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L&i néi dau

TCVN 8363:2010 dwoc xay dwng trén co s& chidp nhan hoan toan
twong dwong véi ASTM D 2784-06 Standard test method for sulfur in liquefied
petroleum gases (oxy-hydrogen burner or lamp) vé&i sy cho phép cia ASTM
quéc té, 100 Barr Harbor Drive, West Conshohocken, PA 19428, USA.
Tiéu chudn ASTM D 2784-06 thudc ban quyén clia ASTM quéc té.

TCVN 8363:2010 do Tiéu ban ky thuat tiéu chudn quéc gia TCVN/TC28/SC2
Nhién liéu I6ng — Phurong phép thir bién soan, Téng cyc Tiéu chudn Do lwéng
Chét lwgng d& nghi, B Khoa hoc va Céng nghé cdng bé.



TIEUCHUAN QUOCGIA TCVN 8363:2010

Khi ddu mé héa léng (LPG) — Xac dinh Iwu huynh (dén thwéng
hodc dén dét oxy-hydro)

Standard test method for sulfur in liquefied petroleum gases (oxy-hydrogen burner or lamp)

1 Pham vi ap dung

1.1 Tiéu chudn nay quy dinh phrong phap xac dinh lweu huynh tdng c6 ham lwgng Ién hon
1 ug/g trong khi ddu md héa I16ng. Mau khéng dwoc chira qua 100 ug/g cac halogen.

1.2 DPé c6é duoc cac théng sb dinh lwgng ma phuong phap nay c¢6 kha nang thie hién thi phai
ap dung cac ky thuat nghiém ngit va phai loai bd tdt cd cac ngudn c6 thé gay nhiém bin
Iwu huynh. Dac biét phai tranh cac tdc nhan |am sach nhw cac chét tdy rira gia dung phd bién cé
chira sulfat.

1.3 Cac gia trj tinh theo hé Sl 14 gia tri tiéu chudn. Céac gia tri dwa ra trong ngodc chi la tham khao.

1.4 Tiéu chudn nay khdng dé cap dén tit ca cac van @& lién quan dén an toan khi s dung. Nguoi
st dung tiéu chudn nay cé trach nhiém thiét 1ap cac nguyén tic vé an toan va bdo vé sirc khde
cling nhw kha néng ap dung phi hep véi céc gidi han quy dinh triede khi dwa vao str dung.

2 Tai lidu vién din

Cac tai ligu vién din sau day 1a cén thiét dé ap dung tiéu chuln nay. Déi véi céc tai liéu vién dan
ghi nam cbng bb thi ap dung ban dwec néu. Déi véi cac tai liéu vién din khang ghi nam céng bé thi 4p
dung ban mé&i nhét, bao gdm ca cac slra ddi, bd sung (néu cb).

TCVN 2117 (ASTM D 1193), Nudc thubc thir - Yéu céu ky thuét.
TCVN 8355 (ASTM D 1265), Khi ddu mé héa Idng (LPG) - L4y méu — Phuong phép tha céng.

TCVN 8357 (ASTM D 1657), Sdn phdm déu mé - Xéc dinh khéi luvong riéng hodc khbi lrong riéng
twong dbi cta hydrocacbon nhe bang ty trong ké ap lurc.
ASTM D 156, Test method for saybolt color of petroleum products (Saybolt chromometer method).

(Phuong phdp do méu saybolt cda sdn phdm déu md).

ASTM D 1266, Standard test method for sulfur in petroleum products (Lamp method). (Phuong
phép xéc dinh lwu huynh trong sén phdm ddu mé (Phuong phép dén thudng)).
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ASTM E 11, Standard specification for wire cloth and sieves for testing purposes. (Quy dinh
ky thudt cda vai loc va rdy dung trong thdr nghiém).

IP 181, Sampling petroleum gases, including liquefied petroleum gases. (Ldy méu khi ddu mo,
bao gém cé khi ddu mé héa Iong).

3 Tém tit phwong phéap

3.1 MAu duoc dbt bing dén dét oxy — hydro, hodc biing dén thuwdng trong hé théng kin trong
mdi tredng cacbon dioxit — oxy. Khéng nén dung phwong phap sau a& xac dinh lwong vét
leu huynh do cin thdi gian dét chay qua lau. Cac oxit clia lwu huynh duwgc hép thy va va duoc
oxy hoéa thanh axit sulfuric trong dung dich hydro peroxit. C4c ion sulfat dwgc xac dinh sau d6
bang mét trong cac phwong phap sau:

3.1.1 Chuln 4§ bing bari peclorat
Chuén d6 sulfat béng bari peclorat, str dyng chi thi hén hgp thorin-metylen xanh.
3.1.2 Do db duc

Sulfat dwoc két tia dwéi dang bari sulfat va do a6 duc clia huyén phi két tua béing tréc quang ké.

