TCVN TIEU CHUAN QUOC GIA

TCVN 2690:2011
ASTM D 482 - 07

Xuat ban lan 4

SAN PHAM DAU MO - PHUWONG PHAP XAC DINH TRO

Standard test method for ash from petroleum products

HA NQI - 2011



L&i néi dau
TCVN 2690:2011 thay thé TCVN 2690:2007.

TCVN 2690:2011 dwgc xdy dwng trén co s& hoan toan twong
duwong vé&i ASTM D 482 — 07 Standard Test Method for Ash from
Petroleum Products v&i sy cho phép clia ASTM quéc té, 100 Barr
Harbor Drive, West Conshohocken, PA 19428, USA. Tiéu chuén
ASTM D 482 - 07 thudc ban quyén clia ASTM qudc té.

TCVN 2690:2011 do Tiéu ban ky thuat Tiéu chudn quéc gia
TCVN/TC28/SC2 Nhién liéu long - Phwong phap thi bién soan,
Téng cuc Tiéu chuén Do lvdng Chét lwgng dé nghi, B& Khoa hoc
va Céng nghé coéng bb.
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San pham dau mé - Phwong phap xac dinh tro

Standard test method for ash from petroleum products

1 Pham vi ap dung

1.1 Tiéu chudn nay qui dinh phwong phéap xac dinh tro trong khoang tir 0,001 % dén 0,180 %
khéi lwgng ¢6 trong cac loai nhién liéu chung c4t va cac nhién liéu can, nhién liéu tudc bin khi,
dau thd, dau bdi tron, sap va cac san phadm dau mé khac, trong d6 bét ky cac chét tao tro nao co
mat dwge coi 1a cac chat bin hodc cac tap chéit khéng mong muén (Cha thich 1). Phwong phép
nay chi 4p dung cho cac san pham diu mo khong chira cac phy gia tao tro, ké ca cac hgp chat
cla phospho (Chu thich 2).

CHU THICH 1:  Véi mét sé loai mau nhét dinh, cac kim loai tao tro khéng dwgc gilr lai toan lwgng trong

tro. Didu nay dac biét dung trong trudng hep déi véi cac ddu chung cét, cac dau nay cén phai ap dung méot
qui trinh tao tro déc biét dé gilr lai toan lwgng cac kim loai.

CHU THICH 2: Phwong phap nay khéng ap dung dé xac dinh ham lwgng tro clia dau béi tron chua si
dung c6 chira phy gia; déi véi cac miu nhw vay ap dung TCVN 2689 (ASTM D 874). Phuong phéap nay
cling khéng 4p dung cho cac du bdi tron chira chi hodc dau hdp sb dong co da sir dung.

1.2 Céc gi4 tri tinh theo hé Sl 1 gia trj tiéu chudn. Céc gi4 tri ghi trong ngodc don dung dé tham
khao.

1.3 Tiéu chudn nay khong d& cap dén tit ca cac vén dé lién quan dén an toan khi st dung. Ngui
st dung tiéu chudn nay cé trach nhiém thiét lap cac nguyén tic vé an toan va bao vé sirc khoé
cling nhw kha n&ng ap dung phit hgp véi cac gidi han quy dinh trrée khi dura vao sir dyng.

2 Tailigu vién din

Céc tai liéu vién din sau day 1a rt cAn thiét khi ap dung tiéu chudn nay. Di vé&i cac tai lidu vién dan
ghi nam céng bé thi 4p dung ban dugc néu. D4i véi cac tai liéu vién dan khéng ghi ndm céng bé thi
4p dung phién ban m&i nhét, bao gdm ca cac ban sira ddi, bd sung (néu cd).

TCVN 6777 (ASTM D 4057) Dé&u mé va sén phdm dau mé — Phuong phép 18y méu thd céng.
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TCVN 2689 (ASTM D 874) San phdm ddu md — Phuong phép xéc dinh tro sulphat trong céc phu
gia va déu béi tron.

