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L&i néi ddu
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L&i gidi thidu

Cac phwong phap xac dinh diém chép chay bang thiét bj thlr cé kich thwée nhé trong Tiéu chudn
nay chu yéu ap dung dé kiém tra diém chép chay cia miu thir & mdt nhiét dd xac dinh, tai
nhiét dd nay, mau thlr va hdn hop hoi - khdng khi phia trén bé mat m3u phai & trang thai gan véi
trang thai can bang nhiét. Phwong phap ASTM D 3941 quy dinh phwong phap thir trén thiét bj thiy
nhiét d6 chép chay loai khac, duwgc thye hién & mét nhiét a9 xac dinh.

Gié tri clia diém chép chay phy thudc vao thiét ké cha thiét bj thr, didu kién s dung thiét bj va
quy trinh thee. Vi vay diém chép chay chi c6 thé xac dinh dia trén phwong phap thl tiéu chudn va
khéng co sw twong quan nao vé gia trj dai dién ddm bdo dwec gitra cac két qua thu dugc theo
cac phwong phap thir khac nhau hodc trén cac thiét bj thir khac véi thiét bi quy dinh.
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San pham didu mé - Phwong phap xac dinh diém chép chay
coc kin bang thiét bj thir c6 kich thwéc nho

Standard test method for flash point by small scale closed cup tester

1 Pham vi ap dung

1.1 Tiéu chudn nay quy dinh phuong phap xac dinh diém chép chay céc kin, ndm trong khodng
-30 °C @én 300 °C, cia san pham diu md va nhién liéu 1dng diézen sinh hoc bang thiét bi thir cbc
kin cé kich thuéc nhd. Phuwong phap nay cé thé ap dung dé xac dinh san phdm co chép chay
ho&c khéng chép chay tai mét nhiét d§ xac dinh (Phwong phap A chép chay/khdng chép chay)
hodc diém chép chay cia mdt mau (Phuong phap B). Khi st dung két hop véi mét detector chép
chay nhiét @ién ti thi phwong phap nay coé thé phu hgp dé xac dinh diém chép chay cla diézen
sinh hoc nhw cac metyl este cua axit béo (FAME).

1.2 Cac gia tri tinh theo hé SI 1a gia trj tiéu chudn. Cac gia tri ghi trong ngoéc don dung dé tham khdo.

1.3 CANH BAO: Theo EPA va nhiéu co' quan nha nwéc thi thiy ngan 1a mét cht ddc hai co thé gay
hai hé than kinh trung wong, than va gan. Thly ngan va hoi clia né co thé gay nguy hiém tdi strc khde
va gay an mon vat liéu. Phai cha y khi x( ly thiy ngan va cac sdn phdm c¢é chira thiy ngan. Dé biét
thém chi tiét vé thiy ngén, xem Bén di liéu An toan vat liéu hién hanh va trang web ctia EPA d& co
thém thong tin (http://www.epa.gov/mercury/fag.ntm). Ngui st¥ dung phai nhan thirc dwgc rang viéc
mua ban thdy ngan va cac san phdm cé chira thly ngan, hodc c¢a hai, trong ¢t nwéc minh cé thé bi
cam bdi luat s tai.

1.4 Tiéu chudn nay ap dung dé do va mo ta dic tinh clia nguyén liéu, san phdm hodc hdn hop
cua chung khi bi tac ddng cla nhiét va ngon Itra & cac diéu kién duec kiém soat trong phong thi
nghiém va khong ap dung Tiéu chudn nay dé mé ta hodc danh gia médi nguy hiém va rii ro chay
cGa nguyén liéu, san pham hodc hdn hop cla ching trong didu kién chdy thic. Tuy nhién, nhirng
két qua kiém tra theo phuong phép nay c6é thé dwec st dung 1am co s& @& danh gia nguy hiém
chay trong téng thé cac nhan té thich hop, dwgc tinh dén dé& danh gia méi nguy hiém cho mét
trng dung cu thé.

1.5 Tiéu chudn nay khong dé& cap dén tit ca cac van dé lién quan dén an toan khi s dung.
Nguw&i str dung tiéu chudn nay co trach nhiém thiét 1ap cac nguyén tic vé& an toan va bo vé sirc
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khoé ciing nhw kha nang ap dyng phl hop véi cac gigi han quy dinh trwdc khi dwa vao sir dung.
Céc 1&i canh bao dwoc néu trong toan bd tiéu chuén nay. Tham khdo thém céac Ban dir ligu vé an
toan cla vat liéu déi véi san phdm dang dwoc thir nghiém.

2 Tailiéu vién dan

Cac tai liéu vién dan sau 1a cn thiét khi ap dung tiéu chudn. Bi véi cac tai liéu vién din ghi nam
cdng bé thi ap dung ban dwec néu. Déi voi cac tai liéu vién ddn khong ghi ndm cong bd thi ap
dung phién ban méi nhét, bao gdm ca cac ban sira ddi (néu co).

TCVN 6777 (ASTM D 4057), Dau mé va céc san phdm ddu mé - Phuong phép 1y méu thu cong.

ASTM D 3941, Test method for flash point by the equilibrium method with a closed-cup apparatus
(Xac dinh diém chép chéy bdng phwong phap cén béng véi thiét bj cée kin).

ASTM D 4177, Practice for automatic sampling of petroleum and petroleum products (Phuong
phap 18y méu tw dong ddu mé va céc san pham déu mad).

ASTM D 6299, Practice for applying statistical quality assurance and control charting technigues
to evaluate analytical measurment system performance (Quy dinh ép dung ky thuét dém béo chét
Iwong theo phuong phap théng ké dé danh gié dac tinh cda hé théng thiét bj phén tich).

ASTM E 300, Practice for sampling industrial chemicals (Phuong phép ldy m&u céc hba chét cong
nghiép).

ISO Guide 34, Quality systems guidelines for the production of reference materials (Hudng dén hé
théng chét luvong vé viéc san xudt vét ligu chuén).

ISO Guide 35, Certification of reference materials — General and statistical principles (Chirng nhan
vt liéu chudn — Nguyén téc chung va nguyén tic théng ké).

EN 1SO 3679, Determination of flash point - Rapid equilibrium closed cup method (Xéc dinh diém
chép chéay - Phuong phép céc kin cdn bdng nhanh).

