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TIEUCHUAN QUOC GIA TCVN 7716:2011

Etanol nhién liéu bién tinh dung dé trén vé&i xing str dung lam
nhién liéu cho déng co danh Itra — Yéu cau ky thuat va
phwong phap thir

Denatured fuel ethanol for blending with gasolines for use as automotive spark-ignition
engine fuel — Specifications and test methods

1 Pham vi ap dung

1.1 Tiéu chudn nay ap dung cho etanol nhién liéu bién tinh khan danh nghia dé tron véi
xang khoéng chi véi thé tich tvr 1 % dén 10 %, s& dung lam nhién liéu cho ddng co danh Ikra

(ddéng co chay cudng burc).

Y nghia clia cac dac tinh quy dinh tai tiéu chuan nay dwoc néu trong Phu luc B.

1.2 C4c gia tri tinh theo hé Sl 13 gia tri tiéu chuan. Cac gia tri ghi trong ngodc don dung dé tham khao.

2 Tailiéu vién dan
Céc tai lieu vién dan sau day la rat can thiét khi ap dung tiéu chuan nay. Déi véi cac tai lieu
vién dan ghi ndm céng bé thi ap dung ban dwoc néu. Dbi véi céc tai liéu vién dan khéng ghi ndm

coéng bé thi 4p dung phién ban mai nhat, bao gébm ca cac ban sira dbi, bd sung (néu co).

TCVN 2117 (ASTM D 1193), Nuéc thube thir - Yéu céu ky thuét.

TCVN 2698 (ASTM D 86), Sén phdm dédu mé — Phwong phap xéc dinh thanh phén cét & 4p suét khi
quyén.

TCVN 3166 (ASTM D 5580), Phuwong phap xac dinh benzen, toluen, etylbenzen, p/m-xylen, o-xylen,

céc chat thom Cg va ndng hon, va téng cac chat thom trong xdng thanh phadm bang séc ky khi.
TCVN 6593 (ASTM D 381), Nhién liéu 16ng — Phuong phép xac dinh ham lwong nhua thuc té —
Phwong phap bay hoi.

TCVN 6701 (ASTM D 2622), Sédn phdm déu mé — Phuong phép xéc dinh lvu huynh bang phé huynh

quang tan xa tia X.

TCVN 6777 (ASTM D 4057), D4du mé va sdn pham dédu mé — Phuong phéap 14y méu tha céng.
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TCVN 7760 (ASTM D 5453), Hydrocacbon nhe, nhién liéu déng co danh Itra, nhién liéu dong co

diézen, va ddu déng co — Phuong phap xéc dinh téng lwu huynh bdng huynh quang ti ngoai.

TCVN 7864 (ASTM D 5501), Etanol nhién liéu bién tinh — xac dinh ham lwong etanol —
Phuwong phép séc ky khi.

ASTM D 891, Test methods for specific gravity, apparent, of liquid industrial chemicals (Phuong phap

xé&c dinh khéi luong riéng, khéi luong riéng biéu kién cta hoé chat cong nghiép dang Idng).

ASTM D 1152, Specification for methanol (methyl alcohol) [Yéu céu ky thuat déi véi metanol
(metyl ancol)].

ASTM D 1613, Test method for acidity in volatile solvents and chemical intermediates used in paint,
varnish, lacquer, and related products (Phwong phap xac dinh dé axit trong dung méi bay hoi va cac

hoé& chét trung gian st dung trong son, vecni, son mai va cac san pham lién quan).
ASTM D 1688, Test methods for copper in water (Phuong phép xac dinh déng trong nwérc).

ASTM D 3120, Test method for trace quantities of sulfur in light liquid petroleum hydrocarbons by
oxidative microcoulometry (Phuwong phap xac dinh vét lwvu huynh trong hydrocacbon ddu mé

dang I6ng nhe béng vi dién luong oxy hod).

ASTM D 3505, Test method for density or relative density of pure liquid chemicals (Phwong phap

xac dinh khéi lvong riéng hodc khéi luong riéng tuong dbi clia hoé chét 16ng tinh khiét).

ASTM D 4052, Test method for density and relative density of liquids by digital density meter
(Phuwong phap xéc dinh khéi lwong riéng va khéi luong riéng twong dbi cia cac chéat Idng bang

may do khéi luong riéng ky thuét sé).

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

(Phuong phép 14y méu tw ddng ddu mé va céc sén phdm dau ma).

ASTM D 4306, Practice for aviation fuel sample containers for tests affected by trace contamination
(Céc binh chira m&u nhién liéu hang khéng dung cho céc phép thi bi dnh hwédng béi sw nhiém bén

vét).

ASTM D 5854, Practice for mixing and handling of liquid samples of petroleum and petroleum

products (Phuwong phép tron va bdo quan cac mau dau mé va sén phdm dau mé dang I1dng).

ASTM D 6299, Practice for applying statistical quality assurance techniques to evaluate analytical
measurement system performance (Phuong phap ap dung ky thuat théng ké bdo dadm chét luvong

dé danh gia tinh ndng cta hé théng phan tich).

ASTM D 6423, Test method for determination of pHe of ethanol, denatured fuel ethanol, and fuel
ethanol (Ed75 — Ed85) [Phuong phép xéc dinh pHe cua etanol, etanol nhién liéu bién tinh va etanol
nhién liéu (EJ75 — EA85)].
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ASTM D 6550, Test method for determination of olefin content of gasoline by supercritical-fluid

chromatography (Phuong phéap xac dinh ham luong olefin cia xdng bang séc ky 16ng siéu téi han).

ASTM D 7318, Test method for total inorganic sulfate in ethanol by potentiometric titration (Phwong phap

xéc dinh sulfat vé co téng trong etanol bang chuén dé dién thé).

ASTM D 7319, Test method for determination of total and potential sulfate and inorganic chloride in fuel
ethanol by direct injection suppressed ion chromatography (Phuong phéap xac dinh sulfat téng, sulfat tiém

nédng va clorua vé co trong etanol nhién liéu bdng séc ky trc ché ion bom truc tiép).

ASTM D 7328, Test method for determination of total and potential inorganic sulfate and total inorganic
chloride in fuel ethanol by ion chromatography using aquous sample injection (Phuong phap xac dinh
sulfat téng va dién thé va clorua vé co téng trong etanol nhién liéu bang séc ky ion st dung bom méu
nuwoc).

ASTM E 29, Practice for using significant digits in test data to determine conformance with specifications
(Hwéng dan st dung cac sb cé nghia trong di liéu thir nghiém dé xac dinh sw phu hop véi yéu cau ky
thuéat).

ASTM E 203, Test method for water using volumetric Karl Fischer titration (Phwong phap xac dinh

nwéc bang chuén dé thé tich Karl Fischer).
ASTM E 300, Practice for sampling industrial chemicals (Phuong phép ldy méu hoa chét céng nghiép).

ASTM E 1064, Test method for water in organic liquids by coulometric Karl Fisher titration (Phuwong

phép xé&c dinh nwéc trong chét 16ng hitu co bang chuén dé dién lwong Karl Fischer).

3 Thuat ngiv, dinh nghia
3.1 Dinh nghia

3.1.1
Etanol (ethanol), etyl ancol
Hop chat hoa hoc C2HsOH.

3.1.2

Xang (gasoline)

H&n hop dé bay hoi clia cac hydrocacbon 16ng, théng thuwéng chira lwong nhd cac chéat phu gia,
thich hop dé st dung lam nhién liéu trong ddng co dét trong, danh Ira.

3.1.3

Hén hop xidng-etanol (gasoline — ethanol blend)

Nhién liéu bao gbm chi yéu la xang véi lwong dang ké etanol nhién liéu bién tinh (Ién hon

0,35 % khéi lwgng oxy).

3.1.4
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Oxygenat (oxygenate)
Hop chat hitu co, khéng tro, c6 chwa oxy, nhw ancol hoac ete, cb thé dwoc s dung lam

nhién liéu hoac phu gia nhién liéu.

3.2 DPinh nghia cac thuat ngir str dung trong tiéu chuan nay

3.2.1

Chat bién tinh (denaturants)

Xang tw nhién, cac thanh phan xdng, xang khoéng chi, cac chat déc hodc cac nguyén liéu doc hai
dwoc cho vao etanol nhién liéu lam cho etanol nhién liéu khéng thich hop cho viéc ché bién

dd udng ma thich hop s dung cho déng co.

3.2.2

Etanol nhién liéu bién tinh (denatured fuel ethanol)

Etanol nhién liéu da dwoc pha thém cac chét bién tinh dé khong con thich hop cho viéc ché bién
dé ubng.

3.2.3

Etanol nhién liéu (fuel ethanol)

Etanol c6 cac tap chat thdng thwdng san sinh trong qua trinh san xuét nhién liéu (ké ca nwéc nhung
trir cac chét bién tinh).

3.24

Tap chét (impurities)

Cac hop chat khong phai la etanol hodc chét bién tinh c6 trong etanol nhién liéu thwong phdm, nhw

la metanol va dau fusel (vi du, amyl va isoamyl ancol).

3.2.5

pH (pHe)
S6 do dd axit ciia nhién liéu ancol.

4 Yéu cau ky thuat

4.1 Etanol nhién liéu bién tinh

Etanol nhién liéu dwoc bién tinh nhw quy dinh tai Diéu 5 phai phu hop véi cac yéu cau dudi day tai

thoi diém duwoc pha trdn véi xang. (Xem Chu thich 1 va Cha thich 2).

Bang 1 — Yéu cau ky thuat déi v&i etanol nhién liéu bién tinh
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Tén chi tiéu Murc
1. Etanol, % thé tich, min. 92,1
2. Metanol, % thé tich, max. 0,5
3. Ham lwgng nhya da rira qua dung méi, mg/100 mL, max. 50
4. Ham lwong nudc, % thé tich, max. 1,0 (Chu thich 3)
5. Ham lwong chét bién tinh (x&ng, naphta), % thé tich, min. 1,96
% thé tich, max. 5,0
6. Ham lwong clorua vé co, mg/L (ppm khdi lwong), max. 8 (10,)
7. Ham lwong ddng, mg/kg, max. 0,1
8. Do axit (quy ra axit axétic CHsCOOH), % khéi lwong (mg/L), 0,007 (56) (ChU thich 4)
max.
9. pH 6,5 dén 9,0
10. Lwu huynh, mg/kg (ppm khéi lwong), max. 30,
11. Sulfat tdng, mg/kg (ppm khdi lwgng), max. 4
12. Khéi lwong riéng & 15 °C, kg/m?® Béao céo
13. Ngoai quan Khong nhin thay tap chat
lo Itrng hodc két tia
(trong va sang)

CHU THICH 1: P& xac dinh sw phU hop véi cac mire quy dinh cla tiéu chudn nay, lam tron céc gia tri quan
sat hodc tinh dwgc dén “hang don vi gan nhat” & s cé nghia cudi cung bén phai, s& dung dé biéu thi mic
quy dinh clGa yéu cau ky thuat, 4p dung phwong phap lam tron sé quy dinh tai ASTM E 29. Dbi véi mic
yéu cau k¥ thuat biéu thi bang sé nguyén, sb6 khéng (zero) chi cé nghia khi cé quy dinh diu thap phan.
Déi v&i cac mire yéu ciu ky thuat biéu thi bang s6 nguyén va sb cubi cung bén phai 1a sb khac khéng (zero)
thi s& cudi bén phai la sé cé nghia khéng can quy dinh d4u thap phan. Ap dung nguyén tac nay dbi véi cac
muc quy dinh tai Bang 1 va khéng ap dung cho phan con lai cia tiéu chuén nay.

