TIEUCHUANQUOC GIA TCVN 6325 : 2007

Xuat ban lan 2

San pham ddu mo — Xac dinh trj sé axit -
Phuong phap chuan doé dién thé

Petroleum products — Determination of acid number — Potentiometric titration method

1 Pham vi ap dung

1.4 Tiéu chudn nay qui dinh phuong phap xac dinh thanh phan axit trong san phdm dau mé va dau
béi tron c6 thé hoa tan hoc gan hoa tan trong hdn hgp clia toluen va propan-2-ol. Tiéu chuén nay
ap dung dé xac dinh axit co hiéing s6 phan ly trong nuéc I6n hon 10°%; axit cuc y&u cé hang s6 phan
ly nhd hon 107 khéng gay can trd. Cac mudi sé phan (mg néu hang s6 thdy phéan I6n hon 107°.
D3i tri s axit bao gém trong' qui dinh vé dé chum 12 tir 0,1 mg/g KOH dén 150 mg/g KOH .

CHU THICH 1 Trong cac dau béi tron mdi va dau da s dung, cac thanh phan cé tinh axit bao gém cac axit
vd co va hitu co, cac este, phenol, lacton, chat nhya, mudi ctia cac kim loai nang, mudi améni, va mudi cia
bazo y8u khac, cac mudi axit ciia cac axit da chirc va cac phu gia nhu chat (rc ché va chét tdy rira.

1.2 Phuong phap nay cing dudc ap dung dé phat hién su thay di cia ddu nhon trong qua trinh
sif dung dudi diéu kién oxy hoéa, khong k& t6i mau sc va cac tinh chat khac clia dau da bi oxy
hoa. Méc di viéc chudn do dudc tién hanh dudi nhitng diéu kién can bang xac dinh, phuang phap
nay khéng du kién dé do do axit tuyét ddi diing d& dy doan tinh nang cla ddu nhdn trong diéu kién
su dgﬁg. Khéng c6 mdi lién hé chung nao gilta dd &n mon & da vdi tri s6 axit.

CHU THICH 2 Tri s8 axit thu dugc trong tiéu chudn nay cé thé hoac khdng phai la s6 bang nhu tri sé axit
thu dugc theo phuong phap thif trong TCVN 2695 (ASTM D 974) va ASTM D 3339. Hién nay chua cé su
so sanh tueng quan c@ia phuong phap nay véi cac phuang phap khang chuén do6 khac.

1.3 Cac gia tri tinh theo hé Sl la gia tri tiéu chu8n, gia tri ghi trong ngoac don ding dé tham khao.

1.4 Tiéu chudn nay khéng dé cap dén tit ca cac van dé lién quan dén an toan khi st dung. Ngudi
s dung tiéu chudn nay cé trach nhiém thiét 1ap cac nguyén tac vé an toan va bao vé sic khoé
ciing nhu kha nang ap dung phu hdp véi cac gidi han quy dinh trudc khi dua vao st dung.
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2 Tai liéu vién dan

Céc tai liéu vién din sau la can thiét khi ap dung tiéu chudn. D3i véi cac tai liéu vién dan ghi nam
cong bé thi ap dung ban dugc néu. DGi vai cac tai ligu vién dan khong ghi nam cong bé thi ap
dung phién ban mdi nhat, bao gém ¢ cac ban slfa déi (néu co). '

TCYN 2695 (ASTM D 974)  S&n phdm ddu md — Xac dinh tri s6 axit va kiém — Phuong phap chudn do
V@i chi thi mau '

TCVN 6777 (ASTM D 4057) Déu m va san pham dau mé - Phuong phap I8y mAu thii cong.

ASTM D 1193 Specification for Reagent Water (Nuéc diing frong phong thi nghiém - Yéu cau ky thuat).
ASTM D 3339 Test method for acid number of petroleum products by semi-micro color-indicator
titration (Phuong phap xac dinh tri sé axit cla cac san pham dau md bang chuén dé ban vi lugng
theo chi thi mau).

ASTM D 4177 Practice for Automatic Sampling of Petroleum and Petroleum Products (Ddu mé va

san phidm dau md - Phudng phap 18y mau tu ddng).

3 Thuat nglr va dinh nghia

3.1 Binh nghia

3.1.1

Tri 3 axit (acid iumber)

Lugng bazo, tinh bang miligam kali hydroxit trén mét gam m&u can dé€ chudn dé mdt mau trong

dung moi dén diém cudi xac dinh.

3.1.1.1  Giai thich - Phuong phap nay bidu thi-lugng bazd tinh bang sé rﬁiligam kall hydroxit
trén mot gam mau cin dé chuin dé mot mau trong hén hap cla toluen va propan-2-ol ¢ cho
them mot it nudc, tir s6 doc ban dau tdi sé doc clia may bang milivon, tuong Ung vai dung dich

dém kiém khong nudc, hoic téi diém udn dudc xac dinh rd nhu quy dinh trong phuong phap nay.

3.1.:1.2 Gidi thich - Phuong phap nay cung cip cdc théng tin bd sung. Lugng bazo, tinh bing
miligam kali hydroxit can dé chudn dé mot gam mau.trong dung mai tif s8 doc ban dau bang
milivon t3i s doc clia may bang milivon, tuong tng vdi dung dich dém axit ngam nudc mdi dude
chudn bi, ho#c tdi diém uén dudc xac dinh ré rang nhu quy dinh trong phuong phap thif nay phai

dugc bao céo la trj sd axit manh.

