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L&i néi dau

TCVN 9718:2013 dwoc x4y dyng trén co s& chap nhan hoan toan
twong duong véi ASTM D3921-96 Standard test method for oil and
grease and petroleum hydrocarbons in water da dwgc ra soat lai nam
2011 va khong c6 sir thay ddi vé ndi dung ky thuét véi sy cho phép
clia ASTM quéc té, 100 Barr Harbor Drive, West Conshohocken, PA
19428, USA. Tiéu chudn D3921-96 thudc ban quyén ASTM québc té.
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TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN 9718:2013

Chét Ilwgng nwéc — Phwong phap xac dinh ham lwgng dau, m& va
hydrocacbon ddu mé trong nwéc

Standard test method for oil and grease and petroleum hydrocacbons in water

1 Pham vi ap dyng

1.1 Tiéu chuidn nay qui dinh phuong phap xac dinh ham lugng cac hgp chét c6 thé chiét dugc bang
floruacacbon @& xac dinh ham lwgng hdn hop gdm diu, m& va hydrocacbon dau mé clia mdt mau
nude hodc nuéc thai trong khodng tir 0,5 mg/L dén 100 mg/L. Ngui sir dung tiéu chuan nay c6 trach
nhiém danh gia tinh hiéu lyc cla tiéu chuén nay dbi véi cac loai nwéc chira duge phan tich khac.

1.2 Tiéu chudn nay dinh nghia diu va mé& trong nwéc va nudc thai nhw 1a vét chét c6 thé chiét duoc
theo phurong phép thir nay va do dwoc bing hp thu phé hdng ngoai. Twong ty, tiéu chuan nay dinh
nghia hydrocacbon déu mé trong nuwdc va nwéc thai nhu 12 diu va m& ma khong bj h&p phy béi silica
gel theo phurong phap nay va do dugc bang hap thu phé héng ngoai.

1.3 VAt chat hiru co ¢6 nhiét d¢ soéi thap bi hao hyt do bay hoi trong khi rét. Tuy nhién, lvgng hao hut
do bay hoi nay nhin chung thap hon so v&i lgng hao hut trong céc quy trinh phan tich dinh legng doi
hoi phai lam bay hoi dung méi treée khi can phan cin can lai.

1.4 Cac gié trj tinh theo hé Sl la gia trj tiéu chuan. C4c gia trj trong ngodc don dung dé tham khao.

1.5 Tiéu chudn nay khéng @& cap dén tt ca cac van @& lién quan dén an toan khi sir dung. Ngudi sir
dung tiéu chudn nay c6 trach nhiém thiét 1ap cac nguyén tc vé an toan va bao vé strc khde cling nhw
kha nang ap dung phl hop v&i cac gi¢i han quy dinh trudc khi dua vao st dung.

2 Tai ligu tham khao

Céc tai lieu vién din sau 1a rdt can thiét cho viéc &p dyng tiéu chudin nay. D4 v&i cac tai lidu vién din
ghi nam céng bé thl 4p dyng phién ban dugc néu. Dbi v&i céc tai lieu vien din khong ghi nam céng bd
thl &p dyng phién ban mé&i nhit bao gdm ca céc sira ddi, bd sung (néu cd).

TCVN 2117 (ASTM D1193), Nute thube thir — Yéu cdu ki thuét.
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ASTM D1129, Terminology relating to water (Thuét ngd lién quan dén nu6c).

ASTM D2777, Practice for determination of precision and bias of applicable test methods of committee
D19 on water (Thuc hanh xéc dinh d6 chum va dé chéch cia céc phuong phép the duoc st dung cua
Ban k§ thuét D19 vé nudc).

ASTM D3325, Practice for preservation of waterborne oil samples (Thuc hanh bdo quén méu déu
trong nuéc).

ASTM D3370, Practice for sampling water from closed conduits (Thyc hanh Idy méu nuéc tir 6ng dan kin).

ASTM D3856, Guide for good laboratory practices in laboratories engaged in sampling and analysis of
water (Huong dan thyc hanh phong thi nghiém chudn trong céc phong thi nghiém dupc tham gia 1dy
méu va phéan tich nuéc).

ASTM D5847, Practice for writing quality control spectifications for standard test methods for water
analysis (Thuc hanh bién soan céc tiéu chudn ky thuét vé kiém soat chét luong céc tiéu chuén phuong
phép thir d6i véi céc phép phén tich nuéc).

ASTM E168, Practice for general techniques of infrared quantitative analysis (Thyc hanh déi v6i ky
thuat chung trong phan tich dinh lwgng bdng phé héng ngoai).

3 Thuat ngir va dinh nghia

3.1 Pinh nghia

Str dung cac thuat ng(r va dinh nghta trong tiéu chudn nay & ASTM D1129 va ASTM E168.

