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Lai noi dau
TCVN 3172 : 2008 thay thé TCVN 3172 : 1979.

TCVN 3172 : 2008 dudc xay dung trén cd sd chap nhan noan toan tuong
duong vdi ASTM D 4294-03 Standard Test Method for Sulfur in
Petroleurn and Petroleum Products by Energy-Dispersive X-Ray
Fluorescence Spectrometry véi su cho phép clia ASTM quéc té, 100 Barr
Harbor Drive, West Conshohocken, PA 19428, USA. Tiéu chudn ASTM D
4294-03 thudc ban quyén clia ASTM quéc té.

TCVN 3172 : 2008 do Tiéu ban ky thuat Tiéu chuan TCVN/TC28/SC2
Nhién liéu Idng - Phuong phéap thi bién soan, Téng cuc Tiéu chuin

Do ludng Chat lugng dé nghi, B6 Khoa hoc va Céng nghé céng bo.
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TIEU CHUAN QUOGC GiA TCVYN 3172 : 2007

Xuat ban lan 2

Dau moé va san pham dau mo -- Phudng phap xac dinh luu huynh
bang phé‘; huynh quang tan xa nang lugng tia-X

Petroleum and petroleum prodiicts — Determination of sulfur
by energy-dispersive X-ray fluorescence spectrometry

1 Piham vi ap dung

1.1 Tiéu chudn nay qui dinh phudng phap xac dinh téng luu huynh trong cac hydrocacbon nhu:
nhién liéu diézen, naphta, dau hoa, dau can, dau g&c boi tron, dau thuy luc, nhién liéu phan luc,
dau tho, xang (khéng chi), va cac nhién liéu chung cét khac. Ngoai ra, ciing cé thé ap dung ky
thuat nay dé phan tich luu huynh co trong cac san pham khac nhu M-85 va M-100. Cé thé phan
tich cac mau co6 dai néng dé tir 0,0150 % khdi lugng dén 5,00 % khdi lugng luu huynh.

1.2 Cac gia tri tinh theo hé Sl la gia tri tiéu chudn. B6i véi iuu huynh ding don vi % khéi lugng.

1.3 Tiéu chudn nay khéng dé cap dén tat ca cac van dé lién quan dén an toan khi sif dung. Ngudi
sU dung tiéu chudn nay cé trach nhiém thiét 1ap cac nguyén tic vé an toan va bao vé sic khoé
cling nhu kha nang ap dung phd hdp vdi cac gidi han quy dinh trudc khi dua vao stf dung. Cac chu

y riéng, xem phan 7.

2 Tai liéu vién dan

Cac tai liéu vién dan sau la can thiét khi ap dung tiéu chudn. D3i véi cac tai liéu vién dan ghi nam
cdng bd thi ap dung ban dugc néu. D3i vdi cac tai liéu vién dan khéng ghi nam cong bé thi ap
dung phién ban mdi nhat, bao gém c& cac ban sla ddi (néu co).

TCVN 6777 : 2007 (ASTM D 4057-06) DAau mé va san phdm dau mo - Phuang phap I1dy mau tha céng.

ASTM D 3120 Test method for trace quantities of sulfur in light liquid petroleum hydrocarbons by
oxidative microcoulometry (Phuong phap xac dinh luu huynh dang vét trong hydrocacbon dau md

nhe dang iong bang phuong phap microculdng oxy hoa.
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ASTM D 4177 Practice for automatic sampling of petroleum and petroleum products (Dau mo va
san pham dau mé — Phuong phap lay mau tu dong).

ASTM E 29 Practice for Using Significant Digits in Test Data to Determine Conformance with
Specifications (Huéng dan sir dung cac con s& c6 nghia trong céac s6 liéu clia phép thir dé xac

dinh su phu hdp v8i yéu cdu ky thuat).

3 Tém tat phudng phap

Mau can thlr duoc dat trong chuim tia phat xa tif nguén tia X. Phéng xa tia X kich hoat d&c trung
dugc do va so sanh s§ dém tich ldy vdi cac s& dém chudn hiéu chudn da chudn bi trude, cac
chudn nay chan trén, chan dudi dai néng d6 dang xét dé thu dudc néng dé luu huynh cla mau

theo % khéi lugng.

