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I. PHẠM VI ĐIỀU CHỈNH VÀ ĐỐI TƯỢNG ÁP DỤNG

Điều 1. Phạm vi điều chỉnh và đối tượng áp dụng

1.1. Phạm vi điều chỉnh
Quy trình này quy định các hạng mục, tiêu chuẩn, phương pháp thí nghiệm đối với dầu cách điện gốc khoáng mới, đã qua sử dụng (gọi là dầu cách điện) dùng nạp cho tất cả các máy biến áp (máy biến áp lực, biến áp tự ngẫu, cuộn kháng điện và thiết bị phụ trợ của máy biến áp - như bộ điều áp dưới tải, sứ dầu) với mọi công suất, cấp điện áp đến 500kV. Trong trường hợp sử dụng dầu gốc khác thì theo tiêu chuẩn nhà chế tạo với các tiêu chuẩn tương ứng.
1.2. Đối tượng áp dụng

Quy trình này áp dụng đối với EVN, các đơn vị trực thuộc, các đơn vị sự nghiệp, các công ty con do EVN nắm giữ 100% vốn điều lệ, Người đại diện phần vốn góp, cổ phần của EVN tại các doanh nghiệp khác.

Quy trình này là cơ sở để Người đại điện phần vốn góp, cổ phần của EVN có ý kiến trong việc xây dựng và biểu quyết thông qua áp dụng Quy trình thí nghiệm máy biến áp lực.  
II. TÀI LIỆU THAM KHẢO

1. Quy trình phân tích những tiêu chuẩn cơ bản của dầu tuabin, nhiên liệu lò hơi, dầu bôi trơn và dầu cách điện - Công ty Điện lực - Bộ điện và than, năm 1976.

2. Quy trình vận hành và sửa chữa máy biến áp - Tổng công ty điện lực Việt Nam, 1998

3. TCN-26-87: Khối lượng và tiêu chuẩn thí nghiệm, nghiệm thu bàn giao các thiết bị điện, năm 1987.

4. Quy phạm kỹ thuật - Vận hành nhà máy điện và lưới điện, Bộ năng lượng, 1991.

5. IEEE Std C57.106-2006: Guide for Acceptance and Maintenance of Insulating Oil in Equipment.

6. IEEE Std C57.104-2008: Guide for the Interpretation of Gases Generatad in Oil-Immersed Transformers.
7. ASTM D3487-00: Standard Specification for Mineral Insulating Oil Used in Electrical Apparatus.

8. IEC 60422:2005 - Mineral insulating oil in electrical equipment- Supervision and maintenance guidance.

9. IEC 60599:2007 - Mineral oil-impregnated electrical equipment in service- Guide to the interpretation of dissolved and free gases analysis.

10.  IEC 60296:2003 - Fluids for electrotechnical application - Unused mineral insulating oil for transformers and switchgear.

11.  RD 34.45-51.300-97: Khối lượng và tiêu chuẩn thí nghiệm các thiết bị điện, năm 1997.

12.  IEC 475:1974 - Method of sampling liquid dielectrics.

13.  IEC 60567:2005 - Oil-filled electrical equipment - Sampling of  gases and of oil for analysis of free and dissolved gases - Guidance.

14.  ASTM D 923-97: Standard Practices for Sampling Electrical Insulating Liquids.

15.  ASTM D 3613 - 98: Standard Practices for Sampling Insulating Liquids for Gas Analysis and Determination of Water Content.

16.  IEC 60156:1995 - Insulating Liquids - Determination of the breakdown voltage at power frequency - Test method.

17.  ASTM D877 - 02: Standard Test Method for Dielectric Breakdown Voltage of Insulating Liquids Using Disk Electrodes. 

18.  ASTM D1816 - 04: Standard Test Method for Dielectric Breakdown Voltage of Insulating Oils of Petroleum Origin Using VDE Electrodes. 

19.  ASTM D924-03: Standard Test Method for Dissipation Factor (of Power Factor) and Relative Permittivity (Dielectric Constant) of  Electrical Insulating Liquids.

20.  IEC 60247:2004 - Insulating Liquids - Measurement of relative permittivity,  dielectric dissipation factor (tgδ) and d.c. resistivity.

21.  ASTM D974-08: Standard Test Method for Acid and Base Number by Color - Indicator Titration.

22.  ASTM D664-04: Standard Test Method for Acid Number of Petroleum  by Potentiometric Titration.

23.  IEC 62021-2:2007 - Insulating Liquids - Determination of acidity - Part 2: Colourimetric titration.

24.  IEC 62021-1:2003 - Insulating Liquids - Determination of acidity - Part 1:  Automatic potentiometric titration.

25.  IEC 60814:1997 - Insulating Liquids - Oil-impregnated paper and pressboard-  Determination of water by automatic coulometric Karl Fisher tiration.

26.  ASTM D1533-00: Standard Test Method for Water in Insulating Liquids by Coulometric Karl Fisher Tiration.

27.  GOST 981-75: Dầu khoáng - Phương pháp xác định độ ổn định kháng ôxy hóa.

28.  IEC 1125:1992 (IEC 61125) - Unused hydrocarbon-based insulating liquids - Test methods for evaluating the oxidation stability

29.  ASTM D943-04: Standard Test Method for Oxidation Characteristics of Inhibited Mineral Oils.

30.  ASTM D 2440-99: Standard Test Method for Oxidation Stability of Mineral Insulating Oils.

31.  ASTM D2112-01: Standard Test Method for Oxidation Stability of Inhibited Mineral Insulating Oils by Pressure Vessel.

32.  GOST 6258-85: Sản phẩm dầu - Phương pháp xác định độ nhớt quy ước.

33. ISO 3104:1994 - Petroleum products - Tranparent and opaque liquids - Determination of kinematic viscosity and calculation of dynamic viscosity.

34.  ASTM D445-06: Standard Test Method for Kinematic Viscosity of Tranparent and Opaque Liquids (and Calculation of Dynamic Viscosity).

35.  ISO 3675:1998 - Crude petroleum and liquid petroleum products - Laboratory determination of density - Hydrometer method.

36.  ASTM D1298-99: Standard Test Method for Density, Relative Density (Speciffic Gravity), of API Gravity of Crude petroleum and liquid petroleum products by Hydrometer method.

37.  ASTM D1500-03: Standard Test Method for ASTM Color of petroleum products.

38.  ASTM D1524-94: Standard Test Method for Visual Examination of Used Electrical Insulating Oil of Petroleum Origin in the Field. 

39.  ISO 2049:1996 - Petroleum products - Determination of colour (ASTM scale) 

40.  ISO 2719:2002 - Determination of flash point - Penky-Martens closed cup method

41.  ISO 2592:2000 - Determination of flash and fire points - Cleveland open cup method.

42.  ASTM D93-02: Standard Test Method for Flash Point by Penky - Martens closed cup Tester.

43.  ASTM D92-05: Standard Test Method for Flash and Fire Points by Cleveland Open cup Tester.

44.  GOST 17216-2001: Phân loại độ sạch cho chất lỏng.

45.  ISO 4406:1999 - Hydraulic fluid power - Fluids - Method for coding the level of contamination by solid particles. 

46. ISO 4407:2002 - Hydraulic fluid power - Fluids contamination  - Determination of particulate contamination by the counting method using an optical microscope.

47.  ISO 11171:1999 - Hydraulic fluid power - Calibration of automatic particle counter for liquids.

48.  ASTM D 6786-08: Standard Test Method for Particle Count in Mineral Insulating Oil Using Automatic Optical Particle Counters.

49.  IEC 60970:2007 - Insulating Liquids - Method for counting and sizing particles.

50.  ASTM D 3612-02: Standard Test Method for Analysis of Gases Dissolved in Electrical Insulating Oil by Gas Chromatography.

51.  QCVN 07:2009/BTNMT - Quy chuẩn kỹ thuật quốc gia về ngưỡng chất thải nguy hại.

52.  IEC 61619:1997 - Insulating Liquids - Contamination by polychlorinated biphenyls (PCBs) - Method of determination by capillary column gas chromatography

53.  ASTM D4059-00: Standard Test Method for Analysis of Polychlorinated Biphenyls in Insulating Liquids by Gas Chromatography.

54.  ASTM D971-99: Standard Test Method for Interfacial Tension of Oil Againt Water by Ring method.

55.  ASTM D2144-01: Standard Test Method for Examination of Electrical Insulating Oil by Infrared Absoption.

56.  IEC 60666:1979- Detection and determination of specified anti-oxidant additives in insulating oils.

57.  ASTM D1275-06: Standard Test Method for Corrosive Sulfur in Electrical Insulating Oil.

58.  ASTM D 130-04: Standard Test Method for Corrosiveness to Copper from Petroleum Products by Copper Strip Test.

59.  IEC 61198:1993 Mineral insulating oil - Methods for the determination of 2-Furfural and related compounds.

60.  ASTM D5837-99: Standard Test Method for Furanic Compounds in Electrical Insulating Liquids by High-Perfomance Liquid Chromatography (HPLC).
61.  QCVN QTĐ-5:2008/BCT Quy chuẩn kỹ thuật quốc gia về kỹ thuật điện, Tập 5 – Kiểm định trang thiết bị hệ thống điện.
III. NỘI DUNG QUY TRÌNH

CHƯƠNG I. DẦU CÁCH ĐIỆN
Điều 2. Thí nghiệm dầu mới nhận từ nhà cung cấp

Dầu cách điện mới được nhận từ nhà cung cấp phải chịu một lần thí nghiệm và các hạng mục thí nghiệm phải đáp ứng tiêu chuẩn chất lượng dầu ở bảng 1. 

Điều 3. Thí nghiệm dầu trước khi lắp đặt
1 - Đối với máy biến áp mới khi tiếp nhận trong máy không nạp sẵn dầu thì trước khi nạp dầu vào máy, dầu phải thí nghiệm theo các tiêu chuẩn nêu trong bảng 2. Trường hợp không có biên bản thí nghiệm dầu của nhà cung cấp dầu kèm theo, dầu cần thí nghiệm bổ sung các mục 6 ÷ 12 bảng 1.

2 - Đối với máy biến áp 110kV trở lên khi vận chuyển không nạp dầu thì trước khi tiến hành lắp ráp cần phải lấy mẫu dầu của lớp dầu đọng ở máy để thí nghiệm điện áp chọc thủng, trị số không thấp hơn 50kV (đối với máy biến áp 110 ÷ 500kV) và độ ẩm không lớn hơn 25ppm (đối với máy biến áp 110 ÷ 220kV), 20ppm (đối với máy biến áp 500kV).

3 - Đối với máy biến áp 110kV trở lên khi vận chuyển đã nạp sẵn dầu thì trước khi tiến hành lắp ráp cần phải lấy mẫu dầu thí nghiệm các chỉ tiêu nêu tại các mục 1 ÷ 8 của bảng 2. 

4 - Đối với máy biến áp đã được nạp đủ dầu, khi vận chuyển đến vị trí lắp đặt, nếu như số liệu thí nghiệm đạt tiêu chuẩn và tính từ lúc thí nghiệm cuối cùng đến trước khi đóng điện quá 3 tháng cần phải thí nghiệm mục 1,2 và 4 bảng 2. Đối với máy biến áp cấp điện áp 110kV trở lên loại kín hoặc bảo vệ bằng màng chất dẻo cần thí nghiệm bổ sung mục 7 bảng 2. 
Điều 4. Thí nghiệm dầu trong quá trình bảo quản máy biến áp

- Đối với máy biến áp cấp điện áp từ 35kV trở xuống thí nghiệm mục 1 bảng 2 ít nhất mỗi năm một lần. 

- Đối với máy biến áp cấp điện áp từ 110kV trở lên thí nghiệm mục 1-4 bảng 2 ít nhất 3 tháng một lần. 
Bảng 1: Tiêu chuẩn chất lượng dầu mới nhận từ nhà cung cấp
	STT
	Hạng mục thí nghiệm
	Dầu mới nhận từ nhà cung cấp
	Phương pháp

thí nghiệm(2)

	1
	Điện áp chọc thủng (kV/2,5mm)

 không thấp hơn:

- Trước khi lọc

- Sau khi lọc
	30

70
	Điều 16

	2
	Tang góc tổn thất điện môi ( % )

không lớn hơn:

- Ở  25oC

- Ở  90oC
	0,05

0,50
	Điều 17

	3
	Trị số axit (mgKOH/1g dầu)

không lớn hơn:
	0,02 
	Điều 18

	4
	Hàm lượng nước theo khối lượng (ppm) không lớn hơn:

- Trong xitéc

- Trong phuy
	30

40
	Điều 19

	5
	Độ ổn định kháng ôxy hóa

+ Phương pháp A: 

- Khối lượng cặn (%) không lớn hơn

- Trị số axit sau ôxy hóa (mg KOH trên 1g dầu ) không lớn hơn

+ Phương pháp B: 

Thời gian (phút) không nhỏ hơn
	0,01 

0,10

195 
	Điều 20

	6
	  Độ nhớt động (m2/s) không lớn hơn:

- Ở 40oC 
	12,0
	Điều 21

	
	- Ở 50oC 
	9,0
	

	7
	Tỷ trọng (g/cm3) không lớn hơn:

- Ở 15oC 
	0,91
	Điều 22

	
	- Ở 20oC 
	0,90
	

	8
	Mầu sắc-ASTM Scale, không lớn hơn
	0,5
	Điều 23

	9
	Nhiệt độ chớp cháy kín (oC )

 không thấp hơn:

Nhiệt độ chớp cháy hở (oC )

 không thấp hơn:
	  135

145
	Điều 24

	10
	Lưu huỳnh ăn mòn
	Không ăn mòn
	Điều 30

	11
	Chất PCB(1) (ppm)   
	5 
	Điều 27

	12(*)
	Hàm lượng 2-furfural (ppm)            không lớn hơn:
	0,1
	Điều 31

	13(*)
	Sức căng bề mặt ở 25oC (mN/m) 
	40
	Điều 28

	14(*)
	Hàm lượng chất kháng ôxy hóa (3) (%) - Không nhỏ hơn: 

       - Không lớn hơn:  
	0,2

0,4
	Điều 29


Chú ý:

(1) Ngưỡng PCBs trong dầu cách điện theo quy định của pháp luật về bảo vệ môi trường tại thời điểm áp dụng.

(2) Các phương pháp thí nghiệm nêu tại chương III  của phần này.

(3) Tiêu chuẩn không bắt buộc đối với máy biến áp kín hoặc có bảo vệ bằng màng chất dẻo.

(*) Tiêu chuẩn thí nghiệm không bắt buộc.

Điều 5. Thí nghiệm dầu mới trong thiết bị mới trước khi đóng điện
1 - Dầu mới trong thiết bị mới trước khi đóng điện cần phải được thí nghiệm và đạt yêu cầu của các tiêu chuẩn nêu ở bảng 2.

Bảng 2: Tiêu chuẩn chất lượng dầu trong máy biến áp trước khi đóng điện

	STT
	Hạng mục thí nghiệm
	Đối với cấp điện áp (kV)

	
	
	≤15
	15÷35
	110
	220
	500

	1
	Điện áp chọc thủng (kV/2,5mm) không thấp hơn:
	30
	35
	60
	60
	70

	2
	Tang góc tổn thất điện môi ở 90oC (%) không lớn hơn:
	-
	-
	1,5
	1,0
	1,0

	3
	Trị số axit (mgKOH/1g dầu)

không lớn hơn:
	0,02
	0,02
	0,02
	0,02
	0,02

	4
	Hàm lượng nước theo khối lượng (ppm) không lớn hơn:
	-
	-
	20(1)

10(2)
	10
	10

	5


	Mầu sắc – ASTM Scale, không lớn hơn
Quan sát ngoại dạng
	1,0
	1,0
	1,0
	1,0
	0,5

	
	
	Trong, sáng không có nước và tạp chất

	6
	Hàm lượng tạp chất(3)

ISO 4406-1991
	Không có
(quan sát bằng mắt)
	-/15/12
	-/13/10

	7
	Tổng hàm lượng khí hòa tan(4) (%) không lớn hơn
	-
	-
	1
	1
	0,5

	8(*)
	Hàm lượng 2-furfural (ppm)

 không lớn hơn
	-
	0,1

	9(*)
	Sức căng bề mặt ở 25 0C ( mN/m)

Không nhỏ hơn
	35
	35
	35
	38
	38


Chú ý:

Dấu “-”  trong các  bảng là không quy định.
(1)  Đối với máy biến áp 110kV không có bảo vệ bằng màng chất dẻo.

(2) Đối với máy biến áp 110kV có bảo vệ bằng màng chất dẻo.

(3) Phương pháp thí nghiệm tạp chất theo điều 25 của phần này.

(4) Phương pháp thí nghiệm khí hòa tan theo điều 26 của phần này.
Nếu nhà chế tạo có quy định khác với trị số nêu trong mục này thì tuân theo chỉ dẫn của nhà chế tạo. Chỉ kiểm tra đối với máy biến áp cấp điện áp 110kV trở lên có bảo vệ bằng màng chất dẻo.

(*) Tiêu chuẩn thí nghiệm không bắt buộc.

2 - Đối với máy biến áp có khoang điều áp dưới tải riêng, dầu dùng nạp cho khoang điều áp dưới tải là dầu cách điện, các tiêu chuẩn thí nghiệm theo yêu cầu đối với dầu cách điện của máy biến áp và một số tiêu chuẩn theo chỉ dẫn của nhà chế tạo. Trường hợp không có chỉ dẫn của nhà chế tạo, tiêu chuẩn điện áp chọc thủng và hàm lượng nước cho ở bảng 3. 
Bảng 3: Tiêu chuẩn chất lượng dầu khoang điều áp dưới tải trước khi đóng điện

	STT
	Hạng mục thí nghiệm
	Giá trị giới hạn

	
	
	OLTC đấu ở điểm  trung tính
	OLTC đấu ở đầu hoặc giữa cuộn dây cấp điện áp (kV)

	
	
	
	≤ 35
	110÷220
	500

	1
	Điện áp chọc thủng (kV/2,5mm) không thấp hơn:          
	40
	35
	50
	60

	2
	Hàm lượng nước (ppm) không lớn hơn:
	30
	-
	25
	20


Điều 6. Máy biến áp cấp điện áp 110kV trở lên sau đóng điện 

Máy biến áp cấp điện áp 110kV trở lên sau đóng điện cần lấy mẫu dầu thí nghiệm các mục 1, 2, 4 và mục 8 bảng 5 theo thời hạn sau:

- Đối với máy biến áp cấp điện áp 110kV công suất dưới 63MVA sau đóng điện 10 ngày, 1 tháng, 6 tháng và tiếp theo như khoản 1 Điều 7 của phần này.

- Đối với máy biến áp cấp điện áp 110kV công suất từ 63MVA trở lên và tất cả các máy biến áp  220kV, 500kV sau đóng điện 10 ngày, 1 tháng, 3 tháng, 6 tháng và tiếp theo như khoản 1 Điều 7 của phần này.
- Thí nghiệm mục 8 bảng 5 không chỉ xác định tổng hàm lượng khí hòa tan mà cần xác định nồng độ các khí cháy thành phần. Nồng độ khí gới hạn và các biện pháp thực hiện tương ứng được chỉ dẫn ở phụ lục II của phần này.
Điều 7. Thí nghiệm dầu trong thiết bị đang vận hành
1 - Dầu trong máy biến áp cấp điện áp 110kV trở lên đang vận hành cần phải được lấy mẫu thí nghiệm mỗi năm 1 lần và đạt yêu cầu của các tiêu chuẩn ở bảng 5. 

2 - Đối với máy biến áp cấp điện áp 110kV trở lên cần lấy mẫu dầu thí nghiệm hàm lượng 2-Furfural lần đầu sau 12 năm vận hành và sau đó xác định thời hạn kiểm tra theo bảng 4. Khi phân tích khí hòa tan chẩn đoán có sự phân hủy Cellulose với tốc độ cao, cần rút ngắn thời hạn thí nghiệm 2-Furfural.

Bảng 4:

	Hàm lượng      2-furfural, ppm
	Ý nghĩa
	Khoảng thời gian lấy mẫu thí nghiệm

	0 ÷ 0,1
	Máy biến áp bình thường
	12 năm

	0,1 ÷ 1
	Phân hủy vừa phải vật liệu cách điện
	3 năm

	1 ÷ 10
	Phân hủy mạnh vật liệu cách điện
	1 năm

	> 10
	Phân hủy vật liệu cách điện gần như hoàn toàn
	-


3 - Dầu của máy biến áp công suất đến 630kVA trong quá trình vận hành cho phép không cần kiểm tra, chỉ kiểm tra khi thí nghiệm điện phát hiện có vấn đề liên quan đến đặc tính cách điện của máy biến áp. 
4 - Máy biến áp công suất trên 630kVA và cấp điện áp đến 35kV cần thí nghiệm mục 1,3,5,6,7 bảng 5 ba năm 1 lần. 

5- Đối với máy biến áp có khoang điều áp dưới tải riêng.
Dầu trong khoang điều áp dưới tải được thí nghiệm theo chỉ dẫn của nhà chế tạo. Trường hợp không có chỉ dẫn của nhà chế tạo, mẫu dầu lấy từ khoang điều áp dưới tải tiến hành thí nghiệm các mục ở bảng 6. Thí nghiệm bổ sung  mục 6 bảng 5.
Thí nghiệm dầu từ khoang điều áp dưới tải thực hiện cùng với thí nghiệm dầu lấy từ máy biến áp. 

Bảng 5: Tiêu chuẩn chất lượng dầu trong máy biến áp khi vận hành

	STT
	Hạng mục thí nghiệm
	Đối với cấp điện áp (kV)

	
	
	≤15
	15÷35
	110
	220
	500

	1
	Điện áp chọc thủng (kV/2,5mm) không thấp hơn:
	25
	30
	55
	55
	60

	2
	Tang góc tổn thất điện môi ở 90 0C  (%) không lớn hơn
	-
	-
	7
	7
	5

	3
	Trị số axit (mgKOH/1g dầu)

không lớn hơn:
	0,25
	0,25
	0,20
	0,20
	0,15

	4
	Hàm lượng nước theo khối lượng (ppm) không lớn hơn
	-
	-
	30
25(1)
	25
	20

	5
	Hàm lượng tạp chất

ISO 4406
	Không có
(quan sát bằng mắt)
	-/17/14
	-/15/12

	6
	Nhiệt độ chớp cháy cốc kín
	Không giảm quá 10% giá trị xuất xưởng
hoặc không thấp hơn 125oC

	7(2)
	Hàm lượng axit-kiềm hoà tan (mgKOH/1g dầu) không lớn hơn
	0,014

	8
	Tổng hàm lượng khí hòa tan (%) không lớn hơn
	-
	2
	2
	2

	9(*)
	Sức căng bề mặt ở 25 0C ( mN/m)

không nhỏ hơn
	25
	25
	30
	32
	32

	10(*)
	Hàm lượng chất kháng oxy hóa(3)

(%), không nhỏ hơn  
	-
	0,09

	11(*)
	Hàm lượng 2-furfural (ppm)

 không lớn hơn 
	-
	10


Ghi chú: 

(1) Đối với máy biến áp 110kV có bảo vệ bằng màng chất dẻo.

 (2) Mục 7 bảng 5: chỉ thực hiện khi trị số axit lớn hơn 0,1 mgKOH/1g dầu.

(3) Tiêu chuẩn không bắt buộc đối với máy biến áp kín hoặc có bảo vệ bằng màng chất dẻo.
(*) Tiêu chuẩn không bắt buộc.

Bảng 6: Tiêu chuẩn chất lượng dầu trong khoang điều áp dưới tải khi vận hành                                                                                             

	STT
	Hạng mục thí nghiệm
	Giá trị giới hạn

	
	
	OLTC đấu ở điểm  trung tính
	OLTC đấu ở đầu hoặc giữa cuộn dây cấp điện áp (kV)

	
	
	
	≤ 35
	110÷220
	500

	1
	Điện áp chọc thủng (kV)                         (khe hở 2,5mm), không thấp hơn:
	30
	25
	40
	50

	2
	Hàm lượng nước (ppm) không lớn hơn:
	40
	-
	35
	30


Điều 8. Dầu trong thiết bị sau đại tu 
1 - Trường hợp đại tu máy biến áp có thay dầu: dầu trong máy biến áp được thí nghiệm như dầu trong thiết bị mới trước khi đưa vào vận hành và đạt yêu cầu của các tiêu chuẩn nêu ở bảng 2.

2 - Trường hợp đại tu máy biến áp kết hợp lọc dầu: dầu trong máy biến áp đạt yêu cầu của mục 1, 4, 6, 7 bảng 2 và mục 2, 3, 6, 7 bảng 5.

3 - Chỉ cho phép sử dụng dầu có trị số axit nhỏ hơn 0,1 mgKOH/1g dầu nạp cho máy biến áp cấp điện áp đến 110kV và dầu có trị số axit nhỏ hơn 0,05 mgKOH/1g dầu nạp cho máy biến áp cấp điện áp từ 220kV trở lên. 
Điều 9. Kiểm tra dầu khi xuất hiện tình trạng bất thường
Khi phát hiện tình trạng bất thường hoặc xuất hiện khí cháy trong rơ le hơi cần lấy mẫu dầu để thí nghiệm. Các tiêu chuẩn phải đạt yêu cầu ở bảng 5.

Điều 10. Bổ sung dầu trong vận hành 

Trường hợp cần bổ sung dầu biến áp mà không rõ gốc dầu trong máy hoặc không có loại dầu cùng gốc, cùng loại thì phải tuân thủ các nguyên tắc sau:

1- Đối với những MBA có công suất dưới 1000kVA, điện áp từ 10kV trở xuống được phép bổ sung bằng dầu gốc bất kỳ, với điều kiện dầu bổ sung phải đạt các tiêu chuẩn thí nghiệm nêu ở bảng 2 và tổng lượng dầu bổ sung trong suốt thời gian vận hành không vượt quá 10%.

2- Đối với những MBA có công suất từ 1000kVA trở lên, cấp điện áp từ 35kV trở xuống được phép bổ sung dầu khác gốc và đạt yêu cầu nêu tại khoản 4 điều này.
.3- Đối với những MBA có cấp điện áp từ 110kV trở lên, việc bổ sung dầu phải cùng gốc, cùng chủng loại. Dầu cách điện cùng gốc, khác chủng loại tiếp nhận từ các nhà sản xuất khác nhau, nếu không có sự chỉ dẫn cụ thể của nhà sản xuất, trước khi bổ sung cần phải thí nghiệm dầu và đạt yêu cầu nêu tại khoản 4 điều này.
4- Dầu bổ sung cần phải thí nghiệm và đạt yêu cầu sau:

- Dầu bổ sung đạt các tiêu chuẩn thí nghiệm ở bảng 2.

- Hỗn hợp dầu bổ sung và dầu trong máy được thí nghiệm độ ổn định kháng ôxy hóa và tỷ lệ pha trộn khi thí nghiệm độ ổn định kháng ôxy hóa bằng tỷ lệ bổ sung dầu trong thực tế. Trường hợp không rõ tỷ lệ, áp dụng tỷ lệ 50/50.

- Hỗn hợp dầu bổ sung và dầu trong máy phải có trị số tgδ thấp hơn và độ ổn định kháng ôxy hóa tốt hơn so với các trị số tương ứng của dầu trong máy trước khi pha trộn.
CHƯƠNG II. PHƯƠNG PHÁP LẤY MẪU DẦU CÁCH ĐIỆN
Điều 11. Quy định chung  
- Dầu mới từ nhà cung cấp được tiếp nhận trong téc chứa hoặc thùng phuy.

- Có hai loại mẫu được lấy:

· Mẫu đơn lẻ là mẫu được lấy từ một téc chứa (hay bể chứa) hoặc thùng phuy.

· Mẫu hỗn hợp là mẫu trộn của mẫu lấy từ nhiều téc chứa (hay bể chứa) hoặc thùng phuy.

- Lượng dầu của một mẫu ít nhất là 1 lít.

- Để lấy mẫu đại diện cho cả lô dầu, số thùng phuy cần mở quy định ở bảng 7:

Bảng 7
	Lô dầu gồm (phuy)
	Số phuy cần mở để lấy mẫu (phuy)

	2 ÷ 5
	2

	6 ÷ 20
	3

	21 ÷ 50
	4

	51 ÷ 100
	7

	101÷ 200
	10

	201 ÷ 400
	15

	> 400
	20


- Lượng dầu cần lấy theo yêu cầu của công tác phân tích. 

Điều 12. Điều kiện để lấy mẫu

- Lấy mẫu dầu là một công việc quan trọng trong công tác thí nghiệm dầu. Kết quả thí nghiệm có chính xác hay không một phần phụ thuộc vào công tác lấy mẫu. Khi lấy mẫu phải chú ý đến các điều kiện sau đây:

·  Thời tiết khí hậu nơi lấy mẫu.

·  Dụng cụ dùng để lấy mẫu.
- Mẫu phải đại diện cho dầu bên trong thiết bị điện.

12.1. Thời tiết khí hậu
Thời tiết khí hậu có ảnh hưởng trực tiếp đến chất lượng của mẫu dầu. Những yếu tố ảnh hưởng như trời có mưa, có sương mù, buổi sáng sớm, buổi chiều muộn v.v. Nên công tác lấy mẫu đối với những thiết bị đặt ngoài trời phải được xem xét chu đáo. Đối với những thiết bị này chỉ nên lấy mẫu khi trời nắng khô ráo, vào buổi trưa hoặc đầu giờ chiều là tốt nhất. Thiết bị đặt trong nhà hoặc có mái che, nếu gặp khi trời ẩm nhiều thì cũng không nên lấy mẫu. Thời tiết khí hậu xấu không chỉ ảnh hưởng đến chất lượng mẫu, mà còn ảnh hưởng đến chất lượng dầu đang trong giai đoạn bảo quản như dầu trong phuy và dầu trong xitéc.

12.2. Dụng cụ lấy mẫu

Chỉ dùng những dụng cụ bằng thủy tinh để lấy mẫu dầu. Phải rửa sạch dụng cụ bằng ét xăng, bằng nước xà phòng, bằng nước và tráng bằng nước cất 2 đến 3 lần. Bình được rửa sạch khi quan sát bằng mắt không còn giọt nước bám trên thành bình. Nếu còn bám dính nước thì phải được rửa kỹ lại cho đến hết mới đạt.

Sau đó sấy khô ở nhiệt độ 105oC ít nhất là 30 phút. Khi lấy ra đóng nút để nguội rồi mới đem dùng. Những dụng cụ đã sấy, sau 24 giờ chưa dùng đến thì phải được sấy lại trước khi sử dụng. Dụng cụ lấy mẫu thường dùng là chai thủy tinh nút mài loại 1 lít. Không nên dùng chai nhựa và các loại chai đựng đồ uống để làm dụng cụ lấy mẫu dầu.

Dụng cụ lấy mẫu dầu từ thiết bị điện để thí nghiệm khí hòa tan trong dầu hoặc thí nghiệm hàm lượng ẩm là xiranh thủy tinh dung tích 50ml được làm sạch và sấy khô tương tự như chai thủy tinh lấy mẫu dầu. Khi lấy xiranh từ tủ sấy ra tiến hành lắp ráp piston và xiranh theo bộ để đảm bảo độ kín khí (ráp theo số ghi trên piston và xiranh), đầu xiranh được bít kín bằng van chặn hoặc bằng kim tiêm cắm vào một miếng cao su chịu dầu.

Điều 13. Thao tác lấy mẫu 

13.1. Lấy mẫu từ thùng phuy

Nếu lấy mẫu dầu trong thùng phuy thì phải dùng ống thủy tinh sạch có đường kính từ 1 ÷ 1,5cm, dài 80 ÷ 90 cm. Trước khi lấy mẫu phải cắm ống lấy mẫu sâu xuống tận đáy thùng để kiểm tra tạp chất và nước. Muốn vậy dùng ngón tay cái bịt kín miệng ống rồi từ từ cắm đầu kia của ống tới đáy thùng, sau đó buông ngón tay ra để cho dầu dâng lên trong ống rồi lại dùng ngón tay bịt kín miệng ống để lấy dầu lên. Tiến hành quan sát xem có nước và tạp chất không. Chỉ tiến hành lấy mẫu khi đáy thùng sạch. Thao tác lấy mẫu tiến hành như trên nhưng cách đáy thùng phuy khoảng 10 ÷ 25cm, không lấy mẫu trên mặt thùng. Thao tác được lặp lại nhiều lần cho tới khi lấy đủ lượng dầu cần thiết. Có thể dùng ống nhựa trong sạch có đường kính 10 ÷ 12mm để lấy mẫu dầu trong thùng phuy theo kiểu ống xi phông. Đầu ống nhựa cắm sâu vào dầu tương tự như lấy mẫu dầu bằng ống thủy tinh. 

Trường hợp phải để lâu quá 24 giờ kể từ khi lấy mẫu thì phải gắn nút chai bằng parafin. 

13.2. Lấy mẫu dầu từ téc chứa hoặc thiết bị điện

 Lấy mẫu dầu của những thiết bị điện cần chú ý đến quy trình an toàn về điện, an toàn thao tác đóng mở van mẫu. Những trường hợp không đảm bảo an toàn cho thiết bị thì không được lấy mẫu. Lấy mẫu dầu của những thiết bị đặt ngoài trời phải thực hiện vào lúc trời nắng khô ráo. Nhiệt độ của chai để lấy mẫu và nơi đặt thiết bị không được chênh nhau quá 5oC, tốt nhất là để chai có nhiệt độ bằng nhiệt độ nơi lấy mẫu rồi mới tiến hành lấy mẫu. Trước khi mở van mẫu phải dùng giẻ lau sạch sẽ bên ngoài, mở van cho dòng dầu chảy ra từ từ. Phải xả bỏ lượng dầu ban đầu mới chảy ra rồi mới cho dầu chảy vào chai lấy mẫu. Khi lấy mẫu phải tráng chai ít nhất 2 lần bằng dầu định lấy mẫu. Sau khi đã lấy đủ lượng mẫu cần thiết thì thao tác đóng van mẫu. Kiểm tra độ rò rỉ của van bằng cách dùng giẻ lau sạch cửa van, chờ 2 phút không phát hiện dầu bị rò rỉ ra là được.

13.3. Lấy mẫu dầu vào chai
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	Hình 1: 

1: Van lấy mẫu dầu của thiết bị                   5: Bồn chứa dầu xả bỏ

2: Mặt bích                                                   6: Nút nhựa cứng

3: Ống cao su chịu dầu hoặc ống Silicon    7: Miếng đệm kín

4: Chai đựng mẫu


13.4. Lấy mẫu dầu vào xiranh 

Lấy mẫu dầu để thí nghiệm hàm lượng khí hòa tan và thí nghiệm hàm lượng ẩm.
- Sau khi đã tráng rửa van lấy mẫu của thiết bị điện, tiến hành nối một đầu ống vào van lấy mẫu, đầu kia vào van 3 ngả và nối với xiranh bằng một đoạn ống PTFE (Polytetrafloroethylene) hoặc cao su chịu dầu (hình 2a).
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	Hình 2:

a: Vị trí rửa van lấy mẫu

b: Vị trí hút dầu vào Xiranh để xúc rửa

c: Vị trí xả dầu khỏi Xiranh

d: Vị trí hút dầu vào xiranh, lấy mẫu

e: Đóng xiranh, tháo khỏi van lấy mẫu.
	1:  Xiranh

2: Van chặn

3: Ống nối PTFE hoặc cao su

4: Van 3 ngả

5: Van lấy mẫu của thiết bị

6: Mặt bích

7: Bồn chứa dầu xả bỏ                                                                   


- Tiến hành xả bỏ qua van 3 ngả khoảng 200 ÷ 250ml dầu để rửa van. Sau đó lấy khoảng 40 ÷ 50ml dầu vào xiranh (hình 2b).

- Tiến hành xả bỏ dầu từ xiranh vào bồn chứa dầu xả, giữ xiranh ở vị trí thẳng đứng (hình 2c), nén dầu cùng các bọt khí ra ngoài. Xúc rửa 2 ÷ 3 lần xiranh bằng dầu. Chú ý không còn bọt khí đọng lại chỗ không gian chết trong xiranh.

- Nối thông xiranh với van lấy mẫu (hình 2d), lấy khoảng 20 ÷ 50ml dầu để thí nghiệm.

Chú ý: không được hút dầu vào xiranh bằng cách rút piston, dễ bị lọt không khí vào theo. Dầu nạp vào xiranh nhờ áp lực dầu từ thiết bị đẩy piston ra.

- Đóng van chặn của xiranh, tách ống nối (hình 2,e).

- Xiranh cần bảo quản cẩn thận, tránh lọt không khí vào hoặc tách khí hòa tan ra và thoát mất đi, nên tạo áp lực dư trong xiranh bằng cách nén piston bằng dây cao su hoặc lò xo.

- Tiến hành lấy 2 mẫu để thí nghiệm song song.

13.5. Lấy dầu vào ống đựng mẫu

- Sau khi đã tráng rửa van lấy mẫu của thiết bị điện, tiến hành nối một đầu ống đựng mẫu vào van lấy mẫu, đầu kia vào bồn chứa dầu xả bằng một đoạn ống PTFE (Polytetrafloroethylene) hoặc cao su chịu dầu (hình 3).
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	Hình 3:

1: Ống đựng mẫu

2: Van chặn hoặc kẹp ống

3: Ống nối
	4: Mặt bích

5: Van lấy mẫu của thiết bị        

6: Bồn chứa dầu xả bỏ


- Tiến hành mở van từ từ cho chảy qua ống đựng mẫu vào bồn xả, quan sát sao cho trong ống đựng mẫu không có bọt khí.

- Sau khi cho chảy qua 2 ÷ 3lít dầu thì tiến hành đóng van đầu ra của ống đựng mẫu trước sau đó đóng van đầu vào và van lấy mẫu của thiết bị.

- Tháo ống dẫn khỏi van mẫu và nhanh chóng nối hai đầu ống dẫn lại thông qua một đoạn ống bằng thủy tinh hay đoạn ống kim loại. tiến hành mở van ở hai đầu ống đựng mẫu ra. Sự co giãn thể tích dầu mẫu thông qua sự đàn hồi của đoạn ống dẫn mềm này, tránh lọt không khí vào hoặc tách khí hòa tan ra và thoát ra ngoài.

13.6. Lấy mẫu khí vào xiranh (hình 4)

- Thiết bị lấy mẫu: 

Ống nhựa hoặc cao su chịu dầu phù hợp để nối với ống gom khí của rơle hơi.

Xiranh kín khí có thể tích phù hợp (25 ÷ 250ml) được gắn kín với 1 van chặn 

đảm bảo độ kín khí. Độ kín khí của xiranh được kiểm tra như sau: Chứa dầu mẫu có hàm lượng hydrogen xác định trước ít nhất trong 2 tuần, sau đó xác định độ tổn thất hydrogen bằng cách phân tích lại hydrogen ở cuối chu kỳ bảo  quản. So sánh hàm lượng khí hydrogen trước và sau chu kỳ bảo quản, nếu độ tổn thất không quá 2,5%/1 tuần, xiranh đó có thể chấp nhận được.

Kinh nghiệm chung cho thấy tất cả các loại xiranh thủy tinh sau khi được bôi một lớp mỡ nhẹ hoặc dầu biến áp sẽ đảm bảo được độ kín khí.

Khi vận chuyển các xiranh được giữ trong các hốc vừa khít với chúng để tránh Piston di chuyển.
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	Hình 4:

1: Xiranh

2: Van chặn

3: Ống nối

4: Van 3 ngả
	5: Van lấy mẫu của thiết bị

6: Ống dẫn khí từ Rơle ga

7: Bồn chứa dầu xả bỏ




- Các bước tiến hành:

Thiết bị được nối như hình 4. Ống nối sao cho ngắn nhất, và được nạp đầy bằng dầu trước khi bắt đầu lấy mẫu.

Van mẫu (5) mở, lấy mẫu từ rơle khí trên MBA có bình dầu phụ, tạo nên áp lực dương. Quay van (4) tới vị trí A, dầu trong ống nối xả vào bồn xả (7). Khi khí tới van (4), sau đó quay van (4) tới vị trí B nối với xiranh. Mở van chặn (2), nạp khí vào xiranh nhờ áp lực dương, giữ cẩn thận piston không sẽ rơi vỡ. Khi đã lấy được mẫu phù hợp, đóng van (2) và van lấy mẫu (5), tháo xiranh ra.

Khử dầu lọt vào xiranh bằng cách ấn piston xả ra.

-Việc xúc rửa xiranh bằng mẫu khí tùy thuộc vào lượng khí có trong ống góp rơ le.

13.7. Lấy mẫu khí vào ống đựng mẫu bằng phương pháp thay thế dầu

Phương pháp này chỉ dùng khi áp lực khí mẫu bằng hoặc lớn hơn áp suất không khí.

Thiết bị cho ở hình 5.
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	Hình 5:

1: Ống đựng mẫu

2: Van chặn hoặc kẹp ống

3: Ống nối           
	4:  Bồn chứa dầu xả bỏ

5: Van lấy mẫu của thiết bị

6: Ống dẫn khí từ Rơle ga                            


Ống đựng mẫu có dung tích 100ml bằng thủy tinh và được nạp đầy dầu cách điện. Sau đó nối ống (3) đã nạp đầy dầu vào van mẫu (5). Sau đó mở van lấy mẫu (5), van vào ống (2), van ra khỏi ống (2). Hạ ống đựng mẫu thấp xuống, xả dầu trong ống vào bồn xả (4), khí từ rơle sẽ thay thế cho thể tích dầu có trong ống đựng mẫu.

Tiến hành đóng van ra, đóng van vào (2), đóng van mẫu của rơle (5), tháo ống đựng mẫu ra.

Điều 14. Dán nhãn cho mẫu dầu

Nhãn của mẫu dầu cần các thông tin sau:

· Tên khách hàng

· Nhãn mác của thiết bị

· Thể tích dầu đang dùng trong thiết bị

· Chủng loại dầu

· Lý do lấy mẫu

· Ngày, giờ lấy mẫu

· Nhiệt độ của dầu khi lấy mẫu

· Nhiệt độ, độ ẩm khi lấy mẫu

· Điểm cụ thể khi lấy mẫu (bể máy chính, bể công tắc K v.v.)

· Ngoài ra có thể bổ sung thêm các thông tin sau:

· Nhiệt độ cuộn dây

· Công suất tải của MBA

· Có bảo vệ bằng màng ngăn, bảo vệ bằng N2 v.v.

· Có vận hành bơm dầu hay không

· Có thay đổi điều kiện vận hành hay không

· Thiết bị đã bị sự cố hay đã qua đại tu trước khi lấy mẫu dầu thí nghiệm

Điều 15. Đóng gói và vận chuyển

Trong quá trình bảo quản, vận chuyển mẫu về phòng thí nghiệm không được để ánh nắng chiếu trực tiếp vào bình chứa mẫu.

Các xiranh hoặc ống đựng mẫu được đóng gói cẩn thận trong các các hộp các tông hoặc hộp xốp, chuyển về phòng thí nghiệm càng sớm càng tốt.

CHƯƠNG III. PHƯƠNG PHÁP THÍ NGHIỆM DẦU CÁCH ĐIỆN

Điều 16. Phương pháp thí nghiệm điện áp phóng điện 
16.1. Thiết bị đo

Thiết bị đo bao gồm các bộ phận sau:

- Bộ điều chỉnh điện áp 

- Máy biến áp tăng áp.

- Bộ ngắt mạch tự động (thời gian cắt dưới 10ms,  dòng điện cắt 10mA đến 25mA).

a. Cốc thí nghiệm

Dung tích cốc thí nghiệm phải trong phạm vi 350ml đến 600ml.

