TCVN TIEU CHUAN QUOC GIA

TCVN 7716 : 2011

Xuat ban 1an 1

ETANOL NHIEN LIEU BIEN TiNH
DUNG DE TRON VOI XANG SU DUNG LAM NHIEN LIEU

CHO DONG CO PANH LUA - YEU CAU KY THUAT
VA PHUONG PHAP THU’

Denatured fuel ethanol for blending with gasolines for

use as automotive spark-ignition engine fuel - Specification
and test methods

HA NOI - 2011



L&i néi dau

TCVN 7716:2011 thay thé cho TCVN 7716:2007.

TCVN 7716 : 2011 dwgc xay dyng trén co sé& ASTM D 4806-09
Standard Specification for Denatured Fuel Ethanol for Blending

with Gasolines for Use as Automotive Spark-Ignition Engine Fuel.

TCVN 7716 : 2011 do Tiéu Ban ky thuat Tiéu chudn quéc gia
TCVN/TC28/SC5 Nhién liéu sinh hoc bién soan, Téng cuc
Tieu chuidn Po lwérng Chét lwgng dé nghi, B& Khoa hoc va
Céng nghé cong bé.

TCVN 7716:2011



TIEUCHUAN QUOC GIA TCVN 7716:2011

Etanol nhién liéu bién tinh dung dé tron véi xang st dung lam
nhién liéu cho dong co danh Itra — Yéu cau ky thuat va
phwong phap tho

Denatured fuel ethanol for blending with gasolines for use as automotive spark-ignition
engine fuel — Specifications and test methods

1 Pham vi ap dung

1.1 Tiéu chuin nay 4p dung cho etanol nhién liéu bién tinh khan danh nghia d& tron véi
x3ng khong chi voi thé tich tr 1 % dén 10 %, st dyng 1dm nhién li¢u cho dong co danh Itra
(ddng co chay cudng birc).

Y nghfa cla cac dac tinh quy dinh tai tiéu chudn nay dugc néu trong Phuy luc B.

1.2 Cac gié trj tinh theo hé SI [a gia trj tiéu chudn. Cac gia tri ghi trong ngodc don ding dé tham
khao.

2 Tailiéu vién dén

Cac tai liu vien din sau day la rat cin thiét khi dp dung tiéu chudn nay. B6i voi cac tai liéu
vién dan ghi nam cong bé thi 4p dung ban dwgc néu. Déi véi cac tai ligu vién dan khéng ghi nam
cdng bé thi ap dung phién ban méi nhét, bao gém ca céc ban sira ddi, bd sung (néu cb).

TCVN 2117 (ASTM D 1193), Nuwéc thudc thir - Yéu céu ki thuét.

TCVN 2698 (ASTM D 86), Sdn phdm ddu mé - Phuong phép xac dinh thanh phén cét & ép suét
khi quyén.

TCVN 3166 (ASTM D 5580), Phuong phap xac dinh benzen, toluen, etylbenzen, p/m-xylen, o-xylen,
céc chét thom Cs va néng hon, va tbng céc chét thom trong xang thanh phdm bdng séc ky khi.

TCVN 6593 (ASTM D 381), Nhién ligu Iéng — Phuwong phap xéac djnh ham lwgng nhya thyc té -
Phwong phép bay hoi.
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TCVN 6701 (ASTM D 2622), Sdn phdm ddu mé — Phuong phép xéc dinh luu huynh bang phé
huynh quang tan xa tia X.

TCVN 6777 (ASTM D 4057), DAu mé va sén phdm déu mé - Phwong phép ldy méu thi cong.

TCVN 7760 (ASTM D 5453), Hydrocacbon nhe, nhién liéu déng co dénh Itra, nhién liu dong co
diézen, va ddu déng co - Phuong phép xéac dinh tdng lwu huynh bdng huynh quang ti ngoai.

TCVN 7864 (ASTM D 5501), Etanol nhién ligu bién tinh — xéc dinh ham lwgng etanol —
Phwong phép séc ky khi.

ASTM D 891, Test methods for specific gravity, apparent, of liquid industrial chemicals (Phuong phap
xéc dinh khéi long riéng, khéi lugng riéng biéu kién cua hoa chét cong nghiép dang Iéng).

ASTM D 1152, Specification for methanol (methyl alcohol) [Yéu céu ky thuat déi véi metanol
(metyl ancol)].

ASTM D 1613, Test method for acidity in volatile solvents and chemical intermediates used in
paint, varnish, lacquer, and related products (Phwong phéap xac djnh d6 axit trong dung mbi bay

hoi va cac hoé chét trung gian st dung trong son, vecni, son mai va céc sdn phédm lién quan).
ASTM D 1688, Test methods for copper in water (Phuong phép xéc dinh déng trong nwéc).

ASTM D 3120, Test method for trace quantities of sulfur in light liquid petroleum hydrocarbons by
oxidative microcoulometry (Phuong phép xéac dinh vét lwu huynh trong hydrocacbon déu mé

dang Iéng nhe béng vi dién lwgng oxy hod).

ASTM D 3505, Test method for density or relative density of pure liquid chemicals (Phwong phap
xac dinh khéi lwgng riéng hodc khéi lugng riéng tuong dbi cia hoé chét 1dng tinh khiét).

ASTM D 4052, Test method for density and relative density of liquids by digital density meter
(Phuong phép xéc dinh khéi lweng riéng va khéi lvgng riéng twong déi cia céc chét I6ng bng
may do khéi luvgng riéng ky thuét sé).

ASTM D 4177, Practice for automatic sampling of petroleum and petroleum products

(Phwong phép 14y mau tw déng ddu mé va céc sén phdm déu mé).

ASTM D 4306, Practice for aviation fuel sample containers for tests affected by trace
contamination (Céc binh chira méu nhién liéu hang khéng dung cho céc phép thi bj &nh hudng
b&i s nhiém béan vét).

ASTM D 5854, Practice for mixing and handling of liquid samples of petroleum and petroleum
products (Phuong phép trén va bdo quén cédc mau ddu mé va sén phdm déu mé dang I6ng).
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ASTM D 6299, Practice for applying statistical quality assurance techniques to evaluate analytical
measurement system performance (Phwong phép p dung ky thuét théng ké bdo dam chét lvong
dé dénh gig tinh ndng cua hé théng phén tich).

ASTM D 6423, Test method for determination of pHe of ethanol, denatured fuel ethanol, and fuel
ethanol (Ed75 — Ed85) [Phuong phdp xac dinh pHe cua etanol, etanol nhién liéu bién tinh va
etanol nhién liéu (Ed75 — Ed85)].

ASTM D 6550, Test method for determination of olefin content of gasoline by supercritical-fluid
chromatography (Phuong phap xéc dinh ham luong olefin cta xdng béng séc ky I6ng siéu t&i han).

ASTM D 7318, Test method for total inorganic sulfate in ethanol by potentiometric titration (Phuong
phép xéc dinh sulfat vé co tdng trong etanol bang chudn do dién thé).

ASTM D 7318, Test method for determination of total and potential sulfate and inorganic chloride in
fuel ethanol by direct injection suppressed ion chromatography (Phuwong phép x4c dinh sulfat téng,
sulfat tiém nang va clorua vé co trong etanol nhién liéu bdng séc ky trc ché ion bom tryc tiép).

ASTM D 7328, Test method for determination of total and potential inorganic sulfate and total
inorganic chioride in fuel ethanol by ion chromatography using aquous sample injection (Phuwong phap
xéc dinh sulfat tbng va dién thé va clorua vé co téng trong etanol nhién liéu béng séc ky ion st dung
bom méu nuéc).

ASTM E 29, Practice for using significant digits in test data to determine conformance with
specifications (Hwéng dan st dung cac sé c6 nghia trong di ligu thir nghiém dé x4c dinh sy phu hop
VOi yéu céu ki thuét).

ASTM E 203, Test method for water using volumetric Karl Fischer titration (Phuwong phap xac djnh
nwéc bdng chudn dé thé tich Karl Fischer).

ASTM E 300, Practice for sampling industrial chemicals (Phuong phép 1y méu hod chét cong
nghiép).

ASTM E 1064, Test method for water in organic liquids by coulometric Karl Fisher titration
(Phuwong phép xac dinh nwéc trong chét I6ng hiru co bdng chuén dé dién lwong Karl Fischer).

3 Thuat ngir, dinh nghia

3.1 Djnh nghia

3.141
Etanol (ethanol), etyl ancol
Hop chét hoa hgc CHsOH.
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31.2

Xang (gasoline)

H&n hop dé& bay hoi clia cac hydrocacbon ldng, théng thwdng chira lvgng nhd cac chét phuy gia,
thich hop d& sir dung 1am nhién liéu trong dong co dét trong, danh Ilra.

3.1.3

Hén hep xdng-etanol (gasoline — ethanol blend)

Nhién liéu bao gdm chii yéu Ia xang voi lugng dang ké etanol nhién ligu bién tinh (I6n hon
0,35 % khéi lwgng oxy).

314

Oxygenat (oxygenate)

Hop chét hiru co, khdng tro, cé chira oxy, nhw ancol hogc ete, c6 thé dugc st dung lam
nhién liéu ho&c phy gia nhién ligu.

3.2 Dinh nghia cac thuat ngir sir dung trong tiéu chudn nay

3.21

Chét bién tinh (denaturants)

Xang tw nhién, cac thanh phan xang, xang khdng chi, cac chéat doc hodc cac nguyén liéu doc hai
dwoc cho vao etanol nhién liéu 1am cho etanol nhién liéu khéng thich hgp cho viéc ché bién
dd ubng ma thich hgp str dung cho déng co.

3.2.2

Etanol nhién liéu bién tinh (denatured fuel ethanol)

Etanol nhién liéu da dwoc pha thém cac chét bién tinh d& khéng con thich hop cho viéc ché bién
dd ubng.

3.23

Etanol nhién liéu (fuel ethanol)

Etanol c¢6 cac tap chét théng thuwdng san sinh trong qua trinh san xuét nhién liéu (k& ca nuwéc
nhwng trlr cac chét bién tinh).

3.24

Tap chét (impurities)

Cac hop chét khdng phai 1a etanol hodc chét bién tinh c6 trong etanol nhién liéu thuong pham,
nhw 1a metanol va dau fusel (vi dy, amyl va isoamyl ancol).

3.25

pH (pHe)
S6 do do axit clia nhién liéu ancol.
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4 Yéu ciu ky thuat
4.1 Etanol nhién liéu bién tinh

Etanol nhién liéu dwgc bién tinh nhw quy dinh tai Diéu 5 phai phi hop véi cac yéu ciu dudi day
tai thoi diém dwoc pha tron véi xang. (Xem Cha thich 1 va Cha thich 2).

Bang 1 — Yéu ciu ky thuat déi véi etanol nhién liéu bién tinh

Tén chi tiéu Mirc
1. Etanol, % thé tich, min. 92,1
2. Metanol, % thé tich, max. 0,5
3. Ham lvgng nhya da rira qua dung méi, mg/100 mL, max. 5,0
4. Ham lwgng nuwéc, % thé tich, max. 1,0 (Chu thich 3)
5. Ham lwgng chét bién tinh (xang, naphta), % thé tich, 1,96

min.
5,0
% thé tich, max.

