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L&i néi dau
TCVN 7369: 2004 hoan toan tugng dudng ISO/TR 11046: 1994,

TCVN 7369 : 2004 do Ban ky thuat Tiéu chudn TCVN/TC 190
"Chét luong dat" bién soan, Téng cuc Tiéu chudn Bo Iludng
Chét lugng dé nghi, Bo Khoa hoc va Cong nghé ban hanh.

i



TIEUCHUAN VIET NAM TCVN 7369: 2004

Chat lugng dat — Xac dinh ham lugng dau khoang — Phuong phap
phc: hong ngoai va sac ky khi

Soil quality — Determination of mineral oil content — Method by infrared spectrometry and gas
chromatographic method

1 Pham vi ap dung

Tigu chuén nay mé t& hai phudng phap s dung dé xac dinh dinh lugng ham lugng dau khoang trong

dat bang phd héng ngoai (phudng phéap A) va sic ky khi (phuong phap B).

Phudng phap A phi hep khi ham [ugng dau khoang I6n han 20 mg/kg theo chat kho. Phucng phap B
phi hop Khi ham luong dau khodng 16n hon 100 mglkg theo chat kné.

Cht thich

1 Phai chu y ring céc phudng phap mé ta & trén khdng xac dinh nguén gdc cba cac chat 1a "diu khoang"
theo digu 4.

2 Phuong phap phé hdng ngoai d& gay ra sai s& dudng do cac hop chét phan cue.

3 Boi véi phudng phap phd hdng ngoai, khéng qui dinh khodng nhiét d6 séi clia cac hop chat dugc xac dinh
la ddu khoang. Véi phuong phap sic ky khi, xac dinh cac hdp chat cd khoang nhigt dé séi tir 175 °C dén
525 °C (cac n-afkan tir C.;H,; dén C,Hg,). Cac phuong phap nay khéng xac dinh dudc dinh lugng ddu md do
cac hgp chat bay hai bi that thoat trong qua trinh x(r Iy sa b,

4 Cac hgp chat phan cuc yéu cd ngudn gbc sinh hoe mdi tao thanh cé thé dudc xac dinh nhu ddu khoang.

5 Ham lugng tuong déi cao cla cac hdp chal phan C.LEC s& can rd viéc xac dinh ham Iugng dau k‘noang Bac

bi&t 1a déi vdi phuong phap phd héng ngoai.

6 Céc hydrocacbon halogen hoa ciing co thé gay can trd.

.- a? b =
2  Tieu chuan vién dan

ISO 3924: 1977, Petroleum products - Determination of boiling range distribution - Gas chromatograri:v
method (San pham ddu mod - Xac dinh su phan b khoang nhiét dé séi - Phuong phap sac ky kb
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TCVN 6648: 2000 (1ISO 11465; 1993), Chét lugng dat - Xac dinh chat khé va ham lugng nudc theo khai
lugng - Phuong phap khoi lugng.

3  Binh nghia

Trong tiéu c.&n ndy &p dung dinh nghia sau:

3.1 Dau khoang (mineral oil): Cac hdp chat co thé chiét ra dugc tr dat bang cach s dung

1,1,2 - triclo - 1.2,2 - trifloetan dudi cac digu kién sau:
khong =£p phu lén magie silicat hodc nhom oxit;

- hap thu cac blfc xa co sb séng 12 2 925 em " va/hosc 2 958 cm ', vathosc 3 030 cm ~' (Phuong
phap A

- cb thé gni phd vdi thai gian Iuu gilta n-decan (C ., Hg;) va n-tetracontan (C..Hz:) (Phudng phap B)

Cht thich 7 - Cac chél theo dinh nghia nay chi yéu la cac hap chét khéng phan cuc cé chifa cac nhém mach
thdng vahzaz nhdm C-H.

4  Nguyén tac

P&t 8m 13y tr thue dia dude lam khé hoa hoc bang mudi hat &m, dude tan nhé va chiét bang
1,1,2-triclo -1.2,2-trifloetan. Loai bo cac hgp chat phan cuc hodc bang cach cho thém magie silicat va

lAc hodc bing mét hé thdng vong khép kin cd chira nhém oxit.

Déi vai phuong phap do phd (Phudng phap A), ghi mét phé héng ngoai clia chat chiét vdi s& séng tir
3 125 ¢m ~" dén 2 800 cm ~'. Dai hap thu CH, d khoang 2 925 cm ', dai hdp thu CH; d khoang
2 958 cm ' v& dai hdp thu CH clia hap chét thom & khoang 3 030 cm ™' d& do ham lugng dau khoang.
Ham lugng dau khoang clia mau thir dugce tinh toan tir gidi hdp thu duge xac dinh bang cach sir dung
cac hé so hap thu da xac dinh theo thuc nghiém.