3.1.1.3  Gidi thich -~ Nguyén nhan va anh hudng ctia axit man.h va cac axit khac co thé rat khac

nhau. Vi vay, ngudi sif dung phuong phap thi n2y phai phan biét va bao cao ca hai khi phat hién.
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4 Tom tit phuong phéap

4.1 M&u dugc hoa tan trong hén hop téluen va rugu iso propan-2-ol cé chifa mét it nute réi duac
chudn dé dién thé véi dung dich rugu kali hydroxit, sir dung dién cuc chi thi thiy tinh va dién cuc
so sanh hoc dién cuc k&t hop. Cac s6 ligu hién thj trén may dugc vé bang tay ho#c ghi tu déng
theo cac thd tich dung dich chudn dd tuong (ng. Cac diém cudi chi dudc xac dinh bing cac diém
udn xac dinh o tréh dudng cong chuan do. Néu cac diém udn khong rd rang déi véi dau da sir
dung, thi cac diém cudi dugc 18y theo sé doc trén may tuong Ung khi ding cac dung dich dém

kiém va axit ngam nudc.

5 Y nghia va (ng dung

5.1 Céac san phim dau mo méi va da st dung c6 thé chifa axit cé trong cac phu gia ho3c trong cac

san phdm sinh ra trong qua trinh bién chat cla dau khi st dung nhu cac san pham oxy hoa. Lugng

axit clia cac chit nhu vay cb6 thé xac dinh bang chudn dd kiém. Tri s& axit 1a s6 do lugng axit trong

ddu dudi nhimng diéu kién cta phép thlr. Tri s6 axit dudc dung nhu hudng dan trong viéc kiém tra

chat Iugng khi pha ché dau béi tran. Dai khi ndé dirge ding nhu s& do mifc dd gidm chét lugng cla
. ddu béi tron trong quéa trinh sir dung. Giéi han dé loai bd dau phai dudc thiét lap theo kinh nghiém.

5.2 Do sy da dang clia cac san phdm oxy hoa lam anh hudng 16i tri s§ axit va cac axit hitu cd lai
rat khac nhau vé tinh chat an mon, cho nén phuong phap th{ nay khéng dugc dung dé phan doan
tinh &n mén cla dau trong didu kién s dung. Khong cé méi lién hé chung nao gilfa tri s axit va
xu hudng &n mon cla dau ddi véi kim loai.

6 Thiét bi, dung cu

6.1 Thiét bi chudn d6 béng tay

6.1.1 Bd.f.]g h&, von k&€ hodc may do dién thé cé do chinh xac + 0,005 V va dé nhay = 0,002 V,
trén toan dai do it nhat la + 0,5 V, khi déng hé do dudc diing véi cac dién cuc qui dinh trong 6.1.2
va 6.1.3 va khi dién trd gilfa cac dién cuc nam trong khoéng tr 0,2 MQ dén 20 MQ. Bang hé phai
dudc bao vé tranh Khoi trudng tinh dién rai rac bang day ndi dat, sao cho khong cb su thay ddi
thuang xuyén vé gia tri do trong toan ving do sinh ra, do cham tay vao mat ngoai clia dién cuc
‘thuff tinh, -day dan cla dién cuc thuy tinh, vao gid chudn dd hoac cham vao dong hd.

CHU THICH 3 Thiét bi thich hop bao gém mét von ké dién tdr ¢o s8 doc-lién tuc dugc thidt ké dé lam viéc vai
dong dién vac nhd hon 5 x 10°'% A, khi hé thdng dién cuc ¢6 dién trd 1 000 MQ duoc néi qua cdng may va co

tdm chan kim loai ndi vdi dat, cing nhu cdng ndi vdi day néi bao vé 1ir dién cuc thdy tinh d&n may khang bi

nhiéu bdi trudng tinh dién bén ngoai.

6.1.2 Dién cuc cam bién (sensing), cb pH tiéu chudn, phu hop vai chuan dé khong nudc.

-1



TCVN 6325 : 2007

6.1.3 Dién cuc so sanh, ding dién cuc so sanh bac/clorua bac (Ag/AgCl), nap bing 1M-3M LiCI

trong etanol.

6.1.3.1 Dién cuc két hop - Dién cuc cam bién cé thé ¢ dién cuc so sanh Ag/AgCl gan clng trén
6ng clia didn cuc nay, tao thuan Igi lam viéc chi véi mot dién cuc. Dién cuc két hgp co tay ao trén
khoang so sanh va stf dung chét dién ly tro la etanol, vi du TM-3M LiCl trong etanol. Céc d'*n cyc
két hop nay cé cling d6 nhay hodc dé nhay tét hon so v8i hé théng dién cuc ddi. Bién cuc nay cd
cac tay ao thao 1ap dugc, dé suc rlfa va cho cac chat-dién ly vao.

CHU THICH 4 D& tang do dn dinh chia dién cuc, trorg mat vai hé théng ¢d thé dung loai dién cuc thir ba
nhu dién cuc platin.

6.1.4 May khudy co hoc ¢o toc dé thay déi, loai thich hgp k&ém theo que khudy lodi canh. Toc do
khudy phai 40 manh nhung khong lam dung dich bi bn ra va cling khéng dé khéng khi lot vao
dung dich. Canh khudy co ban kinh 6 mm dat nghiéng tir 30 © dén 459. C6 thé dung may khudy tur.

6.4.4.1 N&u diing may khudy dién thi ngudn dién phai phu hgp va ti€p @it sac cho khi tat hoac
m& métd khong lam bign déi thudng xuyén trén sé do cla déng hd trong qua trinh chudn db.

6.1.5 Buret, dung tich 10 ml, c6 vach chia 0,05 ml va da hieu chinh v@i @6 chinh xac + 0,2 ml.
Burst c6 dau vust dai tir 100 mm dén 130 mm k& t khéa va cé khd nang dua truc tiép chat
chudn do vao binh chudn dd ma khéng bi tiép xdc véi khong khi hodc hdi xung quanh. Buret cho

KOH phai ¢6 dng bao vé chifa vdi soda ho#c chat hap thu CO, khéac.

