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San pham dau mé - Xac dinh trj sé axit -
Phwong phap chuén doé dién thé

Standard test method for acid number of petroleum products by potentiometric titration

1 Pham vi ap dung

1.1 Tiéu chuan nay quy dinh phuong phap xac dinh thanh phan axit trong sén pham diu mé, dau
béi tron, diézen sinh hoc va hdn hep diézen sinh hoc.

1.1.1 Phuong phap thir A: ap dung déi véi sén phdm dau mé va dau bdi tron cé thé hda tan hodc gan
hda tan trong hén hop cla toluen va propan-2-ol. Pheong phap nay c6 thé ap dung dé xac dinh céac
axit c6 h&ng sb phan ly trong nuéc 16n hon 107%; axit cwe yéu ¢6 héing sé phan ly nhé hon 107° khéong
gay can tré. Cac mudi sé phan (¢xng néu hang sé thiy phan I&n hon 107°, Dai trj s axit baoc gdm trong
cong bd vé dd chum 1a tir 0,1 mg/g KOH dén 150 mg/g KOH.

1.1.2 Phuwong phép thir B: duwoc xay dwng riéng cho diézen sinh hoc va hén hep diézen sinh hoc cé
d6 axit thp va khé tan. Phuong phép thir nay yéu cdu sl dung chudn dé tw dong cé kha ning
ty dong tim kiém diém cubi.

CHU THICH 1: Trong cac dAu bdi tron méi va du da st dung, c4c thanh phan cé tinh axit bao gém céc axit
vd co va hiru co, cac este, phenol, lacton, chat nhia, mubi clia cac kim loai nang, mudi amoni, va mubi cla
bazo yéu khac, cac mubi axit clia cac axit da chire va cac phy gia nhw chat (e ché va chéat 1ay rira.

1.2 Phuong phéap nay ciing duoc ap dung dé phat hién sy thay ddi twong déi cia diu nhon trong
qué trinh s¥ dung duoi diéu kién oxy héa, khdng ké téi mau séc va cac tinh chat khac clia dau da bi
oxy hoa. Mic du viéc chun do dwoc tién hanh dudi nhirng diéu kién can béng xac dinh, phwong phap
nay khong dy kién dé do do axit tuyét déi dung @& dy doan tinh nang clia dau nhon trong diéu kién
st dung. Khéng cé méi lién hé chung nao gitra 46 &n mon & 4 véi trj s6 axit.

CHU THICH 2: Tri sé axit thu dwoe trong tidu chudn nay cé thé bing hoc khéng béng nhu tri sb axit
thu dwoc theo phwong phéap thir trong TCVN 2695 (ASTM D 974) va ASTM D 3339. Hién nay chwa cé sy
so0 sanh trong quan cla phwong phap nay véi cac phwrong phap khong chuén dd khac.

GCHU THICH 3: Mét sé phong thir nghiém cé két quéd khac nhau khi ding phrong phap thir ASTM D 664
sir dung chét @ém cé nuwéc va khéng c6 nwoc.
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1.3 Céc gia tri tinh theo hé Sl la gia trj tiéu chuan.

1.4 Tiéu chudn nay khéng d& cap dén tét ca cac vén @@ lién quan dén an toan khi si dung.
Ngudi st dung tiéu chudn nay cé trach nhiém thiét 18p cac nguyén tdc vé an toan va bao vé
strc khoé cling nhw kha nang ap dung phu hop voi céac gi¢i han quy dinh trwéc khi dwa vao
st dung.

2 Tailidu vién dan

Cac tai lieu vién din sau' 12 cin thiét khi 4p dung tiéu chuan. D6i véi cac tai liéu vién dan ghi nam
cong bb ihi 4p dung ban dui¥c néu. Péi véi cac tai liéu vién dan khong giii ndm cdng b thi ap

dyng phién ban méi nhét, bao gdn? €a cac ban sira ddi (néu co).

TCVN 2117 (ASTM D 1193)  Nude thubc tii.* — Yéu cau ky thuét.

TCVN 2695 (ASTM D 974)  San phdm ddu mé — Xéc dinh trj s6 axit va kiém - Phuong phép chuén d6
v chi thi mau.

TCVN 6777 (ASTM D 4057) Dau md va sén phdm ddu mé - Fiuong phdp iy mau thii cong.

ASTM D 3339 Test method for acid number of petroleum products by semi-micro color-indicator
titration (Phuong phép xdc dinh trj sé axit cia c4c sén phdm ddu mé héng chudn d6 ban vi hegng
theo chi thi méu).

ASTM D 4177 Practice for Automatic Sampling of Petroleum and Petroleum Prodicts (Ddu mé va
san phdm ddu mé - Phuong phép ldy mau ty dong).

ASTM E 177 Practice for use of the terms precision and bias in ASTM test methods — Huong ¢2n
str dung céc thuét nglr A6 chum va dé chéch trong phuwong phap thr ASTM.

3 Thuat ngir va dinh nghia

3.1 Dinh nghia céac thuat ngiv

3.1.1

Trj sé axit (acid number)

Lwong bazo quy dinh, tinh bang miligam kali hydroxit trén mét gam mau, can dé chuan 46 mau
trong dung mdi xac dinh dén diém cudi xac dinh bang cach sir dung hé théng phat hién quy dinh.

3.1.1.1  Giai thich: Phuwong phap ndy biéu thi lwgng bazo tinh bang sé miligam kali hydroxit
trén mét gam mau cAn @& chudn d6 mét méu trong hdn hop cla toluen va propan-2-ol cé cho
thém mét it nwéc, tir sé doc ban dau téi sé doc tinh bang milivén dén s6 doc tinh béng milivon
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twong rng v&i dung dich dém kiém trong nwéc, hodc téi diém ubn duoc xéc dinh rd theo quy dinh
cla phwong phap nay.

3.1.1.2  Giai thich: Phwong phép nay cung cép céac théng tin bd sung. Lugng bazo, tinh bing
miligam kali hydroxit can @& chudn d6 mét gam mau trong dung méi tr s6 doc ban d3u bing
milivon t¢i sb doc béng milivon, twong ng véi dung dich dém axit trong nwéc méi dugc
chuén bi, hodc t&i diém udn duec xac dinh rd theo quy dinh trong phuong phap thir nay phai
dwoc bao céo la tri s6 axit manh.

3.1.1.3  Gidi thich: Nguyén nhan va anh hwéng cia axit manh va cac axit khac c¢é thé rat
khac nhau. Vi vay, ngwdi sivr dung phwrong phap ther nay phai phan biét va bao cdo ca hai khi
phat hién.

4 Tom tét phwong phap

4.1 Mau duoc hoa tan trong dung méi chudn @ va dwoc chuan d6 dién thé véi dung dich kali
hydroxit trong alcoho, st dung dién cyc chi thj thiy tinh va dién cyc so sanh hodc dién cyc két
hop. Céc s6 liéu hién thj trén may duwgc vé bang tay hodc ghi ty dong theo cac thé tich dung dich
chudn dé twong (rng. Cac diém cudi chi dwec xac dinh béng cac diém ubn rd rang trén dwong
cong chuén d@d. Néu cac diém uén khdng rd rang ddi véi dau da sir dung, thi cac diém cudi dugc
lay theo sé doc trén may trong (rng khi dung cac dung dich dém kiém va axit trong nwéc.

5 Y nghia va &ng dung

5.1 Cac san pham dau mé méi va da s dung, diézen sinh hoc va hén hop diézen sinh hoc
c6 thé chra axit c6 trong cac phy gia hodc trong c&c san phadm sinh ra trong qua trinh bién chét
ctia du khi st dyng nhw cac san phdm oxy hod. Lugng axit ciia cac chat nhw vay cé thé xac dinh
bang chuén @6 kiém. Trj s6 axit 1a sé do lwgng axit trong dau duéi nhieng diéu kién cla phép thir.
Tri sé axit dwoe ding nhw hudng dan trong viéc kiém tra chét lwgng khi pha ché déu bai tron.
Déi khi n6 dwoc ding nhw sé do mirc d6 giam chat irgng cua dau béi tron trong qua trinh sir dung.
Gi®i han @& loai bd diu phai dwoc thiét lap theo kinh nghiém.

