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Xuat ban 18n 1

Etanol nhién liéu bién tinh dung dé tron véi xdng
s dung lam nhién liéu cho déng c¢d danh Iffa - Yéu cau ki thuat

Denatured fuel ethanol for blending with gasolines for use as automotive spark-ignition
engine fuel - Specification

1 Phamviap dung

1.1 Tiéu chuan nay ap dung cho etanol nhién liéu bign tinh khan danh nghia dé trgn vdi
xang khéng chi vai thé tich tr 1 % dén 10 %, s’ dung lam nhién lidu cho déng co danh lia.

¥ nghia cla tidu chudn nay dudc néu trong Phu luc B.2.

1.2 Cac gia tri tinh theo hé& Sl 1a gia 'ri tidu chuan. Cic gia tri ghi trong ngoac ddn dung dé tham khac.

2 Tai ligu vién din

Cac tai lidu vién dan sau 13 rat can thiét cho viéc ap dung liéu chudn nay. Béi vdi cac tai liéu
vien dan ghi nam céng bo thi ap dung ban dudc néu. D6l voi cac tai liéu vién dan khdng ghi nam
cong bd thl ap dung phién ban méi nhit, bao gdm ca cac sita d8i (néu cb).

TCVN 2698 (ASTM D 86) Sa&n phdm d4u mé - Phudng phap xac dinh thanh phan cat d ap suét
khi quyén.

TCVN 3166 (ASTM D 5580) Phuong phap xac dinh benzen, toluen, etylbenzen, p/m-xylen, o-xylen,
cac chat thom C, va nang han, va téng cac chat thom trong xang thanh pham bing sac ky khi

TCVN 6593 (ASTM D 381) Nhién lidu long - Phuong phap xac dinh ham lugng nhua thue (8 -
Phurang phap bay hai,

TCWN 6701 (ASTM D 2622) San phdm ddu mé - Phudng phap xae dinh ham lugng Iuu huynh
b&ng pho huynh quang tia X.

TCVN 6777 (ASTM D 4057) D&u md va sin phdm diu méd - Phuong phap isy mAu thil céng.
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ASTM D 512 Test mathods for chioride ian in water {Phuong phap xac dinh ion clorua trong nude).

ASTM D 821 Tes! methods for specific gravity, apparent, of liquid industrial chemicals (Fhudng
phap xac dinh khéi lugng néng, khél lugng néng bigu kién cla hoa chat cong nghiép dang long).

ASTM D 1152 Specification for methano! (methyl alcohol) [Yeu cau ky thuat d&i voi metanol

{melyl alcohol)].

ASTM D 1183 Specification for Reagent Water (Y&u cdu ky thudt ddi vai nudc si dung cho
thi nghigmj.

ASTN D 1613 Test method for acidily in volatile solvents and chemical Iiniarmecsiates used in
paint, varmish, lacquer, and relatec products (Phuong phap xéc dinh d6 axit trong dung md: bay

hai va cac hoa chit trung gian s dung trong sdn, vecri, SN mai va cac san pham lién guan).
ASTM D 1688 Test methods for copper in water (Phudng phap xac dinh dong trong nude),

ASTM D 3120 Test melhad for trace quantities of sulfur in light hquid petroleum hydracarbons by
oxidative microcoulometry (Phuong phap xac dinh vet luu huynh trorg hydrocacbon ddu md
dang lang nhe bang vi dién lugng oxi hoa}.

ASTM D 3505 Test method for density or relative density of pure liquid chemicals (Fhuong phap
xac dinh khéi lidng ridng hoae knéi luong rigng trong dai clia hoa chét long tinh khiél)

ASTM D 4052 Test method for densily and refalive density of liquids by digital density meter
(Fhueng phap xac dinn khé luong rigng va knéi lugng riéng tuong d6i clda cac chat long bang

may do hiér sé),

ASTM D 4177 Practice for automatic sampling of petroleum and petroleum products

{Phugng phap lay mau tu dong didu mo va céc san pham dau mé).

ASTM D 4308 Practice for aviation fuel sample containers for tests affected by trace
contamination (Cac binh chifa mau nhiém lisu hang khang ding cho cac phép thi bi anh hudng boi

sif nhidm an vét)

ASTM D 4814 Specification for automotive spark-gnition engine fuel (Yéu cau kK§ thuat déi vor
nhign liéu dong co danh lda).

ASTM O 5453 Standard test method for determination of total sulfur in light hydrocarbons, spark
ighition engne fuel diesel engine fuel, and enging oil by ultraviolet fluorescencs (Phuong phap
xac dinh i Reyeh téng treng hydraszenen nhe, nhidn liéu déng co danh Iz, nhién ligu dong co

diézen. va dau dong cd bang huynh guang (0 ngoail,
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ASTM D 8501 Test method for delermination of sthanol content of denatured fuel ethanal Ey gas
l:hruma_tography {Phuong phép xac dinh ham lugng etanol trong etanol nhién lidu bién tinh bang
sdc ky khi).

ASTM D 5854 Practice for mixing and handlling of liquid samples of patroleum and petroleum
products (Phuong phap trén va bao quan cdc mau ddu moé va san pham diu md dang 1dng)

ASTM D 6299 Practice for applying statistical quality assurance techniques to evaluate analytical
measurement syslem performance (Phudng phap ap dung ky thuat théng ké bac dam chét lugng
dé danh gia tinh ning cla hé théng phan tich).

ASTM D 6423 Test method for determination of pHe of ethanal, denatured fuel ethanol, and fuel
ethano| (Ed75 - Ed65) [Phuong phap xac dinh pHe cla etanol, etanol nhién ligu bién tinh va
étanol nhién liéu (Ed75 — Ed85)].

ASTM D 6428 Test method for total sulfur in liguid aromatic hydrocarbons and their darivatives
by oxidative combustion and electrochemical detection (Phuong phap xac dinh lfu huynh téng
trong hydrocacbon thom 1&ng va cac dan xuat bing dét chay oxi hoa va phal hign dién hoa).

ASTM D 6550 Test method for determination of olefin content of gascline by supercritical-fluid
chromatography (Phuong phap xac dinh ham ludng olefin clia xang bang sic ky 1dng siéu i han).

ASTM E 203 Test method for water using volumetric Karl Fischer titration (Phuong phap xac djnn
nude bang chudn dé thé tich Karl Fischer)

ASTM E 300 Praclice for sampling industrial chemicals (Phudng phap lay mau hoa chét cong nghiép).

ASTM E 1054 Test methed for water in organic liquids by coulometric Karl Fisher titration
(Phuong phap xac dinh nudc trong chat 1dng hifu cd béng chuén dé dién ludng Karl Fischer),

3 Thuat ngir, dinh nghia
3.1 Binh nghia

3.1
Etanol {ethanal), etyl alcohol

Hdp chalt hoa hoe C,H,OH.

3.1.2

X&ng (gasoling)
Han hdp dé bay hoi cla céac hydrosachon Iéng, thong thudng chifa lugng nhé cac chal phu gia,
thich hgp dé sl dunq lam mhién liéu trong dong cd dét trang, danh Iira,
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313

Hén hgp xing-etanol (gascline ethanol blend)

Nhién liéu bao gém chd yéu la xang vé lugng dang ké etanol nhién ligu bién tinh (nhiéu hon
Q.25 % khoi ludng oxy).

314

Oxygenat {oxygenats]

Hop chat hiru cd, khong tro, co chifa oxy, nhu alcohal hoac ete, ¢b thé duage sit dung lam nhién
ligu haac phu gia nhign ligu

3.2 DBinh nghia cac thuat ngur su dung trong tiéu chuin nay

3.21

Chat bién tinh (denaturarnls)

#ang 0 nhién, cac thanh phan xang, x8ng khéng chi. cac chat doc hoac cac nguyén lidu déc hai
dude cho vao etanol nhién liéu lam cho etanol nhin lidu khang thich hgp déi vai ché bien do udng
ma thich hop dung cho ddng cd.

3.2.2
Etanal nhién lidu bién tinh (denatured fuel ethancl)

Etanol nhién liéu dudc pha thém cac chat bién linh va khéng thich hdp d€ ché bién dé udng.

3.23
Etanol nhién ligdu (fuel etharol)

Etanol g6 {ap chil thahg thudng trong khi s3n xuat (ké ca nudc nhung Irlf cac chét bién tinh).

324
Tap chat (mpunties)
Trong etanol nhign ligu thuong pham, €6 thanh phan khac vai etancl hodic chal bién tinh, nhu la

metanol va dau fusel (v du, rudu amyl va isoamyl).

3.2.5
pH (pH)

S do dd axit clia aleohal nhign ligw.

4 Yéu cau ky thuat
4.1 Etanol nhién liéu bién tinh

Etanal nhién li¢u bign tinh duoc qui dint nhw treng dieu 5, phai phit hop véi cdc yéu cau dudi day

tai thoi diem tron vdi xang
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Bang 1 - Yéu cdu k¥ thuat doi vdi etanol nhién liéu bién tinh

Tén chi tigu Mire
1. Etanol. % thé tich, min. | 921
| 2. Metanol, % thé tich, max il 05
3. Ham Im:lng nhuta da ria qua dung I'I"IOI_I'I'I'Q”'UU mL. max. o 50
Z_ Ham lugng nuds, % thé tich, max. i 1.0 {Chu thi;::h 1) )
5. Ham lugng chat bign tinh (x.ang naphta), % thé trch min. D 1.96
% thé tich, max. 5.0
6. Ham ludng cEr_u_é_;l_i_cﬂ. mg/L (ppm khdi lugng). max, 32 (40}
7. Ham |udng ddng, mg/kg, max. o1
8. Dé axit (nhu axit axétic CHyCOOH), % F;;:‘;'iTu;ng {mg/L}), max. 0,007 {56) (Chd thich 3)
9. pH. 65dEn 9.0 T
10 Luu huynh, mo/kg (ppm khél fgng), max. N 30
11. Sulfat, mgikg (pem khdi Iong), max. : 4
12. Khéi hrdng rigng 4 15 °C, kgfm’ Béo céo l
1 Ngoai quan o Khéng nhin thay {ap chét o ling
e B o Imax::_két ta (trong va sang)

CHU THICH 1 Trong mét s& trutng hop. cdn ham Ivang nude thdp hon dé tranh su tach pha cle hdn hgp
xang-etanol @ nhigt da rat thap. Ham Iang nudc thdp hdn nay, dudc do tai théi difm giao hang va phai duge
su thoa thuan giffa nha cung cip va khach hang.

CHU THICH 2 Etanol nhién liéu bign tinh duoc diéu ché bdng cach cho thém cdéc chat bién tinh vac etancl
nhién liéu chia bién finh sau khi san xust thi t5t han (& rong qua trinh tach nude. Khéi luong riéng cia elarol
nhién liéu chifa bién tinh tai 15,56/15,56 °C (60/60 °F) trang khéng khi phai ndm trong dai 10,7937 dén 0,7877;

CHU THICH 3 Etanol nhién liéu bién tinh ¢6 th& chira c4e phu gia, nhu chét (fc ché an man va chét tay ria,
et the dnh hudng Gén do axit chuBn d& (axit nhu axit axetic) cla etanol nhign lidu thanh pham. Mac do
etanol nhién ligu g8c cé thé dap Ung yéu cau vé& dé axit, 4nh hudng cla cac phu gia nay tao ra do axit
chudn @9 cao 13 rét cda thanh phdm. Lién h& véi nha cung cap etanol ndu e6 cdu hdi lign quan dén d axit
chufin dd cla etancl nhién ligu bién tinh d& kim tra xac nhan rihg etanol nhigén lidu gdc dap (ng cac
yEu cdu vé dd axit trong 4.1,

4.2 Cac tinh chét khac

Céc gidi han chat ché hon nhing chi tiéu qui dinh & trén, hodc qui dinh ky thuat dé voi cac
tinh chat phu thém nhit mau, ¢é 1hé dudc thoa thuan gilta cac nha cung c&p va khach hang.

5 Chat bién tinh

5.1 Cac chat bién tinh t6t nhat si dung cho etanol nhign liéu phai la xang ty nhién, cac thanh phan

xang, hoéc xang khong chi cd ndng d6 nhd nhit 1a 2 % thé tich etanol nhién liéu.

CHU THICH 4 Alcohol nhién ligu khang thich hop dé lam da udng.
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5.2 Ciac chit bién tinh bj cdm

Mac du qui dinh ki thust nay chi cho phép cac hydrocacbon trong dai soi cla xang duoc sl dung
lam chal bién tinh, nén phai dé cap chi tiét & mat 56 nguyén lidu c6 anh hudng rat bat (oi dén su
én dinh nhién ligu, déng co & 16 va hé thdng nhign liéu. Nhitng nguyeén lieu nay khéna thé sir dung
lam chat bién tinh cho etanol nhién liéu trong béat ké trudng hgp nao, B¢ 1a nhing nguyén liéu sau
metancl khéng ddp (mg gui dinh ki thuat trong ASTM D 1152, pyrrole, turpentin, keton va hac in
{sar pham nhiét phan cé khéi lugng phan 1 18n cla chat thuc vat hoa thach hoac khong
hoa thach). Tuy réng lugng dang ké metanol r}éﬁ ciing phai thdp hon ludng nude cha phép, nhung
nd lam tang ap suét hdi etia hén hop xang-etancl, nhing Anh hudng nay trd nén nghiém trong khi
matanol ¢4 mat nhidu hen 2,5 % phan the tich cla etanol nhién lidu. Hon nita, metanol khong
dap (mg qui dinh k¥ thuat trong ASTM D 1152, thuing xuyén chifa céc tap chél. nhu turpentin va
hac in Tudng W, chat bién tinh keton thuong (am giam tinh on dinh nhién liéu hoac lam tang

xu huwdng an mon kim loai va tac ddng chat 4an hél cila hon hap xa@ng-etanol. Nhing anh huong
nay trd nén nghiém i:rc_:ng hon néu neng do cla mot keton nhu 4-metyl pentanon (metyl 1sobuly!
keton) vuot qua 1 % phdn thé tich cla elanol nhién liéu. Khing o6 san cac théng tin vé cac
anh hudng cda chat bién tinh khac ngoal nhifng théng tin da dé cap 4 trén; nhung khong dudc
s dung chat bién tinh, nhir 1a alcohol no mach thang hodc ete, cho du dudc biél chung khong co
anh hudng bat Idi dén hai hdp xang-stancl, 4éng cd &t hoac hé théng nhign ligu.

