|

TCVN TIEU CHUAN VIET NAM

|

TCVN 2689 - 1985
ISO 3987 - 1980
ASTM D874 - 89

SAN PHAM DAU MO

DAU NHON VA CAC PHU GIA
XAC DINH HAM LUONG TRO SUNPHAT

SOAT XET LAN 1

HA NOi - 1965



L3i ndi dau

TCVIN 2888 - 1885 thay thé cho TCVN 2689 - 78.

TCVN 25388 - 1995 nean toan twong dueng véi 1ISQ 3587 - 1980(E)
va ASTM D874 - 89.

TCVN 2889 - 1995 dc Ban Ky thuat tidu chudn TCVYN/TC 28
'San pham ddu mo va diu bdi tron” bién soan, T3ng cuc Tidu
chudn - Do ludng - Chat lvung dé nghi va duoc B6 Khoa noc,
wong nghea va Maéi truing ban hanh.
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Sodl xé lan !

SAN PHAM DAU MO
DAU NHON VA CAC PHU GIA
XAC DINH HAM LUGNG TRQO SUNPHAT

Ptroleum products - Lubricating oils and
additives - Determination of sulphated ash

1 Pham vi va linh vyc ap dung

1.1 Tidu chudn nay qui dinh phugng phap x4c dinh ham luong tro sunphat cua dau nhan chua
slr dung ¢o chira phu gia va ham lugng tro sunphat cia cdc phu gia ddm dic dugc dung treng
aoha ché (xem cnd.thich 1). Cdc ohu gia nay thudng chya mdt hoac nhidu cdc kim lran han,
canxi, magie {xem che thich 2), k&m, <ali, natri va thiéc. Cdc nguyén 6 luu huynn, ohot pho va
clo cdng c6 thé cé mat-g dang iién Két. BSi v6i céc loal ddu chua phy gia knadng ire shuong
ph&p nay bi han ché khi ham lugng tro sunphat nne hon 0,02%.{m/m}. 3iéi han duci ma
phuong phap nay cén ap dung duge la véi ham luong tro sunphat 0,005%-

1.2  Ham lugng ro sunphat c6 thd duoc cung dé bidu thi ham lugng kim ioar da Jidt chud
treng pou gia co trong dau maéi. MEéu khaong cd phetpho thi bari, canxi, megie, natri va ki chuyén
hoda thanh cac hgp chit sunphat, con thide {1V} va kém thanh cac oxit (xem chu thich 3). Luu huynh
va clo khong gdy dann hudng, nhung néu chotpho cé mat cing véi céc kim loai. thi nd ton tai dud
dang photghat kim loai mét phdn hay toan bo trong tro sunohat.

Chu thich:

1} Phucng phap nay khéng ap dyng <& phan tich cac Ciu ddng co ¢a ding chira chi, cna khéng nen
ap'dyng dé phan tich dfu bdi tron khéng chy gia.

2} Fo réng 14 _me'gie khéng phan (ng gidng nhu cAc kim loar kifm thd Xhdc trong Shép th ray. Niy o6
cdc phu gia chus magie, thi phai cha y Khi danh gia s8 liéu.

3) V1 kém sunphat ph@n huy cham thanh ka@m oxyt ¢ nmigt 43 36t chay lrang phucng phap nay mau
chia k8m cé thé cho c4c x¥1 qua thay adi. 'rir khi kém sunphat dudc chuydn hoar toan thanh oxit.

2 Tiéu chudn trich didn

TCVN 2715-1695 (I1SO 2170-1988) Chat 'dng ddu md - L&y miu thi cdng.
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3 Binh nghia
Tro sunphat la lvong can con lgi sau khi mau dugc cacbon hoa va duge xtf Iy tiép bang axit
sunphuric réi nung dér khéi lugng khéng ddi.

4 WNguyén tac

261 mau che dén khi chi con lai tro va vét cacbon. Sau khi dé ngudi, xir Iy can bang axit
sunphuric dam dac va nung 8 775°C cho dén khi cacbon bi oxi hod hoan toan. Lam nguéi tro,
xU |y bang axit sunphuric lo&ng rbi nung & 775°C dén khdi lugng khong dbi.

5 Thuéc thu

Chi st dung cac thudc thir 6 db tinh khiét phan tich (TKPT} va nudc cat theo TCVYN 2117-77
hoac nudc ¢6 db tinh khiét tuong duong.

5.1 Dau khodang trang tro thép, c6 ham lugng tro sunphat thdp hon gidi han ¢é thé xac dinh
dugce theo phuang phap nay.

Chu thich - Xac d&inh ham luong tro sunphat cia ddu nay thec phuong pnap au dinh ¢ phéin &, nhung
siy dung 1000 d&u trdng, dugc can voi d8 chinh x&c¢ tdi 0,5g vao chén platin dung tich 120 dén 150m!
Trir o mAu trang axil sunphuric nhe md ta trang 8.11.

£.2 Aot sunphuric (H,804) d&dm dac. p1,84g/ml.