Cốc thí nghiệm phải được chế tạo từ vật liệu cách điện, trơ về hóa học và bền đối với chất lỏng cách điện cũng như các dung môi dùng để làm sạch.

Cốc thí nghiệm loại có nắp hoặc không có nắp và được chế tạo sao cho có thể dễ dàng tháo các điện cực với mục đích làm sạch và bảo dưỡng chúng, đảm bảo điều kiện tốt cho phép thử.

Hình dáng và kích thước của cốc thí nghiệm:
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	Hình 6: Cốc thí nghiệm có nắp gắn điện cực dạng cầu đường kính 12,5 ÷ 13mm.


- Các điện cực phải được chế tạo từ đồng thau hoặc thép không gỉ. Điện cực phải được mài bóng. Đường trục của hệ thống các điện cực phải nằm ngang và được đặt trong cốc thí nghiệm thấp hơn bề mặt chất lỏng đang thí nghiệm ít nhất là 40mm. Không phần nào của điện cực được cách thành cốc thí nghiệm hoặc thanh khuấy dưới 12mm.

Khoảng cách giữa các điện cực được xác định và kiểm tra nhờ một chiếc que cữ chuẩn với độ dày 2,5±0,05mm.

b. Thiết bị khuấy

- Khuấy từ: Thanh khuấy dài 20 ÷ 25mm, đường kính 5 ÷ 10mm.

- Kết cấu của thanh khuấy phải đảm bảo dễ làm sạch, khi khuấy không được tạo bọt khí. Có thể lựa chọn khuấy hoặc không khuấy.

16.2. Chuẩn bị điện cực

- Điên cực trước khi thí nghiệm cần phải rửa sạch bằng dung môi phù hợp theo quy định kỹ thuật nếu không có quy định thì dung môi được lựa chọn bằng thực nghiệm.

- Mức độ sạch của điện cực được quan sát bằng mắt. Nếu có vết bẩn cần phải rửa lại. Sau khi rửa bằng dung môi, điện cực được rửa cẩn thận bằng nước cất sôi và sấy 1giờ trong tủ sấy ở nhiệt độ 90 ÷ 100oC (gắn với cốc sứ). Nếu điện cực gắn liền với cốc thí nghiệm làm bằng nhựa cách điện, nhiệt độ sấy không quá 70oC, tránh làm biến dạng cốc. Tốt nhất nên sấy bằng cách thổi gió nóng, nhiệt độ sấy không quá 70oC. 

- Không được sờ tay vào bề mặt của điện cực.

16.3. Chuẩn bị mẫu thí nghiệm

- Mẫu dầu cách điện dùng cho một lần thí nghiệm khoảng 350 ÷ 600ml. Trước khi thí nghiệm mẫu dầu cần đựng trong bình kín, để ổn định đến nhiệt độ trong phòng (nhiệt độ dầu không được chênh lệch với nhiệt độ không khí trong phòng quá 5oC).

- Nhiệt độ của mẫu dầu khi thí nghiệm nằm trong khoảng 15oC đến 35oC.

- Ngay trước khi nạp dầu vào cốc thí nghiệm, chai đựng mẫu thí nghiệm phải được đóng nắp kín và đảo ngược vài lần để phân bố đều các chất bẩn sao cho không tạo bọt khí.

- Tiến hành rót dầu vào cốc thí nghiệm để xúc rửa 2÷3 lần bằng chính dầu cần thí nghiệm, tráng rửa các điện cực. Sau đó từ từ rót dầu vào cốc thí nghiệm sao cho không tạo bọt khí.

- Đo và ghi lại nhiệt độ của mẫu dầu thí nghiệm.

16.4. Tiến hành thí nghiệm

- Đặt cốc thí nghiệm đã nạp mẫu dầu vào thiết bị đo, bật máy khuấy nếu có sử dụng.

- Tiến hành nâng điện áp thí nghiệm lần đầu sau 5 phút.

- Khi thí nghiệm tốc độ nâng điện áp phải đều đặn và đạt 2 ± 0,2kV/giây cho tới khi sự phóng điện xảy ra.

- Điện áp chọc thủng là điện áp lớn nhất đạt được ở thời điểm mạch tự động ngắt mạch (khi phóng hồ quang) hoặc cắt bằng tay (nhìn thấy hồ quang và nghe thấy phóng điện).

- Tiến hành thí nghiệm tiếp theo 5 lần điện áp chọc thủng đối với một mẫu dầu, mỗi lần cách nhau 2 phút. Kiểm tra xem có bọt khí tạo ra giữa khe hở của điện cực không. Nếu sử dụng khuấy, thì chúng phải hoạt động liên tục trong suốt quá trình thí nghiệm.

- Ghi lại giá trị điện áp chọc thủng của mỗi lần thí nghiệm.

16.5. Tính toán

- Giá trị điện áp chọc thủng được chấp nhận là giá trị trung bình của 6 lần thí nghiệm, được tính như sau:
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Trong đó:
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- Độ lệch chuẩn của các giá trị điện áp chọc thủng được tính theo công thức: 
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n : số lần thí nghiệm

- Đánh giá độ tin cậy của kết quả thí nghiệm:

· Hệ số dao động là tỷ số giữa độ lệch chuẩn và giá trị trung bình của điện áp chọc thủng được tính theo công thức:
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· Nếu hệ số dao động lớn hơn 0,20 thì trong trường hợp này cần phải tiến hành thí nghiệm bổ sung thêm một lần nữa với việc nạp cốc thí nghiệm bằng chất lỏng lấy từ cùng một chai mẫu đã thí nghiệm (sau khi đã trộn đều chất lỏng trong chai như tiến hành trước đây), thực hiện thêm 6 lần xác định điện áp chọc thủng và tính toán theo các công thức (1) đến (3) với n=12.

· Nếu hệ số dao động vẫn lớn hơn 0,20 mẫu thí nghiệm được coi là không đạt yêu cầu. Cần lấy lại mẫu để thí nghiệm.

Điều 17. Phương pháp thí nghiệm tang góc tổn thất điện môi (tgδ), hằng số điện môi và điện trở cách điện của chất lỏng cách điện

17.1. Thiết bị đo

a. Cốc thí nghiệm

- Sử dụng cùng một cốc thí nghiệm để thí nghiệm hằng số điện môi, tang góc tổn thất điện môi (tgδ) và điện trở cách điện của chất lỏng cách điện.

- Cốc thí nghiệm phù hợp cho mục đích thí nghiệm này đạt các yêu cầu sau:

· Cấu tạo của cốc thí nghiệm sao cho dễ dàng tháo, lắp không làm thay đổi điện dung của cốc thí nghiệm khi không chứa dầu, cho phép đo và điều chỉnh ổn định nhiệt độ theo yêu cầu với sai số theo yêu cầu. Muốn vậy, cốc thí nghiệm có thể đặt trong bồn ổn nhiệt hoặc được trang bị bộ gia nhiệt điện bên trong.

· Vật liệu chọn để chế tạo cốc thí nghiệm không xốp và có khả năng chịu nhiệt, không bị ảnh hưởng của sự thay đổi nhiệt độ.

· Bề mặt của các điện cực đảm bảo đủ độ nhẵn để dễ dàng làm sạch khi tiếp xúc với chất lỏng cần thí nghiệm. Điện cực không được phản ứng hóa học với chất lỏng thí nghiệm. Điện cực được chế tạo từ thép không gỉ đáp ứng yêu cầu này. Điện cực chế tạo từ nhôm không phù hợp khi xúc rửa bằng dung môi kiềm tính.

· Vật liệu cách điện cứng dùng để làm giá đỡ điện cực phải có trị số tg nhỏ và điện trở cao. Chúng không hấp thụ chất lỏng làm sạch, chất lỏng thí nghiệm. Vật liệu thường dùng cho mục đích này là sứ thạch anh. 

· Khoảng cách giữa bề mặt chất lỏng thí nghiệm và vật liệu cách điện cứng, giữa điện cực bảo vệ và các điện cực đo phải đủ lớn chịu được điện áp thí nghiệm.

· Cốc thí nghiệm đáp ứng các yêu cầu trên đều phù hợp cho phép thí nghiệm. Điện áp thí nghiệm đối với chất lỏng cách điện có độ nhớt thấp có thể nâng tới 2000V.

· Tang góc tổn thất điện môi của cốc thí nghiệm khô-sạch phải nhỏ hơn 10-6 ở 50Hz.

· Để giảm tối đa ảnh hưởng của chất bẩn bám trên bề mặt điện cực, nên sử dụng tỷ số nhỏ giữa diện tích bề mặt điện cực với thể tích chất lỏng (ví dụ:K< 5cm-1).

· Loại cốc thí nghiệm 3 cực

· Loại cốc thí nghiệm 2 cực

b. Thiết bị đo
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	Hình 7: Cốc thí nghiệm 3 cực dùng thí nghiệm chất lỏng

              1: Điện cực trong                       5: Vòng đệm Silica

              2: Điện cực ngoài                      6: Vòng đệm Silica

              3: Vòng bảo vệ                          7: Giới hạn mức tối thiểu chất lỏng

              4: Tay cầm


Thiết bị đo (cầu đo tgphải đảm bảo duy trì nhiệt độ ±1oC so với nhiệt độ thí nghiệm và đấu nối với cốc thí nghiệm phù hợp. Cốc thí nghiệm phải phù hợp với mạch chống chạm đất của thiết bị đo.

17.2. Điều kiện đo

a. Điều kiện của cốc thí nghiệm

- Điện cực sau khi vệ sinh và sấy khô, không được sờ tay lên bề mặt. Chú ý không được để nhiễm bẩn do ngưng hơi hoặc bám bụi.

- Để hạn chế ảnh hưởng khi làm sạch điện cực tới thí nghiệm tiếp theo cần xúc rửa cốc thí nghiệm bằng chất lỏng thí nghiệm. Chất lỏng có độ nhớt cao cần có thời gian dài hơn để ổn định.

b. Nạp cốc thí nghiệm

- Xúc rửa cốc thí nghiệm 3 lần bằng mẫu dầu thí nghiệm. Trong trường hợp cần tháo điện cực trong ra chú ý nơi để, đảm bảo không bị bám bụi bẩm và làm xước bề mặt.

- Nạp dầu để thí nghiệm chú ý tránh tạo bọt khí. Gia nhiệt cốc thí nghiệm đến nhiệt độ yêu cầu. Thời gian đạt được nhiệt độ yêu cầu phụ thuộc vào phương pháp gia nhiệt, đa phần mất khoảng 10 đến 30 phút. Tiến hành thí nghiệm khi nhiệt độ yêu cầu ổn định 10 phút với dao động ± 1oC.

- Chú ý tránh nhiễm bẩm từ mẫu này sang mẫu khác.

- Chú ý tới ảnh hưởng của hơi hoặc khí tới chất lượng mẫu thí nghiệm.

c. Nhiệt độ thí nghiệm

- Phương pháp này phù hợp cho thí nghiệm chất lỏng cách điện với khoảng nhiệt độ rộng. Nhiệt độ đo có thể ổn định tới ±0,25oC.

17.3. Tiến hành đo

a. Đo Tang góc tổn thất điện môi (tgδ)
- Điện áp thí nghiệm: Đặt điện áp xoay chiều (AC) vào cốc thí nghiệm trong khoảng từ 0,03kV/mm đến 1kV/mm, điện áp phải ổn định. Tần số nguồn điện trong khoảng 40Hz đến 62Hz. 

- Chú ý: chuyến đổi kết quả đo ở tần số này sang tần số khác theo công thức: 


[image: image13.wmf]2

12

1

()()

f

tgftgf

f

dd

=´


Trong đó f1 và f2: tần số đo khác nhau

- Tiến hành đo:

· Khi cốc thí nghiệm không được tự động gia nhiệt, khi nhiệt độ ổn định 10 phút với dao động ±1oC đưa điện áp thí nghiệm vào để đo.

· Tiến hành xả và nạp lại để đo lần 2 (tiến hành như lần 1).

· Chênh lệch giữa hai lần đo không quá 25% giá trị lớn hơn cộng với 0,0001

· Nếu chênh lệch giữa hai lần đo lớn hơn giá trị trên tiến hành đo lần thứ 3. Chênh lệch của hai giá trị đo gần nhau phải thoả mãn yêu cầu trên, kết quả mới được chấp nhận.

b. Đo hằng số điện môi tương đối

- Đo điện dung của cốc thí nghiệm sạch, lúc đầu với không khí khô như là chất điện môi và sau đó nạp chất lỏng cần thí nghiệm với hằng số điện môi biết trước εn, tính hằng số điện cực Ce và điện dung hiệu chỉnh Cg theo công thức sau:
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Trong đó:

Cn: điện dung của cốc thí nghiệm với chất điện môi biết trước hằng số điện môi εn 

Ca: điện dung của cốc thí nghiệm với không khí khô như là chất điện môi

- Đo điện dung Cx của cốc thí nghiệm được nạp chất lỏng thí nghiệm với hằng số điện môi 
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- Lặp lại thí nghiệm, chênh lệch giữa hai giá trị đo không lớn hơn 5% giá trị cao

hơn. Kết quả đo chấp nhận được.

- Khi sử dụng cốc thí nghiệm 3 cực, chấp nhận độ chính xác thấp hơn có thể bỏ qua giá trị Cg , hằng số điện môi tính như sau:
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c. Đo điện trở khối một chiều

- Điện áp thí nghiệm: điện áp một chiều đặt vào cốc thí nghiệm là 250V/mm

Thời gian duy trì trường điện: 60±2 giây.

- Tiến hành đo: sau khi đo tg, sau 60s đặt điện áp một chiều vào và đo điện trở khối.

- Nếu chỉ đo điện trở khối thì tiến hành đo ngay khi có thể, không lâu hơn 10 phút khi nhiệt độ ổn định với dao động ±1oC. 

- Thiết lập sơ đồ đấu dây sao cho điện cực trong nối với đất. điện áp một chiều

(DC) nối với cực ngoài, sau giai đoạn cấp điện ghi lại dòng điện và điện áp.

- Ngắn mạch các cực của cốc thí nghiệm 5 phút.

- Xả bỏ mẫu đã đo, nạp lại mẫu tiến hành đo lần thứ 2.

- Tính điện trở theo công thức:
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Trong đó:

 U: số đọc điện áp thí nghiệm (V)

  I : số đọc dòng điện (A)

 K: hằng số cốc đo (m)

Hằng số cốc thí nghiệm K được tính từ điện dung:

K(m) = 0,113× điện dung của cốc thí nghiệm không nạp môi chất (pF)

- Chênh lệch giá trị giữa hai lần đo không lớn hơn 35% giá trị lớn nhất, kết quả chấp nhận được.

Điều 18. Phương pháp thí nghiệm trị số axit

18.1. Phương pháp chuẩn độ chỉ thị màu 
18.1.1. Chuẩn độ với chỉ thị màu alkaliblue
a. Các hoá chất và dụng cụ chủ yếu

- Dung dịch hyđrôxyt kali nồng độ 0,05N pha trong etanol 96o.
- Chỉ thị alkali blue: nồng độ 1% pha trong etanol 96o, 

- Dung môi: etanol (C2H5OH) 96o hoặc 2-propanol khan.
- Bình nón, ống làm lạnh.
- Dung dịch Co(NO3)2 .6H2O 10% trong nước.
b. Tiến hành thí nghiệm

Cần 8 ÷ 10g dầu với độ chính xác đến 0,01g trong bình nón sạch, đã biết trọng lượng. Trong một bình nón khác lấy vào 50ml dung môi (etanol hoặc 2-propanol. Nếu dùng etanol, bình nón chuẩn độ phải đậy nút có lắp ống làm lạnh ngược và gia nhiệt đến 80oC trong 5 phút trên bếp điện và lắc liên tục để khử khí CO2).
Cho thêm 0,5ml chỉ thị alkaliblue và trung hoà bằng dung dịch hydroxyt kali 0,05N đến khi chuyển sang màu đỏ (màu của dung dịch Co(NO3)2 .6H2O 10% trong nước) và duy trì ít nhất 15 giây.

Rót dung môi đã trung hòa vào bình nón đã cân dầu (nếu dùng etanol, đậy kín bình nón bằng nút có lắp ống làm lạnh ngược, đun sôi trên bếp điện hai phút, trong khi đun lắc liên tục). Cho thêm 0,5ml chỉ thị alkaliblue vào hỗn hợp và chuẩn độ bằng dung dịch hydroxyt kali 0,05N đến khi xuất hiện màu đỏ.

Đọc thể tích dung dịch chuẩn độ chính xác đến 0,001ml.

c. Tính toán

Trị số axit K (mg KOH/1g dầu) được tính như sau:
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Trong đó: 

V: luợng dung dịch hydroxyt kali nồng độ 0,05N dùng để chuẩn mẫu dầu (ml)

T: độ chuẩn của dung dịch hydroxyt kali  nồng độ 0,05N (mg/ml)

G: lượng dầu cân để thí nghiệm (g)

Trị số axit của dầu thí nghiệm được tính là giá trị trung bình của các kết quả thí nghiệm song song.

d. Sai số cho phép 

Sai khác giữa hai lần thí nghiệm song song cho phép là: 

- Khi trị số axit đến 0,1mg KOH/1g dầu              không lớn hơn 0,02 

- Khi trị số axit từ 0,1 đến 1,0mg KOH/1g dầu    không lớn hơn 0,05 

- Khi trị số axit lớn hơn 1,0mg KOH/1g dầu        không lớn hơn 0,1

18.1.2. Chuẩn độ với chỉ thị p-naphtholbenzein
a. Các hoá chất và dụng cụ chủ yếu

- Dung dịch hyđrôxyt kali nồng độ 0,05N pha trong 2-propanol.
- Chỉ thị p-naphtholbenzein nồng độ 1% pha trong 2-propanol.
- 2-propanol khan.
- Bình nón, buret, pipet.
- Dung dịch Co(NO3)2 .6H2O 10% trong nước.
- Toluen (CH3-C6H5).
- Dung môi chuẩn độ: 500ml toluen + 495ml 2-propanol + 5ml nước cất. 
b. Tiến hành thí nghiệm 

Trong bình nón đã biết trọng lượng cân 8÷10g dầu. Trong bình nón khác rót vào 50ml hỗn hợp dung môi chuẩn độ, thêm 0,5ml chỉ thị p-naphtholbenzein và trung hoà bằng dung dịch hydroxyt kali nồng độ 0,05N đến khi chuyển màu từ vàng-da cam (yellow-Orange) sang màu xanh-đen (Green-Black) và duy trì ít nhất 15 giây.

Rót hỗn hợp dung môi chuẩn độ đã được trung hoà vào bình nón đựng lượng dầu đã cân. Lắc đều, chuẩn độ bằng dung dịch hydroxyt kali nồng độ 0,05N đến khi chuyển sang màu xanh-nâu (Green-Brown) và duy trì ít nhất 15 giây.

Đọc thể tích dung dịch chuẩn độ chính xác đến 0,001ml.

c. Tính toán 

Như mục c khoản 18.1.1 Điều này.

d. Sai số cho phép 

Sai khác giữa hai lần thí nghiệm song song cho phép là: 

- Khi trị số axit từ 0,0 đến 0,1mg KOH/1g dầu không lớn hơn 0,03 

- Khi trị số axit từ 0,1 đến 0,5mg KOH/1g dầu không lớn hơn 0,05 

- Khi trị số axit từ 0,5 đến 1,0mg KOH/1g dầu không lớn hơn 0,08                       

- Khi trị số axit từ 1,0 đến 2,0mg KOH/1g dầu không lớn hơn 0,12    
18.2. Phương pháp chuẩn độ điện thế
a. Phạm vi áp dụng
Phương pháp này xác định trị số axít có trong sản phẩm dầu khoáng và chất bôi trơn tan hoặc ít tan trong hỗn hợp toluene và 2-propanol. Khoảng trị số axít xác định cho kết quả chính xác là 0.1 đến 150 mgKOH/1g dầu.

b. Thiết bị

- Chuẩn độ tự động: theo các thông số lựa chọn khi thiết lập phương pháp thí nghiệm (Tốc độ cấp dung dịch chuẩn độ, điểm kết thúc chuẩn độ, công thức tính, hình thức hiển thị kết quả.v.v.theo chỉ dẫn sử dụng thiết bị của nhà chế tạo) máy sẽ tự động thực hiện quá trình chuẩn độ, tính toán và hiển thị kết quả. 

- Chuẩn độ thủ công: thể tích chất chuẩn độ thêm vào lớn nhất là 0.5ml, nhỏ nhất là 0.05ml. Chỉ thị điểm kết thúc chuẩn độ bằng điện thế kế hoặc pH-met.

- Cặp điện cực phù hợp với máy để chuẩn độ axít trong dung môi hữu cơ. 

- Cốc thí nghiệm dung tích 250ml

- Khuấy từ và thanh khuấy

- Buret tự động theo máy hoặc buret thủy tinh có khả năng cấp thể tích 0,001ml 
c. Hóa chất
- Dung dịch 1M-3M LiCl/EtOH

- 2-propanol khan
- KOH
- Toluen
- Dung dịch HCl chuẩn 0.1N
- Dung dịch đệm (buffer) pH=4, pH=7, pH=11

- Dung dịch KOH chuẩn 0,1N; 0,05N

- Dung môi chuẩn độ: 500ml toluen + 495ml 2-propanol + 5ml nước cất. 
Chuẩn độ trắng (blank) được xác định hàng ngày trước khi sử dụng

d. Tiến hành thí nghiệm

- Cân 18÷22 gram mẫu cho vào cốc thí nghiệm, sau đó cho tiếp 125ml dung môi.

- Lắp cốc vào máy, bật khuấy từ để khuấy cho tan đều mẫu trong dung môi.

- Vận hành máy để chuẩn độ tự động (máy sẽ tự động thực hiện quá trình chuẩn độ, tính toán và hiển thị kết quả theo phương pháp thí nghiệm đã chọn).

- Nếu vận hành thủ công: dùng buret cấp dung dịch chuẩn độ (thể tích chất chuẩn độ thêm vào giảm dần từ 0.5ml đến 0.05ml). Chỉ thị điểm kết thúc chuẩn độ bằng điện thế kế hoặc pH-met khi chuẩn độ đến điện thế (mV) tương ứng với dung dịch đệm (buffer) có giá trị pH = 11. Ghi lại thể tích dung dịch KOH đã dùng để chuẩn độ mẫu dầu (A).

- Chuẩn độ trắng: thực hiện chuẩn độ tương tự với cùng thể tích dung môi (B).

e. Tính toán kết quả
Trị số axít K (mg KOH/1g dầu) được tính theo công thức sau:
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A : thể tích dung dịch KOH dùng để chuẩn độ mẫu đến điểm cuối 

      (là giá trị điện thế của dung dịch đệm pH 11) (ml)
B: thể tích dung dịch KOH dùng để chuẩn độ trắng (ml)
M: nồng độ dung dịch KOH (N)
W: khối lượng mẫu (g)

56,1:  trọng lượng phân tử của KOH (g)
f. Sai số

1. Độ lặp lại giữa hai kết quả được thực hiện bởi cùng một nhân viên thí nghiệm


Dầu mới            = 0,044 (X+1)


Dầu đã sử dụng = 0,117 X


X – giá trị trung bình của hai kết quả thí nghiệm song song.
2. Độ tái lặp giữa hai kết quả được thực hiện bởi hai nhân viên thí nghiệm khác nhau hoặc phòng thí nghiệm khác:

Dầu mới            = 0,141 (X+1)


Dầu đã sử dụng = 0,44 X


X – giá trị trung bình cùa hai kết quả thí nghiệm           

18.4. Thí nghiệm axit-bazơ hoà tan trong nước 
a. Hoá chất và các dụng cụ chủ yếu 

- Phễu chiết đuôi dài dung tích 250ml 
- ống nghiệm thuỷ tinh loại 10ml hoặc 20ml
- Dung dịch NaOH nồng độ 0,05N pha trong nước
- Etanol (C2​H5OH) 96o 
- Chỉ thị metyl da cam: dung dịch nồng độ 0,02% pha trong nước.
- Chỉ thị phenolphtalein nồng độ 1% pha trong etanol  96o
b. Tiến hành thí nghiệm
Lấy vào phễu chiết đuôi dài 50ml dầu đã được đun nóng đến 70÷80oC và 50ml nước cất trung tính cũng đã được đun nóng đến nhiệt độ như vậy, lắc kỹ 5 phút. 
- Định tính axit-bazơ hoà tan trong nước

Sau khi để lắng, tháo lớp nước ra hai ống nghiệm. Trong ống nghiệm thứ nhất cho vào hai giọt chỉ thị metyl da cam. So sánh màu sắc của dung dịch đựng trong ống nghiệm này với màu sắc của ống nghiệm khác cũng chứa một thể tích như vậy nước cất với hai giọt chỉ thị metyl da cam. Nếu dung dịch có màu đỏ hoa hồng thì dầu có chứa axit hoà tan trong nước. 

Trong ống nghiệm thứ hai cho vào ba giọt chỉ thị phenolphtalein. Nếu dung dịch có màu hồng thì dầu có kiềm hoà tan trong nước.

Nếu lớp nước tách ra có phản ứng kiềm theo phenolphtalein hay là tạo thành nhũ tương bền khi  lắc dầu với nước thì phải làm thí nghiệm kiểm tra bằng cách dùng dung dịch etanol - nước (1:1) đã trung hoà và đun nóng đến 50oC, xử lý nó tương tự như xử lý bằng nước nóng đã nêu ở trên. 

Dầu được coi là không có kiềm tự do khi lớp etanol tách ra không có màu khi nhỏ phenolphtalein và không có axit hoà tan trong nước khi lớp etanol tách ra không làm thay đổi màu của metyl da cam.
- Định lượng axit-bazơ hoà tan trong nước

+ Gom toàn bộ phần nước chiết vào bình tam giác 250ml cho vào 2-3 giọt chỉ thị metyl da cam 0,1% sau đó dùng dung dịch kiềm NaOH 0,05N chuẩn tới khi dung dịch chuyển từ màu hồng sang màu vàng.

+ Tính toán kết quả: tương tự mục c khoản 18.1.1 điều này.
18.5. Pha chế dung dịch tiêu chuẩn

a. Dung dịch tiêu chuẩn KOH 0,1N pha trong etanol hoặc 2-propanol

- Cân 6,0±0,1g hydroxit kali hạt hoà tan trong khoảng 500 ÷ 600ml etanol hoặc 2-propanol trong bình cầu chịu nhiệt dung tích 1lít có gắn ống làm lạnh. Tiến hành đun sôi khoảng 10 phút, để nguội đến nhiệt độ phòng. Nút kín và để lắng 48 giờ. Tiến hành lọc qua phiễu lọc xốp bằng thuỷ tinh hoặc sứ. Dung dịch sau lọc được chuyển vào bình định mức 1lít, dùng etanol hoặc 2-propanol (đã đun sôi để nguội để khử CO2) bổ sung tới vạch mức. Dung dịch được chuyển sang chai chịu hoá chất có gắn ống khử CO2 không khí thâm nhập (trong ống được nạp hạt NaOH hoặc chất tương tự).

- Xác định độ chuẩn của dung dịch (T): 

Cân chính xác m = 0,1 ÷ 0,15g tinh thể  kali biphtalat đã sấy kỹ trước khi sử dụng. Hoà tan vào 100ml nước cất đã khử CO2 (nước cất đun sôi để nguội). Thêm 2 ÷ 3 giọt chỉ thị phenolphtalein 1% pha trong cồn. Chuẩn độ bằng dung dịch hydroxit kali 0,1N cho tới khi xuất hiện  màu hồng (V).

- Tính độ chuẩn (T) của dung dịch hydroxit kali (mgKOH/ml):
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Trong đó:

V    : thể tích của dung dịch KOH 0,1N  dùng chuẩn độ (ml).

m   : trọng lượng cân của kali biphtalat(g) (KHC8H4O4, trọng lượng phân tử là  204,25g)

56,1 : trọng lượng phân tử của KOH (g)

1000: hệ số chuyển đổi gam sang miligam

T     : độ chuẩn của dung dịch KOH 0,1N (mg/ml)

- Kết quả là giá trị trung bình của ít nhất 2 lần chuẩn độ song song, chênh lệch không lớn hơn 0,03mg/ml.

b. Dung dịch tiêu chuẩn KOH 0,05N pha trong etanol hoặc 2-propanol

- Đong chính xác 50±0,1ml dung dịch tiêu chuẩn KOH 0,1N pha trong etanol hoặc 2-propanol đã được hiệu chuẩn chính xác nồng độ chuyển vào bình định mức 100ml. Dùng etanol hoặc 2-propanol điền tới vạch mức.

- Xác định độ chuẩn của dung dịch: tiến hành tương tự như phần trên. Lượng cân của kali biphtalat trong khoảng 0,05 ÷ 0,07g.

Chú ý:

1. Để xác định độ chuẩn của dung dịch KOH nồng độ 0,1N hoặc 0,05N có thể dùng dung dịch tiêu chuẩn axit HCL 0,1N hoặc 0,05N được pha từ ống chuẩn để chuẩn độ.

2. Khi pha chế để pha được dung dịch có nồng độ chính xác, ta thường pha dung dịch có nồng độ lớn hơn. Xác định nồng độ thực tế bằng phương pháp chuẩn độ. Sau đó tiếp tục pha loãng để được dung dịch chuẩn có nồng độ yêu cầu. Tính toán để pha loãng theo công thức sau:
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Trong đó

V1: thể tích dung dịch đặc lấy để pha loãng (ml)

N1: nồng độ thực tế của dung dịch đặc(N), ví dụ 0,1N

V2: thể tích dung dịch cần pha loãn g(ml)

N2: nồng độ của dung dịch cần pha (N), ví dụ 0,05N

Các bước tiến hành: 

- Đong chính xác V1 ± 0,1ml dung dịch nồng độ N1, cho vào bình định mức có thể tích yêu cầu V2. Dùng etanol hoặc 2-propanol đã khử CO2 bổ sung tới vạch mức.

- Xác định nồng độ tương tự như phần tương ứng đã nêu ở trên.

- Chuẩn bị tinh thể kali biphtalat:

Kali biphtalat được kết tinh lại từ dung dịch nước ở nhiệt độ thấp hơn 25oC để tránh tạo thành tinh thể ở dạng kali triphtalat. Tinh thể thu được sấy ở nhiệt độ 110 ÷ 115oC đến trọng lượng không đổi. Tinh thể kali biphtalat kết tinh lại được bảo quản trong bình hút ẩm, trước khi cân để xác định nồng độ tiến hành sấy lại ở nhiệt độ 110 ÷ 115oC đến trọng lượng không đổi. 

c. Dung dịch tiêu chuẩn KOH 0,1N; 0,05N pha trong nước

Tương tự mục a, b khoản 18.5 Điều này, nhưng pha trong nước cất.

d. Pha chỉ thị  alkaliblue nồng độ 1% trong etanol 
- Cân 1g alkaliblue 6B hoà tan trong 100ml etanol, thêm 1ml axit HCL 0,1N.

- Sau 24 giờ tiến hành chuẩn độ để kiểm tra độ nhạy của chỉ thị. Chỉ thị nhạy, nếu sự thay đổi màu rõ ràng từ màu xanh sang màu đỏ côban ( màu của dung dịch 10% nitrat côban  [Co(NO3)2.6H2O]).

- Nếu chỉ thị chưa đạt độ nhạy yêu cầu cần hiệu chỉnh bằng cách bổ sung thêm một lượng nhỏ dung dịch axit HCL 0,1N, sau 24 giờ kiểm tra lại. Tiếp tục hiệu chỉnh cho tới khi đạt yêu cầu. 

- Tiến hành lọc và bảo quản trong chai tối màu.

d. Pha chỉ thị p-naphtholbenzein nồng độ 1% pha trong 2-propanol
Cân 1,0 ± 0,1g bột chỉ thị p-naphtholbenzein hòa tan trong 100ml 2-propanol.
f. Pha chỉ thị  phenolphtalein nồng độ 1% trong etanol
- Cân 1g phenolphtalein, hoà tan trong 80ml etanol và 20ml nước cất.

- Cần pha dung dịch phenolphtalein nồng độ 0,1% trong etanol:  lấy 10ml dung dịch trên bổ sung tới 100ml bằng hỗn hợp etanol - nước (1:1).

- Sự chuyển  màu của chỉ thị phenolphtalein khi pH = 8,2 ÷ 8,4.

h. Pha chỉ thị metyl da cam 0,1% trong nước

- Hoà tan 0,1g metyl da cam trong 100ml nước cất.

- Dung dịch loãng pha từ dung dịch trên.

Điều 19. Phương pháp thí nghiệm hàm lượng nước trong dầu bằng phương pháp chuẩn độ Culông
19.1. Nguyên tắc của phương pháp

Phản ứng xảy ra khi chuẩn độ với hóa chất Karl Fisher là phản ứng của nước với I2, SO2 và pyridin trong dung môi methanol hoặc hỗn hợp chloroform/methanol (2:1). Phản ứng xảy ra như sau:

	H2O +  I2  + SO2  + 3C5H5N  → 2C5H5N.HI + C5H5N.SO3             (1)

	                          C5H5N.SO3  + CH3OH  → C5H5NH.SO4 .CH3                          (2)


Phản ứng Karl Fisher được áp dụng trong phương pháp này để xác định nước là  I2 không được đo ở dạng dung dịch thể tích mà được sinh ra trong dung dịch chứa I- bằng sự ô xy hóa ở anốt. Về nguyên tắc tương đối trực tiếp, phản ứng như sau:

2I-     - 2e   →   I2                        (3)

1 mol I2  phản ứng với 1mol nước (H2O), Như vậy cứ 1mg nước tương ứng với 10,72C (C - số culông). Theo nguyên tắc này thì xác định lượng nước thông qua xác định số culông tiêu tốn (lượng điện tiêu tốn) cho sự điện phân I2 .

19.2. Thiết bị

a. Nguyên lý làm việc

Cốc chuẩn độ được trang bị điện cực điện phân với 2 khoang liên thông với nhau nhờ màng ngăn có lỗ mao quản. Khoang anốt chứa hóa chất Karl Fisher (dung dịch anốt), mẫu thí nghiệm. Khoang catốt chứa loại hóa chất Karl Fisher khác (dung dịch catốt). Hai bên của màng ngăn là hai điện cực điện phân.

Iốt (I2) được sinh ra khi điện phân (theo phản ứng 3) sẽ phản ứng với nước (theo phản ứng 1 và 2). Điểm kết thúc của phản ứng được xác định bằng cặp điện cực Platin (Pt) nhúng trong khoang anốt. Ở điểm cuối của chuẩn độ, I2  dư sẽ khử phân cực của điện cực Pt, tạo nên sự thay đổi tỷ số dòng/áp , tỷ số này sử dụng để chỉ thị điểm cuối chuẩn độ và dừng mạch đo dòng điện. Bộ đo dòng điện tính lượng điện tiêu tốn tương ứng với lượng nước được chuẩn độ theo định luật Faraday và hiển thị bằng microgam nước. 

b. Mô tả thiết bị

Máy chuẩn độ Karl Fisher theo phương pháp Culông: sơ đồ khối của máy chuẩn độ Karl Fisher gồm các bộ phận sau:

- Cốc chuẩn độ (hình 8)

· Bình chuẩn độ bằng thủy tinh đáy bằng (a) có cửa tiêm mẫu thí nghiệm (b) và van xả đáy (c) -Tùy chọn.

· Nắp cốc (d) bằng nhựa polytetrafloroethylene phù hợp với cốc thí nghiệm, có 3 lỗ để lắp điện cực và ống sấy.

· Điện cực phát (e) gồm: điện cực điện phân là một ống thủy tinh, đầu cuối có màng ngăn với lỗ mao quản, gắn điện cực Pt hai bên.

· Điện cực chỉ thị (f) là cặp cực Pt để đo điện thế và dòng điện.

· Thanh khuấy từ (g) bọc nhựa polytetrafloroethylene.

· Ống sấy (h) bảo vệ cốc thí nghiệm và điện cực phát tránh nhiễm ẩm từ không khí.

· Màng ngăn Silicon để bít kín cửa tiêm mẫu thí nghiệm, có thể thay thế trong quá trình sử dụng.

- Mạch chỉ thị: Cấp điện áp 1 chiều DC hoặc dòng xoay chiều không đổi cho điện cực đo (cặp cực Pt) sao cho điểm kết có thể phát hiện được nhờ sự thay đổi dòng phân cực hay điện áp.

- Mạch điều chỉnh dòng điện

Là mạch điều khiển sự điện phân, phù hợp với tín hiệu từ mạch chỉ thị.

· Bộ cấp nguồn 1 chiều: cấp nguồn 1 chiều cho điện phân.

· Chỉ thị điểm kết: chỉ thị khi điểm kết đạt được.

· Bộ đếm dòng điện: đo lượng điện cấp cho điện phân khi chuẩn độ, sau đó tính toán và hiển thị thông qua lượng nước tương ứng bằng microgam.

· Máy khuấy từ: máy khuấy từ có khả năng điều chỉnh tốc độ khuấy ổn định đảm bảo sự phân tán tốt.

c. Hóa chất

- Hóa chất chính là hóa chất KarlFisher gồm:

· Hydranal A: dùng nạp cho khoang anốt

· Hydranal C: dùng nạp cho khoang catốt

- Vật liệu phụ

· Dung dịch nước chuẩn 1.0 (1000ppm) và 0.1 (100ppm).

· Chất khử ẩm siliccagel hoặc zeolit

· Gioăng đệm làm kín, màng ngăn Silicon

· Xiranh tiêm mẫu 1ml, 5ml, 10ml

d. Chuẩn bị máy đo

Các bộ phận của cốc thí nghiệm phải được làm sạch bằng dung môi và sấy khô kỹ bảo quản trong bình hút ẩm cho tới khi lắp ráp. Sấy khô các bộ phận của cốc chuẩn độ đã được làm sạch bằng cách đặt chúng vào bình hút ẩm hoặc tủ sấy nhiệt độ không lớn hơn 70oC hoặc bằng cách thổi không khí nóng ngay trước khi lắp ráp. Cốc thí nghiệm không được sấy khô hoàn toàn sẽ kéo dài giai đoạn chờ ổn định  ban đầu.

Khi lắp ráp cốc thí nghiệm, tất cả các phần vít vào nắp phải được vặn chặt vừa phải không được dùng lực quá mạnh. Cốc thí nghiệm được làm kín bằng gioăng, không cần mỡ hoặc chất gắn kết nào khác.

Các bước lắp ráp cốc thí (hình 8):

	[image: image24.png]




	Hình 8: Hợp bộ cốc chuẩn độ Karl Fisher

a: Cốc chuẩn độ (khoang anốt)               f: Cặp điện cực Pt (đo điện thế)

b: Cửa để tiêm mẫu thí                           g: Thanh khuấy bọc nhựa

c: Nắp cốc thí bằng nhựa                        h: Ồng làm khô (chứa chất khử ẩm)

d: Van xả đáy

e:Hợp bộ điện cực phát (khoang catốt)


- Lắp vòng đệm vào khớp trên nắp của cốc thí nghiệm và định vị nắp vào thanh đỡ bằng vòng kẹp.

- Đặt que khuấy từ vào trong cốc thí nghiệm đã được trang bị vòng đỡ, kẹp chặt cốc thí nghiệm với nắp nhờ đòn bẩy khóa bằng kim loại. Đưa thanh đòn bẩy xuống phía dưới sao cho cốc và nắp trùng khớp với nhau.

- Đẩy trượt vòng bít vào cực phát sao cho đường ren của nó hướng xuống phần dưới của cực phát. Lăn cẩn thận vòng chữ "O" qua lưới platin ngoài và đưa vòng chữ "O" lên tới vòng bít và chạm vào khớp nối cáp. Kiểm tra lưới platin ngoài đảm bảo khoảng cách 1 ÷ 2mm cách màng ngăn bằng sứ.

- Vặn điện cực phát vào nắp cốc chuẩn độ nhờ vòng bít. Tiến hành sao cho khi điện cực phát được gắn chặt và đạt độ sâu nhất có thể trong cốc thí nghiệm, khớp nối cáp hướng ra ngoài.

- Đặt điện cực chỉ thị vào lỗ ngoài bên tay phải của 3 lỗ còn lại (nhìn từ phía trước) sau đó kiểm tra đã lắp vòng đệm chữ "O" hay chưa. Hai cực platin phải song song với nhau, không được cong.

- Bít 1 lỗ trong 2 lỗ còn lại bằng nút vít có đặt sẵn màng silicon.

- Nạp dung dịch anốt qua lỗ còn lại bằng phiễu đạt tới vạch mức (khoảng 100ml).

- Bít lỗ còn lại bằng nút vít có đặt sẵn màng silicon.

- Nạp dung dịch catốt vào điện cực phát bằng phiễu hoặc xiranh tới mức sao cho mức dung dịch bên trong điện cực phát thấp hơn mức dung dịch trong khoang anốt 2 ÷ 3mm. Thể tích dung dịch  catốt khoảng 5ml. Khử lượng dư dung dịch trong điện cực phát bằng pipet.

- Đặt ống sấy có chứa silicagel hoặc zeolit vào điện cực phát.

- Nối điện cực phát và điện cực chỉ thị với thiết bị đo.

- Nối máy khuấy với thiết bị đo.

- Cấp nguồn điện 220V, 50Hz.

- Vận hành thiết bị theo chỉ dẫn của quy trình vận hành cho tới khi thiết bị ổn định cho phép tiến hành thí nghiệm.

19.3. Tiến hành thí nghiệm

- Xiranh và kim tiêm đã được sấy khô trong tủ sấy ở nhiệt độ 115oC±5oC và làm lạnh trong bình hút ẩm. Nạp mẫu vào xiranh, giữ xiranh thẳng đứng hướng lên trên từ từ đẩy dầu ra ngoài cùng bọt khí. Nạp lại dầu vào xiranh sao cho không lọt bọt khí. Lượng cân mẫu là lượng cân xiranh chứa dầu trước khi tiêm mẫu trừ đi lượng cân xiranh sau khi tiêm mẫu, sai số khi cân là 0,1g.

- Trước khi tiêm mẫu phải chuẩn bị máy đo ở trạng thái sẵn sàng cho quá trình chuẩn độ (mạch điện phân phải làm việc).

- Tiến hành tiêm mẫu, đọc ghi lại lượng nước đã chuẩn độ.

- Thực hiện mẫu song song tương tự như lần 1. Tính giá trị trung bình lượng nước chuẩn độ của 2 lần thí nghiệm.

- Sau một số lần tiêm mẫu nhất định, dung dịch trong khoang anốt có thể hút bớt hoặc thay mới.
Bảng 8: Chọn xiranh tiêm mẫu với dung tích phù hợp với lượng cân mẫu

	Lượng nước dự đoán trong mẫu
	Lượng cân mẫu     (Phương pháp Culông)

	10% (100.000ppm)
	0,01 ÷ 0,05g

	5% (50.000ppm)
	0,05 ÷ 0,10g

	1% (10.000ppm)
	0,10 ÷ 0,50g

	0,5% (5.000ppm)
	0,20 ÷ 1,00g

	0,1% (1.000ppm)
	1,00 ÷ 2,00g

	0,01% (100ppm)
	2,00 ÷ 5,00g

	0,001% (10ppm)
	5,00 ÷ 10,0g

	0,0001% (1ppm)
	≥ 10,0g


19.4. Tính kết quả

Theo công thức sau:
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Trong đó: 


W: hàm lượng nước (mg/kg hoặc ppm theo khối lượng)

m: lượng nước được chuẩn độ (microgam hoặc μg)

G: lượng cân mẫu dầu thí nghiệm (g)

19.5. Sai số
Sai số phụ thuộc vào điều kiện của cốc chuẩn độ, nguồn gốc của mẫu dầu phân tích, và sự cẩn thận khi tiến hành lắp ráp cốc thí nghiệm, sự lấy mẫu. Vì vậy không thể trình bày kết luận chung liên quan tới vấn đề này.
Sai số chấp nhận được:  ± 5μg đối với khoảng đo từ 10 ÷ 1000μg


                             ± 0,5% đối với khoảng đo > 1000μg

19.6. Độ lặp lại: Hai kết quả thí nghiệm song song do một người thao tác trên cùng một thiết bị chấp nhận được khi chênh lệch không quá 
[image: image26.wmf]0,6×W

 (mg/kg hoặc ppm) (W là giá trị trung bình của hai lần thí nghiệm).