5.2 Do sy da dang cla cac san phdm oxy héa 1am anh huéng téi tri s6 axit va cac axit hiru co
lai rAt khac nhau vé& tinh &n mon, cho nén phuong phéap nay khéng duoc dung dé phan doan tinh
an mon cla dau hosc diézen sinh hoc va hdn hep trong diéu kién str dung. Khéng c6 méi lién hé
chung nao gitra tri sé axit va xu hwéng &n mon cla diézen sinh hoc va cac h&n hep hodc cua dau
ddi véi kim loai.
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6 Thiét bi, uui.g cy

6.1 Thiét bj chudn do bang tay

6.1.1 Vo6n ké hodc may do dién thé, c6 @6 chinh xac + 0,005 V va d6 nhay + ¢ 002 V, trén toan
dai do it nhat I3 + 0,5 V, khi ddng hd do dwoc diing véi cac dién cuc guli dinh trong 8.1.2va 6.1.3
va khi dién tr& gitra cac dién cwc ndm trong khoang tir 0,2 MQ dén 20 M'Q. Ddng h} phai duoc
bdo vé tranh khéi trwdng tinh dién rai rac béng ddy ndi d4t, sao cho khing cd su thay doi
thwong xuyén vé gia tri do trong toan viing do sinh ra, do cham tay vao m#t ngoai clia G:'én cwe
thuy tinh, day dan ctia dién cyc thuy tinh, gia chuan d¢ hosc cham vao déng hb.

CHU THICH 4: Thiét bi thich hgp bao gém mot vén ké dién tir c6 sb doc-lién tyc dugc thiét ké dé lam viéc
v6i dong dién vao nhd hon 5 x 1072 A, khi hé théng dién cuc ¢6 dién tré 1 000 MQ dugc nbi qua cdng may
va cé tdm chén kim loai ndi vé&i dat, cling nhir day néi bao vé tir dién cyc thiy tinh dén may khang bi nhigu
b&i trwdng tinh dién bén ngoai.

6.1.2 Dién cyc cam bién (sensing), c6 pH tiéu chuén, phi hop véi chudn dd khong nuéc.

6.1.3 Dién cyc so sénh, diung dién cwc so sanh bac/chloride bac (Ag/AgCl), nap béng LiCl 1M-
3M trong ethanol.

6.1.3.1 Dién cwe két hop - Dién cwc cdm bién cé thé cé dién cie so sanh Ag/AgCl gén ciing trén
éng cuia dién cwc nay, tao thuan lgi 1am viéc chi véi mot dién cye. Bién cuc két hop cé éng ndi
boc ngoai trén khoang so sanh va st dung chét dién ly tro' |a ethanol, vi dy LiCl 1M-3M trong
ethanol. Cac dién cyc két hop nay cé clng dé nhay hodc d6 nhay 16t hon so véi hé théng dién
cyc doi. Dién cye nay cé cac tay 4o thao Iap dwec, dé slc riva va cho cac chéat dién ly vao.

CHU THICH 5: Dién cye thir 3, nhu dién cywe platin ¢é thé duoc st dung dé tang dd dn dinh cla dién cyc
trong hé théng.

6.1.4 M4y khudy co hoc ¢6 tbc d6 thay dbi, loai thich hgp ¢é trang bj canh khudy loai canh quat.
Téc d6 khudy phdi dd manh nhung khéng Iam dung dich bi ban ra va cling khéng dé khéng khi
It vao dung dich. Canh khudy c6 ban kinh 6 mm dat nghiéng tir 30° dén 45°. C6 thé dung may
khudy tir.

6.1.4.1 Néu dung may khudy dién thi ngudn dién phai phu hep va tiép dat sao cho khi tat hodc
mé& méto khéng 1am bién ddi dang ké sé do cua vén ké trong qué trinh chuén dd.

6.1.5 Buret, dung tich 10 mL, ¢é vach chia 0,05 mL va da hiéu chinh véi d9 chinh xac + 0,02 mL.
Buret c6 dau vuébt dai tr 100 mm dén 130 mm ké tir khéa va c6 kha nang dua tryc tiép chét
chuan @6 vao binh chuan d6 ma khong bij tiép xtc véi khdng khi hodc hoi xung quanh. Buret cho
KOH phai cé 6ng bao vé chira véi soda hodc chét hap thy CO, khac.

6.1.6 Céc chudn db, dung tich 250 mL lam tir thuy tinh borosilicat ho3c cac vat liéu phi hgp khéc.
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6.1.7 Gid chudn do, loai thich hgp dé gilr cac dién cyc, que khudy va buret.

CHU THICH 6: S&p dét sao cho viéc di chuyén céc chudn dd khéng anh hudng téi dién cuc, buret, méy khudy.

6.2 Thiét bj chudn @6 ty déng

6.2.1 Céac hé théng chuan dd tw dong phai c6 kha nang thye hién dwoc cac phan tich can thiét nhw
qui dinh trong phwong phap nay. N6i chung, hé théng chuén d6 ty dong phai phu hgp véi nhivng
d&c tinh k¥ thuat nhw néu & 6.1.

6.2.2 Phai ap dung ché d6 bd sung chéat chuan lién tuc. Trong qua trinh chuin d8, téc 46 va
thé tich chat chudn cho vao sé& khac nhau, phy thudc vao tdc do thay ddi cla hé théng.
Khuyén céo lugng thé tich thém I&n nhat 14 0,5 mL, va lwgng thé tich thém nhé nhét 1a 0,05 mL.

6.2.3 Ong dong c¢6 vach chia, dung tich 50 mL, hodc dung cy ¢cé sirc chira 50 mL + 0,5 mL
6.2.4 Pipét, dung tich 2 mL, loai A

6.2.5 Céc chudn d6, dung tich 250 mL, 125 mL hodc ¢é strc chira phu hop, Iam tir thiy tinh
dorosilicat hodc cac vat liéu phu hgp khac.

7 Thudc thir va vat liéu

7.1 D6 tinh khiét cua cac thudce thir — Trong toan bd cac phép thir déu s dung cac hoa chét
cép tinh khiét phan tich. Néu khdng ¢é qui dinh khac thi tat cd cac thudc thir phai phu hgp véi cac
tiéu chudn hién hanh. C6 thé s dung céc loai khac, véi diéu kién ddm bao rang cac thubc thir
nay cé dé tinh khiét cao phi hop, khi str dung khong lam gidm dé chinh xac cla phép thir.

7.1.1  C6 thé s dung cac dung dich ban sdn trén thj treéng thay cho viéc phai chuén bj trong
phong thtr nghiém, voi diéu kién la cac dung dich nay phai dugc chirng nhan Ia twong duong.
7.1.2 Co6 thé chuén bi cac thé tich khac cta dung dich, nhwng phai ddm bao 1a néng dd cuéi ciing
twong dueong.

7.2 D tinh khiét ctia nwére — Néu khong c6 qui dinh khéac thi nwéc dung trong thtr nghiém dwoc
hidu la nuwéc cét loai 1, Il hodc 11l quy dinh trong TCVN 2117 (ASTM D 1193); ho#c loai nwéc cét co
d6 tinh khiét twong duwong.

7.3 Chuén diu — cac mau thi theo quy dinh hodc cac miu theong phdm cé sdn chudn dau,

duoc st dyng tiéu chudn hoa céac dung dich chuén dg.

7.4 Ethanol, (Canh bao - Dé chay, doc, dac biét khi da bién tinh).

7.5 Liti chloride, LiCl.

7.6 Chét dién Iy liti chloride, chuén bj dung dich liti chloride 1 M dén 3 M trong ethanol.
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7.7 Kali hydroxit, (Canh bao - Gay béng nghiém trong).

7.8 Propan-2-ol, khan (nhé hon 0,1 % nuéc) (Canh bao ~ D& chay). Néu khéng c6 reeou khan thi ¢
thé 1am khan rugu bdng cach chung cét véi cot ¢ nhiéu dTa. Loai bd 5 % phan cét dau va dung 95 %
¢on lai. Cling c6 thé 1am khan bing cach cho chdy qua cdt ray phan tir nhw loai rdy kiéu Linde 4A, cho
dung méi chdy qua cét ray phan tir, disng mét phan ray phan tlr véi 10 phan dung méi.

