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TIEUCHUAN QUOC GIA TCVN 3167 : 2008

Xuét ban lan 3

San pham dau moé — Tri s6 kiém —
Phwong phap chuan dé dién thé bang axit pecloric

Petroleum products — Base number — Potentiometric pecloric acid titration method

1 Pham vi ap dung

1.1 Tiéu chuan nay qui dinh phwong phap chuén do dién thé béng axit pecloric trong axit axetic
b&ng dé xac dinh cac thanh phan kiém trong san phdm dau mé.

1.2 Qui trinh A va B st dung céac khéi lwong mau va thé tich dung méi chuan dé khac nhau.

CHU THICH 1 Phép th&r nghiém chéo trén cac mau dau méi, du qua st dung va cac phu gia cho thay hai qui
trinh trén cho cac két qua twong duwong vé mat théng ké.

1.3 Phu luc A.2 néu phwong phap xac dinh str dung hé dung méi khac, khéng str dung clorobenzen.
Viéc str dung cac dung méi khac cho cac két qua twong dwong vé mat théng ké, tuy nhién dé chum
kém hon. Diéu A.2.5.5 néu huéng dan so sanh cac két qua khi sir dung hai dung méi khac nhau.

1.4 Céc thanh phan dwoc coi la ¢c6 tinh kiém bao gdm cac chat kiém hiru co va vo co, cac hop chat
amin, cac mubi cla axit yéu, (xa phong), mubi bazo polyaxit va mubi clia cac kim loai ndng.

CHU THICH 2 Phép thtr nay ap dung cho ca hai loai ddu méi va diu qua st dung, dwoc néu trong Diéu 16,
17 va 19 va Phu luc A.1.

1.5 Phwong phap nay ap dung dé xac dinh tri sb kiém I&n hon 300 mg KOH/g. Tuy nhién qui dinh
vé dd chum néu & Diéu 19 nhan dwoc dbi véi tri s6 kiém nhé hon va bang 300 mg KOH/g.

1.6 Cac gia tri tinh theo hé Sl la gia tri tiéu chuan. Cac gia tri ghi trong ngodc don dung dé tham khao.
1.7 Tiéu chudn nay khéng dé cap dén cac qui téc an toan lién quan dén viéc ap dung tiéu chuén.
Nguoi str dung tiéu chuan nay phai cé trach nhiém lap ra cac qui dinh thich hop vé an toan va st
khoé, ddng thdi phai xac dinh khd nang ap dung cac gi¢i han qui dinh trwéc khi st dung. Cac

canh bao, xem Diéu 7, Diéu 10, va A.2.2.
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2 Tai liéu vién dan

Céc tai liéu vién dan sau day |a can thiét khi ap dung tiéu chuan nay. Pi v&i cac tai liéu vién dan
ghi ndm céng b thi ap dung ban duwoc néu. Di véi cac tai liéu vién dan khéng ghi nam céng bd

thi 4p dung phién ban mé&i nhat, bao gébm ca cac ban slra dbi (néu co).

ASTM D 1193 Specification for reagent water (Yéu cau ky thuat déi véi nuwdc thubc thiv).

3 Dinh nghia

3.1 Céac dinh nghia sau day ap dung cho tiéu chuén nay

3.1.1

Tri s6 kiém (base number)

Lwong axit pecloric dwoc biéu thi theo sé miligam kali hydroxit twong dwong can thiét dé trung
hoa tat ca cac thanh phan kiém co trong 1 g mau hoa tan trong dung méi qui dinh t&i diém ubn

dac trwng trong phwong phap nay.

4 Toém tat phwong phap

4.1 Hoa tan lwong mau thr trong hén hop khan gém clorobenzen va axit axetic bang, va chuan do
véi dung dich chudn axit pecloric trong axit axetic bang bang phép chuan do dién thé. S& dung hé
dién cuc chi thi thiy tinh va dién cuwc so sanh. Dién cuc so sanh dwoc ndi véi dung dich mau bang
cau mudi. Vé db thj ctia cac sb doc trén may do theo cac thé tich cla dung dich chuan d6 twong rng,

va diém cudi dwoc 14y 1a diém ubn trén dwong cong thu duoc.

4.2 Qui trinh A s&r dung 120 ml dung méi chuan dé. Qui trinh B st dung 60 ml dung méi chuan db.
Ngoai ra hai qui trinh st dung cac codng thirc tinh khac nhau, twong rng véi khdi lwong mau. Do qui

trinh A va B c6 nhiéu phan giéng nhau, nén trong hai qui trinh chi néu riéng cac diéu khac nhau.

4.3 Dai khi, nhirtng diu da s dung khéng cho diém udn khi chudn dd; trong trwdng hop nay nén

dung phép chuan dd ngwoc bang dung dich chuan dd natri axetat tiéu chuén.

5 Y nghia va str dung

San phdm dau mdé mai va da qua st dung co6 thé chira cac thanh phan kiém cé trong phu gia.
Ham lwong twong dbi cia cac chét trén c6 thé dwoc xac dinh bang chudn doé véi axit. Tri s6 kiém
la phép do lwong kiém cé trong dau d6 ludn duwoc tién hanh dwdi cac diéu kién thir nghiém. Tri sb
nay dwoc dung nhw la mét hwéng dan trong kiém tra chat lweng dau khi pha ché dau béi tron. Doi
khi st dung tri s6 nay nhw mét thwéc do vé dd xudng cap cha dau trong st dung, tuy nhién, gidi

han dé loai bé dau phai dwoc thiét lap bang kinh nghiém.
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6 Thiét bi, dung cu

6.1 May chuan do dién thé, loai ghi tw ddng hoac tha cong.
6.2 Dién cwc thay tinh, pH tr 0 dén 11, loai thédng dung.

6.3 Dién cwc so sanh, dién cuc so sanh bang bac/bac clorua (Ag/AgCl) c6 cau mudi khéng
nwdc, nhw néu trong Diéu 10. (Xem thém 19.1).

CHU THICH 3 Trén thi truérng c6 thé cé mét sb dién cuc so sanh c6 mang ngan dang thay tinh hay dang
soi va mot sb hé dién cwc td hop bao gdm ca dién cuwc thay tinh va so sanh, nhu loai td hop dién cwc thay
tinh que don két hop véi dién cwc td hop bac/bac clorua. Trong khi xay dwng phwong phap nay, viéc s
dung céc dién cuc trén trong mét sé phong thi nghiém cé truc trdc nhung & mot sé phong thi nghiém khac
thi khéng. Vi vay, cac dién cuwc d6 dwoc sir dung trong phwong phap nay, mién 1a s dung cau natri
peclorat, tuy nhién, néu do én dinh hodc cac van dé khac nay sinh khi st dung thi phai s& dung dién cuwc
loai 6ng tay &o.