4 Y nghia va irng dung

Pé dap wng duoc quy chudn quéc gia thi mét yéu té quan trong 1a ham lwgng Iwu huynh trong
khi ddu mé héa 16ng phai cé ndng dd du thap. Sw c6 mét cla lwu huynh cé thé gay an mon cac
bé& mat kim loai. Lwu huynh cé thé gy ngd ddc xdc tac trong qua trinh ché bién tiép theo.

5 Thiét bj, dung cu

5.1 Thiét bj dét Oxy - Hydro

Nén dung hai loai thiét bj sau day. Tuy nhién, b4t ky thiét bj adt nao cho nhirng két qua twong rng
déu ding duoc.

5.1.1 Thiét bj aét Wickbold
Puwoc thé hién trén Hinh 1.
5.1.2 Thiét bj dét chay Beckman dwgc cai tién

Puwoc thé hién trén Hinh 2. M&i thiét bj trén sé bao gdm ba bd phan: budng phun swong,
budng a@ét, va bd hap thy véi bdy phun. Yéu clu cin cbé mdt cira xa & ddm bdo an toan trong
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budng dét. B& phan con lai clia thiét bj bao gdm mét gid d& thich hop dé gitr cac van kim va
Iwu legng ké @& didu chinh chinh xac lwgng oxy, hydro va chan khéng.

5.1.3 TAm chdn an toan

Cé&n phai st dung mdt tAm chén trong subt d& bao vé& ngudi van hanh trong trieéng hop tao thanh
hén hop nd trong budng dét.

5.2 Cac thiét bj cho dén dét

5.2.1 B¢ hép thy, éng khéi, va bdy phun nhw cac quy dinh dwoc néu chi tiét trong Phy luc A.3
clia ASTM D 1266.

5.2.2 Hé théng dwong éng phéan phéi

Bao gém cac dwéng éng chan khéng véi bd diéu chinh, van v.v... (Hinh 2 clia ASTM D 1266) va
mét ddi dwong éng phan phéi (dén dét va éng khoi) cung cdp hdn hop khi gdm khoang 70 %
cacbon dioxit (CO;) va 30 % oxy (O;) tai 4p suét &n dinh. H8n hop khi trong dwéng phan phéi khi
cta éng khéi dwoc duy tri tai mire ap suét gin nhw khéng ddi tr 1 cm dén 2 cm nuéc va trong
dwdng phan phdi khi clia dén @6t 1a 20 cm nwéc. So @b 1ap rap phu hop dugc thé hién trong
Hinh 2 ctia ASTM D 1266 va dugc md ta trong A.3.6 clia Phy lyc A.3 clia ASTM 1266, nhung
cling c6 thé st dung bAt ky hé théng nao cho duoc cac két qua twong ty.

5.2.3 Dén dét dang phun khi

Co kich thwéc nhw trong Hinh 3.

5.3 Ngudn chan khéng

C6 cdng suét nhd nhat 1200 L/h. Néu s dung bom chan khéng, né phai dwgc bao vé bing mét
biy thich hop.

5.4 Binh try bing kim loai khéng bj &n mén

Dung tich 75 mL. Binh try phdi dwgc thir tai ap suét 4,14 MPa (600 psi) va khdng rod ri khi nap
khéng khi ho#c nito dén &p suét nay va dugc nhing chim trong nuwéc. Binh try dwoc 1&p van kim
dé néi voi bo abt.

5.5 Bién ap
0-120 V, 750 W.
5.6 Bo chinh ap suét cacbon dioxit

B didu chinh nay |a c6 kha ning loai bd sy déng biang khi 4p suét clia cacbon dioxit giam.
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Kich thuéc tinh bing milimet

o Puong kinh trong 8,5 + 0,5
'|.oo=o.os(|.6 tron (b& mat phing)

~ Khong chju Itra

Budng kinh trong
Hinh 3 - Dén dét dang phun khi

6 Thuébc thir va vat lidu

6.1 D¢ tinh khiét cua thubc thir

Trong toan bd cac phép thir ddu sir dung c4c héa chit cép thube thir. Trir khi cé quy dinh khac,
tat ca cac thubc thir phdi phi hop voi cac tiéu chudn ky thuat hién hanh. C6 thé s dung cac cip
thubc thir khac, voi didu kién 1a phai biét chic chén réng thuéc thir ndy cé @b tinh khiét cao @é
cho phép str dung ma khdng giam @i d$ chinh xac clia phép xac dinh.

6.2 D tinh khiét cua nwéc

Trir khi c6 quy dinh khac, nwéc phai la nwéc thude thir loai Il hodc loai Il phi hgp véi TCVN 2117
(ASTM D 1193). Nuéc phai phu hgp véi yéu clu k§ thuat sau: nwéc dugce xi Iy loai bé ion sulfat
bé&ng qua trinh loc qua cdt nhyra trao ddi hdn hep anion va cation.

