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L&i néi ddu

TCVN 9790:2013 duoc xay dung trén co s& chip nhan hoan toan twong duong
v&i ASTM D473 - 07 Standard Test Method for Sediment in Crude Oils and Fuel
Oils by the Extraction Method, v&i sy cho phép clia ASTM quéc té, 100 Barr
Harbor Drive, West Conshohocken, PA 19428, USA. Tiéu chudn ASTM D 473 —~
07 thudc ban quydn ASTM québc té.

TCVN 9780:2013 do Tidu ban k§ thudt giéu chuln quéc gia TCVN/TC28/SC2
Nhién ligu Idng — Phuong phép thir bién soan, Téng cyc Tidu chudn Do lwdng
Chét lvong a8 nghj, B& Khoa hoc va Cng nghé cdng bd.
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D4u thé va nhién lidu dét 16 (FO) -
Xéc dijnh cin bidng phwong phap chiét

Standard test method for sediment in crude oils and fuel oils by the extraction method

1 Pham vi 4p dyng

1.1 Tiéu chudn ndy qui dinh phuong phép x4c dinh ciin c6 trong dau thd va nhién ligu @bt 10 bing
c4ch chiét véi toluen, DO chym clia phwong phap nay 4p dyung cho dai cac ham lwgng cidn tir 0,01 %
khdi lwgng dén 0,40 % khéi lwgng, tuy nhién nhiing ham lugng cao hon cling ¢6 thd xac dinh duoc.

| CHU THICH 1; 6 chym abi véi ddu tai ché va diu cacte (dAu tryc khuyu) 13 chra biét va cin tién hanh
thi nghiém bd sung d& x4c dinh 89 chym 6.
1.2 Céc gié trj tinh theo don vj S 1A gié tr tiéu chudin. Céc gié trj ghi trong ngoc chl diing d8 tham khao.

1.3 Tiéu chudn ndy khdng a& cip dén tit cd céc van a8 lién quan dén an toan khi sir dyng. Ngudi
str dyng tiéu chudn ndy ¢6 trach nhiém thiét 1ap cac nguyén téc v& an toan va bao vé strc khod cling
nhir khd néing ap dung phu hgp véi cac gidi han quy dinh trwéc khi dira vao st dyng. Xem thém
5.1.1.6 va 6.1 v& cac canh béo cy thd.

2 Tal ligu vién dén

Céc tai lidu vién din sau 12 cin thiét cho viéc 4p dyng tidu chudn nay. D& véi céc tai ligu vién din ghi
nam cdng bd thi 4p dung ban dwgc ndu. Bbi véi cac tai liéu vién din khéng ghi ndm cdng bé thl 4p
dung phién bin mél nhét, bao gdm cé céc sira adi, bd sung (ndu cé).

TCVN 6777 (ASTM D 4057), D8u md vé sén phdm ddu md — Phuong phép 1y méu thi céng.
ASTM D 4177, Practice for automatic sampling of petroleum and petroleum products (Ddu mé vé
sén phdm ddu md - Phuong phép 14y mdu ty dbng).

ASTM D 5854, Practice for mixing and handling of liquid samples of petroleum and petroleum
products (Ddu mé va sén phdm déu mé — Phuong phép trén va bdo quén méu 1éng).

ASTM E29, Practice for using significant digits in test data to determine conformance with
specifications (Phuwong phép str dung céc chir sé c6 nghia trong céc s6 ligu ctra phép thtr 08 xéc
dinh sy pht hop véi céc tiéu chuén kg thuét).
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ISO 5272, Toluene for industrial use - Specifications (Toluen st dung trong céng nghiép - Yéu céu
kg thuét).

3 Tém tét phwong phap

Dung toluen néng chiét phan mau thlr clia miu dadu dai didn dugc chira trong éng chibt chiu nhiét
cho dén khi can dat t&i khéi lgng khdng ddi. Khéi lwgng can tinh theo phan trim, duge béo céo Ia
c4n theo phuong phép chiét.