3.2 Cac dinh nghia va thuat ngir cy thé cho tiéu chuin nay

3.21
Déu va m& (oil and grease)
Chét hiru co' dugc chiét tir nwéc hodc nwdc thai va dwoc do béng phuirong phap thir nay.

3.2.2
Hydrocacbon diu mé (petroleum hydrocarbons)
DAu va m& can lai trong dung dich sau khi tiép xuc véi silica gel va dwoc do béng phuong phap thir nay.

4 Toém tit phweong phap

Mau nuwéc hodic nwdc thai da axit héa dugc chiét ba Ian lién tiép bing cac thé tich 30 mL chét
1,1,2-trielo=1,2,2-trifloetan (trong phwrong phap nay dwgc goi la dung méi). Dich chiét duwgc pha long
t6i 100 il v& mét phan durec do béng phd héng ngoai dé do Ivgng diu va m& da chiét duoc tir miu
ban d4u. Phan I&n dich chiét con lai dwge cho tiép xac voi silica gel dé loai bd cac hop chét phan
cwc, bang cach tach ra dwge dung dich hydrocacbon diu mé. Dich chiét da x& ly nay sau d6 cling
dugc do bang phé héng ngoai.
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§ Y nghia va irng dyung
Sy c6 mét clia dau va m& trong nwéc thai sinh hoat va nwéc thai cong nghiép 1a mdi quan tam clia xa
héi vl tac hai va anh hudng clia dAu va m® tdi sinh vat thiy sinh. Cac quy dinh va-tiéu chudnda duoc
thiét 1ap doi héi c6 sy giam sat dAu va m& trong nwréc va nurde thai. Tieu chudn nay cung cép quy trinh
phan tich dé do lwgng diu va md& trong nwréc va nuwde thai.

6 Can tro

6.1 Vi cac thanh phan diu, m& va hydrocacbon dau mé dugc xac dinh |a két qua clia quy trinh phan
tich nén loai trir cac tac nhan gy nhidu. Tuy nhién, do sy da dang ctia cac hgp chét dugc do theo quy
trinh phan tich nay nén viéc dién gidi két qua trén co s& cau truc héa hec, tiém nang gay 6 nhim hoc
tiém néng xir ly phai dwec tiép c&n mdt cach than trong.

6.2 Cac dung méi hiru co va mot sé hop chét hiru co khac khdng dwec coi la diu va m& diea trén co
s& clia cAu tric héa hoc c6 thé cling duwoc chiét va do nhuw ddu va md. Trong sb nhirng hop chét duwoc
do, mdt sé chét c6 thé droc hap phu trén silica gel, mdt s6 khac thi khéng. Do nhirng hep chét khéng
bi hap phu trén silica gel nhw 13 hydrocacbon dau mé.

7 Thiét bj, dung cu

7.1 Cuvet, thach anh c6 chiéu dai dwdng quang 10 mm, can 2 chiéc cho van hanh hai chum tia,
mét chiéc cho van hanh mdt chim tia, hodc cuvet I4p lidn dung cho van hanh may phan tich héng
ngoai khéng phan tan.

7.2 Gidy lgc, loai khéng c6 tro, dinh legng, da nang, dwdng kinh 11 cm hodc twong duong.
7.3 Chai thily tinh, dung tich khodng 1000 mL, cé ndp xody c6 I6p I6t lam béng floruacacbon TFE.
7.4 Ong dong chia d9, 1000 mL.

7.5 May quang phd héng ngoal, dung hai chim tia phan tan, mét chum tia phan tan, b$ chuyén
Fourier, hodc may phan tich héng ngoai khdng phan tan.

7.6 May khudy tir, c6 que khudy nhé lam béing floruacacbon TFE.

7.7 Phéu chiét, 2000 mL, ¢6 van khéa bing floruacacbon TFE (mdi binh cho mgt mau phan tich vao
moi thei didm).

7.8 Binh dinh mirc, 100 mL (cAn tdi thidu sau binh dé hiéu chuén va mét binh cho tirng m&u phan
tich vao moi thoi diém).
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8 Thuéc thir

8.1 DJ tinh khiét cha thudc thir, trong tit ca cac phép thir phai sir dung héa chét cAp thuéc thi.
Néu khéng cé quy djnh riéng, thi str dung cac hoa chat cé d6 tinh khiét twong duwong nhung khéng
duwec lam giam @6 chinh xac cla phép thr.

8.2 Do tinh khiét ciia nwérc, néu khéng 6 céc quy dinh riéng, thi nwéc (khong phadi miu nudrc) dé
cap dén trong tiéu chudn nay la nwéc thude thi, loai Il nhw quy dinh trong TCVN 2117 (ASTM D1193).

8.3 Chuén dau va m&, nhitng hop chét twong ty dau va m& dugc dinh nghia trong phwong phap
thir nay ca thé dwoc stv dung tam chat hiéu chuan.

8.4 Xetan (n-hexadecan), do tinh khiét téi thiéu 99 %, co6 thé dwere dung trong hdn hep chuan.

8.5 Isooctan (2,2,4-trimetylpentan), dé tinh khiét téi thiéu 99 %, cé thé duoc dung trong hdn hop chuan.
8.6 Siﬁca gel, kich thuwéc hat 100 mesh dén 200 mesh, da khir hoat tinh bang 2 % nuéc.