CHU THICH 2: Etanol nhién liéu bién tinh dwoc didu ché bang cach cho thém céc chét bién tinh vao etanol nhién
liéu chwa bién tinh sau khi né dwoc san xudt ra chir khdong phai 1a trong qua trinh tach nuwéc.
Khéi lwgng riéng cla etanol nhién liéu chwa bién tinh tai 15,56/15,56 °C (60/60 °F) trong khéng khi phai nam trong
dai tir 0,7937 dén 0,7977.

CHU THICH 3: Trong moét sé trwéng hop, can ham lwgng nwéc thap hon dé tranh sy tach pha cia hdn hop
x&ng-etanol & nhiét do rat thap. Ham lwong nwéc thdp hon nay, duoc do tai thoi diém giao hang va phai
dwoc su thoa thuan gitra nha cung cap va khach hang.

CHU THICH 4: Etanol nhién liéu bién tinh c6 thé chra cac phu gia, nhw chat trc ché an mon va chét tay riva,
c6 thé anh hudng dén d6 axit chuan do (dd axit quy ra axit axetic) ctia etanol nhién liéu thanh pham. Mac du
etanol nhién liéu gbc cé thé dap rng yéu cau vé do axit, anh hwdng cta cac phu gia néu trén c6 thé gay ra
do axit chudn d6 cao rd rét. Lién hé véi nha cung cap etanol néu cé cau hai lién quan dén do axit chuan do
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cla etanol nhién liéu bién tinh dé kiém tra xac nhan réng etanol nhién liéu gbc dap &ng cac yéu cau vé do
axit trong 4.1.

4.2 Cac tinh chat khac

Cac gigi han chat ché hon cac mic quy dinh & trén, hoac quy dinh ky thuat khac nhw dé mau, co

thé dwoc thoa thuan gitra cac nha cung cip va khach hang.

5 Chat bién tinh

5.1 Chi cac chét bién tinh sau duoc sir dung cho etanol nhién liéu: xang tw nhién, cac thanh phan xang,

hodc xang khéng chi c6 ndng dd nhd nhét 1a 2 % thé tich etanol nhién liéu.
5.2 Cac chét bién tinh bi cdm

Tiéu chuan nay chi cho phép s dung cac hydrocacbon trong dai séi ca xdng lam chat bién tinh,
nén phai dé cap chi tiét & mot sé nguyén liéu cé anh hwéng rat bat loi dén sy 6n dinh nhién liéu,
dong co 6 td va hé théng nhién liéu. Nhivng nguyén liéu nay khong thé s&r dung lam chét bién tinh
cho etanol nhién liéu trong bat ké trwdng hop nao. Do la nhivng nguyén liéu sau: metanol khéng
dap &ng yéu cau ky thuat trong ASTM D 1152, pyrrole, turpentin, keton va hac in (san pham
nhiét phan c6 khdi lwvgng phan t& I&n cia chéat thywe vat hoa thach hodc khdng hoa thach). Mac du
mét lwong dang ké bat ky ciia metanol sé& l1am gidm dung han nwéc va lam tang ap suét hoi ctia hén
hop xang — etanol, cac anh hwdng nay sé tré nén nghiém trong hon khi lwgng metanol cé mat Ién
hon 2,5 % thé tich cta etanol nhién liéu. Hon nira, metanol khéng dap rng yéu cau ky thuat trong
ASTM D 1152, thi thworng chira cac tap chat, nhw turpentin va hc in. Twong tw, chat bién tinh
keton thwdng cé xu hwéng lam gidm tinh dn dinh cla nhién liéu ho&c lam tang xu hwdng &n mon
kim loai ciia hén hop xang - etanol va va tac déng dén cac vat liéu nhya va cao su. Nhirng anh
hwdng nay tré nén nghiém trong hon néu néng do clia mét keton nhw 4-metyl pentanon (metyl
isobutyl keton) vuot qua 1 % thé tich cta etanol nhién liéu. Khdng cé sdn céac théng tin vé cac anh
hwéng cla chat bién tinh khac ngoai nhivng thdng tin da dé cap & trén; khong duwoc st dung cac
chét bién tinh ngoai cac chat nhw 1a ancol béo cao hon hodc ete, dwgc biét 1a khéng cé anh hwéng

dén hén hop xang-etanol, ddng co 6 té6 hodc hé théng nhién liéu.

6 Chat lwong san pham

6.1 Etanol nhién liéu phai khéng c6 can lang va tap chét lo Itrng khi quan sat bang mét thwong.
Etanol nhién liéu phai trong va sang mau & nhiét dé mai trwérng hodc & 21 °C (70 °F) & béat ci nhiét

dd nao cao hon.

10
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6.2 Tiéu chuan nay chi quy dinh do6 tinh khiét co ban cla san phdm. San phadm khéng dwoc cé

chét pha trén hodc chét ban lam cho nguyén liéu khéng thé st dung cho cac (rng dung théng thuéng.

7 LAy mau, binh chira va bao quan mau

7.1 Trwéc khi lAy mau can xem xét tat ca cac phwong phap thir sé ap dung dé hiéu rd tAm quan
trong va anh hwéng clta kj thuat lay mau, sy thich hgp cta binh chira va cac yéu cau bao quan
dac biét déi véi méi phwong phap thir.

7.2 Quy trinh l4&y mau dung la rat quan trong dé nhan dwoc mau dai dién cho 16 hang dem
th&r nghiém. S&r dung cac quy trinh thich hgp néu trong TCVN 6777 (ASTM D 4057) hoac ASTM
E 300 dbi v&i phwong phap 1y mau tha cdong va ASTM D 4177 dbi véi phwong phap 14y mau
tw dong.

7.3 Thé tich mau dung va lwa chon binh chira thich hop la yéu td quan trong cé thé &nh hwéng dén
két qua ther nghiém. Tham khdo ASTM D 4306 vé sw Iwa chon binh chira nhién liéu
hang khéng cho phép thtr nhay cdm v&i tap chat vét. Tham khdo ASTM D 5854 vé cac quy trinh lya
chon binh chira, tron mau va bao quan mau. Tat ca cac binh ldy mau va cac binh chira bdo quan.
phai dwoc danh gia do bén va sw nhiém ban cla etanol nhién liéu trwéc khi st dung. Néu phai dwng
cac mau trong binh kim loai thi khéng st dung binh kim loai han. Vi chét tre dung han va chi cé trong
mébi han c6 thé nhiém vao mau.

7.4 Luwong mau, tbi thidu khoang mét lit. Néu khéi lwong riéng dwoc xac dinh bang phuwong phap

ty trong ké thi lwvong mau cé thé phai tang thém tuy theo kich c& ty trong ké.

7.5 Kich ¢& 16 hang, thong thwérng mét 16 hang bao gdm lwong chira trong toa ché dau hoac
phwong tién chva khac khi giao hang. Néu khéng ap dung c& 16 nhw trén thi quy dinh vé 16 hang

phai dwoc thoa thuan gitra nha cung cép va khach hang.

CHU THICH 6: Xem Diéu 5, 6 va 7 trong ASTM E 300 vé& y nghia, an toan va két qua nghién ctru thdng ké
cta phwong phap ldy mau.

8 Phwong phap thwr

8.1 Pham vi cia mo6t sé phwong phap thir dwoc quy dinh tir 8.2 dén 8.10 khéng bao gém etanol
nhién liéu bién tinh. P& chum cla cac phwong phap th&r nay cé thé khac véi d6 chum bao cao khi

thtr etanol nhién liéu bién tinh.
8.2 Ham lwong nwéc — Xac dinh theo ASTM E 203 hoac ASTM E 1064.

8.3 Ham lwong nhwa da riva qua dung méi — Xac dinh theo TCVN 6593 (ASTM D 381), thiét bi phun
khoéng khi.

8.4 Do axit — Xac dinh theo ASTM D 1613.

8.5 pH - Xac dinh theo ASTM D 6423.

11
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8.6 Ngoai quan — San phdm phai khéng nhin thdy tap chét lo Iirng va can lang (trong va sang).
Yéu ciu nay duoc xac dinh & nhiét d& modi trwdng trong phong, néu khdng coé sy thoa thuan khac

gitba nha cung cép va khach hang.

8.7 Khéi lwong rieng — Xac dinh theo ASTM D 891, quy trinh B hodc ASTM D 4052. Bi véi
ASTM D 891, quy trinh B (ty trong ké), khéng cé sén coéng bb vé& d6 chum, nhuwng kinh nghiém thuc té
cho thdy d6 chum khéng nhd hon 0,000 5. Tiéu chudn ASTM D 891 quy trinh C (binh do khéi lwong

riéng) cé dd chum lién phong la 0,000 2, dwoc str dung lam phwong phap trong tai.
8.8 Ham lwong clorua vé co — Xac dinh theo Phu luc A hoac ASTM D 7319 hoac ASTM D 7328.
8.9 Ham lwong déng — Xac dinh theo ban stra dbi cla tiéu chudn ASTM D 1688, phwong phap A.

8.9.1 Stra ddi trong phwong phap A cla tiéu chuan ASTM D 1688 (hap thu nguyén ti, trwc tiép) l1a
st dung etanol cap thubc thir thay thé cho nwéc dung lam dung méi hodc lam chét pha lodng dé
pha thuéc thtr va dung dich tiéu chuan. Tuy nhién, khong dwoc ap dung viéc thay etanol cho nwéc
khi tién hanh pha dung dich ddng gbéc nhw da mé ta trong tiéu chudn ASTM D 1688. Trong phan
pha ché dung dich axit cGia quy trinh chuan bj dung dich ddng gbc, gitra axit va etanol c6 thé xay ra
phan rng manh liét, vi vay van st dung nwéc nhw da quy dinh. Chi st dung etanol dé rira va pha

loang Ian cubi.

8.9.2 Do chum cla phwong phap sra dbi nay chwa dwoc xac dinh, dw kién gidbng dd chum cla
ASTM D 1688, phuwong phap A.

8.10 Ham lwong etanol va metanol — Xac dinh theo TCVN 7864 (ASTM D 5501).

8.11 Ham lwong Iwu huynh — Xac dinh theo TCVN 6701 (ASTM D 2622) hoac TCVN 7760
(ASTM D 5453) hoac ASTM D 3120.

8.12 Ham lwong sulfat t6ng — Xac dinh theo Phu luc A hoac ASTM D 7318 hoac ASTM D 7319
hodac ASTM D 7328.

8.13 Ham lwong chét bién tinh — Chat bién tinh dwoc thém vao phai ndm trong dai qui dinh
phu hop v&i quy chuadn qubc gia. Ham lwong cta ching dwoc tinh theo thé tich thém vao trong
quéa trinh bién tinh. Khéng cé quy trinh th® tiéu chudn d& xac dinh trwc tiép ham lwong
chét bién tinh trong etanol nhién liéu. Cac quy trinh phan tich hién nay chi cung cip wéc tinh

ham lwong chat bién tinh, khéng dd chinh xac dé xac dinh sy phu hop.