6.4 May khuay, loai co hoc hodc dién, cé tbc dd thay dbi va cé chan vit hoac canh khudy bang vat
liéu bén hoéa hoc. Néu dung may khudy dién thi can phai ndi dat sao cho khi ngat ho&c néi dién vao
moto sé& khong tao ra sy thay dbi sb doc trén may do trong qua trinh chudn do. May khudy tir co

thanh khudy c6 thé dung dwgc mién 1a dap ng dwoc cac diéu kién trén.

6.5 Buret, dung tich 10 ml dén 20 ml, chia d& dén 0,05 ml va chuén chinh xac dén + 0,02 ml hoac
buret tw déng c6 dé chinh xac twong dwong.

6.6 Coc chuan do, bang thuy tinh borosilicat, hodc loai khac phu hop, nén dung cbc c6 dang cao.

6.6.1 Qui trinh A s dung loai céc c6 dung tich 250 ml hodc 300 ml. Qui trinh B st dung loai cbc c6
dung tich khodng 150 ml, nhw vay 60 ml dung méi chuan d6 sé& phl 1én cac dién cuec.

CHU THICH 4 C6 thé st dung céc loai cbc khac c¢6 dung tich phiu hop.

6.7 Gia chuan do, dé dat cdc, cac dién cuwc, may khudy va buret. S3p xép sao cho khi di chuyén
cbc khong anh hwéng dén dién cuc, buret va may khuay.

CHU THICH 5 M6t s6 thiét bi c6 thé rat nhay cdm véi &nh hwéng tinh dién, biéu hién bang sw chuyén

dong that thwdng cla bat ghi hodc bo hién thi may do, khi ngudi phan tich d*ng gan cac bd phan chuan do
(cbe va cac dién cuc). Trong trwdng hop nay phai boc chat cde bdng moét lwéi ddng moéng hinh tru nbi dét.

7 Thudc thir va vat liéu

7.1 D6 tinh khiét cta cac thubc thir — Trong toan bd cac phép thir déu sir dung cac hoa chét cép
thubc thir. Néu khéng cé qui dinh khac thi tat ca cac thubc thér phai phu hop véi cac tiéu chuan
hién hanh. C6 thé s dung céc loai khac v&i diéu kién chac chan rang céac thudc thir nay cé dd tinh

khiét cao phu hop, khi st dung khéng lam gidm dd chinh xac cta phép thir.
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7.2 DO tinh khiét cia nuéc — Néu khdng cé qui dinh khac thi nwéc dung trong thtr nghiém dwoc hiéu

la nwée cat phu hop loai |, 11 hodc Il theo ASTM D 1193; hodc nwéc cét co dd tinh khiét twong dwong.
7.3 Axit axetic bang (Canh bao — Boc va kich (rng da).

7.4 Anhydrit axetic (Canh bao — Boc va kich &ng da).

7.5 Clorobenzen (Canh bao — Boc va kich (rng da).

7.6 Axit pecloric, dung dich tiéu chuén trong axit axetic (0,1 N) (Canh bao — La tac nhan oxy
héa manh khi khan hodc dun néng. Phai hét sirc can than dé tranh tiép xuc véi cac chat hivu co
& diéu kién ma noé co6 thé gay ra kho hodc lam néng. Cac vét ban vao phai dwoc rira can than
ngay bang nuwéc) - Tron 8,5 ml axit pecloric dung dich 70 % dén 72 % (HCIO, 70 % dén 72 %)
hoac 10,2 ml dung dich HCIO, 60 % dén 62 %) v&i 500 ml axit axetic bang va 30 ml (hoac 35 ml
néu dung dung dich HCIO, 60 % dén 62 %) anhydrit axetic. Pha lodng dén 1 lit bang axit axetic
bang. Dé yén dung dich trong 24 gi® trwdc khi chuén hoa.

CHU THICH 6 Can phai tranh cho dw anhydrit axetic d& ngdn nglra sy axetyl héa cac amin bac moét va

bac hai c6 thé c6 trong mau khi thir.
7.7 Kali hydro phtalat (KHCgH,O,).

7.8 Chét dién ly natri peclorat (Canh bao — Natri peclorat déc va kich ng da. Né ciing la tac
nhan oxi héa manh khi dun néng. Phai hét sirc can than dé tranh tiép xdc véi cac chat hiru co &
diéu kién ma né co6 thé gay ra khd hodc lam néng. Cac vét ban vao phai dwoc rira can than ngay
bdng nwéc). Chuén bj dung dich bao hoa natri peclorat (NaClO,) trong axit axetic bang. Ludn luén

cé lvong dw ctia NaClO,4 khéng hoa tan & dwéi day clda dung dich.
7.9 Dung méi chuédn do — Cho mét thé tich axit axetic béng vao hai thé tich clorobenzen.
7.10 Natri cacbonat khan (Na,CO3;).

7.11 Dung dich natri axetat, 0,1 N trong axit acetic (d& chuin ngwoc, xem Diéu 16 va biéu 17) —
Hoa tan 5,3 g Na,COs; khan vao 300 ml axit axetic bdng. Pha lodng dén 1 lit bang axit axetic sau

khi hoa tan xong.

8 Chuéan héa thubc thir

8.1 Dung dich Axit pecloric — Viéc chuan hoa dung dich axit pecloric (HCIO,) déi v&i hai qui trinh

khac nhau nhw sau:

8.1.1 Qui trinh A (120 ml) — Lam khé mét lwong kali hydro phtalat trong td sdy & 120 °C trong 2 h
va dé ngudi. Can 0,1 g dén 0,2 g kali hydro phtalat v&i d& chinh xac t&i 0,1 mg va hoa tan trong
40 ml axit axetic bang dang 4m. Cho 80 ml clorobenzen, dé& ngudi va chuan d6 véi HCIO, 0,1 N sl

dung hé dién cwc va qui trinh qui dinh trong 10.1 dén 10.4 va 11.4 dén 11.7. Phat hién diém cudi
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theo qui trinh nhw khi xac dinh tri s& kiém (xem 14.2). Tién hanh chuadn d6 mau trdng véi 40 ml
axit axetic bang va 80 ml clorobenzen (xem11.8).
8.1.2 Qui trinh B (60 ml) — S&y néng mét lwong kali hydro phtalat trong td sdy & 120 °C trong 2 h va
dé ngudi. Can 0,05 g dén 0,1 g kali hydro phtalat v&i d6 chinh xac t&i 0,1 mg va hoa tan trong 20 ml
axit axetic bang dang &m. Cho 40 ml clorobenzen, dé nguéi va chuan d6 v&i HCIO, 0,1 N nhw néu

tai 8.1.1. Tién hanh chuan dd mau trang v&i 20 ml axit axetic bang va 40 ml clorobenzen (xem 11.8).

