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L&i néi dau

TCVN 2695 : 2008 thay thé TCVN 2695 : 2000 (ASTM D 974-95).

TCVN 2695 : 2008 dudc xay dung trén co sd chdp nhan hoan toan tuong
duong véi ASTM D 974-06 Standard Test Method for Acid and Base Number
by Color - Indicator Titration véi su cho phép cia ASTM qudc t&, 100 Barr
Harbor Drive, West Conshohocken, PA 19428, USA. Tiéu chudn ASTM
D 974-06 thudc ban quyén clia ASTM quéc té.

TCVN 2695 : 2008 do Tiéu ban ky thuat tiéu chudn TCVN/TC28/SC2 Nhién
liéu Idng - Phuong phap th* bién soan, Téng cuc Tiéu chudn Do ludng
Chat lugng dé nghi, Bé Khoa hoc va Cong nghé cong bd.
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TIEU CHUAN QU&C GIA TCVN 2695 : 2008

Xu#t ban 1dn 3

San pham dau moé - Xac dinh tri s6 axit va kiém -
Phudng phap chuin dé biing chi thi mau

Petroleum products — Determination of acid and base number —

Color-indicator titration method

1 Pham vi ap dung

1.1 Tiéu chufin nay qui dinh phuong phap xac dinh thanh phan axit ho#c kiém cb6 trong san phdm
ddu mé (Chu thich 1), trong cac chét béi tron tan dugc hoZc tan gén hét trong hén hgp toluen va
rudu isopropylic. Tiéu chudn nay ap dung dé xac dinh axit hoac kiém cé hang s& phan ly trong nudc
I6n hon 10°%: nhiing axit ho&c kiém cuc yéu cé hang sé phan ly nhd hon 10° sé khéng anh hudng
dén phép thlr. Néu hang s8 thuy phan clia mudi I16n hon 10 thi s& gay anh hudng.

CHU THICH 1 Trong cac loai ddu mdi va ddu da sl dung, cac thanh phén dugc coi la cé tinh axit bao gém
ca axit vé cd va hilu co, este, hgp chét phenol, lacton, céc chat nhua; mudi clia cac kim loai néing va chat
phu gia nhit cac chat tdy rifa, cac chét (c ché. Tuang tu cac thanh phan dugc coi la cé tinh kiém, bao gom
kiém v& cg va hilu cd, cac hgp chit amin, mudi clla cac axit yéu (xa phong), cac mudi cla kiém polyaxit,
mudi clia cac kim loai nang, va cac chit phu gia nhu cac chét tay rira, cac chat (e ché.

CHU THICH 2 Xac dinh thanh phan kiém clia cac ddu nhdn cé phu gia kiém khéng ap dung tiéu chudn nay
ma ¢6 thé ap dung ASTM D 4739.

1.2 Cb thé ap dung tiéu chudn nay dé phat hién cac thay ddi tuong ddi cla du trong qua trinh sl
dung dudi didu kién éxy hoa. Mac du phuong phap nay dudc tién hanh trong diéu kién can bang xac
dinh, nhung khéng do gia tri tuyét d6i cla kiém hozc axit dé dy doan tinh nang cia dau trong diéu
kién van hanh. Khang cé méi tudng quan chung gilra trj s& axit va kiém véi su an mon cac khdp néi.

CHU THICH 3 Khéng ap dung tiéu chudn nay dé xac dinh tri sé axit cho mét s8 leai ddu nhu ddu cat got,
ddu chdng gi va cac ddu c6 thanh phan tuong ty hodic cac ddu cé mau qua tham vi khdng rd su chuyén mau

trong qua trinh chusn d6. D4i véi loai ddu nay ap dung TCVN 6325 (D664).Tri s6 axit thu dugc theo phuong
phap chudn da vdi chi thi mau nay khéng cung gia tri nhu khi xac dinh bing TCVN 6325 (D664), tri s6 kiém
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thu dugc theo phuong phap chudn dd véi chi thi mau nay khéng ciing gia tri nhu khi xac dinh b&ng ASTM
D 4739, nhung néi chung ching cung theo th{ tv vé do 1an.

1.3 Céc gia tri tinh theo hé Sl la gia tri tiéu chun. Tiéu chudn nay khéng qui dinh cac don vi khac.

1.4 Tiéu chudn ndy khéng dé cap dén cac qui tic an toan lién quan dén viéc ap dung tidu chuan.
Ngudi s dung tiéu chudn nay phdi c6 trach nhiém lap ra cac qui dinh thich hop vé an toan va sitc
khoé, déng thai phai xac dinh gi6i han qui dinh trudc khi s dung.

2 Tailiéu vién din

Cac tai liéu vién dan sau day 13 cdn thiét khi &p dung tiéu chudn nay. B3i véi cac tai liéu vién dan ghi
nam cong bd thi ap dung ban dugc néu. DGi vai cac tai liéu vién din khdng ghi nam céng b thi ap
dung phién ban méi nhat, bao gém ca cac ban slra ddi (néu cb).

