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San pham dau mé — Xac dinh tri s6 axit —
Phuong phap chuan do dién thé

Petroleum products — Determination of acid number— Potentiometric titration method

1 Pham vi ép dung

1.1 Tiéu chudn nay qui dinh phuong phap xac dinh thanh phin axit trong san pham ddu mo va dau bdi
tron (chu thich 1). Phuong phap nay phan biét dugc cac nhém co tinh axit yéu, cac nhom co tinh axit
manh. Cac thanh phén axit manh hon ¢6 hang s6 phan li 16n it nh&t gdp 1000 lan cac nhém axit yéu
hon.

Chu thich 1 — Trong cac diu nhon méi va dau da ding, cac thanh phén cé tinh axit bao gébm céac axit v6 co va

hiu co, c4c ester, cac phenol, c&c lacton, cac chét nhua, mudi cua c4c kim loai nang, mubi amdni, va mudi cua
bazo y8u khac, cac mubi axit clia cac poliaxit va cac phu gia nhu cac chél uc ché va cac chal tdy ria.

1.2 Phuong phap nay cing duoc dung dé phat hién su thay ddi tuong d6i cUa ddu nhdn trong qué trinh
sl dung dugi diéu kién oxy hoa ma khéng ké 16i mAu sic va cac tinh chit khac cla diu da bi oxy hoa .
Mac du viéc chuin do duogc tién hanh dudi nhimg diéu kién can bang xac dinh, phuong phap nay khong
du kién dé do db axit tuyét dbdi dung dé du doan tinh ning cla diu nhon trong diéu kién sir dung. Khdng
c6 méi lién hé chung nao gitra d6 an mon 6 d& vd&i tri s& axit.

1.3 Tiéu chuén nay c6 sir dung cac vat liéu, thao t4c va thiét bi nguy hiém, nhung khéng dé cap dén
nbi dung an toan str dung chung. Khi dp dung tiéu chuin nay, cén luu y cac qui dinh vé an toan va bao
vé suc khoé.

2 Tiéu chuén trich dan

TCVN 2715 - 1995 Chét 1dng d4u moé - L&y mau thd céng.

TCVN 6022 - 1995 (I1SO 3171: 1988; ASTM D4177: 92) Chét 16ng ddu mo. Lay mau tr dong trong
duding 6ng.
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TCVN 2695-95 (ASTM D974-87) Séan pham ddu mé — Xac dinh chi sé trung hoa bang phuong phap
chudn do vai chi thi mau.

TCVN 4851-89 {ISOC 3696:1987) - Nuwdc diing dé phan tich trong phong thi nghiém. Yéu cdu ky thuat va
phuong phép tha.

TCVN 3167-1995 (ASTM D2896 - 88) San pham ddu md — Tri sé kiém téng — Phuong phap chuin dd
dién thé bang axit pecloric.

ASTM D3339 Phuong phab x&c dinh tri s6 axit cia c4c san phdm ddu mé bang chudn dd ban vi lugng
theo chi thi mau.

ASTM D4739 Phuong phép xac dinh tri s6 kiém bdng chuan dé dién thé.

3 Thuat ngr — khai niém

3.1 Tri s6 axit:Tri s& axit dugc biéu thi bang sé miligam kali hydroxit diing dé chudn dé 1 gam mau
trong dung mdi tr sé doc ban déu tdi s6 doc cua may tuong Ung vai dung dich dém kiém khéng nudc
méi duge chudn bi hodc t6i diém uén dugc x4c dinh rd rang nhu quy dinh trong phuong phép thi nay.

3.2 Tri s6 axit manh:Tri s& axit manh dugc biéu thi bang sd miligam kali hydroxit diing dé chudn dé
1 gam méu trong dung mdi tir s& doc ban déu tdi s6 doc clia may tuang (mg véi dung dich dém axit
khang nutc méi duge chudn bi hodc t6i diém udn dugc x4c dinh rd rang nhu qui dinh trong phuong phép
thir nay.

4 Y nghia va strdung

4.1 Cé&c san phdm ddu md mdi va da qua sir dung chira céc axit c6 trong céc phu gia hodc trong cac
san phdm sinh ra trong qua trinh bién chat cla ddu khi str dung nhu cac sén pham oxy hod. Lugng axit
cua cac chdt nhu vay c6 thé xac dinh bang chudn do kim. Tri 8 axit 1a s6 do luong axit trong ddu dudi
nhimg didu kién thir nghiém. Tri s6 axit dugc dung nhu hudng dan kiém tra chat lugng khi pha ché diu
béi tron. D6i khi n6d duge dung nhu s6 do mirc dd giam chat luong cla déu boi iron trong qua trinh si
dung. Giéi han dé loai bd ddu cén dugc thiét 1ap theo kinh nghiém.

»

4.2 Do su da dang cla cdc san phdm oxy hod 1am anh hudng tdi tri s6 axit va cac axit hiu co lai rét
khac nhau vé tinh chat 4n mon cho nén phuong phép thir nay khéng duge ding dé phan doan tinh an
mon cua déu trong diéu kién sur dung. Khdng cé mai lién hé chung nao gila tri sé axit va xu hudng an
mon cua déu d&i véi kim loai.

