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Xuit han lan 1

Dau béi tron — Xéc dinh ham lugng cac nguyén té phu gia bang
quang phé phat xa nguyén tir plasma két ndi cam g (ICP)

Lubricating oils — Determination of additive elements by inductively coupled plasma
atomic emission spectrometry

1 Pham vi ap dung

1.1 Tiéu chudn nay qui dinh phuong.phap dinh lugng bari, bo, canxi, déng, magié, molybden,
phospho, luu huynh, va kém trong dau béi tron chua s dung va cac géi phu gia.

1.2 Cdng bd vé dd chum cb gia tri cho-cac phép pha lodng ma trong dé % khdi luong mau trong
dung mdi duoc gir khdéng d3i trona khoana tir 1 % khéi 'Iuong dén 5 % khéi luona ctia d3u

1.3 Cac bang vé dé chum dinh rd cac ving ndng db qui dinh trong chudng trinh nghién ciru
lien phong. Tuy nhién, ca hai nong d6 cao hon va thdp hon cing cé thé xac dinh bang phuong
phap nay. Cac gi6i han néng d6 thdp phu thuéc vao dd nhay clia thiét bi ICP va hé sé pha loang.
Cac gidi han néng d6 cao dugc xac dinh bdi san phdm cla néng dé cuc dai, dudc dinh rd bing
dudng chuén tuyén tinh va hé sé pha loang mau.

1.4 Luu huynh c6 thé dugc xac dinh néu may cé thé van hanh & budc séng 180 nm.

1.5 Cac gia tri tinh theo h& Sl la gia tri tiéu chudn. Cac gia tri trong ngoac ding dé tham khéo.

1.6  Tiéu chudn nay khong dé cap dén tat ca cac van dé lién quan dén an toan khi st dung. Ngudi
st dung tiéu chudn nay cé trach nhiém thiét lap cac nguyén tic vé an toan va bdo vé sitc khod

cling nhu kha nang ap dung phi hgp véi cac giéi han quy dinh trudc khi dua vao sir dung.

2 Tai liéu vién dan

Cac tai iéu vién dan sau la rét can thiét khi ap dung tiéu chudn. D8i véi cac tai liéu vién dan ghi
nam cong bd thi ap dung ban dudc néu. DGi vai cac tai ligu vién dan khéng ghi nam cong bé thi ap

dung phién ban mai nhat, bao gém c4 cac ban slra ddi, (néu cé).

TCVN 6777 (ASTM D 4057) San pham dau mé - Phuong phap 1dy mau thil céng.
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ASTM D 1552 Test Method for suifur in petroleum products (High-temperature method)
San pham dau mé - Phuong phap xac dinh juu huynh (Phudng phap nhiét d6 cao)).

ASTM D 4307 Practice for preparation of liquid blends for use as analytlcal standards
(Hudng dan pha ché cac chat 16ng dé dung iam cac chat chuin phan tich).

ASTM D 4628 Test Method for analysis of barium, calcium, magnesium, and zinc in unused
lubricating olils by atomic absorption spectrometry (Dau béi trdn chua s dung - Phugng phap

phan tich bari, canxi, magié va kém bang quang ph8 hép thu nguyén t).

ASTM D 4927 Test Method for elemental analysis of lubricant and additive componenis-barium.
caicium, phosphorus, sulfur and zinc by wavelength-dispersive X-ray fluorescence spectrometry
(Phuong phap phén tich nguyén to dau béi tron va phu gia - Bari, canxi, photpho, Iwu huynh va kém
bang phd huynh quang budc séng tan xa tia-X).

ASTM D 5185 Test method for determination of additive elements, wear metals, and contaminants in
used lubricating oils and determination of selected elements in base oils by inductively coupled plasma
atomic emission spectrometry (ICP-AES) (Phuong phap xac dinh cac nguyén t6' phu gia, cac kim loai
mai mon, va cac tap chat trong dau bai tron da s dung va xac dinh cac nguyén t& chon loc trong cac

loai dau gdc bang quang phd phat xa nguyén ti plasma két néi cam (ng {ICP-AES).

ASTM D 6299 Practice for Applying Statistical Quality Assurance Techniques to Evaluate Anaiytical
Measurement System Performance (Phuong phap &p dung ky thuat théng ké vé dam bao chat luong
d€ danh gia hé thdng thiét bi do ludng phan tich).

3 Tém tat phuong phap

Can mot lugng mau va pha loang theo khdi lugng vai hén hop xylen hoac dung méi khac. Can
riéng chét chudn ndi qui dinh réi cho vao dung dich th, ho3ic két hdp ngay tir dau v&i dung mai
pha lodng. Céc chuan hiéu chudn dugc chudn bj tuong ty. Cac dung dich dugc dua vao may ICP
béng cach hut ty nhién 'hoac ding mét bom nhu déng. Cé thé tinh ndng 'dd clia cac nguyén o
trong mau bang cach so sanh cudng dé phat xa clia cac nguyén 5 co trong mau véi cuang 4o
phat xa cla cac nguyén t§ trong cac chuan hiéu chuin, cling véi viéc ap dung hiéu chinh chuén
néi thich hap.

