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Xuét ban 1an 2

San pham dau mé va hydrocacbon —
Xac dinh ham lwong lIwu huynh — Phwong phap dét Wickbold

Petroleum products and hydrocarbons —
Determination of sulfur content — Wickbold combustion method

Chu y — Qui trinh qui djnh trong tiéu chuin nay cé dét hydro trong cac thiét bj thiy tinh hodc

thép khdng gi (trong trwérng hop c6 olefin), viéc nay rat nguy hiém, can tuan tha cac diéu chu .

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuan nay qui dinh phwong phap xac dinh ham lweng lwvu huynh téng cb trong san pham dau
mé, khi ty nhién va cac olefin. Phuong phap nay ap dung cho cac san pham cé ham lvgng lwu
huynh tir 1 mg/kg dén 10 000 mg/kg va dac biét thich hep cho cac phdn chwng cét co ham lvong
Iy huynh téng nhd  on 300 mg/kg. V&i cac mau qua nhét, cd ham lwgng chét thom cao hodc

ham lwvgng Iwvu huynh cao, tredc hét phai pha loang v&i dung méi khéng chira ey huynh.

S& dung phwong phap nay dé& xac dinh ham Ilweng Iu huynh téng cé trong cac khi ty nhién va
khi tinh loc, cling nhw déi vé&i cac chat duwgc cép cho 16 dét & trang thai 1dng va dé xac dinh lwu
huynh bay hoi trong cac chat clp cho 16 dét & trang thai khi sau khi cho bay hei tir pha I6ng.
Phwong phap nay khéng thich hgp cho viéc xac dinh lwu huynh trong cac diu déng co xe tai
nang. D& xac dinh lwu huynh trong céc olefin nhe, xem didu 13 vé trwdng hop déc biét.

CHU THICH

1) Néu cn, c6 thé xac dinh ham lwgng clo tdng clia san phdm diu mé bing phwrong phap thé tich, khdi lwgng hodc
dign thé théng thwong, dé xac dinh ion clo ¢6 mit trong dung dich hap thy sau khi @t theo phwong phép nay.

Clo v6 co phai dwoc loai trir bang viéc chiét tach nuwéc trong khi dét néu khadng s& xuét hien nhidu.

2) D6i voi chét rdn hodic nhét nhu bitum hodic dAu dét 10 naing bj dbt trong thuyén dét, mét sé luu huynh co thé
bj dét thanh tro & lai trong thuyén. Trong treéng hop nay, lwu huynh trang tro sé dwgc xac dinh trong cin,
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2 Tiéu chuin vién din

Cac tai liéu vién dan sau I1a can thiét khi 4p dung tiéu chuln, D6i voi cac tai liéu vién dan ghi nam cong
b6 thi 4p dung ban dugc néu. B6i voi cac tai liéu vien din khdng ghi ndm cong bd thi &p dung phién

ban m@i nhat, bao gém ca cac ban sira ddi (néu cb).

TCVN 6022 (ISO 3171) Chét Idng diu md — LAy mau ty dong trong dudng éng.
ISO 641 Dung cu thi nghiém thuy tinh — Khap néi dang cau thay ddi duwec.
ISO 3170 San phadm dau mé - Hydrocacbon I6ng ~ LAy miu thd cbng.

1SO 4850 Phuong tién bado vé mat dung khi han va nhirng ky thuat cé lién quan - Kinh lpc -
Yéu cau slr dung va truyén sang.

3 Nguyén tic

Pwra miu thir 16ng hosic khi vao ngen Itra oxy-hydro clia dén hit, va dét véi mét lwgng duw oxy
dang ké&. Cac mau rin hodic qua nhét cin dwoc hoa tan trong hdn hep toluen va diu md nhe, sau
do6 x& ly nhe mau 1dng hodc co thé dugc dbt trong moét dong oxy trong thuyén dbt.

Lwu huynh oxit sinh ra dugc chuyén thanh axit sunfuric bing cach hép thy ching vao dung dich
hydro peoxit. TUy thudc vao ham leeng Iwu huynh cia miu thi, lwgng ion sunfat trong dung djch
hép thy dwge xac dinh bang phuong phap phan tich nhw trong Bang 1 va néu trong diéu 9.

4 Thubc thir va vit ligu

Trong qua trinh phan tich, néu khéng ¢6 cic yéu ciu khac, phai ding cac thudce thi¥ loai tinh khiét
phén tich (TKPT) va chi sir dyung nwéc cét hodic nwédc cé do tinh khiét trong duong.

Céac dung dich thé tich va thubc thr khac dugc qui dinh trong didu 9 dbi v&i tirng phwong phap
phan tich riéng biét.

4.1 Hydro peoxit, dung dich 3 % khéi lwgng, khéng chira leu huynh.
4.2 Etanol, 96 % thé tich, khang chira Iy huynh,

4.3 Tron bdn thé tich ddu mé nhe (dai séi tir 60 °C dén 80 °C) va mét thé tich toluen khéng chira
lwu huynh (dwéi day goi 1a hdn hep toluen/diu mé nhe).

4.4 Ouxy, khi nén, loai throng mai, khéng chira Iwvu huynh.
4.5 Hydro, khi nén, loai throng mai, khéng chira lvu huynh.
4.6 Axit clohydric, d2m déc, py = 1,19 g/ml.

4,7 Thuy ngén.

4.8 Hén hep so sanh dihexyldisunfua hodc dibenzothiophen
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Hoa tan mét lvgng da biét dihexyldisunfua ho3c dibenzothiophen, can chinh xac téi 0,1 mg vao
trong hdn hop toluen/diu mé nhe (4.3). Ndng dd clia san phdm dwgc chon tir néng dé lru huynh
trong dai néu & Bang 1 cit 1.
Dihexyldisunfua chira 27,36 % khéi Irong Iru huynh va dibenzothiophen chira 14,7 % khéi lweng Ity huynh.
CHU THICH: Can lru y khdng dé cac binh khi 4p suét cao trong phéng thr nghiém,

Bang 1 - Quan hé gira ham Iwgng Iru huynh di doan, lwgng miu thir va phwong phép the

Ham lwvgng Lugng Lwu huynh | Phannhé | Lwu huynh | Phuong phap phén tich khuyén ding
leu huynh | mu thi @, | trong dung | cia dung trong dbi v&i cac ham lwgng lwu huynh
dy kien, g dich hép dich hdp | lwveng mau khac nhau
mglkg thy, pg thy nhd, ug
100 100 12 50
50 50 1M 50 Chuén 49
1 20 20 1”1 20 Chudn 60 a5 dyc
dién lwong hép thy
5 20 100 12 50 (9.4) (Turbidi-
50 250 175 50 meter)
50 250 1n 250 8.3)
10 5 50 " 50 Chuén d6
10 100 112 50 do duc
20 200 112 100 KIUSCH Hn
50 500 12 250 (Nephelo-
meter)
30 5 150 112 75 (%)
10 300 12 150 Chun dd
20 600 112 300 bing mdt
50 1 500 1/5 300 (8.1)
50 5 250 112 125
10 500 1/2 250
30 1500 1/5 300
100 2 200 1M 100
5 500 112 250
10 1000 175 200
1000 1 1000 1/5 200
2 2 000 1/5 400
10 000 1 10 000 1/10 1 000

(1) Lwegng mléu khi thir ¢6 thé dwgce tinh chinh xac tir khéi lwgng va khbi lrgng rigng cua khi. D lidu 4o
chym trong diéu 12 khdng 4p dung cho miu thir dang khl.

5 Thiét bj, dung cy
CHU THICH ©é mo ta chi tiét v& cach vén hanh, tiéu chudn dya trén hai kidu dén va mot kidu hép thy don gian.

Céc kiéu dén khac sir dung nguyén tic d6t mAu trong ngon Ira hydro-oxy véi mdt lvgng du dang ké oxy
(xem Diéu 13). C4c dén ndy dugc van hanh theo ding hwdng din cia nha san xuét va kiém tra bing cach
a6t mét mAu thiz chira Iy huynh tiéu chudn (xem Didu 10).

Déi v&i tirng phwrong phéap phan tich riéng, thiét bj dwoc qui dinh trong Didu 9.
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5.1 Thiét bj @bt (xem Hinh 1 vé so db I&p dat thiét bj d& dbt m3u khi hodc 16ng va Hinh 2 vé
so dd thiét bj A& abt mAu rén hodic qua nhét), chl yéu gém cac bd phan sau:

5.1.1 Van giam &p (1), dng hd c6 dai do tr 0 kPa dén 500 kPa (0 bar dén 5 bar) ", dung cho oxy.
5.1.2 Van giam &p (2), ddng hd c6 dai do tir 0 kPa dén 200 kPa (0 bar dén 2 bar), dung cho hydro.

5.1.3 Lwu lwgng ké (3), c6 dai do tir 20 I/h dén 300 h, van hanh theo nguyén tic phao néi c6 van
kiém tra chinh xac dé do dong oxy phy.

5.1.4 Lwu lwong ké (4), co dai do tir 200 I/h dén 300 U/h, van hanh theo nguyén t&c phao néi ¢ van
kiém tra chinh xac dé& do dong hydro.

