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i - quy ®Þnh chung

1.1 Nhùa ®­êng ®Æc dïng cho ®­êng bé lµ s¶n phÈm thu ®­îc tõ c«ng nghÖ läc dÇu má, bao gåm c¸c hîp chÊt hydrocacbua cao ph©n tö nh­: CnH2n + 2, CnH2n, hydrocacbua th¬m m¹ch vßng (CnH2n-6) vµ mét sè dÞ vßng cã chøa oxy, nit¬ vµ l­u hïynh; ë tr¹ng th¸i tù nhiªn, cã d¹ng ®Æc qu¸nh, mµu ®en.

1.2 Tiªu chuÈn nµy quy ®Þnh c¸c chØ tiªu kü thuËt cña nhùa ®­êng ®Æc theo m¸c nhùa ®­êng, c¸c ph­¬ng ph¸p thÝ nghiÖm x¸c ®Þnh chØ tiªu kü thuËt cña nhùa ®­êng ®Æc vµ lµ c¬ së cho viÖc kiÓm tra ®¸nh gi¸ chÊt l­îng nhùa ®­êng ®Æc dïng trong x©y dùng ®­êng bé.

1.3 M¸c cña nhùa ®­êng ®Æc ®­îc quy ®Þnh theo cÊp ®é kim lón cña nhùa ®­êng, trong Tiªu chuÈn nµy ®Ò cËp 5 m¸c nhùa ®­êng ®Æc t­¬ng øng víi 5 cÊp ®é kim lón lµ: 40/60; 60/70; 70/100; 100/150; 150/250.

1.4 Ph­¬ng ph¸p lÊy mÉu, khèi l­îng mÉu thÝ nghiÖm tu©n theo “Quy tr×nh lÊy mÉu vËt liÖu nhùa dïng cho ®­êng bé, s©n bay vµ bÕn b·i” 22TCN-231-96.

1.5 §èi víi nhùa ®­êng láng, nhò t­¬ng nhùa ®­êng cã yªu cÇu x¸c ®Þnh c¸c chØ tiªu kü thuËt t­¬ng tù th× ®­îc phÐp dïng c¸c ph­¬ng ph¸p thÝ nghiÖm trong tiªu chuÈn nµy.

1.6 Tiªu chuÈn nµy thay thÕ cho “Tiªu chuÈn ph©n lo¹i nhùa ®­êng ®Æc (bitum ®Æc) dïng cho ®­êng bé” 22TCN-227-95 vµ "Quy tr×nh thÝ nghiÖm nhùa ®­êng ®Æc" 22TCN-63-84.
II. yªu cÇu kü thuËt

ChÊt l­îng cña nhùa ®­êng ®Æc dïng trong x©y dùng ®­êng bé ®­îc quy ®Þnh ®¸nh gi¸ theo 10 chØ tiªu kü thuËt t­¬ng øng víi 5 m¸c cña nhùa ®­êng dÉn ra ë b¶ng 1.

tiªu chuÈn kü thuËt vËt liÖu nhùa ®­êng ®Æc dïng cho ®­êng bé

tt
c¸c chØ tiªu kü thuËt
®¬n vÞ
trÞ sè tiªu chuÈn theo cÊp ®é kim lón (m¸c)




40/60
60/70
70/100
100/150
150/250

1
§é kim lón ë 25oC

Penetration at 25 Deg C
0.1mm
40-60
60-70
70-100
100-150
150-250

2
§é kÐo dµi ë 25oC

Ductility at 25 Deg C
cm
min .100 

3
NhiÖt ®é ho¸ mÒm (Ph­¬ng ph¸p vßng vµ bi)

Softening Point (Ring and Ball Method)
oC
49-58
46-55
43-51
39-47
35-43

4
NhiÖt ®é b¾t löa

Flash Point
oC
min. 230
min. 220

5
L­îng tæn thÊt sau khi ®un nãng ë 163oC trong 5 giê

Loss on Heating for 5 hours at 163 Deg C
%
max. 0,5
max. 0,8

6
Tû lÖ ®é kim lón cña nhùa ®­êng sau khi ®un nãng ë 163oC trong 5 giê so víi ®é kim lón ë 25oC

Ratio of Penetration of Residue after Heating for 5 hours at 163 Deg C to Orginal
%
min. 80
min. 75
min. 70
min. 65
min. 60

7
L­îng hoµ tan trong Trichloroethylene

Solubility in Trichloroethylene C2CL4
%
 min. 99

8
Khèi l­îng riªng ë 25oC

Specific Gravity at 25 Deg C
g/cm3
1,00-1,05

9
§é dÝnh b¸m ®èi víi ®¸ 

Effect of Water on Bituminous – Coated Aggregate Using Boiling Water
cÊp ®é
min. cÊp 3

10
Hµm l­îng Paraphin

Wax Paraffin Content
%
max. 2,2

1- Danh môc c¸c phÐp thÝ nghiÖm t­¬ng ®­¬ng - xem phô lôc A

2- Lùa chän m¸c nhùa ®­êng dïng cho môc ®Ých x©y dùng ®­êng bé - xem phô lôc B

III. c¸c ph­¬ng ph¸p thÝ nghiÖm

1. Ph­¬ng ph¸p thÝ nghiÖm x¸c ®Þnh

®é kim lón cña nhùa ®­êng

1. §Þnh nghÜa, ph¹m vi ¸p dông

1.1 §é kim lón cña nhùa ®­êng lµ ®é lón tÝnh b»ng phÇn m­êi milimet mµ mét kim tiªu chuÈn xuyªn th¼ng ®øng vµo mÉu nhùa ®­êng trong ®iÒu kiÖn nhiÖt ®é, thêi gian vµ t¶i träng quy ®Þnh.

1.2 ThÝ nghiÖm ®é kim lón cña nhùa ®­êng ®­îc tiÕn hµnh ë nhiÖt ®é 25oc ( 0,1oC trong thêi gian 5 gi©y víi tæng träng l­îng gia t¶i lªn kim lµ 100g ( 0,1g.

1.3 Khi muèn thÝ nghiÖm ®é kim lón cña nhùa ®­êng ë c¸c nhiÖt ®é kh¸c, c¸c th«ng sè vÒ träng l­îng kim xuyªn vµ thêi gian thÝ nghiÖm t­¬ng øng dÉn ë b¶ng 2.

1.4 Ph­¬ng ph¸p nµy dïng ®Ó x¸c ®Þnh ®é kim lón cña nhùa ®­êng ®Æc cã ®é kim lón ®Õn 350, cña nhùa ®­êng láng sau khi ®· ch­ng cÊt ®Õn 360oC vµ cña nhò t­¬ng nhùa ®­êng sau khi ®· t¸ch n­íc.

2. ThiÕt bÞ thÝ nghiÖm 

2.1 ThiÕt bÞ ®o ®é kim lón

Mét thiÕt bÞ chuÈn cho phÐp trôc xuyªn chuyÓn ®éng lªn xuèng dÔ dµng kh«ng cã ¶nh h­ëng cña ma s¸t. Cã mét ®ång hå ®o xuyªn kh¾c v¹ch vµ kim ®ång hå ®Ó x¸c ®Þnh dÔ dµng vµ chÝnh x¸c ®é lón cña kim xuyªn ®Õn 0,1mm. Xem h×nh 1.

2.2 Kim xuyªn

Kim xuyªn ®­îc chÕ t¹o tõ thÐp ®· t«i cøng vµ kh«ng gØ vµ cã thÓ hiÖu chØnh ®Ó träng l­îng cña kim vµ trôc lµ 50 ( 0,05g. Khi thÝ nghiÖm, trôc, kim sÏ ®­îc gia t¶i b»ng mét vËt nÆng ®¶m b¶o tæng träng l­îng (kim, trôc, vËt nÆng) lµ 100 ( 0,1g.

Kim xuyªn tiªu chuÈn cã chiÒu dµi kho¶ng 50mm(2in.), ®­êng kÝnh kim (1-1,02mm) vµ ®Çu h×nh c«n cña kim t¹o gãc 8,7o - 9,7 o. 
Mò kim xuyªn cã ®­êng kÝnh 3,2(0,05mm, dµi 38(1mm. ë cuèi cña mò kim xuyªn cã khoan lç hay lµm ph¼ng c¹nh ®Ó ®iÒu chØnh träng l­îng.

2.3 Cèc mÉu

Cèc b»ng kim lo¹i h×nh trô ®¸y ph¼ng, cã n¾p ®Ëy, c¸c kÝch th­íc chñ yÕu nh­ sau:


- §­êng kÝnh 55mm, s©u 35mm dïng cho nhùa ®­êng cã ®é kim lón (200 (dung tÝch quy ­íc 90 ml).


- §­êng kÝnh 70mm, s©u 45mm dïng cho nhùa ®­êng cã ®é kim lón >200 (dung tÝch quy ­íc 175 ml).
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2.4 ChËu ®ùng n­íc(bån n­íc b¶o «n nhiÖt)


Sö dông ®Ó duy tr× nhiÖt ®é cu¶ mÉu nhùa ®­êng kh«ng sai kh¸c qu¸ 0,1oC so víi nhiÖt ®é thÝ nghiÖm.


ThÓ tÝch n­íc trong chËu kh«ng ®­îc nhá h¬n 10 lÝt. ChiÒu cao cña chËu kh«ng ®­îc nhá h¬n 200mm.


N­íc trong chËu ph¶i s¹ch, kh«ng chøa dÇu vµ chÊt h÷u c¬. Tèt nhÊt lµ dïng n­íc cÊt ®· khö ion.


Khi kh«ng cã bån ®iÒu chØnh nhiÖt ®é tù ®éng th× khi thÝ nghiÖm ph¶i chuÈn bÞ s½n n­íc ®¸ vµ n­íc s«i ®Ó ®iÒu chØnh nhiÖt ®é n­íc trong chËu hoÆc bån tù t¹o cïng víi nhiÖt kÕ.


Bån n­íc b¶o «n nhiÖt 25( 0,10C cã dung tÝch kh«ng nhá h¬n 10lÝt, trong bån cã cã gi¸ ®ì ®Æt c¸ch ®¸y kh«ng nhá h¬n 50mm vµ sao cho mÆt mÉu sau khi kª trªn gi¸ ngËp d­íi mÆt n­íc Ýt nhÊt 100mm. MÉu thÝ nghiÖm ®­îc tiÕn hµnh trong bån th× gi¸ ph¶i ®ñ ch¾c ch¾n.

2.5 B×nh chøa cèc mÉu nhùa ®­êng

B×nh h×nh  trô, ®¸y ph¼ng b»ng kim lo¹i, hoÆc thuû tinh ch¾c ch¾n.