5 Phuong phap thor

5.1 L&y mau: Theo TCVN 2715 : 1995 hodc TCVN 6022 - 1995.
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5.2 Nguyén tic cua phuong phép

5.2.1 MAu duge hoa tan trong hén hop téluen va rugu izo propylic cé chira mét it nuéc réi duge chuan
dé dién thé vai dung dich rugu kali hydroxit. St dung dién cuc thuy tinh 1am dién cuc chi thi va dién cuc
calomen lam dién cuc so sanh. Cac s6 lidu hién thi trén may dugc vé& thanh dé thi bang tay hodc ghi tu
dong theo thé tich dung dich chudn do tuong img. Cac diém cudi'chi dugc xéc dinh bang cac diém udn
nhan thay r3 trén duding cong chudn do. N&u cac diém udn khong ré rang thi cac diém cudi dugc |8y
theo s6 doc tuong ¢ng trén may khi do cac dung dich dém khéng nudc (axit hodc kiém) méi duge chuin
bi.

5.3 Phuong tién tha

5.3.1 Dungcu

5.3.1.1 May chudn dé dién thé ty ghi hoac loai ghi bang tay.

5.3.1.2 Dién cuc chi thi : loai dién cuc thuy tinh.

5.3.1.3 Dién cuc so sanh calomen, kiéu tay 4o 16n ngugc (xem chi thich 2).

5.3.1.4 May khudy, buret, gia, cdc chudn dd nhu quy dinh & phy luc A.2. M&t t6 hop chudn do dién hinh
dugc gidi thiéu trén hinh 1.

Chu thich 2 — C4c dién cuc 18 hop vi phan tng cham nén khéng thich hop cho phuong phéap nay.

A - C8c phan (mg

B - Dién cyc calomen
. C - Pién cuc thuy tinh
E D - May khudy
E - Buret
A
8 D

Hinh 1 - So d8 cym céc chudn dg dién thé
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5.3.2 Thube thir

5321 Céac thubc thir loai TKHH sé& duoc dung trong t&t ca cac phép thir. N&u khdng c6 chi dan nao
khac thi tat ca cac thudc thir nay phai la loai tinh khiét cho phan tich c6 thé dung nhimg loai thudc thir
c6 cdp tinh khiét khac, nhung phai chéc chan rang chiing khdng lam gidm db chinh xéc cla phép thi.

5.3.2.2 Db tinh khiét cla nudc : Néu khéng ¢é chi dan nao khac thi khi néi dén nudc sé& dugc hiéu la
nudec theo TCVN 4851 - 89 (ISO 3696:1887).

5.3.2.3 Dung dich dém axit khéng nudc : Thém 10 ml dung dich dém gbc A vao 100 ml dung mdi
chudn do. Ding dung dich pha trong vong 1 gid.

5.3.2.4 Dung dich dém kiém khong nudc : Thém 10 ml dung dich dém géc B vac 100 ml dung mbi
chuan dé. Dung dung dich pha trong vong 1 gid.

5.3.2.5 Dung dich dém géc A : Can chinh x&c 24,2 g + 0,1g 2,4,6 trimethy! piridin( y - collidine) 10i
chuyén vao binh dinh mirc 1 it ¢é chira 100 mi ruou izo propylic. Trong khi l&c lién tuc, dung 6ng dong 1
lit c6 chia d& thém vao binh chira 150/N4 = 5 ml dung dich rugu axit clohydric 6,2 N (N4 la dé nguyén
chudn chinh xac cua HCI da duoc xac dinh bang chuan dd). Thém ruou izo propylic téi vach 1000 ml
cla binh dinh mirc réi lac ky. Dung dung dich nay trong vong 2 tuan.

5.3.2.6 Dung dich dém gbc B : Can chinh xac 27,8 g+ 0,1 g m-nitrophenol rbi chuyén vao binh dinh
muc 1 lit ¢6 chira san 100 ml ruc,m‘ izo propylic. Dung éng dong 250 ml co chia dd thém vao binh dinh
mue (vira thém vira khudy) mét iugng dung dich rugu kali hydroxit 0,2 N 1a 50/N, = 1 (N, la b nguyén
chudn chinh xac cua dung dich ruou kali hydroxit duge xac dinh bang chuén 5). Thém ruou izo prolylic
dén vach 1 000 ml cila binh dinh muac réi lac k. Sir dung dung dich nay trong vong 2 tuén.

5.3.2.7 Dung dich rugu axit clohydric 0,1 N dung dé chuéin do . Trén © mi dung dich axit HCI (ty trong
HCI 12 1,19) vi 1 it ruou izo propylic khan. Chudn hoa thudng xuyén dé phat hién nhimg sy thay di tir
0,005 dd chudn. Chuén bang phép chuén dé dién thé v6i khoang 8 ml (ghi lai sé mililit chinh xac) dung
dich rugu kali hydroxit 0,1 N da dugc pha loang véi 125 ml nuroc khong cb CO.,.

5.3.2.8 Dung dich rugu axit clohydric 0,2 N ding dé chudn dé; chuén bj va chudn hoa nhu da dugc
hudng dan & muc 5.3.2.7 nhung sir dung 18 mi HCI (ty trong 1,19).