TCVN 6325 (ASTM D664) San phdm ddu md - Xéc dinh tri s6 axit - Phuong phap chudn dé dién thé.

ASTM D 117 Guide for sampling, test methods and specifications for electrical insulating oils of
petroleum origin (Ddu cach dién cé ngudn géc ddu md - Hudng din I1dy mau, phuong phap thir va
yéu cau ky thuat).

ASTM D 1193 Specification for reagent water (Yéu cau ky thuat déi véi nudc dung trong thir nghiém).

ASTM D 4175 Terminology relating to petroleum, petroleum products and lubricants (Thuéat ng
vé cac chét bdi tron, ddu mé va san phdm dau md).

ASTM D 4739 Test method for base number determination by potentiometric titration (Xac dinh
tri s8 kiém béng phuang phap chudn dd dién thé).

3 Thuat ngir, dinh nghia

3.1 DBinh nghia

3.1.1

Tri s& axit (acid number)

Lugng kiém, biéu thi biing s& miligam kali hydroxit trén gam mAu, cn thiét d€ chudn d6 mau dén
diém cudi qui dinh.

3.1.1.1 Gidi thich - Trong tiéu chudn nay, chat chi thi Ia p - naphtholbenzein dudc chudn 6 dén
diém cudi c6 mau xanh/xanh - nau trong dung mdi isopropanol - nuéc - toluen.

3.1.2

Tri s& kiém (base number)

Luong axit, bi€u thi bing s6 miligam kali hydroxit trén gam mau, cin thiét d€ chudn d6 maiu d&n
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diém cudi qui dinh.
3.1.2.1 Giai thich - Trong tiéu chudn nay, chat chi thi 14 p - naptholbenzein dugc chudn 4 dén
diém cudi c6 mau da cam trong dung mdi isopropanol - nudc - toluen.
3.1.3
D4u da sir dung (used oil)
Lugng ddu cbé trong phu tung thiét bi dang hozc chua van hanh (vi du, trong dong cg, hdp s6, may
bién thé hoac tudc bin).

3.2 M6 t3 cac thuat ng ding trong tiéu chudn nay

3.21

Tri s8 axit manh (strong acid number)

Luong kiém, biéu thi bang s miligam kali hydroxit trén gam mau, can thiét d€ chudn dd phan nudc
néng chiét ra tir mau dén diém cudi cé mau nau - vang, dung dung dich chi thi metyl da cam.

4 Tém tat phuong phap

Dé xac dinh tri s8 axit hoac tri s6 kiém, hoa tan mau thir trong hén hop toluen va rugu isopropylic
c6 chita mét it nudc, tao thanh dung dich mét pha, dung dich nay dudc chudn do tai nhiét dé
phong bang dung dich tiéu chudn axit hoac kiém pha trong rudu cho dén diém cudi thé hién bang
su thay d8i mau khi thém dung dich p - naptholbenzein (mau da cam trong axit va mau nau - xanh
trong kiém). D& xac dinh tri s& axit manh, mét phan mau dugc chiét véi nuéc néng, phan nuéc chiét
ra nay dudc chudn dé véi dung dich kali hydroxit, ding metyl da cam 1am chét chi thi.

5 Y nghia va st dung

5.1 S&n phdm ddu md mdi hodc da sl dung co thé chita cac thanh phan axit hoic kiém co trong
phu gia ho&c sinh ra do ddu bién chat trong qué trinh sl dung, nhu cac san phdm oxy hoa. Mét
lugng tuong ddi clia cac chat trén co thé dudc xac dinh bing chudn do vdi axit ho3c kiém. Tri s
nay dudc goi la tri s6 axit hodc tri s6 kiém, 1a s6 do luong axit hoic kiém tuong (ng trong dau dudi
diéu kién thir nghiém. Tri sé nay dugc dung nhu 1a mdt hudng dan trong kiém tra chat luong khi
pha ché dau bdi tron. Déi khi sU dung tri s6 nay nhu mét thudc do vé dd xubng cép cla diu trong
sU dung, tuy nhién, gidi han dé loai bd dau phai dugc thiét lap bang kinh nghiém.

5.2 Do su da dang clia san phdm 6xy hoa dong gép vao tri sé axit va cac axit hitu cg von da rat
khac nhau vé tinh &n mén, cho nén khéng dling phuang phap nay dé du doan tinh &n mén cla déu
trong diéu kién sl dung. Khéng c6 maéi lién hé chung nao gilta tri s§ axit va xu hudng &n mon clta
ddu ddi vdi kim loai. Cac loai ddu dong co thudng cb ca tri s& axit va tri s kiém.
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6 Thiét bi, dung cu

6.1 Buret (cd cac kich thudc sau):
loai 50 ml cé vach chia Gén 0,1 ml;
loai 10 ml cé vach chia dén 0,05 ml ho&c cb cac vach chia phu nho hon.
loai 5 ml ¢é vach chia dén 0,02 ml.

