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Xuét ban 13n 3

San pham dau mé - Phuong phap xac dinh ham lugng
lvu huynh (Phuong phap doét dén)

Petroleum products — Test method for determination of sulfur (lamp method)

1 Pham vi ap dung

1.1 Tiéu chudn nay qui dinh phuong phap xac dinh ham lugng luu huynh téng tir 0,01 % dén
0.4 %, khéi lugng (Chu thich 1) cé trong cac san phdm ddu md dang 16ng. Phu luc A1 mé ta
qui trinh phan tich sunfat dung riéng dé xac dinh ham lugng luu huynh thap dén 5 mg/kg.

CHU THICH 1 C6 thé so sanh phuong phap dét den nay véi phuang phap xac dinh luu huynh trong khi
dau mé hod 16ng néu trong tiéu chudn ASTM D 2784. Bdi vai phuong phap xac dinh luu huynh trong cac
san phdm dau md nang hon, khdng thé chay dugc trong dén thi xem phuong phap bom (ASTM D 129),
phuong phap 6ng thach anh (IP 63), hoic phuong phap nhiét dé cao (ASTM D 1552).

1.2 Qui trinh d6t chay truc tiép (diéu 9) cé thé ap dung dé phan tich cac vat liéu nhu xang,
dau hoa, naphta va cac chat 1dng khac cé thé chay hoan toan trong dén bac. Qui trinh pha trén
(diéu 10) c6 thé ap dung dé phan tich cac loai nhién lidu diézen va diu dét (FO) loai nhe, cac axit
naphten, cac phenol alkyl, cac sdn phdm ddu mé c6 ham lugng luu huynh cao va nhiéu vat liéu
khac khong thé d8t chay hoan toan theo qui trinh dét chay truc tiép.

1.3 Théng thudng cac hgp chat phospho cb trong x3ng thuong phdm khéng gay anh hudng. Su' hiéu
chinh dugc qui dinh d8i véi mét lugng nhd axit tao ra tir su dt chay cac chéat 1dng chifa chi chdng gb
trong cac loai xang. Cac néng do dang ké clia cac nguyén t6 tao axit va bazo tir cac nguén khac sé
géy can trd khi 4p dung qui trinh chun d6 vi khdng c6 sy hiéu chinh trong cac trudng hop nay.

1.4 Cac gia tri tinh theo hé Sl 1a gia tri tiéu chuén.

1.5 Tiéu chudn nay khong dé cap dén tat ca cac van dé lién quan dén an toan khi st dung. Ngudi
s{r dung tiéu chudn nay cé trach nhiém thiét lap cac nguyén tic vé an toan va bo vé slc khoé

clng nhu kha nang ap dung phi hgp vdi cac gidi han quy dinh trude khi dua vao st dung.
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2 Tailiéu vién dan

Cac tai liéu vién dan sau 14 can thiét khi ap dung tiéu chudn. D3i véi cac tai liéu vién dan ghi nam
ban hanh thi ap dung ban dudc néu. Déi vdi cac tai liéu vién dan khong ghi nam ban hanh thi ap
dung phién ban mdi nhat, bao gém ca cac ban sita ddi (néu cd).

ASTM D 129 Test Method for Sulfur in Petroleum Products (General Bomb Method) (San phidm
dau mé - Phudng phap xac dinh ham lugng luu huynh (Phudng phap bom)).

ASTM D 1193 Specification for Reagent Water (Nuéc diing trong phong thi nghiém — Yéu cau ky thuat).

ASTM D 1229 Test Method for Rubber Property - Compression Set at Low Temperatures
(Phuong phap xac dinh dac tinh cda cao su - Bé nén & nhiét do thap).

ASTM D 1552 Test Method for Sulfur in Petroleum Products (High Temperature Method)
(San phdm dau mé — Phuong phap xac dinh ham lugng Iuu huynh (Phudng phap nhiét do cao)).
ASTM D 2784 Test Method for Sulfur in Liquefied Petroleum Gases (Oxy-Hydrogen Burner or
Lamp) (Khi dau md hod 1éng - Phudng phap xac dinh ham lugng Iuu huynh (Peén dét oxy - hydro
hodc dér'! thudng)).

ASTM E .11 Specification for Wire—Cloth and Sieves for Testing Purposes (Ray kim loai dling cho
thir nghiém - Yéu cau k¥ thuat).

IP 63 Sulfur Content — The Quartz Tube Method (Xac dinh ham Iuong Iuu huynh - Phudng phap
éng thach anh).

3 Tém tat phuong phap

3.1 Mau dugc dét trong mét hé thdng kin, s dung dén thich hop (Hinh 1) va méi trudng khi
nhan tao gém 70 % cacbon dioxit va 30 % oxy dé tranh sy tao thanh cac oxit nitd. Cac oxit
luu huynh dudc hdp thu va oxy hoa thanh axit sulfuric bing dung dich hydro peroxit, sau dé
dung dich nay dugc suc khong khi d€ dudi cacbon dioxit @& hoa tan. Luu huynh dudi dang sunfat
c6 trong chat hdp thu dugc xac dinh bang chudn dé axit véi dung dich chudn natri hydroxit, hoac
bang phén tich kh&i lugng sunfat bari két tia (xem Phu luc A.2).

3.2 Theo cach khac, mau cé thé duge dét chay trong khéng khi, lugng luu huynh dudi dang sunfat
c6 trong chat hap thu dudc xac dinh bing cach can lugng sunfat bari két tla (xem Phu luc A.2).

CHU THICH 2 N&u khéng c6 cac nguyén t6 tao tinh axit hoac kiém nao khac ngoai luu huynh, cac két qua
thu dugc béng phuong phap thé tich hodc phan tich khéi lugng da néu Ia twong ducong trong gidi han vé
dé chum cila phuong phap nay.

3.3 Dai vai cac ham ludng luu huynh dugdi 0,01 % khdi Iugng, can phai xac dinh ham Iugng sunfat
trong dung dich hap thu bang céch‘do d4 duc cla bari sunfat (xem Phu luc A.1).
6
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Ong chan khéng

Bay
phun
Cot hap
: thu
Ong khéi J/ i
Khi CO, - O,
dén 8ng khoi
Khi CO, - O,
dén dén &ng do
thuy tinh

Hinh 1 — So dé minh hoa thiét bj dén da I3p rap

4 Y nghia va s dung

4.1 Phuong phap nay dua ra cac bién phap kiém soat mic luu huynh cla céac loai san phim va
phu gia ddu mé. Phuong phap nay cé thé sir dung dé du doan cac dic tinh sl dung, bao quan
hoac ché& bién. Trong mét vai trudng hdp, su cé mat clia cac thanh phan chifa luu huynh 1a cé Igi
cho san phdm va viéc giam sat su phan huy cac hop chat luu huynh s& cung cdp cac théng tin
hitu ich. Ngudc lai, trong cac trudng hop khac, sy cé méat cla cac hgp chét luu huynh cé hai cho
viéc ché bién hodc sif dung san phdm nay.

5 Thiét bi, dung cu

5.1  Cac cot hdp thu, éng khoi, dén va bdy phun (Hinh 1) cdn dung dugc qui dinh trong
Phu luc A.3. Binh tiéu chuén hinh nén va dén (Hinh A.3.1) nhu thé hién trén hinh khéng thich hap
dé dét cac hén hdp giau chat thom ma khéng dugc pha tron. Binh va dén dung cho cac mau cé
chat thom (Hinh A.3.1) cho phép dét cac mAu truc ti€p ma khong can tron va cling ¢ thé dung dé
ddt cac mau khéng chira nhan thom; loai dén nay cén cb clfa thit hai cing voi van kiém tra &
dudng 6hg cla dén.