5.5 Lwu lwgng ké (5), co dai do tir 200 I/h dén 2 000 I/h, van hanh theo nguyén tic phao ndi cd
van kiém tra chinh xac dé do déng oxy chinh.

5.1.6 Binh ap sudt dw (6), vi dy d& rra chai khi ch(ra thly ngan (4.7) va du tréng (xem 8.2) hoic
van an toan chiju &p bang kim loai. Can ba binh. Cac van d4u vao bét budc Ia loai mét chiéu.

5.1.7 By ngon Itra (7), c6 cac diu nbi kim loai.
5.1.8 B hién thj lvu lwgng ké (8), bing thly tinh.
5.1.9 Déng hé chan khéng (11), c6 dai do tir 60 kPa - 110 kPa (0,6 bar 8én 1,1 bar) tuyét dbi.

5.1.10 Ong chidn khdng (12), cé van chan khéng (9) éng nhanh t&i ddng hd chan khéng (11) va éng
nhanh c6 khoa (10) t&i bd hién thj lvu lrgng ké.

5.1.11 Binh djnh m(c mdt vach cd hep (13), dung tich 100 ml hodc 250 ml c6 d4u néi béng thiy
tinh nham dang céu, ISO 641 - S29/15.

5.1.12 Bubng dét (20), bing thach anh néng chay trong suét, ng sinh han (19), thap hap thy (17),
bé loc thay tinh kich thudc 16 1,6 mm (16), khoang chay nhd giot (15), khéa ba chac (14) va méi nbi
thiy tinh nham dang cdu, I1SO 641 - $29/15 dwgc l&p rap trong mét bd riéng. Budng dét, thiét bj 1am
lanh va thap hap thy dugc dat trong mét vo boc lam lanh béing nuwéc.

5.1.13 Deén (21), bang thép khdng gi hodc thach anh néng chay trong subt. Bén phai 1a loai hut (xem
Hinh 1) dé dét cac san phdm Iéng hodc khi, dén thép khong gi dung cho olefin nhe (xem Hinh 3).

5.1.14 Khéa voi (18), dugc I&p vao dudng éng néi gira binh dung dich hap thy va thap hép thy (17).

5.1.15 Binh dyng méu thir (22): T4 hop thiét bj ddt trén Hinh 1 dung binh dyng mau thir, vi dy binh
nén dung tich 100 ml (xem tir 8.6.1 dén 8.6.4), khi th(r m3u bay hoi manh, thi binh nén dugc 34t trong
binh kin cé vo chan khéng hodc thiét bj khac trong ty. Gl binh nén béng gi4 d& c6 thé didu chinh duorc.

T& hop thiét bj dét trén Hinh 2 sir dung thuyén aét 1am binh chira mAu.

"1 Pa=1N/m?=107° bar
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Dung djch
hép thy @

Bwéng vao
nwéc lam lanh

Goang hinh ciu
ISO 641-529/15
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©)

——{— - Hydro
(s} (b}
Dt = Oxy
Van gidm ap oxy 13 Binh dinh mirc ¢d hep
Van giam ap hydro 14 Khoa ba chac cho céc vj tri (a) va (b)
Luu lvgng ké dong oxy phy 15 Khoang nhé gip
Luu lwong ké dong hydro 16 B3 loc thiy tinh
Luu lugng k& dong oxy chinh 17 Thap hép thy
Binh ap suét dw 18 Khéa van
Ctra b3y ngon Iira 19 Ong sinh han
B§ hién thj lwu lveng 20 Khoang dot
Van chan khong 21 Peén dét loai hat
10 Khéavan 22 Binh dyng mau
11 Déng hd chan khong 23 Khéavan

12 Ong chan khang

Hinh 1 — So d6 I3p dit thiét bi dét cac miu 16ng va khi

1209 NADL

8002
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Buwing vao
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Jo&ng hinh cu
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Dung dich

hap thy @

Gioang con tiép dat

Bwongra 1SO 383-19/35

nwéc lam lanh

Hydro

D ~— Oxy

1 Van gidm &p oxy 13 Binh dinh mirc cb hep
2 Van giam ap hydro 14 Khoéa ba chac cho cac vj tri (a) va (b)
3 Luu lwgng ké déng oxy phy 15 Khoang nhé gio

4 Lwu lwgng ké dong hydro 16 B3 loc thdy tinh

5 Luwu lrgng ké dong oxy chinh 17 Thép hap thy
6 Binh ap sust dw 18 Khéavan

7 Cira bay ngon liva 19 Ong sinh han

8 BO hién thj lvu lweng 20 Khoang dét )
9 Van chén khéng 21 Pén dét san pham rén
10 Khoa van 22 Thuyén chira mau

11 Dong hd chan khong 23 Khéa van

12 Ong chan khang

Hinh 2 — So dé l3p dat thiét bi dét cac miu rin va miu nhét

£208 NADL

8002
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Oxy chinh

Hydro

M&u sén phdm

24
Oxy phu (3)
L |
_ Oxy phy E 2
Oxy chinh (5) Hydro (4)

Tiét dién ngang dwgc phong to
Hinh 3 - Bén dbt bing thép khéng gi diing cho olefin

5.1.16 Déng hd do méu khi. Néi ddng hd do khi khd vé&i van do Iwgng mau sé ding, trlr khi mau
duwgc xac dinh béng phwong phap phan tich trong lweng. Déi do clia ddng hd phai thich hep vdi luvgng
mau duoc dét va ddng hd phal dwgc hiéu chuén dang dinh ky.

5.1.17 B ndi: Bé ndi cac binh oxy va hydro vai cac luu lwgng ké (3), (4) va (5) dung éng dan kim
loai ap suét cao, cac éng dan con lai trong hé théng dwec 1am bang chét dan héi, vi dy cao su silicon.

5.1.18 Dén dét bunsen.

5.1.19 Can phén tich.

5.2 Trang thiét bj an toan

5.2.1 Man chén, vi dy bang thiy tinh bo hd hodc lwéi thép min hodc bdng nhya trong sudt hodc vat
liéu twong duong, dé che chén dén, bubng dét va thap hap thy.

5.2.2 Kinh lgc bao hd bing thiy tinh, ¢ kha nang hap thy cac tia phat xa déc hai trong qua trinh
dét, deo vao dé bao vé mét khi lam viéc. Kinh bao hd han oxy/axetylen la phis hop (xem 1SO 4850).

5.2.3 Cac van dién an toan, c6 kha nang cét dong hydro, mét van nim trén dwong dan nwéc lanh,
van nay chi van hanh trong tredng hop sy nap nwée ngirng lai, va mot van khac trong éng chan
khdng (12) van nay chi van hanh trong treeng ho'p ¢6 gidm ap trong budng abt.

6 Liy miu

Mau thir duoc lay theo ding qui trinh 1y mAu sén phdm dau mé. Qui trinh thich hop @& 14y mau tir mét
khéi lugng 16n tén chira theo I1ISO 3170 va qui trinh l&y mAu ty ddng trong duomg 6ng theo
TCVN 6022 (1SO 3171). Déi véi cac san pham khi ldy mau trén dwirng éng va thtr nghiém theo qui dinh.
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7 Lwong miu thir

Yéu cau vé lwgng mau thir phy thudce vao ham lvgng Iu huynh c6 trong mau va phwong phap phan
tich dwgc ap dung dé& xac dinh ham legng leu huynh. Lwgng mu thir cin cho céc td hep ham
Irgng Iy huynh va phweong phap phén tich khac nhau dwgce néu trong Bang 1.

8 Qui trinh dét

8.1 Lam sach thiét bj

Can than 1am sach binh chira mau thir va thiét bj. Rlra binh dyng miu, dwréong ng, van va céc bd
ndi dung trong céc miu thr khi va LPG bing hdn hop toluen/ddumd nhe (4.3) cho t&i khi ham
Iwong Iwu huynh clia nwée rira dwege xac dinh theo qui trinh cho mAu thi 1dng 1a khéng dang ké.
Phai @3m bdo rdng binh chira khdng con dung mai triedre khi 14y miu thir. Cac dung cy thay tinh cin
duoc tiy rira bang chét tAy rira dam d3c nhwng cudi cing phdi riva that ky bing nwéc dé loai hét
céac chét chira Ieu huynh, Cin than hon ¢6 thé rira bing dung dich dicromat/axit nitric. Dyung cy
silicat c6 thé dugc lam sach biing cach dét néng trong 16 nung.

Tét nhat 1a & danh mét bd binh chira mau thir va dung cy thly tinh cho nhitng mau thir cé ham
wgng Ieu huynh thép va gitr mo6t bd khac cho mau thir ¢ ham lwgng Iy huynh cao.

CHU THICH: Sau médi I&n d6t hosc mét dot d6t, cin 1am sach budng ddt bing cach rira cén than véi axit
clohydric (4.6), pha loAng {1 + 1) va v&i nwéc.

8.2 Lip rap thiét bj

Dé thir nghiém mau khi hoac 16ng lAp cac thiét bj 84 dugc lau rira cin than nhw trén Hinh 1, hodc
nhur trén Hinh 2 d6i vé&i cac miu thir rén ho3ic qua nhot.

Cho thily ngan (4.7) vao 3 binh 4p suét du téi mirc x&p xi 300 mm va dé ndi x&p xi 20 mm dau tréng
& phia trén thiy ngan hosc didu chinh van an toan téi ap suét giam twong dwong.