6. Ham Iwgng clorua vé co, mg/L (ppm khéi lwgng), max. 8 (10,)
7. Ham lwong ddng, mg/kg, max. 0,1

8. Do axit (quy ra axit axétic CH;COOH), % khéi lwgng 0,007 (56) (Chu thich 4)
(mg/L), max.

9. pH 6,5 dén 9,0
10.Lwu huynh, mg/kg (ppm khéi lwgng), max. 30,

11. Sulfat tdng, mg/kg (ppm khéi lvgng), max. 4

12.Khéi lwong riéng & 15 °C, kg/m® Bao cao

13. Ngoai quan Khéng nhin thdy tap chét

lo Itrng hodc két taa
(trong va sang)

CHU THICH 1: D& xac dinh sy phu hgp v&i cac mirc quy dinh cla tiéu chuén nay, lam tron céc gia tri quan
sat hoac tinh dwoc dén *hang don vi gan nhat” & sé c6 nghia cudi cung bén phai, sir dung dé biéu thj mirc
quy dinh cua yéu ciu ky thuat, 4p dung phuong phép lam trén sb quy dinh tai ASTM E 29. B6i véi mirc
yéu cAu ky thuat bidu thj bing sb nguyén, sé khéng (zero) chi c6 nghia khi cé quy dinh déu théap phan.
Péi véi cac mirc ydu clu ky thuat bidu thi bang sé nguyén va sé cubi cung bén phai 1a s khac khong
(zero) thi sé cudi bén phai la sé co nghia khdng can quy dinh dau thap phan. Ap dung nguyén tic nay dbi
vé&i cac mirc quy dinh tai Bang 1 va khéng ap dung cho phan con lai cta tiéu chuén nay.
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CHU THICH 2: Etanol nhién liéu bién tinh dwoc didu ché bing cach cho thém cac chét bién tinh vao etanol
nhién liéu chwa bién tinh sau khi né dwec san xuét ra chi¢ khéng phai la trong qué trinh tach nwdec.
Khéi lugng riéng cla etanol nhién liéu chuwa bién tinh tai 15,56/15,56 °C (60/60 °F) trong khéng khi phai ndm
trong dai tir 0,7937 dén 0,7977.

CHU THICH 3: Trong mdt sé trwong hop, can ham lwong nwéc thdp hon dé tranh sy tach pha clia hdn hop
xang-etanol & nhiét d rat thap. Ham lugng nuwéc thdp hon nay, dwoc do tai thoi didm giao hang va phai
dwoc sw thoa thuén gira nha cung cép va khach hang.

CHU THICH 4: Etanol nhién lidu bién tinh c6 thé chira cac phy gia, nhw chét (rc ché &n mon va chét tay
rira, c6 thé anh hudng dén dd axit chudn d6 (d6 axit quy ra axit axetic) cla etanol nhién ligéu thanh pham.
Mac du etanol nhién liéu géc c6 thé dap (rng yéu chu vé dé axit, anh hudng cla cac phu gia néu trén co
thé gay ra do axit chuén d9 cao rd rét. Lién hé voi nha cung cAp etanol néu cé cau héi lién quan dén do
axit chuan d6 cua etanol nhién liéu bién tinh dé kiém tra xac nhan ring etanol nhién liéu gbc dap rng cac
yéu clu vé do axit trong 4.1.

4.2 Cac tinh chit khac

Cac gi¢i han chat ché hon cac mirc quy dinh & trén, hodc quy dinh ky thuat khac nhu dd mau, cé
thé duoc thoa thuén gitka cac nha cung cp va khach hang.

5 Chat bién tinh

5.1 Chi cac chét bién tinh sau dwoc st dung cho etanol nhién liéu: xang ty nhién, cac thanh phan
xang, hogic xang khdng chi c6 ndéng d6 nhd nhét 13 2 % thé tich etanol nhién ligu.

5.2 Cac chét bién tinh bj cdm

Tiéu chuan nay chi cho phép st dung cac hydrocacbon trong dai sdi clia xang lam chét bién tinh,
nén phai dé cap chi tiét & mdt sb nguyén liéu c6 anh hudng rat bat loi dén sy &n dinh nhién liéu,
ddng co 6 t6 va hé thdng nhién liéu. Nhirng nguyén ligu nay khéng thé st dung lam chét bién
tinh cho etanol nhién liéu trong bat k& tredng hop nao. D6 14 nhirng nguyén liéu sau: metanol
khéng dap (ng yéu cau ky thuat trong ASTM D 1152, pyrrole, turpentin, keton va héc in (san
pham

nhiét phan cé khdi lugng phan tlr 16n cla chét thyc vat hoa thach hodc khéng hoa thach). Mac
di mét lvgng dang ké bét ky clia metanol s& l1am gidm dung han nuwéc va lam ting ap suét hoi
cta hdn hgp xéng — etanol, cac dnh hwdng nay sé tré nén nghiém trong hon khi lwgng metanol
c6 mit lén hon 2,5 % thé tich cia etanol nhién ligu. Hon niva, metanol khéng dap (ng yéu ciu
ky thuat trong ASTM D 1152, thi thuwéng chira cac tap chat, nhu turpentin va hic in. Twong ty,
chét bién tinh keton thwong c6 xu hwéng 1am gidm tinh &n dinh cta nhién liéu hodc lam tang xu
hwéng &n mon kim logi ciia hdn hgp xang - etanol va va tac dong dén cac vat liéu nhya va cao
su. Nhitng énh hwdng ndy tré nén nghiém trong hon néu ndng dé ctia mét keton nhw 4-metyl

10
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pentanon (metyl isobutyl keton) vuot qua 1 % thé tich clia etanol nhién liéu. Khéng c6 sén cac
théng tin vé& cac anh hwéng cla chét bién tinh khac ngoai nhirng théng tin da dé cap & trén;
khéng dwgc st dung cac chét bién tinh ngoai cac chat nhu I1a ancol béo cao hon hoic ete, dugc
biét Ia khéng c6 anh hwdng dén hdn hgp xang-etanol, ddng co 6 t6 ho&c hé théng nhién liéu.

6 Chét lwgng san pham

6.1 Etanol nhién liéu phai khéng cé can ldng va tap chét lo Itrng khi quan sat bang mét thwong.
Etanol nhién liéu phai trong va sang mau & nhiét d méi treong hodc & 21 °C (70 °F) & bét cwr
nhiét dé nao cao hon.

6.2 Tiéu chudn nay chi quy dinh dd tinh khiét co ban cia san phdm. San phdm khong dugc cé
chét pha trén hodc chat ban lam cho nguyén liéu khéng thé str dung cho cac (rng dung théng thwong.

7 L&y mAau, binh chira va bao quan mau

7.1 Trudc khi ldy mau cAn xem xét tat ca cac phuwong phap thir sé 4p dung dé hiéu rd tAm quan
trong va anh hwdng ctia ky thuat ldy mau, sy thich hop clia binh chira va cac yéu cdu bao quan
dac biét dbi véi mdi phuong phap thiv.

7.2 Quy trinh 14y mau dang Ia rat quan trong dé nhan duwgc miu dai dién cho 16 hang dem
thir nghiém. St dung cac quy trinh thich hgp néu trong TCVN 6777 (ASTM D 4057) hogc ASTM
E 300 dbi véi phuong phap 14y miu thi cong va ASTM D 4177 déi véi phwong phap 1y méu
tw dong.

7.3 Thé tich mAu dung va la chon binh chira thich hop 1a yéu té quan trong c6 thé anh hudng dén
két qua thtr nghiém. Tham khdo ASTM D 4306 vé sy lwa chon binh chira nhién ligu
hang khdng cho phép thir nhay cam véi tap chét vét. Tham khao ASTM D 5854 vé c&c quy trinh
Iga chon binh chira, trdn mau va bao quan mau. TAt ca cac binh l&y mau va cac binh chira bdo
quan. phai dwgc danh gia do bén va sy nhiém ban clia etanol nhién liéu treéc khi str dung. Néu phai
dwng cac mAu trong binh kim loai thi khéng st dung binh kim loai han. Vi chét trg dung han va chi co
trong méi han c6 thé nhiém vao méu.

7.4 Lwong miu, téi thidu khodng mat Iit. Néu khdi lugng riéng dugc xac dinh bing phwong phap
ty trong ké thi lwgng mau c6 thé phai tang thém tiy theo kich c& ty trong ké.

7.5 Kich c& 16 hang, théng thwdng mét 16 hang bao gdm Ilwgng chiva trong toa ché dau hoc
phwong tién chira khac khi giao hang. Néu khéng 4p dung ¢& 16 nhw trén thi quy dinh vé 16 hang
phai dwoc thoa thuan gitra nha cung cép va khach hang.

CHU THICH 6: Xem Didu 5, 6 va 7 trong ASTM E 300 vé y nghia, an toan va két qua nghién ctru théng ké
clia phwong phéap 1y mau.

11
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8 Phwong phap thir

8.1 Pham vi clla mdt sé phuong phap thir dwgc quy dinh tir 8.2 dén 8.10 khéng bao gdm etanol
nhién liéu bién tinh. D& chum clia cac phuong phap thir nay cé thé khac véi dd chum bao céo khi
thir etanol nhién liéu bién tinh.

8.2 Ham lwgrng nwére — Xac dinh theo ASTM E 203 hodc ASTM E 1064.

8.3 Ham lwgng nhwa da rira qua dung mdi — Xac dinh theo TCVN 6593 (ASTM D 381), thiét bj
phun khéng khi.

8.4 D¢§ axit — Xac dinh theo ASTM D 1613.
8.5 pH - Xac dinh theo ASTM D 6423.

8.6 Ngoai quan — San phdm phai khéng nhin thdy tap chét lo Itrng va cén lang (trong va séang).
Yéu ciu nay duoc xac dinh & nhiét d méi tredng trong phong, néu khdng coé sy thoa thuan khac
gitra nha cung cép va khach hang.

8.7 Khbi lwgng rieng — Xac dinh theo ASTM D 891, quy trinh B hodc ASTM D 4052, Péi voi
ASTM D 891, quy trinh B (ty trong ké), khéng c6 s3n cong bd v& dé chum, nhirng kinh nghiém thyc té
cho thdy do chum khéng nhé hon 0,000 5. Tiéu chudn ASTM D 891 quy trinh C (binh do khéi lwgng
riéng) cé d§ chum lién phong la 0,000 2, dwge st dung lam phwong phap trong tai.

8.8 Ham lwgng clorua vé cor — Xac dinh theo Phuy lyc A hodc ASTM D 7319 hodc ASTM D 7328.
8.9 Ham lwong ddng — Xéac dinh theo ban stra dbi cla tiéu chudn ASTM D 1688, phuong phap A.

8.9.1 Stra dbi trong phuwong phap A clia tidu chudn ASTM D 1688 (hap thu nguyén ti, tryc tiép)
la st dung etanol cdp thubc thir thay thé cho nuéc diung lam dung mdi hodc Iam chét pha loang
dé pha thuéc thir va dung dich tiéu chuan. Tuy nhién, khéng dwec ap dung viéc thay etanol cho
nudec khi tién hanh pha dung dich ddng géc nhw da mé ta trong tiéu chudn ASTM D 1688. Trong
phan pha ché dung dich axit clia quy trinh chuan bi dung dich déng gbc, gitra axit va etanol cé
thé xay ra phan (rng manh liét, vi vay van s dung nuwéc nhue da quy dinh. Chi st dung etanol dé
rira va pha loéng l&n cubi.