8.1.3 Tinh toan

D6 chuén N, cla dung dich HCIO, dwoc tinh theo céng thirc:

1000 W
Na = (1)
204,23 x (V - b)

trong do
W  khéi lwong cua kali hydro phtalat, tinh bang gam:;
V thé tich dung dich HCIO, da dung, tinh bang mililit;

b thé tich twong ng v&i V dung dé chuin d6 mau trang, tinh bang mililit.
CHU THICH 7 Vi hé sé gidn n& thé tich cla cac chat Idng hivu co twong dbi Ién, nén phai st dung dung dich
HCIO, trong khoang + 5 °C so v&i nhiét do chuén héa. Néu nhiét do dung dich axit pecloric cao hon nhiét dé
chuén héa trén 5 °C, thi phai nhan thé tich dung dich da st dung v&i hé s [1 — (t x 0,001)]. Néu nhiét d6 cua
dung dich axit pecloric thdp hon nhiét d6 chudn héa hon 5 °C thi nhan véi hé sb [1 + (t x 0,001)], trong d6, t la

hiéu sb gitra nhiét dd chuan hoéa va nhiét do cta dung dich axit pecloric tinh bang dd Censius va luén duong).

8.2 Dung dich natri axetat — Viéc chudn hoa dung dich natri axetat (Na,CO;) dbi v&i hai qui trinh

khac nhau nhw sau:

8.2.1 Qui trinh A (120 ml) — Dung 120 ml dung mdi chuan dé va 8,00 ml dung dich HCIO, 0,1 N.
Chuén dd bang dung dich 0,1 N natri axetat, s&r dung hé dién cwc va qui trinh qui dinh trong 10.1
dén 10.4 va 11.4 dén 11.7. Phat hién diém cudi theo qui trinh nhw xac dinh tri sb kiém (xem 14.2).
Tinh d0 chuan cla dung dich natri axetat nhw sau:

(8,00 — b) Na

Ng = (2)
G

trong do
b thé tich twong ng v&i V dung dé chuin d6 mau trdng, tinh bang mililit;
Ny dd chudn N, cua dung dich HCIOy;
G  thé tich dung dich natri axetat tiéu chudn dung dé chuén do, tinh bang mililit.

8.2.2 Qui trinh B (60 ml) — Dung 60 ml dung méi chuan dd va 4,00 ml dung dich HCIO, 0,1 N.

Chuén d6 theo qui trinh qui dinh trong 8.2.1. Tinh d6 chuan cta dung dich natri axetat nhuv sau:
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(4,00 — b) Na
Ng = (3)
G

trong dé
b thé tich twong rng v&i V dung dé chuin d6 mau tréng, tinh bang mililit;
Na dd chudn N, cla dung dich HCIO,;

G  thé tich dung dich natri axetat tiéu chudn dung dé& chuén dd, tinh bang mililit.

9 Chuan bi mau thir

Diéu chi yéu la phai d&m bao rang mau tht 1a dai dién vi bat ky phan can lang nao ciing c6 thé 1a
axit hodc kiém hoadc ching da hap thu axit hoac kiém t mau. Néu can, cé thé ham néng mau dé
giup tréon déu. Phai ldc manh cac dau da s dung d& dam bdo ddng nhat trvdc khi ldy mau thi.

CHU THICH 8 Cac dau da dung dac biét bj thay dbi trong qué trinh tdn chira, do vay can tién hanh thi

nghiém mau ngay sau khi lay ti hé théng boi tron va ghi lai ngay 1dy mau va ngay thir nghiém, néu biét.

10 Chuan bi dién cwc

10.1 Chuén bj céc dién cuwc — Néu dién cwc so sanh dwoc chuyén tir ciu nwéc sang cau khong
nuwdc, thi phai thao hét dung dich nwéc, rira sach tat ca cac tinh thé kali clorua bang nwéc sau dé
suc rtra vd boc ngoai (cdu mubi) nhiéu Ian bang dung dich dién ly NaClO,4. Cudi cung dd chét dién
ly NaClO, vao vd boc ngoai téi miéng 16 dung dé& cho dung dich vao. Khi st dung dién cuc loai cé
dng boc ngoai (tay 40), can than thao 6ng thdy tinh nham va lau cin than ca hai mat nham. Lap lai
dng boc ngoai mét cach 18dng 8o rdi d& cho vai giot chat dién ly chay qua chd ndi nham va lam wét
toan bd bé& mat nham bang chét dién ly. Dat 6ng boc ngoai can than vao vi tri, lai d6 chat dién ly
NaClO4 vao vé boc ngoai rdi rira dién cwc bang clorobenzen. Khi dung, phai git* m&rc cla chéat
dién ly trong dién cuwc so sanh cao hon mirc chat 1dng trong céc chudn dd dé tranh lam nhiém béan
cau mudi. Khi khéng str dung nap chéat dién ly NaClO4 ddy dién cwc so sanh, day nut vao 16 nap va

nhung ca hai dién cwc vao nwéc, gitk cho mirc cla chat dién ly nam trén mac nuéc.

10.2 Kiém tra dién cuc — Kiém tra t& hop cac dién cwc clia may chuan do lan ddu dem dung hoéc

khi 1&p rap cac dién cwc maéi va kiém tra lai theo dinh ky nhw sau:

10.2.1 Qui trinh A — Nhang cac dién cwc vao hdn hop 100 ml axit axetic bang va 0,2 g KHCgH,O,
da tron ky va ghi s6 doc trén may chuan d6. Rira dién cuc béng clorobenzen va nhing vao hén
hop 100 ml axit axetic badng va 1,5 ml dung dich HCIO4 0,1 N. Chénh léch giira cac sé doc it nhat
phaila 0,3 V.

10.2.2 Qui trinh B — Nhing céac dién cwc vao hén hop 60 ml axit axetic bang va 0,1 g KHCsH,O,
da tron ky va ghi sé doc trén may chuan do. Rira dién cwc bang clorobenzen va nhing vao hén
hop 50 ml axit axetic bang va 0,75 ml dung dich HCIO4 0,1 N. Chénh léch giira cac sé doc it nhat
phaila 0,3 V.

10
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CHU THICH 9 Xem Phu luc A.4 vé qui trinh kiém tra tinh ndng cla dién cuwc.

10.3 Lam sach dién cuc

Sau mbi phép chuan do, dau tién rira cac dién cwe bang dung méi chuan dd dé lam sach dau dinh lai
tlr phép chuén trwéc d6. Sau do rira bang nwéc dé hoa tan NaClO, cé thé bam quanh vé boc ngoai
cta dién cwc so sanh va phuc hoi lai I&p gel cla dién cwc thdy tinh. Rira lai bang dung méi chuan do.
Sau khi rtra, trwéc khi bat dau mot loat phép chuan d6 mau, phai tién hanh mét hodc hai phép chuan
dd mau trdng véi dung madi dé 6n dinh dién cwe. Lap lai phép chuadn dd mau trdng nay néu can.