Cho nurée vao b hién thj leu lugng (8) cho téi mire khodng 30 mm vao ca hai ngan.
Trong t& hop trén Hinh 1, & dén hut (21) béng day hosc vong day cé db dai thich hop.

Dam bao réng cac thiét bj an toan (xem 5.2) dwgc fap ddy du.

8.3 Chuin bj thiét bj

Cho dong nwdc lanh manh vao theo hwéng ghi trong Hinh 1 va Hinh 2, qua vd boc Iam lanh phd
ngoai budng dét, thiét bj Iam lanh va thap hap thy.

Cho dung dich hydro peoxit (4.1) vao ddy binh chira dung dich hép thy.
Diu chinh van ha ap oxy (1) @én 100 kPa va van ha ap hydro dén 50 kPa. Phai déng c4c van ddng
hd (3), (4) va (5). Quay khéa 3 chac (14) vé& vj tri (a).

12
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Théo d&n (21) va m& khoa (10) diu ngudn clia ddng hd chi dong chdy (8). M& van diu ngudn cla
Iwu lvgng ké (5) dé cho dong oxy tir 600 I/h dén 800 I/h i qua dudng oxy chinh va mé& van dau
ngudn cilia lvu luvong ké (3) d& cho déng oxy chdy qua dwdng oxy phy véi téc dd tir 100 I/h dén
200 I/h. Lai l&p dén (21) vao va ddng théi mé van chan khéng (9) cho téi khi kim chi déng chay (8)
quay tré vé sé 0. Béng khoa (10).

D3t van chan khéng (8) sao cho ddng hd chan khéng (11) chi ap suét tir 13,5 kPa dén 35 kPa
(tr 0,135 bar dén 0,35 bar).

8.4 Dét ngon Itra hydro - oxy

8.4.1 Dén hut (xem Hinh 1)

Théo dén hat (21) ra khdi budng dét (20). M& van d4u ngudn cla lvu lwvgng ké (4) sao cho nhan
dugc dong hydro véi luru legng 200 Ith (xem Chua thich 2). Cho hydro chay trong khoang 30 s trudc
khi dét ngon Itra hydro-oxy bang nén ho#c dung cu mbi Itra dién, tuyét déi khdng dung diém.

CHU Y — Phai diing kinh bao h$ (xem 5.2.2).
CHU THICH
1) Qui trinh nay s& thay ddi khi dét mot sé mau khi (xem 8.6.1).

2) Khi dén chira tran ddy hydro, thao tac cdn than d& hydro chi con lai dén miéng dén, khéng thé tran vao
bubng abt, néu khdng co thé xuit hign sy cb hong hoc khi dét dén.

Dat lai dén hat (21) tranh d& budng ddt (20) tiép xuc véi ngon Ira hydro-oxy. Ding van thuong
ngudn cla ru lgng ké (4) didu chinh lru legng hydro sao cho ngon Iira hydro-oxy cé chidu dai tie
10 mm dén 20 mm. Didu ndy sé& gy ra sy tut 4p suldt & ddng hd chan khang (11). Lai didu chinh
chan khéng cho t&i 4p suét tir 13,5 kPa dén 35 kPa (t&r 0,135 bar - 0,35 bar) bang van chan khéng (9).
Viée gir mirc chan khéng nay dé c6 duwgc sy dbt ddu d&n I1a vé cung quan trong.

Trong thoi gian dét, néu thirc hién phép thir mau tréing cac chét khi thl phai Iy ¥ cac cha thich nay.
8.4.2 Dén dbt san phdm dang rin (xem Hinh 2)

Ap dyng 8.4.1 d& dét ngon Ira hydro-oxy trong d&n dbt cac san pham dang rén (21).
8.5 Kiém soat viéc cung cip dung djch hép thy
V3an khoa voi (18) sao cho viéc cip dung dich hdp thy dat téc dd tir 1 giot/s dén 5 giot/s.

8.6 Dét miu thir
8.6.1 Cac miu thir khi (néi chung)

8.6.1.1 Trong qui trinh chung, mAu dwec dét trong ngon Ira oxy-hydro, tuy nhién cac mau thir khi
ty nhién thuéng cé ham lreng Ieu huynh rét thdp (x4p xi 1 mg/kg) va can a6t mot Ivgng 1én mau.
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Vé&i nhirng m3u nhu vy, khdng cin ngon Itra hydro-oxy, c6 thé dét nhirng khi nay tryc tiép trong
dong oxy nhu trong 8.6.2.

CHU THICH Cé4c qui trinh trong 8.6.1 va 8.6.2 lién quan t&i cac miu thir dwgc Iy trigc tiép tir khéi mau
ho#c tir thiing chira I&n. Ngodi ra, m3u thir c6 thé I toan bd lugng chira trong mot binh chira mau khi thich
hop, lvgng mau thir ¢ thd xac dinh bing cach can binh chiFa tredrc va sau qua trinh dét. Piéu quan trong 12
phai ddm bdo sao cho tat cd cac miu thir dwgc chuyén téi bubng abt.

8.6.1.2 Cho miu thl khi chay t binh chira mau qua van chinh xac va dbng hd do khi khé vao trong
dwdng chp mau ther clia dén hat (21), c6 thé dat mot van an toan gidm ap trirdrc ddng hé do khi.

Didu chinh van chan khéng (9) va khéa van (23) sao cho ngon Ira c6 chidu cao xp xi 3/4 chidu dai
budng dét (20), c&n than d& ngon Ilra khdng bj kéo dai cham vao cudn nguwng ty cia éng sinh han.

Dam bao trong sudt qua trinh dét, ddng hd chan khang (11) ludn hién thi mirc chan khéng én dinh.

8.6.1.3 Khi da dét chay mot thé tich 0 cia méu thir (xem Bang 1) déng van ddng hd do khi. Théo
kep néi gilra ddng hd do khi va duéng din miu thir dé tht ca can khi trong dwdng dan mau ther di
vao dén hut (21) va dwgc dbt chay. Déng khba (18) dé cét dong dung dich hép thy.

CHU THICH Néu mdu khi thi dwgc chira trong mot binh, khi miu thir dwge dét hoan toan thi 1y ra hai
phan hén hep toluen/ddu md nhe, mdi phdn cé thé tich twong (rng véi xap xi 2 % thé tich cla binh chira
(4.3) cho vao trong binh chira m3u dé hoa tan hét cac phan cén clia miu con trong binh va sau dé dét tieng
phan trong ngon Itra hydro-oxy.

8.6.1.4 Cét dong hydro bing cach déng van thugng ngudn clia luu lwgng ké (4). Khi dinh dén rd
rang khong con nhirng hat dd ryc, cét ca hai dong oxy bing cach déng van thirong ngudn cia lru
lvgng ké (3) va (5) va thao ngay dén hat ra khdi budng dét.

8.6.1.5 Phun nwéc cét tir binh neéc 1&n thanh bén trong bubng dbt dé rira tAt ca cac san phdm dét
chay con dinh lai qua bd phan lam lanh va thap hap thy rdi chdy vao binh dinh mure (13).

8.6.1.6 Quay khéa ba chac (14) vé vj tri (b) dé 1am gidm bt chan khéng trong binh dinh mire (13)
va sau doé thao n6 ra. Bdéng van chan khéng (9) va mé& khoéa (10).

CHU THICH Néu dbt mét loat m&u thir, khéng dwoc tht ngon Iéra khi hydro-oxy hoac cét chan khong sau
khi dbt tirng mau aé chudn bj thiét bj cho 1An @bt tiép theo. Sau khi dét mau dAu tién, ngirng cip dung dich

hép thy, va thao dén (21) ra khéi budng @bt (20). Sau khi phun nwéc cét qua budng dét (xem 8.1.6.5) thay
binh dinh mirc cd hep (13) bing binh khac va I4p lai dén vao trong budng dét.

8.6.2 Cac mdu thir khi (ham lwgng lwu huynh thip)

8.6.21 Théo dudng cAp hydro t&i dén ht (21) va thé vao d6 néi duéng chp mAu thir cho khi, dwdng
cap nay can cb van chinh x4c cao va ddng hd do khi khd (5.1.16) va c6 thé c6 van an toan gidm ap &
trede ddng hd. Chudn bj thiét bj nhir qui dinh tir 8.1 dén 8.3 nhwng khéng dbt dén nhu 8.4.

8.6.2.2 Th&o dén hut (21) ra khdi budng dét (20) cho mau thir khi chay qua van chinh xac va déng
hd do khi khé vac dén. Dong khoa (23). D& khi chdy ty do trong khodng 30 s trréc khi dét dén,
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dung nén hoc dung cu cham Ira dién. Khong dung diém. D&t lai dén vao budng dét, tranh dé dau
néi budng @bt tiép xuc v&i ngon Itra. Didu chinh van chan khéng (9) va van chinh xac clia dwéng cép
mau thi khi sao cho ngon Itra x4p xi 3/4 chidu dai bubng dét (20). CAn than dé ngon Iira khdng bi
kéo dai cham vao cubn ngung tu ca éng sinh han. Cn dam bao trong suét qua trinh dét, ddng hd
chén khéng (11) luén hién thi mirc chan khaéng én dinh.