5.2 Bé&c béng - Pudc xe bing sdi béng sach, méi, ddng nhat, cé chat luong tét. B3i véi loai dén
d€ a6t cac mau cb chét thom ding béng loai thuong phdm tét, sgi xd dai, min.
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5.3 Hé théng dudng dng, gdm mdt dudng éng chan khéng vdi cac thiét bi diéu khién, van, .v.v...
(Hinh 2) va dudng &ng kép (dén va dng khéi) cung cdp hén hgp khi ga cé thanh phan khoang
70 % cacbon dioxit (CO,) va 30 % oxy (O,) & ap suat qui dinh. Budng 8ng chan khéng dudc ndi
véi bam cé céng suat thich hdp cho phép tao mét dong khi ga déu khodng 3 l/iphit qua timg cot
hép thu va gilt ap suét khéng ddi trong dudng ng khoéng 40 cm nudc thap hon &p suét khi quyén.
Hén hop khi ga trong 8ng khéi s& dugc duy tri & ap suét gan nhu khong déi khoang tir 1 cm dén
2 ¢m nuéc va trong 8ng clia den dét khoang 20 cm nudc. Sd dé bé tri phi hop dudc thé hién trén
Hinh 2 va Phu luc A.3, c6 thé sir dung cac hé théng tuong ty khac. Cac thay ddi clia dudng éng va
thiét bi di kém dling d€ dét miu trong khdng khi dugc thé hién trén Hinh A.2.1 va Phu luc A.2.

Bly Gng chin khdng Ap.“ Clip chin khéng  Luu lwgng ké
\ Bibu chinh #p sufit

l = T - -

351 A

(10 psi)
(0,70 kgfem?)
Ong néi
ai &
% klh:"?g {50 psi)"=
L.__._jl&._.. {3.5 kg/em?)
-— ; ’ ’
Ven kiém tra  van kiém - . Tam thuy

Ong noij ~
brghéi  tradn ygigen "M XP

Hinh 2 - So d6 hé théng deén va duang ng cap CO,— 0,
6 Thudc thir va vat ligu

6.1 D¢ tinh khiét cia cac thuéc thir - Trong toan bé cac phép thit déu s’ dung cac hoa chat cép
thudc thit. Néu khéng cé qui dinh khac thi tat ca cac thude thir phai phit hgp véi cac tiéu chudn
hién hanh. Cé thé s dung cac loai khac véi diéu kién chic chin réng cac thudc thir nay co do
tinh khiét cao phu hop, khi st dung khéng lam gidm dé chinh xac cia phép thi.
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6.2 DO tinh khiét cia nudc — Néu khang cé qui dinh khac thi nudc diing trong thlr nghiém dugc hiéu
la nudc cat loai |l hodc loai Ill theo ASTM D 1193; ho&c loai nuéc cat cé dé tinh khiét tuong duong.

6.3 Cacbon dioxit va oxy - Ca hai loai cacbon dioxit (CO,) va oxy (O,) déu phai c6 dd tinh khiét
it nhat 1a 99,5 %, phu hgp vdi cac qui dinh cta 9.5.

6.4 Chét pha loang - Cac chét pha lodng st dung phai c6 ham lugng Iuu huynh nhé hon 0,001 %
. khéi lugng, phai hoa tan hoan toan mau thlr va cho phép dét chay vdi téc do vifa, déu, khong cé

khéi. Heptan, isooctan va rugu etylic tuyét déi la cac chat lam loéng thich hgp (Chu thich 9).

6.5 Axit clohydric (1 + 10) - Hoa mét phan thé tich axit clohydric dam dac (HCI, khdi luong riéng
tuong déi 1,19) véi 10 phan thé tich nuéc.

6.6 Dung dich hydro peroxit (1 + 19) — Hoa mét phan thé tich hydro peoxit dam dic (H,0,, 30 %)

véi 19 phan thé tich nudc. Bao quan trong chai mau sam cé nat thuy tinh.
6.7 Chat chi thi metyl dé tia — Dung dich nuéc chlta khoang 0,1 % hoat chat. (Khéng phai metyl tim).

6.8 Dung dich natri hydroxit (100 g/l) - Hoa tan 100 g natri hydroxit (NaOH) trong nudc va
pha loang dén 1 lit.

6.9 Dung dich tiéu chudn natri hydroxit (0,05 M) - D& lang dung dich NaOH trong khoang
thdi gian can thiét, di dé cac can két tha 1ang hét, gan Idy phan trong, sau dé |4y 2,8 ml dung dich
bdo hoa nay pha lodng bang nudc dén 1 lit (Chu thich 3). Néng d6 ctia dung dich dudc xac dinh
bang cach chudn d6 véi axit chudn bang chi thi metyl do tia. Bao quan trong chai thuy tinh
chiu kiém va gidm téi thiéu su nhiém CO, tir khéng khi. Chi diing 8ng cao su nguyén chét khi ndi
gitta binh chira va buret.

CHU THICH 3  Cé thé don gian hoa viéc tinh két qud bang cach diéu chinh néng dd mol cia dung dich
NaOH dén 0,0624 + 0,0001. Khi d6 1 ml cGa dung dich NaOH s& tugng dudng 0,0010 g lvu huynh. Trong
trudng hop nay khi tinh két qua hé s& 16,03 M sé trd thanh 1,000 (xem 12.1).

6.10 Mau Kiém soat Chat lugng (QC) thich hgp nhat la cac phan cha mét hodc nhiéu chat Idng
dau mé hodc cac chudn san pham da biét truéc ham lugng Iuu huynh ma chua diing trong viéc tao
dudng cong hiéu chudn thiét bi. Cac mau (QC) nay dudgc dung dé kiém tra tinh hiéu luc cla
qui trinh thir nhu mé ta & diéu 12. Phai c6 sdn mét Iugng dy phong mau QC cho khoang thai gian
s dung du ki€n, mau phai déng nhat va dn dinh dudi cac diéu kién bao quan qui dinh.

7 Chuan bj thiét bi

7.1 Khi thiét bi dudc 13p 1an diu, d8 30 ml £ 2 ml nudc vao cét hap thu. Diéu chinh ting van
riéng biét gilta 6ng chan khéng va bay phun sao cho khoang 3 lit khéng khi trong 1 phut dudc rat
qua timg cot hdp thu khi cac clta clia 6ng khéi dudc md thong vai khi quyén bén ngoai, trong khi
van gilr 4p suét trong 6ng chan khéng thdp hon ap suat khi quyén khoang 40 cm nuéc. Khi

9
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diéu chinh xong, rat nudc ra khéi cot hdp thu. Chiéu cao cla cac chat 1dng trong cac bd phan
diéu chinh ap sudt va chan khdng nhu thé hién trén Hinh 2, va trong khi van hanh can duy tri
dong khi thoat cham qua cac cét.

CHU THICH 4  Khi st dung, nap mét lugng tir 300 mi @&n 400 mi dung dich H,O, (1 + 19) vao thap loc khi.
Vi ap ké cla dng clng hoat ddng nhu thap loc & théi diém cui cla phép thir vi vay ding dung dich

H,C, (1 + 19) nhu mét chat Iéng ap k& d€ loai CO, tir chat hdp thu. Hang tudn hoac khi thdy thé tich
dung dich nay gidm hon so vdi mitc ban dau thi phai thay thé dung dich.

