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Soat xét lan 1

San phdm ddu mo — Xac dinh tri s6 axit va kiém -
Phuong phap chuan dé vdi chi thi mau

Petroleum products — Determination of acid and base number -
Color - indicator titration method

1 Pham vi ap dung

1.1 Tiéu chudn nay qui dinh phuung phap xac dinh thanh phin axit hoac kiém cé trong sén phé'm ddu
Mo, cac chat béi tron tan dugc hoic tan gédn hét trong hén hop toluen va rugu izopropylic. Tiéu chudn
nay &p dung dé xac dinh axit hoac kiém cé hing sé phan ly trong nudc 16n hon 10°%: nhimg axit hodc
kiém cyc y8u c6 hang s6 phan ly nhd han 109 sé& khéng anh hudng dén phép thi. Nhung néu hang sé
thuy phan cda mudi Ién hon 107 thi ching s& gay anh hudng.

Cha thich 1 - Trong céc loai ddu mai va ddu da st dung. Cac thanh phan dugc coi 1a ¢6 tinh axit bao gém ca axit
v0 co va hiu co, este, hop chét phenol, lacton, cac chét nhua; mudi cla c4c kim loai nang va chét phu gia nhu cac
chét tdy rla, cac chét e chd. Tuong tu cac thanh phan duoc coi la cé tinh kiém, bao gém kiém vo co va hiu ca,
cac hop chét amin, mudi cla c4c axit yéu (xa phang), cac mudi clia kiém polyaxit, mudi clia c4c kim loai nang, va
cac chét phu gia nhu cac chét tdy ria, cac chat dc ché.

Chu thich 2 - Xac dinh thanh phan kiém ctia cac ddu nhan cé phu gia kiém khang ap dung tiéu chuin nay ma co
thé ap dung ASTM D4739.

1.2 Tiéu chudn nay co thé ap dung dé phat hién nhimg thay ddi cia d4u trong qu4 trinh sl dung dudi
diéu kién 6xy hoa. Méc di phuong phap nay duoc tién hanh trong diéu kién can bang xac dinh, nhung .
cang khéng dua trén tinh kiém hodc axit dé du doan tinh nang cta diu trong diéu kién su dung. Khéng
c6 méi tuong quan chung nao gilra tri sé axit va kiém-vdi dé an mon gdi da.

Chu thich 3 - Khong 4p dung tiéu chudn nay dé xac dinh i s6 axit cho mot s& loai ddu nhu dAu cit got, ddu

chéng gi va ddu c6 mau qua thdm vi khéng rd sy chuyén mau trong qua trinh chudn do. D6i véi loai ddu nay ap
dung TCVN 6325:1997 (ASTMD6&64).

1.3 Cé4c gia tri tinh theo hé Sl 1a gia tri tiéu chudn.



1.4 Tiéu chudn nay khdng dé cap dén cac qui tic an toan lién quan dén viéc 4p dung tiéu chudn.
Nguvi sir dung tiéu chuan nay phai cé trach nhiém Iap ra cac qui dinh thich hop vé an toan va suc khoé,
ddng thai phai xac dinh kha nang ap dung cac gidi han qui dinh trudc khi str dung.

2 Tiéu chuan trich dan

TCVN 4851 - 89 (1SO 3696 : 1987) Nutc dung dé phan tich trong phong thi nghiém. Yéu cau ky thuét
va phuong phap thtr.

TCVN 6325 : 1997 (ASTM D664-89) San phdm ddu mo - X4c dinh tri s6 axit - Phuong phap chuidn do
dién thé.

ASTM D117 Da&u céch dién c6 ngudn g6c ddu mo - Yéu cdu ky thuat va phuong phéap thir.

ASTM D 4175 C4c chét boi tron, ddu mé va san phdm dédu mo. Thuat ngi.

ASTM D 4739 Xa4c dinh tri s6 kiém bang phuong phap chudn dé dién thé.

3 Thuéat ngir

3.1 Dinh nghia

8.1.1 Tris6 axit - Lugng kiém cén thiét dé trung hoa hét luong axit c6 trong 1 gam miu duoc biéu thi
bang sé miligam kali hydroxit.