6 Ban chat san pham
6.1 Etarol nhign lidu phdi trong va sang. khéng nhin thay can lang ho#c tap chat ld ling ¢
nhiét 46 mai trudng hodc & 21 °C (70 °F) {14y theo nhist d5 cao hdn),

6.2 Tigu chudn nay chi quy dinh do tinh khiét co ban cla san phdm. San pham khong dudc cd

chél pha trén hosic chal ban lam cho nguyén ligdu khang thé sir dung cho cac Ung cung théng thudng

7 Lay mau, binh chia va bao quan mau

7.1 Tiude khi lay mau can xem xet 14l ca cac phudng phap thir sé ap dung dé hidu ro tAm quan
trong va anh hitBing elia ki thudt 1y mau, su thich hop cla binh chita va cac yéu cdu bao quin

dac biét dsi von moi phuong phap thir

7.2 Qui trinh lay mau dung 14 rét quan trong g€ nhan duoc mau dai dién cho |6 hang dem thd
nghiem. Strdung cac qui trinh thich hap néu srong TCVN 6777 (ASTM D 4057) hoac ASTM E 300

d61 vl phuiung phap lay mau thd eong va ASTM D 4177 doi vdi phudng phap 13y mau tr déng

10
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7.3 The tich mau ding va lya chon binh chifa thich hop la y&u & guan trong co thé anh hudng dén
két qua thi* nghiém. Xem ASTM D 4306 déi v&i su Iua chon binh chda nhién lieéu hang khéng che
phép thl nhay cdm vdi tap chat vél Xem ASTM D 5854 d&i vdi qui trinh Iua chon binh chira, trén va
bao quan maw Thuc té nén Idy mau etanol nhién ligu vao binh thuy tinh. Néu phél dl,rng-cé:: mau
trong binh kim loai thi khéng s dung binh kim loai han. Vi chét trg dung han va chi ¢6 trong méi han
co thé nhiém vao mau. Khéng ding vat chifa bang nhua.

7.4 Khéi luong miu, 181 thidu blng khodng 1 lit. Néu khéi lugng riéng dude xac dinh béng
phudng phap ty trong k& thi lugng mau phai tang thém, diéu nay phu thude vao kich cad ty trong ké.
7.5 Kich ¢G 16 hang. théng thudng mét 16 hang bao gdm lugng chifa trong toa chd dau hodc vat
chifa 1dn khac khi dude giao hang. Méu khéng ap dung ¢d 16 nhu trén thi qui dinh vé 16 hang phai
dugc thoa thuan gida nha cung cdp va khach hang.

CHU THICH 5 Xem digu 5, B va 7 trong ASTM E 300 v& y nghia, an loan va két qua nghién ciiu thang ké
cla phuong phap 1@y miu,

8 Phudng phap thu

8.1 Pham vi clia mdt s& phuong phap ihif duge qui dinh tir 8.2 d&n 8.10 khdng bao gém elanal
nhién liéu bién tinh. Bé chum cla cac phudng phap thit nay cd thé khac vai 45 chum bAo céo khi

thir etanol nhién ligu bign tinh.

8.2 Ham hudng nrde — Theo ASTM E 203 hoac ASTM E 1064,

8.3 Ham lucng nhua da rida qua dung méi - Theo TCWN 8593 (ASTM D 381). thiét bi phun kndng khi.
B.4 B9 axit - Tigéu chuan ASTM D 1813,

8.5 pH— Tieu chudn ASTM D 6423

8.6 MNgoal guan — San pham phai trong va sang, khang nhin thady tap chat 10 ling va can lang.
Yéu cdu nay ducdc xac dinh & nhigt dé mai truéng trong phéng, néu khang cé su thea thuan khac
gita nha cung cap va khach hang.

B.7 Khoi isang riéng — Theo ASTM D 891, Qui trinh B hoac tiéu ¢hudn ASTM D 4052, Dai vdi tigu
chugn ASTM D 891, Qui Wrinh B (iy trong ké), khGng co s&n cong bd vé dé chum, nhung
kinh nghiém thic t& cha thay dé chum khéong nha hor 0,000 5. Tiéu chudn ASTM D 891 qui trinh €
{bint do khai ludng néng) 6 do chum lien phong ta 0 000 2, dude sif dung lam phudng phap trong lal
8.8 Ham futng clorua vb co —Thea ASTM D 512-81 (1985)°" Phiteng phap C.

8.8.1 Su thay déi cla tiéu chudn ASTM D 512-81 (1985)"', Phuong phap C 1& sl dung 5 ml mau
dga pha iodng véi 20 mL nuéc thay thé cho 25 mL mau da qui dinh trong gui trinh tidu chudn

i1
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Nudc phaisphi hop loai Il ciia tiéu chudn ASTM D 1193 Thé tich mAu duge chudn bi thee 1éu
chudn nay sé lén han 25 mL chut it. ©€ tinh hé 88 pha loang, bac cao ion clorua co mat trong mau

etanol nhign liéu |3 su ¢ mat ion clorua trong mau da pha loang nhan vdi 5.

8.8.2 DO chum cia phifcng phap sua i nay chua duge xae dinh, nhung doi vdi lugng ion clorua
thuc dugc phal hién trong mau da pha leang, du kién & gidng dd c¢hum cua tiéu chudn
ASTM D 512-81 (1985)F ", Phuang phap C.

8.9 Ham tvany déng — Theo ban sia ddi cla tiéu chuan ASTM D 1688, Phuong phap A.

8.9.1 Su thay ddi Phuong phép A cda uéu chudn ASTM D 1688 (hdp thu nguyen ter trufe hiep)
baoe gom viéc tran etanol cdp thude thir, Tuy nhién, diéu nay khong phai lam dé chuan bi dung dich
ddng gdc nhu ¢a mo ta trong tiéu chudn ASTM D 1688. C& thé xay ra phan (ng rat manh gilfa axit va
gtanol, vi vay van sif dung nudc nhur da qui dinh, trong phan dung dich axit cla qui trinh chuan oi

dung dich déng géc. Chi sir dung etanol 48 rifa va pha loang lan cudi.

8.6.2 D& chum cla phuong phap sira dét nay ehua duge xac dinh, di kién giéng dé chum cua
ASTM D 1688 (1085)%, Phutng phap A

810 Ham ivgng etanol — Theo ASTM D 5501,

8.11 Ham lugng vy huyrh - Theo cac tidu chudn TCWN 6701 (ASTM D 2622), ASTM D 3120
ASTM D 5453 hodc ASTM D 6428,

B A2 Ham rang salfal — Xem Phu luc A4 — Phu lus A 3 v& ¢ac phuang phéap 10,

8.13 Ham fuong chat bidn tinh ~ Chat bién tinh duge thém vao phai nam trong dai qui dinh
phi hop vdi gui chuan quée gia. Ham ludng ctia chung dude tinh theo thé tich thém vao trong
qua trinh bién tinh, Khong co qui trinh th tigu chudn d& xac dinh true tiép ham luong chat
bién tinh rong etanol nhién ligu, Cac qui trinh phan tieh hién nay chi cung cdp vac tinh ham ludng
chat bign tinh, khéng chinh xac dé xac dinh su phit hop.
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Phu luc A

(quy dinh)

A.1 Phudng phap xac dinh sulfat vé cd trong etanol bing chuin d5 chi dién thé

A.1.1 Phamviap dung

A.1.1.1  Phuung phap thir nay md ta qui trinh chuan do dién thé dé xac dinh ham lugng sulfat
vé cd cla etanol khan, ngdm nudc va etancl bién tinh khan, duge tron vdi nhién ligu danh lia

Phuong phap nay phén tich mau etanol chifa sulfal vé cd trong khoéng 0,5 ug;fg - 20 pgfg.

A1.1.2 Tiéu chudn nay khéng dé cap dén tat ca cac nguyén tac lién quan dén an toan khi sl
dung. Ngudi sif dung tiéu chuin nay cd trach nhiém thiét 1ap cac qui dinh thich hop v& an toan va
béo vé sic khoé, dong thai phai xac dinh kha nang ap dung phi hop vai cac gidi han quy dinh trudc
khi dua vao st dung Truée khi s dung cén xem xét tinh d&c hai clia céc thubc thd va vat liéu
{xem TCWN 5507,

A.1.2 Tailiéu vién dan

Cac 1ai liéu vién dan sau day la rél can thigt khi dp dung tiéu chudn nay. D& véi cac tai ligu
vién dan ghi ham ban hanh thi 4p dung ban ducc néu. Bdi voi cac tai gu vien dan khong ghi nam
ban hanh thi ap dung phién ban mai nhal, bao gdm cd cac bén sira ddi (néu co).

TCVN 5507 Hoa chat nguy hiém - Qui pham an loan treng san xu#t, kinh doanh, si* dung,
bao quan va van chuyén.

ASTM D 4I1?? Practice for aulomatic sampling of petroleum and petroleum products
(Phuong phap 18y mau tu ddng d8u mé va cac san pham ddu ma).

ASTM D 6299 Practice for applying statistical quality assurance technigues to evaluate analylical

measuremenl system performance (Phuong phap ap dung k¥ thuat théng ké bao dam chét luang

dé danh gia tinh nang cla hé théng phan tich),

A.1.3 Thudt ngir, dinh nghia

A 1.3.1 Dinh nghia

A1311
Sulfat vo cd (inorganic sulfate)
Géc sulfat nhu axit sulfuric, mudi ion cla axit sulfuric hoac hén hgp cia mudi va axit. Dac biét trong

phuang phap nay, sulfat vé o cd mét |8 sulfat trong etanol,
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A.1.4 Tén tit phuang phap tho

A.1.41 Mau etanal chita sulfat vé co duc.’ chudn dé trong mdi trudng etansl vai dung dich chi
lieu chudn, K&t 1Wa chi sulfat dude tac thanh trong luc chudn do. Axit pecloric duge cho vao dé
loai bd dnh hudng co thé cé cla cacbonal, Diém cudi dusc phat hién do su tang hoat tinh on chi,

do bdng dién oue chon loc-chi,

A.1.5 Y nghia va su dung

A.1.5.1 Etanol dugc st dung lam tac nhan pha tron lrong x#ng. Sulfal cé trong can lang bb log
bugi va can lang trong bé phun nhién [iéu. Khi etanol nhién lidu dude dét chay, cac suifat cé thé
gop phan vao viéc giai phéng axit sulfuric, Vi vay vige sif dung etanol phu thudc vao ham (udng
sulfat. Ham (wgng sulfat duge xac dinh theo phusng phap nay, ¢é thé sl dung nhu mat 58 do vé
kha nang chép nhan etanol dGi va1 nhién liéu déng co danh la phu hgp vai tigu chudn nay.

A.1.6 Thiét bi
£.1.6.1  Thiét bi chudn da dién 1hd
Eao gbm mat thiét bi chudin 49 v déng gan val dien cuc chon loc ion chi, gign cuc so sanh ¢ moi

néi d6i, buret va bb khudy. B kbhudy co thé la may khudy tir hodc may khudy cd hoc kiéu
cAnh quat. Kich e8 burat Iy tudng 1a 10 mL hode 20 mL

A8.2 Bign il 5o sanh

Dien cyc so sanh ¢d mdi ndi ddi vdi dién cuc b2n trong godm cd bacl/bac clorua vdi dung dich kali
clerua 13m chat dién Yy ndi. Dung dich ngoal baa gom litt clarua 1 M Imng-etanul GCau hinh nay dugc
st dung dé ngan ngifa ion bac. chat doe dén cuc chi, chw gqua mang ngan vao dung dich
"phan tich trong luc chuan do. Cac chat dién ly ua ding trong dign cuc mdi ndi ddi o6 thé thay 68 do
nha sén xuadl nén s dung cac chat dién Iy do nha san xudt khuyén cdo. Cac loai dign cus
$0 sanh khac co thé dudc xem xél, vi du, dién cuc mai néi don, dién cuc 16 hop hoac dién cuc
cacban thuy linh), nhung dif éu da trinh bay treng phuong phap nay cho thay vige sd dung dién cuc

mai ndi déi, la cach lua chen 8t nhal d8i v&i ohen xac dnk nay.

AA6.3 BiEn cycchi- S dung dién tuc chon oo (on ohl (ion selective electrade - 1SE) [oai ciam hdn

tinh thé gdc sulfua ehi.

A.1.6.4 Tusdy- DE say natri sulfat & 110 °C

ANBS5 Piget hodc dung cu chuy@n the tich « Pipel thuy tinh Loai A hoac loal tuong duong.
A 1.6.6. Binh dinh mue - Binh dinh mide Loal &

A1.8.7 Vai hau lam bong — Dién cuc cam bien tih tha géc sulfua chi ¢an phai lam béng dé loai

bo cdc s3n phdm axy nod. Nhiing val liéu nay 65 nha san xudl cung cap cung dién cue.
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A1.6.8 Ddithit pH - Dai thr pH trong day pH 1 @én pH 7.
A1.6.9 Binh chudn d6 — Coc thuy tinh tiéu chudn hoac binh chudn do dude cung cap cing
thiét bi chuan da.
A1.7 Thubdc thir

A1.7.1  Chinitrat, cap thudc th, do tinh khigt t&i thi€u 98 %. (Canh bao - £6c cd hal khi hit

hoac nudt phéi; tranh tigp xic vai da. Viec f;:rai bo wat igu nay phai thee qui dinh cla quéc gia).
A.1.7.2  Nalni sulfal, khan, cdp thuéc thd, dg tinh khiét 18i thiu 99 %. (Canh bdo - Khing ducc
uét: tranh t&p xdc khi khéng cén thiét)

A1.7.3  Axit percloric 70 %, cép thude thr v6i ndéng df suifat < 0,001 % (m/M). Viéc loai bd
vat lidu nay phai theo qui dinh cla quéc gia). (Canh bdo - An mén; tranh xa khoi da va mat

Axit percloric 12 chat oxy hoé manh).

A.1.7.4 Etanal, dude bién tinh bang metanol, hoac etancl dung trong nganh y, khan, bién tinh
bang etyl axetat, metyl isobutyl keton va hydrocacbon naphta. (Canh bae - Dé bt Ila; doc, co
thé co hai hoac gay nguy hi€ém néu nudt hoac hit phai; tranh ti€p xlc vai da).

A.1.7.5 Etanol, tuyit déi, 88,5 %, cdp thudc thir

A.1.7.6 Liti clorua, 99+ %, cap thudc thi,

A1.7.7T Nudc, loai Il thea ASTM D 1193

A1.7.8 Chat ldm kho canxi sulfat khan

A.1.8 Chuan bi dung dich tiéu chuan

A.1.8.1 ' Chat chudn dé chi, 0,0025 M = Hoa tan 0,833 g chi nitrat trong 300 mL nudc. Rot vac
binh 1 lit, 48 ddy vai etanol bign tinh va trén déu. Chudn hoa theo A.1,10.1.