5.3.2.9 Ruou izo propylic khan (cé dudi 0,1 % nudc) (chu y xem chu thich 3). Néu khong c6 rugu khan
thi c6 thé lam khan ruou bang cach chung célt voi cdt cd nhiéu dia. Loai bd 5% phén cat ddu va ding
95 % con lai. Cling cé thé lam khd bang cach cho ruou chady qua ¢t ray phan tir nhu iocai ray kiéu 4 A.
Dung 1 phén ray phan t&r v6i 10 phén rugu.

Chu thich 3 — Chu y rugu izo propylic dé chéay.

5.3.2.10 2,4,6 trimetyl piridine ( y - collidine) (CHg)3CgHoN (khdi lugng phan 1r 121,18} phu hop cac
yéu ciu sau {Cho y: xem chu thich 4) .

6



TCVN 6325 : 1997

Nhiét dd séi, °C : 168 + 170
Chi s6 khic xa Np20 - 1,4982 + 0,000 5
M4u sac : khéng mau.

Ch thich 4 — 2,4,6 trimetyl piridine c6 thé qay ra nguy hiém khi hat phai, hit phai, danh roi 1&n da hoéc ban vao
mét. Chu y : deo kinh an toan, dung gang tay, tap dé bang cao su neopren. Chi dung chét ndy & nai cé tu hat tot
hoac deo mat na phong hai doc loai phit hap dé 1am viéc v6i khi ddc hou co hoac ding mét na ¢6 bom khi. Khdng
cho chét nay thAm nhap vao co thé.

5.3.2.10.1 Thudc thir nay dugc luu gilr trén nhdm hoat tinh va trong chai thuy tinh mau nau.

5.3.2.11  m-nitrophenol NO,CgH4OH (khdi lugng phan tr 139,11), dép (ng nhing yéu cdu sau
(Chu y : xem chu thich 5) :

Diém néng chay : 96 = 97 °C
M4&u sac : vang nhat.

Chu thich 5 — m-nitrophenol ¢ thé gay nguy hiém néu hit hoac hit phai, roi 18n da hoac vao mét. Chu y deo
kinh an toan. Dung tap d8 hodc gang tay cao su thuding hoac cao su neopren. Chi dung cht nay noi ¢ td hat tét
hoac diing mat na phi hop d& lam viéc vai hoi ddc hdu co hoac dung mat na c6 bom cép khi. Khdng cho chét nay
tham nhap co thé.

5.3.2.11.1 Cat trir thudc thir trong chai thuy tinh mau nau.
5.3.2.12 Chét dién giai KC! : Pha dung dich KC! bao hoa trong nudc.

5.3.2.13 Dung dich chuan rugu Kali hydroxit 0,1 N : Thém 6 g KOH vao khoang 1 lit rugu izo propylic.
khan. Dun séi nhe trong 10 phut dé hoa tan réi dé lang dung dich trong 2 ngay, sau do, loc dung dich
nay qua phéu loc xdp. Gilr dung dich trong chai chiu dugc hoa chét. D8 tranh cho dung dich khoi sur xam
nhap ctia CO, cé trong khdng khi, ngudi ra néi chai vai éng chira véi - xut (sodalime) hodc chét hdp phu
natri silicat khdng cé sgi. Khang cho dung dich tiép xtc véi lie, cao su, m& bdi nit nham géc xa phong.
Chudn hoa thuding xuyén dé phat hién su thay ddi dd chudn tir 0,000 5 bang chudn dd dién thé vdi mét

lugng can kali-biphtalat hoa tan trong nudc khéng chira COs. '

5.3.2.14 Dung dich chudn ruou kali hyroxit 0,2 N : Chudn bi, t8n chia va chudn hod nhu hugng déan ¢
diéu 5.3.2.13 nhung dung tir 12 g dén 13 g KOH cho vao khoang 1 lit rugu izo propylic.

5.3.2.15 Dung mdi chudn dd : Thém 500 mi toluen (chud thich 6) va 5 mi nudc vao trong 495 ml rugu
izo propylalic khan. Nén chudn bi dung mdi chuin dé nay véi nhimg lugng I6n va xac dinh mau trang
hang ngay bdng chuin dd trudc khi dung.

Chu thich 6 - Chi y: Toluen dé chay.
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5.4 Chuén bi th
5.4.1 Chuén bi hé dién cuc

5.4.1.1 Bao dudng c4c dién cuc: Lam sach dién cuc thuy tinh (chd thich 7) thang xuyén (it nhit méi
tuén 1 1&n khi dung lién tuc) bang céch nhing trong dung dich ngudi cua axit cromic (chi thich 8). Théo
kho dién cyc calomen it nhdt méi tuin mét Ian réi nap lai chét dién giai KCI méi cho dén tan nat xa dich.
Phai dadm bao sao cho c6 16n tai tinh thé KCI trong dién cue. Duy tri mic chét dién giai trong dién cue
calomen trén mirc chét idng trong ¢6c chuén dd trong moi thi gian. Khi khong dung dién cuc thi nhing
nita dudi dién cuc vao trong nudc. Khéng cho phép nhing cac dién cuc trong dung méi chudn dé khi
khéng chuén dé. Vi c&c dién cuc hét sitc mong nén phdi than trong khi cdm chung.