19.7. Độ tái lặp lại: Kết quả thí nghiệm ở hai phòng thí nghiệm khác nhau, chênh lệch không được lớn hơn 
[image: image27.wmf]1,5×W

(mg/kg hoặc ppm) (W: giá trị trung bình kết quả của hai phòng thí nghiệm).

Điều 20. Phương pháp thí nghiệm độ ổn định chống ôxy hoá
20.1. Phương pháp A
20.1.1. Thiết  bị, vật tư và hoá chất

a. Thiết bị xác định độ ổn định chống ôxy hoá 

Thiết bị xác định độ ổn định chống ôxy hoá của dầu bao gồm 

- Bồn ổn nhiệt tự động khống chế nhiệt độ trong khoảng 100 ÷ 180oC với độ chính xác ±0,5oC. Khoảng không gian của bồn ổn nhiệt có thể lắp các ống ôxy hoá dầu.

- Thiết bị ôxy hoá gồm: bình ôxy, van giảm áp, rotamet với khoảng đo 50 ÷ 200ml/phút với độ chính xác 10%.

- Ống ôxy hoá dầu bằng thuỷ tinh chịu nhiệt có nút đường kính 25±1mm, cao 365±5mm, được trang bị ống cấp ôxy đường kính 7,0± 0,5mm.

 - Ống gom thành phần bay hơi, tương tự ống ôxy hoá.

b. Vật dụng, vật tư

- Lá đồng điện phân, độ dày 0,2 ÷ 0,3 mm. Cắt thành hình chữ T:
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- Bình định mức, dung tích 100ml và 250ml.

- Ống đong, dung tích 25ml

- Buret 2, 10, 25 ml.

- Phễu thuỷ tinh, đường kính 70-100 mm.

- Bình cầu, dung tích 50 và 250 ml

- Bếp cách thuỷ

- Giấy lọc băng xanh

- Phễu lọc xốp

- Bình hút ẩm

- Đũa thuỷ tinh

- Bát sứ cân, chịu nhiệt

c. Hoá chất

- Xăng trắng lọc trong, trị số axit nhỏ hơn 0,1 mgKOH/g

- Etanol 96o

- Benzen hoặc toluen

- Hỗn hợp etanol/benzen là 1/4

- Ete mác 40 ÷ 70

- Axit sunfuric

- Dung dịch KOH 0,05 N và 0,025 N pha trong etanol.

- Dung dịch HCL 0,1N

- Chỉ thị metyl da cam 0,1% pha trong nước

- Chỉ thị phenolphtalein 1% pha trong etanol.

- Nước cất.

- Dung dịch rửa axit crômic

20.1.2. Chuẩn bị thí nhiệm 

Ống ôxy hoá dầu trước khi thí nghiệm được tráng rửa bằng xăng hoặc bằng dung dịch etanol-benzen. Sau đó rửa bằng nước và rửa vài lần bằng dung dịch rửa axit crômic.Tráng rửa lại bằng nước nhiều lần, kiểm tra độ sạch axit bằng metyl da cam (nhỏ vài giọt vào nước tráng rửa, dung dich nước có màu vàng là được). Cuối cùng tráng bằng nước cất, sấy trong tủ sấy ở 120oC, 3giờ.

Tấm đồng trước khi thí nghiệm được xử lý bề mặt bằng cách đốt trên ngọn lửa đèn cồn, nhanh chóng nhúng ngập vào etanol 96o. lau sạch muội bằng giấy lọc. Không được sờ tay lên bề mặt.

Miếng đồng sau khi được vệ sinh sạch nhanh chóng cho vào ống ôxy hoá và nạp dầu thí nghiệm.

Bát cân để xác định cặn được vệ sinh sạch sẽ bằng dung môi, dung dịch rửa, rửa nước, tráng nước cất. Sấy trong tủ sấy ở nhiệt độ 105oC ít nhất 30 phút. Để nguội trong bình hút ẩm 30 phút, đem cân trên cân phân tích với độ chính xác đến 0,0002g. Tiến hành sấy và cân lại đến trọng lượng không đổi (chênh lệch ±0,0004g).

Bình định mức, ống đong, buret, phễu v.v. được rửa sạch bằng dung dịch axit cromic, nước. Kiểm tra dư axit bằng chỉ thị metyl da cam. Cuối cùng tráng bằng nước cất và sấy khô trong tủ sấy ở nhiệt độ 105oC, bảo quản sạch sẽ cho tới khi dùng.

20.1.3. Tiến hành thí nghiệm

a. Ôxy hoá dầu

- Cân 30±0,1g dầu thí nghiệm, rót vào ống ôxy hoá khô sạch. Thả vào trong ống ôxy hoá miếng đồng đã được vệ sinh từ trước. Đậy nút của ống ôxy hoá lại (nếu dùng nút cao su phải vệ sinh nút bằng etanol).

- Đặt ống ôxy hoá chứa dầu thí nghiệm vào bồn ổn nhiệt, gia nhiệt đến 120±0,5oC  trong suốt thời gian thí nghiệm.

- Nối lưu tốc kế với đầu ống cấp ôxy của ống ôxy hoá bằng ống cao su (hoặc silicon). Nối đầu ống thoát ra của ống ôxy hoá với đầu ống vào của ống gom. (được nạp sẵn 20ml nước cất và vài giọt dung dịch NH4OH 3%, 5 giọt trên một lít nước).

- Khi nhiệt độ của bồn ổn nhiệt đạt 120oC, tiến hành cấp ôxy với lưu lượng 200ml (±10%). 

- Duy trì thời gian 14 giờ liên tục kể từ khi cấp ôxy vào hệ thống.

b. Phân tích dầu sau ôxy hoá

- Xác định axit bay hơi

· Sau thời gian ôxy hoá dầu, tháo ống  gom ra, chuyển dung dịch sang bình cầu dung tích 50ml tráng rửa ống gom 2 lần bằng nước cất ( mỗi lần 5ml ) và gom vào bình cầu.

· Tiến hành chuẩn độ bằng dung dịch KOH 0,025N với 3giọt dung dịch phenolphtalein  tới khi suất hiện màu hồng. Đồng thời chuẩn độ 120ml  nước cất.

· Tính kết quả: 
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Trong đó:

ABH: hàm lượng axit bay hơi (mgKOH/g dầu)

V1  : thể tích dung dịch KOH 0,025N chuẩn độ 120ml nước cất (ml)

V2  : thể tích chuẩn độ 30ml dung dịch thí nghiệm (ml)

T    : độ chuẩn của dung dich KOH 0,025N (mg/ml)

30  : lượng  dầu thí nghiệm (g)

· Kết quả là giá trị trung bình của hai lần thí nghiệm song song. 

Độ chênh lệch cho phép theo bảng 9:

Bảng 9

	Hàm lượng axit bay hơi (mgKOH/gdầu)
	Độ chênh cho phép     (mgKOH/gdầu)

	= 0,005
	0,002

	> 0,005 ÷ 0,03
	0,003

	> 0,03 ÷ 0,05
	0,005

	> 0,05 ÷ 0,10
	0,010

	> 0,1
	0,015


- Xác định hàm lượng cặn:

· Sau khi ôxy hoá dầu, lấy ống ôxy hoá ra để nguội đến 60oC. Thổi không khí để khuấy trộn dầu trong 10 ÷ 15 giây. Tiến hành cân 25±0,1g dầu sau ôxy hoá, chuyển vào bình định mức 100ml. Rót xăng trắng vào tới 
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thể tích, trộn kỹ để yên trong khoảng 12 giờ ở nhiệt độ phòng.

· Sau 12 giờ để lắng, tiến hành lọc cặn qua giấy lọc (băng xanh), dung dịch lọc chứa vào bình định mức dung tích 250ml. Tráng rửa bình định mức dung tích 100ml, lọc qua giấy lọc. Rửa giấy lọc có cặn bằng xăng trắng cho tới khi không còn vết dầu (giọt xăng rửa nhỏ lên tờ giấy lọc mới, sau khi bay hơi không để lại vết dầu). Dung dịch lọc và dung dịch rửa gom lại và định mức tới 250 ml(bằng xăng trắng) để xác định trị số axit.
· Cặn trên giấy lọc được hoà tan bằng hỗn hợp etanol-benzen nóng, dung dịch được gom vào bát cân để xác định hàm lượng cặn.

· Dung dịch trong bát cân được cô cạn trên bếp cách thuỷ. Sấy bát cân có cặn 30 phút trong tủ sấy ở nhiệt độ 105oC. Để nguội trong bình hút ẩm 30 phút, cân với độ chính xác 0,0002g.

Chú ý: khử vết dầu thì 2 lần cho thêm 5ml ete dầu mỏ, sấy 1,5 giờ ở 105oC.

· Tính hàm lượng cặn (X%)  
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Trong đó:     

M : lượng dầu thí nghiệm (g)      

m1: lượng cặn sau ôxy hoá (g)

· Kết quả thí nghiệm là giá trị trung bình của hai lần thí nghiệm song song.

- Độ chênh lệch cho phép theo bảng 10:

Bảng 10
	% cặn
	Độ chênh lệch (%)

	Đến 0,01
	0,002

	> 0,01 ÷ 0,03
	0,003

	> 0,03 ÷ 0,05
	0,005

	> 0,05 ÷ 0,10
	0,010

	> 0,10
	0,015


- Xác định trị số axit:

· Dung dịch xăng sau khi lọc được định mức tới 250ml 

· Lấy 20 ml dung dịch xăng, thêm 25ml hỗn hợp etanol-benzen, cho 0,5ml dung dịch chỉ thị alkaliblue. Dùng dung dịch KOH 0,05N chuẩn tới khi chuyển sang màu đỏ (màu của dung dịch 10% Co(NO3)2.6H2O).

Chú ý: nếu dung dịch xăng lọc đậm màu, cần tăng thể tích hỗn hợp etanol-benzen lên 40÷50ml, lượng chỉ thị 1ml .

· Tính trị số axit K (mgKOH/g)
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Trong đó:

V: thể tích dung dịch KOH 0,05N chuẩn độ thể tích dung dịch xăng lấy thí nghiệm (ml).
 T: độ chuẩn của dung dịch KOH 0,05N (mg/ml).
 n: tỷ số giữa tổng thể tích xăng lọc và thể tích xăng lấy chuẩn độ.
 25: lượng cân dầu sau ôxy hoá (g).
· Kết quả thí nghiệm là giá trị trung bình gữa hai lần thí nghiệm song song. 

Độ chênh cho phép theo bảng 11:

Bảng 11
	Trị số axit (mgKOH/gdầu)
	Độ chênh cho phép (mgKOH/g)

	Đến 0,05
	0,01

	> 0,05 ÷ 0,10
	0,02

	> 0,1 ÷ 0,3
	0,03

	> 0,3 ÷ 0,5
	0,07

	> 0,5 ÷ 1,0
	0,15

	> 1,0 ÷ 2,0
	0,25

	> 2,0
	0,35


20.2. Phương pháp B
20.2.1. Thiết bị, vật tư, hóa chất
1. Thiết bị
Thiết bị ô xy hóa theo phương pháp “bom quay” bao gồm: Bình ô xy hóa “bom quay”, cốc thí nghiệm, đồng hồ đo áp lực, bồn ổn nhiệt, nhiệt kế (hình 10 )
- Bình ô xy hóa - “bom quay” chế tạo từ thép không gỉ hoặc đồng thau, có nắp, đai ép, gioăng bằng PTFE (Polytetrafloroethylene). Kích thước của bom cho ở hình 9, bom có thể làm việc với áp lực tới 500 psi (3,4MPa) ở 150oC.

- Cốc thí nghiệm có nắp từ thủy tinh borosilicat, dung tích 175ml, chứa cuộn dây đồng xúc tác. Nắp cốc bằng thủy tinh hoặc PTFE có lỗ, ép giữ bằng lò so.

- Đồng hồ đo áp lực: Khoảng đo 0÷200 psi (1,4MPa), vạch chia 5 psi (35kPa), sai số không lớn hơn 2% toàn thang đo.

- Bồn ổn nhiệt: Trang bị cơ cấu đặt "bom quay", nghiêng góc 30o so với phương nằm ngang và quay liên tục với tốc độ 100 ± 5 vòng/phút trong suốt thời gian thí nghiệm. Bồn ổn nhiệt có khả năng duy trì nhiệt độ 140 ± 0,1oC và trong khoảng 10 ÷ 15 phút phải khôi phục được nhiệt độ thí nghiệm khi đặt bom quay vào.
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	Hình 9: Cấu tạo bom quay

1- Khớp để lắp đồng hồ áp lực

2- Khớp để lắp van nạp ôxy

3- Vòng đệm chữ "O"

4- Cốc thí nghiệm bằng thủy tinh 

5- Khớp ren để vặn nắp bom

6- Cuộn dây đồng xúc tác

Kích thước:
A- 536,8 mm

B- 120,65 mm

C- 107,95 mm

D- 86 đến 89 mm

E- 60,325 đến 60,579 mm

F- 69,85 mm

G- 9,525 mm (đường kính lỗ để xả dầu)




2. Vật tư, hóa chất

- Tất cả các hóa chất sử dụng đạt độ tinh khiết phân tích.

- Axít HCl 10% (theo thể tích)

- Axeton

- 2-Propanol 99%

- Chất tẩy rửa

- Ôxy 99,5%

- Dung dịch KOH 1% (theo khối lượng)

- Giấy nhám (Silicon Carbid, 100-grit - 148μm)

- Mỡ chân không

- Dây đồng điện phân 99,9%, đường kính 1,628mm.
20.2.2. Chuẩn bị thiết bị
1. Chuẩn bị cuộn dây đồng xúc tác

Cách 1: trước khi sử dụng, dây đồng được đánh bóng bằng giấy nhám, lau sạch bằng vải sạch, cuốn dây đồng thành cuộn đường kính ngoài 44 ÷ 48mm, chiều cao 40 ÷ 42mm. Làm sạch cuộn dây đồng bằng axeton, làm khô bằng cách thổi không khí, dùng kẹp đặt cuộn dây vào cốc thí nghiệm. Cân cốc thí nghiệm với cuộn dây đồng chính xác đến 0,1g.

Cách 2: cuốn 3m dây đồng thành cuộn tương tự như mục trên, đặt vào cốc thí nghiệm. Rót dung dịch axít HCl 10% đến mặt cuộn dây đồng, ngâm trong thời gian 30 giây. Xả bỏ dung dịch axít, xúc rửa 3 lần bằng nước sạch, 3 lần bằng nước cất. Cân cốc với cuộn dây đồng chính xác đến 0,1g. Cốc thí nghiệm đã sẵn sàng cho sử dụng.
2. Làm sạch bình ôxy hóa - bom quay

Rửa thân bom, nắp bom, ống dẫn ôxy bằng dung môi 2-propanol hoặc hỗn hợp dung môi Axeton/Metanol = 1/1, thổi không khí khô. Nếu trong bình bám kết tủa thì làm sạch bằng dung dịch KOH 1%, rửa nước, rửa bằng dung môi, sấy khô bằng cách thổi không khí.
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	Hình 10 : Thiết bị thí nghiệm độ ổn định ôxy hóa dầu bằng “Bom quay”

1- Bom quay với tốc độ 100 vòng/phút         4- Vỏ cách nhiệt

2- Đồng hồ đo áp lực                                     5- Mức môi chất ổn nhiệt

3- Động cơ quay


20.2.3. Tiến hành thí nghiệm
1. Cân 50 ± 0,5g dầu cần thử vào cốc thí nghiệm, cho 5ml nước cất, đậy nắp cốc thí nghiệm. Đặt cốc thí nghiệm vào thân bom, đậy nắp bom cùng với gioăng PTFE (có thể dùng mỡ chân không để tăng cường độ kín khí) vặn chặt vòng ép bằng tay. Lắp đồng hồ đo áp lực.

2. Xúc rửa bom bằng 2 lần nạp ôxy đến áp lực 90 psi (620 kPa), sau đó xả ra ngoài. Nạp ô xy đến áp lực 90 psi ở 25oC. Cứ 2,8oC trên hoặc dưới nhiệt độ 25oC ta nạp thêm hoặc bớt 1 psi (7 kPa) so với áp lực yêu cầu. Khi đạt được áp lực yêu cầu thì đóng kín van vào bom. Để kiểm tra độ kín thì nhúng bom vào bồn nước. Chuẩn bị 2 mẫu tương tự nhau để thí nghiệm song song. Lau khô bom trước khi đặt vào bồn ổn nhiệt.

3. Gia nhiệt bồn ổn nhiệt đến 140oC trong khi khuấy liên tục.

- Đặt bom vào cơ cấu quay và ghi lại thời gian. Nếu bật gia nhiệt phụ, tắt gia nhiệt phụ sau khi đóng 5 phút. Bồn ổn nhiệt phải khôi phục được nhiệt độ thí nghiệm sau 10 phút và duy trì được nhiệt độ 140 ± 0,1oC trong suốt quá trình thí nghiệm.

- Quay bom với tốc độ 100 ± 5 vòng/phút trong suốt thời gian thí nghiệm.

- Cứ 5 phút 1 lần đọc và ghi giá trị áp lực trong bom.

- Thí nghiệm kết thúc khi áp lực trong bom giảm lớn hơn 25 psi (172kPa) so với áp lực lớn nhất của bom đo được. Sự giảm đột ngột áp lực trong bom chỉ ra mẫu thí nghiệm đã trải qua thời kỳ phản ứng, tương ứng với việc giảm lượng ôxy có trong bom.

4. Sau khi kết thúc thí nghiệm, tắt động cơ quay, tắt bồn ổn nhiệt, lấy bom ra khỏi bồn ổn nhiệt. Nhúng bom vào bồn nước có chứa chất tẩy rửa để làm sạch môi chất ổn nhiệt (khi sử dụng dầu nhớt). Rửa nước nóng, sau đó rửa nước lạnh. Để bom nguội đến nhiệt độ phòng, xả bỏ ôxy dư và tháo nắp bom ra. 

26.2.4. Đánh giá kết quả
1. Vẽ đồ thị mối tương quan giữa áp lực trong bom đo được với thời gian tương ứng. Xác định thời điểm, ở đó áp lực trong bom giảm 25 psi (172kPa) so với áp lực lớn nhất đo được (tham khảo biểu đồ trên hình 11). Áp lực ổn định của hai mẫu thí nghiệm song song không được chênh nhau quá 5 psi (35kPa).

Ghi chú: nếu áp lực giảm từ từ trong quá trình thí nghiệm cần xem xét đến khả năng rò khí.

2. Độ ổn định ô xy hóa là thời gian từ lúc bắt đầu đặt bom vào bình ổn nhiệt đến khi áp lực giảm 25 psi so với áp lực lớn nhất đo được.

3. Ghi biên bản: Thời gian kháng ô xy hóa là giá trị trung bình thời gian xác định được của hai lần thí nghiệm song song.
4. Sai số:

- Độ lặp lại: Kết quả thí nghiệm song song do một người thực hiện không được lệch nhau quá 23 phút.

- Độ tái lặp lại: Kết quả do hai phòng thí nghiệm thực hiện không được lệch nhau quá 43 phút.

- Độ lệch (Bias): Chưa có cơ sở để đánh giá độ lệch với các bước thực hiện theo phương pháp này.
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	Hình 11: Đồ thị quan hệ giữa áp lực trong bom và thời gian thí nghiệm

Đường cong A: Áp lực ổn định trước khi giảm đột ngột do phản ứng (bình thường)

Đường cong B: Sự giảm áp lực từ từ trước khi giảm đột ngột do phản ứng 

                         (có sự rò khí)


Điều 21. Phương pháp thí nghiệm độ nhớt 

21.1. Phương pháp thí nghiệm  độ nhớt quy ước (độ nhớt Engle)
a. Định nghĩa

Độ nhớt quy ước là tỷ số đo thời gian chảy của 200ml dầu thí nghiệm ở một nhiệt độ nhất định so với thời gian chảy của 200 ml nước cất ở nhiệt độ +20oC, còn gọi là hằng số nước của máy nhớt kế (51±1giây).

b. Các dụng cụ và hoá phẩm chủ yếu 

- Nhớt kế Engle: trước mỗi lần dùng phía bên trong bình của nhớt kế và ống mao quản phải được rửa bằng xăng nhẹ đã được lọc sạch và để khô trong không khí.

Phía bên trong bình của nhớt kế cấm không được lau chùi. Chỉ cho phép thấm khô các vết nước và làm sạch các vết bẩn bằng giấy lọc.

- Đồng hồ bấm giây

- Lưới lọc loại R60 có mật độ lỗ 576 lỗ trên 1cm2 

- Xăng nhẹ

- Etanol 96o
- Clorua natri khan NaCl

- Clorua canxi khan CaCl2

- Sunfat natri khan  Na2SO4

Sunfat natri khan Na2SO4 có thể điều chế như sau: nung sunfat natri đêca hyđrat (Na2SO4 10 H2O) trong chén sứ ở nhiệt độ 100oC cho đến khi thu được chất bột mầu trắng xốp.

c. Chuẩn bị dụng cụ và tiến hành thí nghiệm 

Trước khi thí nghiệm phải kiểm tra sự thăng bằng của máy, điều chỉnh các vít ở giá 3 chân sao cho đầu nhọn của các chốt trong bình đo nhô lên đều nhau trên mặt dầu.

Lượng dầu rót vào bình và được điều chỉnh bằng cách dùng pipét hút ra hay bổ sung vào thêm. Dầu được rót vào bình đo là dầu đã được khử nước và tách các tạp chất cơ học. 

Tách tạp chất cơ học ra khỏi dầu bằng cách lọc dầu qua lưới lọc R60.

Nếu dầu có nước cần phải được khử nước bằng cách lắc dầu với muối ăn mới thiêu kết và đã để nguội, với sunfat natri khan hay hạt clorua canxi. Sau đó để lắng và lọc dầu qua lưới lọc v.v.

Nếu xác định độ nhớt ở  nhiệt độ môi trường thì dùng nước cất rót vào khoang giữa bình trong và bình ngoài của nhớt kế.

Nếu xác định độ nhớt ở nhiệt độ 50oC  và cao hơn nên dùng glyxerin hoặc môi chất tương tự.

Mức dầu trong bình đo của nhớt kế ít nhiều cao hơn đỉnh của các chốt. Que gỗ cần phải đóng kín lỗ mao quản của nhớt kế (không ấn mạnh que gỗ khi đậy lỗ mao quản để tránh làm mòn que gỗ).
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	Hình 12: Nhớt kế Engle

1 - Bình ngoài chứa môi chất ổn nhiệt 

2 - Bình trong chứa dầu thí nghiệm 

3 -  Nắp của nhớt kế

4 - Chân đế của nhớt kế 

5 – Khuấy cần

6 - Que gỗ

7 – Bộ gia nhiệt điện

8 - Vạch mức dầu thí nghiệm

9 – Cốc thí nghiệm

K1 - Nhiệt kế đo nhiệt độ bình trong

K2 - Nhiệt kế đo nhiệt độ bình ngoài




Bắt đầu thí nghiệm, môi chất được gia nhiệt tới 52 ÷ 53oC. Duy trì nhiệt độ của dầu thí nghiệm bình trong chính xác ở 50oC và giữ như vậy trong 5 phút với mức độ dao động không quá ± 0,2oC. Chú ý quan sát xem khi rót dầu có tạo bọt khí không. Duy trì  nhiệt độ môi chất ở bình ngoài cao hơn nhiệt độ thí nghiệm 0,2 ÷ 0,5oC. Trong suốt thời gian thí nghiệm nhiệt độ của dầu thí nghiệm phải ổn định ở 50±0,2oC. Để nhiệt độ bình trong và bình ngoài nhanh chóng cân bằng cần tiến hành khuấy và xoay nắp của bình trong. Cần phải gia nhiệt tiếp nếu nhiệt độ bình ngoài giảm.

Sau khi nhiệt độ của môi chất và dầu ổn định thì điều chỉnh mức dầu bằng cách nhấc que gỗ để dầu chảy ra chút ít đủ để đỉnh các chốt trong bình vừa nhô khỏi bề mặt dầu thí nghiệm. Nếu dầu chảy ra nhiều quá cần dùng pipét bổ sung từng giọt dầu  đến mức yêu cầu. Cần chú ý không để tạo bọt khí trong dầu thí nghiệm. Đậy nắp nhớt kế, dưới lỗ mao quản đặt bình đong sạch và khô. Thật cẩn thận xoay nắp nhớt kế chung quanh que gỗ để dầu được khuấy liên tục bằng nhiệt kế khi đó nhiệt kế đo nhiệt độ dầu phải chỉ chính xác 50oC giữ yên 5 phút. Tiến hành đo bằng cách nhấc nhanh que gỗ và đồng thời bấm đồng hồ giây. Khi dầu chảy vào bình đong đến vạch 200ml (hoàn toàn không có bọt) thì hãm đồng hồ bấm giây lại, tính khoảng thời gian chảy 200ml dầu với độ chính xác đến 0,2 giây.

Nếu xác định độ nhớt của dầu ở 100oC, thì cũng tiến hành tương tự nhưng chất tải nhiệt không dùng nước mà thay bằng môi chất khác (như glycerin) được đun nóng cao hơn 100oC khoảng 1 ÷ 2oC còn bên trong của bình đo rót vào dầu thí nghiệm đã đun nóng ít nhiều cao hơn 100oC.

d. Tính toán 

Độ nhớt được tính theo công thức:  
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Trong đó:

T 20oC : khoảng thời gian (tính bằng giây) để 200ml nước cất ở 20oC chảy ra khỏi nhớt kế (gọi là hằng số nước của nhớt kế) 

T 50oC : khoảng thời gian (tính bằng giây) để 200ml dầu thí nghiệm ở nhiệt độ 50oC chảy ra khỏi nhớt kế

T 100oC: khoảng thời gian (tính bằng giây) để 200ml dầu thí nghiệm ở nhiệt độ 100oC chảy ra khỏi nhớt kế.

e. Xác định hằng số nước

- Ít nhất ba tháng một lần phải xác định lại hằng số nước của nhớt kế. Nếu các kết quả kiểm tra hằng số ngoài giới hạn 51±1 giây thì nhớt kế không sử dụng được nữa.

Trước khi xác định, phía bên trong bình đo nhớt kế được rửa lần lượt bằng ét xăng nhẹ, etanol, nước cất và sau đó để khô trong không khí. Que gỗ này phải khô, không sứt mẻ và hư hỏng. 

Xác định hằng số nước tiến hành như sau:

- Rót nước cất đã lọc sạch, có nhiệt độ 20oC vào bên trong bình đo đến mức đỉnh của ba cái chốt gần nhú lên khỏi mặt nước. Cùng nước có nhiệt độ như vậy người ta rót vào khoảng giữa bình bên trong và bình bên ngoài của nhớt kế đến phần phình ra phía bên trên của bình chứa bên ngoài. Trong thời gian 10÷15 phút giữ nước ở bình bên trong ổn định 20oC. Sau đó nhẹ nhàng nâng que gỗ lên để nước chảy ra khỏi nhớt kế đến khi bề mặt nước chạm vào đỉnh của ba cái chốt bên trong bình đo: Dưới lỗ mao quản của nhớt kế đặt bình đong sạch và khô. Giữ nhẹ nhàng que gỗ bằng tay và đẩy nắp nhớt kế cắm hai nhiệt kế vào ngăn trong và ngăn ngoài của máy. Giữ nhiệt độ nước trong bình đo của nhớt kế chính xác ở 20oC trong thời gian 5 phút (sai số cho phép không quá ±0,2oC). Nhanh chóng (nhưng không động mạnh vào nhớt kế) nhấc que gỗ lên và đồng thời bấm đồng hồ giây. Quan sát nước chảy vào bình đong, khi đến vạch 200ml thì hãm đồng hồ bấm giây lại. Tính khoảng thời gian để 200ml nước chảy ra khỏi nhớt kế với độ chính xác đến 0,2 giây. Tiến hành đo bốn lần. Đối với nhớt kế tiêu chuẩn thì thời gian chảy hết 200ml nước cất ở 20oC phải bằng 51±1 giây.

- Chuyển đổi độ nhớt Engle sang độ nhớt động học dùng bảng 12:

Bảng 12
	Độ nhớt Engle oE
	Độ nhớt động cSt
	Độ nhớt Engle oE
	Độ nhớt động cSt
	Độ nhớt Engle oE
	Độ nhớt động cSt
	Độ nhớt Engle oE
	Độ nhớt động cSt

	1,0
	1,0
	1,89
	10,6
	2,90
	20,0
	4,85
	36,0

	1,06
	1,5
	1,91
	10,8
	2,95
	20,5
	4,95
	37,0

	1,12
	2,0
	1,93
	11,0
	3,00
	21,0
	5,10
	38,0

	1,17
	2,5
	1,97
	11,4
	3,05
	21,5
	5,20
	39,0

	1,22
	3,0
	2,00
	11,8
	3,10
	22,0
	5,35
	40,0

	1,26
	3,5
	2,04
	12,2
	3,15
	22,5
	5,45
	41,0

	1,30
	4,0
	2,08
	12,6
	3,20
	23,0
	5,60
	42,0

	1,35
	4,5
	2,12
	13,0
	3,30
	23,5
	5,75
	43,0

	1,40
	5,0
	2,17
	13,5
	3,35
	24,0
	5,85
	44,0

	1,44
	5,5
	2,22
	14,0
	3,40
	24,5
	6,00
	45,0

	1,48
	6,0
	2,27
	14,5
	3,45
	25,0
	6,10
	46,0

	1,52
	6,5
	2,32
	15,0
	3,60
	26,0
	6,25
	47,0

	1,56
	7,0
	2,38
	15,5
	3,70
	27,0
	6,45
	48,0

	1,60
	7,5
	2,43
	16,0
	3,85
	28,0
	6,50
	49,0

	1,65
	8,0
	2,50
	16,5
	3,95
	29,0
	6,65
	50,0

	1.70
	8,5
	2,55
	17,0
	4,10
	30,0
	6,90
	52,0

	1,75
	9,0
	2,60
	17,5
	4,20
	31,0
	7,10
	54,0

	1,79
	9,5
	2,65
	18,0
	4,35
	32,0
	7,40
	56,0

	1,83
	10,0
	2,70
	18,5
	4,45
	33,0
	7,65
	58,0

	1,85
	10,2
	2,75
	19,0
	4,60
	34,0
	7,90
	60,0

	1,87
	10,4
	2,80
	19,5
	4,70
	35,0
	9,20
	70,0


f. Sai số cho phép

- Khi xác định hằng số nước của nhớt kế Engle sai lệch giữa các lần xác định song song không vượt quá 0,5 giây. 

- Khi xác định độ nhớt của dầu ở 50oC hay 100oC, sai lệch giữa hai lần xác định song song không được vượt quá các giới hạn sau :

Khi thời gian chảy hết 250 giây            sai số cho phép 1 giây.

Khi thời gian chảy từ 251÷500 giây     sai số cho phép 3 giây.

Khi thời gian chảy từ 501÷1000 giây   sai số cho phép 5 giây.

Khi thời gian chảy lớn hơn 1000 giây  sai số cho phép 10 giây.

21.2. Phương pháp thí nghiệm độ nhớt động học (ASTM D445)
a. Định nghĩa 

Độ nhớt động lực (hay độ nhớt tuyệt đối) được rút ra từ phương trình Newton với chất lỏng Newton ở chế độ chảy dòng. Lực ma sát nội tại sinh ra giữa hai lớp chất lỏng có sự chuyển động tương đối với nhau sẽ tỷ lệ với diện tích tiếp xúc của hai bề mặt và với tốc độ biến dạng (không phải là gradient vận tốc).

Trong hệ thống GCS (gram-centimet-giây) thì độ nhớt động lực tính bằng poise(P) hay centipoise(cP) và 1cP = 1mPa.s.

Độ nhớt động học là tỷ số giữa độ nhớt động lực và trọng lượng riêng của nó. Trong hệ thống GCS thì đơn vị của độ nhớt động học được tính bằng Stok (St) thông thường sử dụng ước của nó là centiStok (cSt).
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 EMBED Equation.3  [image: image39.wmf]
Trong đó:

ν: độ nhớt động học (St)

μ: độ nhớt động lực (P)  

d: tỷ trọng của dầu (g/cm3)

b. Nguyên tắc

Độ nhớt động học được xác định trong các nhớt kế mao quản, duy trì ở một nhiệt độ nhất định và ở đây chất lỏng chảy qua các ống mao quản có đường kính khác nhau, ghi nhận thời gian chảy của chúng qua mao quản, có thể tính được độ nhớt của chúng.

Hằng số hiệu chuẩn của nhớt kế là xác định hằng số nước của nhớt kế.

c. Thiết bị

- Nhớt kế là loại nhớt kế mao quản bằng thủy tinh, được chế tạo theo nhiều kiểu dáng và đảm bảo độ chính xác theo hằng số hiệu chuẩn (C).

Khi sự chênh lệch tỷ trọng của chất lỏng dùng hiệu chuẩn ở nơi hiệu chuẩn (g1) và ở nơi sử dụng (g2)  lớn hơn 0,1% thì hiệu chỉnh lại hằng số nhớt kế theo công thức sau:


[image: image40.wmf]2

21

1

g

C=C×

g


(chỉ số 1 và 2 tương ứng với phòng hiệu chuẩn và phòng thí nghiệm).

	Bảng 13: Lựa chọn khoảng đo độ nhớt

	Đường kính trong của ống mao quản (mm)
	Khoảng đo độ nhớt (mm2/s)

	0,56 ÷ 0,60
	2 ÷ 10

	0,75 ÷ 0,79
	6 ÷ 30

	0,85 ÷ 0,89
	10 ÷ 50

	1,07 ÷ 1,13
	20 ÷ 100

	1,40 ÷ 1,46
	60 ÷ 300

	1,61 ÷ 1,67
	100 ÷ 500

	1,92 ÷ 1,98
	200 ÷ 1000

	2,63 ÷ 2,71
	600 ÷ 3000

	3,01 ÷ 3,11
	1000 ÷ 5000

	3,58 ÷ 3,66
	2000 ÷ 10000

	4,68 ÷ 4,88
	6000 ÷ 30000

	5,33 ÷ 5,55
	10000 ÷ 50000

	6,41 ÷ 6,67
	20000 ÷ 100000


- Giá đỡ nhớt kế:

Giá đỡ nhớt kế nhằm giữ cho nhớt kế ở phương thẳng đứng khi hiệu chuẩn và thí nghiệm, phải phù hợp với nhớt kế và bồn ổn nhiệt.

- Bồn ổn nhiệt

Bồn ổn nhiệt dùng môi chất ổn nhiệt là chất lỏng hay không khí đều sử dụng được. Bồn ổn nhiệt được trang bị giá đỡ phù hợp với loại nhớt kế sử dụng và được gắn sao cho khi thí nghiệm mặt chất lỏng trong nhớt kế thấp hơn mặt chất lỏng trong bồn ổn nhiệt 20mm và đáy nhớt kế cao hơn đáy của bồn ổn nhiệt 20mm.

Bồn ổn nhiệt có thể điều chỉnh nhiệt độ trong khoảng (15 ÷ 100oC)±0,02oC, nếu nhiệt độ ngoài khoảng nêu trên dao động không quá  ±0,05oC.

Môi chất ổn nhiệt trong khoảng  15 ÷ 60oC là nước cất.

Môi chất ổn nhiệt trong khoảng  60 ÷ 90oC là glycerin.

Môi chất ổn nhiệt trong khoảng  > 90oC là dung dịch 25% muối NH4NO3 .
	Giới thiệu một số loại nhớt kế mao quản
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- Thiết bị đo nhiệt độ

Nhiệt kế thủy tinh hoặc loại tương đương sao cho số đọc hoặc hiệu chỉnh với sai số  ±0,02oC.

- Thiết bị đo thời gian: Đồng hồ đo thời gian đọc được 0,1 giây, sai số ± 0,07%. Nếu dùng đồng hồ điện tử với sai số ± 0,05% hoặc tốt hơn.
- Hiệu chuẩn: Nhớt kế, nhiệt kế, thiết bị đo thời gian đều phải được hiệu chuẩn.

- Dầu chuẩn

Dùng để kiểm tra lại nhớt kế, nếu giá trị đo được lớn hơn ±0,35% giá trị được chứng nhận thì cần phải kiểm tra lại tất cả các bước thực hiện, kể cả việc hiệu chuẩn lại nhiệt kế và nhớt kế.

d.  Tiến hành đo

- Xử lý mẫu thí nghiệm

Nếu mẫu thí nghiệm có chứa nước và tạp chất cần được xử lý như nêu ở phương pháp trên.

- Đo độ nhớt động lực

Nhớt kế sử dụng là loại phù hợp với chất lỏng thí nghiệm và có khoảng đo tương ứng với độ nhớt dự đoán của chất lỏng thí nghiệm, đã được hiệu chuẩn.

Nhớt kế đã được làm sạch bằng dung môi (như xăng, toluen hoặc axeton v.v.) được thổi bằng không khí khô sạch để khử hết dung môi thừa. Nếu nhớt kế bị đóng kết tủa hữu cơ thì rửa bằng axit crômic, nếu bám bẩn chất vô cơ thì rửa bằng axit chloric sau đó rửa nước, tráng nước cất, sấy bằng không khí khô sạch.

Nạp mẫu thí nghiệm vào nhớt kế, đặt vào bồn ổn nhiệt, duy trì ổn định ở nhiệt độ yêu cầu. Thời gian duy trì tùy thuộc vào loại chất lỏng thí nghiệm, có khi tới 30 phút đối với chất lỏng có độ nhớt động lực lớn.

Sau khi đã đạt được nhiệt độ, điều chỉnh mức dầu trong nhớt kế (mức này quy định theo loại nhớt kế sử dụng) bằng quả bóp hút và điều chỉnh mức sao cho cao hơn vạch thứ nhất trên nhớt kế 7mm (nếu không có chỉ dẫn khác của nhớt kế).

Thả cho dầu chảy tự do, tính thời gian chảy dầu từ vạch thứ nhất đến vạch thứ hai với độ chính xác tới 0,1 giây. Nếu như thời gian chảy nhỏ hơn giới hạn 200 giây, nên chọn nhớt kế có ống mao quản nhỏ hơn và thí nghiệm lại.

Thực hiện thí nghiệm song song, ghi lại thời gian đo được, nếu chênh lệch không vượt giới hạn cho phép, kết quả là giá trị trung bình đo được của 2 lần thí nghiệm.

Nếu chênh lệch lớn hơn giới hạn cho phép cần làm sạch nhớt kế, xử lý lại mẫu thí nghiệm, tiến hành thí nghiệm lại.

- Đo độ nhớt động học

Tiến hành đo độ nhớt động lực ở nhiệt độ yêu cầu như nêu trên.

Đo tỷ trọng của mẫu thí nghiệm với sai số ±0,001g/cm3 , tính chuyển về nhiệt độ yêu cầu khi đo độ nhớt động lực.

e.  Tính kết quả

- Độ nhớt động học của mẫu thí nghiệm tính theo công thức sau:
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Trong đó:

ν : độ nhớt động học (mm2/giây hay cSt)

C: hằng số nhớt kế sau hiệu chuẩn (mm2/giây2)

t : thời gian chảy (giây)

- Độ nhớt động lực của mẫu thí nghiệm tính theo công thức sau:
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Trong đó:

μ: độ nhớt động lực (cP hoặc mPa.s)  

d: tỷ trọng của dầu (g/cm3)

f.  Sai số

- Độ lặp lại

Kết quả đo chấp nhận được khi chênh lệch giá trị hai lần đo do một người thực hiện, trên cùng một thiết bị, cùng một điều kiện của một mẫu thí nghiệm không vượt quá 0,35% giá trị đo.  
- Độ tái lặp lại

Kết quả đo chấp nhận được khi chênh lệch của hai kết quả đo do người khác thực hiện, trên một thiết bị khác, hiệu chuẩn về cùng một điều kiện của cùng một mẫu thí nghiệm không vượt quá 0,7% giá trị đo.  
Điều 22. Phương pháp đo tỷ trọng dầu bằng tỷ trọng kế thuỷ tinh 

22.1. Dụng cụ

- Bộ tỷ trọng kế thuỷ tinh có thể đọc đến 0,001g/cm3.

- Ống đong thuỷ tinh, dung tích khoảng 500ml.

- Nhiệt kế thủy tinh -1 đến 38±0,1oC.
22.2. Tiến hành thí nghiệm

Trong ống đong đường kính lớn gấp hai lần đường kính chỗ lớn nhất trên tỷ trọng kế. Cẩn thận theo thành ống đong hay đũa thuỷ tinh rót dầu thí nghiệm vào. Mức dầu trong ống đong  sao cho khi thả tỷ trọng kế vào, dầu thí nghiệm không tràn ra ngoài.

Cẩn thận cầm ở đầu phía trên của tỷ trọng kế sạch và khô thả nó vào dầu. Chờ tỷ trọng kế ngừng dao động đọc giá trị của vạch đo tương ứng với tỷ trọng của dầu ở nhiệt độ thí nghiệm (đơn vị là g/cm3). Mắt quan sát phải ngang với vạch đo đang đọc (hình 13).
	Hình 13
	Hình 14


Nếu sử dụng tỷ trọng kế với vạch chia nhỏ hơn (hình 14). Số đọc được hiệu chỉnh theo bảng 14 (cho tỷ trọng đo ở 20oC):

Bảng 14
	Khoảng đo của tỷ trọng kế  g/cm3
	Giá trị vạch chia
	Sai số của phép đo
	Hiệu chuẩn cho vạch đo

	Từ 0,60 đến 1,0
	0,0005
	± 0,0003
	+ 0,0007

	Từ 0,60 đến 1,1
	0,001
	± 0,0006
	+ 0,0014


- Đồng thời khi này đo nhiệt độ của dầu thí nghiệm đến 0,1oC.

22.3. Tính toán

a. Chuyển đổi tỷ trọng của dầu về 20oC thì tra bảng chuyển đổi tỷ trọng về 20oC (phụ lục) 

b. Chuyển đổi tỷ trọng của dầu về 15oC thì tra bảng chuyển đổi tỷ trọng về 15oC (bảng ASTM 53B).
22.4. Sai số cho phép

Chênh lệch giá trị đo giữa hai lần thử nghiệm không được lớn hơn 0,001 g/cm3.

Điều 23. Phương pháp đo mầu sắc của dầu

Mầu sắc của dầu phản ánh chất lượng, nếu mầu sắc thay đổi thì chất lượng của dầu cũng đã thay đổi, dầu kém chất lượng có mầu tối sẫm. Kiểm tra mầu sắc của dầu bằng cách quan sát bằng mắt hoặc bằng máy so mầu điện quang.

