک  بصورت باشد کهایزومرهاي دي الکیل دي هیدرو نفتالین میاي ازمجموعه(DAT )دي الکیل تترالین 
.شودترکیبات قطبی دیگر ظاهر میو قبل ازLABبلافاصله بعد از پیک هایا گروهی از پیک

خلاصه 4-15-1
254ستون سیلیکاتی و دتکتور اسپکتروفتومتري در طول موج با (HPLC)نمونه به سیستم کروماتوگرافی مایع

و LABابتـدا  . شـود  ونه به سه جزء تفکیک و شستشو مینم. فاز متحرك ایزو اکتان است. شودتزریق مینانومتر 
. شـوند  تـر آروماتیـک از سـتون خـارج مـی     و سپس ترکیبات قطبی(DAT)به دنبال آن جزء دي الکیل تترالین 

. شـود  در نظر گرفته میDATگیري در ایزواکتان به عنوان شاهد براي اندازه(THN)استاندارد تتراهیدرونفتالین 
ایـن تصـحیح بـا    . گیرد صورت  میTHNبراساس DATیک تصحیح براي معادل سازي وزن مولی در هر نمونه

شود که به طور تقریبی با استفاده از درصد توزیع جرم الکیل بنزن انجام میDATمحاسبه جرم مولکولی متوسط 
UOPآزمایشاز طریق آنالیز نمونه به روش  اسـت کـه توزیـع    در این تصحیح فـرض شـده   . آید بدست می698

DAT معادل با توزیع کربنیLABباشد می.

لازموسایل 4-15-2
گرممیلی1/0دقتترازو با 2-1- 15- 4
مترمیلی4و به قطر داخلی متر میلی250به طول Stainless Steelستون کروماتوگرافی از جنس 2-2- 15- 4

)که با  Hiber RT SI 60 Lichrosorb)میکرومتر پر شده است5کا به قطرسیلییا.
.میکرومتر 45/0متر و داراي منافذ میلی47با قطر 66نایلونیفیلتر غشایی2-3- 15- 4
متر میلی47اي به قطر فیلتر شیشه2-4- 15- 4
پمپ فیلتراسیون هیدرواسپیراتور2-5- 15- 4
Millexدستگاه فیلتر 2-6- 15- 4 - HV با فیلتر غشاییDuropore میکرومتري45/0منافذ داراي
لیتري4اي رلن مایر شیشها2-7- 15- 4
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لیتري میلی100ولیتري1بالن حجمی 2-8- 15- 4
حلال کنترل کننده جریان پمپ2-9- 15- 4
انتگراتور براي محاسبه سطح پیک یا دستگاهی معادل آن2-10- 15- 4
اسپکتروفتومتر و قسمت ،گرنمونهحلال، تحلیلدستگاه کروماتوگراف مایع شامل سیستم بازیابی 2-11- 15- 4

دستگاهی از توان در ضمن مید میکرولیتر باش20هاي تکرارپذیر درحد تزریق نمونه که قادر به انجام تزریق
.نیز استفاده کردمعادل آن 

لیتري میلی1پت حجمی پی2-12- 15- 4
ولت یا دستگاهی معادل آن  میلی10ثبات 2-13- 15- 4
اي رگلاتور هلیم دو مرحله2-14- 15- 4
پلی اتیلن / لیتري ، پلی پروپیلن میلی5سرنگ 2-15- 15- 4
لیتريمیلی15ویالهاي 2-16- 15- 4
لیتر میلی300قیف با ظرفیت 2-17- 15- 4

لازممواد 4-15-3
گرم/ کروگرم می5/0هاي کمتر از و با مجموع هیدروکربن% 95/99هلیوم با خلوص حداقل3-1- 15- 4
(UV-Grade)نرمال هگزان 3-2- 15- 4

(UV-Grade)) تري متیل پنتان4و 2و2( ایزواکتان3-3- 15- 4

%99با خلوص حداقل (THN)تتراهیدرونفتالین4و3و2و3-41- 15- 4
(UV-Grade)تولوئن 3-5- 15- 4

روش انجام آزمون4-15-4
تهیه استاندارد 4-1- 15- 4
در یک میلی گرم1/0را با دقت THNگرم 1، در ایزواکتان THNذخیره محلول ي تهیه برا1- 4-1- 15- 4

. لیتري وزن کنید میلی100بالن حجمی 
بالن را باو سپس بگذارید و وزن آنرا توسط ترازو صفر کنیدرا روي ترازو THNبالن حاوي 2- 4-1- 15- 4

را بسته و به بالندربوزن نمایید سپسگرم میلی1/0و با دقتبه حجم برسانید ایزواکتان تا خط نشانه 
)محلول ذخیره(.به خوبی در ایزواکتان حل شودTHNشدت تکان داده تا 