8.9.2 D6 chym cta phuong phép stra déi nay chwa duoc xac dinh, dy kién gibng d6 chum cla
ASTM D 1688, phwong phap A.

8.10 Ham lwgng etanol va metanol — Xac dinh theo TCVN 7864 (ASTM D 5501).

8.11 Ham lwgng lwu huynh — Xac dinh theo TCVN 6701 (ASTM D 2622) hodc TCVN 7760
(ASTM D 5453) hodc ASTM D 3120.

8.12 Ham lwong sulfat tdng — Xac dinh theo Phy lyc A hodc ASTM D 7318 hosic ASTM D 7319
hodc ASTM D 7328.

12
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8.13 Ham lwong chét bién tinh — Chét bién tinh dwgc thém vao phai ndm trong dai qui dinh
phu hop véi quy chudn quéc gia. Ham lwgng cta ching dugc tinh theo thé tich thém vao trong
quéa trinh bién tinh. Khong c6 quy trinh thir tiéu chudn dé xac dinh tryc tiép ham lugng
chét bién tinh trong etanol nhién ligu. Cac quy trinh phan tich hién nay chi cung cép woc tinh
ham lwgng chét bién tinh, khéng du chinh xac dé xac dinh sy phu hop.

13
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Phu luc A

(Qui dinh)

A.1 Phwong phap xac dinh clorua va sulfat vé co trong etanol bing sic ky trc ché

ion bom tryc tiép

A.1.1 Pham vi ap dung

A.2.1.1 Phuong phap ndy md ta quy trinh s&c ky ion bom tryc tiép G& xac dinh ham Iwgng clorua va
sulfat vd co cla etanol bién tinh khan va ngadm nuwéc. Muc dich phwong phap 1a phan tich mau etanol
c6 chira ion clorua vé co tir 0,5 mg/kg dén 50 mg/kg va ion sulfat vé co tir 0,5 mg/kg dén 20 mg/kg.

A.1.1.2 Sy rira gidi ddng thoi cla cac ion khac c6 thé anh huwdng dén viéc xac dinh sulfat.
Dé tranh anh hudng nay cin phai phan tich thém ion dang xac dinh.

A.1.1.3 Céc gia tri tinh bang don vi SI. Cac gia tri ghi trong ngodc don dung dé tham khao.

A1.1.4 Tiéu chudn nay khéng d& cap dén tit ca cac van dé lien quan dén an toan khi st dung.
Nguwi st dung tiéu chuén nay cé trach nhiém thiét Iap cac nguyén tic vé an toan va bao vé strc khoé
cling nhu kha nang ap dung phu hgp vo&i cac gi¢i han quy dinh tredc khi dwa vao sl dung.
Bang di liéu an toan vét liéu c6 s8n dbi v&i cac thube thir va vat liéu. Trwdc khi st dung phai xem
tinh nguy hiém cta cac thubc thir va vat liéu. (Tham khao TCVN 5507).

A.1.2 Tailigu vién din

Cac tai liéu vién dan sau day la rat can thiét khi ap dung tiéu chudn nay. B6éi véi cac tai liéu
vién dan ghi ndm céng b thi 4p dung ban dwoc néu. Déi voi cac tai liéu vién din khdng ghi nam
cdng b thi &p dung phién ban mé&i nhat, bao gébm ca cac ban stra ddi (néu co).

TCVN 2117 (ASTM D 1193), Nuérc thubce thir — Yéu céu ki thuét.

TCVN 5507, Hoé chéat nguy hiém — Qui pham an toan trong sdn xuét, kinh doanh, st dung,
bdo quén va van chuyén.

ASTM D 4177, Practice for Automatic Sampling of Petroleum and Petroleum Products
(Phuwong phép 1dy méu ty dong ddu mé va cac sén phdm déu mé).

ASTM D 5827, Test method for analysis of engine coolant for chloride and other anions by ion
chromatography (Phwong phép phén tich clorua va céc anion khéc trong chét I16ng lam méat
déng co bdng séc ky ion).
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ASTM D 6298, Practice for applying statistical quality assurance techniques to evaluate analytical
measurement system performance (Phwong phép &p dung ky thuét théng ké béo dam chét lrgng
dé danh gié tinh ndng cta hé théng phén tich).

ASTM D 6792, Guide for quality system in petroleum products and lubricants testing laboratories
(Hwéng dén hé théng chét lugng trong phong thie nghiém san phdm déu mé va chét béi tron).

A.1.3 Thuat ngi», dinh nghia

A1.3.1
Sulfat vo co (inorganic sulfate)

Géc sulfat (SO~ ") c6 mét nhw axit sulfuric, mudi ion cua axit nay, hodc hdn hgp cia ca hai.

A.1.3.2
Clorua vo co (inorganic chloride)

Géc clorua (CI") c6 mat nhu axit clohydric, mudi ion ctia axit nay, ho&c hén hep cua ca hai.
A.1.4 Tém tat phwong phap thi

Mt lwvong nhd mau etanol bom tric tiép vao may séc ky ion cé chu tao thich hgp theo
khuyén nghi clia nha sdn xuét déi véi phuong phap nay. Cac ion dwgc tach ra khéi nhau dya
trén 4i lwc clia ching dé trao ddi vi tri clia nhya theo &i lyc clia nhya déi véi chét riva gidi. BO (rc
ché 1am ting d6 nhay clia phwong phap theo sy ting dd dan dién cla chét phan tich va theo sy
gidm do6 dan dién cla chét rlra gidi. B§ (rc ché nay cling chuyén chét rira gidi va chét phan tich
thanh dang hydro twong (*ng ctla cac anion. Cac anion duwgc dinh lvgng béng tich phan céac pic
so sanh voi dwdng chudn ngoai, va dwoc bao céo theo mg/kg, hodc cé thé chuyén dbi thanh
mg/L. Cac chét chudn hiéu chudn géc dugc chudn bi trong chat nén 13 nwéc. Cac chat chuan
hiéu chudn bom vao da dugc chudn bj tir cac chét thich hop trong chéat nén etanolic.

A.1.5 Y nghia va sir dung

A.1.5.1 Etanol dwgc s dyung 1am tac nhan pha trdn trong x&ng. Sulfat ¢é trong cén lang bd loc
bugi va cdn l&ng trong bd phun nhién liéu. Viéc chép nhan s dung etanol phy thudc vao
ham lwgng sulfat va clorua.

A.1.5.2 Ham lwgng sulfat va clorua, dwgc xac dinh theo phwong phap nay, cb thé str dung nhwr mét
sé do v& kha nang chdp nhan st dyng etanol cho nhién lié¢u dong co danh Ira phu hgp voi
TCVN 7716.

A1.6 Cac anh hwong

A1.6.1 Céac anh hudng c6 thé do cac chét cé cing théi gian lvu séc ky ion, déc biét néu ching co
ndng dd cao so voi chit cAn phan tich. C6 thé pha lodng mau dé giam thiéu hodc xir Iy hau hét cac
anh hwdng.
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A.1.6.2 Vung Idm nuédc (khoang tréng hé théng, pic 4m nhw trén Hinh A.1.1) c6 thé gay anh hwéng
dén mdt s may phan tich. Vung 16m c6 thé dwoc loai bd bang cach pha lodng véi chét riva giai.
Théng thudng, dbi véi phép xac dinh clorua va sulfat, ving 16m nwéc khdng gay can trér vi cac pic
clorua va sulfat cach xa vung I6m nwérc.

A.1.6.3 Luwong vét clorua va sulfat duwgc xac dinh trong phwong phap nay, cé thé bj anh hudng
do sy nhiém ban tir dung cy thuy tinh, chét rira gidi, thudc thir, v.v.... Phai cdn than d& dam bao
sy nhiém ban & muic thdp nhat. Nén ding ging tay cao su ho3c gang tay khéng cé xo vai dé
tranh nhiém bén.

A.1.6.4 Phai rira trudc cac binh chira mdu bang nuéc loai Il phit hgp véi TCVN 2117 (ASTM D
1193).

A.1.7 Thiét bj, dung cu
A.1.7.1 Cén phén tich, c6 khad nang c&n dén 100 g, chinh xac dén 0,000 1 g.
A.1.7.2 Tu sdy, dwoc didu khién dén 110 °C + 5 °C dé séy natri sulfat va natri clorua.

A.1.7.3 Binh hut 4m, c6 chira silica gel méi dugc hoat hoa (hoac chit hit &m twong dwong) va chét
chi thi ham lwgng am.

AA1.7.4 Pipet hodc dung cy chuyén thé tich — Pipet thuy tinh loai A ho&c loai twong dwong c6 dung
tich 1 mL va 5 mL ho3c pipet tw ddng cé thé tich thay ddi dwgc gén dau polyetylen ding mét Ian.

A1.7.5 Binh dinh mirc — Loai A, dung tich 25 mL, 50 mL, 100 mL, 1 000 mL.
A.1.7.5.1 Binh chira, dung tich 1 L, cé nép gén kin dé tranh bay hoi etanol.

A1.7.6 Sic ky ion — Hé théng phan tich v&i tAt ca cac phuy tung can thiét bao gdm xyranh, cét,

bd e ché va detector.

A1.7.6.1 Hé théng phun, c6 kha nang cp 20 uL véi @ chinh xac tét hon 1 %, hodc theo hwéng
dén clia nha san xuéat ddi véi phép xac dinh nay.

A1.7.6.2 Hé théng bom, cé khd nang truyén lvu lwgng pha ddng tir 0,2 mL/min dén 2,5 mUmin
véi d6 chinh xac tét hon 2 %, hodc theo hwéng dan clia nha san xuét déi véi phép xac dinh nay.

A1.7.6.3 Cjt bdo vé, dung dé bao vé cot phan tich khoi cac thanh phan bj lwu gilr manh. Dung
cac dia ly thuyét phuy tro viéc tach sé tét hon.

A.1.7.6.4 Cot tach anion, dung 100 % dung méi thich hgp va ¢ kha nang tach tét chit phan tich
(Hinh A.1.1).

A.1.7.6.5 Thiét bj trc ché anion, c6 3 khoang nhdi nhyra trao ddi cation (hay loai twong dwong) dung
100 % dung méi thich hop. Thiét bj trc ché sir dung axit khoang bat ky cung cép ion H* phai ddng thori
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lién tuc dign phan/hba téi sinh dang hydro. Can tuan theo cac khuyén nghj ciia nha cung cAp thiét bj
séc ky ion.

A1.7.6.6 Detector dan dién, (dung lugng thdp), nhiét d6 dwoc kidm soat dén 0,01 °C, c6 kha ndng
do it nhét tir 0 uS/cm dén 1 000 pS/cm trén thang do.

A1.7.6.7 Phan mém tich phan hogc hé théng di ligu sic ky, c6 kha nang do dién tich pic va
thoi gian lwu, va hiéu chinh di liéu phiu hgp dudng nén séc ky.