P& dinh ludng ham lugng diu khoang (Phudng phap B), thém hexan vao mét phan chat chiét da lam
sach va phan tich bing phudng phap sic ky khi. D tach, sir dung cét vdi pha tinh khéng phan cuec. Dé
phat hién, sir dung detector ion hoa ngon Ilta (FID). Tinh t8ng dién tich cac pic tif decan (CHz;) dén
n-tetracontan (C.Hg,) d8 xac dinh ham Iugng ddu khoang. Ham lugng diu khoang clia mau dudc tinh
toan tif mdt chudn ngoai dudc chudn bi tir ddu chuan.

5  Thudc thu

Tat ca cac thudc thir phai 13 loai phan tich va phi hgp vai muc dich st dung clia ching.
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5.1 Thudc thir str dung cho phuong phap A va B
511 1,1,2-triclo -1,2,2-trifloetan, {C.CLF.)

S phu hdp cla thudc thir nay dé sir dung trang phucng phap phd héng naoai dude xac minh bang

czzh ghi mét phd hdng ngoai vai 53 séra tir 3 125 e 68n 2 800 e rong modt cuvel cé chiéu di.

227G 4.00 cm va mdt cuvel réing G& 4di chigu. Dung midi nay thich hap «7 @6 truyén gua rong khoat
(w3000 cm " dén 2 900 cm " ¢b gia tri 18n hon 30 %,

Chu thich 8 - Trong tiéu chudn dung méi nay dugc viét 1a "CFE".
5.1.2 Magie silicat, c6 kich thudc hat tir 150 um dén 250 um (16 ray: 57 46n 100}, siy khé & 140 C
trong 16 h va gilf trong binh hat am. '

Chi thich

¢ Loai magie silicat thich hop |2 loai cd t&n thuorg mai "Florisil" *. Né dudz chd tao tir distomas va magie

silicat khan.
10 Khi s8y khé d6 day ciia Idp magie silicat khéng dude [dn han 0,5 em.

11 8u phil hdp clia magie silicat duge kiém tra bang cach cho 1.0 g chét nay vac 40 ml dung dich axit lauric
(5.1.3) va lac 30 phut trong may lac (6.1.3). Sau khi @& idng va tién hanh da. 45 truyén qua trong khoang tir
3030 cm ™" dén 2 925 cm ' phai co gia tri bAng 35 % d&n 45 % khi sif dung cuvet cé chidu day bang 1,00 cm

5.1.5 Dung dich axit lauric
Hoa tan 2, 00 g axit n-dodecanic (C,.H:.C:) trong "CFE" (5.1.1).
5.1.4 Dung dich géc chuin néi

- Hoa tan chinh xac 200 mg n-tetracontan trong 1 lit "CFE" (5.1.1). Pha loang dung dich 10 I&n d&n néng
da 20,0 mg/l.

5.1.5 Nhém oxit (Al.O;), kiém hoac trung tinh |, kich thudc hat tr 63 um dén 200 um (16 ray: 70
dén 230).

Chu thich 12 - Su phii hdp clia nhdm oxit dude kiém tra bang cach cho 40 mi axit lauric di qua cot nhém oxit,
B0 truyén qua clia axit sau khi di qua cot trong khoang tir 3 030 cm " dén 2 825 cm " phai ¢t gia tri tir 35 %
dén 45 % khi slt dung cuvet cé chiéu day bang 1,00 em,

5.1.6 Natri sulfat khan, nung it nh&t & 550 “C trong 2 h,
5.2 Thudc thir sir dung cho phuang phap A
5.2.1 n-Hexadecan (E1EH34:|

Hoa tan 180 mg n-hexadecan trong 1 000 ml "CFE" (5.1.1).

" Florisil 13 vi du vé sin phidm thwong mai phit hop. Théng tin dua ra vi s thudn loi cho nguit s dung teu chuin nine v
Ehdng dua i mot su xde nhin cia 150 vé sin phdm nay.
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5.3 Thuéc thir st dung cho phuong phap B
5.3.1 n-Hexan

5.3.2 n-Alcan chuan

Hoac

a)  han hgp cac lugng céan bang nhau cla cac n-alcan cé s& cacbon chan tif C.. dén C.. dudc hoa

tan trong n-hexan (5.3.1). v8i ham lugng mdi n-alkan | 50 mg/l; hoac
b)  n-alkan chudn theo IS0 3824,

Chu thich 13 - Chudn nay duds st dung dé xac minh su phi hop cla hé thdng sac ky khi 88i vdi s tach cling

nhu la dé nhay.

1

5.3.3 Dau khoang chuan

Hon hgp cac Iugng can bang cla hai loai d3u khoang khac nhau dudc hoa tan vao n-hexan vdi ham

lugng clia dau khoang 12 8,00 21 va ham ludng cila C,; chinh xac 1a 20,0 mal,

Chu thich 14 - Dau khoang chudn nay phi bao gdm 2 loai diu khoang. Loai thir nhat phai cé cac pic riéng
biét nhin théy 13 trén sac ky d, vi du nhu trong phu luc A, hinh A.1 a) (phia bén trai clia séc ky d8). Loai ddu
khoang thif hai phai cé khoang nhiét dé sdi cao hon loai thir nhat va trén séc ky do phai cé mdt "budu" co thé
nhin thay, vi du trong hinh A.1 2) (phia bén phai clia sic ky dd). Vi du vé loai dau nay la ddu bdi tron (dau nhat)
khéng co phu gia.