8.7 Natri bisﬁhphat (NaHSO;), ngadm mét phan tlr nwéc.

8.8 Natri sunphat (Na;S0,), dang hat, khan.

8.9 Dung méi 1,1,2-triclo-1,2,2-trifloetan.

CHU THICH 1:  Théng thuéng, khi van chuyén chét déo tiy Iép i6t clia thiing chira cing 1An vao dung méi. Kiém
tra db tap chét béng cach cho bay hoi 100 mL dung méi trén bé hoi nuéc va can can con lai. Néu gia tri nay I&n
hon 0,1 mg thi phai lam sach dung méi bang cach chung cat va kiém tra cin. Bao quan dung méi tinh khiét trong
céc chai thiy tinh sach, ¢6 ndp c6 1&p 16t 1am béng floruacacbon TFE. Tuy nhién, do tinh khiét ctia dung méi nay
nhw la mét vat liéu dwgrc mong dei.

8.10 Axit sunfuric (1 + 1), thém mot cach tir tir va can than mdt phan thé tich axit sunfuric (H,SO.,
khéi long riéng 1,84) vao mét thé tich nwére, viva rét vira khudy va lam lanh lién tuc.

9 Liy mau
9.1 L&y mau theo nhirng nguyén tac dugc mod ta trong ASTM D3370, sir dung mét binh thiy tinh cé
ndp xoay c6 I&p 16t lam bang floruacacbon TFE.

9.2 Yéu chu mét miu dung tich 750 mL cho phép thir ndy. S&r dung toan bd mau vi khéng cin dé lai
mau cho cac phép thir khac.

9.3 Bao quéh mau véi mét leeng vira dU axit sunfuric (xem 8.10) hodc natri bisunphat (xem 8.7) dé
dat duge pH = 2 hodc thap hon. Lugng thuée thir phy thuéc vae pH clia méu tai thei diém thu mau
hodc tinh d&ém clia mau.
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10 Hiéu chuédn

CHU THICH 2: Chon hai loai miu c6 sdn d& chét phan tich. Tét nhat 18 m3u c6 chira diu va m& cling logi v&i
diu va m& co trong miu nwéc hodc miu nudce thai dang dgi phan tich. MAu khéc 14 hdn hop clia isooctan va
xetan. H8n hgp nay dugc str dung khi khéng c6 hdn hep gibng mau (nhuwr da mé ta).

10.1 Néu hdn hep clia isooctan va xetan dwgc sir dung dé hiéu chudn, chuén bj hén ligp.chuéndbing
cach hat 15 mL isooctan va 15 mL xetan vao mét chai ¢6 nat thay tinh. Lic déu hén hep va bdo quan
trong chai kin, trir khi can Iy ra mét phan @é phéi tron.

10.2 Dung djch hiéu chudn hén hgp A

Cho 20 mL dung méi vao mét binh djnh mirc 100 mL, day nat va can, Thém that nhanh vao binh 1 mL
chuan dau va m& hosc hdn hop chuln isooctan va xetan. Can chinh xac khéi lwgng hdn hep cho
thém. Lam @ay dung méi t&i vach va l&c ky @é tron déu. Tinh ndng d§ chinh xac cla chét chuén trong
dung dich theo don vi mg/100 mL. Néu st dung chudn diu va mé& thi tién hanh theo 10.3. Néu sir
dung h8n hop chuédn dwgc thi nhan ndng dé da tinh (khodng 730 mg/100 mL) véi 1,5 (theo Chu thich
3). Gi4 trj néng dé m&i nay (khodng 1022 mg/100 mL) dwec sir dung cho dung dich hiéu chudn hén
hop A trong phan con lai clia phuwrong phéap thir nay. '

CHU THICH 3: Trong nhirng nam trieéc nam 1951, trong hiéu chudn, hdn hop cla iscoctan, xetan va benzen da
dugc chdp nhan la chudn. Nhirng lo léng v& méi nguy hai phoi nhiém benzen, & day chi déng vai trd nhw |4 chét
pha lo&ng déng gép & bwéc séng 2930 cm’! (3,41 um), da din dén viéc logi bd héa chét nay nhir mét phin trong
hiéu chuln. D& duy tri méi twong quan gilra nhirng sé ligu phan tich cla hién tai va trong lai véi nhirng sb lidu
trwéc day, cAn phai bd chinh nhirng chénh I8ch vé& ndng do va ty trong gilra cac chun trong hiéu chuln trréc
day va hién nay. Hé sb 1,5 c6 thé dap (g, vi ty I1& khéi lvgng két hop cla isooctan cdng véi xetan trong hén hop
hai chét méi di véi hdn hep ba chét cii 1a 1,000 dén 0,714, hodic 1,40. Nhw vay, tat ca ndng @9 trong hdn hop
chudn sé dia trén gié trj chuyén ddi tinh dwgc trong 10.2.