12
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Phu luc A

(Qui dinh)

A.1 Phwong phap xac dinh clorua va sulfat vé co trong etanol bang sac ky rc ché

ion bom trwe tiép
A.1.1 Pham vi ap dung

A.2.1.1 Phuwong phap nay mé ta quy trinh séc ky ion bom truc tiép dé xac dinh ham lwong clorua va
sulfat vé co ctia etanol bién tinh khan va ngdm nwéc. Muc dich phwong phap 1a phan tich mau etanol cé

chiva ion clorua vé co tir 0,5 mg/kg dén 50 mg/kg va ion sulfat vé co tir 0,5 mg/kg dén 20 mg/kg.

A.1.1.2 Sy rlra gidi ddng thoi cla cac ion khac cé thé anh hwéng dén viéc xac dinh sulfat.

Dé tranh anh hwdng nay can phai phan tich thém ion dang xac dinh.
A.1.1.3 Caéc gia tri tinh bang don vi SI. Céac gia tri ghi trong ngodc don dung dé tham khao.

A.1.1.4 Tiéu chuan nay khong dé cap dén tat ca cac van dé lien quan dén an toan khi st dung. Nguwdi
st dung tiéu chuan nay co trach nhiém thiét 1ap cac nguyén tac vé an toan va bo vé strc khoé ciing nhuw
kha nang ap dung phu hop v&i cac gi¢i han quy dinh trwéc khi dwa vao s& dung.
Bang di¥ liéu an toan vat liéu cé sdn dbi voi cac thube thir va vat liéu. Trwde khi st dung phai xem tinh

nguy hiém cla cac thubc thir va vat liéu. (Tham khdo TCVN 5507).

A.1.2 Tai liéu vién dan

Céc tai lieu vién dan sau day la rat can thiét khi ap dung tiéu chudn nay. Déi voi cac tai liéu
vién dan ghi nam céng bd thi ap dung ban dwoc néu. Bdi véi cac tai liéu vién dan khéng ghi ndm

coéng bd thi &p dung phién badn méi nhéat, bao gdm ca cac ban stva dbi (néu co).
TCVN 2117 (ASTM D 1193), Nudrc thudc thir — Yéu céu ky thuat.

TCVN 5507, Hoa chét nguy hiém — Qui pham an toan trong sén xuét, kinh doanh, st dung,
bdo quén va van chuyén.

ASTM D 4177, Practice for Automatic Sampling of Petroleum and Petroleum Products
(Phuong phép 14y méu tw déng ddu mé va cac sdn phém ddu ma).

ASTM D 5827, Test method for analysis of engine coolant for chloride and other anions by ion
chromatography (Phuwong phép phén tich clorua va céc anion khac trong chét I6ng lam mat

dong co béng séc ky ion).

ASTM D 6299, Practice for applying statistical quality assurance techniques to evaluate analytical
measurement system performance (Phuong phép ap dung ky thuét théng ké bdo dém chét luong

dé dénh gia tinh ndng ctia hé théng phan tich).
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ASTM D 6792, Guide for quality system in petroleum products and lubricants testing laboratories

(Huéng dén hé théng chét luong trong phong thir nghiém sén phdm ddu maé va chét béi tron).
A.1.3 Thuéat ngir, dinh nghia

A.1.3.1
Sulfat vé co’ (inorganic sulfate)

Géc sulfat (SO4~) c6 mat nhw axit sulfuric, mudi ion cta axit nay, hodc hén hop cla ca hai.

A.1.3.2
Clorua vé co (inorganic chloride)

Géc clorua (ClI) cé méat nhu axit clohydric, mudi ion cla axit nay, hoac hdn hop cuta ca hai.
A.1.4 Toém tat phwong phap thir

M6t lwong nhd mau etanol bom trwc tiép vao may sac ky ion cé cau tao thich hop theo
khuyén nghi cla nha san xuét déi véi phwong phap nay. Cac ion dwoc tach ra khéi nhau dwa trén
ai lwc cta chung dé trao dbi vi tri cia nhwa theo ai lwc ciia nhwa dbi véi chat rira giai. Bd e ché
lam tang dd nhay cla phwong phap theo sy tdng dd dan dién cla chat phan tich va theo sy gidm
do dan dién cua chét rira gidi. Bd (rc ché nay ciing chuyén chét rira giai va chéat phan tich thanh
dang hydro twong (rng cGia cac anion. Cac anion dwoc dinh lwgng bang tich phan cac pic so sanh
véi dwdng chudn ngoai, va dwgc bao cdo theo mg/kg, hoac cé thé chuyén déi thanh mg/L. Cac chat
chudn hiéu chuén géc dwoc chudn bij trong chat nén 1a nwéc. Cac chat chuan hiéu chuan bom vao

da dwoc chuan bj tir cac chat thich hop trong chat nén etanolic.
A.1.5 Y nghia va str dung

A.1.5.1 Etanol duwoc sir dung lam tac nhan pha trén trong xang. Sulfat ¢ trong can lang bé loc
bugi va can Iéng trong bé phun nhién liéu. Viéc chdp nhan sw dung etanol phu thudc vao

ham Iwong sulfat va clorua.

A.1.5.2 Ham lwong sulfat va clorua, dwoc xac dinh theo phwong phap nay, cé thé st dung nhw mot sé
do v& kha nang chdp nhan st dung etanol cho nhién liéu déng co danh Ira phu hop véi
TCVN 7716.

A.1.6 Cac anh hwéng

A.1.6.1 Cac anh huéng cé thé do cac chat cé cung thoi gian lwu sac ky ion, dic biét néu ching co
ndng dd cao so v&i chat can phan tich. Cé thé pha loang mau dé giam thiéu hoac x Iy hau hét cac anh
hwéng.

A.1.6.2 Vung I1dm nuwéc (khodng tréng hé thdng, pic &m nhw trén Hinh A.1.1) c6 thé gay &nh hwdng dén
mot s6 may phan tich. Vung 18m cé thé dwoc loai bd bang cach pha lodng vé&i chét rira giai.
Thong thwéng, déi véi phép xac dinh clorua va sulfat, viing 16m nwéc khdng gay can tré vi cac pic clorua

va sulfat cach xa vung 16m nuéc.
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A.1.6.3 Luong vét clorua va sulfat dwoc xac dinh trong phwong phap nay, cé thé bi anh hwéng
do sw nhiém béan tlr dung cu thuy tinh, chét rira giai, thudc thi, v.v.... Phai can than d& dam bao suw
nhiém ban & mwc thdp nhat. Nén dung gang tay cao su hodc gang tay khdng cé xo vai dé tranh

nhiém ban.

A.1.6.4 Phai rva trwdc cac binh chiva mau bang nwéc loai Il phu hop véi TCYN 2117 (ASTM D 1193).
A.1.7 Thiét bi, dung cu

A.1.7.1 Céan phan tich, c6 kha n&ng can dén 100 g, chinh xac dén 0,000 1 g.

A.1.7.2 Tu sy, dwoc diéu khién dén 110 °C + 5 °C dé sy natri sulfat va natri clorua.

A.1.7.3 Binh hat 4m, c6 chiva silica gel méi dwoc hoat hoa (hodc chét hat &m twong dwong) va chét

chi thi ham lwong &dm.

A.1.7.4 Pipet hodc dung cu chuyén thé tich — Pipet thuy tinh loai A hoéc loai twong dwong c6 dung

tich 1 mL va 5 mL hoéc pipet tw dong cé thé tich thay déi dwoc gén dau polyetylen diing mot 1an.
A.1.7.5 Binh dinh mtre — Loai A, dung tich 25 mL, 50 mL, 100 mL, 1 000 mL.
A.1.7.5.1 Binh chtra, dung tich 1 L, c6 ndp gan kin dé tranh bay hoi etanol.

A.1.7.6 Sé&c ky ion — Hé théng phan tich vé&i tat cad cac phu tung can thiét bao gébm xyranh, cot,

bd trc ché va detector.

A.1.7.6.1 Hé thdng phun, cé kha nang cap 20 uL véi dd chinh xac tét hon 1 %, hodc theo huwéng dan
cla nha san xuét dbi véi phép xac dinh nay.

A.1.7.6.2 Hé théng bom, c6 kha nang truyén lwu lwong pha déng tr 0,2 mL/min dén 2,5 mL/min
v&i d6 chinh xac tét hon 2 %, hodc theo hwéng dan cla nha san xuéat déi véi phép xac dinh nay.
A.1.7.6.3 Co6t bdo vé, dung dé bado vé codt phan tich khdi cac thanh phan bi lwu gitr manh. Dung cac
dia ly thuyét phu tro viéc tach sé tét hon.

A.1.7.6.4 Cot tach anion, dung 100 % dung méi thich hop va c6 kha nang tach tbt chat phan tich (Hinh
A1),

A.1.7.6.5 Thiét bj trc ché anion, c6 3 khoang nhdi nhya trao ddi cation (hay loai twong dwong) dung
100 % dung mdi thich hop. Thiét bi (rc ché sir dung axit khoang bét ky cung cép ion H* phai dong thoi
lién tuc dién phan/héa tai sinh dang hydro. Can tuan theo cac khuyén nghi ctia nha cung cép thiét bi sac
Ky ion.

A.1.7.6.6 Detector dan dién, (dung lwong thap), nhiét d6 dwoc kiém soat dén 0,01 °C, c6 kha nang do
it nhat ttr 0 uS/cm dén 1 000 uS/cm trén thang do.

A.1.7.6.7 Phan mém tich phadn hodc hé théng di¥ liéu sdc ky, cé khd nang do dién tich pic va

thoi gian Iwu, va hiéu chinh dir liéu phu hop dwdng nén séc ky.

A.1.7.7 Gang tay, loai cao su hoac khong cé xo vai.
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) Thoi gian
A.1.8 Thuoc thtr, vat liéu
A.1.8.1 D6 tinh khiét cta thuéc thir— St dung cac hoa chat cap thudc thir hodc cé do tinh khiét cao dé
chuén bij tat ca cac mau, cac dung dich chudn, chat rira gidi va dung dich tai ché. C6 thé sir dung cac
cap khac, voi diéu kién 1a thubc thr co d6 tinh khiét dd cao, khi s dung khéng lam gidm do

chinh xac ctia phép xac dinh.

A.1.8.2 D¢ tinh khiét cia nuwéc, trir khi cé qui dinh khac, nwéc dwoc hiéu la nwéc loai |l theo
TCVN 2117 (ASTM D 1193). Chuén bj va bao quan chét rira gidi theo cac yéu cau cla thiét bi s&c ky ion

va c6t (vi dy, loc, khir hoi doc, v.v...).