4 Y nghia va st» dung

S hidu biét v& ham lwgng céin cb trong dAu thd va nhién lidu dbt 1 12 rat quan trong d4i véi quéa
trinh van hanh co s& loc dAu va cac co s& ban hodic mua céc san phim nay.

§ Thiét b, dyng cy

5.1 Phuong phap ndy st dyng céac thiét bj va dung cu thdng thwéng clia phdng thir nghiém va
céc thiét bj, dung cy dudi ddy.

5.1.1 Thiét bj chiét - S dung thiét bi nh mé phdng trén Hinh 1 va Hinh 2 va bao gdm céc
phy kién nhu néu tai 5.1.1.1 dén 5.1.1.3.

6.1.1.1 Binh chiét - S dyng binh loal ¢ rng (binh tam gidc) c6 dung tich 1 L, dlréng kinh
ngoai clia cb téi thidu béng 50 mm.

5.1.1.2 Ong ngung - 1a éng kim loai & dang cudn c6 duwdng kinh x4p xI 25 mm va chidu dai
50 mm dwoc gén véi mdt ndp ddy sao cho hai du dng ngung xuyén qua nhd ra khdi nép va nép
¢6 dudng kinh phi hop d8 ady 18n cd binh nhu mé ta tai Hinh 1. Ong cudn 1am bing thép khdng
gi, thiéc, @dng ma thiéc, hodic ddng thau ma thibc, c6 dudng kinh ngodi tr 5 mm dén 8 mm va
thanh éng day 1,5 mm. Néu éng béing ddng thau hoic bing ddng ma thidc thi 16p phi thide phai
c6 chidu day téi thidu bang 0,075 mm. Dién tich bd mat tiép xuc cla éng cudn diing cho muc dich
Iam ngudi 1 khodng 115 cm?,

CHU THICH 2: D& tranh hol toluen gay danh I&ra, bién phap phis hop 12 sir dyng bd kidm soavadng hd do
leu lrgng nuéc dé didu chinh lwu lvgng nudc vao bd ngung giop cit ngudn nhiét khi tc @9 dong xubng
thap hon giéi han da a4t trwédc. Nén st dyng nhirng thiét bj 82 néu.

5.1.1.3 Ong chiét - Ong chiét phal dugc lam bing véat liéu x8p chiu Itra, kich thuéc I8 tir 20,0 pm
d@én 30,0 ym (do nha san xuét chizng nhan), drdng kinh 25 mm, cao 70 mm, khéi lwvgng khéng nhd
hon 15 g va khdng Ién hon 17 g. Treo éng chiét thing duéi cudn ngung bing mdt gid treo sao cho
ng duoc treo & khodng gilra tinh tr bd mit dung méi chibt dén d4y cla cudn ngung.
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CHU THICH: Thiét bj B md ta v| trl céc hirng nuée
Hinh 1 - Thiét b| chlét dung cho phép xac dinh cin

5.1.1.4 Gié treo dng - Gi4 treo 8ng phai chju dwgc &n mdn va phdi dwoc 1am béng platin, thép
khong gi, hop kim niken-crom, ho3ic bing vat liéu tvong ty. Hinh 2 mé ta thiét ké va kich thudc
clia hai loai gié treo d4 duoc st dung tét trong cdng nghiép.

