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TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN 12014:2017

Nhién liéu dong co danh Itra - Xac dinh ham lwgng olefin tong
bang phwong phap séc ky khi da chiéu
Standard test method for total olefins in spark ignition engine fuels by multidimensionalgas

chromatography

1 Pham vi ap dung

1.1 Tiéu chuan nay quy dinh phu’ang; phap xac dinh ham lwong olefin tong trong dai tir Cs aén Cioclia
nhién liéu dgng co' danh liva hodc céc loai hydrocachon twong (*ng nhw 13 naphta va naphta cat mach
(naphta cracking). C6 thé xac dinh tryc tiép trén mau nhan dugc cac ndng do olefin trong pham vi tir
0,2 % dén 5,0 % thé tich chat Idng hoic 0,2 % dén 5,0 % khdi lwong hodc ca hai, con mau cé ndng dd
olefin cao hon thi dwgc xac dinh sau khi pha loang mau thich hop trwdc khi phan tich.

1.2 Tiéu chuén nay dwoc ap dung cho cac mau chira ancol va ete. Tuy nhién, voi miu co ancol
I&n hon 15 % thi phai pha loang. Trwdc khi phan tich, cac mau chira ete Ion hon 5 % cling phai duwgc
pha lodng dén 5 % hodc mirc lodng hon. Khi ¢ mét etyl-tert-butylete thi chi cd thé xac dinh dwoc cac
olefin trong dai tir C4dén Co.

1.3 Tiéu chuén nay khdng ap dung d& xéc dinh cac céu t olefin riéng ié.

1.4 Tiéu chuén nay khdng 4p dung dé xac dinh cac olefin ¢4 sé nguyén ti cacbon I&n hon Cio.

CHU THICH 1: D¢ chym chi dwoc xac dinh trén cac mau c6 chira metyl-tert-butyl-ete (MTBE) va etanol.
1.5 Céc gia trj tinh theo hé S| |4 gia tri tiéu chudn. Khéng st dung don vi do lwdng khac trong
tiéu chuén nay.

1.6 Tiéu chun nay khdng d& cap dén tat ca cac van a8 lien quan dén an toan khi sir dung. Nguoi
st dung tiéu chuan nay c6 trach nhiém thiét 1ap cac nguyén tic vé an toan va bao vé strc khoe ciing

2 Tailiéu vién dan
Cac tai lidu vién dén sau day rat can thiét cho viéc ap dung tiéu chuén nay. Ddi voi cac tai ligu

vién dan ghi ndm céng bd thi &p dung ban dugc néu. Déi voi cac tai lidu vién din khéng ghi nam
cdng bé thi 4p dung phién ban méi nhét, bao gdm ca cac siva ddi, bd sung (néu co).
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TCVN 7330 (ASTM D 1319) Sén phdm dédu mé dang I6ng — Phuong phép xac dinh cac loai
hydrocacbon bang hép phy chi thi huynh quang.

TCVN 7332 (ASTM D 4815) X&ng - Xac dinh hop chat MTBE, ETBE, TAME, DIPE, rwou - amyl va
ruou tir C; dén Cq bdng phuwong phép séc ky khi.

TCVN 8314 (ASTM D 4052) Sdn phdm ddu mé dang Iong — Xac dinh khéi lwong riéng, khéi lrong
riéng twong doi va khéi luong riéng API bdng méy do ky thuét sé.

TCVN 10219 (ASTM D 5599) Xdng - X4c dinh oxygenat bang séc ky khi va detector ion héa
ngon Itra chon foc oxy.

ASTM D 4307, Practice for preparation of liquid blends for use as analytical standards (Hwéng dén
chudn bj hén hop chét I6ng str dung lam chudn phén tich).

3 Thuét ngir va dinh nghia
3.1 Dinh nghia cic thuit ngi® riéng chia tiéu chuin nay

3.11

Bay (trap)

Thiét bi st dung d& git chon loc nhirng phan cy thé (cac hydrocacbon rigng 1& hodc c4c nhém
hydrocacbon hodc cac oxygenat) clia mau thir va gidi phong cac céu t& da lwu gilr bang cach ting
nhiét 46 béy.

3.2 Cac tir viét tat
3.2.1 ETBE
Etyl-tert-butyl ete.
3.2.2 MTBE

Metyl-fert-butyl ete.

4 Toém tat phwong phap

4.1 Mot thé tich tai tap 0,2 pL clia mdu dai dién hodic miu pha loang dwoc nap vao hé théng
séc ky khi co bo diéu khién may vi tinh bao gdm nhiéu cét, biy, van chuyén van hanh tai cac
nhiét d§ khac nhau. Cac van dugc khdi dong tai cac thoi gian da xac dinh tredc dé huéng cac
phén mau dén cac cdt va cac bly thich hgp. Trwéce tién, mau di qua cdt phan cyc, ¢t nay git lai
cac hydrocacbon Cia., tAt ca cac chét thom, céc olefin Cyi. va mdt s6 cdu t& ancol, tAt ca cac
cu tr nay 1an lwot dwoc thdi ngroc dén 16 thong. Phan nhd riva gidi tir ¢ot phan cyc, ¢6 chira Coq
va cac hydrocacbon no c6 diém séi thdp hon ciing nhw decen va céc olefin co diém s6i thap hon,
di vao béy ete/ancol, & dé cac ete va ancol dwoc git? lai mot cach cﬁon loc va cling 1an lvgt dwoc
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thdi nguwge. Phan nhd rlva gidi tir biy etefancol, gdm ca C1y va céc hydrocacbon no cé didm soi
th&p hon va céc olefin di tiép vao béy olefin. Cac olefin dwoc gilr lai mét cach chon loc trong khi cac
hydrocacbon no rlra gidi, di qua cdt khdng phan cuc, va dwoc phat hién bang detector ion hoa
ngon I¥a (FID). Khi cac hydrocacbon no da dwgc rira gidi hoan toan dén FID, 16 cot khéng
phan cwc deoc lam ngudi va cac olefin dugc gitr lai trén by olefin dwoc gidi hdp bing cach
gia nhiét. Céc olefin gidi hap di vao cdt khong phan cyc va dugc riva gidi khoi cot, cot nay dwoc
1ap trinh chuong trinh nhiét dé @& tach cac olefin theo diém sdi va ching dwoc phat hién bang FID.