10.4 Bao dwdng dién cwc

Néu dién cwc thdy tinh bi nhiém ban, phai rira sach bang cach nhing 5 min trong dung dich rira
axit cromic ngudi (Canh bao — C6 tinh an mon va ung thw) hodc dung dich rira axit oxy héa manh
khong chra crom, rdi rira can than bang nwéc. Sau dé kiém tra dién cwe nhw néu tai 10.2. Dién cuc
so sanh co thé rira sach bang cach thao hét réi lai d& day dung dich NaClO4 méi pha vao. Luén gity
cho mrc ctia chét dién ly trong dién cwe so sanh & trén mirc chat 16ng trong cbc chuan do. Khong dé
cac dién cwc nhang trong dung méi chuin dd 1au hon thoi gian can thiét gitra cac 1an chudn d. Mac

du cac dién cuwc khong dé v& song phai luén can than va dac biét tranh lam xwéc dién cwc thay tinh.

11 Qui trinh A (120 ml)
11.1 Tinh lwong mau thir can thiét tiv tri sb kiém, BN dw kién nhw sau:
Khéi lwong gan ding cla mau thtr, g = 28/BN dy kién (4)

CHU THICH 10 Déi vé&i qui trinh chudn dd ngwoc (xem 16.2), hodc khi phan tich dau da qua st dung, c6

thé dung khdi lwvong mau nhé hon.

11.1.1 Can lwong mau th vao cdc chuan do, theo cac gi¢i han cho sau day. Lwong cao nhat duoc

l4y dé phan tich la 20 g.

Lwong mau thi, g P chinh xac caa phép can, g
Trén 10 dén 20 0,05
Trén 5dén 10 0,02
Trén 1dén5 0,005
Trén 0,25 dén 1,0 0,001
T 0,1dén 0,25 0,0005

11.2 Cho 120 ml dung méi chuén dd vao mau thi.

11.3 D4t coc 1én gia chuédn d6 va khudy dung dich cho dén khi hoa tan hét lwong mau thir.

CHU THICH 11 Néu viéc hda tan mau kho khan, thi hoa tan bang cach cho 80 ml clorobenzen vao céc
chuan do, sau d6 thém 40 ml axit axetic bang. Nhiéu loai dau da qua s dung chira mot sé chat rédn khong

hoa tan. Viéc c6 mat nhirng chat khong tan 1a binh thuwong.

11
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11.4 Chuén bi céac dién cyc theo 10.1,10.2 va 10.3. Bé tri cac dién cwc trong dung dich sao cho
ching dwoc nhing chim sau cang tét. Khudy tiép tuc trong subt qua trinh xac dinh véi tbc do da
dé khudy manh nhwng khéng ban toé va khéng dé khong khi di vao trong dung dich. Biéu chinh
may chudn dod sao cho s doc luén & phan trén cda thang milivon (mV); vi du, 700 mV. Déi véi
nhirng may chudn dd don gian khéng cé sy diéu chinh nay, c6 thé can thiét phai dwa vao mot

ngudn dién thé mac ndi tiép v&i dién cuc. Mot pin khé 1,5 V va bo chia thé 1a thich hop.

11.5 Db dung dich chuén axit pecloric vao buret va d&t buret vao vj tri trong t& hop dé& chuén do,
chl y la ddu nhon phai dwoc nhing xubéng dudi bé mét chat 1dng trong cdc. Ghi sb ban dau cla

buret va sé doc (dién thé) ctia may chuén do.

11.6 Chuan do

11.6.1 Chuén dé bang tay — Cho tirng lwgng nhé thich hop chat chuan d9, va sau mdi lan thém,
phai che dén khi dat dwoc dién thé &n dinh (Chu thich 12), ghi sé doc & buret va trén may chuén
do dién thé. Khi bat dau chuan va & nhirng vung tiép theo (ubn), néu c& mdi lan thém 0,1 ml dung
dich ma tao ra sw thay déi dién thé I&n hon 0,03 V (twong dwong véi 0,5 don vi trén thang pH) thi thém
tirng lwong 0,05 ml dung dich chuén axit pecloric vao. O’ nhivng mién trung gian (& doan bang) néu ct
thém 0,1 ml ma dién thé thay déi it hon 0,03 V, thi phai thém lwong dung dich chuén axit pecloric I1&n
hon, sao cho du dé tao ra sw thay déi dién thé xap xi bang nhwng khéng I&n hon 0,03 V. Dirng phép
chuén dd néu khi cho thém 0,1 ml dung dich chudn axit pecloric ma dién thé chi thay dbi it hon 0,005 V

(twong ng v&i 0,1 don vi trén thang PH).
CHU THICH 12 Dién thé bn dinh khi tc do thay déi dién thé phai nhé hon 0,005 V/min.

11.6.2 Chuén dé ghi tw déng — Diéu chinh thiét bi theo dung huéng dan clia nha san xuét va dat toc

dé chuan cuc dai la 1,0 ml/min.

11.7 Khi chuén do xong, thao cbc ra va suc riva cac dién cwc va dau buret bang dung méi chuén do,
sau d6 rira bang nudec, rdi lai rira bang dung mdi (xem 10.3). Bdo quan céac dién cuc trong nwéc khi

khéng dung (xem 10.1).

11.8 Dbi véi mbi mot loat mAu, tién hanh chuin d6 mau trang véi 120 ml dung méi chuan d6. Déi
v&i phép chuin do bang tay thi cho tirng lwong 0,05 ml dung dich HCIO, 0,1 N vao, sau méi lan
thém phai chd cho dién thé 6n dinh. Ghi sb doc & buret va trén may chuin d6 sau méi lan thém.
chuan d6 tw dong theo 11.6.2.

12 Qui trinh B (60 ml)

12.1 Tinh lwong mau thtr can thiét to tri sé kiém BN dw kién nhw sau:
Khéi lwgng gan ding cta mau thir, g = 10/BN dy kién (5)

CHU THICH 13 Déi v&i qui trinh chuan dé nguoc (xem 17.2), c6 thé dung khéi lwong mau nhd hon.

12
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12.1.1 Can lwong mau th vao cbc chuan do, theo cac gi¢i han cho sau day. Lwong cao nhat dwoc

l4y dé phan tich 1a 10 g.

Lwong mau thie, g P chinh xac ctaa phép can, g
Trén 5dén 10 0,02
Trén 1dén5 0,005
Trén 0,25 dén 1,0 0,001
T 0,1 dén 0,25 0,0005

CHU THICH 14 Déi vé&i qui trinh b, diéu d&c biét quan trong la khi can phai rat can than, ddm bao chinh

xac, nhat la cac mau co tri sb kiém cao thi can lay cac lwong mau rat nhd.

12.2 Cho 60 ml dung méi chuén d6 vao mau ther.

11.3 D4t coc 1én gia chudn d6 va khudy dung dich cho dén khi hoa tan hét lwong mau thir.

CHU THICH 15 Né&u viéc hoa tan mau kho khan, thi hoa tan bang cach cho 40 ml clorobenzen vao cbc

chuan dd, sau doé thém 20 ml axit axetic bang.