8.6.2.3 Khi da aét a0 mot thé tich mau (xem Bang 1), dong van chinh xac, thao dau néi gitra ddng
hd va dudng chp khi d& tht ca can khi trong dudng cip khi di vao dén hat va dwoc dét hét, cang
nhiéu cang tét. V&i nhivng mau thir cd ham Iweng Iwu huynh thdp, phdn miu khéng chay phai du
nhd dé khéng gay sai sb 16n. Péng khoa (18) dé cét dong dung dich hép thy.

CHU THICH: Néu mAu khi thir dugc chira trong mét binh, thi tién hanh nhw d3 néu trong 8.6.1.3.

8.6.2.4 Khi nhin dinh dén thdy khdng con nhirng hat dé ryc thi cét ca hai dang oxy béng cach déng
cac van thugng ngudn cla lwu lwgng ké (3) va (5) va thdo ngay dén hat ra khdi buéng dét. Tién
hanh nhu trong 8.6.1.5 va 8.6.1.6 (khéng &p dyng phén chd thich).

8.6.3 Maiu thir 12 khi ddu mé héa léng

Chuyé&n mét phan mau thir & dang Idng tir vat chira vao binh chira mau thir. Tl binh nay cho chét
16ng di qua mét cudn hda hoi & nhiét dd tir 60 °C dén 80 °C, va cho khi thu dwgc di qua dwéng cap
mau thir téi dén hat (21).

Diéu chinh kich thwdc ngon Ilra nhw ¢4 néu tai 8.6.1.2 (trvéng hop nay khong ap dung doan dau
clia 8.6.1.2), diéu chinh lai tbc d0 dong oxy néu cén, va hoan tét viéc dét mau (xem Chu thich trong
8.6.4.2). Tién hanh nhu cac didu tir 8.6.1.3 dén 8.6.1.6. Tinh lwvgng mau thér da dung tir higu sb
khéi ltgng binh chira mau trrde va sau khi dét. N6i chung cin tir 30 g dén 50 g mau la au.

8.6.4 Miu thir dang long

Nhi*ng phan doan hydrocacbon diu mé 1éng va ké ca dau dét 16 nhe (FO) cé thé dwec dét bing
cach dan tryc tiép vao trong ngon Ilra hydro-oxy. Cac dau béi tron khéng chira phy gia tao tro va
cac hydrocacbon dau mo cé doé nhét cao hon dau dét 16 nhe clng ¢6 thé dwoe ddt trong thiét bj 1ap
rap theo Hinh 1, sau khi pha long béng hén hep toluen/dau md nhe (4.3).

Chi y — Céac chét 16ng c6 d$ bay hol nhwr cla isopentan cé thé gay nd. Vi vy cin trén miu
thir véi dung méi c6 didm sbi cao trwdre khi dét, vi dy iso-octan.

8.6.4.1 Can lugng mau (xem Bang 1) chinh xac téi 0,05 g, cho vao binh chira (22) da can bi. Dat
binh c6 mau Ién trén gia d& co6 thé diéu chinh, dwéi ddu hé cla dudng cép téi dén hat (21). Nang
binh chira Ién cho t&i khi dwéng cAp cham day binh chira.

8.6.4.2 Cén than tang chan khéng béng van chan khéng (9) d& mau thi dwgc dua tie tir vao trong
ngon Itra hydro-oxy, diéu chinh van chan khong (9) cho t&i khi ngon Ira dét cao x&p xi 3/4 chiéu dai
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budng dbt (20) twong rng véi téc dd dbt xap xi tir 3 mi/min dén 5 mi/min. Badm bao ngon ilra hoan
toan khéng khoi va khong bj kéo dai cham vao cudn ngung tu cia éng sinh han.

CHU THICH Néu m3u thir khdng chay, kiém tra sb do &p suét cia déng hd chan khéng (11). C6 thé tang
cwéng dd dét bang cach didu chinh van thwgng ngudn cla lwvu lvgng ké (3) é tang tée db cla dong oxy
phy. Didu chinh lai 4p suét ddng hd chan khang (11).

C6 thé cai thién viéc dbt bang cach diing khéa (23) gidm lu Igng chét Idng trong dwéng cép mau thie.

8.6.4.3 Khi mau dugc dét hoan toan, ldy hai phdn, mdi phan 2 mi etanol (4.2) cho vao binh chira
mau thir (22) d& rira hét nhirng cin chira chay va dét tisng phan trong ngon Itra hydro-oxy. Dé rira
cac san phadm diu mo cé diém sbi cao hon, dung hén hop toluen/dau md nhe (4.3).

8.6.4.4 Cét dong oxy va hydro theo cach da néu & 8.6.1.4 va th4o binh dinh mie (13). Dong van
chan khdng (9) va m& khéa (10). Tién hanh nhw 8.6.1.5 va 8.6.1.6.

CHU THICH Néu dbt hang loat mAu xem Chu thich 8.6.1.6.

8.6.5 Mdu xidng pha chi (xem Chi thich trong didu 12.2),

8.6.5.1 Céach tién hanh

Néu biét chinh xac ham Iegng chi clia mau thi &p dung qui trinh dét tryc tiép néu trong 8.6.5.3.

Tuy nhién néu khong biét ham legng chi, hodc biét ma
32

gia tri ndng do chi x
207

1a dang ké déi véi néng do Iwu huynh thi 4p dung phwong phap chiét 8.6.5.2 sé tét hon.
CHU THICH: Néu s& dyng qui trinh 8.6.5.3, chi oxit dwgc tao ra trong qua trinh dét c6 thé ngung ty trén dén

va két qua khong &n dinh, Hon ntra vét chi oxit cé thé con lai trong hé thiét bj, gy can tré cho cac phép thir
trén mau khéng chira chi, néu st dung phuong phéap Thorin (9.1).

8.6.5.2 Xang c6 ham iwgng chi chua biét

Cho khoang 100 ml mAu va 50 ml dung dich axit clohydric (4.6) vao dung cy chiét (xem Hinh 4). D&
tranh thét thoat c&c thanh phan dé bay hoi, cho dong nwéc da chay qua sinh han nguoc, chiét trong
5 min ké tir khi b&t dAu sbi. Sau khi 1am lanh va d& cho céac pha tach ra khdi nhau, rat Iép axit
clohydric ra va bd di. Ding nwéc rira Iép x&ng cho téi khi nwée riva trung tinh véi metyl da cam. Sau
dé 16p xdng dugc dét nhr mdt méu thir 1dng.

CHU THICH: Néu str dung phurong phap chudn d6 d duc (Turbidimetric) nhw 9.3 thi 6 thé bd budc chit tach,
va miu thr duge 06t nhu mét mAu 1dng (xem 8.6.4). Néu b chidt tach, thi chi dung phirong phap chun d3 dyc.

8.6.5.3 Xang c6 ham lwgng chi da biét

Pét méu thlr, khdng cn chiét tach va s dung phuong phap Thorin (9.1), 4p dung hiéu chinh ham
Irong chi nhir 9.1.7.2 @& tinh ham lwgng Iwu huynh (xem 9.1.7.1).
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8.6.6 Maiu thir qués nhét hodc rén

Dbt mau thir nhét hodc rén trong td hop I18p rap nhu Hinh 2, dung thuyén dét (22) va déng oxy tryc
tiép, trir khi mAu dugc pha loang trivéc bing hdn hop toluen/diu mé nhe (4.3) va dbt nhie chét Idng
(xem 8.6.4). Nhiya dudng va cac vét lidu twong ty chira dung méi thudng dwece dét nhu chét léng
sau khi pha loang.

Can mau trong thuyén dét mot lwgng chinh xac miu thir (xem Bang 1). Cham ngon Ilra hydro-oxy
nhu md ta trong 8.4.2. Thao dAu nbi thiy tinh clia dudng cp oxy phy ra khoi dén dét chét rén (21)
trong khi khoa (23) dang mé&. Dat thuyén dét vao trong dén dét san phdm rén va dung mét que day,
day vao gilra dén. Dat lai ddu néi cla dwdng cip oxy phy va dén dét san phdm rdn. Déng khoa (23)
va dat dén bunsen (5.1.18) v&i ngon Ilra néng bén duéi dén dbt san phdm rén, sao cho ngon Ira
dén bunsen & phia tredc thuyén dét khodng 20 mm. Sau vai gidy éng dén dbt san phdm rén sé 46
rec 1én. Nhiét phat ra tir phan @6 ryc clia éng sé& héa hoi va dét mau thir & gin diu cia thuyédn aét.
M3u thir dwgc dbt trong ddng oxy trong véng vai gidy.

D& ngan chéin cac phan t& rén khong chay cé thé chui vao 6ng mao dén thwgng ngudn clia budng dét,
gai mdt miéng bang thuy tinh vao trong phdn chép nhen gitra budng dét va mao dan dén.

Tuy thudc vao dd bay hoi va nhiét dd aét clia san pham, co6 thé cn thay dbi khodng cach gira ngon
IPa d&n bunsen va éng a6t dé bat diu dét mau thir.

Sau khi dét mau thir trong thuydn dét, di chuyén dén bunsen doc theo budng dét san phim rin aé aét
hét can Iy huynh.