4 Y nghia va st dung

4.1 Phuong phap nay cén vai phit cho mot mau. Phép thd nay xac dinh dudc tam nguyén t6 va
cung cadp cac thong s vé thanh phan nguyén td nhidu hon phuong phap ASTM D 4628 hosc
phuang phap ASTM D 4927. Ngoai ra, phuong phap nayv cho cac két qua chinh xac hon phucng
phap ASTM D 5185 la phuang phap dung cho dau béi trdn va dau géc.
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4.2 Cac phu gia déng goi la hén hdp cac phy gia riéng 1€, o la cac chat nhu tay rlta, chéng oxy
hoa, tac nhan chéng mai mon, v.v.... Nhiéu phu gia c6 chlfa mot hoac nhiéu nguyén to-dudc xac
dinh trong phuong phap nay. Cac yéu cau ky thuét ctia phu gia dong géi dudc qui dinh mot phan
dua vao thanh phan cac nguyén t&. Cac dau béi tron thudng dudce pha trén bang phu gia ddng goi.
va cac chi tiéu ky thuat cta chung ciing dugc xac dinh bdi thanh phan cac nguyén to. Phuang
phap nay co thé ap dung, néu cac phu gia dong goéi va cac dau boi tron chua st dung phu hop tiéu

chudn k¥ thuat lién quan dén thanh phan cac nguyén té.

5 Can tro

5.1 Phd - Khong c6 cac anh hudng vé phé gilta cac nguyén t& dugc xac dinh bang phuong phap
nay, khi stf dung cac vach phd néu & Bang 1. Tuy nhién néu c6 cac anh hudng vé phé, thi do cac
nguyén td anh hudng khac hoac do Iya chon cac vach.phé khac; dung ky thuat trong phuong phap
ASTM D 5185 dé hiéu chinh cac dnh hudng.

5.2 Anh hudng ctia cac chat cai thién chi s6 do nhot - Cac chat cai thién chi s6 do nhdt ¢ thé co
mat trong cac dau bai tron da cap. tao ra d6 chéch cla cac phép do. Tuy nhién cac dd chéch nay co
thé giam thiéu dén mic khénag dana ké. khi pha loang mau bing dung mai va ding chét chudr néi

Bang 1 - Cac nguyén té can xac dinh va cac budc séng nén dung*

l Nguyén t& Budc séng. nm

[ Bari 233,53; 455,40; 493.41 |

| Bo® 182,59; 249,68 |

i Canxi . 315,88; 317,93; 364.,4; 422,67 |

| Péng 324,75 ?

‘ Magie 279,08; 279,55; 285,21 j
Molipden 202,03; 281,62 i
Phospho® 177.51; 178.29; 213.62; 214,91; 253,40

| Sulfur ® 180,73; 182,04; 182,62

| Kém 202,55; 206,20; 213,86; "34,58; 481,05

A Cac budéc séng nay chi mang tinh chat khuyén céao, khéng phi hop véi tét ca cac lva chon.

" Péi vdi cac budc séng clia Bo, Phospho, Sulfur dudi 190 nm yéu cau sl dung quang trugng chan khong
hoac khi tro sach.

6 Thiét bi, dung cu

6.1 May quang ph6 phat xa nguyén t plasma két n6i cam ung — May quang phd phan tich tuan
tu hodc phan tich dong thdi déu thich hop, néu trang bi vdi mét dude ICP thach anh va may phat

r-f d& tao va duy tri plasma.

6.2 Can phan tich - C6 kha nang can dén 150 g vdi d chinh xac 0,001 g hoac 0,0001 g.
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6.3 Bam nhu déng ( khuyén nghj) - Nén diing mot bom nhu dong dé cung ciap mét dong dung
dich 6n_ dinh. T6c @6 bom can phai d trong khoang tir 0,5 d&n 3 ml/min. Hé thé’ngl &ng clia bom céan
c6 kha nang chiu dugc dung méi pha loang it nhat trong 6 h. Nén dung éng nhua déng trung hop

fluoroelastomer (copolimer).

6.4 Thiét bi phén phéi dung méi (tuy chon) — Thiét bi phan phdi dung méi dudc chudn hoa dé cé
thé cung cdp luong chat pha lodng mét cach thuan lgi. Can phai dam bao réng viéc nhé giot dung
méi khéng anh hudng dén do chinh xac. '

6.5 Cac binh chua dung dich médu - Binh hodc chai cb nip van xodn bing thay tinh ho&c nhua

polyolefin, v&i kich thuéc pht hop.

3.6 May tao l6c (tuy chon) - Tao I8¢ cho hén hgp clia mau va chat pha loang cho dén khi mau

- hoa tan hoan toan.

6.7 Maéy dong thé€ hoa vi 30ng (tuy chon) — C6 thé dung may déng thé héa vi séng loai bé hoic

loai que do d& dong thé hda mau thir.

7 Thudc thir va vat ligu

7.1 D6 tinh khiét cla thudc thir — Trong tat c& cac phép thlr, sif dung hoad chat cip.tinh khiét
hoa hoc. Néu khéng ¢cé qui dinh riéng, co thé sif dung cac hoa chat ¢ dé tinh khiét tuong duong nhung
knong dugc lam giam dé chinh xac cta phép thi.

