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L&i néi dau

TCVN 7988 : 2008 duwoc xay dwng trén co s& chap nhan hoan toan twong
dwong véi ASTM D 1160-06 Standard Test Method for Distillation of
Petroleum products at Reduced Pressure v&i sy cho phép ciia ASTM
quéc té, 100 Barr Harbor Drive, West Conshohocken, PA 19428, USA.
Tiéu chudn ASTM D 1160-06 thudc ban quyén ctia ASTM quéc té.

TCVN 7988 : 2008 do Tiéu ban ky thuat Tiéu chudn Qubc gia
TCVN/TC28/SC5 Nhién liéu sinh hoc bién soan, Téng cuc Tiéu chuan
Do lwdng Chét lwong dé nghi, Bo Khoa hoc va Cong nghé cong bé.
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Xuét ban 1an 1

San pham dau mé - Phwong phap xac dinh thanh phan cat
& ap suat giam

Petroleum products — Test method for distillation at reduced pressure

1 Pham vi ap dung

1.1 Tiéu chuan nay qui dinh phwong phap xac dinh dai ctia cac diém sbi ctia sdn pham dau mé
tai ap suat giam, khi chung cé thé bay hoi mot phan hodc hoan toan & nhiét do cwc dai 400 °C.

Tiéu chuan nay quy dinh ca phwong phap tha céng va phwong phap tw dong.

1.2 Trong trwdng hop cé tranh chap, phwong phap trong tai 1a phwong phap tht cong, thwe hién tai

ap suét dwoc cac bén théa thuan.
1.3 Céc gia tri tinh theo hé Sl Ia gia tri tiéu chuan. Céc gia tri ghi trong ngodc don dung dé tham khao.

1.4 Tiéu chuan nay khéng dé cap dén cac qui tic an toan lién quan dén viéc ap dung tiéu chuén.
Nguoi st dung tiéu chudn nay phai cé trach nhiém lap ra cac qui dinh thich hop vé an toan va
strc khoé, déng thdi phai xac dinh kha nang ap dung céac gi¢i han qui dinh trwéc khi st dung. Cac
qui dinh vé nguy hiém, xem 6.1.4; 6.1. 8.1; 10.11 va A.3.2.1.

2 Tai lidu vién din
Céc tai liéu vién dan sau day |a can thiét khi ap dung tiéu chuan nay. Dbi v&i cac tai liéu vién dan
ghi ndm c6ng bé thi ap dung ban dwoc néu. Déi véi cac tai liéu vien dan khéng ghi nam cong bd

thi ap dung phién badn mé&i nhat, bao gébm ca cac ban stra dbi (néu co).

TCVN 6594 (ASTM D 1298) Dau thdé va san phdm dau mé dang I6ng — Xac dinh khéi lwong riéng,
khdi lwong riéng twong ddi (ty trong) hodc trong lwong API — Phwong phap ty trong ké.

TCVN 6777 (ASTM D 4057) Dau mé va san phadm dau mé — Phwong phap lay mau tht cong.
TCVN 7630 (ASTM D 613) Nhién liéu diézen — Phwong phap xac dinh tri s6 xétan.

ASTM D 1193 Specification for Reagent Water (Yé&u cau ky thuat dbi véi nuwéc cap thube thir).
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ASTM D 1250 Guide for Use of Petroleum Measurment Tables (Hwéng dan sir dung cac bang

do lwdng vé dau ma).

ASTM D 4052 Standard test method for density and relative density of liquids by digital density
meter (Phwong phap xac dinh khéi lwong riéng va khéi lwong riéng twong dbi cia cac chét l1dng

bang may do hién sb).

ASTM D 4177 Practice for Automatic Sampling of Petroleum and Petroleum Products (D4u mé va

san phdm dau mé - Phwong phap lay mau ty dong).

3 Thuat ngiv, dinh nghia

3.1 Trong tiéu chuén nay st dung cac thuat nglr, dinh nghia sau:
3.1.1
Nhiét d6 twong dwong véi ap suat khi quyén (atmospheric equivalent temperature (AET))

Nhiét d& dwoc chuyén dbi tr nhiét dd bay hoi do dwoc, st dung phwong trinh A.7.1. Nhiét do
twong dwong v&i ap suat khi quyén (AET) Ia nhiét dd chwng cat dw kién néu thwc hién viéc chung
cét tai ap suét khi quyén va khéng cé sw phan hay do nhiét db.

3.1.2

Diém cubi (EP) hoac diém sé6i cudi (FBP) (end point or final boiling point)

Nhiét d6 bay hol cwc dai dat dwoc trong sudt qua trinh thr nghiém.

3.1.3

Diém s6i dau (IBP) (initial boiling point)

Nhiét do6 bay hoi do dwoc tai thdi diém khi quan sat thiy giot chat 16ng dau tién ngung tu va roi
xudng tlr dadu dwéi ciia 6ng ngung.

3.1.3.1 Giai thich — Néu thiét bj cAt c6 mot soi day gén véi dau cubi clia dng nguwng tu thi giot
chét 16ng dau tién dwoc hinh thanh sé& chady xudng soi day. Trong bd cat tw dong, thiét bj phat
hién giot chat I16ng dau tién dwoc |ap tai vi tri sat dau cudi ctia dng ngung tu.

3.1.4

Diém tran (spillover point)

Diém cao nhét, phia dw&i bén trong ctia phan néi clia cot cat va éng ngwng tu.

4 Toém tat phwong phap

MAau dwoc cét tai 4p suét kiém soat chinh xac trong khoang 0,13 kPa va 6,17 kPa (1 mmHg va

50 mmHg), & cac diéu kién thiét ké cho phép chwng cat phan doan mét dia ly thuyét. T cac théng
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sb thu dwoc cé thé biét dwoc diém séi dau, diém soi cudi va mot dwdng cong chwng cét lién quan

dén phan tram thé tich cat dwoc, cling nhw diém séi twong (ng v&i ap suét khi quyén.

5 Y nghia va str dung

5.1 Phwong phap nay dung dé xac dinh cac dic tinh chwng céat cia cac san pham ciing nhuw cac
phan doan didu mé, ma néu cat & ap suét khi quyén, ching sé& bi phan hiy. Khodng nhiét dd soi
nay nhan dwoc tir cac diéu kién thiét ké dé co dwoc phép phan doan xap xi mét dia ly thuyét, cé
thé dung dé tinh toan ky thuat cho viéc thiét ké thiét bi chwng céat, dé chuan bj cac pha tron thich
hop cho muc dich céng nghiép, dé xac dinh sy tuan tha cac qui dinh cling nhw xac dinh tinh thich

hop clia s&n pham nhw 1a nguyén liéu cho mot qua trinh tinh luyén, hodc cho cac muc dich khac.

5.2 Dai nhiét do soéi lién quan trwc tiép dén dd nhot, ap suét hoi, nhiét tri, trong lwong phan tr
trung binh va nhiéu dac tinh hdéa hoc, vat ly co hoc khac cia nhién liéu. Bat ky d&c tinh nao déu la

yéu té xac dinh tinh thich hop cla san pham trong Iinh vwc (’ng dung cu thé.

5.3 Céac chi tiéu k¥ thuat cla s&n phdm dau mé thwong qui dinh cac gi¢i han chung cét, dua trén

cac két qua thir nghiém theo phuong phap nay.

5.4 Nhiéu mbi twong quan thiét ké ky thuat dwoc trién khai dwa trén cac két qua thtr nghiém cla

phwong phap nay. Hién nay cac phuong phap nay dwoc str dung rong rai trong ky thuat.

6 Thiét bi, dung cu

6.1 Thiét bi chwng cat chan khong dwoc thé hién trén Hinh 1, bao gdm céc bd phan néu dwdi
day va cac bo phan khac thé hién trén Hinh 1, nhwng ching khéng déc trwng cho ca thiét ké ciing
nhw tinh ndng. Mot sé bd phan khéng mang tinh quyét dinh dé cé dwoc cac két qua mong muén,
nhwng chung lai 1a cac bo phan can thiét dé Ip rap, nang cao hiéu qua s dung cla thiét bj va
van hanh thuan tién. Ca hai loai thiét bi thi cong va tw déng déu phai phu hop céac yéu cau dudi

day. Déi v6i thiét bi tw dong, xem thém cac yéu ciu bd sung qui dinh trong Phu luc A.9.

6.1.1 Binh cét, dung tich 500 ml, lam b&ng thay tinh boro silicat ho&c thach anh, phu hop véi
kich thwéc néu trong Hinh 2 hodc Hinh 3, cé vd gia nhiét v&i phan cach nhiét phia trén. Cac nha
san xuét co thé thay dbi chat it cac kich thwéc nay va ching khéng dwoc coi la cac kich thwéc ¢
dinh, trir vi tri cGia dau do nhiét d6 va dwdng kinh trong cta cd néi v&i cot cat khong dwoc nhd
hon dwéng kinh trong cla cot cat. Héc dé cdm dung cu do nhiét ké cé thé dwoc thay thé bang cb

ndi phu phia trén cla binh ciu, thwdng ban san trén thij trworng va st dung dau do nhiét d6 c6 vé boc.

6.1.2 L3p rép cot cé vd boc chan khéng, cot lam bang thay tinh boro silicat, bao gdm moét dau cot
cét va bd ngwng tu nhw néu trén Hinh 4 va Bang 1. Dau cot cat dwoc boc bang vé chan khéng
bang thly tinh cé trang bac vé&i do6 chan khdng nhé hon 10° Pa (107 mmHg) (Chu thich 1). Bo

ngwng tu gan vao cot cat cé 1&p vé nwédc bao boc, nhw thé hién trén hinh vé, mot phan & dau éng
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ngwng dwoc ndi véi ngudn chan khéng. Treo doan day nhd tr miéng nhé giot clia éng ngwng tu
xudng thap hon vach 10 ml cia 6ng hirng 1a 5mm, nhw thé hién trén Hinh 5. C6 thé thay day nhd
giot bang kim loai, bAng mo6t mang kim loai dé chat chwng cat chay xubng thanh éng hirng. Mang
c6 thé gan vao dau nhd giot ciia 6ng ngwng nhw trén Hinh 5, hoac ciing cé thé 1&dp & c¢b 6ng hirng.
CHU THICH 1 Khéng cé phwong phap don gian dé xac dinh chan khéng trong vé boc vi né dwoc lam kin
hoan toan. C6 thé ding mot cudn Tesla, nhwng tia Itra c6 thé tao nén 16 cham kim cta vé boc. Chinh cac vét

cham kim hodc vét ran nhé nhat ma khéng phat hién dwoc sé lam méat chan khoéng trong vé boc.