4 Y nghia va st dung

4.1 Tiéu chudn nay qui dinh phép do nhanh va chinh xac téng ham lugng luu huynh cé trong san
phdm dau mo véi su chudn bi mau téi thiéu nhat. Thdi gian phan tich thudng ti 2 min dén 4 min

cho mét mau.

4.2 Chat lugng ctia cac san phdm ddu mé lién quan dén lugng Iutu huynh hién cd. Nhan biét ham
lugng Iuu huynh la can thiét cho cac muc dich ché bién. Trong cac tiéu chuan, qui chudn k¥ thuat

quéc gia cling han ché ham lugng luu huynh trong cac san pham dau mo.

4,3 Tiéu chudn nay dua ra phuong phap danh gia su phi hgp vé ham lugng luu huynh cla cac

san phdm dau mé vdi tidu chudn yéu ciu ky thuat ho3c cac gidi han qui dinh trong qui chudn.

4.4 Néu ap dung phuong phap nay cho cac loai san phdm ddu md c6 cac thanh phan khac nhau
dang ké so vdi cac vat liéu hiéu chudn dau trdng nhu qui dinh trong tiéu chudn nay, thi phai xem

xét cac chi y va cac khuy&n cao néu trong diéu 5 khi bao cao két qua.

4.5 So sanh voi cac phudng phap xac dinh luu huynh khac, phuong phap nay sir dung lugng mau
cao, cdng chudn bi mau la téi thidu, k&t qua co dd chum cao, va phuong phap nay c6 kha ning ap
dung trén dai rong nong dé luu huynh. Trong nhiéu truang hdp, thiét bi dung trong phuang phap
nay cling khong dat bang thiét bi qui dinh dung trong cac phuong phap khac. Tham khado thém cac
phudng phap thit khac,

5 Cantrd

5.1 Céc anh hudng phd sinh ra khi mét vai nguyén 8 thanh phan clia mau hodc cac nguvén té

P £ . C P
& cac dudng

[

nha! ya tia X m3 detestor khéng thé phan gidi tif cac phit xa tia luu huynh Y8t qu
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tac ra cac pic phd phi ien nhau. Cac a  hucng pha ¢ (né do cac mau cb chda no o, chiall, !,

siicon, phciphe, Sanx, kall va ~3c chdt naleger ndu cd vai ndng §5 1c  hen 110 ndig d8 sla uu

huynh do dugc, hodc nhiéu hon vai tram-mg/kg. Ap dung theo hudng dan van hanh cla nha san

xudt dé bu trif cac anh hudng do

5.2 Céac anh hudng sinh .a do su bién ddi nong dé clia cac nguyén t3 trong mau. Cac bign déi
nay &nh hudng truc tiép dén sy hap thu tia X va lam thay déi cuong do do clia tung nguyén t8. Vi
du, Cac phu gia nang cac tinli nang nhu cac oxygenat trong xang, c6 thé anh hudng ré dén s6 doc
cla luu nuynh. Cac anh hudng nay luon xuat hign khi phan tich huynh quang tia £ va Foin toan

khéng lién quan dén cac anh hudng vé phd.

5.3 Ca hai loai &nh hudng dudc loai trlr, do hién nay déu dung phan mém k&t ndi trong thiét bi
th(r. Khuyén cdo nén kiém tra thudng xuyén cac dnh hudng nay va can hiéu chinh phan mém cla
nha san xudt, ma cac gia tri céng bd chua dude chap nhan. Cac hiéu chinh déi vdi cac cong thirc

md&i phai dugc kiém tra, xac nhan.

54 M-85 va M-100 |a cac nhién liéu chira 85 % va 100 % metanol. Do va@y cac nhién liéu nay
chlta ham lugng oxy cao, tit dé hap thy blc xa luu huynh Ka. Tuy nhién, déi vdi cac nhién liéu do, co
thé ap dung phuong phap phan tich nay véi diéu kién la dung cac chuan hiéu chudn da dugc chuin bi
phl hap véi thanh phan clia mau. D6 nhay va d chum cé thé bi &nh hudng. D 14p lai, do tai lap va do
chéch clia phuong phap nay khéng qui dinh cho cac mau M-85 va M-100.

5.5 NO&i chung cac san phdm dau mé c6 thanh phan khac so vdi dau trang nhu qui dinh trong 9.1,
cb thé phan tich vai cac chudn dude chudn bi tif cac vat lidu géc gidng nhau, hodc cé thanh phan
tuong duong. Vi vay xang cé thé mé phong béing viéc tron isooctan va toluen theo ty 1& xap xi
béng ham lugng chat thom thuc clia mau duge phan tich. Cac chudn dudc chuin bi tur xang mo
phong nay sé cho cac k&t qua chinh xac hon so véi sif dung dau trang.