7.2 Dé&u gbc - Dau trdng U.S.P. hodc dau béi tran géc khéng chlta cac chat phan tich, d nhiét 66
phong c6 do6 nhét cang gan vdi do nhét clia cac mau can phan tich cang t6t-(Canh bao - Dau boi
tron géc cé thé chlfa luu huynh, BE chudn bi cac chudn luu huynh va pha tron cac géi phu gia thi

nén dung dau trang).

7.3 Chat chudn ndi (bdt budc) - Can nguyén t& chudn néi tan dudc trong dau. Cac chudn noi
dudi day dudc s dung rat thanh cang trong nghién citu lién phong vé dd chum: Ag, Be, Cd. Co
(r&t thong dung), L.a, Mn, Pb, Y.

7.4 Cac chuan hiru co kim loai — Cac chuan da nguyén t8 co chifa cac nong do da biét (khoang
0.1 % khdi lugng) cla ting ﬁguyén 16 ¢ thé dudc chudn bi tif cac dung dich dam dac cla ting
nguyén t&. Tham khao ASTM D 4307 vé qui trinh chudn bi cac hén hdp chat 16ng nhidu thanh
phan. Khi chudn bi cac chudn da nguyén t8, can phai chic chin riing phép tron 18 chinh xac. Cac
hon hap da nguyén té co sén trén thi trudng (v8i ndng do da bist cla timé nguyén t& khoang 0 1%
khdi lugng) cling ¢é thé dung dudc.
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7.44 Co thd cin nhiéu cac chudn da nguyén t dé xac dinh tat ca cac nguyén t6 va nguoi su
dung phuong phap nay cé thé Iua chon td hop cac nguyén té va cac ndng dé clia chung trong cac
chudn da nguyén t8. B8 thuan Igi cho viéc Iva chon nong d6, nén dua vao cac dau chua su dung.
Tuy nhién, diéu c6t yéu la cac ndng dé duge Iua chon sao cho cudng dé phat xa clia cac chudn
lam viéc dude do chinh xac (nghia 1a cac cudng do phat xa l6n hon nén rat nhiéu) va cac chuan
nay tidu biéu cho ving tuyén tinh clia dudng chudn. Nha san xudt thiét bi thudng xuyén xust ban
cac hudng dan vé viéc xac dinh ving tuyén tinh.

7.4.2 Cac chudn hitu co kim loai trén thi trudng dugc chuén bi tir cac sunfonat kim loai, do d6 cé
chita luu huynh. D8 xac dinh luu huynh, can cé mét chudn Iuu huynh riéng. Chudn Iuu huynh cé
thé dugc chudn bi bang cach trén chat chudn s 1622 clia vién quéc gia vé tiéu chuan va ky thuat
My (NIST SRM 1622) vdi ddu trang.

7.4.3 Cac sulfonat kim loai c6 thé dung nhu mét chudn Iuu huynh, néu biét ham lugng luu huynh
ho&c xac dinh bang phuong phap thich hdp nhu phuong phap ASTM D1552.

7.4.4 Cac phu gia ddu mo ciing c6 thé dung nhu la cac chudn hitu co kim loai, néu khéng gay
anh hudng dén d6 chum ho#c d6 chéch.

7.5 Dung méi pha lodng — Hon hgp xylen, o-xylen va dau hoa dugc su dung rat thanh cong trong

nghién cltu lién phong vé dé chum.

8 Chuan héa ndi (bat budc)

8.1 Qui trinh chudn noi doi hdi mbi dung dich thlt (mAu va chudn) co cling néng db (hoic mét
ndng dd da biét) clia mot nguyén t8 chudn ndi, ma nguyén t6 nay khéng coé trong mau ban dau.
Chuan ndi thudng dugc té hgp v&i dung moi pha lodng. Viéc bu trif chudn néi thudng dudc xU ly
theo mot trong hai cach khac nhau, duge néu tém tat dudi day.

8.1.1 Dua trén cudng do do dudc cla timg chat phan tich, cac dudng chudn dugc phan chia
(nghia la tao thang chia) theo cudng dé chudn ndi trén méi ddn vi néng dd nguyén t& chudn ndi.

Néng d6 cua ting chéat phan tich trong dung dich mau dugc doc truc ti€p tir cac dudng chudn nay.

8.1.2 D6i voi titng chat phan tich va chat chudn néi, cac dudng chudn dua trén cac cudng do do
dudc (khong tao thang chia). Doc cac nong dd chua hiéu chinh cla titng chat phan tich trong dung
dich mau thir tir nhimg duéng chudn nay. Tinh cac néng do chat phan tich da hiéu chinh bang cach
nhan néng dé chua hiéu chinh véi hé s8, hé s nay dugc tinh bang cach Idy ndng dé chuan ndi thuc
chia cho néng dé chuan ndi chua hiéu chinh dudc xac dinh bing phan tich,

8.2 Hoa tan hdp chat hitu cg kim loai dung lam chudn néi vao dung méi pha loang va chuyén sang

binh phan phéi. Can phai kiém soat dé bén cila dung dich nay va phai pha mdi (thudng la hang tuan)
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néu néng dd nguyén & chudn ndi thay ddi ré rét. Nong dé clia nguyén t6 chudn ndi phai gap it nhat
- 100 Ian gi6i han phat hién. Nong d trong vang tif 10 mg/kg dén 20 mg/kg la dién hinh.

