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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



TIEUCHUAN QUOCGIA TCVN 254-2 : 2009

Nhién liéu khoang rén — Xac djnh ham lwgng phospho -
Phén 2: Phwong phap do mau sau khi khir molypdophosphat

Solid mineral fuels — Determination of phosphorus content —
Part 2: Reduced molybdophosphate photometric method

1 Pham vi va linh viec ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh phwong phap do mau sau khi khir molypdophotphat dé xac dinh téng
ham Iwgng phospho cla than da, linhit va céc. Quy dinh hai phwong phap chuyén phospho thanh
dang dung dich, Ia chiét tir tro than hodc céc bang axit, hodc oxy hoa nhiéu 1An than hoac céc
bing axit d& loai bd cac thanh phan hgp chét cacbon.

2 Tailiéu vién dén

Céc tai lidu vién din sau 1a cin thiét khi 4p dung tiéu chudn nay. Déi véi céc tai liéu vién din ghi
nam cdng bd thi 4p dung ban dwgc néu. Déi véi cac tai liéu vién dan khdng ghi nam cdng bé thi
4p dung phién ban méi nhét, bao gdm ca cac ban sira dbi (néu co).

TCVN 173 (ISO 1171), Nhién liéu khoéng rén — Xéc dinh tro

TCVN 2230 (ISO 565), Sang thir nghiém — Luti kim loai dan, t&m kim loai dot I8, Ieei dot 16 bing dign
- Kich thutre 16 danh nghia.

TCVN 1693 (ISO 18283), Than dé va cbc — Ly méu thi céng.

ISO 383, Laboratory glassware - Interchangeable conical ground joints (Dung cy thi nghiém béng thuy
tinh — Bé&u ndi hinh cén nhém).

3 Nguyeén tic
3.1 Chiét

Phwong phép 1: Loai bé cac hgp chit chira cacbon béng cach hoa tro trong 16 mup & didu kién
quy dinh rdi chiét phospho bng cach xtr Iy véi axit flohydric va sulfuric.

Phwong phap 2: Loai bd cac hgp chét chira cacbon bdng cach oxy hoa nhidu 1an bng axit nitric
v@i s c6 mat axit sulfuric.
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3.2 Xac djnh

Thém amoni molypdat va dung dich axit ascorbic vao dung dich axit. Do hé sé hép thy cla dung
dich mau xanh béng dung cu quang hoc thich hep.

4 Thubc thir

Trong qué trinh phan tich chi sir dyung thudc thr phan tich va nuwéc cht hodc nwéc céd @ tinh khiét
twong duong.

4.1 Axit flohyric, dung dich 400 g/I.

CANH BAO: Axit flohyric ngdm nwéc 12 chit I6ng 4n mon manh thuy tinh, thé hoi 13 chét kich thich
va déc hai. D6 1a chit &n mdn manh tac ddng cua né trén da va mét, gy ra bong dir ddi va dau dén,
c6 thé khdng c6 ddu hidu ngay ma phan irng cham.

Chi dwgec tiép xiic véi dung dich & bén trong tu hat thdng gié tét.

Khi xay ra tiép xic hodc nghi ng® co tiép xdc véi axit flohyric, phai ngam nwéc va cham séc y té
ngay I4p tiec. Phai lieu ¥ @én cac tai ligu cha nha san xudt dé c6 dwgc cic théng tin tiép theo.

4.2 Axit sulfuric, dung dich khoang 490 g/I.

4.3 Axit sulfuric ddc, p 1,84 g/l, dung djch khodng 98 % (khdi Igng).
4.4 Axit nitric ddc, p 1,42 g/ml, dung dich khoéng 70 % (khéi lwgng).
4.5 Amoni molypdat, dung dich 60 g/l.

4.6 Axit ascorbic, dung dich 50 g/l.

Chuén bj dung dich trong ngay.

4.7 Kali antimon tartrat (KSbO.C,H,O¢), dung djch 1,36 g/l.

4.8 Dung djch thie

Trén déu 25 ml dung dich axit sunfuric (4.2), 10 ml dung dich amoni molypdat (4.5), 10 ml
dung dich axit ascorbic (4.6) va 5§ ml dung dich kali antimon tartrat (4.7). Didu ché trwdc khi dung.