7.2 Trung hoa dung dich H,0, (1 + 19) ngay trudc khi st dung. N&u can dén 30 ml dung dich thi
chuyén vao céc thit cé dung tich 12 bdi s6 clia 30 ml, di cho s& cac cot hap thu dudc sit dung
dong thai. C&r méi 100 mi dung dich H,0, thém mét giot chat chi thi metyl db tia va sau d6 nhd
ting giot NaOH 0,05 N cho dén khi mau déi tir dd tia sang mau xanh nhat.

7.3 Lay 30 ml £ 2 ml dung dich H,0, (1 + 19) méi trung hoa dua sang bau I&n hon cla ting cot
hap thu. Ngoai ra, d6i v6i timg bé mau da dst, chudn bj thém mét cot hap thu @8 sit dung nhu mét
mau trang kiém tra. Gan éng bay phun vdi cac 8ng khéi va ndi ching véi cac 6ng tuong dng bing
cac 6ng cao su khéng chifa luu huynh. NGt miéng 8ng khéi bng nat bac.

7.4 Boéng cac van kiém tra clia dén dét, van diéu chinh chan khong md hoan toan, diéu chinh
ap sudt trong dudng éng chan khéng khoadng 40 cm nudc thdp hon ap sudt khi quyén, md cac
ngudn cap CO, va O, (Canh bao - Cé thé gay ra tinh trang nguy hiém (nd) khi viéc cung cap CO,
bi ngimg va dong O, van tiép tuc trong khi cac miu dang chay. Nén I3p thiét bi canh bao ho3c thiét bi
ki8m soat thich hop). Diéu chinh van kiém tra cdia dudng 8ng khéi sao cho tai téc do yéu céu qua
cac cbt hdp thu chi cé mét dong nhd khi CO, - O, thoat ra & bé phan diéu chinh ap suat, mot dong
khi nhé di vao bé phan diéu chinh chan khdng va ap suat clia dudng 8ng khéi la tir 1 cm dén 2 cm
nudc. Cé thé can phai diéu chinh thém bé phan diéu khidn chan khéng va van kiém soat
chan khéng dé dat dugc trang thai nay (Chu thich 5).

CHU THICH 5 Can bang hé thdng dong khi bing cach didu khién ap suét trong duéng éng chan khéng.
Thyc hién diéu nay bang cach nang Ién hodc ha xudng 8ng din khéng khi di vao bé phan diéu khién chan khong

theo cach trugt trong 8ng cao su,

7.5 Cat béc cb cac do dai d&n 30 cm. Sif dung s& Ian cac chidu dai theo mAu (xem diéu 8); gap
doi bac lai € c6 bé bac dai 15 cm d& xau vao den. Xau bic vao den bang cach 18ng cac dau gap
vao dau 8ng bén trong ciia dén dét. Ding méc kim loai kéo béc qua. Sau d6 diung kéo sac cét bac
sat dau clia 6ng mudng. M3i phép do chi nén diing dén d am sach k§ va bac mai.

8 Kiém soat qua trinh dét
8.1 Phan I6n cac mau thir dang Idng khi chay c6 ngon Ifa mau vang, sang. Hinh dang va

kich thudc clia ngon Ilfa phu thudc vao dong khi dét di qua dén, do bay hai ctia nhién ligu, dé khit

10
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cla bac trong 6ng mudng va vi tri clia ddu bac so vdi miéng &ng mudng. S& rat t6t néu hai diéu
kién sau va diéu kién dau dudc 8n dinh trudc khi dét, dé co thé diéu chinh ngon Itfa theo su thay
ddi téc d6 dong CO, - O,.

8.2 Cac mau cé do bay hoi cao can cac bac chat khit, cac dau bac c6 thé thdp hon vai milimét so
v8i miéng &ng mudng, trong cac trudng hop dac biét cb thé phai 1am lanh bang nuéc da trong khi

dang dét. Cac mau c6 d6 bay hoi thdp hon can cac bac 16ng hon va néu can thi 1am ndng lén.

8.3 Sau khi cit bic dén, rut bac xudng cho dén khi ngang béng hoac thdp hon mét chit so vdi
miéng 6ng mudng. D&i véi cac dén dung cho cac mau cb chifa nhan thom, khoang cach tir miéng
éng muéng dén dau bac khodng 8 mm, ddi vdi benzen co thé thap hon va ddi véi toluen la 4 mm,

d6i v6i cac nhién lieu nang hon, khi bat dau bay hdi nén gia nhiét nhe phan trén cla dén.

8.4 D& sir dung dén tidu chudn, cham Ilfa vao béc va sau do tur tir dan khi dét vao dén dé cé
ngon Ilfa khéng khéi. Khi st dung dén cho cac mAu chita nhan thom, dua mét ludng nhé khi dét
vao trong binh dé cap hoi di dé d6t den. Sau khi da cham den, dua khi dst truc tiép vao den dé

tranh tao khéi va dé diéu chinh kich thudc ngon ia. Néu chéng may ngon Ifa bj tat thi cham lai.

8.5 Can thai gian d6t ngan (thong thudng tir 1 phat dén 2 phut 1a da) voi chiéu cao ngon Iifa thap
dé su dét chay dat dugc can bing trudc khi téng kich thudc ngon Ifa ma khong géay khoi. D& diéu
chinh, can kiém tra toan bé dén. B3i véi dén ding cho cac miu c6 nhan thom, dau tién la diéu
chinh dong khi vao binh va sau dé gidm dong khi vao dén theo qui dinh. Trong moi trudng hop,
diéu quan trong la ngon Ifa chay ém, d8i xitng khéng cb céc tia phia trong phén hinh cdn hodc

khéi & mép ngoai ctia ngon lifa.

8.6 Co thé dat dugc sy dét chay hoan toan cac nhién liéu kho chay bang cach tang ham lugng O,
ctia khi d6t. Khdng bao gid dudc tang ham luong O, lén qua 40 %.

8.7 Trudc khi tit Iira, cho mau chay cho dén khi binh va bac kho va kich thudc ngon Ilra gidm
h&n: théng thudng ngon Ilfa con chay thém mét chat sau khi binh khé vi van con mau trén bac.
Vi dy d6i véi cac mau xang chay cé ngon Iifa cao, ngon Iifa d6 chi tat khi con do cao 3 mm dén
4 mm. Néu cho ngon Iifa chay cho d&n khi tit thi mét phan cac chét bj oxy hoa (co thé 1a cac axit
hitu co) dudc sinh ra; nhu vay két qud khéng chum, cac diém cudi nhan dugc khong rd rang. NEu
cac mau khéng dude dét chay cho dén tan khi thdy rd binh chia khé, thi ¢6 thé nhan dugc cac
két qua bat thuang. Bai v6i cac mau dé bay hdi, bat ky mau nao chua dét ciing s& thoat ra khdi
den trong khi can. Khi trong mau, luu huynh & dang nguyén t6, thi diéu dac biét quan trong 1a mau
phai dugc dét dén khé ré rang va dau bac dudc gilf ngang véi miéng ng mudng dé dam bao su
d6t chay hoan toan. Véi cac hdn hop co chifa hydrocacbon nhe va nang thi cac chét dé bay hoi
hon sé& chay trudc, c6 thé cac hgp chét cd chlfa luu huynh dam dac con nam lai trong binh.
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9 Cach tién hanh qua trinh dt chay truc ti€p cac mau dang 1ong (xem Phu luc A.2)

9.1 Diing pipet phit hop d& dua vao binh clia ting dén mét lugng mau nhu qui dinh & Bang 1. Day

cac binh béng cac nt bac sach, cé danh sé. Can ting binh va dén ctia né chinh xac dén 0,005 g.