CHU THICH 1: C4n c6 phuwong tién dé xac dinh khi nao cAn thay cot nhya trao ddi ion. May do 4 dn dién
don gian la thich hgp cho myc dich nay.

6.3 Dung djch sulfat tiéu chudn (1 mL = 100 ug S)

Pha loang (6,24 + 0,01) mL axit sulfuric 1 N bing nwéc, chinh xac dén 1 L. Kiém tra béng cach
chuln 49 lai véi dung dich NaOH tiéu chun c6 ndng d¢ duong lvgng twong ty va néu cin cé thé
didu chinh lai ndng dd sao cho mdi mililit cGa dung dich nay 14 twong duwong véi 100 pg

Iwu huynh.

6.4 Hydro (Canh bao: R4t d& chay), cacbon dioxit (Canh bao: Khi c6 thé gidm Irong oxy tén
tai dé thd), va oxy (Canh béo: Oxy |am gia ting sy chay), dap *ng yéu cdu trong Chu thich 12.
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6.5 Tac nhéan rira mudi
Trén lwong isopropanol va axeton ¢é ham lwgng lwu huynh thép v&i ty 1& 1:1 theo thé tich.
6.6 Dung djch hydro peroxit (1,5 %) (1 + 19)

Trén 1 thé tich hydro peroxit @am d3c (H,0, = 30 %) v&i 19 thé tich nwéc. Béo quan trong chai
thdm mau c¢6 nat thuy tinh.

6.7 MAiu kidm tra chit lwgng

Thich hgp nhét 1a cac phan clia mét hoic nhidu san phdm khi dAu md héa 16ng hodc sin pham
chuin d3 biét treéc ham Irong lwu huynh va khang st dung trong viéc 1ap dudng chuén thiét bi.
Cac méu (QC) nay duoc ding @& kidm tra tinh hop Iy cia qué trinh thir nhw mé ta trong Diéu 16.
Phai c6 s&n mét lvgng dy phong cho khodng thdi gian st dung da dinh, phai ddng nhét va én
dinh dwéi cac didu kién bao quan quy dinh.

7 LAy méu thir va cac phdn méu the

7.1 LAy mot phan mAu thi trong binh chira bing phwong phap phu hep véi cac khuyén nghi
trong TCVN 8355 (ASTM D 1265) hodc Phuwong phap IP 181.

7.2  HaOt chan khéng binh try dung tich 75 mL sach, khé va can chinh xac dén 0,05 g. Nbi
binh chira v&i binh try cAp @ 16n ngwec va cho vao binh try tlr 24 g dén 45 g khi hoéa Idng, chi y
sao cho binh try khéng chira ddy chét 16ng. D& tranh didu @6, xa mét lwgng nhd pha léng cua
san phim thi sau khi nap xong va trwéc khi can lai. Can lai binh try chinh xac dén 0,05 g.

CHU THICH 2: Binh try kim loai chéng &n mén dung tich 75 mL c6 thé dwgc lam sach nhu sau: Théo van
kim ra. Rira sach bén trong binh try va van, trieéc tién véi hydrocacbon khéng cé lru huynh nhw n-pentan
va sau @6 rira véi axeton. Lam khd phia trong binh try bang khi nén sach va trang bing dung dich HCI
(1 + 10). Trang sach phia trong binh try bing nwéc cho dén khi nwéc rira trung tinh khi thiz béng gidy thir
pH. Rira sach binh try bang axeton va @& rao trong it nhat 1a 10 min. Lam kh6 binh try bing dong khéng khi
nén sach va 14p lai binh try.

CHU THICH 3: Khéi lwgng riéng cia khi ddu md hoéa Idng tueong (rng cla san phdm dugc phan tich
ham lwvgng lvu huynh theo phuong phap nay vé co ban sé& xac dinh dugc khdi lvgng 1én nhat co thé nap
vao binh try 75 mL ma khdng 1am cho binh try chira ddy chét I16ng. Can so sanh gi4 trj lvgng can Ién nhét
nay véi lvgng mu teong (rng véi ndng d¢ lu huynh di kién trong Bang 1, tir 46 xéac dinh lugng can mau
chinh xac ¢an nap vao binh try trong 7.2. Vi dy, néu mAu cé khéi lvgng riéng 14 0,6 g/mL tai nhiét 46 phong
va néu khéi lvgng cla khi ddu md hoéa 18ng dwoc duy tri nhd hon 45 g trong mdt binh chira 75 mL thi
binh chira @6 khéng thé chiza ddy chét 1dng & nhiét do phong.

10
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8 Quy trinh dét mau

8.1 N&i binh tru chira ma3u c6 éng thép khdng gi v&i van gidn n& khi. Néi van gian n& khi véi
éng thép khong gi khac dan téi gin dén @ét. Cubi cung ndi éng thép véi dén aét bang mét éng
cao su khéng Iru huynh. Quén van gidn né bing bing gia nhiét va néi van nay véi bién ap. Cho
nhiét ké vao gilra bang gia nhiét va van giin n& sao cho blu nhiét ké tiép xuc véi than van. Xem
Hinh 4.