23.1. Quan sát mầu sắc và độ trong suốt của dầu bằng mắt 
- Dụng cụ: Ống nghiệm thẳng đường kính 35 ÷ 40mm

- Tiến hành đo: 

· Đổ dầu mẫu vào ống nghiệm. Đặt ống vào chỗ có ánh sáng không chói rồi quan sát từng phần. Dầu được gọi là trong suốt khi không có gợn vẩn. 

· Thí nghiệm này đối với dầu cách điện tốt nhất ở 5oC.

23.2. Đo mầu sắc của dầu theo thang mầu ASTM 
a. Thiết bị

- Hợp bộ so mầu hoặc máy so mầu quang điện

- Cuvet hoặc ống nghiệm phù hợp với máy đo

- Dung môi rửa ống nghiệm (xăng hoặc toluen)

b. Nguyên tắc đo

- Đo mầu sắc của dầu  bằng máy so mầu quang điện: Mẫu trắng là ống nghiệm nạp nước cất, mẫu thí nghiệm  là dầu cần thí nghiệm.

- Đo mầu của mẫu dầu bằng hợp bộ so mầu là so sánh mầu của mẫu thí nghiệm với bộ kính mầu chuẩn của máy. Nếu mầu của mẫu thí nghiệm nằm trong khoảng mầu của hai kính chuẩn thì kết quả được xác định theo kính chuẩn có cường độ mầu sắc lớn hơn.
- Đối với mẫu dầu có mầu sắc lớn hơn 8.0, mẫu thí nghiệm phải được pha loãng bằng dung môi với tỷ lệ 15cm3 dầu với 85cm3 dung môi, trộn kỹ ở nhiệt độ phòng. Kết quả đo là ghi giá trị đo cùng với tỷ lệ pha loãng hoặc ghi >8.0 đơn vị mầu sắc.

	Bảng 15: Bảng lựa chọn kính lọc mầu

	Đơn vị mầu sắc
	Độ hấp thụ ánh sáng
	Hệ số truyền qua

	
	Mầu đỏ
	Mầu xanh
	Màu hồng
	

	0,5
	0,462
	0,473
	0,065
	0,86±0,06

	1,0
	0,489
	0,475
	0,036
	0,77±0,06

	1,5
	0,521
	0,464
	0,015
	0,67±0,06

	2,0
	0,552
	0,442
	0,006
	0,55±0,06

	2,5
	0,582
	0,416
	0,002
	0,44±0,04

	3,0
	0,611
	0,388
	0,002
	0,31±0,04

	3,5
	0,640
	0,359
	0,001
	0,22±0,04

	4,0
	0,671
	0,328
	0,001
	0,151±0,022

	4,5
	0,703
	0,296
	0,001
	0,109±0,016

	5,0
	0,736
	0,264
	0,000
	0,081±0,012

	5,5
	0,770
	0,230
	0,000
	0,058±0,010

	6,0
	0,805
	0,195
	0,000
	0,040±0,008

	6,5
	0,841
	0,159
	0,000
	0,026±0,006

	7,0
	0,877
	0,123
	0,000
	0,016±0,004

	7,5
	0,915
	0,085
	0,000
	0,0081±0,0016

	8,0
	0,956
	0,044
	0,000
	0,0025±0,0006


c. Thao tác đo

 Theo hướng dẫn sử dụng của thiết bị.

Chú ý: sai số khi đo độ hấp thụ ánh sáng: ± 0,006

d. Sai số

Kết quả đo chấp nhận được khi chênh lệch kết quả hai lần đo hoặc chênh lệch kết quả đo của 2 phòng thí nghiệm khác nhau không lớn hơn 0,5 đơn vị mầu sắc.

Điều 24. Phương pháp thí nghiệm nhiệt độ chớp cháy

24.1. Phương pháp thí nghiệm  nhiệt độ chớp cháy cốc kín 

a. Dụng cụ và hoá chất
- Dụng cụ xác định nhiệt độ chớp cháy của dầu trong cốc kín (loại thiết bị chớp cháy kín Pensky-Martens) thao tác bằng tay hoặc vận hành tự động. Thiết bị gồm các bộ phận chính sau: cốc thí nghiệm, bộ phận gia nhiệt và điều chỉnh nhiệt độ, cơ cấu châm lửa (châm lửa bằng ga hoặc đánh lửa bằng tia lửa điện), cơ cấu khuấy.
- Nhiệt kế hoặc sensor  khoảng đo từ 0oC đến 370oC.
- Xăng nhẹ.
b. Tiến hành thí nghiệm

- Trong cốc kín đã rửa bằng xăng nhẹ và sấy khô cẩn thận, rót dầu thí nghiệm đã được khử nước vào đến vạch quy định. Trước khi rót dầu, cốc cần có nhiệt độ không nhỏ hơn 18oC và phải thấp hơn nhiệt độ chớp cháy dự đoán của loại dầu thí nghiệm. Đặt cốc vào trong máy, đậy nắp, (nắp phải sạch và khô), lắp nhiệt kế. Sau đó bắt đầu đun nóng dầu bằng đèn khí, đèn cồn hay bếp điện có điều chỉnh. Điều chỉnh tốc độ gia nhiệt 5 ÷ 6oC trong một phút. Trong khi gia nhiệt dầu được khuấy trộn bằng cách xoay đầu mút của que khuấy với tốc độ 90 ÷ 120 vòng/phút.

- Điều chỉnh ngọn lửa châm với đường kính từ 3,2 ÷ 4,8mm (ngọn lửa đốt bằng ga) hoặc mồi lửa điện.

- Cách nhiệt độ chớp cháy dự đoán 23±5oC tiến hành đốt thử. Cứ mỗi khi nhiệt độ tăng 1oC (đối với dầu có nhiệt độ chớp cháy dự đoán thấp hơn 110oC) hoặc tăng 2oC (đối với dầu có nhiệt độ chớp cháy dự đoán  cao hơn 110oC), lại quay tay gạt châm ngọn lửa vào khoảng không gian hơi trong cốc.

- Khi này ngừng khuấy trộn dầu. Lỗ hở ở nắp cốc được mở ra chỉ trong một giây. Nếu hiện tượng chớp cháy chưa xảy ra, dầu lại được khuấy trộn và lại tiến hành đốt thử. Hiện tượng chớp cháy xảy ra khi xuất hiện ngọn lửa xanh ở trên toàn bộ bề mặt của dầu. Sau khi phát hiện chớp cháy lần đầu, thí nghiệm được tiếp tục lặp lại khi nhiệt độ được nâng lên 1oC hoặc 2oC nữa. Nếu khi này hiện tượng chớp cháy không xảy ra thì toàn bộ thí nghiệm phải làm lại.

- Đối với dầu chưa biết nhiệt độ chớp cháy thì bắt đầu châm lửa khi nhiệt độ tăng 5oC so với nhiệt độ bắt đầu thí nghiệm.

- Nhiệt độ xảy ra hiện tượng chớp cháy được chấp nhận là nhiệt độ ở nhiệt kế khi xảy ra hiện tượng chớp cháy lần đầu tiên.

- Ghi lại nhiệt độ chớp cháy và áp suất môi trường khi thí nghiệm mẫu.

- Thiết bị thí nghiệm tự động điểm chớp cháy có thể sử dụng và có ưu thế là tiết kiệm được thời gian. Nếu như sử dụng thiết bị thí nghiệm tự động, người sử dụng cần nắm chắc tất cả các qui trình của nhà chế tạo về hiệu chỉnh, điều chỉnh và thao tác thiết bị. Thiết bị thí nghiệm tự động điểm chớp cháy đặt tốc độ gia nhiệt đảm bảo tăng nhiệt độ 5-6oC trong 1 phút. tốc độ quay cánh khuấy 90-120vòng/phút và cứ tăng 1oC hoặc 2oC châm lửa 1 lần cho tới khi xuất hiện sự chớp cháy.

- Khi áp suất môi trường khác với áp suất 101,3kPa (760mmHg), hiệu chuẩn nhiệt độ chớp cháy sử dụng một trong hai công thức sau: 

   Thiệu chuẩn   = Tđo+0,25 (101,3-K) 
  Thiệu chuẩn   = Tđo+0,033(760-P)

Trong đó:
Tđo : nhiệt độ chớp cháy đo được khi thí nghiệm

K   : áp suất môi trường khi thí nghiệm (kPa)

P   : áp suất môi trường khi thí nghiệm (mmHg)

- Sau khi hiệu chuẩn theo áp suất, nhiệt độ chớp cháy được làm tròn tới 0,5oC và ghi lại.

c. Sai số

Sai số của phương pháp được xác định bằng xác xuất thống kê kết quả của một phòng thí nghiệm như sau:

- Độ lặp lại: Kết quả chấp nhận khi chênh lệch giữa các lần thí nghiệm do một người tiến hành, trên cùng một thiết bị  không lớn hơn r = 0,029X (X là giá trị trung bình của các giá trị đo oC).

- Độ tái lặp lại: Kết quả chấp nhận khi chênh lệch giữa các kết quả đo do hai phòng thí nghiệm tiến hành không lớn hơn R = 0,071X (X là giá trị trung bình của các giá trị đo oC).
24.2. Phương pháp thí nghiệm  nhiệt độ chớp cháy cốc hở 
a. Dụng cụ thí nghiệm và hoá chất 
- Dụng cụ xác định nhiệt độ chớp cháy trong cốc hở (loại Cleveland). Loại thao tác bằng tay hoặc loại vận hành tự động. Thiết bị gồm các bộ phận chính sau: cốc thí nghiệm, bộ phận gia nhiệt và điều chỉnh nhiệt độ, cơ cấu châm lửa (châm lửa bằng ga hoặc đánh lửa bằng tia lửa điện), cơ cấu khuấy.
- Nhiêt kế hoặc sensor có khoảng đo từ 0oC đến 370oC.
- Xăng.
b. Tiến hành thí nghiệm

- Chuẩn bị thiết bị thao tác bằng tay hoặc thiết bị vận hành tự động theo chỉ dẫn của nhà chế tạo về kiểm tra, hiệu chuẩn, vận hành thiết bị.

- Đặt cốc thí nghiệm đã được làm sạch, sấy khô vào bồn gia nhiệt. Sau đó lắp chiếc kẹp của giá đỡ với nhiệt kế ở vị trí thẳng đứng sao cho bầu thuỷ ngân của nhiệt kế ở khoảng giữa cốc và cách đáy cốc khoảng 6,5mm. Rót vào cốc dầu đã khử nước (bằng CaCl2 và lọc qua giấy lọc hoặc bông) tới vạch mức.

- Điều chỉnh ngọn lửa mồi với đường kính 3,2 đến 4,8mm hoặc bằng kích thước viên bi mẫu.

- Điều chỉnh tốc độ gia nhiệt lúc đầu 14 ÷ 17oC/phút. Khi cách nhiệt độ chớp cháy dự đoán 56oC thì giảm tốc độ gia nhiệt và cách nhiệt độ chớp cháy dự đoán 28oC  giảm còn 5 ÷ 6oC/phút.

- Cách nhiệt độ chớp cháy dự đoán 28oC từ từ đưa ngọn lửa vào theo miệng cốc và cách miệng cốc không lớn hơn 2mm và song song với bề mặt dầu để tạo điều kiện đốt cháy. Thời gian để ngọn lửa chuyển dịch từ phía bên này sang phía bên kia của cốc là 1giây. Tiến hành thí nghiệm như vậy sau mỗi lần nhiệt độ dầu được nâng lên thêm 2oC. Nhiệt độ chớp cháy được chấp nhận là nhiệt độ dầu đo bằng nhiệt kế khi lần đầu tiên xuất hiện ngọn lửa xanh trên một phần hay trên toàn bộ bề mặt dầu thí nghiệm.

- Nhiệt độ bùng cháy của dầu được xác định sau khi xác định nhiệt độ chớp cháy. Để xác định nhiệt độ bùng cháy cần tiếp tục gia nhiệt dầu với tốc độ 5 ÷ 6oC/phút  và tiếp tục thí nghiệm sau mỗi lần nâng thêm nhiệt độ của dầu lên 2oC. Khi dầu thí nghiệm bùng cháy thì ngọn lửa xanh sẽ xuất hiện trong thời gian không ngắn hơn 5 giây. Nhiệt độ của dầu thí nghiệm đo bằng nhiệt kế lúc này gọi là nhiệt độ bùng cháy của dầu thí nghiệm.

- Thiết bị tự động đo nhiệt độ chớp cháy có thể sử dụng khi đáp ứng các điều kiện nêu trên.

+ Khi áp suất môi trường khác với áp suất 101,3kPa (760mmHg), hiệu chuẩn nhiệt độ chớp cháy theo công thức sau: 
Thiệu chuẩn = Tđo+0,25(101,3-K) hoặc
Thiệu chuẩn = Tđo+0,033(760-P)

Trong đó

Tđo : nhiệt độ chớp cháy đo được khi thí nghiệm

K   : áp suất môi trường khi thí nghiệm(kPa)

P   : áp suất môi trường khi thí nghiệm(mmHg)

- Sau khi hiệu chuẩn theo áp suất, nhiệt độ chớp cháy được làm tròn tới 1oC và ghi lại.

c. Sai số

Sai số của phương pháp được xác định bằng xác xuất thống kê kết quả của một phòng thí nghiệm như sau:

- Độ lặp lại: Kết quả chấp nhận khi chênh lệch giữa các lần thí nghiệm do một người tiến hành, trên cùng một thiết bị  không lớn hơn 8oC.

- Độ tái lặp lại: Kết quả chấp nhận khi chênh lệch giữa các kết quả đo do hai phòng thí nghiệm tiến hành không lớn hơn 18oC.
Điều 25. Phương pháp thí nghiệm  tạp chất

25.1. Nguyên tắc của phương pháp

- Phương pháp này dùng để xác định số lượng, kích thước của tạp chất có trong mẫu dầu cách điện, phù hợp cho dầu có độ nhớt từ 6 ÷ 20cSt ở 40oC.

- Máy tự động đếm các hạt tạp chất làm việc trên nguyên tắc làm đứt quãng tia sáng (đó là làm giảm cường độ của chùm tia sáng chiếu qua sensor, ánh sáng bị hấp phụ hoặc bị chắn bởi các hạt tạp chất).

- Khi các hạt tạp chất đi qua sensor của thiết bị, lượng tia sáng tới được bộ cảm biến bị che khuất. Tín hiệu này được tính chuyển tương đương sang diện tích của các hạt khi hiệu chỉnh bằng dung dịch mẫu tiêu chuẩn hạt tạp chất ISO MTD (ISO Medium Test Dust suspension).

25.2. Ý nghĩa của phương pháp

- Tạp chất trong dầu cách điện có ảnh hưởng xấu tới tính chất cách điện, sự ảnh hưởng này phụ thuộc vào kích cỡ, số lượng, và nguồn gốc của các hạt tạp chất. Nguồn gốc của các hạt tạp chất này có thể nhiễm bẩn từ bên ngoài, sản phẩm hóa già hoặc vật liệu bên trong như hạt kim loại, cacbon, hoặc sợi xenlulô.

- Số lượng hạt tạp chất đánh giá mức độ nhiễm bẩn chung, được phân loại theo các dạng của thiết bị điện, số lượng hạt tạp chất có thể dùng để đánh giá hiệu quả của quá trình lọc dầu.

25.3. Các yếu tố ảnh hưởng đến sự đếm cỡ hạt

- Bụi trong môi trường hoặc kỹ thuật lấy mẫu không đúng sẽ ảnh hưởng tới mẫu hoặc mẫu đo. Phải tiến hành cẩn thận để loại trừ sự ảnh hưởng này.

- Bọt không khí trong dầu có thể được đếm như hạt tạp chất dẫn đến sai số khi đếm hạt.

- Khi khuấy trộn hoặc lấy mẫu có thể hòa lẫn các bọt khí vào dầu, nhưng thông thường nó bị phá vỡ và nhìn chung không ảnh hưởng tới sự đếm hạt tạp chất trong dầu.

- Nhũ tương và nước tự do trong dầu được đếm như hạt tạp chất. Thông thường hàm lượng nước dưới 10ppm không ảnh hưởng tới sự đếm hạt tạp chất.

- Số lượng hạt tạp chất quá lớn sẽ làm cho thiết bị đo báo lỗi. Giới hạn xác định bởi ISO 11171 hoặc nhà sản xuất thiết bị. Loại bỏ lỗi loại này có thể pha loãng mẫu bằng dung môi sạch tạp chất.

- Tạp chất sắc nhọn và dạng sợi vẫn có thể đếm được tùy theo hướng chuyển động của nó qua sensor.

25.4. Thiết bị

- Máy đếm cỡ hạt tự động: Máy đếm hạt quang học dựa trên nguyên lý ngắt quãng ánh sáng. Thiết bị này có khả năng ghi lại kích thước và số lượng hạt tạp chất khi chúng đi qua bộ cảm biến. Thiết bị bao gồm cả bộ phận chai cấp mẫu, tự động cấp thể tích mẫu hợp lý, tốc độ dòng được điều chỉnh qua bộ cảm biến của máy (sensor hoặc detector).

 - Máy lắc cơ khí, máy lắc cầm tay hoặc thiết bị cơ khí khác được dùng để trộn đều mẫu.

25.5. Vật tư kèm theo

- Chai cấp mẫu sạch tạp chất: nên sử dụng chai dạng hình trụ, đáy phẳng bằng thủy tinh, polypropylen, polystyren, polyethylene. Chai cấp mẫu có thể tích ít nhất 100ml. Những chai này đảm bảo độ sạch với số lượng hạt tạp chất nhỏ hơn 1% tổng số lượng hạt dự đoán trong mẫu có độ sạch nhất.

- Dung môi sạch tạp chất: dầu hỏa, hexane, kerosine hoặc dung dịch khác phù hợp được lọc qua lọc màng mỏng với mắt lỗ 0,45μm.

- Môi chất chuẩn: là loại ISO MTD theo tiêu chuẩn ISO 11171.

- Dầu làm dung môi pha loãng: là dầu cách điện được lọc đảm bảo độ sạch với số lượng hạt tạp chất nhỏ hơn 1% tổng số hạt tạp chất dự đoán trong mẫu sạch nhất.

25.6. Hiệu chuẩn máy

- Hiệu chuẩn máy dùng môi chất chuẩn ISO MTD theo ISO 11171.

- Số lượng hạt tạp chất đếm được khi dùng môi chất chuẩn dao động 10% giá trị chuẩn cho trước (theo từng cỡ hạt).

- Thời hạn hiệu chỉnh thiết bị xác định theo kinh nghiệm, nhưng không được quá ngắn hoặc quá dài. Thông thường 6 tháng hiệu chuẩn một lần nếu sử dụng thiết bị thường xuyên. Nếu thiết bị ít sử dụng thì ít nhất một năm nên hiệu chuẩn một lần. Hoặc hiệu chuẩn đột xuất khi có nghi vấn về kết quả thí nghiệm.

25.7. Các bước tiến hành

- Lau vỏ chai mẫu bằng rẻ lau sạch.

- Lắc kỹ mẫu để cho phân bố đều tạp chất (tránh tạo bọt khí). Rót một lượng mẫu cần thiết sang chai đựng mẫu của máy đo (chai đã được làm sạch tạp chất trước khi nạp mẫu để tránh lây nhiễm).

- Lắc chai mẫu kỹ trong 30 ÷ 60giây để phân bố đều tạp chất, thời gian lắc mẫu phụ thuộc vào hiệu suất của phương pháp lắc (lắc tay hay lắc cơ khí).

- Không được sử dụng khuấy từ hoặc thiết bị khuấy tiếp xúc trực tiếp với dầu. Không dùng bồn siêu âm bởi vì phương pháp này phá vỡ các hạt tạp chất lớn.

- Để lắng vài phút cho các bọt khí tách ra, hoặc hút chân không để khử các bọt khí.

- Sau đó tiến hành đo mẫu ngay bằng máy đếm cỡ hạt tạp chất tự động theo hướng dẫn của nhà chế tạo. Thông thường máy được xúc rửa trước bằng một lượng nhỏ mẫu thí nghiệm. Sau đó tiến hành chạy mẫu thí nghiệm 2÷3 lần cho mỗi một lần nạp mẫu.

- Sau khi thí nghiệm mẫu kết thúc, tiến hành xúc rửa máy bằng dung môi sạch tạp chất hoặc dầu sạch tạp chất (dung môi hoặc dầu này được phép sử dụng với máy đo theo chỉ dẫn của nhà chế tạo).

25.8. Kết quả đo

- Kết quả đo là giá trị trung bình của số đếm lượng hạt tạp chất tương ứng với kích cỡ của hạt tạp chất như sau: >4; >6; >10; >14; >21; >38; >70μm tương ứng với kích thước hạt khi hiệu chuẩn theo ISO 11171 hoặc >2; >5; >10; >15; >25; >50 và >100μm khi hiệu chuẩn theo ISO 4402.

- Hoặc kết quả đo là số lượng hạt tạp chất được đếm theo kích cỡ: >4; >6 và >14μm theo ISO 4406 : 1999.
- Biểu diễn kết quả theo ISO Code như sau:   

AA/BB/CC

Trong đó:

AA: số lượng hạt tạp chất có kích thước lớn hơn 4μm trong 1ml dầu

BB: số lượng hạt tạp chất có kích thước lớn hơn 6μm trong 1ml dầu

CC: số lượng hạt tạp chất có kích thước lớn hơn 14μm trong 1ml dầu

- Khi số lượng hạt thực tế đếm được đối với kích cỡ nào đó nhỏ hơn 20 hạt, ISO Code của nó được biểu diễn bằng dấu "≥" kèm với số Code tương ứng trong bảng. Ví dụ 14/12/≥7 có nghĩa là: 

+ Số 14 nghĩa là có 80 ÷ 160 hạt tạp chất trong 1ml dầu với kích thước lớn hơn 4μm

+ Số 12 nghĩa là có 20 ÷ 40 hạt tạp chất trong 1ml dầu với kích thước lớn hơn 6μm 

+ ≥7 nghĩa là có 0,64 ÷ 1,3 hạt tạp chất trong 1ml dầu với kích thước lớn hơn 14μm - Có ít hơn 20 hạt đếm được.

- Khi số lượng hạt với kích cỡ nào đó vượt quá khả năng đếm được thì dùng ký hiệu.

"*" để biểu diễn. Ví dụ */22/7 có nghĩa là số lượng hạt tạp chất  4μm quá lớn không đếm được.

- Khi không đếm số lượng hạt với kích thước nào đó dùng ký hiệu "-" để biểu diễn. Ví dụ -/12/9/ có nghĩa là không đếm hạt với kích thước nhỏ hơn 4μm.

25.9. Sai số của phép đo

Độ chính xác của phép đo được đánh giá qua ba mẫu dầu cách điện lấy từ máy biến áp với độ bẩn tạp chất khác nhau. Độ lặp lại và tái lặp lại đạt mức 95%.

+ Độ lặp lại: Khi thí nghiệm trong một phòng thí nghiệm, kết quả đo hai lần của một mẫu khi xác định theo ISO Code không vượt quá 1.

+ Độ tái lặp lại: Khi thí nghiệm trong hai phòng thí nghiệm khác nhau, kết quả đo của cùng một mẫu khi xác định theo ISO Code không vượt quá 2.

	Bảng 16: Bảng mã hóa mức độ bẩn tạp chất theo ISO 4406 : 1999

	Số lượng hạt

trong 1ml dầu
	ISO code

(4406-1999)
	Số lượng hạt

trong 1ml dầu
	ISO code

(4406-1999)

	Từ
	Đến
	
	Từ
	Đến
	

	2500000
	
	>28
	80
	160
	14

	1300000
	2500000
	28
	40
	80
	13

	640000
	1300000
	27
	20
	40
	12

	320000
	640000
	26
	10
	20
	11

	160000
	320000
	25
	5
	10
	10

	80000
	160000
	24
	2,5
	5
	9

	40000
	80000
	23
	1,3
	2,5
	8

	20000
	40000
	22
	0,64
	1,3
	7

	10000
	20000
	21
	0,32
	0,64
	6

	5000
	10000
	20
	0,16
	0,32
	5

	2500
	5000
	19
	0,08
	0,16
	4

	1300
	2500
	18
	0,04
	0,08
	3

	640
	1300
	17
	0,02
	0,04
	2

	320
	640
	16
	0,01
	0,02
	1

	160
	320
	15
	0,00
	0,01
	0


Điều 26. Phương pháp thí nghiệm khí hòa tan trong dầu cách điện
26.1. Tổng quát

26.1.1.  Phạm vi áp dụng

Phương pháp này bao gồm sự chiết và đo hàm lượng khí hòa tan trong dầu cách điện có độ nhớt  20cSt ở 40oC và nhận dạng, xác định từng khí thành phần. Các khí thành phần có thể  phát hiện và xác định gồm: H2, O2, N2, CO, CO2, CH4, C2H6, C2H4, C2H2, C3H8, C3H6.

26.1.2. Định nghĩa

- Hàm lượng khí trong dầu theo thể tích: Tổng thể tích các khí được hiệu chuẩn ở điều kiện 760torr (101,325kPa) và 0oC được chứa trong thể tích dầu cho trước, tính bằng %.

- Nồng độ của khí thành phần: thể tích của từng khí thành phần chứa trong thể tích mẫu khí cho trước trong cùng nhiệt độ và áp suất, tính bằng % hoặc ppm (phần triệu).
26.1.3. Nguyên tắc của phương pháp

- Phương pháp A: khí hòa tan được chiết từ mẫu dầu được nạp vào bình chân không biết trước thể tích. Các khí thoát ra được nén tới áp lực khí quyển và đo tổng thể tích.

- Phương pháp B: khí hòa tan được chiết từ mẫu dầu được bơm trực tiếp vào bộ chiết khí (oil stripper) có chứa các viên bi để tạo bề mặt tiếp xúc lớn thông qua khí mang thổi qua dầu.

- Phương pháp C: khí hòa tan trong dầu ở trạng thái cân bằng giữa hai pha – pha khí (headspace) và pha lỏng (dầu) trong điều kiện thí nghiệm theo định luật Henry. Ở trạng thái cân bằng, pha khí được tạo áp lực dương bằng khí Argon và sau đó nạp vào vòng định lượng mẫu nhờ việc giảm áp lực tới áp lực khí quyển. Thể tích khí chứa trong vòng định lượng mẫu được đưa vào máy sắc ký để phân tích.

- Giữa các phương pháp thí nghiệm A, B, C khác nhau về giới hạn phát hiện, độ chính xác và khả năng lặp lại đối với các khí khác nhau.

- Một phần của khí chiết ra (phương pháp A) hoặc tất cả các khí được chiết ra (phương pháp B) hay một phần khí ở thể khí (phương pháp C) được nạp vào máy sắc ký khí để phân tích. Thành phần của mẫu được tính từ biểu đồ sắc ký bằng cách so sánh diện tích pik của từng thành phần với diện tích pik của thành phần đó trong biểu đồ sắc ký so sánh khi xác định hỗn hợp khí chuẩn có thành phần và nồng độ đã biết.
26.1.4. Ý nghĩa và sử dụng

 Dầu và vật liệu cách điện nhúng trong dầu có thể phân hủy dưới ảnh hưởng của nhiệt độ và phóng điện, bởi thế sinh ra các sản  phẩm khí phân hủy với thành phần khác nhau, các khí này hòa tan vào trong dầu. Loại và nồng độ của từng khí thành phần có thể chỉ ra dạng, mức độ và nguồn gốc sinh ra chúng.

26.1.5. Lấy mẫu

Lấy mẫu dầu theo các bước lấy mẫu bằng xiranh (Điều 18, khoản 2,a).

- Lấy được mẫu đại diện không làm mất khí hoà tan hoặc không nhiễm bẩn không khí là rất quan trọng. Điều quan trọng nữa là lượng và thành phần khí hòa tan lấy được không được thay đổi trong quá trình chuyển mẫu về phòng thí nghiệm. Tránh để mẫu bị chiếu sáng lâu.

- Lấy mẫu bằng bình kim loại cứng hoặc can kim loại mềm cần được xem xét kỹ.

26.2. Phương pháp A: Chiết khí dưới chân không

26.2.1. Chiết khí

Phương pháp A dựa trên nguyên tắc chiết khí từ dầu dưới chân không. Khí thoát ra được nén tới áp lực khí quyển và đo tổng hàm lượng khí. Lấy một thể tích khí phù hợp bơm vào máy sắc ký để phân tích.
26.2.2. Thiết bị chiết khí dưới chân không

Thiết bị có dạng ở hình 15 hoặc 16 phù hợp cho dùng thể tích mẫu tới 50ml và gồm các thành phần sau:

	[image: image47.png]




	Hình 15- Thiết bị chiết khí từ dầu cách điện
1- Bình chứa thủy ngân

2- Bình gom (V=500ml)

3- Ống so sánh

4- Ống gom khí

5- Xiranh khí

6- Nút silicon

7- Ống PTFE đàn hồi
	8- Xiranh mẫu dầu thí nghiệm

9- Đồng hồ chân không

10- Lọ khử khí

11-  Khuấy từ

12- Van xả ra ngoài

13- Ống dẫn tới nguồn chân không

14- Bơm tay



-Ống PTFE (polytetrafluoroethylene) đường kính nhỏ, để nối xiranh thủy tinh có van chặn với van chân không 3 ngả và cắm vào cái nút đậy lọ khử khí.
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	Hình 16- Thiết bị chiết khí từ dầu cách điện
1- Bình gom (V=500ml)

2- Bình cân bằng mức

3- Ống so sánh

4- Xiranh khí

5- Nút silicon

6- Ống gom khí


	7- Ống PTFE đàn hồi

8 -  Xiranh mẫu dầu thí nghiệm

9 -  Đồng hồ chân không

10- Lọ khử khí

11- Khuấy từ

12- Van xả ra ngoài

13:-Ống dẫn tới nguồn chân không




- Lọ khử khí, có ống thủy tinh để bơm mẫu vào, có thể tích đủ chứa tới 50ml dầu, có khả năng tạo chân không qua bơm chân không, chứa que khuấy từ được bọc nhựa PTFE, máy khuấy từ.

- Đồng hồ đo áp lực tuyệt đối trong thiết bị.

- Hệ thống bơm chân không có khả năng tạo chân không trong bình thủy tinh tới áp suất tuyệt đối 10-3 torr (103 mPa) hoặc thấp hơn.

- Bình thủy tinh đủ lớn so với thể tích dầu mẫu, sao cho sự khử khí hoàn toàn sẽ đạt được và tỉ lệ gom theo thể tích sao cho càng lớn. Hợp lý là bình có thể tích 500ml.

- Van đảm bảo độ kín chân không cao được bôi một lượng tối thiểu mỡ chân không dùng để nối thông thiết bị.

- Ống gom khí, chuẩn 0,01ml/vạch chia có khả năng chứa 5ml khí ở cuối được nút bằng nút silicon. 

- Bình chứa thủy ngân đủ để nạp đầy bình gom và ống gom.

Chú ý: hơi thủy ngân cực độc, dễ bay hơi nên chú ý biện pháp an toàn.
26.2.3. Chuẩn bị thiết bị chiết khí

- Kiểm tra cẩn thận độ kín chân không các khớp nối với van.

- Xác định tổng thể tích của thiết bị chiết VT, thể tích của không gian gom Vc, tính tỉ số gom theo thể tích:

Tỉ số gom  
[image: image49.wmf]c
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- Tính hệ số khử khí cho mỗi loại khí:
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i0

T0

1

E=

K×V

1+

V-V

       (2) 

Trong đó:

Ei  : hệ số khử của khí i

Vo: thể tích của dầu mẫu

VT: tổng thể tích bên trong của thiết bị chiết trước khi nạp dầu mẫu

Ki : Ostwald - hệ số hòa tan của khí i

- Xác định hệ số  hòa tan Ostwald của một số loại khí hòa tan trong một loại dầu cách điện riêng ở 25oC cho ở bảng 17. 

- Giá trị của hệ số hòa tan cho ở bảng trên được hiệu chỉnh theo từng loại dầu riêng có tỉ trọng ở 15,5oC là 0,855g/cm3 sử dụng trong sự xác định ban đầu (gốc).
- Hệ số hòa tan đối với các loại dầu khoáng có tỉ trọng khác được tính như sau:


[image: image51.wmf]ri
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     (3)
Trong đó:


Kr : hệ số hòa tan hiệu chỉnh cho khí i

   ρ   : tỉ trọng của dầu nghiên cứu (g/cm3 ở 15,5oC)

- Độ hòa tan tuyệt đối của từng loại khí sẽ thay đổi nếu như dầu khác được sử dụng, tỉ số hòa tan của một loại khí vào khí khác sẽ duy trì không đổi.

Bảng 17                                                                                                                                         

	STT
	Thành phần khí
	Ostwald - hệ số hòa tan của khí Ki, 25oC

	1
	H2
	0,0558

	2
	N2
	0,0968

	3
	CO
	0,133

	4
	O2
	0,179

	5
	CH4
	0,438

	6
	CO2
	1,17

	7
	C2H2
	1,22

	8
	C2H4
	1,76

	9
	C2H6
	2,59

	10
	C3H8
	11,0


26.2.4. Tiến hành chiết khí

- Hạ thấp mức thủy ngân trong bình gom.

- Tạo chân không trong bình gom và bình khử khí tới áp suất tuyệt đối 10-3torr (130mPa) hoặc thấp hơn (trong hình 15, phần không gian trên mặt thủy ngân trong bình chứa phải được tạo chân không).

- Nối xiranh mẫu dầu bằng ống PTFE bằng van 3 ngả dẫn tới bình khử khí.

- Xả một lượng dầu từ xiranh qua ống và van vào bình xả đảm bảo chắc chắn rằng tất cả không khí trong ống nối được thay bằng dầu.

- Đóng van vào bơm chân không và sau đó mở từ từ van 3 ngả cho dầu và bọt khí (nếu có) từ xiranh vào trong bình khử khí.

- Cho lượng dầu mong muốn vào trong bình khử khí và đóng máy khuấy từ khuấy mạnh trong 10 phút. Thể tích dầu này là Vo dùng để tính toán.

- Nếu như có mặt của bọt khí trong xiranh, phân tích tổng hàm lượng khí trong xiranh kể cả bọt khí hoặc nếu như bọt khí lớn và nghi ngờ hàm lượng khí hoàn tan lớn, đo và phân tích bọt khí riêng, chiết hoàn toàn mẫu dầu và hiệu chỉnh nếu có thể.

- Đóng van chặn cách ly bình gom, cho thủy ngân chảy vào bình gom.

- Mở van chặn vào cột so sánh và nhờ bơm tay (Hình 15) hoặc chai mức (Hình 16) đưa mức thủy ngân trong cột so sánh trùng với mức trong cột ống gom.

-Đo thể tích khí chiết trong ống gom, hiệu chỉnh hiệu suất gom bằng cách chia nó cho tỉ số gom (theo thể tích) tính ở mục 26.2.3. Hiệu chỉnh về áp suất 760 torr (101,325kPa) và ở 0oC. Xác định thể tích dầu được khử khí trong bình khử khí, ghi bằng % khí trong dầu theo thể tích.

26.2.5. Phân tích khí sau khi chiết

a. Thiết bị

- Máy sắc kí khí bao gồm: nguồn khí mang, bộ phận điều chỉnh áp lực, hộp tiêm mẫu, cột hấp phụ, lưu tốc kế, bộ chỉ thị detector, máy tự ghi (hoặc máy tính chạy phần mềm chuyên dụng, máy in).
- Đồng hồ phải thỏa mãn điều kiện đo và kiểm tra nhiệt độ của cột hấp phụ điểm vào và bộ chỉ thị trong khoảng 0,5oC.

- Thiết bị phải có khả năng phân tách hoàn toàn các khí thành phần, độ nhạy cho ở bảng 18, đảm bảo đo định lượng diện tích của pik tương ứng.                                                                                                                                                                                                              
Bảng 18

	Thành phần khí
	Giới hạn phát hiện khí hòa tan 

trong dầu, ppm

	H2
	5

	Hydrocacbon
	1

	Các oxit cacbon
	25

	Các khí atmospheric
	50


- Thiết bị thỏa mãn điều kiện sao chép đầy đủ biểu đồ của mẫu chuẩn so sánh. Diện tích dưới các pik tương đương với hydrocacbua và oxit cacbon phù hợp trong khoảng  1% so với đường chuẩn.

- Xiranh khí gắn với kim cố định có dung tích hợp lý.         
b. Hóa chất và vật liệu

- Độ sạch của hóa chất: Sử dụng loại hóa chất tinh khiết hóa học, thỏa mãn điều kiện là hóa chất có độ sạch đủ cao cho phép sử dụng chúng không làm giảm độ chính xác của sự xác định.

- Vật liệu hấp phụ hợp lý là sử dụng các loại sau: Lưới phân tử, porapakQ, Porapak S, diisodecylphthalat A, Silicagel J, Chromosorb 102, và carbosiew B.

- Heli, Argon, Nitơ là khí mang có độ sạch thấp nhất 99,95% mol.

- Heli được sử dụng như là khí mang với bộ chỉ thị cảm nhạy nhiệt, môi trường làm tăng cao nồng độ của H2 có thể cho kết quả không tuyến tính bởi khả năng tải nhiệt của He và H2   bị giới hạn.

- Sử dụng Argon làm khí mang, bộ methan hóa sẽ dùng chất xúc tác là bột nikel để chuyển hóa CO, CO2 thành CH4 và được phát hiện bằng cảm biến ion hóa ngọn lửa. Nếu dùng Heli làm khí mang thì không cần thiết sử dụng chất xúc tác, nhưng phải tăng độ nhạy. Nếu dùng nitơ làm khí mang thì không phân tích được nitơ.

- Cảm biến ion hóa ngọn lửa thay thế cho cảm biến nhiệt để phát hiện các khí hydrocacbon nhờ độ nhạy cao hơn đối với các thành phần khí này.

- Chương trình đẳng nhiệt và chương trình tăng nhiệt độ được dùng phối hợp để tăng khả năng phân tách và độ nhạy của thiết bị phân tích. 

- Hỗn hợp khí tiêu chuẩn để so sánh: nồng độ các khí cỡ hàng trăm ppm, các khí O2 , N2 là hàng nghìn ppm. Nồng độ các khí thành phần trong khí chuẩn lớn hơn các khí này ở trong dầu từ 5 đến 10 lần bởi vì nồng độ ảnh hưởng đến hiệu suất chiết khí từ dầu, nồng độ lớn hơn thì độ chính xác lớn hơn khi chuẩn bị mẫu chuẩn. Acetylen được chuẩn bị với nồng độ thấp hơn các khí khác.

c. Hiệu chuẩn

- Chuẩn bị máy sắc ký khí (GC) để sử dụng như chỉ dẫn của nhà chế tạo, thành lập điều kiện vận hành có thể phân tích các khí thành phần.

- Tiêm một thể tích nhất định của hỗn hợp khí tiêu chuẩn vào máy sắc ký và phân tích các khí thành phần trong hỗn hợp. Tiến hành phân tích lại trong cùng điều kiện cho cùng một biểu đồ sắc ký. Sự hiệu chuẩn được tiến hành hàng ngày trước khi phân tích.

d. Tiến hành

- Tăng áp lực của khí chiết chứa trong ống gom, miêu tả ở mục 26.2.4, hơi cao hơn áp lực khí quyển bằng cách nâng mức thủy ngân trong ống gom khí.

- Cắm kim của xiranh khí qua nút ở ống gom và hút thể tích khí hợp lý vào xilanh. Điều chỉnh áp lực khí trên cột so sánh chính xác bằng áp lực khí quyển trước khi đóng xiranh hoặc rút kim ra khỏi nút.

- Khi trạng thái của thiết bị cân bằng với điều kiện thiết lập trong quá trình hiệu chuẩn, nhanh chóng tiêm thể tích khí biết trước vào máy sắc ký khí qua điểm cấp mẫu.
- Lặp lại các bước trên cho tới khi biểu đồ sắc ký thu được nhất quán.

e. Tính toán

- Xác định diện tích tích phân của mỗi pík trên biểu đồ sắc ký.

- Xác định khí có trên biểu đồ sắc ký bằng cách so sánh thời gian thoát ra tương ứng với pik của khí chuẩn trong hỗn hợp khi hiệu chuẩn.

- Xác định hàm lượng mỗi khí thành phần bằng cách so sánh diện tích pik tương ứng với diện tích của pik khí chuẩn trong bước hiệu chuẩn.

- Tính nồng độ thể tích của mỗi khí riêng đối với thể tích của dầu được khử khí trong bình khử khí. Hiệu chỉnh ở 760tor (101,325 kPa) và 0​oC. Biểu diễn bằng ppm (phần triệu) theo thể tích.
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Trong đó:

Vg : thể tích khí được chiết

Vo : thể tích dầu thí nghiệm

Ai : diện tích hoặc chiều cao của pik tương ứng với khí i trong mẫu thí nghiệm

Asi: diện tích hoặc chiều cao của pik tương ứng với khí i trong mẫu chuẩn

Ci  : nồng độ khí i trong mẫu thí nghiệm (ppm theo thể tích)

Csi: nồng độ khí i trong mẫu chuẩn (ppm theo thể tích)

Pa : áp lực khí quyển (Torr)

Ta : nhiệt độ môi trường (Kelvin)

- Hiệu chỉnh nồng độ khí trong mẫu thí nghiệm do sự khử khí không hoàn toàn bằng cách chia từng giá trị nồng độ khí cho hệ số khử khí tương ứng lấy từ mục 26.2.3
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g. Độ chính xác, độ sai lệch

- Độ chính xác và độ sai lệch của phương pháp này được thiết lập bằng phương pháp thống kê kết quả thí nghiệm trong một phòng thí nghiệm.

- Độ lặp lại là chênh lệch kết quả đối với một mẫu do một người tại một phòng thí nghiệm tiến hành:

· Đối với các khí cháy và CO2 được xem xét ở độ tin cậy 95% (In (r)95% ) được tính theo biểu thức dưới đây :

In (r)95%   = kn (r)95%×Cn        (6)         

          kn (r)95% : hệ số lặp lại với độ tin cậy 95% đối với một loại khí thành phần.

· Đối với O2 và N2 được xem xét ở độ tin cậy 50% và hệ số dao động

     (Sn  (r)50% ) cho ở bảng 16.

- Độ tái lặp lại là chênh lệch kết quả đối với một mẫu do người khác và ở một phòng thí nghiệm khác tiến hành:

· Đối với các khí cháy và CO2 được xem xét ở độ tin cậy 95% (In (R)95% ) được tính:

In (R)95%   = kn (R)95%×Cn            (7)

      kn (R)95% : hệ số tái lặp lại với độ tin cậy 95% đối với một loại khí thành phần.

· Đối với O2 và N2 được xem xét ở độ tin cậy 50% và hệ số dao động tái lặp lại (Sn  (r)50%  ) cho ở bảng 19.

- Độ chênh lệch giữa kết quả đo và giá trị thực (Bn) 

· Đối với từng loại khí cháy  được xem xét ở độ tin cậy 95% và được tính:
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Trong đó:

Cno: nồng độ thực của khí thành phần trong mẫu thí nghiệm (ppm)

Cn : nồng độ đo được của khí thành phần trong mẫu thí nghiệm (ppm)   

· Đối với  CO2   độ chênh lệch sẽ giảm khi xác định với nồng độ CO2  tăng. Độ chênh dương khi xác định với nồng độ thấp do nhiễm từ không khí.

· Đối với O2 và N2 độ chênh lệch luôn là giá trị dương bởi vì bị O2 và N2 trong không khí xâm nhập vào mẫu thí nghiệm.
Hệ số lặp lại, hệ số tái lặp lại và hệ số dao động tương ứng với từng loại khí cho ở bảng 19.

