TCVN TIEUCHUANO QUOC GIA

TCVN 9794:2013
ASTM D 1945 — 03

Xuat ban tan 1

KHi THIEN NHIEN - PHUONG PHAP PHAN TiCH BANG
SAC KY KHi |

Standard test method for analysis of natural gas by gas chromatography

HA NOI - 2013



L&i néi dau

TCVN 9794:2013 duwoc x&y dwng trén co s& chip nhan hoan toan twong duwong
v&i ASTM D 1945 -~ 03 (Reapproved 2010) Standard Test Method for Analysis of
Natural Gas by Gas Chromatography, da dwoc ASTM ra soat va phé duyét lai
nam 2010, véi sy cho phép cla ASTM quéc té, 100 Barr Harbor Drive, West
Conshohocken, PA 19428, USA. Tiéu chudn ASTM D 1945 - 03 {Reapproved
2010) thudc ban quyén ASTM qubc té.

TCVN 9794:2013 do Tidu ban k§ thudt tiéu chuén qudc gia TCVN/TC 28/SC2
Nhién ligu 18ng — Phuong phép thi bién soan, Tdng cyc Tiéu chudn Do ludng
Chét luvgng d& nghj, B8 Khoa hoc va Cdng nghé céng bé.

TCVN 9794:2013



TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN 9794:2013

Khi thién nhién — Phwong phap phan tich bang séc ky khi

Standard test method for analysis of natural gas by gas chromatography

1 Pham vi ap dung

1.1 Tiéu chuén nay qui dinh phuong phap xac dinh thanh phan héa hoc cla khl thién nhién va cac
hén hep khi twong tw ndm trong dai thanh phin nhw néu tai Bang 1. Phuong phap nay ¢6 thé rat gon
dé phan tich khi thién nhién nghdo c6 chlra mot lrgng khdng déng k& hexan va cac hydro carbon
mach déi hon hexan, hodc d& xac dinh mot hosic nhidu cAu t& theo yéu clu.

1.2 Cac gid tri tinh theo don vj SI 1a gi4 trj tiéu chudn. C4c gi4 trj ghi trong ngoc chi dung @& tham kho.

1.3 Tiéu chudn nay khéng d& cap dén tt ca cac van 48 lién quan dén an toan khi s dung. Nguoi
st dung tigu chudn nay cé trach nhiém thiét 18p cac nguyén tic vé an toan va bdo vé sirc khoé cling
nhw kha niing 4p dyng phl hep v&i cac gi¢i han quy dinh trude khi dua vao s dyng.

Bang 1 — Cac cu tir cla khi thidn nhién va pham vl dii thanh phin

Céu tiv % Mol

Heli 0,01 @én 10
Hydro 0,01 dén 10
Oxy 0,01 @én 20
Nitor 0,01 dén 100
Carbon dioxide 0,01 &én 20
Metan 0,01 dén 100
Etan 0,01 dén 100
Hydro sulfide 0,3 dén 30
Propan 0,01 dén 100
Isobutan 0,01 dén 10
n-Butan 0,01 dén 10
Neopentan 0,01 dén 2
Isopentan 0,01 dén 2
n-Pentan 0,01 dén 2
‘Cac dbng phan clia hexan 0,01 dén 2
Heptan + 0,01 dén 1
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2 Tailidu vién dén
Céc tai liéu vién dan sau day |& chn thiét dé ap dung tidu chudn nay. D6i véi cac tai liéu vien dén

ghi ndm céng bd thi 4p dyng phién ban dugc néu. Dbi véi cac tai lidu vién din khong ghi nim
céng bd thi &p dung phién ban mé&i nhét, bao gdm ca cac sira adi, bd sung (néu co).

ASTM D2597 Test method for analysis of demethanized hydrocarbon Liquid Mixtures Containing
Nitrogen and Carbon Dioxide by Gas Chromatography (Phuong phdp phén tich céc hén hop
hydrocarbon 10ng @4 loai metan c6 chira nito va carbon dioxide bng séc ky khi).

ASTM D3588 Practice for calculating heat value, Compressibility Factor, and Relative Density of
Gaseous Fuels (Thuc hanh tinh todn nhiét trj, hé sé nén, va khéi lwgong riéng tuong dbi cba céc nhién
liéu dang khi).

ASTM E260 Practice for Packed Column Gas Chromatography (Thuc hédnh phuong phép séc ky khi
c6t nhdi).

3 Tém tit phwong phap

Cac céu i trong mAu dai dién dwere tach vat Iy bing séc ky khi (GC) va duwoc so sénh véi cac sé lidu
hiéu chudn thu dwoc tir hdn hep chudn so sénh cé thanh phan @3 biét trong cling mdt didu kién van
hanh. Nhidu cdu t& ndng phan cubi mAu c6 thé nhém lai thanh cac dinh bt thwdng bang cach dao
chidu déng khi mang qua cét tai ciing thei didm véi viée thire hién nhém cac cac cu ti nang phan
cubi m&u nhu Cs va céc clu tlr ndng hon Cs, Ce va céc chu tl nding hon Cs, hodic nhuw C; va cic chu
tlr nang hon C;. Thanh phan clia mau dwec tinh béing cach so sanh céc chidu cao clia pic hogc dién
tich pic, hodic ¢a hai v&i cac gi4 trj twong (ng nhan dwoc tir chit chulin so sanh.

4 Y nghifa va (rng dung

Phwong phap ndy c6 y nghta cho viée cung cép di ligu a8 tinh toan céc tinh chét vat Iy clia mAu nhu
nhiét trj va khéi lwong riéng twong dbi, hodic theo d&i ndng dd clia mdt hodc nhidu clu t& trong
hén hop.

5 Thiét bj, dyng cu

5.1 Detector — Detector 14 loai ddn nhiét hojc twong dwong v& dd nhay va dd dn dinh véi loai din

nhiét. Detector d&n nhiét phai 1a loai a0 nhay @& tao ra tin hiéu bang it nhét 14 0,5 mV cho 1 % mol
n-butan trong 0,25 mL mAu,
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5.2 Thiét bj ghi - M4y ghi bing bidu 3 hoic tich phan dién ti, hoic ¢a hai, dwc st dyng dé hién
thi céc clu tlr dugc tdch. M3c du khi g3 sir dyng may tich phan dién tlr thi khdng yéu ciu phai ding
may ghi bang bidu db, nhung may nay thipc sy cin thiét a8 danh gia tinh nang cda thiét bj.

5.2.1 Méy ghi la loai ghi baing bidu @b cé thang do toan dai 1 5 mV hodc nhd hon (thwdng dung nhét
1 logi 1 mV). Chidu rdng clia baing bidu dd khdng nhd hon 150 mm. Yéu clu thdi gian nhay téi da clia
bit ghi bing 2 s (1 s | thudng ditng nhét) va téc dd téi thidu chia bing béng 10 mm/min. C6 thé si
dung céc téc @ nhanh hon dén 100 mm/min néu nhi séc ky db duoc dién gidi bang phwong phép tho
céng d& thu dwoc cac dién tich phd.

5.2.2 May ghi tich phén loai dign tir hodic may tinh — Bwgc chirng nhén cd kha ning phéan tach va
cé tin higu hién thj twong dwong hodc tét hon kha nang phén tach tin hiéu cho mét may ghi bidu @d.
Khuyén c4o theo ddi dwéng nén véi sy phat hién tiép tuyén qua dinh pic.

5.3 BO suy gidm (attenuator)- Néu séc ky db duoc din gidi bAng c&c phwong phap thii céng, thi
phdi st dyng b suy gidm cling detector tin hiéu dAu ra dé duy tri céc pic 1én nhét trong pham vi dai
biéu @b méy ghi. B$ suy gidm phai chinh xéac trong khodng 0,5 % gilra cac bwéc dai do cia bd suy
giam.

5.4 Hé théng nap miu

5.4.1 Hé théng nap clia miu phai dwgc ché tao bing céc vét liéu tro va khéng c6 tinh h&p phy dbi
véi cac clu tlr trong m3u. Vat lidu ché tao wa dung 1a thép khdng gi. Khéng chip nhan st dung cac
vat ligu ddng, ddng thau, va cac hgp kim c6 chira ddng. Hé théng nap mau t& van cGa binh chira
m&u dén may sic ky khi phai dwgc duy tri & nhiét 46 khong ddi, dao ddng 1 °C.

5.4.2 MAu dang & dang khi phai dwa vao cung vé&i khi mang & phia trwéc cot, mdu duoc dua vao
c6 thé tich cb dinh, thuéng 1a khdng vuret qua 0,5 mL & 101 325 Pa (1 atm) (thd tich téng, bao gdm
ca khodng chét). Néu cén ting d6 chinh xac clia hexan va céc ddng phan, cac phAn ndng ctia miu
cén phan tich thi ¢6 thé s& dung lvong miu Ién hon (xem ASTM D 2597). Thé tich mau phai dwoc
tai lap sao cho cac phan tich thyre hign lién tiép phai dat tai 1ap trong khodng 1 % dbi v&i tirng chu
tl. Hé théng nap méu dong lién tuc dwoe chip nhan néu @4 tinh dén anh hwdng clia dd nhét.