8.2 Bat bién 4p va dé van gian n& dat t¢i 43 °C (110 °F). Cling c6 thé thay bing cach nhung van
gi&n n& vao nwéc trong mdt cbe kim loai thich hgp dwoc duy tri nhiét @§ & 43 °C (110 °F).

8.3 Dét oxy-hydro

L&p rap thiét bj nhw hwéng din cla nha san xuét (xem thém 14.1). Thém vao binh hap thu 25 mL
dung dich hydro peroxit (Canh bdo: Trwéc khi van hanh cac céng doan tiép theo, nguoi diéu
khién phai c6 kién thirc v& cac médi nguy hiém c6 thé cé khi s& dung hydro la nhién li¢u khong
dung cach va phai ¢ tAm bao vé tai noi d6.)

8.3.1 Cham Ia dén dét va @it noé vao budng dét. Néu cn thi diéu chinh lai cac dong khi. M&
van day cta binh try chira mau. M& tir tir van gian n& cho téi khi dat duoc téc d6 chay téi wu.

Binh try chira

miu béng thép

khong gi

Van diéu chinh (300 psi)
(21 kglem?)

Nhiét ké

Van kim

* Lép dén dbt tai day

Khép néi va éng thép
khong gi

Van diéu chinh duy tri nhiét do tai 43 °C
(110 °F) biing bang gia nhiét (dai 4 ft, 140 W,
45 v). Didu chinh bang bién ap.

Hinh 4 - Thiét bj dét chay LPG

11
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8.4 DPétden

Thém vao binh hap thy 256 mL dung dich hydro peroxit. Lép éng khoi, bé hép thu va b3y phun rdi
néi voi dwong éng phan phdi chan khéng va CO.-O.. Thyc hién cac didu chinh chan khéng
cAn thiét (xem 5.1 clia ASTM D 1266). Lép dat bd hép thy tréng c6 kiém soat nhu 5.3 clia ASTM
D 1266.

8.41 M& van day cia binh try chira mdu. T tir m& van gidn nd. Cham Ika deén aét béng
dén cbn va dat dén dét vao trong budng dét (6ng khéi).

Bang 1 - Kich ¢& miu

Ham lweng Iwu huynh, Kich c& méu, g
ppm Po d¢ duc Bari peclorat
18én5 45" 30
5dén 10 20 10
10 @én 50 5 3

A Néu do khéi lugng riéng clia mAu Ién ma khéng thé cho 45 g m3u vao trong binh try (xem Chu thich 3), thi
cho phép lay mot Ivgng mAu nhd hon twong rng véi lvgng can miu Ién nhét c6 thé cho vao binh try ma
khéng 1am cho binh try khdng chira 84y chét Idng. Ngudi st dung phurong phap thir ndy can tranh lay lvgng
mAu nhd hon lwgng miu d6 do c6 thd anh hwdng téi két qua phép do.

8.5 D6t chay mét lwong miu thir phi hep véi Bang 1.

CHU THICH 4: Khi @&t chay vat liéu cé ndng @6 lvu huynh Ién hon 50 pg/g, han ché lwong can mau aé
khéng chira qua 250 pg Iwu huynh ding cho phép do d9 duc ho#dc Ién hon 150 ug cho phép do voi
bari peclorat. Cach khéac 12 str dung mét phdn dung dich hép thy khéng chira lwgng Iu huynh qua mirc
cho phep.

CHU THICH 5: Cé thé cAn phai didu chinh chat it tc a9 dong khi @& thyc hién ding nhw khuyén nghj cla
nha san xuét.

8.6 Sau khi dét chay mét lwgng mau vira dd, khéa van day clia binh try. Cho lwgng khi con lai
trong binh try va trong van gian n& khi chay hét. Ngét éng két ndi v&i binh tru chira mau va can lai
binh try miu chinh xac dén 0,05 g. D& dung dich hép thu trong hé théng dén. Sir dung dung dich
h&p thu twong tw cho viéc dét chay tadc nhan rira mudi. LAm mat van gidn n& dén nhiét aé
mdi trwdng.

8.7 Néu cho phép sir dung dén dét oxy — hydro thi rira éng va van bdng 10 mL tac nhan rira
mudi va @bt chay ma khéng can thao éng ndi. Cach khéac |a thao éng néi va abt chay trong loai
chét 1dng théng thudng. Khi @bt bing deén thwdng thi thu phdn nwéc rira vao trong binh cia dén

12
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Iy huynh tiéu chudn (ASTM D 1266). L&p mét mot bac dén vao dén chuin va tién hanh @bt nhuw
trinh bay trong Didu 7 cia ASTM D 1266.

