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TIEUCHUANQUOCGIA TCVN 3182:2013

San pham dau mé, dau béi tron va phu gia — Xac dinh nwéc
bang chuin dé dién lwong Karl Fischer

Standard Test Method for Determination of Water in Petroleum Products, Lubricating Oils,

and Additives by Coulometric Karl Fischer Titration

1 Pham vi ap dung

1.1 Tiéu chuén nay qui dinh phuwong phap st dung thiét bi tw dong, xac dinh trwe tiép lwong nwéc cd
trong sén pham dau mé va hydrocacbon khoang tir 10 mg/kg dén 25 000 mg/kg. Phuwong phap nay
cing phan tich gian tiép lwong nwéc bang cach gia nhiét mau, nudc dwoc thoat ra va cudn di ciing
dong khi tro khé vao trong cuvét chuan do Karl Fischer. Mercaptan, sulfide (S~ hodc H,S), luwu huynh
va cac thanh phan khac gay can tré phuong phap thir nghiém nay (xem Diéu 5).

1.2 Phuong phap nay sir dung cac thude thir dién lrgng Karl Fischer ban s&n dé xac dinh nwéc
trong cac phu gia, dau béi tron, dau gbc, chét 16ng truyén dong ty déng, dung méi hydrocacbon,
va cac san phadm dau mé khac. Bang cach chon ding c& mau, cé thé ap dung phwrong phéap nay
dé xac dinh nwéc tir mirc ndng d6 mg/kg dén ndng do phan tram.

1.3 Caéc gia tri tinh theo hé Sl 12 gia tri tiéu chuan.

1.4 Tiéu chuan nay khéng dé cap dén tat ca cac van dé lién quan dén an toan khi st dung.
Nguwoi s dung tiéu chuan nay cé trach nhiém thiét 1ap cac nguyén tac vé an toan va bao vé suic
khoé ciing nhu kha nang ap dung phlu hgp véi cac gidi han quy dinh trwéc khi dua vao str dung.

2 Tai lidu vién din

Cac tai liéu vién dan sau la can thiét khi 4p dung tiéu chuan. Déi véi cac tai liéu vién dan ghi nam
céng bé thi ap dung ban dwoc néu. Déi voi cac tai liéu vien dan khong ghi nam céng bé thi
&p dung phién ban méi nhét, bao gdm ca cac ban sitra dbi (néu co).

TCVN 2117 (ASTM D 1193) Nu6c thube thr - Yéu céu ky thuét.
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TCVN 6594 (ASTM D 1298) DA&u thé va cdc sén phdm ddu mé 16ng — Xéc dinh khéi luvong riéng,
khéi lwgng riéng tuong dbi, hodc khéi lvgng API — Phuong phép ty trong ké.

TCVN 6777:2007 (ASTM D 4057-06) DA&u md va sdn phdm dédu mé - Phuong phép ldy méu
thu céng.

TCVN 8314 (ASTM D 4052) San phdm ddu mé dang I6ng — X4c dinh khéi lwgng riéng va khéi
luong riéng twong déi bdng may do khéi lwgng riéng ky thuét s6).

ASTM D 4177 Practice for automatic sampling of petroleum and petroleum products (Dadu mé va
san phédm dau mé — Phuong phép By méu tw déng).

ASTM D 5854 Practice for mixing and handling of liquid samples of petroleum and petroleum
products (Phuong phép tron va bdo quén mau chat Iong dédu mé va sén phdm dau md).

ASTM E 203 Test method for water using volumetric Karl Fischer titration (Phuong phap xac dinh
nuée bdng chuédn dé thé tich Karl Fischer).

3 Toém tit phwong phap

3.1 Bom mét lweng mau vao binh chuan dé cua thiét bi dién lwgng Karl Fischer trong d6 cé iod
dung cho phan &ng Karl Fischer sinh ra dién luweong tai anét. Khi tdt ca nuwéc duoc chuan 49,
lvgng iod du dwoc phat hién bing detector tai diém cubi va két thuc sw chuadn do. Dwa vao
phép tinh ty lwegng cta phan &ng, ct¢ 1 mol iod phan &ng véi 1 mol nwéce; do vay lugng nwéc 1a
ty I& v&i tbng dong dién hop nhat theo dinh luat Faraday.