ASTM D 4177 Practice for automatic sampling of petroleum and petroleum products (Ddu mé va
sén phdm déu mé — Phuong phép 18y méu tw déng).

ASTM D 4928 Test method for water in crude oils by coulometric Kart Fischer titration
(Phuong phép xéc dinh nwéc trong ddu thé bdng chuén d6 dién lwgng - Kart Fischer).

ASTM D 6299 Practice for applying statistical quality assurance techniques to evaluate analytical
measurement system performance (Phuwong phép ky thuét théng ké vé dédm béo chét lvong dé
dénh gié hé thdng thiét bj do lwdng phén tich).

ASTM D 6792 Practice for quality system in petroleum products and lublicants testing laboratories
(Thuc hanh hé théng chét luwgng trong céc phong thi nghiém céc sdn phdm ddu mé va chét boéi

tron).

3 Tém tit phwong phap

M&u dyng trong chén thich hgp dwoc dét va dé chay cho dén khi chi con lai tro va can cacbon.
Khir c&n cacbon thanh tro bdng cach nung néng trong 16 & 775 °C, d& ngudi rdi can.

4 Y nghia va sir dyng

Biét lvong chét tao tro co trong san phadm c6 thé cung cdp cac théng tin v& sy phu hop hodc
khéng phu hop clia san phdm dé sir dung trong cac rng dung cuy thé. Tro dwoc tao thanh tir cac
hop chét kim loai tan trong ddu hoac tan trong nuéc hodc tir cac chéat rdn ngoai lai nhw bui, gi.

5 Thiét bi va dung cu
5.1 Bia hodc chén bay hoi, bing platin, s&? ho#c silica, cé dung tich tiv téi thidu Ia 90 ml dén téi da Ia
120 ml.

5.2 Lo nung dién, c6 kha nang duy tri nhiét d6 & 775 °C + 25 °C, tét nhét Ia cé 16 théng hoi
thich hop & phia trwéc va phia sau dé khéng khi cé thé tir tir Ia qua ty nhién.

5.3 Pén dbt khi ga Meeker, hoac loai twong duong.

5.4 Thiét bj Iic co hoc.
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6 Hoéa chiat

6.1 Propan-2-ol — (Canh bao — D& chay, c6 thé nd khi cho bay hoi dén khé hosc dén gan can
kho.)

6.2 Toluen - (Canh béao — Dé chay, déc.)

6.3 Mau kiém soét chét lvong (QC), 1a cac phdn cliia mdt hodc nhidu loai chat 1dng dau mé co
tinh &n dinh va dai dién cho cac miu dang xét. Co thé dung cac mau QC dé kiém tra tinh hiéu
lyc ctia qui trinh thir nghiém duec néu & Diéu 11.

7 Lay mau

L&y mau theo TCVN 6777 (ASTM D 4057) hosic ASTM D 4177. Trwéc khi chuyén lwgng méu thir vao
dra ho3c chén bay hoi d& tro héa, phai dc biét cin than dé& dam bao rdng lwong mau thir da 18y
thc sw 1a mau dai dién. Néu can cé thé 1ac manh.

8 Cach tién hanh

8.1 Nung dia hodc chén bay hoi sé dung trong phép thir & 700 °C dén 800 °C it nhé4t trong 10 min.
Lam ngudi dén nhiét dd phong trong binh lam ngudi pht hop va can voi do chinh xac dén 0,1 mg.

CHU THICH 3: Binh ding d& 1am ngudi dfa hodic chén bay hoi c6 thé 1a binh hit &m khéng c6 tac nhan
hat &m. Ngoai ra, phai can dia hoic chén bay hoi ngay sau khi lam ngudi xong. Néu can phai dé chén
trong binh hat 3m trong mét khoang thoi gian lau hon thi tét ca cac 1an cén tiép theo phai duoc thuc hign
sau khi d& chén va lvgng chira trong chén & binh huat am trong mét khodng théi gian dai twong ty.