6  Thiét bi, dung cu

6.1 Khai quat

Cac dung cu thi nghiém bang thuy tinh théng dung trudc khi sif dung phai dudc rifa sach va trang béing 1
"CFE" {5.11) va sau dd s3v khé.

6.1.1 Binh bang thuy tinh chira mau, cé dung tich it nh&t 0,5 Iit, vdi n3p van cé mdt I6p phia trong 1a
polytetrafloetylen (PTFE).

6.1.2 Thiét bi nghién mau

6.1.3 May lac, chuyén déng ngang vai téc 86 200 Ian lac/phut.

6.1.4 Gidy loc sgi thuy tinh, co dudng kinh 60 mm, dugc nung & 500 °C trong 3 h.
6.1.5 Dung cu chiét Soxhlet, cd dung tich 150 ml.

6.1.6 Cot sac ky, vdi vong khép kin nhu mé ta trong hinh 1.
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Kich thudc tinh bang milimet

A\

iBong thuy tinh b kich
thudc mao quan G1

" NS 12/

Binh dinh mic

Hinh 1 - Cét sac ky vong khép kin

6.2 Thiét bi, dung cu sir dung cho phudng phap A

6.2.1 Cuvet thach anh, c6 thé day va phi hop véi phép do nhA hing ngoai, eb chiéu day bing

1.00 cm va 4,00 cm (c6 thé chon |2 0,2 cm).
6.2.2 May do phé héng ngoai, phil hop trong khodng s6 séng it nhat tir 3 200 cm " dén 2 800 cm

Chu thich 15 - Trong toan bd tiéu chudn nay, qui trinh ghi phd hdng ngoai dudc thuc hién bdi quang phd ké
hai chim tia tan sac truyén thdng. Tuy nhién, cling ¢ thé sif dung may kiéu bi&n d8i Fourier (FTIR). T4t ca
cac qui trinh phai thuc hién theo ki thuat chim tia ddn séc nhu trong tai liéu huing dan thao tac.
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6.3 Thiét bi, dung cu diing cho phucng phap B

6.3.1 N&i cach thuy. cd khoang nhiét 46 1&n dén 100 °C.

§.3.2 May co dac. loai Kuderna Danish hoadc may i tam.

6.3.3 Sac ky khi. co hé thdng budng bom mau khéng phan biét (18t nhat 13 on-column hodc bom ptv),

zetezior ion hoa ngon ida va 16 dat nhigt @4 theo chuong trinh.

6.3.4 Cot sac ky

Zac =3t sau day dude xem la thoa man:
Cét bang thiy tinh: d&i 1 m, dudng kinh trong 2 mm, pha tinh 14 3 % polymetylsiloxan tdm Ién chal
mang cd hat 125 um dé&n 150 um (16 ray 100 dén 120). L
Cot bang thuy tinh déo: dai 10 m, Guting kinh trong 0,5 mm, pha finh polymetyisiloxan, Ip phim day 1 pm, .
Cét bang thuy tinh déo: dai 25 m. duding kinh trong 0,3 mm, pha tinh polymetysiloxan, 13p phim day 0.4 pm,

6.3.5 Hé théng dir liéu. cd thé tich phan téng dién tich ctia sAc ky d8. cé kha nang b3 chinh hién tugng

‘ch&. mau cét” va tich phan lai sau khi v& lai duding nén.

7  Lay mau, bao quan va xir ly s bé mau

Viéc iy mau dugce tién hanh sau khi 3 cd cong tac vdi phong thi nghiém phan tich,
2é mau trong béng t6i & nhiét do 4 “C khéng qua 1 tuan.

S&y kho va nghién nho mau.

8 Cach tién hanh ff

8.1 Xac dinh mau trang

Trudc khi xac dinh mau thr, ti€n hanh xac dinh mét mau trdng theo 8.2 va 8.3, sif dung tat ¢4 cac hoa
chat vdi lugng qui dinh nhung khong cd mau thir,

8.2 Chiét

8.2.1 Qui trinh lac

Cho 15 g mau da dugc sdy kho va nghién nhé vao binh nén dung tich 100 ml, thém 20,0 ml "CFE"
t5.1.1) va day binh lai. Dat binh 1&n méay l&c (6.1.3) va lac trong 30 phit. Thém 1,00 mi dung dich chuin

noi (5.1.4). Phai |ic sao cho "CFE" phan tan triét 4 vao toan bé mau,

Chu thich -
16 Kinh nghiém chi ra rng 150 I&n 1ac/phit 1a thich hap néu bién do chuyén déng 7 cm.