3.2 C6 thé bom mau theo khéi lwong hoac thé tich.

3.3 M3u nhét cd thé duwec phan tich béng thiét bi bay hoi nwéc, thiét bi nay gia nhiét mau trong
khoang bay hoi, va nuwéc bay hoi dwec dan vao cuvét chuan d@é Karl Fischer béng khi tro khé.

4 Y nghia va st dung

4.1 Biét vé ham lwong nwéc cb trong dau bdi tron, cac phu gia, va cac san pham twong tw 12
quan trong déi v&i viéc san xuét, mua, ban hoac van chuyén cac san phadm dau mé nay, dé gidp
viéc du doan chét lwgng va cac dac tinh ky thuat caa ching.

4.2 Déi v&i dau bdi tron, sy ¢ mat cha lwong dm cé thé din dén 3n mon va mai mon nhanh,

lam tang cac hat mai dan dén gidm thiéu tinh bdi tron va nhanh bit kin bd loc, lam giam tac dung
cla phu gia, va cac gay cac phién phirc khdng mong muébn do céc loai vi khuan cé hai phat trién.
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5 Cac cantro

5.1 Mét s6 chat va cac hop chét lién két véi sy ngung tu hodc cac phan ng oxy hoa khir gay
can tré dén viéc xac dinh nwéc bang chudn do Karl Fischer. Trong cac san pham dau mé, gay
anh hwdng nhét 1a mercaptan va sulfide. O mc lwu huynh it hon 500 mg/kg, anh huwéng tir cac
hop chat nay la khdng dang ké ddi véi lwgng nuwéc 1én hon 0,02 % khdi lwgng. Dé co théng tin
thém vé cac chéat gay nhiéu trong viéc xac dinh nwéc bang phwong phap chuadn dé Karl Fischer
xem ASTM E 203. Mét vai chat gay nhiéu nhu keton c6 thé kh&c phuc néu st dung céc thubc thie
thich hep.

5.2 Thyc nghiém chuwa xac dinh dwec anh hwéng cia mercaptan va sulfide trong chuan dé Karl
Fischer déi v&i nwdc trong dai tir 10 ma/kg dén 200 mg/kg. Khi néng d6 nwéc thap, ma néng dé cla
mercaptan va sulfide I&n hon 500 mg/kg tinh theo lwu huynh, thi sy anh huéng cé thé coi 1a dang ké.

5.3 Dé thu duoc két qua tin cay, xem cac théng tin néu trong Phuy luc A.

6 Thiét bi, dung cu

6.1 Thiét bj dién lwong Karl Fischer (st dung diém cubi dién thé) — Cac phy tung clia may
chuan @6 dién lugng tw déng Karl Fischer bao gdm: cuvét chuadn dd, cac dién cyc platin, may
khudy tlr, va bd diéu khién, cac phu tung nay déu cdé ban sdn trén thj truong. Huwéng dan
van hanh nhirng thiét bi nay do nha san xuét cung cép va khéng néu & day.

6.1.1  Thiét bj hoa hoi nuéc — Trén thi trweong cé ban sdn thiét bi hoa hoi nuéc ty dang.
Huwéng dan van hanh nhirng thiét bj nay do nha san xuét cung cap va khong néu & day.

6.2 Xylanh — Hau hét mau dwoc bom dé dang vao binh chudn @6 bang xylanh chinh xac, loai
thuy tinh hodc badng nhwa dung mét 1an, dwoc I&p khit véi kim tiém c6 dé dai thich hop dé chim
bén dwdi bé mat cua dung dich clia andt trong cuvét chudn d@é khi xuyén qua tdm ngan clra vao.
L& ctia kim cang nhé cang t6t, nhung phai di lén dé tranh tang ap suat ngwec hodc tdc nghén
trong khi ldy mau. Kich thuwéc cha xylanh duwec khuyén cdo nhw sau:

6.2.1 Muwdi microlit, véi mii kim dG dai dé chim bén dwéi bé mat cia dung dich anét trong cuvét do
khi xuyén qua tdm ngan ctra vao va dwoc chia dé dé doc chinh xac dén 0,1 uL hodc cao hon. Dung
xylanh dé& bom chinh xac mét lwgng nhd nuédc dé kiém tra thube thir nhw néu tai Diéu 10.