EN ISO 3680, Determination of flash/no flash - Rapid equilibrium closed cup method (Xac dinh
chop chay /khéng chép chay — Phuong phép cée kin cdn bang nhanh).

IP 523, Determination of flash point - Rapid equilibrium closed cup method (Xéc dinh diém chép
chay — Phuong phép céc kin can bdng nhanh).

IP 524, Determination of flash/no flash - Rapid equilibrium closed cup method (Xéac dinh chép
chay/khéng chép chéy — Phuwong phép cbc kin c&n bdng nhanh).



TCVN 6608:2010
3 Thuat nglr va dinh nghia
3.1 Dijnh nghia

3.11

Diém can bing trong cic phwong phap xac dinh diém chép chay (equilibrium in flash point test
methods)

Trang thai ma hoi & trén miu thir nghiém va mau thir nghiém c6 cung nhiét dé tai thoi diém dwa
ngudn Itra vao.

Giai thich: Trén thyc té trang thai nay co thé khong dat dwoc hoan toan, do nhiét 6 khng ddng
déu trong toan mau thir, nhiét dd ndp va clra sap trén thiét bi c thé lanh hon hodc nong hon.

3.1.2

Diém chép chay trong cac phwong phap xac dinh diém chép chay (flash point in flash point
test methods)

Nhiét g thap nhét da hiéu chinh vé ap suét 101,3 kPa (760 mmHg), tai d6 ngudn Ira 1am hoi cla
mau nhién liéu bung chay dwéi didu kién xac dinh clia phép thir.

4 Toém tit phwong phap
4.1 Phwong phap A - Phép thir chép chay /khdng chép chay

Dung xylanh bom méu thé; nghiém vao cbc thir cua thiét bi da Iwa chon, thiét bi nay dwoc dat va
duy tri & nhiét @ nhat dinh. Sau mét thei gian quy dinh, dwa ngudn I(ra vao va quan sat cod sy
xuét hién chép chay hay khéng.

4.2 Phwong phap B - Diém chép chay gi&i han (hoic thyc)

Phwong phap nay vé ban chét 1 xac dinh diém chop chay bing cach thyc hién lai vai an
phwong phap A va thay dbi nhiét o thir nghiém va mau thi vai 1an.

4.2.1 Dwa mau thlr nghiém vao cbc thir cta thiét bj da chon va duy tri & nhiét dé chép chay dy
kién. Sau thoi gian quy dinh dwa ngon Ilra vao va quan sat c6 sy xuét hién chép chay hay khang.

4.2.2 Db miu ra khéi cbe, lau sach cbec va ndp, didu chinh nhiét @ th&r nghiém thay dbi
5 °C (9 °F) cao hon ho&c thAp hon tuy thudc vao trwdce d6 ¢ xult hién chép chay hay khéng. Cho
mau mai vao cde va tién hanh thir. Quy trinh nay lap lai cho dén khi thiét 1ap duoc diém chop
chay trong khodng 5 °C (9 °F).

4.2.3 Sau d6 quy trinh trén duoc 13p lai tai khodng nhiét 4 1 °C (2 °F) cho dén khi diém chép
chay dugc xac dinh chinh xac dén 1 °C (2 °F).

4.2.4 Néu can dd chinh xac cao thi quy trinh trén I3p lai tai khodng nhiét dé 0,5 °C (1 °F) cho dén
khi xac dinh dugc diém chép chay chinh xac dén 0,5 °C (1 °F).
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4.3 Thei gian thir va thé tich méu

431 Dbi voi tht ca cac san pham, trir diézen sinh hoc, khi nhiét @8 ther nhd hon hodic béng 100 °C
(212 °F), th&i gian thir 1a 1 min va thé tich m3u 4 2 mL.

4.3.2 Dbi voi tit cd cac san pham, trir diézen sinh hoc, khi nhiét dd ther Ién hon 100 °C (212 °F),
thevi gian ther 14 2 min va thé tich mAu (3 4 mL.

433 Vi tat ca cac nhiét @6 thir clia diézen sinh hoc, thdi gian thr 13 1 min va thé tich mau 1a 2 mL.

5 Y nghia va st dung

5.1 Diém chop chay danh gia phan (ng cia mau thir voi nhiét va ngon Iva trong diéu kién dwoc
kidm soat cia phong thi nghiém. Bay chi 13 mét trong cac tinh chét phai xem xét trong viéc
danh gia tdng thé nguy co chéy cla m3t loai vat liéu nao da.

5.2 B0iém chop chay dvgc st dung trong cac quy dinh an toan va van chuyén dé chi rd va

phan loai cac loai nhién liéu dé chay va «o thé gay chdy. Can tham khao th&m cac quy dinh cy thé
dé dinh nghia chinh xac cac loai nhién l'éu.

5.3 Diém chop chay chi ra khd nang cd mat cac chat dé chay va dé bay hoi trong cac vat liéu
khong chay va khéng bay hei.
5.4 Phwong phap thdr nay st dung mat lweng mau nhé hon (tir 2 mL dén 4 mL) va thoi gian the

ngan hon (¢ 1 min @n 2 min) so v&i phép thir truyén théng.

5.5 Pnwong phap A, IP 524 va EN ISO 3680 la cac phuwong phap twong ty nhau dé ther
chép chay/khdng chép chay. Phwong phép B. IP 523 va EN ISO 3679 la cac phuong phap twong tuw
nhau dé xac dinh diém chép chay.

6 Thiét bi va dung cu
6.1 Céc thir va nap

Yéu cau va kich thudc co bdn dwoec quy dinh trén Hinh A.1.1 va Bang A.1.1 cla Didu A1
Phy luc A. Thiét bi va phu tung dwoc mé ta chi tiét trong Didu A.1 Phuy luc A. Khoang nhiét dd tir
- 30°C @én 300 °C. M4t 6 thiét bi c6 thé khéng ¢ ddy dd khoang nhiét do trén.

6.2 Khiap ké

Do chinh xac 0.5 kPa. Khéng s dung wéc khi ap 1€ da duwyc hiéu chinh dé& s dung & nha ga hoac
san bay.