8.8 V&i dén abt oxy — hydro, khi bt hét cac san pham rira, thi tit dén theo khuyén nghj ciia nha
san xuét.

8.9 Sau khi cac san phdm rira dwgc dét trong dén, rut dén ra, tt ngudn cp CO, - O, va tét
bom chan khéng.

8.10 Dé xac dinh mau tréng oxy — hydro thi dét chay mau hydrocacbon chira lwgng lwu huynh
rat thdp hodc khéng phat hién dwoc. Thyc hién it nhat hai 1An nhw vay trwdc khi-phan tich
ham Iwgng vét leu huynh clia miu @é dam bao réng ham lweng trong cac miu tring 13 nhd va
khéng dbi. LAy Ivgng Iwu huynh tdng trlr di ham lwong trong miu tring. Két qua thu duwoc la sé
microgam thyrc cta Iwu huynh trong miu. Cang nhu thé 14y tdng s ham Iwgng Iwu huynh tre di
ham lugng Iwu huynh thu dwoc trong dén dét mau trang.

8.11 Ngét két ndi bAy phun khéi dwdng éng chan khéng va trang rira sach biy phun va éng khoi
v6i khoang 35 mL nwéc cét, thu lai phdn nwéc riva trong binh hdp thy. Mat didu quan trong tht ca
cac vat liéu bam chit vao cac phan thiét bi phai dugc chuyén vao dung dich hép thy dé tranh 1am
giam gid tri ham lwgng Iwu huynh.

CHUAN DO BARI PECLORAT
9 Thuéc thir

9.1 Nwéc khong ion

Chung cét nwéc da khir ion chira trong binh 1am béng polyetylen c6 khdi lwgng riéng Ién va co
nat day chat.

9.2 Axit clohydric, dung djch tiéu chudn trong rwou (0,1 M)

Pha loang 20 mL dung dich HCI 0,5 M v¢i 80 mL isopropanol.

9.3 Dung djch chi thj hdn hgp thorin — metylen xanh da dwgc (rc ché

Chét chi thj dwoc pha thanh hai dung dich va tién hanh trén véi thé tich bang nhau mdt tuan
mét 1An nhw sau:

Dung dich A: 0,8 g thorin, 0,29 g kali bromat, ding nuéc pha lodng dén 500 mL.
Dung dich B: 0,16 g metylen xanh, 0,2 mL axit HCI 0,5 M, dung nwéc pha loang dén 500 mL.

9.4 Dung djch chi thj Fleisher metyl mau do tia.

13
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9.5 Bari peclorat (0,005 M)

Hoa tan 1,95 g bari peclorat trihydrat trong 200 mL nuwéc va thém 800 mL isopropanol. Dung
may do pH d& didu chinh gia tri pH biéu kién dén pH khodng 3,5 bang axit pecloric.

9.6 Axit pecloric, 70 %.
9.7 Natri hydroxit, dung djch tiéu chuén (0,03 M)

Chuin bi biing cach trén 7 phin nwéc va 3 phan dung dich natri hydroxit (NaOH) tiéu chudn
0.1 M. C6 dac 400 mL dung dich NaOH 0,03 N béng cach cho bay hoi con 30 mL va xac dinh su
c6 mét clia gbc sulfat theo Phy luc A cia ASTM D 1266, phwong phap xac dinh sulfat b&ng cach
do @6 duc. Néu tim thdy géc sulfat thi phai hiéu chinh lrgng ltu huynh trong thuéc thr dwa vao
phép chudn db kiém sau khi dét.

9.8 Metylen xanh.

10 Chuén bj dwéng chuén

Dung pipet cho vao trong tirng céc dung tich 30 mL lwgng dung dich sulfat tiéu chun nhu trong
Bang 2. Xem 6.3. Thém vao mdi cébc mét lwgng nuwéc di dé tao thanh 3,4 mL, thém 12 mL
isopropanol (téng thé tich 1a 15,4 mL) va 3 giot dung dich hdn hgp chi thj thorin — metylen.
Chuin d8 nhw sau: véi mdi mire Iwu huynh trong Bang 2, chudn dd bing 3 miu song song. Vé
@b thi mililit chat chudn @ s dung theo co sb microgam Iwu huynh. V& duéng thdng phu hop
nhat qua cac diém. Téi thidu trong thei gian 10 ngay, tién hanh kiém tra it nhat hai diém trén
duwdng chuén.