CHU THICH 1: Giéi han Iwgng méu béng 0,5 mL hodc nhd hon dugc lya chon lign quan véi tuyén tinh cla tin
hiéu detector va higu suét cla cdt tach. C6 thé sir dyng céc Iwgng mAu Ién hon @8 x4c dinh cac cAu t&r ham
lwgng thdp dé tang d¢ chinh xac clia phép do.

5.4.3 Khuyén nghj mdt hé théng nap mau biing chan khdng dwec néu tai Hinh 1.
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Cot: 2 m, Loai ray phén tir 13X, 80-100 mesh
C& mau: 0,25 mL

Metan

Khi mang: Heli @ 30 mU/min

Nitor
Oxy

e

Phat
Hinh 3 — C6t tach oxy, nito, va metan (xem Phy lyc A.2)
5.5 Kidm soat nhiét a9 cot

5.5.1 Ding nhiét - Khi 4p dung ché d6 van hanh d3ng nhiét, duy trl c4t phén tich tai nhiét 46 khéng
adi qué 0,3 °C trong sudt qua trinh chay mau va chay mau chuén twong ng.

5.5.2 Lép chwong trinh nhiét dd - C6 thé st dung k§ thuét 1ap chwong trinh nhiét 86 néu kha thi.
Nhiét ad 16 khdng dwgc vrgt qua gidi han nhiét @ da khuyén cao dbi véi cac vit ligu trong cht.

5.6 Kidm soat nhigt a9 detector ~ Duy tri nhiét d6 detector tai nhiét o khdng ddi qua 0,3 °C trong
subt qua trinh chay mau va chay miu chuln twong (ng. Nhiét dd detector sé bing hoc I&n hon nhiét
d 16n nhét clia cit.

5.7 Kidm soat khi mang - Thiét bj duoc trang bi cac phwong tién phi hop dé tao dong khi mang qua
¢t phan tich va detector v&i tdc dd déng khdng thay adi qué 1 % trong subt qué trinh phéan tich mau va
miu chudn so sanh. D tinh khiét ctia khi mang c6 thé dwec cai thién béng cach cho déng khi mang
qua cac bd 1oc chon lgc trudre khi cho qua séc ky khi.

58 Cot

5.8.1 Cot dwoc ché tao bing cac vat lidu tro, va khong hdp phy véi céc chu té cé trong mau. Vat liéu
wa dung 44 ché tao cét I thép khdng gi. Khdng chp nhén s dyung ddng, ddng thau, va cac hep kim
¢6 chira ddng.

5.8.2 C6thd sl dung cot hap phuy va cdt tach @& thyre hién phép phén tich.
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CHU THICH 2: Xem ASTM E 260.

5.8.2.1 Cét hdp phy - Cot nay phai phan tach hoan toan oxy, nito va metan. Nén st dung cbt hép
phy ray phan t loai 13X, 80-100 mesh néu mudn bom tryc tiép. Co thé ding cot zeplit 5A néu treée
né c6 thém cdt hdp phy cac hydrocarbon dnh huwdng. Néu méy ghi dwgce sir dyng thi but ghi phai dwoc
quay tr& lai dwéng nén gitra m&i pic lién tiép. B3 phan gidi (R) phai I&n hon hosc bing 1,5 tinh theo
cong thirc sau:

X X
Y+ )

R(1,2)=

x2 (1)

Trong d6 x,,x, 14 thoi gian lwu va y,, y, 13 chidu réng pic. Hinh 2 m& phdng tinh toan dd phan giai.
Hinh 3 1a s&c ky d& nhan dugc trén cdt hp phuy.

5.8.2.2 Cot tach — Cot ndy phai phan tach etan ra khéi pentan va carbon dioxide. Néu st dung may
ghi thi bat ghi phai quay tré v& duwdng nén gitra mdi pic clia propan va cac pic ké tiép va phai quay vé
dudng nén trong pham vi 2 % so véi dd léch toan thang do dbi véi cac cdu tir rira gidi trude propan,
v&i cac phép do Gang thirc hién & ché do suy giam cla pic. Sy phan tach carbon dioxide phai ddm bdo
@G sao cho 0,25 mL m&u cb chira 0,1 % mol ::arbon dioxide sé tao ra tin hiéu cé thé do duwgc rd rang.
D§ phan gidi (R) tinh theo phwrong trinh trén phai bing hoc I6n hon 1,5. Thei gian, phan tich nén két
thtic trong véng 40 min bao gdm ¢ qua trinh chay ddo dong & tdch nhém hexan va ddng phan, cac
cau tlr nang hon sau khi @4 tach duwee n-pentan. Hinh 4 @én Hinh 6 12 cac vi dy séc ky dd nhan dugc
abi véi mdt sb cdt tach phis hop.

6.8.3 Qui djnh chung - C6 thé st dung c4c vat liéu nhdi cdt khac ¢é kha ning phan tach dat yéu ciu
dbi véi céc chu tlr dang xét (xem Hinh 7). Trong hé da cét thwdng sl dyng sy ddo ngwoc dong khi
mang d6i véi cac chu t&r niing.

CHU THICH 3: S&c ky 44 trén cac Hinh tir 3 @&n 8 chi 13 hinh &nh md phéng cac phan tach dién hinh. Céc diéu
kién van hanh bao gdm cac ¢t cling 14 dién hinh va dwoc téi vu hod do k§ thuat vién cé nang lyc.

5.9 Thiét bj lam khd - Trir khi biét chéc chin ring nwéc khdng anh hudng dén sy phan tich, thiét bj
lam khd phai dwoc I4p d3t trong hé théng nap miu phia trwéc van dé tach nwée ma khéng l4y di
nhirng cAu t cin phéan tich

CHU THICH 4: Xem A.2.2 v& qui trinh chun bj thiét bj 1am khé phi hop.

5.10 Van - Van hodc cac b$ chia tdch miu hosic ca hai 1a cic bd phan cAn c6 d& déng ngét, rira
nguoc hodc 48 ding khi thye hién céc phép phan tich ddng thoi.

5.11 Ap ké - C6 thé diing 4p ké ch(r U ho#ic 4p k& giéng véi thang do cho phép doc d& dang va dugc chia
vach chinh xac bao gdm dai do tlr 0 mm dén 900 mm (36 in.) thliy ngan hodic Iém hon. Ap ké chi U 12 hGru
dung, vi né cho phép dién ddy vong I&y méu véi ap suét mBu dén 202 650 Pa (2 atm), vi thé md rong dai
do cho tét ca cac chu tir. Ap ké giéng vén ¢6 88 chum tét hon va dugc wa diing khi hiéu chuln véi cac chu
10
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tl tinh khiét. Cac mau ¢6 thé dwoc nap dén ap suét 101 325 Pa (1 atm). Di véi ca hai loai 4p ké nao
chang n(ra thl thang do theo milimet co thé doc dwoc chinh x4c hon thang do theo inch. Can chd ¥ khi bdo

quén thiiy ngan vi ban chét ddc hai cla né. Tranh dugc cang nhidu cang tét, khong dé tiép xuc véi da. Riva
k§ sau khi tiép xtc.

512 Bom chéan khéng - Bom phai cé ¢dng sut dé tao chan khong tuyét déi nhd hon hoic bing
133,322 Pa (1 mmHg).

C6t-25% BMEE @di véi chromosorb P, 7m @ 25°C
Khi mang: Heli @ 40 mLU/min,
C& méu: 0,25 mL.

Isobutan
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Hinh 4 - Séc ky dd cia khi thién nhién (Cot BMEE) (Xem Phy luc A.2)
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Cot: Chromosorb PAW, 200/500, 10 m
Khi mang: Heli @ 40 mL/min,

cl
@,
C& méu: 0,25 mL. i
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Hinh 6 - Sdc ky 44 ctia khi thién nhién (Cét Silicon 200/500) (Xem Phy Ilyc A.2)

6 Chuén bj thiét b}, dung cy

6.1 Kiém tra @ tuyén tinh — D& thiét 1ap @6 tuyén tinh cla tin hidu ddi voi detector din nhiét, cin
thie hién ddy da qui trinh sau day:

6.1.1 CAu tl chinh dang xét (ddi véi khi thién nhign, cu tl chinh 12 metan) dugc nap vao may sic ky

qua vong nap mlu cé kich c¢& cb dinh 4p suét riéng phdn ting din ting lwgng 13 13 kPa
(100 mmHg) tir 13 kPa dén 100 kPa (100 mmHg dén 760 mmHg) ho3c ap suét khi quyén.

6.1.2 Céc tin hiéu dang pic tich phan |2 dién tich dwec sinh ra tai mdi lwgng gia ting 4p suét dwoc vé
thanh @3 thj theo 4p suét riéng tirng phin tvong &ng (xem Hinh 9).

6.1.3 Céc két qua biéu dién trén a3 th sé tao thanh dwdng thing. Sir dyng cac gia trj logarit tin hidu
tuyén tinh 16t s& hién thj mét dwdng thing tai géc 45 °.

6.1.4 Budng cong bét ky ndo cling 13 diu higu cho thiy véng nap mau c6 thé tich ¢ dinh 14 qué 1én.
Can thay thé vdng nap mAu c6 thé tich cé dinh bing vdng nap mau khac cé thé tich nhd hon va sau d6
13p lai cac buéc tir 6.1.1 dén 6.1.4 (xem Hinh 9).