A1.8.2 Dung dich tidu chudn sulfat, 0,01 M — Lam khd 5 q natri sulfat khan o 110 “C trong 1 gic. Lé'y ra
khéi 10 s8y va dé ngubi trong binh hat 8m c6 chat lam khé canxi sulfat khan. Dung can phan tich can
khodng 0,70 g, chinh xac dén mét phan mudi cla miligam va cho vaa binh dinh mde 500 mL, Thém nude
dé hoa tan ratn sulfat, sau da pha leang den vach mite Tinh néng d4 chinh xac theo cong thic A 1.1,

N&ng g6 phan tlgam = —— & (A.1.1)
: (142,02)(0,500)

trong do
G la khéi lugng tinh bang gam cla Na,S0, da hoa tan trong 500 mL, va

142,02 la khai luong phan tr gam cla Ma, 50,
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A1.83 Dung dich gdc sulfat d& pha cac dung dich tidu chudn trong etanol 2 000 mgid —
Can 2,95 g natri sulfat khan chinh xac dén mot phan muai clia miligam va chuyén sang binh dinh
mifc 1 L (natri sulfat khan d& lam khé phai duge luu gilr trong binh hat &m). Thém nuée dé hoa tan
natr sulfat va pha lofing d8n vach mic. Tinh néng d4 sulfat freng dung dich theo edng this A 1.2

Néng da sulfat gbe trong nuge (ma/l) = (g Na.S0.) (0,6764) (1 000 mg/g)1 L (A 12)
irong 4o

g Na,S0, . lakhéi lugng tinh béng gam cla Na.SO, d4 hoa tan trong 1 L, va

0,6764 la hé =8 cda sulfal treng Na,50,.

A1.8.4 Dung dich tiéu chuin sulfat trong etanol — Etanol duge can vac binh chifa ¢t thigt b
dong kin @€ tranh bey hoi, phi hgp véi Bang A.1.1 dé dat tidu chudn mong musn, Chuyén dung
dich g6c sulfat & A 1.8,3 vao dung dich theo Bang A.1.1 va ghi lal khéi ludng cuéi cing cla
dung dich. Néng d& dung dich téu chudn duge tinh bing cach chia s miligam sulfat it
dung dich géc sulfat cho khéi ludng dung dich cudi cung theo cong thic A 1.3,

Néng-ﬁéf dung dich tidu chuan sulfal trong etancl (ugig) = V= &/ W {A1.3)
trong do
V la the tich goc sulfat trong nude (A.1 8.3) tinh bang mL;
C la nong d¢ gbe sulfat trong nubc (A 1 8.3), tinh bang pg/mL (tuong duogng véi mg/L),va

Wia knai luong cudi eling ciia etanol va phan dung dich géc sulfat trong nudc, tinh bang g.

Bang A.1.1 — Chudn bj dung dich tiu chuin sulfat trong etanol

b Dung di'.':-F'-l ll'é_u chuin sulfat trong etanali [ Et;n.o[, -_i_bll.:ng_d!ch goc suifati_:
| _ ug sulfatig etanol o g = B mL
o 50 Coers T |
20 Ba0 15 |
10 945 5
5 397.5 ' a5
1 999,5 [ 0.5

e o o M=, e ——— e e —— = 1 — —

A1.B.8 Dung dich khong co suffat, 0.01 M — D:u_ng dich nhtf qul dinh trong A.1.8.2

A1.B6 Axit percloric loang, 01 M — Hoa tan B.8 mL axit percloric trong. 250 mL nudc trong
binh dinh mifc 1 L. tran déu va pha lofing d8n vach bang nude.

A.1.8.7 Liti lorua trong etanol, 1 M — Thém [iti clorua (8,49 g) vae etanol tuyét dai (200 mL)

dany duge khudy che dén khi tan hoan toan,
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A.1.9 Chuan bj thiét bj chuian d

A1.8.1  Thiét bi chudn d6 — Chuin bi thi€l b cHudn do theo qui trinh cla nha s3h xudl. bing cach dd
chét chudn dé chi (A 1.8.1) vac binh chudn dé va rot day buret. Phep chudn d dude thuc hign theo
cach chuan dé déu déu. Co thé sU dung Iugng gia tang thém chat chudn dé 1a 25 pL hoac 50 L.
S dung d6 léch 10 mV/phit hodc thai gian chd 20 gidy gilfa cac 1an cho thém chél chuéin g8,

A1.8.2 Chudn bi dién ctrc - Can than va theo dling qui tic clia dién cuc lua chon chi la co sd dé
~nhan dudc dudng cong chudn d6 chat lugng cao. Viéc chudn b dién cuc chi cén thuc hign theo
qui dinh cia nha san xuat. Khi tinh nang cla dién cuc chi sif dung cam bién tinh thé dac
bi suy gidm thi can phai danh bong dién cyc. Dai dién thé d6i vai sulfat 10 mg/kg trong chudn db
etanol s&8 md réng it nhat 50 mV va tao ra mot dudng cong chudn do dang cd thé chdp nhan
(xerm Hinh A.1.1). Néu mifc tinh nang dién cuc nay khéng dudc dap tng, thi can lam bong dién oy
chi. Thong Ihudng dién cuc dudc cung cap bot mai lam bong va migng vai hinh chir nhat. Bt mai
lam béng dugc dat trén miéng vai va tdm udt bang etancl hodc nudc va didn cuc dudc mai trén bé
mat clla miéng vai trong mat phut, rdfa sach bang nudc dé loai bd chat lam bong va lau khé bang
giay (ham Sau 86 dién cuc dugc ngdm trong chat chudn d6 chi (A.1.8.1) trong 2 phiit d& can béng
lai bé mat dién cuc. Bién cuec so sanh méi néi doi duce dd day liti clorua 1 M trong etanol (A1 8.7)

1 e T
vao buéng ngoai

‘_.j . Mau tréng
TE = (5 ugfg
» Gugly
* 10ug'y
s Z0lugig
(5] s SR A S —
] i ;) i 5 A L) ] 3

Tha tich chat chuin da Pb (mL}

Hinh A.1.1 - Budng chuan dé dién thé déi vdi cac dung dich tiéu chuan sulfat trong etanol
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A.1.10 Céng tac chuin hoa

A.1.10.1  Néng d6 chinh xéc cla chat chuan dé chi phai duoe xac dinh thyc ngplém bing cac
chudn da véi dung dich tiéu chudn sulfat (A,1.6.2) Chuyén 1,00 mL dung dich tiéu chuan sulfat
vao céc 150 mL. Them khoang 100 mL etanol va 1 mL axit percloric 0,1 M (A.1.8.8). D& thyc hién
chun bi thiét bi chudn dé tu ddng, nhang cac dién cue vao dung dich chudn 4o, bat dau khuay va
chudn do dén diém cudl dién thé bang chat chudn do chi. Phep chudn do cén khodng 4.0 mL
dung dich chi dé dat dén diém cubi.

A.1.10.2 Chudn dé mau tring theo cach tuang t, khéng cb chat chudn sulfat.

A.1.10,3 Viéc chudn hoa dude |ap |ai cho dén khi @at duge 46 chum so sanh da néutai A 1.15va

Bang A.1.2, Tinh néng dé cia chal chudn dé chi nhu sau:

trong dd
M., 14 néng d& phan it gam clia chi trong chit chuin do, meliL:
vV la mL ella dung dich tidu chudn sulfat duoe thém vao;
S la nong 46 phan W gam clla dung dich sulfat (A 1.8.2);
T I mL éda chdt chudn d chi duge sif dung @8 chudn dé dung dich sulfat, va

T.la mL ctia chét ehudn d6 chi dude sit dung dé chudn dé mau trang

Biang A.1.2 - Dd chum chudn hoa chit chudn da

Ning dé phan tirgam |  Néng dé phan ti yam
chat chuan dé chi trung binh cua chat
d& chudn bi chudn do chi khi chuan da

Sélugng | Dalech | BGlap lai 2.8
phép xac dinh | chuiin dg¢ lech chuan

0002517 0002477 10 g B9x10" 0.0000277

A.1.11 Phan tich mau

A111.1 Lay mau etanal theo tiéu chuan ASTM D 4057 va ASTM D 4177 Mau phai dude irén
géu 48 dim bao linh ddng nhét. D& phan tich phai 18y mau dai dién Cac mau phai duge dé trong
binh chita co day kin dé tranh bay hoi etanel. Cac binh chita mau khéng duge chda can sulfat

Neéu binh chira dude 1am sach va rira bang nuac, thi trude khi s dung phai rira bang nuéc loai |l

A1.11.2  SU dung qui trink mo & trong A 1 11 3 dé xae dinh gia tri cia mau trang pang phan tich
mau elanol bign tinh (100 g). Thém meél lugng dung dich sulfal véo 18t ¢a cac mau nhi phan cia
mau trang
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A.1.11.3 Can mét méu elanol (khoang 100 g) vao céc 150 mL. Dung pipet hat 0,200 mL
dung dich khéng co sulfat (A.1.B.5) vao céc ¢ dung dich etanol. Thém 1 mlL axit percloric
0.1 M (A1.8.6) Trude khi chudn G6 ding gify pH kiém tra dé dam bao méu cb tinh axit véi pH
trong d&i 1 3 d&n 5. Kiém tra pH bing cach nhiing dida khudy thuy tinh vao mAu va thir nhd giat
trén gidy thir pH da lam am. Néu 1 mL axit percloric 0,1 M khéng du d& thuc hién diéu nay, thi cho
them axit, Chudn bj thiét b chudn dg ty @dng &€ hoat dang, nhing cac dién cuc vao dung dich
chudn 6, bat d8u khudy va chudn do dén didm cudi dién thé bang chét chuin d& chi. Ghi lai trung

binh céng clia ba gia tri mau trang dé tinh ham lugng sulfat cda mu.

A.1.11.4 Tién hanh mau theo qui trinh d3 néu trong A.1.11.3, bao gém viéc cho thém 0,200 mL
gung dich khéng co sulfat, Bam bao rang cac phep xac dinh kép nam trong gidi han dé 1ap lai
trong Bang A.1.3 (xem A.1.15). N&u khéng, phéi thuc hién thém phép chudn dé cho dén khi dat
yéu cdu.Néu khong dat duge dudng chudn @6 phil hap, thi phai lam béng dién cuc chi. Cac dudng
chufn d& dac trung d6i vi tieu chudn sulfat trong etanol dugc néu trong Hinh A.1.1, va vi du vé
méau etanc! thueng pham ducic néu trong Hinh A.1.2,

Bang A.1.3 - B9 chym cuia phuong phap

| N&ng da suliat_r Néng db trung binh Sé ludng ; | D3 130 lai 2.8 « 1
dachudnbi | sulfat khi chun dé phép xédc dinh | D& lgch chudn 9 |
dé |dch chuan
L Hg/g o 1e'g

20 3 \ 18,2 | 7 0,270* 0.76 ‘

101 9.94 | & 0.091 0,25 .

‘ 5,07 4,90 i 8 0.100 0.28 I
| 1.01 ‘ 1,03 | 8 0.042 3.11
' 0,55 4 0,056 | 0.16

i oo _ =
* Gi Iri tuang 481 cao efla dé 1Bch ehudn d6i vai mau 203 pg,'g phat sinnh do vigc thay dai iu’qng dung dich sullal thém vaa |
nhuria mét phan mau iring. 44 1a do sal 58 cla dung oy chuyén mau.

A.1.12 Tinh két qua

A.1.12.1 Tinh nong dé sulfat vo co clia mau etanol theo céng thitc A.1.5.

Vv~ V, KM XF)

Sulfat (ugfy) = 5 {A 1.5)
trong do
Sulfat la néng db sulfat, pgig (markg):

V' la the tich clia ch&t chuan dé chi doi vdi mau, tinh bang mL;

V, 1a thé tich ciia chat chudn dé chi d6i véi mau tréng, tinh bang mL:
M., |4 nong dé phan b gam cua chél chudn dé chi, linh bing mmol/mL:
F 12 he so (36058 pg sulfat/mmol sulfat), va

G la khdi lvgng cla mau etanol duoe 1ay € phan tich, tinh bang g.
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A.1.12.2 Ddn vi pa/g cé thé d&i thanh wafmb théng qua khdi 'Wwdng riéng cla etanol trong céng
thifc A.1.6. Tuy nhién, v&i muc dich cla phugng phap nay, 181 ca cac phép Unh nén s dung

don vi pg/g (khoi lugng/khdi [rong).

Suifat (ug/mL} = Sulfat (ug/g) (0.7893 g etancl / mL etanol) (A 1.6)
e —_— L —
i‘.‘r_
-¢n .‘ -
& |
2 ;
49 Mau "' ; '
trdng . |
- 4 1
i « | Ham |lugng &
" | sultat trong . :
e i ® | atanol thitang . Ham |ugng :
° T * | phdm 1.4 g sulfat trong ;
= . - ? etanol thuang l
= 109 . . o |
2 ~ 6.1 ug'g .
120 &
.—-J *
1490 ) /
e e —
o, I . i : |
s} 1 2 1 d & 3

Thé tich chal chuan dd Pb {mL)
" Hinh A.1.2 - Bugng chuan dé dién thé déi véi sulfat trong etanol throng pham

A.1.13 Baocao

A.1.13.1 Bao cao két qua ham lifgng sulfat chinh x3c dén 0.1 pglg trén dai tir 0.5 pg/g dén 50 uofy.

A.1.14 Kiém soat chit lugng

A.1.14.1 Kiém tra xac nhan tinh nang cda \hiél bj hodc qui trinh thé bang phép phan tich mot
hodc nhidu mau kiém tra chit lugng sau mdi 13n hiéu chudn va it nhat sau méi ngay sif dung
Vi du, m6t mau ki€m tra 18t cd thé 1& mbt mau etanol dai dién don 18 (xem B.1.1.5), duge phan tich
lap di 13p lai. Nhitg két qua nay dudce ghi trong bigu di kiem soat dé kiém tra tinh on dinh vé mat
thényg ké cla hé théng, nhu trong B,1.1.3.

A.1.14.1.1 Khi da cé cac thl tue vé kidm soat ¢hat lugng QC/Bam bdo chat lugng (QA) cho céc dieu
kign thif nghugm, thi cd thé s dung cac i iéu nay de khang dinh do tin cay clia kél qua thl
A1.14.1.2 Néu khéng céd cic 1ai lidu QC/QA o digu kién thl nghiém Phe luc B.1 ¢d thé dudc
ap dung nhu 12 ha thong QCIQA.
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A.1.15 P06 chum va do chéch
A.1.15.1 Do chum biu thi két qua phan tich |ap lai dugc thuc hign trong mét phong thir nghiém
Bl cung ngudi phan tich trong olng moat ngay va trén cung mdt thiét bi. '
A1.15.2 D6 /ap lai - Hai phép phén tich 13p lai thoa man 95 % cac gia tri do 1&p lai néu trong
Bang A.1.3. Da chum ela phép chuin hoa chat chudn dd clng dudc néu ¢ Bang A.1.2.
A.1.15.3 B tai fldp = Hién nay chua cb cac dif liéu dé chum lidn phéng dé tinh d6 1ai lap.