12.4 Chuan bi cac dién cuwc theo 10.1,10.2 va 10.3. Bé tri cac dién cuc trong dung dich sao cho
ching dwoc nhing chim sau cang tét. Khudy tiép tuc trong subt qua trinh xac dinh véi tbc dd da
dé khudy manh nhwng khong ban toé va khong dé khong khi di vao trong dung dich. Piéu chinh
may chuan d6 sao cho sd doc ludn & phan trén cta thang milivon (mV); vi du, 700 mV. Déi véi
nhitng may chuan dé don giadn khéng cé sy diéu chinh nay, cé thé can thiét phai dwa vao mot

ngudn dién thé mac ndi tiép véi dién cwc. Mot pin khé 1,5 V va bd chia thé 1a thich hop.

12.5 D6 dung dich HCIO, 0,1 N vao buret va dat buret vao vi tri trong t& hop dé chuan do, cha y
dau nhon phai dwoc nhung xubéng dwdi bé mat chat 16ng trong cbc. Ghi sb ban dau cla buret va sbé

doc (dién thé) ctia may chuan db.

12.6 Chuéan do

12.6.1 Chuén do bang tay — Cho tirng lwong nhd thich hop chét chuan dd, va sau méi lan thém, phai
ché dén khi dat dwoc dién thé dn dinh (Cha thich 12) va ghi s doc & buret va trén may chuan dd dién
thé. Khi b4t dau chuan va & nhirng ving udn, néu c&» méi Ian thém 0,1 ml dung dich ma tao ra sw thay
ddi dién thé Ién hon 0,03 V (twong dwong véi 0,5 don vi trén thang pH) thi thém tieng lwong 0,05 ml
dung dich chuan axit pecloric vao. &' nhirng mién trung gian (& doan bang) néu cr thém 0,1 ml ma
dién thé thay déi it hon 0,03 V, thi phai thém tirng lwong dung dich chuén axit pecloric I&n hon, sao
cho a0 dé tao ra sy thay ddi dién thé xap xi bang nhwng khéng I1&n hon 0,03 V. Dirng phép chuén do
néu khi cho thém 0,1 ml dung dich chuén axit pecloric ma dién thé chi thay déi it hon 0,005 V (twong

trng v&i 0,1 don vi trén thang PH).

12.6.2 Chuén do ghi tw déng — Diéu chinh thiét bi theo dung hwéng dan clia nha san xuét va dat toc

dé chuan cuwc dai la 1,0 ml/min.
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12.7 Khi chuén doé xong, thao céc ra va suc riva cac dién cwe va dau buret bang dung méi chuan do,
sau d6 rira bang nwéc, roi lai rira bang dung médi (xem 10.3). Bao quan céac dién cuc trong nwéc khi

khong dung (xem 10.1).

12.8 D6i véi mbi mot loat mau, tién hanh chuin dé mau trdng véi 60 ml dung moéi chudn d6. Cho
trng lwong 0,05 ml dung dich HCIO4 0,1 N vao, sau méi l1an thém phai che cho dién thé 6n dinh. Ghi

sb doc & buret va trén may chuan dd sau méi lan thém. chuan dé tw dong theo 12.6.2.

13 Kiém soat chat lwong

Xac nhan tinh nang cuda thiét bj hodc qui trinh thwe hién cla tirng ngay théng qua viéc phan tich
mau kiém soat chat lwgng (QC). D& ddm bao chét lwong cac két qua phan tich, khuyén céo phan
tich thém cac mau QC, vi du khi két thic méi loat mau, hodc sau moét sé lwong mau cd dinh. St
dung k¥ thuat biéu dd kiém soat d& phan tich cac két qua clia mau QC. Khi két qua clia mau QC
vwrot qua cac gidi han kiém soat cla phong thtr nghiém, thi cin thwc hién cac hanh dong khac
phuc, nhu hiéu chuén lai thiét bi. Ngudn cung cdp mau QC phai luén sén sang dé sir dung cho ké
hoach da dinh va phai ddm bao ddng déu, &n dinh trong diéu kién bado quan qui dinh. Mdu QC nén
la dai dién cho cac mau dem phan tich, gia tri trung binh va cac gi¢i han kiém soat ciia mau QC
phadi dwoc xac dinh trwdc khi thwe hién qua trinh phan tich. Kiém tra d6 chum cta phép thtr mau
QC theo qui dinh v& dd chum va dd chéch cla tiéu chuan nay d& ddm bao rang thiét bi hoat dong
dung chrc nang.

CHU THICH 16 Trong khi bdo quan mau QC, tri s axit va kiém co thé thay dbi, néu ndy sinh tinh hubng
khéng kiém soat dwoc, thi dd 6n dinh cia mau QC sé 1a ngudn gbc gay sai I6i.

14 Tinh két qua
14.1 Dbi v&i phép chuan do bang tay, vé dé thj thé tich axit dwoc cho thém theo sé doc twong trng
trén may chuan do.

14.2 Xac dinh diém cubi trén d6 thi nhan dwoc tlr phép chuin do bang tay va chuan do tw dong.
Diém cubi 1a diém gitra cha phan udn, |1a diém tai d6 dwdng cong thay dbi tir 16m sang 16i. Mot sw
chi dan hiru ich nhwng khéng bat budc 1a diém cubi sé& & trwdc phan c6 dd 1éch it nhat 1a 50 mV/ml
chét chuén d6.

14.3 Néu khong cé diém udn hodc chi 1a diém udn khong rd rang thi tién hanh theo Diéu 16 hoac
Diéu 17 vé chuan d6 ngwoc. Piém ubn nhan dwoc trong phép chuin dd nguoc sé dap (rng tét hon
cac nguyén tac qui dinh tai 14.2.

14.4 Tinh tri s6 kiém BN theo cong thirc:

BN, mgKOH/g = (E —F) Na x 56,1/S (6)

14
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trong doé

E  thé tich cla dung dich HCIO, dung dé chuin d6 mau dén diém ubn trén dwong cong chuén

do, tinh bang mililit;

F  thé tich twong (rng v&i E diung dé& chudn dd mau trang tai cung dién thé nhw dbi véi mau

thir, tinh bang mililit;
Nan  dd chuan clha dung dich HCIO,;

S  khéi lwgng mau thi, tinh bdng gam.

15 Bao cao két qua
B&o cdo két qua nhw sau: Tri s6 kiém (TCVN 3167-Qui trinh A hoac B) = Két qua (7)

C6 thé khong bao cao két qua theo cach trén néu st dung cac dung méi khac nhw néu trong phu luc
A.2. Thay vao do6 bao céo két qua theo A.2.4.