CHU THICH 1 Phudng phap thir nay xé4c dinh ring chat chudn ndi dugc két hap véi dung moi pha loang, vi

k¥ thuat nay 13 thong dung va hiéu qud khi chuan bi nhidu miu. Tuy nhién, chat chudn ndi co thé thém vao
riéng ré tr dung méi pha loang, mién la néng dé chuan néi 13 mot hling 8 hoac da biét chinh xac.

9 Lay mau

9.1 Muc dich viéc I8y mau la nhan dugc mau dai dién cho toan bd Iugng can danh gia. Ky thuat

l&y mau anh hudng dén dé chinh xac clia phuong phap. Ly mau theo TCYN 6777 (ASTM D 4057).

10 Chuan bi thiét bi, dung cu

10.1  Thiét bi - Cac sy khac nhau vé thiét ké cla cac thiét bi, cac nguén kich hoat ICP va cac
puéc song phan tich duge lua chon khac nhau dan dén cac diéu kién van hanh can phai that chi
ti€t. Tham khao cac hudng dan cla nha san xudt vé van hanh thi€t bi v&i cac dung maéi hitu co.

Lap d4t thiét bi vdi cac dung mdi pha loang dac biét duge chon.

10.2 Bom nhu dong - Néu ding bom nhu dong, thi can thidt hang ngay truéc khi lam viéc can

ki€ém tra téc ¢6 bom dung dich va phai diéu chinh.dén téc dd mong muén.

10.3 Ngudn kich hoat ICP - Khdi dong nguén plasma it nhadt 30 min. trudc <hi tién hanh phan
tich, Phun dung mdi pha lodng trong théi gian lam néng nay. Kiém tra viéc tao cacbon & ngon
duéc trong chu ky lam néng may. Néu cd cacbon, thi thay ngay ngon dudc va tham khao hudng

dan van hanh cila nha san xuat dé cé nhiing budc di dang va loai trir dudc tinh trang trén.

CHU THICH 2 Cé thé dugc 10ai bé cacbon tich tu & ddu clia 6ng phun ngon dudc bing cach sit dung thiét |
bi phun khi argon cé chifa 1% oxy.

10.3.1  Néi chung viéc tao thanh cacbon co thé dugc gidm thidu bang cach tang téc do dong

argon trung gian hoac ha thap ngon dudc hoac ca hai, tiy theo cudn tai.

CHU THICH 3 M6t s6 nha san xudt khuyén réng chinh viéc kéo dai thai gian lam néng may da giam thidu

dd doc cia cac dudng cong chuén.

10.4  Chon budc song - Viéc chon budc séng déu dugc chi ré trong huéng dan van hanh binh
thueng clia may. '

10.5 Cac thong sé van hanh — Qui dinh cac thong s8 van hanh cho may sac cho co thé xac dinh
cac nguyén té mong mudn. Cac thong s bao gdm nguyén to, budc séng, cac diém higu chinh nén

(tuy chon), cac y&u t6 higu chinh phan chéng 1&n clia cac nguyén td (xem 5.1), thai gian tich phan,
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va b chudn néi (bit budc). Nhimg tich phan da cép (3 loai dién hinh) dudc yéu cau cho mai phép
do. Thai gian tich phan dién hinh 1a 10 s.

11 Chuan bj mau thd
11.1  Chat pha lodng - Chat pha loang lién quan tdi dung méi pha loé@ng c6 chua chudn noi

(xem 8.2).

11.2 Cac dung dich mau dudc chudn bi dung nhu cach chudn bi cac chudn hiéu chudn (xem 12.2).

Khéi luong % diu trong chat pha loang phai giéng nhu cac chudn hiéu chudn va cac dung dich mau.

11.2.1  Céac mau d&u béi tron - Can mét lugng mau thlr chinh xac dén 0,001 g. Ludng mau dude
lay la khac nhau, tuy thudc vao ham lugng kim loai cé trong mau. Khi pha lodng mau véi chat pha
toang can dugc khudy trén ky.

11.2.2 Cac goi phy gia - Néng db cac-nguyén t5 trong céc gdi phu gia thudng gép 10 Ian trong dau

béi tron. Do vay, cac goi phu gia dudc trén trudc tién véi ddu gbe, sau dé méi thém chat pha loang.