A.1.15.4 Pa chéch — Hién nay chua do duge dd chéch dua theo cac phudng phap thir khic,

A.2 Phuong phép xac dinh clorua va sulfat vé co trong etanol bang sdc ky ion bdm

nén truc tiép

A.2.1 Pham vi dp dung

A.2.1.1 Phuong phap nay mo ta qui trinh sac ky ion bom truc tiép dé xac dinh ham lugng clorua
va sulfal vo cd clia etanol bién tinh khan va ngam nudc, Muc dich phuang phap la phan tich mau
etanal ¢é chira ion clorua vo cd tir 0.5 malkg dén O mg/kg va jon sulfat vé co tf 0,5 mg/kg dén
20 ma/ka. '

A2.1.2 Sy rifa gidi déng théi cla cac ion khac cd thé anh hudng dén vidc xdc dinh suifat.
Pé tranh anh hudng nay can phai phan tich thém jon dang xac dinh.

A.2.1.3 Cac gia Ir tinh bang don vi S!, Cac gia tri ghi trang ngoac don ding dé tham khao,

A.21.4 Tiéu chudn nay khéng 6& cap dén tat ca cac van dé lien quan dén an tean khi sir dung Nguoi
s dung lieu chudn nay co trach nhidm thist 1ap cac nguyén tic vé an toan va bao vé st khoé cung
nhu kha ning ap dung phi hdp véi cac giéi han quy dinh trutic khi dua vao s dung. Trude khi str dung
phai xem tinh déc hai coa ¢ac thude thir va vat ligu (xem TCVN 5507).

A.2.2 Tailigu vién din

Cac 1a] lieu vien dan sau day la rdt cdn thiét khi ap dung tiéu chuan nay. D4 vai cac tai liée
vién dan ghl nam ban hanh thi 4p dung ban duge néu. Dai vai cac 13l liéu vien dan khong ghi nam

ban hanh thi ap dung phién ban mai nhat, bao gom ¢a cac ban sta ddi (néu <o),

TCVN 5507 Hoa chdt nguy hiém — Qui pham an toan trong san xudt, kinh doanh, s dung,

bdo quan va van chuyen.

ASTM O 4177 Practice for autematic sampling of petroleum and petroleum products

(Phuang phap Iy mau t dong dau mé va cac san pham dau mé).
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ASTM D 5827 Test method for analysis of engine coolant for chloride and other anions by ion
chromalegraphy {Fhugng phap phan tich clorua va céc anion khac trong chat 1dng [&m mat
déng cd béng sac ky ion).

ASTMD 62'99 Practice for applying statistical quality assurance technigues lo evaluate analytical
measurement system performance (Phuang phép ép dung ki thuat théng k& bao d&m chat ludny
de danh gia tinh n&ng cla hé& thdng phan tich).

ASTM D 6782 Guide for quality system in petrcleum products and lubricants testing laboratories
{(Huong ¢an he thdng chat [tgng trong phang thir nghiém san pham dau mo va chat bai tron)

A.2.3 Thuat ng, dinh nghia
A.2.2.1 Binh nghia

A2311
Sulfal v cd (inorganic sulfate)

Gdc sulfat (SO, ) cb mat nhu axit suifuric, mudi ion cla axit nay, hoic han hop cia ca hai

A2.312
Clorua vd cd (inorganic chloride)

Géc clorua (C! ) c6 mat nhu axit hydrocloric, mudi ion cla axit nay, hoac hon hop cla ca hal.
A.2.4 Témn tat phugng phap thir

A.24.1 Mat lugng nhé mau etano bom truc uép vao may sac ky ion co cau lao thich hop theo
kituyén nghi clia nha sdn xuat dé vén phuong phap nay Cac ion dude tach ra khdi nhau dua trén
3l e cla chung de trao dar vi tri cla nhua theo ai lUe cla nhua déi vai chit rira giai Bé (e ché
lam tang dé nhay cha phuong phap theo sy tang do dén dién clia chat phan tich va thee su giam
da dan dién cla chat rlfa gidi. BO (¢ ché nay cing chuyén chal rlfa giai va ch&l phan tich thanh
dang hvdro Wdng ing clia cac anion, Cac anion dugc dinh luang bing tich phén cac pic 50 sanh
vdi duong higéu chudn ngoal, va duge bao cao theo mg/kg. hodc cé thé chuyén ddi thanh mg/L.
Cac chat chudn hidu chudn adc dude chudn bi trong chit nén la nuoc. Cac chdl chudn higu chudn

beim vao da dude chudn bi 4 cac chat thich hap trong chat nén etanolic.
A.2.5 Y nghla va sif dung

A.2.51 Etenol duge sir dung 1am ac nhan pha won frong xang. Sulfat co trong cin lang bo loc
bugi va& can lang trong bo phun ahién gy, Viéc chdp nhan su dung etanol phu thudc vao

ham luang sulfat va clorua.

A.2.5.2 Ham Wdng sulfat va clorua, dude do theo ohudng phap nay, ¢d thé sif dung nhu mét 88 do vé

kha nang chdp nhan etanol dai vai nhién li&u dong ca danh Ira phil hap vl tigu chudn nay.
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A.2.6 Cac anh hudng
A2.61 Cac anh hutng ¢6 thé do céc chét cé cling thai gian luu s3c ky fon, dic biét néu chung co
néng 6 cao so vdi chit cdn phan tich. Cé 1hé pha loiing méu &8 giam thiéu cac anh hudng.

"A26.2 Ving !8m nuBic (khodng tréng hé thang, pic am nhu trén Hinh A.2.1) ¢b thé gay anh hudng
dén mat s& may phan tich. Ving 16m cb thé dudc loai bd bang cach pha loang véi chit ria gial.
Théng thutng, déi véi phép xac dinh clorua va suifal, ving lom nudc khéng gay can trd vi edc pic
clorua va sulfat cach xa ving lom nudc,

A.26.3 Luong vét clorua va sulfat duge xac dinh trong phuong phap nay, €0 thé bl anh hudng
do s nhiém ban 11 dung cu thuy tinh, chat ria gidi, thue thi, vv. Phai cdn than dé dam bao sy nhigm
bin & mic thap nhdl. Nén ding gang 1ay cao su hodc gang tay khéng cb xd vai dé tranh nhiérm ban.

A.2.6.4 Balbuéc ph3i rlfa trudc cac binh chiia mau bang nuéc cat loai Il

A, 2 7 Thiét bj, dung cu

A. 2 7.1 Cén phan tich, cb kha nang cén dén 100 g, chinh xac dén 0.000 1 g.

A2.7.2 Toséy, duoe diéu khién dén 110 °C + 5 °C dé sSy natri sulfat va natri clorua.

A2.7.3 Binh hot 8m, ¢ chiia silica gel m@i dugc hoat hoa (hodc chat hit 4m tuong ducng) va chal
chi thi ham Iugng am.

A.2.7.4 Pipet hodc dung cy chuyén thé tich — Pipet thuy tinh Loai A hoac loai tuong dudng co dung
tich 1 mL va & mL hodc pipet tir déng cc thé tich thay déi dudc gan déu polyetylen dung mot lan.
A.2.7.5 Binh dinh muc — Loai A, dung tich 25 mL, 50 mL, 100 mL, 1 000 mL.

A.2.7.5.1 Binkchita, 1 L, cé nép gén kin dé tranh bay hi etanol.

A27.6 Sdc ky jon — Hé thGng phan tich voi tat ¢ cac phu ting cén thiét bac gém xy lanh, cét,
b (¢ ché va detector.

A2.7.61 Hé théng phun, cd kha nang cap 20 ul vai dd chinh xé&c 16t hon 1 %, hoac theo hudng dan
clia nha san xudt d6i vai phép xac dinh nay.

A2.7.6.2 Hé ihong bom, cé khi ning truyén luu Itgng pha dang gidfa 0,2 mL/phit va 2,5 mL/phut i
66 chinh xac 161 han 2 %, hodic theo hudng dan clia nha san xudt ddi voi phép xac dinh nay

A.2.7.6.3 Cot bao vé, ding dé bAo vé cit phan tich khdi cac thanh phin bi luu giT manh, Ding
cac dia Iy thuyét phu trg viéc tach sé tot hon.

A.2.7.6.4 GOt tach anion, ding 100 % dung mdi thich hdp va co khd nang tach tét chat phan tich

(Hinh A2.1).

A.2.7.8.5 Thist b Ut ché anion, cd 3 khoang nhédi nhua trao ddi catian (hay loal tugng dudng) dung
100 % dung mai thich hdp. Thigt bi (e ché ding axit khoang bat ky cho H va bang dién / hoa, lién tuc
tai sinh dang hydro. Can tuén theo cac khuy&n ngh) cla nha cung cép thiét bi séc ky ion.
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A.2.7.6.6 Delector ddn dien, (dung lugng thép), nhiét do duoe kiém soat d&n 0,01 °C, ¢ kha nang do
it nhat ti 0 uSfem dén 1 000 pSiem trén thang do.

r

A.2.7.6.7 Phidn mém lich phan hodc hé thong dir liéu sdc ky, cd kha nang do dién tich pc va
thai gian luu, va higu chinh dir liéu phi hop dudng nén sic ky.

A.27.7 Gang tay, loal cac su hoac khang co xd vai,

r o ‘
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Hinh A.2.1 - Séc ky d& ion dién hinh cla dung dich co chira 1 mg/kg cac anion khac nhau

A.2.8 Thudc thu, vat ligu

A.2.8.1 B tinh khigt cda thude thit - Sd dung cac hoa chat cap thude thi hodc ¢ d0 tinh khiét cao
dé chudn bi 1at ca cac mau, cac dung dich chuin, chit rlfa gial va dung dich tai ché. €4 thé sif dung
cac cdp khac, vai diéu kién |4 thudc thd co db tinh khiét 4l cao, khi st dung khong lam giam do

chinh xac cua phep xac dinh.

A.28.2 Do tinh khiét cda nuoe, i khi c6 qui dinh khac, nudc duge hiéu & nudc loai || theo
ASTM D 1193 Chuén bi va bao quan chat rfa gidi theo céc y&u cdu clia thiél bi sic ky ion va col
(vi du, loc, khit hoi ddc, vv),

A.2.8.3 Dung dich gic dém rda gisgi, natri I!:ricacbonm (NaHCO,) 1.0 mM va natri cachonat (Na,£0,)
3,2 mM. Hoa tan 8,4 g = 0,000 5 g NaHCO, va 33,92 g + 0,000 5 g Na,CO, vao nubc cap thudc thir
tronyg hinh dinh mic 1 L loai A va pha logng dén thé tich. Pha loéng 10,0 mL dung dich gdc nay dén
1 L trong binh dinh mde 1 L loal A bang nudc cép thude thir 48 Khir khi. Dung dich ria gidi dudc
stf dung cb thé khac nhau néu st dung hé théng khae hosc cat phan tich khac.

CHU THICH A.2.1 €6 thé chudn bj cdc the tich khas cho dung dich gée, s dung 17 1& thudc thir thich hap. D& vé
dung dich ot ban sdn dang sir dung, phél theo hifing din cho tung lnal
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A.2.8.4 Dung dich phuc héi e ché cho thiét bj tre ché = Axit sulfuric 0,1 M. Cén than cho thém
334 mL axit sulfuric cap tinh “hiét thude thit (khai lugng riéng tugng ddi 1,84) vao khodng 500 mL
nude thude thif trong binh dinh mde 1 L. (Canh bao - Vige nay s& lam che dung dich rdt néng,
Dé dung dich ngudi truée khi pha lodng dén thé tich 1 000 mL. Khaéng bao git dudc cho nudc vao
axit dam dac!). Pha loang dén 1 000 mL bang nudc thudc thlt, ghi nhan dung dich 1a axit sulfuric
10.0 M. Pha leang 10.0 mL néng dd nay dé&n 1 000 mL bing nudc thudc thi cho dung dich
itc ché |am vigc 0,1 M cudi clng.
CHU THICH A.2.2 Co thé chudn bi cac thé tich khae cho dung dich nay, sdr dung tj 18 thugic thif thich hap Bc-‘i1 Wil
thiét bi (o ché ban san dang sif dung, phai theo hudng dan cho ling loai

A.2.85 Nalri suffat, khan, mic thudc thdt, do tinh khiét t6i thieu 99 %. (Canh bao — Khang dugc nudt;
tranh tiép xuc néu khéng can thigt).
A.2.8.6 Natriclorva, d5 tinh khiét toi thigu 99 %.
A.2.8.7 Etanol, bién tinh vdi metanol, hoac etanol cho y hoc, khan, bign tinh vél etyl axetat,
metyliscbuty| keton va hydrocacben naphta. (Canh bao - Dé chay, doc; cd thé g-tay hai hosic chét néu

nudt phai hodc hit vao; tranh tiép xic vdi da).

A.2.9 Chuan bi dung dich tieu chuan

A.2.9.1 Dung dich goc

A.2.8.1.1 Dung dich gbc sulfat trong nudec dé pha cac dung dich lieu chudn trong efano!
2 000 mg/L - Can 2,95 g natri sulfat khan, chinh xac dén mét phan mudi cla millgam va chuyén
v40 binh dinh mic 1 L (natri sulfat khan da khé, bao quan trong binh hat 8m). Thém nudc d& hoa
tan natri sulfat va pha dén thé tich qui dinh. Tinh néng do sulfat trong dung dich theo cang thic
A.2.1. Co thé chudn bj thé tich khac ctia dung dich gdc, sif dung ty 1& thude thit thich hop.

Sulfat gbc trong nu@ic (mg/L) = (g Na,30,) (0.6784) (1 000 mg/g) / L (A2.2)
trong d&
g Na,30, la khdi ludng tinh bang gam clia Na,S0, dudc hoa tan trong 1 L, va
00,6784 Ia phan tram khdi Iudng sulfat trong Na,S0,.

A.2.91.2 Dung dich goc clorua trong nude d€ pha cac dung dich liéu chudn trong etanol,
2 000 mg/l — Can S,EQE-Q natri clorua khan, chinh xac dén mét phin mudi cha miligam va chuyén
vao binh dinh mirc 1 L (natri clorua khan d3 kho, bao quan lrong binh hat éirnj. Thém nudc dé hoa
tan natri clorua va pha dén thé tich qui dinh. Tinh néng d6 clorua trong dung dich theo cong thie

A.2.2. Co thé chudn bj thé tich khac cla dung dich gdc, sif dung ty 1€ thudc thif thich hop.