4.9 Phospho, dung dich chudn 0,100 g phospho trong 1 L.

Can 0,439 2 g kali dihydroxit monophotphat (KH,PO,), chinh xac dén 0,000 1 g (s&y & 110 °C
trong 1 h) va pha lodng v&i nwéc. Chuyédn dinh Ivgng dung dich vao binh dinh mirc mdt vach
1000 ml, pha loang dén vach va lic ddu.

1 mi dung dich chuén nay chira 0,100 mg phospho.
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4.10 Phospho, dung dich chudn 1 mg phospho trong 1 L.

L4y 10 ml dung dich chudn phospho (4.9) vao binh dinh mirc mét vach 1 000 ml, pha lo&dng dén
vach va l4c ddu. Chuén bj treéc khi dung.

1 ml dung dich chudn nay chira 1 ug phospho.

5 Thiét bj, dung cy

Céc thiét bj, dung cuthéng thwdng trong phong thi nghiém va

5.1 Lé map, nhw quy dinh trong TCVN 173 (ISO 1171).

5.2 Dia, bing silic dioxit, s ho&c platin nhw quy dinh trong TCVN 173 (ISO 1171).

5.3 TAm cach ly, bing silic dioxit, ddy 6 mm ho#c twong dwong, kich thwéc ai aé dé ddy nhe
vao trong 16 mup (5.1).

5.4 Chén platin, dung tich 25 @én 30 ml, cé ndp (xem 7.1).
5.5 Lo sdy bdng khéng khi (xem 7.1).
5.6 Duyng cy pha mdu (xem 7.2 va Hinh 1) Iam bang thuy tinh trung tinh, gdm cac b phéan sau

5.6.1 Binh, binh Kjeldahl, dung tich 300 ml I&p khit v&i nat thuy tinh nham 24/29 phl hop véi
TCVN 7149 (ISO 383).

5.6.2 Ong din khéi, dwdng kinh ngoai khodng 28 mm, Ip khit véi ph&u nhé giot c6 dung tich
téi thidu 15 ml va nat ¢dn thuy tinh nham 24/29 phu hgp véi ISO 383. Ong khoi c6 thé 1a mét khdi
hodc dwoc l&p rap tir cac bd phan riéng biét bang cac khép ndi nham.

5.6.3 Chiét khoi, gdm c6 mdt éng thuy tinh dwdng kinh khodng 40 mm, bit kin mét ddu va kéo
dai mét dAu khac dé néi véi bom nuéc. Ong dugc 1dp mot khoa voi va mét loat 18 phu hop véi sé
lwgng 6ng dan khoi.

5.7 May do mau hoic may do d$ hdp thy quang dién v&i o nhay yéu cu.

6 Chuén bj méu

M4iu than hoidc céc 1a mAu phan tich dwgc nghién nhé lot qua lwdi sang 212 um phl hop véi yéu
chu clia TCVN 2230 (1SO 565), l4y m3u va chuén bj mdu theo TCVN 1693 (ISO 18283). M3u phai
dwoc tron ddu, tét nhat 1a tron badng may ngay trwdc khi xac dinh.

1



TCVN 254-2 : 2009
7 Cach tién hanh

7.1 Phwong phap oxy hoa khé

7.1.1  Xéc dinh phan tram tro trong than ho3c céc theo TCVN 173 : 1995 (ISO 1171). Nghién tro
trong cbi ma n&o dén nhd hon 63 um phu hep véi TCVN 2230 (ISO 565).

7.1.2 Can chinh xac dén 0,1 mg khodng 0,05 g tro trong chén platin (5.4).

7.1.3 Thém 2,0 ml dung dich axit sunfuric (4.2) va khoang 2,0 ml dung djch axit flohidric (4.1).
DPay ndp chén pha miu trén bép dun cach thuy khoang 30 min & trong ti hat. M& va rira ndp, gom
nwéc rira vao chén. Cho dung dich bay hoi trén bép dun cach thuy téi khi axit flohidric va nwéc
dwoc thoat di hau hét.

7.1.4 Chuyén chén vao 16 sdy bdng khi néng (5.5), 1am bay hoi t&i khi khéi trng d%c cta axit
sunfuric bay lén trong vai phat. Lam nguéi, thém 0,5 ml dung dich axit sunfuric (4.2), dun néng vai
phut rdi d& ngudi.

CHU THICH: Cac chét trong chén khéng dugc bay hoi téi khé hoan toan khi lam khé & cac giai doan.