A.1.7.7 Gaéng tay, loai cao su hodc khéng cé xo vai.
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Hinh A.1.1 - Sic ky dd ion dién hinh ctia dung dich cé chira 1 mg/kg cac anion khac nhau

A.1.8 Thubc thir, vt liéu

A1.8.1 D6 tinh khiét cia thubc thir — St dung cac hoa chét cap thuéc thir hodc c6 dé tinh khiét cao
dé chudn bij tht ca cac miu, cac dung dich chudn, chét ri¥a gidi va dung dich tai ché. C6 thé sir dung
cac cAp khac, voi diéu kién 1a thube thir co do tinh khiét du cao, khi str dung khdng lam giam do
chinh xac clia phép xac dinh.

A1.8.2 D¢ tinh khidt clia nwéc, triv khi cd qui dinh khac, nwéc dwgc hidu la nudc loai Il theo

TCVN 2117 (ASTM D 1193). Chun bi va bao quan chét rira gidi theo cac yéu cau clia thiét bi séc ky
ion va cét (vi dy, loc, khir hoi dgc, v.v...).

A.1.8.3 Dung djch géc dém rira gidi, natri bicacbonat (NaHCO3;) 1,0 mM va natri cacbonat (Na;COj3)
3,2 mM. Hoa tan 8,4 g + 0,000 5 g NaHCO; va 33,92 g + 0,000 5 g Na,CO3 vao nwéc thudc thir trong
binh dinh muc loai A dung tich 1 L va pha lodng dén thé tich. Pha loang 10,0 mL dung dich gdc nay
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@én 1 L trong binh dinh méc loai A dung tich 1 L bang nuéc thubc ther @a khir khi. Dung dich
rira gidi dugc st dyng c6 thé khac nhau néu st dung hé théng khac ho#c cdt phan tich khac.

CHU THICH A.1.1: C6 thé chudn b cac thé tich khac cho dung dich géc, st dung ty 18 thuéc thir thich hop.
Déi voi dung dich cét ban sdn dang sir dyng, phai theo hurdng dén cho tirng loai.

A.1.8.4 Dung dich phuc hbi trc ché cho thiét bj e ché — Axit sulfuric 0,1 M. C4n than cho thém
334 mL axit sulfuric cAp tinh khiét thuéc thir (khdi lvgng riéng twong déi 1,84) vao khoang 500
mL nudc thude thi trong binh dinh mirc dung tich 1 L. (Canh bao - Viéc nay sé lam cho dung
dich rit néng. D& dung dich ngudi truéc khi pha loang dén thé tich 1 000 mL. Khéng bao gi¢
duoc cho nuwéc vao axit dam d@ic!). Pha loang dén 1 000 mL bang nuéc thube thir, ghi nhan
dung dich 14 axit sulfuric 10,0 M. Pha loang 10,0 mL ndng dd nay dén 1 000 mL béng nuéc thude
thee dé cod
dung dich trc ché lam viéc cudi cung 0,1 M.

CHU THICH A.1.2: C6 thé chudn bi cac thé tich khac cho dung dich nay, sr dung ty 1& thudc thir thich hop.
D6i voi thiét bj trc ché ban sdn dang str dung, phai theo huéng dén cho tirng loai.

A.1.8.5 Natri sulfat, khan, cAp thudc thir, @5 tinh khiét ti thiéu 99 %. (Canh bao — Khéng dugc nudt;
tranh tiép xtc néu khdng can thiét).
A.1.8.6 Natri clorua, chp thubc thir, dd tinh khiét téi thiéu 99 %.

A.1.8.7 Etanol, bién tinh v6i metanol, hodc etanol y t&, khan, bién tinh véi etyl axetat, metylisobutyl
keton va hydrocacbon naphta. (Canh bao — D& chay; doc; c6 thé gay hai hodc chét néu nubt phai
hoac hit vao; tranh tiép xtc véi da).

A.1.9 Chuén bj dung djch tiéu chun
A.1.9.1 Dung djch gbc

A.1.9.1.1  Dung djch gbc sulfat trong nuéc dé pha cac dung dich tiéu chuén trong etanol,
2 000 mg/L — Can 2,95 g natri sulfat khan, chinh xac dén 0,1 mg va chuyén vao binh dinh mirc
dung tich 1 L (natri sulfat khan khé phai bdo quan trong binh hat 4m). Thém nwéc dé hoa tan
natri sulfat va pha dén thé tich quy dinh. Tinh ndng dd sulfat trong dung dich theo céng thirc
A.1.1.

C6 thé chudn bj thé tich khac ctia dung dich gbc, st dung ty Ié thubc thir thich hop.

Sulfat géc trong nuéc (mg/L) = (g Na,SO.) (0,6764) (1 000 mg/g) / L (A.1.1)
trong dé
g Na;SO, 1a khéi lvgng tinh bing gam clia Na;SO,4 dwgc hoa tan trong 1 L, va

0,6764 la phan tram khéi lwgng sulfat trong Na,SO..
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A1.9.1.2  Dung dich géc clorua trong nwéc dé pha cac dung djch tiéu chudn trong etanol,
2 000 mg/L - Can 3,296 g natri clorua khan, chinh xac dén 0,1 mg va chuyé&n vao binh dinh mtrc
dung tich 1 L (natri clorua khan khé phai bdo quan trong binh hat 4m). Thém nwéc dé hoa tan
natri clorua va pha dén thé tich quy dinh. Tinh ndng dé clorua trong dung dich theo céng thirc
A.1.2. C6 thé chuén bj thé tich khac clia dung dich géc, sir dung ty 1& thudc thir thich hop.

Clorua géc trong nuéc (mg/L) = (g NaCl) (0,6068) (1 000 mg/g) / L (A.1.2)
trong d6

g NaCl la khéi lwgng tinh bang gam clia NaCl dwgc hoa tan trong 1 L, va

0,6068 Ia phan trdm khéi lwgng clorua trong NaCl.

A.1.9.2 Dung djch tiéu chuén clorua va sulfat trong etanol — Dé tranh bay hoi trén etanol, dung dich
gbe clorua va sulfat trong binh chira c¢6 nép kin, theo Bang A.1.1 dé dat dwgc dung dich chuan
mong muén.

A.1.9.2.1 Chuyén dung dich gbc clorua va sulfat (A.1.9.1) vao binh chira dung tich 1 L theo cac
thé tich da néu trong Bang A.1.1, va ghi lai khéi lwgng cudi ciing clia dung dich etanolic. Néng d6
sulfat va clorua ciia mdi chat chuan dugc tinh theo cong thirc A.1.3 va A.1.4.

Chét chuén etanol sulfat (mg/kg) = Va x Ca/ W (A.1.3)
Chét chuén etanol clorua (mg/g) = Vb x Cb / W (A.1.4)
trong do

Va  lathé tich clia dung dich géc sulfat trong nwéc (A.1.9.1.1), tinh bang mL;

Ca  landng dd cua dung dich géc sulfat trong nuédc (A.1.9.1.1), tinh bang mgiL;

Vb  lathé tich clia dung dich géc clorua trong nuéc (A.1.9.1.2), tinh bang mL;

Cb  landng dd cla dung dich gdc clorua trong nuéc (A.1.9.1.2), tinh bang mg/L; va
w 1& khéi lwgng cubi cung clia dung dich tiéu chuén etanol, tinh béng g.

CHU THICH A.1.3: Cach khac, c6 thé st dyng dung dich hiéu chun géc thwong phdm ban sdn, v6i didu kién 12
dung dich dan xuét ctia dung dich gbc ban dAu hodc 1a vat liéu chuin dugc chirng nhén, va khéng c6 cac chét
phan tich khac.
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Bang A.1.1 - Chudn bj chét chudn clorua va sulfat trong etanol

eg::;?t: E:l:rtuiéauvghsuué.:\at Etanol, | Dung djch géc clorua, | Dung dich géc sulfat,

sé mg clorua hay sulfat / kg etanol 9 mL mL
50 975 25 _

20 980 10 10

10 990 5 5

5 995,0 2,5 2,5

1 999,0 0,5 0,5

0,5 999,56 0,25 0,25

0.1 999,70 0,15 0,10

A.1.10 Hiéu chudn

A.1.10.1 Lép dat sic ky ion theo s hwéng din clia nha san xuét. Khéng cho san cac théng sé
cuy thé vi cac thiét bi khac nhau sé ddi hdi cac chét rira gidi, didu kién lwu lwgng va cai dat thiét bj
khac nhau. Hiéu chudn sic ky ion véi it nhat nam mirc sulfat va clorua, bat diu tir gan sat,
nhwng trén gidi han phat hién nhd nhét, tiép theo xac dinh tiép dai lam viéc trong m3u sé phan
tich.

Ndng dd ctia cac dung dich hiéu chuén phai chan trén, chdn duwéi dai dy kién déi voi cac mau
dwoc phan tich. Mot hodc nhidu hon cac chat chudn dai trung binh dugc sir dung dé x&c nhan
d6 tuyén tinh ctia dudng hiéu chun.

A.1.10.1.1 Didu kién séc ky ion dién hinh:
Lwu lvgng: 0,7 mL/min
Dong (rc ché: 0,5 mL/min dén 1,0 mL/min
Lwong mau: 20 ul

C6 thé sir dung didu kién phan tich khac theo hwéng din clia nha san xuét. Didu quan trong 1a séc ky
dd nhan dwoc co chira cac pic clorua va sulfat véi sy phan chia dwdng nén nhu trén Hinh A.1.1. Cac
anion khac véi néng d6 dang ké c6 thé anh hudng dén phép xac dinh clorua va sulfat.

CHU THICH A.1.4: Thé tich mau sé thay ddi theo dung tich cot, dd nhay va cac yéu té khac. Xem sb tay
hudng din thiét bi sdc ky ion va théng tin v& cot d6i v6i cac chi tiét may déc biét.

A.1.10.1.2 Chi thiét lap dwdrng cong phén tich tai mét thang do detector da d3t dé ngén ngtra sy
thay dbi dd déc gay anh hwdng duéng cong phéan tich.
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A1.10.2 Dudng chudn phan tich phai dwgc kiém tra xac nhan hing ngay hodc bét ky khi nao
chay méu, truéc khi phan tich mau phai kiém tra d6 phan giai ctia hé théng, hiéu chun va do nhay
nhw [a mét phan clia qua trinh kiém tra chat lwgng (xem A.1.14).

A1.10.3 Dudng chuan sulfat va clorua nén thyrc hién lai sau b4t ky sy thay déi dung dich rira giai
séc ky ion (A.2.8.3), dé thiét Iap lai thoi gian lwu va do phan gidi ion.

A.1.10.4 Phép do cac chét chudn hiéu chudn. Bom 20 uL médi dung dich hiéu chuén (A.1.9.2)
vao séc ky ion, va tinh dién tich clia cac pic twong (rng vdi cac ion sulfat va clorua. Théng
thwéng, méi mdt mau bom mat 14n 1a di. Nhwng sau mi 10 mau, cin thye hién hai phép do cho
mdi dung dich, va tinh gia trj trung binh dién tich pic. Hai phép do phai trong pham vi 20 % cua
nhau. S&c ky ion cta dung dich hiéu chudn 1 mg/kg dwgc néu trong Hinh A.1.1 (cac anion khac
s& riva gidi nhw da néu, néu co).