17 Dung dich chuan néi chi diing cho phuong phap séc ky khi, Néng do clia dung dich a0 nhd @& khong can
trd trong phudng phap do phé héng ngoai.
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Pé pha ran l&ng xudng va loc 16p "CFE" trén bé mat vao binh nén dung tich 100 ml qua gidy loc soi
thuy tinh (6.1.4).
Cho thém 20,0 ml "CFE" v& I2p lai qui trinh chigét mé ta g trén. Trang gidy loc bang khoang 5 ml "CFE".
Thém 1.00 ml dung dich chudn ndi f5'.‘l.4j|_ _
8.2.2 Qui trinh chiét Sexhlet
Can 30 g mau d3 say kho va nghién nho vao dng chira mau. Lap 6ng nay vao dung cu chiét Soxhlet
(6.1.5). Co dinh mau bén trong dng bang béng thuy tinh da duge lam sach, '
Pat mét binh dung tich 250 mi bén dudi dung cu chiét Soxhlet.
Chon lugng dung méi s dung 1am saoc dé dam bao rang day binh khéng bi kho.
Tﬁua trinh chiét ti€n hanh trong 5 h. Dung thiét bi theo 6.3.2 c& dac dich chiét "CFE" dén thé tich
50 ml. Cho thém 1,00 mi dung dich chu&n ndi (5.1.4).
Cha thich -
18 N&u qua trinh chiét kéo dai gua (vi du qua dém). chat hitu co ngudn gdc W nhién s& dugc chiél ra va cé thé
gay ra sai s dudng.

19 Viéc gidm thé tich cha dich chiéi sir dung may c6 d3c'li 1am phai tién hanh trong modi trudng chan khong
dudc kiém soat. Nhiét dd clia ndi cach thuy khéng dude vugt qué 40 °C. Hidu sudt thu hdi cia qua trink ray
phai dude xac nindn bang cach st dung cac lugng d3 bigt cac hop chat chudn bao triim ca khoang nhiét dé séi,

8.3 Lam sach
8.3.1 Lam sach bing magie silicat

rThém 5 g magie silicat (5.1.2) vao dich chiét da dugc chudn bi theo 8.2.1. Day binh nén va lac 30 phat
trén may Iac (6.1.3). Loc dich chiét da lam sach vao binh ¢:nh mifc dung tich 50 ml qua gidy loc sgi thuy
tinh (6.1.4). Trang binh va gidy loc bang "CFE" (5.1.1). Lam day dén vach mirc va trén néu sif dung

phuong phap phé héng ngoai dé dinh lugng.
8.3.2 Lam sach bing nhdm oxit

Thém "CFE" (5.1.1) vao dich chiét da dudc chuin bj theo 8.2.2 ddy dén vach mlc cla binh dinh mic,
day binh va trén déu. Chudn bj mot cot séc ky (6.1.6) vdi 8 g nhdm oxit (5.1.5) va chuyén dich chiét vao
cot sic ky khép kin nay. Cho dich chiét di'qua cot tach tai ap suét khi quyén.

Chu thich 20 - Qua trinh Iam sach c6 thé phai 1ap lai. Trong céc trudng hop khdng thé loai bd hoan toan cac
anh hudng clia cac hop chat khdng phai I hydrocachon, phai kiém tra lai dich chiét bing cach ghi phd héng
ngoai (thudng su ¢ mat clia cac hop chat dude xac dinh bdi su xudt hién cac dai dac trung cla nhém C=0 va
O-H). N&u khéng thé loai bd cac hgp chét gay nhigu thi khdng thé sir dung phuong phap phé hng ngoai dé
xac dinh dinh lugng ham lugng déu khoang (sai s6 dudng).
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8.4 Phudng phap A: Xac dinh bing phé héng ngoai

8.4.1 Chuin bi

Phai dam bao réng may do phd hdng ngoai (6.2.2) hoat dong ding theo nhu tai liéu huéng dan cla thist bi,
Xéac dinh dé truyén qua 100 % nhu sau.

D& day "CFE" (5.1.1) da xif Iy theo 8.3 vao hai cuvet (6.2.1) gidng nhau va dat cac cuvet nay vao chim
tia cla mau thir va déi chimg clia quang phé k€. Diéu chinh quang phé k& dén dé truyén qua 100 % tai
sG séng 3 125 cm ' va ghi phé tir s6 séng 3 125 cm ' dén 2 800 cm . Xac dinh xem dé truyén qua
trong khoang nay cé béng 100 % + 1 % hay khéng.