Chu thich 7 — Rira dién cuc c&n than, giTr khép néi nham khéng bi cac chét ban la bam vao. Kiém tra dién cuc
thuting xuyén [ rét quan trong dé thu dugc két qua do thé 1ap lai bdi vi cAc chét ban c6 thé tao ra nhimg thé tigp
xuc 16ng khéng 6n dinh va khong rd rang. Bigu nay sé 1a thir yéu néu diém cubi dinh phan dugc chon 1a diém uén
cua dudng cong chuén d6, hodc clng cb thé trd nén rat nghiém trong néu diém cubi duoc chon la moét thé do ta ty
qui dinh.

Chu thich 8 — Chu y dung dich axit cromic gay ra chay nghiém trong, |2 ch&t d& gay ung thu. Chét oxi hoa manh.
Tiép xuc voi chét khac ¢6 thé gay chay. Hut &m.

54.1.2 Chuén bj dién cuc : Trude va sau khi ding, ria dién cuc bang nudc cat, 14y khan sach hoic
gidy thdm mém lau dién circ thuy tinh ky. Dung vai hoc gidy mém lau dién cuc calomen. Cén than thao
khdp ndi nham thuy tinh rdi tau ki ca 2 bé mat nnam. Lép trd lai mdt cach 1dng 1éo khép ndi nham thuy
tinh (chu thich 7) cho vai giot chét dién gidi chay qua g€ tdm w6t cac bé mat nham. Lap khop ndi chéc
chén lai réi dung nudc trang dién cuc. Trude méi 14n chudn d6, ngam c4c dién cuc da chudn bi vao nudc
it nh&t 12 5 phat ngay trudc khi diing réi ap céc déu dién cuc vao vai hoic gidy thdm khé dé loai hét
nudc du.

5.4.1.3 Kiém tra céc dién cuc : Kiém tra t6 hop dién cuc -'déng hé do (chl thich 6) khi dua vao sir
dung l&n diu, khi lap dat cac dién cuc méi va khi kiém tra dung cu theo dinh ky. Nhang cac dién cuc
vao trong hén hogp 100 ml dung médi chudn d6 va tir 1,0 ml dén 1,5 ml dung dich ruou kali hydroxit
0,1 N dugc khudy déu. TS hop dién cuc - déng hé do dugc coi la thich hgp cho sir dung khi thé giira cac
dién cuc nay thay doi trén 480 mV ddi vai thé cla chinh cac dién cuc dy khi ching dugc nhing trong
dung dich dém axit khéng nudc (chi thich 9).

Chu thich 9 - Céc dién cuc dugce coi 1a nh&y hon néu su thay ddi thé it nhat 12 590 mV theo nhimg didu kién nhu
trén va nén su dyung loai dién cuc nay.
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5.4.2 Chudn hoa dung cu

5.4.2.1 X&c dinh cac gia tri doc diém cudi trén may d&i vdi cac dung dich dém axit va kiém. D€ dam
bao sv lya chon mét cach tuong d8i cac diém cudi khi khdng nhan dugc nhimg diém udn rd rang trén
cac duding cong chuan dé, thi ngudi ta xac dinh hang ngay nhimg gia tri doc trén may cho méi cap dién
cuc trén cac dung dich dém axit hoac kiém khdng nutc méi pha.

Chu thich 10 — Su phén ing cda c4c dién cuc thuy tinh kh&c nhau d8i vdi hoat tinh ion hydro khéng gidng nhau.

Bdi vay, c4n dinh ky x&c dinh gi& tn doc trén may cho tung hé dién cuc phil hgp vdi cac dung dich dém di duoc
lya chon mot cach qui udc dé tim diém cudi axit hoac kiém.

5.4.2.2 Chudn bi cac dién cuc nhu mé ta & muc 5.4.1.2, réi nhing vao dung dich dém khdng nudc, duy
tri nhiét dé cda dung dich dém khdng chénh léch qua 2°C so vdi nhiét dd khi chudn dd. Khudy déu trong
5 phut, doc thé trén déng hd. Gia tri doc dugc coi 12 diém cudi trén duting cong chudn dé khi khdng xac
dinh dugc diém uén.

5.4.3 Chuén bi miu d4u da dung

5.4.3.1 Trong truong hop nay, tuan thd chit chd qui trinh 1y mau 12 c4n thiét bdi vi cac can chinh 1a
axit hoac kiém hodc can d4 hdp thu axit hodc kiém c¢é trong mau. Sai sét trong 14y mau dai dién s& gay
ra nhimg sai I4m nghiém trong.

Chu thich 11 - Do d&u da diing co thé bién d&i trong khi tén chia, cho nén cin phan tich ngay cac mau sau khi
|4y khoi hé thdng bdi tron cang sém cang t6t. Ghi ngay thang 18y mAu va ngay thang phén tich.