A.1.8.3 Dung dich géc dém rira gidi, natri bicacbonat (NaHCO3) 1,0 mM va natri cacbonat (Na2CQO3) 3,2
mM. Hoa tan 8,4 g + 0,000 5 g NaHCO3 va 33,92 g + 0,000 5 g Na2COj3 vao nuwéc thubc thir trong binh
dinh mdc loai A dung tich 1 L va pha loang dén thé tich. Pha loang 10,0 mL dung dich gbc nay dén 1 L
trong binh dinh mic loai A dung tich 1 L bang nwédc thubc thkr da kh&r khi. Dung dich
rira gidi dwoc st dung co thé khac nhau néu st dung hé thdng khac hoéc cot phan tich khac.

CHU THICH A.1.1: C6 thé chuén bi cac thé tich khac cho dung dich géc, st dung ty Ié thubc thkr thich hop.
Déi véi dung dich cot ban sén dang st dung, phai theo huwéng dan cho tirng loai.

A.1.8.4 Dung dich phuc héi trc ché cho thiét bj trc ché — Axit sulfuric 0,1 M. Can than cho thém
334 mL axit sulfuric cap tinh khiét thuéc thir (khdi lwong riéng twong dbi 1,84) vao khoang 500 mL
nuwdc thube thir trong binh dinh m&rc dung tich 1 L. (Canh bao — Viéc nay sé lam cho dung dich rat
néng. Dé dung dich ngudi trwéc khi pha lodng dén thé tich 1 000 mL. Khéng bao gi&r dwoc cho nwéc
vao axit dam dac!). Pha lodng dén 1 000 mL bang nwéc thube thir, ghi nhan dung dich 1a axit sulfuric
10,0 M. Pha lodng 10,0 mL ndng ddé nay dén 1 000 mL bang nuwéc thudc thkr dé& coé

dung dich &c ché lam viéc cudi cung 0,1 M.
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CHU THICH A.1.2: C6 thé chuan bj cac thé tich khac cho dung dich nay, st dung ty 1& thubc thir thich hop.
Déi vai thiét bi e ché ban sdn dang s dung, phai theo huwéng dan cho tirng loai.
A.1.8.5 Natri sulfat, khan, cap thudc thtr, d6 tinh khiét tbi thiéu 99 %. (Canh bao — Khéng dugc nubt;

tranh tiép xuc néu khong can thiét).
A.1.8.6 Natri clorua, cap thudc thir, do tinh khiét téi thiéu 99 %.

A.1.8.7 FEtanol, bién tinh v&i metanol, hodc etanol y t&, khan, bién tinh v&i etyl axetat, metylisobutyl
keton va hydrocacbon naphta. (Canh bao — D& chay; doc; cé thé gay hai hodc chét néu nubt phai hodc

hit vao; tranh tiép xuc véi da).

A.1.9 Chuan bi dung dich tiéu chuan
A.1.9.1 Dung dich gbc

A.1.9.1.1 Dung dich gbc sulfat trong nuwéc dé pha céc dung dich tiéu chuén trong etanol,
2 000 mg/L — Can 2,95 g natri sulfat khan, chinh xac dén 0,1 mg va chuyén vao binh dinh mdrc dung
tich 1 L (natri sulfat khan khé phai bao quan trong binh hat &m). Thém nuwéc dé hoa tan natri sulfat
va pha dén thé tich quy dinh. Tinh néng do6 sulfat trong dung dich theo céng thirc A.1.1.
C6 thé chudn bi thé tich khac cta dung dich gbc, st dung ty 1& thubc thir thich hop.

Sulfat gbc trong nwédc (mg/L) = (g Na2SOs) (0,6764) (1 000 mg/g) / L (A1.1)
trong do

g Na>SO4 la khéi lwgng tinh bang gam ctia Na,SO4 dwoc hoa tan trong 1L, va

0,6764 la phan tram khéi lwgng sulfat trong NaSOs.

A.1.9.1.2 Dung dich géc clorua trong nwéc dé pha céc dung dich tiéu chuén trong etanol,
2 000 mg/L — Can 3,296 g natri clorua khan, chinh xac dén 0,1 mg va chuyén vao binh dinh mic
dung tich 1 L (natri clorua khan khé phai bdo quan trong binh hat 4m). Thém nwéc dé& hoa tan natri
clorua va pha dén thé tich quy dinh. Tinh ndng do6 clorua trong dung dich theo céng thirc A.1.2. C6
thé chuén bj thé tich khac cta dung dich gbc, s dung ty 1& thubc thir thich hop.

Clorua gbc trong nwéc (mg/L) = (g NaCl) (0,6068) (1 000 mg/g) / L (A.1.2)
trong do

g NaCl la khéi lwong tinh bang gam ctia NaCl dwoc hoa tan trong 1 L, va

0,6068 la phan tram khdi lwong clorua trong NaCl.

A.1.9.2 Dung dich tiéu chuén clorua va sulfat trong etanol —Dé tranh bay hoi tron etanol, dung dich gbc
clorua va sulfat trong binh ch*a cé nap kin, theo Bang A.1.1 d& dat dwoc dung dich chuan

mong muén.
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A.1.9.2.1 Chuyén dung dich gbc clorua va sulfat (A.1.9.1) vao binh chira dung tich 1 L theo céac
thé tich da néu trong Bang A.1.1, va ghi lai khéi lwgng cudi cuing clia dung dich etanolic. Néng dé sulfat

va clorua clia mdi chéat chuan duoec tinh theo cong thirc A.1.3 va A.1.4.

Chéat chuan etanol sulfat (mg/kg) = Vax Ca/ W (A.1.3)
Chét chuan etanol clorua (mg/g) = Vbx Cb/ W (A.1.4)
trong do

Va  lathé tich ctia dung dich gbc sulfat trong nwéc (A.1.9.1.1), tinh bang mL;

Ca landng dd cua dung dich gbc sulfat trong nwéc (A.1.9.1.1), tinh bang mgl/L;

Vb  la thé tich ctia dung dich gbc clorua trong nwéc (A.1.9.1.2), tinh bang mL;

Cb  lanbng dd cua dung dich gbc clorua trong nuwéc (A.1.9.1.2), tinh bang mg/L; va
w la khéi lwong cudi cling ctia dung dich tiéu chuan etanol, tinh béng g.

CHU THICH A.1.3: Cach khac, c6 thé s dung dung dich hiéu chuén gbc thwong pham ban sén, véi diéu kién 1a
dung dich d&n xuét cta dung dich géc ban dau hodc 1a vat liéu chudn dwoc chirng nhan, va khong coé cac chét
phan tich khéc.

Bang A.1.1 - Chuan bi chat chuan clorua va sulfat trong etanol

Dung dich tiéu chuan . :
etanolic clorua va sulfat Etanol, | Dung dich goc clorua, | Dung dich goc sulfat,
s6 mg clorua hay sulfat / kg etanol g mL mL
50 975 25 _
20 980 10 10
10 990 5 5
5 995,0 2,5 2,5
1 999,0 0,5 0,5
0,5 999,5 0,25 0,25
0,1 999,70 0,15 0,10

A.1.10 Hiéu chuan

A.1.10.1 Lap dat sac ky ion theo sw hwéng dan clia nha sén xuét. Khdng cho sén céac théng sé cu
thé vi cac thiét bi khac nhau sé doi hdi cac chét rira giai, diéu kién lwu lwong va cai dat thiét bi khac
nhau. Hiéu chuén séc ky ion v&i it nhat ndm murc sulfat va clorua, bat diu tlr gan sat, nhwng trén
gi®¢i han phat hién nhd nhét, tiép theo xac dinh tiép dai lam viéc trong mau sé& phan tich.
Néng d6 ctia cac dung dich hiéu chuan phai chan trén, chan duéi dai dy kién dbéi véi cac mau duoc
phan tich. Mét hoac nhiéu hon cac chat chuan dai trung binh dwoc sir dung dé xac nhan dé tuyén
tinh cGa dwong hiéu chuan.

A.1.10.1.1 Diéu kién sac ky ion dién hinh:
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Lwu lweng: 0,7 mL/min
Dong trc ché: 0,5 mL/min dén 1,0 mL/min
Lwong mau: 20 plL

C6 thé sir dung diéu kién phan tich khac theo huwéng dan ciia nha san xuat. Diéu quan trong la sac ky
dd nhan dwoc c6 chira cac pic clorua va sulfat véi sw phan chia dwong nén nhw trén Hinh A.1.1. Cac
anion khac v&i ndng dod dang ké cé thé anh hudng dén phép xac dinh clorua va sulfat.

CHU THICH A.1.4: Thé tich mAu sé thay ddi theo dung tich cot, dd nhay va cac yéu té khac. Xem sb tay
hwéng dan thiét bj sic ky ion va théng tin vé cot ddi véi cac chi tiét may dac biét.

A.1.10.1.2 Chi thiét lap dworng cong phan tich tai mot thang do detector da dat d& ngan nglra sw
thay déi d6 déc gay anh hwéng duwéng cong phan tich.

A.1.10.2 DPuwong chuan phan tich phai dwoc kiém tra xac nhan hang ngay hodc bat ky khi nao
chay mau, trwéc khi phan tich mau phai kiém tra d6 phan giai ctia hé thdng, hiéu chuan va do nhay nhw

la mét phan ctia qua trinh kiém tra chét lwong (xem A.1.14).

A.1.10.3 DPuwong chuan sulfat va clorua nén thwc hién lai sau bat ky sw thay déi dung dich rira giai

sac ky ion (A.2.8.3), dé thiét 1ap lai thdi gian lwu va d6 phan giai ion.

A.1.10.4 Phép do cac chéat chuan hiéu chuadn. Bom 20 uL médi dung dich hiéu chuén (A.1.9.2) vao
sac ky ion, va tinh dién tich cGa céac pic twong (rng v&i cac ion sulfat va clorua. Théng thuweong, mbi
mot mau bom moét 1an 1a dd. Nhwng sau mdi 10 mau, can thwc hién hai phép do cho mdi dung dich,
va tinh gia tri trung binh dién tich pic. Hai phép do phai trong pham vi 20 % cta nhau. Séc ky ion cla
dung dich hiéu chudn 1 mg/kg dwoc néu trong Hinh A.1.1 (c4c anion khac sé rira gidi nhu da néu,

néu co).

A.1.10.5 Xay dwng dwong chuan sulfat va clorua bang cach tinh dién tich pic twong &ng véi néng
dd ion sulfat va clorua. S& dung hdi qui tuyén tinh dé xac dinh dwong chuan thdng nhét,
cac dwdng phai c6 mét hé sé twong quan binh phwong tdi thiéu tuyén tinh 1a 0,99 hoac I&n hon,
xem Hinh A.1.2 va A.1.3. Hé sb tin hiéu cho méi ion, Rf, 1a d& dbc cia dwdng chuan thang,
tinh bdng mg/kg/sbé dém dién tich.

CHU THICH A.1.5: Néu db thj cGia cac gia tri dién tich pic twong (ng véi ndng d ion la khdng tuyén tinh (hé sb
twong quan phai it nhat 14 0,99), phai kiém tra sai sb cGa qui trinh, néu can, hiéu chun lai bat dau tir A.1.9.