Chi thich 21 - Sai s6 16n han 1 % c6 thé do cuvet bj nhidm ban valhosc chifc nang cla quang phd ké kém.
Lap lai phép do @6 truyén qua khong co cuvet sé cho cau trd 1di quyét dinh. ’

Kiém tra 36 chinh xac clia phép do do hap thu nhu sau

B3 day dung dich n- hexadecan (5.2.1) va "CFE" vao hai cuvet (6.2.1) ¢é chidu day bang 1,00 cm va
ghi phé tir s6 séng 3 125 cm ' dén 2 800 cm ~'. Xac dinh d6 hap thu tai diém cuc dai 3 s6 séng khoang
2 925 cm ~' va khoang 2 958 cm "' va tinh ca hai h& s8 d6 hap thy. Céc gia trj tinh duge phai khéng
dudc sai léch 1an han 0,1 mifmg.cm so vdi cac gia tri 43 xac dinh dua trén thuc nghiém 13 4,0 ml/mg.cm

va 1,5 ml/mg.cm.
Chu thich 22 - Sai 8 18n hdn 0,1 mifmg.cm ¢ thé do
tdc db quét qua nhanh va/hodc dé rong bang séng qua 16n;
chiim tia bifc xa khong ddng nhat, cé thé do ngudn blfc xa da yéu (cli), hé thdng quang bi nhiém ban
valhodc su pha héng clia cam trong chim tia so sanh. Lap lai phép do véi téc d6 quét cham hon valhoic du::’
rong bang séng nho hon s& cho cau tra 1ai quyét dinh.
8.4.2 Tién hanh do

Do do hap thu cla dich chiét d& dugc lam sach chuin bi theo 8.3 nhu sau

D3 day dich chiét vao cuvet (6.2.1) cb chiéu day bang 1,00 cm, day cuvet va dat vao chiim tia cla mau
thir cia quang phd ké (6.2.2). Chuén bj khodng 50 ml "CFE" (5.1.1) dudc 1am sach theo qui trinh giéng
nhu qui trinh 1am sach dich chiét dugc chudn bi theo 8.3, D& ddy "CFE" vao mét cuvet khac tuong tu,
day cuvet nay lai va dat vao chim tia déi chiing cla quang phé k&. Ghi phd tai sé séng tir 3 125 cm ™
dén 2 800 cm ' Ké mét duding thing qua hai d5 truyén qua do dudc tai s6 séng 3 125 cm ' va
2 800 cm 7 va xac dinh d6 hap thu tai cac diém cuc dai & khoang 2 925 cm ~*, 2 958 cm ' va
3030 em ™ trén co sd dudng thing nay.(Xem hinh 2).

Néu tai mét dinh cé dé h&p thu In hon 0,8 thi phai pha lodng dich chiét. Pha lodng mét phan cla dich
chiét bang "CFE" da sach (hé s& pha lodng, DF) va ghi phd. Bé&ng cach khéac, co thé sir dung mét cuvet
¢ chiéu day bang 0,2 cm d& do phd cho ca chim tia xac dinh va d8i chitng.

10



TCVN 7369: 2004
Budng truyén

2958 y
1125 3030 3*?25_{' 7830

13’}-—?_ _!_:_H‘_ : i 1
AN PR |

# | | | -T i i~k Dudng nén
=2 1 i ] | 1
I | | r‘ ! |
T - '
A i
g AR
= g i ;
g 70 = ] ‘| | i
= i _
2 | i\ | ]
E &0 ]l‘ L) i 1 |
‘18 [ | ' ; :
oy i | |
g = S B
: 50 b | | _
1
S
L 1l

3 700 1000 2800 2700 O
S8 séng e =v{cm )

Hinh 2 - Vi du vé mot phé héng ngoai clia diu khoang trong "CFE"

Néu khéng cé dinh nao c6 dé hédp thu Ién hon 0,1 thi cé dac dich chiét bang thiét bj theo 6.3.2 d&n thé
tich tr 4 mi dén 5 ml (hé s6 co d&c, CF). Do phd dich chigt cd dc bing mét cuvet ¢b chiéu day
1.00 em theo trinh tu néu a trén, st dung "CFE" d& dudc cé dic theo cling cach dé dsi chiéu.

Chul thich -

r 23 Khéng digu chinh quang phd k& d&n dd truyén qua 100 % tai 3 125 cm " trudic mdi phép do mdi clia mot
dich chiét,

24 £% truyén qua thap han 100 % mot cach 15 rét tai 3 125 cm " cho biét su c6 mat cla cac hdp chat phan
cuc trong dich chigt. Biéu nay phai dudc dé cap dén trong bao cao thir nghiém.

25 Sir dung pipet 1a khong phl hgp dé 18y chinh xac "CFE" bdi vi dong "CFE" tif pipet ra thuéing dong lai & dinh
do trong lugng rigng cha nd cao.

8.4.3 Tinh toan
Tinh toan ham lugng diu khoang theo céng thirc:

DFSFI (@& a, a,} 100

T TR T Al i

trong dé:

W, 13 ham lugng dau khoang, tinh bang miligam/kilogam (ma/kg) theo chét khé:

N
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CF lahésd cd dac (CF > 1);
DF 12 hé sd phaloéng (DF > 1);
m  ia khéi ludng 6&¢ xf Iy so'bd 18y d& phan tich, tinh bang kilogam-
v Iz thé :ich clia dizh chiét "CFE" (5.1.1) (= 50 ml;, tinh bang mililit:
SF  |a hé s& chéat thém tU qua trinh x ly so bo;
/ I& chidu day cla cuvet, tinh bang centimet;
a, |3ddhip thu clz pic tai khoang 3030 cm *';
a, 1add hap thu cia pic tai khodng 2 958 cm ~*;
a, ladé hap thu clia pic tai khodng 2 925cm ;