Bảng 19

	
	Khoảng nồng độ
	Hệ số lặp lại
	Hệ số tái lặp lại
	Sự chênh lệch

	Các khí cháy và CO2 

	Loại khí
	ppm
	kn(r)95%
	kn (R)95%
	Bn

	H2
	90 ÷ 710
	0,31
	0,38
	-0,13

	CO
	110 ÷ 930
	0,28
	0,79
	-0,14

	CH4
	35 ÷ 620
	0,25
	0,72
	-0,21

	C2H6
	40 ÷ 400
	0,37
	0,75
	-0,29

	C2H4
	30 ÷ 800
	0,28
	0,82
	-0,27

	C2H2
	25 ÷ 335
	0,29
	0,64
	-0,30

	CO2
	45 ÷ 9300
	0,48
	0,76
	-

	Ôxy và Nitơ

	Loại khí
	ppm
	Sn  (r)50%
	Sn  (R)50%
	Bn

	O2
	4630 ÷ 4670
	0,25
	0,35
	0,07 ÷ 0,53

	N2
	27000 ÷ 61000
	0,14
	0,27
	0,47- (-)0,05


26.3. Phương pháp B: Cột chiết khí trực tiếp (Stripper)

26.3.1. Cột chiết khí trực tiếp (Stripper)

- Khí hòa tan được chiết từ mẫu dầu bằng cách sục Argon và vảy dầu lên trên bề mặt của các viên bi. Các khí được chiết này được đưa vào máy sắc ký để phân tích.
- Phương pháp này không nên sử dụng để phân tích dầu cách điện Silicon bởi vì chất lỏng cách điện Silicon có độ sủi bọt quá lớn là nguyên nhân gây nhiễm bẩn các cột tách sau bộ chiết khí.

- Máy sắc ký: 

Có khả năng tách và phát hiện các khí cần phân tích sau khi bơm trực tiếp một lượng nhỏ dầu vào máy. Bộ chiết khí trực tiếp có thể chọn Hình 17, Hình 18.
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	Hình 17
Bộ chiết khí trực tiếp bằng thủy tinh

1- Vết lõm thủy tinh

2- Ống mao quản                        


	3- Nút tiêm mẫu

4- Nối với van lấy mẫu khí vào máy sắc ký
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	Hình 18:

Bộ chiết khí trực tiếp bằng thép không gỉ

1- Ống thép không gỉ (đường kính ngoài 6mm, đường kính trong 4mm)

2- Khối gia nhiệt

3- Cảm biến đo nhiệt độ

4- Xiranh tiêm mẫu 1-5ml

5- Giá đỡ bằng nhôm

6-  Ống mao quản bằng thép không gỉ vào và ra (đường kính ngoài 1,6mm)

7- Bồn chứa dầu xả
	8- Đầu cuối của kim tiêm dầu

9- Chai khí

10- Tiêm mẫu dầu

11- Van 3 ngả

12- Van chặn

13- Ống nối với van lấy mẫu khí của máy sắc ký

14- Khớp nối hình nón kép


- Thiết bị phải có khả năng phân tách hoàn toàn các khí thành phần, độ nhạy cho ở bảng 20:   

Bảng 20
	Thành phần khí
	Giới hạn phát hiện khí hòa tan trong dầu, ppm

	H2
	20

	Hydrocacbon
	1

	Các oxit cacbon
	2

	Các khí atmospheric
	500


26.3.2. Hóa chất và vật liệu

- Vật liệu hấp phụ hợp lý là sử dụng các loại sau: Molecular sieve, porapakQ, Porapak S, diisodecylphthalat A, Silicagel J, Chromosorb 102, và carbosiew B và Sperocarb. Molecular Sieve sử dụng để phân tách H2, O2, N2 CH4 và CO. Porapak N, Q hoặc kết hợp cả hai để phân tách CO2, C2H4, C2H6, C2H2, C3H8,  và C4H10.  Sperocarb sử dụng để phân tách CO2 và các khí Hydrocacbon.

- Argon, Nitơ là khí mang có độ sạch thấp nhất 99,95% mol với tổng hàm lượng Hydrocacbon không quá 0,5 ppm và CO2 nhỏ hơn 1 ppm.

- Sử dụng Argon làm khí mang, bộ methan hóa sẽ dùng chất xúc tác là bột nikel để chuyển hóa CO, CO2 thành CH4 và được phát hiện bằng cảm biến ion hóa ngọn lửa. Đánh giá khả năng chuyển hóa của bột Nikel bằng cách đánh giá sự tương ứng đối với cacbon dioxid.

- Cảm biến ion hóa ngọn lửa thay thế cho cảm biến nhiệt để phát hiện các khí hydrocacbon nhờ độ nhạy cao hơn đối với các thành phần khí này. Hydrogen phải có độ sạch thấp nhất là 99,99% với tổng hàm lượng Hydrocacbon không quá 0,5 ppm  và không khí có độ sạch với tổng hàm lượng Hydrocacbon không quá 1 ppm 

- Hỗn hợp khí tiêu chuẩn để so sánh: Khí chuẩn nồng độ thấp biết trước phần trăm các khí thành phần với nồng độ gần bằng độ lớn cần tính toán. Khí chuẩn nồng độ cao có nồng độ các khí thành phần lớn hơn trong khí chuẩn nồng độ thấp. Khí chuẩn này dùng để pha chế khí hòa tan trong dầu.

26.3.3. Hiệu chuẩn

- Chuẩn bị máy sắc ký theo chỉ dẫn của nhà chế tạo, sẵn sàng cho việc hiệu chuẩn.

- Bơm trực tiếp khí chuẩn nồng độ thấp vào máy sắc ký để phân tích. Thiết lập  sắc đồ  chuẩn và phương pháp chuẩn (xác định thời gian thoát ra, diện tích pik hoặc độ cao của pik tương ứng với mỗi khí thành phần trong hỗn hợp khí chuẩn) chuẩn bị máy cho việc bơm mẫu thí nghiệm. Lặp lại nhiều lần cho tới khi thu được các sắc đồ của khí chuẩn phù hợp (hình 19).

26.3.4. Xác định hệ số khử khí

- Bơm trực tiếp khí chuẩn hòa tan trong dầu đã chuẩn bị sẵn. Xác định hàm lượng của chúng dựa trên việc so sánh với các khí thành phần tương ứng trong khí chuẩn nồng độ thấp đã được phân tích ở trên. 

- Sự khác nhau giữa nồng độ khí được tính toán và nồng độ khí được xác định ở trên là hiệu suất khử khí đối với một khí thành phần và được tính như sau:
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Trong đó:


Di   : hệ số khử khí của khí i    


Caoi : nồng độ xác định được của khí i trong dầu chuẩn


Cboi : nồng độ xác định được của khí i trong dầu trắng

    Coi    : nồng độ tính toán của khí i trong dầu chuẩn

- Hệ số khử khí sử dụng để hiệu chuẩn giá trị nồng độ khí xác định được do sự khử khí không hoàn toàn. Lặp lại quá trình xác định cho tới khi thu được kết quả phù hợp.

- Xác định hệ số khử khí hàng tuần cho ít nhất một khí thành phần trong khí chuẩn.

- Khi thay thế các bộ phận của máy sắc ký nên xác định lại hệ số khử khí.

- Xác định độ tuyến tính của các cảm biến thực hiện hàng tháng bằng cách thí nghiệm các khoảng của nồng độ khí tương ứng được tính toán trong mẫu thật. Hiệu suất khử khí cũng được xác định theo các khoảng đo, đảm bảo ổn định và tuyến tính.

- Dầu chuẩn được chuẩn bị bằng cách hòa trộn hỗn hợp khí chuẩn nồng độ cao vào dầu đã được khử khí. Khí chuẩn nồng độ thấp chuẩn bị bằng cách hòa trộn khí chuẩn nồng độ cao vào trong khí mang là argon hoặc nitơ. Nên sử dụng khí chuẩn nồng độ thấp (low gas standard) hoặc dầu chuẩn (gas in oil standard) thương mại để đảm bảo độ chính xác cao hơn.

- Thực hiện hiệu chuẩn hàng ngày trước khi phân tích mẫu.

	

	Hình 19: Sắc đồ mẫu khí chuẩn nồng độ thấp

+ Với  H2 = 99,8ppm, O2  = 1600ppm, N2  = 16600ppm, CH4  = 100ppm, CO = 100ppm, CO2  =  400ppm, C2H4 = 100ppm, C2H6 = 100ppm, C2H2  = 99,8ppm.

+ Máy sắc ký được trang bị bộ chiết khí trực tiếp, TCD, FID, methanizer.

Cột nhồi Porapak N và Q, Molecular sieve 5A, khí mang là argon.

+ Điều kiện vận hành: Nhiệt độ cột và bộ chiết khí trực tiếp là 75oC, nhiệt độ cảm biến (detectors TCD và FID) là 100oC, nhiệt độ methanizer (chứa bột nikel) là 380oC.


26.3.5. Thực hiện bơm mẫu

- Chuẩn bị máy sắc ký đủ điều kiện bơm mẫu thí nghiệm.

- Chuẩn bị mẫu dầu để bơm. Trước hết là hòa tan các bọt khí tách ra khỏi dầu (nếu có) bằng cách nén piston của xiranh mẫu, lắc xiranh mẫu sao cho các bọt khí hòa tan hoàn toàn vào mẫu dầu. Dùng một lượng mẫu nhỏ (khoảng vài ml) để tẩy rửa đường ống bơm mẫu trước khi bơm. Bơm một lượng mẫu cần thiết vào vòng định lượng mẫu.

- Sau đó ngay lập tức nối vòng định lượng mẫu với máy sắc ký.

- Nếu máy sắc ký trước đó phân tích mẫu có hàm lượng khí cao (nhất là C2H2 ) cần phải bơm mẫu dầu đã khử khí vào để tẩy rửa hệ thống trước khi bơm mẫu.

26.3.6. Tính toán

- Xác định diện tích tích phân của từng khí thành phần xuất hiện trên sắc đồ.

- So sánh với sắc đồ tiêu chuẩn để xác định các khí thành phần (theo thời gian thoát ra trên sắc đồ).

- So sánh diện tích pik với diện tích pik của khí tương ứng để tính hàm lượng của nó.

- Hiệu chỉnh giá trị đo bằng hệ số khử khí, tính theo biểu thức sau:
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Trong đó:

Di : hệ số khử khí của khí i    

Cdi : nồng độ khí i trong mẫu dầu thí nghiệm

Cci : nồng độ sau hiệu chỉnh của khí i trong mẫu dầu thí nghiệm 

26.3.7. Độ chính xác, độ sai lệch

- Độ chính xác và độ sai lệch của phương pháp này được thiết lập bằng phương pháp thống kê kết quả thí nghiệm trong một phòng thí nghiệm.

Bảng 21 
	
	Khoảng nồng độ
	Hệ số lặp lại
	Hệ số tái lặp lại
	Sự chênh lệch

	Các khí cháy và CO2 

	Loại khí
	ppm
	kn(r)95%
	kn (R)95%
	Bn

	H2
	90÷710
	0,17
	0,61
	-0,07

	CO
	110÷930
	0,17
	0,51
	+0,02

	CH4
	35÷620
	0,08
	0,61
	-0,03

	C2H6
	40÷400
	0,08
	0,88
	+0,00

	C2H4
	30÷800
	0,09
	0,76
	+0,05

	C2H2
	25÷335
	0,11
	0,71
	+0,06

	CO2
	45÷9300
	0,22
	0,78
	-

	Ôxy và Nitơ

	Loại khí
	ppm
	Sn  (r)50%
	Sn  (R)50%
	Bn

	O2
	4630÷4670
	0,24
	0,63
	0,41-1,05

	N2
	27000÷61000
	0,17
	0,35
	0,49-0,04


- Độ lặp lại là chênh lệch kết quả đối với một mẫu do một người tại một phòng thí nghiệm tiến hành:

· Đối với các khí cháy và CO2 được xem xét ở độ tin cậy 95%( In (r)95% ) được tính theo biểu thức dưới đây :

In (r)95%   = kn (r)95%×Cn         (11)                   
                  kn (r)95%: hệ số lặp lại với độ tin cậy 95% đối với một loại khí thành phần

· Đối với O2 và N2 được xem xét ở độ tin cậy 50%  và hệ số dao động (Sn  (r)50%) cho ở bảng 21:
- Độ tái lặp lại là chênh lệch kết quả đối với một mẫu do người khác và ở một phòng thí nghiệm khác tiến hành:

· Đối với các khí cháy và CO2 được xem xét ở độ tin cậy 95%( In (r)95% ) được tính:

In (R)95%   = kn (R)95%×Cn                (12)           
           kn (R)95%: hệ số lặp lại với độ tin cậy 95% đối với một loại khí thành phần 

Đối với O2 và N2 được xem xét ở độ tin cậy 50%  và hệ số dao động tái lặp lại  
 (Sn  (R)50% ) cho ở bảng 21.

- Độ chênh lệch giữa kết quả đo và giá trị thực (Bn) 

· Đối với từng loại khí cháy  được xem xét ở độ tin cậy 95% và được tính:
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(13)
Trong đó:


Cno : nồng độ thực của khí thành phần trong mẫu thí nghiệm (ppm)


Cn  : nồng độ đo được của khí thành phần trong mẫu thí nghiệm (ppm)   

· Đối với CO2 độ chênh lệch sẽ giảm khi xác định với nồng độ CO2  tăng. Độ chênh dương khi xác định với nồng độ thấp do nhiễm từ không khí.

· Đối với O2 và N2 độ chênh lệch luôn là giá trị dương bởi vì bị O2 và N2 trong không khí xâm nhập vào mẫu thí nghiệm.             

- Hệ số lặp lại, hệ số tái lặp lại và hệ số dao động tương ứng với từng loại khí cho ở bảng 21.

26.4. Phương pháp C: lấy mẫu từ pha khí (Headspace)
26.4.1. Lấy mẫu từ pha khí 

- Đẩy khí trong phần hơi trên mặt dầu trong một bình kín bằng khí mang argon. Kết quả là một phần các khí (H2, O2, N2 CH4, CO, CO2, C2H4, C2H6, C2H2, hoặc C3H8) với nồng độ CoL hòa tan trong dầu được chuyển thành pha khí. Ở trạng thái cân bằng, quan hệ giữa nồng độ khí còn lại trong dầu CL và nồng độ CG của chúng trong pha khí và nồng độ ban đầu của chúng trong dầu CoL mô tả theo biểu thức sau:
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C×V=C×V+C×V

       (14)              
Trong đó:

VL   : thể tích của mẫu dầu


 VG : thể tích của phần hơi

- Sự cân bằng nồng độ giữa hai pha ở trạng thái cân bằng như sau:
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C=K×C

                       (15) 
Trong đó K: hệ số phân pha

- Thay vào biểu thức trên ta có: 
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C×V=K×C×V+C×V

              (16)   
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- Từ biểu thức trên ta thấy phương pháp lấy mẫu từ phần khí chỉ ra nồng độ ban đầu của các khí hòa tan trong dầu có thể được xác định bằng cách phân tích một thể tích khí lấy từ phần hơi ở trạng thái cân bằng. Tiến hành theo hai bước sau:
· Bước 1: (time = 0).Mẫu dầu cần phân tích với thể tích VL, chứa khí hòa tan với nồng độ CoL  được nạp vào lọ có tổng thể tích V. Lọ này được đặt trong buồng cấp mẫu (headspace sampler) và duy trì ở nhiệt độ ổn định, trang bị máy lắc cơ khí để nhanh chóng đạt được sự cân bằng giữa hai pha dầu - khí.

· Bước 2: ở trạng thái cân bằng. Nồng độ khí trong mẫu dầu và nồng độ của nó trong pha khí tương ứng là CL và CG . Pha khí sau đó được tạo áp lực dương bằng argon và vòng định lượng mẫu khí được nạp nhờ việc giảm áp lực tới áp suất môi trường. Thể tích khí chứa trong vòng định lượng mẫu được đưa vào cột sắc ký để phân tích.
26.4.2. Thiết bị
-  Buồng cấp mẫu (headspace sampler): được trang bị vòng định lượng mẫu, ống dẫn mẫu khí trực tiếp vào cột thứ nhất của máy sắc ký và có thể ổn nhiệt theo yêu cầu. Để rút ngắn tới mức tối thiểu thời gian cân bằng pha, bộ cấp mẫu được trang bị máy lắc cơ khí.

- Máy sắc ký: được trang bị van nhánh để xả, bộ hạn chế có thể điều chỉnh được, cảm biến nhiệt (TCD), cảm biến ion hóa ngọn lửa (FID). Các khí H2, O2 và N2 được phát hiện bằng TCD, khi đó FID phát hiện hydrocacbon và cacbon oxid.
- Lưới phân tử (molecular sieve): cột mao quản chứa 5A plot (dài 30m, đường kính trong 0,53mm, phủ lớp 5A plot dày 50 µm) dùng để phân tách các khí H2, O2, N2, CH4  và CO.

- Cột chứa carboxen 1006 plot (dài 30m, đường kính trong 0,53mm) dùng để phân tách CO2, C2H4, C2H6, C2H2  và C3H8.
- Bộ chuyển hóa Methanizer: chứa bột nikel và đặt giữa TCD và FID để chuyển hóa CO, CO2 thành CH4 và được phát hiện bằng FID.
- Lọ cấp mẫu: lọ có thể tích 20ml, xác định chính xác thể tích của lọ cấp mẫu được thực hiện theo mục 32.4.4.

- Kìm để kẹp nút chai
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	Hình 20: Sơ đồ hợp bộ máy phân tích khí theo phương pháp C (headspace)

1: Lọ cấp mẫu (30ml)                             10: Cột hạn chế có thể điều chỉnh 

2: Bộ cấp mẫu (headspace sampler)       11: Van nhánh (bypass) 

3: Khí mang argon                                  12:  Cảm biến TCD

 4: Vòng định lượng mẫu                        13: Khí argon so sánh (TCD) 

5: Van điều chỉnh lưu lượng dòng khí    14: Methanizer (bộ chuyển hóa CO, CO2)

6: Van điều chỉnh áp lực dòng khí          15: Khí hydrogen dùng cho FID và Methanizer

7: Van xúc rửa hệ thống                         16: Cảm biến FID          

8: Cột mao quản chứa carboxen 1006    17: Khí nén dùng cho FID

9: Cột mao quản chứa molecular sieve 5A


- Nút đậy bằng nhôm có khoan lỗ

- Nút lọ cấp mẫu bằng PTFE

- Xiranh thủy tinh dung tích 30ml, trang bị van 3 ngả

- Kim tiêm loại 18G1 (1,2 x 25mm) và 26G1/2 (0,45 x 13mm)

- Van giảm áp hai cấp với bộ điều chỉnh áp lực 20,7kPa(3 psi) cho chai chứa argon và khí hiệu chuẩn. 

- Sơ đồ lắp ráp mô tả ở hình 20: Thiết bị có khả năng phân tách các khí thành phần với giới hạn phát hiện cho ở bảng 23, phương pháp C. Điều kiện vận hành máy sắc ký mô tả ở bảng 22. Thiết bị có thể đạt được giới hạn phát hiện (bảng 20) trong một phòng thí nghiệm với vòng định lượng mẫu (loop) 3ml, cột mao quản. Hình 21 là sắc đồ ghi được với điều kiện thí nghiệm mô tả ở bảng 22, mẫu dầu lấy từ máy biến áp hở với tổng hàm lượng khí 6,0%.

- Giới hạn phát hiện (tỷ số tín hiệu/tín hiệu nhiễu =3)

Bảng 22
	Thông số
	Bộ cấp mẫu (headspace sampler)
	Máy sắc ký

	Nhiệt độ
	- Mẫu

- Ống dẫn

- Van tiêm mẫu
	- 70oC

- 150oC

- 150oC
	- Van bypass

- FID

- TC

- Methanizer
	- 120oC

- 250oC

- 250oC

- 350oC

	Áp lực
	Áp lực trong lọ vial
	70 kPa 

(0,7 bar)
	Lò
	- 40oC trong 3 phút

- 24oC/phút tới 170oC trong 2 phút

- 24oC/phút tới 250oC trong 5 phút

	Thời gian
	- Để cân bằng  ở 70oC có lắc mẫu

- Tạo áp lực

- Cân bằng áp lực

- Nạp mẫu vào vòng định lượng

- Chuyển mẫu vào máy sắc ký
	- 30 phút

- 0,25 phút

- 0,25 phút

- 0,25 phút

- 0,90 phút
	bypass
	0-4 phút, cột nối tiếp

4-11 phút, qua MS 5A

11-13 phút, qua cột nối tiếp.

13 phút đến hết, qua MS 5A



	Nguồn lắc
	
	Tốc độ max.
	
	

	Khí mang
	
	Argon, lưu lượng 12 ml/phút
	
	


Bảng 23
	Thành phần khí
	Giới hạn phát hiện khí hòa tan 

trong dầu, ppm

	H2
	0,6

	O2
	11,0

	N2
	11,2

	CH4
	0,08

	CO
	0,09

	CO2
	0,10

	C2H4
	0,04

	C2H6
	0,04

	C2H2
	0,05

	C3H8
	0,20


26.4.3. Hóa chất

- Argon, không khí, hydrogen có độ sạch là 99,999%. Argon dùng để tạo áp lực cho lọ cấp mẫu và là khí mang khi phân tích mẫu. Không khí và hydrogen dùng cho FID.

- Chuẩn bị 3 mẫu khí chuẩn với sai số 0,5% để xác định đường hiệu chuẩn 3 điểm, các điểm hiệu chuẩn này đảm bảo bao phủ hết khoảng đo trong sử dụng sau này, nó tùy thuộc vào loại thiết bị phân tích sử dụng thực tế.
	[image: image72.png]widsis-00

witg-Ho

o

widel ko

wad gz i

Sn

wed 240

gy

N

w55

wa 00ez -0

widgzize -

widsess -0

widiz-

(e ms

o_\_..w-i—_‘-» -

®

s

Time (rie)





	Hình 21: Sắc đồ thí nghiệm mẫu với điều kiện thí nghiệm mô tả ở bảng 22


26.4.4. Tiến hành thí nghiệm

- Xác định thể tích của lọ cấp mẫu: Bởi vì tỷ số phân pha (VG/VL) rất quan trọng trong tính toán, do vậy cần xác định chính xác thể tích của lọ cấp mẫu và sự dao động thể tích đối với mỗi lô lọ đem sử dụng.

· Để 20 lọ và 500 ml nước ổn định trong phòng thí nghiệm, ghi nhiệt độ phòng thí nghiệm, lọ cấp mẫu có thể lấy từ các hộp khác nhau trong số lọ sẽ sử dụng.

· Xác định trọng lượng của lọ với độ chính xác 0,01g. Nạp đầy nước tới miệng lọ sau đó cân lại  với độ chính xác 0,01g.

· Tính thể tích mỗi lọ theo biểu thức (18):
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Trong đó:


V   : thể tích của lọ cấp mẫu


WW: khối lượng cân của lọ nạp nước


WE : khối lượng cân của lọ chưa nạp nước


DW : tỷ trọng của nước ở nhiệt độ phòng thí nghiệm

· Tính giá trị trung bình của các lọ và độ lệch chuẩn của 20 lọ cấp mẫu cho mỗi lô.

· Sử dụng giá trị trung bình để xác định chính xác thể tích VG và tỷ số phân pha trong biểu thức (17) (Chú ý thực hiện phân tích theo phương pháp C, độ lệch chuẩn tương đối thể tích thiết lập được nhỏ hơn 0,7%  cho trên 20 lọ trong lô).

- Chuẩn bị lọ cấp mẫu (headspace vial):

· Sử dụng dụng cụ phù hợp để kẹp nắp lọ bằng chụp nhôm có lỗ với nút đệm kín bằng PTFE, sao cho đảm bảo độ kín.

· Ấn hai kim 18G1 qua nút lọ ở vị trí khác nhau tạo thành đường dẫn khí vào và ra. Tẩy lọ bằng khí argon với lưu lượng 2ml/phút trong thời gian ít nhất là 30 giây. Rút kim đường ra trước, sau là kim đường vào (điều chỉnh áp lực argon 20,7kPa-3 psi để hạn chế sự quá áp lực trong lọ).

- Hiệu chuẩn:  Đường chuẩn thiết lập như sau:
· Ấn hai kim 18G1 qua nút lọ, một kim dùng để dẫn khí chuẩn vào, kim kia dùng để khí thoát ra. Tẩy rửa lọ bằng hỗn hợp khí chuẩn với lưu lượng 2 lít/phút trong thời gian ít nhất 30 giây. Rút kim đường ra trước, sau là kim đường vào. Để cân bằng áp lực trong lọ với áp lực môi trường bằng cách ấn kim 26G1/2 qua nút trong thời gian ngắn khoảng 1 đến 2 giây (để đảm bảo an toàn, bình khí chuẩn được trang bị van điều áp có thể điều chỉnh được áp lực 20,7kPa (3 psi)).

· Đặt lọ cấp mẫu vào bộ cấp mẫu (headspace sampler) và tiến hành phân tích theo điều kiện ghi trong bảng 22.

· Xử lý đường chuẩn có thể sử dụng phần mềm dựa trên đường tuyến tính: 

y   =  ax + b            (19)

- Phân tích mẫu dầu:

· Sử dụng xiranh thủy tinh có gắn van 3 ngả bằng nhựa lấy mẫu trực tiếp dầu từ thiết bị điện hoặc hút dầu từ chai hoặc can lấy mẫu sao cho không bị lọt không khí vào. Nếu trong xiranh có bọt khí lớn thì mẫu đó phải loại bỏ, nếu có bọt khí nhỏ (thể tích khoảng 0,05ml) người thí nghiệm phải hòa tan nó trong dầu bằng cách nén piston của xiranh tạo áp lực dương và lắc cho tới khi khí hòa tan hoàn toàn.

· Cắm kim 18G1 vào van 

· Ấn kim qua nút của lọ và nạp chính xác 15 ml dầu, xoay van 3 ngả nối thông lọ với bên ngoài để cân bằng áp. Rút kim ra khỏi lọ.

· Đặt lọ đã nạp dầu mẫu vào bộ phận cấp mẫu, tiến hành phân tích theo điều kiện đã thiết lập.

· Xử lý kết quả theo các bước dưới đây.

26.4.5. Xác định hệ số phân pha

- Hệ số phân pha (K): đối với các khí thành phần được liệt kê trong bảng 24 ở nhiệt độ phân tích 70oC. Chúng được thiết lập cho dầu naphthenic với 12% hydrocacbon thơm và khả năng sinh khí âm (negative). Hệ số phân pha này có thể sử dụng phù hợp đối với dầu mới hoặc dầu đã qua sử dụng với thành phần khác nhau. Mặc dù vậy dầu có thành phần khác nhau thì cũng có ảnh hưởng chút ít tới giá trị của hệ số này. Để nâng cao độ chính xác của phép phân tích nên thiết lập ngay trên dầu cần nghiên cứu.

- Tiến hành:

Để xác định hệ số phân pha trong lọ cấp mẫu ở trạng thái cân bằng tiến hành theo các bước sau:

· Nạp đầy 10 xiranh dung tích 30 ml bằng dầu chuẩn (gas-in-oil standard) chuẩn bị theo chỉ dẫn ở mục sau. Để ổn định tới nhiệt độ phòng thí nghiệm.

· Cắm kim 18G1 vào xiranh có van chặn bằng nhựa

· Sử dụng 25 lọ cấp mẫu (vial) chuẩn bị chuỗi 5 lọ với thể tích là 6, 8, 10, 12 và  14ml bằng dầu chứa trong xiranh 30ml, tính hệ số phân pha 
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- Nạp dầu mẫu vào lọ theo chỉ dẫn ở trên. Để xác định chính xác thể tích VL bằng cách cân lọ trước và sau khi nạp dầu và dùng tỷ trọng của dầu ở nhiệt độ phòng thí nghiệm để tính.

· Đặt các lọ mẫu vào bộ cấp mẫu và phân tích theo điều kiện đã thiết lập.

· Lập mối quan hệ giữa diện tích pik (trục Y) và hệ số phân pha (trục X).

· Từ chuỗi số liệu xác định được hệ số phân pha K bằng cách tra từ đồ thị.

· Sử dụng hệ số phân pha (K) để tính nồng độ ban đầu của các khí thành phần.

26.4.6. Tính toán

- Nồng độ ban đầu của các khí thành phần có trong mẫu dầu CoL được tính theo biểu thức (17) với hệ số phân pha liệt kê ở bảng 24.
- Ví dụ đối với pik H2 với diện tích 4000 đơn vị, tương ứng với nồng độ 10ppm. Nồng độ khí H2 trong pha khí tương ứng CG. Hệ số phân pha KH2=0,074, VG=5,61ppm, VL=15ml (ở trạng thái cân bằng). Thể tích lọ là 20,61 ml.

CoL = 10ppm (0,074 + 5,61ml/15ml) = 4,5ppm           (19)

Bảng 24

	Thành phần khí
	Hệ số phân pha ở nhiệt độ 70oC (K)

	H2
	0,074

	O2
	0,17

	N2
	0,11

	CH4
	0,44

	CO
	0,12

	CO2
	1,02

	C2H4
	0,93

	C2H6
	1,47

	C2H2
	2,09

	C3H8
	5,04


Bảng 25
	Thành phần khí
	CoLi  khí hòa tan trong dầu, ppm

	H2
	21

	O2
	9636

	N2
	42123

	CH4
	19

	CO
	813

	CO2
	7300

	C2H4
	248

	C2H6
	27

	C2H2
	94

	C3H8
	8


Nồng độ  CoL thu được ở điều kiện phòng thí nghiệm với áp suất Pa và nhiệt độ Ta được hiệu chỉnh về điều kiện tiêu chuẩn (áp suất 101,325kPa-273K;760torr-0oC) theo biểu thức (20):
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-  Tổng hàm lượng các khí thành phần trong thể tích dầu tính theo biểu thức (21)

Tổng hàm lượng khí (%) = Σ CoLi ×10-4         (21)

· Nồng độ các khí thành phần trong mẫu thí nghiệm sau khi đã hiệu chỉnh theo biểu thức (20) liệt kê ở bảng 25.

Tổng hàm lượng khí = (21+9636+42123+19+813+7300+248+27+94+8)×10-4

                                 =  (60289)×10-4

                                 = 6,0 %  

26.4.7. Sai số và chênh lệch

Bảng 26: Độ lặp lại trong một phòng thí nghiệm

	Lần
	H2
	O2
	N2
	CH4
	CO
	CO2
	C2H4
	C2H6
	C2H2
	C3H8
	%Gas

	1
	21
	9636
	42123
	19
	813
	7300
	248
	27
	94
	8
	6,0

	2
	20
	9727
	42306
	19
	819
	7332
	248
	27
	91
	9
	6,1

	3
	20
	9906
	43632
	19
	839
	7382
	251
	29
	88
	9
	6,2

	4
	17
	9847
	43288
	20
	843
	7566
	262
	30
	91
	9
	6,2

	5
	20
	10303
	44100
	19
	824
	7165
	242
	27
	83
	9
	6,3

	6
	22
	9483
	43011
	20
	822
	8170
	281
	33
	94
	9
	6,2

	7
	21
	9831
	42619
	19
	743
	7615
	262
	30
	86
	9
	6,1

	8
	24
	10588
	45971
	20
	880
	7736
	264
	31
	87
	9
	6,6

	9
	20
	9865
	42422
	19
	815
	7629
	262
	28
	85
	9
	6,1

	10
	14
	8964
	38558
	19
	760
	7477
	266
	31
	86
	9
	5,6

	11
	21
	10636
	45149
	19
	843
	7461
	255
	30
	83
	9
	6,5

	12
	23
	10612
	50340
	21
	947
	7818
	261
	29
	88
	9
	7,0

	...
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	TB
	20
	9950
	43627
	19
	829
	7554
	258
	29
	88
	9
	6,2

	SD
	3
	506
	2792
	1
	52
	270
	10
	2
	4
	0,3
	0,3

	RSD%
	13
	5
	6
	4
	6
	4
	4
	6
	4
	3
	5,4




- Sai số và độ chênh lệch của phương pháp này được thiết lập trong một phòng thí nghiệm với 20 lần thí nghiệm mẫu dầu lấy từ máy biến áp hở, mỗi lần thí nghiệm lấy 15 ml dầu. Kết quả liệt kê trong bảng 26.
- Sai số thiết lập trong một phòng thí nghiệm với dầu chuẩn nồng độ khác nhau (10, 50, 100 và 175ppm không có O2, N2) nhỏ hơn 10% đối với mỗi loại khí thành phần.

26.5. Biên bản

Biên bản bao gồm các mục sau:

- Nhận dạng của mẫu dầu (gồm có các khí gì)

- Nhiệt độ của dầu khi lấy mẫu

- Tổng hàm lượng khí hòa trong dầu (% theo thể tích)

- Nồng độ theo thể tích của từng loại khí hòa tan trong dầu (ppm)

- Phương pháp thí nghiệm

26.6. Hướng dẫn pha dầu chuẩn

26.6.1. Thiết bị

- Xiranh 100 ml gắn van 3 ngả.

- Hệ thống bơm chân không có khả năng tạo áp lực chân không tuyệt đối 1x10-3 torr (130mPa) hoặc thấp hơn.

- Bình thủy tinh dung tích 1 lít, có thể nối với bơm chân không, khuấy từ và thanh khuấy bọc nhựa PTFE.

- Xiranh kín khí dùng cho sắc ký 2 ml

26.6.2. Tiến hành (xem hình 22)

- Nạp khoảng 500 ml dầu cách điện sạch, đặt thanh khuấy, nối với bơm chân không. Khuấy và hút chân không khoảng 2 giờ để khử khí hòa tan trong dầu.

- Nhanh chóng chuyển 75 ml dầu (làm mẫu trắng) từ bình khử khí sang xiranh 100 ml có van 3 ngả, khử chân không bằng khí mang (ví dụ argon), cũng có thể dùng không khí khô sạch nhưng cần xác định hàm lượng O2 và N2.

- Dùng mẫu trắng xác định phần dư các khí còn lại trong dầu bằng cách phân tích một lượng dầu từ xiranh chứa mẫu trắng ở trên. Tiến hành phân tích 2÷3 lần sao cho thu được kết quả phù hợp.

- Điều chỉnh thể tích dầu còn lại tới 50ml bằng cách hướng xiranh lên trên và đẩy dầu ra ngoài qua van 3 ngả.

- Tiêm 1,0 ml khí chuẩn nồng độ cao (lấy trong điều kiện biết trước về nhiệt độ và áp suất) vào mẫu dầu trắng. Đóng van 3 ngả.

- Nén nhẹ piston của xiranh, xoay xiranh lên xuống cho tới khi bọt khí hòa tan hoàn toàn. Hoặc nối một xiranh khác và đẩy qua lại tới khi bọt khí tan hoàn hoàn. Đóng van 3 ngả tháo một xiranh không chứa dầu ra. Ta có mẫu dầu chuẩn đem phân tích
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	Hình 22: Hướng dẫn cách lấy khí chuẩn và trộn khí chuẩn vào dầu

	1-Xiranh chứa dầu trắng                             
2- Xiranh lấy khí chuẩn nồng độ cao        

3-  Van 3 ngả

4-  Kim của xiranh khí

5- Chai khí chuẩn + bộ giảm áp
	6- Ống silicon

7- Xả khí qua chai nước

A, B, C các vị trí của van 3 ngả

a-f  các bước thao tác


- Tính nồng độ khí có trong mẫu dầu chuẩn:
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Trong đó:
Coi  : nồng độ tính toán của khí i trong dầu (ppm)

Vsg : thể tích của khí chuẩn (ml)

Vbo : thể tích dầu trắng (ml)

Csgi : nồng độ của khí i trong khí chuẩn nồng độ cao (%)

Pa   : áp suất phòng thí nghiệm khi lấy mẫu khí chuẩn nồng độ cao (torr)

Ta   : nhiệt độ phòng thí nghiệm khi lấy mẫu khí chuẩn nồng độ cao (độ K)
Điều 27. Phương pháp thí nghiệm PCBs trong dầu cách điện

27.1. Phạm vi áp dụng

 - Phương pháp này dùng để xác định nồng độ PCBs trong dầu cách điện bằng sắc ký khí.

 - Độ chính xác và độ chênh lệch của phương pháp này được thiết lập chỉ cho  PCBs có trong dầu cách điện khoáng hoặc dầu silicon. Phương pháp này không áp dụng cho tất cả các loại dầu cách điện. Đối với một số loại chất lỏng cách điện như hydrocacbon halogen hóa không thể xác định được nếu không xử lý mẫu trước khi thí nghiệm.

 - Phương pháp này không sử dụng để xác định PCBs trong các nguồn nhiễm bẩn khác.

27.2. Nguyên tắc của phương pháp

Một lượng mẫu được pha loãng bằng dung môi phù hợp. Dung môi này được xử lý bằng cách loại bỏ các chất gây rối sau đó mới tiêm một thể tích thích hợp vào cột sắc ký để phân tích. Các thành phần được tách ra đi qua cột tách nhờ khí mang, sự có mặt của các thành phần liên tục được đo bằng cảm biến cộng kết điện tử (electron capture delector - ECD) và được ghi lại dưới dạng sắc đồ. Định lượng các chất thành phần bằng cách so sánh sắc đồ của mẫu thí nghiệm và sắc đồ của một hoặc nhiều Aroclor trong mẫu chuẩn dưới cùng một điều kiện thí nghiệm.

27.3. Các yếu tố gây nhiễu kết quả thí nghiệm

- Cảm biến cộng kết điện tử (ECD) nhạy với hợp chất chứa clo cũng như các chất khác chứa halogen, nitơ, ôxy và lưu huỳnh. Các hợp chất này cũng cho các pik với thời gian lưu trùng với các chất PCBs. Khử sự gây nhiễu này bằng cách xử lý mẫu trước khi phân tích. 

- Độ nhạy của cảm biến cộng kết điện tử (ECD) bị giảm do ảnh hưởng của dầu khoáng. Tiêm cùng một lượng dầu trong cả hai quá trình hiệu chuẩn và phân tích. 

- Độ nhạy của cảm biến ECD không bị ảnh hưởng đáng kể bởi dầu cách điện silicon.
- Hàm lượng ôxy trong khí mang có thể tác dụng với mẫu tạo nên các sản phẩm ôxy hóa, các chất này ảnh hưởng đến độ tuyến tính của cảm biến ECD. Đảm bảo độ sạch của khí mang.

- Dùng các bẫy ẩm và bẫy khí ôxy để bảo vệ cột và kéo dài tuổi thọ của cảm biến.

- Trichlorbenzen (TCBs) thường có mặt cùng với PCBs trong dầu cách điện và tạo nên độ chênh trong cảm biến ECD. Các pik này thường xuất hiện trước pik đầu tiên của PCBs (i=11), trong nhiều trường hợp nó làm kéo dài các pik của PCBs khi phân tích. Nếu hàm lượng TCBs quá lớn có thể che lấp các pik PCBs.

- Hợp chất cao phân tử của dầu khoáng có thời gian lưu lâu hơn thời gian lưu bình thường trên cột sắc ký, kết quả là tạo nên các pick ma (ghost) hoặc có đuôi (tailing). Điều kiện này ảnh hưởng tới khả năng của hệ thống phân tích PCBs với nồng độ gần với giới hạn phát hiện. Tiêm dung môi trắng sạch cho tới khi thu được đường nền ổn định, sau đó mới tiến hành phân tích mẫu.

27.4. Thiết bị

a. Máy sắc ký khí

- Máy sắc ký khí (Gas choromatograph) được trang bị bộ gia nhiệt có khả năng điều chỉnh nhiệt độ tới 1oc, cùng với cổng tiêm mẫu có gia nhiệt. 

 - Để ghi sắc đồ có thể dùng máy tự ghi hoặc phần mềm máy tính. Có thể dùng với bộ tiêm mẫu tự động.

- Bộ tiêm mẫu chế tạo bằng thép không gỉ, trang bị bộ đấu nối phù hợp, cho phép sử dụng với cột tiêm mẫu trực tiếp, cột nhồi hoặc cột mao quản. Tất cả bề mặt kim loại có thể nối với thủy tinh. 

- Cảm biến chịu nhiệt độ cao: cảm biến cộng kết điện tử Nikel với độ nhạy cho phép  khuếch đại tới 50% thang đo của máy tự ghi khi phân tích mẫu chứa 0,6ng (nanogram) hoặc thấp hơn đối với acid phosphorothioic 0-(2-chloro-4-nitrophenyl) 0,0-dimethylester. Cảm biến phải làm việc trong khoảng tuyến tính của nó và mức độ nhiễu phải nhỏ hơn 2% toàn thang đo.

- Cột tách (column) làm bằng thủy tinh hoặc thạch anh nhồi vật liệu phù hợp. Lựa chọn 1 trong 3 loại sau:
· Cột dài 1,83 m, đường kính ngoài 6,35mm, đường kính trong 2 ÷ 4 mm bằng thủy tinh, nhồi hạt 3% OVI chromosonb, cỡ hạt 80/100. Chiều dài cột lựa chọn sao cho phân tách hoàn toàn các thành phần PCBs, vật liệu nạp có thể là OV 101, DC 200, chromasorb WAW v.v.

· Cột mao quản miệng rộng (mega-bore capilary column) bằng thạch anh: cột dài 1,5m được phủ lớp màng mỏng 1,5 µm hợp chất polydimethylsiloxane, cho sắc đồ tương tự cột nhồi.

· Cột mao quản dài 50-60m, đường kính trong 0,2-0,35mm, được phủ lớp màng mỏng 1,5 µm hợp chất Phenyl-Methyl Silicon.

- Cột bảo vệ có tác dụng kéo dài tuổi thọ của cột phân tích.
- Bình định mức và pipet.

- Xiranh chính xác bằng thủy tinh, vạch chia 0,1 µl.

- Lọ cấp mẫu bằng thủy tinh, nắp chụp bằng nhôm, đệm lót PTFE

- Cân phân tích hoặc tỷ trọng kế có khả năng đo tỷ trọng 0,9 g/ml.

b. Hóa chất và vật liệu

- Dung dịch tiêu chuẩn: dung dịch tiêu chuẩn của Aroclor 1242, 1254 và 1260.

- Dầu biến thế: mới chưa sử dụng, cùng gốc dầu với mẫu thí nghiệm, không có PCBs.

- Dung môi: n-hexan, heptan, 2,2,4- trimethylpentan (isooctan)

- H2SO4 đặc loại phân tích.

- Chất hấp phụ: có khả năng hấp thụ các chất bẩn. 

- Dicapthon [phosphorothioic acid-0(2-chloro-4-nitrephenyl)-0,0-dimethylester] hoặc Hexachlorobenzen để xác định độ nhạy của cảm biến ECD. 

- p,p' - DDE [1,1'-bis(4-chlorophenyl)ethan] hoặc chất chuẩn C30 và C209 nồng độ 10mg/l để thiết lập thời gian lưu tương đối.
Hỗn hợp các Aroclor 1242, 1254 và 1260 có thể dùng làm mẫu chuẩn.

27.5. Điều kiện vận hành máy sắc ký

- Điều kiện chung: đặc tính từng máy sắc ký và cách sử dụng là rất khác nhau. Điều kiện vận hành máy sắc ký theo chỉ dẫn của nhà chế tạo.

- Nhiệt độ cột: nhiệt độ trong khoảng 165 ÷ 200oC dùng cho cột nhồi. Chương trình nhiệt độ thiết lập cho cột mao quản miệng rộng trong khoảng 165 ÷ 300oC đảm bảo độ phân giải tốt, giảm thời gian phân tích. 