6.2.2 Nhw da néu trong Bang 1, xylanh c6 cac dung tich nhw sau: 250 uL chinh xac dén 10 pL;
500 pL chinh xac dén 10 pL; 1 mL chinh xac dén 0,01 mL; 2 mL chinh x&c d@én 0,01 mL va 3 mL
chinh xac dén 0,01 mL. Khuyén nghj dung xylanh thuy tinh loai kin khi véi pitténg TFE flourocarbon.
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Bang 1 - C& mau thir dwa trén ham lwong nwéc dy kién

Néng do nwéc dy kién | Cé& mau, ug nwére dwoe chuan doé
g hoac mL
10 mg/kg dén 100 mg/kg hodc pug/mL 3,0 30 dén 300
10 mg/kg dén 500 mg/kg hodc ug/mL 2,0 200 dén 1000
0,02 % dén 0,1% 1,0 200 dén 1000
0,1 % dén 0,5% 0,5 500 dén 2500
0.5 % dén 2,5% 0,25 1250 dén 6250

7 Thubc thir va vat liéu

7.1 D¢ tinh khiét cta cac thuéc thir - Trong toan bd cac phép thir déu str dung cac hoa chét
cap tinh khiét phan tich. Néu khéng cé qui dinh khéc thi tat ca cac thudc thir phai phi hop véi cac
tiéu chudn hién hanh. Cé thé s dung cac loai khac véi didu kién 1a cac thubc thtr nay cé do
tinh khiét cao phit hep, khi st dung khéng lam gidm dé chinh xac clia phép thir.

7.2 D6 tinh khiét cua nwéc - néu khéng co qui dinh khac, nwéc dwoc hiéu 1a nudc cap thude
th& phu hep loai Il quy dinh trong TCVN 2117 (ASTM D 1193).

7.3 Xylen, cap thuéc thir — Cé lweng nwéc it hon 100 mg/kg dén 200 mg/kg, da lam khé bang
rady phan t& (Canh bao - Dé chay, hoi déc)

7.4 Thuébc thir Karl Fischer, thubc tht tiéu chuadn ban sin, dung @& chudn d6 dién lwong Karl
Fischer.

7.4.1 Dung dich anét — Trén theo thé tich sau phan dung dich anét Karl Fischer thwong pham véi
bbén phan xylen cép thuéc thtr. Phai s&¢ dung dung dich anét Karl Fischer m&i pha. Cac ty 1& khac
cla dung dich anét va xylen cé thé dwoc dung va ty 1& nay dwoc xac dinh cho tirng loai thude thi,
thiét bi va mau thir. Mt vai mau cé thé khdng can xylen, trong khi trwong hop khéac sé can dén
dung moi cb tac dung nhu xylen. (Canh bao - D& chay; déc néu hit vao, nuét phai hodc thdm
qua da).

CHU THICH 1: C6 thé dung toluen thay cho xylen. Tuy nhién dir liéu vé d6 chum qui dinh trong Diéu 17
thu dwerc khi diing xylen.

7.4.2 Dung dich catét — Si dung dung dich catét Karl Fischer tiéu chuan thuwong pham.
St dung dung dich mé&i pha (Canh bao - Dé chay; c6 thé gay chét nguei néu nudt phai, hodc
tham qua da. Cé thé gay ung thw).
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7.4.3 Néu mau phan tich c6 chira keton, diing cac thuéc thir thwong pham da cai tién dé dung
riéng véi keton.

CHU THICH 2: Mét vai phong thir nghiém dung thém thubc thir khir keton trong qui trinh phan tich chuén
clia phong @6, khi khong biét mau cé chira keton hay khéng.