Bang 1 - Lugng mau chat Idng dét truc tiép

Ham lugng luu huynh, Lugng mau
% khoi lugng g ) ml
Dudi 0,05 10 dén 15 20
0,05 dén 0,4 5 dén 10 10

CHU THICH 6 C6é thé can riéng cac binh day ndp va dén da chudn bi, nhung thong thudng sé thuan tién
hon néu dat timg binh va dén clia né trén mot dia can va thu duge khdi lugng tdng trong mét 14n can.

9.2 D& rieng titng den, 14p den dst vao binh. Ngay lap titc mau dang Ién ddu bdc bang hiéu ing
mao quan, ndi 6ng nhanh clia dén vao dudng éng clia dén dét bang éng cao su khéng chira
luu huynh. Cham dén bang ngon Ifa khéng chfa luu huynh (vi du dén con) va Iong dén vao
8ng khoi, néu ngon Ira ¢é xu hudng bi tat thi kep chat phan néi gitta 6ng khéi va dudng éng cla
éng khoi trong qua trinh 16ng dén vao. Cung lic d6 diéu chinh dong khi vao dén sao cho ngon Ilta
dugc gilt 8 ngay sat diém tao khéi, can x(ting déu dan. Ti€p tuc bang cach d6 cho dén khi toan bd
cac den dudc 16ng vao trong cac 6ng khéi. Can cé cac diéu chinh nhd cac van kiém soat dudng
éng dé duy tri ap suat qui dinh (xem diéu 7). Trong khi chay, d4c biét trong giai doan cudi, khi

ngon Idfa nhd di, giam ngudn cung cap CO, - O, vao cac den dé ngan khéng cho ngon Ilta tat.
CHU THICH 7 Khi su chay xay ra khéng hoan toan thi chit 1dng clia cot h4p thu sé tao bot rét nhiéu.

9.3 Khi tiing mau chay hoan toan, bang chitng Ia ngon Ilta nhd di khi mau can dan, 14y dén va
binh ra khéi 8ng khoi, tét Ira, déng nguén cdp CO, - O, vao dén va nGt 8ng khéi lai. Ngay lap tic
can lai binh, dén va nut bac cé danh s8. Khi toan bd viéc dt mau da xong, tit cac ngudn cdp CO,
va O, vao deén, dong van kiém tra 6ng khéi, va déng phan ndi vao thiét bi diéu chinh chan khc‘:r;-g;
diéu nay s& lam cho khéng khi dugc cudn vao dudng éng khéi qua ap ké. Bang cach nay cho phép
khong khi di qua cac cot hdp thu trong 5 phut d& dudi CO, da hoa tan tir dung dich hap thu, sau d6
déng van kiém soat chan khéng.

CHU THICH 8 N&u muén duy tri mi trudng dét thi c6 thé tit dong khi qua titng cot hap thu khi két thiic thai
gian dét. D& dat dugc diéu nay, kep chat phan ndi 6ng cao su giita biy phun véi dudng 6ng chan khong,
gidm dong khi hén hop & Iuu lugng ké theo ty & va diéu chinh lai van kiém soat chan khong, van kiém soat
éng khoéi. Khi da dot xong cac miu, phai thao toan bd céac kep va diéu chinh lai cac van chan khéng dé rat
khi theo t&c do yéu céu qua cac cot hap thu dé dudi hét CO, hoa tan ra.

12



TCVN 2708 : 2007

9.4 Trang 3 1an cac dng khoi va cac bay phun, médi lan dung khoang 10 ml nudc. Khi mau chita
chat 16ng cé chi chdng gd thi dung nudc néng dé trang cac 8ng khoi. Rét phan trang vao cac cét

h&p thu va chudn dé nhu qui dinh & diéu 11.

9.5 Méu tréng — D& 6ng khéi clia cot hép thu trdng dugc day nat (xem 7.3), cho dong khi
CO, - O, chay qua c6t hdp thu nay cho dén khi toan bd cac mau ngimg chay tai cung mét thai
_ &iém. T4t ngudn cung cap CO, - O, va lam thang khi ct hdp thy trdng theo cach nhu da tién hanh
véi cac cot hap thu mau. (Xem 9.3). Chudn d6 chat léng & cét hdp thu nhu qui dinh & diéu 11.
Thong thudng, mAu tring ciia khi chay s& nhd, nhung néu viéc chudn d6 c¢an hon 0,1 ml dung dich
NaOH 0,05 N thi huy phép xac dinh dé va thay c6t CO,.

10 Cach tién hanh pha trén va dét cac mau dang léng

10.1 Thém 6 ml chat lam loang khéng chifa luu huynh vao titng binh. Day nut cac binh bang cac
nat bic c6 danh sé va can chinh xac dén 0,005 g. Dung pipét dua vao binh cla tung den mét

lugng méu nhu theo Bang 2, l4c dé tron déu va can lai.

]

CHU THICH 9 Cach khac, tao hén hop 40 % khéi lugng clia mau trong chat lam loang khong chita
luu huynh va tién hanh nhu qui dinh & diéu 9.

10.2 LAp dén va cho ddt nhu mé ta & 9.2. Ly timg den ra khoi 6ng khéi khi ngon Ia gan tat va
t4t I0fa. Cho thém 2 ml chét lam lodng bing cach cho chay xudng theo thanh binh. D6t chay phan
chat lam lodng vira cho thém va 14p lai viéc cho thém chét lam lodng, d6t thém moét l&n nira sao
cho t8ng s6 10 ml chat lam lodng dugc dat.

Bang 2 - Lugng mau déi véi cac miu thir dang 16ng da tron

Ham lugng lvu huynh, Lugng miu
% khdi lugng g mi
0.4 va nhd hon 3dén4 5

CHU THICH 10  Trong trudng hop nay, diéu mong mudn la 10 ml mau tréng chi cé thé bd qua khi viéc
chudn dé dung dich hdp thu tir mu trédng s& khong vugt 0,1 mi dung dich NaOH 0,05 M.

10.3 Sau khi tdt ci cac den da chay hét, tit ngudn cép CO, va O,, déng phan ndi dén bd diéu
chinh chan khéng, cho khang khi di qua cac cot hdp thu trong véng 5 phut va cudi cung déng van
ki€ém soat chan khéng. Trang ba lan cac 6ng khéi va by phun, méi 1an dung khoang 10 ml nubc.
Gop phan trang vao cac cét hap thu va chudn d6 theo qui dinh & diéu 11.
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11 Chudn dd dung dich hap thu

11.1  Cho 3 giot dén 4 giot dung dich chi thi metyl dd tia vao chét long trong titng cét hap thu.
Chugn d6 dung dich hap thu bing cach dua dung dich NaOH 0,05 N tir burét vao bau nhd han ciia
cot hap thu. Ding microburet loai 10 ml néu du doan Iugng luu huynh c6 trong cét hép thu la nhd
hon 10 mg. Khudy déu khi chudn do bing cach hat ngdt quang vao dinh clia bau 16n hon.

CHU THICH 11 Khi xudt hién su chay khéng hoan toan clia mau, khéng khi hit qua cgt hap thu trong khi
chudn 36 sé 6 mui va vi dic trung, diém cudi s& khang chum, khi do bd phép xac dinh nay di.