و ایزواکتان THNرا به  مجموع وزن THN، وزن ذخیرهبراي بدست آوردن غلظت محلول 3- 4-1- 15- 4
.رم محاسبه کنیدگمیلی1/0و با دقت گرم/ گرمغلظت را برحسب ونیدتقسیم ک

)2- 1- 4- 15- 4بند (ذخیره لیتر از محلول میلی1پت توسط پیTHNبراي تهیه محلول استاندارد 4- 1- 4- 15- 4
.وزن کنید گرم میلی1/0و با دقت منتقل کنیدلیتريمیلی100بالن به را 
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و نیدو وزن آنرا صفر کاریدرا روي ترازو بگذ)4- 1- 4- 15- 4بند (استاندارد محلول بالن حاوي 5- 4-1- 15- 4
درب بالن را وزن کنید سپسگرم میلی1/0دقتبا وبه حجم برسانید ایزواکتان سپس بالن را تا خط نشانه با  

.سته و به شدت تکان دهید تا حل شودب
جرم برداشتی را در غلظت ) 4- 1- 4- 15- 4بند (استاندارد محلول براي بدست آوردن غلظت 6- 4-1- 15- 4

) 5- 1- 4- 15- 4بند (گیري شده و بر مجموعه وزن اندازهنیدضرب ک)3- 1- 4- 15- 4بند ( THNذخیره محلول
.گرم به دست آیدمیلی1/0با دقت گرم/ گرماستاندارد برحسب محلول تا غلظت. تقسیم کنید

THNگرم میلی10گرم تولوئن و میلی100براي تهیه یک سیستم تفکیک استاندارد ، تقریباً 7- 4-1- 15- 4

به حجم رسانیده نرمالهگزان و آن را تا خط نشانه با ردهلیتري وزن کمیلی100را در داخل یک بالن حجمی 
.سپس درب بالن را بسته و به شدت تکان دهید تا حل شود

سازي نمونه آماده5-1- 15- 4
.وزن کنیدلیتري میلی100بالن حجمی را در از نمونه گرم1حدودگرم میلی1/0با دقت 1- 5-1- 15- 4
بالن حاوي نمونه را روي ترازو قرارداده و ترازو را صفر کنید سپس تا خط نشانه آن را با 2- 5-1- 15- 4

.کنیدسپس با تکان دادن خوب مخلوط کنید وزن گرم میلی1/0و مجدداً با دقت به حجم برسانید ایزواکتان 
، غلظت نمونه را با دقت و ایزواکتانمورد آزموننمونه جرمنمونه به مجموعجرماز تقسیم 3- 5-1- 15- 4
. بدست آورید گرم میلی1/0
میکرومتري45/0صافیرا توسط ) 3-1- 5-15-4بند (لیتر از محلول نمونه میلی5تقریباً 4- 5-1- 15- 4

ف مایعکروماتوگرالیتري جهت تزریق به دستگاهمیلی15ویال درمحلول صاف شده را و کنیدصاف
)(HPLCآوري کنیدجمع.

)HPLC( تکنیک کروماتوگرافی مایع 5-2- 15- 4
هاي متفاوت آندستگاه کروماتوگراف را به همراه تجهیزات ستون کروماتوگرافی و قسمت1- 5-2- 15- 4
.مطابق دستورالعمل سازنده نصب و آماده کنید ) بستگی به مدل و نوع دستگاه ( 
.واحد جذب تنظیم کنید 05/0نانومتر با حساسیت 254ا در طول موج دتکتور ر2- 5-2- 15- 4
و خلاء درون ارلن مایر66ایزواکتان موردنیاز را بوسیله فیلتر کردن توسط فیلتر نایلونی 3- 5-2- 15- 4
.دقیقه گاززدایی کنید 5و بوسیله گاز هلیوم براي نید آوري کلیتري جمع4

.ون با جریان بسیار آهسته برقرار استگاز هلیوم در طول آزم: یادآوري
لیتر در دقیقه پمپ میلی5/0ایزواکتان گاززدایی شده را درون سیستم کروماتوگرافی با جریان 4- 5-2- 15- 4

.نمایید 
)AUTO ZERO.(خط زمینه را به صورت اتوماتیک صفر و قلم ثبات را روشن کنید 5- 5-2- 15- 4
را به دستگاه تزریق کنید و ) 7- 1-4-15-4بند(ول تفکیک استاندارد میکرولیتر از محل620- 5-2- 15- 4

.گیري را روشن نمایید سریعاً سیستم انتگرال
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THNرا مشخص کنید و فاکتور ظرفیت را براي تولوئن و THNپیکهاي هگزان ، تولوئن و 7- 5-2- 15- 4