CHU THICH 7: Néu khdng c6 chit &rc ché tir dAu thi propan-2-ol ¢6 thé chira peroxit. Khi @6 c6 thé gay né,
néu bao quan trong binh chiza hodic cac dung cu khac nhu chai chi cdn it hodc chai da gan hét.

7.9 Dung djch dém nwéc pH 4, pH 7 va pH 11 — Cac dung dich nay dugc thay thudng xuyén
dé dam bao d6 &n dinh hoc khi phat hién sy nhiém ban. Céc théng tin v& @6 n dinh do nha
san xuat cung cép.

8 Hé dién cye

8.1 Chudn bj cac dién cye

Khi str dung dién cuc so sanh Ag/AgCl dé chudn d6, néu chéat dién ly khong phai la LiCl 1 M -3 M
trong ethanol thi phai thay chat dién ly nay. Thao chét dién ly & dién cyc, rira sach cac mubi
(néu c6) blng nuwéc, sau @6 bang ethanol. Trang vai 1An béng dung dich dién ly LiCl. Cudi ciing l1a
thay éng néi c6 boc ngoai va nap chét dién ly LiCl vao dién cyc cho dén tan nat xa. Khi nap, éng néi
6 boc ngoai phai dam bao khéng con chét dién ly chdy vao hé théng. Dién cyc két hop cling duoc
chuén bj theo cach twong tw. Dung dung cy hit chan khdng dé loai bé chat dién ly trong dién cuc
két hop.

8.2 Kiém tra céac dién cyc

Kidm tra t hop may do - dién cyc khi dua vao sir dung lan dAu, khi lp dat cac dién cyc méi va khi
kiém tra dung cy theo dinh ky. Rira c4c dién cyc bang dung mdi, sau d6 b&ng nwéc. Nhing cac
dién cyec vao dung dich dém nuéc pH 4, doc gia tri mV sau khi khudy trong 1 min. Lay dién cyc ra
va rira bing nuéc. Nhing c4c dién cyc vao dung dich dém nuéc pH 7. Doc gia tri mV sau khi khudy
trong 1 min. Hé théng dién cyc tét néu c6 sw chénh léch it nhat bing 162 mV (20 °C dén 25 °C).
Néu chénh léch nhd hon 162 mV, nang éng néi cta dién cyuc l1én va ddm bdo dong chét dién ly
lién tyc. L3p lai phép do. Néu chénh léch van nhd hon 162 mV, can lam sach hodc thay (cac)
dién cyc.

8.2.1 Khi hai dién cyc cam bién va dién cuc so sanh tach riéng, mét ddi dién cyec dwoc coi la
mét bo. Néu thay mét trong hai dién cyc thi sé coi nhu 12 mét ddi khéac va luc @6 phai kiém tra lai.

10
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8.3 Bao dwing va bao quan cac dién cwe

Rtra can than dién cyc, gitr khép ndi nham khéng bi cac chét ban la bam vao. CAn kidém tra dién
cwc thedng xuyén dé thu dwoc két qua do thé I1ap lai, vi cac chat ban cé thé tao ra thé tiép xuc
v6i chét 16ng khéng 8n dinh va khong d& nhan biét. Didu nay sé& khéng quan trong néu diém cudi
dinh phan dwoc chon la diém uén cla dwéeng cong chuan d4, hodc cing cé thé rat can thiét néu
diém cubi dwoc chon la mét thé ty qui dinh.

CHU THICH 8: Xem Phy lyc A v& qui trinh kiém tra tinh nang cua dién cye.

8.3.1 Chu ky lam sach dién cyc thuy tinh tuy thudc vao th&i gian si dung va loai cac méu
phan tich (it nhat m&i tudn mét 1&n khi dlng lién tyuc) béing cach nhing trong dung dich Iam sach oxy
hod manh khéng chira crom. Dién cyc so sanh dwec lam sach dinh ky khi s&r dung va khi thay
dién cyc méi. it nhat mai tudn mot Ian, thao khé dién cyc so sanh, sau dé nap lai chét dién ly LiCl
m&i cho dén tan nat xa. Phai dam bao sao cho khéng cé bot khi lot vao chét I6ng clia dién cyc. Néu
quan sét thdy c6 cac bot khi thi gitr thing dirng dién cyc va go nhe dé dudi cac bot khi ra. Ludn
duy tri chét dién ly trong dién cyrc so sanh trén miec chét 1dng trong cée chudn dé hodc trong binh.

8.3.2 Truéc mdi lAn chuén d¢, nhing cac dién cyc trong nwéc (pH tir 4,5 dén 5,5) trong 5 min.
Ngay trwwéc khi str dung phai riva cac dién cwe béng propan-2-ol, sau d6 béng dung moi chuan dé.

8.3.3 Khi khong sir dung, ngam nira duwéi clia dién circ so sanh trong chat dién ly LiCl. Khi
s dyng dién cyc thuy tinh, bdo quan dién cwc nay trong nwéc da duoc axit hoa véi HCI dén pH
tir 4,5 dén 5,5. Khéng cho phép nhiang céac dién cyc trong dung méi chudn dé trong thei gian
khéng chuén dé. Vi cac dién cywc méng, dé vé, phai than trong khi st dung.

8.3.3.1 Tuéi the cua dién cure — Tuy theo muc dich st dung, thwéng diing cac dién cire tir 3 thang
dén 6 thang. Céac dién cyc co gidi han st dung riéng, trude khi dung cén kiém tra (Xem 8.2).

9 Chuén hoa dung cu

9.1 Xdc dinh sé doc trén mdy dbi véi cdc dung dich dém nuéc - Dé dam bdo sy Iya chon mét
cach twong ddi cac diém cudi khi khdng nhan dwoc nhikng diém ubn rd rang trén cac dudng cong
chuén d6, thi nguoi ta xac dinh hang ngay nhirng gia tri doc trén may cho mdi cap dién cyc trén
cac dung dich dém axit hoc kiém trong nwaéc.

CHU THIGH 9: Sy phan rng clia cac dién cwe thuy tinh khac nhau déi véi hoat tinh ion hydro khéng gidng
nhau. Vi vay, can dinh ky xac dinh gia trj doc trén may cho tirng hé dign cyc, phi hgp vé&i cac dung dich
dem da dwoc lya chon theo qui wéc dé tim diém cudi axit hoac kiém.

9.2 Nhung cac dién cyc trong dung dich dém c6 pH 4 va pH 11, va khuay tirng loai trong khoang
5 min, duy tri nhiét d6 cla dung dich dém tai nhiét @ chuan d¢ chinh xac @én + 2 °C. Doc thé trén

1



donrg - . cioc duwoc coi la diém cudi trén dwong cong chuan dd khi khong xac dinh dugc

diém uébn.

10 Chuén bj miu diu da sir dyng

10.1 Trong trudng hop ndy, tuan thii chit ché qui trinh ldy méu la can thiét, vi cac c&n chinh la
axit hodc kidm hodc c&n da hip thy axit hoac kiém cé trong mau. Khi ldy mau dai dién, néu cé
sai s6t sé gay ra nhirng sai I6i nghiém trong.

10.1.1  Tuy tirng trwéng hop, 4p dung ky thuat ldy miu theo TCVN 6777 (ASTM D 4057)
(Lay mau thl cdng) hodc ASTM D 4177 (Lay mau ty dong).

10.1.2 Khi ldy mau cac dau bdi tron da qua str dung, mau phai dam bao dai dién va khong bj
nhiém ban tir bén ngoai vao.

CHU THICH 10: Do dau @a sir dung cé thé thay déi trong khi tdn chira, cho nén can phan tich cang sém
cang tét cac mAu sau khi ldy khdi hé théng béi tron. Ghi ngay thang lay m&u va ngay thang phén tich.