§­êng kÝnh trong cña b×nh kh«ng ®­îc nhá h¬n 90mm, ®é s©u cña b×nh kh«ng ®­îc nhá h¬n 55mm.

2.6 NhiÖt kÕ

NhiÖt kÕ thuû tinh 500C ®­îc chuÈn ho¸ cã v¹ch chia sai sè tèi ®a 0,10C.

2.7 §ång hå ®o th¬× gian

Lo¹i ®ång hå ®iÖn tö hoÆc c¬ khÝ bÊm gi©y, b¶o ®¶m ®o ®­îc ®Õn 0,1s vµ cã ®é chÝnh x¸c ( 0,1s trong mét phót.

2.8 Dông cô cÊp nhiÖt

BÕp ga, bÕp ®iÖn hoÆc bÕp dÇu ho¶ ®Ó ®un nãng ch¶y nhùa ®­êng.

2.9 ThiÕt bÞ ®iÒu hoµ nhiÖt ®é trong phßng.

3. ChuÈn bÞ mÉu

3.1 T¹o mÉu

MÉu nhùa ®­êng thÝ nghiÖm ®­îc ®un nãng cÈn thËn ®Ó kh«ng nãng côc bé cho ®Õn khi ch¶y láng nh­ng kh«ng ®­îc cao h¬n 90oC so víi nhiÖt ®é ho¸ mÒm. KhuÊy liªn tôc ®Ó tr¸nh t¹o bät khÝ vµ kh«ng ®un mÉu qu¸ 30 phót.

Rãt nhùa ®­êng vµo c¸c cèc chøa mÉu ®Õn c¸ch miÖng cèc kho¶ng 5mm. §Ëy n¾p ®Ó chèng nhiÔm bÈn. §Ó nguéi trong kh«ng khÝ ë nhiÖt ®é kh«ng qu¸ 30oC vµ kh«ng nhá h¬n 15oC víi thêi gian tõ 1 ®Õn 1,5 giê ®èi víi cèc cã dung tÝch 90ml vµ tõ 1,5 ®Õn 2 giê ®èi víi cèc cã dung tÝch 175ml. NÕu nhiÖt ®é tù nhiªn cña kh«ng khÝ trong phßng thÝ nghiÖm kh«ng ®¹t trong kho¶ng nªu trªn, ph¶i sö dông ®iÒu hoµ nhiÖt ®é.

3.2 Duy tr× mÉu ë nhiÖt ®é tiªu chuÈn

Trong tr­êng hîp kh«ng cã bån b¶o «n mÉu tù ®éng th× cã thÓ dïng n­íc ®¸ vµ n­íc s«i ®Ó duy tr× nhiÖt ®é cña n­íc trong chËu lµ 25oC. Ng©m c¸c cèc chøa nhùa ®­êng vµo chËu n­íc trong thêi gian tõ 1 giê ®Õn 1,5 giê víi cèc cã dung tÝch quy ­íc 90ml vµ tõ 1,5 giê ®Õn 2 giê víi cèc cã dung tÝch quy ­íc 175ml víi ®iÒu kiÖn mÆt mÉu ph¶i ngËp d­íi mÆt n­íc Ýt nhÊt 100mm vµ ®¸y cèc ph¶i kª c¸ch ®¸y chËu lµ 50mm.

4. ThÝ nghiÖm

4.1 KiÓm tra ®Ó b¶o ®¶m ch¾c ch¾n r»ng thiÕt bÞ xuyªn æn ®Þnh, b»ng ph¼ng. Lau s¹ch kim b»ng giÎ mÒm cã tÈm dung m«i phï hîp (hoÆc dÇu ho¶). Lau kh« kim b»ng giÎ mÒm, l¾p kim vµo trôc, l¾p qu¶ gia t¶i ®Ó ®¶m b¶o tæng t¶i träng lµ 100g(0,1g.

4.2.a NÕu thÝ nghiÖm ®­îc tiÕn hµnh trong bån n­íc b¶o «n, ®Æt mÉu th¼ng d­íi thiÕt bÞ xuyªn vµ lµm b­íc 4.3.

4.2.b NÕu lµm ngoµi ë ngoµi bån n­íc b¶o «n nhiÖt th× dïng n­íc ë nhiÖt ®é thÝ nghiÖm ®æ vµo b×nh chøa mÉu sau ®ã chuyÓn cèc mÉu tõ chËu n­íc sang b×nh chøa mÉu sao cho cèc mÉu ngËp hoµn toµn trong n­íc cña b×nh chøa mÉu (ngËp Ýt nhÊt 10mm). §Æt b×nh chøa mÉu cã chøa cèc mÉu vµo ®Õ thiÕt bÞ xuyªn vµ tiÕn hµnh thÝ nghiÖm ngay.

4.3 §iÒu chØnh sao cho ®Çu mòi kim xuyªn võa ch¹m s¸t mÆt mÉu. ChØnh kim ®ång hå ®o lón vÒ vÞ trÝ 0. Nhanh chãng më chèt h·m ®Ó kim xuyªn vµo mÉu nhùa ®­êng ®ång thêi bÊm ®ång hå ®o thêi gian. Sau 5 gi©y, ®ãng chèt h·m vµ ®iÒu chØnh thiÕt bÞ ®Ó ®äc ®­îc trÞ sè ®é kim lón.

4.4 ThÝ nghiÖm Ýt nhÊt lµ 3 mòi xuyªn t¹i c¸c ®iÓm ®ång thêi c¸ch thµnh cèc vµ c¸ch nhau Ýt nhÊt 10mm.

- Tr­êng hîp kh«ng tiÕn hµnh trong bån n­íc b¶o «n, sau mçi lÇn thÝ nghiÖm (xuyªn), ph¶i chuyÓn cèc mÉu trë l¹i chËu n­íc råi lÆp l¹i néi dung ë 4.2.b.

- §èi víi mÉu thÝ nghiÖm cã ®é kim lón ( 200, sau mçi lÇn xuyªn, cã thÓ rót kim lªn, lau s¹ch vµ kh« mòi kim ®Ó dïng cho lÇn xuyªn sau ®ã.

- §èi víi mÉu thÝ nghiÖm cã ®é kim lón > 200, sö dông 3 mòi kim ®Ó thÝ nghiÖm liªn tôc øng víi 3 vÞ trÝ. Sau khi thÝ nghiÖm xong míi rót c¸c mòi kim lªn.

Ghi chó: C¸c th«ng sè nhiÖt ®é, träng l­îng kim xuyªn vµ thêi gian thÝ nghiÖm ®é kim lón ë c¸c nhiÖt ®é kh¸c theo quy ®Þnh ë b¶ng2:

B¶ng 2

NhiÖt ®é (oC)
Träng l­îng kim xuyªn (gam)
Thêi gian, gi©y

0
200
60

4
200
60

45; 46,1
50
5

5. B¸o c¸o kÕt qu¶ thÝ nghiÖm

5.1 §é kim lón, tÝnh theo ®¬n vÞ 1/10mm, lµ trÞ sè nguyªn trung b×nh cña ba lÇn xuyªn víi mét mÉu thö.

5.2 Sai sè cho phÐp gi÷a c¸c lÇn ®o kh«ng ®­îc v­ît qu¸ c¸c sè liÖu ë b¶ng 3. NÕu v­ît qu¸ c¸c gi¸ trÞ ë b¶ng 3, ph¶i lµm l¹i thÝ nghiÖm.

B¶ng 3

Sai sè cho phÐp gi÷a c¸c lÇn ®o

§é kim lón
0(49
50(149
150(249
250(500

HiÖu sè gi÷a trÞ sè cao nhÊt vµ thÊp nhÊt cña 1 mÉu thÝ nghiÖm
( 2
( 4
( 12
( 20

2. ph­¬ng ph¸p thÝ nghiÖm x¸c ®Þnh

®é kÐo dµi cña nhùa ®­êng

1. §Þnh nghÜa, ph¹m vi ¸p dông

1.1 §é kÐo dµi cña vËt liÖu nhùa ®­êng lµ kho¶ng c¸ch ®o ®­îc, tÝnh b»ng ®¬n vÞ centimÐt, tõ thêi ®iÓm b¾t ®Çu mÉu bÞ kÐo dµi ra cho ®Õn khi võa ®øt trong ®iÒu kiÖn vËn tèc vµ nhiÖt ®é qui ®Þnh.

1.2 ThÝ nghiÖm ®­îc tiÕn hµnh khi hai ®Çu khu«n mÉu ®­îc kÐo t¸ch ra víi vËn tèc lµ 50mm/phót ( 5% ë nhiÖt ®é 250C ( 0,50C.

1.3  Khi muèn x¸c ®Þnh ®é kÐo dµi ë nhiÖt ®é thÊp th× thÝ nghiÖm ®­îc tiÕn hµnh ë nhiÖt ®é 40 C vµ vËn tèc kÐo dµi lµ 10mm/phót.

1.4 VËt liÖu thÝ nghiÖm lµ nhùa ®­êng ®Æc, cña nhùa ®­êng láng sau khi ®· ch­ng cÊt tíi 360oC vµ cña nhò t­¬ng nhùa ®­êng sau khi ®· t¸ch n­íc.

2. ThiÕt bÞ thÝ nghiÖm

2.1 Khu«n

Khu«n chuÈn ®­îc chÕ t¹o b»ng vËt liÖu ®ång, tÊm ®¸y cña khu«n ph¼ng vµ nh½n ®Ó khu«n tiÕp xóc hoµn toµn víi ®¸y. Xem h×nh 2. CÇn cã 3 khu«n cho mét lÇn thÝ nghiÖm.

2.2 Bån n­íc b¶o «n nhiÖt

Bån n­íc b¶o «n nhiÖt nh»m duy tr× nhiÖt ®é cña n­íc theo qui ®Þnh, kh«ng sai kh¸c qu¸ ( 0,10C. ThÓ tÝch cña n­íc trong b×nh kh«ng ®­îc nhá h¬n 10 lÝt, n­íc trong b×nh ph¶i s¹ch, kh«ng ®­îc chøa dÇu, v«i vµ c¸c chÊt h÷u c¬ kh¸c. Khu«n mÉu sÏ ®­îc gi÷ trªn tÊm kim lo¹i cã khoan lç ®Æt trong b×nh b¶o ®¶m cho mÉu c¸ch ®¸y b×nh 50mm vµ c¸ch mÆt n­íc kh«ng nhá h¬n 100mm.