CHU THICH 1 Trudng hop san phdm dau mé cé chita nudc 10 Itng, nén loai bd nudc trude khi tién hanh
thlr, hodc cac méu nay phai dugc lam ddng nhat ky va tién hanh thir ngay. Anh hudng 1a 16n nhat néu nudc
tao ra mét Idp ndm trén mang phim trong suét lam suy gidm cudng d9 tia X d6i véi luu huynh. DAu tien loai
bé nudc bang phuang phap ly tam véi didu kién méi trusng xung quanh kin, cdn than d& dam bao tinh
nguyén ven clia mau.

6 Thiét bi, dung cu
6.1 May phan tich huynh quang tan xa nang lugng tia X — Cé thé s dung bat ky may phan tich
huynh quang tan xa nang lugng tia X, nhung thiét ké may phai dam bao t3i thiu cac tinh chat sau:

6.1.1  Ngudn kich hoat tia X — Ngudn tia X cé nang lugng trén 2,6 keV. (Canh bio - Ngoai cac

chi y khac, néu dliing nguén phéng xa, thi phai dudc bdo vé theo cac tiéu chuin lién quan,
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vi vay sé khang gay nguy hiém. Tuy nhién, cha y 14 chi nhiing nguai dude dao tao day dv, c6 trinh
d6 sU dung cac ki thuat bao vé méi dudc thue hién cac céng viéc lién quan dén tia X.

CHU THICH 2 Van hanh cac may phan tich c6 s dung ngudn éng tia X theo hutng dan an toan clia nha
san xuat va theo cac qui chudn dia phugng.

6.1.2 Cuvét méu — Chidu cao ch(fa mau it nhat bing 4 mm, co clra s& thay phim tia X bang nhia
trong sudt,

6.1.3 BO tach Detector tia X — Co6 do nhay 2,3 keV va gia tri phan giai khong vuat qua 800 eV,
B6 d&m dugc nap khi ga ty 1& phi hop dé st dung.

6.1.4 Bo loc - Co thé dung cac dung cu khac cé dé tinh loc gilta blrc xa Ka cla luu huynh va cac
tia khac c6 nang lugng cao haon.

6.1.5 Hé théng dién t bio quan dir liéu va diéu hoa tin hiéu bao gdm céc chic nang dém cudng do
tia X, t&i thidu Ia hai viing nang lugng (dé hiéu chinh dudng nén tia X), cac hiéu chinh phé tring
nhau, va chuy@n d8i cudng dé tia X clia Ittu huynh sang phan tram néng dé Iuu huynh.

6.1.6 Man hién thi hodc may in —C6 th& doc dugc phan tram khdi lugng luu huynh.

7 Thudc thirva vat liéu

7.1 D¢ tinh khiét cGa céc thudc thir - Trong toan bd cac phép thit déu st dung cac hoa chat cap
thuéc thir. Nu khang c6 qui dinh khac thi tat ca cac thudc thir phai phil hdp véi cac tiéu chuén
hién hanh. Cé thé s dung cac loai khac véi diéu kién dam bao la cac thudc thr nay co do

tinh khiét cao phil hap, khi sif dung khong 1am giam do chinh xac ctia phép thr.

7.2 Di-n-butyl sulfua, chat chudn cé db tinh khiét cao, phl hgp cho viéc phan tich ham lugng Iuu
huynh. S dung ham lugng Iuu huynh da dugc ching nhan dé tinh cac néng dd chinh xac cla céac

chat chuin hiéu chudn. (Canh bao — Di-n-Butyl sulfua 1a chat d& chay va doc)

CHU THICH 3 Cén biét néng do cdia luu huynh trong di-n-Butyl sulfua khong tinh khiét, vi cac tap cht ciing
c6 thé 1a nhitng hgp chit chira luu huynh.

7.3 DAu khoang, tring (MOW) — Cép tinh khiét hoa hoc hodc chifa it han 2 mg/kg luu huynh.

7.4 Phim trong sudt cho tia X truyén qua — Dung cac loai chiu dugc tac dong clia mau thir, khéng
chita Iuu huynh va cho tia X truyén qua. Cac phim bao gom polyeste, polypropylen, polycacbonat

va polyimit.