10.2 Dun néng miu dau (xem Chu thich 11) da st dung trong vét chira ban dau 1én 60 °C £ 5 °C
rdi khudy cho @én khi can lo Iirng @éu trong dau. Néu vat chira ban d4u la can ho3c céc chira ddy
qua 3/4 dung tich, chuyén toan bé mau vao mét chai thuy tinh khéng mau cé dung tich 1én hon
1/3 thé tich mAu. Chuyén tat cd can tr vat chira ban d4u vao chai nay bing cach khudy manh
nhiéu 1an tirng lwgng nhd méu trong vat chira ban dau.

CHU THICH 11: Khi thdy mau khéng ¢6 ¢an thi c6 thé khéng can dun néng.

10.3 Khi tAt c3 cac c3n da lo Irng hoan toan thi loc mdu qua lwdi loc loai 100 mesh @& loai nhirng
hat ban Ién.

CHU THICH 12: Khi thdy mau khéng c6 cén l&ng thi khéng can loc.

PHUONG PHAP THU A
11 Thubc thir
11.1 Xem Diéu 7.
11.2 AxIit chlohydric (HCI) - Ty trong twong dbi 1,19 (Canh bao — An mon, gay béng).
11.3 Toluen, (Canh bao — Dé chay).

11.4 Dung djch chudn axit chlohydric trong alcohol (0,1 molL). (Canh bdo — Xem 11.2 va 7.8).
Trén 9 mb dung dich axit HCI (ty trong twong déi HCI 12 1,19) véi 1 L propan-2-ol khan. Chuén hoa
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thudng xuyén dé phét hién nhirng sy thay ddi @6 chuan tir 0,0005 bing chudn d6 dién thé véi khodng
8 mL (do chinh x&c) dung dich KOH 0,1 mol/L trong alcohol da dugc pha lodng vé&i 125 mL nuwéc
khdng c6 CO..

11.5 Dung dich chuan kali hydroxit trong alcohol (0,1 mol/L). (Canh bao — Xem 7.7 va 7.8).
Thém 6 g KOH vao khoéng 1 L propan-2-ol khan. Dun séi nhe trong 10 min dé tac déng dung dich.
Dé yén dung dich trong hai ngay, sau d6, loc phan chat Iéng phia trén qua ph&u thuy tinh thiéu két min.
Bdo quan dung dich trong chai chiu hoa chat. P& tranh cho dung dich khéi sy xam nhap cia CO.
c6 trong khdng khi, ngudi ra ndi chai véi éng chira voi soda hodc chat hap thy silicat khong-soi.
Khéng cho dung dich tiép xdc véi nit lie, cao su, m& bdi nit nham gdc xa phdng. Chuan hoa
thurdng xuyén dé phét hién sy thay déi dd chuan tir 0,0005 bing chuén d6 dién thé véi mét lwgng can
kali axit phtalat hoa tan trong nwéc khéng chira CO..

11.6 Dung méi chuan do

Cho 5 mL + 0,2 mL nwéc vao 495 mL + 5 mL propan-2-ol khan va trén déu. Cho thém 500 mL + 5 mL
toluen (Cénh bao — Dé chay). Nén chuén bj dung méi chudn dé nay véi nhikng Irgng Ién va xac dinh
méau trdng hang ngay bang chuén dé tredc khi dung.

11.7 Chloroform, (Canh bao — D& chay. La chat dgc hai).

12 Xac dinh tri sb axit va trj s6 axit manh

12.1 an lweng mau nhu da huéng dan & Bang 1 (xem Cha thich 12), cho vao cde dung tich
250 mL hoa¢ binh chuan d6 phu hop, réi thém vao 125 mL dung mdi chudn d9 (xem Chu thich
13). Chuén bi cac dién cvc theo qui dinh & 8.2. Bat coe hodc binh chuén dé vao gia, didu chinh
sao cho cac dién cy'c ngap khoang mét nira. M& may khudy, khudy lién tuc trong luc chuan dé véi
téc do A0 manh nhung <héng gay bén tée va khong kéo theo khéng khi vao trong dung dich.

Bang 1 - Lwgng miu khuyén céo

Trj s6 axit | Khéi lwgng miu, g D6 chinh xac khi can, g
twr 0,05 dén < 1,0 20,0 +2,0 0,10
tr 1,0 dén < 5,0 50%0,5 0,02
tir 5 dén < 20 1,0+0,1 0,005
tir 20 dén < 100 0,25 £ 0,02 0,001
tlr 100 dén < 260 0,1 +0,01 0,0005

CHU THICH 13: Néu nghi ng® lugng mAu nhw khuyén co gay can tré cac dién cyc thi cd thé lay luvong
mAu nhd hon. Cac két qua thir ddi véi cac lugng mau nhd hon c6 thé khéng trong duong voi két qua clia
lwgng mAu @3 khuyén cao. Qui dinh 46 chym khéng ap dung cho cac két qua khi phan tich lwong miu

nhd hon.
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CHU THICH 14: Dung méi chudn @6 c6 chira chloroform (Canh bao - Chloroform cé thé gay chét ngudi néu
hat phai. Ddc néu hit phai. Khi chay sinh ra hoi ddc) cé thé ding thay cho téluen dé hoa tan hoan toan nhirng
can nang nao d6 ctia cac chét asphal. Khi dung chloroform, cac két qua thir c6 thé khdng twong dwong véi cac
két qua thir nhu ding toluen. Khéng &p dung qui dinh vé d6 chym cho cac két qua khi dung chloroform.

12.2 Dung buret thich hgp, cho dung dich KOH 0,1 mol/L vao trong buret rbi dat buret vao
thiét bi chudn @9, chl ¥ dat buret sao cho dau buret ngap sau 25 mm trong chét Idng cta binh

chu&n dé6. Ghi sé doc ban dAu clia buret va thé trén may.
12.3 Phuong phdp chudn dé bdng tay

12.3.1 Thém tirng lugng nhé dung dich regu KOH 0,1 mol/L réi d@i cho dén khi dat thé can
bang. Ghi sé doc cla buret va sb doc trén may.

12.3.2  Luc bét diu chudn d6 va & vai ving uén tiép theo khi thém 0,1 mL dung dich
KOH 0,1 mol/L thuéng ¢d sy thay ddi Ién hon 30 mV, thi chi thém tirng lwong 0,05 mL dung dich
KOH.

12.3.3 Nhirng doan trung gian (phdng) khi thém 0,1 mL dung dich reou KOH 0,1 mol/L ma
thay @i it hon 30 mV thi thém nhiu hon sao cho sy thay déi thé xap xi bing nhau, nhung khéng
I&n hon 30 mV,

12.3.4 Chuén d6 theo cach trén cho dén khi thé thay ddi nhd hon 5 mV/0,1 mL KOH va cho thay
dung dich cé d kieém hon dung dich dém kiém nwéc.

12.3.5 Chuyén dung dich chuan dé khoi hé chudn dé. Dung dung mdi chuan dé trang dién cuc
va dAu buret sau d6 trang bing rwqu propan-2-ol, réi trdng béng nuwéc cat. Nhing dién cwe vao
trong nwéc cét it nhat 5 min trwéc khi diing cho ian chuan @ khac dé hoan lai I6p gel nwéc cla
dién cwe thuy tinh. Sau 5 min ngam trong nwéc, trang bing propan-2-ol va dung mdi chuan &6
treéc khi chuydn sang I1an chuin db tiép theo. Néu dién cyc bj phat hién 1a ban hay bj nhiém bén,
xtr ly nhir néu & 8.1. Bao quan céc dién cuyre theo 8.3.3.

12.4 Phuong phép chuén dé tw déng

12.4.1 Didu chinh dung cy theo hwéng din cua nha san xuét cho phu hep nhitng yéu cau vé
can bang thé khi thém chét chuén dé.

12.4.2 D& dam bao thiét bj xac dinh lwgng axit manh chi ra sy cé mét clia cac axit nay, can kiém
tra sé mV ban dAu cta méu thé twong (rng véi sé doc mV cua dung dich dém axit trong nwoc.
Ghi lai thé tich ctiia KOH da cho vao dé dat gia trj mV cda dung dich dém nwdéc pH 4. Gia trj nay
dung dé tinh tri sé axit manh. Thuc hién theo qui trinh chudn d tir dong va ghi dwong cong thé
hoac dwéng cong vi phéan, tuy tirng truedng hop.