6.3 Tam chin gié
T&m chén gié duoc dit phia sau va hai bén thiét bi, @& st cung & nhitng noi khéng ¢6 bién phap
chan gio.

8
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7 Thuéc thir va vat lidu

7.1 Dung mdi lam sach

Chi stv dung cac dung madi lam sach khdng cé tinh @n mon c6 kha nang lam sach cac cbe thir va
n&p day. Hai loai dung méi thudng duoc st dung 14 toluen va axeton. (CANH BAO: Toluen va axeton
va nhidu cac dung mdi khac déu dé chay va gay guy hiém t6&i strc khde. Xa bé dung méi va céc vét liéu
phé thai theo cac quy dinh hién hanh.)

7.2 Butan, propan va khi tw nhién
St dung lam ngudn dn va ngudn danh I¥a (khong yéu ciu néu da si¥ dung bd danh Ira bang dién).
(CANH BAO: Butan, propan va khi tw nhién dé chay va gay nguy hiém t&i sire khde.)

8 Lay mau

8.1 Tir mét vi tri trén thung chira mAu thi¥, Iy it nhdt 50 mL mu thir theo TCVN 6777 (ASTM
D 4057), ASTM D 4177, ASTM E 300 hoac theo cac phwrong phap |y mau khac twong dwong.

8.2 Gir mAu trong chai sach, day kin & nhiét 46 phong (20 °C dén 25 °C) hodc tai nhiét 6 thap hon.

8.3 Khéng chira mau lau trong cac chai cé thé thdm thau khi, nhw cac chai nhira vi cac chat bay hoi
co thé khuéch tan qua thanh chai. M3u lay tir cac chai chira bi ro ri déu khong du d6 tin cay va khong
thé cho cac két qua hop l&.

8.4 Khi khong thc hién cac bién phap phong ngira dé tranh sy that thoat cac chét dé bay hoi
thi co thé nhan duoc diém chép chay cao hon thirc té . Khdng mé binh chira khi khdng can thiét
va chi rot miu khi nhiét d6 mau thdp hon it nhét 14 10 °C so véi diém chép chay dy kién.
Thue hién do chép chay tridre khi tién hanh cac phép thir khac.

8.5 Déi véi mAu co chira nwdc ty do hodic nwdc hoa tan, cé thé tién hanh loai nuwdc bang
canxi clorua. (CANH BAO: Néu mau dwoc dy bao va co cac chét bay hoi, thi nén bé qua buwéc
x( ly mau 8.5.)

8.6 Lam lanh hodc diéu chinh nhiét do clia m3u va chai chira mau xubng dudi it nhat 10 °C so vdii
nhiét d chop chay du kién treéc khi mé chai dé& 1ay mau thir. Néu mot phan clia méu thir ban dau
dwoc duy triv trwdc dé thi nghiém, thi phai dam bao ring chai chira dwgc nap day 85 % dén 95 %
thé tich cla chai chira mau,

CHU THICH 1: Két qua cla phép xac dinh diém chép chay c6 thé bi anh hwéng néu thé tich mdu ther nhd hon
50 % thé tich cia chai chira mau.

8.7 Néu di miu I6ng dé trén mau thi tién hanh trdn bang cach l&c nhe bang tay trwéc khi ldy méu,
thao tac cin than dé& giam thidu thAt thoat cac chét bay hoi. Néu miu thtr qua nhét & nhiét do
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mdi trwdng thi cin lam 4m t&r tr mAu chira trong chai dén nhiét A9 thdp hon nhiét @9 thir it nhat 13
10 °C sao cho ¢6 thé hoa tron déu mau bang cach lac nhe.

8.8 Néu thyc hién gia nhiét theo 8.7 khong thé 1am cho miu du 16ng dé c6 thé rét vao cbe thir qua
miéng chai thi tién hanh chuyén mu the vao céc thir béng thiét bj dinh lwgng ran hodc bing thia
ldy mAu khi m& ndp. Lwong miu cé thé co khédi lvgng tvong tng véi thé tich yéu ciu va miu nén
duoc trdi bang phing trén day cde thir. Khong xac dinh duwgc dd chum dbi véi cac mau thi rén.

9 Chuén bj thiét bi

9.1 Dat thiét bi & vi tri bAng phing, chic chin. Trir khi tién hanh phép thir tai noi kin gié, néu
khéng xung quanh thiét bj phai c6 ba mat dwoc 1ap tAm chén gié (6.3). Cac két qua thir khi phép
thlr dwee tién hanh trong td hat 1a khéng dang tin cay trir khi dong hoi va khéng khi dwoc hit ra theo
cach khéng gay dnh hudng dén dong khdng khi phia trén céc thir trong giai doan st dung ngudn Itra.

9.2 Doc ky hwéng din clia nha san xuét vé nhirng lwu y, cac dich vy cla thiét bj va van hanh
chudn xac cac phép kiém tra.

9.3 Chudn bj van hanh thiét bj theo hwéng din clia nha san xuét v& hiéu chuln, kiém tra va
van hanh thiét bj, d4c biét van hanh ngudn Ilra. (CANH BAO: Kich thwéc ngon Itra dé thir nghiém
dwoc dat khong dung hodc I&p bd danh Ira bing dién khdng chinh xac c6 thé c6 anh huéng
dang ké dén két qua cua phép thir.)

9.4 Lam sach cdc thlr, ndp va cac phuy kién ctia né bang dung méi thich hep (7.1) @& loai bé tat ca
cac vét nhya hodc vét can tir cac phép thlr tredc G6. Lau khd béng gidy thdm. C6 thé st dung dong
khdng khi sach, khd @& loai bd cac vét dung méi dugc st dung con lai. Co thé st dung thiét bj lam
sach dang éng dé lam sach miéng nap.

9.5 Do va ghi lai ap suét trén khi &p ké (6.2) trwde khi thire hién phép thir.

9.6 Si dung det.ector chép chay nhiét dién t&r dé do diém chép chay clia diézen sinh hoc nhw
cac metyl este clia axit béo (FAME) (xem A.1.7).

9.7 Dbi véi nhiét @6 thir dwéi nhiét dd mai trwdmg xem Didu A.4 Phy lyc A, trir khi thiét b co hd trg bd
phan lam mat céc thr.