CHU THICH 4  C6 thé sir dung buret tu ddng c6 kha nang cdp mot ludng chat chudn do bang 0,05 ml hodc
it han, nhung cac qui dinh v& dd chum chi p dung cho cac buret thil cdng.

7 Thudc thit

7.1 D6 tinh khiét cia hoa chat — Trong tiéu chudn nay sl dung cac loai hoa chat tinh khiét. C6
thé dung cac loai tuang duong khac, nhung phai cb dé tinh khiét cao, khéng lam giam dd chinh
xac clia phép thir.

7.2 D6 tinh khiét cia nudc - Nubc dung trong tidu chudn nay dugc hiéu 1a nudc cdp thudc thir,
phu hdp loai |, 11, ho#c loai Il theo ASTM D 1193.

7.3 Rugu isopropylic, khan (< 0,9% nuéc) (Canh bao - D& chay).

7.4 Dung dich axit clohydric chuén (0,1 M) pha trong rugu — Trén 9 ml axit clohydric dam dac
(CAnh béo - C6 tinh an maén, hoi béc 1én gay viém da) (khdi lugng riéng HCI 1a 1,19) véi 1 000 mi
rugu isopropylic khan (2-propanol) (Canh bao — Xem 7.3). Chuén hoa thudng xuyén dé phat hién
néng & mol thay ddi tir 0,0005 mol (Cha thich 6). Chudn hoa bang phép chudn d6 dién thé vdi
khoang 8 ml (chinh xac s& mililit da 18y) dung dich rugu KOH 0,1 M da pha loang véi 125 mi nudc
khong chifa CO,. Khi chudn hoa bing phép chudn do dién thé, di€m cudi sé udn rd rang séat vdi
dién thé do clia dung dich dém axit. Khi chudn hoa béng phép chudn d6 so mau, chudn 4§ bang
chat chi thi metyl da cam dén 1an d4u tién xudt hién mau da cam &n dinh.

CHU THICH 5 C6 thé diing cac hoa chét ban sin thay cho viéc phal chudn bi trong phong thir nghiém, néu
céac hoa chat nay dudc chimng nhéan phi hgp véi 7.1.

CHU THICH 6 D& don gian ho4 viéc tinh k&t qua, ca hai loai dung dich tiéu chudn KOH va HCI déu c6 thé
diéu chinh sao cho 1,00 ml tuong duong véi 5,00 mg KOH. Dung dich NaOH va H,SO, ¢ thé thay thé cho
KOH va HCI.

7.5 Dung dich chi thi metyl da cam — Hoa tan 0,1 g metyl da cam trong 100 ml nuéc.

7.6 Dung dich chi thi p-naphtholbenzein — Dung dich nay phai phi hgp véi Phu luc A.1. Chudn bi
dung dich p-naphtholbenzein trong dung mdi chugn do dén 10 = 0,01 g/l.

7.7 Dung dich kali hydroxit chuin (0,1 M) pha trong rugu -Thém 6 g KOH rén (Canh béo - An
da rat manh) vao 1 lit rugu isopropylic khan (chira nhé hon 0,9% nuéc) trong binh nén 2 lit. Bun
nhe dung dich khoang tir 10 min d&n 15 min, khudy nhe @& tranh lang dong dudi day binh. Thém
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vao it nhat 2 g Ba(OH), (Canh bao — Déc néu &n phai, ¢6 tinh kiém manh, gay viém da) va lai dun
nhe khoang tir 5 min dén 10 min. D& ngudi dén nhiét dd phong. D& yén vai gid va loc chat léng
trén bé mat qua phéu loc béng s hoic phéu loc thuy tinh x8p. Cha y trong khi loc tranh sy xam
nhap ctia CO,. B4o quan dung dich trong lo bén hoa chat, khang tiép xac véi lie, cao su, md bdi
nit nham géc xa phong, va bao vé bang dng chita bdt soda hoac chat hap thu soda silicat

(Ascarite, Carbosorb, ho&c Indecarb).

7.7.1  Chu#n hoa dung dich kali hydroxit - Chu&n hoa thudng xuyén dé& phat hién néng do thay
ddi tir 0,0005 mol. Theo cach sau; Can khoang 0,2 g kali axit phtalat, chinh xac dén 0,1 mg,
chat nay da sdy khé trong khoang it nhat 1 h tai nhiét d6 110 °C =1 °C, va hoa tan trong
40 ml = 1 ml nu8c khong chita CO,. Chudn dé bing dung dich rugu kali hydroxit @&n mét trong hai
didm cudi sau: (1) khi chudn do bang dién th&, chudn dé dén diém udn rd rang tai dién thé tuong
{tng v&i dién thé clia dung dich dém kiém, hosc (2) khi chudn d6 bang so mau, cho sau giot dung
dich chi thi phenolphtalein va chudn d6 dén khi xuét hién mau héng 8n dinh. Tién hanh chudn 6
mau tring, ding nudc dé hoa tan kali axit phtalat. Tinh néng d6 duong lugng theo céng thic sau:

Néng 6 duong lugng = 2;:33 < J?OSD ()
trong dé
w, I& khéi lugng clia kali axit phtalat, tinh b&ng gam;
204,23 |4 khéi luong phéan tir cha kali axit phtalat;
v la thé tich clia chat chudn d6 dung dé chuin d6 mudi dén diém cudi qui dinh,
tinh bang ml;
V, |& thé tich clia chat chudn d6 ding d& chudn @& mau trang, tinh bang ml.