12 Tinh toan két qua

12.1 Tinh ham lugng luu huynh clia cac mau dang ldng nhu sau:

Ham lugng luu huynh, % khoi lugng = 16,03 M x (A/10 W) (1
trong doé
A la s6 mililit cGa dung dich NaOH can diung dé chudn do axit cé trong dung dich

h§p thu tr mau da dét;
M la néng d6 mol cla dung dich NaOH (xem Chu thich 3), va
w |4 s6 gam mau da dét.
12.2 Khi tiéu chudn yéu cau k¥ thuat ddi hoéi phai hiéu chinh ham lugng luu huynh (Chi thich 12)
déi véi cac chat 1dng chita chi chdng gd, tinh toan cac gia tri d3 hiéu chinh nhu sau:
Ham lugng luu huynh da hiéu chinh, % khéi lugng = S - LF
trong doé

F bang 0,0015 néu mau chifa chat 1dng chéng kich nd cé chi dung trong hang khéng,
ho&c bing 0,0035 néu mau chla tetraetyl chi va tetrametyl chi, ho&c chat ldng chita cac
alkyl chi hén hdp chéng gb:

L la ham Iuygng chi, tinh theo g/U.S gal, va

S I& ham ludng luu huynh, tinh theo phan tram khéi lugng.

CHU THICH 12 Nhimg hiéu chinh nay dua trén cd sd cac thi nghiém dét chay cac nhién liéu da pha ché
vdi chat 1dng chéng kich nd c6 chifa tetraetyl chi va etylen halogenua trong cac phdi tron thudng sl dung.
Tetraety! chi va cac chét 1dng chita cac alkyl chi chéng g cé chita cing mét hén hgp etylen halogenua
dudc coi nhu chét 16ng tetraetyl chi.

CHU THICH 13 D& chuyén s6 gam chi trén galon Anh ra s6 gam trén galon My thi nhan vdi 0,8326. Nhan
vdi 3,7853 dé chuyén tir gam chi trén lit sang gam trén galon My,
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13 Bao cao két qua

13.1  Daéi vai luu huynh cé két qua 0,05 % va cao hon, bac céo két qua thif chinh xac dén 0,01 %

va qui trinh thif cu thé da ap dung.

14 Kiém soat chat lugng

14.1 Hang ngay xac dinh su hoat déng binh thudng cta thiét bj thir ho3c qui trinh, ho3c ca
hai bang cach phan tich mau kiém soat chat lugng (QC) (6.10), miu nay dai dién cho cac mau
phan tich dién hinh, Néu sé lugng mau dem phan tich 16n thi ting tdn suat s6 phan tich mau
kiém soat chéat lugng (QC) Ién. S dung sd dd kiém tra khi phan tich (cac) k&t qua ciia (cac) mau
kiém soét chét lugng (QC), hosc ky thuat théng Ké tuang dudng dé ndm chéc hién trang kiém tra
cla toan bd qua trinh thir. B4t ky su sai léch nao cla sé liéu kiém tra déu phai nghién citu tim
nguyén nhan chinh. Dé chum cta mau kiém soat chat lugng (QC) phai dugc kiém tra theo do

chum cla phuong phap ASTM dé dam bao chat lugng cac sé liéu.

15 D& chum va do léch

15.1 Phuong phap nay khéng cb d6 chum, phai Iy theo cac hudng dan hién hanh (vi du, trong
bao cao nghién cttu RR.D02-1007).

15.1.1 D¢ lap lai — |a su chénh léch gitta hai két qua thir lién ti€p nhan dugc do cling mét
thi nghiém vién tién hanh trén cung mét thiét bi, dudi cac diéu kién thir khéng ddi, trén cling mot
mau thir, trong mét thdi gian dai vdi thao tac binh thudng va chinh xac clia phuong phap thir nay,
chi mét trong hai muoi trudng hap dudc vuct cac gia tri sau:

D6 13p lai 0,005

15.1.2 DO tai ldp — la su chénh léch gitta hai két qua thlr déc 1ap, nhan dugc do hai thi nghiém
vién khac nhau lam viéc trong hai phong thit nghiém khac nhau, trén ciing mét mau thir, trong mét
thdi gian dai vdi thao tac binh thudng va chinh xac cia phudang phap thit nay, chi mét trong
hai mudi trudng hgp dugc vugt cac gia tri sau:

Do tai lap 0,010 + 0,025 8

trong dé
S la t6ng ham lugng Iuu huynh clia mau, tinh theo phan tram khdi lugng.

15.2 D¢ léch - Tiéu chudn nay khéng qui dinh do léch, vi sau thdi gian nghién c(u, tiu ban
ky thuat xay dung tiéu chudn nay da khong tap hop dudc cac phong thi nghiém tham gia vao
chuaong trinh th nghiém lién phong.
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Phu luc A

(qui dinh)

A.1 Phuong phap xac dinh lugng vét luu huynh
A.1.1 Pham vi ap dung

A.1.1.1 Phu luc nay dua ra qui trinh md réng phuang phap ding dén dé xac dinh luu huynh cla
cac mau c6 ham lugng luu huynh bang 5 ppm (Cha thich A.1.1): Qui trinh nay khéng ap dung cho
cac chat 16ng c6 chita cac hgp chat chi chdng gé cé ham lugng luu huynh nhd han 300 ma/kg.

A.1.1.1.1 Theo phudng phap nay, chi bing cac thao tac cdn than ti mi va cha y dén timg chi tiét
méi c6 thé nhan dudc cac két qua dang tin cay. Trudc khi dua dung cu thuy tinh mdi vao sit dung
can rlfa cac dung cu nay bing axit nitric dam dic. Trang lai ba Ian bang nudc voi, sau d6 trang

ba 14n bing nudc cat da kh{ ion. Dy trl riéng cac dung cu thuy tinh cho phuong phap nay.

A.1.2 Tém tit phuong phap

A.1.2.1 Lay mau vdi lugng thich hdp dudc dét nhu qui dinh & diéu 9. lon sunfat trong dung dich
h&p thu dudc xac dinh bang két tGa sunfat bari va do d6 duc cla cac hat 1o lling cla phan két tua.
Cho thém rugu va glyxerin vao dé lam &n dinh cac hat Ig Iimg, dung quang phd ké va quang k& co
mang loc dé do dé duc.

A.1.3 Cac thiét bj di kém

A.1.3.1 Quang k& - Nén ding quang phd ké cé chiéu réng bang tdn khodng 50 nm va dudc
trang bi v&i 6ng quang dién nhay mau xanh dé st dung d 450 nm, ho#c loai khac la quang ké& cd

mang loc dudc trang bi bd loc mau xanh ¢é dd truyén qua 16n nhit khodng 450 nm.

A.1.3.2 Cac cuvét do hdp thu, cb cac chiéu dai dudng quang 5 cm 1a thich hop hon ca. Trong quéa
trinh sl dung, cuvét cé thé bi phti mang. Dé loai I6p mang nay, ding ban chai mém rlta cac binh
bang chét tdy rlta. Trang ky bang nudc da khir ion sau khi da lam sach.

CHU THICH A.1.1 Qui trinh trén dam bao su thay ddi hdp thu khodng 0,100 déi véi méi 0,1 mg luu huynh
trong 50 ml dung dich dudc do trong cuvét 5 cm. Cac quang ké c6 cac cuvét vdi dudng quang ngdn han sé
cho cac két qua kém chinh xac hon.

A.1.3.3 Thia xuc, c6 thé dinh lugng 0,30 g + 0,01 g clorua bari dihydrat nhu qui dinh 3 A.1.4.2.
A.1.3.4 May khudy tir, dudc trang bj cac thanh khudy ph tetrafluoetylen dai khoang 32 mm (11/4 in.).
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A.1.3.5 B¢ dén, theo md td & Phu luc A.3. Chudn bi bé dén hoan chinh dé dung riéng cho
qui trinh nay, gém binh, den dét, 6ng khoi, cot hap thu, bay phun.