Gidi thich - Trong tiéu chusin nay, chét chi thi 1a p - naptholbenzein duoc chuin dd dén diém cubi c6 méu
xanh/xanh - nau trong dung méi isopropanol - nudc - toluen.

3.1.2 Tris6 kiém - Lugng axit, cin thiét dé trung hoa hét lugng kiém c6 trong 1 gam méu duoc biéu thi
bang s& miligam kali hydroxit tuong (mg.

Giai thich - Trong tiéu chu&in nay, ch&t chi thi 14 p - napthobenzein duoc chuin d6 dé&n diém cusi c6 mau da cam
trong dung moi isopropanol - nudc - toluen.

3.1.3 Ddu di st dung - Luong déu c6 trong thiét bi dang hoac chua véan hanh (vi du, trong déng co,
hép s6, may bién thé hoac tudc bin).

3.2 Giai thich cac thugt ngir ding trong tiéu chuan nay

3.2.1 Trjs6 axit manh - Lugng kiém, duoc biéu thi bang s miligam kali hydroxit c&n thiét dé trung hoa
hét ph&n nutc néng chiét ra tir 1 gam mau dén diém cudi c6 mau nau - vang, ding dung dich chi thi

metyl da cam.



4 Tom tat phuong phap

4.1 D8 xac dinh tri s& axit hoac tri sé kiém, hoa tan mau thur trong hén hop toluen va rugu isopropylic
co chua mat it nudc tao thanh dung dich mét pha, dung dich nay dugc chudn dd tai nhiét dd phang bang
dung dich axit hodc kiém pha trong rugu cho dén khi trung hoa, dung chat chi thi p - naptholbenzein
(mdu da cam trong axit v4 mdu ndu - xanh trong kiém). D& xac dinh tri s6 axit manh, mét phdn miu
dugc chiét véi nudc néng, phdn nudc chiét ra nay dugc chudn dd véi dung dich kali hydroxit, dung metyl
da cam |am chdt chi thi.

5 Y nghia va sir dung

5.1 Sén pham ddu mé mdi hodc da qua st dung c6 thé chira c4c thanh phin axit hodc kiém cd trong
phu gia hodc sinh ra do bién chat ctia ddu trong qua trinh sir dung, nhu cac san phdm oxy ho&. Ham
lugng tuong déi cla cac chét trén cé thé duoc xac dinh bing chudn dd véi axit hoic kiém. Tri s§ nay
dugc goi 1a tri s6 axit hodc tri s& kiém 12 s6 do lugng axit hoac kiém tuong (mg 'trong ddu d6 dudi didu
kién thl nghiém. Tri sd nay dugc dung nhu 12 mét hudng ddn trong kiém tra chét lugng ddu khi pha ché
déu bdi tron. DGi khi sUr dung tri s nay nhu mét thude do vé dd xubng cdp cia ddu trong sl dung, tuy
nhién, gidi han dé loai bd d4u phai dugc thiét 1ap bang kinh nghiém.

5.2 Do sida dang ctia san phdm dxy hod 1am anh hudng dén tri s8 axit va cac axit hiu co lai rat khac
nhau vé tinh chat an mon, cho nén phuong phdp thd nay khéng dugc ding dé phan dodn tinh an mén
cla déu trong diéu kién sir dung. Khdng cé mdi lién hé chung nio gia tri s6 axit va xu hudng &n mon
cta ddu dédi véi kim loai. Cac loai ddu ddng co thudng c6 ca tri s& axit va tri sé kiém.

6 Dungcu

6.1 Burét - loai 50 mi co vach chia 0,1 ml hodc loai 10 ml ¢o vach chia 0,05 ml.

7 Hoa chat

7.1 D4 tinh khiét cua hoa chét - Trong tiéu chudn nay sir dung loai hoa chat tinh khiét hoa hoc (TKHH).
C6 thé diing céac loai tuong duong nhung khong lam giam dé chinh xac cla phép thir.