Dé tang téc A6 dét néng éng dén san pham ran, cé thé sir dyung thém mdt dén bunsen hodc mét dén
twong tw thir hai.

8.6.6.1 Khi viéc d6t mau da hoan thanh, déng khéa (18) d& cét dong dung dich hép thy, sau d6 m&
khéa (23) d& lam cho théng hoi bubng dét. Théo thuyén dbt ra khdi dén san pham rén, qua chd néi
thiy tinh da duwgc mo.

Phun nwéc cét tir binh phun nwdc qua dén san phdm rén vao trong ngon lira dé riva hét cac hat cin
cén dinh vao éng mao dan dén trong ngon Itra hydro-oxy.

8.6.6.2 C3t dong hydro va oxy theo qui trinh 8.6.1.4 va tién hanh nhw trong 8.6.1.5 va 8.6.1.6.
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9 Xac dinh Ieu huynh hép thy

Tuy thude vao ham legng vy huynh clia mau thir hodc sy ¢6 mét clia ion gay nhiéu, xac dinh ion
sunfat trong dung dich hép thu ho#c theo phwong phap chuin do bang mét (9.1), phuvong phap
chudn dd duc khuéch tan (9.2), phwong phap chudn d6 duc hip thy (9.3) hodc phwrong phap
dién lwgng (9.4).

Xac dinh nhanh nhét Ia chuin @6 bang mét nhw néu trong 9.1. Tuy nhién diéu kién tién quyét dé ap
dung 12 khéng ¢6 céc cation trong dung dich hp thy. CAn phai loai trir cac cation cé mat blng chat
trao ddi cation. Khéng dung phwong phap chudn dd bing mét khi c6 mat ion phét phat. Viéc gay can
trérb&i cc anion khéc la khdng dang ké va c6 thé bd qua.

9.1 Chuin dé bing mit

9.1.1 Pham vi

Xem Bang 1.

9.1.2 Céc can tré

Khi dung phwong phap Thorin thi néng dd clo va nito trong mau ther ¢é I&n hon leu huynh vai 1an
cling khong gay can trd. Flo sé gay can tré néu ndng dé cao hon 30 % cla ham lwgng lwu huynh.
Phét pho va céc cation c6 gay can trd. Céc ion natri, kali, kém, magié va amoni lam giam két qua
tir 2 % dén 3 % do cdng két, cac cation tao sunfat khéng tan gay can tré dang ké va nhiéu ion kim
loai khac gay can tré do tao ra cac phirc mau véi Thorin trong dung djch regu. Sy ¢ mat clia da
sé cac san phm nay gy can tr& khéng dang k&, nhwng ching loai trir viéc si¢ dung phwong
phap nay dbi véi hau hét cac diu bbi tron chira phy gia.

9.1.3 Thuédc thir

Trong qué trinh phén tich chi ding cac thuéc thir loai tinh khiét phan tich va chi ding nwéc cét hoc
nuéc cb 49 tinh khiét tvong duong.

9.1.3.1 2-propanal (rwgu isopropylic)
9.1.3.2 Bari peclorat, cac dung dich tiéu chuin

a) Dung dich tiéu chudn (1). Can 10,6 g bari peclorat [Ba(ClO.),) hoc 12,2 g bari peclorat trihydrat
[Ba(Cl04),.3H,0] va hoa tan trong 200 ml nuéc, pha loang dén 1 000 ml bing rwou isopropylic
(9.1.3.1), didu chinh t&i pH = 3,5 béing axit pecloric. Chudn héa dung dich nay béng dung dich tiéu
chudn axit sunfuric c{HzS0,) = 0,005 mol.

1 ml dung dich tiéu chudn nay twong duong véi 1 mg lwu huynh,
b) Dung dich tiéu chuén (2). Pha lo&ng chinh xéc dung dich tiéu chudn (1) theo ty 1& (1 + 19)

1 ml dung dich tiéu chun nay tuvong dwong véi 50 ug lvu huynh.
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9.1.3.3 Dung djch chi thj

a) Thorin, mudi dinatri clia axit benzenearsonic [2-(2, hydroxy 3,6 disunfo, 1, naphtylazo] dung dich
nwéc 0,2 % khéi lveng.

CANH BAO - Thorin ddc khi hit va khi tiép xdc v&i da.
b) Metylen xanh (C.1.52015) dung dich nuéc 0,01 % khéi lugng.

CHU THICH C6 thé thay cac dung dich chi thj a) va b), bing cach dung dimetyl sunfonazo Il [2,7 bis (4-
metyl - 2 sunfonylazo) axit cromotropic].

Bao quan cac dung djch chi thj trong binh thly tinh hodc chai polyetylen.
9.1.4 Thiét bj, dung cy

9.1.4.1 Céc pipet mét vach, d& chuyén c4c ueng nhé.

9.1.4.2 Binh nén, ¢b rdng, dung tich 250 ml.

9.1.4.3 Buret, 25 ml, ¢ vach chia 0,05 ml, hodc mét may chudn d ty déng.
9.1.5 Cach tién hanh

Pha dung dich h&p thy trong binh dinh mirc ¢ hep (13) téi vach mirc bing nwéc va tron that ky. Dung
pipet (9.1.4.1) &y mét phan (xem Bang 1) dung dich hép thy cho vao binh nén (9.1.4.2) va thém bén
phan regu 2-isopropylic (9.1.3.1). Thém bén giot dung dich chi thj Thorin (9.1.3.3 a) cling c6 thé thém
nam giot metylen xanh (9.1.3.3 b) déi vé&i tirng 50 mi dung dich hép thy.

Ty sé gitra dung dich chi thj Thorin (9.1.3.3 a) va metylen xanh (9.1.3.3 b) c6 thé bién ddi tuy nguei
lam cting nhw khi can thiét.

Chudn dd véi dung dich tiéu chuln bari peclorat (9.1.3.2 (1)) ho3c (2) tity theo ndng db cla
ion sunfat cho t&i khi mau chuyén tir mau vang sang hdng ho#c cé mét clia metylen xanh tir
xanh la cay sang dd tim/ xam.

Rat khé nhan ra diém cudi Thorin trong mét sé dang 4nh sang, ddc biét 1 anh sang huynh quang va
anh sang mét tr&i tnye tiép. C6 thé thu durge két qua tdt blng chudn d6 tredc dén neon anh sang tréng.

S chuyén mau cé thé dwec phat hién rat dé bang quang phé tai burdc séng 520 nm.
9.1.6 Xéic dinh miu tring

Tién hanh x4c dinh mau trdng biing cach dét oxy va hydro trong mét théi gian béng thei gian dét mau
va thire hién qui trinh néu trong 9.1.5.

9.1.7 Tinh két qua
9.1.7.1 Trnwing hep khéng cé chi

Tinh ham Iwgng Iwu huynh S, béing miligam trén kilogam (phan triéu) theo céng thire (1) hodc tinh
b&ng miligam trén mét khéi & 0 °C va 4p suét 103,1 kPa (1 013 mbar) theo céng thirc (2) hodc phan
tram khéi long theo cong thirc (3):
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{Vf - VN‘ X T Vg

S= x (mglkg) (1)
My V.
(Vi ~Vo) xT Vs

S= x (mg/m®) ()
Ve Vz
{V; - V,) x T Vg

s= x (% khéi Irgng) 3
m, x 10° A

trong dé
Vo, thé tich dung dich bari peclorat ¢4 dung déi véi m3u tréng, tinh bing mililit;
V; thé tich dung dich bari peciorat da dung déi véi dung dich hép thy, tinh bang mililit;
V, phan dung dich hap thy a4 1y, tinh b&ng mililit;
V; tbng thé tich clia dung dich hép thy, tinh bang mililit;
V. thé tich m3u thr & 0 °C va ap suét 101,3 kPa (1 013 mbar), tinh bing Iit;
T duong leeng lwu huynh clia dung dich bari peclorat da diing, tinh béng microgam trén mililit;
m, khéi legng mau thir, tinh béng gam.
9.1.7.2 Trwéng hep cé chi
Néu da biét ham Iwrgng chi, tinh két qua theo cang thirc (4).
S = S (biéu kién) + (172,7 x Pb) (4)
trong @6
S (bidu kién)  ham Iwgng Iy huynh tinh theo céng thire (1), tinh bing miligam trén kilogam,;
Pb ham lwgng chi, tinh bing gam trén Iit.
Phuong phép higu chinh ham lwgng chi cla mau thir nay khéng dung cho cac mau thir chira it hon
50 mg/kg Iy huynh.
9.2 Phwong phéap do d6 dyc khuéch tan
9.21 Phamvi
Xem Bang 1.
9.2.2 Thudc ther

Trong qué trinh phan tich chi ding c&c thubc thir loai tinh khiét phan tich va chi ding nudc cét
hodic nuéc cb 86 tinh khiét twong duong.

9.2.2,1 Hdn hep etanol/glycerin

Trén 2 thé tich etanol (C;HsOH) 99 % thé tich véi mét thé tich glycerin [CsHsO(OH),].
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9.2.2.2 Bari nitrat

Ray ky v cAn than cac tinh thé bari natrat [Ba(NO,)] qua ray co kich thuérc 16 danh nghia tir 150 pm dén
300 pm. Khong nghidn va tranh khang 1am von bdt, Vi kich thudc tinh thé bari nitrat &nh huéng 8% dyc.