6.1.5 D9 tuyén tinh trén toan dai dang xét phai dugc bibt 16 dbi véi tirng cAu tlr. S& rét htru ich néu
1&p thanh bang ghi lai s\ bién thidn hé sé tin hidu khi thay di ndng dd. (Xem Bang 2 va Bang 3).

12
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6.1.6 Can chu ¥ 4 nito, metan va etan thé hién kha nang nén nhd hon 1 % tai ap suét khi quyén. Cac
clu t& khac clia khi thién nhién thé hién khd ning nén duwdi 4p suét cao nhd hon dang k& so véi
kha nang nén & 4p suét khi quyén.

6.1.7 Hau hét cac chu ti cé &p suét hoi nhd hon 100 kPa (15 psi) khéng thé st dung lam khi tinh
khiét d& nghién ciru kha niing tuyén tinh vi chiing khong tao ap suét hoi di cho sé doc ap ké dén
100 kPa (760 mmHg). Déi v&i cac céu tlr ndy, cé théd st dung h8n hep véi nito hodic metan dé thiét lap
4p suét riéng phan co thd md rdng 4p sudt toan phin dén 100 kPa (760 mmHg). S& dyung Bang 4 déi
voi cac ap suét hoi tai 38 °C (100 °F), tinh &p suét I&n nhit ma mdt clu t cho trwde cb thé pha tron
v&i nite nhw sau:

B = (100 x V)/ @)
P = (i x M)100 )

Trong dé

B 14 4p suét clia hdn hop, max, kPa (mmHg);

V 14 4p suét hoi, kPa (mmHg);

i 1a % mol,

P 1& 4p suét rieng phan, kPa (mmHg);

M 13 ap suét ap ké, kPa (mmHg).

13
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14

Cét: DIDP-3m +DMS, 6 m@ 35°C
Khi mang: Heli @ 75 mL/min,

C& miu: 0,5 mL.
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Hinh 6 — Sic ky @8 cua khi thién nhién (Xem Phy lyc A.2)

Cét 1: 3 m x 3 mm 152 hydrocarbon
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Hinh 7 - Séc ky 4 ctia khi thién nhién (Ap dung da cdt) (Xem Phy lyc A.2)
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2mx 3 mmmol, rdy 13x @ 50 °C

g Khi mang argon: @ 40 mL/min
= Detector @ 100mA
=
- =
s 4 3 2 1 o

Phut
Hinh 8 - Tach heli va hydro

6.2 Quy trinh kidm tra tuyén tinh

6.2.4 N&i ngudn cép chu t& tinh khiét véi hé théng nap mAu. Hat chan khdng hé thédng nap mau va
quan sét 4p ké aé kiém tra a9 kin (Xem Hinh 1) v& khuyén cdo cach b tri hé théng éng. Hé théng nap
mau phai @m bao kin chan khéng.

6.22 Cln than m& van kim d& nap clu ti¥ tinh khiét ¢én khi 4p suét rieng phdn dat 13 kPa
(100 mmHg).

6.2.3 Ghilai chinh xac ap suét rieng phan va khdi ddng van mau d& cho mau vao cét. Ghi lai dién tich
pic clia cAu ti tinh khiét.

6.2.4 Lap lai cac thao tac néu tai 6.2.3 d6i véi cac 4p suét trén ap ké bang 26, 39, 52, 65, 78 va
81 kPa (200, 300, 400, 500, 600, va 700 mmHg), ghi lai cac dién tich pic nhan dugc cho phép phan
tich mau tai ting gia trj 4p suét nay.

6.2.5 V& dd thj cac s ligu cla dién tich (truc x) theo cac 4p suét riéng phin (truc y) trén dd thi tuyén
tinh nhu th& hién trén Hinh 9. '

6.2.6 Phuong phap khéc 12 pha mot hén hop gbm tét ca céc chu t& va nap vao véng nap miu tai ap
suét riéng phan trén toan dai dang xét. Néu 4 c6 sin hén hep khl, thi ¢6 thé pha hdn hop khi cé sin
v&i metan, theo cach nhw vay sé& cho cac dwdng tin hiéu ddi véi tAt ¢a cac chu ti. (Canh bao - Néu
khong thé thu dugc cac théng tin v& @9 tuyén tinh clia detector ¢ sdn trén may sic Ky khi dbi voi tét
ca céc chu tr khi dang thiy, thl y&u cAu téi thidu 12 cac s liéu v& tuyén tinh phai thu duoc déi véi tit ca
cu tlr khi c6 néng a9 vuot 5 % mol. Séc ky b khéng thye sy 1 tuyén tinh trén cac déi ndng d6 rong
va @9 tuyén tinh c&n dugc thiét 1ap déi véi dai do dang xét.)

15
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Sb dém dign tich

Hinh 9 — Tin higu tuyén tinh ctia detector

Bang 2 - Panh gia tinh tuyén tinh clia metan

D§ trdi S/B = (% mol thap -~ % mol cao)/% mol thdp x 100

Dign tich B

S % mol

8/B % mol/dién tich

DY trdi S/B., % adi véi gia trj thap

223 119 392
242 610 272
261 785 320
280 494 912
299 145 504
317 987 328
336 489 056
351120 721

51
56
61
66
71
76
81
85

2,2858e-07
2,30826-07
2,3302¢-07
2,3530e-07
2,3734¢-07
2,3900e-07
2,40726-07
2,42086-07

~-0,98
-0,85
-0,98
-0,87
=0,70
-0,72
-0,57
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Bang 3 - Danh gia tinh tuyén tinh cla nito

D0 trdi S/B = (% mol thAp — % mol cao)/% mol thdp x 100

Dién tich B S % mol S/B % mol/dién tich D9 tréi S/B, % ddi véi gid tri thap R
5878836 1 1,7007e-07
29 137 066 5 1,7160e-07 -0,89
57 452 364 10 1,7046€-07 1,43 "
84 953 192 15 1,7657e-07 -1,44
111 491 232 20 1,7939e-07 -1,60
137 268 784 25 1,8212e-07 -1,53
162 852 288 30 1,8422e-07 -1,16
187 232 496 35 1,8693e-07 -1,48
Bang 4 - Ap suét hoi tai 38 °C (100 °F)*

Chu tr Ap suét tuyét aéi, kPa psi

Nitor >34 500 >5000

Metan >34 500 >5000
Carbon dioxit >5 520 >800
Etan >5 520 >800
Hydro sulfide 2720 395
Propan 1300 189
Isobutan 501 726
n-butan 356 51,7
Isopentan 141 20,5
n-pentan 108 15,6
n-hexan 34,2 4,96
n-heptan 11,2 1,62

ACac sb litu méi nhét ddi v ap sudt hoi a2 1idt ke 13 cé s&n tal Trung tam Nghién clru Nhidt ddng hoc, H8 théng céc treéng
dai hoc Texas A&M, College Station, TX 77843,

7 Chétchuin so sanh

7.1 Dung hdn hop khi khd ¢6 thanh phin xac dinh dé 1am chuén cho m&u ¢An phan tich. Ching cin
chipa nhieng cAu t& a4 biét ndng dd, ngoai trir oxy (Chu thich 5). T4t cd cac cAu t& trong miu chusn
phéi ddng nhét & trang thai hoi khi phan tich. Ndng @6 clia mét clu t& trong khi chudn khdng duoc
thdp hon mét nlra ho#c Ién hon hai 1An ndng a6 cla cu t&r nay trong mau cin phan tich.

CHU THICH 5: Néu mu chudn dwoc bdo quan trong binh chira chira Sugc thi nghigm dé chirng minh 12 tro voi
oxy thl nén tién hanh hiéu chudn oxy bing mét phrrong phéap khac.
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7.2 Chudn bj - M3u chun so sénh cé thé chuén bj bing cach pha trdn cac cAu ti tinh khiét. Khang
khi khé pha loang 14 chat chudn phi hop déi véi oxy va niter (xem 8.5.1)

8 Cach tién hanh

8.1 Chuén bj thiét bj ~ D4t cac cot vao ddng vao vj trl theo yéu ciu @& thirc hién phép ther (nhw ma ta
tai mot trong c4c myc 8.4, 8.5, hoac 8.8). Pidu chinh cac didu kién van hanh va d& hé théng sic ky
6n dinh.

8.1.1 Déi véi hexan va céc clu tl nang hon, gia nhiét véng nap mau.

CHU THICH 6: Hau hét cac may séc ky hién dai cd cac Id cé van dé co thé kidm soat nhiét 9. Khuyén céo,
trong trréng hop khédng c6 16 van cAn I&p van 1dy m3u khi trong 18 clia may sic ky va van hanh tai nhigt d6 cot.
8.1.2 Sau khi thiét bj da dn dinh thuc sy, thyrc hién céc phép kiém tra trén chét chudn so sanh dé thiét
1ap @9 13p lai clia thiét bj. K&t qua cla hai phép kidm tra lién tiép phai ndm trong khoang cac gi¢i han
a6 13p lai @bi véi lwgng % mol hién ¢b clia tirng cAu tlr. Néu chét chuln so sanh cé gia tri trung binh
clia hai phép kiém tra lién tiép hodic ca lan kidém tra cudi ciing ndm trong khodng cac gidi han @0 1ap
lai clia phép kidm tra treéc 66 di véi tirng clu tlr ¢o thé dugc st dung nhw chét chudn so sanh déi
véi tht ca cac IAn ther tiép theo cho dén khi ¢6 sy thay ddi v& cac didu kién van hanh cua thiét bj.
Khuyén céo thye hién hiéu chudn hang ngay.