Bang 2 - Chuén bj dwéng Iam vigc

Lwu huynh, ug 40 80 120 240 300

Lweng méu, mL 0,40 0,80 1,20 2,40 3,00

11  Quy trinh phan tich cac dung dich

11.1 Chuyén dinh Irong cac lveng dung dich hap thy vao mét binh nén 500 mL, trang rira béng
nwdc da khir ion. Thém 2 giot dung dich chi thi Fleisher metyl mau dé tia vao dung dich dé va
chun @6 béng dung dich NaOH 0,03 M (Chu thich 7) cho dén khi xuét hién mau xanh Ia cay nhat.
Thém 1 mL dung dich NaOH 0,03 M vao dung dich dé va cho bay hoi trén mét bép dién trong mdi
triedng khdng ¢é sulfat d& gidm thé tich xuéng con tir 2 mL dén 3 mL (Cénh bao: Khdng dun sdi).
KHONG BUQC BUN SOI BE LAM KHO. Lam lanh dung dich téi nhiét dd phong va do thé tich cla
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dung dich trong mét binh chia d& dung tich 10 mL (Chu thich 7). Diéu chinh thé tich dung dich dén
3 mL bang cach thém nwéc khdng ion vao.,

CHU THICH 6: Thé tich cla NaOH khéng dwgc vugt qua 2 mL. Vi néu thé tich Ién hon s& lam cho
ham lwgng Iru huynh hodic halogen tang qua ho3c s& lam ré khi nghiém trong trong thiét bj.

CHU THICH 7: V&i ham lugng lru huynh cao hodc chuwra biét, chat h&p thy dam d&c co thé dugc chuyén
dinh lwgng vao binh dung tich 5 mL, didu chinh t&i 5 mL va 14y tirng lweng ra dung. M&i phan sau do duoc
tao thanh dén 3 mL nhv trong 11.1. Tiép theo nhw trong 11.2.

11.2 Chuyén chét hap thy vao mét cébc 30 mL, trang sach binh dung tich 500 mL ¢é chia @6
hai 1an, m&i 14n 6 mL isopropanol, thu cac phan rira vao céc.

11.3 Dung pipet |4y 0,40 mL dung dich sulfat tiéu chudn (40 pg Iwu huynh) cho vao cbc. Thém
2 giot dung dich chi thi h&n hop thorin — metylen xanh. Diéu chinh mau xanh la cay xam thu dwoc
bing cach thém ting giot axit HCI 0,1 M vao dung dich cho dén khi chuyén sang mau xanh la cay
sang.

11.4 DAu mut ctia buret c¢é chira 2 mL bari peclorat tiéu chudn dat vira cham dwédi bé mat cla
dung dich trong céc. Dung dich dwoc khudy bang thanh nhé cia may khudy tir hodc bang mot
may khudy canh quat nhd. Mét nén trdng va mét ngudn sang trdng cé thé giup cho xac dinh
didm cudi chinh xac. Thém thubc thir bari véi mét te a6 khéng @bi 0,1 mL trong (5 £ 1) s cho
dén khi nhan biét dwoc diém cubi 1 dung dich chuyén mau tuy & mirc dd rat nhe nhwng voi
téc d6 nhanh, t&r mau xanh la& cdy sang mau xam anh xanh dwong (Chua thich 8). Khoa buret tai
diém téc dd chuy&n mau 1a 16n nhét (Cha thich 9).

CHU THICH 8: P& d& nhan mau clia diém cudi thi c6 thé dung cac dung dich cia qua trinh chuan d6
tiéu chuin dugc thye hién 15 min treéc va dugc khudy dé tranh 1&ng két tda bari sunphat ¢6 mau. Ngudi

nhan biét kém mau dd - xanh la cay thdy réng viéc s dung 4nh sang xanh nhe trong ASTM D 156, sé& nhan
ra diém cudi rat rd rang.

CHU THICH 9: Bidm cubi c6 thé dwoc kidm tra lai bing cach thém tiép tuc 40 pg lru huynh (0,4 mL axit
sulfuric tiéu chudn) va chun d6 lai cho téi diém cuébi.

11.5 Tl dwdng lam viée, tim tdng ham lwong lwu huynh da dwoc chuén @8 chinh xac dén 1 pg.
Trir di 40 pg Iwu huynh da thém vao.

11.6 D& xac dinh cac miu tréng, thi thwc hién lai bwéc 8.3 va 8.7, sau 86 dét mét miu
hydrocacbon chira lwgng Iwu huynh rit thdp hodc khdng phat hién dwoc. D6t mau ndy trong clng
khodng théi gian véi mdu phan tich & dang chét 16ng théng thueong. LAy ham lweng lwu huynh
téng trong 11.5 trir di cac lwgng thu dwoc trong cac miu tring. D6 Ia sé microgam thuc cia

iwu huynh trong méu.
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PO BO BYC
12 Thiét bi

12.1 Tric quang ké

Tét nhat 1a dung mét quang phd ké& c6 mét dai hiéu dung réng khodng 50 nm va dugc trang bi mot
éng quang dién nhay véi mau xanh duong dé st dung tai 450 nm hodc c6 thé dang mét quang ké
kinh loc dwoc trang bj mét kinh loc mau cé dé truyén qua I&n nhét & 450 nm.