7.1.5 Thém 20 ml nwéc vao chén rdi pha miu trén bép cach thuy khoang 30 min cho t&i khi toan
bé chét chiét & trong dung dich. Lam ngudi, chuyén dung dich vao binh dinh mirc 100 ml rdi pha
lodng véi nwéc dén vach (dung dich A).

CHU THICH: Néu mau c6 ham Irgng asen cao thi ¢ thé gay nhidu két qua, khi 46 dung dich phai
dwgc khir trude khi xac dinh phospho.

7.1.6 Chudn bj dung dich tréng dung nhuw md ta & trén nhwng khéng c6 tro than hoic tro cée.

7.2 Phwong phap oxy hoa wét

7.2.1 Can chinh x4c dén 1 mg khodng 1 g méu than hoic céc.

7.2.2 Chuyén miu thi (7.2.1) vao binh Kjeldahl (5.6.1) khd, sach. Lap cac dung cu pha miu
(5.6) nhuw néu & Hinh 1, @4t trong td hat. Thém 7 ml axit sunfuric (4.3) va 3,5 ml axit nitric (4.4)
b&ng phéu nhé giot, quay binh @& rira miu dinh & ¢b xuéng.

7.2.3 Sau khi phan ng ban d4u I&ng xuéng, dun néng binh cin than @& qua trinh phan rng ling
diu khéng tao bot. Tiép tuc dun néng binh trong cung didu kién dén khi phat ra khéi cta axit
sunfuric.

Thém 0,2 ml 4én 0,4 ml axit nitric (4.4) bédng ph&u nhd giot, thém tirng giot vao binh.

CHU THICH: Néu xuét hién tao bot manh khi thém hdn hop axit, s& dung manh vai thAm wét & cb
binh va dun néng tirng hdi @& viéc tao bot ldng xubng.

7.2.4 Dun néng 2 min dén 3 min dén khi khéng con khéi nau dic nira lai thém axit nitric va dun
néng, dinh ky quay binh @& @iy cac chét chira cacbon con dinh & thanh binh xuéng, cho téi khi
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toan bd cac chét chira cacbon nhin thdy dugc déu bj oxy hoa va dung dich ¢6 mau vang - xanh
xam. Didu nay cé thé méat 1,5 h dén 2 h, tham chi 1au hon trong tredng hep ngoai 1& véi mot sé
méu céc.

CHU THICH: Trong 15 min d4u dun néng mau than, hén hep phan ng 1a mét khdi nhyra dinh; sau dé thay abi

mau thanh nau - hung dé sm, mau hd phach, va cudi cung 14 mau vang - xanh sdm. Néu dung dich vin cén
giP mau den sau 45 min dun néng thl hodc

a) Nhiét 6 qua thap va axit nitric khong phén (ng véi mau, ting nhiét do aé& chuwng cét axit nitric, sau 46
tiép tuc oxy hoa nhw mé ta, hoic

b) Nhiét 46 qua cao, axit nitric bj chng cAt ma khong phan tng; 1am ngudi, thém axit nitric va dun néng nhuw
d4a mo ta.

7.25 Bun nong binh manh hon dén khi xuét hién khéi trdng va @& bdc khéi trong 5 min.
Lam ngudi binh dén nhiét dd phong, thao d& ph&u nhé giot va éng khéi va thém vai hat thuy tinh
vao binh.

CHU THICH: Néu mau tr& lai hd phach hodc dd dam, thém tiép 0,2 ml @én 0,4 ml axit nitric, dun néng dén
bbc khoi va d& bbe khoi trong 5 min.

7.2.6 CAn than thém 10 ml nwéc, dun néng dén khi xuét hién khéi trdng va aé béc khéi nhe trong
10 min. Lam ngudi binh dén khi ngirng béc khéi tréng, thém 0,2 ml axit nitric, lai dun néng binh va
aé bbc khai tiép trong 10 min.

7.2.7 Dam bao oxy hoa hoan toan, lam ngudi binh dén nhiét dé phang rdi 13p lai qua trinh mé ta
& 7.2.5.

7.2.8 Lam ngudi binh dén nhiét a4 phong, thém 10 ml nwéc, dun néng dén béc khéi va dé bébe
khéi trong 20 min. Thém tiép 10 ml nwéc, dun néng dén béc khoi, dé& bdc khéi trong 10 min rdi
lam ngudi.

7.2.9 Thém tiép 20 ml nwéc vao binh rdi pha mau trong bép cach thuy trong 30 min khi toan bd
chét chiét chuyén sang dung dich. Loc dung dich qua gidy loc min, chiu axit, d& ngudi, chuyén
nwéc loc vao binh dinh mirc 100 ml va pha loang bdng nwéc dén vach (dung dich B) (xem chu
thich & 7.1.5).