6.1.3 Dung cu do nhiét d6 bay hoi va cac phwong tién kiém tra (Phu luc A.1) dbi véi phép do
nhiét do bay hoi. H& théng do phai cho cac sé doc chinh xac dén + 0,5 °C trén toan bd thang do
tir 0 °C dén 400 °C, va co (response time) th&i gian phan hoi nhd hon 200 s, nhw qui dinh tai Phu
luc 2. Phai rat can than khi dinh vi dau do. Nhw mé ta trén Hinh 6, phai d&t ddu do nhiét d6 bay
hoi & gitra phan trén cla cot cat, dau cla dau do phai thap hon diém tran 1a 18 3 mm + 1 mm.
(xem 3.1). Dung cu do nhiét dd bay hoi c6 nhiéu dang khac nhau, phu thudc vao dién tré cda
bach kim trong 6ng thiy tinh hoac éng kim loai, ho&c |a c&p nhiét dién trong éng thdy tinh hoac
kim loai Hinh 7 va Hinh 8 thé& hién vi tri cta hai loai trén so v&i diém tran. Trong cac dung cu cé
dién tré bach kim, dinh clGia cudn xoén bc la dinh cta dau do, trong cép nhiét dién thi dinh cta dau
do la dinh ctia méi ndi cap nhiét dién, trong cac dung cu c6 vé boc bang kim loai, thi dinh cta dau
do cao hon day cla thiét bi la 1 mm + 1 mm. Qui trinh 1&p d&t dwoc néu trong Phu luc B.1. Dung
cu do nhiét dd bay hoi dwoc 1ap vao dinh cla bdé phan dau do nhiét d6 bang bd dung cu thiy
tinh/chan khéong qua mdt vong dém kin chiu 4p hodc gén néng chay vao day cta dau néi thon,
nhon I&p khit vao cot cat. Trong mét vai cau hinh thiét bi chwng cét, cé thé khong dung dén bd
phan chan khéng & dinh cla cot cat. Khi dd, vi tri ctia dung cu do nhiét dd bay hoi sé dwoc diéu
chinh cho phu hop. Dung cu do nhiét d& cta ndi hoi cé thé Ia cdp nhiét dién hodc dau do bach

kim, cac dung cu nay déu dwgc chuan hoa nhuw trén.

6.1.4 Ong hing, lam bang thay tinh boro silicat, pht hop kich thwéc néu & Hinh 9. Néu dng
hirng 1a mot bd phan cda thiét bj tw dong va dwoc dat trong budng diéu nhiét, thi khéng can vé
boc. (Canh bao: Cac phan thuy tinh ctia may phai chiu dwoc cac diéu kién nhiét khac nghiét, dé

gidm thiéu sw hdng héc khi thiv, chi str dung thiét bj khong bién dang dwéi anh sang phan cuec.

6.1.5 Ddng hd do chan khéng, cé kha nang do ap suét tuyét déi véi do chinh xac dén 0,01 kPa
déi voi thang do dwédi 1 kPa, va véi d6 chinh xac dén 1% khi ap suét cao hon mirc néu trén. Béng
hé McLeod cé thé dat dwoc dd chinh xac nay khi s&¢ dung dang, nhwng v&i ap ké thuy ngan ciing
dat dwoc do chinh xac nay véi diéu kién ap suat chi khodng 1 kPa, va chi doc tét khi dung
cathetometer (thiét bi c6 kinh nhin xa 1ap trén mét thang chay dé xac dinh chinh xac cac murc).
Ciing dung dwgc ddng hoé dién tr nhw Baratron khi dwoc chuan hoa dinh ky bang déng hd Mcleod
nhw néu & Phu luc A.3. Phép chuan hoa ap suét thich hop dwoc néu & Hinh A.3.1. Khéng nén

dung cac ddng hé do chan khong dwa trén cac detector soi day dét néng, birc xa hodc do dan.
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CHU THICH 2 Céac thiét bj thich hgp dung dé do 4p suét cta hé thdng trong qué trinh th 1a may do strc
céng (tensimeter) hodc déng hd ap suét dién tir ma dau ra la dang ddng hd so cap, nhw déng hd Mcleod.

6.1.5.1 Lap dbng hd do chan khéng vao dng nhanh ctia bd phan dau do nhiét dd/chan khéng cua
cot cét (vi tri thich hop) hodc 1ap vao 6ng nhanh cta bd phan dau do/chan khéng ctia 6ng ngung tu

khi I&p rap thiét bj. Cac mdi ndi cang ngan cang tét va cé dwdng kinh trong khéng nhé hon 8 mm.

6.1.6 Hé théng diéu hoa ap suét, cé kha nang gilr 4p suét ctia hé thdng khong ddi, néu ap suét
bang hodc nhd hon 1 kPa thi sai sb 1a 0,01 kPa, néu ap suat tr 1 kPa tré |&n thi sai s6 1a 1%.
Thiét bi hop cho muc dich nay dwgc néu & Phu luc A.4. Nbi hé thdng diéu hoa ap suét vao éng &
dinh cta 6ng nguwng tu khi 1ap thiét bi. Cac mbi ndi cang ngan cang tét va cé dwéng kinh trong

khéng nhé hon 8 mm.

6.1.7 Ngudn chén khéng, vi du gdbm mét hoac nhiéu bom chan khéng va nhiéu binh diéu hoa hodc c6
kha nang gilr ap suét hang dinh dao dong khoang 1% trong toan ving ap suét van hanh. Dung phu
kién chan khong dé ndi ngudn véi dinh ctia 6ng ngwng tu (Hinh 1) v&i éng dan cé dwong kinh trong
la 8 mm hodc hon va cang ngén cang tét. Bom moét cip c6 kha nang rat it nhat 850 lit/phut (30 cfm)
& 100 kPa 1a ngudn chan khéng thich hop, nhwng bom hai cép twong tw, hodc cé dung lwong tét
hon cling dwgc khuyén dung, néu cac phép cat dwoc thyc hién duwdi 0,5 kPa. Nén dung cac binh

diéu hoa co dung tich it nhat la 5 lit dé gidm sy dao ddng cla ap suét.
6.1.8 Céac bay lanh

6.1.8.1 Lap bay lanh gitra dinh cla 6ng ngwng va ngudn chan khéng dé thu dwgc cac cau tlr séi
nhe trong phan cét, ma né lai khéng ngwng trong bd phan ngwng tu. Bay nay duoc lam lanh bang
cac chat lam lanh cé kha nang duy tri nhiét dd & bay thap dwdi —40 °C. Thwong dung nito 16ng
cho muc dich nay (Canh bao: Néu hé théng bi h&, khi lot vao nhiéu va nito 16ng dwoc dung nhw
la chat lam lanh, thi s& lam cho khéng khi (oxy) ngwng tu trong bay. Néu hydrocacbon ciing cé

mat trong bay thi khi d&n bwéc lam néng bay tai 10.12 sé c6 thé gay chay hodc phat nd).

6.1.8.2 Bay lanh duoc lap gitra phu kién dau do nhiét dd/chan khéng va déng hd do chan khong
la dé bao vé ddng hoé khdi bi nhiém ban b&i cac ciu t&r cé nhiét do séi thap trong phan cét.

6.1.9 Khéng khi c6 ap suét thdp hodc ngudn cacbon dioxit, dung lam lanh binh va nguén gia
nhiét & giai doan cudi clia phép chwng cét.

6.1.10 Ngudn nito 4p suét thap, dé lam gidm mc chan khéng trong hé théng.

6.1.11 Man chén hodc rao chadn an toan, cac tdm chén thich hop ngdn cach ngwdi van hanh véi
thiét bj cat trong trwdng hop rdi ro. Cac tdm kinh chiu lwc, thuy tinh hiru co trong va day 6 mm
hodc vat liéu trong sudt chiu lwc twong dwong déu dung dwoc.

6.1.12 Hé thdng tudn hoan chét lam lanh, cé kha nang lam lanh binh h&rng va hé théng nguwng tu

& nhiét dd mong mudn vé&i sai sé + 3 °C trong viing tlr 30 °C dén 80 °C. Déi voi hé thdng cét
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tw dong, 6ng hirng duoc 1ap trong budng diéu nhiét, thi hé thdng tudn hoan chat 1am lanh chi cé

kha nang cung cap chat lam lanh cho hé théng ngwng tu.

7 Thubdc thir va vat liéu.

7.1 n-Tetradecane — C4p thudc thtr phu hop qui dinh.

7.2 Nhién liéu chuan cetane ASTM (n-Hexadecane), phi hop yéu ciu ky thuat qui dinh trong
TCVN 7630 (ASTM D 613).

7.3 M®& silicon — M& silicon chan khéng cao, san xuéat dac biét 'ng dung cho chan khéng cao.
7.4 DAu silicon, dwoc chirng nhan b&i nha san xuat, dé s dung lau dai & nhiét dé trén 350 °C.
7.5 Toluen — Cép ky thuat.
7.6 Cyclohexan — Cép k¥ thuat.

B6 hién thi nhiét do ky thuat s6

7 F ] PAu db platin DG hS chan | s chon # 2 Ha théng didu
Ikhc‘>ng ; j chinh ap suat

3 : L L I N
D6ng hé chan Bay lanh ﬁ ) :Béy lanh -~ Nbi voi ap suat hoi lwu
hong -L@ --- ' | 5

Lwa chon # 1

. # [
Dau do nhiét do/ L
B6 chan khong : i

b*“::;“:‘iw: Biinh diéu Bom chén khong
iy Ngudn chan khéng

A NA

V& cachnhiét

Sy

T i i il

-

Héc cdm nhiét ké

3 ==

z N _‘ h > I. A
NOi v&i ngudn V6 gia nhiét .
! 1! Bom hoi lwu
Day chdng- nhé giot — H
2—=—"1."Déng chat C, e —
lam lanh  B& diéu B& nhiét chim
chinh nhiét

Hé théng tuan hoan
chéat lam lanh

CHU THICH 1 Né&u can, trong phwong an lya chon 2, cé thé dwa bay lanh vao trwdc bd chuyén ddi ap suét,

hodc néu thiét ké cia bd chuyén dbéi ap suat c6 déng hd thiy ngan McCleod, thi can c6 bod bao vé hoi.