7.7.2  Chuin bi dung dich phenolphtalein (0,1 £ 0,01) % khdi lugng bing cach hoa tan
phenolphtalein rén, tinh khiét vao hén hgp clia nudc khéng chira CO, va etanol theo ty 1& 1:1.

CHU THICH 7 C6é thé diing cac thudc thif mua sin thay cho viéc phai chudn bi trong phong thi nghiém..

CHU THICH 8 Do rugu isopropylic cé hé 6 gian nd thé tich tuong dai 16n, vi vay dung dich rugu chudn nén
dugc chudn hoa & nhiét a6 gan sat nhiét d6 chudn dé mau thi.

7.8 Dung méi chuén dé - Chudn bi bang cach trén 500 ml toluen, 5 ml nudc va rugu isopropylic
khan theo ty 1€ 100 : 1 : 89.

8 Chuan bi mau ddu di sir dung

8.1 Phai tuan thi chat ché qui trinh 1&y mau theo 8.2, vi ban than c&n 12 axit ho&c kiém, ho#c cin
da hdp phu axit hoac kidm c6 trong mau. Sai sét trong 1y mau dai dién sé gay nhiing sai 16i
nghiém trong.
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8.2 Dun néng mau dau da sif dung (Chu thich 9) d&n 60 °C = 5 °C trong binh chlfa ban §au va
khudy déu cho dén khi tt ca c&n phan tan déu trong ddu (Chu thich 10). N&u binh chira lam bing
vét liéu md, duc hodc chlfa ddy han 3/4 dung tich binh thi phai chuyén toan bd méu sang binh thuy
tinh sang mau cé dung tich 16n hon thé tich mau it nhat 13 1/3. Trude khi chuyén sang binh méi
phai khudy ky dé khong con c&n dong lai. Khi toan bd cin trong mau dang & trang thai phan tan
hoan toan, loc toan bd hay mét phdn mau dd dung qua Iui loc 100 16 @& loai bd cac hat can 16n
(Cha thich 9).

CHU THICH 9  Khi nhin thdy mau khdng cb c&n, khéng cén dun néng nhu qui dinh tai 8.2 va ciing khdng
cén theo sat tirg budc cta qui trinh.

CHU THICH 10 Vi ddu da sl dung c6 thé thay ddi dang k& khi bao quan, nén cén tién hanh thir ngay sau
khi 1dy mau ra khéi hé thdng bdi tran. Ghi lai ngay 1&y mau va ngay thi.

9 Qui trinh xac dinh tri s6 axit

9.1 Cén lugng mau theo qui dinh d Bang 1 rdi cho vao binh nén ho3c cdc thlr. Cho thém vao
100 ml dung méi chudn d6 va 0,5 ml dung dich chi thi, khéng day nut, Iic déu cho dén khi mau tan
hoan toan trong dung méi. Néu hén hop cé mau da cam - vang thi tién hanh chuin theo diéu 9.2;
néu hén hgp cé mau xanh hoac xanh thdm thi thuc hién theo diéu 10.

CHU THICH 11 D& phan tich thudng xuyén, cé thé trén sén chét chi thi véi dung méi chun db truée khi cho
vao mau.

Bang 1 - Khdi lugng méu thi®

Tri $& axit hodc tri s& kiém Khai lugng miu, g Dé chinh xac cha phép céan, g
D4u sang ho#c dau méi
tlr 0,0 dén 3,0 20,020 0,05
trén 3,0 dén 25,0 20:02 0,01
trén 25,0 dén 250,0 0,2:0,02 0,001
D&u thAm mau ho#c diu da sif dung
tir 0,0 dén 25,0 20z0,2 0,01
trén 25 dén 250,0 0,2 +0,02 0,001
* Cac mau ddu sang mau ¢é tri s§ axit thdp, cho phép diing mau cé khéi lugng 20 g dé thu dudc két qua chinh xac.
Khéi lvgng mau ctia cac ddu thdm mau |8y theo giéi han qui dinh dé gidm t&i da sy Anh hudng cla mau t&i.

9.2 Tién hanh chudn dd ngay & nhiét dé dudi 30 °C (Chu thich 14). Cho dan dung dich KOH 0,1 M
va lic déu aé phan tan KOH (xem Chu thich 12). Bén gan diém cudi, Iic manh nhung tranh lam
tan CO, vao dung méi. (Trong trudng hop ddu cé tinh axit thi mau da cam s& chuyén thanh mau
xanh ho#c xanh - nau khi chudn dé dat diém cudi). Xem nhu |a diém cudi néu mau khdng d8i trong
15 gidy (Chu thich 13) ho#c cho thém 2 giot HCI 0,1 M mau sé& ddi nguoc lai.
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CHU THICH 12 Khi tri 6 axit du ki&n bang hoc nhd hon mét, mudn ¢é 4 chum cao han, ¢6 thé thay béng
dung dich 0,01 M hodc 0,05 M trong diéu 9.2 va 9.3. Viéc thay d8i nay khéng dé cap dén khi xay dung qui
dinh vé d6 chum.