Clorua goc trong nuse (mgil) = (g NaCl) (0,6068) (1 000 mg/g) / L {A.2.2)
trang do
g NaCl la khéi lugng tinh bang gam cla NaCl duge hoa tantrong 1L, va

0.6068 la phan tram khoi luong clorua trong NaCl
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A.2.9.2 Dung dich chugn clorua va sulfat trong etano! — D& tranh bay hai trdn etanal. dung-dich gdz
clorua va sulfal trong binh chifa cé ndp kin, thea Bang A.2 1 de dat dugc chat chuén mong mudn.

A.2.9.21 Chuyén dung dich g&c clorua va sulfal (A.2.9.1) vao binh chira 1 L theo cac thé tich da néu
trong Bang A.2.7, va ghi lal khdi Iuong cudi clng clia dung dich etanolic. Néng dd sulfat va clorua cla
mél chat chuan dude tinh theo cong thilc A 2.3 va A2 4

Chat chuln etanol sulfat (mgikg) = Va « Caf W (A.2.3)
Chat chuan etanol clorua {morg) = Vb= Chi W (A.2.4)
frong doé

Va la théd tich cla dung dich gdc sulfat trong nuéde (A 2.9.1.1), tinh bang mL,
Ca  landng do cla dung dich goc suifat trong nude (A 2.9,1.1), tinh bang moiL;
Vb lathé tich cla dung dich g clorua trong auGe (A.2.9.1.2), tinh bang mL,
Cb  lanéng dd cla dung dich gée clorua trong nude (A.2.9.1.2), tinh bing mg/L; va
W 14 khal Iugng cudl cling clia dung dich tigs chudn etanol, tinh béng g.
CHU THICH A23  Céch khic, ¢6 thé sl dung dung dich higu chudn gdc thueng phdm ban sdn, vai digu kién i3

dung dich dan xul cda dung dich gdz ban diu hoac 1a vat ligu chudn duoc chimg nhan, va khong cb cac chét
phan tich khac

Bang A.2.1 - Chuin bi chat chuan clorua va sulfat trong etanol

Dung dich tigu chuan — | Dung dich gac Dung dich gac

| gl | P | e
g g etano i m m

T 80 s 25 L

20 280 10 , 10

' 10 | 990 | 5 5
‘ 5 ' 995.0 25 - 25
| 1 ! 999.0 0.5 0.5
| 0.5 | g9 5 0.25 0,25
. L se w5 | o

A.2.10 Hidu chuan

A.2.10.1 Lap dit s3c ky ion thee su huGng dan eda nha san xudt Khdng cho s8n cac théng sé cu thé vi
cac thiél bi khag nhau s& d&i hoi cdc chat ra o), Jdidu kign LU lfeng va cai dal thiel bl khac nhalu
Higu chudn sdc ky lon vai it nhat nam mike sulfat va clorua, bat dau tr gén sal, nhung trén gidi han
phat hién nka nhat, tigp thee xac dnn lidp dai lam viee trong mau s& phan tich, Néng dé ola
dung aich higu chudn phai chan trén, chin dudi dai du kién d8i vai cac mau duge phan tich Mot heac

nhiéu hon cac chat chudn déi trung binh duce st dung G8 xac nhan db tuyén tinh cla dudng hiéw chuan
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A.2.10.1.1 Diéu kién sdc ky lon dac irung:

Lt ltong: 0,7 mL/pht (ce/min)

Déng dc ché: 0.5 mL/phdt dé&n 1,0 mL/phat

Lugng mu: 20 ul
Ca thé sir dung diBu kién phan tich khac theo hudng diin cia nha san xudt. Didu quan trong la két gua
sdc ky d6 cd chira cac pic clorua va sulfat vél sy phan chia dudng nén nhu trén Hinh A 2.1, Cac anicn
khac vdi ndng d dang ké cé thé anh hudng dén phép de clorua va sulfat.

CHU THICH A.2.4 Thé tich mAu 58 thay 8&i theo dung tich col, 86 nhay va cac yéu 16 khac. Xem s8 tay hudng
dén thidt bi sAc ky 1on va thang tin v cdl A8 vai cAc chi &t may dac biét.

A.2.10.1.2 Chi thigt lap dueng cong phan tich 1ai mét thang do detector da dat dé ngan ngifa su thay
doi d6 déc gay anh huding dudng cung phan tich.

A.2.10.2 Biéu d8 hiéu chudn phan tich phai duae ki€m tra xac nhan hing ngay hoac bét ky khi nao
chay mau; trudc khi phan tich mau phai kiém tra 5@ phéan gial clia hé théng, hiéu chudn va 46 nhay nhu
la mot phan cla qua trinh ki€m tra chat luong (xem A.2.14).

A.2.10.3 Biéu dd higéu chuin sulfat va clorua nén thife hién lai sau bat ky su thay @8 dung dich
rira gidi sac ky ion thea A 2.8.3, dé thist 1ap lai théi gian luu ion va d8 phan giai.

A.2.10.4 Phép do cac chat chuan hiéu chuén, Bom 20 uL méi dung dich hiéu chuan A.2.9.2 vao
sdc Ky ion, va tinh dién tich cla cas pic tudng dng vai cac ion sulfat va clorua. Thang thuang.,
moi mét mau bom mdt Jan 1a da. Nhung sau méi 10 mau, cdn thue hién hai pnep do cho mai
dung dich, va tinh gia tr; trung binh dién tich pic. Hal phép do phai trong pham vi 20 % cla nhau.
Sac ky ion cla dung dich hidu chudn 1 mg/kg dude néu trong Hinh A.2.1 (cic anion khac sé
rifa giai nhu da néu, néu co). ‘

A.2.10.5 Xay dung biéu d& hidéu chudn sulfat va clorua bing cach tinh dién tich pic fudng dng voi
néng do ion sulfat va clorua. S dung héi qui tuyén tinh dé xac dinh duong hiéu chudn thing nhat, cac
d8 thi phai cb mat hé s6 tudng quan binh phudng (81 thidu tuyén tinh 1a 0,89 hodc I6n hdn, xem
Hirh A 2.2 va A.2.3. Hé 6 tudng ung cho mal ion, Ri, 1a @0 doc cua duong thén.g dé thi hidu chudn,
tinh bang mg/kg/ss dém dién lich, | |

CHU THICH A 25 Néu do thi cla cac gia tri dién tich pic tuong Ung vdi néng 4o fon |a khong tuyén tinh (hé sé
wiong quan phai it nhat 1a 0,99). phai kigm tra sai s5 cla qui lrinh, néu can, hiéu chudn lai bat d3u WA 20
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Hinh A.2.2 - D thj hiéu chudn clorua dién hinh Hinh A.2.3 - B3 thi hidu chudn sulfat dién hinh

A2 11 Cach tien hanh

A211.1  Lay mau theo TCYN 6777 (ASTM D 4057) hodc ASTM D 4177 MAu phai dugc trbn déu dé
dam bdo deng nhat, Ldy mau dai dién dé phéan tich. MAu dude chifa vao binh cé nip kin khit (thudng
binh poiyety'en) dé tranh bay hai etancl. Ginh chifa mau khbng dudc chifa can ling suifat. NEu binh chia
dé dude ria sach bang nude, trude khi s dung phar rlfa bang nutic cit loai || va lam khé.

A211.2 Trén ki mdu trong binh chia ngay trude khi I8y ra lam mau phan tich.

A.2.11.3 Xac dinh gi& i mau réing b&ng c4ch phan tich mau etanol bién tinh dudc ding dé pha cac
mau chudn thee qui trinh néu trong A 2 11.6 dén A.2.11.8,

A.2.11.4 Caidal sdc ky jon theo hudng dan cda nha san xuat.

A.2.11.5 Can bang hé théng béng cach bom chal rita gidi tir 15 phit d&n 30 phat, cho dén khi nhan
duge duding nén &n dinh.

A.2.11.6 Bal ddu chay sdc kv ion theo hudng dan cla nha san xuat.

A.2.11.7 Bom trye tigp 20 ul mau etanol vae sic ky 1on, va do dién tich pic tvang (mg véi anion cia

ion phan tich,

A.211.7.1  B6i v&i hdu hét cac mAu, bom mat 1an la dd. Tuy nhién déi vai mau thit mudi, thuc hién
hai I&n bgm va tinh gia tr trung binh dién tich cla pic tugng Ung vai cac ion clorua va sulfal, Hai siil do
dién tich phai trong pham vi 20 % cla nhau. Néy cac dién tich khac nhau nhidu hdn 20 %, ding chay
mau, cho d8n-khi cd thé dal duge dd 18p lai it nhat 20 % dian tich.

A.2.11.8  Néu néng d¢ cia anion dang phén lich vugl qua néng d6 cla dung dich higu chudn
cao nhal, thi pha loang dung dich mau bang etano! biér tinh thich hop, va lap lai phep o
Lay he sé pha long trong phép tinh nong da sulfat trong mau etanol, va tinh hé s& pha lodng theo

cing thirc 4.2 5
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F=VflVi (A.2 5)
trang dé
F I3 hé 56 pha loang,

vr 1 thé tich clia mau ban ddu dudc pha loang, mL: va

Vi & thé tich cOa dung dich cudi cung, mL.

A.2.12 Tinh todn két qua

A.2.42.1 Néng dd sulfat va clorua trong mau etanol, tinh bing mg/kg (ug/g). duge tinh theo
cong thic A.2.6.

C=AxRf (A.2.8)
trong do

c la nong do anicn trong mau etanol, tinh bang mgrkg,

A la dién tich pic anion, tif sic ky 46 ion trong A.2.11.7, s0 d&m, va

Rf 14 hé s8 tuong quan 46 thi hiéu chudn tir A 2.10.5, tinh bang mg/kg/sd dém.

A.2.12.2 Pon vi mglkg (khéi lugng) co thé déi sang maiL (thé tich) bang cach ding khéi lugng
riéng cla ctng etancl bién tinh ¢ mat trong mau, nhu trong céng thic A.2.7. Khéi iuong riéng cla
etanol bién tinh 6 thé duge do theo phucng phap ASTM D 4052,

Sulfat (mg/L) = Sulfat (malkg) » D (A.2.7)
trong do
D 14 khéi lugng riéng cla etanol bién tinh, tinh bang g/mL.

A.213 Bao cao

A.2.13.1 Bao cao kél qua ndng do clorua va sulfat chinh xac dén 0,1 maikg trén toan dai tus

0.5 mglkqg d&n 50 mglkg.
A.2.14 Kiem soat chat ludny

A.2.14.1 Kiém tra, x4¢ nhan tinh nang cba thiét bi hosc qui trinh thd béng phep phan tich mot
hodc nhieu mau kiém tra chat lugng sau mdi |&n hiéu chuan va it nhal sau mai ngay sl dung

Vi du, mét mau kiém tra 16t ¢o the la mét mau etanol dai dién don 1é (xem B.1.1.5), dugc phan lich
lap di lap lar theo cac qui trinh lrong A.2.11.2 — A2.11.7. Nhiing k&t qua nay dudc ghi trong biéu-
dd kiem scat dé kiem tra linh &n dinh vé mat théng ké cia hé théng, nhu trang B.1.1.3,

A.2.14.1.1 Khida cb cac tai lidu vé ki€m soat chit lyong QC/ Dam bao chéat luong (QA) cho cac diéu

kign 1hif nghiem, thi c6 the sir dung cac tal héw. nay d€ khang dinh g tin cay ctia két qua thl.
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A.2.14.1.2 NEéu khang cé cac 13l lidu QC/OA cho didu kign thir nghigm. Phu luc B.1 ¢cb thé duac
ap dung nhu 13 hé thang QC/QA.

A.2.15 P& chum va dé chach

A.2.15.1 B6 chum -~ Cac danh gia dé chum nau dudi day nhén dude tir mat phang thi nghiém
tién hanh thit ce mau bay |dn nhy da néu trong Bang A.2.2 trong cung mot ngay, do cling mdt

nguai phan tich va trén cling mot thiét bi.

A.215.2 D¢ lap lai — Bo lap lai day 4l ap dung cho phuong phap nay sé& dudc tinh toan sau khi
¢4 k&t qua nghién [u lier phong
A.2.15.3 Eo tai lsp — Khang co sén cac du lidu che vidc céng b do tai lap. B 1ai lap sé duoe

tinh teén tir chuong trinh thd nghiém lién phang.

A.2.15.4 Do chéch — Vi khdng co san vat lieu chudn duge ching nhan vai gia tri d3 biét clia
suifat va clorua trong etanol, nén khong xac Jinh duge dd chéch clta phudang phap nay.

Bang A.2.2 - B3 chum ciia phudng phép

| ] |
; | Clorua, myg/kg | Sulfat, markg j
RS SRS SeSs e : ! S
| Gty 0,76 ' 5.99 : 0.75 | 10,04
Trurg binh 0,75 10,17 i 0,77 | 4,97
P Iach chudn 0,017 | U089 ! 0,007 0.019
RSD (%) | 2.32 i 0.88 | 0,94 019

A3 Phueng phap xac dinh sulfat va clorua vé cd trong etanel bing sic ky ion sif

dung bom mau nuéc

A.3.1 Pham vi 4p dung

A.3.1.1 Phudng phap nay mo 14 qui trinh sac ky ion dé xac dinh ham ludng clorua va sulfat vo cg
cua etanc| bign tinh khan va ngam nude. Phueng phap nay 2p dung phan tich mau etanal (d4c biét
la etano! dap Ung tiéu chudm nay) cd chira on clorua va ed tr 0,5 ma/kg dén 50 ma'kg va ron
sulfat vo cd 10 C.56 mgfkg dén 20 mglkg Mau etanol dude bay hdi dén kho can va hoén nguyén
trong nudc & bom vac séc ky ion

A.3.1.2 Bu nia giai déng thoi cla cac ion khac cd thé anh hudng dén wéc xac dink sulfat va

clorua. B4 tranh anh hudng nay edn pha phan tich thém ion dang xac dinh

A.3.1.3 Cac g tri linh bang don vi 81 Cac gia !+ ghi lrong ngo&c don ding d8 tham khao.
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A.3.1.4 Tiéu chudn nay khéng dé cap d&n tat cd cac van d& lisn quan d&n an toan khi sif dung.
Nguai s dung tidu chudn nay ¢6 trach nhigm thigt lap céc ngl.;yéﬂ tdc vé an loan va bio vé sifc
kho ciing nhu kha néng ap dung pha hop véi cac gidl han quy dinh trude khi dua vao sir dung.
Trudc khi s&r dung phai xem xét tinh ddc hai cha cac thude thir va vat lidu (xem TCWN 5507),

A.3.2 Tailigu vién dan

Cac ta lieu vien dan sau day 1a rdl can thigt khi ap dung tiéu chudn nay D& vai cac tal hiéu
vién dén ghi n&m ban hanh thi ap dung ban duge néu. B3| véi cac tai lieu vién dan khang ghi nam
ban hanh thi 4p dung phién ban mé&i nhat, bac gém ca cac ban sira ddi (n&u cb).