9.2.2.3 Axit clohydric, dung dich
Pha lo&ng 77 ml axit clohydric dam d3c (HCI) p2o = 1,19 g/ml thanh 1 000 ml bing nuworc.
9.2.2.4 Lwu huynh, dung dich tiéu chun

a) Dung dich A: Cho 62,4 mi dung dich tiéu chuln axit sunfuaric (H2S0O,) 0,050 mol/l vao binh dinh
mirc 1 000 ml va thém nuée dén vach muc.

1 ml dung dich tiéu chuén nay twong duwong véi 100 pg Itu huynh.

b) Dung dich B: Cho 10,00 ml dung dich A vao binh dinh m(rc 100 ml va thém nwée dén vach mtrc.
1 ml dung dich tiéu chudn nay twong dwong véi 10 ug leu huynh.

9.2.3 Thiét bj, dyng cy

9.2.3.1 Dyc ké khuéch tan va ddng hd do dién

Buc ké khuéch tan duoc Iap bod loc cb db truyén qua cuc dai tai 415 nm. Cac cuvet do cin c6 kich
thwée phu hep véi legng dung dich thir da dung.

9.2.3.2 Buret, 10 ml, ¢6 vach chia 0,05 ml.

9.2,3.3 Céc, dang cao thanh, cd md, dung tich 250 ml.

9.2.3.4 Binh djnh mirc, dung tich 50 ml.

9.2.3.5 Céc pipet mot vach mirc, d& chuyén céc lwgng nhd cla dung dich hip thy.
9.2,3.6 Cac pipet mdt vach, dung tich 10 mil.

9.2.4 Xay dyng dwdng cong hidu chuin

9.2.4.1 Dung buret ldy 0,25 - 0,50 - 0,75 - 1,00 - 1,50 - 2,00 - 3,00 va 5,00 m! dung dich lwu huynh
tiéu chudn A (9.2.2.4) cho vao tam binh dinh mirc 50 ml. Thém vao méi binh 1,0 ml axit clohydric
lodng (9.2.2.3), thém nwéc vao cho dén vach va lac ky. Tién hanh phép thir trdng bing cach dbt
hydro va oxy trong khodng théi gian nhu d3 a6t mau, va néu thé tich dung dich hép thy du thép,
chuyén hét sang binh dinh mirc 50 ml va |am theo qui trinh néu trong doan mdt va ba clha 9.2.5.
Néu cén giam thé tich, thl &4p dung qui trinh néu trong doan hai va ba cGa 9.2.5. Rét lwgng chira
trong ting binh ké cé& mau trdng vao chin cbc dung tich 100 ml.

9.2.4.2 Dung pipet thém vao m&i cé¢ 10,0 ml + 0,1 ml hdn hep etanol/glycerin (9.2.2.1) va trén
trong 3 min b3ng may khudy tir. Chon téc 46 khudy di cham da tranh bén tung tée. Duy tri téc do
nay trong subt toan bd qui trinh. Bé yén cac dung dich trong 4 min va thém vao dung dich 0,30 g
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bari nitrat (9.2.2.2). Lwgng chinh xac bari nitrat khdng qua khét khe ma c6 thé dugc them tir mét
cai mdi nhd. Khudy bing may khudy tir trong 1 min va dé yén trong 4 min. Chuyén vao cuvet clia
duc ké khuéch tan va doc ngay trén déng hd do dién.

9.2.4.3 Lap lai qui trinh trén cho bay chat chuén hiéu chuan va trén mau tréng.

Chuén bj 43 thi ham lvgng lvu huynh, theo sé microgam, (rng véi sé doc clia dyc ké khuéch tan.
Thu duge b thj 12 dwéng thing.

Néu ham lugng lru huynh duoce xac dinh 13 qua thép, x4y dieng dwéng cong hiéu chudn theo qui trinh
trén nhung pha céc dung dich dinh chuén tir dung dich B (9.2.2.4 b) theo cac thé tich 1,0-2,0-3,0 -
4,0-5,0-8,0-10 ml va vé& dd thi ham lugng lwu huynh, theo sé microgam, (rng véi s6 doc ca duc
ké khuéch tan .

D& kidm tra dd léch co6 thé cé, hang ngay kiém tra duwdng cong hiéu chudn bang cach thyc hién
phép do don gian, 4y dung dich tiéu chuin gin dai trung binh cla bat cir dwérng cong nao.

9.2.5 Cach tién hanh

Néu cin toan bd dung dich hlp thy trong binh dinh mirc cd hep (13) theo qui dinh va thé tich
khéng qua Ién, chuyén hét sang binh dinh mir¢ 50 ml. Cing ¢6 thé gidm thé tich theo qui trinh
néu dudi day. Néu mot lwong nhd (xem Bang 1) cla dung dich hdp thy, pha loang lugng trong
binh dinh mirc (13) dén vach mirc bing nuwéc cht va tron ky. Néu thé tich phdn miu khéng qua
Ién, dung pipet chuyén sang binh dinh mirc 50 m.

Néu thé tich dung dich hép thy ho3c phdn mau yéu cdu Ia qua I&n déi véi viec chuyén sang binh
50 ml thi chuyén hét toan bo thé tich phAn miu sang céc 250 ml (9.2.3.3) va lam bay hoi trén bép
dién kin (KHONG LAM BAY HO'l TREN NGON LUPA) cho téi khi thé tich gidm cén 25 ml. Chuyén
hét lrgng ndy sang binh dinh mire 50 m.

Trong mdi trieérng hep, thém 1 ml dung dich axit clohydric (9.2.2.3) va pha loang t&i vach.

R6t toan bd lwgng chira trong binh vao cbc 100 ml va tién hanh nhw qui dinh dbi vai dung dijch
hiéu chuén (9.2.4.2).

Chuyén sb doc dyc ké khuéch tan sang khéi lvgng Iy huynh, bing cach ding mét trong hai dwéng
cong hiéu chudn tvong (rng.

CHU THICH: Néu ham lwgng Ivu huynh ctia m3u tring 1é&n hon 4 pg thi két qua 13 khéng d4ng tin cdy.

9.2.6 Tinh todn két qua

Tinh ham lwgng Iwu huynh S theo miligam trén kilogam (phan triéu) theo céng thire (5) hodc tinh béng
miligam trén mét khdi & 0 °C va 4p suét 101,3 kPa (1013 mbar) theo ¢8ng thirc (6) hodc phan trdm
khéi lvgng theo cong thire (7).

m; Vs
S= x {mg/kg) (%)
m, V.
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my Vs
S§= x (mg/m®) (6)
Vi Vz
my 1 V,’
S= x x (% khéi lvgng) )
m, f04 Vz

trong doé
m,  khéi lwgng clia phan miu thir, tinh bing gam;
m;  khéi lvgng Ieu huynh thu dugc tie dwéng hidu chudn, tinh bing microgam;
V;  thé tich phan lugng nhd clia mAu thir 84 14y, tinh bang mililit;
V: tdng thé tich cia dung dich hép thy, tinh bing mililit;
Ve  thé tich legng nhd clia mAu thir & 0 °C va &p suét 101,3 kPa (1 013 mbar), tinh béng Iit.

9.3 Phwong phap chudn 49 49 dyc hip thy

9.3.1 Phamyvi

Xem Bang 1.

9.3.2 Thuébc thir

Trong qua trinh phan tich chi ding cac thuéc thir loai tinh khiét phan tich va chi dung nwdc cit hodc
nurée cb do tinh khiét trong duong.

9.3.2.1 Bari clorua, dung dich tiéu chuan

Hoa tan 0,38 g bari clorua dihidrat (BaCl,.2H,0) trong nuwéec, trong binh dinh mire mét vach 1 000 ml
va thém nwéc cho téi vach.

Dé chudn héa cac dung dich bari clorua dung pipet 14y 2,00 mi dung dich axit sulfuric tiéu chuan
¢(H2S0,) = 0,0025 mol/l, cho vao binh nén 250 ml chira khoang 25 ml nweéc. Thém 1,0 ml dung
dich natri clorua (9.3.2.4), cho bay hoi va chudn dé nhw 9.3.4, Tinh lvgng Iwu huynh twong
dwong v&i dung dich bari clorua. 1 ml dung dich nay twong duong véi 50 pug Iwu huynh.,

9.3.2.2 Dung djch |am ddng ty

Hoa tan 20 g magie clorua hexahydrat (MgCl,.6H;0) va 3,5 g amoni clorua (NH,CI) trong 1 000 ml
nuéc. Didu chinh dé c6 pH tir 8,0 dén 8,2 béng dung dich amoni hydroxit (NH,OH) dam dc.

9.3.2.3 Metanol
9.3.2.4 Natri clorua, dung dich 100 g/l

Hoa tan 100 g natri clorua (NaCl) trong 1 000 ml nwée.
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9.3.3 Thiét bj

9.3.3.4 May quang phd hép thy phan tir, cé bé rong vach hiru hiéu khoang 50 nm, dugc trang bj
éng quang dién nhay véi mau xanh sl dung tai 450 nm, hoic dugc trang bj thiét bj quang phd véi kinh
lpc mau cb dd truyén curc dai tai xap xi 450 nm.