فر زمان ماندگاري استفاده نرمال براي تعیین مقدار صهگزان زمان ماندگاري )1معادله(مشخص کنید 
. شودمی
. محاسبه کنید )2معادله (فاکتور انتخاب پذیري را با استفاده از 8- 5-2- 15- 4
را تزریق کنید و سیستم ) 5-1- 4-15-4بند (میکرولیتر از محلول استاندارد کالیبراسیون 920- 5-3- 15- 4

.گیري را روشن نمایید انتگرال
.را محاسبه کنید THNگیري سطح زیر پیک مربوط به لبا انتگرا10- 5-2- 15- 4
را به دستگاه تزریق کنید و )4- 1-5-15- 4بند (شده صافمیکرولیتر از محلول نمونه 1120- 5-2- 15- 4

.گیر را سریعاً روشن کنید سیستم انتگرال
تعیین روماتوگرام کرا بوسیله مقایسه کروماتوگرام بدست آمده بادي الکیل تترالینجزء 12- 5-2- 15- 4

. کنید
دي الکیل تترالینو سطح زیر پیک گیري کردهانتگرالTangant Skinبا استفاده از تکنیک13- 5-2- 15- 4

.را ثبت نمایید 

بیان نتایج4-15-6
که به نسبت مجموع مقدار ترکیب در فاز ثابت ) THNتولوئن یا ( زمونفاکتور ظرفیت را براي هر جزء مورد آ

.، محاسبه کنیدشودمیمجموع مقدار ترکیب در فاز متحرك در یک سیستم کروماتوگرافی مایع تعریفبه 

0

0'
t

tt
K


) 1معادله(

K' = فاکتور ظرفیت براي هر یک از اجزاء مورد آزمایش تولوئن یاTHN

t =یا تولوئن(ماندگاري براي جزء زمانTHN( بر حسب دقیقه
t0 = نرمال بر حسب دقیقههگزان زمان ماندگاري براي

مونفاکتور انتخاب پذیري به صورت مقدار جداسازي بین دوپیک حاصل از اجزاء مورد آز

1'
2'

K

K
 ) 2معادله(

 =یريفاکتور انتخاب پذ
K'1 = 1معادله(فاکتور ظرفیت تولوئن(
K'2 = فاکتور ظرفیتTHN)2معادله(

طبق LABپس بنابراین جرم مولکولی دي الکیل تترالین موجود در نمونه، پس از محاسبه درصد توزیع کربنی 
.آیداز رابطه زیر به دست می)6-15-4بند  (

:که در آن 

:که در آن 
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









2 0

1 5

2 0

1 5
i

i

i

i

i

ii

x

yx

z ) 3معادله(

xi = درصدLAB در عدد کربنیi

yi = جرم مولکولیDAT در عدد کربنیiبر حسب گرم برمول از جدول زیر (باشد می (
z = متوسط جرم مولکولیDATدر نمونه بر حسب گرم برمول

در تعداد کربن مشخصDATجرم مولکولی 

تعداد کربن(i)گرم برمولDAT(yi)جرم مولکولی 
3/202
4/216
4/230
4/244
4/258
5/272

15
16
17
18
19
20

با سه رقم اعشارTHNدر مقابل DATمحاسبه پاسخ مولی 

Z
R

132
) 4معادله(

R = پاسخ مولیDAT برحسبTHN

Z =ولی جرم مولکDAT برحسب گرم بر مول)3معادله (در نمونه با توجه به
برحسب گرم برمولTHNجرم مولکولی = 132

درصـد  1هـاي کمتـر از   درصد جرمی تا سه رقم اعشار و براي نمونه1در نمونه براي نمونه بالاي DATغلظت
.گردد جرمی تا دو رقم اعشار با استفاده از فرمول زیر محاسبه می

CDR

AB
DAT

100
% 

:که در آن 
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A = سطح پیک مربوط بهDATدر نمونه مجهول
B = غلظت محلول استاندارد کالیبراسیونTHNبر حسب گرم بر گرم
C = سطح زیر پیکTHNدر استاندارد کالیبراسیون
D =غلظت نمونه در محلول بر حسب گرم بر گرم
R = پاسخ معادل سازي وزن مولی نسبت بهTHN)4همعادل(

فاکتور براي تبدیل به درصد جرمی= 100

:خطیهاي سولفوناتبنزنالکیلزیستی پذیريگیري تجزیهاندازه4-16
اسـتاندارد ملـی ایـران    طبـق خطـی  هـاي  سـولفونات الکیـل بنـزن   زیسـتی پـذیري میزان تجزیـه گیرياندازه

.گیردانجام می1380سال 8526:ي به شماره