- Nhiệt độ cảm biến ECD: đặt nhiệt độ cho bộ cảm biến trên nhiệt độ max của lò gia nhiệt cho cột tách, nhiệt độ hợp lý vào khoảng 280 ÷ 4000C (theo chỉ dẫn của nhà chế tạo).

- Nhiệt độ cổng tiêm mẫu: duy trì nhiệt độ thấp nhất là 250oC.

- Khí mang:

· Hỗn hợp P-5 (là hỗn hợp của 5% methan (siêu sạch) + 95% Argon) hoặc Nitơ (dùng cho cột nhồi).

· Hydrogen hoặc Helium (siêu sạch) dùng cho cột mao quản miệng rộng, khí P-5 hoặc nitơ là khí đồng hành. 

· Trang bị bẫy ẩm và ôxy để đảm bảo độ nhạy lớn nhất cho bộ cảm biến

- Lưu lượng: 

· Lưu lượng khí mang qua cột khoảng 8÷60 ml/phút, lưu lượng khí đồng hành cho cảm biến là 15÷30 ml/phút.

· Khi dùng khí hydrogen hoặc helium làm khí mang thì lưu lượng khí đồng hành gấp 2÷3 lần lưu lượng khí mang để thu được độ nhạy của bộ cảm biến tối ưu.

27.6. Lấy mẫu

Mẫu dầu được lấy theo chỉ dẫn lấy mẫu dầu cách điện từ thùng phuy hoặc từ thiết bị điện.

27.7. Hiệu chuẩn

27.7.1. Xác định thời gian lưu
- Loại và lượng của chất PCBs được cung cấp bởi nhà xản suất chất PCBs chuẩn hoặc tham khảo các bảng 27, 28, 29 . Trong bảng thời gian lưu tương đối (RRT) của p,p' - DDE [1,1'-bis(4-chlorophenyl)ethan] là 100. Thời gian lưu của từng pik được xác định khi tiêm dung dịch p,p' – DDE và dung dịch Aroclor chuẩn vào máy sắc ký. Thời gian lưu tương đối của mỗi pik là tỷ số thời gian lưu của pik tương ứng với thời gian lưu của hợp chất (p,p'–DDE) đọc trên biểu đồ sắc ký nhân với 100.

- Khi tiêm chất chuẩn C30, C209 và dung dịch công tác của Aroclor chuẩn vào máy sắc ký. Thời gian lưu tương đối của mỗi pik trong mẫu chuẩn được tính như sau:
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Trong đó:

RRTi: thời gian lưu tương đối của PCB chuẩn tương ứng với pik thứ i

                ti           : thời gian lưu của PCB tương ứng với pik thứ i

                t30     : thời gian lưu của  pik tương ứng với chất chuẩn C30

                t209    : thời gian lưu của pik tương ứng với chất chuẩn C209

- So sánh thời gian lưu tương đối của pik có trên biểu đồ sắc ký của mẫu dầu thí nghiệm với thời gian lưu tương đối của pik tương ứng với PCB trong mẫu chuẩn ta xác định được trong mẫu dầu có chứa những PCB nào.
27.7.2. Định lượng bằng chất chuẩn
- Sắc đồ của các Aroclor 1242, 1254 và 1260 thu được cùng tất cả các pik khác trong hỗn hợp Aroclor. Hỗn hợp các chất này có thể sử dụng làm mẫu chuẩn cho việc định lượng PCB có trong dầu biến thế. 

Các loại Aroclor chuẩn khác (ví dụ 1016,1248 v.v..) có thể sử dụng với mục đích định tính, nhưng không dùng cho việc định lượng kết quả.

- Hòa tan lượng cân chính xác chất chuẩn Aroclor (Ws) trong một thể tích (Vs) dung môi để được dung dịch nồng độ 1mg/ml. Có thể pha loãng tiếp để được dung dịch công tác.

- Dung dịch chuẩn dầu khoáng: dùng dung môi pha loãng dầu khoáng (bằng cách pha 10 ÷ 20g dầu trong 1 lít dung môi). Tỷ lệ dung môi và dầu là 50:1.

- Dung dịch chuẩn dầu Silicon: dùng dung môi pha loãng dầu silicon.

- Thuận tiện cho việc tiêm mẫu chuẩn có thể dùng các dung dịch chuẩn bán sẵn  pha loãng để dùng.

- Tiêm thể tích (vs) của dung dịch Aroclor đã pha loãng vào máy sắc ký. Nên tiêm thể tích 1 ÷ 5µl tùy thuộc vào độ lớn tín hiệu của từng pik Aroclor tương ứng. Khối lượng PCB tiêm là M(g) tính theo biểu thức sau:
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Trong đó:


M : tổng khối lượng PCB trong thể tích mẫu chuẩn tiêm vào máy sắc ký (g)


Ws: lượng cân chất chuẩn Aroclor (g)


Vs : tổng thể tích của mẫu chuẩn đã pha loãng (ml)


vs  : thể tích của mẫu chuẩn tiêm vào máy (µl)

So sánh từng pik với thời gian lưu tương đối trong bảng 27, 28, 29 ta có thể tính được khối lượng PCB thành phần (Mi ) tương ứng với mỗi pik:
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Trong đó:

 fi = % khối lượng PCB thứ i có trong chất chuẩn, giá trị cho ở  bảng 27, 28, 29.
Giá trị M nhỏ hơn 10 ng (nanogram) để tránh sự quá tải cảm biến, kết quả làm mất độ nhạy của cảm biến.

27.8. Các bước tiến hành

 - Chuẩn bị: chuẩn bị máy sắc ký ổn định theo chỉ dẫn của nhà chế tạo. Để kiểm tra mức độ tin cậy của máy bằng cách tiêm một lượng nhỏ dung môi để rửa cột sắc ký. Các pik của dung môi ghi lại không được xuất hiện pik nào có thời gian lưu lớn hơn 1 phút.

- Chuẩn máy: tiêm dung dịch mẫu chuẩn Aroclor chuẩn bị ở trên vào máy sắc ký để ghi nhận các sắc đồ chuẩn. Đo và ghi lại giá trị độ lớn (Ris – đo bằng chiều cao hoặc diện tích) của pik tương ứng với khối lượng (Mi) của PCB thứ i.
- Chuẩn bị mẫu thí nghiệm: cân chính xác 0,1 đến 0,2g dầu cần thí nghiệm, hòa tan trong bình định mức bằng dung môi theo tỷ lệ dung môi - dầu là 50:1. Ghi lại lượng cân dầu  Wx (g), tổng thể tích pha loãng dầu Vx (ml). Điều chỉnh tỷ lệ pha loãng cho hợp lý để thu được tín hiệu của cảm biến ECD nằm trong khoảng tuyến tính khi phân tích mẫu dầu có chứa hàm lượng PCBs lớn.

- Khử yếu tố gây nhiễu:

· Xử lý bằng chất hấp thụ: Cho khoảng 0,25g chất hấp thụ vào lọ thủy tinh sạch. Rót dung dịch dầu thí nghiệm chuẩn bị ở bước trên, đậy nút và lắc kỹ. Để cho hạt hấp thụ lắng, gạn dung dịch đã được xử lý sang lọ khác. dùng dung dịch này tiêm vào máy sắc ký để phân tích.

· Xử lý bằng axit: Rót axit sunfuric đậm đặc với thể tích bằng 1/2 thể tích dung dịch dầu thí nghiệm cần xử lý vào lọ thủy tinh sạch, sau đó rót dung dịch dầu thí nghiệm cần xử lý. Đậy nút, lắc kỹ, để lắng cho lớp dung dịch axit tách ra, gạn lớp dầu mẫu ở trên sang một lọ khác. dùng dung dịch này để phân tích. 

- Phân tích dầu thí nghiệm bằng máy sắc ký khí: Tiêm khoảng 1-5 µl dung dịch pha loãng đã được xử lý theo một trong các phương pháp nêu ở trên vào máy sắc ký. Ghi lại sắc đồ trong cùng một điều kiện thí nghiệm. Thể tích vx của dung dịch dầu thí nghiệm bằng thể tích vs của dung dịch chất chuẩn để loại trừ ảnh hưởng của thể tích dầu tới độ nhạy của bộ cảm biến.

27.9. Tính toán

1. Tính tổng nồng độ PCBs từ nồng độ các PCB đơn lẻ
- Độ lớn của pik (đo bằng chiều cao hoặc diện tích pik) được tạo bởi hai sắc đồ tương ứng với mẫu thí nghiệm và mẫu chuẩn dưới cùng một điều kiện. Tính nồng độ PCB tương ứng với pik trên sắc đồ của mẫu thí nghiệm như sau:
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Trong đó:

Ci  : nồng độ PCB thứ i trong mẫu thí nghiệm (ppm)

Mi : khối lượng PCB thứ i trong mẫu chuẩn (g)

Rix: độ lớn của pik thứ i trong mẫu thí nghiệm

Ris: độ lớn của pik thứ i trong mẫu chuẩn 

vx  : thể tích của mẫu thí nghiệm tiêm vào máy để phân tích (µl)

Vx :  tổng thể tích của mẫu thí nghiệm pha loãng để phân tích (µl)

Wx:  lượng cân dầu khi pha loãng của mẫu thí nghiệm (g)

Tổng nồng độ PCB (C) là tổng của tất cả nồng độ PCB thành phần (Ci ) có trong mẫu thí nghiệm tương ứng với các pik có trên sắc đồ phân tích:


C  =  ΣCi              (4)

2. Tính tổng nồng độ PCBs từ nồng độ nhóm các PCBs
- Mỗi mẫu chuẩn Aroclor đơn lẻ có một khoảng dao động của thời gian lưu (i) 

a ≤ i ≤ b

- Khi mẫu chuẩn chứa Aroclor đơn lẻ (1242 hoặc 1254 hoặc 1260), thì sử dụng độ lớn (Ris) tương ứng của nhóm pik đó trên sắc đồ của mẫu chuẩn để tính nồng độ. Độ lớn của nhóm pik này tương ứng với nồng độ đã biết (xem bảng 27, 28, 29). 

- Khi mẫu chuẩn chứa hỗn hợp 3 Aroclor. Sử dụng giá trị Mi, Rsi để tính nồng độ PCB theo công thức (6) đối với pik tương ứng với:

 

i =11 đến 78, sử dụng Aroclor 1242 

i = 84 đến 174, sử dụng Aroclor 1254

i= 203 đến 528, sử dụng Aroclor 1260

Tổng hàm lượng PCB của tất cả các pik là:

C = ∑i Ci                        (5)
Ở đây: i = (11-78) + (84-174) + (203-528)
- Khả năng phân tách tốt hơn của cột mao quản, kết quả tạo thêm một số pik, khi xác định những pik gần giống nhau được gộp lại thành một nhóm (về khối lượng, tên hoặc pik phụ). Chấp nhận việc gộp các pik nhỏ với pik lớn và bỏ qua pik nhỏ hơn. Sự hiệu chuẩn nhiều cấp tạo nên kết quả phù hợp hơn.

3. Tính toán gần đúng bằng cách chọn pik lớn hơn hoặc phân tách rõ ràng
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Trong đó:

Rxp :độ lớn của pik lớn hơn hoặc phân tách rõ ràng trên sắc đồ của mẫu thí nghiệm 

Rps :độ lớn của pik lớn hơn hoặc phân tách rõ ràng trên sắc đồ của mẫu chuẩn

- Nồng độ PCB tổng được tính theo cách này không được hiệu chỉnh bởi vì hàm lượng PCB phản ánh bằng pik riêng nào đó đã giảm hoặc tăng tương đối bằng cách bỏ qua hoặc gộp các pik nhỏ.

- Người thí nghiệm có kinh nghiệm dễ dàng nhận ra các pik của Aroclor trên sắc đồ phân tích mẫu dầu. Nhưng tính toán nồng độ cho từng pik vẫn không chính xác, bởi vì có sự chồng lấn của các pik trên sắc đồ. Tổng hàm lượng PCB được tính tới ppm và đối với từng Aroclor có mặt được ghi lại. 
27.10. Độ chính xác

- Số liệu thu được khi phân tích dầu cách điện khoáng bằng máy sắc ký sử dụng cột nhồi dưới điều kiện đẳng nhiệt (isothermal) hoặc với chương trình nhiệt (khi sử dụng sắc ký với cột mao quản). 

- Độ lặp lại: kết quả được chấp nhận khi sự chênh lệch giữa hai kết quả song song (do một người thí nghiệm, trên cùng một thiết bị, dưới cùng một điều kiện vận hành, sử dụng cùng một chất chuẩn và hiệu chỉnh của cùng một phương pháp thí nghiệm, với các mức PCB khác nhau) không lớn hơn 2+0,1×X (X là giá trị trung bình của hai kết quả song song).
- Độ tái lặp lại: Kết quả được chấp nhận khi sự chênh lệch giữa hai kết quả đo (do hai phòng thí nghiệm tiến hành đối với cùng mẫu dầu) không lớn hơn 2+0,25×X (X là giá trị trung bình kết quả đo của hai phòng thí nghiệm)

- Giới hạn phát hiện (Method Detection Limit-MDL)

Ở đây được định nghĩa là nồng độ thấp nhất khi phân tích có thể công bố với độ tin cậy 95% là giá trị > 0. MDL được xác định là 2ppm PCB đối với cả dầu khoáng và dầu silicon khi sử dụng cột nhồi và 1ppm đối với dầu khoáng khi sử dụng cột mao quản.
Bảng 27: Thành phần của Aroclor 1242
	Thời gian lưu tương đối (RRT)
	fi- % khối lượng của PCB thứ i
	Độ lệch chuẩn tương đối
	Số phân tử Clo

	11
	1,1
	35,7
	1

	16
	2,9
	4,2
	2

	21
	11,3
	3,0
	2

	28
	11,0
	5,0
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	32
	6,1
	4,7
	3

	37
	11,5
	5,7
	3

	40
	11,1
	6,2
	3

	47
	8,8
	4,3
	4

	54
	6,8
	2,9
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	58
	5,6
	3,3
	4

	70
	10,3
	2,8
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	78
	3,6
	4,2
	4

	84
	2,7
	9,7
	5

	98
	1,5
	9,4
	5

	104
	2,3
	16,4
	5

	125
	1,6
	20,4
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	146
	1,0
	19,9
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	Total
	98,5
	
	


Bảng 28: Thành phần của Aroclor 1254
	Thời gian lưu tương đối (RRT)
	fi- % khối lượng của PCB thứ i
	Độ lệch chuẩn tương đối
	Số phân tử Clo

	47
	6,2
	3,7
	4

	54
	2,9
	2,6
	4

	58
	1,4
	2,8
	4

	70
	13,2
	2,7
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	84
	17,3
	1,9
	5

	98
	7,5
	5,3
	5

	104
	13,6
	3,8
	5

	125
	15,0
	2,4
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	10,4
	2,7
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	160
	1,3
	8,4
	6

	174
	8,4
	5,5
	6

	203
	1,8
	18,6
	6

	232
	1,0
	26,1
	7

	Total
	100,0
	
	


27.11. Biên bản

- Kết quả phân tích của PCB trong dầu cách điện (ppm theo khối lượng)

- Dung dịch Aroclor chuẩn sử dụng. 

- Xác định loại Aroclor có mặt nếu có thể.

- Kết luận đánh giá. 

Bảng 29: Thành phần của  Aroclor 1260
	Thời gian lưu tương đối (RRT)
	fi- % khối lượng của PCB thứ i
	Độ lệch chuẩn tương đối
	Số phân tử Clo

	70
	2,7
	6,3
	5

	84
	4,7
	1,6
	5
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	117
	3,3
	6,7
	6

	125
	12,3
	3,3
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	14,1
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	4,9
	2,2
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	174
	12,4
	2,7
	6

	203
	9,3
	4,0
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	280
	11,0
	2,4
	7

	332
	4,2
	5,0
	8

	372
	4,0
	8,6
	8

	448
	0,6
	25,3
	8

	528
	1,5
	10,2
	8

	Total
	98,6
	
	


Điều 28. Phương pháp thí nghiệm sức căng bề mặt 
28.1. Nguyên tắc của phương pháp

Phương pháp này dùng để xác định sức căng bề mặt của dầu đối với nước bằng phương pháp "vòng dây platin".

Sức căng bề mặt được xác định bằng cách đo lực cần thiết để tách "vòng dây platin" rời khỏi bề mặt của chất lỏng có sức căng lớn hơn theo hướng từ ranh giới nước-dầu. Lực đo này được hiệu chuẩn bằng hệ số thực nghiệm (hệ số này phụ thuộc vào tỷ trọng của dầu, nước và kích thước của vòng dây).

28.2. Thiết bị

a. Thiết bị đo lực: được trang bị lò so xoắn để cưỡng bức nâng vòng dây. Lò so này được gắn vào một thang chia theo đơn vị lực là mN/m (miniNewton/mét) hoặc Dyn/cm.

b. Vòng dây: được làm bằng sợi Platin thành vòng tròn đường kính 4cm hoặc 6cm và hàn các vấu để buộc dây treo. Biết trước tỷ số đường kính của vòng dây và đường kính của sợi dây tạo ra nó.

c. Cốc thí nghiệm: là cốc thủy tinh hình trụ có đường kính tối thiểu 4,5cm.

28.3. Chuẩn bị thiết bị đo

Làm sạch dầu bám vào cốc bằng cách rửa chúng bằng dầu hỏa hoặc Toluen, sau đó tráng vài lần bằng methylethylketon. Rửa bằng nước và ngâm vào dung dịch rửa nóng (dung dịch axit cromic). Rửa kỹ bằng nước, tráng bằng nước cất.

Làm sạch vòng dây Platin bằng dầu hỏa hoặc Toluen, tráng bằng methylethylketon. Sau đó khử chất ôxy hóa bằng cách đốt vòng dây trên ngọn lửa.
28.4. Hiệu chuẩn thiết bị

Hiệu chuẩn thiết bị đo lực bằng cách cân vật cân biết trước trọng lượng và hiệu chỉnh lại điểm "0". Hiệu chỉnh sao cho tất cả các điểm trên vòng dây nằm trên cùng một mặt phẳng.

28.5. Tiến hành đo
Xác định tỷ trọng của mẫu thí nghiệm đã lọc với sai số 0,001g/ml ở 25oC.

Rót nước cất ở  25±1oC vào cốc thí nghiệm sạch với độ cao 10-15mm và đặt nó lên giá có thể điều chỉnh được của thiết bị đo lực. Lắp vòng dây sạch vào thiết bị đo lực. Nâng và điều chỉnh giá đỡ sao cho vòng dây nhúng vào nước với độ sâu không quá 6 mm và nằm ở tâm của cốc thí nghiệm.

Từ từ hạ thấp giá đỡ cốc thí nghiệm, tăng lực kéo của hệ thống vòng dây bằng cách điều chỉnh thang đo về vị trí điểm "0". Màng nước dính kết với vòng dây đạt tới điểm đứt gẫy, tiếp tục từ từ điều chỉnh đảm bảo rằng hệ thống chuyển động tại điểm "0" thì xảy ra hiện tượng đứt gẫy. Sử dụng số đọc khi hiện tượng vừa xảy ra của mẫu nước, sử dụng giá trị D-d = 0,997 (chênh lệch tỷ trọng của nước và không khí). Giá trị đạt được là 71 ÷ 73 mN/m (tính theo công thức (2)). Nếu giá trị thu được thấp hơn, cần vệ sinh thiết bị, hiệu chuẩn lại.
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	Hình 23- Thiết bị đo sức căng bề mặt
1- Núm điều chỉnh thang đo

2- Thang đo lực - mN/m

3- Vít điều chỉnh điểm "0"

4- Vạch chỉ thị điểm "0"

5- Đòn cân

6- Vòng dây
	7- Cốc đựng mẫu

8- Giá để cốc thí nghiệm

9- Vít điều chỉnh giá để cốc thí nghiệm

10- Vít điều chỉnh độ cao giá đỡ cốc

11- Vít điều chỉnh cân bằng đế máy

12- Bọt chỉ thị mức


Quay thang của lực kế về vị trí "0", nâng và điều chỉnh giá đỡ cho tới khi vòng dây nhúng  vào nước với độ sâu khoảng 5mm. Rót dầu cần thí nghiệm có nhiệt độ 25±1oC vào cốc thí nghiệm đang chứa nước tới độ sâu khoảng 10mm. Đảm bảo vòng dây không chạm tới bề mặt ranh giới dầu-nước. Nếu vòng dây được hàn dây treo, cần giữ mức dầu thấp hơn đỉnh của dây treo này để tránh tạo thành cầu nối. Nếu như không thể, khử cầu nối này bằng cách làm sạch phù hợp.

Để dầu - nước phân lớp trong khoảng thời gian 30±1 giây, sau đó từ từ hạ thấp giá đỡ cốc thí nghiệm xuống, tăng lực xoắn của hệ thống bằng cách duy trì cánh tay lực ở vị trí "0". Khi nước bám dính vào vòng dây đạt tới điểm gãy, tiến hành từ từ điều chỉnh sao cho các bộ phận chuyển động tại vị trí "0" xảy ra hiện tượng đứt gãy. Thời gian cần thiết cho bước thao tác này khoảng 30 giây để kéo vòng dây qua mặt phân lớp. Tiến hành thật chậm qua điểm gãy, khi đạt được điểm gãy, thường chuyển động tăng nhanh gây nên số đọc cao. Thời gian thực hiện hoàn thành các bước từ khi rót dầu vào cốc thí nghiệm tới khi kết thúc khoảng 60±10 giây.

Ghi kết quả đọc được trên thang lực khi vòng dây tách khỏi bề mặt phân lớp.

28.6. Tính toán

Tính sức căng bề mặt của mẫu thí nghiệm theo công thức:

Sức căng bề mặt (mN/m) = P×F                               (1)

Trong đó:

P: số đọc trên thang lực khi màng chất lỏng bị gãy (mN/m)

F: hệ số chuyển đổi số đọc trên thang lực (mN/m) sang sức căng bề mặt

Sử dụng tỷ số đường kính R/r được cấp bới nhà chế tạo theo vòng dây sử dụng. Vẽ đồ thị phụ thuộc giữa hệ số hiệu chỉnh F theo công thức dưới đây:   
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Trong đó:

P: số đọc trên thang lực (mN/m)


C: chu vi của vòng dây (mm)


D: tỷ trọng của nước cất ở 25oC (g/ml) 

d: tỷ trọng của mẫu thí nghiệm ở 25oC (g/ml) 


R: bán kính của vòng dây (mm)


r: bán kính của sợi dây chế tạo vòng dây (mm)

28.7. Sai số

- Độ chênh lệch kết quả do một người đo, trên cùng thiết bị đo:

 Không lớn hơn 
[image: image102.wmf]0,04×X

, (
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 là giá trị trung bình)

- Độ chênh lệch kết quả do người khác đo, trên thiết bị đo khác:

 Không lớn hơn 
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, (
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 là giá trị trung bình)
Điều 29. Phương pháp thí nghiệm chất kháng ôxy hóa 

29.1. Phương pháp thí nghiệm chất kháng ôxy hóa bằng sắc ký lớp mỏng

Nguyên tắc của phương pháp: Chất kháng ô xy hóa được chiết từ dầu nhờ dung môi phù hợp. Dung môi chiết được làm bay hơi, phần còn lại được phân tích bằng sắc ký lớp mỏng với sự giúp đỡ của một số hóa chất riêng biệt.
29.1.1. Thí nghiệm 2,6-di-tert-butyl-paracresol (DBPC)
a. Hóa chất

- Methanol, loại phân tích

- N-heptan, loại phân tích

- Phosphomolybdic acid (5g Phosphomolybdic acid trong 100ml isopropanol)

- Dung dịch Amoni, loại phân tích (tỷ trọng ở 20oC là 0,91g/cm3)

- Di-isopropyl ether, loại phân tích.

b. Thiết bị

- Thiết bị sắc ký lớp mỏng

- Tấm phủ lớp Silicagel

- Micro-xiranh

c. Các bước tiến hành

- Chiết 50ml dầu cách điện bằng 3 lần methanol, mỗi lần dùng 20ml.

- Gộp các lần chiết lại và làm bay hơi tới thể tích khoảng 5ml (chú ý tránh chưng quá). Tốt nhất chưng khô dưới hơi nitơ.

- Nhỏ giọt khoảng 20µl (microlit) dung môi chiết đã cô đặc lên tấm sắc ký lớp mỏng và đặt tấm đó vào bồn của hỗn hợp dung môi 99,5% n-heptan và 0,05% di-isopropyl ether cho tới khi dung môi thẩm thấu cách đỉnh tấm sắc ký lớp mỏng khoảng 10cm.

- Lấy tấm sắc ký ra khỏi bồn dung môi và làm khô.

- Sau khi làm khô trong không khí, phun lên tấm sắc ký dung dịch phosphomolybdic.

- Để khô trong không khí (Màu xuất hiện nhanh hơn nếu như sấy nóng đến 90oC trong vài phút) và đặt tấm sắc ký trong hơi amôniắc.

- Chất phụ gia DBPC xuất hiện như là đốm màu xanh (blue) trên nền trắng.

- Giới hạn phát hiện: khoảng 0,005% theo khối lượng. Xác định hàm lượng dùng dung dịch tiêu chuẩn 0,2% DBPC trong dầu cách điện gốc.
29.1.2. Thí nghiệm n-phenyl-α-naphtylamin (PAN) 

            và n-phenyl-β-naphtylamin (PBN)

a. Hóa chất

- Dichloromethan, loại phân tích

- Hỗn hợp 97% iso-octan(2,2,4-trimetyl pentan) và 3% ethyl acetat, loại phân tích.

- Diazo-p-nitroanilin. Hóa chất chuẩn bị ngay trước khi sử dụng bằng cách trộn thể tích bằng nhau của 2 dung dịch: Dung dịch 1 – hòa tan 1,44g NaNO2 trong 250ml nước cất. Dung dịch 2- hòa tan 2,8g p-nitroanilin trong 32ml axit HCl đặc nóng và hòa nước cất đến 250ml, trước khi trộn với dung dịch 1 phải được làm lạnh, bảo quản trong chai thủy tinh màu nâu.

- 1% dung dịch dichlorobenzoquinon (DCLQ) trong ethanol.

b. Thiết bị

- Thiết bị sắc ký lớp mỏng

- Tấm phủ lớp Silicagel

- Micro-xiranh

- Máy sấy tóc

c. Các bước thực hiện

- Hòa 5ml dầu cách điện với 5ml dung môi dichloromethan và nhỏ giọt khoảng 20µl dung dịch này lên tấm sắc ký lớp mỏng.

- Đặt tấm sắc ký này vào bồn hỗn hợp dung môi iso-octan và ethyl acetat (97/3 theo thể tích). Khi dung môi thẩm thấu cách đỉnh tấm sắc ký khoảng 10cm lấy tấm sắc ký ra và làm khô trong không khí.

- Phun dung dịch hóa chất Diazo mới chuẩn bị lên tấm sắc ký. Nếu có mặt của chất phụ gia n-phenyl-α-naphtylamin (PAN) sẽ xuất hiện đốm màu vàng cam (orange) với RF = 0,20 ÷ 0,25 và nếu có mặt của chất phụ gia n-phenyl-β-naphtylamin (PBN) xuất hiện đốm màu tím (violet) với RF = 0,15 ÷ 0,18. Để phản ứng xảy ra nhanh hơn có thể sấy tấm sắc ký bằng sấy tóc.

- Có thể dùng dung dịch 1% DCLQ thay thế dung dịch Diazo để phun lên tấm sắc ký. Lúc này nếu có mặt của PAN xuất hiện đốm màu nâu-vàng, nếu có mặt của PBN xuất hiện đốm màu tối.

- Để xác định hàm lượng của chúng dùng dung dịch tiêu chuẩn PAN hoặc PBN để so sánh.

- Giới hạn phát hiện là 0,005% theo khối lượng.

29.1.3. Thí nghiệm anthranilic acid trong dầu cách điện mới
a. Hóa chất

- Toluen, loại phân tích

- Hỗn hợp dung môi: 90% ethylacetat và 10% ethanol (khan), loại phân tích

- 1% dung dịch dichlorobenzoquinon (DCLQ) trong ethanol.

- Dichloromethan, loại phân tích.

b. Thiết bị

- Thiết bị sắc ký lớp mỏng

- Tấm phủ lớp Silicagel

- Micro-xiranh

c. Các bước thực hiện

- Hòa 5ml dầu với 5ml dichloromethan. Nhỏ 20µl dung dịch này lên tấm sắc ký lớp mỏng.

- Đặt tấm sắc ký vào bồn toluen, khi dung môi thẩm thấu cách đỉnh khoảng 15cm thì lấy ra. Để khô trong không khí.

- Đặt tấm sắc ký vào bồn chứa hỗn hợp dung môi ethylacetat- ethanol (90/10) vài giây để dung môi thẩm thấu lên độ cao khoảng 10cm thì lấy ra, để khô trong không khí.

- Phun dung dịch 1% DCLQ

- Acid anthranilic xuất hiện sau vài phút với đốm màu hoa cà và RF = (0,20 ÷ 0,25).

- Giới hạn phát hiện khoảng 0,003% theo khối lượng.
- Để xác định hàm lượng cần so sánh với dung dịch mẫu tiêu chuẩn.

29.2. Phương pháp thí nghiệm chất kháng ôxy hóa bằng phép đo phổ hồng ngoại

a. Nguyên tắc của phương pháp

Phương pháp này xác định phần trăm khối lượng của 2,6-di-tert-butyl paracresol (DBPC) và 2,6-di-tert-butyl phenol trong dầu cách điện mới và đã qua sử dụng với nồng độ tới 0,5% bằng cách đo khả năng hấp thụ phổ hồng ngoại.

Mật độ quang được tính theo định luật Beer-Lambert như sau: 
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Trong đó:

A: mật độ quang

Io : cường độ tia tới

I  : cường độ tia truyền qua

K: hệ số phân tán (không đổi đối với nhóm chức O-H của DBPC)

C: nồng độ của DBPC trong dầu (tính bằng % khối lượng)

D: bề dày của cuvet (mm)

Dựa trên đồ thị phụ thuộc giữa mật độ quang và nồng độ chuẩn của chất kháng ôxy hóa đã được xây dựng, ta có thể tra được nồng độ chất kháng ôxy hóa khi đo được mật độ quang của mẫu dầu thí nghiệm, hoặc tính theo công thức sau: 
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K: được xác định từ đồ thị chuẩn

b. Ý nghĩa và sử dụng

Khi chiếu tia hồng ngoại qua dầu cách điện, khả năng hấp thụ tia hồng ngoại của nó tăng lên do 2,6-di-tert-butyl paracresol (DBPC) tăng khả năng hấp thụ tia hồng ngoại ở bước sóng 2,72µm (3680 cm-1) và 11,63µm (860 cm-1). Khi đó 2,6-di-tert-butyl phenol tăng khả năng hấp thụ tia hồng ngoại ở bước sóng 2,72µm (3680 cm-1) và 13,33µm (750 cm-1).

Khi thí nghiệm dầu đã bị ô xy hóa cao hoặc khi sử dụng quang kế hai tia dễ dàng thu được phổ trong khoảng  2,5µm (4000 cm-1) và 2,9µm (3450 cm-1) bởi vì thiết bị cộng hưởng với sự có mặt của độ ẩm và dải sóng không bị ảnh hưởng bới lực tương tác giữa các phân tử. Tuy vậy, khi thí nghiệm dầu đã bị ôxy hóa cao hoặc khi sử dụng quang kế tia đơn có thể thu được kết quả tốt hơn, nếu như quét giữa  dải sóng 10,90µm (918 cm-1) và 14,00µm (714 cm-1).

Sự hấp thụ phổ tăng ở 11,63µm (860 cm-1) và 13,33µm (750 cm-1) hoặc cả hai điều này chỉ ra chất kháng ôxy hóa là 2,6-di-tert-butyl paracresol (DBPC) hoặc 2,6-di-tert-butyl phenol .

c. Hóa chất

- Cacbon tetrachlorid, loại phân tích

- 2,6-di-tert-butyl paracresol (DBPC), loại phân tích

- 2,6-di-tert-butyl phenol, loại phân tích

- Tất cả các loại hóa chất dùng đo phổ hồng ngoại đựng trong chai màu nâu tránh chiếu trực tiếp ánh sáng.

d. Thiết bị

- Quang kế hồng ngoại tia kép, có độ phân giải tốt hơn 5cm-1 ở 3500cm-1 và khoảng đo từ 4000cm-1 đến 3000cm-1 .

- Hai cuvet có chiều dài 1,5mm với cửa sổ bằng NaCl tinh thể.

e. Điều kiện của mẫu thí nghiệm

Mẫu thí nghiệm phải được bảo quản tránh bị chiếu nắng trực tiếp, ổn nhiệt, có thể sấy khô bằng cách lọc qua giấy lọc trước khi đo.

f. Hiệu chuẩn

- Chuẩn bị 5 mẫu dầu chuẩn chứa 0,02 đến 0,5% chất kháng ô xy hóa (2,6-di-tert-butyl paracresol (DBPC) hoặc 2,6-di-tert-butyl phenol) trong dầu gốc không chứa gia chất. Khi không rõ gốc dầu thì có thể dùng dầu cách điện đáp ứng tiêu chuẩn ASTM D3487 hoặc IEC 60296 (không chứa gia chất).

- Dầu dùng để làm mẫu so sánh là dầu gốc dùng chuẩn bị dầu chuẩn ở trên.

- Lựa chọn cặp cuvet phù hợp cho thí nghiệm [để thực hiện việc này tiến hành nạp hỗn hợp dầu gốc pha trong tetrachlorid – 4,4g dầu pha trong 10ml CCl4 – vào hai cuvet, đặt một cuvet vào tia mẫu, cuvet còn lại vào tia so sánh, ghi lại % truyền qua (95 ÷ 100%), thay đổi vị trí của hai cuvet, tiến hành đo lại, % truyền qua xấp xỉ bằng nhau (95 ÷ 100%) là được. Cặp cuvet này sử dụng phù hợp cho việc thí nghiệm]. Đo ở dải sóng từ 3800cm-1 đến 3400cm-1. 

- Đo mật độ quang của mẫu dầu chuẩn ở bước sóng 3650cm-1, lập đồ thị chuẩn sự phụ thuộc A3650 và nồng độ DBPC (%).

g. Các bước tiến hành
- Nạp dầu gốc vào một cuvet và đặt vào tia so sánh

- Nạp mẫu dầu cần đo vào cuvet và đặt vào tia đo mẫu

- Đo mật độ quang của mẫu dầu thí nghiệm (thao tác đo theo hướng dẫn sử dụng thiết bị).

- Đọc nồng độ DBPC tương ứng với mật độ quang đo được từ đồ thị chuẩn.

h. Sai số

Chênh lệch giữa hai lần xác định đối với DBPC và DBP (mỗi kết quả thí nghiệm là giá trị trung bình của 3 lần đo) do một người thực hiện trên cùng một thiết bị , dưới cùng một điều kiện không vượt quá 0,04%. 
Điều 30. Phương pháp thí nghiệm  lưu huỳnh ăn mòn 

30.1. Nguyên tắc của phương pháp
- Dầu khoáng chứa các hợp chất của lưu huỳnh, phần lớn được loại bỏ trong quá trình tinh chế, nhưng vẫn còn dư lại một lượng nhỏ. Những hợp chất lưu huỳnh này có tác dụng ăn mòn với các kim loại khác nhau. Độ ăn mòn của chúng không quan hệ trực tiếp đến tổng hàm lượng lưu huỳnh có trong dầu. Ảnh hưởng của lưu huỳnh đến sự ăn mòn phụ thuộc vào cấu trúc hóa học của hợp chất lưu huỳnh. Sự ăn mòn miếng đồng được sử dụng để đánh giá mức độ ăn mòn của lưu huỳnh trong mẫu thí nghiệm.

- Ngâm miếng đồng đã được đánh bóng vào một thể tích nhất định của mẫu dầu thí nghiệm, duy trì trong điều kiện thí nghiệm (nhiệt độ, thời gian và điều kiện khác v.v.) theo yêu cầu của phương pháp thí nghiệm. Sau thời gian thí nghiệm, miếng đồng được lấy ra, rửa bằng dung môi và so sánh màu sắc hay mức độ ăn mòn với mẫu chuẩn theo ASTM.

30.2. Thiết bị và vật tư
- Miếng đồng chuẩn ASTM: miếng đồng được chế tạo đại diện cho mức độ ăn mòn đồng khác nhau, được đóng gói trong túi nhựa tránh ảnh hưởng xấu của môi trường khi sử dụng. Nếu màu sắc của các miếng đồng chuẩn này thay đổi so với lúc đầu cần loại bỏ, không sử dụng.

- Màu sắc chuẩn đại diện cho sự ăn mòn đồng có thể được tạo và in trên những tấm nhôm, bảo quản trong túi nhựa để thuận tiện cho việc sử dụng.

- Màu sắc của bộ chuẩn cho ở bảng 30.
- Bồn ổn nhiệt: Tủ sấy hoặc bồn dầu có thể điều chỉnh và duy trì nhiệt độ ở 140oC hoặc  150±2oC.

- Bình tam giác hoặc lọ bằng thủy tinh chịu nhiệt, đáy bằng, có nút, dung tích 250ml.

- Ống nghiệm đường kính 25mm, cao 150 mm bằng thủy tinh chịu nhiệt, có nút.

- Miếng đồng điện phân kích thước 6×25×0,127mm (độ dày 0,127 ÷ 0,254mm) hoặc  kích thước 12,5×75×1,5mm, độ tinh khiết 99,9% 

- Thiết bị đánh bóng: kẹp hoặc kìm làm từ thép không gỉ, giấy nhám số 00, giấy hoặc vải có phủ bột silicon carbid cỡ hạt 65μm (micromet) và 105μm .

- Dụng cụ gắp như kẹp y tế

- Bông y tế

- Dung môi rửa: axeton tinh khiết hóa học

- Chai khí nitơ thương mại

  Bảng 30
	Phân loại
	Thiết kế
	Diễn giải

	1
	Hơi nhuộm màu
	a - Màu da cam sáng, gần giống màu miếng đồng mới đánh bóng.

b - Màu da cam tối

	2
	Nhuộm màu trung bình
	a - Màu rượu vang đỏ

b - Xanh nhạt hơi pha đỏ

c-Đa màu sắc(xanh nhạt hơi đỏ hoặc ánh bạc hay cả hai)

d - Màu ánh bạc

e - Màu đồng thau hay màu của vàng

	3
	Nhuộm màu tối
	a - Màu đỏ tươi phủ lên màu đồng thau

b - Đa màu sắc (đỏ và xanh lá cây - giống đuôi con công), nhưng không xám.

	4
	Ăn mòn
	a - Màu đen, đen huyền, màu xám goặc nâu

b - Màu đen than đá hoặc màu đen không bóng, đen xỉn

c - Màu đen bóng hoặc đen nhánh, đen huyền.


30.3. Chuẩn bị thiết bị, miếng đồng thí nghiệm
- Chai hoặc lọ chịu nhiệt có nút được làm sạch dầu, rửa nước, tráng nước cất, sấy khô trước khi sử dụng.

- Cắt miếng đồng kích thước 6×25mm (có thể đánh bóng cả tấm đồng trước khi cắt thành miếng).

- Đánh bóng miếng đồng thí nghiệm bằng giấy nhám số 00 hoặc bột đá mài silicon carbid  cỡ hạt 65 μm, bảo quản trong axeton không có lưu huỳnh tới khi dùng.

- Đánh bóng lần cuối: Lấy miếng đồng ra khỏi axeton, giữ nó bằng một miếng giấy lọc không tro hoặc găng tay dùng một lần, đặt nó trên một tấm kính và mài bằng bông có tẩm  một vài giọt axeton và bột đá mài silicon carbid  cỡ hạt 105μm. Kích cỡ bột đá mài lần sau lớn hơn lần trước mục đích tạo nên những rãnh kiểm tra, nơi khởi đầu sự ăn mòn. Muốn vậy, giữ miếng đồng bằng kẹp hoặc kìm chế tạo từ thép không gỉ, mài theo chiều dọc của miếng đồng. Lau sạch mạt kim loại và bột đá mài bằng bông, uốn miếng đồng thành hình chữ  "V" với góc 60o, rửa bằng axeton - nước cất - axeton. Sấy khô trong tủ sấy 3 ÷ 5 phút ở nhiệt độ 80 ÷ 100oC. Sau đó ngay lập tức cho vào lọ đã chứa dầu cần thí nghiệm. 

Chú ý: không dùng khí nén hoặc khí trơ để làm khô miếng đồng. Không được sờ tay lên bề mặt miếng đồng đã đánh bóng. Sử dụng kẹp từ thép không gỉ để gắp miếng đồng.
30.4. Tiến hành thí nghiệm
30.4.1. Phương pháp A

- Dùng trực tiếp dầu cần thí nghiệm rót vào lọ, không cần lọc qua giấy lọc.

- Đặt miếng đồng vào lọ dung tích 250ml, nạp 250ml dầu thí nghiệm. Đặt miếng đồng sao cho chiều dài, không phẳng nằm trên đáy lọ. Làm ướt nút mài bằng vài giọt dầu thí nghiệm, sục khí nitơ vào dầu trong 1 phút bằng cách nối ống thủy tinh với van điều chỉnh của bình nitơ (ống nối không có lưu huỳnh). Sau đó đậy nút lại.

- Đặt lọ thí nghiệm vào trong tủ sấy hoặc bồn ổn nhiệt và gia nhiệt tới 140oC, khi nhiệt độ đạt tới 140oC, đậy nút kín lọ.

- Lấy lọ thí nghiệm ra sau 19 giờ ± 10 phút ở nhiệt độ 140±2oC.

- Để nguội, gắp cẩn thận miếng đồng thí nghiệm ra, rửa bằng axeton hoặc dung môi phù hợp khác. Để khô trong không khí. Không được dùng khí nén để làm khô miếng đồng.

- Đặt miếng đồng nghiêng với ánh sáng tới 45o, quan sát để đánh giá.

30.4.2. Phương pháp B

- Chuẩn bị mẫu thí nghiệm như phương pháp A, nhưng chỉ rót 220ml dầu vào lọ thí nghiệm.

- Sục nitơ vào dầu trong 5 phút với lưu lượng 0,5l/phút. Sau đó nhanh chóng nút kín lọ lại.

- Đặt lọ thí nghiệm vào tủ sấy hoặc bồn ổn nhiệt và gia nhiệt đến  150oC. Sau 15 phút gia nhiệt ở  150oC, nới lỏng nút để giảm áp lực trong lọ, sau đó lại nút lại.

- Lấy lọ thí nghiệm ra sau 48 giờ±20 phút ở nhiệt độ 150±2oC.

- Để nguội, gắp cẩn thận miếng đồng thí nghiệm ra, rửa bằng axeton hoặc dung môi phù hợp khác. Để khô trong không khí. Không được dùng khí nén để làm khô miếng đồng.

- Đặt miếng đồng nghiêng với ánh sáng tới 45o, quan sát để đánh giá.

30.5. Đánh giá kết quả
- Quan sát bề mặt miếng đồng, so sánh với sự phân loại chuẩn theo ASTM ghi ở bảng 30.
- Kết luận không an mòn khi màu sắc của miếng đồng được xếp loại từ 1 đến 3.

- Kết luận ăn mòn khi màu sắc của miếng đồng được xếp loại 4.