6.1.6 Cdc chudn do, 250 ml lam tir thuf/ tinh Borosilicat hodc cac vat liéu pha hgp khac.

6.1.7 Gia chudn db, loai thich hap d8 gilf cac dién cue, que khudy va buret.

CHU THICH 5 S3p dat sao cho viéc di chuyén ¢dc-chudn do khdng anh hudng tdi dién cuc, buret, may khudy.
6.2 Thiét bi chuadn do tu déng

6.2.1 Cac hé thdng chuan do tu dong phai cé kha n&ng thuc hién dugc cac phan tich can thiét nhu

qui dinh trong phuong phap nay. Néi chung, hé théng chudn dé tu dong phéi phu hop véi nhitng dac
tinh k¥ thuat nhu néu & 6.1,

6.2.2 Phai ap dung ché& do bd sung chat chudn lién tuc. Trong qua trinh chudn dd, téc do va thé
tich chat chudn chg vao sé khac nhau, phu thudc vao tdc do thay ddi clia hé thong. Khuyén cao
lugng thé tich thém i6n nhat 1a 0,5 ml, va lugng thé tich thém nho nhat [a 0,05 mi.

7 Thudc thu va vat liéu

7.1 D¢ tinh khiét coa cac thude thr - Trong toan bé cac phép thir déu s dung cac hoa chat cép

thude thir. N&u khéng cd qui dinh khac thi tat ca cac thudc thd phai phl hdp vl cac tiéu chuan
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hién hanh. C6 thé slr dung cac loai khac, voi diéu kién dam béo rang cac thudc thir nay c6 do

tinh khiét cao phl hap, khi sit dung khéng lam giam dé chinh xac cla phep thir.

7.1.1  Cé6 thé sl dung cac dung dich ban sén trén thi truang thay cho viéc phai chuan bi trong

phong thir nghiém, vai diéu kién la cac dung dich nay phai duge chitng nhan la tudng ducng.

7.1.2 Co thé chuan bi cac dung dich co thé tich khac, nhung phai d@m bao 14 ndng dé cudi cung

tuong duang.

7.2 D0 tinh khiét cda nudc — Néu khong cé qui dinh khac thi nudc duing trong thif nghiém dudc hiéu
la nuéc cat loai I, 1l hodc 11l theo ASTM D 1193; hodc loai nudc cat c6 dé tinh khiét tuong duong.

7.3 Etanol, (Canh bao - D& chay, doc, dac biét khi bién tinh).

7.4 Axit clohydric (HCI) — Ty trong tuong d6i 1,19 (Canh bao - An mon, gay bong).
7.5 Liti clorua, LIiCL

7.6 Dién cuc Liti clorua, chudn bi dung dich 1M-3M Liti clorua trong etanol.

7.7 Metanol, (Canh bao - D& chay, doc néu nudt vao).

7.8 Kali hydroxit, (Canh bao - Gay bong).

7.9 Propan-2-ol, khan (dudi 0,1 % nudc) (Canh bao - Dé chay). Néu khéng cé rudu khan thi co thé
lam khan rugu bing cach chung cat véi cot céwahiéu dia. Loai bd 5 % phan cét dau va dung 95 % con
lai. Cing cb thé 1am khan bing cach cho chay qua cdt ray phan tir nhu loai ray kiéu Linde 4A, cho
dung méi chay 1&n qua cot ray phan tl, diung mét phan ray phan tir véi 10 phan dung maéi.

CHU THICH 6 Né&u khang co chat ché tir dau thi propan-2-ol ¢é thé chira peroxit. Khi do co thé gay né, néu

bao quén trong binh chira hoc cac dung cu khac nhif chai chi con it hodc chai da gan hét

7.10 Toluen, (Canh bao - D& chay).

7.11  Dung dich rugu axit clohydric diung dé chudn do (0,1 mol/l). (Canh baoc - Xem 7.4 va 7.9).
Tron 9 mil dung dich axit HCI (ty trong HCI |a 1,18) vdi 1 lit propan-2-ol khan. Chuan hoa thudng xuyén
d8 phat hién nhimg su thay déi dd chuan tif 0,0005 bang chudn do dién thé vai khoang 8 ml (do dung)
dung dich KOH 0,1 mol/l da dudc pha loang vai 125 ml nude khdng ¢6 CO,.

7.12 Dung dich dém nuéc pH 4, pH 7 va pH 11 — Cac dung dich nay dugc thay thudng xuyén dé
dam bao do 8n dinh hoac khi phat hién sy nhiém ban. Cac théng tin vé d6 8n dinh do nha san
xult cung cip.

7.13 Dung dich ruou tiéu chudn kali hydroxit (0,1 malll). (Canh bao - Xem 7.4 va 7.9). Thém € g
KOH vao khoang 1 lit propan-2-ol khan. Dun i nhe trong 10 phat dé hoa tan réi dé lang dung
dich trong hai ngay, sau d6, loc dung dich nay qua phéu foc x6p. Bao quan dung dich trong chai

chiu hoa chat. Bé tranh cho dung dich khdi s xam nhap cla CO, cé trong khong khi, ngudi ra rAi

9
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" chai v8i 6ng chilfa voi - xit (sodalime) hoac chat hép thu silicat khong-sdi. Khong cho dung dich '
ti€p xtc véi nut lie, cao su, md béi nut nham gdc xa phéng. Chuan hoa thudng xuyén dé phat hién
“su thay déi d6 chudn tir 0,0005 bang chuin dé dién thé véi mot luong can kali axit phtalat hoa tan
trong nudc khong chira CO,. '

7.14  Dung méi chudn dd - Cho 5 ml + 0,2 ml nuéc vao 485 ml + 5ml propan-2-al khan va
tron ddu. Cho thém 500 mi = 5ml toluen (Canh bao - D& chay). Nén chudn bi dung mdi chuan do
nay véi nhiing ludng 16n va xac dinh mau tring hang ngay bing chuan dé trudc khi diing.