A.1.10.5 Xay dyng dwdng chudn sulfat va clorua bang cach tinh dién tich pic twong (*ng véi
ndng do ion sulfat va clorua. S dung hdi qui tuyén tinh @& xac dinh dwdng chudn thdng nhét,
cac dwdng phai c6 mot hé sb twong quan binh phwong téi thiéu tuyén tinh I1a 0,99 hodc Ién hon,
xem Hinh A.1.2 va A.1.3. Hé sb tin hiéu cho mdi ion, Rf, 1a @6 déc cla dwdng chudn thing,
tinh bdng mg/kg/sé dém dién tich.

CHU THICH A.1.5: Néu db thj ctia cac gia tri dién tich pic twong (rng v&i ndng dd ion 1a khdng tuyén tinh (hé s
twong quan phai it nhét 1a 0,99), phai kiém tra sai sb ctia qui trinh, néu can, hiéu chuén lai bat du tir A.1.9.
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Hinh A.1.2 — BPwérng chudn dién hinh ctia clorua Hinh A.1.3 - Dwéng chuén dién hinh cua sulfat

A.1.11 Cach tién hanh

A.1.11.1 LAy mAu theo TCVN 6777 (ASTM D 4057) hodc ASTM D 4177. Mau phai dwgc tron déu dé
dam bao ddng nhét. LAy mau dai dién dé phan tich. Mau dwoc chira vao binh ¢6 nép kin khit (t5t nhat
1a binh polyetylen) dé tranh bay hoi etanol. Binh chira mau khdng dugc chira cin l&ng sulfat. Néu
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binh chira da dwoc riva sach bing nwéc, truéc khi si» dung phai riva bing nwéc thube thir loai Il va
lam khdo.

A.1.11.2 Trdn k§ mAu trong binh chira ngay truéc khi ldy ra lam mau phén tich.

A1.11.3 Xac dinh gi4 tri mAu triing bing cach phan tich mAu etanol bién tinh dwoc dung dé pha cac
mAu chuln theo qui trinh néu trong A.1.11.6 dén A.1.11.8.

A.1.11.4 Cai dat sic ky ion theo hudng din clia nha san xuét.

A.1.11.5 Can bang hé théng bing cach bom chét rira gidi tir 15 min dén 30 min, cho dén khi nhan
dugc dudng nén &n dinh.

A.1.11.6 Bét dAu chay sic ky ion theo huéng dan clia nha san xuét.
A.1.11.7 Bom tryc tiép 20 uL méu etanol vao séc ky ion, va do dién tich pic twong (rng véi anion clia
ion phan tich.

A.12.11.7.1 Déi véi hdu hét cac mau, bom mét 1An 1a dd. Tuy nhién déi véi mau thir mudi, thyee hién
hai 1An bom va tinh gi4 trj trung binh dién tich clia pic twong (rng vé&i cac ion clorua va sulfat. Hai sé
do dién tich phai trong pham vi 20 % cla nhau. Néu cac dién tich khac nhau nhiu hon 20 %, dirng
chay méu, cho dén khi c6 thé dat dugc dd 13p lai it nhat 20 % dién tich.

A.1.11.8 Néu ndng do clia anion dang phan tich virgt qua ndng dd clia dung dich hiéu chuén
cao nhét, thi pha lodng dung dich mu bdng etanol bién tinh thich hgp, va 13p lai phép do.
L4y hé sb pha lodng trong phép tinh ndng dd sulfat trong m4u etanol, va tinh hé sé pha loang
theo céng thirc A.1.5.

F=VfI Vi (A.1.5)
trong dé

F 1a hé sé pha loang;
Vf  lathé tich clia m3u ban ddu dugc pha loang, tinh bing mL; va

Vi la thé tich ca dung dich cuéi cung, tinh bang mL.

A.1.12 Tinh toan két qua

A.1.12.1 Nbéng d$ sulfat va clorua trong miu etanol, tinh bang mg/kg (ug/g). dugc tinh theo
codng thirc A.1.6.

C=AxRf (A.1.6)
trong dé

c 1a ndng @6 anion trong miu etanol, tinh bng mg/kg;

A la dién tich pic anion, tir séc ky dd ion trong A.1.11.7, tinh béng s dém, va
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Rf  la hé sb twong quan dwong chudn trong A.1.10.5, tinh bing mg/kg/sé dém.

A.1.12.2 Don vi mg/kg (khdi lwgng) cé thé dbi sang mg/L (thé tich) bang cach dung khéi lvgng
riéng cua cung etanol bién tinh c6 mat trong mau, nhw trong cong thirc A.1.7. Khéi lrgng riéng
cUa etanol bién tinh cé thé dwgc do theo phuong phap ASTM D 4052.

Sulfat (mg/L) = Sulfat (mg/kg) x D (A.1.7)
trong doé

D la khéi lwong riéng clia etanol bién tinh, tinh bang g/mL.

A.1.13 Bao cao

B4o cao két qua ham lwgng clorua va sulfat chinh xac dén 0,1 mg/kg trén toan dai tir 0,5 mg/kg
dén 50 mg/kg.

A.1.14 Kiém soat chit lwgng

A.1.14.1 Kiém tra, x4c nhan tinh n3ng cla thiét bi hoac qui trinh thir bing phép phan tich mét
hodc nhiéu mAu kiém tra chét lvong sau mdi l&n higu chuan va it nhat sau mdi ngay str dung.
Vi dy, mdt miu kiém tra tét cé thé 1a mdt mau etanol dai dién don 1é (xem B.1.5), dwoc phén tich
Iap di 1ap lai theo cac qui trinh tir A.1.11.2 dén A.1.11.7. Nhirng két qua nay dwoc ghi trong biéu
38 kiém soat dé kidm tra tinh &n dinh v& mat théng ké ctia hé théng, nhuw trong B.1.3.

A.1.14.1.1  Khi da co cac tai liu vé& kiém soat chat lugng QC/ Bam bao chét lwong (QA) cho cac
didu kién thir nghiém, thi c6 thé str dung cac tai liéu nay dé khdng dinh dé tin cay ctia két qua thir.

A.1.14.1.2 Néu khéng coé cac tai liéu QC/QA cho didu kién thir nghiém. Phy luc B cé thé dugc
ap dung nhw Ia hé théng QC/QA.

A.1.15 DO chum va dd chéch

A.1.15.1 D6 chum — Cac danh gia dd chum néu duéi day nhan dwoc tir mdt phong thir nghiém
tién hanh thir cac mau bay 1&n nhw da néu trong Bang A.1.2 trong cing mét ngay, do cung mot
ngwdi phan tich va trén cting mét thiét bi.

A.1.15.2 D06 Idp lai — D6 1ap lai diy du 4p dung cho phuong phap nay sé dwoc tinh toan sau khi
c6 két qua nghién clru lién phong.

A.1.15.3 DO tai lap — Khong cé sén cac dir liéu cho viéc cong bé do tai lap. DO tai lap sé dugc
tinh toan tir chwong trinh thir nghiém lién phong.

A.1.15.4 D chéch — Vi khdng c6 s&n vat liéu chudn duoc ching nhan voi gia tri da biét cia
sulfat va clorua trong etanol, nén khéng xac dinh dwgc dd chéch clia phwrong phap nay.

23



TCVN 7716:2011

Bang A.1.2 - D§ chum cuia phwong phap

Clorua, mg/kg Sulfat, mg/kg
Gia trj thyc 0,76 9,99 0,75 10,04
Trung binh 0,75 10,17 0,77 9,97
Dé léch chuén 0,017 0,089 0,007 0,019
RSD (%) 2,32 0,88 0,94 0,19

A.2 Phwong phap xac dinh sulfat va clorua vé co trong etanol bing sic ky ion

st dung bom mau nwéc

A.2.1 Pham vi ap dung

A.2.1.1 Phuwong phap nay mé ta qui trinh sic ky ion dé& xac dinh ham lwgng clorua va sulfat vé
co cla etanol bién tinh khan va ngdm nuéc. Phrong phéap nay ap dung phan tich mau etanol
(dac biét la etanol dap irng TCVN 7716) c6 chira ion clorua vé co tir 0,5 mg/kg dén 50 mg/kg va
ion sulfat vé6 co tr 0,5 mg/kg d@én 20 mg/kg. MAu etanol dwoc bay hoi dén khd can va
hoan nguyén trong nuwéc dé bom vao séc ky ion.

A.2.1.2 Sy rira gidi ddng thei clia cac ion khac c6 thé anh hudng dén viéc xac dinh sulfat va
clorua. D& tranh anh hudng nay cin phai phan tich thém ion dang x4c dinh.

A.2,1.3 Céc gi4 trj tinh bang don vj SI. Cac gi4 tri ghi trong ngoéc don dung dé tham khao.

A.2.1.4 Tiéu chuén nay khdng d& c4p dén tat ca cac van d& lién quan dén an toan khi st dung.
Ngudi str dung tiéu chuén nay cé trach nhiém thiét 1ap cac nguyén tic v& an toan va bao vé strc
khoé cting nhu kha nang ap dung phu hgp véi cac gidi han quy dinh tredre khi dwra vao st dung.
Bang d liéu an toan vat liéu c6 sdn dbi voi cac thube thir va vat liéu. Tredc khi stz dung phai xem
tinh nguy hiém clia cac thudc thir va vat liéu. (Tham khao TCVN 5507).

A.2.2 Tailiéu vién din

Xem A.1.2.

A.2.3 Thuét ngir, dinh nghia
Xem A.1.3.
A.2.4 Tém tat phwong phap

Can mét lrong nhd mau etanol va cho bay hoi dén khé bing mét thiét bj gia nhiét va cé dong
nito' théi vao méu. Cén léng dugce hoa tan trong nwdc khir ion loai Il. Dung dich ndy dwoc bom
vao séc ky ion bao gdm cét trao ddi ion thich hop, thiét bj trc ché va cho vao detector din dién.
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Cac ion dugc tach dwa trén sy khac biét gitra ai lyc cua ion véi vi tri trao ddi clia nhya déi voi ai
Iwc cUa nhya véi chét riva gidi. Thiét bj trc ché lam tang d6 nhay cta phwong phap do vira ting
do dan dién cla chét phan tich va vira gidam d6 dén dién ctia chat rira gidi. Thiét bj &c ché
chuyén dbi chét rira giai va chat phan tich thanh dang hydro axit twong (rng. Cac anion trong
méu nuéc dwoc dinh lwgng bing tich phan cam (ng so véi dwdng hudn ngoai, déi véi méi ion
dugc tinh theo mg/L, hodc cé thé chuyén déi thanh khéi lwgng dya trén don vi dang sir dung
khéi lvgng ban d4u cia méu etanol, va dugc bdo cao la mg/kg. Cac dung dich hidu chudn duoc
chuan bj tir nhirng muéi thich hgp hoa tan trong dung dich nwéc.

A.2.5 Y nghia va st¥ dung
XemA.1.5
A.2,6 Cac anh hwéng

A.2.6.1 Céc anh hudng c6 thé do cac chét c6 cung thdi gian Iwu séc ky ion, dic biét néu ching c
ndng dé cao so v&i chat can phan tich. C6 thé pha loang mau dé giam thiu cac anh hudng.