30.6. Cách ghi kết quả
- Mức độ ăn mòn đồng phụ thuộc vào phương pháp thí nghiệm, được ghi như sau:
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X=Y,Z


Trong đó:


Xt: thời gian thí nghiệm (giờ)


Y : nhiệt độ thí nghiệm (oC)


Z  : phân loại theo bảng 30 (1, 2, 3, 4)
p  : diễn giải chi tiết cho sự phân loại Z (a, b, c, d, e).

30.7. Sai số
Thí nghiệm này đánh giá ăn mòn hoặc không, mức độ ăn mòn, nên không có quy định chung về sai số. Trong trường hợp có nghi vấn cần tiến hành thí nghiệm lại.

Điều 31. Phương pháp thí nghiệm chất 2-Furfural
31.1. Phạm vi áp dụng

Phương pháp này áp dụng để phân tích 2-Furfural và các hợp chất của nó, chúng là sản phẩm phân hủy cách điện cellulose và hòa tan vào dầu cách điện khoáng lấy từ thiết bị điện.

2-Furfural và các hợp chất của nó được phân tích bằng máy sắc ký lỏng hiệu suất cao (HPLC - High Performance Liquid Chromatography). Để phân tích bằng HPLC, hợp chất Furan được chiết suất từ dầu bằng phương pháp chiết thích hợp như chiết pha Lỏng-Lỏng (Phương pháp A) hoặc chiết pha Rắn-Lỏng bằng cột Silica (Phương pháp B). 

31.2.Thiết bị

a. Dụng cụ phòng thí nghiệm: 
- Cốc thí nghiệm, bình tam giác, bình đong, pipet v.v.
- Cân phân tích (cân chính xác đến 0,1 mg).
b. Dụng cụ cho phương pháp triết A: 
- Ống đong 25ml có nút, pipet 5ml, máy lắc cơ khí.
c. Dụng cụ cho phương pháp triết B:

- Cột silica chứa 1g silica với cỡ hạt từ 15µm đến 100µm.

- Xiranh có van chặn 10ml

- Bình đong 2ml

- Buồng hút chân không dùng cho cột Silica
d. Máy sắc ký lỏng hiệu suất cao (HPLC)

- Hệ thống bơm phù hợp cho sử dụng ít nhất 2 loại dung môi

- Thiết bị tiêm mẫu có thể tiêm từ 10µl đến 20µl và xiranh với độ chính xác thích hợp (50µl đến 250µl).

- Cột đảo pha nạp silica (octyl hoặc octadecyl).

- Cột bảo vệ được nạp vật liệu giống như cột phân tích nhằm mục đích kéo dài tuổi thọ của cột phân tích và khử yếu tố gây nhiễu.

- Cảm biến nhạy với tia cực tím (ultraviolet detector).

- Thiết bị xử lý và lưu trữ số liệu.
31.3. Hóa chất

31.3.1. Hóa chất với độ tinh khiết cao sử dụng cho HPLC

Acetonitril,  Methanol, Nước cất, Axit axetic, Toluen

31.3.2. Các hóa chất pha chế dung dịch chuẩn: 
Có độ tinh khiết thấp nhất 99%; 5-Hydroxylmethyl-2-furfural(5HMF), 2-Furfurylalcohol(2FOL),2-furfural (2FAL), 2-acetylfuran (2ACF), 5-methyl-2-furfural (5MEF).  

31.4. Tiến hành thí nghiệm

31.4.1. Chiết mẫu thí nghiệm

31.4.1.1. Phương pháp A: chiết pha Lỏng-Lỏng
- Lấy 20ml dầu thí nghiệm, cân chính xác đến 0,1g cho vào ống đong có nút dung tích 25ml và 5ml acetonitril, sau đó đặt vào máy lắc cơ khí, lắc trong 2 phút.

- Để mẫu lắng cho tới khi lớp dầu-dung môi phân tách hoàn toàn, phần dung môi chiết ra tiến hành phân tích.

- Thời gian cần thiết cho việc phân pha tăng lên đối với dầu có trị số axit lớn hơn.

31.4.1.2. Phương pháp B: chiết pha Rắn-Lỏng
- Cân chính xác 10 ± 0,1g dầu thí nghiệm, hòa tan trong 10ml n-pentane.

- Rửa cột Silica bằng 2ml n-pentane, sau đó xả bỏ. 

- Khi cột Silica còn ướt, lập tức cho dung dịch mẫu thí nghiệm chảy qua với tốc độ 3ml/phút dưới áp  lực chân không nhẹ, sau đó là 20ml n-pentane cho tới hết.

- Sấy khô cột bằng cách duy trì chân không ít nhất 5 phút.

- Giảm áp lực chân không và tách các chất giữ lại trong cột bằng dung môi như khi dùng cho phân tích mẫu, sử dụng xiranh 10ml.

- Gom 2ml dung môi chiết đầu tiên vào lọ 2ml.
31.4.2. Phân tích dung môi sau khi chiết suất

- Điều chỉnh máy sắc ký sẵn sàng cho phân tích (theo hướng dẫn của nhà chế tạo).
- Máy sắc ký đảm bảo điều kiện sẵn sàng cho phân tích mẫu.
- Dung môi: nước-methanol với tỷ lệ trong khoảng 60/40 đến 80/20 (% thể tích)

- Lưu lượng: 0,5 ÷ 2,0ml/phút.

- Cảm biến nhạy với tia cực tím (ultraviolet detector): có khoảng đo trong dải sóng từ 190 đến 380nm. Các hợp chất của Furan được đo ở các bước sóng theo bảng 31.

 Bảng 31:

	Hợp chất Furan
	Bước sóng cần đo (nm)

	5-Hydroxylmethyl-2-furfural
	280

	2-Furfurylalcohol
	215

	2-furfural 
	274

	2-acetylfuran
	272

	5-methyl-2-furfural 
	288


- Khi máy sắc ký đã ổn định, tiêm một thể tích thích hợp của dung môi sau chiết suất và ghi lại giá trị đo.

- Sau khi pik cuối cùng thoát ra (thường là 5MEF) thì cấp dung môi rửa (100% methanol hoặc acetonitril) và tăng lưu lượng cho tới khi tất cả phần dầu còn lại được rửa sạch khỏi cột phân tích.
31.5. Hiệu chuẩn

31.5.1. Dung dịch dầu chuẩn

31.5.1.1. Chuẩn bị dung dịch gốc

- Hòa tan 0,025g của từng loại (từ 5 loại hóa chất chuẩn) trong 25ml Toluen để thu được dung dịch gốc với nồng độ 1000mg/l

- Dung dịch được chứa trong chai nhựa tối mầu và bảo quản trong tối (thời hạn bảo quản không quá 3 tháng).
31.5.1.2. Chuẩn bị dung dịch chuẩn

- Hòa một thể tích (đã tính toán trước) của dung dịch gốc vào dầu cách điện gốc khoáng để được nồng độ yêu cầu (ví dụ: 0,5; 1; 5 và 10 mg/kg)

- Đựng các dung dịch chuẩn trong chai nhựa tối mầu, bảo quản trong tối.
Chú ý:

1. Dầu cách điện dùng pha chế dung dịch chuẩn không chứa các chất gây nhiễu sự phân tích mẫu.

2. Dung dịch chuẩn thường bị phân hủy nhanh, nên dùng ngay sau khi pha.
31.5.2. Dung dịch chuẩn pha trong dung môi sắc ký (dùng cho phương pháp B).
- Cân 0,015g của từng loại (từ 5 loại hóa chất chuẩn)

- Hòa tan trong 100ml dung môi sắc ký để được dung dịch gốc nồng độ 150mg/l.

- Pha loãng thể tích (đã tính trước) dung dịch gốc để được dung dịch chuẩn với nồng độ yêu cầu (ví dụ: 2,5; 5; 25 và 50mg/l).
- Chú ý: dung dịch chuẩn với nồng độ 5mg/l pha trong dung môi nước-methanol tương đương với nồng độ 1mg/kg pha trong dầu.

31.5.3. Thí nghiệm

- Chiết mẫu và phân tích dung dịch chuẩn pha trong dầu (mục 31.5.1) hoặc pha trong dung môi sắc ký (mục 31.5.2) theo các bước thí nghiệm ở mục 31.4.
- Phân tích 4 dung dịch chuẩn trong khoảng nồng độ 0,5 ÷ 10mg/kg để thu được đường chuẩn thích hợp.

- Kinh nghiệm cho thấy hiệu chuẩn hàng ngày tiến hành 1 điểm với nồng độ 1mg/kg trong dầu là đáng tin cậy.

- So sánh từng pik trên biểu đồ sắc ký để xác định thời gian lưu của chúng. Sắc đồ đặc trưng cho ở hình 24.
- Tính toán hệ số nồng độ cho từng chất chuẩn thành phần

+ Cho dung dịch chuẩn pha trong dầu
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+ Cho dung dịch chuẩn pha trong dung môi sắc ký
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Trong đó:
                Fi  : hệ số nồng độ cho chất phân tích thứ i

                Csi : nồng độ chất phân tích trong dầu chuẩn (mg/kg) hoặc trong dung 
                       môi sắc ký (mg/l)

                Rsi : diện tích hoặc chiều cao của pik tương ứng với chất chuẩn thứ i
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	Hình 24
Thời gian lưu (phút) của pik tương ứng với các hợp chất của Furan

2,91 - (5-Hydroxylmethyl-2-furfural)

3,65 - (2-Furfurylalcohol)
4,32 -(2-furfural)
5,27 - (2-acetylfuran)

6,42 - (5-methyl-2-furfural)


31.6. Tính toán

- So sánh thời gian lưu của từng pik trên biểu đồ sắc ký của mẫu thí nghiệm với biểu đồ sắc ký của dung dịch chuẩn để xác định chất tương ứng có trong mẫu thí nghiệm.

- Tính nồng độ theo công thức:
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Trong đó:
      Ci : nồng độ chất cần phân tích thứ i trong mẫu thí nghiệm (mg/kg dầu)

      Fi : hệ số nồng độ cho chất chuẩn thứ i

      Ri : diện tích hoặc chiều cao của chất cần phân tích thứ i trong mẫu thí nghiệm

31.7. Biên bản

Trong biên bản thí nghiệm cần các thông tin sau:
- Phương pháp thí nghiệm, phương pháp chiết, dạng dung dịch chuẩn được sử dụng

- Thông tin về mẫu

- Nồng độ của từng chất được phân tích (mg/kg) đã quy tròn đến 0,01mg/kg.
31.8. Giới hạn phát hiện

- Phương pháp này có thể xác định được 5 chất chuẩn cần phân tích (pha trong dầu cách điện mới) với nồng độ 0,05mg/kg hoặc thấp hơn.

- Đối với mẫu dầu đã bị ôxy hóa có chứa các chất phân cực có thời gian lưu tương tự các chất cần phân tích thì có thể không đạt được giới hạn nêu trên.
31.9. Độ chính xác

31.9.1. Độ lặp lại

Độ chênh lệch giữa hai mẫu thử song song trong cùng một điều kiện thí nghiệm (một người thực hiện, cùng một thiết bị, cùng phòng thí nghiệm, trong khoảng thời gian ngắn) không được vượt quá giá trị nêu trong bảng 32:
Bảng 32:

	Nồng độ hợp chất Furan (mg/kg)
	Giá trị độ lặp lại (%)

	< 1,0
	10

	≥ 1,0
	5


31.9.2. Độ tái lặp lại

Độ chênh lệch giữa hai kết quả của hai phòng thí nghiệm không được vượt quá giá trị nêu trong bảng 33:
Bảng 33:
	Nồng độ hợp chất Furan (mg/kg)
	Giá trị độ tái lặp lại (%)

	< 1,0
	15

	≥ 1,0
	10


PHỤ LỤC I: BẢNG CHUYỂN ĐỔI TỶ TRỌNG DẦU Ở NHIỆT ĐỘ ĐO VỀ 20oC

	Nhiệt độ mẫu đo oC
	Số đọc trên tỷ trọng kế g/cm3

	
	0,600
	0,610
	0,620
	0,630
	0,640
	0,650
	0,660
	0,670
	0,680
	0,690

	
	Tỷ trọng ở 20oC

	8,5
	0,588
	0,598
	0,609
	0,619
	0,629
	0,639
	0,649
	0,6596
	0,6697
	0,6799

	9,0
	0,588
	0,599
	0,609
	0,619
	0,629
	0,640
	0,650
	0,6600
	0,6702
	0,6803

	9,5
	0,589
	0,599
	0,610
	0,620
	0,630
	0,640
	0,6503
	0,6605
	0,6706
	0,6808

	10,0
	0,589
	0,600
	0,610
	0,620
	0,630
	0,641
	0,6508
	0,6610
	0,6711
	0,6812

	10,5
	0,590
	0,600
	0,611
	0,621
	0,631
	0,641
	0,6513
	0,6614
	0,6715
	0,6817

	11,0
	0,591
	0,601
	0,611
	0,621
	0,631
	0,642
	0,6517
	0,6619
	0,6720
	0,6821

	11,5
	0,591
	0,601
	0,612
	0,622
	0,632
	0,642
	0,6522
	0,6623
	0,6724
	0,6826

	12,0
	0,592
	0,602
	0,612
	0,622
	0,632
	0,643
	0,6527
	0,6628
	0,6729
	0,6830

	12,5
	0,592
	0,602
	0,613
	0,623
	0,633
	0,643
	0,6531
	0,6632
	0,6733
	0,6834

	13,0
	0,593
	0,603
	0,613
	0,623
	0,633
	0,643
	0,6536
	0,6637
	0,6738
	0,6839

	13,5
	0,593
	0,603
	0,614
	0,624
	0,634
	0,644
	0,6540
	0,6641
	0,6742
	0,6843

	14,0
	0,594
	0,604
	0,614
	0,624
	0,634
	0,644
	0,6545
	0,6646
	0,6747
	0,6848

	14,5
	0,594
	0,604
	0,615
	0,625
	0,635
	0,645
	0,6550
	0,6650
	0,6751
	0,6852

	15,0
	0,595
	0,605
	0,615
	0,625
	0,635
	0,645
	0,6554
	0,6655
	0,6756
	0,6856

	15,5
	0,595
	0,605
	0,616
	0,626
	0,636
	0,646
	0,6599
	0,6660
	0,6760
	0,6861

	16,0
	0,6596
	0,606
	0,616
	0,626
	0,636
	0,646
	0,6563
	0,6664
	0,6765
	0,6865

	16,5
	0,596
	0,606
	0,617
	0,627
	0,637
	0,647
	0,6568
	0,6669
	0,6769
	0,6869

	17,0
	0,597
	0,607
	0,617
	0,627
	0,637
	0,647
	0,6573
	0,6673
	0,6773
	0,6874

	17,5
	0,597
	0,607
	0,618
	0,628
	0,638
	0,648
	0,6577
	0,6678
	0,6778
	0,6878

	18,0
	0,598
	0,608
	0,618
	0,628
	0,638
	0,648
	0,6582
	0,6682
	0,6782
	0,6883

	18,5
	0,598
	0,608
	0,619
	0,629
	0,639
	0,649
	0,6586
	0,6687
	0,6787
	0,6887

	19,0
	0,599
	0,609
	0,619
	0,629
	0,639
	0,649
	0,6591
	0,6691
	0,6791
	0,6891

	19,5
	0,599
	0,610
	0,620
	0,630
	0,640
	0,650
	0,6595
	0,6696
	0,6796
	0,6896

	20,0
	0,600
	0,610
	0,620
	0,630
	0,640
	0,650
	0,6600
	0,6700
	0,6800
	06900

	20,5
	0,601
	0,610
	0,620
	0,630
	0,640
	0,6505
	0,6605
	0,6704
	0,6804
	0,6904

	21,0
	0,601
	0,611
	0,621
	0,631
	0,641
	0,6509
	0,6609
	0,6709
	0,6809
	0,6909

	21,5
	0,602
	0,611
	0,621
	0,631
	0,641
	0,6514
	0,6614
	0,6713
	0,6813
	0,6913


BẢNG CHUYỂN ĐỔI TỶ TRỌNG DẦU Ở NHIỆT ĐỘ ĐO VỀ 20oC (Tếp theo) 
	Nhiệt độ mẫu đo oC
	Số đọc trên tỷ trọng kế g/cm3

	
	0,600
	0,610
	0,620
	0,630
	0,640
	0,650
	0,660
	0,670
	0,680
	0,690

	
	Tỷ trọng ở 20oC

	22,0
	0,602
	0,612
	0,622
	0,632
	0,642
	0,6518
	0,6618
	0,6718
	0,6818
	0,6917

	22,5
	0,603
	0,612
	0,622
	0,632
	0,642
	0,6523
	0,6623
	0,6722
	0,6822
	0,6922

	23,0
	0,603
	0,613
	0,623
	0,633
	0,643
	0,6528
	0,6627
	0,6727
	0,6826
	0,6926

	23,5
	0,604
	0,613
	0,623
	0,633
	0,643
	0,6532
	0,6632
	0,6731
	0,6831
	0,6930

	24,0
	0,604
	0,614
	0,624
	0,634
	0,644
	0,6537
	0,6636
	0,6736
	0,6835
	0,6935

	24,5
	0,605
	0,614
	0,624
	0,634
	0,644
	0,6541
	0,6641
	0,6740
	0,6839
	0,6939

	25,0
	0,605
	0,615
	0,625
	0,635
	0,645
	0,6546
	0,6645
	0,6745
	0,6844
	0,6943

	25,5
	0,606
	0,615
	0,625
	0,635
	0,645
	0,6550
	0,6650
	0,6749
	0,6848
	0,697

	26,0
	0,606
	0,616
	0,626
	0,636
	0,646
	0,6555
	0,6654
	0,6753
	0,6853
	0,6952

	26,5
	0,607
	0,616
	0,626
	0,636
	0,646
	0,6560
	0,6659
	0,6758
	0,6857
	0,6956

	27,0
	0,607
	0,617
	0,627
	0,637
	0,647
	0,6564
	0,6663
	0,6762
	0,6861
	0,6960

	27,5
	0,608
	0,617
	0,627
	0,637
	0,647
	0,6569
	0,6668
	0,6767
	0,6866
	0,6965

	28,0
	0,606
	0,618
	0,628
	0,638
	0,647
	0,6573
	0,6672
	0,6771
	0,6870
	0,6969

	28,5
	0,609
	0,618
	0,628
	0,638
	0,648
	0,6578
	0,6677
	0,6775
	0,6874
	0,6973

	29,0
	0,609
	0,619
	0,629
	0,639
	0,649
	0,6582
	0,6681
	0,6780
	0,6879
	0,6977

	29,5
	0,610
	0,619
	0,629
	0,639
	0,649
	0,6587
	0,6685
	0,6784
	0,6883
	0,6982

	30,0
	0,610
	0,620
	0,630
	0,639
	0,649
	0,6591
	0,6690
	0,6789
	0,6887
	0,6986

	30,5
	0,611
	0,620
	0,630
	0,640
	0,650
	0,6596
	0,6694
	0,6793
	0,6892
	0,6990

	31,0
	0,6 11
	0,6 21
	0,631
	0,6 40
	0,6502
	0,6600
	0,6699 
	0,6797 
	0,6896
	0,6994

	31,5
	0,6 11
	0,6 21
	0,631
	0,6 41
	0,6506
	0,6605 
	0,6703 
	0,6802
	0,6900
	0,6999

	32,0
	0,6 12
	0,6 22
	0,631
	0,6 41
	0,6511
	0,6609
	0,6708 
	0,6806
	0,6904
	0,7003

	32,5
	0,612
	0,622
	0,632
	0,642
	0,6516
	0,6614
	0,6712
	0,6810
	0,6909
	0,7007

	33,0
	0,613
	0,623
	0,632
	0,642
	0,6520
	0,6618
	0,6716
	0,6815
	0,6913
	0,7011

	33,5
	0,613
	0,623
	0,633
	0,643
	0,6525
	0,6623
	0,6721
	0,6819
	0,6917
	0,7016

	34,0
	0,614
	0,624
	0,633
	0,643
	0,6529
	0,6627
	0,6725
	0,6823
	0,6922
	0,7020

	34,5
	0,614
	0,624
	0,634
	0,644
	0,6534
	0,6632
	0,6730
	0,6828
	0,6926
	0,7024

	35,0
	0,615
	0,625
	0,634
	0,644
	0,6538
	0,6636
	0,6734
	0,6832
	0,6930
	0,7028

	35,5
	0,615
	0,625
	0,635
	0,645
	0,6543
	0,6641
	0,6738
	0,6836
	0,6934
	0,7032


BẢNG CHUYỂN ĐỔI TỶ TRỌNG DẦU Ở NHIỆT ĐỘ ĐO VỀ 20oC (Tiếp theo) 
	Nhiệt độ mẫu đo oC
	Số đọc trên tỷ trọng kế g/cm3

	
	0,600
	0,610
	0,620
	0,630
	0,640
	0,650
	0,660
	0,670
	0,680
	0,690

	
	Tỷ trọng ở 20oC

	36,0
	0,616
	0,626
	0,635
	0,645
	0,6547
	0,6645
	0,6743
	0,6841
	0,6939
	0,7037

	36,5
	0,616
	0,66
	0,636
	0,645
	0,6552
	0,6747
	0,6845
	0,6845
	0,6943
	0,7041

	37,0
	0,617
	0,626
	0,636
	0,646
	0,6556
	0,6752
	0,6849
	0,6849
	0,6947
	0,7045

	37,5
	0,617
	0,627
	0,637
	0,646
	0,6561
	0,6756
	0,6854
	0,6854
	0,6951
	0,7049

	38,0
	0,618
	0,627
	0,637
	0,647
	0,6565
	0,6760
	0,6858
	0,6858
	0,6956
	0,7053

	38,5
	0,618
	0,628
	0,638
	0,647
	0,6570
	0,6667
	0,6765
	0,6862
	0,6960
	0,7057

	39,0
	0,619
	0,628
	0,638
	0,648
	0,6574
	0,6672
	0,6769
	0,6867
	0,6964
	0,7062

	39,5
	0,619
	0,629
	0,638
	0,648
	0,6579
	0,6676
	0,6773
	0,6871
	0,6968
	0,7066

	40,0
	0,620
	0,629
	0,639
	0,649
	0,6583
	0,6681
	0,6778
	0,6875
	0,6973
	0,7070

	40,5
	0,620
	0,630
	0,639
	0,649
	0,6588
	0,6685
	0,6782
	0,6879
	0,6977
	0,7074

	41,0
	0,621
	0,630
	0,640
	0,650
	0,6592
	0,6689
	0,6786
	0,6884
	0,6981
	0,7078

	41,5
	0,621
	0,631
	0,640
	0,650
	0,6597
	0,6694
	0,6791
	0,6888
	0,6985
	0,7082

	42,0
	0,622
	0,631
	0,641
	0,6504
	0,6601
	0,6689
	0,6795
	0,6892
	0,6989
	0,7086

	42,5
	0,622
	0,632
	0,641
	0,6509
	0,6606
	0,6703
	0,6800
	0,6897
	0,6994
	0,7091

	43,0
	0,623
	0,632
	0,642
	0,6513
	0,6610
	0,6707
	0,6804
	0,6901
	0,6998
	0,7095

	43,5
	0,623
	0,633
	0,642
	0,6518
	0,6615
	0,6711
	0,6808
	0,6905
	0,7002
	0,7099

	44,0
	0,623
	0,633
	0,643
	0,6522
	0,6619
	0,6716
	0,6812
	0,6909
	0,7006
	0,7103

	44,5
	0,624
	0,633
	0,643
	0,6527
	0,6623
	0,6720
	0,6817
	0,6914
	0,7010
	0,7107

	45,0
	0,624
	0,634
	0,644
	0,6531
	0,6628
	0,6724
	0,6821
	0,6918
	0,7014
	0,7111

	45,5
	0,625
	0,634
	0,644
	0,6536
	0,6632
	0,6729
	0,6825
	0,6922
	0,7019
	0,7115

	46,0
	0,625
	0,635
	0,644
	0,6540
	0,6637
	0,6733
	0,6830
	0,6926
	0,7023
	0,7119

	46,5
	0,626
	0,635
	0,645
	0,6545
	0,6641
	0,6737
	0,6834
	0,6931
	0,7027
	0,7123

	47,0
	0,626
	0,636
	0,645
	0,6594
	0,6646
	0,6742
	0,6838
	0,6935
	0,7031
	0,7127

	47,5
	0,627
	0,636
	0,646
	0,6554
	0,6650
	0,6746
	0,6843
	0,6939
	0,7035
	0,7131

	48,0
	0,627
	0,637
	0,646
	0,6558
	0,6654
	0,6750
	0,6847
	0,6943
	0,7039
	0,7136

	48,5
	0,628
	0,637
	0,647
	0,6563
	0,6659
	0,6755
	0,6851
	0,6947
	0,7043
	0,7140

	49,0
	0,628
	0,638
	0,647
	0,6567
	0,6663
	0,6759
	0,6855
	0,6952
	0,7048
	0,7144

	49,5
	0,629
	0,638
	0,648
	0,6572
	0,6667
	0,6763
	0,6860
	0,6958
	0,7052
	0,7148

	50,0
	0,629
	0,639
	0,648
	0,6576
	0,6672
	0,6763
	0,6864
	0,6960
	0,7056
	0,7152


BẢNG CHUYỂN ĐỔI TỶ TRỌNG DẦU Ở NHIỆT ĐỘ ĐO VỀ 20oC (Tiếp theo) 
	Nhiệt độ mẫu đo oC
	Số đọc trên tỷ trọng kế g/cm3

	
	0,700
	0,710
	0,720
	0,730
	0,740
	0,750
	0,760
	0,770
	0,780
	0,790

	
	Tỷ trọng ở 20oC

	4,5
	0,6865
	0,6967
	0,7069
	0,7171
	0,7274
	0,7376
	0,7478
	0,7581
	0,7684
	0,7786

	5,0
	0,6870
	0,6972
	0,7074
	0,7176
	0,7278
	0,7380
	0,7482
	0,7585
	0,7687
	0,7790

	5,5
	0,6874
	0,6976
	0,7078
	0,7180
	0,7282
	0,7384
	0,7486
	0,7589
	0,7691
	0,7794

	6,0
	0,6878
	0,6980
	0,7082
	0,7184
	0,7286
	0,7388
	0,7490
	0,7593
	0,7695
	0,7797

	6,5
	0,6883
	0,6985
	0,7086
	0,7188
	0,7290
	0,7392
	0,7494
	0,7597
	0,7699
	0,7801

	7,0
	0,6887
	0,6989
	0,7091
	0,7192
	0,7294
	0,7396
	0,7498
	0,7600
	0,7703
	0,7805

	7,5
	0,6892
	0,6993
	0,7095
	0,7197
	0,7298
	0,7400
	0,7502
	0,7604
	0,7707
	0,7809

	8,0
	0,6896
	0,6998
	0,7099
	0,7201
	0,7302
	0,7404
	0,7506
	0,7608
	0,7710
	0,7812

	8,5
	0,6900
	0,7002
	0,7103
	0,7205
	0,7307
	0,7408
	0,7510
	0,7612
	0,7714
	0,7816

	9,0
	0,6905
	0,7006
	0,7108
	0,7209
	0,7311
	0,7412
	0,7514
	0,7616
	0,7718
	0,7820

	9,5
	0,6909
	0,7011
	0,7112
	0,7213
	0,7315
	0,7416
	0,7518
	0,7620
	0,7722
	0,7823

	10,0
	0,6914
	0,7015
	0,7116
	0,7218
	0,7319
	0,7420
	0,7522
	0,7624
	0,7726
	0,7827

	10,5
	0,6918
	0,7019
	0,7120
	0,7222
	0,7323
	0,7424
	0,7526
	0,7628
	0,7729
	0,7831

	11,0
	0,6922
	0,7023
	0,7125
	0,7226
	0,7327
	0,7428
	0,7530
	0,7632
	0,7733
	0,7834

	11,5
	0,6927
	0,7028
	0,7129
	0,7230
	0,7331
	0,7432
	0,7534
	0,7635
	0,7737
	0,7838

	12,0
	0,6931
	0,7032
	0,7133
	0,7234
	0,7335
	0,7436
	0,7538
	0,7639
	0,7741
	0,7842

	12,5
	0,6935
	0,7036
	0,7137
	0,7238
	0,7339
	0,7440
	0,7542
	0,7643
	0,7744
	0,7846

	13,0
	0,6940
	0,7041
	0,7142
	0,7243
	0,7343
	0,7444
	0,7546
	0,7647
	0,7748
	0,7849

	13,5
	0,6944
	0,7045
	0,7146
	0,7247
	0,7348
	0,7448
	0,7550
	0,7651
	0,7752
	0,7853

	14,0
	0,6948
	0,7049
	0,7150
	0,7251
	0,7352
	0,7452
	0,7553
	0,7655
	0,7756
	0,7857

	14,5
	0,6953
	0,7053
	0,7154
	0,7255
	0,7356
	0,7456
	0,7557
	0,7658
	0,7759
	0,7860

	15,0
	0,6957
	0,7058
	0,7158
	0,7259
	0,7360
	0,7460
	0,7561
	0,7662
	0,7763
	0,7864

	15,5
	0,6961
	0,7062
	0,7163
	0,7263
	0,7364
	0,7464
	0,7565
	0,7666
	0,7767
	0,7868

	16,0
	0,6966
	0,7066
	0,7167
	0,7267
	0,7368
	0,7468
	0,7569
	0,7670
	0,7770
	0,7871

	16,5
	0,6970
	0,7070
	0,7170
	0,7271
	0,7372
	0,7472
	0,7573
	0,7674
	0,7774
	0,7875

	17,0
	0,6974
	0,7075
	0,7175
	0,7275
	0,7376
	0,7476
	0,7577
	0,7677
	0,7778
	0,7878

	17,5
	0,6979
	0,7079
	0,7179
	0,7280
	0,7380
	0,7480
	0,7581
	0,7681
	0,7782
	0,7882

	18,0
	0,6983
	0,7083
	0,7183
	0,7284
	0,7384
	0,7484
	0,7585
	0,7685
	0,7785
	0,7886


BẢNG CHUYỂN ĐỔI TỶ TRỌNG DẦU Ở NHIỆT ĐỘ ĐO VỀ 20oC (Tiếp theo) 
	Nhiệt độ mẫu đo oC
	Số đọc trên tỷ trọng kế g/cm3

	
	0,700
	0,710
	0,720
	0,730
	0,740
	0,750
	0,760
	0,770
	0,780
	0,790

	
	Tỷ trọng ở 20oC

	18,5
	0,6987
	0,7087
	0,7188
	0,7288
	0,7388
	0,7488
	0,7588
	0,7689
	0,7799
	0,7889

	19,0
	0,6991
	0,7092
	0,7192
	0,7292
	0,7392
	0,7492
	0,7592
	0,7694
	0,7793
	0,7893

	19,5
	0,6996
	0,7096
	0,7196
	0,7296
	0,7396
	0,7496
	0,7596
	0,7696
	0,7796
	0,7896

	20,0
	0,7000
	0,7100
	0,7200
	0,7300
	0,7400
	0,7400
	0,7600
	0,7700
	0,7800
	0,7900

	20,5
	0,7004
	0,7104
	0,7204
	0,7304
	0,7404
	0,7504
	0,7604
	0,7704
	0,7804
	0,7904

	21,0
	0,7009
	0,7108
	0,7208
	0,7308
	0,7408
	0,7508
	0,7608
	0,7707
	0,7807
	0,7907

	21,5
	0,7013
	0,7113
	0,7212
	0,7312
	0,7412
	0,7512
	0,7611
	0,7711
	0,7811
	0,7911

	22,0
	0,7017
	0,7117
	0,7217
	0,7316
	0,7416
	0,7516
	0,7615
	0,7715
	0,7816
	0,7914

	22,5
	0,7021
	0,7121
	0,7221
	0,7320
	0,7420
	0,7520
	0,7619
	0,7719
	0,7818
	0,7918

	23,0
	0,7026
	0,7125
	0,7225
	0,7324
	0,7424
	0,7523
	0,7623
	0,7722
	0,7822
	0,7921

	23,5
	0,7030
	0,7129
	0,7229
	0,7323
	0,7423
	0,7527
	0,7627
	0,7726
	0,7826
	0,7925

	24,0
	0,7034
	0,7134
	0,7233
	0,7332
	0,7432
	0,7531
	0,7630
	0,7730
	0,7829
	0,7929

	24,5
	0,7038
	0,7138
	0,7237
	0,7336
	0,7436
	0,7535
	0,7634
	0,7733
	0,7833
	0,7932

	25,0
	0,7043
	0,7142
	0,7241
	0,7340
	0,7440
	0,7539
	0,7638
	0,7737
	0,7836
	0,7936

	25,5
	0,7047
	0,7146
	0,7245
	0,7344
	0,7444
	0,7543
	0,7642
	0,7741
	0,7840
	0,7939

	26,0
	0,7051
	0,7150
	0,7249
	0,7349
	0,7448
	0,7547
	0,7645
	0,7745
	0,7844
	0,7943

	26,5
	0,7055
	0,7154
	0,7253
	0,7353
	0,7452
	0,7550
	0,7649
	0,7748
	0,7847
	0,7946

	27,0
	0,7059
	0,7158
	0,7257
	0,7353
	0,7456
	0,7554
	0,7653
	0,7752
	0,7851
	0,7950

	27,5
	0,7064
	0,7163
	0,7262
	0,7361
	0,7460
	0,7558
	0,7657
	0,7756
	0,7854
	0,7953

	28,0
	0,7068
	0,1767
	0,7266
	0,7365
	0,7463
	0,7562
	0,7660
	0,7759
	0,7858
	0,7957

	28,5
	0,7072
	0,7171
	0,7270
	0,7369
	0,7467
	0,7566
	0,7664
	0,7763
	0,7861
	0,7960

	29,0
	0,7076
	0,7175
	0,7274
	0,7373
	0,7471
	0,7570
	0,7668
	0,7766
	0,7865
	0,7964

	29,5
	0,7080
	0,7179
	0,7278
	0,7376
	0,7475
	0,7573
	0,7672
	0,7770
	0,7869
	0,7967

	30,0
	0,7085
	0,7183
	0,7282
	0,7380
	0,7479
	0,7577
	0,7675
	0,7774
	0,7872
	0,7971

	30,5
	0,7089
	0,7187
	0,7286
	0,7384
	0,7483
	0,7581
	0,7679
	0,7777
	0,7876
	0,7974

	31,0
	0,7093
	0,7191
	0,7290
	0,7388
	0,7487
	0,7585
	0,7683
	0,7781
	0,7879
	0,7978

	31,5
	0,7097
	0,7195
	0,7294
	0,7392
	0,7491
	0,7588
	0,7686
	0,7785
	0,7883
	0,7981

	32,0
	0,7101
	0,7200
	0,7298
	0,7396
	0,7495
	0,7592
	0,7690
	0,7788
	0,7886
	0,7985


BẢNG CHUYỂN ĐỔI TỶ TRỌNG DẦU Ở NHIỆT ĐỘ ĐO VỀ 20oC (Tiếp theo) 
	Nhiệt độ mẫu đo oC
	Số đọc trên tỷ trọng kế g/cm3

	
	0,700
	0,710
	0,720
	0,730
	0,740
	0,750
	0,760
	0,770
	0,780
	0,790

	
	Tỷ trọng ở 20oC

	32,5
	0,7105
	0,7204
	0,7302
	0,7400
	0,7498
	0,7596
	0,7694
	0,7792
	0,7890
	0,7988

	33,0
	0,7110
	0,7208
	0,7306
	0,7404
	0,7502
	0,7600
	0,7697
	0,7795
	0,7893
	0,7992

	33,5
	0,7114
	0,7212
	0,7310
	0,7408
	0,7506
	0,7603
	0,7701
	0,7799
	0,7897
	0,7995

	34,0
	0,7118
	0,7216
	0,7314
	0,7412
	0,7510
	0,7607
	0,7705
	0,7803
	0,7901
	0,7999

	34,5
	0,7122
	0,7220
	0,7318
	0,7416
	0,7514
	0,7611
	0,7708
	0,7806
	0,7904
	0,8002

	35,0
	0,7126
	0,7224
	0,7322
	0,7420
	0,7518
	0,7615
	0,7712
	0,7810
	0,7908
	0,8006

	35,5
	0,7130
	0,7228
	0,7326
	0,7424
	0,7521
	0,7618
	0,7716
	0,7813
	0,7911
	0,8009

	36,0
	0,7134
	0,7232
	0,7330
	0,7428
	0,7525
	0,7622
	0,7719
	0,7817
	0,7915
	0,8012

	36,5
	0,7138
	0,7236
	0,7334
	0,7432
	0,7529
	0,7626
	0,7723
	0,7821
	0,7918
	0,8016

	37,0
	0,7143
	0,7240
	0,7338
	0,7436
	0,7533
	0,7629
	0,7727
	0,7824
	0,7922
	0,8019

	37,5
	0,7147
	0,7244
	0,7342
	0,7439
	0,7536
	0,7633
	0,7730
	0,7828
	0,7925
	0,8023

	38,0
	0,7151
	0,7248
	0,8346
	0,7443
	0,7540
	0,7637
	0,7734
	0,7831
	0,7929
	0,8026

	38,5
	0,7155
	0,7252
	0,8350
	0,7447
	0,7544
	0,7641
	0,7738
	0,7835
	0,7932
	0,8030

	39,0
	0,7159
	0,7256
	0,8354
	0,7451
	0,7548
	0,7644
	0,7741
	0,7838
	0,7936
	0,8033

	39,5
	0,7163
	0,7260
	0,8358
	0,7455
	0,7552
	0,7648
	0,7745
	0,7842
	0,7939
	0,8036

	40,0
	0,7167
	0,7264
	0,8362
	0,7459
	0,7555
	0,7652
	0,7748
	0,7845
	0,7942
	0,8040

	40,5
	0,7171
	0,7268
	0,7366
	0,7463
	0,7559
	0,7655
	0,7752
	0,7849
	0,7946
	0,8043

	41,0
	0,7175
	0,7272
	0,7370
	0,7467
	0,7563
	0,7659
	0,7756
	0,7852
	0,7949
	0,8047

	41,5
	0,7179
	0,7276
	0,7373
	0,7471
	0,7566
	0,7662
	0,7759
	0,7856
	0,7953
	0,8050

	42,0
	0,7183
	0,7280
	0,7377
	0,7474
	0,7570
	0,7666
	0,7763
	0,7859
	0,7956
	0,8053

	42,5
	0,7187
	0,7284
	0,7381
	0,7478
	0,7574
	0,7570
	0,7766
	0,7863
	0,7960
	0,8057

	43,0
	0,7191
	0,7288
	0,7385
	0,7482
	0,7578
	0,7673
	0,7770
	0,7866
	0,7963
	0,8060

	43,5
	0,7196
	0,7292
	0,7389
	0,7486
	0,7581
	0,7677
	0,7773
	0,7870
	0,7967
	0,8064

	44,0
	0,7200
	0,7296
	0,7393
	0,7489
	0,7585
	0,7681
	0,7777
	0,7873
	0,7970
	0,8067

	44,5
	0,7204
	0,7300
	0,7397
	0,7493
	0,7589
	0,7684
	0,7781
	0,7877
	0,7973
	0,8070

	45,0
	0,7208
	0,7304
	0,7401
	0,7497
	0,7592
	0,7688
	0,7784
	0,7880
	0,7977
	0,8074

	45,5
	0,7212
	0,7308
	0,7405
	0,7501
	0,7596
	0,7692
	0,7788
	0,7884
	0,7980
	0,8077

	46,0
	0,7216
	0,7312
	0,7409
	0,7505
	0,7600
	0,7695
	0,7791
	0,7887
	0,7984
	0,8081


BẢNG CHUYỂN ĐỔI TỶ TRỌNG DẦU Ở NHIỆT ĐỘ ĐO VỀ 20oC (Tiếp theo) 

	Nhiệt độ mẫu đo oC
	Số đọc trên tỷ trọng kế g/cm3

	
	0,700
	0,710
	0,720
	0,730
	0,740
	0,750
	0,760
	0,770
	0,780
	0,790

	
	Tỷ trọng ở 20oC

	46,5
	0,7220
	0,7316
	0,7412
	0,7508
	0,7603
	0,7699
	0,7795
	0,7891
	0,7987
	0,8084

	47,0
	0,7224
	0,7320
	0,7416
	0,7512
	0,7607
	0,7702
	0,7798
	0,7894
	0,7991
	0,8087

	47,5
	0,7228
	0,7324
	0,7420
	0,7516
	0,7611
	0,7706
	0,7802
	0,7898
	0,7994
	0,8091

	48,0
	0,7232
	0,7328
	0,7424
	0,7519
	0,7614
	0,7710
	0,7805
	0,7901
	0,7997
	0,8094

	48,5
	0,7236
	0,7332
	0,7428
	0,7523
	0,7618
	0,7713
	0,7809
	0,7904
	0,8001
	0,8097

	49,0
	0,7240
	0,7336
	0,7432
	0,7527
	0,7622
	0,7717
	0,7812
	0,7908
	0,8004
	0,8101

	49,5
	0,7244
	0,7340
	0,7436
	0,7531
	0,7625
	0,7720
	0,7816
	0,7911
	0,8008
	0,8104

	50,0
	0,7248
	0,7344
	0,7439
	0,7534
	0,7629
	0,7724
	0,7819
	0,7915
	0,8011
	0,8107

	50,5
	0,7252
	0,7347
	0,7443
	0,7538
	0,7632
	0,7727
	0,7823
	0,7918
	0,8014
	0,8111

	51,0
	0,7256
	0,7351
	0,7447
	0,7542
	0,7636
	0,7731
	0,7826
	0,7922
	0,8018
	0,8114

	51,5
	0,7260
	0,7355
	0,7451
	0,7545
	0,7640
	0,7735
	0,7830
	0,7925
	0,8021
	0,8117

	52,0
	0,7264
	0,7359
	0,7455
	0,7549
	0,7643
	0,7738
	0,7833
	0,7929
	0,8024
	0,8121

	Nhiệt độ mẫu đo oC
	Số đọc trên tỷ trọng kế g/cm3

	
	0,800
	0,810
	0,820
	0,830
	0,840
	0,850
	0,860
	0,870
	0,880
	0,890

	
	Tỷ trọng ở 20oC

	5,0
	0,7892
	0,7994
	0,8096
	0,8197
	0,8299
	0,8400
	0,8501
	0,8602
	0,8702
	0,8803

	5,5
	0,7896
	0,7998
	0,8099
	0,8201
	0,8302
	0,8403
	0,8504
	0,8605
	0,8706
	0,8806

	6,0
	0,7899
	0,8001
	0,8103
	0,8204
	0,8306
	0,8407
	0,8508
	0,8608
	0,8709
	0,8809

	6,5
	0,7903
	0,8005
	0,8106
	0,8208
	0,8309
	0,8410
	0,8511
	0,8612
	0,8712
	0,8813

	7,0
	0,7907
	0,8008
	0,8110
	0,8211
	0,8312
	0,8413
	0,8514
	0,8615
	0,8716
	0,8816

	7,5
	0,7910
	0,8012
	0,8113
	0,8215
	0,8316
	0,8417
	0,8518
	0,8618
	0,8719
	0,8819

	8,0
	0,7914
	0,8016
	0,8117
	0,8218
	0,8319
	0,8420
	0,8521
	0,8622
	0,8722
	0,8822

	8,5
	0,7918
	0,8019
	0,8120
	0,8222
	0,8323
	0,8423
	0,8524
	0,8625
	0,8725
	0,8826

	9,0
	0,7921
	0,8023
	0,8124
	0,8225
	0,8326
	0,8427
	0,8528
	0,8628
	0,8729
	0,8829

	9,5
	0,7925
	0,8026
	0,8127
	0,8229
	0,8329
	0,8430
	0,8531
	0,8631
	0,8732
	0,8832