C, '3 hé s5 do hds thu riéng clia ¢ai hap thu nhém CH thom tai khoang 3 030 em ™', xac dinh

tneo thuc nghiém tif cac san phém déu khoang khac nhau (= 0.68 ml/mg.cm) (xem [4]);

C, 13 hé s3 dd hap thu riéng clia dai hdp thu nhom CH, tai khoang 2 958 cm ', xac dinh theo

thuc nghiém tir cic san pham dau khoang khac nhau (= 5,2 mi'mg.cm) {(xem [4]);

C, la hé s3 do hap thu riéng cla dai hdp thu nhém CH; tai khoang 2 925 cm ™, xac dinh theo

thifc nghiém tI cic san phdm diu khoang khac nhau (= 3,9 mifmg.cm) (xem [4]);
Wa. 18 ham lugng chit khd, dugce biéu thi bang phan tram theo khai lugng.
Lam tron két qua d&n mét con sé ¢b nghia khi ham lugng tinh duge nho hon 100 mg/kg.
Lam tron két qua dén hai con 88 ¢ nghia khi ham lugng tinh dugc I6n hon 100 mg/kg.
Kiém tra ham lugng tugng d&i cla hydrocacbon thom nhu sau

Tinh thuong s6 a./{a, + a.). N&u thuong s6 nay 16n hon 0,12 thi mau cb chifa ham lugng hydrocacbon
thdm caoc. Biéu nay phai dudc néu ra trong bao cao thi nghigém.

Chu thich -

26 Ham lugng tuang ddi cla hydrocacbon thdm cao cé thé dudc tao ra-bdi ddu mé hoac cac thanh phan ton tai
trong h&c in.

27 Thugng s6 0.12 dudc xac dinh trong hdn hop cla gasoil, benzen, toluen va o-xylen cd ty 1& 3:1:1:1 theo
khéi ludng

28 Hé s6 chat tham (b8 sung), SF, hiéu chinh cho cac chét thém vao trong khi xif Iy sd b mau, vi du vai chat
lam khé hoa hoc nhif sau;

SF = Khéi luong clia dat dem xit Iy sd bd + Khdi ludng ciia chit lam kho thém vaol Khéi lugng clia dét dem
xUr Iy so bé.
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8.5 Phuong phap B: Xac dinh béng sac ky khi
8.5.1 Co dac dich chiét

Can dich chiét "CFE" hoac phan con lai (m.) va ding thiét b cd E2c theo 6.3.2 ¢o dac dén dung tich iy
4 ml dén 5 mi. Thém 1,00 ml n-hexan (5.3.1) va b dac dudi dong khi nito véu dén thé tich cudi cing 13

1 ml. Co dac dich chiét mau trang (xem 8.1) theo cach tudng tu.
8.5.2 Kiém tra syt hoat déng clia thiét bj

Dung mét trong cac cot da qui dinh (6.3.4) d€ phan tich sic kv khi. Diéu chinh sic ky khi (6.3.3) 38
cung c&p suf phan tach 13 uu. n-alkan chudn (5.3.2) phai cé dudng nén tach bigt. Hé s& tach tuong 681
cla n- alkan C.-so vdi n- alkan C;, it nhat1a 0.7.
Tdi wu hod sy phan tach cla sic ky dé bat dau vdi cac diéu kién sau:
Nhiét 6 dau vao phu thude vao loai budng bom mau
Nhiét dd buéng cot 55 °C trong 5 phut
15 c'CfF}hl:ﬂ dén 30 -C/phut dén 300 -C
300 °C dén 325 °C trong 20 phat
Nhigt do detector 350 °C

8.5.3 Tién hanh do
Ghi s&c ky d5 clia cot bang cach bom mét thé tich n-hexan (5.3.1). Sau d4 bom ba l3n cling thé tich
nhu nhau dung dich dau khoang chudn (5.3.3) va ghi sic d6. Hidu chinh ba sac dé nay déi vai cot bi
"chay mau" va tinh do léch chuin cla dién tich duge do. D6 léch chuin cla ddu khoang chudn phai
khong idn hon 5 %. Hiéu chuén detector bang céach do it nhat bon dung dich ddu khoang chuan.
Diing cac két qua nay dé dung mét dd thi hiéu chudn. Phai dam bao ring detector dudc van hanh trong
khoang tuyén tinh cla né. Trong khoang nay, chon mét chuan thich hap dé dinh lugng. Ghi séc dé cla
dich chiét mau tring va cla dich chiét mau thir (xem 8.3) & cing maét didu kién. Hidu chinh mau thir
theo mau tréng.