12.4.3 Chuan d6 bing dung dich KOH 0,1 mol/L. BPigu chinh thiét bj hodic chwong trinh sao cho
thu dwoc diém ubn phu hop dé tinh két qua, tbc dé va thé tich chét chudn dé cho vao la co s&
ciia sy thay dbi do déc cua duwong cong chuan dd. Cho chét chuan dd vao tirng lwgng phu hop dé
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dat chénh léch thé tir 5 mV dén 15 mV trén mét 1an. Thé tich lwgng chat chudn dé thém vao méi
IAn ndm trong khodng 0,05 mL va 0,5 mL. Cho chét chuén dé tiép néu cé tin hiéu khéng thay dbi
trén 10 mV trong 10 s. Th&i gian doi nhidu nhét gitra cac 14n khong qua 60 s.

12,4.4 Két thac chudn dd khi tin hiéu chit dém dat 11 pH, dién thé vuwet qua 200 mV. Diém
twong duong cé thé nhan biét duec khi vi phan bac 1 clia duéng cong chudn @b la cuc dai, diém
nay cao hon han sy nhiéu sinh ra do cac anh hwéng cla tinh dién. Xem thém 13.1.1.

12.4.5 Ria sach cén dw bam trén mau lan tredc va hydrat hoa lai dién cyc. Khi chuan d@ xong,
trang céc dién cye va dau buret bang dung méi chuan dé. Néu sach, nhing tiép vao propan-2-ol,
sau d6 la nwdc. Nhing cac dién cyc vao trong nwéc ¢ pH 4,5 — 5,5 it nhat 3 min — 5 min dé
hydrat hoa lai I6p gel nwédc cua dién ciee thiy tinh. Nhing vao propan-2-ol dé loai bé nwéc trudc
khi bt dau thtr mau tiép theo. Néu mau van bam can sau khi rira trong dung méi chuan dé, cé thé
rira bang cach thém dung méi nhu toluen, xilen, heptan, ho&c chloroform. Néu céc chiva dung méi
dugc khudy manh, sé dat duoc hiéu qua cao khi rira. Khi st dung thiét bj ty ddng, lam sach béng
cach rira véi dung méi chudn @6, sau dé vira ngdm vira khudy trong dung méi nhuw toluen, xylen,
heptan ho&c chloroform trong thoi gian 45 s, réi ngdm trong propan-2-ol mét théi gian ngén @é
loai bé dung mai, sau d6 ngam trong nwéc c6 pH 4,5 — 5,5 tr 3 min — 5 min dé hydrat héa lai.
Ngam trong propan-2-ol mdt thoi gian ngén @& loai bé nwéc trwde khi thir mau tiép theo. Céc
chira dung méi l1am sach, céc chira propan-2-ol va céc chira nwérc gidng nhau dé cé thé dung cho
moét loat thir ngén clia mau. Coc phai dugc thay trong khodng théi gian hep ly, trwedc khi co sy
tich Ity can ban. Nguwei ding phai dam bao réng dién cyec sach va da hydrat hoa. Néu thay cac
dién cyc bi ban thi xt ly nhw 8.1. Bao quan dién cwe theo 8.3.3

CHU THICH 15: Khi dy kién trj sé axit bang hoc nhd hon 0,1, ¢6 thé nhan dwec 66 chum tét hon khi thay dbi
phuwong phap theo mét trong céc cach sau, thay bang dung dich 0,01 ho#c 0,05 M KOH; tang lvong mau lén
20 g ho#c chuyén tir viéc dung buret thi cdng (c¢6 chia 0,05 mL) sang buret tw ddng, buret nay cé thé truyén
c4c lwong dung dich KOH nhd hon, néu cac mau dang dugc phan tich theo phwong phap chudn 46
bang tay.

12.5 Méu trdng

12.5.1 Déi voi tng bd mAu va trng dot dung mdi chuadn dd méi, chudn bi mau trdng bang
125 mL dung méi. Déi véi chuén dé bing tay, thém tirng lweng tir 0,01 mL dén 0,05 mL dung dich
KOH 0,1 mol/L, doi cho thé &n dinh rdi m&i cho thém nhitng lugng tiép theo. Ghi cac sé doc cla
buret va may khi dat cAn bang sau mdi lan thém. Ddi v&i chuén @6 tw ddng tién hanh theo cing
phwong phap chudn @8 nhu xac dinh tinh axit cia mu, nheng s dung cac lwgng chat chudn d6
nhé hon tir 0,01 mL dén 0,05 mL. Dinh ky kiém tra lai m3u tring trén co s& khdi lvgng mau.

12.5.2 Khi c6 axit manh va can xac dinh tri sé axit manh, chuan bj mau trdng bing 125 mL
dung méi chudn db, thém tirng lwgng tir 0,01 mL dén 0,05 mL dung dich regu HCI 0,1 mol/L theo
nhw cach teong ty quy dinh & 12.5.1.
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12 Tinh két qua

13.1 Déi v&l chudn 4o bLang tay

VE db thi thd tich thém vao cus dung dich KOH 0,1 mol/L theo gi4 tri doc duec clia may
(xem Hinh 1). Chi coi la diém cudi khi thay diém udn rd (Chua thich 16), c6 gia tri sat nhat voi
gia tri dién thé x4c dinh bing dung dich d&.M axit hodc kiem trong nuéc. Néu khéng c6 «iém uén
hodc khé nhan thay, (xem Hinh 1, duéng cong' B) thi 1y diém cudi la gia tri thu duoc tr'én may
nhé céc dung dich dém nwéc thich hep.

CHU THICH 16: N6i chung mét didm uén duoc nhan ra khi kidn, tra thy vai lu'»ng 0,05 mL dung dich chuan

86 them vao gay ra sy thay d8i vé thé trén 15 mV, tic Ia Ion hon it WAt 30% so ve¥i sw thay @i c6 duoc khi
thém nhirng lwgng nhu vay & truédc va sau diém @6. N6i chung cdc i3m ubn xac @it chi co thé nhan biét

dwegc trong nhirng vung khao sat véi nhirng lvgng thém nhw nhau.

0.300

0.200+

¢I100

selo o]

Thé diéncwe, v A, B

-Q100

-0200

-0.300

i 1 : L L A L
o ¥ 2 3 4 5 6 ¥

Mililit dung dich KOH trong aicoho 0,1/M

CHU DAN
Pwérng cong A — MAu trdng cho 125 mL dung méi chuén dd

Puwéng cong B - 10,00 g dAu truc khuyu da st dung céng 125 mL dung méi chuén d6.
Do diém uén khdng ré, chon cac diém cubi & cac sé doc clia may khi tién hanh theo hai
dung dich dém nwéc.

Pudng cong C ~ 10,00 g dAu c6 chira axit yéu va manh cong 125 mL dung méi chuén @s.
Chon diém cuéi tai vi tri ma & d6 dwéng cong gan nhw thng dirng.

Budng cong D - 10,00 g ddu ¢c6 chira axit yéu cdng 125 mL dung méi chuan d6. Chon céc
diém cudi tai vi tri ma & d6 dwdng cong gan nhw thang dirng.

Hinh 1 - Cac dwéng cong chudn dé
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13.1.1 M6t vai loai phy gia hoa hoc c6 thé cho diém uén theo diém cudi clia dung dich dém.
Pbi v6i cac phu gia thi 1y diém ubn cubi cung dé tinh toan. Néu ding mdy chudn dé tw déng,
6 thé phai thay dbi céc théng sé cua thiét bj dé phét hién loai diém cubi nay.

13.1.2 Déi véi moi chuln @ axit cho cac dau da s dung thi diém cuéi la diém trén dudng cong
chuin @8, twong ng véi sé doc cia may duoc xac dinh bing dung dich dém kiém nuéc
(pH 11), va sé doc ctia may dugc xac dinh bang dung dich dém axit nwéc (pH 4), chi ra sy c6 mat
cac axit manh.