Hinh 1 — So d6 thiét bi chwng cat chan khéng

10
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Kich thwéc tinh bang milimet

Dau ndi hinh cdu 35/25

28+1 0.D. ——-I

N

2542

—[Phan dinh cach nhiét
.-‘.r'"'

Hbéc c&dm nhiét ké dwong
kinh trong 8 £ 0,5 ‘

C6 thé I1&p héc cém nhiét ké bing !gaei”w”i%gfr: g‘i%% 'C‘gfng kéo
cach gén kin vao binh cat hoac
kh&p néi linh hoat T 19/38

Déi voi cac phép cat ma nhiét do
khong vwot qua 400 °C, thi co thé
khéng can hoc cam nhiét ké.

V4 gia nhiét

Hinh 2 - Binh chwng cat va vo gia nhiét
8 Yéu cau vé mau va lay mau

8.1 LAy mau theo TCVN 6777 (ASTM D 4057) hodc ASTM D 4177. Thé tich mau |a ti 4lit dén 8 lit,
dai dién cho mot chuyén tau hodc dot san xuét ctia nha may, dwoc chuyén dén phong thi nghiém dé

thwe hién moét loat cac phép thir va phan tich. Léy khoang hon 200 ml dé dung cho phép thir nay.

8.2 Phan miu dung cho phép thlr phai khé. Néu thay rd c6 nwédc (cac giot trén thanh binh, I&p
chat 1dng & day binh chira,...) thi 4p dung qui trinh néu & Phu luc A.6, diéu A.6.1 dé lam kho

lwoeng mau, da 200 ml nap vao binh cét.

8.3 Xac dinh khéi lwong riéng cia mau diu & nhiét do cGa binh hirng bang ty trong ké
(hydrometer) theo TCVN 6594 (ASTM D 1298) hodc bang may do khéi lwong riéng hién sé theo
ASTM D 4052, ciing cé thé dwa vao tinh toan, hodc cac badng hwéng dan ciia ASTM D 1250 hodc

két hop ca hai.

8.4 Néu khong phan tich mau ngay sau khi nhan, thi bao quan & nhiét dd méi trwong hodc thap hon.
Néu mau dung trong binh nhwa, thi cAn chuyén mau sang binh thuy tinh hodc kim loai trwéc khi

bao quan.

8.5 MAu phai hoan toan 16ng trwéc khi nap vao binh cit. Néu co céac tinh thé, thi can gia nhiét
cho dén khi cac tinh thé hoa tan hét. Sau d6 can than khudy mau tv 5 min dén 15 min, tuy thudc

vao lwong mau, dd nhét va cac yéu té khac, dé dam bao mau ddng nhat. Khi mau & trén 70 °C,

11
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néu van thay cé cac hat ran, thi cac hat nay c6 thé 1a cac chat vo co, khong thudc thanh phan

chwng cat dwgc clia mau. Co thé loai bd hau hét cac hat rdn nay bang cach loc hodc gan mau.

8.5.1 Co6 mot vai chat nhw cac can vun va cac loai sap cé diém chay cao, sé& khong tan hoan
toan thanh chét 16ng & 70 °C. Cac chét ran va nira rdn nay khong thé loai bd, vi ching la mot

phan cltia hydocacbon nguyén liéu.

Kich thwéc tinh bang milimet

1) 15
. BE£2 EE+2 .
L Hy )|
I
i
= i
- =
wh ' el VT
\ | /
; i
\ !
\ .| /
(80 43 ' i ‘ 22£1.8
t
135 £3 | 138 2
|
— . — —_
!
I
!
|
!
|
1 L
#%5

Hinh 3 — Binh chwng cat 500 ml

Kich thuwéc tinh bang milimet
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Hinh 4 — C6t chan khéng c6 vo boc

9 Chuan bi, chuan hoa va xac dinh sé lwong thiét bi.

9.1 Chuén hoa cac dau do nhiét do va céac thiét bj lién quan phu hop v&i Phu luc A, 1.
9.2 Kiém tra hoat ddng cta hé théng diéu hoa ap suat, nhuw mo tad & Phu luc A.4.

9.3 Lam sach va khoé cac bd phan thuy tinh va bbdi tron cac mdi néi. Coé thé s& dung mé silicon
chan khoéng cao dé boi vira da, tao I&p déu trén cac bé mat thuy tinh nham. Lwong mé& thra ¢

thé lam may bi hé va gay tao bot ngay & thdi diém dau cha phép chwng cét.
9.4 Lap rap thiét bj khi chwa chira mau va kiém tra d6 kin nhw da néu & A.3.3.2.

9.5 Kiém tra toan bo thiét bi, dung mét trong hai thudc thtr néu & 7.1 va 7.2 phu hop véi Phu luc A.5.
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CHU THICH 1

Bang 1 - Kich thwéc 1ap rap c6t chan khéng cé vé boc

Cac kich thwéc nay hwdng dan thdm tra két cAu thich hop dé 1ap rap. Cac kich thwéc hién

nay dung c6 thay déi mét chut. Cac kich thudc st dung dé 13p rap khong dé biét dwoc sau khi cac bd phan

dwoc lam chay dinh vao nhau. Cac kich thwéc nay dwoc chdp nhan véi khodng dung sai da cho, day la cac

kich thuwéc do nhirtng ngwdi st dung thiét bi thi cdng va tw déng khac nhau dwa ra, khi ho tham gia chwong

trinh kiém tra lién phong thi nghiém dé& dwa ra do chinh xac ctia phwong phap.

CHU THICH 2 Quan trong — Viéc nghién ctu tiép da dwa ra mot tap hop cac kich thuéc dwoc gidi han

trong ving hep hon, khi tin rdng sw thay déi Ién vé kich thuéc sé dan téi két qua la dd chum cua phwong

phap dwoc nang cao rd rét. Cac kich thwédc chon cho viéc 1&p rap va cac bd phan khac cla thiét bi cé hiéu

lwe trong ndm t&i va 5 ndm sau méi phai soat xét lai, ké tir khi phwong phap thir nay dwoc cong bb.

Phan | Tamquan| Kich thwéc” Ghi chu
trong

A Khéng 265+ 10 .

B Co 99 +4 Diém tran

C Co 85+3 Khé do phia trong, nha san xuét dung kich thuwéc nay dérlép rap. Bo la
kich thwéc dén mat cat ngang cét cat thang drng tai tdm 6ng ngung.

D(OD*) | Khong 64,5+ 2 B

E Khdng 14/23 hoac 19/38 |Nbi thon dau - Cai®

F Khdng 35/25 Néi dang cau - Puc®

G Khong 35+10 Vung nay chum Ién dinh cach nhiét cda o gia nhiét.

H(ID) Co 247 +£1,2 S dung éng OD 28 mm dé dat kich thwéc nay.

| Khéng 2-12 Clra quan sét toc do so6i va dd sach clia codt, nhung cling gay thét thoat nhiét.

J Khéng 60 + 20

K Khong 12+7

L (OD) | Khéng 8 Cuec tiéu, ndi v&i mai trwdng lanh

M Co 230 £ 13 Kich thuwoc nay quyét dinh thoi gian hoi ngung tu va chay xudng v
anh hwéng dén nhiét do/ két qua thu hoi.

N (OD) | Khong 38+2

0] Co 140 + 20 Kich thwdc nay anh hudng dén hiéu qua ngwng tu hoi, n6 cling anh
huwdng dén nhiét dd/ két qua thu hoi.

P (ID) | Co 18,711 Dung ng OD 22 mm dé dat kich thuéc nay.

Q Cé 60+2° |

R Khéng Khong ap dung  [N&i v&i hé thdng chan khong, diing bat ky cac phwong tién thich hop.

S Khéng Khéong 4&p dung|Dan rong I&én phia trén bé phan nguwng, can phai gitr téi thiéu hoac]

duoc I&én hon dwdng kinh trong cldia bé phan ngwng.

T(ID) | Cé 18,7 £ 1,1 Dung 6ng OD 22 mm dé dat kich thuéc nay.

U Cé 140+5 Kich thwéc nay anh hwéng dén hiéu qua ngwng tu hoi, dan dén anh
hwdng t&i nhiét dé/ két qua thu hai..

V Khéng Khéng 4ap dung|Mé& rong lén phan cao hon hoac thap hon cua bd phan ngung tu tuy

duoc thuéc vao nha san xuat va khéng anh hwédng dén phép thir.

w Khéng 1247

X Co 50+ 8

Y Co 30+7 Khodng cach tlr chan dén dinh nhd giot.

* OD la dwdng kinh ngoai. ID 1a dwdng kinh trong

ATAt ca cac kich thwdce tinh bang mm.
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5 cac méi ndi bang thuy tinh tir nhidu ngudn khac nhau co6 thé cé mot s ty 1& cia dwong kinh so voi
chiéu dai. Bbi v&i muc dich cha phép thtr nay, cac loai phu hop déu dugc, duwong kinh khéng quan trong.
Tuy nhién, didu quan trong 1a cac phan dwc, cai cia méi dau ndi déu phai cung seri dé& tranh sy thut vao

hodac nhoé Ién.

Kich thuéc tinh bang milimet

YD
ohurosio ) j

cla bd ngung

Moc thép

Néu khong co
san jc“), treo
day bang 16 xo

ey 6ng htng hoac méc

"~ Day dé treo

-'.Chu y Day coé kich thwéc sao cho

ﬁ""‘" | suw choan chét I6ng dwéi vach 200
A ;Emﬂa ml s& khéng qua 0,1 ml

Hinh 5 — Chi tiét day nhé giot hodc mang gan véi bé ngwng

Kich thwéc tinh bang milimet
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Kich thwéc tinh bang milimet

Hinh 7 — Dung cu do nhiét dé bang dién tr& platin

Kich thwéc tinh bang milimet

Diém tran

Hinh 8 — Dung cg do nhiét dé bang cap nhiét dién

17



TCVN 7988 : 2008

Kich thwéc tinh bang milimet
/Méi ndi hinh cau 35/25

75+5

[
=
]
—

[ Phai trén vach mtc 200 ml
=1 [25+2
l =
=
rossas | HEEEE
T ;
I'L | ¢ ngoai (0.D) 41 £ 1,5 (0ng trong)
33045 18—
e
————— ¢ ngoai 51 +1,5
—_— o
a0 == ‘
i’mE 3 khia chi¥ V 120° hwéng vao tam éng
I_—l=[ trong, trdnh lam mé& cac vach murc
T
‘i-;_—"_—'—_i!‘ “trong (.D)8+0,5

'@

%
2513

45+3

1 [ 1

CHU ]’HiQH D6i vai thiét bi tw ddng khéng can vé boc khi dat 6ng hwéng trong bé diéu nhiét. Néu s dung vé boc,
cac dau noi khdng dwgc che cac vach gay kho doc.