CHU THICH 2: Viéc tach céc olefin theo diém séi la cén thiét & tinh phan trim thé tich cla céac olefin do
khéi lwgng rigng clia cac olefin ¢6 diém soi thap khac voi khdi lwgng riéng cla cac olefin ¢o didm soi cao,
vi vay phai ap dyng viéc hiéu chinh khéi lvgng riéng.

4.2 Dinh lvgng cac dign tich pic olefin da dugc phat hign dé tinh % thé tich hoac % khéi lugng,
ho#c ca hai, dwgc thye hién qua viéc s dung chuén ngoai sau khi 4p dung cac hé sé dap (ng clia
detector ion héa ngon Ia. Binh lwvong cling tinh dén bt dwdng nén, pha loang miu va cac
hiéu chinh khdi lvgng riéng.

5 Y nghia va st dung

5.1 Xac dinh ham lwgng céc olefin trong nhién li¢u dong co danh Ira dwgc yéu ciu dé phu hop
vé&i quy dinh k¥ thuat.

5.2 Biét dwgc ham lwong olefin tdng dé kidm soat hiéu qua qua trinh cracking xuc tac.

5.3 Phwong phap nay cho d6 chym tét hon phwong phap xac dinh ham lwong olefin trong
TCVN 7330 (ASTM D 1319). Phrong phap nay cling cung clp d@ liu trong khodng thdi gian
ngén hon nhiéu, x4p xi 20 min sau khi hiéu chuan va tdi da hoa ky thuat ty dong dé giam lao dong
van hanh.

5.4 Phuong phap nay khéng dp dung cho nhién liéu M85 hoac E85 cé chira twong tng 85 %

metanol va 85 % etanol.

6 Cac cantro

6.1 Mot sb loai hop chét chira Ivu huynh bi hép thu khdng thuan nghich trong cac bay olefin va
bdy oxygenat két qua cudi cling 13 1am gidm dung lgng hap thu clia biy. Ngoai ra, nhidu loai
nhién ligu dong co danh Ira da dwge phén tich khdng huw hai dang ké tinh nang clia cac bay nay.

6.2 Cac thudc nhudm thirong mai duoc st dung dé phan biét gitra cac loai va cac cép chéat lwong

clia nhién liéu dong co danh Itra da dwgc ching minh la khéng gay nhiéu trong phwong phap the
nay.
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6.3 Cac phy gia tay rira thwong mai dwoc st dung trong nhién liéu déng co danh Ilra duwoc
chirng minh 1a khéng gay nhiéu trong phuong phap thik nay.

6.4 Nuwéc hoa tan trong nhién ligu dong co danh Ira dwgc chirng minh la khéng gay nhiéu trong
phuong phap thir nay, Nudc ty do phai dwgc loai bd bing natri sulfat khan hodc cht [am khd khac
dé dam bao bom céc thé tich méu chinh xac,

7 Thiét bi, dung cu

7.1 Hé théng day at dwoc st dung d& nhan dwoc dir liéu dd chum bao gém séc ky khi dwoc
didu khién bang may vi tinh, bom mau ty dong, phan mém may vi tinh va cac céi bién phan crng
cu thé. Cac cai bién nay bao gbm cac cot, by va van dugc md ta dudi day va trong Biéu 8. Hinh 1
minh hea lwu dd va cau hinh b phan dién hinh. C6 thé st dung ¢4c cAu hinh, cac bd phan hodc
céc diéu kién khac mién la ching c6 kha néng tach cac olefin va tao ra @4 chym twong dvong hodc
tot hon cac bg phan, diéu kién dwoc chi ra trong bang di ligu @ chym.

Dong khi mang heli

‘A‘?IJ [?_ﬁ‘) Déng A

Dong B

—1 MéuvaoH

Bay olefin

L& thbnf

Cét phén cic | Bay ete/alcohol Cot khong phan cye

Hinh 1 — So d6 khéi va cach lap dat két ndi cac bd phan

7.2 May sic ky khi, cot dai, 1ap chuong trinh nhiét 6 trén mot dai nhiét do tir 60 °C dén 160 °C
voi toe dd gia nhiét khoang 20 °C/min, dwge I&p cac clva nap mau co gia nhiét, bay hoi nhanh, mot
detector ion héa ngon Ira don, cac bd kiém soat lwu lwgng can thiét va bd diéu khién may
vi tinh.