7.2 D0 tinh khiét cua nude - Dung nudc cdt theo TCVN 4851 - 89 (ISO 3696 : 1987).

7.3 Ruou isopropylic, khan (< 0,9% nudc) (Canh bao - xem chu thich 4).

Chu thich 4 - Canh bao - D& chay.
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7.4 Dung dich axit clohydric chudn pha trong ruou (0,1 M) - Trén © ml axit clohydric dam dic (Canh
bao - xem chu thich 5) (ty trong HCI 12 1,18) v&i 1 000 ml rugu isopropylic khan (Canh bao — xem chu
thich 4). Xem chd thich 6. Chuén ho4 thudng xuyén dé phat hién ndng do thay déi tir 0,0005 mol. Chuin
bang phép chudn do dién thé v6i khoang 8 ml (ghi lai chinh x&c s6 mililit da Idy) dung dich KOH trong
rugu 0,1 M d4 pha lo&ng v6i 125 ml nutc khéng chira CO,.

Chu thich 5 - Canh bao - C6 tinh &n mon, hoi béc 1&n gay viém da.

Chu thich 6 - Cac hoa chét mua san c6 thé dung dudc trong phong thir nghiém.

Cha thich 7 - D€ don gian hoa viéc tinh k&t qua, ca hai loai dung dich chuin KOH va HCl d&u c6 thé didu chinh
sao cho 1,00 ml tuong duong vdi 5,00 mg KOH. NaOH va H2SO4 ¢6 thé thay thé tuong img cho KOH va HCI.

7.5 Dung dich chi thi metyl da cam - Hoa tan 0,1 g metyl da cam trong 100 ml nudc cét.

7.6 Dung dich chi thi p - naphtolbenzein - Dung dich nay phai phi hgp v6i phu luc A.1. Chudn bi mét
dung dich chira 10 g p - naphtolbenzein trong 1 lit dung mdi chudn dd.

7.7 Dung dich kali hydroxit chuén pha trong rupu (0,1 M) - Thém 6 g KOH rén (Canh béo - xem chu
thich 8) vao 1 lit rugu isopropylic khan (chira < 0,9% nudc) trong binh 2 lit. Bun nhe dung dich khoang
tir 10 dén 15 phut, khudy nhe dé tranh lang dong dudi day binh. Thém vao it nh4t 2 g Ba(OH), (Canh
bao - xem cha thich 9) va lai dun nhe khoang tir 5 dén 10 phit. D€ ngudi dén nhiét dé phong. D€ yén
vai git va loc chét Iéng trén bé mat qua phéu loc bang sir hoic phéu loc x6p thuy tinh ma. Chu ¥ trong
khi loc tranh su xam nhép cua CO,. Bao quan dung dich trong 1o bén hoa chét, khéng tiép xdc véi lie,
cao su, m& bdi nit nham géc xa phong, bao vé bang 6ng chira bdt séda hoac chat hdp thu soda silicat.
Xem chu thich 10. Chuéin hod thuding xuyén dé phat hién néng do thay ddi tir 0,0005 mol (cha thich 7),
thudng chudn dé véi kali axit phtalat tinh khiét trong 100 ml nudc khdng chira CO,. Dung pheno!
phtalein d€ phat hién diém cudi (xem chu thich 11).

Chui thich 8 - Canh béo - An da rat manh,
Chu thich 9 - Canh bao - Pbc néu an phai, ¢6 tinh kim manh, gay viém da.
Cha thich 10 - Cac hoa chét mua sén c6 thé dung duoc trong phong thir nghiém.

Chu thich 11 - Do rugu isopropylic c6 hé s6 gian ng thé tich tuong d6i I6n, vi vy dung dich rugu chun nén
duoc chuéin hoda & nhiét 6 g4n sat nhiét d6 chufn d6 miu thy.

7.8 Dung méi chudn dg - Thém 500 ml toluen (Canh béo - xem chu thich 12) va 5 ml nudc céat vao
495 ml rugu isopropylic khan.

Chd thich 12 - Canh bao - Dé chay. Hoi d6c. Tranh xa tia lira va ngon Ilra.