7.5 Hexan, cép thudc thir, cé lwong nuwédc it hon 100 mg/kg dén 200 mg/kg (Canh bao -
Dé chay, hoi c6 tinh déc). Ba lam kho trén ray phan te.

7.6 Déau khoang trang - Con goi la dau parafin ho&c dau khoang. Cap thuéc thir.

7.7 Ray phantrloai 5 - Tlr 8 dén 12 mesh.

8 Lay mau

8.1 Lay mau theo tat ca cac buéc qui dinh dé thu dwoc mét lwgng dai dién cda nhién liéu trong
duwong 6ng, bé hodc cac hé théng khac, cho mdu vao binh chira @& phan tich tai ctia phong
thir nghiém hoac cac thiét bi thir nghiém.

8.2 Mdu phong thir nghiém — Mau cla san phadm dau mé duwec lay dai dién dé phan tich theo
phwong phap nay. Mau la dai dién chi khi lay theo TCVN 6777 (ASTM D 4057) va ASTM D 4177,
sau dé dwoc bdo quan va tron theo ASTM D 5854 dé c6 mau dung cho phong thir nghiém.

CHU THICH 3: Vi du vé m&u phang thir nghiém bao gdm céc chai tir lay mau thii céng, binh chira lay tir
méu ty déng, va cac binh chira bao quan Iwu san phédm tir cac lan phan tich truéc.

8.3 Mau thir nghiém - Mau lay tir mau phong th&r nghiém dé phan tich theo phwong phap thi
nay. Chi lay ra mét 1an, dung hoan toan lwong mau thir @6 dé phan tich.

8.4 Duwa vao ndng dé nudce du kién, Iwa chon ¢c& mau nhu qui dinh trong Bang 1.

9 Chuén bi thiét bi

9.1 Chuan bj va van hanh thiét bi chuan dé theo hwéng dan cia nha san xuat.
9.2 Gén kin tat ca cac méi ndi dan t&i binh @é tranh hoi dm tham nhéap tir khong khi.

9.3 Cho dung dich anét Karl Fischer vao ng&n anét (phia ngoai). Cho dung dich nay t¢i mirc nhw
nha san xuat khuyén céo.

9.4 Cho dung dich catét Karl Fischer vao ngan catét (phia trong). Cho dung dich t&i mirc thap
hon tir 2 mm dén 3 mm so véi mire clia dung dich trong ng&n anét.
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9.5 Bat thiét bi va xhoi dong may khudy tir & khudy that ém. D& lvong 4m con du trong binh
chuan d duoc chuén dé cho dén khi dat duoc diém cudi. Khong tiép tuc chudn d6 cho dén khi
dong digén nén (hodc téc d6 chudn nén) 1a khong ddi va nhé hon dong cwc dai do nha san xuét
thiét bj khuyén céo.
CHU THICH 4 Dong dién nén cao trong thoi gian dai, c6 thé 1a do lweng 4m & thanh bén trong cia binh

chuén @§. Lac nhe binh (hodc khudy manh hon) sé Iam sach bén trong bang chét dién ly. Cho thiét bi chuén
dé hoat déng dén &n dinh va dong nén thép.

10 Hiéu chuén va chuéan hoa

10.1 V& nguyén tic, khong nhét thiét phai chuan hoa thiét bj do nwéc dwoc chuan d6 1a ham
trc tiép tiéu thy dién nang. Tuy nhién trong qua trinh st dung thudc thir giam chat lwong va sé
duwoc giam sat thudng xuyén béng cach bom chinh xac mét lweng nwéc da biét trwde (xem 7.2)
dai dién cno dai d&c treng néng dé clia nuéc duoc xac dinh trong mau. Vi du, bom mét lan
chinh xac 10 000 ug hodc 10 uL nwéc dé kiém tra tinh n&ng cua thubc thir. Dau tién nén dung
thubc thir méi, sau d6 c&r sau 10 1an xac dinh, lai kiém tra thudc thir (xem 11.3).

11 Qui trinh A (theo khéi lwgng)

11.1 Cho dung méi mé&i chudn bi vao ngan anét va catét clia binh chudn dé va dua dung méi dén
trang thai diém cudi nhu da mé ta trong Diéu 9.