7.3 Hé théng nap mau, th cong hodc ty ddng, cé kha nang bom thé tich chét 16ng tai tap 0,2 pL.
Téng toan bd mau dwoc bom phéi dwoc dra hét vao hé théng séc ky, vi vay, khong duoc st dung
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bom chia dong hoac lam sach septum (tdm ngan) dwdng vao bing khi mang. Khuyén nghi st dung
bom mau ty dong. D liéu @5 chym thu duoc bang cach s& dung bom miu tw dong.

7.4 B kiém soat lwu lweng khi va ap suét, véi do chym thich hop dé cung cép dong tai lap va
ap sudt khi heli t6i hé théng sic ky, khi hydro va khéng khi cho detector jon héa ngon Ira.
Kiém soat lwu lwong khang khi diing cho viée lam ngudi nhanh cac bé phén riéng clia hé thdng va
& van hanh van ty déng cing dwoc yéu ciu.

7.5 Hé thdng thu thap d lidu dién ti, phai dap (ng hoac vwot cac yéu cdu ky thuat sau
(xem Cha thich 3):

7.5.1 DAi voi mbi phép phan tich co kha naing nhan dwoc 150 pic.

7.5.2 Tinh toan chuan ngoai clia cac pic dwec chon loc véi cac hé sb dap (rng va hiéu chinh dwéng

-

nen. *

7.5.3 Co6 kha nang loai bd nhigu va sai sb.

7.5.4 Téc 46 lay mu déi voi cac pic nhanh (< 4,0 s) (t3n s > 5 Hz dat 20 diém qua pic).
7.5.5 Phat hién d9 rong pic déi véi cac dai pic hep va trai rong.

7.5.6 Pic phai thing goc.

CHU THICH 3: Phin mém dugc c4p theo tiéu chudn thudng 1 dat yéu clu.

7.6 Bd loc tinh khiét ciia khi, loai bd 4 4m va oxy trong khi heli, 0 4m va cac hydrocacbon trong
khi hydro, do &m va céc hydrocacbon trong khdng khi.

7.7 Can phan tich, c6 kha nang can chinh xac dén 0,0001 g.
- 7.8 Dung cu thiy tinh

7.81 Lo nho, lo 14y méu ty dong, c6 nép day va kém theo dung cu van ndp (yéu ciu dung khi
st dung mét lo 1dy mau tw dong bd sung theo khuyén nghij).

7.8.2 Pipet Pasteur, dung mét lan, st dung qua bép.

7.8.3 Pipet dinh mirc, c6 vach chia 0,01 mL, dung tich 1 mL va 2 mL.

7.8.4 Pipet, gém loai c6 dung tich 1 mL, 3 mL, 5 mL, 10 mL, 20 mL va 25 mL.
7.9 Septum (tdm ngin), bing polytetrafluoroetylen (PTFE) dé 16t cho bom.
7.10 BO kiém soat nhiét dd cho cac b phan hé théng

Yéu cau c6 bo kidm soat nhiét 46 dgc I4p clia hai cot va hai by, cac van chuyén cdt va céc déng méu.
T4t ca cac bd phén clia hé théng tiép xic véi mau phai dugc gia nhidt ti nhigt d6 ma sé ngan nglra sw
ngung tu clia bét ky cau t mau nao. Bang 1 liét ké cac by phan clia hé théng va nhiét dg van hanh (xem
Cha thich 4). Mgt sé b phan yéu cau van hanh & ché do ding nhiét, mét sé bd phén yéu ciu
gia nhigt va lam ngudi nhanh, trong khi 36 mét sb khac yéu cau chwong trinh nhiét do tai lap. Cac
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nhiét d6 dwoc néu ra la loai dién hinh; Tuy nhién, cac hé thdng kiém soat dwoc sk dung phai co
kha n3ng van hanh & nhiét d6 = 20 ° cla nhiét 6 chi dinh thich hop vGi cac hé thdng cu thé.
Kiém soat nhiét d6 co thé bang bat ky thiét bi dung cu ndo d4p (ng cac yéu cdu clia Bang 1.

CHU THICH 4: Cac bd phan cla hé théng va nhigt dd dugc liét ké trong Bang 1 va Diéu 8 Ia cu thé cho thiét bj
phan tich dung d& thu dwoc dir liu @& chum. Cac cot va by khac dap (ng sir dung néu dam bdo tach theo
yéu cdu nhung co thé phai yéu cdu sir dung céc nhiét do khac véi da néu.

Bang 1 - Dai nhiét dé kiém soat ctia cac bd phén hé théng

Bé phan Dai nhiét do Théi gian gia nhiét, | Th&i gian lam ngudi,
van hanh dién hinh, min min
< khong 16n hon khong 16n hon
Cot phan cuc - 60 dén 160 Nhiét do ‘Nhiét do
Cot khéng phan cye 60 dén 160 Lap trinh, 20 °C/min Lap trinh, 20 °C/min
Bay ete/ancol 120 @én 280 1 5
B3y olefin 155 dén 280 1 5
Van chuyén cot 100 Déng nhiét Péng nhiét
Déng méu 100 Péng nhiét Pang nhiét

7.11 Van chuyén cét va biy - Khuyén nghj cac van quay 6-cong ty dong. Cac van sir dung cho
thiét bj sac ky khi phai dap (ng cac yéu cu sau:

7.41.1  Céc van phai c6 kha nang hoat dong lién tuc tai nhiét dd van hanh ngan nglra dugc sw
ngung ty mau.

7.11.2
phan tich. Thép khéng gi, nhya perfluoroalkoxy alkan (PFA) va nhia polyimide Ia dat yéu cau.