5.4.3.2 Dun néng mau (chl thich 12) d4u d4 dung trong vat chia ban d4u 1én 60 + 5°C réi khudy cho
dén khi can lo Iing déu trong d4u. N&u vat chira ban d4u dé 1a can hodc cdc chira ddy qua 3/4 thé tich
thi chuyén mau & bén trong vat chia dé vao mét chai thuy tinh khdng méu cé dung tich Ién hon 1/3 thé
tich mau. Chuyén tat ca can tir vat chia ban diu vao chai nay bang cach khudy manh nhiéu |4n timg
lugng nhd mau trong vat chira ban d4u.

Cht thich 12 — Khi thdy m&u khéng c6 can thi c6 thé khdng c4n dun néng.

5.4.3.3 Khi t4t ca cac can da lo Iimg hoan toan thi loc miu qua ludi loc 100 mét dé loai nhimg hat bén
lén.

5.5 Céch tién hanh
5.5.1 X&c dinh tri s& axit va tri s§ axit manh

5.5.1.1 Can mdt luong mau nhu da hudng din & bang 1 vao trong cdc chudn dd 250 mi réi thém vao
dé 125 ml dung méi chudn d8 (chu thich 13). Chudn bj c4c dién cyc theo hudng din 5.4.1.2. Dat cc
chudn dd vao gia, didu chinh sao cho c4c dién cyc ngap khodng mét nira réi mé may khudy. Khudy
trong lGc chudn dé véi t8c dd 4t manh nhumg khang b#n toé va khong kéo theo khdng khi vao trong

dung dich. T8t nh&t nén diéu chinh d8ng hé sao cho doc dugc & phén gi4 tri trén cua thang milivon, vi
dy : 700 mV.
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Bang 1 - Lugng can méu

Tri s8 axit Lugng mau, g D6 chinh xac, g
tr 0,05dén 0,9 20,0+2,0 | 0,100
tr 1,0 dén 49 5005 0,020
tr 5 dén 19 1,0+ 0,1 0,005
tr 20 dén 99 0,25+ 0,02 0,001
tr100 dén 250 0,11 0,01 0,0005

Chii thich 13 — Dung méi chufin 86 dugc ding la chioroform thay cho téluen dé hoa tan hoan toan nhimg can
nang nao dé cua cac chét asphal (Chu y : Chiorotorm ¢6 thé gay nguy hiém néu hut phai, ¢6 hai néu hit phai, khi
bdc chay sinh ra hoi doc ).

5.5.1.2 Dung buret thich hgp. Rét dung dich rugu KOH 0,1. N vao trong buret réi dat buret vao t6 hop
chudn db. Cha v dat buret sao cho voi buret ngap sau 25 mm trong chét 16ng cla céc chudn db. Ghi gid
tri ban déu cua buret va may.

5.5.1.3 Chusn dd

5.5.1.3.1 Chudn dé bang tay : Thém timg lugng nho dung dich rugu kali hydroxit 0,1 N rdi doi cho dén
khi dat c&n bang thé (xem chu thich 14). Ghi s6 doc ca buret va may. Lic bét ddu chuan va & vai vung
tiép theo (nhimg chd udn) khi thém 0,1 mi dung dich kali hydroxit 0,1 N thudng tao ra sy thay ddi 16n
hon 30 mV (tuong (mg véi 0,5 pH) thi chi thém timg lugng 0,056 mi dung dich rugu Kali hydroxit. Nhimg
doan trung gian (phang) khi thém 0,1 mi ma thay @i it hon 30 mV thi thém mét luong dung dich nhiéu
hon sao cho thay d8i thé chimg 30 mV (nhung khong i6n hon). Chuén theo cach d6 cho dén khi thé thay
ddi nhd hon 5 mV (tuong (mg 0,1 pH)/0,1 ml va thé cho thdy dung dich c6 do kiém hon dung dich dém
kiém khdéng nudc méi pha. Chuyén dung dich chudn d6 khdi hé chuéin d6. Dung dung mdi chudn do
trang dién cuc va ddu buret sau dé trang bang rugu izo propylic réi trang bang nudc cét. Nhing dién cuc
vao trong nudc cét it nhat 5 phit trudc khi ding cho 18n chudn khac dé€ hoan lai 16p gel nudc cla dién
cuc thuy tinh. Khi khéng dung chuén do thi nhing dién cuc vao nudc (xem diéu 5.4.1).

Chi thich 14 - Khi thé thay d6i dudi 5 mV (tuong duong 0,1 pH)/min thi dugc coi 1a khong ddi. Khi thém

0,05 ml cén chd khodng tir 1 dén 2 phat cho su thay doi thé 100 mV (tuong duong 1,7 d6 pH). Néu thém 0,1 ml
cén ch¥y tir 3 d8n 5 phut 68 dat can bang thé.