Hinh 9 — Ong hirng

10 Cach tién hanh
10.1 Can xac dinh th&i diém chuan hoa dau do nhiét do 1an cudi. Néu vuwot qua thdi gian qui dinh
& Phu luc A1 thi phai chuan hoa lai.

10.2 Dat nhiét do cla chét 1am lanh 6ng ngwng thap hon nhiét dd bay hoi thap nhéat theo dy kién
it nhat 1a 30 °C.

CHU THICH 3 Déi v&i nhidu loai vat liéu, nhiét do ctia chét 1am lanh thich hop cho phép chung cét 1a 60 °C.

10.3 Duwa vao khéi lwgng riéng ctia mau, xac dinh khéi lwgng cta 200 ml mau chinh xac dén 0,1 g

& nhiét do6 cta 6ng hirng. Can lwong dau nay va chuyén vao binh cét.
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10.4 Boi tron cac mdi nbi hinh cau cda thiét bi chwng cat bang mé& thich hop (Cha thich 4). Can
lam sach bé mat cac dau ndi truéc khi béi m& va chi siv dung lwong mé tdi thidu. Nbi binh cat véi
dau ndi hinh cau thdp hon cta dau cat. Bat bd phan gia nhiét dwdi binh cat, ph vé boc 1én trén
binh ciu va nbi phan con lai cla thiét bi bang cac méc 16 so dé gitr chat cac dau nébi.

CHU THICH 4 M®& silicon chan khéng cao dwgc dung cho muc dich nay, néu dung dw thira chéat boi tron
vao méi ndi ctia binh c6 thé gay mau tao bot trong qua trinh cét.

10.5 Cho vai giot dau silicon vao day hdc cdm dung cu do nhiét cGa binh cét, réi 1ap dau do nhiét

do dén sat day héc. Co thé cb dinh dau do bang cach dung béng thuy tinh chén & dinh héc.

10.6 Khéi dong bom chan khéng va quan sat sy tao bot ciia mau trong binh. Néu mau tao bot,
thi tdng ap suat cda thiét bi Ién mot chat cho dén khi bot xep xudng. Cép nhiét nhe nhang dé dudi

hét khi hoa tan. N6i chung can phai gidm sy tao bot manh clia mau, xem Phu luc A.6.2.

10.7 Rt khi ra khai thiét bj cho dén khi ap suét dat mirc qui dinh ctia phép chwng cat (Chu thich 5).
Viéc khéng dat dwoc ap suat chung cat, hoac khi bom khéng hoat déng, cé hién twong tdng déu
ap suét trong may, chirng té cé sw do ri trong hé thdng. Pua hé thdng dén ap suét khi quyén
bang cach thdi khi nito va bdi tron lai cac khédp néi. Néu van khong lam kin dwoc hé théng chan
khong, thi phai kiém tra sy hé & cac phan khac cta hé thng.

CHU THICH 5 Ap suat thwdng dung nhat 1a 1,3 kPa (10 mmHg). Déi v&i cac san phdm néng, cé phan doan
s6i trén 500 °C, thi ap suat hé thdng phai dat 0,13 kPa (1 mmHg) hoc 0,26 kPa (2 mm Hg).

10.8 Sau khi dat mic ap suat mong mudn, bat ddu clp ngay nhiét cho binh cat ma khoéng lam
mau tao bot. Ngay khi hoi hodc chat 1dng hdi lwu xuét hién & cd binh cét, diéu chinh tbc d6 cap
nhiét sao cho phan cét thu dwoc la déu déu tr 6 ml/min dén 8 ml/min (Chu thich 6).

CHU THICH 6 RAt khé khdn dé dat dwoc tbc dd chdy mong muén & thoi diém chwng cat. Nhwng téec do

nay sé dat dwoc sau khi thu dwoc 10 % phan cét dau tién.

10.9 Ghi nhiét do bay hoi, thoi gian va ap suét tai cac diém phan trdm thé tich cGa cac phan
doan thu dwoc trong 6ng hirng theo thr tw: Diém sb6i dau (IBP) 5, 10, 20, 30, 40, 50, 60, 70, 80,
90, 95 va diém soi cudi. Néu nhiét do chat 1dng dat dén 400 °C, hoac hoi dat dén nhiét do cwc dai
trwdc khi quan sat dwoc diém cubi, thi ghi nhiét dd bay hoi va va téng thé tich thu dwoc & thoi
diém do6 va ngirng chwng céat. Khi mot san phdm dem th&r phi hop yéu cau ky thuat da cho, thi ghi
tat ca cac diéu quan sat dwoc, ching cé thé cé hodc khdng co trong danh sach néu trén.

CHU THICH 7 Pat dwoc nhiét do bay hoi cuc dai khi thu dwoc toan bd phan cat ctia dau hodc khi bat dau
cé su bé gay mach.

10.10 Néu thay ap suét tdng dot ngot, cung véi sw tao khoi trdng, nhiét dd bay hoi tut, chirng té
vat lieu dem cét da bj phan huy. Ngirng ngay viéc cat va ghi lai hién twong dé vao s6. Néu can thi

|&p lai phép cat véi mau méi & ap suat cat thap hon.
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10.11 Ha thap bd phan gia nhiét xuéng tlr 5 cm dén 10 cm, lam lanh binh cat va bd phan gia
nhiét bang dong khong khi, hoac tét hon 1a véi dong CO, (Chu thich 8). Dung nito khé dé tang ap
suét cho binh cat (Canh bao — Néu dung khong khi dé tdng ap trong khi binh chtva hoi dau con
néng, cé thé gay chay, nd. Néu can, thao vdé boc thiét bi ra trwdc khi lam lanh xubng dudi
200 °C. Ciing c6 thé s dung CO, dé& nang ap suét, nhwng khdng dwoc dung cac bay nito 1dng
(Canh bao — Can chu y phai nglrng cat & nhiét do bay hoi cwc dai la 350 °C. Viéc dung binh cét
& nhiét do trén 350 °C trong mét thoi gian dai & ap suat dwdi 1 kPa cé thé lam binh bi bién dang
do nhiét. Trong trwdng hop nay, phai loai bé binh sau khi dung, dé thay thé, c6 thé dung binh
thach anh).

CHU THICH 8 Thuwdng dung dong CO, ém nhe dé 1am lanh binh, nhdm tranh gay chay khi binh bj v& trong
qua trinh th&r hay qua trinh lam lanh.

10.12 Duwa nhiét d6 cua cac bay lanh 1ap trwdc ngudn chan khéng dén nhiét d6 méi truéng. Po

phan cét thu dwoc va ghi thé tich cac san phadm nhe cé trong bay.

10.13 Loai bd phan hirng dé lam sach éng hirng, 1ap éng hirng tré lai thiét bj cho chu ky lam
sach mdi, hodc dung binh hirng méi. LAy binh cét ra va thay vao dé 1a binh hirng méi chira dung
moi lam sach (Chu thich 9). Tién hanh cét & ap suat moéi trwong dé 1am sach thiét bi, sau d6 phai

thao binh céat, 6ng hirng va théi nhe dong khong khi hodc nito vao dé lam kho thiét bi.

CHU THICH 9 Co¢ thé dung toluen hodc cyclohexan lam dung méi tay sach thiét bi.

11 Tinh toan va bao cao két qua

11.1  Chuyén sb doc nhiét do bay hoi ghi dwgc sang nhiét do tai ap suat khi quyén (AET) bang

cach st dung phwong trinh néu & Phu luc A.7.

11.2 B&o céo nhiét do bay hoi tai 4p suat khi quyén theo dd celsius, twong ng v&i phan tram
chét 1dng thu dwoc trong 6ng hirng. Ddng thei bao cao tinh ddng nhat ctia mau, khdi lwong riéng
(da do & 8.3), tbng lwong chat 1dng thu dwoc trong dng hirng va trong bay lanh trwéc ngudn chan

khong, bat ky sw bat thwérng nao nhw tao bot, so6i trao déu phai hiéu chinh.

12 D6 chum va dé chéch

121 D6 chum — Dd chum cla phép thlr dwgc xay dwng trén co sé& cac sb liéu nhan dwoc tw
chwong trinh thtr nghiém lién phong v&i sy tham gia ctia 9 phong thi nghiém va tién hanh phan
tich tam mau. Trong chwong trinh nay, mét phong thir nghiém da s dung thiét bi cat chan khéng
tw dong, va cac két qua thu dwoc tir thiét bj nay dwoc tinh cung cac sb liéu dung dé xay dwng do

chum. B6 chum cta phwong phéap th&r nay nhw sau:

12.1.1 D6 Idp lai — Chénh léch gitra hai két qua thi nghiém tinh theo dd celsius, nhan dwoc do

cung mdt thi nghiém vién thwc hién trén cung mét thiét bj trong nhirng diéu kién van hanh khéng
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déi v&i nhivng vat liéu thr ddng nhat, trong mot thei gian dai voi thao tac binh thwdng va chinh
xac cta phwong phap th, chi mét trong 20 trwong hop duwgc vwot qua cac gia tri néu & Bang 2.
12.1.2 DO téi ldp — Chénh léch gilra hai két qua don I1& va déc 1ap tinh theo d6 celsius, thu dwoc
do cac thi nghiém vién khac nhau lam viéc & cac phong thi nghiém khac nhau trén mét mau thir
nhw nhau, trong mét thoi gian dai véi diéu kién thao tac binh thwdng va chinh xac ctia phwong
phap thr, chi mét trong 20 trwdong hop dwoc vwot qua gia tri néu & Bang 2.
12.1.3 Trong Bang 2, ty 1é thay dbi nhiét dd (AET) v&i phan tram thé tich chét 16ng thu duwoc,
biéu thi bAng C/V %. Tai mot diém bat ky gitra diém 10 % va 90 %, gia tri nay bang gia tri trung
binh C/V % cla hai diém chan trén duwéi. Khong cé truéng hop nao ma khoang gitra hai diém nay
lai 1&n hon 20 % lwong chat thu dwoc. Trir ngoai & diém 5 %, tai d6 khodng gitra hai diém nay lai
khéng I&n hon 10 % lwong chéat thu dwgc. Xem vi du tai Phu luc A.8.
12.2 Cac théng sb vé doé chum trong Bang 2 do may tinh tinh t cac phwong trinh dwéi day, co
thé dung dé tinh cac théng sé d6 chum cho céac gia tri C/V % khéng néu trong bang.
12.2.1 DJ lap lai (r) dwoc tinh theo phwong trinh sau:
r=M[eexp{a+blin(1,8 S)}}/1,8. (1)

trong do

r do lap lai, °C (AET);

e ham logarit tw nhién, xap xi 2,718281828;

a, b va M cac hang sé, theo 12.5.1;

Sty lé thay ddi nhiét d6 (°C, AET)/phan tram thé tich thu hdi.
12.2.2 Do tai lap (R) dwoc tinh theo phwong trinh sau:

R=M'eexp{a +b'In(1,8 S)}]/1,8 (2)

trong do

R Do tailap °C (AET)

a', b', M' cac hang sé, theo 12.5.2;

Sty lé nhiét do thay ddi (°C, AET)/phan tram thé tich thu hoi.

12.2.3 Xem vi du tai Phu luc A.8.

12.3 D& tinh dd chum cho cac ap suét gitva 0,13 kPa va 1,3 kPa (1 mmHg va 10 mmHg), dung

cac hang sé tinh dwoc bang phép ndi suy tuyén tinh tir cac s6 liéu & 12.5.1 va 12.5.2.

12.4 D6 chéch — Do khoéng c6 vat liéu chuan thich hop dwgc chap nhan dé xac dinh do chéch,

nén chwa xac lap dwoc do chéch cho phwong phap thr nay,
12.5 Cac hang sb6 dung cho tinh toan: Xem Bang 2
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CHU THICH Trong bang nay nhiét do twong (rng & ap suét khi quyén dwoc tinh bing do celsius.

Bang 2 - D6 chum

Ap suét Dé lap lai Do tai lap
c:ﬁgn 0,13 kPa (1 mmHg) | 1,3 kPa (10 mmHg) 0,13 kPa (1 mmHg) 1,3 kPa (10 mmHg)
IBP 17 15 56 49
FBP 3,3 7.1 31 27
Thé tich 5 %- 60 %- 5 %- 60 %- 5 %- 60 %- 5 %- 60 %-
thu hoi 50 % 90 % 50 % 90 % 50 % 90 % 50 % 90 %
C/V %
0,5 2,4 2,5 1,9 2,0 6,5 3,9 7,0 5,4
1,0 2,9 3,0 2,4 2,5 10 6,0 9,3 7,2
1,5 3,2 3,3 2,8 2,9 13 7,8 11 8,5
2,0 3,4 3,5 3,1 3,2 16 9,4 12 9,6
2,5 3,6 3,7 3,3 3,5 18 11 14 11
3,0 3,8 3,9 3,6 3,7 21 12 15 11
3,5 3,9 4,0 3,8 3,9 23 13 16 12
4,0 4,0 4,2 3,9 4.1 25 15 16 13
4,5 4.1 4,3 4.1 4,3 27 16 17 13
5,0 4,2 4,4 4,3 4,4 29 17 18 14
5,5 4,3 4,5 4,4 4,6 30 18 19 15
6,0 4,4 4,6 4,5 4,7 32 19 19 15
6,5 4,5 4,7 4,7 4,8 34 20 20 16
7,0 4,6 4,8 4,8 5,0 35 23 21 16
7,5 4,7 4,8 4,9 5,1 37 22 21 16
8,0 4,8 4,9 5,0 5,2 38 23 22 17
8,5 4,8 5,0 5,1 5,3 40 24 22 17
9,0 4,9 5,1 5,2 5,4 41 25 23 18
9,5 5,0 51 5,3 5,5 43 25 23 18
10,0 5,0 5,2 5,4 5,6 44 26 24 19
10,5 5,1 5,2 5,5 5,7 46 27 24 19
11,0 51 5,3 5,6 5,8 47 28 25 19
11,5 5,2 5,4 5,7 5,9 48 29 25 20
12,0 5,2 5,4 5,8 6,0 50 30 26 20
12,5 5,3 5,5 5,9 6,1 51 30 26 20
13,0 5,3 5,5 6,0 6,2 52 31 27 21
13,5 5,4 5,6 6,0 5,3 54 32 27 21
14,0 5,4 5,6 6,1 6,3 55 33 27 21
14,5 5,5 5,7 6,2 6,4 56 33 28 22
15,0 5,5 5,7 6,3 6,5 57 34 28 22
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Thé tich thu héi
IBP 5 %-50 % 60 %-90 % FBP
Tai 0,13 kPa (1 mmHg) a 2,372 0,439 0,439 0,718
b 0 0,241 0,241 0
M 2,9 2,9 3,0 2,9
Tai 1,3 kPa (10 mmHg) a 2,246 0,240 0,240 1,521
b 0 0,350 0,350 0
M 2,8 2,8 2,9 2,8
12.5.2 Cac hang sb dé tinh toan do6 tai lap (R)
Thé tich thu hoi
IBP 5 %-50 % 60 %-90 % FBP
Tai 0,13 kPa (1 mmHg) a' 3.512 1,338 0,815 2,931
b’ 0 0,639 0,639 0
M 3.0 3,3 3,3 3,0
Tai 1,3 kPa (10 mmHg) a' 3.424 1,415 1,190 2,815
b’ 0 0,409 0,409 0
M’ 2.9 3,2 3.1 2,9
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Phu luc A
(qui dinh)

A.1 Thwc hanh chuan hoa cac dau do nhiét do

A.1.1 Nguyén tic — Phan nay cla phu luc dé& cap vé viéc chudn hoa cac dau do nhiét do bay hoi
theo cac chudn nhiét d6 so cAp ma hiéu Qubc gia vé khoa hoc va ky thuat khuyén dung, nham
tranh cac van dé lién quan dén viéc s dung cac chuan th& cép. N6 ciing dwoc dung dé chuén

hoa cac dau do nhiét dd khac.

A.1.2 Céac dau do sé dwoc chuan hoa trén toan thang nhiét do trong lan dung dau tién va ca voi
cac dau do da lam viéc lau ciing nhw sau khi stra chiva. Cac dau do dung dé do nhiét d6 bay hoi

can phai dwoc kiém tra dinh ky hang thang tai moét hoac nhiéu nhiét d6.

A.1.3 Chuén hoa cac diu do va nhirng thiét bj lién quan bang cach ghi cac diém déng bang cla

nwéc va cha cac kim loai tinh khiét chon loc hodc hén hop cac kim loai nhw néu & A.1.6.

A.1.4 Thiét bj — Thiét bi thich hop dwoc néu & Hinh A.1.1. P& c6 dwgc diém bang cta nwéc, cho

vao binh Dewar it nhat 1a 50 % nwéc da vun trong nwéc.

A.1.5 Céach tién hanh

A.1.5.1 V&i dau do 14p 16ng 180 vao héc cadm, phai cho mét lwong vira di dau silicon hodc mot
chét 1dng vao day héc, tao sw tiép xtc tét gitra dau do va dau mut cla héc cdm. Cac loai dau do
khac dwoc gan néng chay tao tiép xuc tét véi dau mat cha héc cdm ciing dwoc chudn hoa nhw
dau do & trén.

A.1.5.2 Cho khoang 0,3 ml d4u silicon vao day clGa hdc cdm dau dé ngam trong bé diém néng
chay, 1ap dau do can chuén hoa vao. Lwong dau phai phu kin cac dau do.

A.1.5.3 Gia nhiét cho bé diém néng chay t&i nhiét dé cao hon nhiét dd néng chay cla kim loai
trong bé tr 5 °C dén 10 °C, duy tri nhiét dd nay khoang 5 min dé kim loai nong chay hét.

A.1.5.4 Ngirng cép nhiét cho bé, quan sat va ghi lai dworng cong lam lanh. Nén dung moét may ghi
b&ng biéu dd. Khi trén dwéng cong lam lanh xuét hién mét doan phang cla nhiét d6 khong déi

trong it nhat 1 min, thi nhiét dé & doan phang nay dwoc chap nhan la nhiét d6 chuan hoa.

A.1.5.5 Né&u can thi tién hanh hiéu chinh sé doc dé cé dwoc nhiét dd ding. Co6 thé vé mot do thi
theo nhiét dd da hiéu chinh badng phép ndi suy. Trong trwdng hop dung nhirng thiét b tw dong, thi
viéc hiéu chinh can dwoc thiét 1ap trong may ghi.

A.1.5.6 Néu phan phang diém bang qua ngan, cé thé do van c6 sw cp nhiét trong chu ky lam

lanh. Ciing c6 thé bé kim loai bi nhiém ban hoac bj oxy hoa quéa nhiéu. Khi dé phai thay kim loai.
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A.1.6 Cac thudc thir va cac vat liéu

A.1.6.1 Nuwoc cat — Cép thudc thir qui dinh 1a loai Il cia ASTM D1193 vé&i diém bang 1a 0,0 °C.
A1.6.2 H6n hop kim loai ctia Sn 50 %, Pb 32 %, Cd18 %, cé diém déng dac la 145 °c.

A.1.6.3 Sn — 100 %, diém déng d&c 231,9 °c.

A.1.6.4 Pb— 100 %, diém déng dic 327,4 °C.

Hbc cam dau do " e

nhiét 6 -
C 2
L6 bang graphit tinh khiét
-H—}- kich thwdéc 25 mm (dwong
. N/ kinh ngoai) x 300 mm
Do kim loai tinh khiét cap
thuoc thtr dén vach
+- Binh Dewer tiéu chuan
BPuwdng kinh ngoai 8 mm
. . . _ Bép dién 100 W
Quan day amiang—r—¢
lam kin noi v&i phan |j
trong ctia Dewer
Chan kim loai ]

Hinh A.1.1 — Bé diém chay déi vé&i cac chuan nhiét do

A.2 Xac dinh th&i gian dau do nhan ra sw thay déi nhiét do.