CHU THICH 13 D& quan sat dugc diém cudi clia ddu t8i mau, can ldc manh binh mau dé tao bot nhe, sé
thdy xuat hién sy chuyén mau do cho thém vai giot chudn d6 cudi cling vao, quan sat viéc chudn dé dudi
dén huynh quang trdng d ngay trén mat ban.

CHU THICH 14 Cé thé do nhiét dd béng cac dung cu do nhiét do.

CHU THICH 15 C6 thé si dung dung cu tric quang ty dong dé phat hién diém cui chudn d6. Tuy nhién,
qui dinh vé db chum néu trong diéu 15 khong &p dung cho phuang phap chudn dd nay.

9.3 Méu tring - Thém 0,5 ml dung dich chi thi vao 100 ml dung méi chuén @9, tién hanh chuén
dd mau tréng, thém vao ting lugng 0,1 ml hodc it hon dung dich KOH 0,1 M.

9.3.1 Dung mai chudn dd thudng chlta tap chit mang tinh axit yéu, ching sé phan Ung véi cac
thanh phan kiém manh ctia miu. Can xac dinh tri s& axit clia mau tréng theo dung méi chudn 46
@& hiéu chinh tri s kiém ctia mau thi.

10 Qui trinh xac dinh tri s& kiém

10.1  Né&u dung médi chudn dé chifa lugng mau da tan trong d6 cé6 mau xanh hodc nau - xanh
nhat, sau khi thém vao chat chi thi (9.1), thi thuc hién chudn dé theo 9.2, nhung sl dung HCI
0,1 M va chudn dé cho dén khi mau xanh - nau chuyén sang mau da cam.

10.2 Ma4u tréng — Tién hanh chudn mau trdng theo 9.3.

11 Qui trinh xac dinh trj sé axit manh

11.1 Can 25 g mau dai dién, chinh xac dén 0,1 g rdi cho vao phéu chiét dung tich 250 ml, thém
100 ml nuéc s6i. LAc manh va sau khi tach I8p, chiét phan nuéc vao binh dung tich 500 ml. Chiét
mau hai Ian nita, méi 13n thém 50 ml nudc séi. Cho ¢ hai Ian nudc chiét vao binh. Thém vao hén
hgp chiét d6 0,1 ml dung dich chi thi metyl da cam, néu dung dich c6 mau héng hozc 6 thi chudn
dd bang dung dich KOH 0,1 M cho t8i khi dung dich chuyén sang mau nau - vang. Néu mau ban
dau khéng phai 1a mau hdng hay dé thi tri s§ axit manh coi nhu bang 0 (Xem Cha thich 15).

11.2 Méu tréng — Cho 200 ml nudc sbi gibng nhu da lam d8i véi mau th vao binh nén dung tich
250 ml. Cho vao 0,1 ml dung dich chi thi metyl da cam. N&u mau cla dung dich la da cam - vang
thi chu&n d6 bing dung dich HCI 0,1 M cho dén cling mau va cing d6 sAm mau nhu khi chuén 66
mau thit. N&u mau cla dung dich chi thi 1a héng ho3c dd thi chudn bang dung dich KOH 0,1 M cho
dén khi thu dugc cling diém cudi nhu khi chudn mau thi.
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12 Kiém soét chit lugng

Xac nhan tinh nang cla thiét bi hoc qui trinh thue hién cla ting ngay théng qua viéc phan tich
mau kiém soéat chét lugng (QC). D& dam bao chét lugng cac két qua phan tich, khuyén cao phan
tich thém cac mau QC, nhu: khi két thic méi loat mau, hoac sau mét s& luong mau cé dinh.
Sir dung ky thuat biéu dé kiém soat dé phan tich cac két qua clia mau QC. Khi két qua clia mau
QC vugt qua cac gidi han kiém soat cla phdng thit nghiém, thi cdn thuc hién cac hanh déng
khdc phuc, nhu hidéu chuén lai thiét bi. Nguén cung c&p mau QC phai luén sdn sang dé sif dung
cho k& hoach da dinh va phai ddm b&o déng déu, 8n dinh trong diéu kién bdo quan qui dinh. Mau
QC nén la dai dién cho cac mau dem phan tich, can xac dinh gi4 tri trung binh va gi6i han kiém
soat clia mau QC trudc khi thye hién qua trinh phan tich. Kiém tra d6 chum cuia phép thr mau QC
theo qui dinh vé do chum va dé chéch cia tiéu chudn ndy dé dam bao réng thiét bi hoat dong
dung chifc nang.