Chui ¥ - Axit sunphunc an men manh vi co nhié! hidrat cac Khi lam viéc voi axit ndy, phai mac quan

ac bi- ho k& ca di pang lay va deo mai na

- -

f.xil sunphuric, dung dich (1+1) dugc chuén bj bdng cach cho tir tir mér thé tich axi
sunphuric d&m dac (5.2) vac mdt thé tich nude,

6 Thiét bi

6.1 Dia hoac chén bay hoi bang s0, thuy tinh thach anh hoac p'atin,dung tich, 50 dén 100m!.
DO! vo: cac mau co ham luong tro sunphat nho hon 0,02% (m/m), phdi ding dia hoac chén
platin cung tich 120 dén 150m!, trir nhing mau chira cac nguyén té cd hai cho piatin.

Chu thich - Khéng dugc ding chén platin néu miu ¢o chira cac nguyen t€ nhu ohotpho: nguvén 16 nay
an mon plaln ¢ Gy kién thi ngmem

€.2 Lo nung dién, ¢o kha nang duy tri nhiél dd 775 + 25°C va 16t hon 12 cé 16 & phia truds va
phie scu d€ khéng khi lUa cham quz 1o
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7 L3y mau

Cac mau dé xac dinh ham lugng tro sunphat phai dugc |3y theo ding hudng ddn quy dinh ireng
TCVN 2715-1995 (ISO 3170-1988).

8 Tién hanh tha

8.1 Chen mdt chén hodc maot di'a bay haoi kich thudc thich hgp tuy theo ugng mau cdn thidt
(xem 8.3).

8.2 Nung chén hodc dia bay hei trong 10 (6.2) dat @ 775 + 25°C it nhat 10 phat. DE ngudi 48n
nhiét do phong trong binh chira thich hop va can véi dé chinh xac t¢i 0,i1mg.

Chu thich - Binh chira d€ 1am ngudi chén khong ducce chia tac nhan 1am kho nao.

8.3 Cho méiu vac chén va can véi dé chinh x4c tdi 0,1mg,lugng can tuy thudc vao ham lvong
tro sunphat duge tinh bang phin tram khdi lugng theo cdng thic:

10
:TI‘_ -

Mo
trong dé:

m, 1a ham lugng iro sunphat du tinh, tinh bang phan tram khéi iucng;

m, 12 kh@i iugng mau thir, tinh bang gam;

Khong 14y mdu thir qua 80 g. Trong trudng hop céc phu gia ddu nhén cé ham lugng tro sunphdt
16n hon 2% (m/m) thi pha loang lugng mau d& can trong chén bang ddu khoang tro thip (5.1)
v&i mot lugng khodng gép 10 tdn khdi lugng mau.

Cha thich - N&u ham lugng tro sunphal lim duge khac voi lugng dy tinh kKhodng nan hai i8n, tny oodl

phan tich lai v& 18y lugng mau nhy duoc tinh toan treng k4t qua 14n phan tich dau

8.4 D4t nong cdn than chén, hoac dia chira mau & nhiét dd thdp trén bép dién heac dén khi.
tranh bén tung toé cho d&n khi lugng chira trong mau cé th& chay thanh ngon !Ua. Quy i &

nhiét 30 sao cho mau tiép tuc chay véi tdc dd déng déu va vira phai. Khi dimg chay, tiép ‘uc
dét nhe cho dén khi khéng cé khéi va hai tea ra.

Cha thich - Ndu méu thir co do 4m dd dé gay ra bot va lam tran m4t mau ra <hé chen i pnéd (031 20
mau thir 6 va phai thém 1 d8n 2ml propanol-2 99% (v/v) vAo mot méu khac treoe khi ddt. Néu am nnu
vay van khong duge thl thém 10mt hdn hgp (bang nhau theo thé tich) cua !cluen va propanol-2 réi rén
k7. D4t vai manh gify loc khang iro vac hdn hap va dol; xhi gidy bt d8u chéy hl hdu hit auce sé o
nay nei.
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§.0 D€ chén ngubi Gén anist g6 phong, sau ¢ lam &m hoan toan cdn bang cach cno thém
oot axit sunphunc dam ¢ac (5.2). C4n thén 43t néng chén & nhiét 86 thap trén bép dién
poae tran dén khi, lrénh ban tung o8 va tiép tus dbt cho dén khi khoi khdng thodt ra nia.

5.6 D21 cheén vao 16 &4 diéu chinh nhiét dé & 775 = 25°C va ti€p tuc d8i ¢ nhiél dé nay cho

Gftovh cacbon duge oXy hod hodn todn hodc hau nhy hoén toan.

8.7 D¢ chén nguéi 6én nhiét d& phéng. Théem 3 gigl nudc v& 10 giot dung dich axil sunpnuric
(2 1. Xoay nhe chén &€ lam &m toan bd can. Lai dét chén nhu da quy dinh & 8.5.