2.3 M¸y thÝ nghiÖm

M¸y thÝ nghiÖm ®­îc chÕ t¹o b¶o ®¶m vËn tèc kÐo mÉu æn ®Þnh, kh«ng thay ®æi theo qui ®Þnh, m¸y cã ®é æn ®Þnh lín, kh«ng rung trong qu¸ tr×nh thÝ nghiÖm. Xem h×nh 3.
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2.4 NhiÖt kÕ

NhiÖt kÕ dïng ®Ó ®o nhiÖt ®é cña n­íc trong b×nh gi÷ mÉu vµ n­íc trong m¸y thö nghiÖm cã v¹ch chia sai sè tèi ®a 0,10C

2.5 ThiÕt bÞ gia nhiÖt
Cã thÓ dïng bÕp ®iÖn hoÆc bÕp ga ®Ó ®un ch¶y vËt liÖu nhùa ®­êng.

2.6 Cèc chøa nhùa ®­êng
Lo¹i cèc cã thÓ dïng ®Ó ®ùng nhùa ®­êng khi ®un nãng ch¶y.

2.7 Dao gät
Lo¹i dao ph¼ng, b¶n réng Ýt nhÊt lµ 38mm dïng ®Ó c¾t nhùa ®­êng t¸ch ra khái khu«n.

3. Tr×nh tù thÝ nghiÖm

3.1 ChuÈn bÞ khu«n: Xoa ®Òu vad¬lin vµo tÊm ®¸y vµ mÆt trong cña hai m¶nh khu«n nhá phÝa bªn h«ng, l¾p khu«n vµo tÊm ®¸y.

3.2 §un nãng ch¶y nhùa ®­êng: Duy tr× nhiÖt ®é tèi thiÓu ®Ó ho¸ láng hoµn toµn nhùa ®­êng trong cèc chøa. Tr¸nh ®un nãng côc bé, khuÊy ®Òu nhùa ®­êng láng tr¸nh t¹o bät khÝ.

3.3 §æ nhùa ®­êng láng vµo khu«n: Rãt ®Òu nhùa ®­êng láng sau khi ®· läc qua r©y No50 (300(m) vµo khu«n sao cho nhùa ®­êng ch¶y thµnh dßng tõ sau ra tr­íc vµ tõ ®Çu nµy ®Õn ®Çu kia cña khu«n cho ®Õn khi ®Çy qu¸ mÆt khu«n. §Ó nguéi mÉu ë nhiÖt ®é trong phßng kho¶ng 30 - 40 phót. Sau ®ã ®Æt toµn bé khu«n mÉu vµo trong bån n­íc b¶o «n, duy tr× ë nhiÖt ®é qui ®Þnh trong thêi gian 30 phót. LÊy khu«n mÉu ra khái bån, dïng dao ®· h¬ nãng gät cÈn thËn phÇn nhùa ®­êng thõa trªn mÆt mÉu sao cho b»ng mÆt.

3.4 Gi÷ mÉu ë nhiÖt ®é chuÈn (b¶o d­ìng mÉu): §Æt mÉu trë l¹i bån b¶o «n, duy tr× ë nhiÖt ®é qui ®Þnh trong thêi gian 85 - 90phót. Sau ®ã nhÊc mÉu ra, th¸o tÊm ®¸y vµ c¸c mÆt khu«n xung quanh vµ thÝ nghiÖm ngay.

3.5 ThÝ nghiÖm:


Trong khi thÝ nghiÖm n­íc ë trong thïng m¸y ph¶i ë nhiÖt ®é tiªu chuÈn qui ®Þnh, l­îng n­íc ph¶i b¶o ®¶m ngËp c¶ mÆt trªn vµ mÆt d­íi cña mÉu 25mm.


L¾p mÉu vµo m¸y, ®ãng c«ng t¾c cho m¸y kÐo dµi lµm viÖc, theo dâi ®Ó ®äc vµ ghi trÞ sè kÐo dµi cña mÉu t¹i thêi ®iÓm mÉu bÞ ®øt (T¹i thêi ®iÓm ®äc, tiÕt diÖn sîi chØ nhùa ®­êng gÇn nh­ b»ng kh«ng).

NÕu cÇn thiÕt cã thÓ sö dông mét dung dÞch nµo ®ã nh­ NaCl hoÆc methylic thay cho n­íc ë thïng m¸y, ®iÒu chØnh träng l­îng riªng cña dung dÞch sao cho nhùa ®­êng kh«ng næi lªn bÒ mÆt vµ còng kh«ng ch×m xuèng ®¸y thïng m¸y trong thêi gian thö nghiÖm.

4. B¸o c¸o kÕt qu¶ thÝ nghiÖm

4.1 §é kÐo dµi (tÝnh theo cm) lµ trÞ sè trung b×nh cña kÕt qu¶ ®äc sau 3 lÇn thÝ nghiÖm øng víi 3 mÉu.

4.2 Sai sè cho phÐp gi÷a c¸c lÇn thÝ nghiÖm kh«ng ®­îc chªnh nhau qu¸ 10%.

3. ph­¬ng ph¸p thÝ nghiÖm x¸c ®Þnh

nhiÖt ®é ho¸ mÒm cña nhùa ®­êng

(  ph­¬ng ph¸p vßng vµ bi  )

1. §Þnh nghÜa, ph¹m vi ¸p dông

1.1 Mét viªn bi thÐp ®Æt trªn mÆt mÉu nhùa ®­êng ®­îc chøa trong khu«n cã kÝch th­íc ®Þnh s½n vµ toµn bé ®­îc ®Æt trong mét b×nh chøa "chÊt láng" ®un nãng víi tèc ®é qui ®Þnh. NhiÖt ®é ho¸ mÒm cña nhùa ®­êng lµ nhiÖt ®é mµ ë ®ã mÉu nhùa ®­êng ®ñ mÒm v× ch¶y dÎo ®Ó viªn bi thÐp, cã träng l­îng vµ kÝch th­íc quy ®Þnh, bäc nhùa ®­êng r¬i xuèng víi kho¶ng c¸ch 25,4mm (01 in).

1.2 "ChÊt láng" sö dông trong thÝ nghiÖm nµy cã thÓ ®­îc chän tõ 1 trong 3 lo¹i sau tuú theo nhiÖt ®é ho¸ mÒm cña nhùa ®­êng:


- Ethylene glycol: nhiÖt ®é ho¸ mÒm cña nhùa ®­êng tõ 300C ®Õn1100C vµ nhiÖt ®é ban ®Çu cña n­íc trong b×nh lµ 50C ( 10C; 

- N­íc cÊt: nhiÖt ®é ho¸ mÒm cña nhùa ®­êng tõ 300C ®Õn 800C vµ nhiÖt ®é ban ®Çu cña n­íc trong b×nh lµ 50C ( 10C;

- USP glyxerin: nhiÖt ®é ho¸ mÒm cña nhùa ®­êng tõ 800C ®Õn1570C vµ nhiÖt ®é ban ®Çu cña n­íc trong b×nh lµ 300C ( 10C.

(Néi dung d­íi ®©y tr×nh bµy øng víi "chÊt láng" ®­îc chän lµ Ethylene glycol)

1.3 Ph­¬ng ph¸p nµy nh»m x¸c ®Þnh nhiÖt ®é ho¸ mÒm cña nhùa ®­êng ®Æc, nhùa ®­êng láng sau khi ®· ch­ng cÊt ®Õn 3600C vµ nhò t­¬ng nhùa ®­êng sau khi ®· t¸ch n­íc.

2. ThiÕt bÞ thÝ nghiÖm

2.1 Khu«n mÉu

Hai vµnh khuyªn trßn chuÈn b»ng ®ång cã ®­êng kÝnh trong 15,9 ( 0,3mm vµ chiÒu cao 6,4 ( 0,4mm ®Ó chøa nhùa ®­êng.

2.2 Bi thÐp


Hai viªn bi thÐp trßn cã ®­êng kÝnh 9,5 ( 0,03mm, nÆng 3,50 ( 0,05 gam.

2.3 Vßng dÉn h­íng


Vßng dÉn h­íng cña bi thÐp cã 3 hoÆc 4 vÝt ®Ó ®Þnh t©m.

2.4 Khung treo (Gi¸ treo)


Khung treo ®Ó gi÷ khu«n chøa mÉu, vßng dÉn h­íng vµ bi thÐp ngËp l¬ löng trong b×nh chøa ethylene glycol. Xem h×nh 4.
2.5 B×nh chøa ethylene glycol


B×nh thuû tinh chÞu nhiÖt cã dung tÝch 800ml ®Ó chøa ethylene glycol.

2.6 Dông cô cÊp nhiÖt


BÕp cån hay dÇu ho¶ cã l­íi ami¨ng, ®iÒu chØnh ®­îc nhiÖt ®é.

2.7 NhiÖt kÕ


NhiÖt kÕ thñy ng©n 2000C, cã v¹ch chia sai sè tèi ®a 0,50C.
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2.8 Dao c¾t


Dao dïng ®Ó c¾t ph¼ng mÆt mÉu nhùa ®­êng.

2.9 VËt liÖu vµ ho¸ chÊt cÇn dïng


- Ethylene glycol cã ®iÓm s«i gi÷a 1930C - 2040C;


- Vad¬lin (glixerin) ®Ó b«i tr¬n;

- N­íc ®¸.

3. ChuÈn bÞ mÉu

3.1 §un nãng mÉu nhùa ®­êng cÈn thËn sao cho kh«ng ®Ó nãng ch¶y côc bé, khuÊy ®Òu ®Ó tr¸nh t¹o bät khÝ. NhiÖt ®é ®un nãng kh«ng qu¸ 500C so víi nhiÖt ®é ho¸ mÒm dù kiÕn vµ kh«ng ®­îc ®un mÒm qu¸ 30  phót.

3.2 §Æt 2 vßng lªn b¶n ®¸y cã b«i tr¬n b»ng vad¬lin. §æ nhùa ®­êng ®· ®un vµo 2 vßng cho ®Çy. §Ó nguéi trong kh«ng khÝ 30 phót, sau ®ã dïng dao nãng gät ph¼ng mÆt mÉu nhùa ®­êng.

4. ThÝ nghiÖm

4.1 §æ ethylene glycol vµo b×nh thuû tinh víi chiÒu cao dung dÞch kho¶ng 105 ( 3mm. L¾p khu«n mÉu, vßng dÉn h­íng bi thÐp vµ nhiÖt kÕ vµo gi¸ treo. Ng©m gi¸ treo vµo b×nh sao cho mÆt trªn khu«n mÉu c¸ch mÆt trªn cña dung dÞch lín h¬n 50mm vµ mÆt d­íi mÉu c¸ch ®¸y ®óng 5.08mm. Treo nhiÖt kÕ sao cho bÇu thuû ng©n ngang ®¸y vßng mÉu nh­ng kh«ng ch¹m vßng.