CHU THICH 16 Trong khi bao quan mau QC, tri s& axit va kiém c6 thé thay ddi, néu ndy sinh tinh huéng
khéng kiém soat dude, thi dé 8n dinh clia mu QC sé la nguén géc gay sai 16i.

13 Tinh két qua

13.1 Tinh tri sé axit nhu sau:

Tri s6 axit, mg KOH/g = [(A — B)M x 56,1)/W (2)
trong dé
A la thé tich dung dich KOH da dung dé& chudn dé mau (9.2), tinh bang mililit;
B la thé tich dung dich KOH da diing dé chudn d6 mau trang (9.3), tinh bang mililit;
M la ndng d6 mol clia dung dich KOH;
W  1a khéi lugng mau, tinh bing gam.

13.2 Tinh tri s8 axit manh nhu sau:

13.2.1 N&u chudn mau trdng béng axit:

Tri s& axit manh, mg KOH/g = [(CM + Dm) x 56,1)/W (3)

trong dé
c la thé tich dung dich KOH da dung dé chugn dd phan nudc chiét (11.1), tinh bang mililit;
M |4 néng d6 mol cGia dung dich KOH;
D la thé tich dung dich KOH da dung d& chudn d6 mau tréng (11.2), tinh béng mililit;
m Ia néng d& mol ctia dung dich HCI;
W la khéi lugng mau, tinh bang gam.

13.2.2 Né&u chudn mau tréng bing kiém:

Tri s8 axit manh, mg KOH/g = [(C - D)M x 56,1)/W (4)
trong dé

12
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12 thé tich dung dich KOH da ding @& chun db phan nuéc chiét (11.1), tinh bang mililit;
la thé tich dung dich KOH da dung d& chudn d6é mau tring (11.2), tinh bang mililit;
1a néng dé mol cla dung dich KOH;

T OO

W la kh&i lugng mau, tinh bang gam.

13.3 Tinh tri 6 kiém nhu sau:
Tri s6 kiém, mg KOH/g = [(Em + FM) x 56,1)/W (5)

trong dé
E 1a thé tich dung dich HCI da ding d& chudn dé mau (diéu 10), tinh b&ng mililit;
m la néng d& mol ctia dung dich HCI;
F la thé tich dung dich KOH da dung dé chudn d6 mau trdng cla tri sé axit,
tinh béng mililit;
M l& néng @6 mol cla dung dich KOH;
W 1a khéi lugng mau, tinh bang gam.

14 Bao cao két qua

B4o céo két qua tri 6 axit, tri s8 axit manh ho#c tri s8 kiém nhu sau:
Tri s6 axit (TCVN 2695)

Tri s& axit manh (TCVN 2695)
Tri s8 kiém (TCVN 2695)

(két qud)
(két qua)
(két qua)

15 D06 chum va do chéch

15.1  Qui dinh vé d6 chum chi ap dung cho ddu khoang mach thing, sang mau va chua sl dung,
dau tudc bin hoi méi va da sl dung cb chét (c ché. Déi véi cac loai ddu khac da néu trong pham vi
ap dung, khdng c6 di cac sé liéu lién quan vi thé khéng qui dinh dugc 6 chum cho cac dau dé.

15.1.1 D0 I&p lai - Su chénh léch gilta cac két qua thir thu dugc lién tiép do clng mét thi nghiém
vién thuc hién trén cing mét thiét bi thlr, véi mét mau thr nhu nhau trong mét thdi gian dai, dudi
diéu kién thlr khong ddi, vai thao tac binh thudng va chinh xac clia phuong phap thit, chi mét trong
hai muai truéng hop duoc vuot cac gia tri sau:

Tri s6 kiém axit Po lap lai
tir 0,00 dén 0,1 0,03
trén 0,1 dén 0,5 0,05
trén 0,5 dén 1,0 0,08
trén 1,0 dén 2,0 0,12

15.1.2 D6 tai 1ap - Su chénh léch gilra hai k&t qua don 1& va déc 1ap thu duge do céac thi nghiém

vién khac nhau thuc hién & nhitng phang thi nghiém khac nhau, trén mét mau thlr nhu nhau trong
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mot thoi gian dai, dui diéu kién thao tac binh thudng va chinh xac clia phuong phap thit, chi mét
trong hai mugi trudgng hop dugc vugt céc gia tri sau:

Tri s8 kiém axit D6 tai lap

tir 0,00 dén 0,1 0,04

trén 0,1 dén 0,5 0,08

trén 0,5 Gén 2,0 15% gié tri clia tri s6 trung hoa

CHU THICH 17 Qui dinh nay vé db chum khéng &p dung cho ddu thAm mau vi su chuy@n mau khéng ré rang.
CHU THICH 18 D6i véi ddu cach dién, 18y @6 chum theo ASTM D117.

CHU THICH 19 Céc qui dinh vé d6 chum dugc xac dinh trén co sd sl dung cac buret thli céng. Khi 4p dung
qui dinh @ chum cén Iuu ¥ c6 thé khéng phi hdp d8i véi cac buret tu déng, vi chua cb cac nghién ciu lién
phéng dé danh gia cac két qua dudc xac dinh bing ¢a hai loai dung cu trén.