8.1.1.5 Cdc hirng nuée - St dyng cbe hirng nuée khi tién hanh thir nghiém miu aa xac djnh 1a c6
ham lwgng nwéc 1én hon 10 % thd tich (xem Hinh 1, Thiét bj B). Céc dwec 1am bing thdy tinh,
hinh cén, dwdng kinh x4p xI khodng 20 mm va s&u 25 mm, ¢6 dung tich khodng 3 mL. Méc treo
bing thily tinh dwoc gén vao mdt bén trén miéng cbde bding cach nung chdy, hinh dang clia méc
@3m bao sao cho khi ¢éc treo trén cudn ngung thi miéng cbde & mirc thing bing hop ly. Trong qui
trinh nay, treo gi4 treo éng nhir mé ta trén Hinh 1. Thiét bj A s dyng day chju #n mén méc vao day
cudn nguwng va gén véi gia treo dng, hodic nhu Hinh 1. Thiét bj B, ddy d& gi4 treo éng duoc gén véi
céc moéc han dudi ndp bd ngung.

5.1.1.8 Ngudn nhiét — Tét nhét 12 st dung ngudn nhiét bing bép dién trong ti hit théng gié, phir
hgp @8 toluen bay hoi (Canh béo - D8 chay).

5.2 Céan phén tich - S& dung c4n phan tich ¢ d8 chinh x4c dén 0,1 mg. It nhat m3i ndm kiém
dinh can mdt 14n theo cac chudn din xuét véi co quan tidu chuidn quéc gia, vi du nhu: Téng cyc
Tidu chudn Do lréng Chét lrgng.
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Hinh 2 - Gi4 treo éng chiét

5.3 May trén kin (khdng cé khéng khi) (Non-aerating mixer) — Sir dyng may trén kin, phti hgp
c4c ydu clu v& hidu sult trdn qui dinh tai ASTM D 5854 (API chuong 8.3). C6 thd diing may trén
hodc cac mdy trdn tudn hodn hodic cac may trdn bén ngoai tudn hoan ddu dwgc chdp nhén mién 12
d4p (rng céc yéu cu clia ASTM D 5854 (API chuong 8.3).

5.4 T sdy - S dung t0 sdy c6 kha ning duy tri nhiét @ tai 115 °C @én 120 °C (240 °F @én 250 °F).
5.5 Binh lam ngudi - Str dyng binh hat 3m khéng cé chét hat &m 1am binh 1am ngudi.

5.6 Dung cy do nhi§t 4 - Vi dy nhiét k8, cb khad niang do nhiét 46 cla miu thir chinh xé&c
aén 1°C (2 °F).
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6 Dung mdi

6.1 Toluen — Cép thudc thir hodic Cép 2 theo qui dinh cla ISO 5272. (Canh bao ~ D3 chay. Tranh
xa ngudn nhiét, tia Ika va ngon Ia trAn. Hoi cé hai. Toluen 1A chat ddc. Dic biét chu ¥ tranh hit the
heoi ndy va chi ¥ bdo vé mét. Byng trong binh chira d6ng kin. St dyng noi thdng thoang tét. Tranh
khéng dé da tiép xdc 1au va 13p lai nhidu an).

6.1.1 Céc d3c tinh dién hinh 84 véi thudc thir cla higp hdi héa hoc Hoa ky (ACS) duge néu tai Bang 1.
Bang 1 - Cac dic tinh dién hinh aéi vél toluen cp thudc thir (ACS)

Ham lwgng toluen, khéng nhé hon 99,5+ %
Mau (APHA) 10
Dai s6i (diém sbi dAu dén &iém kho)* 2,0°C
Cén sau bay hoi 0,001 %
Céc chét bj s&m mau bdi H,SO, Dat
Céc hop chét lwu huynh (quy ra S) 0,003 %
Nuée (H,0) (x&c dinh theo chudn @) Karl Fischer) 0,03 %
* Didm s0i tai 110,6 °C

7 Léy miu

7.1 L4y mAu bao gdm tht cd cac budc yéu clu aé Iy dugc phin miu thr dai dién chiva trong cac
loai dwdng éng, bdn chira, hodic cac hé thdng chira khac va chuydn miu thir vao binh chira
mau th& cla phong thir nghiém.

7.2 Chl sk dyung cac miu dal dién 1y duwec nhw qui dinh tai TCVN 6777 (ASTM D 4057) (API
Chwong 8.1) va ASTM D 4177 (API Chuong 8.2) che phwong phap nay.