11.2 Thém mau tht san phdm dau mé vao binh chuan dé theo cach sau:

11.2.1 Bét dau dung xylanh khd sach ¢é dung tich phii hop (xem Bang 1 va Cha thich 5), hat va
xa bé it nhat ba phan m&u. Hat ngay mét phadn mau, lau sach kim bang gidy lau va can xylanh
chira méu chinh xac dén 0,1 mg. Xuyén kim qua nat dém dau vao, bat dadu chuin dé. Bom mau
ther vao khi dau kim & duéi mat thoang chét Iéng. Rat xylanh ra, lau khé bing gidy va can lai
xylanh chinh xac dén 0,1 mg. Sau khi dat diém cuéi, ghi lai s6 ug ctia nuéc da dwoc chuan do.
CHU THICH 5: Néu hoan toan khéng biét ndng dé nwéc trong mau, nén bat dau thir nghiém véi luong mau
it, tranh th&i gian chudn d6 qua lau va lam hong thuéc thér, Lan tiép sau can diéu chinh lwong mau
thich hop.

11.2.2 Tai diém cudi chuan dé, khi dong nén hodc téc dé chuan dé vé sé doc an dinh nhw da néu
trong 9.5, thém mau vao theo 11.2.1.

11.3 Thay dung méi khi mét trong cac diéu sau xuat hién, sau dé lap lai cac budc chudn bj thiét
bi nhw trong Diéu 9.

11.3.1 Dong nén khéng 6n dinh va lién tuc cao.

10
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11.3.2 Sy tach pha trong ngan andt hodc dau phu lén cac dién cyec.
11.3.3 Téng lwgng dau cho vao binh chudn dd vuot qua 1/4 thé tich dung dich trong ngan anét.
11.3.4 Dung dich trong binh chuén @9 dung lau hon mét tuan.
11.3.5 Thiét bi hién thi bao 16i, nén thay thé chéat dién ly, xem s tay van hanh thiét bi.
11.3.6 Két qua ctia 10 uL nwéc bom vao, vurot qua két qua cua 10 000 pg + 200 ug.

11.4 Lam sach ngan anbt va catdt béng xylen néu binh mau bj nhiém ban. Khéng bao gi¢ dung
aceton hodc cac hop chat keton trong tw. Sy bit kin tm xép phan chia cac ngan cua binh sé gay
sy ¢6 cho thiét bi.

11.5 Néu san pham qua nhét dé cho vao xyranh, cho mau vao chai khd, sach va can chai cé
chira san pham. Chuyén nhanh lvgng mau can thiét té¢i binh chuan d6 bang dung cu phu hep,
nhw dng nho giot. Can lai chai, chudn d6 mau theo 11.2.

12 Qui trinh B (theo thé tich)

Thyc hién theo cac budc tir 11.2.1 dén 11.5 cda qui trinh A, lay mau theo thé tich, khong theo
khéi leong.
CHU THICH 6: Sir dung thiét bi dién lugng Karl Fischer @& chudn d6 thé tich clia san phdm dén diém cuébi

theo cac buédc dugc mod ta trong qui trinh A ngoai trir cac chi y @& néu. Chi ap dung phwong phap bom mét
thé tich xac dinh khi ap suat hoi va do nhét ciia mau cho phép xac dinh chinh xac thé tich cta mau thir,

CHU THICH 7: Qui trinh trong tai Gé xac dinh nuéc trong san phdm dau mé I6ng bang chuan dé dién lvgng
Kark Fischer l1a qui trinh A, st dung phép do khéi lveng ciia mau san pham.

CHU THICH 8: Sy ¢6 mat ctia cac bot khi trong xylanh c6 thé 14 nguén géc clia sy khdng tin cay. Khuynh
huéng cla san phdm tao bot khi la mét chirc nang clia loai san phdm va twong (rng véi ap suéat hoi.
San pham nhét cé thé gay khé khan khi do theo phwong phéap thé tich bang xylanh chinh xac.

CHU THICH 9: Bé thu duoc két qua tin cay, xem cac khuyén cdo néu trong Phy luc A.