	10,0
	0,7929
	0,8030
	0,8131
	0,8232
	0,8333
	0,8434
	0,8534
	0,8635
	0,8735
	0,8835

	10,5
	0,7932
	0,8033
	0,8134
	0,8235
	0,8336
	0,8437
	0,8537
	0,8638
	0,8738
	0,8839

	11,0
	0,7936
	0,8037
	0,8137
	0,8239
	0,8340
	0,8440
	0,8541
	0,8641
	0,8742
	0,8842


BẢNG CHUYỂN ĐỔI TỶ TRỌNG DẦU Ở NHIỆT ĐỘ ĐO VỀ 20oC (Tiếp theo) 

	Nhiệt độ mẫu đo oC
	Số đọc trên tỷ trọng kế g/cm3

	
	0,800
	0,810
	0,820
	0,830
	0,840
	0,850
	0,860
	0,870
	0,880
	0,890

	
	Tỷ trọng ở 20oC

	11,5
	0,7939
	0,8041
	0,8141
	0,8242
	0,8343
	0,8444
	0,8544
	0,8645
	0,8745
	0,8845

	12,0
	0,7943
	0,8044
	0,8145
	0,8246
	0,8346
	0,8447
	0,8547
	0,8648
	0,8748
	0,8848

	12,5
	0,7947
	0,8048
	0,8148
	0,8249
	0,8350
	0,8450
	0,8551
	0,8651
	0,8751
	0,8852

	13,0
	0,7950
	0,8051
	0,8152
	0,8253
	0,8353
	0,8454
	0,8554
	0,8654
	0,8755
	0,8855

	13,5
	0,7954
	0,8055
	0,8155
	0,8256
	0,8356
	0,8457
	0,8557
	0,8658
	0,8758
	0,8858

	14,0
	0,7957
	0,8058
	0,8159
	0,8259
	0,8360
	0,8460
	0,8561
	0,8661
	0,8761
	0,8861

	14,5
	0,7961
	0,8062
	0,8162
	0,8263
	0,8363
	0,8464
	0,8564
	0,8664
	0,8764
	0,8865

	15,0
	0,7965
	0,8065
	0,8166
	0,8266
	0,8367
	0,8467
	0,8567
	0,8667
	0,8768
	0,8868

	15,5
	0,7968
	0,8069
	0,8169
	0,8270
	0,8370
	0,8470
	0,8570
	0,8671
	0,8771
	0,8871

	16,0
	0,7972
	0,8072
	0,8173
	0,8273
	0,8373
	0,8474
	0,8574
	0,8674
	0,8774
	0,8874

	16,5
	0,7975
	0,8076
	0,8176
	0,8276
	0,8377
	0,8477
	0,8577
	0,8677
	0,8777
	0,8877

	17,0
	0,7979
	0,8079
	0,8179
	0,8280
	0,8380
	0,8480
	0,8580
	0,8681
	0,8781
	0,8881

	17,5
	0,7982
	0,8083
	0,8183
	0,8283
	0,8383
	0,8483
	0,8584
	0,8684
	0,8784
	0,8884

	18,0
	0,7986
	0,8086
	0,8186
	0,8287
	0,8387
	0,8487
	0,8587
	0,8687
	0,8787
	0,8887

	18,5
	0,7989
	0,8090
	0,8190
	0,8290
	0,8390
	0,8490
	0,8590
	0,8690
	0,8790
	0,8890

	19,0
	0,7993
	0,8093
	0,8193
	0,8293
	0,8393
	0,8493
	0,8593
	0,8694
	0,8794
	0,8894

	19,5
	0,7996
	0,8097
	0,8197
	0,8297
	0,8397
	0,8497
	0,8597
	0,8697
	0,8797
	0,8897

	20,0
	0,8000
	0,8100
	0,8200
	0,8300
	0,8400
	0,8500
	0,8600
	0,8700
	0,8800
	0,8900

	20,5
	0,8004
	0,8103
	0,8203
	0,8303
	0,8403
	0,8503
	0,8603
	0,8703
	0,8803
	0,8903

	21,0
	0,8007
	0,8107
	0,8207
	0,8307
	0,8407
	0,8507
	0,8607
	0,8707
	0,8807
	0,8907

	21,5
	0,8011
	0,8110
	0,8210
	0,8310
	0,8410
	0,8510
	0,8610
	0,8710
	0,8810
	0,8910

	22,0
	0,8014
	0,8114
	0,8214
	0,8313
	0,8413
	0,8513
	0,8613
	0,8713
	0,8813
	0,8913

	22,5
	0,8018
	0,8117
	0,8217
	0,8317
	0,8417
	0,8516
	0,8616
	0,8716
	0,8816
	0,8916

	23,0
	0,8021
	0,8121
	0,8220
	0,8320
	0,8420
	0,8520
	0,8620
	0,8719
	0,8819
	0,8919

	23,5
	0,8025
	0,8124
	0,8224
	0,8323
	0,8423
	0,8523
	0,8623
	0,8723
	0,8823
	0,8922

	24,0
	0,8028
	0,8128
	0,8227
	0,8327
	0,8427
	0,8526
	0,8626
	0,8726
	0,8826
	0,8926

	24,5
	0,8032
	0,8131
	0,8231
	0,8330
	0,8430
	0,8530
	0,8629
	0,8729
	0,8829
	0,8929

	25,0
	0,8035
	0,8134
	0,8234
	0,8334
	0,8433
	0,8533
	0,8633
	0,8732
	0,8832
	0,8932


BẢNG CHUYỂN ĐỔI TỶ TRỌNG DẦU Ở NHIỆT ĐỘ ĐO VỀ 20oC (Tiếp theo) 

	Nhiệt độ mẫu đo oC
	Số đọc trên tỷ trọng kế g/cm3

	
	0,800
	0,810
	0,820
	0,830
	0,840
	0,850
	0,860
	0,870
	0,880
	0,890

	
	Tỷ trọng ở 20oC

	25,5
	0,8038
	0,8138
	0,8237
	0,8337
	0,8436
	0,8536
	0,8636
	0,8736
	0,8835
	0,8935

	26,0
	0,8042
	0,8141
	0,8241
	0,8340
	0,8440
	0,8539
	0,8639
	0,8739
	0,8839
	0,8938

	26,5
	0,8045
	0,8145
	0,8244
	0,8344
	0,8443
	0,8543
	0,8642
	0,8742
	0,8842
	0,8942

	27,0
	0,8049
	0,8148
	0,8247
	0,8347
	0,8446
	0,8546
	0,8646
	0,8745
	0,8845
	0,8945

	27,5
	0,8052
	0,8152
	0,8251
	0,8350
	0,8450
	0,8549
	0,8649
	0,8748
	0,8848
	0,8948

	28,0
	0,8056
	0,8155
	0,8254
	0,8354
	0,8453
	0,8552
	0,8652
	0,8752
	0,8851
	0,8951

	28,5
	0,8059
	0,8158
	0,8257
	0,8357
	0,8456
	0,8556
	0,8655
	0,8755
	0,8855
	0,8954

	29,0
	0,8063
	0,8162
	0,8261
	0,8360
	0,8459
	0,8559
	0,8658
	0,8758
	0,8858
	0,8957

	29,5
	0,8066
	0,8165
	0,8264
	0,8363
	0,8463
	0,8562
	0,8662
	0,8761
	0,8861
	0,8961

	30,0
	0,8070
	0,8169
	0,8268
	0,8367
	0,8466
	0,8565
	0,8665
	0,8764
	0,8864
	0,8964

	30,5
	0,8073
	0,8172
	0,8271
	0,8370
	0,8469
	0,8569
	0,8668
	0,8768
	0,8867
	0,8967

	31,0
	0,8076
	0,8175
	0,8274
	0,8373
	0,8473
	0,8572
	0,8671
	0,8771
	0,8870
	0,8970

	31,5
	0,8080
	0,8179
	0,8278
	0,8377
	0,8476
	0,8575
	0,8675
	0,8774
	0,8874
	0,8973

	32,0
	0,8083
	0,8182
	0,8281
	0,8380
	0,8479
	0,8578
	0,8678
	0,8777
	0,8877
	0,8976

	32,5
	0,8087
	0,8185
	0,8284
	0,8383
	0,8482
	0,8582
	0,8681
	0,8780
	0,8880
	0,8980

	33,0
	0,8090
	0,8189
	0,8288
	0,8387
	0,8486
	0,8585
	0,8684
	0,8784
	0,8883
	0,8983

	33,5
	0,8094
	0,8192
	0,8291
	0,8390
	0,8489
	0,8588
	0,8687
	0,8787
	0,8886
	0,8986

	34,0
	0,8097
	0,8196
	0,8294
	0,8393
	0,8492
	0,8591
	0,8691
	0,8790
	0,8890
	0,8989

	34,5
	0,8100
	0,8199
	0,8298
	0,8396
	0,8495
	0,8595
	0,8694
	0,8793
	0,8893
	0,8992

	35,0
	0,8104
	0,8202
	0,8301
	0,8400
	0,8499
	0,8598
	0,8697
	0,8796
	0,8896
	0,8995

	35,5
	0,8107
	0,8206
	0,8304
	0,8403
	0,8502
	0,8601
	0,8700
	0,8800
	0,8899
	0,8999

	36,0
	0,8111
	0,8209
	0,8308
	0,8406
	0,8505
	0,8604
	0,8703
	0,8803
	0,8902
	0,9002

	36,5
	0,8114
	0,8212
	0,8311
	0,8410
	0,8508
	0,8607
	0,8707
	0,8806
	0,8905
	0,9005

	37,0
	0,8117
	0,8216
	0,8314
	0,8413
	0,8512
	0,8611
	0,8710
	0,8809
	0,8909
	0,9008

	37,5
	0,8121
	0,8219
	0,8317
	0,8416
	0,8515
	0,8614
	0,8713
	0,8812
	0,8912
	0,9011

	38,0
	0,8124
	0,8222
	0,8321
	0,8419
	0,8518
	0,8617
	0,8716
	0,8815
	0,8915
	0,9014

	38,5
	0,8128
	0,8226
	0,8324
	0,8423
	0,8521
	0,8620
	0,8719
	0,8819
	0,8918
	0,9017

	39,0
	0,8131
	0,8229
	0,8327
	0,8426
	0,8525
	0,8624
	0,8723
	0,8822
	0,8921
	0,9021


BẢNG CHUYỂN ĐỔI TỶ TRỌNG DẦU Ở NHIỆT ĐỘ ĐO VỀ 20oC (Tiếp theo) 

	Nhiệt độ mẫu đo oC
	Số đọc trên tỷ trọng kế g/cm3

	
	0,800
	0,810
	0,820
	0,830
	0,840
	0,850
	0,860
	0,870
	0,880
	0,890

	
	Tỷ trọng ở 20oC

	39,5
	0,8134
	0,8232
	0,8331
	0,8429
	0,8528
	0,8627
	0,8726
	0,8825
	0,8924
	0,9024

	40,0
	0,8138
	0,8236
	0,8334
	0,8432
	0,8531
	0,8630
	0,8729
	0,8828
	0,8927
	0,9027

	40,5
	0,8141
	0,8239
	0,8337
	0,8436
	0,8534
	0,8633
	0,8732
	0,8831
	0,8931
	0,9030

	41,0
	0,8144
	0,8242
	0,8340
	0,8439
	0,8538
	0,8636
	0,8735
	0,8834
	0,8934
	0,9033

	41,5
	0,8148
	0,8246
	0,8344
	0,8442
	0,8541
	0,8640
	0,8738
	0,8838
	0,8937
	0,9036

	42,0
	0,8151
	0,8249
	0,8347
	0,8445
	0,8544
	0,8643
	0,8742
	0,8841
	0,8940
	0,9040

	42,5
	0,8154
	0,8252
	0,8350
	0,8449
	0,8547
	0,8646
	0,8745
	0,8844
	0,8943
	0,9043

	43,0
	0,8158
	0,8255
	0,8354
	0,8452
	0,8550
	0,8649
	0,8748
	0,8847
	0,8946
	0,9046

	43,5
	0,8161
	0,8259
	0,8357
	0,8455
	0,8554
	0,8652
	0,8751
	0,8850
	0,8949
	0,9049

	44,0
	0,8164
	0,8262
	0,8360
	0,8458
	0,8557
	0,8655
	0,8754
	0,8853
	0,8952
	0,9052

	44,5
	0,8168
	0,8265
	0,8363
	0,8461
	0,8560
	0,8659
	0,8757
	0,8857
	0,8956
	0,9055

	45,0
	0,8171
	0,8269
	0,8367
	0,8465
	0,8563
	0,8662
	0,8761
	0,8860
	0,8959
	0,9058

	45,5
	0,8174
	0,8272
	0,8370
	0,8468
	0,8566
	0,8665
	0,8764
	0,8863
	0,8962
	0,9061

	46,0
	0,8178
	0,8275
	0,8373
	0,8471
	0,8570
	0,8668
	0,8767
	0,8866
	0,8965
	0,9065

	46,5
	0,8181
	0,8279
	0,8376
	0,8474
	0,8573
	0,8671
	0,8770
	0,8869
	0,8963
	0,9068

	47,0
	0,8184
	0,8282
	0,8380
	0,8475
	0,8576
	0,8674
	0,8773
	0,8872
	0,8971
	0,9071

	47,5
	0,8188
	0,8285
	0,8383
	0,8481
	0,8579
	0,8678
	0,8776
	0,8875
	0,8974
	0,9074

	48,0
	0,8191
	0,8288
	0,8386
	0,8484
	0,8582
	0,8681
	0,8780
	0,8879
	0,8977
	0,9077

	48,5
	0,8194
	0,8292
	0,8389
	0,8487
	0,8586
	0,8684
	0,8783
	0,8882
	0,8981
	0,9080

	49,0
	0,8197
	0,8295
	0,8392
	0,8491
	0,8589
	0,8687
	0,8786
	0,5885
	0,8984
	0,9083

	49,5
	0,8201
	0,8298
	0,8396
	0,8494
	0,8592
	0,8690
	0,8789
	0,888
	0,8987
	0,9086

	50,0
	0,8204
	0,8301
	0,8399
	0,8497
	0,8595
	0,8693
	0,8792
	0,8891
	0,8990
	0,9090

	50,5
	0,8208
	0,8305
	0,8402
	0,8500
	0,8598
	0,8697
	0,8795
	0,8894
	0,8993
	0,9093

	51,0
	0,8211
	0,8308
	0,8406
	0,8503
	0,8602
	0,8700
	0,8798
	0,8897
	0,8996
	0,9096

	51,5
	0,8214
	0,8311
	0,8409
	0,8507
	0,8605
	0,8703
	0,8802
	0,8900
	0,8999
	0,9099

	52,0
	0,8217
	0,8314
	0,8412
	0,8510
	0,8608
	0,8706
	0,8805
	0,8903
	0,9002
	0,9102

	52,5
	0,8221
	0,8318
	0,8415
	0,8513
	0,8611
	0,8709
	0,8808
	0,8907
	0,9006
	0,9105


BẢNG CHUYỂN ĐỔI TỶ TRỌNG DẦU Ở NHIỆT ĐỘ ĐO VỀ 20oC (Tiếp theo) 

	Nhiệt độ mẫu đo oC
	Số đọc trên tỷ trọng kế g/cm3

	
	0,900
	0,910
	0,920
	0,930
	0,940
	0,950
	0,960
	0,970
	0,980
	0,990

	
	Tỷ trọng ở 20oC

	5,0
	0,8903
	0,9004
	0,9104
	0,9204
	0,9304
	0,9404
	0,9504
	0,9604
	0,9704
	0,9805

	5,5
	0,8907
	0,9007
	0,9107
	0,9207
	0,9307
	0,9407
	0,9507
	0,9608
	0,9708
	0,9808

	6,0
	0,8910
	0,9010
	0,9110
	0,9210
	0,9310
	0,9411
	0,9511
	0,9611
	0,9711
	0,9811

	6,5
	0,8913
	0,9013
	0,9114
	0,9214
	0,9314
	0,9414
	0,9514
	0,9614
	0,9714
	0,9814

	7,0
	0,8916
	0,9017
	0,9117
	0,9217
	0,9317
	0,9417
	0,9517
	0,9617
	0,9717
	0,9817

	7,5
	0,8920
	0,9020
	0,9120
	0,9220
	0,9320
	0,9420
	0,9520
	0,9620
	0,9720
	0,9821

	8,0
	0,8923
	0,9023
	0,9123
	0,9223
	0,9323
	0,9423
	0,9524
	0,9624
	0,9724
	0,9824

	8,5
	0,8926
	0,9026
	0,9126
	0,9226
	0,9327
	0,9427
	0,9527
	0,9627
	0,9727
	0,9827

	9,0
	0,8929
	0,9030
	0,9130
	0,9230
	0,9330
	0,9430
	0,9530
	0,9630
	0,9730
	0,9830

	9,5
	0,8933
	0,9033
	0,9133
	0,9233
	0,9333
	0,9433
	0,9533
	0,9633
	0,9733
	0,9833

	10,0
	0,8936
	0,9036
	0,9136
	0,9236
	0,9336
	0,9436
	0,9536
	0,9636
	0,9736
	0,9837

	10,5
	0,8939
	0,9039
	0,9139
	0,9239
	0,9339
	0,9439
	0,9540
	0,9640
	0,9740
	0,9840

	11,0
	0,8942
	0,9042
	0,9142
	0,9243
	0,9343
	0,9443
	0,9543
	0,9643
	0,9743
	0,9843

	11,5
	0,8945
	0,9046
	0,9146
	0,9246
	0,9346
	0,9446
	0,9546
	0,9646
	0,9746
	0,9846

	12,0
	0,8949
	0,9049
	0,9149
	0,9249
	0,9349
	0,9449
	0,9548
	0,9649
	0,9749
	0,9849

	12,5
	0,8952
	0,9052
	0,9152
	0,9252
	0,9352
	0,9452
	0,9552
	0,9652
	0,9752
	0,9852

	13,0
	0,8955
	0,9055
	0,9155
	0,9255
	0,9355
	0,9455
	0,9556
	0,9656
	0,9756
	0,9856

	13,5
	0,8958
	0,9058
	0,9158
	0,9259
	0,9359
	0,9459
	0,9559
	0,9659
	0,9759
	0,9859

	14,0
	0,8962
	0,9062
	0,9162
	0,9262
	0,9362
	0,9462
	0,9562
	0,9662
	0,9762
	0,9862

	14,5
	0,8965
	0,9065
	0,9165
	0,9265
	0,9365
	0,9465
	0,9565
	0,9665
	0,9765
	0,9865

	15,0
	0,8968
	0,9068
	0,9168
	0,9268
	0,9368
	0,9468
	0,9568
	0,9668
	0,9768
	0,9868

	15,5
	0,8971
	0,9071
	0,9171
	0,9271
	0,9371
	0,9471
	0,9571
	0,9671
	0,9772
	0,9872

	16,0
	0,8974
	0,9074
	0,9174
	0,9275
	0,9375
	0,9475
	0,9575
	0,9675
	0,9775
	0,9875

	16,5
	0,8978
	0,9078
	0,9178
	0,9278
	0,9378
	0,9478
	0,9578
	0,9678
	0,9778
	0,9878

	17,0
	0,8981
	0,9081
	0,9181
	0,9281
	0,9381
	0,9481
	0,9581
	0,9681
	0,9781
	0,9881

	17,5
	0,8984
	0,9084
	0,9184
	0,9284
	0,9384
	0,9438
	0,9584
	0,984
	0,9784
	0,9884

	18,0
	0,8987
	0,9087
	0,9187
	0,9287
	0,9387
	0,9487
	0,9587
	0,9687
	0,9787
	0,9887

	18,5
	0,8990
	0,9090
	0,9190
	0,9290
	0,9390
	0,9490
	0,9590
	0,9691
	0,9791
	0,9891


BẢNG CHUYỂN ĐỔI TỶ TRỌNG DẦU Ở NHIỆT ĐỘ ĐO VỀ 20oC (Tiếp theo) 

	Nhiệt độ mẫu đo oC
	Số đọc trên tỷ trọng kế g/cm3

	
	0,900
	0,910
	0,920
	0,930
	0,940
	0,950
	0,960
	0,970
	0,980
	0,990

	
	Tỷ trọng ở 20oC

	19,0
	0,8994
	0,9094
	0,9194
	0,9294
	0,9394
	0,9494
	0,9594
	0,9694
	0,9794
	0,9894

	19,5
	0,8997
	0,9097
	0,9197
	0,9297
	0,9397
	0,9497
	0,9597
	0,9697
	0,9797
	0,9897

	20,0
	0,9000
	0,9100
	0,9200
	0,9300
	0,9400
	0,9500
	0,9600
	0,9700
	0,9800
	0,9900

	20,5
	0,9003
	0,9103
	0,9203
	0,9303
	0,9403
	0,9503
	0,9603
	0,9703
	0,9803
	0,9903

	21,0
	0,9006
	0,9106
	0,9206
	0,9306
	0,9406
	0,9506
	0,9606
	0,9706
	0,9806
	0,9906

	21,5
	0,9010
	0,9110
	0,9210
	0,9310
	0,9410
	0,9510
	0,9609
	0,9709
	0,9809
	0,9909

	22,0
	0,9013
	0,9113
	0,9213
	0,9313
	0,9413
	0,9513
	0,9613
	0,9713
	0,9813
	0,9913

	22,5
	0,9016
	0,9116
	0,9216
	0,9316
	0,9416
	0,9516
	0,9616
	0,9716
	0,9816
	0,9916

	23,0
	0,9019
	0,9119
	0,9219
	0,9319
	0,9419
	0,9519
	0,9619
	0,9719
	0,9819
	0,9919

	23,5
	0,9022
	0,9122
	0,9222
	0,9322
	0,9422
	0,9522
	0,9622
	0,9722
	0,9822
	0,9922

	24,0
	0,9026
	0,9125
	0,9225
	0,9325
	0,9425
	0,9525
	0,9625
	0,9725
	0,9825
	0,9925

	24,5
	0,9029
	0,9129
	0,9229
	0,9329
	0,9429
	0,9528
	0,9628
	0,9728
	0,9828
	0,9928

	25,0
	0,9032
	0,9132
	0,9232
	0,9332
	0,9432
	0,9532
	0,9632
	0,9732
	0,9831
	0,9931

	25,5
	0,9035
	0,9135
	0,9235
	0,9335
	0,9435
	0,9535
	0,9635
	0,9735
	0,9835
	0,9935

	26,0
	0,9038
	0,9138
	0,9238
	0,9338
	0,9438
	0,9538
	0,9638
	0,9738
	0,9838
	0,9938

	26,5
	0,9041
	0,9141
	0,9241
	0,9341
	0,9441
	0,9541
	0,9641
	0,9741
	0,9841
	0,9941

	27,0
	0,9045
	0,9145
	0,9244
	0,9344
	0,9444
	0,9544
	0,9644
	0,9744
	0,9844
	0,9944

	27,5
	0,9048
	0,9148
	0,9248
	0,9348
	0,9447
	0,9547
	0,9647
	0,9747
	0,9847
	0,9947

	28,0
	0,9051
	0,9151
	0,9251
	0,9351
	0,9451
	0,9551
	0,9650
	0,9750
	0,9850
	0,9950

	28,5
	0,9054
	0,9154
	0,9254
	0,9354
	0,9454
	0,9554
	0,9654
	0,9753
	0,9853
	0,9953

	29,0
	0,9057
	0,9157
	0,9257
	0,9357
	0,9457
	0,9557
	0,9657
	0,9757
	0,9856
	0,9956

	29,5
	0,9060
	0,9160
	0,9260
	0,9360
	0,9460
	0,9560
	0,9660
	0,9760
	0,9860
	0,9959

	30,0
	0,9064
	0,9164
	0,9263
	0,9363
	0,9463
	0,9563
	0,97
	0,9763
	0,9863
	0,9963

	30,5
	0,9067
	0,9167
	0,9267
	0,9366
	0,9466
	0,9566
	0,9666
	0,9766
	0,9866
	0,9966

	31,0
	0,9070
	0,9170
	0,9270
	0,9370
	0,9469
	0,9569
	0,9669
	0,9769
	0,9869
	0,9969

	31,5
	0,9073
	0,9173
	0,9273
	0,9373
	0,9473
	0,9572
	0,9672
	0,9772
	0,9872
	0,9972

	32,0
	0,9076
	0,9176
	0,9276
	0,9376
	0,9476
	0,9576
	0,9675
	0,9775
	0,9875
	0,9975

	32,5
	0,9079
	0,9179
	0,9279
	0,9379
	0,9479
	0,9579
	0,9679
	0,9778
	0,9878
	0,9978


BẢNG CHUYỂN ĐỔI TỶ TRỌNG DẦU Ở NHIỆT ĐỘ ĐO VỀ 20oC (Tiếp theo) 

	Nhiệt độ mẫu đo oC
	Số đọc trên tỷ trọng kế g/cm3

	
	0,900
	0,910
	0,920
	0,930
	0,940
	0,950
	0,960
	0,970
	0,980
	0,990

	
	Tỷ trọng ở 20oC

	33,0
	0,9093
	0,9182
	0,9282
	0,9382
	0,9482
	0,9582
	0,9682
	0,9782
	0,9881
	0,9981

	33,5
	0,9096
	0,9186
	0,9286
	0,9385
	0,9485
	0,9585
	0,9685
	0,9785
	0,9884
	0,9984

	34,0
	0,9089
	0,9189
	0,9289
	0,9388
	0,9488
	0,9588
	0,9688
	0,9788
	0,9887
	0,9988

	34,5
	0,9092
	0,9192
	0,9292
	0,9392
	0,9492
	0,9591
	0,9691
	0,9791
	0,9890
	0,9990

	35,0
	0,9095
	0,9195
	0,9295
	0,9395
	0,9494
	0,9594
	0,9694
	0,9794
	0,9894
	0,994

	35,5
	0,9098
	0,9198
	0,9298
	0,9398
	0,9498
	0,9597
	0,9697
	0,9797
	0,9897
	0,997

	36,0
	0,9102
	0,9201
	0,9301
	0,9401
	0,9501
	0,9601
	0,9700
	0,9800
	0,9900
	1,000

	36,5
	0,9105
	0,9204
	0,9304
	0,9404
	0,9504
	0,9604
	0,9703
	0,9803
	0,9903
	1,003

	37,0
	0,9108
	0,9208
	0,9307
	0,9407
	0,9507
	0,9607
	0,9707
	0,9806
	0,9906
	1,006

	37,5
	0,9111
	0,9211
	0,9311
	0,9410
	0,9510
	0,9610
	0,9710
	0,9809
	0,9909
	1,009

	38,0
	0,9114
	0,9214
	0,9314
	0,9413
	0,9513
	0,9613
	0,9713
	0,9812
	0,9912
	1,0012

	38,5
	0,9117
	0,9217
	0,9317
	0,9417
	0,9516
	0,9616
	0,9716
	0,9816
	0,9915
	1,0015

	39,0
	0,9120
	0,9220
	0,9320
	0,9420
	0,9519
	0,9619
	0,9719
	0,9819
	0,9918
	1,0018

	39,5
	0,9124
	0,9223
	0,9323
	0,9423
	0,9522
	0,9622
	0,9722
	0,9822
	0,9921
	1,0021

	40,0
	0,9127
	0,9226
	0,9326
	0,9426
	0,9526
	0,9625
	0,9725
	0,9825
	0,9925
	1,0024

	40,5
	0,9130
	0,9230
	0,9329
	0,9429
	0,9529
	0,9628
	0,9728
	0,9828
	0,9928
	1,0027

	41,0
	0,9133
	0,9233
	0,9332
	0,9432
	0,9532
	0,9632
	0,9731
	0,9831
	0,9831
	1,0030

	41,5
	0,9136
	0,9236
	0,9335
	0,9435
	0,9535
	0,9635
	0,9734
	0,9834
	0,9834
	1,0033

	42,0
	0,9139
	0,9239
	0,9339
	0,9438
	0,9538
	0,9638
	0,9737
	0,9837
	0,9837
	1,0037

	42,5
	0,9142
	0,9242
	0,9342
	0,9441
	0,9541
	0,9641
	0,9740
	0,9840
	0,9840
	1,0040

	43,0
	0,9145
	0,9245
	0,9345
	0,9445
	0,9544
	0,9644
	0,9744
	0,9843
	0,9843
	1,0043

	43,5
	0,9149
	0,9248
	0,9348
	0,9448
	0,9547
	0,9647
	0,9747
	0,9846
	0,9846
	1,0046

	44,0
	0,9152
	0,9251
	0,9351
	0,9451
	0,9550
	0,9650
	0,9750
	0,9849
	0,9849
	1,0049

	44,5
	0,9155
	0,9254
	0,9354
	0,9454
	0,9553
	0,9653
	0,9753
	0,9852
	0,9852
	1,0052

	45,0
	0,9158
	0,9258
	0,9357
	0,9457
	0,9557
	0,9656
	0,9756
	0,9855
	0,9855
	1,0055

	45,5
	0,9161
	0,9261
	0,9360
	0,9460
	0,9560
	0,9659
	0,9759
	0,9859
	0,9858
	1,0058

	46,0
	0,9164
	0,9264
	0,9363
	0,9463
	0,9563
	0,9662
	0,9762
	0,9862
	0,9861
	1,0061

	46,5
	0,9167
	0,9267
	0,9367
	0,9466
	0,9566
	0,9665
	0,9765
	0,9865
	0,9864
	1,0064


BẢNG CHUYỂN ĐỔI TỶ TRỌNG DẦU Ở NHIỆT ĐỘ ĐO VỀ 20oC (Tiếp theo) 

	Nhiệt độ mẫu đo oC
	Số đọc trên tỷ trọng kế g/cm3

	
	0,900
	0,910
	0,920
	0,930
	0,940
	0,950
	0,960
	0,970
	0,980
	0,990

	
	Tỷ trọng ở 20oC

	47,0
	0,9170
	0,9270
	0,9370
	0,9469
	0,9569
	0,9668
	0,9768
	0,9868
	0,9967
	1,0067

	47,5
	0,9174
	0,9273
	0,9373
	0,9472
	0,9572
	0,9672
	0,9771
	0,9871
	0,9970
	1,0070

	48,0
	0,9177
	0,9276
	0,9376
	0,9475
	0,9575
	0,9675
	0,9774
	0,9874
	0,9973
	1,0073

	48,5
	0,9180
	0,9279
	0,9379
	0,9478
	0,9578
	0,9678
	0,9777
	0,9877
	0,9976
	1,0076

	49,0
	0,9183
	0,9282
	0,9382
	0,9482
	0,9581
	0,9681
	0,9780
	0,9880
	0,9979
	1,0079

	49,5
	0,9186
	0,9286
	0,9385
	0,9485
	0,9584
	0,9684
	0,9783
	0,9883
	0,9982
	1,0082

	50,0
	0,9189
	0,9289
	0,9388
	0,9488
	0,9587
	0,9687
	0,9786
	0,9886
	0,9985
	1,0085

	50,5
	0,9192
	0,9292
	0,9391
	0,9491
	0,9590
	0,9690
	0,9789
	0,9889
	0,9989
	1,0088

	51,0
	0,9195
	0,9295
	0,9394
	0,9494
	0,9593
	0,9693
	0,9792
	0,9892
	0,9992
	1,0091

	51,5
	0,9198
	0,9298
	0,9397
	0,9497
	0,9596
	0,9696
	0,9795
	0,9895
	0,9995
	1,0094

	52,0
	0,9201
	0,9301
	0,9400
	0,9500
	0,9599
	0,9699
	0,9798
	0,9898
	0,9998
	1,0097

	52,5
	0,9205
	0,9304
	0,9404
	0,9503
	0,9603
	0,9702
	0,9801
	0,9901
	1,0001
	1,0100


PHỤ LỤC II: PHÂN TÍCH KHÍ HÒA TAN TRONG DẦU CÁCH ĐIỆN
1. Ý nghĩa và mục đích sử dụng
- Phân tích khí hoà tan trong dầu cách điện để phát hiện các khí thành phần tạo ra trong quá trình vận hành máy biến áp, đặc biệt là máy biến áp lực. Các khí hình thành này là kết quả của quá trình phân huỷ vật liệu cách điện (dầu hoặc giấy cách điện) dưới tác dụng của nhiệt độ cao, tia lửa điện, hồ quang điện. Sản phẩm của quá trình phân huỷ là các khí H2 , CH4 , CO, CO2, C2H4, C2H6, C2H2. Hiện tượng bất thường xảy ra trong máy biến áp do nhiều nguyên nhân với mức độ khác nhau, nên thành phần khí sinh ra, tỷ lệ giữa chúng cũng khác nhau.

- Thông qua kết quả phân tích sắc ký khí có thể xác định được hàm lượng của chúng. Từ kết quả phân tích sắc ký khí có thể chẩn đoán được nguyên nhân sinh ra các khí thành phần để đề ra biện pháp cần thiết, trường hợp nguy hiểm có thể ngừng vận hành thiết bị tránh xảy ra sự cố lớn.

- Để xác định chính xác sự hư hỏng trong máy biến áp cần phối hợp với nhiều phương pháp thí nghiệm khác.
2. Giới hạn nồng độ các khí thành phần
Nồng độ các khí thành phần giới hạn theo bảng 34.
Bảng 34: Giới hạn nồng độ các khí thành phần cho dầu trong máy biến áp

	
	Nồng độ khí giới hạn (ppm) trong các trường hợp 

	
	1
	2
	3
	4

	Khí thành phần
	H2
	100
	101 ÷ 700
	701 ÷1800
	> 1800

	
	CH4
	120
	121 ÷ 400
	401 ÷ 1000
	> 1000

	
	C2H2
	1
	2 ÷ 9
	10 ÷ 35
	> 35

	
	C2H4
	50
	51 ÷ 100
	101 ÷ 200
	> 200

	
	C2H6
	65
	66÷ 100
	101 ÷ 150
	>150

	
	CO
	350
	351 ÷ 570
	571 ÷ 1400
	> 1400

	
	CO2
	2500
	2500 ÷ 4000
	4001 ÷ 10000
	> 10000

	TKC
	686
	687 ÷ 1879
	1880 ÷ 4585
	> 4585


+ TKC: tổng hàm lượng khí cháy (gồm: H2, CH4, CO, C2H4, C2H6, C2H2).

Chú ý 1:

Trường hợp 1: TKC (Tổng hàm lượng khí cháy) thấp hơn mức này chỉ ra máy biến áp vận hành an toàn. Nếu một khí thành phần nào vượt quá mức quy định cần phải tiến hành xem xét thêm.

Trường hợp 2: TKC trong khoảng này chỉ ra tổng hàm lượng khí cháy cao hơn mức bình thường. Nếu một khí thành phần nào vượt quá mức quy định cần phải tiến hành xem xét thêm. Sự hư hỏng có thể xuất hiện. Lấy mẫu phân tích khí hòa tan thường xuyên hơn, tính tốc độ sinh khí theo ngày.

Trường hợp 3: TKC trong khoảng này chỉ ra có sự phân hủy lớn vật liệu cách điện (giấy và dầu hoặc cả hai). Nếu một khí thành phần nào vượt quá mức quy định cần phải tiến hành xem xét thêm. Sự hư hỏng đã xảy ra hoặc có thể xuất hiện. Lấy mẫu phân tích khí hòa tan thường xuyên hơn, tính tốc độ sinh khí theo ngày.

Trường hợp 4: TKC trong khoảng này chỉ ra có sự phân hủy trầm trọng vật liệu cách điện (giấy và dầu hoặc cả hai). Tiếp tục vận hành có thể gây hư hỏng máy biến áp.

Chú ý 2:

- Các khí xuất hiện đột xuất và tốc độ sinh khí quan trọng hơn lượng khí tích tụ sẵn trong dầu máy biến áp.

- Khi tỷ số khí CO2/CO < 3 cần xem xét có sự phân hủy giấy cách điện.
- Sự hình thành với lượng đáng kể khí C2H2 thể hiện có sự phóng điện (hoặc hồ quang điện). Sự hình thành lượng nhỏ khí này chỉ ra có điểm quá nhiệt (500oC hoặc cao hơn). Khi phát hiện C2H2 trong dầu máy biến áp cần lấy mẫu hàng tuần hoặc thậm chí hàng ngày để xác định tốc độ sinh khí, xem xét nguyên nhân hoặc quyết định ngừng vận hành.

- Trong khi xem xét chú ý đến tình trạng quá tải của máy biến áp (xem xét nhật ký vận hành).

Nồng độ các khí thành phần giới hạn chỉ có ý nghĩa khuyến cáo để tăng tần suất thí nghiệm.
3. Chẩn đoán các dạng hư hỏng theo tỷ lệ các khí thành phần

Chẩn đoán các dạng hư hỏng theo tỷ lệ các khí thành phần được xác định theo bảng 35,36,37,38,39.
Bảng 35: Xử lý theo IEC 60599:2007 
	Trường hợp
	Sự cố đặc trưng
	Tỷ lệ khí thành phần

	
	
	C2H2/C2H4
	CH4/H2
	C2H4/C2H6

	PD

D1

D2

T1

T2

T3
	Phóng điện cục bộ

Phóng điện năng lượng thấp

Phóng điện năng lượng cao

Phân hủy nhiệt t < 3000C

Phân hủy nhiệt 3000C < t < 7000C

Phân hủy nhiệt t > 7000C
	NS1)

> 1

0,6 - 2,5

NS1)

< 0,1

< 0,2(2)
	< 0,1

0,1 - 0,5

0,1 - 1

> 1 hoặc NS(1)

> 1

> 1
	< 0,2

> 1

> 2

< 1

1 - 4

> 4

	(1)  NS = giá trị không đáng kể

(2) Sự tăng hàm lượng C2H2  chỉ ra có điểm nhiệt độ nóng tới 1000oC.


Bảng 36: Xử lý theo tỷ số Rogers 
	Trường hợp
	Sự cố đặc trưng
	Tỷ lệ khí thành phần

	
	
	C2H2/C2H4
	CH4/H2
	C2H4/C2H6

	0
	Tình trạng bình thường
	< 0,1
	0,1 ÷ 1,0
	< 0,1

	1
	Hồ quang điện, phóng điện cục bộ năng lượng thấp
	< 0,1
	< 0,1
	< 0,1

	2
	Hồ quang điện, phóng điện cục bộ năng lượng cao
	0,1 ÷ 0,3
	0,1 ÷ 1,0
	> 3,0

	3
	Phân hủy nhiệt,  nhiệt độ thấp
	< 0,1
	0,1 ÷ 1,0
	1,0 ÷ 3,0

	4
	Phân hủy nhiệt,  t < 700oC
	< 0,1
	> 1,0
	1,0 ÷ 3,0

	5
	Phân hủy nhiệt,  t > 700oC
	< 0,1
	> 1,0
	> 3,0


Bảng 37: Xử lý theo tỷ số Doernenburg  
	Sự cố đặc trưng
	Tỷ lệ khí thành phần

	
	CH4/H2
	C2H2/C2H4
	C2H2/CH4
	C2H6/C2H2

	Phân hủy nhiệt
	> 1,0
	< 0,75
	< 0,3
	> 0,4

	Phóng điện cục bộ năng lượng thấp
	< 0,1
	Không đáng kể
	< 0,3
	> 0,4

	Hồ quang điện (phóng điện cục bộ năng lượng lớn)
	0,1 ÷ 1,0
	> 0,75
	> 0,3
	< 0,4


Bảng 38: Xử lý theo tam giác Duval 
	
x =  nồng độ C2H2 (ppm)

y =  nồng độ C2H4(ppm)

z =  nồng độ CH4(ppm)


	


Trong đó:

	PD: Phóng điện cục bộ

D1: Phóng điện năng lượng thấp

D2: Phóng điện năng lượng cao
	T1 : Phân hủy nhiệt, t < 300oC

T2 : Phân hủy nhiệt, 300oC < t < 700oC

T3 : Phân hủy nhiệt, t > 700oC


4. Chẩn đoán các dạng hư hỏng theo khí thành phần cơ bản 

Bảng 39:  

	- Quá nhiệt dẫn tới phân hủy dầu tạo thành khí ethylen, methan cùng với lượng nhỏ hydrogen và ethan

- Khí cơ bản: ethylen
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	- Quá nhiệt dẫn tới phân hủy giấy cách điện tạo thành khí cacbon monoxide cùng với methan và ethylen do phân hủy dầu

- Khí cơ bản:  cacbon monoxide
	[image: image114.png]388883888

18

Qué nhigt Cellulose

o

H

CH, CHe

Cae

S,

Khi





	- Phóng điện với năng lượng thấp tạo thành hydrogen và methan cùng với một lượng nhỏ ethan và ethylen. Nếu xuất hiện CO và CO2 do phóng điện qua giấy cách điện.

- Khí cơ bản: Hydrogen
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	- Phóng hồ quang điện trong dầu tạo thành một lượng lớn khí hydrogen và acetylen cùng với một lượng đáng kể methan và ethylen. Nếu xuất hiện CO và CO2 do phóng hồ quang điện qua giấy cách điện.

- Khí cơ bản: acetylen
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5. Tính tốc độ sinh khí(C)
Tính tốc độ sinh khí (C) là tổng hàm lượng khí cháy (ppm) tạo thành trong một ngày:


[image: image117.wmf]
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Trong đó:



TKC2: tổng hàm lượng khí cháy thí nghiệm lần 2 (ppm)



TKC1: tổng hàm lượng khí cháy thí nghiệm lần 1 (ppm)



T        : khoảng thời gian giữa 2 lần phân tích (ngày)

6. Các biện pháp thực hiện và khoảng thời gian lấy mẫu theo tổng hàm lượng khí cháy (TKC) Xem bảng 40
	Trạng thái
	TKC(1)
(ppm)
	Tốc độ tăng TKC
(ppm/ngày)
	Khoảng thời gian lấy mẫu và biện pháp thực hiện trong vận hành theo tốc độ sinh khí

	
	
	
	Lấy mẫu
	Biện pháp thực hiện

	4
	> 4585
	> 30
	Hàng ngày
	- Quyết định ngừng vận hành máy

- Tư vấn từ nhà chế tạo

	
	
	10 - 30
	Hàng ngày
	

	
	
	< 10(2)
	Hàng tuần
	- Thực hiện cảnh báo nghiêm trọng

- Phân tích các khí thành phần

- Lập kế hoạch ngừng máy

- Tư vấn từ nhà chế tạo

	3
	1880 ÷ 4585
	> 30
	Hàng tuần
	- Thực hiện cảnh báo nghiêm trọng

- Phân tích các khí thành phần

- Lập kế hoạch ngừng máy

- Tư vấn từ nhà chế tạo

	
	
	10 - 30
	Hàng tuần
	

	
	
	< 10(2)
	Hàng tháng
	

	2
	687 ÷ 1879
	> 30
	Hàng tháng
	- Thực hiện cảnh báo 

- Phân tích các khí thành phần

- Xác định sự phụ thuộc của tải

	
	
	10 - 30
	Hàng tháng
	

	
	
	< 10
	Hàng quý
	

	1
	≤ 686
	> 30
	Hàng tháng
	- Thực hiện cảnh báo 

- Phân tích các khí thành phần

- Xác định sự phụ thuộc của tải

	
	
	10 - 30
	Hàng quý
	-Tiếp tục vận hành bình thường.

	
	
	< 10
	Bình thường
	


Ghi chú: (1) giá trị ở cột này không tính đến trường hợp đã lọc hút chân không.

         (2) tùy theo tốc độ sinh khí mà khuyến cáo tần suất lấy mẫu thí nghiệm lại
10mm
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 7
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