TCVN 5507  Haa chat nguy hiem — Qui pham an toan trong san xudt, kinh doanh, s dung,
bao quan va van chuyén.

ASTM D 4177 Practice for automatic sampling of petroleum and petroleum productls
{Phudng phap ldy mau ty ddng d3u mo va cic san pham dau mé).

ASTM D 5827 Test method for analysis of engine coolant for chloride and cther anions by ion
chromategraphy (Phuang phap phan tich clorua va cac anion khac lrong chal |éng lem mat
d{:ung. cd bing sae ky ion).

ASTM D 6289 Practice for applying statistical quality assurance lechnigues to evaluate analylical
measurement system performance (Phuong phdp dp dung ky thuat théng ké bac dam chat lugng
dé danh gia tinh n&ng cla hé thang phan tich),

ASTM D 6792 Guide for quality system in petroleum products and lubricants testing laboratories
{Hudng dan hé théng chat Iugng trong phong thif nghiém san phdm dau mé va chat béi tron).

A.3.3 Thuéat nglr, dinh nghia

A3.3.1 Binh nghia

A.3.3.11

Sulfat vo co {incrganic sulfate)

Gée sulfat {80, ) co mat nhu axit sulfuric, mudi 1on cla axit nay, hodc hen hdp cia ca ha.
A3 312

Clorua vé cd (inorganic chioride)

Géc clorua (C17) cd mat nhu axit hydroclaric, mudi ion cla axit nay, hodc hon hop cla ca hai,

A.3.4 Tém tat phuong phap

A3.4.1 Can mdt lugng nhd mau etanol va cho bay hoi dén khd bang mot thist bi gia nhiét va co
déng nilo théi vao indu. Can lang dugc hoa tan trang nudc khir ion loai Il. Dung dich nay dudc bom

vao sic ky ion bac gém cét trao dai ion thich hop, thiét bi Uc ché va cho vao detector dan dién.
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Cac ion duoc lach dua trén su khac biél gilra & iuc cia ion vl vi tri trao d8i cha nhua ddl véi &1 lue
clia nhira véi chat rifa gisi. Thigt bj Uc ché lam tang dé nhay cla phuong phap do vira tang 6 dan
dién cla chat phan tich va vira gidm d& dan dién cla chét rira giai. Thiét bi fc ché chuyén ddi chat
rira giai va chal phan tich thanh dang hydro axit tuong (rmg. Gae anion trong mau nude dude dinh
Isgng bang tich phan cam Ung so vdi dudng hidu chudn ngoai, ddi vai mai ion duoc tinh theo mall,
hodc cd the chuyén dai thanh khéi lugng dua trén don vi dang sif dung khé lugng ban dau cla
mau etanal, va dugc bao cao la mglkg. Cac dung dich hiéu chudn dugc chudn bi tir nhing mud
thich hop hoa tan trong dung dich nudc.

A.3.5 Y nghTa va sir dung

A.3.5.1 Etanol duoc s dung lam tac nhan pha tron trong xang. Sulfat dudc tim thay trong
can lang bd loc bugi va can lang bd phun nhién ligu, Viée chap nhan sd dung etanel phu thude vas

ham lugng sulfat o clorua,

A.3.5.2 Ham lugng sulfal va cierua, dudc do theo phuong phap thir nay, o (hg duge s dung lam
phép do khd nang chdp nhan etanol ding cho nhién lidgu d5ng cd danh IUa rha hdp vai ASTM D 4806,

A3.6 Cic anh hudng

A3.61 Cac anh hudng co hé do cac chat cd cing thai gian luu sic ky lon, dac bigt néu chung co

ndng dé ¢ao so voi chét cdn phan tich Gé thé pha loang mau d8 gidm thi€u cac anh hudng.

A.3.6.2 Ving I8m nudc (khodng trérg hé théng, pic am nhy trén Hinh A 3.1) cb thé gay anh hudng
dén mot s5 may phan tich. Ving 18m cé thé dudc loai bd bang cach pha lodng vai chat ria gidi
Théng thudng, déi voi phép xac dinh clorua va sulfal, ving 16m nudc khéng ghy can Ird vi cac pic

clorua va sulfat céch xa ving lom nudc,

A.3.6.3 Lugng vét clorua va sulfat dude xac dinh trong phugng phap nay, ¢ thé bi anh hudng
do sy nhiém ban tir dung cu thuj tinh, chat riia giai, thude thir v.v.. Phai cn than dé dam bao rang su
nhiém ban & mic indp nhét co thE. Ging tay cac su hosc gang tay khong co xd vai duds khuyén ding

dé tranh nhiem ban.

A.3.6.4 B2t budc phai rra tritdic cac binh chifa chudn b mau,biing nudc khir lon.

A.3.7 Thiét bi, dung cu

A.3.7.1 Can phén tich, o kha nang can dén 2 000 g, v6i dd chinh x&c dén 0,01 g.

A3.7.1.1 Can phan tich, cé kha nang can dén 100 g, vai dé chinh xac dén 0,000 1 g.

A3.7.2 Tisdy, dude dieu khi€n dén 110 °C + 5 °C 4& sy natri sulfat va natri clorua,

A.3.7.3  Binh mn 8m, cé chifa silica ge! md Idm_Jc heat hoa (nhodc chdt hut d3m luong ducng)

VeI ¢hal chi thi ham lughg dm
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A3.7.4 Pipat hoac dung cu chuyén the tich — Pipet thuy tinh Leal A hedc loai tuong duong dung tich
2,0 mL hod#c pipet tr déng duge gin véi ddu polyetylen dling mét 1an.
A3.7.41 Xy lanh nhua, loai 10 mL, dang mot Idn. khang bat buac 13p vdi xy lanh loc loai 0,2 um
(phai khéng co clorua va sulfat).
A375 Lo rh.uf' tinh , nhé b ndp vén, dung tich 15 mL
A3 7.6 Khdigia nhigt, co kha nang di Io thuy tinh 15 mL va gia nhiét dén 85 °C.
A.3.7.6.1 Kninito, cé o tinh khigt cao,
A3T.7T Binh dinh muc - Loai A, dung tich 1 L.
A.3.7.8 May sdc ki ion — Hé th8ng phan tich eling t&t ca cac phu ting can thiét bao gdm xy lanh, ¢ot,
thiét bi (e ché, khi va detector. N&u cb th thi nén diing bom 2 kénh chét rifa gidi d8 nang cao tudi tho
va tinh nang cla cé, :
A.3.7.8.1 He thong phun, ca kha ndng truyen 25 ul vdi dd chinh xac tot hon 1 %.
A.3.7.8.2 Hg théng bom, ¢6 khéd nang truyén Ly ludng pha dong gitta 0,5 mL/phat va 1,5 mL/phit vai
45 chinh xac cao han 6 %.
A3.78.3 Cot bdo vé, dung dé bdo vé cot phan tich khdi cac thanh phdn bi luu gi manh. Cac dia
ly thuyét phu trg gidip cho vige tach tSt hon,
A.3.7.8.4 (ot tach anion, b khé néing tach tol chat phan tich (xem Hinh A.3.1).
A.3.7.8.5 Thiél bi uc ché anion, thiét bl Jc ché mang micro ho&c tuong duong, Cot trao ddi cation
trong dang hydro da dude it dung thanh céng, nhung doi hdi can phai phuc hdi theo chu k. Digu nay
duoc chi ra bdi do déan cla nén cao va pic phan tich thap.
A.3.7.8.6 Dstector ddn didn, dung tich nho (< 2 wl) va Iuu lugng thap, nhiét 46 duge bl, cb khd nang
do it nhat t 0 uS/icm dén 1 000 pSicm trén thang do.
A3.7.B.7 Phan mém tich phan hoac hé thdng dir libu sdc ky, cd kha nang do dién tich pic va
thai gian Iuu, va higu chinh dif liéu phi hop dudng nén sac ky da.

A.3.7.9 Gang tay, loai can su hoac khong ¢ xd vai.

A.3.8 Thudce thlr

A3.8.1 B0 finh khidt cha thudc thir — sit dung céc hoa chét cdp thudc thif hodc tinh khi€t cao dé
chudn bi tat c3 cde mAu, cac dung dich chudin, chét nia giai va dung dich tai ché. Trlf khi co qui dinh
khag, tdt cé cat thude thlr phit hep vél qui dinh hién hanh. C& thé s dung cép khac, vdi disu kign la kh
sUf dung khéng giam dd chinh xac cua phep xac dinh,

A3.8.2 04 tith khiét cfia nutic, trir khi 66 qui dinh khac, nudc phéi duge hieu la nude cap thudc thy
nhit da qui dinh loai || trong ASTM D 1193, Nugie phdi phi hop vai 1t ca thidt bi sac ky ion va cac yéu

cdu cLa colt (vi du, loc, kit khi, vw) d& ehudn bi va bo quan chat ria gial.
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A.3.8.3 Dung dich géc dém rifa gidi, natri bicacbonat (NaHCOQ,) 1.5 mM va natri cacbonal
[N-a,CDqJ 1,2 mM, Hoa tan 2,5203 g + 0,000 5 g NaHCQ, va 2,5438 g = 0,000 5 g Na.CO0, vao
nudc thudc thlr trong binh dinh mic 1 L loa A va pha loang dén th# tich. Pha lodng 1000 mL
dung dich géc nay dén 2 L trong binh dinh mirc 2 L Loai A bing nudc cdp thude tha da khd khi
pH cla dung dich géc 1a 10,1 ¢én 10,3. Dung dich rita gidi dudc sif dung c6 thé khac nhau néu
s{t dung hé théng hodc cbt phan tich khac.

CHU THICH A.3 1 Thé tich khac cda durg dich gfe ¢6 thé duoc chudn bl bng cach st dung 1§ 1@ thude i
thich hop. Theo hudng dan rigng @5 vii dung dich nay L& nha cung cip cdt Jang duds sl dung.

A.3.84 Dung dich e ché cho thiét bi te ché mang — axit sulfuric 0,025 N. Thém can than 13,7 mL axit
sulfuric cap tinh khiét thude thir (khéi itang riéng Widng 80 1,84) vao khodng 500 mb nude cép thude tha
trong binh dinh mic 1 L. (Canh béo - Vigc nay sé [am cho dung dich rat néng. D€ dung dich nguai tnuge
khi pha loang dén thé tich 1 U[}lj mL..Khéng dude cho nudc vac axit $am dac !). Pha loang dén 1 000 mL
bang nuée, ghi nhan dung dich la axit sulfunic 0,50 N. Pha loang 100 mL néng do nay dén 2 000 mL bang
nuie cap thude thir 38 cd dung dich e ché [am vide cudi clng.

CHU THICH A3 1 C6 thé chudn bi cac thE tich khac cha dung dich gfc, s dung 1§ |18 thude thir thich hap. B3 vl
dung dich cét ban sén dang sir dung, phai theo hudng din cho ting loai

A3.8.5 Nati sulfat, khan, cap thudc thlr, o tinh khi6l t6i thidu 98 %. (Canh béo - Khéng dudc nudt;

tranh t1ép xic ngy khdng can thigt)

A.3.88 Natnclorua cdp thude thl, 86 tinh knigt 16i thidu 99 %.

A.3.8.7 Fianol bién tink véi metanol, hoac etanol ding cho v hoc, khan, bign tinh vai etyl axetat.
" metylisobutyl keton va hydrocacbon naghia. (Canh bao — D& chay; déc; co thé gay hai hoac chét néu

nudt phai hodc hit vao: tranh tigp xic vai da)

A.3.9 Chuan bi dung dich tiéu chuin

£.3.9.1 Oung dich géc

A3.8.1.1 Dung dich goc sulfal . 2 000 mgdl. - D& dam bao khd, can cho natri sulfat khan (5 g) vas
1o say & 110 °C it nhat trong mét gid, dé nguin va gilf trong binh hut @m. Can 2,95 g natr| sulfal khan,
chinh x3c dén mot phan mudn coa miligem vé chuyén vao binh dinh moe 1 it Thém nuée leal Il 48
hoa tan natri sulfat va pha 8&n thé tich. Tiuh ndng d sulfat frong dung dich theo céng thie A3 1.

Thé tich khat clia dung dich gdc cé thé duge chudn bi bing cach sir dung ty [é thude thif hich hap.
Goc sulfal {mgfL) = (g Na,S0.) (0.6764) (1 000 ma/g) L (A1)
trang dd
g Na,;SO, la khdi lwgng tinh bang gam clla Na, 50, dude hod 1an trong 1L, va
(L ETHhd l& phan tram khai lugng sulfat trung Na.S0Q..,
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A.3.9.1.2 Dung dich goc clorua, 2 600 mg/L ~ D& d3m bao kho, can cha nalri clorua (5 g) vao 16 sdy &
110 °C it nhét trong mét gits, d& ngudi va gilt trong binh hat m. Can 3,286 g natri clorua, chinh xac dén
mét phdn mudi cla miligam va chuyén vao binh dinh mire 1 L. Thém nude loai Il 68 hoa tan natri clorua
va pha dén thé tich. Tinh ndng do clorua trong dung dich theo eéng thits A 3.2. Thé tich khac cla
_dung dich g&c cé thé dude chudn bi bang cach s dung ty 18 thudic thir thich hop
Gac clorua {mg/L) = (g NaCl} (0.6068) (1 000 mgig) / b (A.3.2)
trong doé

g NaCl  |a khoi lugng tinh bang gam ciia NaCl dude hoa tan trong 1 L, va
0,6068 la phan trdm khdi lugng clorua trong NaCl.

A.3.9.2 Dung dich chudn ciorua va suifat trong nuoc - BE dail dude tieu chudn mong mudn, ¢ho nudc
loai Il, dung dich clorua va sulfat géc vao binh dinh miec thuy tinh 1 L, theo Bang A.3.1. Dung dich
tidu chudn nay nén loai bd va pha lai hang thang.