13 Qui trinh C (thiét bi bay hoi nwérc)

13.1  Néu st dung thiét bj bay hoi nwéc cho cac m3u khéd phén tich theo qui trinh A hoac B,
vi mau nhét, bi anh hwdng nhidu, hodc ndng d6 ctia nwdc qué thap (vi du < 100 mg/kg), thi cho
10 mL dau tréng vao thiét bi bay hoi. Théi khi nito da lam khé di qua dau véi téc d6 khoang
300 mU/min. Déi v&i cac san pham dac biét, gia nhiét dau dén nhiét 6 do nha san xuat thiét bj
khuyén céo.

13.2 Hoatan 5g + 0,01 g mau nhét da cén chinh xac trong binh dinh mirc dung tich 10 mL. Lam
day bang cach cho thém hexan khé vao. L&c mau cho dén khi hoa tan hoan toan trong dung mdi.

11
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CHU THICH 10: Trwdc khi st dung, tat ca cac bd phan ctia bd dung cy thuy tinh phai dwoc lam khé hoan
toan. Chi c&n con lai mét lwvong nhé 4m sé cho két qua sai. Thyc hién vai lan van hanh so bd véi cac dung
dich tiéu chudn da biét ham lugng nwéc dé x4c dinh 1a hé théng hoat déng chinh x4c. Cac dung dich tidu
chuén nuéc-cdn phai duoc nat béng loai c6 mang ngan cao su sé tét hon nut cao su.

13.3 Bom 1 mL m&u hoa tan vao thiét bj bay hoi. Bt dau theo trinh ty qui dinh. Theo cac buwéc
tr 11.1 dén 11.5 trong qui trinh A. Sau khi dat dén diém cuéi, ghi lai sé microgam nuwéc da dugc

chun d6 tir man hién thi trén thiét bi.

14 Kiém soat chét lwong

Xac nhan dic tinh ky thuat cua thiét bi hodc qui trinh thir théng qua viéc phan tich hang ngay mau
kiém soat chat lwong (QC), mAu nay dai dién cho cac mau phan tich. Tan suét thir nghiém mau QC
phai tang néu sé lwgng mau phan tich hang ngay Ién. Tuy nhién khi c6 di bang chirng thdng ké 1a
viéc thir nghiém dang duoc tién hanh mot cach cé kiém scét thi tn suét thi nghiém QC c6 thé
gidm. Viéc phan tich cac két qua ctia mau QC duoc thé hién bang biéu db kiém soat hodc bang ky
thuat théng ké. Néu két qua thir nghiém tai phong thir nghiém cia mau QC thé hién tinh trang
khong kiém soat duoc s6 liéu, vi du nhu vurot qua cac gisi han kiém soat ctia phong thir nghiém thi
phai nghién cru va tim cac hanh dong khéc phuc dé iap lai ché do kiém soat trudc khi tién hanh cac
phép thir tiép theo. Ngudn cung cdp mau QC phai ludn s&n sang dé st dung cho ké hoach da dinh
va phai dam bao dong déu, én dinh trong diéu kién bao quan qui dinh. Trwéc khi thirc hién qua trinh
phan tich, nguoi siv dung phuong phap nay can phai xac dinh gia tri trung binh va céac giéi han
kiém soat cia mau QC. D6 chum ctia mau QC duoc kiém tra theo phwong phap xac dinh d§ chum
cua ASTM qui dinh dé& dam bao dé tin cay cla cac sb liéu.

15 Tinh két qua

15.1 Tinh ham lugng nwéc trong mau theo mg/kg hodc pl/mL, nhw sau:

Nwéc, mg/kg hodc pg/g = s hoac
WZ
v‘.
Nwéc, pb/mL = -1 (1)
v2
trong do:

W, 12 khéi lwgng nwéc dwoc chuan db, tinh bdng mg hodc ug (tuy theo)
W,  1a khéi lwgong ctia mau da dung, tinh bang kg hoac g (tuy theo)
Vv, la thé tich nwéc dwoc chuan do, tinh bang ul; va

Vs 14 thé tich m3u da dung, tinh bang mL.
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15.2 Tinh ham lwgng nwéc clia mau, theo % khéi lwgng hoac thé tich nhw sau:

W,
Nuwée, % khéi lwong = ———— hoac
"9 = J0000xW, @
‘i v,
Nwéc, % thé tich = —— (2)
10xV,
trong dé

W,, W,, V,va V., giéng nhw trong 15.1.