A.2.6.2 Vung I6m nuéc (khoang tréng hé théng, pic 4m nhu trén Hinh A.2.1) c6 thé gay anh hudng
dén mot sé may phan tich. Viing 16m c6 thé dwgc loai bd bing cach pha lodng véi chét riva giai.
Théng thudng, dbi véi phép xac dinh clorua va sulfat, viing I6m nuwdc khdng gay can tréd vi cac pic
clorua va sulfat cach xa ving 16m nwérc.,

A.2.6.3 Luwong vét clorua va sulfat dwoc xac dinh trong phuong phap nay, cé thé bj anh hwéng
do sy nhiém bén tir dung cy thuy tinh, chét rtra giai, thubc thir, v.v... Phai cin than d& dam bao ring
sy nhiém ban & muc thdp nhét c6 thé. Gang tay cao su ho3c gang tay khéng c6 xo vai duoc
khuyén dung dé tranh nhiém ban.

A.2.6.4 Phairlra treéc cac binh chira chuédn bi mau béng nwéc khir ion.

A.2.7 Thiét bi, dung cu

A.2.7.1 Can phén tich, c6 khd nang can dén 2 000 g, véi do chinh xac dén 0,01 g.
A.2.7.1.1 Cén phén tich, c6 kha ning can dén 100 g, v&i do chinh xac dén 0,000 1 g.
A.2.7.2 Tu séy, dwoc diéu khién dén 110 °C + 5 °C dé séy natri sulfat va natri clorua.

A.2.7.3 Binh hat &m, c6 chira silica gel m&i dwgc hoat hoa (hoic chit hat &m twong dwong)
véi chét chi thi ham lugng dm.

A.2.7.4 Pipet hodc dung cu chuyén thé tich — Pipet thuy tinh loai A hoac loai twong dwong dung tich
2,0 mL ho#c pipet ty dong dwoc gin véi ddu polyetylen dung mét Ian.

A.2.7.4.1 Xyranh nhya, loai 10 mL, dung mét 1an, khéng bét budc I&p véi xyranh loc loai 0,2 pm
(phai khéng cd clorua va sulfat).
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A.2.7.5 Lo thuy tinh , nhd c6 nép van, dung tich 15 mL.

A.2.7.6 Khéi gia nhiét, c6 kha nang d& lo thuy tinh dung tich 15 mL va gia nhigt dén 65 °C.
A.2.7.6.1 Khi nito, c6 a6 tinh khiét cao.

A.2.7.7 Binh dinh mirc — Loai A, dung tich 1 L.

A2.7.8 May séc ky ion — Hé théng phan tich cling t4t ca cac phy tung cn thiét bao gdm xyranh, cét,
thiét b (rc ché, khi va detector. Néu c6 thé thi nén dung bom 2 kénh chét riva gidi dé nang cao tudi
tho va tinh nang cla cdt.

A.2.7.8.1 Hé théng phun, ¢6 kha n&ng truyén 25 pl véi 9 chinh xac tét hon 1 %.

A.2.7.8.2 Hé théng bom, c6 kha nang truydn luu lugng pha ddng tir 0,5 mL/min dén 1,5 mL/min v6i
dé chinh xac cao hon 5 %.

A.2.7.8.3 Cét bao vé, dung dé& bao vé cdt phan tich khdi cac thanh phén bj lvu giir manh. Céac dia
Iy thuyét phu tre giip cho viéc tach tét hon.

A.2.7.8.4 Cot tach anion, ¢6 kha ning tach tét chat phan tich (xem Hinh A.2.1).

A.2.7.8.5 Thiét bi trc ché anion, thiét bj (rc ché mang micro hoc tuong duong. Cot trao ddi cation
trong dang hydro da dugc sir dyng thanh cong, nhung déi hdi can phai phyc hdi theo chu ky. Piéu
nay dugc chi ra bdi 6 din ctia nén cao va tin hiéu phan tich thép.

A.2.7.8.6 Detector dan dién, dung tich nhd (< 2 pL) va luu lwgng thép, nhiét dd dwec bu, cb kha
nang do it nhat tir 0 uS/cm @én 1 000 puS/cm trén thang do.

A.2.7.8.7 Phan mém tich phan hodc hé théng di liéu sdc ky, cé kha ning do dién tich pic va
thai gian Iy, va hiéu chinh d@ liéu phi hop duwéng nén séc ky do.

A.2.7.9 Gang tay, loai cao su hodc khéng cé xo vai.

A.2.8 Thubc thir

A2.8.1 D6 tinh khit cua thubc thir — st dung cac hoa chit cp thudc thir hodc tinh khiét cao dé
chudn bj t4t ca cac mAu, cac dung dich chudn, chét rira gidi va dung dich tai ché. Trir khi c6 qui dinh
khac, tAt ca cac thuéc thir phil hop véi qui dinh hign hanh. C6 thé sir dung cAp khac, voi didu kién 1a
khi str dyng khdng gidm d§ chinh xac ctia phép xac dinh.

A.2.8.2 D6 tinh khiét cia nube, triy khi cb qui dinh khac, nwéc phai dugce hidu 1a nwdc thube thir nhur

da qui dinh loai Il trong TCVN 2117 (ASTM D 1193). Nuéc phai phu hop véi tAt ca thiét bj séc ky ion
va cac yéu cAu cua cdt (vi dy, lgc, khir khi, v.v...) @& chudn bj va bao quan chét rira giai.

A.2.8.3 Dung dich gbc dém rira gidi, natri bicacbonat (NaHCOs3) 1,5 mM va natri cacbonat
(Na,CO3) 1,2 mM. Hoa tan 2,5203 g + 0,000 5 g NaHCO; va 2,5438 g + 0,000 5 g Na,COs vao
nuéc thube thir trong binh dinh mirc loai A dung tich 1 L va pha lodng @én thé tich. Pha loang
100,0 mL dung dich géc nay dén 2 L trong binh dinh mic loai A dung tich 2 L bang nuéc
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thuéc thir da khir khi. pH cla dung dich géc 1a 10,1 dén 10,3. Dung dich rira gidi dwgc sl dung
c6 thé khac nhau néu str dung hé théng hodc cdt phan tich khéc.

CHU THICH A.2.1: Thé tich khéc cla dung dich géc co thé dugc chudn b bing cach sir dung ty 1& thubc thir
thich hgp. Theo huéng dén riéng dbi véi dung dich ndy tir nha cung cép cdt dang dugrc sir dung.

A.2.8.4 Dung djch trc ché cho thiét bj trc ché mang - axit sulfuric 0,025 N. Thém can than 13,7 mL
axit sulfuric c4p tinh khiét thuéc thir (khdi lvgng riéng twong déi 1,84) vao khoang 500 mL nuwéc thube
thir trong binh dinh mirc dung tich 1 L. (Canh bao — Viéc ndy sé lam cho dung dich rit néng. D& dung
dich ngudi trwéc khi pha lodng dén thé tich 1 000 mL. Khéng bao gi¢r dwgc cho nwéc vao axit dam
dac N.
Pha loang dén 1 000 mL bang nwéc, ghi nhan dung dich 14 axit sulfuric 0,50 N. Pha loang 100 mL
ndng d6 nay dén 2 000 mL bing nwéc thude thir dé c6 dung dich trc ché lam viéc cudi cung.

CHU THICH A.2.1: C6 thé chudn bi céac thé tich khac cho dung dich géc, sir dung ty 1& thudc thir thich hop. D6
v&i dung dich cdt ban sdn dang sir dung, phai theo huéng dén cho tirng loai.

A.2.8.5 Natri sulfat, khan, cp thubc thir, 6 tinh khiét téi thiéu 99 %. (Canh bao — Khong dugc nuét;
tranh tiép xic néu khong can thiét).

A.2.8.6 Natri clorua, cap thudc thir, dd tinh khiét t6i thiéu 99 %.

A.2.8.7 Etanol, bién tinh v&i metanol, hodc etanol diing cho y hoc, khan, bién tinh véi etyl axetat,
metylisobutyl keton va hydrocacbon naphta. (Canh bao — Dé chay; doc; cé thé gay hai hoac chét néu
nuébt phai hodc hit vao; tranh tiép xdc véi da).

A.2.9 Chuén bj dung djch tiéu chuin
A.3.9.1 Dung djch géc

A.3.9.1.1 Dung dich géc sulfat , 2 000 mg/L — D& dam bao khd, cin cho natri sulfat khan (5 g) vao
tu sy & 110 °C it nhét trong mét gidr, d& ngudi va gil trong binh hat 4m. Can 2,95 g natri sulfat khan,
chinh x&c dén 0,1 mg va chuyén vao binh dinh mirc dung tich 1 L. Thém nuéc loai Il d& hoa tan natri
sulfat va pha dén thé tich. Tinh ndng dd sulfat trong dung dich theo cong thirc A.3.1. Thé tich khac
cia dung dich géc c6 thé dugc chudn bj bang cach st dung ty 1é thube thir thich hop.

Géc sulfat (mg/L) = (g Na;SOx) (0,6764) (1 000 mg/g) / L (A.3.1)
trong d6

g Na;SO;  1a khéi lugng tinh bing gam clia Na;SO, dwgc hoa tan trong 1 L, va
0,6764 12 phan tram khéi lwgng sulfat trong Na,;SOs.

A.2.9.1.2 Dung djch gbc clorua, 2 000 mg/L — D& dam béo khé, cAn cho natri clorua (5 g) vao ti sdy
& 110 °C it nhét trong mot gidr, @& ngudi va gitr trong binh hit 4m. Can 3,296 g natri clorua, chinh xac
dén 0,1 mg va chuyén vao binh dinh mirc dung tich 1 L. Thém nwéc loai Il d& hoa tan natri clorua va

27



TCVN 7716:2011

pha dén thé tich. Tinh ndng dd clorua trong dung dich theo céng thirc A.3.2. Thé tich khac cua
dung dich géc c6 thé dwgc chuén bj béing cach sir dung ty Ié thubc thir thich hop.

Géc clorua (mg/L) = (g NaCl) (0,6068) (1 000 mg/g) / L (A.3.2)
trong do

g NaCl 12 khéi lwgng tinh bang gam ctia NaCl dugc hoa tan trong 1 L, va

0,6068 1a phan trdm khéi lwgng clorua trong NaCl.

A.2.9.2 Dung djch chuén clorua va sulfat trong nuwéc — Dé dat dugc tiéu chudn mong muén, cho

nwéc loai Il, dung dich clorua va sulfat gbc vao binh dinh mirc thuy tinh dung tich 1 L, theo Bang

A21.

Dung dich tiéu chudn nay nén loai bd va pha lai hang thang.

Bang A.2.1 - Chuén bj thé tich dung dich tiéu chudn clorua va sulfat trong nwéc loai ll

Dung dich tiéu chuén clorua va Dung dich géc clorua, Dung dich géc sulfat,
sulfat mL mL
mg clorua va sulfat/lit nwéc
chi 50 CI 25 -
20 10 10
10 5 5
5 2,5 2,5
1 0,5 0,5
0,5 0,25 0,25
0,3 0,15 0,15

A.29.2.1 Cho dinh lvong dung dich gbc clorua va sulfat (A.2.9.1) vao binh dinh m(rc, tron dinh
lwgng bang nuwoc loai Il pht hgp qui dinh véi Bang A.2.1. Cén than do thé tich chinh xac clia cac

dung dich géc clorua va sulfat dwgc thém vao binh dinh mire, va diing nwéc loai Il thém vao binh dén
1,00 L. Néng d9 clorua va sulfat clia méi tiéu chuan dwgc tinh theo cong thirc A.2.3 va A.2.4.