12.2 Cuvet hép thy

C6 chidu day cuvet 1a 5 cm. Trong qua trinh st dung, c4c cuvet nay c6 thé bj mét Iép mang phu 1én.
D& loai bd I6p mang @6, stz dung mdt ban chai m&m rira sach cac cuvet bing chét tly rira. Sau d6,
trang sach véi nuérc.

CHU THICH 10: Quy trinh @3 néu ap dung cho sy thay ddi @& hap thu la 0,10 rng v&i 100 g lwu huynh
trong 50 mL dung dich dwgc do trong mét cuvet 5 cm. Quang ké slr dung cac cuvet co chidu dai
dwéng quang ngén hon khéng thé cho céc gid tri do chinh xac theo phwong phap nay.

12.3 Thia

Co6 thé dinh lwgng duoc (0,30 £ 0,01) g bari clorua dihydrat nhw quy dinh trong 13.2.

13 Thubc thir

13.1 H8n hep rweu - glyxerin

Trén hai thé tich rwou etylic bién tinh (99 % theo thé tich) va 1 thé tich glyxerin.

13.2 Bari clorua dihydrat (BaCl..2H,0)

Cac tinh thé dwoc ray qua ray 850 um (20 mesh) va dwoc gil lai trén rdy 600 pm (30 mesh)
phl hgp véi ASTM E 11.

CHU THICH 11: Kich thwéc tinh thé BaCl,.2H,0 1a mét yéu té quan trong anh huwdng dén a6 duc.

13.3 Axit clohydric (1 + 12)

Thém 77 mL axit clohydric dam d&c (HCI, khéi lvgng riéng twong dbi 1a 1,19) vao binh dinh mirc
dung tich 1 L va pha loang béng nwéc téi vach mirc.
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14 Higu chuén

14.1 Chi c6 sy ti mi cdn than va nhirng cha y chi tiét méi cé thé thu dwec nhirng két qua dang
tin cay béng phwong phap nay. Trwéc va sau khi st dyng dung cu thay tinh méi thi phai rira sach
dung cy thay tinh vé&i axit nitric d@m d3c. Trang ba 1An véi nwdc voi va sau d6 trang ba 1an véi
nwéc da khir ion. Dung riéng dung cy thiy tinh cho phwong phap nay.

14.2 Dung buret, cho dung dich sulfat tiéu chudn véi thé tich 0,25, 0,50, 0,75, 1,00, 1,50, 2,00,
3,00, va 5,00 mL (1 mL = 100 ug S) vao cac binh dinh mtrc dung tich 50 mL. Xem 6.3. Thém vao
mdi binh 3,0 mL HCI (1 + 12), pha lodng dén vach bang nwéc va l&c ky. Chuén bi mau
thuédc thir trdng tiéu chuln theo cach twong tw, khdng cho dung dich sulfat tiéu chuén.

14.3 Rét toan bd lwgng chét trong mdi binh vao céc dung tich 100 mL. Dung pipet thém
(10 £ 0,1) mL hdn hop rwgu — glyxerin va trdn trong 3 min bang khudy t&r. Chon téc d6 khudy
ndm sat duéi diém co6 thé gay ra mat mat miu do bén tée dung dich. Duy tri tdc d6 nay trong subt
qua trinh.

14.4 D& yén dung dich trong 4 min. Chuyén vao cuvet hap thy va do @6 h&p thu ban dau,
str dung nwée lam dung dich so sanh.

14.5 Chuyén lai dung dich d6 vao céc va thém (0,30 % 0,01) g tinh thé BaCl,.2H,0 béng cach
can hodc dung thia. Khuy bang khudy tir trong khodng th&i gian chinh xac 1a 3 min. D& yén trong
4 min nira, chuyén vao cuvet hap thy va do lai 4 hap thy clia dung dich twong @i so véi nudc.

14.6 Tiép theo thirc hién cac buwéc nhw trinh bay trong 14.3, 14.4 va 14.5 thu dwoc sé doc mau
thuéc thir tréing bing cach ldy do hap thy sau khi thém BaCl,.2H,0 trir di dd h&p thy ban dau cla
mau thubc thir trdng tiéu chudn. Chi sé @6 khéng dwoc vugt qua 0,005.

14.7 Thu dwoc 48 hap thy thyc clia mdi mau chudn bing céach 1ay dd hép thy thu dwoc phu hop
véi 14.5 trir di d6 hAp thu ban d3u va sé doc clia mau thubc thir tring. V& trén @b thi diém
twong (*ng véi @6 hap thy thc clia m&i miu chuln theo sé microgam cla lwu huynh thu duoc
trong 50 mL dung dich va vé mét dwdng di qua cac diém dé.