4.2 Duy tr× nhÞªt ®é cña dung dÞch trong b×nh cã chøa vßng mÉu ë nhiÖt ®é quy ®Þnh 10C trong 15 phót b»ng c¸ch thÝch hîp (®Ó b×nh trong thïng n­íc ®¸). Sau ®ã dïng panh kÑp ®­a viªn bi ®· lµm l¹nh tr­íc ®ã vµo vÞ trÝ vßng dÉn h­íng ®Æt phÝa trªn khu«n mÉu. Níi c¸c vÝt cña vßng dÉn h­íng sao cho viªn bi n»m ®óng ë gi÷a mÆt mÉu.

4.3 Gia nhiÖt ë ®¸y b×nh víi tèc ®é æn ®Þnh 10C ( 0,50C / phót. TÊt c¶ thÝ nghiÖm mµ trong ®ã viÖc t¨ng nhiÖt ®é qu¸ giíi h¹n cho phÐp ë trªn ®Òu bÞ lo¹i.

4.4 Ghi l¹i nhiÖt ®é ho¸ mÒm cña mçi mét trong 2 vßng vµ bi mµ ë thêi ®iÓm ®ã viªn bi bäc nhùa ®­êng r¬i ch¹m tíi tÊm ®¸y cña gi¸ treo.

5. B¸o c¸o kÕt qu¶ thÝ nghiÖm

5.1 B¸o c¸o chÝnh x¸c tíi 0,50C sè liÖu trung b×nh nhiÖt ®é ho¸ mÒm cña 2 vßng vµ bi.

5.2 NÕu sù chªnh lÖch vÒ nhiÖt ®é hãa mÒm cña 2 vßng vµ bi (trong 1 lÇn thÝ nghiÖm) sai kh¸c qu¸ 10C ®èi víi n­íc vµ 20C ®èi víi ethylene glycol th× ph¶i lµm l¹i thÝ nghiÖm.

5.3 Trong kÕt qu¶ ph¶i ghi râ lo¹i dung dÞch nµo ®­îc sö dông. KÕt qu¶ thÝ nghiÖm nhiÖt ®é ho¸ mÒm khi sö dông ethylene glycol sai kh¸c so víi sö dông n­íc cÊt theo c«ng thøc:
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4. Ph­¬ng ph¸p thÝ nghiÖm x¸c ®Þnh

nhiÖt ®é b¾t löa, nhiÖt ®é bèc ch¸y cña nhùa ®­êng

1. §Þnh nghÜa, ph¹m vi ¸p dông
1.1 NhiÖt ®é b¾t löa lµ ®iÓm nhiÖt ®é thÊp nhÊt t¹i ¸p suÊt khÝ quyÓn 760mm Hg mµ ë ®ã ngän löa thÝ nghiÖm lµm cho mÉu bèc h¬i vµ ch¸y d­íi ®iÒu kiÖn quy ®Þnh cña thÝ nghiÖm.

1.2. NhiÖt ®é bèc ch¸y lµ ®iÓm nhiÖt ®é thÊp nhÊt trong ®iÒu kiÖn thÝ nghiÖm mµ t¹i ®ã mÉu bÞ ch¸y trong thêi gian 5 gi©y.

1.3 Ph­¬ng ph¸p nµy dïng ®Ó x¸c ®Þnh nhiÖt ®é b¾t löa vµ nhiÖt ®é bèc ch¸y cña nhùa ®­êng ®Æc b»ng thiÕt bÞ vµ quy tr×nh m« t¶ sau ®©y.

2. ThiÕt bÞ

2.1 Gi¸ ®ì mÇu

Mét gi¸ ®ì tiªu chuÈn cã c¸c vÞ trÝ ®Ó ®Æt cèc mÉu, nhiÖt kÕ, cã bé phËn gia nhiÖt phÝa tr­íc (bÕp ga, ®Ìn cån).

2.2 Cèc mÉu

Mét cèc mÉu chuÈn b»ng ®ång cã ®­êng kÝnh trong 63 ( 1mm, chiÒu s©u 33 ( 1mm.

2.3 NhiÖt kÕ

NhiÖt kÕ ®o ®­îc tíi 400oC, cã v¹ch chia sai sè tèi ®a 0,50C.

2.4 §ång hå bÊm gi©y.

3. ChuÈn bÞ mÉu
3.1 Röa s¹ch vµ lµm kh« cèc mÉu. §Æt cèc mÉu vµo vÞ trÝ ®Þnh vÞ trªn gi¸ ®ì. L¾p nhiÖt kÕ vµo gi¸ ®ì ë vÞ trÝ th¼ng ®øng t¹i t©m cña cèc, b¶o ®¶m ®¸y bÇu nhiÖt kÕ c¸ch ®¸y cèc 6 -7mm.

3.2 §æ mÉu nhùa ®­êng thÝ nghiÖm ®· h©m nãng thµnh d¹ng láng vµo cèc mÉu víi chiÒu cao thÊp h¬n miÖng cèc 9-10mm. §Ó mÉu nguéi vµ æn ®Þnh ë nhiÖt ®é b×nh th­êng trong thêi gian 30 phót víi nhùa ®­êng ®Æc.

4. ThÝ nghiÖm

4.1 Ch©m löa ®Ìn ®èt thÝ nghiÖm, ®iÒu chØnh ngän löa ®Ó ®¹t ®­îc tèc ®é gia nhiÖt 14oC - 17oC / phót cho ®Õn khi nhiÖt ®é cña mÉu t¨ng xÊp xØ d­íi nhiÖt ®é bèc ch¸y 56oC (hoÆc khi nhiÖt ®é cña mÉu ®¹t xÊp xØ 120oC). Sau ®ã h¹ löa tõ tõ ®Ó tèc ®é gia nhiÖt chØ cßn 5oC - 6oC / phót trong suèt qu¸ tr×nh cßn l¹i.

4.2 Khi nhiÖt ®é cña mÉu t¨ng xÊp xØ ®Õn ®iÓm d­íi nhiÖt ®é bèc ch¸y 28oC (hoÆc khi nhiÖt ®é cña mÉu ®¹t xÊp xØ 150oC) th× b¾t ®Çu phãng löa hoÆc h¬ que löa trªn mÆt mÉu nhùa ®­êng kh«ng cao h¬n 2mm trªn mÐp trªn cña cèc. Cã thÓ cho ngän löa ®i theo ®­êng th¼ng hay ®­êng vßng trßn cã b¸n kÝnh kh«ng nhá h¬n 150mm vµ ®i theo mét h­íng. LÆp l¹i thao t¸c t¹i c¸c thêi ®iÓm khi nhiÖt ®é mÇu t¨ng lªn tõng 2oC (hoÆc 20 gi©y 1 lÇn).

4.3 Cø lµm nh­ vËy vµ quan s¸t ®Õn khi nµo ngän löa ®i qua mÆt mÉu nhùa ®­êng lµm bèc lªn mét ngän löa xanh mµ khi rót que ra (hoÆc ngõng phãng löa) th× ngän löa xanh t¾t ngay th× ghi l¹i nhiÖt ®é. §ã lµ nhiÖt ®é b¾t löa.

4.4 NÕu muèn t×m thªm nhiÖt ®é bèc ch¸y th× tiÕp tôc gia nhiÖt víi tèc ®é 5oC-6oC / phót vµ lÆp l¹i c¸c thao t¸c nh­ trªn. Khi nµo ngän löa xanh xuÊt hiÖn trªn bÒ mÆt mÉu bi tum vµ tån t¹i Ýt nhÊt lµ 5 gi©y th× ghi l¹i nhiÖt ®é. §ã lµ nhiÖt ®é bèc ch¸y.

5. TÝnh to¸n vµ b¸o c¸o kÕt qu¶ thÝ nghiÖm
5.1 NhiÖt ®é b¾t löa vµ nhiÖt ®é bèc ch¸y ®­îc b¸o c¸o chÝnh x¸c tíi 2oC.

5.2 Trong tr­êng hîp ¸p suÊt kh«ng khÝ  t¹i thêi ®iÓm thÝ nghiÖm kh¸c 760mmHg, viÖc hiÖu chØnh nhiÖt ®é b¾t löa vµ nhiÖt ®é bèc ch¸y ®­îc thùc hiÖn theo c«ng thøc sau:

T = C + 0,03 (760 - P) , oC
Trong ®ã:


T - nhiÖt ®é b¾t löa hoÆc nhiÖt ®é bèc ch¸y hiÖu chØnh;

C - nhiÖt ®é b¾t löa hoÆc nhiÖt ®é bèc ch¸y t¹i thêi ®iÓm thÝ nghiÖm chÝnh x¸c ®Õn 2oC;


P - ¸p suÊt khÝ quyÓn t¹i thêi ®iÓm thÝ nghiÖm.

5. Ph­¬ng ph¸p thÝ nghiÖm x¸c ®Þnh

l­îng tæn thÊt sau khi ®un nãng nhùa ®­êng

1. §Þnh nghÜa, ph¹m vi ¸p dông 

1.1 Ph­¬ng ph¸p bao gåm viÖc x¸c ®Þnh sù tæn thÊt khèi l­îng (kh«ng kÓ n­íc) cña nhùa ®­êng khi ®un nãng nh­ m« t¶ d­íi ®©y.

1.2 Ph­¬ng ph¸p kiÓm tra nµy chØ cung cÊp gi¸ trÞ t­¬ng ®èi vÒ kh¶ n¨ng bay h¬i cña nhùa ®­êng d­íi c¸c ®iÒu kiÖn kiÓm tra.

1.3 Tæn thÊt vÒ khèi l­îng ®­îc x¸c ®Þnh b»ng sù so s¸nh tr­íc vµ sau khi ®un 50g nhùa ®­êng ®ùng trong mét hép cã ®­êng kÝnh 55mm trong 5 giê ë 163oC.

2. ThiÕt bÞ thÝ nghiÖm

2.1 Lß sÊy

Lß sÊy ®iÖn cã thÓ t¨ng ®­îc nhiÖt lªn tíi 180oC; Ngoµi ra, nã cßn ph¶i tho¶ m·n nh÷ng yªu cÇu sau:

- Lß sÊy cã h×nh ch÷ nhËt víi kÝch th­íc mçi chiÒu bªn trong nhá nhÊt lµ 13in (330mm). Lß sÊy cã mét cöa tr­íc cã b¶n lÒ khÝt.