9.3.3.2 Cic cuvet quang hoc, cé chiéu day 50 nm.
9.3.3.3 Pipet m{t vach, d& chuyén cac luwgng nhé cta dung dich hép thy.

CHU THICH Qui trinh 84 m& ta c6 dd hap thy thay ddi khodng 0,1 d6i v&i tieng 100 pg Ivu huynh trong
50 ml dung dich diwrgc do trong cuvet 50 mm. C4c mdy quang phd si¥ dyng céc cuvet mdng hon khdng dat
dd chym qui dinh trong phrong phap nay.

9.3.4 Céach tidn hanh

Pha loang dung dich h&p thy trong binh cb hep (13) bing nuwdc cho dén vach mac va trdn ky.
Dung pipet (9.3.3.3) chuyén cac lwgng nhd (xem Bang 1) dung dich hép thy vao céc 250 mli.
Cho thém 1 ml dung dich natri clorua (9.3.2.4). Cho bay hoi trén bép dién kin (KHONG LAM BAY
HO1 TREN NGON LU’A} cho t&i khi cdn mét Iegng nhd, khdng it hon 1 ml.

Dé ngudi céc va miu, sau d6 thém 5 ml dung dich lam déng ty (9.3.2.2), ddm bao lwgng chira trong
cbc hoa tan hét. Thém 20 mi metanol (9.3.2.3) va chuyén hét lwgng chira trong céc vao cuvet.
Tréng cdc ba lan, mai 1An v&i 10 ml metanol, ddn nude trang vao cuvet, tron ky bang canh khudy.

CHU THICH Dung dich & giai doan nay c6 thé bj van duc do sy két tia cia magie photphat nhung khéng
g4y can tr& cho chudn d9 dd duc.

D3t cuvet vao may quang phd (9.3.3.1) va ghi sé doc ban dau trén ddng hd dién. Thém tirng
legng nhé déu d&n dung dich bari clorua (9.3.2.1) tir buret xuéng. Néu ham Iwgng Iwu huynh nho
hon 0,05 mg, thém tirng 0,1 ml, néu ham legng lvu huynh dén 0,15 mg, thém ting 0,2 ml, néu
ham Iegng Iwu huynh Ién hon 0,2 mg, thém tirng 0,5 ml. Sau méi 1An thém, ding canh khudy trén
ky chét 16ng chira trong cuvet, sau 86 quan sat va ghi sb doc trén ddng hd dién. Thém it nhat ndm
tan tredc diém udn va tiép theo bén 1an nira.

D& loai trir cang nhiéu cang tét anh hudng clia anh sang bén ngoai, nén day cuvet sau mdi lan
khudy dung djch thém vao.

9.3.5 Phép xic djnh miu tring

Tién hanh cac phép thir mau tring bding cach dét oxy va hydro trong khodng th&i gian bing thai gian dét
mau, sau d6 xac dinh va ghi thé tich dung dich bari clorua (9.3.2.1) 34 diing trong qui trinh néu & 9.3.4.

9.3.6 Tinh todn két qua

V& dd thi lién quan gitra thé tich dung dich bari clorua (9.3.2.1) thém vao, tinh bing milimét va sbé
do dién tvong (rng. N&i cac diém vé dwgc. Pudng cong thu duge gdm 2 phan, diém giao cét cla
tiép tuyén voi hai nhanh 13 diém twong dwong.
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Tinh ham legng vy huynh S, duge tinh bing miligam trén kilogam (phdn triéu) tir cong thirc 8
hodc dugc tinh bng miligam trén mét khéi & 0 °C va 101,3 kPa (1 013 bar) theo cdng thirc (9)
ho&c phan tram khdi legng theo céng thirc (10).

(Vf - Vg) X T V;
S= x (mg/kg) (8)
mg Ve
(Vi-Vo) xT Vs
S= x (mg/m®) (9)
Ve v,
(V Bl VD) X T V_'g
S= x (% khéi Irgng) (10)
m, x 10° V,

trong dé
V,  thé tich dung dich bari clorua 34 dung cho miu tréng, tinh béng mililit;
V;  thé tich dung dich bari clorua & diém twong dwong, tinh béng mililit;
V, thé tich phdn mau a3 Iy, tinh bing mililit;
Vs  tdng thé tich cla dung dich hdp thy, tinh bang mililit;
Ve  thé tich mau thir & 0 °C va 4p suét 101,3 kPa (1 013 mbar), tinh béng lit;
T duong lugng lwu huynh clia dung dich bari clorua, tinh bing microgam trén mililit;

m,  khéi lwgng miu thr, tinh bing gam.

9.4 Phwong phép dién Ivgng

9.4.1 Phamvi

Xem Bang 1.

9.4.2 Thuéc thir

Trong qua trinh phan tich chl st dyng céc loai thuéc thir loai tinh khiét phan tich (TKPT).

9.4.2.1 Nwérc cét 3 Hn, 1An cét thi ba c6 mat kali hydroxit. Nwére cAt ndy dwgce dung dé chudn bj cac
dung dich va d& rira cac thiét bj.

9.4.2.2 Aceton

9.4.2.3 Amoni hydroxit, dung dich 0,1 mol/l.

9.4.2.4 Bromothymol xanh, dung dich chi thj 0,1 % khéi lugng.
9.4.2,5 Bari clorua, dung dich tiéu chuin

a) Hoa tan 0,38 g bari clorua dihidrat (BaCl;.2H;0) trong nwéc (9.4.2.1) vao binh dinh mirc 1 000 ml,
thém nwéc clng loai dén vach mire.

1 ml dung dich tiéu chudn nay trong dwong voi khodng 50 ug leu huynh.
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b) Pha lo&ng dung dich a) véi nudc (9.4.2.1) theo ty |& (1 + 4). Can pha dung dich nay hang ngay.
1 ml dung dich nay twong dwong véi khoang 10 pg Iwu huynh.

Chuén héa dung dich bari clorua a) bing phwong phap khéi lrgng va tinh dwong lwgng Iwu huynh clda
dung dich; diing dung dich da chuin nay dé chuén hoa dung dich lwu huynh (9.4.2.6) theo qui trinh da
néu trong 9.4.4. Dung dich Iwu huynh da dugc chudn héa lai dugc dung dé kiém tra dung dich bari
clorua b) khi cn, theo qui trinh da néu trong 9.4.4.

9.4.2.6 Lwu huynh, dung dich tiéu chun

Cho 31,2 ml dung dich axit sunfuric chudn ¢(H,S0,) = 0,050 mol/l vao trong mét binh dinh mirc
1 000 ml v& pha lo&ng béing nwdc (9.4.2.1) dén vach,

1 m! dung dich tiéu chuin nay twong duong véi 50 pg vy huynh.

9.4.3 Thiét bj, dyng cy

9.4.3.1 Céu do dd din, doc tryc tiép, A0 nhay cho phép higu chinh dé din dién ban diu.
9.4.3.2 May ghi, dwoc ghép lién vé&i thiét bj do ad dan.

9.4.3.3 Buret ty ddng ghép lién d6i v&l bo phén vé ab thj

Téc a6 vé db thj dat khoang 60 mm/ml chét chuén,

9.4.3.4 Td hop lp rip cye dién, c6 hing sd khoang 1,0 cm™

Loai thich hgp gém hai cyre, mdi cyc 10 mm x 10 mm dwgc d4t cach nhau 10 mm.
9.4.3.5 Binh chudn 9, dung tich 300 ml, c6 vd boc d& kidm soat nhiét.

9.4.3.6 Binh én nhigt, c6 bom tudn hoan dé gitr cuvet & nhiét 46 25 °C + 0,1 °C.

9.4.3.7 May khudy tir.

9.4.3.8 Céc pipet mjt vach, dé chuyén céc lrgng nhd ciia dung dich hap thu.

Kiém tra tinh nang cac thiét bj phan tich bang cach st dung dung dich lwu huynh tiéu chudn (9.4.2.6).
9.4.4 Quitrinh

Vé dudng cong biéu thj mdi lien quan gitra dwdng di d6ng va thé tich do dugc trén buret.

Néu can toan bod dung dich hép thy trong binh dinh mirc cb hep (13) (xem Bang 1), thi chuyén hét sang
binh chuén d& (9.4.3.5). Néu thé tich I&n hon 50 ml, rét sang cée 250 ml va cho bay hoi trén bép dién kin
(KHONG LAM BAY HOI TREN NGON LUPA) dén khi thé tich cdn khodng 25 ml. Chuyén hét leong nay
vao binh chudn d6. Néu can, 14y lugng nhd clia mau (xem Bang 1) d& pha lo&ng dung dich hép thy trong
binh dinh méc (13) bing nwdc (9.4.2.1) cho d&n vach mic va tron ky. Néu thé tich clia phdn miu
khoang 50 ml ho#c nhé hon, ding pipet chuyén sang binh chuén dd. Néu thé tich phan mau I&n hon
50 ml, dung pipet chuyén sang cbc 250 ml va gidm thé tich nhw da néu, chuyén lugng con lai sang binh
chuan ds.
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Thém vai giot chi thj (9.4.2.4) va didu chinh pH téi 7.6 bing dung dich amoni hydroxit (9.4.2.3) A& mau
chuyén tir vang sang xanh. Lugng dung dich amoni hydroxit cin thiét khéng duerc qua mét giot.