A.2.1 Pham vi 4p dung — Phwong phap nay dung dé xac dinh thdi gian can thiét d& dau do nhan
ra sw thay ddi nhiét dd dwa trén téc do lam lanh dau do trong nhirng diéu kién cho trwéec.

A.2.2 Y nghia va irng dung — Ap dung phwong phap nay d& dam bdo dau do cé kha nang dap
&ng du nhanh vé&i sy thay dbi nhiét do, va ddm bao khong cé sai sd dang ké do do tré dwoc dua
vao duwdng cong nhiét dé tang nhanh.

A.2.2.1 Trong cac diéu kién ap suét thdp nhat, tdm quan trong cta phép thir 1a I&n nhét khi
lwong nhiét ctia ap suéat hoi la toi thiéu.

A.2.3 Céch tién hanh

A.2.3.1 Dat cée 1 lit c6 chira nwédc [én bép dién, co hbc cdm nhiét ké thuy tinh dwoc ngam thang
dirng trong nwéc, duy tri nhiét do ctia nwac & 90 °C + 5 °C.

A.2.3.2 Nb6i diu do véi thiét bj hién thi sb doc phu hop, cé thé doc duoc 0,1 °C. Cach khac 1a ndi

dau do voi may ghi db thi voi viing ghi thich hop, cho phép néi duy toi 0,1 °C. Dat tbc do ghi it
nhat l1a 30 cm/h dé doc dé dang.
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A.2.3.3 Cam dau do nhiét dd vao 16 tai diém gitba mat cla hdp vudng bia cirng, kich thuwdc mbi
chiéu 1a 30 cm. Dung vong dém khit dinh vi dau do trong 16. Ghi nhiét dd trong hop khi nhiét do

on dinh.

A.2.3.4 Rt dau do ra, 1ap vao héc cdm dung cu do nhiét do trong cdc nwédc. Sau khi dau do dat

80 °C, rut dau do ra va cdm nhanh vao 16 trén hop bia.

A.2.3.5 Quan sat déng hd bdm giay, hodc ghi trén may ghi, dé thu dwoc thdi gian can cho dau

do dwoc lam lanh tr trén 30 °C dén trén 5 °C cta nhiét do ghi dwoc & muc A.2.3.3.

A.2.3.6 Khoang thoi gian vwot qua 200 s 1a khdng dwoc chap nhan.

A.3 Chuan hoa déng hé chan khéng

A.3.1 Nguyén tic — St dung déng hd McLeod dé& chuan hoa dau do chan khdéng, ddng hé nay

dwoc coi la ddng hd so cép thich hop cho ving ap suét nay.

CHU THICH A.3.1 Nhi*rng nguyén tdc chung vé ché tao ddng hd McLeod da dwoc xac lap. Khi st dung
dung thi kich thuéc va dung sai cia ddng hd 1a dap &ng cac yéu cau cta 6.1.5 trong vung ap suét twv 0,1
kPa dén 5 kPa: Chiéu dai mao quan 200 mm + 5 mm, dwdng kinh mao quén la 2,7 mm (chinh xac dén
0,002 mm), thé tich ddng hé cong thé tich mao quan 10,5 ml + 0,5 ml (chinh xac dén 0,05 ml). Tét nhéat la
dung déng hé nay dé didu chinh mrc thuy ngan trong hé théng ap suat bén phia dbi dién véi dau bit cudi

clGa mao quan. Ap suét clGa hé théng duoc tinh theo phwong trinh dwéi day:

P = kbh?/(V-bh) (A.3.1)
trong doé
K 133,32, 1a hé sé chuyén dbi don vi mm thanh N/m?;
P ap suét hé théng, Pa;
b thé tich ciia mao quan trén 1 don vj chiéu dai: ml/mm;
h chiéu dai cia mao quan bén trai khdng chra thuy ngan, tinh bang mm;

V  tdng thé tich ctia déng hé cong mao quan, ml.

Phwong trinh nay can phai cé sw hiéu chinh khi ap suat hé théng |a moét phan thiy dwoc clia
chiéu dai mao quan bén trai khéng chira thuy ngan. Yéu cau dé viéc van hanh thanh cong déng
hd dé& do ap suét ctia hé théng trong vung tlr 100 Pa dén 200 Pa (ttr 0,75 mmHg dén 1,5 mmHg)
la viéc xac dinh dd dai ctia mao quan bén trai khdng chira thuy ngan, véi do chinh xac dén 0,2 mm.
Tai ap suét tir 0,2 kPa t&i 2 kPa (1,5 mmHg dén 15 mmHg), d6 chum trong phép do nay & muc

0,5 mm la da.

A.3.2 Thiét bi — Thiét bj thich hop dwgc néu & Hinh A.3.1. Thiét bi cé kha ning duy tri ap suét chi
dao déng khodng 1 % & ap suéat 1 kPa va cao hon, va dao déng khodng 0,01 kPa & ap suét thap
hon 1 kPa.
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Kich thwéc tinh bang milimet
Dén ddng hé tha

'l t # Cac dau ndi
il Y f '] L l: :
il " bng nhiéu dau ndi BK ™
- \:H e ngoai 25-40 _..-I
/ ‘Baychan % 'R P
[ {! Kkhong | Pau nbi
§ %, 500ml ., 14/35
B e T

A
£ 0, Khéa van ¢ 2 mm

chan khong == BOkiém soat chan
j— T khéng tw déng hodc van
—| huat 318
n -
" Bokmkno (ding ascarit !
'—L 0 chat hién thi) "'\l
Nito

Hinh A.3.1 — Hiéu chuan déng hd chan khéng

A.3.2.1 Khi dung ddng hé Mcleod chudn, thi phai cach xa ngudn nhiét va khéng chiva gi & ap
suat thadp hon 0,01 kPa truéc khi nap lai thuy ngan sach vao, sau d6 tranh tiép xic voi am twr
khéng khi méi trwdng. Nén dung hai déng hd Mcleod vé&i cac viing ap suat khac nhau. Néu ching
phu hop v&i ap suét cha phép tht thi chirng té rang hé théng khéng con dm va cac chat ngwng tu

khac. (Canh bao — Hg |a chat ddc, cé hai hodc cé thé tlr vong néu hit, nubt vao).

A.3.3 Cach tién hanh

A.3.3.1 Lap 6ng tht nhiéu dau ra nhu trén Hinh A.3.1.

A.3.3.2 DPam bdo rang dng th&r khong bi hé va coé thé gitr ap suét 6n dinh & mirc yéu cau. Kiém
tra d6 kin cta hé théng bang cach dung bom hut khi ra cho dén khi ap suat nhé hon 0,1 kPa, sau
do tach bom ra. Quan sat ap suét trong thiét bi it nhat la 1 min. Néu trong khoang thoi gian dé ap

suat tdng khong qua 0,01 kPa, thi hé thdng dwoc coi la chap nhan.

A.3.3.3 Lap cac dong hd chan khdng so cap va ddng hé can chuan hod. Diédu chinh ap suét dén

murc yéu cau cla phép thr va tién hanh kiém tra d kin nhw néu & trén.
A.3.3.4 Doc va ghi lai cac ap suat dbéng thoi chira & tat ca cac déng ho.
A.3.3.5 Lap lai qui trinh trén & cac mirc ap suat 0,13; 1,3; va 6,7 kPa (1,10 mmHg va 50 mmHg).

A.3.3.6 V& db thi vé& nhirtng hiéu chinh can cho thém vao tirng mirc 4p suét cla tivng ddng ho

dem thir. Néu can thiét cé thé dung phwong phap ndi suy.
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A.4 Hé théng diéu hoa ap suat

A.4.1 Vi du dudi day duoc khuyén cdo nhw 1a mot hé théng diéu hoa ap suét thich hop: Bom cé
kha n&ng tao chan khéng cao dwoc ndi véi mét trong hai bdn diéu hoa, méi binh c¢6 dung tich 10 lit
dén 20 lit va dwoc 1ap thanh mot day. Lép van soleoid hodc thiét bi diéu chinh khac ndi tiép gitra hai

bdn, sao cho bén thir nhat dwoc gitr & ap suét ciia bom, con bén thir hai tai ap suét cta thiét bj cat.

A.4.1.1 Mot vai thiét bi cd bd phan hat nhe & bdn thr hai gip kiém soat sw van hanh trong cac
khoang th&i gian déu, tao cho thiét bi van hanh ém. Tuy nhién thwc nghiém cho thay viéc hat nay
can phai gi* & mic cuc tiéu dé tranh that thoat hoi qua mdi nbi ddng hd do ap suat & dinh

cOt cat.

A.4.1.2 Cac dwdng ndi tir bdn thir hai t&i thiét bi cat phai cang ngan cang tét, va dwong kinh éng

cang to cang tét. Pwong kinh trong téi thiéu phaila 12 mm.

A.4.1.3 Vo&i cac md hinh 1ap dat phirc hop, thi nén dung mét bom I&n va mot bdn diéu hoa ap
suét thap to. C6 thé ndi vai bdn nhd hon, van hanh & cac ap suét cta cac phép cat khac nhau véi
binh diéu hoa ap suét thap to cé cac thiét bi diéu chinh ap suét riéng. Ciing c6 thé ap dung cach
l&p dat khac, mién 1a gitr dwoc ap suat khong dbi trong gidi han qui dinh & 6.1.7.

CHU THICH A.4.1 Néu dung van solenoid hodc thiét bj diéu chinh hoat déng dién khac thi phai c6 bo én ap
dé hoat hoa thiét bi diéu chinh. C6 nhiéu loai 6n ap nhuw vay da néu trong tai liéu tham khao hoéc cé sén tai
cac nha cung cap thiét bj thi nghiém. C6 thé dung 6n ap Cartesian dé thay cho én ap trén hodc van solenoid.

Thiét bi nay cé kha nang gilr 4p suét ctia hé théng trong gi¢i han cho phép gidm t&i 4p suat khodng 1 kPa.