Bing A.3.1 - Chuan bi the tich dung djch tieu chuan clorua va sulfat trong nudc loai Il

| Dung dich tidu chudn clorua va sulfat Dung dich goc clorua Dung dit:‘h gr.':_'c 5ulfat.l |
mg clorua va sulfat/lit nude . mL mL |
i ehi S0 CI 25 - !
. 20 i 10 10 !
f 10 5 5 '

5 25 25

1 05 | 05

| D5 0,25 | 0.25
| D.3 0,15 0.15 |

A.39.21 Cho dinh Irong dung ﬂlch géc clorua va sulfat (A.3.9.1) vao binh dinh me, trdn theo dinh
luong bang nudce loai |1 phit hop qui dinh vai Bang A.3.7. Can than do thé tich chinh xac cla cac dung
dich gdc clorua va sulfat dudc thém vao binh dinh mdc, va dung nudc loai Il thém vao binh dén 1,00 lit
Ndng do clorua va sulfat cla moi tieu chudn dude tinh theo céng thife A.3.3va A 3.4,

Sulfat trang tidu chuan (mglLit) = Va « Ca ) V [A.3.3)
Clorua trong tiéu chudn (maility = Vb « Ch/ {A3.4)
trong dé

Va  |athé tich cla dung dich géc sulfat (A.3.9.1.1), tinh bang mL:
Ca - |a né-l'?g d¢ cla goe sulfat (céng thirc A.3.1), tinh bang mg/L;

Vo lath tich ctia dung dich g&c clorua (A 3.8.1.2), tinh bang mL;
Cb  landng db cla gdc clorua (congthirc A.3.2], tinh bang mg/l; va

V- lath&tich cudi clng clia dung dich tigu chudn, tinh bang L.
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A3.922 Céthé sif dung bdi 88 hay phan 6 eliz cac gia tri Bang A 3.1 48 chuin bi cac thé tich
tiéu chudn khac nhau, nhung van sir dung cong thirc A 3.3 va A 3.4 @€ tinh ndng do jon tiéu chudn
CHLU THICH A.32 Cach khac. co thé sif dung dung dich higuv chudn goc thuang pham ban san, vai digu kién 13

dung dich dan xudt cha dung dich gdc ban dau hodc fa vat éu chudn duoc chimg nhan. va khdng co cac chat
phan tich khéc,

A.3.10 Hiéu chuan

A.3.10.1 Lap g5t sic ky ion theo hudng dan cla nha sdn xudt. Khdng cho sin cac thang sé cu thé vi
cac thiél bi khac nhau s& ddi hai cac chdt ria gidi, didu kign luu lugng va cai dat thiét bi khac nhau.
Higu chudn s3c ky ion vdi it nhat nam mic sulfat va clorua, bat diu gan sat, nhunmg trén gidi han phat
hién nhd nhat, va xac dinh ti€p dai kam vigc trong mau thuding xuyén dugc phan tich. Néng dé cla dung
dich hieu chu@n phai chan trén, chan dudi dai du kidn d&i véi cac mau dude phan tich. Mét hodc nhiéu
nhon eac chilt chuan dai-trung binh dude sif dung dé xac nhan dé tuyén tinh clia dudng hidu chudn,

A.2.10.1.1 Biéu kign sac ky ion dac trung.
Luu lugng: 2 mL!phdl {ce/min)
Déng T ché: 2 mL/phit {cefmin)
Lugng miu 50 i

Co thé sif oung didu kién phan tich khac theo hudng dan cia nha s3n xual. Biéu quan trong 1a két qua
sac ky dd cd chia cée pic clorua va sulfat vi su phéan chia ducng nén nihw trén Hinn A.3.1. Cac anion
khac véi néng dé dang ké co thé anh hudng dén phép do clorua va suliat,

CHU THICH A34  Thé tich mau sé thay ddi theo dung lich cét, 49 nhay va cac véu 16 khac. Xem sd lay
hudng dan thidt b| sac ky ion va thang tin vé ol d6i vai cac chi tidt may dac biew

1004
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Hinh A.3.1 - S3c ky ion dién hinh cla dung dich chira 5 mg/kg clorua, phosphat, sulfat

A3.10.1.2 Budng higu chudn phan tich phai duge thiét 1ap chi @ mét thang do detector dude ca dai
d€ ngan ngira thay déi d6 ddc anh hudng dudng cong phan tich
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A.3.10.2 D& thi hidu chudn phan tich phai duoc kidm tra xac nhan hing ngay hodc khi chay mau.,
Trugc khi phan tich méau phai kiém tra né thdng phan giai, hidu chudn va dé nhay nhu mat phan cha
qué trinh Kiém tra chat lugng (xem A.3.14).

A.3.10.3 B4 thi hiéu chudn sulfat va clorua ren 1ap lai sau bal ky su thay d8i nao dung dich rira gidi
séc ky ion theo A 3.8.3, dé thiét |ap lai thdi gian WU va d6 phan giai.

A.3.10.4 Cach do cac dung dich chudn hidu chudn: Bom 25 uL méi dung dich hiéu chudn A.3.9.2 vao
s&c ky ion, va tinh dién tich céc pic tuong (ng vdi cde ion sulfal va clorua, Sac kv dé ion cla
dung dich hieu chuan sulfat va clorua 5 mgil. trong nude dudc néu trong Hinh A.3.1,

A.3.10.5 Xay dyng do thi higu chudn tir phép do dién tich pic bang cach vé s& dém dién tich pic tudng
{ing véi ndng db ion sulfal va clorua, SU dung héi qui tuyén tinh dé xac dinh duding higu chuan
théng nhal, cac dé thi b mot hé s tuong quan binh phudng téi thiéu tuyén tinh la 0,99 hodc ldn han,
xem Hinh A.3.2 va A 3.3. H& s8 tin hiéu cho mdi ion, R, 14 40 ddc cha dudng thang &6 thi hiéu chuan,
tinh bang mg/L/sd dién tich.

CHU THICH A2 6 Néu dé thj cda gia tri dién tich pic ¢6 hé s& binh phuong 16i thi€u nhé han 0,89, thigl b va cac
dung dich hiéu chudn phai duge ki€m tra sai s3, va néu ¢an, qui trinh hiéu ehudn phai dugc ldp lgi bit dau v A3 8.

A.3.11 Cach tign hanh

A.3.11.1 L3y mau theo ASTM O 4057 ho#ic ASTM D 4177. M3u phai dugc trén déu, dam bao
déng nhat. 'Lay mau dai dién d8 phan tich. Mau nén Idy vao binh chia (tot nhat la binh bing
polyetylen), gan kin 16t dé tranh sy bay hoi etanol. Binh chia mau khong dudc chua can lang sulfat
hoac clorua. N&u binh chira g3 dugc ria sach bang nude, trude khi st dung phai rita bang nudc loai Il
va lam khid.

A.3.11.2 Trgn k¥ mau tiong binh chita ngay truéc kni |ay ra |am mau phan tich.

A.3.11.3 Cho khoang 2 mL mau thi etanol vao lo thuy tinh 15 mL sach, khé, da trir bi khong van nép
kin. Can khi lUong mau thir chinh xac dén 0,0001 g va ghi khdi iUtdng nay 1 We.

CHU THICH A 36 Khéng cham ngdén tay trin vao lo thuy linh da can. Sir dung gang tay khdng vai xd hoac kep
A.2.11.4 Datlo thuy tinh c6 mau 1én khdi néng 65 °C va thai déu déu mot dong nitd vao méu. D& mau

khd hoan loan, mal khoang 5 phit dén 10 phat. Khi da hél tat ca chat long, chuy&n lg thuy tinh ra khai
khdi ndng va dé ngudi 3 nhigt 4o phong (60 “F — 80 °F .

A.3.11.5 Ganthan cho 2,00 mL nudc loal Il vao mau da khé, The tich nay duge ghita Vw, Gan kin lo

thuv tinh bAng ndp van, va lac lo tif ty d& hoa tan 14t ca cac mudi dang ran.
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A3.11.5.1 LaplaitrA3.11.2 dén A.3.11.3 dai vai tat ca cac mé&u phan tich.

CHUTHICH A 37 Cé1hé con can diu nhe tir ch&t bign tinh elanal Khéng quan tam vé c2n nay néu né 1a mang
mdng, vi sulfua hodc clorua trong do s duoc chiél vao pha nudc, MNé&u b nhigu can, lrudc khi cho nudc vao,
khéng dun sai mau thir mé cho dén knd

A2.11.6 Lap 33t sac ky ion theo hudng dan cla nha san xust,

£.3.11.7 Can biing ha thiing bing cach bom chit rira gii tir 15 phot dén 30 phut, cho d&n khi nhan
duoe dudng nén n dinh.

A.3.11.8 Bal ddu chay sde ky thes hudng dan ofiz nha sdn xudat.

A3.11.9 Bom 25 1l dung dich mau A.3 11.5 vao sac kv, va do dién tich cac pic tugng {mg vdi cac ion

clorua va sulfal,

A.3.41.9.1 Boi vdi hdu het cac miu, bdm mau mat 1an 13 di. Tuy nhién d&6i véi méi mau thir muai |
thue Hidn hal [Bn bom vé linh gid i trung binh cdia pic tuang Ung vah cac (on clorua va sulfat Hal phep
do dign tich pic phai trong pham vl 20 % cla nhau. Néu cac dién tich khac nhau nhiéu han 20 %, thi
khéng tiép tuc mau dang chay, cho dén khi co thé dat dudc 1Ap lai it nhat 20 % dién uch.

A.3.11.10 N&u dién tich pic cla mau sulfat hodc clorua vuot qué dung dich hidu chuin ion cao nhat,

chiuan b mau méi trung A.3.11.3, st dung it hon 2 mL mau va phin tich fa..
A.3.12 Tinh todn k&t qua

A.3.12.1 Ning do sulfat va clorua trong mau etanol ban dau, tinh bang mg/kg (ng/g), duge tinh
theo ¢dng thirc A.3.5.

C=(Ax RN = [V ! We) _ (A.35)
treny dé

C la ngng do anion trorg maw etanol ban dau, tinh bang mgrkg;

A la dién tich pic anion, tif s3c &y do ion lrm'rglj A.311.9, tinh bang s& dém:

Rf  la hé sotin hidw d6 thi higu chudn tir A.3.10.5. tinh bang mg/Lisé dém:
We  la khdi lvgng cda mau etanol ban d3u tir A3 11.3, tinh bang g va

Vw14 Ihé tich nuée duge cho vao irang A.3.11.5, tinh bang mL

A3 13 Baocao

A.3.13.1. Béo cav k&t qud ndng d6 clerua va sulfat chinh xac dén 0,1 mgikg trén toan dai td

0,2 wgikg dén 50 mglky.

38



Néng d& sulfat (pg/mL}

Néng di ¢lorua (ugfmL)

Hiéu chuan sulfat cia phudng phap sac ky ion

TCVN 7716 : 2007

P~ i

1 i b1 ]

Dién tich pic sulfat

Hinh A.3.2 - D3 thi hiéu chuin sulfat dién hinh

Hiau chuén clorua cua phudng phap sac ky lon

y = 13.491x
R?=0.9973

1 2 . 3 4 E

Dién tich

Hinh A.3.3 - D& thj higu chuan clorua dién hinh

il BT e e AR 41 e
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A.3.14 Kiém soat chit lugng

A.3.44.1 Xac nhan tinh nang cla thiét bi hoac qui trinh thif bang phép phan tich mot hoac nhiéu
mAu kidm tra chat lugng sau moi 1&n higu chudn va it nhat sau m& ngay sif dung. Vi du, mét mau
Kiém tra 18! cé thd 1a mdt mau etanol dai dién don lé (xem B.1.1.5), ducc phan tich lap i 1ap lai
fnes cac qui tfrink trang A.311 2 — A.3.11.9. Nnung két qua nay duoe ghi trong biéu d6 kiém soat
dé kiém tra hé théng vé @6 &n dinh théng ké, nhu trong B.1.1.3,

A.3.14.1.1 Cac mau.kidm tra co thé duge chuin bj trong etanol. Cho mét lugng gdc sulfat va
clorua treng nude vao etanol tinh khigt hogc bién tinh theo Bdng A.3.2 va khai lugng 18ng cla
dung dich etanol duac ghi lai la W. Néng do ion duoe tinh theo cong thitc A.3.6 va A, 3 7. Sau do
mau kiém tra trong Bang A.3 2 dugc phan tich theo cac qui trinh trong A.3.11.2 - Aﬁ 11.9. Cac
k&t qud nay dugc ghi lai trong bidu €6 kifm soat d& kiém tra hé théng vé do n dinh thdng ke,
nhis trong B.1.1.3. |

Etanolic sulfat trong liéu chudn (mg/L) = Va x Ca » 107w (A28}
Etanolic clorua trong liéu chuén (mgiL) = Vb ~ Cb = 1071 W (A3.7)
frong do

Va  lathé tich cia dung dich gdc sulfat (4.3.9.11), tinh bang mL:

Ca  lanBng @6 clia goc sullat (cong thirc A.3.1), tinh béng mgrl;

vh 13 thé tich eda dung dich clorua goc [A.S.QJ.E}.I tinh bang mL;

Cb  landng dé ciia g8c clorua (cang thic A.3.2), tinh bang mail; va

W ia khai Igng cudi cung clia dung dich tigu chuan (etanol va phén lugng dung dich gic

trong nude), tinh bang kq.

Bang A.3.2 - Mau kiém tra etanolic clorua va sulfat

[ pungdichtisuchudn | ..., o b Lo
elarua va sulfat Kh&i lwdng etancl, | Dung dich clorua géc. | Dung dich sulfat géc,
| mg clorua vi sulfat’kg etanol | - __ 1 ______M"“- o '_ B ____mL
ehi 50 mg/kg CI | 97500 ]| 25 -‘ )
20 | 980 00 ! 10 | 10 |
10 | 990 00 | 5 ' 5 |
5 | 995 00 25 | 25 !
| 1 999,00 ' 05 0.5 i
! 05 998 50 | 0,25 ! D25 ;
i ] :
. 0.3 - _i gna_m_ | 015 __ - ..0'15 N
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A.3.14.2 Khi 03 co cac thd tuc v8 kiém soat chat luong QC/ DAam bao chit ludng (QA) che
diéu kign ther nghigm, thi cé thé st dung cac thi tuc nay dé khang dinh d¢ tin cay cda két qua tha,

A.3.14.3 Néu khong cé cac thi tuc vé QC/QA cho digu kién thi nghidm. Phu luc B cé thé duoc
ap dung nhu la hé théng QC/QA.

A.3.15 D& chum va dé chéch

A3.151 D6 chum - B¢ chum néu dudi ddy nhan duge Lo mot phong thir nghigém: céc mau
chi dinh durge phan tich ba lan trong cing mét ngay, do cing mot ngudi phan tich va trén cing mot
thigt bi. Banh gid 5 chum dé&i v8i cac mau nay duge néu trong Bang A.3.3. Hién nay khdng cd
sén cac s6 lidu d5 chum b8 sung cho phuong phap.

A3.15.2 B84 lap ial — Do lap lal d8y 40 elia phuang phap nay sé dude tinh sau cac nghién ciu
lign phong.

