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L&i néi ddu
TCVN 254-1+2 : 2009 thay thé mét phan TCVN 254 : 1986.

TCVN 254-1+2 : 2009 do Tiéu ban ky thuat tieu chudn quéc gia
TCVN/TC27/SC3 Nhién liéu khoang rdn — Than bién soan, Téng cyc
Tiéu chudn Do lwdng Chét lwgng dé nghj, Bd Khoa hoc va Céng nghé
céng bb.

Bo tiéu chudn TCVN 254 gém cé cac phan sau:

TCVN 254-1 : 2009 Nhién liéu khoang rdn — Xac dinh ham lwong
phospho - Phan 1: Phuong phap khéi lvgng

TCVN 254-2 : 2009 Nhién liéu khodng rdn - Xac dinh ham lwong
phospho — Ph&n 2: Phuwong phap do mau sau khi khir molypdophosphat

TCVN 254 : 2009
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Nhién liéu khoang rén — Xac dinh ham lwgng phospho -
Phan 1: Phwong phap khéi lwgng

Solid mineral fuels — Determination of phosphorus content —
Part 1: Gravimetric method

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh phuong phap khéi lvong dé& xac dinh ham lwgng phospho trong than da va
than cbc.

2 Tailiéu vién din

Céc tai liéu vién dan sau la cin thiét khi ap dyng tiéu chudn nay. Béi v&i cac tai liéu vién dan ghi
nam cong bb thi ap dung ban duec néu. Déi véi cac tai liéu vien din khéng ghi ndm céng bé thi
4p dung phién ban méi nhét, bao gdm ca cac ban sira ddi (néu co).

TCVN 173 (ISO 1171), Nhién liéu khoéng ran — Xac dinh tro.
TCVN 1693 (ISO 18283), Than d4 va céc — LAy méu thi cong.

TCVN 2230 (ISO 565), Sang thir nghiém — Lui kim loai dan, tdm kim loai dét 18, IuGi dt 16 béng dién
- Kich thuwdc 16 danh nghia.

TCVN 4851 (ISO 3696), Nwéc dé dung phén tich trong phong thi nghiém - Yéu céu ky thuét va
phuwong phép thir.

3 Héa chit, thudc thir

Trong qua trinh phan tich, chi st dung thuéc thir tinh khiét phan tich va nwéc dung trong qua trinh
phan tich theo TCVN 4851 (ISO 3696) hodc nwéc cé dd tinh khiét tvong dwong.

3.1 Natri hydroxit (NaOH).

3.2 Kali nitrat KNO;.

3.3 Amoni hydroxit NH,OH, dung dich 2,5 %.
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3.4 Amoni clorua.
3.5 Magie clorua.

3.6 Amoni xitrat dung dich 50 %: Hoéa tan 500 g axit xitric trong khoang 200 ml nuwéc trong binh
dinh mic dung tich 1 000 ml, thém khodng 500 mi dung dich NH,OH 2,5 % d& ngudi, thém tiép
dung dich NH,OH 2,5 % dén méi truedng trung tinh (ther pH bing gidy chi thi van nang). D& ngudi,
thém nuwéc dén 1 000 mi va loc.

3.7 Dung dich hén hop magie clorua-amoni clorua: Hda tan 55 g magie clorua (MgCl,.6H,0) va
70 g amoni clorua trong nwéc. Thém 250 ml dung dich amoni hydroxit NH;OH 10 %, pha loang
béng nwéc dén 1 000 ml va loc.

4 Thiét bj, dung cy

Céc thiét bj, dung cy théng thwéng trong phong thi nghiém va céc thiét bj, dung cuy sau:
4.1 Can phan tich cé @8 chinh x&c dén 0,000 2 g.
4.2 Lo nung c6 thé didu chinh dugc & nhiét dd 1 000 °C + 10°C.

4.3 Chén niken.

5 LAy mdu va chuén bj méu thir

M3u than ho#c cbc 1a miu phan tich dugc nghién nhd 1ot qua lwéi sang 212 um phi hep véi yéu
cAu clia TCVN 2230 (ISO 565), I&y miu va chuln bj m3u theo TCVN 1693 (ISO 18283). MAu phai
dugc tron ddu, tét nhét 12 trén bang may ngay trude khi xac dinh.