CHU THICH 17: Theo cac nghién ciru hop tac @& xac dinh trj sb axit trén cac déu méi, dau da sir dung va
céc phu gia @am d@sc cho thdy dbi véi ddu méi va phu gia dam dac thi d& xac dinh dwoc diém ubn con dgbi
véi cac dAu da sir dung, néi chung khé xac dinh dwoc diém uén hodc khéng thay c6 diém uén.

13.2 Phwong phap chudn dé ty déng

Danh dAu diém cudi trén dwdng cong thu dwec tai 11.4, gidng nhu cach khi chuén @ bang tay.
13.3 Phwong phép tinh toan

Ap dung phuong phap néu & 12.3.1 @é tinh chuan dé bang tay va tv déng.

13.3.1 Tinh tri sb axit va trj s6 axit manh nhv sau:

Trj sb axit, mg KOH/g = (A - B) x M x 56,1/W (1)
Tri sé axit manh, mg KOH/g = (CM - Dm) x 56,1/W (2)
trong d6

A la thé tich dung dich KOH da dung d& chudn 46 mau téi diém cudi, khi xuat hién s6 doc
trén may cua dlém uén sat nhét véi sé doc trén may cua dung dich dém nuwéc pH 11,
hodc néu khong c6 diém uén hodc khé xéac dinh, thi diém cubi xac dinh dugc nhe
sb doc twong rng trén may cla dung dich dém nwéc pH 11, tinh bang mililit. Dbi véi
cac phu gia, A 12 thé tich clia KOH tai diém uén cudi cung;

B |athé tich twong (rng véi A dung dé& chudn @6 mau tréng, tinh bang mililit;

M  1a ndng d6 clia dung dich KOH, tinh bang mol trén lit;

M 12 ndng dd cltia dung dich HCI, tinh bang mol trén lit;

W 14 khéi lwgng mau, tinh bang gam;

C  Ia thé tich dung dich KOH @4 dung @& chudn méu t&i diém cudi, khi xuét hién sé doc
clia may twong png véi dung dich dém nwéc pH 4, tinh bang mililit;

D 12 thé tich dung dich HCI dung @& chudn @6 mu trang 1a dung mai téi diém cubi

twong rng vé&i C, tinh bang mililit.
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14 Kiém soat chit lwong

14.1 Kiém tra xac nhan kha nang &p dung ctia phrong phép béng cach phén tich mau kiém soat
chéat lwgng (QC), mau nay phai dai dién cho cac mau duwgc phan tich dién hinh.

CHU THICH 18: Cac dau da ding dac biét 1a dau dong co bj thay ddi trong qua trinh tén chira, do vay cac
mau ¢6 thé khéng phi hop cho myc dich nay.

14.2 Truéc khi thye hién cac phép do, thi nghiém vién can x&c dinh gié trj trung binh va cac
gi&i han kiém soat ctia mau kiém soat chét lwgng (QC).

14.3 Ghi cac két qua QC va phan tich theo biéu dd hoac k§ thuat théng ké twong dwong dé dam
bao viéc kiém soat mang tinh théng ké cho toan bd qua trinh thtr nghiém. Céc sé liéu ngoai viing
kiém soat phai duoc nghién clru ki @& tim cac nguyén nhan chinh. Cac két qua nay c6 thé dung
khi hiéu chudn thiét bj, nhung khéng nhat thiét.

14.4 Tin suét thir nghiém QC phu thudc vao tdm quan trong cla chi tiéu chét lvgng dang
kiém tra, 6 &n dinh ctia qui trinh thir, va c4c yéu cdu cla khach hang. Théng thedng, hang ngay
phan tich mau QC, néu sb lvgng miu dem phan tich Ién thi ting tan suét sé phan tich mau
kidm soat chat Igng 1&n. Tuy nhién, khi cong bd 12 phép thir dang duwgc tién hanh dudi diéu kién
kiém soat mang tinh théng ké thi cé thé giam tan suét thl nghiém. D chum clia mau kiém soat
chét Iwgng phai dwoc kiém tra dinh ky theo d§ chum qui dinh trong phan d6 chum va dé chéch
cla tiéu chuén dé dam bao chat lugng cac sé liéu.

14.5 Khuyén cao mau QC dwoc phan tich thwdng xuyén |a dai dién cho cac mdu phan tich hang
loat. Nguén cung cap mau phai sdn sang dap tng cho th&i gian st dung dy kién, mau phai dam
bao ddng nhat, &n dinh dwéi didu kién bao quan qui dinh. Tri s6 kiém clia mau c6 thé bj thay ddi
duwéi didu kién bao quan, khi khong kiém soat dugc tinh hinh thi 6 dn dinh ciia m&u QC cé thé
chinh 12 nguyén nhan gay sai sé.

15 Béo céo két qua

15.1 C6 hai cach khac nhau dé xac dinh diém cudi, bdo céo loai diém cubi da s dung la
diém ubn hoic didm cudi cia chat dém. Bao cao lwgng maAu da sir dung néu khéac véi legng mau
khuyén céo. Bdng thei cling phai bao cdo néu st dung chloroform Iam dung méi. B4o céo két qua
tri s6 axit hoac tri $6 axit manh nhw sau :

Tri sb axit (TCVN 6325, Phuong phap thir A) = (két qua) (3)
Trj sé axit manh (TCVN 6325, Phuong phéap thir A) = (két qua) (4)

15.2 Déi voi cac mau diu da sir dung, bao cao ngay tién hanh thir nghiém, ngay nhan mau va

ngay lay mau (xem 10.2).
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16 D6 chum va dé chéch

16.1 Trj sé axit

16.1.1 D6 I&p lai — Sw chénh léch gira hai két qua thi lién tiép nhan duwoc do ciung mét
thi nghiém vién tién hanh trén ciing mot thiét bj, dwdi cac didu kién thir khéng ddi, trén cing mét

mé&u thir, trong mét théi gian dai véi thao tac binh thudng va chinh xac cla phwong phap thi nay,
chi mét trong hai muwei tredng hep dugc vret cac gia tri sau:

Dau mé&i = 0,044 (X + 1) (5)
D&u da st dung, diém cudi ctia dung dich dém = 0,117X (6)
trong dé

X 14 gia tri trung binh cta hai két qua thir.

16.1.2 D6 téi 1ap — Sw chénh l&ch gitra hai két qua thir déc 1ap, nhan duoc do hai thi nghiém vién
khac nhau lam viéc trong hai phong thr nghiém khac nhau, trén cung mét mau thir, trong mot thei
gian dai véi thao tac binh thwdng va chinh xac cua phwong phap thee nay, chi mét trong
hai mwoi trieréng hep duwgce vt cac gia trj sau:

Dau méi = 0,141 (X + 1) (7)
D&u da st dung, diém cudi clia dung dich dém = 0,44X (8)
trong dé

X 1a gi& tri trung binh clia hai két qua thir.
16.2 Tri s axit manh

Sé liéu v& @6 chym cia tri sé axit manh chua dwgc nghién clru xay ding vi cling rét it xuét hién
khi phan tich mau.

16.3 Do chéch

Tiéu chuén nay khéng qui dinh @6 chéch, vi trj b axit chi dwoc xac dinh theo phuwong phap nay.

PHUONG PHAP THU B

17 Thubc thir va vat ligu
17.1 Xem Diéu 7.

17.2 Dung dich chuén kali hydroxit trong alcohol (0,01 mol/L). (Canh bao — xem 7.7 va ?.8).
Thém 0,56 g kali hydroxit (KOH) vao khoang 1 L propan-2-ol hoéc can 1,122 g £ 0,02 g dung djch
50 % KOH cho vao 1 L propan-2-ol khan. Bun s6i nhe trong 10 min dé tac dong dung dich. Dé yén
dung dich, tranh carbon dioxit (CO;) trong 2 ngay, sau d6 loc phan chét Idng phia trén qua phéu
thuy tinh thiéu két min. Bdo quan dung dich trong chai chju héa chét. D& tranh cho dung dich khdi
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sy xam nhap cia CO, ¢é trong khdng khi, ngwdi ta néi chai véi éng chira véi soda hodc chat hap
thu soda silicat khéng sei. Khéng cho dung dich tiép xtc voi nOt lie, cao su, m& béi nit nham gée
xa phong. Chudn héa thwdng xuyén dé phat hién sy thay do. nc"g @6 tir 0,0005 mol/L bing
chuén @6 dién thé véi mét lwgng pipet dung dich kali axit phtalat hca tan trong nwée khong chira
CO..