Cac van phai dwgc lam bing vat liéu khong phan irng véi méu trong cac didu kién

7.11.3 Cac van phai co thé tich bén trong nhd nhung han ché khéng dang ké véi dong khi mang
trong cac diéu kién phan tich.

7.12 Van khéng khi, d& kiém soat khong khi nén déi véi viéc lam fanh bay olefin, etefancol; khuyén
nghi s& dung céac van tw dong 3-cong.

CHU THICH §: C4c van, éng, cac cot, cac biy va cac vat liéu khac co tiép xtc véi mau khi moi dwa vao
st dung co thé yéu cdu phai n dinh trwéc khi van hanh theo hwéng dén cla nha san xuét.

8 Thudc thir va vat liéu

8.1 Khdng khi nén, ham lvgng hydrocacbon téng va H0 mbi loai < 10 mg/kg.

CANH BAO: Khong khi nén dw&i ap sut cao gay chay.
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8.2 Heli, cé dd tinh khiét 99,999 %, cé ham lwong H20 < 0,1 mg/kg

CANH BAOQ: Khi nén dwéi ap suét cao.

8.3 Hydro, c6 dd tinh khiét 99,999 %, c6 ham lwgng H2O < 0,1 mg/kg

CANH BAO: Khi d& chay dwi ap suét cao.
8.4 2,2 4-trimetylpentan (isooctan), cé dé tinh khiét 99,99 %
CANH BAO: D& chay. C6 hai néu hit phai.

8.5 Cotva bay (Cac bo phan cuia hé théng) — Phwong phap nay yéu cau sir dyng hai cot sic ky va
hai bay (xem Cha thich 4). M&i bd phan cla hé théng thi dwegc kiém soat nhiét dd doc Iap nhe
mé ta trong 7.10 va Bang 1. Tham khao Hinh 1 vé vj tri ca cac bd phan trong hé théng. Cac biy va
céc cot dwge néu dwdi day kém theo hudng dan st dung d& xem xét st dung phit hop

8.5.1 Cot phan cwc - O nhiét do 160 °C, cot nay phai gilr lai tit ca cac cau tir hydrocacbon thom
trong mau va rira gidi toan bd cac céu tlr khdng phai hydrocacbon thom co6 diém séi dudi 200 °C,

bao gdm decen va c4c olefin co diém séi thap hon, trong khoang 2 min sau khi bom méu.

8.5.1.1 Cét nay phai ra gidi toan bg cac hydrocacbon them va cac clu t& khac dwoc gil lai tir

8.5.1 trong khodng 8 min khi ching dwoc thdi ngwoc.

8.5.2 Bay etelancol ~ O nhiét do 140 °C, bay nay phai git lai tit cd cac ancol va ete va
rira gidi toan bd cac chu tlr khdng phai la cac oxygenat ¢6 diém sbi dwdi 200 °C trong khoang tir
4,5 min dén 5,0 min sau khi bom mau.

8.5.2.1 O nhiét 46 280 °C, bay nay phai rra gidi tat ca cac céu t&r duoc gil lai.

'8.5.3 By olefin — Trong dai nhiét dd tir 140 °C dén 165 °C, trong théi gian it nhét 10 min sau khi bom
mau, bay nay phai gil» lai (biy) dinh lwong tat ca cac olefin tir Cs dén Cotrong khi do riva gidi toan bd
cac cau t&r khdng phai la cac olefin co diém sdi dwdi 200 °C.
8.5.3.1 O nhiét d 280 °C, bdy nay phai rlra gidi dinh lwgng tat ca cac ciu tl olefin duoc gil lai.
8.5.4 Cot khong phan cwe - O nhiét do 160 °C, cdt nay phai riva giai cac paraffin va naphten cé
chira sé cacbon dén Cy4 trong 2 min.

8.5.4.1 Cot nay phai phan bd cac olefin cé s6 cacbon tir C4 dén Cyo khi nhiét dé dwoc I4p trinh tie
60 °C dén 160 °C véi tdc dd gia nhiét khodng 20 °C/min.

8.6 H&n hop kiém tra - Hai hdn hop tdng hep dinh tinh chira isooctan va ete dugc st dung dé
kiém tra xac nhan réng tat ca cac bd phan cia thiét bj, cac nhiét d3, cac khoang thoi gian fa dat
yéu ciu dé thye hién cac phép phan tich chinh xac va hd trg trong viéc diéu chinh hoat dong cla
cac cot va bay da ci. Thanh phan cia cac hdn hgp nay va ndng do gan dung clia ciu tir dwgc
trinh bay trong Bang 2. Cac hdn hgp cé thé duwrge mua hodc chudn bi theo ASTM D 4307.
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CANH BAO: D& chay, c6 hai néu hit phai.