6 Cach tién hanh

6.1 Nung mAu phan tich thanh tro theo TCVN 173 (ISO 1171). Tro @& ngudi va nghién min dén
nhé hon 0,063 mm, trdn déu va nung'thém 1 h nira & nhiét dd nung tro.

6.2 Can 0,5 g méu tro than vao chén niken (4.3), thém 5 g NaOH va 0,1 g KNO;. Nung miu &
nhiét 49 650 °C trong 30 min. LAy chén ra d& ngudi va chuyén vao cée thiy tinh dung tich 250 ml
a4 cé sdn 100 ml nwéc. Bun néng dung dich d& hoa tan khéi nung chdy. LAy chén ra khéi céc va
rira sach chén béng nwéc cAt. Thém 1 ml dén 2 ml cdn 96° dun sbi dung dich 2 min dén 3 min, 14y
ra @& ngudi. Chuyén dung dich vao binh dinh mirc dung tich 250 ml, thém nwéc cAt dén vach, Iac
d@u, loc dung dich vao céc khd sach qua gidy loc dinh lvong. Rira két tia bing nuwéc néng. Pha
lo&ng béng nwéc dén vach mirc va Iac ddu. Dung pipet Idy 100 ml dung dich loc vao céc thiy tinh

6
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dung tich 400 ml, trung hda dung dich bdng HNO; véi chi thj phenolphtalein, cho dw 2 ml dén 3 ml HNO,
Thém 15 ml dung dich amoni xitra 50 %, khudy déu, trung hda dung dich bdng NH,OH 2,5 % véi chi
thi phenolphtalein. Thém 30 ml dung dich hdn hgp magie clorua-amoni clorua khudy d&u aén két
tha tréng. Thém 20 ml NH,OH 2,5 % va khudy manh tir 2 min dén 3 min, sau @6 @& yén tir 4 h
dén 6 h & nhiét dd phong.

Loc két tha qua gidy loc dinh Iwong, rira két tia bing dung dich NH,OH 2,5 % (thé tich nwéc rira
khoang 100 ml)

Chuyén két tia va gidy loc vao chén nung da nung dén khéi lvong khéng adi & nhiét do
1000 °C + 10 °C (my) trong 2 h.

L4y chén ra d& ngudi trong binh hit 4&m dén nhiét 5 phong va can. Nung lai & nhiét @6 trén dén
khéi lvong khong ddi (m;).

6.3 Tinh két qua
Ham lwgng phospho (we) biéu thj theo phan trdm khéi lwgng clia mAu tinh theo céng thirc sau:

0,279x250x100x A
mx100x100

Wp =(m, —my)x

trong dé
mo la khéi lwgng chén khdng, tinh bdng gam;
m, 1a khéi lvong chén va két tiia sau khi nung, tinh bang gam;
0,279 1a hé sé chuyén Mg,P,0; ra phospho;
A 14 phan trdm tro clia than & trang thai khé, tinh theo TCVN 173 (ISO 1171)

7 Saisb cho phép

Khi x4c dinh hamlwgng phospho cho phép sai sé theo Bang 1:

Bang 1 — Sai 86 cho phép gitra nhirng lan xac djnh song song

Ham lwgng phospho trong Sai s gitra nhirng 14n x4c djnh song song
than hodc céc, Trong cung Trong cac phéng
wp % (khdi lvong) phéng thi nghigm thi nghiém khac nhau
we < 0,02 0,002 0,003
0,02 < wp < 0,05 0,003 0,004
0,05< wp < 0,1 0,005 0,006
0,1<wp<0.5 0,020 0,030
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8 Baéo céo thir nghiém

Béo cao th(r nghiém gdm céc ni dung sau:

a)
b)
c)
d)
e)
f)

9)

nhan dang méu;

phwong phap thr da s dung;

ngay tién hanh xac dinh;

két qua va co s& tinh toan két qua;

nhirng didu khdng binh thwéng dwgc ghi trong khi xac dinh;

vién dan tiéu chuln nay;

céc thao tac khéng quy dinh trong tiéu chudn nay hodc coi 1a tuy chon.
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