- Cöa phÝa tr­íc cña lß sÊy chøa mét cöa sæ cã kÝch th­íc Ýt nhÊt lµ  100x100mm gåm 2 tÊm kÝnh c¸ch nhau 1 kho¶ng kh«ng. Mét nhiÖt kÕ th¼ng ®øng ®Æt ë vÞ trÝ x¸c ®Þnh trong kho¶ng kh«ng g÷a 2 tÊm kÝnh cho phÐp ®äc nhiÖt ®é mµ kh«ng cÇn më cöa lß sÊy. Lß sÊy cã thÓ cã 1 cöa thuû tinh ®Ó cã thÓ theo dâi diÔn biÕn cña qu¸ tr×nh.


- Lß sÊy ph¶i cã bé phËn th«ng h¬i thÝch hîp ®Ó ®èi l­u kh«ng khÝ. Xem h×nh 5.

2.2 Gi¸ quay


 Lß sÊy cã mét gi¸  quay h×nh trßn b»ng kim lo¹i. Gi¸ ®­îc treo lªn 1 trôc th¼ng ®øng ë gi÷a t©m lß sÊy. Gi¸ quay b»ng c¬ häc víi tèc ®é 5 ( 6 vßng /phót.

2.3. NhiÖt kÕ


NhiÖt kÕ thñy ng©n 2000C, cã v¹ch chia sai sè tèi ®a 0,50C.

2.4 Cèc mÉu

Cèc mÉu b»ng kim lo¹i hoÆc thuû tinh h×nh trô cã ®¸y ph¼ng vµ kÝch th­íc bªn trong cña nã lµ: ®­êng kÝnh 55mm, s©u 35mm.

3. ChuÈn bÞ mÉu
MÉu ®­îc khuÊy vµ l¾c ®Òu hay lµm Êm lªn nÕu cÇn.

KiÓm tra mÉu thÝ nghiÖm, nÕu cã lÉn n­íc, cÇn t¸ch n­íc b»ng ph­¬ng ph¸p thÝch hîp tr­íc khi thÝ nghiÖm sù tæn thÊt trong qu¸ tr×nh ®un nãng hoÆc thay thÕ b»ng nh÷ng mÉu kh¸c kh«ng cã n­íc.

4. ThÝ nghiÖm


C©n chÝnh x¸c tíi 0,01g khèi l­îng cña hép ®ùng mÉu (A). Cho 50g nhùa ®­êng vµo hép ®ùng mÉu. Lµm m¸t mÉu ë nhiÖt ®é trong phßng tr­íc khi c©n khèi l­îng ban ®Çu. C©n chÝnh x¸c tíi 0,01g khèi l­îng cña c¶ mÉu vµ cèc mÉu (B). Gia nhiÖt lß sÊy ®Õn 163oC. §Æt cèc mÉu vµo gi¸ quay trong lß sÊy. §ãng cöa lß sÊy vµ bËt m¸y ®Ó gi¸ chøa mÉu quay víi tèc ®é 5(6 vßng/phót. Gi÷ nhiÖt ®é ë 163 (1oC trong 5 giê. Thêi gian 5 giê nµy b¾t ®Çu tÝnh tõ khi nhiÖt ®é ®¹t tíi 162oC vµ kh«ng ®­îc ®Ó mÉu trong lß sÊy qu¸ 15 phót (tæng céng qu¸ 5 giê 15 phót).


KÕt thóc giai ®o¹n sÊy nãng, lÊy mÉu tõ trong lß sÊy ®­a ra lµm m¸t mÉu ë nhiÖt ®é trong phßng. C©n chÝnh x¸c tíi 0,01g khèi l­îng cña hép vµ mÉu (C).


X¸c ®Þnh nhiÖt ®é b»ng mét nhiÖt kÕ ®­îc ®ì bëi trô cña gi¸ trßn, c¸ch chu vi trong cña gi¸ 19mm, ®¸y cña bÇu nhiÖt kÕ ë c¸ch mÆt gi¸ treo kho¶ng 6mm.
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5. TÝnh to¸n vµ b¸o c¸o kÕt qu¶ thÝ nghiÖm


L­îng tæn thÊt sau khi ®un nãng nhùa ®­êng ®­îc tÝnh to¸n theo c«ng thøc sau:
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Khi khèi l­îng tæn thÊt lín h¬n 5%, b¸o c¸o kÕt qu¶ thu ®­îc cÇn ph¶i hiÖu chØnh theo b¶ng 4.

B¶ng 4

TrÞ sè hiÖu chØnh tæn thÊt khèi l­îng cña nhùa ®­êng khi ®un nãng

L­îng tæn thÊt thÝ nghiÖm ®­îc (%)
TrÞ sè hiÖu chØnh
Sè liÖu b¸o c¸o chÝnh x¸c l­îng tæn thÊt (%)

5,0
(0,50
4,50 ( 5,50

5,5
( 0,51
4,99 ( 6,01

6,0
( 0,52
5,48( 6,52

10
(0,60
9,40 ( 10,60

15
( 0,70
14,30 ( 15,70

Ghi chó: 

- §Ó thÝ nghiÖm kiÓm tra c¸c chØ tiªu kh¸c cña nhùa ®­êng sau khi ®un nãng, phÇn nhùa ®­êng cßn l¹i sau thÝ nghiÖm ®un nãng nµy ®­îc gi÷ l¹i vµ sö dông tuú theo c¸c yªu cÇu cña tiªu chuÈn kiÓm tra liªn quan.

- Trong ®iÒu kiÖn b×nh th­êng, nh÷ng mÉu cã kho¶ng nhiÖt ®é bèc h¬i gièng nh­ nhau cã thÓ cïng ®­îc kiÓm tra chung trong mét lÇn thÝ nghiÖm.


- C¸c mÉu cã kho¶ng nhiÖt ®é bèc h¬i kh¸c nhau lín ph¶i ®­îc kiÓm tra riªng.

- Khi ®é chÝnh x¸c ®ßi hái kh«ng cao, mét mÉu vËt liÖu nªn kiÓm tra 1 lÇn.


- KÕt qu¶ thu ®­îc cña c¸c mÉu cã dÊu hiÖu sñi bät trong qu¸ tr×nh kiÓm tra ph¶i ®­îc lo¹i bá.

6. tû lÖ ®é kim lón cña nhùa ®­êng sau khi ®un ë 163oc 

trong 5 giê so víi ®é kim lón ë 25oc

§Ó x¸c ®Þnh chØ tiªu kü thuËt nµy, cÇn thùc hiÖn hai ph­¬ng ph¸p thÝ nghiÖm ghi trong tiªu chuÈn nµy lµ`:

1. Ph­¬ng ph¸p thÝ nghiÖm x¸c ®Þnh ®é kim lón cña nhùa ®­êng

2. Ph­¬ng ph¸p thÝ nghiÖm l­îng tæn thÊt sau khi ®un nãng nhùa ®­êng ë 163oC trong 5 giê; sau ®ã gi÷ l¹i mÉu nhùa ®Ó x¸c ®Þnh ®é kim lón.

§é kim lón cña nhùa sau khi ®un 
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7. Ph­¬ng ph¸p thÝ nghiÖm x¸c ®Þnh

l­îng hoµ tan cña nhùa ®­êng trong trichloroethylene

1. §Þnh nghÜa vµ ph¹m vi ¸p dông

1.1 L­îng hoµ tan cña nhùa ®­êng trong trichloroethylene, ®­îc tÝnh b»ng phÇn tr¨m, lµ tû sè gi÷a khèi l­îng nhùa ®­êng tan hÕt trong dung m«i trichloroethylene vµ khèi l­îng nhùa ban ®Çu ®­a vµo d­íi ®iÒu kiÖn thÝ nghiÖm vµ thiÕt bÞ quy ®Þnh d­íi ®©y.

1.2 Cho mÉu nhùa ®­êng cã khèi l­îng biÕt tr­íc hoµ tan trong trichloroethylene råi ®­îc läc qua l­íi läc sîi thuû tinh. Thu phÇn vËt liÖu kh«ng hoµ tan ®­îc cña nhùa ®­êng, röa s¹ch, sÊy vµ c©n.

1.3 Ph­¬ng ph¸p nµy lµ mét phÐp ®o ®é hoµ tan cña nhùa ®­êng ®Æc cã Ýt hoÆc kh«ng cã chÊt kho¸ng. PhÇn hoµ tan ®­îc trong Trichloroethylene biÓu thÞ thµnh phÇn dÝnh kÕt h÷u hiÖu cña nhùa ®­êng.

2. Dông cô vµ vËt liÖu 

2.1 Bé dông cô läc bao gåm:

- Cèc nung ®­îc tr¸ng men bªn trong vµ bªn ngoµi trõ mÆt ngoµi cña ®¸y. KÝch th­íc cña ®­êng kÝnh ë trªn ®Çu ph¶i b»ng 44mm vµ ®¸y thãt l¹i b»ng 36mm ®é s©u b»ng 28mm. Xem h×nh 6.

- L­íi läc b»ng sîi thuû tinh 3.2cm.

- B×nh läc cã dung tÝch 250ml hoÆc 500 ml.

- èng läc cã ®­êng kÝnh bªn trong 40-42mm.

- èng cao su hoÆc bé g¸ ®Ó gi÷ cho cèc ë trªn èng läc.

- Bé dông cô hót ch©n kh«ng thÝch hîp víi cèc cã thÓ ®­îc sö dông.

2.2 B×nh chøa mÉu cã dung tÝch 125ml.

2.3 Tñ sÊy cã kh¶ n¨ng cung cÊp nhiÖt ®é 110oC (5oC.

2.4 B×nh hót Èm.

2.5 C©n ph©n tÝch.

2.6 Dung dÞch Trichloroethylene 

Chó ý: Trichloroethylene lµ mét chÊt ®éc nªn khi thÝ nghiÖm ph¶i bè trÝ th«ng giã tèt.

3. ThÝ nghiÖm

3.1 §Æt cèc nung trªn tÊm ®Öm b»ng thuû tinh vµo tñ sÊy vµ sÊy ë nhiÖt ®é 110oC (5oC trong 15 phót. Sau ®ã, ®Ó cèc nguéi ®i trong b×nh hót Èm vµ ®em c©n chÝnh x¸c ®Õn 0.1mg. Gi÷ cèc trong b×nh hót Èm cho ®Õn khi sö dông.

3.2 ChuÈn bi mÉu:

NÕu mÉu ë tr¹ng th¸i ®Æc th× ph¶i gia nhiÖt lµm láng nhùa ®­êng nh­ng kh«ng ®­îc cao h¬n  111oC so víi nhiÖt ®é ho¸ mÒm. Th«ng th­êng, nhiÖt ®é ®Ó tiÕn hµnh thÝ nghiÖm nµy kh«ng ph¶i lµ cùc h¹n vµ nã cã thÓ ®­îc tiÕn hµnh ë nhiÖt ®é kh«ng khÝ trong phßng thÝ nghiÖm Tuy nhiªn, ®èi víi phÐp thö tiªu chuÈn, b×nh vµ mÉu ë tr¹ng th¸i dung dÞch ph¶i ®­îc ®Æt trong thïng n­íc æn nhiÖt 38 ( 0,250C trong mét giê tr­íc khi thÝ nghiÖm läc.