14.8 D& tim ra sy bién thién c6 thd xay ra, kiém tra dwong chuin hang ngay bing cach
thwre hién cac xac dinh riéng lé.

15 Quy trinh phan tich dung djch hép thu

15.1 Xa hét dung dich hp thy vao céc dung tich 250 mL va trang dinh Iong binh hp thyu, gom nuéc
trang vao céc.
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15.2 Giam thé tich ctia cac dung dich chét hap thu xubng khodng 25 mL bang cach cho bay hoi trén
bép dién. Chuyén dinh Iwgng dung dich thu dwec vao binh dinh mirc dung tich 50 mL, dung nuwédc
trang cbc vai 1An. Thém 3 mL HCI (1 + 12) vao binh, dinh mrc t&i vach bang nuéc va lac aéu.

15.3 ROt toan bd dung dich cin phan tich tir binh dinh mirc dung tich 50 mL vao trong cbe
dung tich 100 mL. Céac budc tiép theo dwoc huéng din trong 14.3, 14.4 va 14.5.

CHU THICH 12: Néu b doc mau tring vurot qua 0,020 thi sé doc thu dugc 1a kém chinh xac. Néu vay thi
thye hién phan tich riéng thudc thir @& xac dinh nguyén nhan sai léch d6 1a do khdng khi hay thubc thir. Cho
30 mL H,0; (1,5 %) vao binh dinh mirc 50 mL, pha loéng t&i vach mirc bdng HCI (1 + 215) va tién hanh nhur
néu trong 14.6. Néu sé doc mAu thubc thiz tring vrot qua 0,010 thi céac két qua d6 1a khdng dang tin cay.

15.4 D6 hép thu thye cua dung dich phan tich thu duwgc bing cach 1y @6 hép thy thu duoc sau
khi thém BaCl,.2H,0 trir di 4 hip thy ban diu va @ hép thy thyc khi d6t mAu tréng bing dén dot
oxy-hydro hay dén thwdng (tuy thudc vao dung cu dét dugc slr dung).

15.5 Chuyén a6 hép thy thyc thanh sé microgam Iwvu huynh bing cach sir dung dwéng chuan.

16 Tinh két qua

16.1 Tinh lwgng lvu huynh cé trong mdu nhw sau:
Ham lweng lwu huynh, pglg = AIW (1)
trong dé
A 13 sé micro gam Iwu huynh thu dwoc trong 11.6 hodc 15.5;
W 1a sé gam miu duoc abt.
16.1.1 Lam tron két qua thir nghiém dén 1 pg/g Ivu huynh.
16.2 Tinh toan ndng A% theo don vj grain cla Iwu huynh trén 100 ft° nhu sau:
R (@6i v&i propan) = 0,083S (2)
R (aéi v&i butan) =0,1118
R (84i véi hdn hop propan-butan) = S [0,366(G - 0,5077) + 0,083)]
trong 46
R 14 sé grain lwu huynh tdng trén 100 ft* khi tai 15,6 °C (60 °F) va 0,10132 Mpa (760 mmHg);
S 1a ham lwgng lwu huynh, pg/g;
G la khéi lwong riéng twong déi ctia hdn hop tai 15,6/15,6 °C (60/60 °F).

CHU THICH 13: Céac dén xuét cla cac héng sé duoc sir dung trong cac cdng thirc trén dya trén cac
dac tinh cla propan va butan:
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Thé tich riéng clia propan (cla khi thirc tai 60 °F va 14,696 psi), ft*/Ib khi 8,4515
Thé tich riéng cia butan (c6 cung cac diéu kién nhw trén) 6,3120

CHU THICH 14: Néu chwa biét khéi lvgng rieng tong d6i cia hdn hep thi x4c dinh theo Phuong phap thir
D 1657.

CHU THICH 15: Nhan véi 2,2883 @& chuyén grain trén mt fut khéi sang s6 gam trén mot mét khéi. Nhan
v6i 35,31 @& chuyén grain trén mot mét khéi sang sé gam trén mot feet khéi.

17 Kiém tra chét lwong

17.1 Hang ngay xac dinh sy hoat dong binh thwéng cla thiét bj thi hodc quy trinh, hodc ca hai
béng cach phan tich miu kiém tra chét lvong QC (6.7) 1& mAu dai dién cho cac mau phan tich
dién hinh. Viéc phan tich cac két qua thu dwoc tir miu QC c6 thé dwgc tién hanh bang @b thi
kidm tra hay cac k§ thuat théng ké twong ty d& khdng dinh tinh trang kidm soat cla toan bd
qua trinh thee. BAt ky sai léch nao cla sé liéu kiém tra d&u phai nghién clru tim ra nguyén nhan
chinh.

18 Do chum va d§ chéch

18.1 Chua xac dinh dugc dd chum cia phwong phap nay.

18.2 Khdng thé xac dinh dwoc d§ chéch clia phuong phap nay vi khdng cb vat lieu chuin
thich hop cé mirc ham lwgng lwu huynh biét trdc trong khi du mé hoéa Iéng.
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