A.1.4 Cac hoa chat di kém

A_.1.4.1 Hén hdp rugu-glyxerin — Tron hai phan thé tich etyl alcohol (95 % thé tich) véi mét phan
“thé tich glyxerin.

A.1.4.2 Clorua bari dihydrat (BaCl,.2H,0) — Céac tinh thé lot qua sang 20 16 ASTM E 11 hoac sang
18 16 BS va cac tinh thé con lai trén sang 30 16 ASTM E 11 ho%c sang 30 16 BS (xem ASTME 11).
CHU THIiCH A.1.2 C& hat BaCl,.2H,0 |a y&u t§ quan trong, anh hudng dén do duc.

A.1.4.3 Axit ciohydric (1 + 12) - Cho 77 ml axit clohydric d&c (1,19) vao binh 1 lit va pha loang
dén vach bang nudc da kht ion.

A.1.4.4 Axit clohydric (1 + 215) - Cho 60 ml axit clohydric (1 + 12) vao binh 1 lit va pha lodng
dén vach bang nudc da khir ion.

A.1.4.5 Axit sulfuric (1 ml = 0,100 mgS) - Lam lo&dng 6,24 ml + 0,01 ml axit sulfuric 1 N (H,S0,)
dén chinh xac 1 lit bdng nudc da khir ion. Kiém tra viéc pha lodng bang chudn dé véi dung dich
NaOH chuan c6 néng dd tuong duong, néu can thiét thi diéu chinh néng dd, sao cho méi mililit cta
dung dich nay tudng duong vdi 0,100 mg luu huynh.

A.1.4.6 Nudc céat da khition — Loc nudc qua cét ¢o chita nhua trao ddi anion va cation.

CHU THICH A.1.3 Khi dua ra cac bién phap thay thé& bing nhua, c¢6 thé ding dung cu do d6 din dién cho
muc dich nay.

CHU THICH A.1.4 D3 tinh khiét thudc thit, xem 6.1.
A.1.5 Lap duéng chuin

A.1.5.1 Ddng buret dua 0,25 ml; 0,50 ml; 0,75 ml; 1,00 ml; 1,50 ml; 2,00 ml; 3,00 m! va 5,00 ml
H,SO, (1 ml = 0,100 mg S) va thém 3,0 ml HCI (1 + 12) vao ting binh dinh mitc c6 dung tich
50 ml, pha loang bing nuéc dén vach va lac déu. Theo cach tuong tu chudn bj mau tring, nhung
khéng cho H,S0O,.

A.1.5.2 Rét toan bd lugng mau cda titng binh vao céc thi 100 ml, dung pipet cho 10 ml + 0,1 ml
hon hap alcohol - glyxerin, va khu&y bang may khudy tir trong 3 phat. Chon téc d6 khudy vifa du
dé khéng 1am cho mAu ban ra ngoai. Duy tri t6c dé nay trong sudt qua trinh thir.
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A.1.5.3 D& yén dung dich trong 4 phut. Chuyén vao cuvét hap thu va do d6 hap thu ban dau,
ding nuéc dé dsi ching.

A.1.5.4 ROt dung dich trd lai vao céc thit va dung can hoic thia dinh mdc cho thém vao cdc
0,30 g + 0,01 g tinh thé BaCl,.2H,0. Khudy bang may khudy tif trong dung 3 phut. D& yén thém
4 phut nita, chuyén vao cuvét va do lai d6 hap thu tudng (tng so véi nude.

A.1.5.5 Sau cac budc da mo ta 6 cac diéu tir A.1.5.2 dén A.1.5.4, thu dudc sé doc cla mau tring
bang cach 18y sg do sau khi thém BaCl,.2H,0 trir di d6 hap thu ban ddu clia mau trang do. S doc
nay khéng dudc vugt qua 0,005.

A.1.5.6 Cac do hap thu thuc ddi vdi ting chuan thu dudc bang cach 14y dé hap thu thu dudc theo
diéu A.1.5.4 trit di do hap thu ban dau va s doc dudc clia mAu tring. Cham cac diém clia do
h&p thu thuc clia ting mu chudn (g véi s8 miligam Iuu huynh cé trong 50 ml dung dich, va vé
dudng cong qua cac diém nay.

A.1.5.7 Hang ngay kiém tra dudng cong chudn nay bang cach tién hanh cac xac dinh don 1@ dé
phat hién cac thay ddi co thé cé.

A.1.6 Qui trinh dét miu

A.1.6.1  Chuan bj thiét bi dt va dét tir 5 g dén 30 g miu tuy theo mc Iuu huynh cé trong mau
(Chud thich A.1.6). Tién hanh theo cac qui trinh chung nhu trong cac diéu tir 7 dén 9 cia phuong
phap chinh. Cac yéu cau déi vdi su trung hoa ban diu cla dung dich H,0, (xem 7.2) va loai bd lugng
CQO, tan trong dung dich nay (xem 9.3 va 10.3). Hut khi dét qua mot cot hap thu cla thiét bi nhu la
mé&u trang vé d6 sach clia khi nay. Danh riéng toan b6 dung cu thuy tinh d& sl dung cho qui trinh
xac dinh lugng vét nay dé tranh sy nhiém ban c6 thé tir cc ngudn khac. Pua dung dich hap thu c6
chita ca phan trang tir bay phun va 6ng khéi (xem 9.4) vao céc thir 250 ml, trdng hai ho#c ba lan cot

hép thu, mé&i In dung 10 ml nudc, gdp cac nudc trang gdp vao trong céc thir trén.

A.1.6.1.1  Phai chon lugng mau cé gi6i han giita 0,15 mg va 2,5 mg Iwu huynh trong cot hép thu.
Diéu nay sé cho phép ap dung ti€p ngay cac qui trinh theo A.1.6.3 va A.1.7 va cling sé& tranh dudc
viéc dung it hon 1/5 dung dich hdp thu dé phan tich. Khi lugng Iuu huynh cé trong méu khoang
15 mg/kg hodc nho hon, phai dét it nhat 30 g mau. D& chira mot mau I8n nhu vay, phai ché tao
binh @6t c6 kich thudc phii hdp dé thay thé cho binh chudn 25 ml. Khi d6 phai ding bac dai 18 cm
thay cho béac dai 15 cm nhu qui dinh & 7.5. P& tranh viéc dung dich hép thu bi can qua muec do

thoi gian d6t cac mau 16n kéo dai hon, nén ding cdt hap thu véi 50 ml hydro peroxit thay cho
30 ml nhu d3 qui dinh 8 7.2.
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A.1.6.2 Giam thé tich clia dung dich trong cét hap thu khodng 20 ml b&ng cach cho bay hai trén
bép dién kin. Chuyén toan bd dung dich con lai vao binh dinh mic 50 ml, trang cdc thir vai lan
b&ng it nudc. Cho vao binh nay 3 ml HCI (1 + 12), dung nudc lam loang dén vach va trén déu.

A.1.6.3 Né&u biét ham ludng luu huynh cé trong dung dich clia cdt hdp thu 1a nhd hon 0,5 mg thi
dung toan bé dung dich trong binh dinh mic dé thd nghiém. N&u khéng biét hodc du doan
ham lugng luu huynh 16n hon 0,5 mg, thi chuyén 10 ml dung dich nay sang binh dinh mic 50 ml
thir hai va lam loang dén vach d&i v8i dung dich trong ca hai binh bang HCI (1 + 215). Do d4u tién
dung dich pha lodng nhiéu, néu thdy ham lugng luu huynh nhd hon 0,05 mg, thi sau dé dung
dung dich ddm d%c hon. Chudn bi viéc lam lodng mau trdng clia khi dét tuong tu nhu dung dich
diing dé phan tich. Phan tich dung dich theo A.1.7.