10 Kiém tra thiét bj
10.1 Kiém tra xac nhan cac thiét bj do nhiét dé phu hop véi A.1.2.2.

10.2 Kiém tra tinh nang van hanh cua thiét bi it nhat mot 14n trong mét nam, bing cach xac dinh
diém chép chay clia chat chudn da dwec chirng nhan (CRM) nhu @4 néu trong Didu A.2 Phy lyc A
c6 diém chép chay gin véi dai nhiét d6 chép chay du kién clia mdu thir. VAt lidu chudn nay dwoc

10
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thir nghiém theo phwong phéap B, Diéu 12 va diém chép chay quan sét thu dwoc trong 12.1.6 va
12.1.6.1 s& dwoc hiéu chinh theo ap suét trén khi ap ké (xem Didu13). Diém chép chay thu dwgc
phéi ndm trong gi¢i han néu trong Bang A.2.1 cho chét chudn CRM @3 néu hoic ndm trong gi¢i
han da duwoc tinh toan cho chat chudn CRM chwa dwoc néu trong danh sach (xem Didu A.2).

10.3  Khi tinh nang cla thiét bi da dwoc kiém tra, diém chop chay cho chét chuin cong tac
thir cap (SWS) cé thé dwoc xac dinh cling véi gidi han kiém soat clia ching. Cac chudn céng tac
thi cép nay c6 thé si¥ dung cho viéc kiém tra thwdng xuyén tinh ndng van hanh cla thiét bj (xem
Diéu A.2).

10.4 Khi diém chép chay thu dwoc khéng nam trong giéi han néu tai 10.2 hodc 10.3, kiém tra
didu kién th(r va van hanh cla thiét bj @& dam bao sy phi hgp theo cac quy dinh chi tiét néu trong
Didu A.1 Phy luc A, d3c biét lwu ¥ dén do kin khit cla ndp day (A.1.2.1.), hoat déng cla clra sap,
kich thuwéc va cwéng dd clia ngudn Ira, vj tri clia cla ngudn Ira (A.1.3), hoat ddng cua detector
chép chay (néu coé 1&p) va hiéu chinh sé doc cla thiét bj do nhiét 9. Sau mdi Ian chinh, I3p lai
bwée ther 10.2 hodc 10.3 véi lwvgng mau thlr méi va chu y thiee hién theo cach tién hanh da néu
trong tiéu chudn nay.

PHUONG PHAP A - THU CHOP CHAY/KHONG CHOP CHAY

11 Cach tién hanh

11.1 D& xac dinh d&c tinh ky thuat, tién hanh phép thir chép chay/khdng chép chay tai mét nhiét
@d (thyc té) cho phép hiéu chinh theo ap suét méi trwérng tai thei diém thir nghiém. S dung cac
cdng thirc sau dé chuyén ddi nhiét dd chdp chay quy dinh sang nhiét do chép chay thyc té cla
phép thi va sau dé lam tron sé dén 0,5 °C (1 °F).

(1) Nhiét d6 chép chay thyce té, °C = S, - 0,25 (101,3 - A) (1)
(1) Nhiét dé chép chay thye té, °C = S, - 0,03 (760 - B) (2)
(1) Nhiét @4 chép chay thyce té, °F = S, - 0,06 (760 - B) (3)
trong do:

S. 1a nhiét d6 chép chay quy dinh, hodc dy kién chwa hiéu chinh, °C;

S 14 nhiét d9 chép chay quy dinh, hodc dy kién chwa hiéu chinh, °F;

B la 4p suét méi trwdrng, mmHg;

A la 4p suat méi treéng, kPa.

1
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11.2 Kiém tra bén trong céc miu, ndp day vé @6 sach va thao tac hiéu chinh, dic biét lwu y dén
d6 kin khit ctia ndp day (A.1.2.1.), hoat ddng cuia cira s@p, kich thwéc hodc cwdng d6 cla ngudn
ICra va vi tri cia nd (A.1.3). Lam sach, néu cin (9.3). Day cbc that cin than.

11.3 Chon thiét bj theo hudng din clia nha san xuét dé dat nhiét dd thir va thei gian tién hanh
thtr nghiém va chon thé tich m3u th(r theo Bang 1.

Bang 1 - Didu kién thir

i Miu thir Nhiét do thie Thé tich miu Théi gian thir
: hoc
| Tétcauwdizensih | 100 0c (212 %) amL 2 min
hoc
Diézen sinh hoc s 300 °C (572 °F) 2mL 1 min

11.4 Khi nhiét 3 cbc dat dén nhiét o thir, nap miu thlr vao xylanh thich hop (A.1.5, A.1.6); dwa
xylanh t&i cira nap cta thiét b, cdn than khong dé thét thoat mau; bom miu vao cbe béng cach
an toan bd pistong ctia xylanh xuéng, thao xylanh ra.

11.5 B&m ddng hd do thoi gian thir nghiém; cham ngon Ira mdi va didu chinh ngon Itra thir (néu
st dung) dén kich thwéc khodng 4 mm (5/32 in).

11.6  Khi ddng hd chi vao cudi thoi gian thir, dwa ngudn Itra vao biing cach mé cira sap mét cach tir

tlr va déu dan rdi déng kin né lai trong khodng théi gian 2,5 s. Quan sat kj anh chép mai 1an mé cbe
ther.

Mau duoc coi la chép chay khi cé ngon Itra bung to va tw né lan truydn ngay trén bé mat miu
(xem 3.1.2). Doi khi, nhét 1a khi g&n véi diém chop chay thye, dwa ngudn Itra vao cb thé tao ra
ngon Ilra quang mau xanh hodc to ra; né khadng phai 1a diém chép chay va nén bé qua.

11.7 Ghi lai két qua thir chép chay (hodc khong chép chay) va nhiét 48 thie.

11.8  Tét ngon Ira mdi va ngon Ikra thir (néu s dung). B4 mau ra va 1am sach céc va nép day.
Néu can thiét thi phai dé thiét bj ngudi dén mirc an toan trwéc khi riva.
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PHUONG PHAP B - XAC DINH BDIEM CHOP CHAY THYC

12 Cach tién hanh

12.1  Quy trinh nay I3p lai mét sb 1An cac thao tac ctia Phwong phap A (tir 11.3 dén 1.8). M&i phép
thir st dung mét mau ther méi va mdt nhiét dd thlr khac. Viéc thay ddi nhiét 9 thir cho phép xac dinh
hai nhiét @& v&i s khac nhau gitra hai nhiét dd nay 1a 1 °C (2 °F) ho3c 0,5 °C (1 °F) trong d6 nhiét 4o
thap hon chwa gay ra chép chay trong khi nhiét 4 cao hon d3 gay ra chép chay (@iém chép chay).