Sutfat trong tiéu chuén (mg/L) = Va x Ca/ V
Clerua trong tiéu chudn (mg/L) = Vb x Cb/ V

trong dé

(A.2.3)
(A.2.4)

Va  lathé tich cia dung dich géc sulfat (A.2.9.1.1), tinh bdng mL;

Ca landng dd cla gbe sulfat (cdng thirc A.2.1), tinh bang mg/L;

V&6 1athé tich clia dung dich géc clorua (A.2.9.1.2), tinh bing mL;

Ch A ndng dd cla gbe clorua (cong thirc A.2.2), tinh b&ng mg/L; va
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v la thé tich cudi cuing cta dung dich tiéu chudn, tinh bang L.

A.2.9.2.2 Co6 thé str dung bdi sb hay phan s cla cac gia trj Bang A.2.1 @& chudn bj cac thé tich
tieu chudn khac nhau, nhung van str dung cong thirc A.2.3 va A.2.4 dé tinh ndng do ion tiéu chuén.
CHU THICH A.2.3: Cach khéac, c6 thé st dung dung dich hiéu chudn gdc thwong phdm ban sén, véi didu kién 1a

dung dich dan xuét clia dung dich géc ban dau hodc 1a vat liéu chudn dugc chirng nhan, va khong c6 cac chét
phan tich khac.

A.2.10 Hiéu chuén

A.2.10.1 L&p dat sic ky ion theo hwéng din clia nha san xuéat. Khéng cho sén cac théng sé cy
thé vi cac thiét bj khac nhau sé doi héi cac chét rira gidi, diéu kién lwu lugng va cai dat thiét bi
khac nhau. Hiéu chuén sdc ky ion v&i it nh4t ndm murc sulfat va clorua, b4t dau gén sat, nhung
trén gi¢i han phat hién nhd nhéat, va xac dinh tiép dai lam viéc trong mdu thuéng xuyén dugc
phan tich. Ndng dé cia dung dich hiéu chuan phai chdn trén, chdn dudi dai dy kién dbi véi cac
mau dugc phan tich. Mot hodc nhidu hon cac chat chudn dai-trung binh duoc st dung dé
xac nhan do tuyén tinh ctia dwong hiéu chuén.

A.2.10.1.1 Didu kién sic ky ion dién hinh:
Lwu lugng: 2 mU/min
Dong ¢ ché: 2 mL/min (cc/min)
Lwong mau: 50 pl

Cé thé sir dung didu kién phan tich khac theo hwéng dén cla nha san xuét. Didu quan trong la séc ky
dd nhan dwoc cé chira céc pic clorua va sulfat véi sw phan chia dwong né&n nhw trén Hinh A.2.1. Cac
anion khac v&i nbng do dang ké co thé anh hudng dén phép xac dinh clorua va sulfat.

CHU THICH A.2.4: Thé tich m&u sé& thay ddi theo dung tich cdt, do nhay va cac yéu td khac. Xem sb tay
hwéng dan thiét bi séc ky ion va thong tin v& cot déi véi cac chi tiét may cy thé.
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Hinh A.2.1 — S&c ky ion dién hinh cuia dung djch chira 5 mg/kg clorua, phosphat, sulfat

A.2.10.1.2 Budng chuén phan tich phai dwoc thiét 1ap chi & mét thang do detector dugc cai dat dé
ng&n ngira sy thay déi anh hudng do déc duong cong phan tich.

A.2.10.2 Duwéng chuadn phén tich phai dwgc kiém tra xac nhan h&ng ngay hoac khi chay mau.,
Trude khi phén tich mdu phai kiém tra hé théng phan gidi, hiéu chudn va @ nhay nhw mét phan clia
quaé trinh kiém tra chét lvong (xem A.2.14).

A.2.10.3 Duong chuln sulfat va clorua nén Iap lai sau bét ky sy thay ddi nao dung dich ria gidi
séc ky ion (A.2.8.3), dé thiét lap lai thi gian lwu va do phan giai.

A.2.10.4 Cach do cac dung dich chuén hiéu chudn: Bom 25 uL méi dung dich hiéu chudn (A.2.9.2)
vao séc ky ion, va tinh dién tich cac pic twong (ng voi cac ion sulfat va clorua. S&c ky dd ion cla
dung dich hiéu chuén sulfat va clorua 5 mg/L trong nwéc dwoc néu trong Hinh A.2.1.

A.2.10.5 Xay dyng duong chudn tir phép do dién tich pic bing cach vé sb dém dién tich pic twong
(ng v&i ndng dd ion sulfat va clorua. St dung hdi qui tuyén tinh dé& xac dinh dwéng chuén thdng
nhét, cac dwéng c6 mot hé sé twong quan binh phuong téi thidu tuyén tinh 1a 0,99 hodc I6n hon,
xem Hinh A.2.2 va A.2.3. Hé sb tin hidu cho méi ion, R, la 9 déc clia dudng chudn thing, tinh bing
mg/L/sé dién tich.

CHU THICH A.2.5: Néu dé thj clia gia tri dién tich pic c6 hé sé binh phuong téi thidu nhd hon 0,99, thiét bj va
cac

dung dich hiéu chuan phai dugc kiém tra sai s6, va néu can, qui trinh hidu chudn phai dwoc 13p lai bit diu tw
A.2.9.

A.2.11 Cach tién hanh

A.2.11.1 L&y miu theo TCVN 6777 (ASTM D 4057) hodc ASTM D 4177. Mau phai duoc trén déu,
dam bao ddng nhét. LAy m3u dai dién d& phan tich. Mau nén I4y vao binh chira (t5t nhét Ia binh bing
polyetylen), gén kin t6t d& tranh sy bay hoi etanol. Binh chira mAu khéng dugc chira can lang sulfat
hogc clorua. Néu binh chira da dugc rira sach béing nudrc, trurdc khi stv dung phai rira bing nuée loai
Il va l1am khé.

A.2.11.2 Trdn ky mau trong binh chira ngay trivéc khi l4y ra lam mau phén tich.

A.2.11.3 Cho khoang 2 mL m&u thir etanol vao lo thuy tinh 15 mL sach, khd, da trir bi khéng vén
ndp kin. Can khéi lvgng mau thir chinh xac dén 0,0001 g va ghi khéi lvgng nay 1a We.

CHU THICH A.2.6: Khong cham ngén tay tran vao lo thuy tinh da can. Sir dung géng tay khong vai xo' hoac kep.

A.2.11.4 Dat lo thuy tinh c6 mAu 18n khéi ndng 65 °C va thdi ddu d&u mdt dong nito vao mau. Dé
méu khé hoan toan, mét khoang 5 min dén 10 min. Khi da hét tAt ca chét 1ong, chuyén lo thuy tinh ra
khdi khéi néng va dé& ngudi & nhiét dé phong.
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A.2.11.5 Cén than cho 2,00 mL nudc loai Il vao mau @4 kho. Thé tich nay dugc ghi la Vw. Gén kin lg
thuy tinh b&ng nép van, va lac Ig tir tir & hoa tan tat ca cac muédi dang ran.

A.2.11.5.1 L3p lai tir A.2.11.2 dén A.2.11.3 dbi v&i tat ca cac mau phan tich.

CHU THICH A.2.7 Co thé con c&n dau nhe tir chét bién tinh etanol. Khéng quan tam vé& cin nay néu né 1a
mang mdng, vi sulfua hodc clorua trong d6 sé dugc chiét vao pha nudc. Néu cé nhidu can, tredc khi cho nuéc
vao, khéng dun s6i mAu thir m&i cho @én khé.

A.2.11.6 L&p d&t sic ky ion theo hwéng dan clia nha san xuét.

A.2.11.7 Can bang hé théng bang cach bom chét rira gidi tir 15 min dén 30 min, cho dén khi nhan
dwoc dwdng nén bn dinh.

A.2.11.8 BAt dau chay séc ky theo hudng dan cla nha san xuét.

A.2.11.9 Bom 25 uL dung dich miu A.2.11.5 vao séc ky, va do dién tich cac pic twong (ng véi cac
ion clorua va sulfat.

A.2.11.9.1 D4i véi hau hét cac mau, bom mau mét Ian 1a di. Tuy nhién dbi véi méi mau thir mudi
thwe hién hai 1dn bom va tinh gia tri trung binh cuia pic twong &ng véi cac ion clorua va sulfat. Hai
phép do dién tich pic phai trong pham vi 20 % cta nhau. Néu cac dién tich khac nhau nhiéu hon 20
%, thi khong tiép tuc mau dang chay, cho dén khi c6 thé dat dwc I3p lai it nhat 20 % dién tich.

A.2.11.10 Néu dién tich pic clia mAu sulfat hodc clorua vugt qué dung dich hiéu chuén ion cao nhét,
chudn bj mau méi trong A.2.11.3, s dung it hon 2 mL mau va phén tich lai.

A.2.12 Tinh toan két qua

A.2.12.1 Nbng dd sulfat va clorua trong mau etanol ban du, tinh bing mg/kg (ug/g), dwgc tinh
theo cong thirc A.2.5.

C = (A x Rf) x (Vw | We) (A.2.5)
trong dé

C 1a ndng d6 anion trong mau etanol ban dau, tinh bdng mg/kg;

A la dién tich pic anion, tir sdc ky db ion trong A.2.11.9, tinh bang s6 dém;

Rf  la hé sé tin hiéu dwdng chuén tir A.2.10.5, tinh bdng mg/L/sbé dém;

We  1a khéi lvong clia mAu etanol ban d&u tir A.2.11.3, tinh bang g va

Vw 14 thé tich nwéc dwgce cho vao trong A.2.11.5, tinh bAng mL.
A.2.13 Bao céao

B&o cao két qua ham lweng clorua va sulfat chinh xac dén 0,1 mg/kg trén toan dai tr 0,5 mg/kg
dén 50 mg/kg.
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Hiéu chudn sulfat ciia phwong phéap sic ky ion
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A.2.14 Kiém soat chit lwgng

A.2.14.1 Xac nhan tinh ning cla thiét bj hodc qui trinh thir bang phép phan tich mét hoac nhiéu
m&u kiém tra chét lvgng sau mdi 14n hiéu chuén va it nhat sau mdi ngay st dung. Vi du, mjt
mau kidm tra tdt co thé 1a mdt mau etanol dai dién don 1é (xem B.1.5), dwoc phan tich I3p di lap
lai theo c&c qui trinh tir A.2.11.2 dén A.2.11.9. Nhirng két qua nay dugc ghi trong biéu d kiém
soat dé kiém tra hé théng vé do bn dinh théng ké, nhuw trong B.1.3.

A.2.14.1.1 Cac mau kiém tra c6 thé dwoc chudn bj trong etanol. Cho mét Ivgng gbc sulfat va
clorua trong nwéc vao etanol tinh khiét hoc bién tinh theo Bang A.2.2 va khéi lvgng tdng cua
dung dich etanol dwoc ghi lai la W. Néng d6 ion duwoc tinh theo cong thirc A.2.6 va A.2.7. Sau d6
mau kiém tra trong Bang A.2.2 dwgc phan tich theo cac qui trinh trong A.2.11.2 dén A.2.11.9.
Cac két qua nay duoc ghi lai trong biéu dd kiém soat dé& kiém tra hé théng vé do én dinh théng
ké,

nhu trong B.1.3.