Néng do
Néng do
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Hinh A.1.2 — BPwéng chuan dién hinh cua clorua Hinh A.1.3 — Puwdng chuan dién hinh cua sulfat
A.1.11 Cach tién hanh

A.1.11.1 LAy mau theo TCVN 6777 (ASTM D 4057) hodc ASTM D 4177. MAu phai dwoc tron déu dé dam
bao ddng nh4t. LAy mau dai dién dé phan tich. Mau dwoc chira vao binh cé nap kin khit (tbt nhat Ia binh
polyetylen) dé tranh bay hoi etanol. Binh chira mau khdng dwoc chira cén I&ng sulfat. Néu binh chira da

dworc riva sach bang nuwérc, trwdc khi stv dung phai riva bang nwéc thube thir loai Il va lam khé.
A.1.11.2 Tron kj mau trong binh chiva ngay trwéc khi lay ra lam mau phan tich.

A.1.11.3 Xac dinh gia tri m4u trdng béng cach phan tich mau etanol bién tinh dwoc dung dé pha cac

ma&u chuan theo qui trinh néu trong A.1.11.6 dén A.1.11.8.
A.1.11.4 Cai d&t sac ky ion theo hwéng dan ctia nha san xuét.

A.1.11.5 Canbang hé théng bang cach bom chét rira gidi ttr 15 min dén 30 min, cho dén khi nhan dwoc

dwéng nén 6n dinh.
A.1.11.6 BAat dau chay séac ky ion theo hwéng dan clia nha san xuét.

A.1.11.7 Bom tryc tiép 20 uL mau etanol vao séc ky ion, va do dién tich pic twong (rng v&i anion cla

ion phan tich.

A.12.11.7.1 Ddi v&i hau hét cac mau, bom mot lan & da. Tuy nhién déi véi mau thir mui, thuc hién
hai l4n bom va tinh gia tri trung binh dién tich cla pic twong (ng véi cac ion clorua va sulfat. Hai sé do
dién tich phai trong pham vi 20 % ctia nhau. Néu cac dién tich khac nhau nhiéu hon 20 %, dirng chay

mau, cho dén khi cé thé dat dwoc do 13p lai it nhat 20 % dién tich.

A.1.11.8 Néu néng dd cla anion dang phan tich vwot qua néng d6 cta dung dich hiéu chuan
cao nhét, thi pha lodng dung dich mdu bang etanol bién tinh thich hop, va Iap lai phép do.
L4y hé sb pha loang trong phép tinh ndng dd sulfat trong mau etanol, va tinh hé sé pha loéng theo

coéng thirc A.1.5.

F=Vf/ Vi (A.1.5)
trong do

F la hé sb pha loang;

% la thé tich ctia mAu ban dau dwoc pha loang, tinh bang mL; va

Vi la thé tich ctia dung dich cubi cung, tinh bang mL.

A.1.12 Tinh toan két qua
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A.1.12.1 Nobng dd sulfat va clorua trong mau etanol, tinh bang mg/kg (ng/g), dwoc tinh theo
coéng thirc A.1.6.

C=Ax Rf (A.1.6)
trong dé

C la ndng dd anion trong mau etanol, tinh bang mg/kg;

A la dién tich pic anion, tir sac ky dd ion trong A.1.11.7, tinh bang s dém, va

Rf  la hé sé twong quan dwdng chuan trong A.1.10.5, tinh bang mg/kg/sé dém.

A.1.12.2 Don vi mg/kg (khdi lwong) cé thé déi sang mg/L (thé tich) badng cach dung khéi lwong
riéng cta cung etanol bién tinh c6 mat trong mau, nhw trong cong thirc A.1.7. Khéi lwong riéng cda
etanol bién tinh c6 thé dwoc do theo phwong phap ASTM D 4052.

Sulfat (mg/L) = Sulfat (mg/kg) x D (A.1.7)
trong dé
D la khdi lwong riéng cua etanol bién tinh, tinh bang g/mL.

A.1.13 Bao cao

B&o céo két qua ham lwong clorua va sulfat chinh xac dén 0,1 mg/kg trén toan dai tv 0,5 mg/kg dén
50 mg/kg.

A.1.14 Kiém soat chat lwong

A.1.14.1 Kiém tra, xa4c nhan tinh ndng cda thiét bj hoac qui trinh thir bang phép phan tich mét hoac
nhiéu mau kiém tra chat lvong sau mbi lan hiéu chudn va it nhat sau mdi ngay st dung.
Vi dy, mdt mau kiém tra tbét cé thé 1a moét mau etanol dai dién don 1& (xem B.1.5), dwgc phan tich
l&p di I1&p lai theo céac qui trinh tv A.1.11.2 dén A.1.11.7. Nhirng két qua nay dwoc ghi trong biéu d6

kiém soat dé kiém tra tinh 6n dinh v& mat théng ké cta hé théng, nhw trong B.1.3.
A.1.14.1.1 Khi da c6 cac tai liéu vé kiém soat chat lwong QC/ Dam bao chét lwong (QA) cho cac diéu

kién thir nghiém, thi c6 thé str dung cac tai liéu nay dé khang dinh do tin cay cta két qua thir.

A.1.14.1.2 Néu khdng c6 céc tai lieu QC/QA cho diéu kién thir nghiém. Phu luc B ¢c6 thé duoc
ap dung nhuw |a hé théng QC/QA.
A.1.15 D6 chum va doé chéch

A.1.15.1 D6 chum — Cac danh gia d6 chum néu dwéi day nhan dwoc tr mét phong thtr nghiém
tién hanh th&r cac mau bay lan nhw da néu trong Bang A.1.2 trong cling mot ngay, do cung mot

ngwdi phan tich va trén cung mot thiét bi.

A.1.15.2 D6 lap lai — DO lap lai déy da ap dung cho phwong phap nay sé dwoc tinh toan sau khi

c6 két qua nghién ctru lién phong.
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A.1.15.3 D¢ téi lap — Khdng co san cac div liéu cho viéc coéng bd do tai lap. Do tai lap sé dwoc tinh
toan tr chwong trinh th&r nghiém lién phong.
A.1.15.4 D6 chéch — Vi khodng cé san vat liéu chudn dwoc chirng nhan véi gia tri da biét cia sulfat

va clorua trong etanol, nén khong xac dinh dwgc dé chéch cua phwong phap nay.

Bang A.1.2 — D6 chum cua phwong phap

Clorua, mg/kg Sulfat, mg/kg
Gia tri thyc 0,76 9,99 0,75 10,04
Trung binh 0,75 10,17 0,77 9,97
Do léch chuan 0,017 0,089 0,007 0,019
RSD (%) 2,32 0,88 0,94 0,19

A.2 Phwong phap xac dinh sulfat va clorua vé co trong etanol bang sac ky ion
sir dung bom mau nwéc
A.2.1 Pham vi ap dung

A.2.1.1 Phwong phap nay mé ta qui trinh sac ky ion dé& xac dinh ham lwong clorua va sulfat vo co
cUa etanol bién tinh khan va ngdm nuwéc. Phuong phap nay ap dung phan tich mau etanol (dac biét
la etanol dap rng TCVN 7716) c6 chira ion clorua vé co tir 0,5 mg/kg dén 50 mg/kg va ion sulfat vo
co tr 05 mg/kg dén 20 mg/kg. Mau etanol duwoc bay hoi dén khd can va

hoan nguyén trong nwéc d& bom vao séc ky ion.

A.2.1.2 Sy rira gidi ddng thoi cla cac ion khac cé thé anh hwdng dén viéc xac dinh sulfat va

clorua. D& tranh anh hwdng nay can phai phan tich thém ion dang xac dinh.
A.2.1.3 Caéc gia tri tinh bang don vi SI. Cac gia tri ghi trong ngodc don dung dé tham khao.

A.2.1.4 Tiéu chuan nay khong dé cap dén tat ca cac van dé lién quan dén an toan khi st dung.
Nguoi st dung tiéu chuan nay cé trach nhiém thiét Iap cac nguyén tac vé an toan va bao vé sirc
khoé cling nhw kha nang ap dung phu hgp véi cac gi¢i han quy dinh trwéc khi dwa vao st dung.
Bang di¥ liéu an toan vat liéu cé san dbi v&i cac thube thir va vat liéu. Trwde khi st dung phai xem tinh

nguy hiém cla céc thubc thir va vat liéu. (Tham khdo TCVN 5507).
A.2.2 Tailiéu vién dan

Xem A.1.2.

A.2.3 Thuat ngir, dinh nghia

Xem A.1.3.

A.2.4 Toém tat phwong phap
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Can mot lwgng nhd mau etanol va cho bay hoi dén khé bdng mot thiét bi gia nhiét va c6 dong nito
théi vao mau. Can lang dwoc hoa tan trong nudc khiy ion loai Il. Dung dich nay dwoc bom vao sac
ky ion bao gém c6t trao dbi ion thich hop, thiét bi (rc ché va cho vao detector dan dién. Cac ion
duwoc tach dwa trén sw khac biét gitra ai lwc cta ion véi vi tri trao déi ciia nhya dbi véi ai lwc cla
nhwa v&i chat rira gidi. Thiét bj trc ché lam tang dd nhay cla phwong phap do vira tdng d6 dan dién
cla chét phan tich va vira gidm dd dan dién cha chat rira giai. Thiét bi trc ché chuyén dbi chat rira
gidi va chat phan tich thanh dang hydro axit twong &ng. Céac anion trong mau nwéc dwoc dinh lwong
bang tich phan cam (rng so v&i dworng huan ngoai, dbi véi mbi ion dwoc tinh theo mg/L, hodc cé
thé chuyén déi thanh khdi lwong dwa trén don vi dang s dung khéi lwong ban dau ctia mau etanol,
va duoc bao cao la mg/kg. Cac dung dich hiéu chuan dwoc chuan bij t nhirng mudi thich hop hoa

tan trong dung dich nuwéec.
A.2.5 Y nghiava sir dung
Xem A.1.5

A.2.6 Cac anh hwong

A.2.6.1 Cac anh hwdng co6 thé do cac chat co cuing thoi gian lwu sac ky ion, dac biét néu ching co

ndng dod cao so v&i chat can phan tich. Cé thé pha lodng mau dé giam thiéu cac anh huéng.

A.2.6.2 Vung Idm nuwéc (khodng tréng hé théng, pic &m nhw trén Hinh A.2.1) c6 thé gay &nh hwdng dén
mot s6 may phan tich. Vung 16m cé thé dwoc loai bd bang cach pha lodng v&i chét riva giai.
Thong thwéng, dbi véi phép xac dinh clorua va sulfat, ving 16m nwéc khdong gay cén tré vi cac pic clorua

va sulfat cach xa vung I16m nuéce.

A.2.6.3 Luwong vét clorua va sulfat dwgc xac dinh trong phwong phap nay, co thé bi anh hwdng
do sw nhiém ban tlr dung cu thuy tinh, chét rira gidi, thuéc thir, v.v... Phai can than d& ddm bdo rang sw
nhiém ban & murc thdp nhat c6 thé. Gang tay cao su hodc ging tay khdéng cé xo vai duoc

khuyén dung dé tranh nhiém ban.