12.1.1 Chon nhiét do chép chay dw kién lam nhiét do thtr ban dau va thyre hién theo quy trinh tir 11.3
Gén 11.8.

12.1.2 Néu quan sat thiy chép chay thi I3p lai quy trinh tir 11.3 dén 11.8 véi mu thir méi civ 1an
sau giam 5 °C (9 °F) so véi Ian trwéc cho dén khi khdng con nhin thy sy chép chay. Tiép tuc
thiee hién tir 12.1.4.

12.1.3 Khi quan sat khdng thdy chép chay Iap lai thi nghiém miu méi theo quy trinh tir 11.3 dén
11.8 & nhiét @6 cao hon, ct 1An sau cao hon I&n trwdc 5 °C (9 °F) cho @én khi quan sat thay
chép chay.

12.1.4 Khi da xac dinh dwec sy chép chay va chép chdy & gilra hai nhiét 4 cach nhau 5 °C
(9 °F), lap lai v&i khodng tang nhiét do 1a 1 °C (2 °F), b4t dAu tir nhiét dd thdp hon trong hai
nhiét do trén cho dén khi co6 chép chay.

12.1.5 Ghi lai nhiét d6 cta phép thir khi xuét hién chép chay 1a diém chép chdy, cb tinh dén tét ca
cac sw hiéu chinh nhiét ké da biét.

12.1.6 Xac dinh diém chdp chay theo 12.1.4 c¢é dd chinh xac dén 1 °C (2 °F). Néu can cd
ab chinh xac cao (tic la chinh xac dén 0,5 °C (1 °F)) thi tién hanh th& miu méi & nhiét dd thir
thap hon 0,5 °C (1 °F) so véi nhiét dd ma tai A6 quan sat thy sy chép chdy nhw trong 12.1.4.
Néu khong cé chdp chay, bao cao nhiét ¢ nhw trong 12.1.4 14 diém chép chay chinh xac dén
0.5 °C (1 °F). Néu c6 chép chdy & nhiét do thAp hon (12.1.6) thi bao céo nhiét dd a6 la diém
chép chay.

12.1.7 Tit ngon Ira mdi va ngon Itra thir, néu s dung. Khi nhiét @6 cdc thir ha dén mirc
an toan, ldy mau ra va lam sach céc va nép day.

13 Tinh toan két qua

13.1 Phwong phap A

Khong cén thiét phai tinh toan do anh hudng cla ap suét khi 4p ké da dugc hiéu chinh trong cac
cong thire tir 1 @én 3 trong 11.1.
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Néu chuwa hiéu chinh anh hudng clia ap suét khi ap ké trweée khi thir chép chay/khéng chép chay,
thi s& str dung cong thirc tir 4 dén 6 @& tinh nhiét dd thir da hiéu chinh.

(1) Nhiét do thr (quy dinh) hiéu chinh (°C) = C + 0,25 (101,3 - A) (4)

(I1) Nhiét g thir (quy dinh) hiéu chinh (°F) = F + 0,06 (760 — B) (5)

(1) Nhiét @b thi (quy dinh) hiéu chinh (°C) = C + 0,03 (760 - B) (6)
trong do:

C la nhiét do thir thirc, tinh bang °C;

F 14 nhiét dd the thye, tinh bang °F;

A 12 ap suét méi tredng trén khi ap ké, tinh bing kPa;

B la ap suét méi trwdng trén khi ap ké, tinh bing mmHg.

13.2 Phuwong phap B — Néu ap suét méi trudng (9.5) trén khi 4p ké khac 101,3 kPa (760 mmHg),
hiéu chinh diém chép chay nhw sau:

(1) Nhiét @6 chép chay hiéu chinh (°C) = C + 0,25 (101,3 - A) (7)

(I1) Nhiét @& chép chay hiéu chinh (°F) = F + 0,06 (760 — B) (8)

(1) Nhiét 83 chép chdy hiéu chinh (°C) = C + 0,03 (760 - B) (9)
trong do:

C la diém chép chay quan sat dwoc, tinh béng °C;

F la diém chép chay quan sat dwoc, tinh bang °F;

A 1a ap suat méi trwérng trén khi ap ké, tinh bang kPa;

B 1a ap suat mdi trudng trén khi ap ké, tinh bing mmHg.

14 Bao cao két qua

14.1 Khi st dung Phwong phdp A (chép chay/khdng chdp chdy), bao cao hién tugng
chép chay (hodc khdng cé chép chdy) tai mée nhiét dé quy dinh (d4 hiéu chinh) (ghi nhiét d8) va
b4o cao chinh xac dén 0,5 °C (1 °F) va ghi Phwong phap thir A.

14.2 Khi s dung phuong phap thir B (xac dinh diém chép chdy) bao cdo diém chdp chay da dwoc
hiéu chinh chinh xac dén 0,5 °C (1 °F) va ghi Phwong phép thir B.

14.3 Bao cdo dac diém cla vat lieu thir, ngay thir nghiém va tt cd cac sai sé, theo thda thuan
hoac khéng tir cac quy trinh xac dinh.
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15 Dé chum va d chéch
151 D6 chum

D6 chum clia phuwong phap nay xac dinh theo phuong phap théng ké cac két qua lién phong
thi nghiém, cu thé nhw sau. Xem Diéu A.3 Phuy luc A dé biét dd chym tam thoi cia cac metyl este
cla axit béo (FAME).

CHU THICH 2: P chum hoac d¢ chéch twong ddi chira dwec xac dinh khi sir dung bd danh Ira béng dién.
Tuy nhién, hién da cac dir liéu bd sung c6 bao gbm khodng nhiét d¢ tir 22 °C dén 110 °C. Pang I4p
ké hoach thue hién cac thi nghiém lién phong lien két véi Vién nang lwong dé lap lai 46 chym cho
phuong phap nay va lap dé théng nhét gitra cac bd danh Ira biing khi va bing dién.