10.3 Dung djch hidu chudn hén hgp B

Pha lodng 4 mL dung dich hiéu chudn hdn hgp A véi dung méi trong binh dinh mirc 100 mL
(khoang 41 mg/100 mL).

10.4 Dung djch hiéu chudn hén hgp C

Pha lodng 3 mL dung dich hiéu chuln hdn hgp A v&i dung méi trong binh dinh mac 100 mL
(khoang 31 mg/100 mL).

10.5 Dung djch hi¢u chudn hén hep D

Pha loang 50 mL dung dich hiéu chudn hén hgp B véi dung méi trong binh dinh mirc 100 mL
(khoang 20 mg/100 mL).
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10.6 Dung djch hiéu chuén hén hgp E

Pha lo&ng 30 mL dung djch hiéu chudn hdn hep C vé&i dung mdi trong binh dinh mirc 100 mL
(khodng 9 mg/100 mL).

10.7 Dung djch hiéu chudn hén hop F

Pha lodng 10 mi dung dich hiéu chudn h8n hep E v&i dung méi trong binh dinh mirc 100 mL
(khodng 0,9 mg/100 mL).

CHU THICH 4: Trong céac qua trinh hiéu chudn tiép theo, c4c cuvet sau khi do cac h8n hop ndy phai duroc lam
sach that k§ béng dung moi méi va 1am khd trwdce khi thém dich phéi trdn méi. Can trong tranh déng nit cuvet do
qué chét @& cuvet khong bj v& do sy trrong né ham lrong dung dich bén trong lic cuvet ndm trong phé. Nén
théng khi budng do clia may quang phd bing khi nite hodic khi khé d& ngan ngira phan irng héa hoc gilra hoi
dung méi va cac hep phan clia thiét bj. D&i véi may van hanh bdi hai chiim tia, hoac 1a chéin chiim tia tir cuvet déi
chirng c¢6 dung mbi, hodc Ia ly cuvet dbi chizng ra khdi thiét bj trong nhirng khodng thoi gian gitra cac lan do @&
bao vé dung mdi bj nung néng ngodi y muén. Tuy nhién, phai @at cuvet d8i chirng vao chim tia @éi chirng trong
tAt ca céc JAn do. Dbi v&i may van hanh mdt chum tia, sir dung ciing mét cuvet trong suédt quy trinh higéu chudn.
Dbi v&ri may phan tich hdng ngoai phan tan hoic mét chiim tia theo khuyén nghj clia nha san xuét vi nhirng thay
Gui trong thidt k& 1am cho huréng din sir dung néu trong phuong phép nay cb thé khdng phis hop. Mat khéac, dbi
v&i hdng ngoai khéng phan tan thi déi chirng khi quét hoic do, hodc ca hai, phai dugc didn gidi dé thu duge gia
tri s doc hoac phd & budc séng 2930 cm™ (3,41 um).

10.8 Db diy dung mdi vao cuvet déi chirng (d6i v6i may hai chum tia) va cuvet mAu va do tir 3200 cm’’
(3,13 pm) dén 2700 cm™ (3,70 pm). Phai thu dwgc mdt duéng thing gan ndm ngang. Néu khéng, phai
kiém tra lai 48 sach, sz phiu hgp clia cac cuvet, v.v. D bd dung dich va rira sach cuvet dyng miu.
Trong lan do nay cling thu sé liéu cho dung méi dbi véi méy quang phd hdng ngoai mét chum tia va
mdy phan tich hdng ngoai khéng phén tan. Sau khi do, d8 bd dung dich va rira sach cuvet dwng mau.

10.9 D& ddy dung dich hiéu chudn hdn hep B vao cuvet miu. Do nhw trong 10.8, sau d6 db dich @i va
lam sach cuvet mau.

10.10 D& diy dung dich hiéu chuén hdn hep C vao cuvet miu. Po nhw trong 10.8, sau d6 dd dich di
va 1am sach cuvet mau.

10.11 D4 day dung dich hiéu chudn hdn hep D vao cuvet mau. Do nhw trong 10.8, sau d6 dé dich di
va lam sach cuvet m3u.

1012 D3 a3y dung dich hiéu chudn h8n hgp E vao cuvet miu. Do nhu trong 10.8, sau d6 dé dich di
va lam sach cuvet miu.

10.13 D4 ady dung dich hiéu chuén hdn hop F vao cuvet mau. Do nhur trong 10.8, sau d6 dd dich 4i
va lam sach cuvet mau.
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10.14 Déi v&i mBi may quang phd hai chum tia thu dugc trong 10.9 dén 10.13, vé mot dudng nén
trong ty nhu trong Hinh 1. Thu dugc gia tri hdp thy quang thyc déi véi pic xuét hién gan 2930 cm™
(3,41 pm). Tién hanh do mAu nhw khuyén nghj dé thu dugc gia trj thye ddi véi cac may do mét chum
tia va hdng ngoai khéng phan tan.