17.3  Kali axit phtalat (KHCgH,O.), chudn ddu, khé — L4y 10 g dén 20 g kali axit phtalat chuan
@4u, sang qua ludi & 100 mesh, rdi cho vao trong binh can & 120 °C trong 2 h. £ &y ndp binh va
lam nguéi trong binh hat am.

17.4 Dung dich kali axit phtalat {KHP) (0,01 moVl/L) — Béi véi dung dich chudn d6, can khodng
1 g kali axit phtalat chudn dau, khé (KHCsH4O4), chinh xac dén + 0,001 g, cho vao binh dinh murc
dung tich 500 mL, dung nwéc DI loai Il pha loang dén vach mirc. Ngoai ra, déi véi viéc chuén hco'a
trén co s& khéi lwong, can KHP, chinh xac dén 2.0001g, va ghi lai téng lvong nuwéc va KHP
chinh xac dén + 0,01g, néng dé clia dung dich duroc bidu thi theo mg KHP/g. Trén k§ dung dich
dé hoa tan hoan toan.

18 Cach tién hanh

18.1 Chudn héa chét chuidn dé KOH 0,01 M trong alcohol

18.1.1 Cén 2 g dung dich KHP rdi cho vao céc dung tich 125 mL hodc cbc ¢6 kich c& phi hep va
ghi lai khéi lwgng chinh xac dén 0,0001 g néu sir dung phép tiéu chuln trén co s& khédi lwong
ho&c st dung pipet 14y 2 mL dung dich KHP cho vao trong binh va thém khoang 50 mL nudc
khéng chira CO.. Chuén d6 dung dich dé xac dinh dé chudn ctia KOH 0,01 M. Thé tich nay cla
dung dich KHP sé& dung hét khodng 2 mL KOH 0,01 M.

18.1.2 Chudn bj thém hai dung dich KHP @é chuén héa chét chudn dd nhw trong 18.1.

18.1.3 Dung ba phép xac dinh @& tinh néng dé trung binh (mol/L) ciia KOH. Gia trj trung binh
xac dinh chat chuan dd mol/L dwgc chap nhan + 0,0005 M.
18.2 Xac dinh mau dung méi tring

Diéu chinh thiét bi theo chi dan clia nha san xuét d& cung cép phuong thirc chudn dé ddng hoc.
Thém dén thé tich chuén d6 nhung khéng dwgc I&n hon 0,2 mL. L&y chinh xac 50 mL propan-2-ol
sr dung xylanh chia d9, pipet, hoac thiét bj l1ay tw déng c6 dung tich 50 mL + 0,5 mL vao trong céc
dung tich 125 mL hoc cbc cé kich c& phi hgp. Khudy dung dich va chudn d6. Ghi lai thé tich
KOH chinh xac dén + 0,01 mL dung dé chuén d% dén diém uén.

18.3 Phan tich miu
18.3.1 Diéu chinh thiét bj theo chi din clia nha san xuét d& cung cip phuwong thirc thém dung dich
chuan dé.
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iC.5.2 Can 5 g diézen sinh hoc réi cho vao binh dung tich 125 mL ho&c binh c6 kich ¢& phu hop,
trén can phan tich va ghi lai khdi lwgng chinh xac dén 0,0001 g. LAy 50 mL + 0,50 mL IPA
st dung pipet ho&c thiét bj ldy tw dong cho vao trong céc phis hgp. Chuén bj cac dién cyc nhw
trong 8.1. D&t cbc hodc binh chuan d6 vao gia chudn dd, diéu chinh sao cho cac dién circ ngép
khodng mét nlra. Khéi dong may khudy, khudy lién tyc trong lac chudn @ véi téc d6 di manh
nhwng khéng gy bén tée va khong kéo theo khéng khi vao trong dung dich.

CHU THICH 19: Didu quan trong khi dung cung mét thé tich dung méi chudn @6 + 0.5 mL ding cho
mau tréng va mAu thir c6 thé cho cac két qua khac nhau.

18.3.3 Chon buret thich hop, dé day 0,01 mol/L dung dich rwou KOH, dwa buret dén vj trén bd
chuén d6, ddm bao réng dau buret dugc nhung sau khodng 25 mm trong binh chira chét 16ng
chuén d6 va chuan dé.

18.3.4 Khi chudn @6 xong, trang céc dién cyc va dau buret bang proran-2-ol, sau d@ béng nuwéc.
Nhiing céc dién cic vao trong nwéc it nhat 2 min tredce khi bat dau 1an chudn dé khac dé phuc hdi
16p gel nwdc cla dién cyc thdy tinh. Nhing cac dién cyc vao propan-2-ol trwéc khi tiép tuc do
nAu khac. Néu thay cac dién cyc bi bén thi x(r ly nhw 8.1. Bdo quan dién cyc theo 8.3.3.

18.5 5 Nhiéu diém uén chudn d6 duoc tim thay khi phan tich cac axit hiru co' clia qua trinh oxy
héa digzen sinh hoc khi tdn trlr qua lau. Vi vay, thé tich chudn d6 diém cuéi rd rang cudi cung
duoc duny dé tinh téng lwgng axit.

19 Cach tinh hodc giai thich két qua

19.1 CéAch tinh néng @& dung dich KOH, mol/L:

19.1.1 Céach tinh ndng dé mo!ar KOH, mol/L bang thé tich mol/L cua dung dich KHP:

khéi lwgng KHP, g

Néng d6 dung dich KHP, mol/L = - (9)
204,23 * (téng thé tich dung dich KHP, L)

(2,00 mL diung dich KHP)(ndng d6 ctia dung dich KHP, mol/L)

N&ng d§ molar KOH, mol/L = . : (10)
the tich cia KOH, mL

19.1.2 Cach tinh KOH mol/L béng khéi lwvgng mg/g cta dung dich KHP:
(khéi legng KHP, g) * 1000

Néng do dung dich KHP, mg/g = - (11)
’ ® 204,23 * (téng khéi ltrgng dung dich KHP, L)

(khéi Ivong dung dich KHP, g)(ndng d6 cua dung dich KHP, mg/g)

Néng d6 molar KOH, mol/L = (12)
thé tich cia KOH, mL
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CHU THICH 20: Gia trj trung birk moli_ = = .- ohép xac dinh dwgc sir dung dé xac dinh tri sé wxi. Gia tri
trung binh dwge chdp nhan léch + 0,0005 M,

19.2 Tinh trj sb axit:
Tri s6 axit, mg KOH/g = (A — B) x M x 56,1/W (13)
trong do

A la thé tich dung dich KOH trong alcoho dung dé& chudn d6 mau dén khi két thic
diém uén cudi cung, tinh béng mililit;

B 12 thé tich twong wng véi A dung dé chudn @6 m3u tring, tinh bang mililit;
M la néng d6 cua dung dich KOH trong alcoho, tinh b&ng mol trén lit;

W 1a khdi lweng mau, tinh bing gam.

20 Kiém soat chét lwgng

20.1 Kiém tra xac nhan kha n3ng &p dung clia phwong phap bing cach phan tich miu kiém soat
chét lvgng (QC), miu nay phai dai dién cho cac mau dwoc phan tich dién hinh.

CHU THICH 21: Béi vi diézen sinh hoc c6 thé bj thay d@éi do thoi gian luu tr kéo dai nén méu khong
phit hop véi muc dich nay. Nguwoi phan tich cé thé dung dung dich Kkali axit phtalat 0,01 M nhw la chuan
kiém soat chat lvong. Khi dwoce siv dung 1a chuan kiém soat chat lugng (QC), dung dich KHP sé la chéat chi
thi tét khi chudn héa chat chudn dd (0,01 M KOH trong IPA) |a cén thiét. Khong c6 dir liéu vé thoi han
s dyng ctia dung dich KHP. C6 thé sir dung cac dung dich tiéu chuén thwong pham.