Bang 2 - D9 lap lai

=

Nguynts | Daido, % khGiluong Miu D% 13p lai, % khéi ludng
Ba 0.13 D&u 0,011
Ba | 34 Phu gia 0.20
B 0,01-0,02 Déu 0,0017
e 0,11-0,13 Phu gia 0.0093
| ca | 0012018 Dau 0,0145 (X+ 0,152)°¢
| Ca 0,8-4,1 Phu gia 0.0363 X
\ Cu | 0,01-0,02 D4u 0,0008
l Cu - 0,11 Phu gia 0,0054
. Mg 0.05-0,14 Déu 0,0159 X7
| Mg 0,35-0,82 Phu gia | 00473 X |
" Mo 0,005-0,05 Dau L 0,002175 (xo e
Mo 0,043-0,50 Phu gia 0,01114 (XO8549)
P 0.05-0,12 | pau | 0,0264 X
0.7-1.3 Phu gia | 0.0313(X+ 0,294) |
s 0,3-0,8 Déu ' 0,016 |
s 3,0-3,2 Phuy gia | 0,14
\ zn 0,05-0,13 Déu 0,0212(X+ 0,0041)
Zn 07-14 Phu gia l 0,035

11
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Bang 3 - D0 tai lap
CHU THICH — X 1a néng dd trung binh, % khéi luang

i Nguyén t& 5 DAl do, % khéi lugng . Mau Do lap lai, % khéi lugng
ir Ba | 0.13 Dau . 0,019
i Ba ‘ 3.4 Phu gia 0,66
| B ‘ 0,01-0,02 . Déu 0.0035
| B |" 0.11-0,13 | Phugia 0,016 ;
' Ca . 0012-0,18 Dau 0,0208 (X+ 0,152)°% '
| ca | 0841 Phu gia 0,114 X
' cu | 0,01-0,02 Déu 0,0017
‘ Cu 0.11 Phy gia 0,016
| Mg 0,05-0,14 Dan 00624 X°7
| Mg 0.35-0,82 Phu gia 0188 X

Mo 0.005-0,05 . Déu " 0,005704 (X°-4%63)
. Mo 0,043-0,50 Phu gia 0,05006 (X°8%%)
|- P 0,05-0,12 Dau 0,101 X
P 07-13 _ Phu gia 0,115 (X+ 0,294)

. ' 03-08 Diu 1 0,061

! S | 3,032 , Phu gia g 0,372
| 2Zn ; 0,05-0,13° ' Dau ‘ 0,0694 (X+ 0,0041)
L Zn i 0,7-1.4 | Phu gia ‘

0,115 *_l

11.2.2.1  Can mét lugng thich hop phu gia déng géi chinh xac dén 0,001 g. Lugng mau lay khac
nhau, tiy thude vao ham lugng kim loai cé trong mau. Thém lugng ddu géc gdp 10 1an luong mau,
can chinh xac dén 0,001 g. Hoa tan hén hop nay vao mét judng chat pha lodng. Trén ky.

11.3 Ghi lai tat ca cac lugng can va tinh toan cac yéu té pha lodng béng cach I8y t8ng lugng can

ctia chit pha loang, mau va dau géc (néu cd) chia cho lugng mau can.

12 Chudn bj cac chuan hidu chuin va cac chuin kiém tra
12.1 Chéat pha loang - La dung mdi pha loang cd chita chat chudn noi (xem 8.2).

12.2  Ngudi sif dung phuong phép nay cb sy Iua chon cac yéu té pha loang, nghia la chi ldy mat
lugng méu va chat pha lodng vifa phai. Tuy nhién, phan tram khdi lugng mau trong chét pha loéng
(cho cac chudn hiéu chudn va cac mau thir) la khong ddi trong toan bd phép thir nay, va phéan

tram khéi luong mau trong chat pha lodng phai trong khodng ti 1 % dén 5 % khoi luong.

12.2.1 Trong phuong phap nay toan b cac van dé lién quan dén cach pha loang va qui trinh pha

loang do ngudi st dung pnudng phép Iua chon.

1e



TCVN 7866 : 2008

12.3 Méu trdng - Chuan bi bang cach pha lodng dau géc hay dau trang vao chat pha loang.

12.4 Cac chudn lam viéc - Can khoang 1 g dén 3 g chinh xac dén 0,001 g cla tifng chat chuin
da nguyén té (xem 7.4) vao ting chai riéng. Pha loang theo khdi lugng bang chat pha loang.

12.5 Chuén kiém tra — Chudn bi cac chudn kiém tra thiét bi gidng nhu déi véi cac chuan lam viéc
sao cho néng do cac nguyén té trong cac chudn kiém tra tuong tu nhu ndng dé cac nguyén t6 trong

cac dung dich thir. Chudn bi chu&n kiém tra tUr cac nguén chuan hitu co kim loai dudc chimg nhan.

13 Hiéu chuin

13.1  Ving tuyén tinh cla tat c& cac duang chudn cén phai duge xac dinh cho may sl dung. Viéc
nay ti€n hanh cing véi viéc do cac chuén trung gian gilta mau trdng va cac chuan lam viéc, ciing
nhu viéc do cac chudn cé néng d6 cao hon cac chudn lam viéc. Viéc phan tich cac dung dich thir

céan phai thuc hién trong viing tuyén tinh clia dudng chun.

13.2  Trudc khi ti€n hanh phan tich mét day cac dung dich mau, ding mau trang va chuan lam
viéc dé tién hanh hiéu chuan hai diém.