8 Chuéan bi miu dau da qua sir dung

8.1 Phai tuan thi chat ché qui trinh 13y mau theo diéu 8.2, vi ban than can 12 axit hoac kiém, hoic
can da hap phu axit hoac kiém cé trong mau. Sai sét trong |dy mau dai dién s& gay nhimg sai 1

nghiém trong



8.2 Dun néng mau ddu da sur dung (xem chu thich 13) dén 60°C + 5°C trong dung cu chia ban ddu va
khudy déu cho dén khi t&t ca can déu lo Iimg trong ddu {xem cha thich 14). N&u binh chira lam bang vat
lidu m&, duc hoac chira ddy hon 3/4 dung tich binh thi phdi chuyén toan bd miu sang binh thuy tinh
séng mau co dung tich 1Gn han thé tich mau it nhat 1& 1/3. Trude khi chuyén sang binh méi phai khudy
k§ dé khdng con can dong lai. Khi toan bd can trong miu dang @ trang thdi Ig Iimg hoan toan, loc toan
bé hay mét phin mau di diing qua ludi loc 100 16 dé loai bo cac hat ¢én ldn (xem chu thich 13).

Chu thich 13 - Khi mau khdng co can, khdng can dun néng va clng khang ¢én lgc.

Chu thich 14 - Vi diu da sir dung ¢6 thé thay ddi dang ké khi bdo quan nén cén tién hanh thlr ngay sau khi 1y
mdau ra khoi hé thang bdi tran. Ghi lai ngay |4y mau va ngay thi.

9 Qui trinh xdc dinh tri sé axit

9.1 Can lugng mau theo qui dinh & bang 1 réi cho vao binh nén cé dung tich 250 ml. Cho thém vao
100 ml dung mai chudn dé va 0,5 ml dung dich chi thi, khéng ddy ndp, |&c déu cho d&n khi mau tan
hoan toan trong dung méi. N&u hén hgp c6 mau da cam - vang thi tién hanh theo diéu 9.2; néu hén hgp
¢6 mAu xanh hoac xanh thdm theo diéu 10. '

9.2 Tién hanh chudn dd ngay & nhiét do dui 30°C. Thém ddn dung dich KOH 0,1 M va lac déu (xem
chu thich 15) dén gdn diém cudi. Lic manh nhung tranh lam tan CO; trong dung dié:h. {Trong trudéng
hop ddu co tinh axit thi mdu da cam sé& chuyén thanh méu xanh hodc xanh - nau khi chudn dd dén diém
cudi). Xem nhu 12 diém cudi néu mau khdng déi trong 15 gidy (xem chi thich 16) hodc cho thém 2 giot
HCI 0,1 M m&u s& déi nguoc lai.

Chu thich 15 - Khi tri s8 axit bang hoac nhd hon 1, mudn co d chinh xac cao han, cé thé thay bang dung dich
0,01 ho#c 0,05 M trong didu 9.2 va 9.3.

Chu thich 16 - D8 quan sat duoc diém cudi clia ddu t8i mAu, 14c manh binh miu dé tao bot nhe, Khi thdy xust
hién su chuy&n méu do cho thém vai giot chudn d cudi cung vao, quan sat viéc chuén dd dudi dén huynh guang
tréng & ngay trén mat ban.

9.3 Chudn mdu tring - Thém 0,5 ml dung dich chi thi vao 100 ml dung méi chudn dd, thém vao timg
0,05 mi hoc 0,1 ml dung dich KOH 0,1 M. Ghi lai luong KOH 0,1 M d4 dung dé dung dich dat t6i diém
cudi (chuyén mau tr da cam sang xanh).

9.3.1 Dung méi chudn dé thudng chira tap chét axit yéu, ching s& gy phan ung véi cac thanh phan
kiém manh clia mau. Dua vao phép xac dinh tri s6 axit trén mdu trdng cla dung dich dé chinh lai hé sé

kiém clia mau thi:
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Bang 1 - Kh&i lugng mau thir*

Tri sé axit ho#c tri s6 kiém Khéli lugng mau, Do chinh xac clia phép cén,
a g

D&au sang hoac dau mai

tir 0,0 dén 3,0 20,0+ 2,0 0,05
trén 3,0 dén 25,0 20402 0,01
trén 25,0 dén 250,0 0,2+0,02 0,001

D&u thdm mau hodc ddu da sir dung

tir 0,0 dén 25,0 20+0.2 0,01

trén 25 dén 250,0 0,2+0,02 0,001

A - Cac miu diu sang méu cb tri s6 axit thap, che phép diung m&u cé khdi lugng 20 g & thu duac k&t qua chinh
xac. Khdi lugng mAu clia céc déu thim méu 18y theo gidi han qui dinh d€ giam t6i da su anh hudhg clia mau t6i.