15.3 Dung céc cong thirc sau d@é tinh ham lwgng nwéc cda mau theo don vi tir % thé tich
sang % khéi luvong hoac tir % khéi lwgng sang % thé tich.

Khéi lrgng riéng clia mau tai t

Nuée, % thé tich = nwéc, % khoi lvong x (3)

Khéi leong riéng cla nwéc tai t

Khéi lwgng riéng clia mau tai t
Nuoc, % thé tich = nwéc, % thé tich x  =====-=msemmmm e (4)
Khéi luvgng riéng clia nwéc tai t

trong dé
t la nhiét a6 thir nghiém

15.3.1 Khoi lwgng riéng co thé duoc xac dinh bing phwong phap thtr quy dinh trong TCVN 6594
(ASTM D 1298) va TCVN 8314 (ASTM D 4052). Néu khéi luvgng riéng tinh theo don vi g/mL va
khéi lwong riéng cla nwéc tai nhiét do thir nghiém gia st la 1 g/mL, céng thirc 5 va cong thirc 6
tinh don gian nhu sau:

Nwéc, % thé tich = nuwéc, % khéi lwgng x khéi lueng riéng ctia mau tai t (g/mL) (5)

Nwéc, % khéi lvong = nwéc, % thé tich / khéi lwgng riéng clia mau tai t (g/mL) (6)

16 Bao cao két qua

16.1 Bao cao ham lvgng nwéc theo sé nguyén (mg/kg), chinh xac dén 0,01 % khéi lwvgng, theo
s6 nguyén (uL/mL), hodc chinh xac dén 0,01 % thé tich.

16.2 Bao céo néng dd nwéc thu duwoce theo TCVN 3182 (ASTM D 6304), qui trinh A, qui trinh B,
hoac qui trinh C.
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17 D6 chum va do chéch

17.1 D6 chum ctia phwong phap dugc xéc dinh theo kiém tra phan tich théng ké céc két qua ther
lién phong nhw sau (Cha thich 1).

17.1.1 D6 l&p lai — Sy chénh léch gitra hai két qua thir lién tiép nhan dwoc do ciing mét
thi nghiém vién tién hanh trén cung mét thiét bi, duoi cac diéu kién thir khéng déi, trén cung mét
mA&u thir, trong mét thoi gian dai véi thao tac binh thudng va chinh xac cta phrong phap thtr nay,
chi mét trong hai muoi trudng hop dwoc vueot cac gia tri dudi day.

17.1.2 D6 t4i lap — Sw chénh léch gitra hai két qua thir ddc lap, nhan dugc do hai thi nghiém
vién khac nhau lam viéc trong hai phong thtr nghiém khac nhau, trén cung mot mau thir, trong
mét thei gian dai voéi thao tac binh thuéng va chinh xac clia phuong phap thir nay, chi mét trong
hai mwoi truéng hop duwoc vuet cac gia tri nhirng gia tri dwdi day:

Bom theo thé tich Bom theo khoi lwgng
Do lap lai 0,08852 x%” % thé tich 0,03813 x”° % khéi lvong
Do tai lap 0,5248 x°7 % thé tich 0,4243 x°® 9% khéi lwong

trong d6 x 1a gia tri trung binh cua phép xac dinh kép.
17.2 D6 chéch - Phuong phap nay khdng cé dé chéch vi phép xac dinh dién lvong chi xac dinh
theo phwong phap nay.
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Phu luc A

(tham khao)

A.1 Hwéng din khi phan tich nwéc bidng phwong phap dién lwong Karl Fischer

A.1.1  Theo cac chi y dwéi day dé thu dugc két qua chinh xac khi ap dung phuong phép thi
nay. Mét sé huéng din da néu trong ndi dung clia phuwong phap, nhung cé nhic lai dé tién
tham khao.