Etanolic sulfat trong tiéu chudn (mg/L) = Va x Ca x 10°/ W (A.2.6)
Etanolic clorua trong tiéu chuan (mg/L) = Vb x Cb x 103/ W (A.2.7)
trong dé

Va  Ia thé tich clia dung dich géc sulfat (A.3.9.1.1), tinh bang mL;
Ca landng dd clia gbc sulfat (cong thire A.3.1), tinh bang mg/L;

Vb  lathé tich cia dung dich géc clorua (A.3.9.1.2), tinh bang mL;
Cb  landng dd clia gbc clorua (cong thirc A.3.2), tinh bing mg/L; va

W 1 khéi lvong cudi ciing clia dung dich tiéu chudn (etanol va phén lugng dung dich goc
trong nuéc), tinh béng kg.
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Bang A.2.2 — Miu kiém tra etanolic clorua va sulfat

Du:ﬁ,fizhvgé:uff:rén Khéi lwgng etanol, Dung dich clorua Dung dich sulfat géc,
mg clorua va sulfat/kg g géc, mL
etanol mL
chi 50 mg/kg CI” 975,00 25 -
20 980,00 10 10
10 990,00 5 5
5 995,00 2,5 2,5
1 999,00 0,5 0,5
0,5 999,50 0,25 0,25
03 999,70 0,15 0,15

A.2.14.2 Khi da cé cac thu tyc vé& kiém soat chat lwugng QC/ Dam bao chét lvgng (QA) cho
didu kién thir nghiém, thi c6 thé sir dung céc thu tuc ndy dé khdng dinh dd tin cdy cua két qua
thir.

A.2.14.3 Néu khong c6 cac thl tyc v& QC/QA cho diéu kién thi nghiém. Phy lyc B cé thé dugc
ap dung nhw 1a hé théng QC/QA.

A.2.15 D chum va dj chéch

A.2.15.1 D6 chum — PO chym néu dwéi day nhan dugce tir mdt phong thir nghiém: cac mau
chi dinh duwgc phan tich ba Ian trong ciing mét ngay, do ciing mét ngudi phén tich va trén cung
mot thiét bi. Danh gia d6 chum ddi véi cac mau nay dugc néu trong Bang A.2.3. Hién nay khéng
c6 s&n céac sb liéu 6 chum bd sung cho phwong phép.

A.2.15.2 D¢ I3p lai — DO 13p lai diy di cla phwong phap ndy sé& dugc tinh sau cac nghién ciru
lién phong.

A.3.15.3 D¢ téi Iap — Khéng c6 sdn cac dir ligu d& cong bd do tai lap. Qui dinh vé do tai lap
thich hgp sé& dugc tinh tir két qua lién phong thir nghiém.

A.2.15.4 D6 chéch — Vi khdng c6 sdn vat liéu chuén so sanh dwoc chdp nhan cé gia trj da biét cla
sulfat va clorua trong etanol, nén khéng xac dinh duwgc d§ chéch clia phwong phap nay.
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Bang A.2.3 - D§ chum ctia phwong phap

Sulfat, mg/kg Clorua, mg/kg
Lwong cho vao,
mg/kg Gia tri trung binh D léch chudn  Gia tri trung binh  D§ léch chuén
do duwgc do dugc

1,00 1,28 0,04 0,97 0,03
1,60 1,57 0,18

4,13 4,06 0,05

8,27 8,50 0,06
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Phu luc B

(Tham khao)
Y nghia cac dic tinh quy dinh

B.1 Ancol nhién lié¢u bién tinh

B.1.1 Ham lwgng nwéc — Néi chung, phuong phap phéan tich Karl Fischer la quy trinh tin cdy,
duy nhét hién nay dé xac dinh nuwéc trong etanol bién tinh. Tiéu chudn ASTM E 203 mé ta sy thay déi
cén thiét dé tién hanh phép thlr c6 ancol. Phwong phap khéi lwgng riéng nhe ASTM D 891 va ASTM
D 3505, thwdng la khéng thich hgp nhw cac ly do da néu trong A.1.1. Sy hoa tan clia hdn hgp nhién
liéu etanol va x3ng bi han ché bdi nwéc. DS hoa tan nay sé thay ddi theo ham lwgng etanol, nhiét do
ctia hdn hop va ham Iwgng chat thom ctia xing géc. Nhién liéu dwoc tao thanh bang cach trdn 10 %
thé tich etanol nhién liéu vé&i xang cé chira 14 % thé tich chét thom va 0,6 % khéi lvgng nude hoa tan
(khoang 0,5 % thé tich), sé tach thanh pha nwéc giau ancol phia dwéi va pha hydrocacbon phia trén
néu 1am lanh xuéng khodng 7 °C (45 °F). Pong co danh Iira théng thudng sé khong chay voi
nguyén liéu 1& pha nwdc, cho nén viéc tach pha dan dén sy truc trac nghiém trong trong van hanh.
Trong thyc té, mirc dd nhiém nuwéc 1a khdng tranh khoi khi van chuyén va st dung, vi hdn hop xang-
etanol hut &m, ham lwgng nudc cla etanol bién tinh nhién liéu phai dwoc han ché khi duwoc tron véi
xang dé giam nguy co tach pha.

B.1.2 Ham lwong nhya da riva qua dung moi

B.1.2.1 Phép xac dinh ham lwgng nhya da rira qua dung mdi la do lwgng cén con lai sau khi cho
bay hoi nhién liéu réi sau d6 rira bing heptan. Viéc rira heptan sé& loai cac chét tan trong heptan,
khdng bay hoi nhu Ia cac phuy gia, ddu ldm chit mang st dung véi phu gia va nhién liéu diézen. Nhya
da rira qua dung mdi bao gém nhyra khéng tan trong nhién liéu va nhiya tan trong nhién liéu. Phan
khéng tan trong nhién liéu c6 thé bit kin bd loc nhién liéu. Ca hai loai nhira c6 thé 1&ng trén bé mat khi
nhién liéu bay hoi.

B.1.2.2 Nhya da rira qua dung méi c6 thé gop phan vao cin lang trén b& mat clia ché hoa khi, kim
phun nhién ligu, dwdng éng dén nhién liéu, cdng nap, xupap va thanh dén xupap. Hién nay chua cé
cdng bd vé& viéc nhyra da rira qua dung moi cé mét trong cac loai ancol tinh khiét chdng han nhw trong
etanol gay ra céc tryc tréc cla ddng co hién dai. Phwong phap thr dwgc st dung co ban dé phat
hién sy c6 mat clia cac tap chat cé diém sbi cao, khéng tan trong heptan.

B.1.2.3 Do céc cong bd vé dd chum cho phwong phap thlr TCVN 6593 (ASTM D 381) da duwoc xay
dyng chi trén co s& cac di liéu clia hydrocacbon, nén cac céng bd nay c6 thé khdng ap dung dwoc
cho etanol nhién liéu bién tinh.

B.1.3 Ham lwgng lon clorua — Cac ndng d thép clia ion clorua gay an mon déi vé&i nhidu kim loai.
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B.1.4 Ham lwgng déng — Ddng la mét xic tac rat manh cho sy oxy hoa hydrocacbon & nhiét do
th&p. Thyc nghiém chi ra rdng ndng dd ddng trong xang thwong phdm cao hon 0,012 ppm khéi lvgng
c6 thé 1am tang dang ké téc do tao nhya.

B.1.5 D axit — Dung dich nuwéc rét lodng clia cac axit htru co cé khdi lwgng phan tir thap nhw
axit axetic (CH;COOH) s& &n mén manh nhiéu loai kim loai. Vi vay can phai git cac axit loai nay &
mrc rét thap.

B.1.6 pH — Khi pH cua etanol dwgc sir dung lam nhién liéu cho dong co danh Iiva thp hon 6,5, bom
nhién liéu cé thé bj truc trdc do sw tao mang gira chdi quét va bd chuyén mach, kim phun
nhién lidu cé thé hdng do bi &n mdn va cé thé xay ra sy mai mon xylanh ddng co qua mirc. Khi pH
trén 9,0 thi bd phan bang nhya ciia bom nhién liéu cé thé bi hdng. Str dyng etanol véi 10 % thé tich
trong hén hop véi xang sé thi giam bét cac anh huéng xau déi véi dong co.

B.1.7 Ngoai quan — Théng thuwéng d6 duc hodc dd két tia cho biét mirc nhiém ban.

B.1.8 D tinh khiét ctia etanol — Sy c6 mat clia mdt sé hop chat hiru co chra oxy khac véi
etanol du v&i mét lvong nhd cé thé gay anh hwdng bét loi dén cac tinh chat ciia hén hop
nhién liéu etanol-xang.

B.1.9 Ham lwong sulfat tbng — Sy c6 méat lwong nhd sulfat vé co trong etanol bién tinh &
diéu kién thich hop co thé gép phan tao can ldng & ddng hé tubc bin va lam téc nhanh bd loc bom
phan phéi nhién liéu trong hé théng phan phéi nhién liéu. Céc sulfat cling gay ra tic bd phun nhién
liéu din dén dong co khong nd va kha nang truyén déng kém trong 6 t6.

B.1.10 Chét bién tinh — Chét bién tinh géc hydrocacbon (xem Diéu 5) dwgc quy dinh bdi quy chudn
quéc gia dung cho etanol nhién liéu bién tinh. Quy chudn giéi han ca lwgng téi thidu va téi da
c6 thé dwoce str dung. Nhirng nha san xuét etanol bién tinh thudng st dung thiét bi do dé kiém soat
lwgng chét bién tinh. Quy trinh phan tich hién hanh chi cung cép dwoc gia tri wéc tinh clia ham lwgng
chét bién tinh.

B.2 Etanol chwa bién tinh

B.2.1 Khéi lwong rieng — Khéi lvgng riéng clia hdn hgp nwéc-etanol 1d mét ham sé chinh dé tinh
ham lwgng nwéc clia hdn hop. Trong quy chudn quéc gia can quy dinh s dung khéi luvgng rigng &
nhiét dd 15,56/15,56 °C (60/60 °F) trong khéng khi lam phuong phap kiém soat ham lwgng nuédc cla
etanol chwa bién tinh. Théng thwdng viéc cho thém chét bién tinh s& anh hudng dén khéi lugng
riéng, do d6, néi chung phrong phap khéi lugng riéng khéng thich hgp dé xac dinh ham lugng nudc
clia etanol bién tinh.
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B.2.2 Ham lwgng lwu huynh — Nhitng yéu clu kiém soét lvu huynh clia xang va tiéu chudn khi
phét thai da dan dén viéc thiét lap tiéu chudn lwu huynh déi véi cac nha may loc diu va cac nha
nh&p khdu san xuét xang pha ché, xang gbc d& phéi tron oxygenat, va x&ng théng thuwéng, EPA da
thiét 1ap viéc kiém soat lu huynh trong xang dé& hé tro tiéu chudn khi phat thai déng co. Luwu huynh
lam hdng bd loc xtc tac khi thai can thiét cho viéc giam phat thai HC, CO va NO,.
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