7.4.1 Cac mau cé ham ludng aromatic cao ¢ thé hoa tan phim polyester, polycacbonat. Trong

[

trdng hop nay, ngoai cac phim nay ra, c¢o thé ding cac vat liéu khac cho cua s tia X, midn !
khong chita cac tap chat nguyén to, mét lrong cac vat liéu dugc chon la mang polyimit. Mac

&
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mang ¢ lyimit hap thu tia £ luu huy b ahidu hon ca. mang khae, nhung la vat liéu ua ding lam

ala 24y 2o Hnh beo hoa hoc lrude si tae dong cla ¢ chat thom va ¢ tinh bén cd hoc cao.

7.5 Cuvet mau, chiu dudc sy an mon clia mau va phl hgp yéu cau hinh hoc clia quang phd ké.

a* = . - . =
8 Lay mau va chuan bi mau

8.1 L&y mAu theo TCVN 6777 (ASTM D 4057), hosic ASTM D 4177. Cac mau dugc phan tich ngay

khi rét mau vao cuveét mau, va 38 yén cho thoat hét cac bot khi tao ra do khudy.

8.2 Né&u s dung lai cac cuvét mau thi can rlra sach va lam khé trude khi ding. Cac loai cuvét mau
dung mét lan thi khéng sl dung lai. Khi ding lai cuvét mau thi phai c6 phim tia X mdi trudc khi phan
tich mau. Tranh cham vao mét trong clia cuvét mau, hodc cham vao phan clia clfa s6 trong cuvet hoac
clfa s6 thiét bi tiép xtc vdi tia X. DAu tir ngdn tay lam anh hudng viéc doc két qua nhat Ia cac mau co
nam lugng luu huynh thdp. Cac v3t nhan trén phim lam anh hudng cudng @d truyén tia X cla luu
huynh. Vi vay, dé dam bao két qua tin cay, didu rat quan trong la phim phai phing, sach. Tién hanh

chuan hoa lai may phan tich néu thay ddi loai va do day cla phim.

8.3 Thuc té cho thdy cac 16 phim polyeste cd chat lugng khac nhau, dé khéng tinh khiét hoac dé
day khac nhau cd thé dnh hudng dén phép do ham iugng luu huynh thip. Do vay phai kiém tra

hiéu chudn khi s dung céac cudn hoac 16 phim méi.

9 Hiéu chuan va chuan hoa
9.1 Chudén bj cac chudn dé hiéu chuén

9.1.1 M3c du cé thé thuc hién ting phép hiéu chuin riéng dé do luu huynh trén cac nén khac nhau,
nhung tét nhat la hiéu chudn cho ting nén riéng, tdc 1a hiéu chudn diézen dua trén cac chudn
diézen. Diéu nay dac biét ding khi phan tich cac mau co luu huynh thap. Do vay chét pha lodng nén
cang giéng chat nén dang phan tich cang tét. Dau trang (xem 7.3) dugc chap nhan la chat pha lodng
nén.

9.1.2 Chuén bj cac chudn dau déc lap tai cac ndng do bing 0,1 % va 5 % khdi Iugng Iuu hufmh
khong pha loang hang loat tir mdt dung dich dac. Tinh ham lugng luu huynh chinh xac trong moi

chudn @én bén chif s6 sau dau phay,

9.1.3 Can chinh xac chat pha lodng nén dén 0,1 mg, nhu qui dinh trong Bang 1, cho vao binh thét
cd, phi hgp, sau dé can chinh xac di-n-butyl sulfua. Trén k§ (Canh khudy tir cé 13p pht PTFE la phu
hop) tai nhiét dé phong.

9.1.4  Chudn bi cac chudn dung dé hiéu chudn c6 phan chan trén dudi clia ndng dé mau dem phan

tich, stf dung chat pha loang nén (9.1.1) va cac chudn dau (9.1.2) & chudn bi mAu tring va vdi cac

néng dé tiéu chudn da bist, chudn bi cho cac dai hiéu chudn. Tham khao hudng dan cla nha san
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xuat d& xac dinh s3 iugng cac chudn va dai hiéu chudn Bang 2 dua ra vi du vé hai dai néng 66 co

thé chudn bj bing cach pha lodng méi chuan dau vai chat pha long nén phi hop.