8.2 Khi méu thir dii d6 linh ddng, tron that ky trwéc khi can. Thao tac tron la rat can thiét Gé
phan bé d&u chat dang hat va xtc tac min trong toan bé mau. Dé viéc trén dat yéu cau, thong
thwérng 4p dung cach lic thii céng trong 10 min hodc sir dung thiét bi lac co hoc trong 10 min.
Kiém tra do ddng nhét cia mau treéc khi tién hanh theo 8.3. Néu mau chwa dat 6 ddng nhét,
can tiép tuc lAc mau.

8.2.1 Sau khi tron mAu lai, néu thdy mAu vin khong déng nhét, hodc thdy cé nghi ngd, cé thé
dung may tron trugt téc A6 cao loai khong quat gié. Dung cy nay dugc mé ta tai Phy luc A.1 cua
ASTM D 4928.
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8.2.2 Néu mau van chua dat ddng nhét nhu yéu cdu, bd mau nay va ldy mau méi.

8.2.3 Néu & nhiét dd phong, miu & dang nhét hoic rén, thi gia nhiét binh chira m4u cén than
cho dén khi mau Idng hoan toan va trdn ky. C6 thé dung 16 nung véi nhiét dé thich hop.

8.2.4 MAu cé thé chra nwéc. Sau khi gia nhiét trong ta sly, nuéc cé thé séi gay bén ra ngoai
ho#c tao bot. Ngudi thao tac phai thye hién rat can than céng doan nung méu, cdn s dung thiét
bi bao vé& ca nhan thich hgp nhw kinh bdo hd va gang tay. Viéc trdn loai mau nay cén tién hanh
can than. Nén chon phuong phap khudy hon 1a l4c.

8.3 Lugng mau can ldy dé thir nghiém phu thudc vao ham lugng tro dy kién cé trong mau. Xem
Bang 1. Qui trinh can méu cling phuy thudc vao viéc mau can gia nhiét hoac khdng, va phai can
mét hodc nhiéu lwgng méu.

Bang 1 - Khéi lwgng miu thir twong (Png v&i lwgng tro

Lwong tro dy kién, % khéi lvgng Khéi lwgng méu th, g Khéi Iwgng tro, mg

0,18 1 20
0,10 20 20
0,05 40 20
0,04 50 20
0,02 100 20
0,01 100 10
0,001 100 1

8.4 Dung can dia dé& can, can mdt lwgng miu vao dia hodc chén chinh xac dén 0,1 g du dé co
lwgng tro khéng I&n hon 20 mg. Xac dinh khéi Iwvgng mau thir str dung trong phép phéan tich &
nhiét d mai treorng. C6 mot cach dé thyc hién didu nay la 14y chénh léch gira khéi lvgng ban
d4u va khéi lrgng cubi cung clia vat chira miu da can & nhiét dd mai tredng. Néu mot 1&n can 1a
du, xac dinh theo Bang 1 ho#c theo kinh nghiém thi tién hanh tiép cac budc tir 8.6 dén 8.11.

8.5 Né&u cin thém miu nhidu I4n thi chi viéc tién hanh cac buwéc tir 8.6 (cha y 8.6.1 va 8.7), dé
dia hoac chén ngudi dén nhiét do phong treéc khi cho thém miu theo qui dinh & 8.4. Tién hanh
cac buéc tir 8.6 dén 8.11.

8.6 Dung dén khi dét Meeker hoac loai tvong dwong c&n than nung dia hodc chén cho dén khi
m&u chay thanh ngon Itra. Duy tri nhiét dd nung dia ho3c chén sao cho mau tiép tyc chay déu
véi te @6 vira phai, chi dé lai tro va cacbon khi dirng chay. Tai buéc nay cé thé dung bép dién.