Thém vao binh chudn dd 200 ml aceton (9.4.2.2) (hodc thé tich twong durong véi bén Ian thé tich dung
dich, néu dung dich nay Ién hon 50 ml), d& dung dich téi nhiét d6 can bing & 25 °C + 0,1 °C khuéy
béng may khudy tir (9.4.3.7).

Chon viing thich hgp ctia cu do d6 dan (9.4.3.1) va dat ciu dé hiéu chinh dd dan dién ban dau cla
dung dich. Cho chay buret ty d9ng (9.4.3.3) va bd phan ghi (9.4.3.2) ddng thei. Chudn d6 bing dung
dich bari clorua (9.4.2.5) a) ho3c b) tity thudc vao ndng do cla ion sunfat trong dung dich thir. Diém
trong duong la giao didm clia 2 phdn dudng cong thu dugc. Déi sé doc trén bidu dbd ra sd mililit chét
chuln, st dung dwdng cong chudn d4 xdy ding trrde theo the tich.

9.4.5 Xac djnh mu tring

Tién hanh thir mAu trdng, dét hydro va oxy trong th&i gian biing th&i gian d& dét mau va xac dinh leu
huynh trong dung dich hap thy theo qui trinh 8.4.4.

Néu st dyng cach pha loang dé dét mau dé& dang hon, thi phai ding mét Irgng pha loang twong ty
nhu vy khi xac dinh mau tréng.

MAu tréng dugc coi Ia thod man néu hai phép xac dinh lién tiép cho cac gia tri Iteu huynh bé hon 4 pg.
Néu thu dwoc mot gia tri mAu tring Iém hon, rlra, trang thiét bj ddt va 1am lai phép thlr mau tring.

9.4.6 Kiém tra thiét bj
Phai dinh ky kiém tra d3c tinh s dung cla thiét bi dwec dung @& chudn d% dan dién bing céch xéc
dinh ham lwgng luu huynh cta dung dich Ieu huynh tidu chudn (9.4.2.6) theo qui trinh da néu tai 9.4.4.

9.4.7 Tinh toan két qua

Ham legng ey huynh S, tinh bdng miligam trén kilogam (phén triéu) theo céng thirc (11) hosic dugc
tinh bang miligam trén mét khéi & 0 °C va 101,3 kPa (1 013 mbar) theo cong thirc (12) hodic phan trdm
khéi lvgng theo cong thirc (13);

er - Va) X My
§= —————— {mg/kg) (11)
m,
(Vf - VN‘ XMy
Sz —m— (mg/m’) (12)
v,
(Vi - Vo) xm,
8= — (% khéi Irgng) (13)
m, x 10*

trong dé
V, thé tich dung dich bari clorua a4 dung chuin miu tring, tinh bing mililit;

V;  thé tich dung djch bari clorua 84 ding chuan mau thir, tinh bing mililit;
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V,  thé tich m3u thir & 0 °C va 4p suét 101,3 kPa (1 013 mbar), tinh béng lit;

m, khéi lrgng mau thix, tinh bdng gam;
m;  khéi lrgng Iuu huynh tirong duwrong véi 1 mi dung dich bari clorua, tinh béng microgam.

10 Kiém tra phép thir

D& kiém tra d& chinh xac cua ngudi thire hién va thiét bj cin phai xac dinh ham Iwgng fvu huynh cla
céc hdn hep chudn duwge ché ra tir dihexyl disunfua hodc dibenzothiophen (4.8) va hdn hep toluen/du
mé nhe (4.3).

11 Bidu thj két qua

Ham legng lwu huynh S c6 thé duge bidu thj biing miligam trén kilogam (ppm) ho3c miligam trén mét
khéi & 0 °C va 101,3 kPa (1 013 mbar), hodc phan tram khéi lwgng. Bidu dién két qua bing sb trong
(rng vdi sb théd hién @b chym qui dinh (xem Bang 2).

12 P§ chym

Do chum cla phwong phap thu dugc bing phuong phdp kiém tra théng ké cac két qua thir nghiém
lien phong, nhw sau

121 D§ 13p lai

Chénh léch gilra cac két qua thi¥ nhan dwgc do cling mét thi nghiém vién tién hanh trén cing mét
thiét bj, dwéi cac didu kién thr khéng ddi, trén cung mét mau thir, trong mét théi gian dai véi thao
tac binh thwedng va chinh xac clia phwong phap thir nay, chi mét trong hai muai tredng hop duge
vuot cac gia trj ghi trén Bang 2.

12.2 Do tai lgp

Sy chénh léch gira hai két qua thir d8c 1ap, nhan dugc do céc thi nghiém vién khac nhau lam
viéc trong céc phong thr nghiém khac nhau, trén cing mét mau thir, trong mét thoi gian dai véi
thao tac binh thwérng va chinh xac cla phwong phap thtr nay, chi mét trong hai mwoi treong hop
durgc vret cac gia trj ghi trén Bang 2.

CHU THICH Céc gia tri d& 13p lai va a9 tai lap ghi trong Bang 2, khdng 4p dyng cho ham legng lru huynh cla
cac miu khi ho3c xang pha chl xac dinh theo 8.6.4.2 va 8.6.4.3, vl khdng thwe hién trong chuong trinh théng ké.
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Bang 2 - D§ chym

Ham lwgng I huynh, mgl/kg B¢ 13p lai, mgl/kg B¢ tai lap, mg/kg
Ttr 1 den < 1 000 Xem Hinh 5 Xem Hinh 5
1000 35 130
5000 180 700
10 000 200 1500
Ham legng Ivu huynh cao Ham lwgng lvu huynh thip
S 2 1 000 mg/kg, xem Bang 2 1 mg/kg <S < 1 000 mg/kg;
« D6 tai lap
o DY lap lai
£
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g’ 70
T 60
pid
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5 50 "
>
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50
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g 30 N yau ¢
\.‘-— ""-nlIllllhl /
2 20 L
B¢ 1ap lai H“"h.. ""--..._"--.'
10 NS—
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Ham legng ivu huynh, mglkg
Hinh 5 - D§ chym

13 Trwong hep didc bigt (cac olefin nhe)

Ddi véi cac olefin nhe [etylen (eten), propylen (propen), buten, butadien, izopren va cac hdn
hgp clia chung], khi dwgc nén, dwege héa Idng hodc & trang thai 1dng, cAn phai tinh dén cac
thay déi va bd sung sau:

13.1 Thiét bj

Trong diéu 5, doc didu sau:

5.1.13 Dén (21) (xem Hinh 3), bing thép khéng gi, phan cubi la mét bd phan hinh cén cb dugc l3p
vong-0. Bén dwoc trang bj van (24) d& nap miu thlr dang khi va éng hdt cé van (25), dung cho mau

thir Iong.
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13.2 Quy trinh dét
Trong didu 8, trwéc khi theo qui dinh cla 8.4 va 8.6 ¢in chu y cac qui dinh v& an toan sau:

CANH BAO - Luén ludn thin trong khong bao gidr dwa céc hdn hgp chira hydro (hojc cacbua hydro)
va oxy gdy nd vao trong budng aét (20).

13.2.1 Pétden

D3t dén (21) cang xa budng a6t (20) cang tét, khdng d& den (21) trong tryc clia budng, nhueng léch vé
phia ngudi van hanh. D6t dén ngay sau khi hydro dugc nap vao.

13.2.2 Sy chay

Phai @3m bao |a dAu ngon Itra khéng dai hon 2/3 chidu dai ngang clia budng (20). Bam bdo 1a sé doc
trén céc Iwvu legng ké 3, 4, 5 va 8 ciing nhw sé doc trén ddng hd chan khéng (11) duge duy tri én dinh.

13.2.3 Bio vé cho ngwi van hanh

CAn co tAm che bao vé (5.2.1) trong khu wvizc Iam viéc ngay khi cho hydro tiép xtic véi dén va dit tAm
che bdo vé trong sudt qua trinh dét va s dyng dén va cho téi khi cét déng hydro. Ngwei van hanh
clng nhw bt ky mét ngudi nao khac phai & phia sau tdm che trong suét giai doan nay.

13.2.4 Nhirng nguy hiém c6 thé xay ra - Cac bign phap

Trong tredng hep khi ngon Itra bj tét, ngirng hodc giam téc d6 hit, ma quan sat dwgc & leu lvgng ké
(8) ho#c sy gidm dong oxy hosic hydro hién thj & lwu legng ké (3) hodc (5) hodc co sy tre gitp clia leu
legng ké (4) thi déng van vao clia mau thir (24) hoic (25) (xem Hinh 3), va sau d6, déng ngay
van hydro (2).

Trong lic ngon Ilra tit, m& ngay van oxy (1), kéo dén va déng van (1).

14 Bao cao thir nghiém

B4o céo thir nghiém bao gdm it nhat cac théng tin sau:

a) loai va dic didgm san phidm dem ther ;

b) vién din tiéu chudn nay;

c) két qua ciia phép thir;

d) céc sai khac, cé thoa thuan hodc khéng, so vé&i qui dinh trong phwrong phap;
e) ngay thir.
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