Bang 2 - Cac hén hop kiém tra

86 hon hop Céu tie Néng dé gan dang, % khéi lwong
1 Metyl-tert-butylete (MTBE) 5
Isooctan 95
2 Etyl-tert-butylete (MTBE) 5
Isooctan 95

8.7 Chuén hiéu chudn — Céc hén hop tdng hop dinh lugng chira cac hydrocacbon va ete tinh khiét
(CANH BAO - D& chay, c6 hai néu hit phai) dwoc yéu ciu dé kidm tra xac nhan viéc tach ciu t& theo
yéu cdu dang duoc thye hign, nhdm xac dinh thoi gian lwu clia cac olefin dwa vao sé carbon va
xac dinh hé sé dap (rng clia detector ion héa ngon Ilra ddi véi cac olefin. Vi du vé hai hén hop,
gbm cac khdi lwgng riéng clia cac cdu i riéng 18 dugc trinh bay trong Bang 3 va Bang 4.
Chuén higu chuén sb 1 dwoc ding cho tét ca cac mau ngoai tri nhitng mau ma co chira ETBE va
chuan hiéu chuan sb 2 dugc st dung cho cac mau cé chira ETBE. Khi chwa biét thanh phin oxygenat
trong mau thi ching c6 thé dugc xac dinh bing phwong phap TCVN 7332 (ASTM D 4815),
TCVN 10219 (ASTM D 5599) hoac cac phwong phap khac. Cac hén hop dugc mua hodc chuin bi
theo ASTM D 4307. Cac mirc ndng do thwc tuy khéng quyét dinh nhung phai biét chinh xac.
Xac dinh khéi lwgng riéng clia chuan higu chuén bing phuong phap TCVN 8314 (ASTM D 4052) hodc
phuong phap khac.

8.8 Mau kiém soat chat lwgng - duoc sir dung dé theo doi qua trinh van hanh thwong 18 cla
hé thdng sdc ky va kiém tra xac nhan cac ndng do dugc bdo cao ndm trong do chum cla
phuong phap thir. Mot mau hoac nhiéu mau c6 thanh phan giéng nhu cac mau dwec phéan tich
dién hinh thi co thé dwgc ding [am cac mau kidm soat chit lwgng (QC). Khi cac mau phan tich
chira céc olefin C4 va Cs, thi cac miu kiém soat chét legng (QC) phai chira cac chét nay dé
kiém tra cdng suét bay olefin. M&i mAu kidm soat chat lwong (QC) phai c6 thé tich dam bao
cung cép dw thira cho céac giai doan dy kién st dung va phai ddng nhat va &n dinh trong cac
diéu kién bao quan d3 dinh trudc.

9 Chudn bj va cai dit thiét b

9.1 L3p rap hé thdng thiét bi phan tich (Thiét bj sic ky khi v&i cac bd phan kiém soét nhiét do
déc Iap) nhu trinh bay trong Hinh 1 hodc véi mét hé théng dong twong duong. Né_u stz dung mét
hé thong thwong mai, cai dat, dua hé théng sir dung va téi wu hoa hé théng theo cac hwéng dan
ciia nha san xuét.
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Bang 3 - Chuén hiéu chuin sé 1 chi¥a MTBE

TCVN 12014:2017
CHU THICH 6: T4t c4 céc thong sé cla hé théng thwong mai phai duoc thiét ap trvdre va co thé truy cap
qua phdn mém. Cac h théng tép dat kiéu khac cin phai tién hanh 1am thec nghiém va téi wu héa cic
thong sé dé dat yéu ciu vé tach va do chym.

Cau tlv Khdi lwong riéng, kg/L % khdi lwong | % thé tich

Penten 0,6452 1,00 1,09
Hexen 0,6763 1,00 1,04
Hepten 0,7009 1,00 1,00
Octen 0,7186 1,00 0,98
Nonen 0,7329 1,00 0,96
Decen 0,7440 1,00 0,94
Undecan 0,7438 1,00 0,94
Dodecan 0,7521 1,00 0,93
Isooctan 0,6985 87,00 87,41
MTBE s 0,7451 5,00 4,71

Téng 100,00 100,00

Bang 4 — Chuén hiéu chuan s6 2 chira ETBE
Céu tor Khoi lwong riéng, kg/L % khoi lwong % thé tich

Penten 0,6452 1,00 1,08
Hexen 0,6763 1,00 1,04
Hepten 0,7009 1,00 1,00
Octen 0,7186 1,00 0,98
Nonen 0,7329 1,00 0,96
Decen 0,7440 1,00 0,94
Decan 0,7335 1,00 0,95
Undecan 0,7438 1,00 0,94
Dodecan 0,7521 1,00 0,93
Isooctan 0,6985 86,00 86,45
ETBE 0,7431 5,00 4,72

Téng 100,00 100,00

13
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9.2 Cé4c tap chét trong khi mang heli, hydro hodc khang khi sé gdy anh hudng bt lgi cho
tinh nang clia cot va biy. Do d6, I&p bd loc hidu qua trong cac dong khi cang gan voi hé théng
cang tét va st dung khi c6 chat lvgng tét. Cac phan ndi duong dng dén khi heli va hydro phai duoc
lam bing kim loai. Kidm tra sw ro ri cUa t&t ca bd phan néi dwdng ong dén khi, ca bén trong va
bén ngoai clia hé théng.

9.3 Kiém tra xac nhan cac diéu kién bly etefancol dat ydu cdu luu gilr cac ete. Phan tich
hén hop kiém tra sé 1 hodc sé 2, phu thugc vao viéc cac miu c6 chiva MTBE hay ETBE, st dung
mét phwong phap d& cai dat cac van chuyén sao cho chi cét khéng phan cue va by ete/ancol la
ndm trong dudng din clia dong chay. Xac dinh thdi gian ria gidi cia MTBE (hoéc ETBE). Néu pic
ete b4t dAu rira giai sau 5,5 min va pic thé hién ty 1& déc vé phia trurdc thi cac diéu kign bay ete/ancol
a dat ydu ciu. Néu pic ete bit d4u rira giai sém hon hodc phia trirée khéng déc thi gidm nhigt 46
béy ete/ancol va tdi wu hoa lai hé théng. ' .