8.6.1 Mau thir c6 thd chira nuwdc va c6 thé gay bén ra. Thi nghiém vién phai nung miu cén
than,
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str dung thiét bj bao vé& ca nhan thich hgp nhu kinh bdo hé va gang tay. Néu mau bj bén nhiéu,
manh, mau c6 thé b ving ra khéi dia hodc chén, thi bd mau thir d6. Néu da bdé mau thir dau tién,
thi cho (2 + 1) ml propan-2-ol (Canh bao — D& chay) vao mau thir hai trong khi van khudy bing
que khudy thiy tinh, néu mau rdn hodc co6 dang gan rén thi lam néng méu tir tir cho dén khi
chay Iéng. Tién hanh nhw mé ta & 8.6. Néu lam nhw vay van khdng dugc thi lam lai miu th ba,
st? dung (10 + 1) ml hén hop cha (50 + 5) % thé tich toluen (Canh bao — D& chay. Hoi déc) va
(50 + 5) % thé tich propan-2-ol. Trong ca hai trwéng hop, dung gidy loc khéng tro thu thu hét
lwgng mau bam dinh vao que thiy tinh cho vao dTa. Tiép tuc dét mau nhw qui dinh & 8.6.

8.7 Thi nghiém vién phai than trong, khong dwgc bé di noi khac khi dang dét mau.

8.8 Sau khi ngirng chay, mét vai mau thir c6 thé cdn nung thém, déc biét 1a cac miu diu ning
nhu nhién liéu hang hai, nhién liéu nay tao thanh I&p vd cirng trén phan véat liéu chua chay.
C6 thé dung que thay tinh dé& lam v& Iép vo clrng nay. Dung gidy lpc khéng tro, thu hét lwgng
méu crng bam dinh vao que thay tinh cho tré lai vao dia. Dét chay lwgng méu con lai.

8.9 Nhién lidu nang hon c6 xu huwéng tao bot, vi vay thi nghiém vién phai tién hanh that can
than. Tranh nung quéa nhiét, khéng dé cho mau hodc dia bj nung dd Ién, vi cé thé Iam thét thoat
tro. Mudn vay, khong dé ngon Itra cao hon vanh dia nham tranh nung quéa nhiét phan déng cirng,
tranh tao cac tan Itra gay thét thoat tro dang ké.

8.10 Nung c&n trong 16 nung & 775 °C + 25 °C cho t&i khi tat ca cac hop chét chira cacbon bién mét.
Lam ngudi dia t&i nhiét dd phong trong binh thich hep (Chu thich 3) rdi can chinh xac dén 0,1 mg.

8.11 Nung lai dia & 775 °C + 25 °C it nhat 20 min, lam ngudi trong binh thich hgp (Chu thich 3) rdi
can lai. Lap lai cac thao tac nung va can cho t&i khi chénh léch két qua gitra hai lan can lién tiép
khéng Ion hon 0,5 mg.

9 Tinh két qua

Tro duwgc tinh bing phan tram khéi lwgng clia cac mAu thir ban dau theo cdng thirc:
Tro, % khéi lwong = (W/W) x 100 1

trong doé:
w  la khdi lweng tro, tinh bng gam;

W 12 khéi lwgng méu thir, tinh bang gam.

10 Béo cao két qua
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10.1 Bao céo két qua nhw sau:

Khéi lwgng mau thi Bao c4o
Tir 9,00 g dén 39,99 g 3 s6 sau diu phéy
>40,00g 3 dén 4 s6 sau du phdy

10.2 Ghi nhan gia tri dwgc bao cao la tro theo TCVN 2690 (ASTM D 482), ghi rd khéi lvgng méu
da lay.

11 Kiém soat chat lwgng (QC)

11.1  Xac dinh lai khd nang hoat ddng clia thiét bj thir hodc qui trinh thir bdng phuong phap
phan tich mau QC (xem 6.3).

11.1.1 Khi co s& thir nghiém da cé hd so QC/Dam bao chét lwgng (QA), co thé sir dung cac hd so
nay dé& xac dinh d tin cay clia két qua thr.