10 Qui trinh xac dinh tri s kiém

10.1 Né&u dung méi chudn dd chira lugng mau da tan trong dé c6 m&u xanh hoic nau - xanh nhat, sau
khi thém vao chét chi thi (diu 9.1), thi thuc hién chudn dd theo diéu 9.2, nhung str dung HCI 0,1 M v&
chun d6 cho dén khi mau xanh - nau chuyén sang méu da cam.

10.2 Tién hanh chudn méau trang theo diéu 9.3.

11 Qui trinh xac dinh tri s6 axit manh

11.1 Céan 25 g mau chinh xac dén 0,1 g rdi cho vao phéu chiét dung tich 250 ml, thém 100 ml nudc
s6i. Lac manh va sau khi tach I8p chiét I6p nutc vao binh dung tich 500 ml. Chiét m&u hai l4n nira, mdi
1&n thém 50 ml nudc sbéi. Cho ca hai Idn nudc chiét vao binh. Thém vao hén hgp chiét dé 0,1 ml dung
dich chi thi metyl da cam, néu dung dich c6 mau hong hoac do thi chuan n6 bang dung dich KOH 0,1 M
cho téi khi dung dich chuyén sang m&u nau - vang. Néu m&u ban ddu khéng phdi 12 mau héng hay doé
thi tri s& axit manh coi nhu bang 0.

11.2  Chudn méu trdng - Cho 200 ml nudc s6i (nhu da lam déi vei mau that) vao binh nén dung tich
250 ml, thém 0,1 mi dung dich chi thi metyl da cam. Néu méiu cla dung dich |14 da cam - vang thi chudn
dé bang dung dich HCI 0,1 M cho dén cung mau va cung do sdm mau nhu khi chudn mau thir. Néu mau
ca dung dich chi thi 12 hdng hodc dé thi chudn bang dung dich KOH 0,1 M cho dén khi thu duoc cling

mAau nhu khi chudn mau thi
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12 Tinh toan két qua

12.1 Tinh tri s6 axit nhu sau:
Tri s6 axit, mg KOH/g = [(A - B)M x 56,1)/W ..(1)
trong dé ;
A la thé tich dung dich kali hydroxit da dung dé chudn dé mau (diéu 9.2), tinh bang mililit;
B lathé tich dung dich kali hydroxit d& dung dé chudn dd mAu tring (diéu 9.3), tinh bang rr;ilili:;
M landng dd mol t;ﬁa dung dich KOH;
W 12 khéi lugng mau, tinh bang gam.

12.2 Tinh tri s6 axit manh nhu sau:

12.2.1 Né&u chudn d6 mAu tréng bang axit:
Tri 6 axit manh, mg KOH/g = [(CM + Dm) x 56,1)/W (2
trong dé :
C 14 thé tich dung dich KOH da dung dé chuin dé phan nudc chiét (diéu 11.1), tinh bang mililit;
la néng dd mol cia dung dich KOH;
1a thé tich dung dich KOH da dung dé chudn dé mau tring (diéu 11.2), tinh bang mililit;
la néng dd mol cla dung dich HCI;

S 3 0%

la khéi luong méu, tinh bang gam.

12.2.2 Néu chudn mau trang bang kiém:
Tri s6 axit manh, mg KOH/g = [(C - D)M x 56,1)/W ...(3)
trong dé
C lathé tich dung dich KOH da dung dé chudn dé phan nudc chiét (diéu 11.1), tinh bang mililit;
D lathé tich dung dich KOH da dung dé chuin dé mau trang (diéu 11.2), tinh bang mililit;
M landng dd mol cua dung dich KOH;
w

la khéi luong mau, tinh bang gam.