16 Chuan dd ngwoc, Qui trinh A (120 ml)

16.1 Mot sb dau da sir dung khdng cho diém udn hoac chi cho mét diém ubn khéng ré rang néu tién
hanh theo qui trinh néu tai Diéu 11. Khi gap tinh hudng nay, cé thé dung phwong phap cai bién sau
day: Cho dw dung dich tiéu chudn HCIO, vao mau th&r va lwong dw d6 dwoc chuan dd nguwoc voi

dung dich chuén natri axetat.

16.2 Can chinh xac lwong mau thir da qui dinh trong 11.1 vao cbc chuan dd (xem Chu thich 17).

CHU THICH 17 Khéi lwgng mau thir ding cho phép chudn dd nguoc khdng dwoc vwot qua 5 g. Néu voi 5
g mau thr ma khéng tim dwoc diém ubn, thi phai gidm lwong mau th xudng 3 g va lap lai phép thir. Néi
chung khi gidm lwong mau thr thi diém ubn sé ré rét hon. Tuy nhién, can phai chu y la d& dat duoc do

chinh xac clia phép thir (xem 19.2) nén ding lwong mau thtr nhiéu nhat1a 5 g.

16.3 Hoa tan phan mau th» vao 80 ml clorobenzen va thém 40 ml axit axetic bang.

16.4 Dung buret ho&c pipet dé cho chinh xac 8,00 ml dung dich tiéu chudn HCIO, vao cbc chuén do

(Dung dich nay phai dw. Néu can, cho hon 8,00 ml va hiéu chinh cho phu hop (16.7)].
16.5 Khudy dung dich trong cbc 2 min.

16.6 Chuéan dung dich axit pecloric dw bang dung dich tiéu chudn natri axetat 0,1 N. Tién hanh
chuan do theo Diéu 11. Dbi véi phép chuin d6 nguoc thi diém bat diu sé& nam trong khoang tlr 0 mV
dén 100 mV.

16.7 Thay cho viéc can mau th riéng va tién hanh nhw Diéu 16.6; qui trinh chuan dd ngwoc cé thé
dung phan mau thir dang dwoc chuan do theo 11.1 dén 11.6.2 mién 1a khéi lwong mau thir khéng I6n

hon 5 g (xem Chu thich 17). Néu phép chuan dé thuan chiéu khéng nhan dwoc mét diém udn thich
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hop thi ghi lai thé tich dung dich chuédn dé tiéu chuan HCIO, da dung, sau dé tién hanh theo 16.6.
Phép chuan hoa (8.2.1) phai dwoc cai bién dé tinh lwong dung dich chudn HCIO, da dung.

16.8 Tinh tri s6 kiém BN theo coéng thirc:
BN, mg KOH/g = (G — H) Ng x 56,1/S (8)
trong do
G  thé tich ctia dung dich natri axetatdung dé chuén hoa, tinh bang mililit (xem 8.2.1 hoac 8.2.2);
Ng dd chuan cla dung dich natri axetat;
H  thé tich cha dung dich natri axetat dé chuan dd ngwoc, tinh bang mililit;

S  khéi lwgng mau thiy, tinh bang gam.

17 Chuan dd ngwec, Qui trinh B (60 ml)

17.1 Mét sb dau da sir dung khdng cho diém udn ho&c chi cho mét diém ubn khong ré rang néu tién
hanh theo qui trinh néu tai Piéu 12. Khi gdp tinh huéng nay, cé thé dung phwong phap cai bién sau
day: Cho dw dung dich tiéu chuan HCIO, vao mau thr va lwong dw do duoc chuan do nguoc voi

dung dich chuan natri axetat.
17.2 Can chinh xac lwong mau th&r qui dinh trong 12.1 cho vao cbc chuan dd (xem Chu thich 18).

CHU THICH 18 Khéi lwgng mau thir ding cho phép chuédn dd nguoc khdng dwoc vwot qua 2,5 g. Néu véi
2,5 g mau thr ma khoéng tim dwgc diém udn, thi phai gidm lwong mau thir xubng 1,5 g va |ap lai phép thir.

N6i chung khi gidm lwong mau thiv thi diém udn sé ré rét hon.
17.3 Hoa tan phan mau th vao 40 ml clorobenzen va thém 20 ml axit axetic bang.

18.4 Dung buret ho&c pipet dé cho chinh xac 4,00 ml dung dich tiéu chuan HCIO, vao céc chuan do

(Dung dich nay phai dw. Néu can, cho hon 4,00 ml va hiéu chinh cho phu hop (17.7)].
17.5 Khudy dung dich trong cbc 2 min.

17.6 Chuéan dung dich axit pecloric dw bang dung dich tiéu chudn natri axetat 0,1 N. Tién hanh
chuan dd theo Diéu 12. Dbi v&i phép chuan d6 nguoc thi diém bat ddu sé& nam trong khodng tir 0 mV
dén 100 mV.

17.7 Thay cho viéc can mau thi riéng va tién hanh nhw Biéu 17.6; qui trinh chudn d6 nguoc cé thé
dung phan mau thtr dang dwoc chuan do theo 12.1 dén 12.6.2 mién la khéi lwong mau thir khéng 1&n
hon 2,5 g (xem Chu thich 18). Néu phép chuan dd thuan chiéu khéng nhan duwgc moét diém ubn thich
hop thi ghi lai thé tich dung dich chuén d6 tiéu chuan HCIO, da dung, sau dé tién hanh theo 17.6.
Phép chuan hoa (8.2.2) phai dwoc cai bién dé tinh lwong dung dich chudn HCIO, da dung.

17.8 Tinh tri s6 kiém BN theo 16.8.
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18 Bao cao két qua
Bao cao két qua nhw sau:

Tri sb kiém theo phwong phap chuan ngwoc (TCVN 3167-Qui trinh A hodc B) = Két qua (7)

19 D6 chum va dé chéch

19.1 D6 chum so bd — Do 1ap lai so bd cia phwong phap nay dwgc xay dwng trén co s& stir dung
dién cwc so sanh bac/bac clorua cho thdy bang hodc tét hon khi st dung dién cwc so sanh nhuw
qui dinh trong cac phwong phap thtr hién hanh. Cac két qua sw bd dwoc néu trong Bang 1. Tiéu

ban tiéu chuén sé tiép tuc xac dinh dd chum trong vai ndm tiép sau.

Bang 1 - Pé chum so bé lay tir phan bé logarit

Bac/Bac clorua Thay tinh/Calomen

Do lap lai 0,004 X 0,013 X

Trong d6: X la gia tri trung binh cua it nhat hai phép xac dinh.