CHU THICH 7: Néu chwa biét thanh phan oxygenat thi yéu cdu phéan tich mau theo TCVN 7332
(ASTM D 4815), TCVN 10219 (ASTM D 5599) hoc cac phwang phap khac. Néu tim thdy sy c6 mat cla
ETBE thi chi c6 thé xac dinh dwgc céc olefin tir C4 dén Cs.

9.4 Tbi wu hoa nhiét do by olefin bing phan tich chudn higu chun sé 1 hodc sé 2 nhr m6 ta
trong 10.3, phu thudc vao cac miu cé chira MTBE hay ETBE. Séc ky d dién hinh duwoc trinh bay
trong Hinh 2. Kiém tra xac nhan undecan dugc rira gidi hoan toan trueéc 10 min trong khi penten
dwoc lwu gi dinh Ivong (xem Chil thich 8). Néu undecan c6 thoi gian lwu dai hon, thi phai téang
nhiét dd bay olefin. Néu penten khéng dang dwec lu gilr dinh lwong, thi phai gidam nhigt d§ bay
olefin. Didu chinh nhiét 4o biy olefin 14 cin thiét va phan tich lai chun hiéu chuén cho dén khi cac

4

diéu kién trén dugc dap &ng.

CHU THICH 8: Nhw d& so sanh v&i bao céo dd chum (xem Bang 5).

300000 | [-pentene “ ’
. i
100000 | \ Undecane

R \\___/\\ PN

1] 7 T 1 .4 hii) 1z kL3 B

Hinh 2 - S4c ky db dién hinh cla chuén higu chuéan
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Bang 5 - D6 lap lai va do tai 13p da tinh cua téng olefin

Néng do olefin, % thé tich Do 1ap lai Po tai lap
1 0,1 03
3 0,2 0,6
5 0,3 0,8
10 0,4 1,3
15 0,5 1,8
20 0,6 2,2
25 0,7 2,6
30 0,8 3,0
35 0,9 3,3
40 1,0 3,7
45 1,1 4,0
50 P 1,2 4,3

10 Cach tién hanh

10.1 Chuan bj mau - Vi cac bay ete/ancol va olefin ¢6 dung lwgng riéng khéng dwgc vrgt qua
dung lwgng dé, mot sé mau can duoc pha lodng @& nam trong céc gi¢i han dai ndng 49 lam viéc
ctia hé théng.

10.1.1 Théng thwong, tdng ndng dd olefin phai thap hon 5 %. Khi cé mat mét leong tuong ddi 1én
cac olefin Cq va Cs thi ndng dd yéu ciu xét cho cuing la phai thap hon. Ngoai ra, tong ndng do ete
tdi da dwoc gidi han d&n 5 %. Khi bét ky diéu kién nao bi vt qua thi can pha loang méu tredce khi
phén tich.

10.2 Cac miu duoc pha lodng s dung iso octan lam chét pha loang. Hinh 3 trinh bay so d6 khéi
hwong din pha loang miu, cac vi du pha lodng dwgc st dung dé nhan dwec khodng pha lodng cho
cac méu cy thé. Su pha loang khac co thé can thiét tiy thudc vao dung lugng cia by olefin nhu
duwoc xac dinh bang cach kidm tra sy chéng 1&n clia cac olefin (xem Chu thich 9) st dung m&u kiém
soat chat lwgng. Dwa cac mau va hdn hop hiéu chudn vé nhiét dd méi trwdng trée khi pha lodng
trong viéc chuén bj miu.

CHU THICH 9: Sy chéng l4n (breakthrough) cé thé dwee ghi nhan trong sic ky dd bdi tin hiéu khéng quay
tr& lai dwdng nén trong 10 min déu tién.
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Cé
Pha loang ty lé
1:10

Khéng Pha loang ty [é

Chura biét 1:4

Nbéng dé
olefin

Pha lodng ty I
- 1:10

Cco Pha loing ty 18
Néng do6 > 20 - 1:10

Pha loang ty 18
14

Co

Khéng % Khéng pha lodng

Hinh 3 - So dd khdi chi ddn pha lodng miu

10.2.1 D& chudn bj pha loang, can tr bi chinh xac dén 0,1 mg lo thlly tinh ¢ nat day, tét nhét Ia
nit véin bang polyetylen hodc twong dwong va lo thuy tinh di I&n d& chiva ca mau va isooctan. Ding
pipet 14y tdi thidu 1 mL mAu vao lo va can lai. Ding pipet Iy mot thé tich isooctan vira a0 vao fo
thuy tinh dé thu duoc hé sé pha lodng mong mudn. Vi dy, néu ty 1é pha loang mong muén 1a 1:3,
thi dung pipet 1y 5 mL m4u va tiép theo I 15 mL isooctan. Tinh hé sé pha loang:

14
D it = Sy ( ,{ )
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trong 4o

Da  hé sé pha loang;

Vsam  thé tich m3u dwgc thém vao, tinh bing mL, va

Vg« thé tich chét pha lodng isooctan, tinh bang mL.
10.2.2 Tinh khéi lwgng riéng ctia miu, dén ba ch sé thap phan

M

=V (2)

trong dé

D khdi lwgng riéng, tinh béng kg/L;