8.2 Chuln bj miu thir — Néu cin co thé loai bd hydro sulfide it nhat bing hai phwong phap (Xem
A2.3).

8.2.1 Chuén b] va nap mau thir - MAu thir phai dwoc dn dinh trong phdng thir nghiém tai nhiét d cao
hon nhiét dé &n dinh 14y miu ngoai hién trudng tir - 6,67 °C {20 °F) dén 10 °C (50 °F). Nhiét 45 cang
cao, thei gian ¢an biing cang ngén (khoang 2 h déi véi cac binh chira mdu nhd ¢é dung tich nhé hon
hodic bang 300 mL). Phwong phap phén tich nay gid slr cac phwong phap |4y mau ngoai hién trudng
d4 loai bd hét chét 1dng bam theo. Néu didm swong clia hydrocarbon trong miu ta thdp hon nhiét 4o
thdp nhét ma mau tiép xac, thi khéng cAn gia nhiét mau.

8.2.2 Céc éng nédi tir binh chira m&u dén civa nap mau cla thiét bj dwoc lam béng thép khéng gi hodc
bang cac doan ngdn TFE-fluorocarbon. Ong néi bing ddng, vinyl hojic cao su d&u khéng dwoc chip
nhan. Néu mau cé cdc hydrocarbon mach dai thi can gia nhiét cho doan dwéng dng l4y mAu.

8.3 Nap miu ~ Lugng miu nap vao cot séc ky khang dugc vwret qua 0,5 mL. (Lwgng miu phai nhd
nhu vay d& nhan dugc tin hiéu tuyén tinh cla detector dbi véi metan). Véi lvgng mau nay, phép phan
tich Gat 6% chinh x4c AU cho t4t cd cac thanh phan trir cac thanh phAn nhd, khong dang ké. Khi cin
phai t&ing tin hiéu d& xac dinh cac chu td ¢6 ndng dd khong 16n hon 5 % mol thi cho phép st dung mAu
va c4c chét chudn véi thd tich khdng virot qua 5 mL. (Tranh khéng dwa cac chét 1dng vao hé théng
miu).
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8.3.1 Phurong phap 1am sach — M& van ra clia binh chira mau va thdi mau qua hé théng nap mau va
vong nap mAu hodc éng din mAu. Lugng khi m3u ding dé 1am sach phai duoc thiét 1ap va kiém tra
xac nhan cho tirng thiét bi. Ap suét vong nap mau phai gan béng &p suét khi quyén. Déng van ra binh
chira va d& cho &p suét mAu trong vong nap mau hodc éng dén méu duoc n dinh. Sau d6 bom ngay
miu trong vong nap mAu hosc éng din mAu vao cét sic ky dé tranh bi nhidm bin mau.

8.3.2 Phuong phap choén nwéc — Néu mau nhan dwoc bing cach choan nwéc, thi sau g6 co thé
st dyng @8 1am sach béing cach ding nwéc ddy hoac dién ddy vong chia hodc éng m3u. (Canh béo -
M6t vai ciu tir nhw carbon dioxide, hydro sulfide va hexan va cdc hydrocarbon cao hon cé thé bj loai
bé tirng phan hodc toan bd bing nuéc).

8.3.3 Phwong phap chan khéng - HUt chan khéng hé thdng nap mau tlr sau van ra clia binh chira
mAu t&i bd phan nap mau cho dén 4p suét tuyét déi nhé hon 0,1 kPa (1 mmHg). Béng van néi véi may
hdt chan khdng va cn than nap miu tir binh khi vao véng nap miu ctia may cho dén khi dat dwoc
ap suét da dinh doc trén ap ké (xem Hinh 1), Bom miu vao sic ky.

8.4 Chay cdt tach ddi véi etan va cac hydrocarbon ning hon va carbon dioxide — Thyc hién
phép do nay dung heli hodc hydro lam khi ma;‘ng. néu sl dung loai detector khac véi detector dan nhiét
thi chon khi mang thich hop dbi véi detector d6. Chon lwgng mAu theo 8.1. Cho mAu vao va déo dong
cho céc cAu ti naing tai thi diém thich hep. Nhan tin higu twong (ng d8i véi chét chudn so sanh.

8.4.1 Metan cling co thé xac dinh dwgc trén cdt nay néu cft tdch dugc metan khdi nito’ va oxy (chang
han nhu ¢ét véi silicon 200/500 @3 duwa ra trén Hinh 5), va lvong mau khéng vuwot qua 0,5 mL.

8.5 Chay cdt hip phy déi v&i oxy, niter va metan — Khi tién hanh xac djnh s dyng heli hodc hydro
lam khi mang. Lwgng mau khdng vwot qua 0,5 mL ddi véi phép xac dinh metan. Nap mau va nhan
duoc tin hidu ciia metan (Chu thich 5). Tuong tyw, nhan dwec tin hidu tir chat chuén cho nito va metan.
Nhan tin hiéu tir khdng khi khd cho nito va oxy, néu cé thiét 1ap phan tich. Khong khi dwgc dwa vao
hodc & 4p suét gidm bét va do chinh xac, hodc tir hdn hep dugce pha lodng bang heli.

8.5.1 H&n hop c6 chiva khodng 1 % oxy cé thé dwgc chudn bj bing cach nap heli tinh khiét vao binh
da chira khong khi khd tai ap suét khi quyén dat 2 MPa (20 atm). Ap suét nay khdng cn do chinh xac
bdi vl ndng @8 cla nite trong hdn hop miu ndy phéi duge xac dinh bing cach so sénh véi nito trong
mAu chudn. Luvong nito xac dinh dwgc nhan véi 0,268 dé thu dwoc % mol clia oxy hodc nhan véi
0,280 @& thu dwoc tdng % mol cla oxy va argon. Khdng dya vao cac chét chuén oxy d4 chuén bj truéc
d6 vai ngay. Bugc phép sl dung hé sb tin hiéu abi véi oxy néu tir cAu t& én dinh.

8.6 Chay c6t hdp phy dbi véi heli va hydro - Khi tién hanh phép thir s dung nito hodic argon lam
khi mang. Cho 1 mL dén 5 mL mAu vao va ghi lai tin hiéu di v&i heli, tiép theo Ia hydro ngay trudc
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tin hiéu oxy (Chu thich 5). Nhan tin hiéu twong (ng déi voi chAt chudn so sanh cé chiva ndng @6 thich
hep clia heli va hydro (xem Hinh 8).

9 Tinh toan

9.1 Céc chir sé co nghia dwoc gilr lai ddi véi gia trj dinh lwgng cla tirng clu t& phai d3m bao sao cho
dd chinh xac khdng bj mét di hodc khéng bj phong dai 1&n. Gia trj biéu thj bing sé clia chu tir bat ky co
trong miu khéng dugc cho 14 chinh x4c hon gia tri tvong (ng dwere chirng nhén cda cu t nay trong
chét chuln hiéu chuén,

9.2 Phwong phap ngoai chudn

9.2.1 Pentan va cac cdu tir nhe hon - Do chidu cao clia tirng pic thanh phdn dbi voi pentan va céac
chu tlr nhe hon, chuyén vé& cling d8 suy gidm cho cac cAu t& twong (ng ¢b trong m3u va chét chudn
so sanh, va tinh ndng @9 cia tirng chu t& trong miu nhw sau:

C=Sx(AB) )
trong @6

C la ndng @8 céu t& trong mau, % mol;

A la chidu cao pic cla cAu t& trong mau, mm;

8 la chidu cao pic clia céu tr trong chat chuén, mm;

S la ndng d9 clia cAu tlr trong chét chuén so sanh, % mol.

9.2.1.1 Néu cho chay khdng khi d& hiéu chudn oxy ho3c nito tai 4p suét da gidm, hodc ca hai, hiéu
chinh phwong trinh d6i véi ap suét nhu sau:

C = S x (A/B) x (Py/Py) (5)
trong d6

P,  1a 4p sult khéng khi trong qua trinh chay séc ky;

Ps  1a 4p suét khi quydn thye trong qua trinh chay mau
v&i ¢a hai &p suét dwec bidu thj theo ciing mét don vi.

9.2.1.2 Khang khi khd dwoc tinh véi thanh phdn 78,1 % nito va 21,9 % oxy do argon gidi hdp clng
oxy trén ct ry phén tl & didu kién binh thuwdng cla phuong phap nay.

9.2.2 Hexan va céc cdu tir niing hon — Do dién tich clia phan hexan, heptan va cac phin ning hon
clia dinh pic dao dong (xem Phy lyc A.1, Hinh A.1.1 va A.3.8). Bdng thei do dién tich ca hai pic pentan
trén séc ky a8 clia mau, va didu chinh tét ca cac dién tich do dwoc vé cling A6 suy gidm co sé.