9.1.4.1 C6 thé khodng can chudn 1 trén dai 2 trong Bang 2, néu thidt bi cling dugc hiéu chuin trén
dai 1. Tham khdo hudng dan clia nha san xuat vé hiéu chuan.

Bang 1 — Thanh phan danh nghia cta chuin diu

Ham lugng Iuu huynh, % khéi lugng  Khéi lugng chat pha lodng nén, g Khéi lugng di-n-butyl sulfua, g
5 486 14 .4
01 436 0200

Bang 2 - Cac chat chuan hiéu chuin danh nghia

_L@fyﬂmhi‘zﬁéi_uqng___iq_@2_Qéﬁfﬂ o1 _ 01 dg’ﬂ 5.0 S

Chuin 1 0,000 0,000,

Chuén 2 0,0020 0,100

Chuin 3 0,0050 0,500

Chuin 4 0,0100 1,00

Chu&n 5 0,0300 2,50

Chuin 6 0,0600 5,00

Chudn 7 1 S—

9.1.5 Co thé dung cac chudn din xudt chudn bi nhu qui dinh trén.

9.1.6  Néu chat pha loang nén dang st dung dé chuén bi chat chun cé chifa Iuu huynh, cong
thém gia tri nay vao ham lugng luu huynh da tinh dugc cta cac chudn da chudn bi (tham khao y
ki€n clia nha cung cap ddi véi néng d6 Iuu huynh dude ching nhan hoac phép kiém tra dau,
khoang. Theo ASTM D 3120 hoac phuong phap tuong duong xac dinh luu huynh th3p trong
chat léng nén dung dé pha lodng (MDL-matrix diluent liquid) khéng cao hon 1 ppm).
9.1.7  Can di-n-butylsulfur (DBS) va chat pha loang nén dén khéi lugng da khuyén cao, chinh xac
dén 0,1 mg. Piéu quan trong 1a phai biét khdi lugng thic, do vay néng do thuc clia cac chat chudn
da chudn bi dudc tinh va ghi vao thiét bi d& hiéu chudn. Ap dung céng thirc sau dé tinh néng do
clia luu huynh:
S=[(DBS x S a5) + (MO x S;,0)/(DBS + MQ) (1)

trong dé

S & % khoi lugng Iuu huynh cla cac chét chudn da chudn bi;

DBS 1 khéi lugng thuc clia DBS, g

Soss 12 % khdi Iigng luu huynh ciia DBS, khi Iugng dién hinh 12 21,91 %:

MO 12 khdi lugng thue cla diu t hodna o

= ooy

S obopa g s [T SR G . S 1S R
S_u,:, 12 %% kKhai IL."C_:';"!g Wty h’._'::.,". PRI e
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9.2 Chat chudn hidu chudn ducc chimg nhia - ©ac chill chufin higu chudn dugc ¢t quan tidu
chudin audc gia chifng nhan oo thé diing thsy cho cic chit chufn khac ndu tal 2.1 khi nén tudng
iy vGi mau dang xat, Cac chat chudn nay bao gom: cac chat chudn so sanh (SRM) do c¢d guan
tieu chudn qudc gia chudn bi va ching nhan. Vi du SRM 2724 ap dung cho Iuu huynh trong
diéz~n. S dung cac chit chudn bao gém toan bé dai néng doé danh nghia nhu qui dinh trong
Bang 2.
9.3 Cac chat chusn kiém tra hiéu chudn — Mot s6 cac chat chudn bd sung (chat chuan kiém tra
higu chuadn) khong diing dé tao dudng chudn, chl ding dé kiém tra viéc xac dinh hiéu chudn, Co
thé chudn bi ridng chat chudn kiém tra hiéu chudn theo 9.1, hodc cac chat chudn dudc ching
nhan theo 9.2. Néng do clia cac chat chudn kiém tra higu chudn sé sat voi néng do du kién cla

mau dang phan tich.

9.4 Cac mau kiém soat chat ltgng — Dau md hoac mau san pham &n dinh (d6 chinh la cac mau
kiém soat chat lugng) dai dién cla cac mau dang xét c6 thé tién hanh dinh ky dé xac nhan hé

théng dudc kiém soat mang tinh théng ké (xem phan 14).