A.3.15.3 P tai ip — Khong co san cac dif iéu dé cong bé do tai lap. Qui dinh vé da tai 1ap thich
hop sé dugc tinh tir két qua lién phong thi nghigm.

A.3.15.4 Bo chéch — Vi khéng cb san vat [iéu chudn so sanh duge chip nhan cé gia tri da biét clia
sulfat va clorua trong etanol, nén khong xac dinh dudc dd chéch cla phuang phap nay.

Bang A.3.3 - Dé chum cia phudng phap

Sulfat. mglkg Clorua, mglkg
Luwrdng cho vao, ——— 5 -
mgiky Gi4 tr| trung binh £6 lach chuan Gié trj trung binh Pé léch chuan
do dudc do dudc
1.0C 1,28 0.04 0,97 .03
1.60 1,67 0,18
4,13 4,08 0.05

8,27 8.50 0,06
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Phu luc B

{tham khao)

B.1 Théng tin thém cho cac phu luc A1, A.2 va A.3
B.1.1 Kiém soat chat lvgng

B.1.1.1 Xac nhan tink nang cla thiél bj hoac qui trinh kiém tra bang cach phan tich mau kiém scat
¢chél lsgng (QCJ.

B.1.1.2 Trudc khi giam st qua trinh do, ngudi thyc hién phudng phap thf can xac dinh gia tri trung binh
va gidi han kiém soat cla mau QC (xem ASTM D 6289, ASTM D 6792 va ASTM MNL 7').

B.1.1,3 Chi chép cac 481 qud QC va phan tich bang mé’g dé kidm soat hodc k§ thudt théing ké
tuong dudng dé danh gia tinh hinh kiém soéat théng ké cla téng qua trinh thdr nghigm (xem ASTM
D 6299, ASTM D 6792 va ASTM MNL 7). Bat ky sd lieu ngoai tdm kiém sodt nao cing
phai diéu tra nguvén nhan gdc ré. Cac két qua didu tra nay co thé gan dén viéc hiéu chudn [ai thiét bi,
nhung khang b3t bude.

B.1.1.4 Néu trang phudng phap thir khong co cac yéu cau rd, thi tan sudt thir QT phu thude nhigu
vao dd 16i han chét luong cdn do, tinh 8n dinh cda qui trinh thif va cac yéu cau cba khach hang.
Thong thudng, mau QC duee phan tich hang-ngay trén cac maiu thudng xuyén. Tan sudt QC co thé
t4ng néu sa lugng méu duce phan tich thuong xuyén 18n. Tuy nhién, khi chifng minh dugc rang phep
thif nam trong tam kiém soat thdng k&, t8n sudt thir QC o6 thé dude giam xuéng. Bd chum mau QC
phai duoc kiém tra 50 vai 46 chum phudng phap thit ASTM dé dam baa chét Iudng dif liéu.

B.1.1.5 Khuygn cao. loai mau QC dugc kiém tra déu dac phai ddm bdo dai dién cho nguyén Liu
phan tich thudng xuyén. Ngudn cung cdp nguyén liéu mau QC phai cé san dé s dung trong thdi gian
du kién, mau phai déng nhat va dn dinh ¢ diéu kién bao quan gui dinh. Xem thém hudng dan trong
ASTM D 6299, ASTM D 6792 va ASTM MNL 7 vé QC va phuong phap vé bidu dé kigm soat,

B.2 Y nghia cac dac tinh qui dinh

B.2.1 Alcoho! nhién liéu bi&n tinh

B.21.1 Ham fvang nudc — Nai chung. phucng phap phan tich Karl Fischer la gu trinh tin cay,
duy nhét hién nay dé xae dinh nude trong etanol bign tink. Tiéu chudn ASTM E 203 md ta su thay dé
can thiét de tién hanh phép thll cd alcohal. Phuong phap khdi lvang riéng dhu ASTM D 831 va ASTM
D 3505, thudng 1a khéng thich hop nhu cac iy do da néutrong B. 2.2, Su hoa tan cla hdn hop nhién (i&u

' ASTM MNL 7 Hutdng din cdch trinh by vé& phan tich bidu d8 kidm soéi 88 liéu, xuat ban l8n thi s
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etancl va xang bi han ché bdi nudc. 6 hod tan nay s& thay 98 theo ham luong etano!, nhiét do cla
hén hdp va ham iugng chét thom cha xéng géc. Nhign ligu duge tao thanh bing cach tran 10 % thd tich
etanol nhien liéu vdi x3ng ¢o chifa 14 % thé lich chat thum va 0,6 % khéi luong nuse hoa tan (khoang
0.5 % thé tich), sé tach thanh pha nudc gidu alcohol phia dudi va pha hydrocachon phia trén néu (am

lanh xu-ii'ng knoang 7 °C (45 °F). Déng co danh Ifa théng thuting s& khéng chay voi nguyén liéu
- pha nfdc, cho nén viéc tch pha dan dén suf truc tric nghiém trong trong van hanh. Trong thuc té,
miic d6 nhiém nude 13 khéng tranh khoi khi van chuyén va s cung, vi hdn hgp xang-etanc! hut 3m.
ham luvdng nudc cla elanol bién tinh nhién ligu phai dugc han ché khi dugc tron vén xang dé giam
nguy ca tach pha,

B.2.1.2 Ham fwong nhua da rda qua dung moi

B.2.1.2.1 Phép xac dinh ham ludng nhua d3 rita qua dung mai 1a do luong cdn sau khi bay hai cia
nhién (1gu va ti€p theo 12 nffa bang neptan. Viéc ria bang heptan sé& loai cac phan hoa tan, phdn
nguyén liéu khong bay hal 1a cac phu gia, diu eif dung vdi phu gia, nhién lidu didzen. Nhua 43 rifa cua
dung mai bao gdém nhifa khdng tan trong nhign ligu va nhifa tan trong nhién lieu, Phan khang tan trong

nhién ligu cé thé bit kin bé loc nhién héw. C& hai cd 1he lang rén bé mat khi nhién liéu bay hoi,

B.21.2.2 Nhua da riia qua dung méi co thé gop phan vao cén 1ang trén bé mt cla ché hoa khi, bom
phun nhién liéu, dudng Gng nap, cong nap, van va thanh dan van, Anh huing clia nhia 83 rita qua
dung méi troeng alcohol tinh khiét nhur chua Biégt etanol dén cac truc trc cla déng co hién dai . Phuong
phap thir dudc sif dung cd ban dé phat hién su ¢ mal clia cac tap chat co diém sdi cao, khdng tan
irong heptan

B.2.1.2.3 Vicdng bd dd chum cho phudng phap thit TCYN 6583 (ASTM D 381) dude xdy dung trén

di liew clia hydrecacbon, nén khong thé ap dung cho etanol bién tinh nhién liéu.
B8.2.1.3 Ham hrong clora — Néng dé ion clorua thap &n mon nhidu kim loai.

B.2.1.4 Ham iwong ¢dng - D3ng la mat xuc tac rdt manh cho su oxi hod hydrocachon @ nhiét dé thap.
Kinh nghiém chi ra rang néng dé déng cao han 0,012 ppm khdi [wdng trong xang thuang phim cé thé
tang dang ke tac do tao nhua,

B.2.1.5 86 axit — Dung dich nudc rat loing cla axit hiu co ¢ khdi lugng phan tirthap nhu axit axetic
{CH.COOH) s& dn mon manh nhiu loai kim loal. Vi vay can phai gilr cac axit hitu co co khi ILrong

phan tlr thdp & mire rat thap.

B.2.1.6 pH — Khi pH cla etanol dugc sl dung iam nhign hiau cho déng cd danh Ida thdp hon 6,5, bom
nhién liéu cé 1hé bi truc 1rac dan dén su tao mang gia choi quét va ba chuy8n mach, bom nhian ligu
o Ihé hong do b 4n mén va cb thé xay ra &n mbn xylanh déng co qua mlc. Khi pH trén 9.0 i
phan nhua clia bom nhién liéy co thé bi hdng, SU dung etanol v& 10 % thé tich trong hon hop véi xang
58 thi gidm bél cac &nh hudng xau dsi vai déng co.
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B.2.1.7 Ngoai quan — Thong thudng dé duc hose d két tia cho bigt mis nhiém ban

B.2.1.8 B4 tnh khiét cta elanol — Su co mat cua du mét Iuong nhé mét st hop chat hifu od oxy kKhac

6| etanol cé the anh hudng ba! It dén cac linh chdt clia hén hap nhién liéu etancl-xang.

B.219 Ham fuong sulfat — Su cd mit luang nho-suifat vd cd trong etancl bign tinh & digu kién
thich hap ¢ thé gbp phén tac can lang & déng hd tudc bin va 1am tac nhanh b igc bom phan phdi
nhién liéu trang hé thdéng phan phdi nhién lléu, Cac sulfat cing gay ra tAc bd phun nhién lidu dan dén

dong co khéng nd va kha ning truyén déng kém trong 6 to.

B.2.1.40 Cha! bidn tinh — Chét bién tinh hydrocacbon [xem diéu 5) dude qui dinh bdi qui chudn
quéc gia dung che alanol bign tinh nhién liéu. Qui chudn gidi han ca lugng toi thigu va t&i da co the
dudc <0t dung. Nhimg nha san xudt etanol biZn tinh thudng st dung thiét bi do Gé kidm soat lugng chét
bién tinh. Qui irinh phan tich hién hanh chl cho con s8 woe lugng ham ludng chat bién tinh.

3.2.2 Elanol chua bién tinh

B.2.21 Khdi lyong riéng — KNl luong riéng clia hén hop nudsc-etanol la mdt ham s chinh d& tinh
hanm IL-Je;!ng nudc clia hdn hop. Trong qui chudn oA gia cdn qui dinh s dung khé lugng riéng &
rhigt o 15,56/15,56 “C (6W0/E0 °C} trang knéng khi lam phuong phap kiém soal ham lvgng nudc cla
stancl chifa bign tinh. Vi thdng thudng viec cho them chét bién tinh s& anh hudng dén khéi luong rieng,
nal chung phuang phap khél luong riéng khang thich hgp dé xac dinh ham lugng nudc cla etanol
pién finh

B.2.2.2 Ham lugng kv huyah — Nhithg Yéu céu kiém seat luu huynh cla x8ng va tigu chuan khi phat
thal da din dén viec thiét 1ap tiéu chudn luu huinh ddi Vi cac nha may loc dau va cac nha nhap khau
san xudt xang pha ché, xing gdc dé phél trén oxygenat, va xang théng nudng, EPA da thiét (ap viec
kim soat luu huynh trong xang 88 hé trg téu chuan khi phat thal déng cd Luu huynh fam hong bd
chuyén déi xic tc odn thigt cho vige giam khi phal thai HC, CO va NO,.

B.3 Yeu cdu ky thuat etanol cia California

B.3.1 Yeu cdu ky thudt etanol ctia California

B.3.1.1 Ban Tai nguyén khéng khi California d& phé duyét tieu chudn déi vdi etanol bién tinh I2 de
tron tai hién trudng voi x&ng goc va oxygenat dé tao ra xang California pha 3 (CaRFG 3). Céc lieu
chyn eling qui dinh cho chét bién tinh. Cac tiéw chudn California d&i véi etanol bién tinh va chat bién
tinh 44 & hidu lues ta 31412/2003.

B.3.1.2 Cac héu chudn Califarnia v& etanal bién tinh dua ra gidi han tél da che cac ham lugng
It huynh, benzen, olefin va chal thom nhu da néu trong Bang B.3.1, va clng véu cau elanol bién tinh

phu hop vdi cac qui dinn ky thudt trong ASTM D 4806-99.
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B.3.1.3 California qui dinh rang sur phi hap véi tiéu chudn luu huynh phai dude xac dinh bang cach
thir etanol bién tinh theo ASTM D 5453-93. California qui dinh rang sy phu hop vai tiéu chudn cho ham
lugng benzen, olefin va chit thom duoc xac dinh bang cach thir mau chat bién tinh theo phudng phap
thtr qui dinh d6i vdi xang CARE (California reformulated gasoline bienstock), va sau da tinh ham lugng
cha cac hgp chat nay trong etancl bién tinh béng cach nhan gia tri th&r véi 0,0476 (ngoai trir
ching minh dugc rang etanol bién tinh cd chita it hon 4,76 % chat bign tinh, khi g6 k&t qua thi dugc
nhan véi phan s6 1hap phan tuong (g véi phan tram chat bign tinh). '

B.3.1.4 California cho phép mot ngoai 1& 46| vél gi&i han néu trong Bang B.3. 1, nha cung cdp etanol
bién tinh phal c6 nhimg luu ¥ thich nap dé dam bae réng etanol bign tinh chi vuot qua cAe gidi han trén
khi né dudc cho vao xang trén v&i oxygenal (CARBOB). Fhai cd hé théng tai lidu dai véi viéc chuyén
etanol bién tinh. Phai tuan thl cac yéu cau vé pha trdn cudi clung clia xang California pha 3 (CaRFG3)

B.3.1.5 Bang California qui dinh tiéu chuén ddi voi chét biéx tinh duoc sit dung trong etanal bién tinh
nhu da néu treng Bang B.3.2, Cling chi ra phuong phap thit qui dinh d& xac dinh su phd hop.

.

B.3.1.6 Céc liéu chudn California cho phép sé ludng cac hdn clia benzen, olefin va chat thom trong
chét bién tinh néu nha cung cdp ddm bdo ring khi cho vao etancl v6i mic it hon 4,76 % thé tich va cac
gidi han trong Bang B.3.1 dude dap (ng.

Bing B.3.1 — Tiéu chuin etancl bién tinh caa California
(b sung vao qui dinh k§ thuat trong ASTM D 4806-99)

Chi tigu Gidl han k§ thuat Phudng phap thir
"L huynh, ppm kh: (Uong, max 10 ASTM D 5453-03 T o
Benzen, % iré tich, max 0,06 ASTM D 5580-00 Két gua thd cia mau chat bén
link nhan véai 00476 (doi vai ngoai @ xem B3 1.3)
Olefin, % th lich, max 0.5 ASTM D 6550-00 (sire d8i) K& qua thi cha mau
chat bién tinh nhan voi 0,0476 (A6 va ngoal 1& xem
B313)
Chat tham, % thé tich, max 1.7 ASTM D 5580-00 Két qua thi¥ cla mau chal bien

tinh nhan vai 0,04 76 (ddi vai ngoai 1& xem B.3,1.3)

Béang B.3.2 - Tiéu chudn chit bién tinh cda California

Chitiéu Gidi han ky thust Phuong phap thir
Benzen, % thé tich, max _ 1.1 ASTM D 5580-00
Olefin. % thé tich max 10 ASTM D 6550-00 (s0a dél)

Chat thekm, % thé tich, max a5 ASTM D 5580-00

iy B — —— e
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