6.6 Dat lai chén vao 16 da digu chinh nhiét d6 0 775 + 25°C va duy tri & nhiét dé nay trong S0
prut Lam ngudl chén dén nhidtl &0 phéng trong mé: binh chira thich hgp (xem chi thich cho 8.2).

~y

Chw ihich - Gialkyl noas alkaryl dithiophotphat kém va diu pha cné chira cac phu aia nay cé thé co
can usn mbtl phan & giai doan nay. Trong trubng hop dé, ohai tap lai thao 1ac quy dinh & 8.7 v& 8.8 ¢cho

dén khi thu dugc can trang,

.9 Céan cheén va can chinh x&c¢ dén 0,1mg.

i

3010 Lap lai thae tac quy dinh & 8.8 v& €. cho dén khi hai phép can lién tigo kndc nhau
whang ign han 1,0mg.
Chw thich - Theng thuéng chi 12p la mds 1&n 1& & iri phi ham lugng k&m ©o irong mAu cao, «hi dd cb

» &t dEn % hoac ¢ l&n

271 D& vé: nhitng mau ma ham lygng tre sunphal air tink 12 0,02% {m/m); hodc i non, thi -
¥io dink mau trdng axil cunphuric bang cach thém 1mi axit sunphuric dam dac (5.2) vao diz
toac chen piatin & bigt trude khéi lugng, d6t che dén kii khéng con khei thodt ra nbe di nung

Cotong o & 775+ 25°C. Lam ngudi chén hodc dia dén nhiét dd phong trong mdt binh
“hue tich ngp (xem chi thich cho 8.2) va cdan vai 66 chinn x&c téi 0,1mg. NEu cd mgt it tro
Lo tndy trong  axil sunphuric thi phal niéu chinh d&1 vér ham lveng tro sunphat. Luong tro
cunechal thy duge pha: trir di lugng tro do axit sunphuric tao nén. Dung khéi jugng d4 duce

Hics chinh, mp, cno viés tinh phén tram khoi lugng ham luong tro sunphat,

~ —

& Danh gia k€t qua

.1 Pruong phap tinh toan
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irong €¢ |
m, la kh&i luong cla mau thy, tink: bang gam;
m; l& khdi luong tre, tinh bang gam.

Tinh toéan két qué chinh xac téi 0,0601% (m/m) cho cac m&u cu nam luang tro sunpha: nh~ hon
0,02% va& chinh x&c tdi 0,01% (m/m) che cac mau ¢6 ham lugng tro ¢ao hon

9.2 D§ chinh xac

D¢ chinh xac cia phuong phap thu dugc bang céch khao sat thong ké céac két nua giva cac
phong thi nghiém nhu sau:

g.2.1 Do lap lai

Sy khac nhau gitra hai két gua the nhan dugc tr mdt ngudi phan tich vai cing mot thidt bj
trong cing cic diéu kign thl trén cling mé! méu tht véi cing mo: thao tac chuin xdic nhu

phuong phap thir d& qui dinh cho phép chi mét trong hai muoi trudng hgp vugt qua gia tri saw
0,047 X 0,85

irong do X la gia tri trung binh cua hai két qua thir tinh bang phén tram khéi lugng cla ham
\wong tro sunphét,

Su xhac nhau gife hai k&t qua don I€ va dbc lap nhir duoc iU nhing nguei phan tich khac
nhau trong céc phong thi nghiém khac nhau trén cung mbt mau thi vdi cung 12 véi cing mot
thao tac chufn x&c nhir phimng phap thir 62 qui dinh cho phép i min Irang 2l mMuul G rn
ngp vugl gua gia tr) sau:

0.18g X 0.83

trong do X la gia tri trung binh cia hai két qua thl, tinh bAg phan tram khéi iugng cuz ham
luvgng tro sunphat.

€.2.3 Cé&c gia tri lam méu

Cac gié tri lam mé&u duge tinh phi hop v6i ©.2.1 va §.2.2 ducc cho trong bang sau.



TCVr 2689 - 1995

Bang1 - D¢ chinh xac

Ham lugng sunphat ' !

96 iap lai | 96 tai 1ap
% (m/m) .

0.005 0,0005 ' 0.002 i
0.01 | 0.0008 0,004 r
0.05 | 2,0037 0,015

0.1 0,006 5 0.027

0.5 0,026 0,105 i
1.0 0,047 !. 0.189 !
10,0 0.33 | 1,34 |
20,0 0,60 2,4

30,0 | 0.85 | 3.4 |
40,0 1 i 4,3 ;

10 Bién ban thu
8ien 2an thir phai bac gém it nhdt cdc thong 1in sau:

1) Loai va dac diém cla san pham duogc thir;
2) Cdc 1éu chudn trich ddn lidn quan dén tiéu chudn nay:
3) K&t qua cla phép thir (xem 9.1);

4) 34t ky sai khac nao, theo thoa thuan hoac vi mét Iy do nao dé khac vai ohuong phap da
quv dinh;

5) Ngay thd.
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