A.5 Kiém tra thiét bi bang nhién liéu chuan

A.5.1 Kiém tra thiét bi da l1ap dat, bao gobm bd phan do ap suét va dau do nhiét dd da hiéu chuan
va cac thiét bi cé lien quan d& c6 sy lap rap va kiém soat van hanh dung. Thuc hién
qui trinh th nhw da mo t& & ap suat thtr co lién quan t&i mau riéng biét & hai hodc nhiéu ap suét
cé lién quan t&i cac phép kiém tra chung céc thiét bi, dung n-hexadecame hoéc n-tetradecane.

A.5.1.1 Néu dung n-hexadecane, nhiét dd cat trung binh nhan dwoc trong khoang ttr 10 % dén 90 %

phl hop véi cac théng sb néu trong Bang A.5.1.

Bang A.5.1 Nhiét do cat ctia cac hop chat chuan

Ap suét Vung nhiét d8, °C

kPa mmHg n-tetradecane n-hexadecane

0,13 1,0 T 78,9 dén 81,9 T 104,3 dén 107,6
0,67 5,0 T& 106,4 dén 109,4 Tw 133,1 dén 136,4
1,34 10,0 Tir 120,2 dén 123,2 T 147,5 dén 150,8
2,7 20,0 Tw 135,5 dén 138,5 T 163,3 dén 166,7
5,3 40,0 Tir 152,5 dén 155,5 Tir 181,1 dén 184,4
6,7 50,0 Tw 158,3 dén 161,3 Tw 187,2 dén 190,6
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A.5.1.2 DAbi voi cac ap suét trén 0.1 kPa khéng qui dinh & Bang A.5.1, vang nhiét do trung binh

sé khéng léch qua 1,5 °C so voi nhiét d6 t, dwoc tinh nhw sau:

t = [1831,316/(6,14438 - Log P)] - 154,53 (A.5.1)
trong do
P tinh béng kPa va t tinh béng °C, ho&c

t = [1831,316/(7,01944 - Log P)] - 154,53 (A5.2)
trong do
P tinh bang mmHg, va t tinh bang °C.
A.5.1.3 Néu dung n-tetradecane, thi nhiét do cat trung binh nhan dwoc trong vang tr 10 % dén

90 % phu hop v&i cac thdng sb dan ra Bang A.5.1.

A.5.1.4 Véi ap suét Ioén hon 0,1 kPa, khéng cé cac théng sb néu trong Bang A.5.1, néu dung
n-tetradecan, dai nhiét do trung binh sé& khéong léch qua 1,5 °C so voi nhiét dé t,;, dwoc tinh

nhw sau:

t;s = [1747,452/(6,1471 - log P)] - 168,44 (A.5.3)
trong do
P tinh bang kPa va t tinh bang °C, hosc

t,, = [1747.452/(7,022166 - log P)] - 168,44 (A.5.4)
trong do
P tinh bdng mmHg, va t tinh bang °C.

A.6 Lam khd mau va pha bot

A.6.1 Lam khé mau — Céch lam dwdi day |a cach tién loi d& lam khd mau phuc vu cho phép thiy
chwng cat nay. Bun néng 300 ml mau dén 80 °C thém 10 g dén 15 g Canxi clorua khan vé&i c¢& hat
qua sang 12 16 va khudy manh khoang tlr 10 min dén 15 min, 1am lanh hdn hop, khéng khudy va

gan lay 16p dau ra.
A.6.2 Ngan tao bot va séi bung cta mau:

A.6.2.1 Cac mau soi bung hodc tao bot manh thwdng la tré ngai nghiém trong dé cét chan khéng
thanh céng cac san pham dau mé. Trong moét vai trwong hop, nguyén nhan 1a do sy c6 mat nwéc
hodc cac khi hoa tan, nhwng nhiéu mau van tao bot ngay khi khéng cé tap chat nay. Khéng cé y
kién thdng nhéat, chdp nhan dwoc vé cach tét nhat lam gidm thiéu sw tao bot manh. Nhirng

phuwong thirc dwdi day la nhivng vi du vé cac cach da dwoc st dung thanh cdng cho muc dich nay.

A.6.2.2 Loai b6 khi — Qui trinh nay dwoc néu & 10.6 nham day manh sv loai bd khi. T tlr 1am
giam ap suat hodc tang nhiét do, hodc ca hai, cac yéu td nay rat quan trong dé dat sy thanh cong

déi v&i dau & trong binh. Ky thuat loai khi khac 1a loc dau trong chan khéng truéc khi can.
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A.6.2.3 St dung soi thép — Tach khoang 10 g soi thép sodn cép trung binh. Vudt thang va tach
thanh 8 dén 10 lon 16ng va dai, 4n tirng lon vao trong binh. Tranh déng banh chét hodc tao nhirng
khodng tréng I&n. Lam day nra bau bang soi thép, nhwng khéng dé lon nao nhd cao hon 6 mm vao
cb binh. Ciing c6 thé lay 0,5 g dén 0,6 g soi thép cap 2, cudn tron thanh 5 vién bi, méi vién co6

dwdng kinh tr 8 mm dén 10 mm rdi cho vao trong binh.

A.6.2.4 Céac manh tdm s6i — Bao gdbm cac manh s khd hodc cac vong alumit v& cho vao trong
binh trwdc khi cat. Cac hat tdm s6i loai don gidn hay dung trong cac phép xac dinh nito theo
phwong phap Kjeldahl ciing dwoc dung trong mét sé truérng hop (Chu thich A.6.1).

CHU THICH A.6.1 Ap dung céac bién phap chéng séi bung c6 thé anh huwdng dén dwdng cong chwng cét.
Do d6 viéc sir dung chuing chi gi¢i han trong cac trwdng hop that can dé thwe hién phép chwng cét.

A.6.2.5 Céc chét I6ng silicon — Trong nhiéu trudng hop, thém mét hodc hai giot chat 1&dng silicon
(350 ¢St) vao mau trong binh s& ngan can bot rat hiéu qua. Tuy nhién cac phép phan tich san
pham theo phwong phap th&r nay cé thé bi sai léch b&di sw c6 mét cda silicon, vi vay bao cao két
qua can phai ghi ré la cé s dung chang.

A.6.2.6 Chudn bj binh cat — Dé cé bé mat hoat hoéa, mdt vai phong thi nghiém cé x& ly phia trong
binh céat trwdc khi tién hanh phép chwng cét. Nhirng phwong phap dwoc dung cho muc dich nay
la: dun s6i 100 ml dung dich NaOH 33 % trong khodng 15 min dén 20 min, dung hoi
axit hydrofluoric gady &n mon mat trong cGa day binh cét, cho vao binh cét cac hat min carbursilic

hoac thuy tinh da toi.

A.7 Chuyén déi nhiét doé bay hoi quan sat dwoc sang nhiét ddé twong (rng tai ap suat
khi quyén (AET)

A.7.1 Pham vi ap dung

A.7.1.1 Phuwong phap nay nham chuyén dbéi nhiét d6 cat thu dwoc tai ap suéat thap hon ap suét
khi quyén vé nhiét dd twong (rng tai ap suét khi quyén (AET), phu hop véi diém sbi twong rng tai

ap suét khi quyén 101,3 kPa (760 mmHg) bang phwong trinh cia Maxwell va Bonnell.

A.7.2 Y nghia va trng dung

A.7.2.1 Cac théng sb cubi cling vé nhiét do twong (rng tai ap suat khi quyén phai nhan tr may tinh.
A.7.3 Tinh toan két qua

A.7.3.1 Chuyén nhiét do bay hoi quan sat dwoc sang nhiét d6 twong (rng tai ap suat khi quyén
bang phwong trinh A.7.1:

7481A

AET = -2
[1/(T +273,1)]+0,3861A—0,00051606

731 (A.7.1)
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trong do

AET nhiét do twong &ng tai ap suat khi quyén, tinh béng °C;
T nhiét dé bay hoi quan sat dwoc, tinh bang °c.

A.7.3.1.1 Tinh A bang phwong trinh A.7.2 va A.7.3:

A 5143222 -0,972546log,, P
2579,329 -95,76log,, P

(A.7.2)
trong do
P ap suat van hanh, tinh bang kPa (ap suéat van hanh = 0,266 kPa), hoac

A 5,994295 - 0,972546 log,, P
2663,129 -95,76log,, P

(A.7.3)

trong do
P &p suét van hanh tinh bang mmHg (ap suét van hanh = 2 mm Hg).

A.7.3.1.2 Néu ap suét van hanh < 0,266 kPa (<2 mmHg), tinh A theo phwong trinh A7.4 va A7.5:

Ao 5,897249 -0,987672log,, P

(A.7.4)
2962,909 - 43,00lo0g,, P
trong do
P ap suat van hanh, tinh bang kPa, hodc
,_ 6761559 -0987672l0g,, P A7)

3000,538 - 43,00lo0g,, P
trong do
P ap suat van hanh, tinh bang mmHg.
A.7.3.2 Cac phuong trinh chi ding v&i cac mau cé hé sé Watson k = 12,0 + 0,2. Hé sb k duoc

thtra nhan bang 12, b4t ky anh hwéng nao cia hé sb k ciing dwoc bd qua, trir phi cé sy déng

thuén cung nhau xem xét lai.

A.7.3.3 Né&u can hiéu chinh, thi hé sé k duoc tinh theo phwong trinh A.7.6.

3
K 318(B + 273/1) A76)

D

trong do
B diém séi trung binh, tinh bang °C;
D  khéi lwong riéng twong di & 15,6/15,6 °C.
A.7.3.3.1 Theo théng I&, nhiét do6 bay hoi & diém gitra ciia mau hodc diém giltra cla chwng cét

sac ky khi cia mau cé thé dwoc st dung dé tinh diém soéi trung binh. Trong trwéng hop nao ciing

phai xac dinh rdé phwong phap.
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A.7.3.3.2 Co6 thé s dung Hinh A.7.1 d& xac dinh hé sb k.