15.2 D6 chéch - Tiéu chudn nay khoéng qui dinh dé chéch vé tri s& axit va kiém vi cac gia tri nay
chi xac dinh theo ding diéu kién cla phuong phap nay.

14



TCVN 2695 : 2008
Phu luc A

(quy dinh)

A.1 Yéu cdu ky thuat cla p - naphtholbenzein

A.1.1 p - Naphtholbenzein phai phi hgp vdi cac chi tiéu sau:

A.1.1.1 Ngoai quan, bot mau dd, vé dinh hinh.

A.1.1.2 Clorua, < 0,5 %.

A.1.1.3 D) hoa tan, 10 g tan hoan toan trong 1 lit dung mdi chudn dd (xem A.2.7.3).

A1.1.4 DY hép phu t6i thi6u - L&y chinh xac 0,1000 g mau hoa tan trong 250 ml metanol
(Canh bao - Dé chay. Hoi metanol doc. Cé thé gay chét ngudi hosic gay mi néu nudt hodc hit
manh. Khéng thé gidi doc dugc). Lay 5 ml dung dich nay pha lodng véi dung dich dém cé pH bang
12 dé dugc 100 ml. Dung dich sau ciing nay c6 d6 hap thu nhd nhat 1a 1,20 khi doc tai dinh
650 nm khi dung thiét bi DU Beckman hoZc mét quang phd ké khac, vdi cuvét do 1 cm va dung
nudc lam mau trang.

AA1.1.5 Dai pH

A.1.1.5.1  Khi ti€n hanh xac dinh dai pHr cla chat chi thi p - naphtholbenzein nhu huéng dan &
Chu thich A.2.1, thi tai pH bang 11 = 0,5 chét chi thi s& chuyén thanh mau xanh 14 cay sang dau tién.

A.1.1.5.2 V@i mau tréng, chi can cho khdng qua 0,5 ml dung dich KOH 0,01 M dé chuyén dung
dich chi thi thanh mau xanh |a cay sang dau tién.

A.1.1.5.3 Tuong ty, vdi mau tring, chi cdn cho khéng qua 1,0 ml dung dich KOH 0,01 M d&
chuyén dung dich chi thi thanh mau xanh da tréi.

A.1.1.5.4 pHr ban dau cla dung dich chi thi it nhat phai béng pH clia mau tring.

A.1.1.5.5 Pha chat dém bang cach hoa 50 ml dung dich diabase natri phosphat 0,05 M véi
26,9 ml dung dich natri hydroxit 0,1 M,

A.2 Phuong phap xac dinh dai pHr caa chit chi thi p - naphtholbenzein

A.2.1 Pham vi ap dung

A.211  Phuong phap nay ap dung dé xac dinh tinh kha thi cla viéc dung chat chi thi
p - naphtholbenzein trong TCVN 2695 (ASTM D 974) theo su chuy&n mau trén dai pHr.
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A.2.2 Thuat ngir

A.2.3.1 M0 t3 cac thust ngit dung trong tiéu chuén nay.

A.2.2.1.1 pHrla thuat ngit bidu thi @6 hoat tinh clia ion hydro trong dung dich nudc-isopropanol- toluen.

A.2.2.1.1 Gidi thich - Muc dich cGa phuong phap la thang do dd axit pHr dugc xac dinh bang hai
dung dich dém chuén cé pHr 4 va pHr 11. Khéng cé su tuong quan gita @6 pHr va pH thyc cla
dung dich nudc-isopropanol-toluen va ciing khéng xac dinh sén dugc.

A.2.3 Tém tat phuong phap

A.2.3.1 Mét lugng chat chi thi dugc chudn @6 béng rugu KOH (Canh bao — D& chay) dén cac mau
khac nhau va dya vao cac két qua thu dudc trén may do pH, vé theo s& doc dé tinh chuyén ra pHr.

12
Dung dich dém kiém khan _s,
114 cb 88 docla 11,5
10
9 4
5
o] 8 -
2
c 71
@
s .
§,
w54
»
o < Thiét bi ¢4 higu chinh dé
3 dung dich d&m axit khan
cOpHr=4,0
2 4
1 -
o Ll L LA LJ

Hinh A.2.1 - Budng hiéu chuan dé chuyén ddi sé doc trén may do pH ra d pHr

A.2.4 Y nghia va s dung

A.2.4.1 Phuong phap nay ap dung dé xac lap dé pHr déi véi cac su chuyén mau khac nhau cia
chét chi thi p - naphtholbenzein.

A.2.5 Thiét bj

A.2.5.1 May do, dién cuc thuy tinh, dién cuc calomen, may khudy, céc thir va gia dd, nhu qui dinh
trong phén thiét bi cia TCVN 6325 (ASTM D 664).
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A.2.6 Db tinh khiét cla thudc thu

A.2.6.1 Trong tat ca cac phép thir déu dung hoa chét cép thudc thlr. Néu khong cé qui dinh riéng,
thi t4t ca cac hoa chat déu phai phi hop cac qui dinh hién hanh. Cé thé sif dung céac cdp thudc thir
khac, mién la c6 du d tinh khiét cao, khéng lam gidam dé chinh xac clia phép thl.