9.2.3 Tinh cac dién tich d4 hiéu chinh clia cac dinh pic dwee ddo ddng nhu sau:
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Dién tich Cg d& higu chinh = 72/86 x Dién tich Cg do dwgc (6)

Dién tich C; va phAn ndng hon d& hiéu chinh = 72/A x Dién tich C; va phin n3ng hon do dugc (7)

Trong d6 A = Gi4 trj phan t& long trung binh ctia C; va phan ning hon.

CHU THICH 7: Gi3 trj phan t& lwgng trung binh cha C; va phén nng hon 14y bing 98 1a dU chinh xac; luong
nhd clia Cy va phdn nang hon cé mét thwéng duwgc bis lai bdng metyl cyclopentan va cyclohexan nhe hon. Gié tri
phan ti? lugng chinh x&c hon i véi C; va phdn nang hon cé thé nhan dugce nhe mé t& tai Phy lyc A.1.3.

9.2.4 Tinh ndng d9 ctia hai phan doan cé trong mAu nhw sau:
% mol Cg = (dién tich hiéu chinh Cg) x (% mol iCs + nCs)/ (iCs + dién tich nCs) (8)

% mol C; = (dién tich hidu chinh C;) x (% mol iCs + nCs)/ (iCs + dién tich nCs) ()

9.2.4.1 Néu phan trdm mol clia iCs + nCs dugc xac dinh bing cach thyc hién riéng véi lveng miu
nhé hon, thi gié tri nay khéng cin xac dinh lai.

9.2.5 Cgva phan ndng hon, hodic nhw Cs va phin nang hon khi dong khi mang ngwoc dwoc thye hién
sau n-butan dugc tinh theo toan bd dién tich phan d4o dong. Dién tich do dwgc co thé hidu chinh béng
céch st dyng cac gia trj phan t& lrgng trung binh clia todn bd cac clu t&r ddo dong ddi véi gia tri bing
A. Phin tram mol va dién tich cla pic ddo ddng iCs va nCs clia mau cé Kich c& nhw clia chét chudn
so sanh (khdng chira Cg va phdn nang hon) sau d6 s& duoc st dyng dé tinh gia tri cudi clng clia
phan trdm mol.

9.2.6 Chuén héa céc gié trj ph&n trim mol béng cach nhan méi gi4 tri véi 100 va chia cho tdng cac gia
tri ban d3u. Téng céc gia trj ban d4u khdng nén dao ddng nhidu hon 1,0 % so véi 100,0 %.

9.2.7 Céc phép tinh clia méu theo Phy lyc B.2.

10 Do chym

101 D¢ chym - DY chum clia phuong phdp nay duwgc xac dinh theo phweong phap nghién ciru
théng ké céc két qua thlr nghiém lién phong trén cac miu khi clia dwong éng chét lwong 38 MJ/m®
(1000 BtwSCF) nhw sau:

10.1.1 DY Kip lai - Sy chénh léch giCra hai két qua lién tiép thu dwoc do cling mét thi nghiém vién tién
hanh véi cling mét thiét bj duéi didu kién thir khdng ddi, trén cling mdt mau thir c6 thé coi 18 khéng tin cay
néu céc két qua nay chénh nhau nhidu hon céc gia tri sau:
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Céu tr, % mol D6 13p lai
0 6én 0,09 0,01
0,1dén0,9 0,04
1,04én4,9 0,07
5,03én 10 0,08

Trén 10 0,10

10.1.2 Do tai 18p - Sy chénh 1&ch gitra hai két qua thu dwoc do céc thi nghiém vién khac nhau tién

hanh & nhitng phdng thi nghiém khéac nhau, trén ciing mdt mAu thir c6 thé coi 1a khéng tin cay néu cac
két qua nay chénh nhau nhidu hon cc gia tr sau:

Clu t&r, % mol Do tai lap
0 dén 0,09 0,02
0,1@én09 0,07
1,04én49 0,10
5,0 4én 10 0,12

Trén 10 0,15
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Phy lyc A
(qui dinh)

A.1 Céac quy trinh bd sung

A.1.1 Phén tich danh riéng cho propan va cic cu t ning hon

A.1.1.1 Phép xac dinh ndy co thd thuc hién trong khoang t&r 10 min dén 15 min bing céch st
dyng cac didu kién cdt dé tach propan, isobutan, n-butan, isopentan, n-pentan, hexan, va heptan
va cac phan nang hon cé thé bd qua viéc tach etan va phin nhe hon.

A.1.1.2 S dyng cbt bis-(2(2-methoxyethoxy) etyl)ete (BMEE) 5-m tai nhiét dd x4p xi 30 °C, hoac
slr dung ¢t tach véi chidu dai phl hep cé khd nang phin tach hydrocarbon tir propan dén
n-pentan trong khodng 5 min. Cho tir 1 mL dén 5 mL mau vao cdt va ddo dong khi mang sau khi
n-pentan dugc tach ra. Thire hién nhén séc ky d& twong trng véi chat chuén so sanh trong khodng
5 min, vi khéng cén ddo dong déi véi chét chudn so sanh. Tinh két qua theo cach twong ty nhw déi
véi phurong phap phan tich chinh ddy ad. '

A.1.1.3 Phép xac dinh dbi v&i propan, isobu;an. n-butan va pentan ciing v&i phln ning hon c6 thé
thire hién trong khodng 5 min bang cach ddo déng khi mang sau n-butan. Tuy nhién, cin phai biét
phén ti¥ legng trung binh cla pentan va cac cu tl ning hon.

A.1.2 Phén tich don 1& dbi v&l etan va cic ciu tir ning hon

A.1.24 Trong nhidu trwdng hop, phép phan tach don 18 st dyung lwgng m3u khodng tir 1 mL dén 5 mL
sé& A0 dé xac dinh t4t c3 cac cAu tl trir metan vi khéng thd xac dinh metan mdt cach chinh xac véi
lwong mau da néu cling cac phép do chidu cao pic vi ndng @6 cao clia metan.

A.1.2.2 Chotlr 1 mL dén 5 mL mau vao cét tach va dao dong khi mang sau khi n-pentan dwoc tach
ra. Nhan séc ky @3 twong tng cla chét chudn so sanh. Do chidu cao pic clia cac hydrocarbon tur etan
dén n-pentan va dién tich cta cac pic pentan clia chit chuln. Thyc hién tinh két qué ddi véi etan va
céc céu tl n3ng hon theo cac quy dinh trong phwong phép phan tich iy dd. Metan va phan nhe hon
co thé dugce tinh bang cach 1y 100 trlr di va tdng clia c4c chu ti a3 dugc xac djnh.

A.1.3 Phan tich danh riéng cho xéac djnh hexan va cic cdu t& ning hon

A.1.3.1 Cot tach loai ngén c6 théd s dung hidu qua dé tach cac cAu t& nang phan doan cudi va gé
nhan dwoc thanh phin tach chi tiét hon clia phan doan ddo ddng. Théng tin ndy cung cép cac sé ligu
v& chét lvgng va co s& d8 tinh todn cac tinh chét vat Iy chdng han nhw phan t& lwong dbi véi céc
phan doan nay.
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A.1.3.2 Hinh A.1.11a sic ky db thé hién céac cu tlr dugc tach ra bdi cdt BMEE 2-m trong 20 min. Dé
thwe hién phép xac dinh nay, cho 5 ml miu vao mét ¢ét ngén va dao chiéu dong khi mang sau khi tach
n-heptan. Do cac dién tich cla tAt ca cac pic dugc rira gidi sau n-pentan. Hiéu chinh tirng dién tich pic
vé mol bing cach chia tirng dién tich pic cho phan t& lrong cta cu t&. DSi véi céc pic ddo dong cua
octan va cac ciu tir naing hon ¢ thé ldy phan t& legng bing 120. Tinh phin trdm mol cla hexan va
cac cAu ttr nang hon béng cach cdng céc dién tich da hiéu chinh va chia 6& tdng ciia chung 14 100 %
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Hinh A.1.1 — Thanh phin ctia hexan va phan néng hon

A.2 - Chudn bj cdt va thiét bi 1am kho
A.2.1 Chuéin bj c6t — Xem ASTM E 260.

A.2.2 Chuén bj thiét bj 1am khé - Ding hat phospho pentoxit hodc magie perciorat didn dy éng
thay tinh ¢6 dwong kinh 10 mm, dai 100 mm, tuan tha tht ca cac canh bdo thich hop vé an toan.
Lap éng thly tinh vao hé théng theo yéu cau dé lam khé miu. Thay tac nhén Iam kho sau khi dung
hét khodng mét nira vat liéu.

A.2.3 Loal bé hydro sulfide

A.2.3.1 D8i véi cac mau cb chira nhidu hon 300 ppm hydro sulfide theo khéi ivgng, thi loai hydro
sulfide bang cach néi mdt dng chira chit hdp phy natri hydrat (Ascarite) phia trwée binh chira mau
trong qua trinh 14y m&u, hodc treéc éng 1am kho khi cho mAu vao séc ky. Qui trinh nay ddng thoi
cling loai carbon dioxide, va céc két qua nhan duoc sé trén co s& khi khang ¢6é acid.
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A.2.3.2 Hydro sulfide cling c6 thé duoc loai bing cach ndi éng a4 bot da thdm ddy ddng sulfat
trong dao dong cia may séc ky va va dng 1am kho. Qui trinh nay sé loai c4c lweng nhd cda hydro
sulfide trong khi c6 dnh hwéng tdi thidu lén carbon dioxide cé trong méiu.