7.15 Chloroform, (Canh béo —~ D& chay. La chat dc hai).
8§ Ha dién cuc

8.1 Chudn bj cac dién cuc:

8.1.1  Khi s dung dién cyc so sanh Ag/AgCl dé chudn d'cf). néu chat dién ly khong phai la
1M-3M LiCi trong stanol thi phai thay chat disn ly nay. Thao chat dién ly-& dién cuc, rla sach cac
mudi (néu ¢&) bang nude, sau ¢é bing etanol. Trang vai lan b&ng dung dich dign Iy LiCl. Cudi cung
la thay 6ng tay ac va nap chat dién ly LiCl vao dien cuc cho dén tan nut xa. Khi nap, éng tay do phai
dam bao khong con chat dign ly chdy vao hé thdng. Dién cuc két hdp cling dudc chiudn bi theo cach
tudng tu. Dung dung cu hat chan khdng dé& loai bd chat dién ly trong dién cuc két hop.

8.2 Kiém tra cac dién cuc - Kiém tra dong ho do-dién cuc két hop khi difa vao sl dung 1an dau, khi
I4p Gat cac dién cuc mdi va khi kiém tra dung cu theo dinh ky. Rfa cac dién cuc bang dung mél, sau
dé bang nubc. Nhing cac dién cuc vao dung dich dém nudc pH 4, doc gia tri mV sau khi khudy
mét phut. Ly dién cyc ra va rlra bAng nudc. Nhung cac dién cuc vao dung dich dém nudc pH 7. Boc
gia tri mV sau khi khudy mét phit. H& thng dién cuc tot néu ¢é su chénh léch it nhat bang 158 mv
(20 °C dén 25 “C). Néu chénh léch nhd hon 158 mV, nang tay do cila dién cuc lén va bao dam déng
chat dién ly lién tuc. Lap lai cac phép do. Néu chénh léch vAn nhd hon 158 mV, can lam sach hoac’
thay {céc) dién cuc.

8.2.1 Khi hai dién cuc cadm bién va dién cuc so sanh tach rigng, mét doi dién cuc dude col 13

mot bd. NEu thay mot trong hai dién cuc thi sé coi nhu la mét doi khac va ltc dé phai kidm tra lai.

8.3 Bdo dudng va bado quan céc dién cuc ~ Rlta c&n than dién cuc, gill khdp ndi nham khdng bi
cac chat ban ia bam vao. Can kiém tra dién cyc thudng xuyén dé thu duoc két qua do thé 1ap lai,
vi cac chat ban co thé tao ra tiép xlic vai chat 1dng khéng 6n dinh va khéng dé nhan biét. Diéu nay
sé la th( yéu néu diém cudi dinh phan dudc chon |a diém uén cla dudng cong chudn do, hoac

cling ¢6 thé rat nghiém trong néu diém cudi dudc chon [a mot thé tu qui dinh.

CHU THICH 7 Xem Phu luc A vé qui trinh kim tra tinh nang cta dién cuc
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8.3.1 Chu ky lam sach dién cuc thuy tinh tuy thudc vao thdi gian sif dung va loai cac mau phan tich
(it nhat méi tudan mot 1an khi dung lién tuc) bAng cach nhing trong dung dich lam sach éxy hoa manh
khdng chifa crom. Dién cuc so sanh dugc lam sach dinh ky khi sif dung va khi thay dién cuc méi. it
nhat mai tudn mét 1an, thao kho dién cuc so sanh, sau d6 nap lai chét dién ly LiCl mdi cho dén tan
nat xa. Phai dam bao sao cho khéng cé bot khi lot vao chat Idng cla dién cuc. Néu quan sat thdy co
cac bot khi thi giif thing dimg dién cuc va go nhe dé dudi cac bot khi ra. Ludn duy tri chat diégn ly

trong dién cuc so sanh trén mifc chat Idng trong cé¢ chudn dd ho#c trong binh.

8.3.2 Trudc mbi Ian chudn do, nhing cac dién cuc trong nudc (pH tir 4,5 dén 5,5) trong 5 pht.

Ngay trudc khi st dung phai rlfa cac dién cuc bang propan-2-ol, sau d6 bang dung mé! chuan dé.

8.3.3 Khi khéng s dung, ngadm nita dudi cla dién cuc so sanh trong chat dién ly LiCl. Khi su
dung dién cuc thuy tinh, bao quan dién cuc nay trong nudc da dudc axit hoa vdi HCI dén pH tir 4,5
dén 5,5. Khéng cho phép nhang cac dién cuc trong dung méi chudn dd trong thdi gian khdéng
chudn do. Vi cac dién cuc mdng, d& va, phaithan trong khi sit dung.

8.3.3.1 Tudi tho cua dién cuc — Tuy theo muc dich sl dung, thudng ding cac dién cuc tif 3 thang
dén 6 thang. Cac dién cuc ¢b gidi han sir dung riéng, trudc khi ding can kiém tra (Xem 8.2).

9 Chuin hoa dung cu

9.1 Xac dinh s6 doc trén may ddi vdi céc dung dich dém nudc - BE dam bao sy Iuva chon mét
cach tuang ddi cac diém cuéi khi khdng nhan dugc nhitng diém uén ré rang trén cac duang cong
chudn d9, thi ngusi ta xac dinh hang ngay nhifng gia tri doc trén may cho méi cap dién cuc trén
cac dung dich dém axit hosc kiém ngam nudc. '

CHU THICH 8 Sy phan (ng clia cac dign cuc thuy tinh khac nhau déi vai hoat tinh ion hydro khéng giéng
nhau. Vi vay, _cén' dinh ky xac dinh gia fri doc trén may cho titng hé dién cuc, phl hgp véi cac dung dich dém
44 dugc lua chon theo qui udc dé tim diém cudi axit hozc kiém.