A.1.7 Qui trinh phan tich cac dung djch

A.1.7.1 ROt toan bé lugng dung dich dé phan tich chita trong binh dinh mifc 50 ml vao céc thir
100 ml va tién hanh theo cac diéu t A.1.5.2 dén A.1.5.4. Thao tac tuong tu nhu ddi v8i mau tréng
khi d6t va nhan dugc s6 doc clia mau tring hoa chat - khi d6t bang cach lay do hap thu nhan dudc
sau khi cho thém BaCl,.2H,0 trir di dd hap thu ban diu clia né.

CHU THICH A.1.5  Néu s6 doc clia mau tring vugt 0,020 thi dd chum khong dat yéu cdu. Trong truéng hop
nay ti€n hanh cac phan tich riéng déi véi cac thudc thir d€ xac dinh do thudc thir hodc khong khi gay ra cac sai
l&ch. Cho 30 ml H,0, (1,5 %) vao binh dinh mlc 50 ml, lam lodng d&n vach béng HCI (1 + 215) va tién hanh
nhu qui dinh & A.1.5.5. Néu s& doc clia mau tring thudc thir vugt 0,010 thi cac két qua 1a khong tin cay.

A.1.7.2 DG hdp thy thuc cla dung dich phan tich nhan dudc bing cach trir s6 doc clia dd hap thu
ban dau va s8 doc clia mau trang-hoa chat-khi dét sau khi da cho BaCl,.2H,0.

A.1.7.3 Sl dung dudng chuén dé chuyén dé hap thu thuc sang miligam Iuu huynh.
A.1.8 Tinh toan két qua
A.1.8.1 Tinh lugng Itu huynh cé trong mau nhu sau:
Ham lugng luu huynh, mg/kg = (A/WF) x 1000 (A.1.1)
trong do
A 1a s6 miligam Iuu huynh doc dudc tif dudng cong chuin;
W la s6 gam mau da dét, va

F la hé s6 udc sé clia dung dich mau thir ding dé phan tich.
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A.1.9 Do chum va do léch

A.1.9.1 Cac nguyén tic sau cé thé ap dung dé danh gia do chdp nhan cla cac két qua
(d6 tin cay 95 %).

A.1.9.1.1 Do lap lai - Cac két qud kép do cung moét thi nghiém vién sé bi nghi ngd néu
chénh léch nhiéu hon cac gia tri dudi day:

Ham lugng Iuu huynh, mg/kg Po lap lai
5 dén 80 0,116 x mg/kg S
trén 80 dén 280 (0,01 x mg/kg S) + 8,5

A.1.9.1.2 Do tai lap - Cac két qua do ting cap phong thi nghiém dua ra sé bi nghi ngo néu hai

két qua nay chénh l&ch nhiéu hon cac gia tri dudi day:

Ham lugng luu huynh, mg/kg o tai lap
5dén 125 0,145 x mg/kg S
trén 125 dén 280 (0,508 x mg/kg S) - 45,4

CHU THICH A.16 D8 xac dinh lugng vét luu huynh bang phuong phap dot nhanh, xem ASTM D 2785,

A.1.9.2 D6 léch - Chua dudc xac dinh dé léch cho phudng phap xac dinh lugng vét luu huynh
trong Phu luc A.1 TCVN 2708 (ASTM D 1266), vi sau thoi gian nghién c(u, tiéu ban ky thuat
xay dung tiéu chudn nay da khong tap hop dudc cac phong thi nghiém tham gia vao chuong trinh
th(r nghiém lién phong.

A.2 D6t mau biing khdng khi, phuong phap khéi lugng

A.2.1 Pham vi 4p dung

A.2.1.1 Qui trinh nay chi ap dung dé phan tich cac mau chat 16ng ddu mo c6 thé chay dudc bang
cac den bac.

A.2.2 Thiét bj, dung cu

A.2.21 Heé théng dudng éng dudc mod ta & 5.3 co thé ap dung véi mét thay ddi nhéd. Dung
khong khi da qua loc thay cho dong khi CO, - O, va thém mét thap loc khdong khi thir hai cho
dudng dua khong khi vao nhu thé hién trén Hinh A.2.1.
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Gng chan khong  Diu chinh ap sudt Bibu chinh chn khdng  Van kiém tra khong khi

i { (10 psi)
‘ : : (0,70 kg/cm?)
Van kiém tra A
Vankiém _
Gng khai Ong ndi  Tam thuy
tra dén 66t vgigéing tinh xép Cép khi nén
khoéi

Hinh A.2.1 - So d6 hé théng dén va dudng 8ng cap khi sach

A.2.3 Cac hoa chat di kem

A.2.3.1 Dung dich clorua bari (100 g/l) - Hoa tan 100 g clorua bari dihydrat (BaCl,.2H,0) trong

nudc va pha loang dén 1 lit.
A.2.3.2 Axit clohydric (khéi lugng riéng tuong déi 1,19) — Axit clohydric dam dac (HCI).
A.2.3.3 Dung dich hydro peoxit (30%) ~ Hydro peoxit dam dac (H,0,).

A.2.3.4 Dung dich hydroxit natri (100 g/l) - Hoa tan 100 g hydroxit natri ky thuat (NaOH) trong
nudc va pha loang dén 1 lit.

A.2.3.5 Axit sulfuric (1 + 16) — Khudy déu 60 ml axit sulfuric dam d&c (H,SO,, ty trong 1,84) vdi
960 ml nudc.
A.2.4 Chuan bj thiét bi, dung cu

A.2.41 Cho 300 ml dén 400 ml dung dich NaOH vao may loc khi thit nhat (Hinh A.2.1) va cho
mét lugng tuong dudng dung dich H,0,-H,S0O, (300 ml H,0, 30 ml H,SO, (1 + 16) va 30 ml H,0,
(30 %)) vao may loc khi thir hai. D6i véi cac thiét bj s dung hang ngay, thay cac dung dich nay
hai Ian mot tuan ho&c khi nao thay thé tich nhd hon 2/3 thé tich ban dau.

A.2.4.2 Chudn bi cac thao tac khac theo diéu 7, dung dich H,0, (1,5 %) khéng cén trung hoa .

21



TCVN 2708 : 2007
A.2.5 Qui trinh dét

A.2.5.1 D&t mau nhu md ta & diu 9, kidm tra viéc dét theo diéu 8. Diing ludng mau nhu qui dinh
8 Bang A.2.1. Phan tich cac dung dich hap thu tif mau va mau trdng theo A.2.6.1.

A.2.6 Qui trinh phan tich dung dich hap thu

A.2.6.1 Chuyén chét I6ng hap thu sang cdc thir 400 ml. Trang k§ cot hap thu va 6ng khdi bang nudc
va {_:ic}p nudc trang nay vao cdc thit. Loc mau dé loai bd tap chat, hing 75 mi dung dich loc vao céc thir
400 ml c6 chia vach. Thém 2 ml HCI, dun séi, thém 10 ml dung dich BaCl, vao theo déng nhd hodc nhd
giot. Trong khi thém, khudy déu dung dich va khudy thém 2 phut nita sau khi thém xong.

A.2.6.2 Day céc thlr bang kinh déng hé va tiép tuc dun séi tir tir cho dén khi dung dich bay hdi con
khoang 75 ml, theo vach trén c8c thit. Ly céc ra khdi ngudn nhiét, dé ngudi 1 gid trudc khi loc.