A.2.4 Bé tri cot - Ap dung cho cac phép phan tich trong d6 ¢6 xac dinh hexan va cac ciu tir
n&ng hon, Hinh A.2.1 dwa ra cach bé trf ma nhd 6 cac cft co thé thay ddi nhanh va dé dang bing
cach quay van b chon. Cn hai cft d& xéac dinh tit ca cac cdu ti néu trong phwong phap nay. Tuy
nhién, cac cdt tach ngén va dai cung clp tinh linh hoat blng ba chidu dai cot tach, khi st dung
chiing tirng cai don 1& hodc thanh chudi. Phin néi gira V, va V, trén Hinh A.2.1 nén |a cang ngan
cang tét (20 mm 1a thyc té) dé gidm thidu phin khéng gian chét gitra cac cbt khi s dung cac cét
theo chudi. Néu tAt ca cac cét dugc Iya chon dé van hanh tai cling nhiét dd, thi thoi gian én dinh
gi*a céc 1&n thay ddi cot s& dwee gidm thidu.

Cot tach dai

S

Cot tach ngén
(Chi st¥ dung phy)

Khi mang tl¥ cft vao detector

Hinh A.2.1 - Bé tri cft
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Phuluc B
(tham khao)

B.1 Hé&n hop chit chuln so sanh
B.1.1 Chudn bj

B.1.1.1 Céc hdn hop khi ¢6 thanh phin dién hinh duéi ddy s& du d& s dyng |am cac chét chudn
s0 sanh cho hau hét cac yéu ciu phan tich (Chu thich B.1.1):

Célu to Khi nghéo, % mol Khi giau, % mol
Heli 1,0 0,5
Hydro 3,0 0,5
Nitor 40 0,5
Metan (I&n nhét) 85 74
Etan 6,0 10
Carbon dioxide 1,0 1.0
Propan 4.0 7,0
Isobutan 20 3,0
n-Butan 2,0 3,0
Neopentan 0,5 1,0
Isopentan 05 1,0
n-Pentan 0,5 1,0
Hexan+ 0,1 0,2

CHU THICH B.1.1: Néu bdo quan hén hop trong didu kién ap suét, cAn cin than @& a3m bio réng 4p sudt
riéng phan cla bAt ky cAu t& ndo clng khdng vuot qua 4p sudt hoi cia né tai nhigt 46 va 4p sust ma tai 06
m&u dugc bdo quan va sir dyng. H3n hop ngheo c6 nhiét 0 ngung téi han tai 16 °C (60 °F) va hdn hop
giau ¢6 nhigt 80 ngwng tdi han tai 38 °C (100 °F).

B.1.1.2 Phwong phap htru dyng a8 chuln b chét chudn so sanh theo khéi lvgng nhu sau:
B.1.1.2.1 Thiét bj va cc chét cin cé:

Binh hinh try (binh), dung tich 20 L

Binh ép suét, hai binh dung tich 100 mL (A vé B)

Cén, 2000 g, d6 nhay 10 mg

Céc chu ti tinh khiét, metan @én n-pentan va carbon dioxide. Cac cu ti tinh khiét phai 12 tinh khiét
99+ %. Metan phai chira trong binh loai 1 L tai 4p suét bing 10 MPa (100 atm). Chay séc ky cua
tirng cAu tir @8 kidm tra vé thanh phin cho truéc cla né.
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B.1.1.2.2 HUGt chan khéng binh dung tich 20 L trong vai gid. Hat chan khédng binh A dung tich
100 mL, @& thu dugc khéi lwong thyc. Néi binh A véi binh chira n-pentan tinh khiét bing mét éng
ndi kim loai c¢6 chiéu dai da tinh d& chira dwgc mét lwgng x4p xI lwgng n-pentan sé& nap vao
binh A. Dung n-pentan phun sach éng néi bang cach ndi 18ng dau nédi van trén binh A, rdi vin chat
lai. Déng van binh chiza n-pentan va m& van binh A @& nap n-pentan tr éng néi vao binh va sau d6
d6ng van trén binh A, Thao va cén binh A dé c6 dugc khéi lvgng cla n-pentan vira dugc nap vao.

B.1.1.2.3 Twong ty nhw vy tién hanh nap thém vao chét chuén so sanh cac clu tr isopentan,
n-butan, isobutan, propan, etan va carbon dioxide, yéu cAu phai theo dung th ty. Cén binh A sau
ma&i 1An nap xong d& cé dwee khéi lvgng chu tlr vira dwgc nap. Nbi binh A véi binh dung tich 20 L
@3 hut chan khong béng éng ndi sach, c6 dwdng kinh nhd, cang ngén cang tét. M& van trén binh
dung tich 20 L, sau 46 m& van trén binh A. Két qua 14 lwgng khi tr binh A dwgc chuyén gan nhu
hoan toan sang binh dung tich 20 L. ®éng céc van clia hai binh, thdo va can binh A dé xac dinh
khéi lwgng hdn hp con lai chua dwgc chuyén sang binh dung tich 20 L.

B.1.1.2.4 Hut chan khdng va can binh 8 dung tich 100 mL, sau d6 1an lwgt nap vao binh B cac khi
heli va hydro theo thir ty dén &p suét yéu clu dé c6 dwoc ndng 46 mong muén clia cac clu tir nay
trong hdn hgp cudi cing. (Heli va hydro dwgc chudn bj va do riéng so véi cac chu t& khac dé
ngan nglra &p suét clia chung trong binh dung tich 100 mL gy ngwng ty cac hydrocarbon nang
hon). Can binh 8 sau m&i 14n nap d& cé duwoc khéi lvgng cla céc chu ti da nap. Néi binh 8 voi
binh dung tich 20 L bang 8ng néi sach, ngén c6 dwdng kinh nhé nhat ¢6 thd. M& van trén binh
dung tich 20 L, sau d6 m& van trén binh B, nhu vy hdu nhw todn b luvgng chira trong binh 8 sé
chuyén sang binh dung tich 20 L. Déng céc van cla céc binh, thdo du néi, va can binh B dé co
duwoc khéi lwgng hdn hop con lai chra dwgce chuyén sang binh dung tich 20 L.

B.1.1.2.5 Can binh dung tich 1 L cé chira metan tinh khiét tai 4p suét khodng 10 MPa (100 atm).
Chuyén metan vao binh dung tich 20 L cho dén khi 4p suét dat can bang. Can binh dung tich 1 L
dé xac dinh khdi lwgng metan da chuyén di.

B.1.1.2.6 Trén k§ lwgng chira trong binh dung tich 20 L béng cach gia nhiét dwéi day binh bing
phuwong tién thich hgp nhw nwéc néng, hodic dén va dé binh tai vj tri thdng ding trong vong it nhét
126 h.

B.1.1.2.7 Sl dung khéi lugng va db tinh khiét cla tng clu t& da nap @& tinh thanh phan
khéi Iwgng ctia hdn hop. Chuyén adi phan trim khéi lvong sang phan trim mol.
B.1.2 Higu chudn bing cac cdu tir tinh khiét

B.1.2.1 St dyng khi mang heli & dwa mét lugng miu véi thé tich khoang tr 0,25 mL dén 0.5 mL
vao cdt hép phy, véi didu kién 13 nap tai 4p suét tuyét dbi bing 50 kPa (375 mmHg) dbi véi metan
va 10 kPa (75 mmHg) déi véi nito. Chay méu clia hdn hop tai 4p sudt 70 kPa (525 mmHg) d8 thu
duwoe cac pic clla metan va nito.
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CHU THICH B.1.2: C&n 13p lai tirng 1An chay mAu theo toan bd qui trinh nay dé dam bao ring cac chidu cao
pic c6 tinh tai 1ap sau khi d& hidu chinh chénh léch 4p suét so véi gia tri trung binh v& pham vi 1 mm hoac
1 % cla gia trj trung binh. T4t ca céc pic phai dwoc ghi lai tai bd suy gidm dé c6 duoc chidu cao pic Ion nhat

do dugec.

B.1.2.2 Thay di khi mang sang argon ho#c nito va sau khi dwong nén duwoc thiét 1ap thi nap mau
heli tinh khiét vao tai 4p suAt tuyét déi bing 7 kPa (50 mmHg), ghi pic tai bd suy gidm diing @& co
chidu cao pic 1&n nhét. Chay méu clia hdn hep tai 4p suét tuyét @i bing 70 kPa (525 mmHg) thu
duwgc pic cua heli.

B.1.2.3 Chuyén sang cft tach v&i khi mang 12 heli va chay h8n hep khi tai ap suét tuyét ddi bing
70 kPa (525 mmHg). Sau d6 nap cac miu cla etan va propan tinh khiét tai ap suét tuyét déi bang
10 kPa (75 mmHg) va c4c méu clia butan, pentan va carbon dioxide tai 4p suét tuyét déi bang
5 kPa (38 mmHg).