13.3 Néu moi nguyén té (mg voi mét duang chuan, thi sif dung mét chuan kiém tra dé xac dinh.
Khi cac két qua nhan dugc cling véi chu&n kiém tra chi sai léch trong vong 5 % (tuong ddi) so voi
cac nong d6 du ki€n cla tat cd cac nguyén té thi tién hanh phan tich, néu ngudc lai, can diéu
chinh may va hiéu chuan lai.

13.4 Cac dudng chudn cb thé dugc xay dung khac nhau tily theo viéc b8 sung chét chudn noi.

13.4.1 Khi cac cudng dé chat phan tich ty Ié voi cac cudng dd cla chudn ndi, thi tir ty 1& cudng do
1(Re) chdm trén dudng chudn tim dudc ndng do chat phan tich va
I(Re) = (I(e) — I(Be)/I(is) (1)
trong d6
I{Re) ty s6 cudng do cla chat phan tich e;
/(e)  cuong d6 cha chat phan tich e;
/(Be) cudng d6 mau trang clia chat phan tich e; va

I(is)  cudng @6 clia nguyén td chuan nai.

13.4.2 Khi viéc bu chudn ndi dugc xif Iy bdng cach nhan tat ca két qua clia mot phép thir xac
dinh v&i ty s6 clia néng dd chudn ndi thyc va ndng dé chuan néi dudce xac dinh, thi tir duong chudn

c6 mot diém cua (/(e) — /(Be)), nhu vay tim dudc ndng d6 chat phan tich.
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14 Phan tich

14.1  Phan tich cac dung dich mau pha ché theo cach giéng nhu déi véi cac chudn hiéu chueﬁn
(tdc la thai gian tich phan, cac diém hiéu chinh nén (tuy chon), diéu kién clia plasma v.v... la nhu
nhau). Gilta cac mau pha ché phun md dung mai pha loang trong thai gian téi thiéu la 60 s

14.2  Khi néng dé clia bat ky chat phan tich nao v‘uqt gua pham vi tuyén tinh cla duéng hiéu
chudn, chudn bi mau thlr khac bang cach trén maiu pha ché véi dau géc trude khi cho thém chat
pha loang {xem vi du tai 11.2.2.1). Sau d5 tién hanh phian tich 1ai.

14.3  Phéan tich chuédn kiém tra sau dung dich mau pha ché thir nam. N&u bat ky két quad nao
khong ném trong 5 % ndng dd du ki€n, thi can hiéu chudn lai thiét bi va ti€n hanh phan tich lai cac

dung dich mau thir dén cac phép phan tich chudn kiém tra truéc d6 da dudc chap nhén.

15 Dam bao chit lugng/Kiém so4t chit lugng (bt buéc)

15.4  Xac nhan dac tinh ki thuat cda thiét bi hoac cla qui trinh thif théng qua viéc phan tich mau
kiém soat chat ludng (QC).

15.1.1  Khi cac van ban vé dam bao chat lugng/kiém soat chét lugng (QA/QC) vé cac diéu kién
tht nghiém da dudc thiét lap, thi co thé st dung cac van ban nay dé khang dinh dé tin cay két qua
.cla phép thi. '

15.1.2  Khi cac van ban vé.dam bao chét lugng/kiém soét chét lugng (QA/QC) vé cac diéu kién
thi nghiém chua dugc thiét lap, thi cé thé sﬁr dung Phu luc A.1 nhu hé théng QA/QC.

15.2  Khuyén khich ngudi sir dung phuong phap thir nay 1a: trong cac ban hop déng, mét hoac
nhiéu bén tham gia ky két hgp déng c6 thé 14y Phu luc A.1 Inhu mot tai lieu bat budc ap dung.

16 Tinh todn va bao cao két qua

16.1 Tinh.ndng d6 clia mau theo cong.thirc (1). Thong thudng cac thiét bi phan mém clia ICP sé
tu déng thuc hién viéc tinh toan.

(WyeWo+ Ws )
W'I

=8 (2)

trong dé
C  néng do chat phan tich ¢é trong mau that, tinh bang % khéi iuong:
S nong do chat phan tich cé trong mau pha ché, tinh bang % khoi lugng (xem diéu 14):
W, kh&i lugng mau, tinh bang gam; -
W, khdi lugng chat pha !o;’a'.ng. tinh bang gam:;

W, khoi lugng dau gdc (néu cd), tinh bang gam.
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16.2 Bao cao tig chat phan tich theo % khéi lugng, 1dy dén ba s6 c6 nghia sau dau phay.

17 Db chum va do chéch

17.1 D& chum clia phuong phap nay dudc xac dinh bang phuong phap phan tich théng ké cac két
qua thir nghiém lién phéng. Mudi ban phong th nghiém da tham gia phan tich dip muai hai méu.
Hau hét cac phong thir nghiém da thuc hién cac phép phan tich v8i ba mlc pha loang khac nhau,
co thé liét ké 1a: 1 %, 2 % va 5 % khéi lugng mau trong dung méi. Trong dot nghién ciu nay, cac
dung méi pha loang dugc gidi han dé pha trén la cac xylen, o-xylen va kerosin. Ngudn théng dung
nhat clia cac chudn hitu co kim loai la sulfonat kim loai. Hau hét cac phong thir nghiém dung bom
nhu déng, va khodng mét nlra cac phong thlr nghiém st dung hiéu chinh nén. Mau gom tam loai
dau, nam loai trong s8 doé la dau da cdp va gém bdn géi phu gia.