10
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5.5.1.3.2 Chuén 45 tv ddng : Diéu chinh dung cu theo hudng dan cla nha san xuét cho phu hop nhimg
yéu cdu vé can bang thé da dugc thiét 1ap cho chudn do tay nhu da giai thich & cha thich 9 va véi toc do
chuén lién tuc 0,2 ml/min trong qué trinh chudn d6 con trong ving c6 diém udn va & vung diém cudi xac
dinh dugc theo dung dich dém kiém khdng nuéc, méi pha thi nén chuln véi toc o
0,05 ml/min. Tién hanh chufn ty ddng va ghi dudng cong thé ho&c dudng cong dao ham cla no tuy
truing hop. Dung dung dich kali hydroxit 0,1 N chudn dd cho dén khi dién thé khéng d8i, vi du : thay d6i
dudi 5 mV/0,1 mi (theo cac diém tu ghi) hodc t6i khi dién thé cho thdy la dung dich co tinh kiém hon:
dung dich dém kiém khong nudc méi pha (phuong phép dinh trudc diém cudi).

5.5.1.3.3 Khi chuéin dd xong, trang cac dién cuc va diu buret bang dung méi chudn dd, sau dé bang
rugu izo propylic, cudi cung bang nudc cét. Nhing céac dién cuc vao trong nudc it nhit 5 phat trude khi
diing lai d€ phuc héi 16p gel nudc clia dién cuc thuy tinh. Néu thdy cac dién cuc bi ban thi x(r Iy dién cuc
da bi nhiém ban-nhu 5.4.1. Nhiing dién cuc vao trong nudc ct khi khong dung.

5.5.1.3.4 Mau tréng khi xac dinh tri s& axit : Phai chudn miu tring cho mdi mét loat miu. Chuén bi
mau trang tir 125 ml dung méi chudn do. DSi véi chuén tay, thém timg luong 0,05 mi dung dich ruou kali
hydroxit 0,1 N. Dgi cho thé 6n dinh réi méi cho thém nhimg luong tiép theo. Ghi cac gia tri cla buret va
may khi dat can bang sau mbi 14n thém. Chuan tur dong tién hanh theo 5.5.1.3.2.

5.5.1.3.5 Mau trang khi x&c dinh tri s& axit manh : Phai chuin mau tring cho mdi loat mau. Chuén bi
mau trang tir 125 ml dung méi chudn d6. Thém timg luong 0,05 mi ruou HCI 0,1 N theo nhu céch tuong
tur v6i cach da quy dinh @ 5.5.1.3.4 cho chuén tay.

5.6 K&t qua thlr
5.6.1 Tinh toan

5.6.1.1 DG&i voi chuén tay : V& d6 thi thé tich thém vao clia dung dich chudn kiém hay axit va gia tri doc
dugc clia may (xem hinh 2). Chi coi la diém cudi khi thdy diém uén rd rang (chu thich 15), cé gia tri sét
nhét véi gia tri thé x&c dinh dugce bang dung dich dém khong nutc (axit hoac kiém) mdi pha. Néu diém
uén khé nhan hodc khéng ¢6 thi 18y diém cubi nhu 12 gi4 tri thu duge trén may nhe céc dung dich dém
méi pha.

Cha thich 15 — N6i chung mot diém usn dugc ghi nhan khi kiém tra thdy vai lugng 0,05 mi dung dich chudn do
thém vao sinh ra mét su thay d6i v& thé trén 15 mV (hay trén 0,25 pH), tirc 12 16n han It nh&t 30% so véi sy thay
d6i c6 duge khi thém nhimg iugng nhu vay & truée va sau diém d6. N6i chung c4c diém ubn xac dinh chi co thé
nhan biét dugc trong nhiing viing khido sé&t véi nhimng iuong thdm nhu nhau.

AR
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0300 |
0.200
0.100
=
€ T A-Mautring (125 mi dung moi);
é“ - 0600 § B - 10,00 g dédu da dung cdng vdi 12 ml
g‘ E g_ dung méi;
S o T C-10,00 g mau chia axit yéu cong véi
— -5 .
e 5 125 ml dung moi:
-= ~ ’ . .
- — 14 D - 10,00 g mau chira axit y&u va axit
’ i3 manh cong v&i 125 mi dung méi.
-3.504 -—_—) -2

e 1 2 5 & 5
S6 mi dung dich rugu KOH 0,1 N

Hinh 2 - C4c dudng cong chudn d6

5.6.1.2 D&i vai moi chudn df axit cho cac ddu da dung thi diém cudi trén duding cong chudn dd dugc
x&c dinh bang dung dich dém kiém khéng nudc, méi pha (chu thich 16).
Chu thich 16 — Cac nghién ctru phéi hop d8 x4c dinh tri s& axit trén cAc ddu mdi, ddu da ding va cac phu gia

dam d4c cho thdy rang : d6i véi du mdi va phu gia dAm dac thi d& x4c dinh dugc diém udn con d6i véi cac diu da
dung, néi chung khé xéc dinh dugc diém udn hoac khong th&y c6 diém udn.