A.2.6.4 Phairra trwéc cac binh chiva chuén bi mau bang nwéc khiy ion.

A.2.7 Thiét bi, dung cu

A.2.7.1 Cé&n phéan tich, c6 khd nang can dén 2 000 g, v&i do chinh xac dén 0,01 g.
A.2.7.1.1 Céan phén tich, c6 kha ndng can dén 100 g, v&i dd chinh xac dén 0,000 1 g.
A.2.7.2 Tu sy, dwoc diéu khién dén 110 °C + 5 °C dé sy natri sulfat va natri clorua.

A.2.7.3 Binh hat 4m, cé chia silica gel méi dwoc hoat hoa (hodc chat hat &m twong dwong)

v&i chat chi thi ham lwong am.

A.2.7.4 Pipet hodc dung cu chuyén thé tich — Pipet thuy tinh loai A ho&c loai twong dwong dung tich

2,0 mL hoac pipet tw ddng dwoc gan véi dau polyetylen dung mét 1an.
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A.2.7.4.1 Xyranh nhua, loai 10 mL, dung mét 1an, khéng bat budc 18p véi xyranh loc loai 0,2 pm

(phai khdng cé clorua va sulfat).

A.2.7.5 Lo thuy tinh , nhd cé nap van, dung tich 15 mL.

A.2.7.6 Khéi gia nhiét, c6 kha nang d& lo thuy tinh dung tich 15 mL va gia nhiét dén 65 °C.

A.2.7.6.1 Khi nito, c6 do tinh khiét cao.

A.2.7.7 Binh dinh mdec — Loai A, dung tich 1 L.

A.2.7.8 M4y sic ky ion — Hé théng phan tich cung tat ca cac phu tung can thiét bao gébm xyranh, cot,
thiét bi trc ché, khi va detector. Néu c6 thé thi nén ding bom 2 kénh chét rira giai d& nang cao tudi tho
va tinh nang cla cot.

A.2.7.8.1 Hé thbng phun, cé kha nang truyén 25 pl véi do chinh xac tét hon 1 %.

A.2.7.8.2 Hé théng bom, c6 kha nang truyén lwu lwong pha dong tir 0,5 mL/min dén 1,5 mL/min véi d6
chinh xac cao hon 5 %.

A.2.7.8.3 Cot bdo vé, diung dé bao vé cot phan tich khdi cac thanh phan bj lwu gitr manh. Cac dia
ly thuyét phu tro gidip cho viéc tach tét hon.

A.2.7.8.4 Cét tach anion, c6 kha nang tach tét chat phan tich (xem Hinh A.2.1).

A.2.7.8.5 Thiét bj (rc ché anion, thiét bi rc ché mang micro hodc twong dwong. Cot trao dbi cation trong
dang hydro da dwoc sir dung thanh cong, nhwng doi héi can phai phuc héi theo chu ky. Piéu nay dwoc
chi ra b&i d6 dan ctia nén cao va tin hiéu phan tich thap.

A.2.7.8.6 Detector dén dién, dung tich nhé (< 2 pL) va lwu lwong thap, nhiét dd dwoc bu, ¢ kha ndng
do it nhat ttr 0 uS/cm dén 1 000 uS/cm trén thang do.

A.2.7.8.7 Phan mém tich phadn hodc hé théng di liéu sdc ky, c6 khd nang do dién tich pic va
thoi gian lwu, va hiéu chinh dir liéu phu hop dwdng nén séc ky dob.

A.2.7.9 Gang tay, loai cao su hoac khdng cé xo vai.

A.2.8 Thuéc thir

A.2.8.1 D6 tinh khiét cda thubc thir — st dung cac hoa chét cap thube thir ho&c tinh khiét cao dé chuan
bi tAt cd cac mau, cac dung dich chuan, chat rira gidi va dung dich tai ché. Trir khi cé qui dinh khéac, tat
ca céac thube thir phi hop véi qui dinh hién hanh. C6 thé st dung cép khac, véi diéu kién 1a khi st dung
khéng giam dd chinh xac ctia phép xac dinh.

A.2.8.2 D6 tinh khiét clia nuée, trir khi c6 qui dinh khac, nwéc phai dwoc hiéu 1a nwéc thude thtr nhw
da qui dinh loai Il trong TCVN 2117 (ASTM D 1193). Nwéc phéi phu hop véi tat ca thiét bi séc ky ion va
cac yéu cau cla cot (vi du, loc, khir khi, v.v...) dé& chuan bi va bdo quan chét rira giai.

A.2.8.3 Dung dich gbc dém rira gidi, natri bicacbonat (NaHCO3) 1,5 mM va natri cacbonat (Na2CO3)
1,2 mM. Hoa tan 2,5203 g + 0,000 5 g NaHCO3 va 2,5438 g + 0,000 5 g Na».CO3 vao nuwéc thube thir
trong binh dinh mirc loai A dung tich 1 L va pha lodng dén thé tich. Pha lodng 100,0 mL dung dich
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gébc nay dén 2 L trong binh dinh m&c loai A dung tich 2 L bang nuwéc
thudc thir da khir khi. pH ctia dung dich gbc la 10,1 dén 10,3. Dung dich rtra gidi dwgc st dung c6
thé khac nhau néu sir dung hé théng hoac cot phan tich khac.

CHU THICH A.2.1: Thé tich khac cla dung dich géc cé thé dwoc chudn bi bing cach s dung ty & thudc thir
thich hop. Theo hwéng dan riéng déi véi dung dich nay tlr nha cung cip cot dang duwoc st dung.

A.2.8.4 Dung dich trc ché cho thiét bi trc ché mang — axit sulfuric 0,025 N. Thém can than 13,7 mL axit
sulfuric cap tinh khiét thubc thir (khéi lwong riéng twong déi 1,84) vao khoang 500 mL nwéc thube thir trong
binh dinh mc dung tich 1 L. (Canh bao — Viéc nay sé lam cho dung dich rat néng. D& dung dich ngudi
trwdc khi pha lodng dén thé tich 1 000 mL. Khéng bao gio dwoc cho nwdc vao axit dam dac !).
Pha lodang dén 1 000 mL bang nwéc, ghi nhan dung dich 1a axit sulfuric 0,50 N. Pha loang 100 mL
ndng dd nay dén 2 000 mL bang nuéc thude thtr dé& cé dung dich &rc ché 1am viéc cudi cung.

CHU THICH A.2.1: C6 thé chuan bj cac thé tich khac cho dung dich gbc, st dung ty Ié thubc thir thich hop. Déi vai
dung dich cdt ban sdn dang st dung, phai theo hwéng dan cho tirng loai.

A.2.8.5 Natri sulfat, khan, cap thubc thir, do tinh khiét téi thiéu 99 %. (Canh bao — Khéng dwoc nubt;
tranh tiép xtc néu khong can thiét).

A.2.8.6 Natri clorua, cap thudc thir, do tinh khiét téi thiéu 99 %.

A.2.8.7 Etanol, bién tinh v&i metanol, hodc etanol dung cho y hoc, khan, bién tinh v&i etyl axetat,
metylisobutyl keton va hydrocacbon naphta. (Canh bao — D& chay; doc; cé thé gay hai hodc chét néu
nudt phai hodc hit vao; tranh tiép xuc véi da).

A.2.9 Chuan bi dung dich tiéu chuan

A.3.9.1 Dung dich gbc

A.3.9.1.1 Dung dich gbc sulfat , 2 000 mg/L — Dé dam bao khé, can cho natri sulfat khan (5 g) vao
ti sdy & 110 °C it nhat trong mot gicy, d& ngudi va gil trong binh hut Am. Can 2,95 g natri sulfat khan,
chinh xac dén 0,1 mg va chuyén vao binh dinh mirc dung tich 1 L. Thém nwéc loai Il dé& hoa tan natri

sulfat va pha dén thé tich. Tinh ndng d6 sulfat trong dung dich theo céng thirc A.3.1. Thé tich khac cua

dung dich gbc c6 thé dwoc chuan bj bang cach str dung ty 1é thudc thir thich hop.

Géc sulfat (mg/L) = (g Na=SO.) (0,6764) (1 000 mg/g) / L (A.3.1)
trong do

g Na>SO4 la khéi lwgng tinh bang gam ctia Na,SO4 dwoc hoa tan trong 1L, va

0,6764 la phan tram khdi lwong sulfat trong Na2SO..

A.2.9.1.2 Dung dich géc clorua, 2 000 mg/L —Dé dam bao khd, can cho natri clorua (5 g) vao ti siy &
110 °C it nh4t trong moét gidr, dé& ngudi va gilr trong binh hat &m. Can 3,296 g natri clorua, chinh xac dén
0,1 mg va chuyén vao binh dinh mirc dung tich 1 L. Thém nwéc loai Il @& hoa tan natri clorua va pha dén
thé tich. Tinh néng dd clorua trong dung dich theo cong thirc A.3.2. Thé tich khac cla

dung dich gbc c6 thé dwoc chuan bi bang cach sir dung ty 18 thudc thir thich hop.
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Gbc clorua (mg/L) = (g NaCl) (0,6068) (1 000 mg/g) / L (A.3.2)
trong do

g NaCl la khéi lwong tinh bang gam ctia NaCl dwoc hoa tan trong 1 L, va

0,6068 la phan trdm khéi lwgng clorua trong NaCl.

A.2.9.2 Dung dich chuén clorua va sulfat trong nuéc — Dé dat dwoc tiéu chudn mong mudn, cho nwéc
loai II, dung dich clorua va sulfat gbc vao binh dinh mdc thuy tinh dung tich 1 L, theo Bang A.2.1.

Dung dich tiéu chuan nay nén loai bd va pha lai hang thang.

Bang A.2.1 - Chuan bi thé tich dung dich tiéu chuan clorua va sulfat trong nwéc loai I

Dung dich tiéu chuan clorua va Dung dich géc clorua, Dung dich géc sulfat,
sulfat mL mL
mg clorua va sulfat/lit nwéc
chi 50 CI- 25 —
20 10 10
10 5 5
5 2,5 2,5
1 0,5 0,5
0,5 0,25 0,25
0,3 0,15 0,15

A.2.9.2.1 Cho dinh lwong dung dich gbc clorua va sulfat (A.2.9.1) vao binh dinh murc, trén dinh lwong
bang nwéc loai Il pht hop qui dinh véi Bang A.2.1. Can than do thé tich chinh xac cla cac dung dich
gbc clorua va sulfat dwgc thém vao binh dinh mirc, va dung nwéc loai |l thém vao binh dén 1,00 L. Néng

do clorua va sulfat ctia méi tiéu chuan duoc tinh theo cong thirc A.2.3 va A.2.4.