3.3 ChuyÓn kho¶ng 2g mÉu sang b×nh chøa mÉu ®· c©n b×. §Ó nguéi b×nh vµ mÉu ®Õn nhiÖt ®é cña m«i tr­êng vµ c©n chÝnh x¸c tíi 1mg.

3.4 Cho 100ml Trichloroethylene vµo b×nh tõng l­îng nhá vµ quÊy liªn tôc (l¾c) cho ®Õn khi mÉu tan hÕt, kh«ng cßn mÉu dÝnh vµo b×nh. KiÓm tra vËt liÖu kh«ng ®­îc hoµ tan Ýt nhÊt 15 phót.

3.5 §Æc cèc nung ®· chuÈn bÞ vµ c©n tr­íc vµo trong mét èng läc. Lµm ­ít l­íi läc sîi thuû tinh b»ng Trichloroetylene råi g¹n dung dÞch (nhùa ®­êng+trichloroetylene) qua l­íi läc sîi thuû tinh cña cèc nung. Cã thÓ cã hoÆc kh«ng sö dông b¬m hót ch©n kh«ng.

Khi dung dÞch ®· ®­îc ch¶y (hót) c¹n qua l­íi läc, röa b×nh chøa b»ng mét l­îng nhá dung m«i. ChuyÓn tÊt c¶ chÊt kh«ng hßa tan vµo cèc nung. Tr¸ng kü b×nh chøa, röa chÊt kh«ng hßa tan trong cèc nung b»ng dung m«i cho ®Õn khi chÊt läc ®­îc thùc tÕ kh«ng cã mµu, sau ®ã hót m¹nh ®Ó lÊy ®i dung m«i cßn sãt l¹i.

LÊy cèc nung ra khái èng, röa s¹ch ®¸y cèc vµ ®Æt cèc nung lªn ®Çu mét tñ sÊy hoÆc trªn bÓ h¬i n­íc cho ®Õn khi hÕt hoµn toµn mïi Trichloroethylene.

§Æt cèc vµo mét tñ sÊy ë nhiÖt ®é 110oC ( 0,5oC trong Ýt nhÊt 20 phót, ®Ó nguéi trong b×nh hót Èm 30 ( 5 phót phót vµ c©n. Thao t¸c sÊy ®­îc lËp l¹i cho ®Õn khi träng l­îng coi nh­ kh«ng ®æi (sai sè ( 0,3mg).


C¸c l­íi läc chØ ®­îc dïng mét lÇn.

4. TÝnh to¸n vµ b¸o c¸o kÕt qu¶ thÝ nghiÖm

4.1 TÝnh to¸n l­îng hoµ tan (%) tõ l­îng kh«ng hoµ tan (%) cña mÉu mÉu nhùa ®­êng trong dung m«i nh­ sau:



L­îng kh«ng hoµ tan 
= a/b x 100 (%).



L­îng hoµ tan 

= 100 - [a/b x 100] (%).

Trong ®ã : 
a - l­îng kh«ng hoµ tan, gam;



b - tæng l­îng mÉu, gam.

4.2 §èi víi tr­êng hîp trÞ sè kh«ng hßa tan nhá h¬n 1%, b¸o c¸o chÝnh x¸c tíi 0,01%; ®èi víi tr­êng hîp trÞ sè kh«ng hßa tan b»ng 1% hoÆc lín h¬n, b¸o c¸o chÝnh x¸c lµ 0,1%.

8. Ph­¬ng ph¸p thÝ nghiÖm x¸c ®Þnh

tû träng vµ khèi l­îng riªng cña nhùa ®­êng

1. §Þnh nghÜa, ph¹m vi ¸p dông

1.1 Tû träng cña nhùa ®­êng lµ tû sè gi÷a khèi l­îng cña nhùa ®­êng vµ khèi l­îng cña n­íc cã cïng mét thÓ tÝch b»ng nhau vµ ë nhiÖt ®é nh­ nhau 25oC hoÆc 15,6oC.

1.2 Khèi l­îng riªng cña nhùa ®­êng lµ khèi l­îng cña nhùa ®­êng trong mét ®¬n vÞ thÓ tÝch ë nhiÖt ®é 25oC hoÆc 15,6oC. §¬n vÞ lµ g/cm3.

1.3 Ph­¬ng ph¸p nµy dïng ®Ó x¸c ®Þnh tû träng vµ khèi l­îng riªng cña nhùa ®­êng b»ng dông cô b×nh tû träng (pycnometer).

2. ThiÕt bÞ

2.1. B×nh tû träng: 

B×nh thuû tinh chÞu nhiÖt d¹ng h×nh trô hoÆc h×nh c«n cã nót thuû tinh ®­êng kÝnh 22-26mm ®Ëy khÝt. B×nh thuû tinh cã c¶ nót nÆng kh«ng qu¸ 40g vµ cã dung tÝch tõ  24 ®Õn 30ml. Xem h×nh 6.
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2.2. ChËu n­íc æn nhiÖt:
ChËu cã thÓ duy tr× ®­îc nhiÖt ®é thÝ nghiÖm víi ®é chÝnh x¸c ®Õn 0,1oC.

2.3 NhiÖt kÕ:


NhiÖt kÕ thuû tinh 60oC - 70oC, cã v¹ch chia sai sè tèi ®a 0,1oC.

2.4 Cèc thuû tinh:

Cèc thuû tinh cã dung tÝch 600ml ®Ó chøa n­íc cÊt.

2.5 N­íc cÊt ®· khö Ion.

3. ChuÈn bÞ dông cô

3.1 §æ n­íc cÊt vµo cèc thuû tinh 600ml mét l­îng sao cho khi ng©m b×nh tû träng vµo cèc th× n­íc cÊt ngËp b×nh Ýt nhÊt lµ 40mm.

3.2 Ng©m cèc thuû tinh vµo chËu n­íc æn nhiÖt víi møc n­íc trong chËu sao cho thÊp h¬n mÆt cèc vµ ®¸y cña cèc thuû tinh ngËp ë ®é s©u lín h¬n 100mm. KÑp cè ®Þnh cèc thuû tinh.

3.3 Gi÷ nhiÖt ®é cña chËu n­íc víi sù chªnh kh«ng qu¸ 0,1oC so víi nhiÖt ®é thÝ nghiÖm.

4. HiÖu chØnh b×nh tû träng

4.1 Lau s¹ch vµ lµm kh« b×nh tû träng, c©n b×nh tû träng cã c¶ nót chÝnh x¸c ®Õn 1mg. Gäi trÞ sè ®äc ®ã lµ A.

4.2 NhÊc cèc thuû tinh khái chËu n­íc. §æ n­íc cÊt hoÆc n­íc khö Ion vµo ®Çy b×nh tû träng vµ ®Ëy nhÑ nót thuû tinh vµo b×nh tû träng. §Æt toµn bé b×nh tû träng vµo trong cèc vµ ®Ëy ch¾c ch¾n nót b×nh l¹i. ChuyÓn cèc cã chøa b×nh tû träng vµo chËu n­íc.

4.3 Gi÷ b×nh tû träng trong n­íc víi thêi gian kh«ng Ýt h¬n 30 phót. NhÊc b×nh tû träng ra, ngay lËp tøc lau kh« ®Ønh cña nót vµ xung quanh b×nh b»ng kh¨n kh«, c©n b×nh tû träng cã chøa n­íc cÊt víi ®é chÝnh x¸c ®Õn 1mg. Gäi trÞ sè ®äc ®ã lµ B.

Chó ý:
1. ViÖc hiÖu chØnh chØ t­¬ng øng víi mét nhiÖt ®é nhÊt ®Þnh

2. ChØ lau kh« ®Ønh cña nót 1 lÇn.

5. TiÕn hµnh thÝ nghiÖm

5.1. ChuÈn bÞ mÉu nhùa ®­êng
§un mÉu nhùa ®­êng cÈn thËn, khuÊy ®Òu ®Ó tr¸nh nãng côc bé vµ khö bät khÝ. §un cho ®Õn khi nhùa ®­êng ®ñ láng ®Ó cã thÓ rãt vµo b×nh nh­ng kh«ng qu¸ 111oC so víi nhiÖt ®é ho¸ mÒm cña nhùa vµ kh«ng l©u qu¸ 30 phót.

5.2. Rãt nhùa ®­êng
Rãt nhùa ®­êng láng vµo trong b×nh tû träng kh«, s¹ch, Êm kho¶ng 3/4 dung tÝch cña b×nh råi ®Ëy nót l¹i.

Chó ý: Kh«ng ®Ó cho nhùa ®­êng dÝnh vµo thµnh b×nh phÝa trªn kÓ tõ bÒ mÆt phÇn nhùa rãt vµo, vµ kh«ng ®Ó t¹o bät trong nhùa ®­êng.

5.3 Duy tr× nhiÖt ®é thÝ nghiÖm cho b×nh tû träng cã chøa nhùa ®­êng trong thêi gian lín h¬n 40 phót. C©n b×nh tû träng cã chøa nhùa ®­êng c¶ nót chÝnh x¸c ®Õn 1mg. Gäi trÞ sè ®äc ®ã lµ C.

5.4 NhÊc cèc thuû tinh khái chËu n­íc. Më nót b×nh tû träng cã chøa nhùa ®­êng, rãt n­íc cÊt vµo ®Çy, ®Ëy nhÑ nót l¹i vµ tr¸nh t¹o bät khÝ trong b×nh. Cho b×nh tû träng trë l¹i cèc vµ Ên chÆt nót b×nh. ChuyÓn toµn bé cèc cã chøa b×nh tû träng vµo trong chËu n­íc.

5.5 Duy tr× nhiÖt ®é thÝ nghiÖm cho b×nh tû träng cã chøa nhùa ®­êng trong chËu n­íc víi thêi gian lín h¬n 30 phót. NhÊc b×nh tû träng ra, lau kh« nh­ ë 4.3 vµ c©n chÝnh x¸c ®Õn 1mg. Gäi trÞ sè ®äc ®ã lµ D.