5.6.1.3 Tinh tri s6 axit va tri s6 axit manh nhu sau ;
Tri s6 axit, mg KOH/g = (A - B) x N x 56,1/W
Tri s6 axit manh, mg KOH/g = (CN + Dn) x 56,1/W

trong dé

A 14 thé tich dung dich rugu kali hydroxit da dung dé chudn mau t6i didm cudi x4c dinh theo diém
udn trén dudng cong chudn dd, cd gi4 tri doc s&t nh&t véi gia tri cla dung dich dém kié_'m_)
khong nudc hodc néu di€m uén khé xac dinh hodc khdng cé thi didm cudi xac dinh ditge nhdy
gié tri doc cla dung dich dém kiém khéng nuge, tinh bang mi;
|4 thé tich dung dich rugu kali hydroxit d4 dung d& chudn miu tréng, tinh bang mi;
la 49 nguyén chudn cta dung dich rugu kaii hydroxit;
la 4@ nguyén chudn cuta dung dich rugu HC!;
la khéi lugng mAu, tinh bang gam;
12 thé tich dung dich rugu kali hydroxit d& ding d&€ chudn méu téi diém cudi x4c dinh duge nho
dung dich dém axit khéng nudc, tinh bang mi;
D & thé tich dung dich rugu HCI dung dé chudn d@ miu tring 1a dung mdi t6i diém cudi x4c dinh
theo dung dich dém axit khéng nudc, tinh bang ml_

O s3I zw
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&)

E(mV)

E(v)

vimii

Chu thich — Cac duong cong thé hay pX nhan duoc khi may néi véi may ghi c6 motor t8c d9. Loai may nay co

thé ghi cac dudng cong thé chuén d6 (ctng nhu duong cong vi phan bac 1 cua chung) phy thudc vao thé tich dung
dich chuén

Hinh 3 - Buéng cong chuan dé va dusng vi phan bac 1

5.7 Bao céo két qua

5.7.1 Bao c4o két qua tri s axit hoac tri s6 axit manh nhu sau :
Tri 6 axit (TCVN 6325 : 1997) = (két qua)

Tri 86 axit manh (TCVN 6325 : 1997) = (két qua)

5.7.2 Khodng duoc phép cai bién phuong phéap thir nay.

6 DO chinh xac va do sai léch

6.1 Triso axit

6.1.1 DO lap lai : Sy khac nhau gilra cac két qua thir thu duoc lién tiép do cung mét thi nghiém vién
trén cung mét dung cu, v6i mét mau thir nhu nhau trong mét thoi gian dai trong diéu kién thir khéng déi,

VGi thao tac binh thudng va chinh x&c cla phuong phap thir, chi mdt trong 20 truding hop dugc vugt
nhimg gid tri sau:

Dau méi va phy gia dam dac, Dau da dung, tal diém cuéi

tal diém uén tim duge nhé dung dich dém
Céch chuan - bang tay ty déng bang tay ty dong
Ph&n tram trung binh 7 6 5 12

-
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6.1.2 Do tailap : Su khac nhau gilra 2 két qua don 18 va ddc 1ap thu dugc do cac thi nghiém vién khac
nhau |am viéc ¢ nhing phdong thi nghiém khéac nhau, trén mét mau thir nhu nhau trong mdt thdi gian dai

trong diéu kién thao tac binh thudng va chinh x4c cla phuong phép thir chi mét trong 20 truding hop
dugc vugt nhimg gia tri sau:

Dau mdi va phuy gia dam dac, Dau da dung, tai diém cudi

tai diém uén tim dugc nhd dung dich dém
Céch chudn bang tay tu dong béang tay ¥ déng
Phan tram trung binh 20 28 39 44

8.2 Tri s6 axit manh

6.2.1 Do tri s6 axit manh it duoc lam trong phan tich m3u cho nén sé liéu vé dd chinh xac cia né
khdng dugc qui dinh.

6.3 Sai s6 : C4ch ti€n hanh trong phuong phédp nay khéng c6 sai s§ bdi vi tri s6 axit chi duoc dinh
nghia theo thudt ngl cda phuong phap nay.,

14



TCVN 6325 : 1997

Phu luc A
(Qui dinh)

A.1 Dung cu

A.1.1 Dung cu dung cho chuan dé tay bao gém

A.1.1.1 Von ké& hoac dién thé ké cbé db chinh xac + 0,005 V va dd nhay = 0,002 V, cé khoang do vuot °
ra ngoai khoang can do it nhat la = 0,5 V khi déng hé do duoc dung vdi cac dién cuc qui dinh trong muc
A.1.1.2 va A.1.1.3 va khi dién tro giira cac dién cuc roi vao gilra khoang tir 0,2 MQ dén 20 MQ. Dong hb
sé duoc bao vé dbi véi cac truting tinh dién tan man sao cho khéng ¢ sur thay déi thuong xuyén vé gia
tri do trong toan vung do sinh ra bdi viéc cham tay vao day ndi dat hoac bé mat ngoai cua dién cuc thuy
tinh, day dan cla dién cuc thuy tinh, vao gia chuan dé hoac cham vao déng hé. Nhimg dung cu yéu ciu
do c6 thé la mot von ké dién tr cho s6 doc lién tuc trong vung do, d chinh xac va dd nhay da duoc qui
dinh nhu trén va duoc thié!l ké sao cho hoat dong cla dong vao nhd hon 5 x 10°12 A khi ma hé thong
dién cuc co dién trd 100 mQ duoc ndi vao cac déu cla déng hd. Diéu nay dat duoc nho mét ludi chan
kim loai ni véi dat va nhd mot dau ndi t6t véi soi day dan boc kim, néi dién cuc thuy tinh voi ddng hd do
dé khong bi nhiéu bdi su ¢6 méat cua trudng tinh dién bén ngoai.