7.3 LAy cic phAn miu th tr miu phdng thir nghiém ngay sau khi dwgc khudy trdn k§. Gia nhiét
c4c miu sét 4én nhiét 4o héa 1dng va néu cin thl si dyng may khudy nhv qui djnh tai 5.3 aé
ddng nhit miu. L4y dwgc cac phdn miu dai dién cho phép xéc dinh nay thudng la rat khé, do vay
cAn rit chd y cdc bwéc khudy va héa ldng.

7.4 Theo qui dinh tai ASTM D 5854 (API chwong 8.3) ghi 1ai nhidt 49 miu trwdc khi khudy tron.
Trén miu phdng thir nghiém ngay trong binh chira m&u géc, s& dyng th&i gian khudy, téc a8 khudy
va vj trf khudy twong ddi so véi ddy clia binh chira sao cho phu hgp véi loal ddu thd hodc
nhién lidu @bt 16 dang dugc thir nghiém va dugc thiét 14p theo két qua kidm tra xéc nhian vé
hiu suét khudy. D& tranh that thoat cac thanh phdn nhe clia ddu thé hodc cdc miu thir khac
c6 chira chit d& bay hoi, cAn van hanh may khudy qua mét cai dém 16t trong binh chira méu.
Sau khi khudy, 14y ngay phan miu thr &8 phan tich. Ghi lai ngay nhiét d cla miu sau khi khudy.
Néu trong qua trinh khudy trdn ndy nhiét @4 tang 1&n qua 10 °C (20 °F), thl 1am ngudi m&u va 13p lai
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qua trinh khudy trdn véi cdng sult thAp hon. Sy tang nhiét @6 qua 10 °C ¢6 thd din dén 1am gidm
dd nhét & mire U @8 cin léng.

8 Céach tién hanh

8.1 ©bi véi cac phép thir trong tai, str dung éng chiét méi (5.1.1.3) dwge chudn bj phi hop theo
8.2. Dbi véi cac phép thir hang ngady, céc éng chiét c6 thd dwgc sir dung lai. Khi dung lai cac éng
chiét, viéc chiét d&n khéi legng khdng a8l abi véi mot phép xac dinh cé thé coi 12 chiét so by abi
v&i phép xac dinh ké tidp. Sau mot vai phép xac dinh (cén tich 10y c6 thd dnh hudng déng ké dén
c4c phép xac dinh sau) cin tién hanh theo quy trinh quy dinh tai 8.3 d4 loal bd phan cin c6 thé
chéy duwgc clia phdn c4n tich IGy. Trénh st dung lai lién tuc cac éng chidt, vi sau mét thai gian
céc 15 s& bj thc bdi cac chat vo co din dén céc két qua sai cao. Khi nghi ngd cac két qua cao hon
binh thwdng, loai bd éng chiét nay, thye hién lai phép thir vél dng chiét méi.

8.2 Chuén bj éng chibt méi — Dung gidy nham min xoa mt ngoai éng chiét va dung ban chai ciing
gat bd tat ca vat lidu roi ra. ST dung éng nady d& chiét xult bing toluen, d& dung méi nhd giot tir
éng chiét trong khodng thdi gian It nhat 1 h. Sau @6 sdy dng trong 1 h tai nhidt @ tir 115 °C dén
120 °C (240 °F dén 250 °F), 1am ngudi trong binh 1am ngudi trong 1 h va can éng véi @4 chinh xac
dén 0,1 mg. Lap lai qua trinh chiét cho dén khi khdi Irgng clia dng sau hai 14n chiét lién tiép khéng
chénh nhau qué 0,2 mg.