11.1.2 Néu co s& thir nghiém chwa cé cac hd so QC/QA, ap dung Phy luc A.1 nhu hé théng
QC/QA.

12 Do chym va d§ chéch

12.1 D6 chym clia phuong phap nay dwoc xac dinh theo phwong phap théng ké cac két qua thee

lién phong nhw sau:

12.1.1 DO I3p lai - Sy chénh léch gira hai két qua thir ké tiép nhau thu dwgc do cung mét thi
nghiém vién tién hanh trén cung mét thiét bj, cing mét mau thir trong mét thoi gian dai dwéi didu
kién ther khéng ddi, véi thao tac binh thuwdng va chinh xac theo phwong phap thir, chi mét trong
hai mwoi két qua dwgc vugt cac gia tri sau:

Tro, % khéi lwgng Do 13p lai
Tir 0,001 dén 0,079 0,003
Tir 0,080 d@én 0,180 0,007

12.1.2 D6 tai Iap - Sy chénh léch gitra hai két qua don 1é va doc lap thu dwec do cac thi nghiém
vién khac nhau tién hanh trong cac phéng thi nghiém khac nhau, trén cung mét mau thie, trong
mét thoi gian dai, véi thao tac binh thwdng va chinh xac theo phwong phéap thir, chi mét trong hai
muwoi treong hep dugce vret cac gia tri sau:

Tro, % khéi lwgng Do tai lap

10
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Tir 0,001 dén 0,079 0,005
Tir 0,080 dén 0,180 0,024

12.2 D6 chéch — Phuwong phap nay khdng xac dinh do chéch vi khong c6 sén chét chuan so sanh
thich hgp chiva lugng tro da biét trong hydrocarbon dadu mé dang 1dng.

11
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Phu luc A
(Tham khao)

Kiém soat chét lwvgng

A.1 Kiém soat chit lwgng

A.1.1  Xac dinh lai kha nang hoat ddng cla thiét bj thir va clia qui trinh thir bing phwong phap phan
tich mau QC.

A1.2 Trudc khi thic hién phép do, thi nghiém vién phai xac dinh gia trj trung binh va cac gid¢i
han kiém soét cia mdu QC (xem ASTM D 6299 va ASTM D 6792 va MNL 7).

A.1.3 Ghi céc két qua QC va phén tich theo biéu db kiém soat hoic ky thuat théng ké twong dwong,
dé danh gia tinh trang kiém soat mang tich thdng ké clia toan bd qua trinh thir (xem ASTM D 6299 va
ASTM D 6792 va MNL 7). C4c sb liéu lac ngoai viing kiém soat can dwoc nghién cteu dé tim nguyén
nhan géc.

A.1.4 Néu khdng cé cac yéu cau rd rang néu trong phwong phap thir, tAn suét thir nghiém QC
phy thudc vao chét lwgng dang dugc do, dd 6n dinh clia qua trinh thir nghiém va phy thudc vao
cac yéu cau clia khach hang. Néi chung, mdu QC duwoc tién hanh phan tich hang ngay. Tan suét
kiém tra c6 thé tang 1én néu sé lwgng mau phan tich hang ngay lén. Tuy nhién, khi da chirng
minh 13 vigc th(r nghiém ndm trong pham vi kiém soat théng ké thi tAn suét thir nghiém QC c6 thé
giam di. Phai kiém tra dinh ky dd chum cta phép thir m3u QC theo @6 chum ctia phwong phap
ther qui dinh d& dam bao chét lgng cac sé liéu.

A1.5 Khuyén cdo la mdu QC kiém tra thuong xuyén phai dai dién cho vat ligu phan tich
hang ngay. Cung cép sén mdt lugng mdu QC duv d& dung cho cac muc dich da dinh, cac miu
nay phai déng nhét va én dinh duéi cac didu kién bao quan d3 biét. Xem thém cac huéng din
trong

ASTM D 6299 va ASTM D 6792 va MNL 7 vé QC va ky thuat 1ap bidu dd kidm soat.

12
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