9.2 Nhung cac dién cuc trong dung dich dém cé pH 4 va pH 11, va khudy timg loai trong khoang
5 phat, duy tri nhiét d6 cla dung dich dém tai nhiét d6 chuan dé chinh xéc dén + 2 °C. Poc thé
trén dong hd. Gia tri doc dudc coi la didm cudi trén dudng cong chudn dé khi khéng xac dinh dugc

diém uén.

10 Chuéan bj mau d4u da st dung

10.1  Trong trudng hop nay, tuan thi chat ché qui trinh 18y mau la cdn thiét, vi cac c&n chinh la
~axit hodc kiém hodc can da hap thu axit hodc kiém co trong mAiu. Khi 1dy mau dai dign, néu 6 sai

sOt s& gay ra nhiing sai 16i nghiém trong.

11
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10.1.1  Tly tung trudng hop, ap dung ky thuat idy mau theo TCVN 6777 (ASTM D 4057) (Lay
mAu thi cng) hoac ASTM D 4177 (Lay mau tu dang).

10.1.2  Khi iy miu cac diu bdi tron d3 qua sl dung, mau phai ddm bdo dai dién va khéng bi
nhiém ban tir bén ngoai vao.

CHU THICH 9 Do ddu da s dung c6 thé thay ddi trong khi tén chia, cho nén cang sém cang tét can phan
tich ngay cic mau sau khi Idy khdi hé thdng bdi tran. Ghi ngay thang 14y mau va ngay thang phan tich.

10.2 Bun néng mau diu (xem Chu thich 11) da st dung trong vat chita ban d&u I&n 60 °C + 50C
rai khudy cho dén khi cin lo Iing déu trony dau, N&u vat chifa ban dau la can hodc cdc chira day
qua 3/4 dung tich, chuyén mau & ban trong vai chira d6 vao mét chai thuy tinh khéng mau cé dung
tich 16n hon 1/3 thé tich mau. ‘Chuyén 4t cd c&n tr vat chla ban ddu vao chai nay bang cach

khudy manh nhiéu 1an ting lugng nhd mau trong vat chifa ban dau.

CHU THICH 10 Kni thay m3n khéng cé can thi cé thd khéng can dun néng.

10.2  Khi tat ca cac cin @3 o Iing hoan toan thi loc mau qua Iuéi loc loai 100 mesh dé loai nhimg

hat ban idn,

CHU THICH 11 Khi thdy mau khéng cé can lang thi khdng ¢an loc.

i1 Xac dinh trj s6 axit va tri sd axit manh

11.1  Can lugng mau nhu da hudng dén & Bang 1 (xem Cha thich 12), cho vao céc 250 mi ho3c
binh chudn dé phii hop, rdi thém vao 125 mi dung mdi chudn dd (xem Chu thich 13). Chuan bij cac
dién cuc theo qui dinh & 8.2, D4t cbc hodc binh chudn dé vao gia, diéu chinh sao cho cac dién cuc
ngap khoang mét nira. M3 may khudy, khudy lién tuc trong lac chudn dd v3i téc dé dd manh

nhung khéng gay ban tée va khdng kéo theo khang khi vao trong dung dich.

Bang 1 - Lugng m3u khuyén cao

Tri s& axit Khéi lugng mau, g P6 chinh xac khi can, g
tr0,05dén <10 20020 " 0,10
tir 1,0 d&n < 5,0 50405 0.02
& 5 dén <20 1001 0.005
tir 20 dén < 100 0.25 + 0,02 | 0.001 ]
tir 100 dén < 260 0.1+ 0,01 0,0005

CHU THICH 12 N&u nghi ngd lugng mau nhy khuyén cao gay can trd cac dién cuc thi ¢d the Iay luong mau
nho hon. Cac két qua thir d6i vdi cac luang mau nhd hon cb thé khéng tudng duong vai k&t qua cua ludng

mau da khuyén cao. Qui dinh do chum khong ap dung cho cac k&t qua khi phan tich lugng mau nhé hon.
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CHU THICH 13 Dung méi chuéin d6 cé chita chloroform {(Canh bao - Chioroform cé thé gay chét nguoi néu
‘hit phéi. Bdc néu hit phai. Khi chay sinh ra hai doc) ¢6 th8 ding thay cho téluen dé hoa tan hoan toan nhing
can nang nao dé clia cac chat asphal. Khi ding chioroform, cac két qua thir c6 thé khong tuong duang vdi tac
két qua thir nhur ding toluen. Khéng ap dung qui dinh vé 86 chum cho cac k&t qua khi dﬁng chioroform.

11.2 Dung buret thich hop, cho dung dich KOH 0,1-mol/l vao trong buret rdi dat buret vao thiét bj
chuén d9, cha y dat buret sao cho dau buret ngap sau 25 mm trong chat I6ng cla binh chuén do.

Ghi s8 doc ban ddu clia buret va thé trén may.
11.3 Phuong phéap chuén do béng tay

11.3.1 Thém titng lugng nhd dung dich rugu KOH 0,1 mol/l réi dgi cho dén khi' dat thé can bang
(xem Chu thich 14). Ghi s6 doc clla buret va s& doc trén may.

11.3.2  Luc bat dau chudn dd va & vai vung udn tiép theo khi thém 0,1 ml dung dich

KOH 0,1-mol/l thuding cé su thay déi 1én hon 30 mV, thi chi thém ting lugng 0,05 ml dung dich KOH.

11.3.3 Nhiing doan trung gian (phang) khi thém 0,1 ml ma thay d&i it hon 30 mV thi thém nhiéu
hon sao cho su thay ddi thé xdp xi bing nhau, nhung khéng 18n hon 30 mV.

11.3.4 Chudn dod theo cach trénh cho dén khi thé'thay déi nhd han 5 mV/0,1 ml KOH va cho thay

dung dich c6 d kiém hon dung dich dém kiém nuéc.