Chu thich -

29 Hién tugng "chay mau” cla cot tang ed thé cho bigt bam hay cot bi nhiém ban.

30 Su tang mau trdng cb thé cho biét viéc sir dung cac thudc thir khodng tinh khiét hodc dung cu thi nghiém

b&ng thuy tinh sif dung bi nhiém ban.
8.5.4 Cac théng s6 tich phan
PE tich phan séc ky d6, xac dinh dién tich t8ng tir n-alkan C,,dén n-alkan C,.. B4t ddu tich phan tai thai
gian luu cla n-alkan C,, & mic tin hiéu trudc pic cla dung méi. Két thuc tich phan dién tich téng ngay
trudc thai gian luu cla n-alkan C., d cling mifc tin hiéu (xem phu luc B). Tich phan chudn ndi theo ciing
mot cach vadi pic riéng biét.
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Chu thich -

31 T4t ca sac do phai dudc kiém tra bAng mat thudng dé tich phan. Thoi gian bat dau va két thic cla tich phan

phai nhin thay dudc trén séc db.
32 Su xudt hién cac pic trén pic dung mai 6 thai gian luu nhé han clia n-atkan C,; khong phai bat ngudn 1
"CFE" va/hoac n-hexan chi ra ring mau cd chifa cac ciu tl dé bay hai. Diéu nay phai néu ra trong bao cao thif
nghiem.
33 Puong nén khéng ndm ngang ¢ cudi cla sic do (thai gian luu 16n hon n-alkan C,;) cé tin hiéu Idn han tin
higu tif cét bi "chay mau”, chi ra ring mau thir co thé chita cac hydrocachon c6 nhiét do si cao. Biéu nay phai
dé cap trong bao cao thir nghiém.
34 Khoang nhiét do soi clia ddu khoang cé thé xac dinh tir théi gian luu tudng déi so véi diém soi cla chudn
n-alkan (5.3.2) (xem phu luc B).

8.5.5 Tinh toan

Tinh ham lugng dau khoang theo cang thirc

A . dl. SF 100
W= ---xp_“,KIhX — N e —
' o i, M

trong dé
w, 1a ham ludng dédu khoang cla méu thi, tinh bang miligam/kilogam theo chéat khé;
A, ladién tich da tich phéan cla dich chiét mau thir;
A. ladién tich da tich phan cla dung dich chudn;
0.« landng do clia ddu khoang trong dung dich chuin, tinh bang miligam/mililit;
V, Iathé tich cia dich chiét n-hexan, tinh bng mililit (= 1 mi);
d  laty trong tuong doi clia "CFE" (=1,494);
m. la khéi lugng cla dich chiét "CFE" con lai da duge xUr ly, tinh bang gam,;
Ve la lhﬂé’ tich cla dich chiét freon thu dugc theo 8.2, tinh bang mililit;
SF 14 hé s8 chat thém thu dugce tr x(f ly so bd;
m, 1a kh&i lugng clia a4t da xU ly so b, tinh bang kilogam;
Wer |4 ham lugng chat khé, tinh bang phan tram.
Lam tron k&t qua dén mdt con 53 ¢b nghia khi ham lugng tinh duge nho han 100 malkg.

Lam tron k&t qua dé&n hai con s6 cb nghia khi ham lugng tinh dugc 16n hon 100 mg/kg.
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8.5.6 Kiém tra chat lugng cla vidc sir dung chuin néi
Hiéu suat thu héi clia chusn ndi phaila

A dl.

A, .

I, =120

trong do
A, .- la dién tich cla pic C.. clia dich chiét mau-
A = |2 dign tich clia pic C,: cla dung dich chudn:
d, V.m, va V., nhu dinh nghia trong 8.5.5,

? Chu thich -

35 C6 thé co mat vai mau chita mot lugng 16n C.;. Trong trudng hop do, ty s6 A, .. 1A, 4206 thé 16n hon
Sur oo mat mot lugng 19n C;; va C,, cho biét su tén tai clia C., trong méu gdc,

36 Khéng sl dung chudn ndi d& dinh Iugng ham lugng déu khoang. Né chi dugc sif dung @8 ki€m tra budc chi
sac ky dé, dac biét |2 viec kiém soat qui trinh bom va hé théng bom.

9  Bao cdo thir nghiém

Eao cao th'¥ ngt iém £hai bao gém cac théng tin sau:
a) vién dan tidu chudn nay:
b) vién d&n phuong phap da dugc sir dung (phugng phap A hoac B, qui trinh chiét Soxhlet ho#c l&c);
c) dau hiéu day dd dé nhan dang mau thir:
d) két qua xac dinh:

e) tdt c& nhitng thao tac khong qui dinh trong tiéu chudn nay va bat ky suf c8 nao ¢d anh hudng dén
két qua th,
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8.5.6 Kiém tra chat Iugng cua viéc sir dung chuin néi
Higéu sudt thu héi cla chudn ndi phai 1a

of = Wl

A, .

L =1=01

trong 46
A. s la dién tich cda pic C.. cha dich chigt maiu-
As. - 12 dién tich cla pic C.: cla dung dich chudn:
d, V.m, va V, nhu dinh nghia trong 8.5.5.

n Chu thich -

35 Co thé c6 mdt vai mau chira mét lugng Ion C... Trong trudng hop d6, t s6 A, .- /4., . cd thé 16n har * -
Sif o mat mdt lugng I6n C.. va C.; cho biét sy tn tai cla C., trong mau géc.