8.3 Chuén bj 8ng chiét d& sir dung - Logi bd phan cé thd chdy dwoc clia ¢in tich Iy bing cach
gia nhiét éng chiét @én néng @3 trong 20 min (t6t nhét 14 gia nhiét trong 16 nung dién duy tri nhiét @
khodng 750 °C (1380 °F). Tién hanh chiét so bd nhw qui dinh tai 8.2 tneéc khi s&r dung éng cho
phép thir khéc.

8.4 Cho khodng 10 g phan mu thir cla mAu vao éng chiét ngay sau khi m3u thir vira khudy trdn
xong ma khéng cAn cé didu chinh lvgng miu 10 g nay v8 lvgng chinh xac da x4c dinh treédce. Can
éng chiét cing phdn mau thir chinh xac @én 0,01 g. Cho khodng 150 mL dén 200 mL toluen vao
binh chiét. Cho éng chiét vao thiét bj chiét, ait binh chiét 1&n bép dién va chiét bing toluen néng va
kéo dai thoi gian chiét thém 30 min ké tir khi dung mdi chdy nhé giot tir dng chiét ra khdng mau.
©am bdo tdc dd chiét sao cho bd mit clia hdn hop diu va toluen trong éng chiét thdp hon mirc
c4ch miéng éng 20 mm.

8.6 Khi thir nghiém cac miu @4 x4c dinh ¢6 ham lugng nuéc |én hon 10 % thé tich, s& dung cum
thiét bj nhur mé ta tai Hinh 1, Thiét bj B. Trong quy trinh ndy, loai bé toan bd nwéc trong phan miu
& dang h8n hgp ddng phi v&i toluen va dwgc thu lai vao cbe hirng nuérce, tai ddy nwdc tach ra khoi
h&n hop dang phi thanh 1&p d4y. Lép toluen & phia trén chay tran trd lai 8ng chiét. Néu cde nay bj
a3y nwéc, a8 cho thibt bi ngudi di va 48 nwéc ra.

10
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8.6 Sau khi 42 hoan thanh qué trinh chiét, sy dng trong tU sdy trong 1 h tai nhiét o t& 115 °C dén
120 °C (240 °F @én 250 °F), 1am ngudi trong binh 1am ngudi trong 1 h va can chinh xéc @én 0,1 mg.

8.7 Lap lai quéa trinh chiét, @& dung mdi nhd giot tir dng chiét trong khodng it nhét 1 h, nhung
khéng 1au hon 1,25 h, sdy khd, 1am ngudi va can éng chiét nhw qui dinh tai 8.6. L¥p lai qué trinh
chiét nay trong cac khoang chu ky 1 h tiép theo, néu cin, cho dén khi khéi lwgng cla éng chiét
cung v&i ¢can sau hai 1An chiét lién tiép khdng chénh nhau qué 0,2 mg.

9 Tinh két qua

9.1 Tinh ham Iwgng cin cta miu thir theo phdn trdm khéi lvgng so véi miu ban dau.

$="="M 100 1)

m, —m,
trong 46
S Ia ham Iwgng cdn clia mAu thir, tinh bing phan tram khéi lvgng;
my 14 khéi lwgng clia éng chiét, tinh béng gam;
m, 14 kh&i lwgng clia éng chiét va phan miu thiz, tinh bdng gam;
ms  la khéi lwgng ctia ng chiét va can, tinh bdng gam.

10 Béo céo két qua

10.1 D6i véi mAu cé ham lugng cin tinh dwoc theo céng thire 1 1én hon 0,005 % khéi lwgng, bao
c40 ham Iwgng céin clia miu theo phin tram khéi lwgng 12 lwgng ciin theo phwong phap chiét va
4p dyng ASTM E29 1am tron két qua dén 0,01 % khéi lugng. D8I véi mau c6 ham lwgng cin tinh
duwgc theo cdng thirc 1 nhd hon hodic bing 0,005 % khéi lvong, bao co ham lugng ciin clia mau
14 “0 % khéi lrong”. Bao céo két qua phép thir kém theo s hidu tiéu chudn nay.