12.3 Tinh tri s6 kiém nhu sau:
Tri s6 kiém, mg KOH/g = [(Em + FM) x 56,1)/W ...(4)
trong dé
E 1athé tich dung dich HCI da diung dé chudn dd mau thir (diéu 10), tinh bang mililit;
F lathé tich dung dich KOH d4 dung dé chudn dé mau trdng cla tri s axit, tinh bang mililit;
m 1z ndng db mol cua dung dich HC! |



13 Bdo cao két qua

13.1 Bdo cdo két qua tri sd axit, tri 8 axit manh hoac tri sé kiém nhu sau:

Tri s6 axit (TCVN 2695) = (két qua)
Tri s6 axit manh (TCVN 2695) = (két qua)
Tri s6 kiém (TCVN 2695) = (két qua)

14 Do chinh xac va sai léch

14.1 D¢ chinh x&dc - Qui dinh vé dé chinh xac chi 4p dung cho ddu md mdi, sang mau va diu tudc bin
hai, méi va da su dung c6 chét (e ché. D4i véi cac loai ddu khac da néu trong pham vi 4p dung, khéng
c6 san c4c s liéu lién quan vi thé khéng qui dinh duoc dé chinh xac cho cac ddu dé.

14.1.1 D0 Igp lai - Sy khac nhau gilra cac két qua thi thu dugc lién tiép do cung mét thi nghiém vién
trén cung mét dung cuy, véi mét mau thit nhu nhau trong mét thai gian dai trong diéu kién thir khéng déi,
v6i thao tac binh thuging va chinh xdc cla phuong phap thi, chi mét trong hai muoi trudng hop dugc
vugt cac gia tri sau:

Tri s kiém axit P lap lai
tr 0,00 dén 0,1 0,03
trén 0,1 dén 0,5 0,05
trén 0,5dén 1,0 0,08
trén 1,0 dén 2,0 0,12

14.1.2 D0 tdi Idp - Su khac nhau gilra 2 két qua don 1é va ddc lap thu dugc do cac thi nghiém vién khac
nhau lam viéc ¢ nhimg phong thi nghiém khac nhau, trén mét mau thir nhu nhau trong mat thai gian dai
trong diéu kién thao tac binh thutng va chinh xac cta phuong phép thi, chi mét trong hai muoi truding
hop dugc vuot cac gia tri sau:

Tri 56 kiém axit Do tai lap

:r 0,00 dén 0,1 0,04

trén 0,1 dén 0,5 0,08

trén 0,5 dén 2,0 15% gid tri cua tri sé trung hoa

Ch thich 17 - Qui dinh nay vé doé chinh xac khong ap dung cho d&u thdm m4u vi su chuyén m4u khdng rd rang.
Chu thich 18 - 26i vai ddu cach dién Go 18y shinh xac theo ASTM D117,

14.2 Sai Iéch - Tiéu chudn nay khéng qui dinh sai l&ch vé tri s axit va kiém vi cac gia tri nay chi xac

dinh thec dang diéu kién cua phuang phap nay
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Phu luc A
(Qui dinh)

A.1 Yéu cau ky thuéat cla p - naphtolbenzein

A.1.1 p - Naphtolbenzein phai phi hgp véi cac chi tiéu sau:

A.1.1.1 Ngoai guan - b8t mau dd, vd dinh hinh.
A.11.2 Clorua- < 0,5 %.
A.1.1.3 B¢ hoa tan - 10 g tan hoan toan trong 1 lit dung méi chudn d6 (xem diéu A.2.7.3).

A.1.1.4 D hdp phy t6i thiéu - Chinh x&c 0,1000 g mAu tan trong 250 ml methanol (xem ch( thich
A.1.1). Ldy 5 ml dung dich nay pha lodng véi dung dich dém cé dd pH bang 12 dé duoc 160 ml. Dung
dich sau cung nay cé dé hdp phu nhd nhét la 1,20 doc tai dinh 650 nm khi dung thiét bi DU Beckman
hoac quang phé ké xoay chiéu, cuvét do 1 cm va dung nudc 1am méu tring.