A.7.3.4 S dung phwong trinh A.7.7 dé tinh sy hiéu chinh ap dung cho AET:

trong do

A.7.3.4.1 Co6 thé dung hinh A.7.2 dé xac dinh dd hiéu chinh
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Hinh A.7. 1 — Hé sb dic chwng Watson cua cac phan cat dau mé
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Hinh A.7. 2 — Hiéu chinh diém s6i cho hé s6 K

A.8 Vi du veé tinh toan dé chum
A.8.1 Cach tién hanh:
A.8.1.1 Dbi voi mot gia tri % thu hoi tr phép cat & ap suat da cho (0,13 kPa hoac 1,3 kPa) thi
tinh sy thay ddi nhiét do cho thé tich phan tram thu hoi [°C (AET)/V %].
A.8.1.2 T Bang 2, tim d& chum mong mubdn (d6 1ap lai hodc d6 tai 1ap). Dung phwong phap noi
suy tuyén tinh dé tim d6 chum khi °C (AET)/V % khong phai la mét sé nguyén.
A.8.2 Vidu: Két qua mong mudn: do tai lap cta 30 % thu hdi 0,13 kPa (1 mmHg), °C.
AET (°C) 40 % 443
AET (°C) 30 % 427
AET (°C) 20 % 409
OCIV % = (443 - 409)/(40-20) = 34/20 = 1,7
Tw Bang 2, d6 tai lap, 0,13 kPa (1mmHg) thu héi gitta 5 % va 50 % (bao gdm ca hai).
°CIV % cua 1,5 =13
°CIV % cua 0,2 = 16

Do dé: 13 + (0,2/0,5)(16-13) = 14,2 , tinh tron = 14 °C
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A.9 Chwng cat cac san pham dau moé & ap suéat giam (phwong phap tw dong)
A.9.1 Pham vi ap dung

Phwong phap nay dung dé xac dinh bang thiét bj tw dong, tai &p suét gidm, cta ving cac diém déi

v&i san phdm dau mé, ma co thé bay hoi mdt phan hodc toan bo & nhiét dd cwe dai 400 °C.
A.9.2 Toém tat phwong phap

Mau duoc cét trong thiét bi cat tw dong dwéi cac diéu kién nhw md td & quy trinh thd cong. Céac
thong sé nhan dwoc tir phép cat la diém soi dau (IBP) diém s6i cudi (FBP) va cé thé thu dwoc
dwdng cong chwng cat & nhiét dd twong dwong véi ap suat khi quyén (AET) (rng v&i thé tich.
A.9.3 Thiét bj — Thiét bj tw dong dwoc thiét ké gbm cac bdé phan nhw néu & 6.1. Cac bd phan
khéng qui dinh, nha san xuat ciing cé thé cung cap, cac bdé phan nay khéng déng vai tro chinh dé
thu dwoc két qua mong muén, nhwng gilp nang cao hiéu qua cla thiét bi va van hanh dé dang.
A.9.3.1 Co ché ghi theo murc, |a do thé tich chét 16ng thu dwgc trong 6ng hirng. Hé théng cé do
phan giai dén 0,1 ml, v&i do chinh xac +1 ml. Viéc chudn héa thiét bj phai khadng dinh phu hop véi
hwéng dan cla nha san xuét.

A.9.3.2 Dbéng hd do chén khéng, cé6 kha nang do ap suéat tuyét ddi véi do chinh xac
+10 Pa (+ 0,08 mmHg) & 1 kPa (7,5 mm) va thap hon. Béng hd do ap suét thwdng 1a hé thdng do
ap suét bang dién t&r. C6 d6 chinh xac +1% cla sb doc trong vung trén 1 kPa. Mot déng hé co
mang chan dién t&r cé kha nang dat dwoc do chinh xac nay, nhwng ching phai dwgc chuan hoa
can than va dinh ky kiém tra lai nhw md t& & Phu luc A.3.

A.9.3.3 Hé thdng kiém soéat nhiét dé bubng thu hdi, c6 kha nang kiém soat nhiét dd phan thu hoi
gitra 32 °C va 78 °C.

A.9.4 M4&u va nhitng yéu cdu vé mau: mau va nhirng yéu cdu mau duoc néu & diéu 8.

A.9.5 Chuén bj thiét bj — Thiét bi dwoc chuan bi phu hop v&i hwéng dan cta nha san xuét.

A.9.6 Cach tién hanh

A.9.6.1 Dat nhiét dd cia chat lam lanh & nhiét do thap hon it nhat 30 °C so v&i nhiét do bay hoi
thap nhat trong phép thir. Nhiét dd chat 1am lanh gan 60 °C 1a thich hop cho nhiéu trwdng hop .

A.9.6.2 Xac dinh khdi lvong riéng ctia mau tai nhiét dd cla 6ng hirng st dung hydorometer, theo
TCVN 6594 (ASTM D 1298) hoac bang thiét bi do khdi lwong riéng hién sé theo ASTM D 4052.
C6 thé ap dung phwong phap tinh toan hodc bang huéng ddn ASTM D 1250, hoac két hop ca hai.

A.9.6.3 T khéi lwong riéng cla mau, xac dinh khéi lwgng ctia 200 ml mau & nhiét dd cha phan

hirng chinh xac dén 0,1 g. Can lwong dau nay va cho vao binh cét.
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A.9.6.4 BOoi tron cac khép nbi hinh cau cla thiét bj cat bang m& thich hop. Nbi binh cat véi khép
ndi hinh cau & dwdi clia dau cat, dat bd phan ra nhiét & phia dwdi cta binh cat. Dung vé boc phu

lén binh c4t. Dung cac kep 16 xo néi phan con lai cta thiét bj dé gitr chac cac khép néi.
A.9.6.5 Lap dau do nhiét d6 vao hdc cam thiét bj do cha binh cét.

A.9.6.6 Dat ap suét lam viéc theo gia tri d& néu cho phép cat (xem Chu thich 3). Ap suét sé tw

déng gidm dan theo tirng budc dé tranh mau bi tao bot.

A.9.6.7 Dat tbc d6 gia nhiét ban dau theo gia tri mong mubn. Thiét bi can phai cé kha nang diéu

chinh nhiét dau vao sao cho phan cét thu dwoc theo téc dd déu tr 6 ml/1min dén 8 ml/1min.

A.9.6.8 Sau khi dam bao rang cac bd phan diéu khién thiét bi da d&t phu hop véi hwéng dan cla

nha san xuét thi b4t du chwng cét.

A.9.6.9 Thiét bj sé& tw dong ghi diém séi dau, séi cudi, phan tram thé tich thu hdi twong (ng véi nhiét
do thwe va téc do cat. Nhe phdn mém nha san xuét cung cép, nhiét dd thwe ghi dwoc tw ddong chuyén

thanh nhiét do twong (rng tai ap suét khi quyén (AET). Viéc chuyén ddi dwa trén phwong trinh A.7.1.

A.9.6.10 Né&u nhiét do chéat 1dng dat dén 400 °C hoac néu nhiét do bay hoi dat dén cwc dai truwoc
diém cuéi, thi tat thiét bi cat va két thuc phép chwng cat. Thiét bj tw dong ghi lai nhiét do bay hoi,

va phan tram téng thé tich thu héi tai thoi diém phép chwng cat ngirng.

A.9.6.11 Khi phép chung cat hoan tat, thiét bi sé tw dong thwc hién chu trinh 1am lanh. Sau khi
nhiét dd giam t&i gi¢i han an toan, thuwong 14 100 °C, ap suét trong thiét bi cat sé tang tir tir dat ap
suét khi quyén. Sau d6 14y binh va éng hirng ra dé& lam sach. Dung nito khd dé tang ap suét cta hé

thdng 1én ap suét khi quyén, néu can thao vé boc thiét b trwac khi lam lanh xudng dwdi 100 °C.
A.9.6.12 Thiét bi dwoc lam sach nhw md tad & 10.13.

A.9.6.13 B4t ky chéat nao trong binh lanh déu dwoc thu hdi nhw 10.12.
A.9.7 D6 chum va do chéch

A.9.7.1 D06 chum cla phwong phap dung thiét bj tw déng theo tiéu chuan nay dang dwoc xac dinh.

A.9.7.2 DO chéch gilra phwong phap thu cong va phuwong phap tw dong dang dwgc xac dinh.
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Phu luc B
(tham khao)

B.1 Cach I4p dat thiét bi do nhiét dé bay hoi

B.1.1 Dung cu gilp xac dinh diém tran la dung que dwdng kinh 3 mm va dai khoang 300 mm.
Gap que thanh mot goc 90° tai diém cach dau mut 25 mm. Sau dé 14y 6ng nhwa mém cé dwong
kinh trong 2 mm I4p vao du mut cGa que hét khoang 30 mm do dai que. Dung 6ng nhwa mém dé

tranh lam swéc d6 thay tinh. Do dai doan ubn cong phu thudc vao dwéng kinh trong cla cot cat.

B.1.2 Nang que can than tlr day cot cat 1én dén dinh cta cot va cé thé nhé vao nhanh cla bo
phan ngwng tu. Dau cudi ctia phan udn cong cla que sé& dirng lai & diém cao nhat cia phan néi
phia thap trong khép cla cot cat va phan ngwng tu cha cdt dwoc boc chan khong. Do 1a diém
tran. Sau d6 dung but bi danh d4u vao phia ngoai cla codt cat thanh mét vach véi day que. Lap lai
bwéc nay & phia bén kia cta cot cat. Dung thuéc ké cé hai canh thadng dé khing dinh rdng
khodng céach tir dinh cot cit xudng téi hai vach la bang nhau. Néu ca hai 1a bang nhau, thi d6

chinh 1a diém tran. Néu hai doan trén khéng béng nhau, can lap lai cac bwéc nhw da néu trén.

B.1.3 Sau khi da xac dinh diém tran, danh diu ca hai phia cta phan thay tinh bén ngoai, thap
hon d4u da xac dinh & trén 1a 3 mm + 1 mm. D4 chinh |1 noi ma dinh dau do d&t vao (néu cé thé,

lam c& hai vach nay cé dinh trén cot cat, vi ching khong thay déi, triv khi stba dung cu thay tinh).

B.1.4 Gilr cot cit sao cho cé thé nhin doc theo cot, |ap cdp nhiét dién qua nap vin vao cot ct.
Diéu chinh cép nhiét do (Ién hodc xubng) sao cho dinh clia dau do thap hon hai vach danh dau &
mat ngoai cot cat. Khi & vi tri ding, van chat nap. Panh diu diém ma cap nhiét dién Iap thang
hang tlr dinh cta nap van dén vach dau cé dinh. DAu nay chi dung cho cot cat ddc biét nay, cling

v&i ndp van va cap nhiét dién, va co thé sir dung dé kiém tra do thdng hang.
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