B.1.2.4 Chay hdn hop khi tai ap suat tuyét dbi béing 70 kPa (525 mmHg).
B.1.2.5 Tinh thanh phan cta hén hgp khi dwoe chuén bj nhw sau:

B.1.2.5.1 Hiéu chinh chidu cao cac pic qlia tat ca cac clu tir tinh khiét va cac clu tt twong ng
trong hén hop dén cling @6 suy gidm (Cha thich B.1.2).

B.1.2.5.2 Tinh ndng dé tirng clu tl nhur sau:

C = (100V)(AIB)(PyP.) (B1.1)
Trong dé:
5 la ndng 46 chia clu tr, mol;

A 1a chidu cao pic cia clu t& trong hén hop;

2] 1a chidu cao pic cla chu tl tinh khiét;

Pa |4 &p suét ma tai 36 chay hdn hop, kPa (mmHg);
Pb | ap suht ma tai d6 chay chu tl, kPa (mmHg);
Vi 1a phdn thé tich cla céu i tinh khiét,

CHU THICH B.1.3: V, = 1,000 ndu cAu t hiéu chudn khdng cé tap chét.

B.1.2.5.3 Chudn hoa céac gia trj v& 100,0 %.

B.1.3 Hiéu chuln sir dyung céc gia trj ctia tin hiéu mol twong aéi

B.1.3.1 Cac ty sb tin hiéu twong @i co thé rat ra tiy cac sb liéu tuyén tinh va dung @& tinh cac
hé sb tin hiéu gidn hdi. Nh& vay, khéng cin phai hiéu chudn hang ngay aéi véi chét chuin Ga
chu tir nlra. Phwong phap thir c6 thé thye hién trén bht ky may sdc ky ndo cé sir dyng detector
din nhiét hodc detector ban dén.
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B.1.3.2 L4y mdt hdn hop chira cac ndng dd dy kién thiét bj s& phan tich. C4u tlr chinh (metan)
dugec st dung nhw khi can biing va c6 thé c6 nbng a9 thdp hon mie dy kién. CAu t&r nay co mat
trong chét chuan hiéu chudn hang ngay va d tuyén tinh dwgc dam bdo tir cac phép thir trwde do.

B.1.3.3 Dung thiét bj mé ta trén Hinh 1 hodc thiét bj trén khi co hoc bom mAu tai ap suét giam aé
nhén dugc cac dién tich hodc chidu cao pic 13p lai tai cac ap sult bing 90 %, 75 %, 60 %, 45 %, 30 %
va 15 % 4p suét tuyét déi. Dbi véi ap suét 13 100 kPa (760 mmHg) thi 4p suét s& dung Ia 90 kPa
(684 mmHg), 75 kPa (760 mmHg), 60 kPa (456 mmHg), 45 kPa (342 mmHg), 30 kPa (228 mmHg),
15 kPa (114 mmHg).

B.1.3.4 V& db thj dién tich hodc chidu cao (suy gidm tai cing dd cao nhw chu tir so sanh) theo
ndng d6 va tinh dd dbc clia dwirng thdng bing phuong phap binh phwong téi thidu. Cho trwdc
phwong trinh duwdng thing 1a Y = a, + a, X trong 46 Y dai dién cho cac didm dién tich hoac cac diém
clia chiéu cao va X 12 cac diém cla nbng d6. Budng thing nay duoc gid dinh giao nhau théng qua gbc
va 2, = 0. D dbe a, ¢6 thé dwoc tinh theo:

a; = IXYIZYP (B.1.2)

B.1.3.5 Ty lé @b déc cla cac clu to duge so sanh (i) véi 0o déc cac chu ttr so sanh (r) cé trong
chét chudn higu chudn hang ngay chinh 1a hé sé tin hiéu mol twong abi (RMR) déi véi chu te ().
Céu t&r so sanh phai c6 mat trong cling mdt day tach trén thiét bj (trir hexan+) nhw céc clu tor duoc
so sanh. Vi dy, propan cé thd 1a chu t& so sanh déi véi butan va pentan néu propan dwoc tach ra
trén cling mdt cét trong cling mot day nhw butan va pentan. Etan c6 thé 1a cu t& so sanh déi voi
carbon dioxide néu r(ra gidi trong cling day nhw carbon dioxide. Pic clia hexan+ cb thé duoc so
sanh v&i propan ho#c dwec tinh nhw da néu tai phdn ndi dung chinh clia tiéu chuén nay.

B.1.3.6 D&i voi viéc hiéu chuén hang ngdy, chét chudn bén cdu tir dwoc si dung c6 chira nito,
metan, etan va propan. Chét chudn it cu t& hon c6 khd n3ng loai trir dwoc cac vin d& vé didm
swong, loai trir hoat tinh sé& cho d§ chinh xac cao hon va cé thé pha ché & ap suét cao hon. Cac hé
s6 tin hidu cla céc chu t& dugce so sanh tinh tir hé sé tin hidu so s&nh hién hanh va hé sé tin hiéu
mol twong déi. Sau day md ta v& céch tinh todn co ban, vi dy v& cach rit ra hé sé tin hiéu mol
twong d6i (Hinh B.1.1), va bdng chi ra cach tinh cac hé s6 tin hiu (Bang B.1.2).

Hé sé tin hidu (R) = % mol /dién tich : (B1.3)
% mol (i} /dién tich (i)
Hé sb tin hidéu mol twong @i (RMR) = = (B1.4)
(% mol () /dién tich (1)
Rics = RMRy x Ry : (81.5)

B.1.3.7 Khuyén céo nén kiém tra dinh ky méi tvong quan RMR. Méi twong quan nay khéng phy thudce
vao nhigt 49, lwgng mau va téc do dang khi mang. Néu cé sy thay ddi trong cac didu kién van hanh nay
thl tat cd cac cAu t s& bj dnh huwdng nhu nhau va céac hé s tin hidu tinh dugc s& thay ddi teong (ng.
Xem Bang B.1.1 va Hinh B.1.1 va Bang B.1.2.
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Bang B.1.1- Tinh toan phwong trinh binh phwong téi thidu déi véi d6 déc cua Iso-Butan

Diéntich Y % maol X XY Y?
984 515 1 984 515 9.693€ + 11 I
900 410 0.9 810 369 8,107e + 11 e_
758 917 0,75 569 187,75 5,670e + 11
611 488 06 366 892,8 3,739 + 11 !
466 037 0,45 209 716,65 2,172e + 11 ;
314 649 03 94 3947 9,900e + 10
159 303 0,15 23 895,45 2,538e + 10
Téng = 4 195 319 4,15 3058 971,35 3,071 452e + 12
D¢ déc = IXYIZY? 9,0594e-07
Bang B.1.2- Tinh toan cac hé s tin higu siv dung cac gia tr] tin hi¢u mol twong déi
% mol trong Tinhiéuctia | Hésbtinhiéu | Tinhiéumo® | Hé sbtin hiéu
Chu tir chit chudnso | chAtchudnso | tir chitchudn | twong @biter 66 | cla céc chutlr
sénh, sénh, s0 sanh, dée/K, @4 so sdnh
S/BK RMR, (RMR)X(K)
S B
Nitor 5,08 2 685 885 1,8914E-6
Metan 82,15 36 642 384 2,2419E-6
Etan 8,75 6 328 524 1,3826E-6
Propan 402 3552 767 1,1315E-6
Carbon dioxide 1,116 07, 1,5429E-6
Isobutan 0,729 58,5 9,9594€E-7
n-butan 0,693 10,5 9,1142E-7
Neopentan 0,682 713 8,9776E-7
Isopentan 0,638 74,4 8,3994E-7
n-pentan 0,600 415 7,8353E-7
Hexan+ 0,547 624 7.2012E-7

ATin hiéu mol tvong d&i 1a mdt hdng sb dugc tinh bing cach chia ¢ dbc cla cAu tir duge so sanh cho chu tir c6 mit
trong chat chudn so sanh. Vi dy RMRye = (80 déc ic,)/(Kes) = 9,9594E - 7 1,1315E - 6 = 0,729 58.
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| Butan

994518 T
sgoue 1

758917 1

Dién
Heh 614488 T

466037 +

314649 -

159303 1

9.430 9,309 9.439 B5.600 9.7358 9.%90 1.900

% mol

Hinh B.1.1 - Vi dy v& xudt sir hé sd tin higu mol twong abi
B.2 — Céac phép tinh todn ctia miu thir (xem Diéu 9)

B.3 - Bién phap phong tranh cic nguyén nhan thong thwéng gay sai 16i

B.3.1 Thay ddi ham lwgng hexan va phdn ning hon

B.3.1.1 Lwong cac hop chét cla phan doan nang trong khi thién nhién rit d& thay ddi trong qua trinh
bao quén va nap mau din dén cac gia trj sai 18i nghiém trong th&p hodc cao. Sy ting ndng A6 cac céu
tlr ndy da thdy xdy ra trong nhidu truéng hep do cac cu tir ndng hon bj tich ty & véng nap méu trong
qua trinh 1am sach hé théng. Hiéu (rng b& mat cta éng din c6 dudng kinh nhd ¢ tac dong nhw mét
cét tach do vay khi xac dinh cac clu t& ning hon pentan thl khéng duwgc st dung éng loai nay trong
qua trinh 1Ay m3u v& nap miu vao hé théng. S tich Iby mang diu trong hé théng 1dy miu lam
tinh trang tr& 1&n trdm trong hon, Va vi thé, khi cang gidu thl vAn @& cang tram trong. Binh ky kidm tra
d6 tai 1ap clia thiét bj cho C va cac phln n3ng hon béng cach 'thulc hién phép thir vai I&n trén cling mét
mAau. R4t htru ich néu gilr 1ai mdt mAu cb chira cac hexan va céc phén néng hon dé kiém tra dinh ky.
Khi sy ghi nhan dwoc cac pic phan cét nang bj khuéch dai thi phdi 1am sach that k§ van lay méu va
vong miu béing aceton. C4c tryc tric ndy da dugc ghi nhén trong thire té dbi véi mét sé hé théng nap
ngay c& khi ching sach va dwoc trang bj vong nap mlu c6 kich thwéc xac dinh. C4c hién tuong

31



TCVN 9794:2013

nhiém bin d3 liét ké khac co thé dwoc gidm thidu biing c4c k§ thudt nhw 1am sach bing khi tro,
gia nhiét vong mau, s dung hé théng chan khéng, hoic cac phuong thirc htru hiéu khac twong tw.