Sulfat trong tiéu chuan (mg/L) = Vax Ca/ V (A.2.3)
Clorua trong tiéu chuan (mg/L) = Vbx Cb/ V (A.2.4)
trong do

Va  lathé tich cta dung dich gbc sulfat (A.2.9.1.1), tinh bang mL;
Ca  landng dd cla gbc sulfat (cong thirc A.2.1), tinh bang mg/L;
Vb  la thé tich cha dung dich gbc clorua (A.2.9.1.2), tinh bang mL;
Cb  landng dd cuia gbc clorua (cdng thire A.2.2), tinh bang mg/L; va
v la thé tich cudi cung ctia dung dich tiéu chuan, tinh bang L.
A.2.9.2.2 Co thé sir dung bdi sb hay phan sb cla cac gia tri Bang A.2.1 dé& chuan bj cac thé tich

tiéu chudn khac nhau, nhwng van s dung cong thirc A.2.3 va A.2.4 dé tinh ndng do ion tiéu chuén.

CHU THICH A.2.3: Cach khéc, c6 thé s dung dung dich hiéu chuan gdc thwong pham ban san, véi didu kién 1a
dung dich d&n xuét cta dung dich géc ban dau ho&c 1a vat liéu chudn duwoc chirng nhan, va khéng cé cac chét
phan tich khac.
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A.2.10 Hiéu chuan

A.2.10.1 L&p dat s&c ky ion theo hwéng dan ctia nha san xuét. Khéng cho sdn cac théng sb cu thé
vi cac thiét bj khac nhau sé& doi hdi cac chat rira giai, diéu kién lwu lwong va cai dat thiét bi khac
nhau. Hiéu chuén séc ky ion véi it nhat nam muc sulfat va clorua, bt dau gan sat, nhwng trén gidi
han phat hién nhé nhét, va xac dinh tiép dai lam viéc trong mau thwong xuyén dwgc phan tich. Néng
do cla dung dich hiéu chuan phai chan trén, chan duéi dai dw kién dbi véi cac mau dwoc phan tich.
M6t hodc nhiéu hon cac chat chudn dai-trung binh  dwoc st  dung dé

xac nhan do tuyén tinh ctia dwdng hiéu chuén.
A.2.10.1.1 Diéu kién sac ky ion dién hinh:
Lwu lwong: 2 mL/min
Dong e ché: 2 mL/min (cc/min)
Lwong mau: 50 pl

C6 thé str dung diéu kién phan tich khac theo hwéng dan clia nha san xuét. Biéu quan trong 1a sac ky
dd nhan dwoc co chira cac pic clorua va sulfat véi sw phan chia dwong nén nhw trén Hinh A.2.1. Céc
anion khac v&i ndng dod dang ké cé thé anh huéng dén phép xac dinh clorua va sulfat.

CHU THICH A.2.4: Thé tich mAu sé& thay ddi theo dung tich cot, dd nhay va cac yéu té khac. Xem sb tay
hwéng dan thiét bi séc ky ion va théng tin vé cot d6i véi cac chi tiét may cu thé.

10,01
i s ©
o) 8.0 >
o 2 |
o
£ 607
]
3 5 B
< 3 5
s 20 I
) AN
0
I . . .
0 5.0 10.0 Thesi gian, s 5.0 20,0 25,0

Hinh A.2.1 - Sac ky ion dién hinh cda dung dich chira 5 mg/kg clorua, phosphat, sulfat

A.2.10.1.2 DPuwodng chuan phan tich phai dwoc thiét 1ap chi & moét thang do detector dwoc cai dat dé
ngdn ngtra sw thay déi &nh hwéng dd déc dwerng cong phan tich.

A.2.10.2 Duong chuan phan tich phai dwoc kiém tra xac nhan hang ngay hodc khi chay mau.,
Trudc khi phan tich mau phai kiém tra hé théng phan giai, hiéu chuan va dé nhay nhw mét phan cua
qua trinh kiém tra chat lwgng (xem A.2.14).

A.2.10.3 Duwdng chuan sulfat va clorua nén lap lai sau bat ky sy thay ddi ndo dung dich rira giai

sac ky ion (A.2.8.3), dé thiét 1ap lai thoi gian lwu va do phan giai.
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A.2.10.4 Cach do cac dung dich chuan hiéu chuan: Bom 25 uL méi dung dich hiéu chuén (A.2.9.2) vao
sac ky ion, va tinh dién tich cac pic twong (rng véi cac ion sulfat va clorua. Sac ky dé ion cla
dung dich hiéu chuén sulfat va clorua 5 mg/L trong nw&dc dwec néu trong Hinh A.2.1.

A.2.10.5 Xay dwng dwéorng chuan tir phép do dién tich pic bang cach vé sb dém dién tich pic twong trng
véi ndng dd ion sulfat va clorua. St dung hdi qui tuyén tinh dé xac dinh dwdng chuén thdng nhét, cac
duwéng c6 mot hé sb twong quan binh phwong téi thiéu tuyén tinh 1a 0,99 hodc Ién hon, xem Hinh A.2.2
va A2.3. Hé sb tin hiéu cho mdi ion, Rf, la d6 dbéc cia dwong chudn thing, tinh bang
mg/L/sb dién tich.

CHU THICH A.2.5: Néu d6 thi cha gia tri dién tich pic c6 hé sb binh phwong téi thiéu nhé hon 0,99, thiét b va cac
dung dich hiéu chuan phai dwoc kiém tra sai sb, va néu can, qui trinh hiéu chun phai dwoc I3p lai bat dau tir A.2.9.

A.2.11 Cach tién hanh

A.2.11.1 LAy mAu theo TCVN 6777 (ASTM D 4057) hosc ASTM D 4177. M&u phai dwoc tron déu, dam
bdo ddng nhat. LAy mau dai dién dé phan tich. Mau nén I4y vao binh chra (t6t nhat 1a binh bang
polyetylen), gan kin tét dé tranh sw bay hoi etanol. Binh chtra mau khéng dwoc chira can lang sulfat
hoac clorua. Néu binh chira da dwoc rira sach bang nuéc, trwdc khi s dung phai rira bang nwéc loai |l
va lam khé.

A.2.11.2 Tron ky mau trong binh chira ngay trwéc khi lay ra lam mau phan tich.

A.2.11.3 Cho khoang 2 mL mau thr etanol vao lo thuy tinh 15 mL sach, khé, da trir bi khéng van nép
kin. Can khdi lwong mau thir chinh xac dén 0,0001 g va ghi khdi lwong nay la We.

CHU THICH A.2.6: Khéng cham ngén tay tran vao lo thuy tinh da can. St dung gang tay khdng vai xo hoéc kep.

A.2.11.4 Dat lo thuy tinh c6 mau 1&n khdi néng 65 °C va thbi déu déu mét dong nito vao mau. Bé mau
khoé hoan toan, mat khoang 5 min dén 10 min. Khi d& hét tit ca chét 1dng, chuyén lo thuy tinh ra khai khéi

néng va dé ngudi & nhiét dé phong.

A.2.11.5 Can than cho 2,00 mL nuw&c loai Il vao mau da khd. Thé tich nay dwoc ghila Vw. Gén kin lo

thuy tinh bang nap van, va lac lo tlr tr d& hoa tan tat ca cac mudi dang ran.
A.2.11.5.1 Lap lai tv A.2.11.2 dén A.2.11.3 déi véi tht ca cac mAu phan tich.

CHU THICH A.2.7 C6 thé con can dau nhe tir chat bién tinh etanol. Khdng quan tam v& cin nay néu né 1a mang
méng, vi sulfua hodc clorua trong dé sé& dwoc chiét vao pha nwéc. Néu cé nhiéu cén, trwdc khi cho nwéc vao,
khong dun s6i mau thtr méi cho dén kho.

A.2.11.6 Lap dat séc ky ion theo hwéng dén cla nha san xuét.

A.2.11.7 Canbang hé thdng bang cach bom chét rtra giai tr 15 min dén 30 min, cho dén khi nhan dwoc

dwéng nén 6n dinh.

A.2.11.8 Bat dau chay séc ky theo hwéng dan ctia nha san xuét.
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A.2.11.9 Bom 25 uL dung dich mau A.2.11.5 vao séc ky, va do dién tich cac pic twong trng véi cac ion

clorua va sulfat.

A.2.11.9.1 Dbi v&i hiu hét cac mau, bom mau mét 1an la da. Tuy nhién dbi véi méi mau thir muodi ,
thwe hién hai lan bom va tinh gia tri trung binh cla pic twong (rng v&i cac ion clorua va sulfat. Hai phép
do dién tich pic phai trong pham vi 20 % ctia nhau. Néu céac dién tich khac nhau nhiéu hon 20 %, thi
khéng tiép tuc mau dang chay, cho dén khi co thé dat dwoc Ip lai it nhat 20 % dién tich.

A.2.11.10 Néu dién tich pic cia mau sulfat hodc clorua vuwot qua dung dich hiéu chuan ion cao nhét,

chuén bj mau méi trong A.2.11.3, st dung it hon 2 mL mau va phan tich lai.
A.2.12 Tinh toan két qua

A.2.12.1 No6ng do sulfat va clorua trong mau etanol ban dau, tinh bang mg/kg (ug/g), dwoc tinh theo
coéng thirc A.2.5.

C=(Ax RA x (Vw/ We) (A.2.5)
trong dé

C la nébng d6 anion trong méu etanol ban dau, tinh bang mg/kg;

A la dién tich pic anion, tir sac ky dd ion trong A.2.11.9, tinh bang s dém:;

Rf  la hé sb tin hiéu dwdng chuan tir A.2.10.5, tinh bang mg/L/sb dém;
We  1a khdi lwgng clia mau etanol ban dau tir A.2.11.3, tinh bang g va
Vw 14 thé tich nwéc dwgc cho vao trong A.2.11.5, tinh bang mL.

A.2.13 Bao cao

Bao céo két qua ham lwong clorua va sulfat chinh xac dén 0,1 mg/kg trén toan dai tv 0,5 mg/kg dén
50 mg/kg.
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Hinh A.2.3 — Dwéng chuén dién hinh cta clorua
A.2.14 Kiém soat chat lwong

A.2.14.1 Xac nhan tinh ndng cua thiét bi hoac qui trinh thir bang phép phan tich mét hodc nhiéu
mau kiém tra chat lwgng sau mébi lan hiéu chuan va it nhat sau mdi ngay st dung. Vi du, mét mau
kiém tra t6t cé thé la mot mau etanol dai dién don 1& (xem B.1.5), dwoc phan tich lap di I&p lai theo
cac qui trinh tr A.2.11.2 dén A.2.11.9. Nhirng két qua nay duoc ghi trong biéu dd kiém soat dé kiém
tra hé théng vé do én dinh théng ké, nhw trong B.1.3.

A.2.14.1.1 Cac mau kiém tra c6 thé dwoc chudn bi trong etanol. Cho mét lwong gbc sulfat va
clorua trong nwéc vao etanol tinh khiét hodc bién tinh theo Bang A.2.2 va khéi lwong téng cta dung
dich etanol dwoc ghi lai & W. Néng dd ion dwoc tinh theo cdng thirc A.2.6 va A.2.7. Sau d6 mau
kiém tra trong Bang A.2.2 dwoc phan tich theo céc qui trinh trong A.2.11.2 dén A.2.11.9. Cac két
qua nay dwoc ghi lai trong biéu db kiém soat dé kiém tra hé thdng vé dd én dinh théng ké,

nhw trong B.1.3.