17.1.1  Trong mot nghién clu riéng, vdi su tham gia cla mudi mot phong tht nghiém, da xac dinh
molybden qua phép phan tich mudi mau dau va tam mau phu gia. Tat ca cac phong thif nghiém da

dung mét chat chudn ndi va mét loai bom nhu dong.

17.1.2 D6 lap lai - Chénh léch qilta hai két qua thif thu ducc do cling mét thi nghiém vién ticn hanh
trén cung mot thiét bj, cing mdt mau thif trong mdt khodng thdi gian dai co diéu kién thir khéng déi, voi
thao tac binh thudng va chinh xac theo phudng phap thlr, chi mét trong 20 trudng hop dugc vuct gia tri
qui dinh trong Bang 2.

17.1.3 D¢ tai ldp - Chénh l&ch gilta hai két qua don 1é va doc lap thu dudc do cac thi nghiém vién
khac nhau tién hanh & nhitng phong thi nghiém khac nhau, trén cling mét mau thir, trong mét thai
gian dai, vdi thao tac binh thudng va chinh xac theo phudng phap thi, chi mét trong 20 trudng hop
duge vugt gia tri qui dinh trong Bang 3 (xem thém Bang 4).

—
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Bang 4 - D& chum tinh toan, % khai lugng, tai cac néng dé chon loc, % khai lugng (% KL)

"Nguyén t6 | Mau Dal do, % KL Pé chum 0.01 0.05 0.1 0.5 1.0 I
, o o % KL % KL %KL | %KL | %KL |
| Bo Dau 0.01-0,02 Do lap lai 0,0017 ‘ |
i Dotailap | 00035 | j
| Phu gia 0,11-0,13 Pé lap lai ' 0,0093 % |
1 Potailap | 0,0160 ! !
. Ca Dau 0,012-0,18 B3 1ap lai 0,0043 | 0.0050 | 0,0058 i !
, Db tai lap 0.0061 | 00071 ! 00083 l |
! | Phu gia 0,8-4,1 D6 lap lai » 0,036
! [ Db tai lap | 0,114 |
Cu | Dau 0,01-0,02 Do lap lai 0,0008 | A
| | Do tai lap 0.0017 .
| Mg | Dau 0,05-0,14 D6 13p lai 0,0020 | 0,0032 |
! | Do tai lap 0,0076 | 0,0124 N
. Phu gia 0,35-0,82 B0 laplai | - 10,024 |
: Pé tai lap 0.089 B
— Dau 0,005-0,05 | D6 Iap lai 0,0002 | 0,0005 |
; Do tai lap’ 0,0006 | 00013

; Phu gia 0.043-0,50 £6 1ap lai 0.0008 | 0,0096 {0,001 | |
. - D6 tai lap 0,0038 | 0,0068 |0,0275 | |
| P Dau 0.05-0,12 Bolaplai | 0.0013 | 0,0026 | |
Potailap | 00051 | 00101 | | |
! Phu gia 0,7-13 | BoiEplai ! ' 0,041 |
_ 3 | Eotdilap | 0.149 |

I S Dau | 03-08 | Bdlaplai | 0016 |
| L . Potailap | 0.061 L
Zn Dau 005-0.13 | Dolaplai | 0.0011 | 0,0022 | |
] | Dotailap | 0.0037 | 0.0072 | 1
| | Phugia | 0.7-14 | D6 lap lai 0,035
bl Potailap | . 1 0115 |
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Phu luc A
(tham khao)

A.1 Qui dinh chung vé kiém soat chat lugng déi vai phudng phap thir san pham dau mé

A.1.1 Xac nhan dac tinh k¥ thuat cOa thiét bi hoac qui trinh thir thong qua viéc phan tich mau
ki8m soat chat luong (QC), tifc 1a phan tich cac mau dai dién. '

A.1.2 Trudc khi thuc hién giam sat qua trinh phan tich, ngudi sit dung phudng phap nay can phai
xac dinh gia tri trung binh va cac gidi han kiém so4t clla mau QC (xem ASTM D 6299).

A.1.3 Ghi cac két qua QC va phan tich bing biéu dé kiém soat hosc bing ky thuat thé'n.g ké
tudng duong dé xac dinh tinh trang ki8m soat thdng ké clia toan bd qua trinh thir nghiém (xem
ASTM D 6299). Nghién cti, tim hidu cac sé lidu lac ngoai viing kim soat dé tim nguyén nhan
géc. Cac két qua nghién cltu nay cé thé, nhung khdng nhat thigt dan dén viéc phai hiéu chuén
lai thiét bi.