CHU THICH 5:  Déi véi cac may hdng ngoai cé két ndi may tinh, cé thé thu duoc sb lidu tw ddng hodic nhwr da
md ta trong 10.14. Tuy nhién, tit ca sé liéu phai thu dwgc nhét quan theo cach nay hodéic cach khéc chir khong
thé gop ca hai céch.

10.15 Sir dung gidy vé @b thj tuyén tinh tryc tung, vé cac gia tri hdp thu quang méi, thu dugc trong
10.14 hodc trong Chu thich 5, truc hoanh ghi gia trj mg/100 mL twong (ng cho mdi hdn hop dung dich
hiéu chudn da do. C4c diém phai ndm rét gan véi mét duwdmg thing. VE dudng thang triing nhét qua céac
diém va gitr dudng chudn nay dé dung cho cdc mau thir. Lira chon phurong trinh clia dudng thdng phi
hop nhét duwgc tinh toan bing ky thuat duedng thang hdi qui. Ghi lai phurong trinh nay nay dé sz dung véi
cac méu thir.
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11 Quy trinh

CHU THICH 6:  Quy trinh nay &p dung cho tAt ca cac mAu, bét k8 loai may hdng ngoai ndo duec sir dung cho
phép do. Nhur vy, d8 tuan thi phurong phap thi ndy khéng cin tién hanh chiét mAu trong thiét bj phan tich héng
ngoai khéng phén tan ho#ic bt ky méy nao c6 thé chiét ty ddng hodic ban ty d6ng.

11.1 Chiét tach

11.1.1  Trén d&u méu bdng cach Kc binh dwng miu ban d4u. Kiém tra pH cla dich 18ng bing cach
cham gidy thiz pH vao ndp. Néu cn, thém axit sunfuric hodc natri bisunphat vira di @& dat pH bing 2
ho#c thdp hon.

11.1.2 Thém 30 mL dung méi vao mau trong binh dng miu ban dau. Day ndp lai ngay va l&c manh
binh trong 2 min. D& chai drng yén cho dén khi cac thanh phan @3 léng xubng va bot khi bién mét. M&
nép cén than dé& xa ap suét trong binh va chuyén ngay ham lwgng trong chai sang phéu chiét sach.
Rira binh bdng dung méi sach cho vao phéu chiét, day ndp phéu, va day ndp binh lai. D& cho ham
lwgng dung dich trong phéu chiét Iing hoan toan. Chuyén I&p dudi day ph&u sang mét binh dinh miec
sach dung tich 100 mL qua gidy loc va khodng 1 g natri sunphat @& dugc trang bang dung méi dé loai
bé moi chat hru co c6 thé nhiém vao miu.

CHU THICH 7: Si* dyng natri sunphat 12 hoan toan can thiét d& bao vé hoat tinh clia silica gel dwgc si» dung

sau do.

11.1.3 Thém 30 mL dung méi n(ra vao binh dwng miu ban diu, day nip va léc manh binh chira dé c6
dugc sir tiép xuc tét gitra dich 16ng va toan bd bé mat bén trong clia binh. Chuyén djch rlra méi nay
vao phéu chiét, déng nit thiy tinh va I&c hdn hop trong 2 min. Sau khi Idng hoan toan, mé& hé nut thiy
tinh @& xa ap. Chuyén 16p dich bén duwéi qua bd loc nhw 11.1.2 vao cung binh 100 mL & trén.

CHU THICH 8: Néu natri sunphat déng banh khi tiép xtc véi dich chiét thl xa thém vai mililit dung méi cho chay
xubng binh dinh mirc 100 mL, loai chét rén bing thia sach, va thém khodng 1 g natri sunphat m&i vao gidy loc.
Rira muéi méi béng dung méi va loai bd dich rira nay trérc khi tiép tuc loc.

11.1.4 L3p lai 11.1.3 v&i 30 mL dung mdi cuéi cling. Banh tan moi nhii twong trong phéu chiét cang
nhigu cang tét tredre khi thu dich chiét. Khdng cho bat cir nhii twong nao vao binh dinh mirc 100 mL.

CHU THICH 9: M&t sé loai m3u nhét dinh, nhir m3u chira nhidu chét tdy rira, tao thanh nha teong d3c nhu
mayonnaise trong qua trinh chiét. N&éu nhi twong ndy khéng bj danh tan béing mei cach thi phurong phép thir nay
khéng &p dung dwec cho miu d6. Khong nén cé tién hanh, vl khdng dat dwge dd chinh xac va két qua dinh
lwgng cho phép thir.

11.1.5 Rura bd loc bing dung méi sach vao binh dinh mirc va dinh mc téi vach. Léc binh @& trén déu
dich chiét. C&n than xa ap trong binh néu cé.

11.1.6 X4 dich con lai trong ph&u chiét vao mét 6ng dong dinh mirc 1000 mL va ghi lai dung tich cho
nhi¥ng tinh toan tiép theo trong 12.3 va 12.4.