6. TÝnh to¸n

6.1 Tû träng cña nhùa ®­êng 
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Trong ®ã:

A - khèi l­îng cña b×nh tû träng rçng vµ nót;

B - khèi l­îng cña b×nh tû träng chøa ®Çy n­íc;

C - khèi l­îng cña b×nh tû träng chøa nhùa ®­êng;

D - khèi l­îng cña b×nh tû träng cã chøa nhùa ®­êng vµ n­íc.

6.2 Khèi l­îng riªng nhùa ®­êng, g/cm3.

(n® = (n®  x (n
Trong ®ã: 
(n - khèi l­îng riªng cña n­íc, lÊy theo b¶ng 5.

B¶ng 5

Khèi l­îng riªng cña n­íc

NhiÖt ®é thÝ nghiÖm

Khèi l­îng riªng cña n­íc (g/cm3)

15,6oC

25oC
0,9990

0,9971

7.  B¸o c¸o kÕt qu¶ thÝ nghiÖm

7.1 Tû träng vµ khèi l­îng riªng cña nhùa ®­êng ®­îc tÝnh to¸n vµo b¸o c¸o chØ tiªu ®Õn 3 sè sau dÊu phÈy ë nhiÖt ®é thö nghiÖm 25oC hoÆc 15,6 oC.

7.2 KÕt qu¶ thÝ nghiÖm gi÷a 2 mÉu cña mét ng­êi thÝ nghiÖm cã ®é chªnh lÖch kh«ng ®­îc v­ît qu¸ trÞ sè sau:

- ThÝ nghiÖm ë nhiÖt ®é 25oC th× chªnh lÖch kh«ng qu¸ 0,002;

- ThÝ nghiÖm ë nhiÖt ®é 15,6oC th× chªnh lÖch kh«ng qu¸ 0,003.

9. Ph­¬ng ph¸p thÝ nghiÖm x¸c ®Þnh

®é dÝnh b¸m cña nhùa ®­êng víi ®¸

1. §Þnh nghÜa, ph¹m vi ¸p dông 

1.1 Ph­¬ng ph¸p m« t¶ d­íi ®©y dïng ®Ó x¸c ®Þnh kh¶ n¨ng dÝnh b¸m cña nhùa ®­êng ®èi víi ®¸ th«ng qua viÖc x¸c ®Þnh cÊp ®é dÝnh b¸m cña nhùa ®­êng ®èi víi ®¸ sau khi ®un trong n­íc s«i 10 phót.

1.2 §©y lµ mét chØ tiªu t­¬ng ®èi tæng hîp ph¶n ¸nh trùc tiÕp kh¶ n¨ng dÝnh b¸m cña nhùa ®­êng ®èi víi ®¸, phô thuéc vµo kh«ng nh÷ng chÊt l­îng cña nhùa ®­êng mµ c¶ chÊt l­îng cña ®¸ d¨m.

2. ThiÕt bÞ thÝ nghiÖm

- Cèc má 1000ml.

- BÕp ®iÖn hoÆc ga

- §ång hå bÊm gi©y

- Tñ sÊy

- ChØ buéc

- Gi¸ treo mÉu.

3. ChuÈn bÞ mÉu
MÉu nhùa ®­êng dïng trong thÝ nghiÖm.

Chän kho¶ng 20 viªn ®¸ d¨m cã kÝch cì 30-40mm, röa s¹ch b»ng n­íc.

4. ThÝ nghiÖm


- SÊy kh« 10 viªn ®¸ ë 105oC tíi khi æn ®Þnh khèi l­îng.

- Buéc d©y vµo tõng viªn ®¸ vµ ®­a vµo tñ sÊy ë nhiÖt ®é lµm viÖc cña nhùa ®­êng dïng thÝ nghiÖm trong kho¶ng thêi gian 60phót. NhiÖt ®é lµm viÖc tuú thuéc vµo cÊp ®é kim lón cña nhùa ®­êng, ®èi víi lo¹i nhùa 60 / 70  lµ 120-125oC, lo¹i nhùa 40 / 60 lµ 130-135oC.

- Nhóng tõng viªn ®¸ vµo vµo nhùa ®­êng còng ®· ®­îc ®un nãng tíi nhiÖt ®é lµm viÖc. Thêi gian nhóng 15 gi©y.


- Treo nh÷ng viªn ®¸ ®· nhóng nhùa lªn gi¸ treo trong 15 phót ®Ó nhùa thõa ch¶y bít vµ ®¸ nguéi ®i ë ®iÒu kiÖn trong phßng thÝ nghiÖm.

- Nhóng tõng viªn ®¸ vµo cèc má cã n­íc cÊt ®un s«i trong 10 phót (15 gi©y. Trong thêi gian n­íc s«i, viªn ®¸ kh«ng ®­îc chËm vµo thµnh cèc.

- NhÊc c¸c viªn ®¸ ra vµ quan s¸t ngay tõng viªn, ®¸nh gi¸ ®é dÝnh b¸m cña nhùa trªn mÆt viªn ®¸ theo 5 cÊp quy ®Þnh.

5. B¸o c¸o kÕt qu¶ thÝ nghiÖm

- §é dÝnh b¸m cña nhùa víi ®¸ ®­îc ®¸nh gi¸ theo 5 cÊp nh­ sau:

+) CÊp 5 – dÝnh b¸m rÊt tèt: Mµng nhùa cßn l¹i ®Çy ®ñ bao bäc toµn bé bÒ mÆt viªn ®¸.

+) CÊp 4 – dÝnh b¸m tèt: Mµng nhùa lÉn vµo n­íc s«i kh«ng ®¸ng kÓ, dé dµy máng cña nhùa cßn l¹i trªn mÆt ®¸ kh«ng ®Òu nh­ng kh«ng lé ®¸.

+) CÊp 3 – dÝnh b¸m trung b×nh: C¸ biÖt tõng chç trªn mÆt ®¸ mµng nhùa bÞ bong nh­ng nãi chung bÒ mÆt vÉn gi÷ ®­îc mµng nhùa.

+) CÊp 2 – dÝnh b¸m kÐm: Mµng nhùa bong ra vµ lÉn vµo n­íc, mÆt ®¸ d¨m kh«ng dÝnh víi nhùa nh­ng nhùa ch­a næi lªn mÆt n­íc.

+) CÊp 1 – dÝnh b¸m rÊt kÐm: Mµng nhùa bong ra khái viªn ®¸ vµ lÉn hoµn toµn vµo n­íc, mÆt ®¸ d¨m s¹ch, toµn bé nhùa næi lªn mÆt n­íc.

- §é dÝnh b¸m cña mÉu nhùa ®­êng víi ®¸ ®­îc x¸c ®Þnh theo trÞ sè trung b×nh ®é dÝnh b¸m cña 10 viªn ®¸ ®­îc dïng trong thÝ nghiÖm.

6. Sö dông phô gia t¨ng kh¶ n¨ng dÝnh b¸m

- Cã thÓ sö dông c¸c lo¹i phô gia cho nhùa ®­êng nh»m t¨ng kh¶ n¨ng dÝnh b¸m cña nhùa ®­êng ®èi víi ®¸.

- Néi dung thÝ nghiÖm vµ ®¸nh gi¸ kh¶ n¨ng dÝnh b¸m cña nhùa ®­êng cã phô gia ®èi víi ®¸ còng ®­îc tiÕn hµnh nh­ trªn. KÕt qu¶ b¸o c¸o cÇn ghi râ chñng lo¹i vµ liÒu l­îng phô gia ®· dïng trong thÝ nghiÖm.

10. Ph­¬ng ph¸p thÝ nghiÖm x¸c ®Þnh

hµm l­îng Paraphin trong nhùa ®­êng

(theo DIN - 52015)

1. §Þnh nghÜa vµ ph¹m vi ¸p dông

1.1 Ph­¬ng ph¸p thÝ nghiÖm nµy ®­îc sö dông ®Ó x¸c ®Þnh hµm l­îng Paraphin chøa trong nhùa ®­êng.

1.2 L­îng Paraphin trong nhùa ®­êng bao gåm c¸c hydrocacbon kÕt tinh trong hçn hîp ete/ethanol ë ©m 20oC thu ®­îc tu©n theo mét tr×nh tù thÝ nghiÖm tiªu chuÈn d­íi ®©y vµ cã ®iÓm nãng ch¶y trªn 25oC.

2. Dông cô, thiÕt bÞ vµ thuèc  thö

1. C©n, cã ®é chÝnh x¸c tíi (5mg.

2. C©n, cã ®é chÝnh x¸c tíi (0.5mg.

3. Tñ sÊy cã thÓ  ®¹t tíi nhiÖt ®é 150oC hoÆc cao h¬n.

4. NhiÖt kÕ c¸c lo¹i.

5. §Ìn cÊp nhiÖt (bunsen).

6. Bån lµm l¹nh.

7. Bé ch­ng cÊt bao gåm: b×nh ch­ng vµ b×nh ng­ng ®­îc nèi víi nhau b»ng èng dÉn thuû tinh xuyªn qua nót Lie ®Ëy kÝn. Xem h×nh7.

8. ThÈu thuû tinh (b×nh gi÷ kh«).

9. B×nh läc 500ml vµ bé hót ch©n kh«ng.

10. ChËu (khay) bay h¬i 

11. PhÔu.

12. MiÕng läc h×nh trßn ®Æt vµo phÔu.

13. B×nh röa b»ng thuû tinh cã vßi phun, dung tÝch 500ml.

14. Th­íc ®o trô.

15. Ete khan.

16. Ethanol nguyªn chÊt.

17. Cån ký thuËt.

18. DÇu tiªu chuÈn FAM, phï hîp víi tiªu chuÈn DIN 51 635.

19. Acetone.

20. N­íc ®¸.

21. Dioxide cacbone thÓ r¾n.

3. Tr×nh tù thÝ nghiÖm
3.1 Rãt kho¶ng 251g nhùa ®­êng ®· ®­îc ®un ch¶y láng vµo trong b×nh ch­ng vµ c©n chÝnh x¸c tíi 10mg (ký hiÖu lµ mB). L¾p ®Æt hÖ thèng ch­ng cÊt bao gåm: ®Ìn bunsen víi l­íi t¶n nhiÖt, b×nh ch­ng, b×nh ng­ng, bån lµm l¹nh, èng dÉn thuû tinh vµ nót Lie. §Ìn bunsen ®Æt c¸ch ®¸y b×nh ch­ng cÊt 150mm. B×nh ng­ng ®­îc nhóng s©u vµo trong hçn hîp n­íc vµ ®¸ lµm l¹nh. Xem h×nh 7.