~ A.1.4 Tan suét thif nghiém QC tuy thudc vao mic d6 quan trong cla. phép do yéu cau vé do on
dinh clia qua trinh thr nghiém va phu thudc vao cac yéu cau clia khach hang. Thong thudng can
tién hanh phan tich mau QC hang ngay. Can tang tin sudt kiém tra QC néu sé luong mau phan
tich hang ngay 18n. Tuy nhién khi ¢6 dii bang ching thdng ké 1a viéc thir nghiém dang dugc tién
hanh mot cach cé kiém soat thi tAn sudt thir nghiém QC cé thd gidm di. Phai thudng xuyén kiém
tra d6 chum clia phép thif mau QC theo phuong phap xac dinh d6 chum clia ASTM qui dinh dé
dam bao chat lugng cac sé liéu.

A.1.5 Khuyén nghi: Loai m3u QC dugc thir nghiém thudng xuyén nén la loai dai dién cho
mau dugc thlr nghiém hang ngay. Ngudn cung cdp mau QC phai luén sdn sang dé sir dung cho ké
hoach da dinh va phai dam bao déng déu, én dinh trong diéu kién bao quan qui dinh.

A.1.6 Xem cac tai liéu lien quan (xem ASTM D 6299) hudng dan vé QC va k¥ thuat lap bigu dd
kiém soat.

A.2 Cac hé trg cho phan tich vién

A.2.1 Kiém tra bo kiém soat nhiét do cla thiét bi ICP va phai ddm bao cac diéu kién méi trusng
&n dinh. Piéu nay bao gém cé viéc kiém soat nhiét d6 clia khoang phun.

A.2.2 Ap dung dung qui trinh idy mau va trén mau. Nén ding cac thiét bi siéu am lam dong nhat
mau va cac may khudy xoay chiéu.

A.2.3 S{ dung cac budc sén'g phan tich va chon hiéu chinh nén qui dinh trong phuong phap thir.

Khi da chon cac budc séng phan tich thi chon cac duong do nhay. Can dam bao la cac dudng da
chon khdng &nh hudng téi phd.
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A.2.4 Khi khong tranh dudc anh hudng ctia phd, thi tién hanh xac dinh va ap dung cac hé sé hiéu
chinh chinh xac su anh hudng.

A.2.5 Khi xac dinh luu huynh, c&n biét rang cac chudn ban sin cé chita cac mic luu huynh chua

dudc ching nhan. Can chu y cac chudn vé luu huynh.

A.2.6 Khi chudn bi cac chuan da nguyén t5, ddm ba3o cac thudc thir khac nhau cé thé tan lan

véao nhau,

A.2.7 Trudc khi sif dung, can kiém tra d6 chinh xac clia néng d6 cac nguyén té clia cac chudn mua

san. Can so sanh khi cac ngudén cung cap khac nhau hoac phan tich theo cac phuong phap khac.
A.2.8 Dam béo cac dung cu thir nghiém... tiEp xtc véi mau va cac chudn khéng bi nhiém ban.

A.2.9 Chon cac dung méi va cac thudc thlr khong chifa qua mic cac chat phan tich. Vizc quét

bang budc séng cd thé chi ra cac thudc thir bi nhiém ban.
A.2.10 Theo kinh nghiém, xac dinh tan suat chun bi cac chudn dé khi can chun bi cac chuan mai.

A.2.11 Cén dinh ky xac dinh d6 tuyén tinh cla dudng chudn. Chi thuc hién cac phan lich‘d@:.h
lugng oéng cac dudng tuy&n tinh.

A.2.12 Kiém tra cac vét ran cua duoc va loal bo dudc khi phat hien cac vét ran.
£.2.13 Dung cac dudc sach khdng tich tu cacbon.
A.2.14 Sau khi bat dau dét plasma, d8 thiét bi dudc lam néng it nhat trong 30 min.

A.2.15 Hang ngay kiém tra 6ng bom nhu doéng, va thay cac 6ng bi suy giam chat Iugng. Nén thay
hang ngay.

A.2.16 Chuan bi va phan tich cac mau trang. Khi gia tri clla mau trang la dang ké, hiéu chinh
mau trang ho#c chon cac thudc thir ¢ cac gia tri nho.

A.2.17 D& giam thiéu cac anh hudng, cn danh dd thai gian rita dung mai (t8i thidu 1a 60 s) giita
cac lan xac dinh.

A.2.18 Bao cdo cac két qua, sir dung s cac con s cb nghia nhu xac dinh trong phuong phap thu,

A.2.19 Pha loang cac dau chuan va cac dau mau theo ciing hé s§. Hé s6 nay phai nim trong dai

qui qinh cla phirong phap tha,

A.2.20 Ap dung chudn hoa ndi nhu phuong phap qui dinh.

A.2.21 Rhi cacbon tang dén trong dudc gay kho khan, diéu chinh cac diéu kién-thuc nghiém dé
loai bd cac khé khan. C6 thé bao goém cac diéu chinh nhu. (1) gidam téc dd hap thu mau, (2) tang

ngay dong khi argon, (3) st dung khoang phun dugc boc va lam lanh. (4) ha thap dudc, tuong (ng

voi cuon tai RF.