A.1.1.1 CO6 mét sb hoa chéat gay anh hwéng phép chudn dé nay: mercaptan, sulfide, amin, keton,
aldehyt, cac tac nhan khir va oxy hoa, v.v... Mot vai can tré cé thé dugc loai bé bang cach
bé sung cac thuéc thir thich hop, vi du, cho thém axit benzoic hoac axit succinic ddi véi can tré
cla aldehyt va keton.

A.1.1.2 Débi voi nwéc ndng dé thap (< 0,02 % khéi lweng) sy anh hwdng do mercaptan va sulfide
(> 500 mg/kg tinh theo lwu huynh) c6 thé la dang ké (xem ASTM E 203).

A.1.1.3 T4t ca cac thiét bi phai duoc 1am sach hét hoi 4m. Toan bé xylanh, kim tiém, va céc chai
can dwoc rira bing aceton sau khi lam sach. Sau d6 lam khé it nhat 1h trong ta séy tai 100 °C, va
cét ngay vao binh hat am.

A.1.1.4 Cang nhanh cang tét cho mau vao chai dyng mau da lam khd lanh, sao cho mau cach
dinh 15 mm va dong kin ngay.

A.1.1.5 Sau khi chuyén mét lwgng mau vao tir chai vao xylanh y té khd, dung xylanh bom nito
khé vao chai mau dé thay thé ché mau da tréng.

A.1.1.6 Su c6 mat cha cac bot khi trong xylanh ¢é thé 1a ngudn géc cla sy khéng tin cay.
San pham nhét cb thé gay kho khan khi do theo phuong phép thé tich chinh xac bang xylanh.
Trong nhirng tredng hop nhu vay ldy mau theo khéi lvgng tét hon la lay mau theo thé tich.

A.1.1.7 Mac du su chudn hoa thiét bi 1a khéng can thiét khi chuan dd, tuy nhién, khi st dung
thudc thir gidm chéat lwong va sé dwoc giam sat thuong xuyén bang cach bom chinh xac
10 000 pg hosc 10 pL nwéce tinh khiét & kiém tra. Khodng kiém soat duoc goi y 1a tir thoi diém
thubc thir ban dau, 13p lai tiép theo sau mdi 10 phép thir (xem 11.3).

A.1.1.8 Rira xylanh sach khé it nhét ba 1an bing mau va bé di truoc khi ldy lwong mau méi dé
bom vao binh chuan 6.

A.1.1.9 Trong qua trinh chuén bj thiét bj do mau trdng, dong nén cao ton tai trong mot thei gian
dai do d6 &m bén trong thanh cuvét chuan d6. Rlra sach bén trong bang chét dién ly bang cach
l4c nhe binh hoac khudy manh hon.
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A.1.1.10 Can cua mau c6 thé bit kin chd phan chia cac ng&n cla binh. Trong trwéong hop
nhu vay, thao thiét bi va lam sach @& thuy tinh bdng axit.

A.1.1.11  Khi mét trong cac diéu sau xuét hién, thay dung dich anét va catét, sau d6 13p lai cac
bwéc chuén bj thiét bi nhu trong Diéu 9.

A.1.1.11.1 Déng nén khéng 6n dinh va lién tuc cao.

A.1.1.11.2 Sy tach pha trong ngén andt hoac dau phu lén cac dién cyc.

A.1.1.11.3 Toéng lwvgng dau cho vao binh chudn dé vurot qua 1/4 thé tich dung dich trong ngén anét.
A.1.1.11.4 Dung dich trong binh chuén dé dung lau hon 1 tuan.

A.1.1.11.5 Thiét bi hién thj bao tin |8i, nén thay thé cac dién cuc.

A.1.1.11,6 Két qua 10 uL nwéc bom vao, ndm ngoai viing 10 000 pg + 200 pg.

A.1.1.12 Néu binh chun d6 bj nhiém ban do mau, lam sach hoan toan ngan anét va catét bang
xylen. Khéng bao gi& s dung aceton hoac cac hop chét keton twong tuy.
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