15.1.1 Do lap lai

La sw chénh léch gitra hai két qua thir nhan dwgc do cung mét thi nghiém vién tién hanh trén
cung mot thiét bi, dwéi cac didu kién thir khdng @i, trén cung mdt méu thir, trong mét thoi gian
dai véi thao tac binh thwéng va chinh xac ciia phwong phap thl nay, chi mét trong hai mwoi
treong hop duoc veot cac gia tri quy dinh trong Bang 2.

lr Khodng nhiét 6 Do Iap lai
i
20 °C @én 70 °C 0.5°C
, Trén 70 °C 0,022 M °C

trong do: M la gia tri trung binh cla hai két qua thiv.

15.1.2 DO tai lap

La sy chénh léch gitra hai két qua thir doc lap, nhan dwgc do hai thi nghiém vién khac nhau lam
viéc trong hai phong thir nghiém khac nhau, trén cing mét méu thir, trong mét thoi gian dai voi
thao tac binh thwdng va chinh xac cla phwong phap thi nay, chi mét trong 20 trwéng hop dwec
vwot gia tri quy dinh trong Bang 2.

Khodng nhiét db b tai lap
20 °C dén 70 °C 0,03 (M + 29) °C
Trén 70 °C 0,083 M °C

trong do: M 1a gia tri trung binh cla hai két qua th.
15.3 Do chéch

Phwong phap nay khéng c6 dd chéch vi diém chop chay dwgc xac dinh chi trong pham vi
phwong phap nay.

15



TCVN 6608:2010

16

Bang 2 - D6 I3p lai va do tai 1ap

Nhiét d, °C Do lap lai, °C Do tai 1ap,°C
20 0,5 1,5
70 0,5 3,0
93 13 4,9
149 2,0 7.5
i 204 2,6 10,0
260 3.3 12,4
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Phy luc A

(Quy dinh)

A.1 Thiét bj thir chép chay
A.1.1 Thiét bj thir chép chay, xem Hinh A.1 va Bang A.1.

Detector chép chay (tuy chon)
Nép

DPau din ngon Ilra mdi

DBAu phun ngon Iira thir
Migng nap

NGm didu chinh ngon Iira thir
Cira s&p

Po ngon Ikra thir

Nhiét ké

Héc aé aat detector

Gioang nép

B céc thir

H6 nhiet k& cpia day 1 mm
&qi 1_2%

T -..-—__-—‘T

L6 dau phun
Puwérng kinh trong @ = 1,65/1,60 )
Puérng kinh ngoai @ = 2,60/2,20

ErX«"ITOTMMmMOO®>»

U i
21111117
)
L& miéng nap Clra sap
¢=1,85/1,80 m_‘1 r_ g' ;

R e
% = 1 " lea

/. N ’/

Puérng kinh ng—‘u_—_' e g
=

danh nghia ¢ =7

Chiéu day 2 mm

Céc thir va ndp Nép

CHU THICH: Cac kich thuére tinh theo milimét.

Hinh A.1 - B céc thir va ndp

17
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Bang A.1 - Kich thwéc co ban cua thiét bj thir chép chay

T

! mm

Blée méu:

' Pwong kinh bléc 61,5-62,5

1 E)u*c‘rng kinh héc mau 49,40 - 49,70

' Chigu sau héc méu 9,70 - 10,00
Tir dinh cla bléc dén tam cia hbc nhiét ké 16,00 -17,00

! Pwong kinh cla héc nhiét ké xap xi 7,00

: Nép:

| Chiéu dai cta 16 mé to 12,42 -12,47
Chiéu réng clia 16 mé to 10,13- 10,18

| Chiéu dai ctia 16 m& nhé 5,05-5,10
Chiéu réng cta 16 mé nhéd 7,60 - 7,65
Khodng cach gilra 2 mép xa nhét cla cac 16 mé nhd 48,37 - 48,42

{ Bwéng kinh miéng nap 4,00 -4,50
Dudng kinh éng nap 1,80 -1,85

“Khoéng céach I&n nhéat cta éng nap ké tir day héc mau cé ndp day | 0,75 max
Cwa sap:
Chiéu dai cua 16 mé to 12,42 -12,47

| Chiéu rang ctia 15 mé to 10,13 -10,18
Chiéu dai cua 18 mé nhé 5,05 - 5,10
Chiéu réng cua 16 mé& nhd 7,60 -7.,65
T mép cua I8 mé to dén cubi clra sap 12,80 -12,85

| Cac gia tri 16n nhét cia 16 mé to va I8 mé nho 30,40 - 30,45

| Bau phun ga:
Chiéu dai ddu phun ga 18,30 -18,40
DPuéng kinh ngoai doan cudi clia dAu phun 2,20 - 2,60
Buwéng kinh cla dau phun 1,60 -1,65
Chiéu cao t& tam cta diu phun dén dinh nip 11,00 - 11,20

Tru clia ddu phun dén tam cha bléc c6 ndp day 12,68 -12,72

| dwoc nhigt 6 thir va cac vat lieu duwoc thir nghiém.

" Chét hoc vong dém gioang s dung d& bit kin khi day nép phai dugc Iam bing vat lidéu chiu nhiét co khi

|
| ® Khi dat thiét bi do nhiét a6 thir phai duoc dat tiép xuc nhigt tét nhat voi bd cée thi.

L
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A.1.2 Céc thir, 1a mdt khéi hgp kim nhém hodc kim loai khéng gi, c6 dd d&n nhiét thich hop va
6 héc hinh try, cb I4p nép G4y phia trén. Dung cu do nhiét 4 dwoc cdm vao khéi kim loai.

A.1.2.1 Nép dwoc lap khit véi clra sap m& va mét thiét bj co kha néng dua dugc ngudn Ikra vao
cée ther khi clra sap mé. Khi dwa vao, diu phun cta ngudn Ira s& di ngang qua mét dudi cua
ndp. Nip co miéng dé rot mau vao héc va co kep phi hop dé gir chat véi khéi kim loai. Ba 16 mé&
trén n&p nam trong pham vi dwdng kinh ctia héc mau. Khi tdm treot dé & vi tri m&, hai 16 mé trén
thm trweot sé trung khit voi hai I8 mé twong ng trén nép.