A.2.6.2 Nudc dugc dé cap dén trong tiéu chudn nay dugc hiéu la nudc cat.

A.2.7 Thudc thi

A.2.7.1 Dung dich chudn KOH 0,2 M pha trong rugu - Chuén bi, bdo quén va chudn hoa theo
TCVN 6325 (D664).

A.2.7.2 Dung dich chudn HCI 0,2 M pha trong rugu — Chudn bi va chudn hoa theo TCVN 6325
(ASTM D 664).

A.2.7.3 Dung méi chudn do - Cho 500 ml toluen va 5 ml nudc vao 495 ml rugu isopropylic khan
(2-propanol). C6 thé chudn bi mét khdi lugng 16n dung mdi chudn dd.

A.2.7.4 Dung dich dém axit (pHr = 4,0). Chudn bi theo TCVN 6325 (ASTM D 664). Cho 10 ml
dung dich dém géc vao 100 ml dung méi chudn dé. SU dung trong 1 h.

A.2.7.5 Dung dich dém kiém (pHr = 11,0). Chudn bi dung dich dém gdc theo TCVN 6325
(ASTM D 664). Cho 10 ml dung dich dém g&c vao 100 ml dung méi chuan d6. St dung trong 1 h.

A.2.7.6 Chét dién ly KCI — Chudn bi dung dich bdo hoa KCI trong nudc.

A.2.7.7 Dung dich chi thi naphtholbenzein - Chuén bi theo diéu 7.6.

A.2.8 Chuin bi hé théng dién cuc

A.2.8.1 Chuén bi theo TCVN 6325 (ASTM D 664).

A.2.9 Chuin hoa thiét bi

A.2.9.1 Tru6c mot hoac nhiéu phép thlr, d4t thiét bi d& doc pH, nhing cac dién cuc vao cdc thr
¢b chita dung dich dém axit khan & nhiét do 25 °C = 2 °C va khudy manh. Khi s& doc pH khong ddi
thi diéu chinh s6 doc dién thé bat ddi x(ing cla thiét bi sao cho s6 doc pH chi 4,0.

A.2.9.2 L&y dung dich dém axit ra, lam sach cac dién cuc va nhing trong nudc vai phat. Lau khd
cac dién cuc va nhung vao céc c6 chita dung dich dém kiém khan & nhiét @6 25 °C = 2 °C. Khi pH 6n
dinh ghi lai chinh xac gia tri d6. Néu pH = 11,0 = 0,2 thi dd axit ban dau, pHr clia dung dich dang xac
dinh c6 thé doc dugc truc tiép tir thiét bi do. N&u pH khac 11,0 + 0,2 thi phai chudn bi @8 thi hiéu
chinh nhu Hinh A.2.1. Dung d8 thi nay dé chuyén s& doc trén may do pH ra dd axit pHr ban dau.
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A.2.10 Cach tién hanh

A.2.10.1 Chudn d6 100 ml dung méi chudn do (Canh bao - D& chay) véi dung dich KOH 0,01 M
cho dé&n khi may chi ra dd pHr nam giita 13 va 14.

A.2.10.2 Cho 0,5 ml dung dich chi thi vao mét phdn méi pha clia dung méi chudn dé va sau khi lam
sach cac dién cuc, chudn do bang dung dich KOH 0,01 M cho dén khi dd pHr n&m giira 13 va 14.

A.2,10.3 Trong khi chudn dd, vé dé thi vé thé tich clia chat chudn dé tuong (ng vdi pH hoic s
doc trén may ghi trén dudng cong cac dd pHr tuong (ng v6i su chuy&n mau khac nhau.

CHU THICH A.2.1 Theo th(r tu, cac mau sé& chuyén nhu sau:
tf mau hé phach sang mau xanh 6liu,
tlr mau xanh 6liu sang mau xanh Ia cay sang,
tlr mau xanh la cay sang sang mau xanh nhat,
tir mau xanh nhat sang mau xanh da trdi.

A.2.10.4 V& dd thi cho chudn d6 mau tréng trén cling do thi cho chat chi thi.

A.2.11 Tinh két qua

A.2.11.1 Tai pH gilta 10 va 12 tuong (ng véi su chuy@n mau xac dinh, 18y thé tich chat chudn da
dung dé chudn dd dung dich chi thi trir di thé tich chat chudn dé da dung dé chudn d6 mau tring
tai cung PH.

A.2.12 D6 chum va dé chéch

A.2.12.1 B6 chum - Khéng qui dinh.

A.2,12.2 D6 chéch - Phuong phap nay khdng qui dinh & chéch, vi két qué cla phép thlr chi
dugc xac dinh theo tiéu chudn nay.
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