12



TCVN 9718:2013
11.2 Do dd hép thy hdng ngoai dung dich ban dau
Do db hap thy hdng ngoai clia dich chiét theo cach giéng nhu da sir dyng cho dung dich higu chuén
h&n hep néu trong Cha thich 4, 10.8, 10.9, 10.14 va Chu thich 5 bing cach thay dich chiét vao chd
dung dich hiéu chuan han hop néu trong 10.9. Néu d¢ hap thy téng qua 0,8 (16 % truyén qua) thi pha
lo&ng qua dich chiét 10 1&n béng dung méi va do dich chiét da pha lodng. Ghi chép sb lan pha loang dé
st dung trong 12.3.

11.3 X ly silica gel

11.3.1 L&y ra khéi binh dinh mirc 100 mL mét lwgng dich chiét sao cho ha mirc dich thap nhat hon ¢d
binh 20 mm. Thém khodang 3 g silica gel vao chét Idng; cudi cung cho que khudy tir vao.

CHU THICH 10: Khi mua ti¥ nha cung cép, silica gel c6 thé tdn tai & mei mivc dd hoat héa. Phwong phap thir
nay yéu cau sir dung 2 % vét liéu khéng hoat dong. Dé chuén bj silica gel m&i khi sir dyng, can mét lwgng silica
gel trong mét lo sach ndp xoay cé 1&p 16t lam bang nhém hodc floruacacbon TFE. Thém dung méi dé tao ra dich
sét va trén ky. Sau khi gel da Iing xubng, loai bd dich 16ng nhiéu hét mirc cé thé. Bé lo vao b nung & 100 °C
hoac thdp hon dé loai bé nét dung maoi con sét lai, Sau d6, nang nhiét d 1én 150 °C va gia nhiét gel trong it nhéat
2 h. L4y lo ra khdi 16 nung, day ndp ngay va bdo quan & noi khé rao trong nhidu gier @& lo ngudi tir tir. Sau dé
thém nwéc trong duong voi 2 % trong lgng gel va lai 8ay ndp ngay. Lic lo @& tang sy tiép xuc giika nwdc va
gel. D& lo dirng yén trong vai gi> dé dat téi bio hoa. Khéng cho gel tiép xiic véi khéng khi 1au hon thoi gian Hy
tirng phan gel ra dé sir dung.

11.3.2 Dat binh trén may khudy tir va khudy dich chiét trong 10 min véi toc dd da dé tao ra sy déi lwu
clia silica gel nhwng khong manh dén bdn tung dich hay tao thanh vong xody xudng dén tan que
khuay.

11.3.3 Dé silica gel lang hoan toan.

CHU THICH 11: Diéu quan trong la khéng dé& cho hat silica gel nao di vao cuvet miu. Bac biét 1a khi sir dung
may phan tich héng ngoai khéng phan tan.

11.4 Do hép thy hdng ngoai lan thir hai

Do hép thu hdng ngoai clia dich chiét da xir ly theo cach gidng nhw da thire hién trong 11.2. Gilr va ghi
mdi 1an pha loang dé sir dung & 12.4.

12 Tinh toan

12.1 Xac dinh lwgng diu va m& trong dich chiét chura xir Iy bing cach dua gid trj d6 hap thy tim dwoc
trong 11.2 vao dudng hiéu chuan hodic phuwong trinh tuyén tinh & 10.15.

12.2 Xac Ginh lrgng hydrocacbon dau mé trong dich chiét da xir ly bdng cach dwa gia tri d hép thy
tim dwoc trong 11.4 vao dudng hiéu chudn hosic phurong trinh tuyén tinh & 10.15.
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12.3 Tinh néng d déu va m& trong miu nwéc hodic nwée thai ban dAu, 1am tron 16i 0,1 mg/L nhw sau:

ddu va mo, mgiL = 2xD

Trong d6:
R lalwgng dau va m& trong 100 mL dich chiét chua dwec xir Iy, a4 tinh & 12.1, mg,

D la hé sb pha lodng, néu co, nhu da s& dung trong 11.2, trong dé:
thé tich dich chiét pha loéng
thé tich dich chiét chwa pha loang

¥ la thé tich cGa nw&c chiét da tinh & 11.1.6, L.

124 Tinh ndng dd hydrocacbon diu mé trong méu nuéc hodic nwéc thai ban dau, lam tron téi 0,1 mgil,
nhir sau:

RxD

hydrocacbon diu mé, mg/L =

Trong do:
R 1alwgng hydrocacbon ddu mé trong 100 mL dich chiét da xi ly, nhwr @4 tinh & 12.2, mg,

D la hé sé pha lodng, néu cé, nhu da sir dung trong 11.4, trong dé:
thé tich dich chiét pha loang

thé tich dich chiét chwa pha losng
V  1a thé tich ctia nwérc chiét 4 tinh & 11.1.6, L.