A1.2.2 Bép dién duoc tiép xuc voi cbe sao cho dam bdo sy truyén nhiét. Trong suét qua trinh
thir bé phan diéu khién nhiét gitr nhiét 46 én dinh trong viing khéng c¢6 gié trong khoang +0,5°C
(+ 1,0 °F) d8i v&i phép thir & nhit dd nhé hon 100 °C, va t 2,0 °C (& 4,0 °F) ddi véi phep thir &
nhiét @6 1on hon 100 °C. C6 thé 1am mat cbc bang thiét bj cdm bién Peltier, thiét bi lam lanh tir
bén ngoai hoac cho cho chét 1am mét vao (xem Diéu A.4).

A.1.3 Ngon lira thir va ngon Itra mdi, d& cho vao céc miu tao chép chay va ngon Ira mbi dé
duy tri ngon Ikra thir, néu yéu cdu. Khi dwa ngon Iira thir vao, ddu phun cla ngudn Iira sé di
ngang qua mat dwéi cia ndp. Ngon I(ra thir co thé Iy tir binh chira propan hodc butan bén ngoai
hoac t binh chira butan hodc butan di kém thiét bj (CANH BAO: Khdng nap hodc thay binh ga
clia thiét bi & nhiét 6 cao, hodc khi c6 ngon Ira thir hodic ngon Ira mdi dang chay hodc gan
nhitng ngudn Ira khac). Trén ndp cla thiét bi, gdn ngon I¥a thlr gan mét vong chuan co
dwdng kinh 4 mm (5/32 in), diéu chinh ngon lira th* sao cho ¢6 kich thuéc giéng hét vat do.
Cho phép sir dung mét b danh Itra c6 ndp va co céu ha xubng cbc thlr phu hop (A.1.10),
tuy nhién chwa xac dinh dwgc dé chum va mic dd phu hop véi bd danh Itra bang khi. B
danh Itra bing dién la dang dién trd (day néng) va phin aét & vj tri ndm ngang va quét qua
mat dwoi ctia ndp. Thyc hién theo hwéng din clia nha san xudt d& ddm bao hoat dong cua
bo danh Itra 1a chinh xac. Trong trwéng hep cé tranh cai, thi b danh Ira béng khi dwgc st dung
1a chuén.

A.1.4 Tin hiéu am thanh, b4o cho ngu®i van hanh biét d& cho ngudn Ira vao trong céc.

A1.5 Xylanh, kém theo cé mii kim phi hop véi thiét bi, d& didu chinh d& cung cép
2.00 mL + 0,05 mL. Pwoc phép st dung khéi nay hai 1an dé Iy 4 mL méu thi.

A.1.6 Xylanh, kém theo c6 mai kim phi hop véi thiét bi, da diéu chinh & cung cép 4,0 mL &
0,1 mL.

A1.7 Detector chép chay (tuy chon), Ia thiét bi cap nhiét dién véi khéi lvgng nhé dé phat hién
diém chop chay. Diém chép chay dugc chi bao néu nhan thdy nhiét dé tang 1én 6,0 °C (10 °F)
trong khoang 100 ms.

A.1.8 B dém gid, ddng hd dién tir.
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A1.9 Dung cu do nhiét 3, chat Iong trong nhiét ké thiy tinh hoac thiét bi do nhiét do bang
dién v&i do chinh xac nhé hon 0,5 °C (1 °F) do nhigt 4§ dén 100 °C va dd chinh xac 2,0 °C (4 °F)
khi do nhiét dé cao hon 100 °C.

A.1.10 Man chén bd danh lira bing dién, man chén kim loai hodic man chén quang hoc bdo vé
nguwdi van hanh khéi bé danh Ira bang dién. Chi yéu clu khi by danh Ira bing dién duoc
str dyng.

A.2 Kidm tra tinh ning van hanh cua thiét bj
A.2.1 Chit chudn dwgc chirng nhén (CRM)

CRM |a hop chét hydrocacbon hodc san phdm diu mé khac cé tinh chét én dinh va tinh khiét hoa
hoc. (I&n hon 99 % tinh theo mol) cé diém chép chay ddc treng cla phuong phap dugc xac dinh
qua chwong chinh nghién ciru lién phong thlr nghiém cho riéng phwong phap thir nay theo
Hwéng dén bao cao nghién clru cia ASTM hoc Hwréng dan ISO 34 va 35.

Cac gia tri dac trung cia diém chép chay da dwoc higu chinh vé& 4p sult khi quyén i véi mét sb chét
chudn va cac gia tri gidi han dac trung ciing dwoc néu trong Bang A.2.1 (xem Chu thich A.2.2). Cac
nha cung cip cac CRM sé& cung cip gidy ching nhan trong d6 ghi rd gia tri do diém chép chay xac
dinh cho mé&i chét chun theo 16 san xuét. Viéc tinh toan giéi han ap dung cho c4c chudn CRM nay co
thé xac dinh tlr gia tri d6 tai lap clia phwong phap ndy, trlr di dnh hwdng cla thir nghiém lién phong va
sau d6 nhan véi 0,7. (Xem gia tri nghién clru dwoc bao cao.)

Bang A.2.1 - Gia tri diém chép chay déc trweng TCVN 6608 (ASTM D 3828)
va giéi han dic trieng cho CRM

Hydrocacbon D6 tinh khiét, % mol Diém chép chay, °C Giéi han, °C
n-decan K 99+ 49,7 +16
n-undecan 99+ 65,9 19

CHU THICH A.2.1: Cac d liéu 1am co s& cho nghién ctru lién phong thir nghiém & dwa ra cac diém chop chay
néu trong bang A.2.1 c6 thé c6 trong bao c4o nghién ciru.