CHU THICH 3: Do cac gia tri nwdc va céin thudng dugc bao céo theo phan tram thé tich nén tinh thé tich
can theo phan trdm ciia mAu ban dAu. Vi mdt phin Ién trong cn c6 thé 1a cat (silic dioxide, c6 khél lvgng
riéng bing 2,32) va phan nhd con lai 1 cac chét ty nhién khac (c6 khdi lrgng riéng tuong déi thdp hon khéi
lugng ridng tuong abi cla cat), sir dung khdi lugng riéng gia dinh (arbitrary) béng 2,0 cho c3n sinh ra. Vi
thé, @8 co dugc cén tinh theo phan tram thd tich, chia c4n tinh theo phan tram khéi lwvgng cho 2,0 va nhan
v&i khdi lugng ridng trong d8i clia ddu thd hodc nhién ligu @bt 16,

S, = 5‘% x khéi lrong riéng teong dbi clia ddu thd hodc nhién lidu adt id (2)

Ll

Trong A6
S, 1a ham lugng can clia mAu thr tinh theo phan tram thé tich;
s la ham lugng cén cla miu thl, tinh bing phan tram khéi lvgng.

1
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10.2 Béo c4o qui trinh khudy trén miu da duge thyre hign phi hgp véi cac qui trinh dwgc qui dinh
tai ASTM D 5854 (APl chuong 8.3). B4o céo nhiét dd ctia mAu trwére va sau khi khudy tron.

10.3 Béo c4o thr nghiém bao gdm tét ca céc chi tiét cin thidt @& nhan dang ddy aG sin phdm
dugc thir nghiém, ddng thdi bdo cdo céc thay adi a4 dugc thdng nhét hodic cac thay @di so véi
qui trinh qui djnh; va ngdy, thang thyc hién phép thir.

11 D§ chym va 4 chéch

11.1 P chym - DO chym clia phuong phap ndy, trén co s& phin tram khdi lwgng va dugc xac
dinh theo phuong phap nghién clru théng ké cac két qua gitra c4c phong thir nghiém trong dai tir
0 % dén 0,4 %, nhw md ta tai 11.1.1 va 11.1.2.

11.1.1 DY 13p lai - Sy chénh l&ch gilra cac két qua thir lién tidp thu dugc do cling mét thi nghiém
vién thye hién trén cing mét thidt bj, v&i cling mdt miu thlr nhwr nhau trong cung mét thdi gian dai
trong didu kién thir khong ddi, véi thao tac binh thuwedng va chinh xac cla phuong phép thir, chl
mét trong hai mwoi triedrng hop dwgc vuret gla trj sau:

r=0,017 + 0,255 8 (3)
trong d6

r 1a 4 1&p lai clia phép thiy;

S 14 két qua trung binh clia céc gi4 trj dang so sanh, tinh bang phan trdm khéi iwgng.

11.1.2 D tal 14p - Sy chénh léch gira hai két qua don 1& va ddc I14p thu duge do céc thl nghiém
vién khéc nhau 1am viéc & cac phdng thi nghiém khac nhau, trén mdt mau thir nhw nhau trong mét
thdi gian dai trong didu kién thao tac binh thwdng va chinh x4c clia phwong phép thir chi mét trong
hai mwoi triedng hgp dwgre virgt gia tri sau:

R=0,033+0,255 S 4)
trong 46

R la @ tal 14p clia phép thir,
s 1a két qua trung binh clia céc gié trj dang 8o sanh, tinh bng phin trdm khéi lrgng.

11.2 D chéch — Qui trinh néu trong phuong phap ndy khéng cé dd chéch, vl giéa trj clia c3n chi
duwgc xac dinh theo phuong phéap nay.

12



	001.jpg
	003.jpg
	005.jpg
	006.jpg
	007.jpg
	008.jpg
	009.jpg
	010.jpg
	011.jpg
	012.jpg