Chu thich A.1.1 - Canh bao - D& chay. Hoi doc. Co thé gy chét ngudi hoac gdy mu néu nubt hoac hit manh.
Khéng thé giai doc duoc.

A1.1.5 Thang dé pH

A.1.1.5.1 Khi tién hanh xac dinh thang pHr cla chét chi thi p - naphtolbenzein theo diéu A.2, thi tai d6
pH bang khoang 11 + 0,5 chét chi thj s& chuyén thanh m&u xanh |4 cay sang d4u tién.

A.1.1.5.2 So véi mau tréng, chi cdn cho khéng qué 0,5 mi dung dich KOH 0,01 M d€ chuyén dyng dich
chi thi thanh mau xanh 1a cay sang dau tién.

A.1.1.5.3 Tuong ty, so véi mau trdng, chi cin cho khéng qua 1,0 ml KOH 0,01 M dé chuyén dung dich
chi thj thanh mau xanh da tréi.

A.1.1.5.4 D0 pHr ban dau cia dung dich chi thi it nhat phdi bang d6 pH ciia mau trang.

A.1.1.5.5 Pha chat dém bang cach hoa 50 m! dung dich diaba natri photphat 0,05 M vé&i 26,9 ml dung
dich natri hydroxit 0,1 M.
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~ Hinh A.1:1 - Duging cong hiéu chudn dé€ chuyén ddi sé doc trén may do dé pH ra dé pHr

A.2 Phuong phap xac dinh thang pHr cla chat chi thj p - naphtolbenzein

A.2.1 Pham Vi ap dyng

A.2.1.1 Phuong phap nay ap dung dé xac dinh tinh kha thi cla viéc ding chit chi thi p-naphtolbenzein
trong tiéu chudn nay theo sy chuyén mau trén thang pHr.

A.2.2 Tém tét phuong phap
" A2.2.1 M&t luong chat chi thi dugc chudn dd dién thé bang rugu KOH (Canh béo — xem chu thich A.2.1)
dén cac méu khac nhau va dua vao cac két qua thu dutc vé theo sé doc dé tinh chuyén ra dd pHr.

Chu thich A.2.1 - Canh béo - D& chay.

A.2.3 Thuat ngr
A.2.3.1, Gidi thich cac thudt ngtr ding trong tiéu chuan nay.
A.2.3.1.1 B8 pHr - Thuat ngir biéu thi dd hoat tinh cla ion hydro trong dung dich nudc - isopropanol

toluen.

Giai thich - Muc dich clia phugng phap 14 xac dinh thang do pHr bang hai dung dich dém chu&n cé pHr bang 4
+a 11. Khdng ¢ su tuong quan gida dd pHr va dé pH thuc cba dung dich nudc - izopropanol - toluen va ciing
khdng xac dinn trudc duac.

%]



TCVN 2695 : 2000
A.2.4 Y nghia va sirdung

A.2.41 Phuong phap nay &p dung dé xac 1ap d6 pHr dbi véi cac su chuyén mau khac nhau cla chét
chi thi p - naphtolbenzein.

A.2.5 Thiét bi

A.2.5.1 M4y do, dién cuc thuy tinh, dién cuc calomen, mady khudy, céc thi va gia dé, nhu qui dini'l trong
phén phu luc cua TCVN £325 : 1997 (ASTM D664).

A.2.6 Do tinh khiét cua hoa chét

A.2.6.1 Trong tat ca cac phép thir déu dung hoa chat tinh khiét. Néu khong cé qui dinh riéng, thi tat ca
cac hoa chat déu phai phi hgp céac yéu cdu vé hoa chét phan tich. Cac loai hoa chét khac cé thé duoc
st dung, mién la cd dé tinh khiét cao, khéng anh hudng dén dd chinh xac clia phép thi.

A.2.6.2 Nudc dugc dé cap dén trong tiéu chudn nay dugc hiu 12 nutc c4t.

A.2.7 Hoa chét

A.2.7.1 Dung dich chudn KOH pha trong ruou 0,2 M - chuén bi, bdo quan va chudn theo TCVN 6325 : 1997
(ASTM D 664).