A.2.6.3 Loc chat Idng bé mat bang gidy loc min khéng tro. Rita phdn can con lai bing nudc,
dau tién la lang gan va sau do trén gidy loc, cho dén khi khéng con ion clorua. Chuyén toan bd gidy va
can vao chén nung da can, lam kho bang cach gia nhiét nhe cho dén khi phan dm bay hai hét. Dét gidy
thanh than hoan toan nhung khong chay bing va cudi cling chay véi ngon Ilta hoi dé cho dén khi két
tlia thanh mau tring (Chu thich A.2.1). Sau khi dét xong, dé ngudi chén nung & nhiét d phong va can.

Béng A.2.1 - Lugng mau dé dét bing khéng khi cac miu dang 16ng

Ham lugng luu huynh, Lugng mau
% khoi lugng g ml
0,5 va nhd han 5 dén 10 10
trén 0,5 3dns5 5

CHU THICH A.2.1 Mot cach lam khac d& két thic qua trinh la: dat chén nung khéng day cé chia gidy loc
dm vao 16 nung dién con dang ngudi va sau dé bat 16. Cac viéc lam khd, chay khéng béc Ifa va chay tao Iita
thdng thudng phai xay ra & t6c d6 mong mudn.

A.2.7 Tinh toan két qua
A.2.7.1 Tinh ham lugng Iutu huynh ctia mau nhu sau:
Ham lugng luu huynh, phan tram khéi lugng = [(w - b) x 13,73)/W (A.2.1)
trong d6
w la sé gam bari sunfat (BaSO,) két tla trong dung dich hép thu ti mau da deét;
b 1a s6 gam BaSO, két tda tir dung dich h&p thu tring tuong tng (Chu thich A.2.2), va

W la s6 gam mau da dét.

CHU THICH A.22 Phép xac dinh sé& bj loai néu trong tinh toén sir dung su hiéu chinh trdng vudt qua
1,5 mg BaSQ,. Thong thudng, cac hoa chat khéng tinh khiét gay nén cac khé khan nay.
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A.2.8 Do chum

A.2.8.1 Xem diéu 15 vé cac sé liéu khuyén céo.

A.3 Cac chi tiét cha thiét bi

"A.3.1 Binh va dén dét cho cac mau khéng chita chat thom

A.3.1.1 Dung dén bang thuy tinh bén hoa chat, gém binh nén 25 ml va dén dét cé kich thudc
phu hop nhu Hinh A.2.1. Bén dét bao gdm hai 6ng thuy tinh déng tdm, éng ngoai c6 nhanh bén
canh va cac phan néi bang thuy tinh hinh cén chudn dé ndi véi binh va 8ng khéi. Cac dau phia
trén clia hai 6ng dén dét phai dudgc danh nhin va cing ndm trén mot mat phang ndm ngang. Bén
dot c6 16 nhd 1 mm gan day dé tao can bing ap suét gilta dng khéi va binh. Khi da ndi véi 6ng
khoi, den phai duge gilr & vi tri c6 dinh bang cac day cao su ho3c cac 16 so kim loai kéo dai giita

cac moéc trén binh va éng khéi.

A.3.2" Binh va dén dét cho cac mau cé chira chit thom

A.3.2.1 Dung dén bang thuy tinh bén hoa chat, gém binh nén 25 ml, ¢ nhanh bén canh va dén
dét c6 kich thudc phl hgp nhu Hinh A.2.1. Dén dét gém 2 6ng thuy tinh déng tam, éng ngoai cb
nhanh bén canh va cac phan ndi bang thuy tinh hinh cén chudn dé néi den dét vdi binh va
éng khéi. Cac dau phia trén cla hai 6ng dén dét phai dudc danh nhdn va cling ndm trén
mat phdng ndm ngang. Khi da ndi vdi 8ng khoi, den phai dudc gilt & vi tri c8 dinh bing cac day
cao su hodc 16 so kim loai kéo dai gilta cac méc thuy tinh trén binh va éng khéi.

A.3.3 Ong khoi

A.3.3.1 Dung éng khéi bang thuy tinh bén hoa chat, cé kich thudc phi hdp nhu Hinh A.2.1 va ¢6
cac phan néi bang thuy tinh hinh c¢én chudn dé néi vdi dén va cét hap thu.

A.3.4 Cot hdp thu

A.3.4.1 Dung cét hdp thQ bang thuy tinh bén hoa chét, ¢é kich thudc phu hgp nhu Hinh A.3.1 va
cb cac phan néi bang thuy tinh hinh cén chudn dé néi vdi 6ng khoi va bay phun. Bd phan hinh dia
c6 18 véi dudng kinh trung binh tif 150 um dén 200 pm, s& dudc gin vao bau 16n hon ca cét hap
thu. Bia nay c6 dé x6p sao cho khi cho 50 ml nudc vao cot hdp thu va khéng khi di qua cét vdi van
téc 3,0 I/phut theo hudng di Ién thi @6 chénh léch ap sudt giita hai bén cla cot hap thu khoang tir
156 cm dén 23 cm nudc va khong khi dudc phan tan déng nhat.
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A.3.5 Bay phun

A.3.5.1 Ding bay phun bang thuy tinh bén hoa chat, cé kich thuéc pht hgp nhu Hinh A.2.1 va c6
phan néi bang thuy tinh hinh cén chudn dé néi véi cot hap thu.

A.3.6 Hé thdng dudng éng

A.3.6.1 Buong dng khi d6t va chan khéng phu hdp va hé théng cung cép hén hop CO,-O, dén
cac by phdn cla dén dugc thé hién trén so dd Hinh 2. Khi ga dugc cung cap tir cac binh chia
thuong pham, ap suat clia mdi binh khi ga duge diéu chinh dén 0,70 kgicm? + 0,14 kg/cm?
(10 psi + 2 psi) bang hai van diéu chinh ddn cap d& dam bao ap suét khéng déi & cac van hinh kim
diéu chinh dong chay. Can thiét phai dua khi CO, qua bd trao ddi nhiét dugc 1ap dat & phia trén
clia cac van diéu chinh dé ngan khong cho cac van nay dong cing lai. Khi ga di qua hé théng do
goém hai thiét bi do dong da hiéu chinh dé chi ra ty I& trén cia hai loai ga trong bé chita. Vi mét
6 lugng deén 13p bat ky déu cé thé hoat dong nhu Ia mét thiét b, dong khi di qua dung cu do ciing
dugc chon tuong Ung theo. Ong néi dudng ong khoéi vao cac éng khéi phai co dudng kinh trong
khéng nhd hon 6,4 mm (1/4 in.) d& tranh cac can trd khéng cén thiét trong dong khi ga. May loc
hoi d6t phai cé dung tich khoang 1 lit.
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Kich thuéc tinh bang milimet

Pia thuy
inh x6p

COT HAP THU

Binh 25 ml cb
méc thuy tinh

CHU THICH 1 Cac éng hinh cén chudn 14/10, 24/40 ho#c tuong duaong.

CHU THICH 2 Bia thuy tinh x8p thé hién trén hinh v& clia cot hap thu sé co6 dé x&p sao cho khi 50 mi nuéc
cho vao cot hap thu va khdng khi di qua cot véi van t&c 3,0 I/phat theo hubng di 1&n thi 6 chénh léch ap suat
giita hai bén ciia cot hap thu khoang tir 15 cm dén 23 cm nudc va khdng khi duge phan b8 dong nhét.

Hinh A.3.1 — So dé chi tiét cla thiét bj dot va hap thu
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