M khéilvong mau dwoc ldy bing pipet, tinh bang g, va

v thé tich mau dwgc 1ay bang pipet, tinh bang mL.
10.3 Phan tich mau — Nap céc sb liéu thiét 1ap can thiét cho céc didu kién van hanh cla hé théng
bao gém: nhiét do ban dau cla tirng bd phan, cac quang thai gian thay ddi nhiét 3o ctia cot va bay,
vi tri ban d4u cla céc vah chuyén va thoi didm chuyén cla cac van chuyén d6 va cac thai gian khi
xay ra chuyén van (xem Chu thich 6).
10.4 Khi cac nhiét do cla tirng bd phén da &n dinh tai cac didu kién phén tich, tién hanh bom
thé tich tai lap bang 0,2 plclia phdn mau nhd dai dién clia mau phan tich (hodic clia hdn hgp
thdr nghiém hiéu chuan), va bt dau phan tich.

10.4.1  Khoi ddng phép phén tich nén bt dau theo ham thdi gian ma kiém soat tat ca cac
thay d@di nhigt o 18p trinh khac nhau va van chuyén. Ciing bét dau thu thap div ligu tich phan
dién tich pic cha cac pic olefin tlr C4 dén Cyo.

10.4.2 Khi hoan thanh chu ky 14p trinh, hé théng s& tw dong dirng, cho ra mot séc ky dd va in
b4o c4o két qua néng do tdng olefin. Sic ky @b clia méu dién hinh dwoc trinh bay trong Hinh 4.

CHU THICH 10: Néu cac két qua dugc tinh 1a % khéi lwgng bing hé théng may vi tinh thi cdn nap vao
may tinh hé sé pha loang (néu co6) va khéi lvgng riéng clia mau

11 Hiéu chuan

11.1  Hiéu chinh bl mau tring - Phan tich hai Ian 13p lai mu isooctan tinh khiét va bd phép
phan tich th( nhat. Tin hiéu miu trang tir phép phan tich th&r hai dwoc ghi lai va lwu gilr béng
phan mém, tin hiéu nay dwoc trie di khoi tin hiéu nhan dugc cia cac olefin trong sudt quéa trinh
hiéu chudn hodc qua trinh phan tich miu. M3u trdng phai dugc phan tich ngay treéc méi 14n chay
hiéu chuan.

17
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Hinh 4 — Sac ky dd dién hinh ciia mau

11.2 Hiéu chudn — Xac nhan ring sy tach sic ky duwoc thye hién nhue da yéu cu, xac dinh cac
thai gian lwu ca olefin theo sé cacbon, va xac dinh hé sb dap (rng clia detector ion héa ngon Iira
(FID) dbi véi cac olefin.

11.2.1 Phan tich chudn hiéu chuén sb 1 cho tat ca cac mau trir cac méu cé chira ETBE nhv dwoc
mé ta trong 10.3. Khi c6 mat ETBE thi phan tich chun hiéu chuén s6 2.

11.2.1.1  Séc ky db dién hinh cta chudn hiéu chuin sé 1 dwoc trinh bay trong Hinh 2. Kiém tra
béng cach quan sat sic ky dd nhan dwgc d& xac nhan ring cac pic d6i xieng thu nhan duoc
dbi voi clia tat ca cac olefin sao cho undecan hoan thanh viéc rira gidi treéc 10 min va khdng co
pic ete nac dugc rira gidi ngay truéc penten. Tir cac dién tich da duoc ghi lai clia cac pic olefin va
cac néng @6 da biét trong hdn hop, kiém tra xac nhén ndéng dé da tinh ddi véi cac pic olefin riéng 18
1a dat yéu clu (xem Chu thich 8). Néu bét cir diéu kién néu trén nao khong dwoc dap (rng thi can
thiec hién ti wu hoéa lai hé théng dé khéng dinhcac nhiét d6 cot/bly va thoi gian cét la ding.

CHU THICH 11: Cé4c dién tich ghi lai clia céc olefin dwge trir di mau trdng nhu duge mé ta trong 11.1.

11.2.2 Hé sb dap (ng, % khéi lwong - Tinh hé s dap ¢ng clia téng olefin bang % khéi lwgng/
dién tich theo cong thire 3.

CHU THICH 12: Chi cac dién tich tich phan cla cac pic olefin tr Cs dén Cs duoc st dung dé tinh hé sbé
dap ¢ng.

G
Rf g5 = mass 3
trong do

Rfmass hé sb d4p (ng ctia tdng olefin, tinh bing % khéi qung}dién tich;
18
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Gmass NOng dd cac olefin tir Cs dén Cq trong chudn higu chuan (chun sé 1 hosc sé 2), tinh
béng % khdi lwong va;

A dién tich tich phan céac pic olefin tir Cs 3én Cq trong hén hep hiéu chuén:;

11.2.3 Hé sé dap lng, % thé tich- D& nhan duoc bao céo két qua theo % thé tich thi phai
chuyén dbi hé sb dap (ng theo khdi lwgng cla cac olefin sang hé sé dap (ng theo thé tich. D&
thirc hién chuyén ddi nay, phai tinh khdi lwong riéng clia phan olefin. Phin mém may tinh c6 thé
thiec hién phép tinh nay st dung thoi gian lwu cla cac olefin tir Cs dén Cio nhu dugc ghi lai trong
khi chay hiéu chuén va cac khéi lwgng riéng da biét clia cac olefin pha trdn, ching twong tw véi cac
c4u ttr olefin trong cac mau. Kndi lwong riéng chia cac Iat cét dign tich & cac thoi gian lwu cy thé
(gitra cac sb cacbon) duoc tinh biing cach s dyng phép ndi suy tuyén tinh cla cac khéi lwgng
riéng lién ké. Khéi [wong riéng thich hgp chia cho dién tich tich phén clia méi lat cat sb cacbon tr
sac ky do cla méu. Sau d6 cac dién tich da hiéu chinh dwoc tinh téng dé c6 tong dién tich dugc
higu chinh cho khéi lvgng riéng cia olefin (xem Cha thich 11),