Etanolic sulfat trong tiéu chudn (mg/L) = Vax Cax 103/ W (A.2.6)
Etanolic clorua trong tiéu chuan (mg/L) = Vb x Cb x 103/ W (A.2.7)
trong do

Va  lathé tich ctia dung dich gbc sulfat (A.3.9.1.1), tinh badng mL;

Ca  landng dd cla gbc sulfat (cong thirc A.3.1), tinh bang mg/L;

Vb  lathé tich cha dung dich gbc clorua (A.3.9.1.2), tinh badng mL;

Cb  landng dd cla gbc clorua (cong thirc A.3.2), tinh bang mg/L; va

W  la khéi lwong cubi cung cla dung dich tiéu chudn (etanol va phan lwong dung dich gbc

trong nwdc), tinh bang kg.

Bang A.2.2 — Mau kiém tra etanolic clorua va sulfat
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Dung dich tiéu chuan ) .
clorua va sulfat Khoi lwong etanol, Dung dich clorua Dung dich sulfat goc,
mg clorua va sulfat/kg 9 goc, mL
etanol mL
chi 50 mg/kg CI- 975,00 25 _
20 980,00 10 10
10 990,00 5 5
5 995,00 2,5 2,5
1 999,00 0,5 0,5
0,5 999,50 0,25 0,25
0,3 999,70 0,15 0,15

A.2.14.2 Khi d3 c6 cac tha tuc v& kiém soat chat lwong QC/ Pam bdo chat lwong (QA) cho
diéu kién thtr nghiém, thi c6 thé sir dung cac thi tuc nay dé khang dinh d6 tin cay cta két qua tho.
A.2.14.3 Néu khong c6 cac thu tuc vé QC/QA cho diéu kién thi nghiém. Phu luc B c6 thé dwoc
ap dung nhuw 1a hé théng QC/QA.

A.2.15 D6 chum va dd chéch

A.2.151 P chum — D6 chum néu dwdi day nhan dwoc tv mét phong thir nghiém: cac mau
chi dinh dwoc phan tich ba Ian trong cung mét ngay, do cing mot ngwdi phan tich va trén cung mot
thiét bi. Panh gia dé6 chum dbi v&i cac mau nay dwoc néu trong Bang A.2.3. Hién nay khdng cé sén

céac sb lidu d6 chum bd sung cho phwong phap.

A.2.15.2 D¢ I&p lai — DO lap lai ddy dd cha phwong phap nay sé dwoc tinh sau cac nghién ctru lién

phong.

A.3.15.3 D¢ tai 1ap — Khong c6 sdn cac dir liéu d& cong bd do tai 1ap. Qui dinh vé do tai lap

thich hop sé& dwoc tinh tir két qua lién phong th& nghiém.

A.2.15.4 Do chéch — Vi khoéng c6 sén vat liéu chuan so sanh duwgc chip nhan cé gia tri da biét cua

sulfat va clorua trong etanol, nén khéng xac dinh dwgc dé chéch ctia phwong phap nay.

Bang A.2.3 — D6 chum cua phwong phap

Sulfat, mg/kg Clorua, mg/kg
Lwong cho vao,
mg/kg Gia tri trung binh Do léch chuan Gia tri trung binh D6 léch chuan
do duwoc do duwoc
1,00 1,28 0,04 0,97 0,03
1,60 1,57 0,18
4,13 4,06 0,05
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8,27 8,50 0,06
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Phu luc B

(Tham khao)
Y nghia cac dic tinh quy dinh

B.1 Ancol nhién liéu bién tinh

B.1.1  Ham lwong nwéc — N6i chung, phwong phap phan tich Karl Fischer la quy trinh tin cay,
duy nhat hién nay dé xac dinh nwéc trong etanol bién tinh. Tiéu chudn ASTM E 203 mé ta sw thay ddi
can thiét dé tién hanh phép thtr cé ancol. Phwong phap khéi lwgng riéng nhw ASTM D 891 va ASTM D
3505, thworng la khéng thich hop nhw céc ly do da néu trong A.1.1. Sy hoa tan ctia hén hop nhién liéu
etanol va xang bi han ché b&i nwéc. D6 hoa tan nay sé thay dbi theo ham lwong etanol, nhiét do cla
hén hop va ham lwong chét thom cha xang géc. Nhién liéu duwoc tao thanh bang cach tron 10 %
thé tich etanol nhién liéu véi xang cé chira 14 % thé tich chat thom va 0,6 % khéi lwong nwéc hoa tan
(khodng 0,5 % thé tich), sé tach thanh pha nwéc giau ancol phia dwéi va pha hydrocacbon phia trén néu
lam lanh xubng khodng 7 °C (45 °F). Péng co danh Ira théng thwdng sé khéng chay voi
nguyén liéu 1a pha nwéc, cho nén viéc tach pha dan dén sw truc tréc nghiém trong trong van hanh. Trong
thwe t&, mirc d6 nhiém nuwéc la khong tranh khdi khi van chuyén va st dung, vi hén hop xang-etanol hit
am, ham lvong nuwdc cla etanol bién tinh nhién liéu phai dwoc han ché khi dwoc tron véi xang dé gidm

nguy co tach pha.
B.1.2 Ham lwong nhwa da rira qua dung moi

B.1.2.1 Phép xac dinh ham lwgng nhwya da rira qua dung mdi la do lwgng can con lai sau khi cho bay
hoi nhién liéu réi sau d6 rira bang heptan. Viéc rlra heptan sé loai cac chéat tan trong heptan, khéng bay
hoi nhw la cac phu gia, dau lam chét mang st dung v&i phu gia va nhién liéu diézen. Nhya da rira qua
dung méi bao gdm nhya khéng tan trong nhién liéu va nhya tan trong nhién liéu. Phan khéng tan trong

nhién liéu cé thé bit kin bd loc nhién liéu. Ca hai loai nhwa cé thé I&ng trén bé mét khi nhién liéu bay hoi.

B.1.2.2 Nhwa da rira qua dung mdi cé thé gép phan vao cén lang trén bé mét ctia ché hoa khi, kim
phun nhién liéu, dwdng 6ng dan nhién liéu, cbng nap, xupap va thanh dan xupap. Hién nay chwa c6 céng
bd vé viéc nhwa da rira qua dung méi c6 mat trong céac loai ancol tinh khiét chang han nhw trong etanol
gay ra céc truc tréc cla dong co hién dai. Phwong phap thtr dwoc st dung co ban dé phat hién sy c6

mat cla cac tap chéat cé diém séi cao, khong tan trong heptan.

B.1.2.3 Do céc coéng bd vé do chum cho phwong phap thtr TCVN 6593 (ASTM D 381) da dwoc xay
dwng chi trén co s& cac di liéu ctia hydrocacbon, nén cac cong bd nay cé thé khéng ap dung dugc cho

etanol nhién liéu bién tinh.

B.1.3 Ham lwong ion clorua — Cac nong dd thap cla ion clorua gay an mon dbi véi nhidu kim loai.
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B.1.4 Ham lwong dong — Ddng la mét xic tac rdt manh cho sy oxy hoa hydrocacbon & nhiét dé thap.
Thwe nghiém chi ra rdng ndng do ddng trong xdng thwong phadm cao hon 0,012 ppm khéi lwgng cé thé

lam t&ng dang ké téc do tao nhya.

B.1.5 Do axit — Dung dich nwéc rat lodng clia cac axit hiru co cé khéi lwong phan t& thap nhuw
axit axetic (CH3COOH) s& &n mon manh nhiéu loai kim loai. Vi vay can phai gitr cac axit loai nay & murc

rat thap.

B.1.6 pH — Khi pH cla etanol dwoc sir dung lam nhién liéu cho déng co danh Ilra thp hon 6,5, bom
nhién liéu cé thé bj truc trdc do sw tao mang gitra chdi quét va bd chuyén mach, kim phun
nhién liéu c6 thé hdng do bj &n mon va cé thé xay ra sw mai mon xylanh déng co' qua mirc. Khi pH trén
9,0 thi b phan bang nhwa ctia bom nhién liéu co thé bj hdng. St dung etanol véi 10 % thé tich trong

hén hop véi xéng sé thi gidam bt cac anh hwéng xau déi véi dong co.
B.1.7 Ngoai quan — Thong thwérng dd duc hodc do két tiia cho biét mdc nhiém ban.

B.1.8 Do tinh khiét ctia etanol — Sy c6 mat ctia mot sb hop chat hiru co chira oxy khac véi etanol
du véi mot lwong nhéd cé thé gay anh hwédng bat loi dén cac tinh chat cia hén hop

nhién liéu etanol-xang.

B.1.9 Ham lwong sulfat tdbng — Sw c6 méat lwong nhd sulfat vd co trong etanol bién tinh &
diéu kién thich hop c6 thé gép phan tao cén l&ng & ddng hé tudc bin va lam téc nhanh bd loc bom phan
phdi nhién liéu trong hé théng phan phdi nhién liéu. Céac sulfat cling gay ra tc bd phun nhién liéu dan

dén doéng co khdng nd va kha nang truyén déng kém trong 6 to.

B.1.10 Chét bién tinh — Chét bién tinh gbc hydrocacbon (xem Diéu 5) dwoc quy dinh b&i quy chuén
quéc gia dung cho etanol nhién liéu bién tinh. Quy chuadn gi¢i han ca lwong tdi thiéu va téi da
c6 thé dwoc s dung. Nhirtng nha san xuét etanol bién tinh thuwéng st dung thiét bj do dé kiém soat
lwong chét bién tinh. Quy trinh phan tich hién hanh chi cung cp dwoc gia tri wéc tinh ciia ham lwong

chét bién tinh.
B.2 Etanol chwa bién tinh

B.2.1 Khéi lwgng riéng — Khéi lwong riéng cia hén hop nudc-etanol 1a mét ham sb chinh dé tinh
ham lwong nwéc cha hdn hop. Trong quy chuan qubc gia can quy dinh s dung khdi lwong riéng &
nhiét dé 15,56/15,56 °C (60/60 °F) trong khdng khi lam phwong phap kiém soat ham lwgng nwdc cla
etanol chwa bién tinh. Théng thwéng viéc cho thém chét bién tinh s& anh huwdng dén khéi lwong riéng,
do d8, ndi chung phwong phap khéi lwong riéng khdng thich hop dé xac dinh ham lveng nwéc cia etanol

bién tinh.

B.2.2 Ham lwong lwu huynh — Nhitng yéu cau kiém soat lwu huynh cla xang va tiéu chuan khi

phéat thai da dan dén viéc thiét 1ap tiéu chuén lwu huynh dbi véi cac nha may loc dau va cac nha
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nhap khau san xuét xing pha ché, xang gbc dé phdi tron oxygenat, va xang thong thuwong, EPA da thiét
lap viéc kiém soat lwu huynh trong xang dé hé tro tiéu chuén khi phat thai dong co. Lwu huynh 1am héng
bd loc xuc tac khi thai can thiét cho viéc gidm phat thai HC, CO va NOx..
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