3.2 Nung nãng b×nh ch­ng cÊt b»ng ngän löa ®Ìn bunsen. §iÒu chØnh ngän löa sao cho giät ch­ng cÊt ®Çu tiªn ®­îc t¹o ra sau 3 ®Õn 5 phót. TiÕp tôc quan s¸t vµ ®iÒu chØnh ngän löa ®Ó khèng chÕ tèc ®é ch­ng cÊt: cø mçi gi©y l¹i cã mét giät tõ èng dÉn r¬i xuèng b×nh ng­ng. Khi kh«ng cßn giät nµo n÷a r¬i ra trong  kho¶ng 10 gi©y, tiÕp tôc duy tr× ngän löa nhá kho¶ng vµi phót ®Õn khi b×nh ch­ng cÊt rùc ®á th× dõng l¹i. Toµn bé qu¸ tr×nh ch­ng cÊt diÔn ra kh«ng qu¸ 15 phót.

3.3 Sau khi ch­ng cÊt, h©m Êm ®ång thêi l¾c nhÑ b×nh ng­ng ®Ó chÊt ch­ng cÊt ®­îc ®ång ®Òu vµ lµm nguéi b×nh ng­ng. Chó ý: kh«ng ®­îc chuyÓn chÊt ng­ng tô cßn sãt l¹i trong èng dÉn vµo b×nh ng­ng.

3.4 §em c©n chÊt ch­ng cÊt ®­îc trong b×nh ng­ng víi ®é chÝnh x¸c tíi 10mg (ký hiÖu lµ mD). LÊy mét l­îng s¶n phÈm ch­ng cÊt kho¶ng 2-4g, c©n chÝnh x¸c tíi 5mg (ký hiÖu lµ mE) cho vµo trong èng nghiÖm ®Ó thÝ nghiÖm tiÕp theo.

3.5 Hoµ tan l­îng chÊt ch­ng cÊt trong èng nghiÖm trªn (l­îng mE) b»ng 251ml ete, sau ®ã cho thªm vµo èng nghiÖm 251ml ethanol. §Ëy kÝn èng nghiÖm b»ng nót cã nhiÖt kÕ xuyªn qua (®Ó ®o nhiÖt ®é dung dÞch) vµ ®Æt èng nghiÖm nµy vµo mét bån lµm l¹nh. N­íc trong bån ®­îc lµm l¹nh b»ng c¸ch cho thªm Dioxide carbon thÓ r¾n d¹ng h¹t nhá. §Ó ®¶m b¶o gi÷ ®­îc nhiÖt ®é cña mÉu thÝ nghiÖm ë ©m 20oC th× nhiÖt ®é n­íc trong bån lµm l¹nh cÇn h¹ xuèng tíi kho¶ng ©m 221oC.

3.6 ChuÈn bÞ 20ml hçn hîp ete vµ ethanol víi tØ lÖ 1:1 trong b×nh röa cã vßi phun ®Ó lµm chÊt röa èng nghiÖm. §em nhóng b×nh röa nµy vµo trong bån lµm l¹nh ®Ó h¹ nhiÖt ®é xuèng ©m 200.5oC. 

3.7. §Æt phÔu cã mét miÕng läc h×nh trßn vµo trong bån lµm l¹nh. §æ nhanh chÊt ch­ng cÊt ®· kÕt tinh trong èng nghiÖm ë ©m 200.5oC vµo phÔu läc. Dïng chÊt röa ®· lµm l¹nh ë nhiÖt ®é lµ ©m 200.5 oC ®Ó röa èng nghiÖm vµ ®Ó röa chÊt kÕt tinh n»m trªn bé läc. Chia ®Òu chÊt röa cho 3 lÇn röa. Hç trî cho qu¸ tr×nh läc b»ng mét qu¸ tr×nh hót nhÑ víi ¸p suÊt ch©n kh«ng kh«ng nhá h¬n 50mbar. NhiÖt ®é cña mÉu ®­îc gi÷ kh«ng ®æi ë ©m 200.5oC trong suèt qu¸ tr×nh läc. Xem h×nh 8.
3.8 Ngay khi qu¸ tr×nh läc ngõng l¹i, dïng panh ®Ó lÊy miÕng läc ra, vµ ®Æt nã vµo trong 1 c¸i phÔu ®Æt trªn 1 khay bay h¬i. C©n toµn bé khay chÝnh x¸c tíi 0.5mg.  Hoµ tan l­îng paraphin tinh chÕ l­u trªn miÕng läc b»ng c¸ch phun cÈn thËn dÇu  nãng FAM tiªu chuÈn lªn nã. Nh÷ng l­îng paraphin cßn dÝnh trªn nhiÖt kÕ hoÆc thµnh èng nghiÖm còng ®­îc gom l¹i vµ hoµ tan theo c¸ch trªn.

3.9 Lµm bay h¬i hçn hîp paraphin tinh chÕ ë khay bay h¬i b»ng c¸ch ®Æt nã trªn mét bån n­íc vµ  thæi mét luång khÝ nhÑ trªn mÆt khay ®Ó tr¸nh kh«ng cho paraphin tinh chÕ cßn láng trµn ra. PhÇn cßn l¹i sau qu¸ tr×nh bay h¬i ®­îc lµm kh« ë trong tñ sÊy ë nhiÖt ®é 1255oC trong kho¶ng 15 1 phót. LÊy paraphin tinh chÕ ra, ®Ó nguéi ®Õn khi gÇn ®Æc qu¸nh th× hßa tan nã víi 15ml acetone b»ng c¸ch h¬ nãng nhÑ vµ l¾c cÈn thÈn khay bay h¬i.

3.10 Nhóng khay cã chøa dung dÞch acetone/paraphin vµo trong bån n­íc æn nhiÖt ë 150.5 oC vµ tiÕn hµnh läc ®Ó t¸ch l­îng paraphin kÕt tinh ra. Qu¸ tr×nh läc t­¬ng tù nh­ khi tiÕn hµnh läc dung dÞch paraphin/Ete/Ethanol. Röa khay, nhiÖt kÕ vµ b« läc vµi lÇn b»ng 301ml acetone ®· chuÈn bÞ tr­íc ë 150.5oC. Phun cÈn thËn dÇu nãng FAM tiªu chuÈn lªn l­îng paraphin tinh chÕ ®­îc ë trªn ®Ó hoµ tan chóng, råi chøa chóng trong bån bay h¬i ®· sö dông ë trªn. Sau ®ã cho chÊt láng thu ®­îc bay h¬i trong ®iÒu kiÖn cã 1 luång khÝ nhÑ ë trªn bån n­íc.

3.11 Lµm kh« toµn bé l­îng paraphin kÕt tinh thu ®­îc á trªn b»ng c¸ch ®Ó chóng vµo tñ sÊy ë nhiÖt ®é 1255oC trong kho¶ng 151 phót. Sau khi lµm nguéi chóng trong b×nh gi÷ kh«, c©n x¸c ®Þnh khèi l­îng víi ®é chÝnh x¸c tíi 0.5mg (gäi lµ khèi l­îng mA). NÕu khèi l­îng (mA) kh«ng n»m trong kho¶ng 50 tíi 100 mg ph¶i tiÕn hµnh l¹i thÝ nghiÖm b»ng c¸ch thay ®æi l­îng ch­ng cÊt ban ®Çu (mE).

3.12 X¸c ®Þnh ®iÓm ®«ng ®Æc cña paraphin b»ng nhiÖt kÕ xoay, phï hîp víi tiªu chuÈn DIN 51 556 vµ b¸o c¸o kÕt qu¶ thÝ nghiÖm.

4. TÝnh to¸n vµ b¸o c¸o kÕt qu¶ thÝ nghiÖm
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4.1 TÝnh hµm l­îng paraphin trong mçi mÉu thÝ nghiÖm theo phÇn tr¨m khèi l­îng (%) theo c«ng th­c sau:

Trong ®ã:

C    -  hµm l­îng paraphin, (%);

mB -  khèi l­îng mÉu ban ®Çu ®em ch­ng cÊt, (g);

mD -  khèi l­îng s¶n phÈm thu ®­îc sau ch­ng cÊt, (g);

mE -  khèi l­îng s¶n phÈm ch­ng cÊt ®em thÝ nghiÖm tiÕp ®Ó t¸ch paraphin,  (g);

mA -  khèi l­îng paraphin thu ®­îc, (g).

4.2 NÕu kÕt qu¶ thu ®­îc tõ hai mÉu thÝ nghiÖm kh«ng kh¸c nhau qu¸ 0.3% khèi l­îng th× lÊy gi¸ trÞ trung b×nh cña kÕt qu¶ hai mÉu. Ng­îc l¹i, cÇn tiÕn hµnh thÝ nghiÖm 1 mÉu thø 3 cã khèi l­îng nhùa ®­êng lµ 25g vµ lÊy trÞ sè trung b×nh cña hai kÕt qu¶ gÇn nhau nhÊt nh­ng víi ®iÒu kiÖn kÕt qu¶ cña 2 mÉu nµy còng kh«ng ®­îc chªnh lÖch nhau qu¸ 0.3% khèi l­îng.  NÕu kÕt qu¶ cña 2 mÉu thÝ nghiÖm ®Çu cïng chªnh lÖch ®Òu vÒ hai phÝa so kÕt qu¶ cña mÉu thø ba th× lÊy kÕt qu¶ cña mÉu thø 3.

4.3 NÕu kh«ng thÓ thu ®­îc gi¸ trÞ trung b×nh tõ 3 mÉu thÝ nghiÖm trªn trong nh÷ng ®iÒu kiÖn x¸c ®Þnh (®iÒu kiÖn 4.2 kh«ng tho¶ m·n) th× lo¹i bá c¶ kÕt qu¶ cña 3 mÉu ®ã vµ tiÕn hµnh l¹i víi 2 mÉu thÝ nghiÖm míi.

4.4 Gi¸ trÞ hµm l­îng paraphin tÝnh b»ng phÇn tr¨m khèi l­îng, lÊy ®Õn 1 sè thËp ph©n.

5. §é chÝnh x¸c

Nh÷ng ®Æc ®iÓm sau ®­îc sö dông ®Ó ®¸nh gi¸ ®é tin cËy cña kÕt qu¶:

- NÕu cïng 1 ng­êi tiÕn hµnh lÆp l¹i thÝ nghiÖm trªn cïng 1 bé thiÕt bÞ trong cïng 1 ®iÒu kiÖn th× kÕt qu¶ hai lÇn thÝ nghiÖm ph¶i kh«ng chªnh lÖch nhau qu¸ 0.3% .

- NÕu hai thÝ nghiÖm ®­îc tiÕn hµnh ®éc lËp trong hai phßng thÝ nghiÖm kh¸c nhau th× kÕt qu¶ hai thÝ nghiÖm ph¶i kh«ng chªnh lÖch nhau  qu¸ 1.0%.
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