19.2  Qui trinh A (120 ml)

19.2.1 Do chum ctia phwong phap dugc xac dinh bang cach kiém tra théng ké cac két qua gitra cac

phong thi nghiém nhw sau (xem Chu thich 15 va 17):

19.2.1.1 D6 Idp lai — Chénh léch gitra hai két qua thtr nhan dwoc tlir mot ngwdi phan tich voi
cung mot thiét bj trong cling cac diéu kién thi, trén cung mot mau thlr véi cing mdt thao tac

chuan xac nhv phwong phap qui dinh, chi mot trong hai mwoi treéng hop dwoc vwot gia tri sau:

% trung binh
T4t ca cac loai dau sir dung phép chuan dé thuan 3
Dau dung réi phai st dung phép chuén dd nguoc 24
CHU THICH 19 Do khéng cé da cac sb liéu tr chwong trinh hop tac thwe hién nam 1986 dé xac dinh do
chum ctia qui trinh chudn d6 nguoc dbi véi cac dau qua s dung, nén cac sb liéu vé dé chum cua qui trinh
chuén dé ngwoc da lay tir két qua cta nghién clru ndm 1972. Hién nay mét chwong trinh hop tdc méi dang

dwoc lap ké hoach dé xac dinh dd chum cla qui trinh chudn dé ngwoc, s dung thiét bj hién dai.
19.2.1.2 D6 tai Iap — Chénh léch gitra hai két qua don 1é va doc lap, nhan dwoc tr nhirtng ngudi
phan tich khac nhau trong cac phong th&r nghiém khac nhau trén cung mét mau thir, véi thao tac

chuén xac nhw phwong phap thtr qui dinh, chi mét trong hai mwoi trwdng hop duwoc vwot gia tri sau:

% trung binh
T4t ca cac loai dau sir dung phép chuan dé thuan 7

Dau dung réi phai st dung phép chuén dd nguoc 32
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CHU THICH 20 D6 chum dwoc thiét 1ap trén dai cac gia tri cta tri s6 kiém dwoc néu trong phu luc A.1.

19.2.2 P6 chéch — Tiéu chuan nay khong qui dinh d6 chéch vé tri sb kiém vi cac gia tri nay chi

xac dinh theo dung diéu kién ctia phwong phap nay.
19.3 Qui trinh B (60 ml)

19.3.1 D6 chum ctia phwong phap duoc xac dinh bang cach kiém tra théng ké cac két qua gitra cac
phong thi nghiém nhw sau (xem Chu thich 15 va 17):

19.3.1.1 D6 Idp lai — Chénh léch gitra hai két qua thr nhan dwoc tr mot ngwdi phan tich véi
cung mdt thiét bi trong cung cac diéu kién thdr, trén cung mdt mau thir véi cing mét thao tac
chuén xac nhw phwong phap qui dinh, chi mét trong hai mwoi treeng hop dwoc vwot gia tri sau:

% trung binh
T4t ca cac loai dau sir dung phép chuén doé thuan 5
19.3.1.2 D6 tai Iap — Chénh léch gilra hai két qua don 1é va doc lap, nhan dwoc tr nhirtng ngudi
phan tich khac nhau trong cac phong th&r nghiém khac nhau trén cung mot mau tht, véi thao tac

chuén xac nhuw phwong phap tht qui dinh, chi mét trong hai mwoi trwéng hop dwoc vwot gia tri sau:

% trung binh
T4t ca cac loai dau s dung phép chuan doé thuan 7

19.3.2 DO chéch — Tiéu chuin nay khong qui dinh dd chéch vé tri sb kiém vi cac gia tri nay chi
xac dinh theo dung diéu kién ctia phwong phap nay.
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Phu luc A
(tham khao)

A.1 Théng tin vé phép thr

A.1.1 Trong qué trinh xay dwng phwong phap thir ban dau (Qui trinh A) va phwong phap st dung
thé tich dung méi chuan dd giam (Qui trinh B), mét chwong trinh nghiém hop tac duwgc thwe hién trén
cac mau bao gdm nhiéu loai diu, cac phu gia dam dic dung dé& pha ché cac dau nay, va céac loai
hinh dich vu s& dung dau nay. Cho du vay, nhwng van chwa phu hét tat ca dai cha tri s6 kiém. Nguoi
ta cho rang phép néi suy va phép ngoai suy hop Iy tr pham vi da s dung ciing khéng dwa ra dwoc
cac sai s6 nghiém trong vé dé chum.

A.1.2 Céac loai da dung dé xac dinh d6 chum la:

A.1.2.1 Céc loai ddu méi — Tri sb kiém tir 6 dén 70.

A.1.2.2 Céc ndng doé phu gia — Tri sb kiém tr 5 dén 300.

A.1.2.3 Céc loai d4u qua st dung, da ap dung chuén dé thudn — Tri sb kiém tir 5 dén 27.
A.2 Dung moéi khac

A.2.1 Dé loai duwoc clorobenzen khéi phwong phap nay, mot loai dung méi khac da dwoc st dung.
Phép thtr hop tac da dwoc thwe hién trén cac mau bao gdm dai rong cac loai dau, ca loai méi va da
qua st dung, va ca cac phu gia dam d&c dung dé pha ché cac dau nay. Cac két qua cho thay cé hai
dung méi cho cac két qua twong dwong nhau vé mét thdng ké; tuy nhién dé chum ctia dung méi nay
cho thay kém hon so v&i dung modi dung ban dau. Didu A.2.5.5 néu cach so sanh cac két qua, s

dung hai dung mdi khac nhau.

A.2.2 Thudc thir

A.2.2.1 Xylen, pha tron (Canh bao — D& chay, hoi c6 tinh ddc)

A.2.2.2 Dung méi chudn dé khac — Cho mdt phan thé tich axit acetic bang va hai phan thé tich
hén hop xylen.

A.2.3 Cach tién hanh

A.2.3.1  Ap dung chinh xac theo qui trinh A ctia phwong phap nay, riéng xylen hén hop duwoc
thay cho clorobenzen va dung méi chuan dé khac thay cho dung méi chuan dé van dung.
CHU THICH A.2.1 Viéc cho thém khoang 10 % thé tich aceton vao dung méi chudn d6 khac cho thay giam

nhiéu dién cwc va c6 thé si dung. Tuy nhién chwa xac dinh dwgc d6 chum cho trwong hop cho thém

aceton vao dung méi chuan doé khac.
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A.2.4 Bao cao két qua

A.2.4.1 Bao cao két qua nhu sau:

Tri sb kiém (TCVN 3167-Dung méi khac, A.2)) = Két qua

A.2.5 D6 chum va dd chéch

A.2.5.1 D6 chum va dd chéch cla phwong phap dung dung méi chudn dé khac dwoc xac dinh
qua chwong trinh thir nghiém chéo, s dung cac loai ddu méi va dau qua st dung, ciing nhu cac
phu gia dam dac. Cac gia trj tri sd kiém bao gbébm dai tv 0,5 dén 400. Cac phan tich mang tinh
thdng ké cac két qua thlr nghiém chéo c6 san trong cac bao cao nghién ctru.
A.2.5.2 D6 Idp lai — Chénh léch gitra hai két qua thlr nhan dwoc tr mot ngwdi phan tich véi cung
mot thiét bj trong cung cac diéu kién thl, trén ciing mdt mau thr, véi cung thao tac chuan xac nhw
phwong phap thtr qui dinh, chi mét trong hai mwoi tredng hop dwoc vwot gia tri sau:
6,2 % gia tri trung binh
CHU THICH A.2.2 La mét phan ciia chwong trinh thir nghiém chéo, cac mau nay dwoc phan tich c6 st
dung clorobenzen. D6 I&p lai khi st dung clorobenzen tinh dwgc phai bang 3,4 % gia tri trung binh.
A.2.5.3 Do tai Iap — Chénh léch gitra hai két qua don 18 va doc lap, nhan dwoc tir nhivng ngu i
phan tich khac nhau trong cac phong th&r nghiém khac nhau trén cung mot mau tht, véi thao tac
chuan xac nhuv phwong phap thtr qui dinh, chi mét trong hai mwoi trwéng hop dwoc vwot gia tri sau:
16,2 % gia tri trung binh
CHU THICH A.2.3 La mot phan cda chwong trinh th& nghiém chéo, cac mau nay dwoc phan tich cé st
dung clorobenzen. D¢ tai 1ap khi st dung clorobenzen tinh dwoc phai bang 8,7 % gia tri trung binh.
A.2.5.4 Do chéch — Khdng phat hién dwoc do chéch mang tinh hé théng gitra hai phwong phap
st dung clorobenzen va xylen pha tron.
A.2.5.5 Dé so sanh cac két qua thu duoc khi st dung cac dung méi khac nhau, ap dung nhw sau:
A.2.5.5.1 D6 Iap lai — Chénh léch gitra hai két qua thir, s dung hai hé dung méi khac nhau, thu
dwoc tor mét nguwdi phan tich véi cung moét thiét bj trong cung cac diéu kién the, trén cung mot
mau th&r v&i cung mét thao tac chudn xac nhw phwong phap qui dinh, chi mét trong hai mwoi

trwdng hop dwoc vuot gia tri sau:
5,0 % gia tri trung binh

A.2.5.5.2 D¢ tai lap — Chénh léch gitra hai két qua don |1& va doc 1ap, s& dung hai hé dung moi
khac nhau, thu dwoc tir nhirng nguwoi phan tich khac nhau, trén cung mau thi, trong cac phong thi
nghiém khac nhau véi thao tac chudn xac nhw phuong phap thir qui dinh, chi mét trong hai muoi

trwdng hop dwoc vuot gia tri sau:

13,0 % gia tri trung binh
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A.3 Cac dién cwc khac nhau

A.3.1 Viéc st dung cac dién cuwc khac da dwoc nghién clru trong cac phong thir nghiém xac dinh.
Cac s6 lieu hiru han tién hanh trén cac loai dau va phu gia cho thay hai loai dién cuc khac cung

cép cac sb liéu twong dwong vé mat thdng ké nhw natri pecloric trong axit acetic bang.

A.3.2 Thubdc thi

A.3.2.1 Tetraetylammonium brom (TEABTr)

A.3.2.2 Etylen glycol

A.3.2.3 Chét dién phan tetraetylammminium brom — Chuan bj dung dich TEABr 0,4M trong etylen glycol.
A.3.2.4 Etanol (Canh bao — D& chay va c6 tinh déc, dac biét khi da bién tinh).

A.3.2.5 Clorua liti, LiCl

A.3.2.6 Chét dién phan clorua liti — Chuan bj dung dich clorua liti (LiCl) 1 M-3 M trong glycol.

A.3.3 Cach tién hanh

A.3.3.1 Ap dung chinh xac theo qui trinh A va B clia phwong phap nay, riéng LiCl trong etanol hodc

TEABTr trong etylen glycol thay cho NaClO, trong axit acetic la chat dién phan trong dién cwc so sanh.
A.3.4 Bao cao két qua
A.3.4.1 Bao céo két qua nhu sau:
Tri sb kiém (TCVN 3167-Chét dién phan khac, A.3)) = Két qua
A.3.5 D6 chum va dé chéch

A.3.5.1 D06 chum va do chéch cla cac chat dién phan khac chwa dwoc thiét 1ap. Cac sé liéu ban
dau cho thdy c6 mdi twong quan tbt khi so sanh véi cac sb liéu nhan dwoc tlr chat dién phan

peclorat qui dinh trong phwong phap nay.

A.4 Kiém tra tinh nang cua dién cwc

A.4.1 Phép thir bang dién cuwc ddng hoc do phan &ng dong hoc cla dién cwc. Cé thé hiéu chudn
cac dién cuwc qua do déc chap nhan dwoc va cac gia tri bi chdn chwa phan (rng di dé chuén do. Téc
dd phan rng va do n dinh rat quan trong dé chuan do dién cwc. Phép kiém tra thd cong dudi day co
thé thwc hién bang may do pH hodc thiét bi chuin d6 dé cé thé doc lién tuc cac gia tri milivon.

A.4.2 Ban chét cha phép kiém tra nay |a kiém tra kha ndng cla céac dién cwc khi nhang trong
dung dich nwéc cé chat dém va do thé sau 30 s va 60 s. Mot dlén cwc nhanh sé dat dwoc diém én
dinh trong th&i gian it hon 30 s va thay ddi it trong khoang tir 30 s dén 60 s. Khi kiém tra, néu can

c6 thé st dung cac chat dém pH 4, pH 7 va pH 11.
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A.4.3 Co thé tién hanh th&r nhw sau: Dat thiét bi chuan dd hodc may do pH dé co thé doc lién tuc

gia tri milivon. Can trang bi dung cu khuay dung dich d&m véi cung téc do khi chuan do. Bé dlén

cwc 6n dinh trong 1 min trong nwéc cat hodc nwéc khir ion twong duwong. L4y cac dlén cuc ra

khdi nwéc va dat trong dung dich dém pH 4. BAm déng hé tai thoi diém khi dung dich d&m cham

vao dlén cwc. Ghi dlén thé sau 30 s. Sau 30 s tiép theo, ghi dlén thé 1an nira. Chénh léch gitra hai

lan do goi la dd 1éch. Lap lai qui trinh doi voi dung dich dém pH 7 va pH 11.

A.4.4 Tinh d6 léch cho tirng loai dung dich d&m. Phan (rng cla dlén cwc cé thé qui dinh nhw sau:

(1)
(2)
(3)
(4)
(5)

bo léch < 1

1 <b6 léch <2
2<bdléch <3
3 <bod léch <4

4 <Do léch

rat tot

t6t

chap nhan duoc
can xem xét

khéng chap nhan

A.4.5 Chénh léch gilra cac thé 60 s dbi voi dung dich dém pH 4 va pH 7 phai I&6n hon 162 mV,

hodc 54 mV/pH. Cac dién cuwc cé dd déc nhé hon 54 mV/pH khoéng nén dung dé chuén do.
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