7.2.10 Chuén bj dung djch trdng ding nhw mé ta & trén nhwng khéng cé6 miu than hoic cée.
7.3 Xac djnh

7.3.1 L4y bing pipet 10 ml dung dich A hodc B (xem 7.1.5 ho3c 7.2.9) (phan pha loang c6 thé
14y khac nhau theo ham lwgng phospho clia mau), 10 ml dung dich trdng (xem 7.1.6 hodc 7.2.10)
va 10 ml dung dich chuin (4.10) vao céac binh dinh mirc 50 ml riéng ré. Binh 50 ml thir tv 1a dé
ther mau tring.

CHU THICH: Bueng chudn 13 dwdng tuyén tinh cho dung dich chira dén 30 pg phospho. Vé&i mu than hoic
cbe chira phospho nhiéu hon cé thé phai ldy phan mau nhd hon.
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7.3.2 Dung pipet ldy 5 ml dung dich thubc thir (4.8) vao méi binh, I&c binh khi thém, pha lodng

nwéc dén vach, lac déu. D& yén trong 20 min.

7.3.3 Do @ hdp thy clia dung dich trong may so mau phan quang (5.7) dung cuvet 40 mm &
buwédc séng 710 nm hodc may do d§ hap thy quang dién phu hgp véi bd loc twong trng.

8 Bidu thj két qua

8.1 Phwong phéap tinh va cong thirc

Tinh ph&n tr&m phospho (P) trong mAu phan tich theo cdng thirc sau:

a) Phuwong phap oxy hoa khd (xem 7.1)

A(D, -D,)
1000 Vm (D, -D,)

trong dé
A la phan trdm tro trong mau phan tich;
m 12 khéi lweng tro d4 Iy, tinh bing gam;
V 14 thé tich dung dich miu |4y d& do mau, tinh béng mililit;
D, & dd hép thy ctia dung dich méuy;
D, 14 db hép thy clia dung dich miu trang;
D; la @ hAp thu ctia dung dich phospho chuén (xem 4.10);

D, 14 @b hap thy clia dung dich thubc thir tréng.

b) Phuong phép oxy hoa wét (xem 7.2)
(D, -D,)
10Vm-(D, -D,)

trong dé
m 14 khéi lwgng phan miu thir @3 14y, tinh bing gam;
V, D, D,, Ds va D, cung c6 nghia nhw phan a) & trén.

Béao céo két qua Iy gia trj trung binh ctia hai m3u dup, tinh dén 0,001 %.
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9 Pd chum cua phwong phap

9.1 D¢ lap lai
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Két qua clia cac phép xac dinh kép thyc hién tai cac thoi didm khac nhau trong khodng thoi gian
ngén trong cung mét phong thir nghiém, do cing mdt ngur&i thao tac, trén cung mét thiét bj, trén
hai phdn mAu thiz dai dién 14y tir cing mét mAu phan tich (xem Diéu 6), khdng dugc chénh léch
vuot qua cac gia trj cho trong bang sau.

9.2 D¢ tailap

Gi4 trj trung binh cac két qua cia cac phép xac dinh song song, thyc hién trong tirng phong cua
hai phong thi nghiém khac nhau trén cac phin miu dai dién I4y tir cing mét miu (xem didu 6),
khéng dwoc chénh nhau qué céac gia tri néu trong béng sau.

Ham lwgng phospho D6 l3p lai Do tai lap
trong than hoic céc, .
% (khéi Iwrgng)
Nhd hon 0,02 0,002 tuyét déi 0,005 tuyét abi
Bang hoac I&n hon 0,02 10 % trung binh cac két qua 25 % trung binh cac két qua

Dén bom - T

Hinh 1 - Dung cu d8 oxy hoa wét miu

15




TCVN 254-2 : 2009

10 Bao cao thir nghiém

Bao céo thir nghiém gém cac ndi dung sau:

a) nhan dang méu;

b) phwong phap thir da st dung;

c) ngay tién hanh xac dinh;

d) két qua va co s& tinh toan két qua;

e) nhirng diéu khong binh thwdng dugc ghi trong khi xac djnh;

f) vién dan tiéu chudn nay;

g) céac thao tac khdng quy dinh trong tiéu chudn nay hodc coi la tuy chon.
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