Bang B.2.1 - Tinh toan déi v&i miu ther

% mol trong Tin hiéu cta Hé sb Tin hiéu 86i | Phén trém
Chu tr chétsc:nuhén 80 métsc;hnuhén so | tinhiéy, v6i mau* C=(SxAyB | Chulin héa,
* : siB A %
s B

Heli 0,50 41,1 00122 |12 0,154 0.15
Hydro 0,74 90,2 00082 | 1,5 0,012 0,01

Oxy 0.27 35,5 0,0076 | 2.1 0,016 0,02

Nito 4,89 77.8 00629 |756 4,755 475
Metan 70,27 76.4 09198 | 90,4 83,150 83,07
Etan 9,07 96,5 0,0940 | 79,0 7,426 7,42
Carbon | 0,98 57,5 00170 |21.2 0,360 0,36
dioxide | g g5 55,2 01205 |206 2,482 2.48
Propan | 588 73,2 00393 | 11,0 0,432 0,43
Isobutan | 5 g7 60,3 00476 | 15,0 0,714 0,71
n-Butan | 59 10,4 00567 | 0,1 0,006 0,01
Neopentan | g7 96,0 0,0091 | 24,0 0,218 0,22
Isopentan g gg 86,8 00000 |[205 0,203 0,20
n-Pentan 72,1° 0,166° 0,17
Hexan+® 100,094 % | 100,00 %

A Tin higu @6i véi cAu ti ¢6 trong mAu 62 dwgc hidu chinh vé cing sy suy gidm nhu dbi véi cAu t trong chét
chuln so sanh.

B Phan t& lvgng trung binh clia Ce + = 92.

©Tin higu Ce 44 hiéu chinh = (tin hiéu ban diu bing 92,1)x (72/82) = 72,1.
® % mol clia Cg + = (0,218 + 0,203) x(72,1)/(96,0 + 86,8) = 0,166.

%IiCs %nCs DigntichiC+nCs

B.3.2 Thay dbi ham lwgng khi acid

B.3.2.1 Ham lwgng carbon dioxide va hydro sulfide cia khi d& thay ddi trong qua trinh Iy miu va
bdo quan. Néu cac miu nay c¢é chira carbon dioxide hoa& hydro sulfide, hoc ¢ hai, thi khi l4y
m&u phai dung cac binh chira, cac d4u ndi va dudng din khd hoan toan, vl hoi 4m sé& hip thy mét
céch chon loc cac lugng dang ké khi acid. Néu c6 mat khi hydro, thl st dung c4c binh chira, van,
cac ddu ndi va dudng din bang nhém, thép khdng gi hodc cac vat liéu khac tro véi hydro sulfide.
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B.3.3 Piém swong cia miu

B.3.3.4 Thwong xay ra trwdng hop 1a cac mau khéng ddm bao dai dién vi khi bj ngung ty thanh
chit 16ng. Do vay, can gi(* cac miu & nhiét d6 trén diém swong cla hydrocarbon. Néu lanh dudi
nhiét @8 nay thi gia nhiét miu dén nhiét dd bang hoic cao hon diém suong 10 °C trong vai gidr trwdc
khi dem s dung. Néu khdng biét treéc didm swong, thi gia nhiét dén trén nhiét 4o tién hanh
|4y mau.

B.3.4 H@ théng nap miu

B.3.4.1 Khdng sir dyng cao su va nhya cho hé théng vi cac vét liéu nay d& hép phuy cac chu t& clia
miu. Gil¥ cho hé théng din ngén va éng 1am khd nhd d& gidm téi da y&u cdu phai lam sach.

B.3.5 D§ lap lai cba lwgng miu

B.3.5.1 Sy thay ddi ap suét nguoc trong vong nap miu cé thé gay anh huwdng xau dén dd I3p lai
clia lwgng mau.

B.3.6.2 Phai thyc hign dé tién hanh tit ca cac phép xac dinh ddo dong theo cling hwéng déng khi
mang. T4t ca cac phép xéac djnh pic don 1é va cac phép chay chuln so sénh twong ng thyc hién
sau d6 sé phai theo cing hwéng dong khi mang.

B.3.5.3 Phai ddm b3o réng 6ng 1am khé tai dAu vao dang trong tinh trang hoat ddng tét. Hoi 4m
trén cot sé lam pic ddo dong to ra.

B.3.5.4 Phai d3m bao cot sach bing cach thinh thodng thdi quét cot vai gid blng khi mang theo
hwéng ddo dong. Néu cdt sach, dwong nén sé nhanh chéng én dinh thanh dudng thdng véi moi
hwéng ddng khi.

B.3.5.5 Khi m& van o dong, didu kién ap suét tai cac ddu cdt bj ddo nguoc theo gay réi dong khi
mang. Sau d6, dong khi mang s& nhanh chéng tr& lai téc @§ ¢ va dwong nén tré lai thanh duéng
thdng. Néu khéng xdy ra nhu vay, thl nguyén nhan cé thé 1a do rd rl trong hé théng khi mang, b
diéu chinh dong bi 18i hoc do didu kién cia cdt chwra can bing hodc hé théng cét ¢6 tryc tric

8.3.6 Chuln so sanh

B.3.6.1 Duy tri chudn so sanh tai 15 °C hodic tai nhidt dd trén nhiét @9 didm suong cia
hydrocarbon. Néu chudn so sanh ¢é nhiét 4§ thp hon“thi gia nhiét phia dwéi day trong vai gio
trwéc khi ldy mAu. Néu c6 nghi ng® vé thanh phin, tién hanh kiém tra cac gia trj n-pentan va
isopentan véi cac cAu tl tinh khiét theo qui trinh néu tai A.2.

B.3.7 Céc phép do

B.3.7.1 Dudng nén va dinh céc pic phai nhin thy r6 rang a8 thyc hién cac phép do chidu cao pic.
Khang si* dyung dwéng zero ¢b dinh 1am dwéng nén, ma phai st dyng dudng nén thie té quan sét
dwoc. Khi d8 nhay cao, dwdng nén ndy cé thé hoi nang 1én nhung khéng anh hwéng gi va khéng

33



TCVN 9794:2013

cén thwdong xuyén dua vé didm khdng. CAn c6 may ghi dang bang biéu @b c6 in offset dwdng zero
Dién tich clia pic dao dong ¢é thé do dugc bing may do dién tich planimeter hodc phép dyng hinh
Dién tich d3o ddng va cac pic pentan duge dung dé& so sanh phadi duoc do theo cung
phwong phap. Tée 1a dwgc do theo phép do hinh hoc hodic bing planimeter, khéng duoc két hop
1&n 16n. Khi st dyng planimeter, cin cin than thyc hién vai 1An dd lai va 14y trung binh. Kiém tra
trung binh bang nhém a8 Iai 1an hai.

B.3.8 Cic didu phy

B.3.8.1 Hoi 4m trong khi mang cé thé gay anh hwdng ddi véi ddo dong, ¢6 thé bdo vé bing cach
I&p cot chira ray phan t&r trwdce thiét bj. Théng thudng éng dai 1 m dudng kinh 6 mm dugc nhdi
béng ray phan t& kich thudc tir 30 dén 60 mesh 1a phii hop, néu cé thay ddi véi tirng binh khi
mang.

B.3.8.2 Bjnh ky kidm tra hé thdng déng khi mang d& phat hién sy rd ri, si» dung xa phong hoic
dung dich phét hién rd ri.

B.3.8.3 S dyng chét Iam sach loai si dung cho tiép xic dién ddi voi bd suy gidm néu thdy cé
]
céc tiép xac nhidu.

B.3.8.4 May ghi cham cé thé din dén cac dinh vudng do sy bd s6t cac pic nhd. Néu tinh trang
nay khong khic phuc dugc bing cach didu chinh d8 khuéch dai, thi tién hanh kiém tra cac bd phan
dién t& clia may ghi.
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