11.3.5 Chuyé’n dung dich chudn d6 khoi hé chugn d6. Dung dung madi chudn d6 trang dién cuc va
dau buret sau d6 trang bing rugu propan-2-ol, réi trang bang nudc cat. Nhdng dién cyc vao trong
nudc cat it nhat 5 phat trude khi diing cho 1an chudn do khac dé hoan fai 16p gel nudc cla dién cuc
thuy tinh. Sau 5 phut ngam trong nudc, trang bing propan-2-ol va dung moi chudn dé trudc khi
chuyén sang lan chudn do tiép theo. Néu dién cuc bi phat hién la ban hay bi nhiém ban, xif ly nhu

néu d 8.1. Bao quan cac dién cuc theo 8.3.3.
11.4 Phuong phap chudn do tu déng

11.4.1 Diéu chinh dung cu theo huéng dan cta nha san xuat cho phi hgp nhitng yéu cau vé can
b&ng thé khi cho chat chudn dé. '

11.4.2 D& dam bao thiét bi xac dinh lugng axit manh chi ra su c6 mat cla cac axit nay, can kiém
tra s6 mV ban dau cla mau thir tuong Ung vdi s6 doc mV cla dung dich dém axit trong nuéc. Ghi
|ai thé tich clia KOH da cho vao dé dat gia tri mV cla dung dich dém nuéc pH 4. Gia tri nay ding
dé tinh tri s6 axit manh. Thuc hién theo qui trinh chudn dé tu dong va ghi dudng cong thé hoic
q‘udng cong vi phan, tuy ting trudng hgp.

11.4.3 Chuéan d6 bang dung dich KOH 0,1 mol/l. Biéu chinh thiét bi hoac chudng trinh sao cho
thu dugc diém udn phi hop dé tinh két qua, tdc do va thé tich chat chudn d6 cho vao 1a co sd cua
su thay déi d6 déc cla duong cong chudn do. Cho chat chudn dé vao ting ludng phi hop dé dat

chénh léch thé tu 5 mV dén 15 mV trén mét lan. Thé tich lugng chat chudn do cho vao nam trong

13
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khoang 0,05 ml va 0,5 ml. Cho chét chudn do ti€p néu co tin hiéu khong thay dai trén 10 mV trong
10 giay. Thai gian dgi nhiéu nhat gilfa cac lan khong qua 60 giay.

11.4.4 K&t thuc chudn do khi tin hiéu chat dém dat 11 pH, dién thé vugt qua 200 mV. Diém tuong:
duong cé thé nhan biét dugc khi vi phan bac 1 clia dudng cong chuan dé la cuc dai, diém nay cao

hon hin su nhiéu sinh ra do cac anh hudng cla tinh dién. Xem thém 12.1.1.

11.4.5 Khi chudn do xong, trang cac dién cuc va dau buret bing dung méi chudn do, sau dé
bing propan-2-ol, cudi cling béng nuéc cat. Nhing cac dién cuc vao trong nudc it nhat 5 phat
truéc khi bt diu 13n chudn dd khac d8 phuc hdi I6p gel nuéc cla dién cuc thuy tinh. Nhing cac
dién cuc vao propan-2-ol va cu6i cling vao dung méi chudn dé truéc khi ti€p tuc thyc hién mau
khac. N&u thay céc dién cuc bi ban thi xU Iy nhu 8.1. Bao quan dién cuc thec 8.3.3.

CHU THICH 14  Khi du kién tri s6 axit bdng hodc nhé han 0.1, ¢6 thé nhan dugc do chum tét hon khi thay ddi
phuong phap theo mét trong céc cach sau, thay b&ng dung dich 0,01 hodc 0,05 M KOH; tang lugng mau Ién
20 g hodc chuyén tif viéc dung buret thii cong (c6 chia 0,05 ml) sang buret ty dong, buret nay cé thé truyén
cao luong dung dich KOH nhd han, néu cac mau dang dugc phan tich theo phuong phap chudn do béng tay. .

11.5 Mdau trdng

11.5.1 DGi vdi ting bd mAu va tung dgt dung méi chuiin d6 mdi, chuén bi mau trdng bang 125 m!
dung moi. D& vdi chudn dé bang tay, thém ting lugng tur 0,01 ml dén 0,05 ml dung dich
KOH 0,1 mol/l, dgi cho thé én dinh réi méi cho thém nhiing lugng ti€p theo. Ghi cac s6 doc cla
buret va may khi dat can bing sau mdi Ian thém. D&i véi chudn do tu dong ti€n hanh theo cing
phuong phap chudn dé nhu xac dinh tinh axit clia méu, nhung sl dung cac lugng chat chudn do
nhé hon tir 0,01 mi dén 0,05 ml. Binh ky kiém tra lai mau tréng trén co sd khdi luong mau.

11.5.2 Khi c6 tri s8 axit manh va can xac dinh tri s axit manh, chudn bi mau tréng bing 125 ml
dung méi chudn do, thém timg lugng tu 0,01 ml dén 0,05 ml dung dich rugu HCI 0,1 mol/f theo nhy
cach tuong tu quy dinh & 11.5.1.

12 Tinh toan két qua thir

12.1 D3I vdi chudn do bang tay — V& db thi thé tich thém vao cltia dung dich KOH 0,1 mol/l theo
gia tri doc duge clia may (xem Hinh 1). Chi coi la diém cudi khi thay diém udn rd ('Chﬂ thich 16), c6
gi4 tri sat nhat vai gia tri dién thé xac dinh bang dung dich dém axit hodc kiém ngam nuéc. Neéu
khéng cé diém uén hoac khé nhan thdy, (xem Hinh 1, dudng cong B) thi lay diém cuéi la gia tri thu
dugc trén may nhd cac dung dich dém nudc thich hap.