11.2.3.1 Tinh hé sb dap ng cla tdng olefin bang % thé tich/dién tich theo cang thirc 4.
G
Rija= -2 4)
Acor (

trong dé
Rf.s hé sb dap (rng clia tdng olefin, tinh bang % thé tich/dién tich;

Gw: nbng dd cac olefin tir Cs dén Co trong mau higu chudn (chudn sb 1 hodc s 2),
tinh bang % thé tich va;

Acr  dién tich tich phan clia cac pic olefin tir Cs dén Cs trong hdn hgp hiéu chuan da
hiéu chinh khéi lwgng riéng (xem 11.2.3).

12 Tinh két qua

12.1 Kidm tra bao cdo thir nghiém mét cach can than d& dam bao ring dién tich pic cla cac olefin
da dwoge tich phan phi hop.

12.2 Téng olefin, % khéi lwong- D& thu dwgc bao cao két qua theo phan tram khéi legng,
thé tich mau dwoc bom phai dwoc chuyén ddi sang khéi lvgng mau dwgc bom. Khoi lvgng riéng
@6i v&i mdi mau phan tich phai dugc xac dinh (theo cong thire 2) va dugc st dung cho chuyén dbi
nay. Téng tdng olefin c6 thé dugc tinh bang phan mém khi khdi Igng riéng chudn hiéu chuan,
khéi lwong riéng cia mau va miu pha loang da dwoc nhap vao may tinh tlr tredc khi phan tich mau
hodc tdng olefin, theo % khéi lugng dwoc tinh theo cdng thirc 5.

R, qes xQx Dy

O =
mass Dsm %Dy

()
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trong do
Ormass tbng olefin, % khdi lwong;
Rfmass hé sé dap (rng, dworc tinh trede do theo cdng thire 3;
Dst khéi lwong riéng clia chuén hiéu chudn, tinh bang kg/L;
Disoe khdi leong riéng clia mau, tinh bang kg/L, dwoc tinh trudc d6 theo céng thire 2;
Do hé sb pha lodng clia mau, duoc tinh trvéc d6 theo cong thire 1, va
Q dién tich tich phan cla tdng olefin tir sic ky d6 cia mau.

12.3 Tong olefin, % thé tich- Tinh téng olefin ¢6 thé dwoc thuc hién bang phdn mém khi hé sb
pha loang da dwoc nhap triede khi phén tich m&u hoac tong olefin, theo % thé tich duwgc tinh theo

cong thirc 6.
O = e * Qo (6)
Dyy
trong do
Ovor tdng olefin, % thé tich chat I6ng;
Rfya hé sb dap eng, dwoc tinh tredc do theo cong thirc 4;
Qeor dién tich tich phan ctia tdng olefin tir séc ky db clia mau da dwgc hiéu chinh
khdi lwgng riéng (xem 11.2.3), va
Dai hé sb pha loang clia mau, dugc tinh tredc d6 theo cong thive 1;

13 Bao cao

13.1 Béo céo ham Iugng tdng olefin theo % thé tich hodc % khédi lwong hoac ca hai chinh xac dén
0,1 %.

14 D6 chum va dd chéch

14.1 Do chum - D6 chum cha phrong phép thlr ndy dwoc xac dinh bing cach kiém tra théng ké
cac két qua thir nghiém lién phong nhu sau:

14.1.1 D6 I3p lai — Sw chénh Iéch gitra cac két qua lién tiép thu dwoc do cing mét thi nghiém vién
thue hign véi cling mét thiét bi dwéi cac diéu kién van hanh khong ddi trén ciing mdt mau thir, trong mot
thoi gian dai véi thao tac binh thudrng va chinh xac clia phieong phap th nay, chi mot trong hai muoi
trrdng hop dwgc vrot cac gia tri d6 tai 1ap dwec tinh theo phwong trinh sau (xem Béng 5).

D5 13p lai = 0,074 x X072 (7)

Trong d6 X la gia trj trung binh ctia hai két qua, tinh bang % thé tich. *
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14.1.2 D3 tai 14p - Chénh léch gitra hai két qua thtr ddc 13p nhan dwec do céc thi nghiém vién
khac nhau lam viéc & trong nhrng phong th( nghiém khac nhau, trén cing mét mau thir. trong mét
thai gian dai v&i thao tac binh thwdng va chinh xac cha phwong phap thlr, chi mét trong hai muoi
trudng hop dwec vurgt céc gia tri tinh theo phwong trinh sau (xem Bang 5),

D tai lap = 0,26x X072 (8)
Trong d6 X la gia tri trung binh cla hai két qua, tinh bang % thé tich.

14.2 Db chéch - Chua c6 thong tin dwoe cong bb vé @ chéch chiia quy trinh do ham lwgng olefin
tdng trong TCVN 12014 (ASTM D 6296) vi chwa c6 gia tri vat liéu chudn dwoc chdp nhan phi hop.
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