20.2 Trwéc khi tAm soat cac qua trinh do, thi nghiém vién can xéc dinh gia tri trung binh va cac
gi&i han kiém soat clia mau kiém soat chat lveng (QC).

20.3 Ghi cac két qua QC va phan tich theo biéu d& ho3c ky thuat théng ké twong duong dé dam
bao viéc kiém soat mang tinh théng ké cho toan bd qué trinh thir nghiém. Céc s6 liéu ngoai ving
kiém soat phai dugc nghién ciru k§ dé tim cac nguyén nhan chinh. Cac két qué nay c6 thé dung
khi hiéu chuén thiét bi, nhing khéng nhét thiét.

20.4 TAan suét thi nghiém QC phu thudc vao tAm quan trong cla chi tiéu chat lwgng dang
kiém tra, d6 &n dinh cta qui trinh thir, va cac yéu cau clia khach hang. Théng thudng, hang ngay
phan tich mau QC, néu sé lwvong mau dem phan tich I&n thi ting tAn suét s phan tich miu
kiém soat chét lugng 1én. Tuy nhién, khi cong bé 1a phép thir dang dugc tién hanh du¢i diéu kién
kiém soat mang tinh théng ké thi c6 thé gidm tan xuét thir nghiém. D& chum clia mau kiém soat
chét lvgng phai duoc kiém tra theo d6 chum qui dinh trong phan dd chum va dé chéch cia
tiéu chudn @& dam bao chét lugng cac sé liéu.
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20.5 Khuyén cao tiéu chudn QC dwgc phan tich thedng xuyén tai mirc ndng dé trong cung mét
pham vi nhw trong m3u dugc phan tich. Nguén cung cép mau QC phai s&n sang dap ng cho
thei gian st dung mau dy kién, mau phai ddm bdo déng nhat, 6n dinh dwéi didu kién dam bao
quy dinh.

21 Bao cao két qua

21.1 B&o céo trj sé axit cia diézen sinh hoc va hdn hop chinh xac dén 0,01 mg KOH/g méu
[TCVN 6325 (ASTM D 664), Phirong phap thir BJ.

22 Po chum va do chéch

22.1 Db chym cla phwong phap thtr ndy dwa trén nghién ciru lién phong thir nghiém cia ASTM
D 664 tién hanh nam 2009. Bay phong thi* nghiém tham gia nghién clru nay, tuy nhién céac
két qua tir mét phong thir nghiém da loai trir cac cach tinh @6 chum. MGi mét phong thir nghiém
dugc yéu cau bao céo céac két qua thi nghiém kép cia 11 mau diézen, hén hop diézen sinh hoc
va mau trdng khac nhau. Tirng “két qua thir nghiém” da bdo céo dai dién cho phép xac dinh hodc
phép do don 1&. D2PP dugc si dyng dé phan tich di¥ liéu nghién clru, cac chi tiét duwgc néu
trong bao céo nghién ctru ASTM RR: D02 — 1727.

22.1.1 Gioi han d6 I3p lai (r): hai két qua thir nghiém thu dwec trong cung mét phong thir nghiém
duoc danh gia 1a khong trong dwong néu sy khac nhau gilra chung Ién hon gi¢i han @6 lap lai,
“r" la khodng gi¢i han dé Iap lai dai dién cho sy khéac bigt t¢i han gitra hai két qua thlr cGa clung
nguyén, do cung mét thi nghiém vién tién hanh st dung cung mét thiét bj trong cling mét ngay va
cuing mét phong thir nghiém. Cac gi¢i han d6 1&p lai duoc ghi trong Bang 2.

22.1.2 Gibi han d6 tai lap (R): hai két qua thir nghiém dwoc danh gia la khong twong dwong néu
si? khac nhau gitra chiing lén hon gi¢i han 46 tai lap, “R” la khoang gi¢i han @$ tai lap dai dién
cho sy khéc biét t¢i han gitra hai két qua thir ctia cling nguyén ligu, do cac thi nghi¢m vién khac
nhau tién hanh s dung thiét bj khac nhau trong cac phong thr nghiém khac nhau. Cac giéi han
d6 tai lap dugc ghi trong Bang 2.

22.1.3 Cac thuat ngi (gi¢i han dd Iap lai va gidi han @6 tai lap) dwoc st dung nhw quy dinh
trong ASTM E 177.

22.1.4 BAt ky sy danh gia n3o d&u phai phu hop véi 22.1.1 va 22.1.2 véi xac suét chinh xac
khoang 95 %.

222 D6 chum duoc xac dinh théng qua viéc théng ké kiém tra 138 két qua, lay tr 6 phong
thir nghiém trong tdng s6 11 m&u hdn hep xéng khac nhau va mét mau tréng.
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22.3 D6 chéch - trorg 17 g an nghién clru, khdng ¢é vat liéu chudn dwoc chap nhan phu hep
dé xac dinh @6 chéch cho phwong phap thee nay, do vay khéng c6 cdng bd vé dd chéch.

Bang 2 - Trj sé axit cua diézen sinh hoc*

Do 13p lai = 0,264E-01 * X A 0,4 mg/kg KOH
D6 tai lap = 0,177 * X A 0,4 mg/kg KOH

A Bac ti do clia R nhé hon 30 va lén hon 15. Cac méu 4, 5, 6, 9 bj loai vi & duéi mirc gidi han dinh lwong

ctia phurong phéap thir

U [mE]

o 1 2 3 a4 5 &
V[mL]

Hinh 2 - Cac dwéng cong chudn dé minh hoa cuia mau diézen sinh hoc
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Phu luc A
(tham khao)

Kiém tra tinh nang cuia cac dién cwc

A.1 Phép thir bdng dién circ ddng hoc do dap trng ddng hoc cla dién circ. C6 thé hiéu chun cac
dién cyc qua do déc chap nhan duoc va cac gia tri bi chan chwa dap (ng tét dé chuén d6. Téc dé
@ap trng va do &n dinh rat quan trong déi véi dién cuc chudn do. Phép kiém tra thi cdng duwéi day
c6 thé thyc hién bédng may do pH hodc thiét bj chudn dé dé cé thé doc lién tuc cac gia trj milivon.

A.1.2 Ban chét cla phép kiém tra nay la kiém tra kha néng cla cac dién cyc khi nhang trong
dung dich nwéc c6 chat dém va do thé sau 30 s va 60 s. Mt dién cuc nhanh sé dat dwoc dlém én
dinh trong th&i gian it hon 30 s va thay ddi it trong khodng tir 30 s dén 60 s. Khi kiém tra, néu can
cé thé s dung cac chat dém pH 4, pH 7 va pH 11.

A.1.3 Cach tién hanh

A.1.3.1 Dt thiét bi chudn dé hodc may do pH dé co thé doc lién tuc gia tri milivon. Can trang bi
dung cu khudy dung dich dém ¢é cung téc d6 nhw khi chuén ds.

A.1.3.2 Dé dién cyc 6n dinh trong 1 min trong nwéc cat hodc nwdc khir ion twong dwong.

A.1.3.3 LAy cac dién cwc ra khdi nwéc va dat trong dung dich dém pH 4. BAm ddng hd tai thoi
dlém khi dung dich dém cham vao dién circ.

A.1.3.4 Ghi dién thé sau 30 s. Sau 30 s tiép theo, ghi dién thé lan nira. Sy chénh léch gitra hai
1an do goi 1a d6 1éch.

A.1.3.5 L3p lai qui trinh déi vé&i dung dich dém pH 7 va pH 11.

A.1.4 Tinh do léch cho tirng loai dung dich dém. Sy dap (rng clta dién cyc co thé qui dinh

nhw sau:
Do lech <1 réttét
1 < Ds léch <2 16t
2 < Do léch <3  chép nhan dugc
3<Dfléch <4  cénxem xét
4 < D6 léch khéng chap nhan
A.1.5 Sy chénh léch gitra cac thé & 60 s dbi v&i dung dich dém pH 4 va pH 7 phai 1&n hon

162 mV, hodc 54 mV/pH. Cac dién cyc c6 d6 déc nhd hon 54 mV/pH khéng nén dung dé
chuan ds.
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