CHU THICH A.2.2: Chéat chuln, d tinh khiét, gia tri diém chop chay va cac gi¢i han néu tai Bang A.2.1 dugc
xay dung trong trrong trinh thir nghiém lién phong ASTM nhdm xac dinh tinh phu hop @& sir syng 1am chat
16ng kiém tra @bi voi phrong phap xac dinh diém chop chay. Cac loai chat khac voi @0 tinh khiét, gia tri diém
chép chay gioi han ap dung dugc xac dinh ciing cé thé phi hop néu duoc chudn bi theo phuong phap trong
huéng din thyc hanh ASTM RR:D02-1007 hodc Huéng dén ISO 34 va 35. Gidy chirng nhan d&c tinh clia cac
loai chat chudn nén duoc xem xét trrdc khi sir dung, do gia tri didm chdp chay cla chét chudn thay ddi tuy
theo thanh phan ctia mdi 16 san xuét.
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A.2.2 Chudn céng tac thir cip (SWS)

Chuan céng tac thir cAp 1a hop chét hydrocacbon hodc sén phdm dAu md khac c6 tinh chét én dinh va
tinh khiét héa hoc (I&n hon 99 % tinh theo mol) véi thanh phin héa hoc &n dinh rd rét.

Thiét 1ap didm chép chay trung binh va cac giéi han kiém soat théng ké (30) cho chudn céng tac
thir cap (SWS) st¥ dung cac ky thuat théng ké tiéu chuén (xem ASTM D 6299).

A.3 Do chum cua este metyl axit béo (FAME)
A.3.1 Khai quat

Mét ban kién nghij toan Chau Au da dwgc thic hién dya trén viéc s dung Phuwong phap thir EN
ISO 3679 nam 2001 cung v&i mdt cude thir nghiém k§ lwdng. Tham gia vao ban kién nghj c6 10 phong
ther nghiém da thyc hién thi nghiém trén 10 mau thir dlp d3 dwoc ma héa (20 chai mdu cho
mé&i phong thir nghiém tham gia ban kién nghi). St dung hai logi FAME: hat cdi va hat hwdng duong.
M&i mét loai mAu thr dwoce pha véi (0; 0,05; 0,1; 0,2 va 0,5) % metanol.

A.3.2 Tinh twong dwong

EN ISO 3679 (IP 523) va Phuong phap thir két hgp chép chay — khéng chép chay EN ISO 3680
(IP 524) 1a twong dwong vé mat k¥ thuat véi ASTM D 3828 va sl dung quy trinh, dung cy thiét bi
va dé chum nhw nhau.

A.3.3 Do chum va d$ chéch
A3.31 Djchum

D6 chum clia phrong phéap ndy xac dinh theo phuong phap théng ké cac két qua lién phong thi
nghiém, cu thé nhw sau.

A.3.3.1.1 DO lap lai

La sw chénh l&ch gitra hai két qua thir nhan dwoc do cung mdt thi nghiém vién tién hanh trén
cung mot thiét bi, dwdi cac diéu kién thir khéng dbi, trén cing mét mau thir, trong mot théi gian
dai voi thao tac binh thwong va chinh xac cla phwong phap thlr nay, chi mét trong hai muoi
trwdng hop duoc vuet cac gia tri quy dinh trong Béng 2.

D6 13p lai=1,9°C
A.3.3.1.2 Do tai lap

La sw chénh léch gitba hai két qua thi ddc 1ap, nhan duoc do hai thi nghiém vién khac nhau lam
viéc trong hai phong thir nghiém khac nhau, trén cung mot miu thir, trong mdt thdi gian dai voi
thao tac binh thwdng va chinh xac clia phwong phap thir nay, chi mét trong hai mwoi treéng hep
dwoc vwot gia tri quy dinh trong Bang 2.

Do tai lap = 15°C
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A.3.3.2 D9 chéch

Phirong phap nay khdéng cé dd chéch vi diém chép chay dwec xac dinh chi trong pham vi
phuwong phap nay.

A.4 Thir nghiém & nhiét dd thdp hon nhiét dd méi trwomg véi thiét bj thu cong khong
¢é phwong tién 1am lanh céc thir

A.4.1 Thiét bj sir dung nhiét ké thiy tinh cé chira chit I6ng, tit bd clp nhiét cho cbc thir.

Néu thiét bi thi cong st» dung nhiét ké dién t&r thi theo hwéng din clia nha san xuét dé dat
nhiét dé ther dwdi nhiét dd mai treéng nhw yéu ciu cla phép thir.

A.4.2 Dua tac nhan lam lanh vao khéi 1am lanh. Khi nhiét & dy kién hodc nhiét @6 quy dinh
khéng nh& hon 5 °C (40 °F) thi c6 thé dung nwéc hodc da vun lam lanh. Néu can nhiét 6 dudi
5 °C (40 °F) thi ding chét 1am lanh phi hgp nhw CO, thé rén (biing khé) va axeton (CANH BAO:
Axeton 13 chét rat d& chay. Khéng dwec dé bang kho tiép xic véi mét hodc da). Néu chét 1am lanh
khéng co sdn, co thé theo hwéng din clia nha san xuét tim phuong phap 1am lanh khac. M& nap
va dat khdi 1am lanh vao céc miu, thue hién cin than tranh 1am héng va hw hai cbe. Khi sb doc trén
nhiét ké chi nhiét do thap hon nhiét d6 dy kién khodng 10 °C (18 °F), Iy khéi 1am lanh ra khéi céc va
dung gidy thdm lau khé cdc va nap cbc mot cach nhanh nhét dé khong con hoi &m. Ngay 1ap tirc dong
nép cdc va kep chat ndp. (CANH BAO: Néu s dung nhiét ké thdy tinh c6 chira thiy ngan thi khdng
dwoc lam lanh m3u dudi - 38 °C (- 36 °F), d6 1a diém bing clia thiy ngan.) Dung xylanh chuén bj dwa
mAu vao, cd xylanh va mau déu duoc 1am lanh dén nhiét A6 thap hon nhiét @ thir dy kién it nhét
10 °C (18 °F).

A.4.3 Diéu chinh ngon Itra thir va dé nhiét dd cia céc thir tang I1én trong mai truérng xung quanh
cho dén khi dat dwoc nhiét dd thir yéu clu. Ngay lic d6 dwa ngon Itra thir vao. Quan sét
chép chay khi mé nép céc.

A.4.4 Dé xac dinr'1 diém chép chay cla bét ky loai vat liéu nao thi 13p lai thir nghiém, mai lan déu
Ia mau thér méi theo cac bwédce néu trong 12.1.
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