CHU THICH 15 N@éi chung mot diém udn dudc nhan ra khi kiém tra thay vai luong 0,05 mi dung dich chuan
d6 thém vao gay ra sy thay d8i vé thé trén 15 mV, tifc 1a 18n hon it nhét 30% so vdi su thay ddi c6 dugc khi
thém nhifng luong nhu vay & trudc va sau didm dé. Néi chung cac diém udn xac dinh chi cé thé nhan biét

dudc trong nhiing ving khao sat véi nhiing lvdng thém nhu nhau,
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Bién thé dién cuc thuy tinh, v
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Mililit dung dich KOH 0,1/M

o

CHU DAN

Buang cong A — Mau tréng cho 125 ml dung méi chudn dd

Budng cong B - 10,00 g dau truc khuyu da sit dung 6¢ng 125 ml dung méi chudn dé.
Do diém u6n khong rd, chon cac didm cudi & cac s§ doc clia may khi tién hanh theo hai
dung dich dém nuéc.

Budng cong C - 10,00 g ddu cé chifa axit yé’u‘ va manh céng 125 ml dung moi chuén dé.
Chon diém cudi tai vi tri ma & d6 ¢ 1ang cong gan nhu thdng dimg.

Butng cong D - 10,00 g dau c6 chira axit yéu céng 125 ml dung méi chudn dé. Chon cac
diém cudi tai vj tri ma & d6 dudng cong gan nhu thiing ding.

Hinh 1 - Cac dudng cong chuan dd

12.1.1 Mot vai loai phu gia hoa hoc c6 thé cho didm udn theo didm cusi clia dung dich dém. DSi
véi cac phu gia thi 1dy diém un cudi ciing dé tinh toan. Néu dung may chudn do tu déng, co thg
phéi thay d6i cac théng s6 cda thiét bj d& phat hién loai di€m cudi nay.

12.1.2  DGi véi moi chuéin dd axit cho cac ddu da st dung thi diém cudi la diém trén dudng cong
chudn do, tuong Ung véi s6 doc clia may dude xac dinh bang dung dich dém kjém nudc
(pH 11), va s& doc cla may dudc xac dinh bang dung dich dém axit nudc (pH 4), chi ra su c6 mat
cac axit manh.

CHU THICH 16 Theo cac nghién citu hop tac dé xac dinh tri s6 axit trén cac dau méi, dau da su dung va
cac phu gia dam d#c cho thdy d6i véi ddu méi va phu gia dam dac thi dé xac dinh dugc diém udn con déi vdi
cac dau da sir dung, néi chung khé xac dinh dugc diém uén hodc khéang thdy co diém udn.

12.2  Phuong phép chudn dé tu déng — Danh dau diém cudi trén duong cong thu dugc tai 11.4,
giéng nhu cach khi chudn dé béing tay.

2.3 Phuong phap tinh toan — Ap dung phuong phép néu & 12.3.1 d8 tinh chudn do bang tay va tu dong.
12.3.1 Tinh tri sé axit va tri s& axit manh nhu sau:

Tri 58 axit, mg KOH/g = (A - B) x M x 56, 1/W (1)

15
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Tri s6 axit manh, mg KOH/g = (CM - Dm) x 56, 1/W (2)

trong doé .
A 1a thé tich dung dich KOH da diing d& chun do mAu t6i didm cusi, khi xuat hien sé doc
trén may cla dlém udn sat nhat véi s6 doc trén may chia dung dich dém khang nudc pH '11,
ho3c néu khéng cé diém udn ho&c khd xac dinh, thi diém cudi xac dinh dudc nhd sé doc
tuvong Ung trén may clia dung dich dém nuéc pH 11, tinh bing mi. Déi véi cac phu gia, A la
thé tich ctia KOH tai diém udn cudi cling:

8 lath&'tich tuong Ing véi A ding dé chudn dé mau ‘ring, tinh bing mililit

M 15 ndng 9 clia dung dich KOH, tinh bang mol trén lit:

M 1& nong d6 clia dung dich HCI, tinh bing mol trén lit;

W 1a khéi lugng mau, tinh bang gam; ‘

C 1a thé tich dung dich KOH da diing d8 chugn mau t6i diém cudi, khi xudt hién s6 doc cla
may tuong (g vi dung dich dém khéng nuéc pH 4, tinh b&ng mililit;

D 1a thé tich dung dich HCI dung d& chuin d6 mau trdng 12 dung mai t6i diém cudi tuong
{ng vai C, tinh bang mililit.

13 Kiém soat chit lugng

13.1 Kiém tra xac nhan kha nzng ap dung cla phudng phap bang =&ch phan tich mau kiém soat

chat lvgng (QC), mau nay phai dai dién cho cac miu duge phan tich dién hinh.

CHU THICH 17 Cac ddu da ding dic biét 1a ddu ddng co bi thay ddi trong qua trinh t3n chira, do vay cac
méu ¢o thé khang phu hop cho myc dich nay.

13.2 Trude khi thuc hign cac phép do, thi nghiém vién can xac dinh gid tri trung binh va cac gidi

han ki€m soat cGa m3u kiém soat chit lugng (QC).

13.3 Ghi cac két qua QC va phan tich theo biéu dd ho3c ky thuat thdng ké tuong duong d& dam
bdo viéc kiém soat mang tinh théng ké cho toan b6 gua trinh thir nghiém. Cac sé liéu ngoai ving
ki€ém soat phai dugc nghién clru ky dé tim cac nguyén nhan cHl'nh. Cac két qua nay cé thé dang
khi hiéu chu@n thiét bi, nhung khéng nhat thist,

13.4 Tan sudt thir nghiém QC phu ‘thug‘)c vao tam quan trong cla chi tidu chét lugng dang kiém
tra, @6 6n dinh cda qui trinh th, va cac yéu cau clia khach hang. Théng thusng, hang ngay phan
tich mau QC, néu sd lugng miu dem phan tich 1&n thi t&ng tan sudt s3 phan tich mau
kiém soat chat luong 1én. Tuy nhién, khi cong b6 14 phép thir dang duoc tién hanh dudi didu kién
ki€m soat mang tinh théng ké thi ¢é thé giam tan xuat th* nghiém. Do chum clia mau kiém soat
chét Iugng phéi duge ki€m tra theo d6 chum qui dinh trong phan do chum va dé chéch cla tiéu

chudn dé dam bao chit luong cac s6 liéu.
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13.5 Khuyén cao {néu QC dudc phan tich thudng xuyén la dai dién cho cac mau phan tich hang
loat. Nguén cung cdp mau phai sdn sang dap Ung cho thoi gian s dung dy ki€n, mau phai dam
bio déng nhat, 8n dinh dudi didu kién bio quan qui dinh. Tri s6 kiém clia mau c6 thé bj thay s
duéi diéu kign bao quan, khi khdng kiém soat dugc tinh hinh thi db 8n dinh clia miu QC c6 thé

chinh 1a nguyén nhan gay sai so.