38 Khong sif dung chuin ndi d& dinh Iugng ham lugng déu khoang. Né chi dude sir dung dé kiém tra budc ghi
sac ky do, dac biét 1 viéc kigm soat qui trinh bom va hé théng bam.

9  Bao cdo thu nghiém

Eao céo th’¥ ngtiém phai bao gdm cac théng tin sau:

a) vién dan tiéu chudn nay:

b) vién dan phuong phéap da dugc sif dung (phuong phap A ho#&c B, qui trinh chiét Soxhlet hoac l3c):

c) dau hiéu ddy di d& nhan dang mau thi:

d) két qua xac dinh:

e) tét ca nhiing thao tac khang qui dinh trong tiéu chudn nay va bat ky su ¢6 nao cb anh hudng dén
két qua thir.
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Vi du vé tich phan sac ky dé cta dau khoang

Hinh A.1 15 sic ky d5 clia mdt dau khoang chudn va hinh A2 14 sdc ky d6 clta mot dich chigt tir mau

Phu luc A
{tham khao)

dat bj nhieém ban bai dau khoang.

Hinh A.1 a) va A.2 a) |4 sic ky d6 gbc, hinh A.1 b) va A.2 b) 14 séc ky d6 cliz cot bi "chay mau" sau khi

bom n-hexan va hinh A1 ¢) va A2 ¢} & séc ky d6 gdc d3 loai bo tin hidu cla cot bi "chay mau", Sac ky

dé duge tich phan tif n-decan (Cy.) dén n-tetracontan (C.:). Phan tich phan cé hinh cong.

Cac sac ky 56 duge chun bj dudi cac digu kién sau:

K thudt bom

Thé tich bom

Cit

Chiéu dai cot
Pudng kinh trong cla cot
Pha long

Chiéu day phim
Khi mang

Ap suat

Detector

Nhiét 46 detector
Nhiét do budng cot

16

on-column

0,2l

WCCOT béng thuy tinh déo
10m

0,25 mm

CP-Sil-5 CB

0,13 um

nita

15 kPa

ion hoa ngen |ifa
3z5°C

50 °C trong 5 phat

15 “C/phut dén 300 °C
300 °C trong 10 phut

320 °C trong 20 phut (Iam sach).

1\



¢) Sac kv d6 da dudc hiéu chinh va tich phan

Hinh A.1 - Sic ky d6 clia d4u khoang chusn
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a) Sac ky db gic

b) Séc ky d6 clia cot bi "chay mau”

fi.n

|
T /// /////// 4 o=

c) Sac ky dé da duoc hiéu chinh va tich phan

Hinh A.2 - Sic ky khi dé clia dich chiét tir m3u dat bi nhiém ban ddu khoéng
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Phu luc B
(tham khao)
Giai thich su xac dinh khoang nhiét dé séi cla diu khoang trén sic ky dé

Bang B.1 liét ké cac nhiét do séi cla cac n-alkan ¢ tif 2 d&n 44 nguyén t cacbon (C: dén C..). SU
dung cac nhiét ¢ soi nay cd su so sanh gilra dich chiét tr d&t va hdn hdp cac n- alkan cé thé dugc -

hién d& xac dinh khoang nhiét dé soi.

Bang B.1 - Nhiét do séi clia cac n-alkan

S8 nguyén tlr cacbon | Nhiét do soi

W 00 = O h e (e PO
Lk
i

[l
Lo ]

. B =
hd — O
B3 R —
o) =t =
o =N

-t
B3
o
L#5 ]

15 271
16 287
17 302
18 317
19 331 '
20 344
21 356
22 369
23 380

. 24 391

1 25 ; 402

' 26 ! 412
27 | 422

| 28 i 432

i 29 | 441

- 30 | 450
31 ! 459
32 468 _
33 476 i
a4 483 i
a5 491 ,
36 " 498 i
a7 505 :
38 512 i
39 518

, 40 525

' 41 531
42 : 537
43 | 543
44 i 548 [
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(3]

- 20

Phu luc C

(tham khao)

Thu muc tai liéu tham khao

Riza Quantitaiive sstermination of mineral oil in watersoif, Riza note B7.062x {1987) (in Dutch).

Lelysiad.

Fennings, M. The i=fuence of column choice and method of integration when determining mineral
oil gas chromataz-zshically , ICW note 1824 (1987) (in Duich), The Winand Staring Centre,

Wageningen.

Riza Quantificatios =7 the mineral oil cortent in extracts from environmental samples: Compan'soﬂ

of various standars zed method , Riza note 88.040x (1080) (in Dulch), Lelystad.

Roteiri, S. ef al. Zsrermination of hydrocarbons in aqueous effluents from the oil industry by

infrared analysis ;- 254), Concawe , The Hague.

Standard methods izr the examination of water and waste water (17th ed. 1988), American Public

Health Association. op. 5-48, Washington.