13 D¢ chum va d§ chéch

13.1 Cho phép thu nhan sé liéu vé sé liéu dd chum cla phuwong phép thir nay, mét nhém 18 mau dai
dién cho 6 mirc ndng dd cla dau va m& dwec phan tich 1ap lai 3 [An do mdt nguwdi thyre hién tai méi
phong thi nghiém don Ié cia 18 phong thi nghiém khac nhau. Mt méu ¢6 ndng dd cao nhat dugc nghi
ng® do khé khan trong x Iy va do d6 khéng dugc dwa vao sb liéu théng ké. Téng cdng cé 244 diém
s6 liéu dwoc chap nhan cho ddu va mé va 233 diém sé liéu dirge chap nhan cho hydrocacbon diu mé.
T4t ca s6 liéu théng ké lién quan dén phép thir nay dat dwoc theo ASTM D2777.

13.2 Do chym dat dwoe trong cac két qua phan tich d6i v&i phép thir nay phan anh mét sé yéu t6, bao
gdm ca @b chinh xac v&i nhirng mau ma c6 thé dwec chuan bi, xir ly mau, quy trinh chiét, trinh 48 ki
thuat cla nguwdi thire hién, mirc 6 cla vat liéu, sai sé cia hé théng, cling nhw cac anh hwdng chura rd
khac. Cung véi 18 mdu chuwra xac dinh dwec ¢6 ngudn gde tir nwére thai cla bd phén tuyén ndi trong nha
may loc diu, mot méy @bi chirng c6 chira ham lwong diu va m& & mirc 16,4 mg/L 34 duwgc 16 phong thi
nghiém phan tich. D6 chym t8ng S, x4c dinh tir phan tich m&u kidm soat a4 biét ndy I3 1,5 mg/L; d6
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chéch 13 42,4 %. Nhirng gia trj ndy chi phan anh sai sb cé hiru trong qua trinh chuén bj mau, x& Iy miu
va cac bd phat héng ngoai cla phurong phap nay.

13.3 D4 chym téng clia phan tich ddu va m& clia phrong phap thir ndm trong khodng néng a6 tir
0,6 mg/L dén 66 mg/L c6 thé dwgc tinh biing Céng thirc:

S = 0,167 x + 0,333
Trong dé:
S, la d chum téng, va
x  landng @6 cia dau va m& xac dinh dugc, mgiL.
D6 chum do mét nguoi thye hién trong phan nay cé thé dwoc tinh bing Céng thire:
S, = 0,122 x + 0,148
Trong dé:
Se  1a dé chum do mét ngudi thyre hién, va
x  landng d$ cua ddu va m& xac dinh dwoc, mg/L.
13.4 D% chum tong cla hydrocacbon dau mé trong phuong phap thir ndm trong khoang néng @b tir
0,3 mg/L dén 51 mg/L cé thé dwgc tinh béng Céng thirc:
§; = 0,160 x + 0,329
Trong dé:
S, 1a dd chum tdng, va
x  landng d6 cua hydrocacbon diu mé xac dinh dugc, mgiL.
D6 chum do mét ngudi thye hién ctia phan nay c6 thé duoc tinh bing Céng thirc:
S, = 0,141 x + 0,048
Trong do:
S, la dd chum do mét ngwoi thre hién, va

x  landng d6 clia hydrocacbon diu mé xac dinh dwoc, mg/L.
13.5 S6 liéu néu trong 13.3 va 13.4 c6 thé khong ap dung duoc cho cac loai nwédc khac.

13.6 Khoéng phan tich dgc lap cac mau chwa biét ndng d9, vi nhur vy sé doi héi sir dung ciing mét ky
thuét da st dung trong nghién ctru nay. Do @6, khéng xac dinh dwgc d chéch clia phuwong phép thi.
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14 Bao dam chét lwong/Kiém soat chét lwgng

141 Yéu cau kiém soat chét lwong téi thidu la ching minh ban dAu vé d8 thanh thao, cong véi phan
tich mau tréng ctia phirong phap va mau kidm soat chét lrgng. Mot sé chwong trinh cy thé co thé yéu
cau db thu hdi mau thém chuan va miu dap. Xem thao luan chung vé& kiém soét chét lwong va thuc
hanh phong thi nghiém tét trong ASTM D5847 va ASTM D3856.

14.2 Mau tring, tréc khi tién hanh phan tich bt ky mau nao, ngudi phan tich phéi chirng minh rang
moi tac dong gay nhiéu két qua do dung cy thly tinh va hoa chat déu duoc kiém soat. M3i 1an mét
nhém mau duoc chiét hodc thay ddi héa chat d&u phai phan tich mau tréng. Két qua clia mau tréng
phai du thap dé khong &nh hudng rd rét dén sé liéu (thuong la < 5 mg/L).