9.5 Bdo quan cac chudn va cac mau kiém soat chét lugng - Bao quan cac chuan trong cac chai
thuy tinh t6i mau hoac chai dudc phi, boc bang vat liéu md duc, chai duge dong bang nit thuy tinh,
nap nhua trung tinh co ren, hodc dung cac nut trung tinh khac, khong thdm nudc tuong duong, dam
bo kin, va d& & ndi lanh, t8i cho dén khi can diing. N&u quan sat thdy mau c6 hién tuong 1dng can

hoac thay ddi ndng dd thi phai loai bd cac mau ngay.

10 Chuan bi thiét bi

Chun bi thiét bi theo hudng dan clia nha san xuat. Thiét bi can dudc cap dién lién tuc G€ dam bao

do6 én dinh t6i uu.

11 Cach tién hanh

11.1  Mic du phéng xa tia X chi xuyén qua mét khodng ngén trong mau, su tan xa tir cuvét mau
va tir mau cé thé khac nhau. Do vay, ngudi ti€n hanh phan tich phai dam bao 1a cuvét mau dugc
dd day mau dén trén do sau t4i thiu, tai diém do néu dd thém mau sé khong cb thay ddi dang ké
vé tdc do dém mau. Néi chung, A8 ddy cuvét mau dén tai thidu 3/4 dung lugng cda cuvét mau la
dd. Chudn bj cuvét mau bang cach danh mét khodng tréng & dau cuvét. Phia trén co 16 thong dé
nglfa phim tia X bi phéng l&n trong qua trinh do cac mau dé bay hdi. (Canh bao - Khéng dé mau
tran, dé gay chay trong may phan tich).

1.2 Hiéu chudn thiét bi — Hidu chudn thiét bi theo dai do thich hgp, theo hudng dan cla nha san
xuat. Théng thudng, hiéu chudn thiét bi bao gém: dat thiét bi dé doc dugc cudng do thuc cla tia X

luu huynh, theo s6 do cla cac chudn da biét. Sif dung thai gian d€m ddi véi thiét bi, nhu néu trong

11
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Bang 3 d& nhan dugc hai s6 doc trén chudn, Sau @6 lap lai ngay qui trinh trén véi cac cuvét mdi
chudn bi va cac phin chudn méi. Khi cac chudn da dugc phan tich, theo huéng dan clia nha san
xust, lap dudng cong hiéu chudn t3i uu dya theo s& dém luu huynh thyc cho ting chudn da duoc
phan tich trong bén I1an. Ngay sau khi két thic hiéu chudn, xac dinh néng 46 luu huynh ciia mot
hoac nhidu mau kidm tra hiéu chudn (xem 9.3). Cac gia tri do dudc chi duge sai léch trong khoang
3 % so vdi cac gid tri dude chiing nhan. N&u khéng thod man thi viéc hiéu chuan hodc cac chudn
hidu chudn sé& la nghi ngd, lic dé can tién hanh lai hiéu chuin va cac phép do higu chinh. Khi

danh gia hiéu chudn can xem xét su khdng phi hgp chat nén giita cac méu va cac chudn.

Bang 3 - Thai gian dém dai vai phép phan tich ham lugng luu huynh

Dai ham lugng luu huynh, % khéi lugng Thai gian dém, s
0,000 d&n 0,100 200 dén 300
0,100 dén 5,00 100

11.3  Phan tich cac méu khong biét nguén géc — D8 miu sé do vao cuvét nhu mo ta tai 11.1,
Trudc khi 6 mau vao, cac mau nhét qua thi can gia nhiét dé dé dd. Dam bao khéng cé cac bot khi
gilfa clra s cuvét va mau chat 1dng. Do ting mau (xem Bang 3 vé khuyén céo thdi gian dém mau
ddi v6i cac dai néng dd). Sau d6 I3p lai ngay qui trinh trén v6i cac cuvét méi chudn bj va cac phan
mdi clia mau. Lay gia tri trung binh clia hai s8 doc vé ham lugng Iuu huynh trong mau chua biét
nay. Néu s6 doc trung binh khdng nam trong dai ndng do da hiéu chuan, thi tién hanh do mau lai

hai lan, sif dung ch#n trén chan dudi gia tri trung binh clia mau da xac dinh. .