A.2.7.2 Dung dich HCI, rugu chudn 0,2 M - chudn bi va chudn theo TCVN 6325 : 1997 (ASTM D 664).

A.2.7.3 Dung méi chudn d5 - Cho 500 ml toluen va 5 ml nudc vao 495 ml rugu isopropylic khan
(2 propanol). Co thé chudn bi khéi lugng I6n dung méi chudn db.

A.2.7.4 Dung dich dém axit (pHr = 4,0) - Chuén bi theo TCVN 6325 : 1997 (ASTM D 664). Cho 10 ml
dung dich dém géc vao 100 ml dung méi chudn dé. Sir dung trong vong 1 gid.

A.2.7.5 Dung dich dém kiém (pHr = 11,0) - Chuén bi dung dich dém géc theo TCVN 6325 : 1997
(ASTM D 664). Cho 10 ml dung dich dém géc vao 100 ml dung méi chudn dd. Sir dung trong vong
1 gid.

A.2.7.6 Chét dién ly KC! - Chudn bi dung dich bao hoa KCI trong nudc.

A.2.7.7 Dung dich chi thi naphtoibenzein - chudn bi theo diéu 7.5.

A.2.8 Chuén bl hé théng dién cyc

A28 1 Chudnbithec TCVN 6325 1997 (ASTM D 654
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A.2.9 Chuan hoa thiét bi

A.2.9.+ Dat thiét bi doc dd pH trudc mét hodc hang loat phép thl, nhing cac dién cuc vao cdc thir ¢é
chira dung dich dém axit khan & nhiét d6 25 °C + 2 °C va khudy manh. Khi s doc dd pH khéng d8i thi
diéu chinh dién thé cia thidt hi sao cho may doc pH chi 4,0.

A.2.9.2 Lay dung dich dém axit ra, lam sach céc dién cuc va nhing trong nudc vai phat. Lau khé cac
dién cuc va nhing vao cdc cé chira dung dich dém kiém khan & nhiét dé 25 °C = 2 °C. Khi dd pH &n .
dinh ghi lai chinh xac gid tri d6. Néu dé pH = 11,0 £ 0,2 thi d§ axit ban d4u, pHr cda dung dich dang xac
dinh cé thé doc dugc truc tiép tir thiét bi do. Néu dd pH khéac 11,0 + 0,2 thi phai chudn bi dd thi hiéu
chinh theo hinh A.1.1. Dung dé thi nay d& chuyén s& doc trén may do d pH ra dd axit pHr ban diu.

A.2.10 Cach tién hanh

A.2.10.1 Chudn dé 100 mi dung mdi chudn dd (Canh béo - dé chay) vdi dung dich KOH 0,01 M cho
dén khi may chi dd pHr nam gilra 13 va 14.

'A.2.10.2 Cho 0,5 ml dung dich chi thi vao mét phdn mdi pha clia dung méi chudn dé va sau khi [am
sach cac dién cyc, chudn d§ bang dung dich KOH 0,01 M cho dén khi dd pHr ndm gilra 13 va 14.

A.2.10.3 Trong khi chudn dd, vé& dd thi vé thé tich cia chat chudn va dd pHr va ghi trén duting cong
c4c dé pHr tuong Ung vdi sy chuyén mau khac nhau.

Chu thich A.2.2 - Theo thir tu, cic mau s& chuyén nhu sau:
tir mau hd phach sang mau xanh dliu,
t mau xanh &liu sang mau xanh 1a céy sang,
tr mau xanh la cay sang sang mau xanh nhat,
tr mau xanh nhat sang mau xanh da tréi.

A.2.10.4 V& db thi cho chudn dd mau trdng trén cung dé thi cho chét chi thi.

A.2.11 Tinh toan két qua

A.2.11.1 Tai dé pH giira 10 va 12 tuong (ng vdi su chuyén mau xac dinh, Idy thé tich chit chudn dé
chudn dung dich chi thi trir di thé tich chat chudn dé chudn mau trang.

A.2.12 . D& chinh xac va sai léch

A.2.12.1 B4 chinh xdc - khdng qui dinh

A.2.12.2 Sai féch - khdng qui dinh.
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