14,3 Chirng minh ban diu vé do thanh thao

14.3.1 Lya chon mét néng @ thém chuén dai dién; khuyén nghj 20 mg/L. St dung dung dich nhi mé
ta trong Diéu 10. Dung dich thém chudn nén Iy tr ngudn khac véi ngudn vat liéu duoe st dung dé
hiéu chuan. Bd sung ndng d¢ thém chudn vao it nhat bay mau nwéc nhu nhau, méi mau 1 L, va phan
tich tirng mau theo quy trinh trong Piéu 10 va Diéu 11. Tinh trung binh va d6 léch chuan cua cac gia tri
nay va so sanh véi khoang c6 thé chap nhan clia d6 chym va dé chéch néu trong Bang 1.

Bang 1 — Khoang chap nhan dwoc ctia d6 chum va dé chéch

! Do thanh thao Kiém tra QC
N&ng @ thém chudn | D§ Igch chudn Ion nhit [Khoang thu hdi trung binh| Khoang kidm tra QC
R chép nhan dwec chép nhan dwec chép nhin dwoc
20 (d4u va md) 4,78 mg/L 6,9 - 33,1 mgiL 9-31 mgiL
20 (hydrocacbon dau mé) 5,29 mg/L 75-325 9.4-306

14.3.2 Cén phai lap lai nghién ciru nay cho dén khi d6 chum do mét ngwoi thee hién va gia tri trung
binh n&m trong gi¢i han cé thé chap nhan. Xem ASTM D5847 dé xac 1ap cac gidi han cho cac thém
chuén & nhirng néng d6 khac.

14.3.3 Nguoi phan tich c6 thé duoc phép cai bién quy trinh, st dyng dung méi thay thé, hodc sir
dung cac quy trinh chiét thay thé, nhw chiét pha ran, hoac ca hai, @& cai thién quy trinh ho3c chi phi
phan tich thap hon. Nén si¥ dung tetracloeten (percloetylen) lam dung méi thay thé. B4t ky khi nao co
cai bién quy trinh déu phai Iap lai ddy du vé chixng minh nang Ic ban dau.

14.4 MAu kiém soat chit lwgng dang thyc hién, d& bao dam riing phwrong phap thir luén duoc
kiém sodat, can phai phan tich miu kiém so4t riéng I1& chira 20 mg/L diu va m& (chudn bj nhw trong
14.3.1) hang ngay, hodc phéan tich tieng mé cé sé lwgng t&i 20 miu. Néu phép thir dwoc kidm soat thi
gia tri thu dwoc phai ndm trong khoang da liét ké trong Bang 1.
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14.5 Miu dup va nén miu thém chudn, do tinh dao ddng cb hiru cla viéc ldy mau diu va m& va
clia cac mAu ma két qua clia cac miu dup va clia nén mau thém chudn cé thé khdng nhét quan hodc
kh6 két luan. Tuy nhién, mét sé chwong trinh lai yéu ciu phan tich cac mau kiém soat chét lwgng nay.
L4y thém cac binh m3u 1 L cho tirng mAu dip va nén mau thém chuin @& phan tich khi cé yéu clu.
Xem ASTM D5847 vé huwéng dan bao céo va danh gia cac két qua nay.
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Phy luc A
(Tham khao)
Vi dy phép tinh ddi véi théng ké dam bao chét lwgng/kiém soat chit lwgng (QA/QC)

A.1 Vi dy ndy néu ra phép tinh gi¢i han kiém soat d6i véi dau va m&. Cac giéi han déi véi
hydrocacbon ddu mé duwgc tinh theo cach twong ty. Muwdi tdm ngudi thic hién phan tich & 5 mirc
ndng dé véi ba 1an I3p lai. Bac ty do (dof) déi véi nghién clru nay 12 36:

(s6 ngudi thyre hién x s6 I1an 13p lai) - (s6 ngurdi thire hién) = (18 x 3) - 18 = 36

O ndng d6 20 mg/L, d6 chum do mdt ngudi thie hién S, 1a 2,59 mg/L, va d6 chum tdng S71a 3,67 mg/L (str
dung cac cong thirc tinh d6 chum va dé chéch trong Didu 13).

A.2 Tinh tiéu chi ctia dd chum va d6 chéch dbi véi chirng minh niéng lwc ban diu
A.2.1 Dé chyum, giatri F cho 6 x 36 dof = 3,40.
D6 léch chuan téi da co thé chap nhan la:

2,59 mg/L x3,40=4,78

A.2.2 Do chéch, hé sb Student 1 cho 6 dof la 3,71. Giéi han cé thé chap nhan dbi véi ndng dé thir
20 mg/L la:

20+ [3.71 mg/L x \/(S,)? -w((s,,)zﬂ)J: 20+13,1 mg/L

hoac 6,9 mg/L dén 33,1 mg/L.

A.3 Tinh tiéu chi ctia 4 chum va dd chéch cho miu kiém soat chit lwong

A.3.1 Tiéu chi c¢6 thé chap nhan dé thiec hién kiém soat & mét ndng do dai dién dwoc tinh nhw sau:
X £ 35,

hoac

20 £ 3(3,67) mg/L = 20 + 11 mg/L

Khoang chip nhan nay Ia tir 9 mg/L dén 31 mgi/L.
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