14 Bao cao két qua

141 Co hai cach khac nhau dé xac dinh diém cudi, bao céo loai diém cui da sl dung la
diém udn hoic diém cudi clia chat dém. Bao cao lugng mau da sir dung néu khac véi lugng mau
khuyé&n cao. BAng thai cling phai bao cao néu sl dung chloroform 1am dung méi. Bao cao két qua
tri s6 axit hodc tri s axit manh nhu sau :

Tri s6 axit (TCVN 6325) = (két qua) (3)

Tri s8 axit manh (TCVN 6325) = (két qua) (4)

14.2 Déi v8i cac mau dau da sif dung, bao céo ngay ti€n hanh thir nghiém, ngay nhan mau va

ngay ldy mau (xem 10.2).

15 Do chum va do chéch
15.1 Tri s6 axit

15.1.1 D6 Idp lai — Su chénh léch gilta hai két qua thl lién tiép nhan dugc do cung mét
thi nghiém vién tién hanh trén cung mét thiét bi, dudi cac diéu kién thir khong ddi, trén cling mot
mau thlr, trong mét thai gian dai véi thao tac binh thudng va chinh xac cta phuong phap thi nay,
chi mét trong hai muoi trudng hop dudc vugt cac gia tri sau:
Dau mdi = 0,044 (X + 1) (5)
DAu da sir dung, diém cudi ctia dung dich dém = 0,117X (6)
trong dé
X 1a gia tri trung binh clia hai két qua thir.
15.1.2 D6 tai Iap — Su chénh léch giifa hai két qua thir doc 1ap, nhan dudc do hai thi nghiem Vién
khac nhau lam viéc trong hai phong thif nghiém khéc nhau, trén cing mo6t mau thl, trong mot thai
gian dai véi thao tac binh thudng va chinh xac cia phuong phap thtr nay, chi mot trong
hai muai truéng hop dudc vudt cac gia tri sau:
Dauméi = 0,141 (X + 1) 7)
Dau da sl dung, di€m cudi clia dung dich dém = 0,44X (8)

trong do
X la gia tri trung binh clia hai két qua thir.
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15.2 Tri sG axit manh:

15.2.1 S0 liéu vé do chum cua tri s6 axit manh chua dudc nghién cltu xay dung vi ciing rat it xuat

hién khi phan tich mau.

15.3: D¢ chéch - Tiéu chudn nay khéng qui dinh dé léch, vi tri s6 axit chi dugc xac dinh theo

phuong phap nay.
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Phu luc A
(tham khao)

Kiém tra tinh ning cla cac dién cyc

A.1 Phép thir bing dién cuc dong hoc do dap Ung déng hoc ctia dién cuc. C6 thé hiéu chuan cac
- dién cuc qua do déc chdp nhan dudc va cac gia tri bi chan chua dap (ng tét dé chuan dé. Téc do
dap Ung va do dn dinh rdt quan trong déi véi dién cuc chudn do. Phép kim tra thi cong dudi day cé

thé thuc hién bang may do pH hoc thiét bi chudn do dé cé thé doc lién tuc cac gia tri milivon.

A.1.2 Ban chat clla phép kiém tra ndy |a kiém tra khd nang cla cac dién cuc khi nhing trong
dung dich nudc c6 chat dém va do thé sau 30 giay va 60 giady. Mot dién cuc nhanh sé dat dugc
dlém 8n dinh trong thai gian it hon 30 gi2, va thay ddi it trong khoang tur 30 gidy dén 60 giay.

Khi kiém tra, néu can cé thé slr dung cac chat dém pH 4, pH 7 va pH 11.

A.1.3 Cach tién hanh

A.1.3.1 D4t thiét bi chudn d6 hosc may do pH dé cé thé doc lién tuc gia tri milivon. Can trang bi
dung cu khudy dung dich dém vdi cung toc dd khi chudn db.

A.1.3.2 D& dién cuc 8n dinh trong 1 phut trong nudc cat hodic nudc khir ion tuong duong.

A.1.3.3 L&y cac dién cuc ra khoi nudc va dit trong dung dich dém pH 4. Bam déng hé tai thaoi

dlém khi dung dich ddm cham vao dién cuc.

A.1.3.4 Ghi dién thé sau 30 giay. Sau 30 giay tiép theo, ghi dién thé lan nlra. Su chénh léch gilra

hai 14n do goi la dd léch.
A.1.3.5 Lap lai qui trinh d&i véi dung dich dém pH 7 va pH 11.

A.1.4 Tinh dd chéch cho timg loai dung dich dém. Phan Ung cla dién cuc ¢ thé qui dinh
nhu sau:

Bo lech <1 rét tot

1 < B léch <2 tot

2 < Db léch <3  chdp nhan dugc

3 < Pd léch <4  can xem xét

4 < Db léch khong chap nhan

A.1.5 Suchénh léch gilta cac thé J 60 giay ddi vdi dung dich dém pH 4 ya pH 7 phai 1én hon
162 mV, hosc 54 mV/pH. Cac dién cyc cd dd déc nhd hon 54 mVipH khdng nén dung dé

chudn do.