12 Tinh két qua
12.1 Néng dd Iuu huynh ¢é trong méu dugc tinh tryc ti€p tir dudng cong hiéu chuén,
13 Bao cao két qua

13.1 Bon vi thudng diing d& bao cao t3ng ndng dd luu huynh 1& % khéi lugng, cé thé bao céo theo céc
don vi khac clia hé SI, nhu mg/kg. Lam tron cac két qua dén 3 chif s& cb nghia theo ASTM E 29, va
cdng bé céc két qua nhan dudc la phit hgp véi tidu chudn TCVN 3172 (ASTM D 4294),

14 Kiém soat chat lugng

14.1 Sir dung chuong trinh kiém soat chat lugng nhu néu tai 14.1.1 cb thé giup viéc duy tri kiém
soat thang ké cho phudng phap thif nay.

CHU THICH 4 Khuyén cao 4p dung viéc kifm tra xac nhan kiém soat theo hé thdng thdng qua cac méu
kiém soat chat lugng (QC). Cac qui trinh QC duge cong nhan 14 bing chitng cho tiing phéng thif nghigm,

12
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1441 P2 thist 1ar tinh hinh kiém s9&! mang tinhi thdng k& ~Ga qua trinh thl aghigm k& tir 14n
hidu Ciwan cuGi curg, cac mau kiém soat <1at wsng Jude chudn bi tif cac vat lidu da chon va bao
quan thes 9.3 va 9.4 thudng xuyén tién hanh thy rnu chua hiéu bigt cac mau nay. Cac két qua
phan tich ngay dugc ghi lai trén pidu do kiém soal hoac ky thuat thong ké tuong duong khac dé
dam bao tinh trang kiém soat théng ké clia toan bd qua trinh thif nghigm. Cac s& ligu ngoai tam
kidm soat phai dude nghién cifu xem xét (ca-) nyuyén nhan chinh. Két qua clia viéc didu tra co
thé din dZ-, phai hidu chudn lai thiél bi. Phu thudc vao do téi han clia chét lugng do dugc va d6 én
dinh da cong bo <la phép thd, tan xuat thd nghiéni mau kiém soat chat Iudng co thé méi ngay mot
Ian hodc mot tuan hai 1an déi vdi thidt bi dang st Jung. Nén tién hanh phan tich it nhat mét loai

mau kiém scat chat lugng dai dién cho cadc mau dude phan tich hang ngay (nhu néu tai 9.4),

15 D6 chum va doé chéch

154 D6 chum - Do churn cda phuong phap nay thu dusc dua theo phan tich théng k& cac két qua
thlr nhu sau:

15.1.1 D6 lap lai - Su chénh léch gilta hai két qua thr lién tiép nhan dudc do cung moét
thi nghiém vién tién hanh trén ciing mét thiét bi, dudi cac diéu kién thir khong ddi, trén cling mot
mau thir, trong mt thai gian dai vai thao tac binh thudng va chinh xac clia phuong phap th nay,
chi mét trong hai mudi trudng hop dudc vugt cac gia tri dudi day:

0,02894 (X + 0,1691) (2)
trong do

X la néng do6 cla Iuu huynh theo % khdi lugng.

15.1.2 D¢ tai lap - Su chénh léch gitrta hai két qua thir doc lap, nhan dugc do hai thi nghiém vién
khac nhau lam viéc trong hai phéng thif nghiém khac nhau, trén cing mét mau thl, trong mot thai
gian dai véi thao tac binh thudng va chinh xac cla phuong phap thd nay, chi mét trong
hai mugi trusng hop dugc vudt cac gia tri nhing gia tri dudi day:

0,1215 (X + 0,05555) (3)

trong do

X la néng dé cla luu huynh theo % khdi lugng.

15.2  B6 chéch - Nghién clu lién phong thir nghiém bao gém tam vat liéu chudn cla co quan
tiéu chuan hoa quéc gia. Cac gia tri va do chéch chitng nhan dudc néu trong Bang 4.
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Bang 4 - Do chéch

Chuan cda NIST

Luu huynh, % khdi lugng Do chéch Dang ké
_é-i;h;—ﬁ‘]ﬁa - 0,0146 0,0009 _-P;hbng i
;EmTz;;zg__—m N 0,0430 0,0008 - K;r;q_
[SE{;@_ - o 0,173_ o 0,0003 ; Khong .
é;in_{szac - 0,381 -0,0119 .ﬂ—mgé_a_ K
'SRM 1621e 0,948 o -0,0198 o Khong
semeriz | 302 0.0072 | ke |

* SRM: standard reference Material — Chat chuan so sanh.
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