A.1.1.2 Dién cuc thuy tinh() - M6t dién cuc thuy tinh ki€u bt chi (C, hinh 1) dai tir 125 dén 180 mm,
duong kinh tir 8 dén 14 mm. Than dién cuc lam bang thuy tinh bén hoa hoc c6 bé day tir 1 dén 3 mm.
P4u nhung vao dung dich la mét ban cdu thuy tinh Corning 015 hodc loai thuy tinh tuong tu gan trén
than dién cuc. Ban kinh cua ban cu nay chimg 7 mm. ©06 day cua thuy tinh ban cau nén dU muc sao
cho dién tro cia né tir 100 dén 1 000 MQ & 25 °C. Dién cuc nay nén chira mot pin long hdi sinh duoc
gan chat vinh vién dé tao nén su ndi dién véi bé mat bén trong cha ban clu. Toan bd sy ndi dién tir pin
iong tiép xuc 1di dau ndi cda déng hd nén duge bao bdi médt ludi boc kim sao cho khi lwdi nay tiép dat thi
chéng duoc nhiéu tinh dién. Lubi nay dugc cach dién véi day dan bdi cac vat liéu cach dién chat lugng
cao nhu sao su va thuy tinh sao cho dién trd gitra ludi boc kim va toan bo chiéu dai cia day dan 14n trén
50 000 M.

A.1.1.3 Dién cuc calomen(”) : Dién cuc calomen kidu bat chi (B, hinh 1) dai tir 125 dén 180 mm, dudng
kinh tir 8 dén 14 ml, loai c6 6ng tay 4o thuy tinh théo l&p duoc trum lén bén ngodi diu han, nhung vao
trong dung dich chuan. Tay ao thuy tinh dai tir 8 dén 25 mm, dugc vudt hoi thon va mai nham cho hgp
vdi dién cuc sao cho ddu da gan cla dién cuc nhd ra ngoai 6ng tay 4o tr 2 dén 20 mm. B& mat nham

) Vi du' Cé&c dién cuc thich hop la:
a - Dién cuc thuy tinh: Beckman 41263, Corning 476022 va Metrohom E107.
b - Dién cuc so san: Beckman 40483, Corming 476012 va Metrohom EA430.
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can nr;am déu, khang co mot vé nhan. O diém trung gian gira nhimg chd nhé ra cta bé mat nham. ang
dién cuc sé& duoc khoan modt 10 hoac nhiéu 16 ¢ duding kinh 1 mm. Dién cuc sé& chua thuy ngan,
calomen va day dan vao thuy ngan. Toan bd dugc sap xép cé dinh. Dién cyc sé& dugc d6 ddy chat dién
gidi la KCI bao hoa. Khi trec lo Iing voi dng tay 4o da I&p, chét dién giai s& khong chay ra khoi dién cuc
vdi téc dd khdng qua 1 giot trong 10 phut.

A.1.1.4 May khudy: M&y khudy co hoc vdi cac t6c db khac nhau theo kiéu thich hop kém theo que
khudy canh thuy tinh (D, hinh 1). Canh khudy c6 ban kinh 6 mm d&t nghiéng tir 30 dén 45°. May khudy
tr cdng dung duoc. Néu dung may khudy dién thi phai tiép dat sao cho khi t&t hoac mo mdta khéng sinh
ra mot su bién ddi thuting xuyén trén sé do cua déng hd trong qua trinh chuan do.

A.1.1.5 Buret: Buret 20 ml (E, hinh 1) hodc loai ¢6 kich thudc pha hop, chia d6 0.05 ml, cé dé chinh
xac = 0.2 ml. Buret co khod thuy tinh va dau vudt dai tir 100 mm dén 130 mm.

A.1.1.6 Cdc chudn dé 250 ml lam tur thuy tinh Bo silicat (hinh 1).

A.1.1.7 Gia chudn dé: Loai thich hgp dé gilr cac dién cuc, que khudy va buret g cac vi tri da chi ra trén
hinh 1. Sap dat sao cho viéc di chuyén céc chudn dé khdng anh hudng tdi dién cuc, buret, may khudy.

A.1.2 Dung cu cho hé chudn dé tu déng: Dung cu dung cho hé chudn dd ty ddng ndi chung phu hgp
v@&i muc A.1.1 va cho nhimg dac tinh ky thudt nhu sau :

A.1.2.1 BO ghep ndi tr ddng t6c dd chudn kiéu phan bé chat chudn lién tuc theo dé déc cua duong
cong chudn dé cé kha nang thuc hién su can bang thé da qui dinh va cho tdc dd chudn nhd hon
0.2 mi/phut trong qua trinh chudn dd va téc dd khoang 0.05 mi/min & cac diém udn va cac diém cudi
xac dinh dugc bang dung dich dém khdng nudc axit hoadc kiém.

A.1.2.2 CAac buret chay bang méto vdi db phan bd thé tich chinh xac + 0,01 mi. Cac buret nay co thé
thay doi mot cach thuan tién,

A.1.2.3 May ghi qua trinh chudn dé lién tuc ghi ra dién thé tuong quan voi thé tich dung dich thém vao.
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