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TIEUCHUANQUOC GIA TCVN 7987 : 2008

Xuat ban lan 1

Nhién liéu khoang ran — Xac dinh tong flo trong than, c6c va

tro bay

Solid mineral fuels — Determination of total fluorine in coal, coke and fly ash

1 Pham vi ap dung
Tiéu chuan nay quy dinh phwong phap xac dinh téng flo trong than, cbc va tro bay.

Phép xac dinh tdng flo nay, khéng dung dé danh gia lwong flo gidi phdng ra méi trwdng khi st dung

than va can tro.

2 Tailiéu vién dan

Cé4c tai liéu vién dan sau |a can thiét khi ap dung tiéu chuan nay. Déi v&i cac tai liéu vién dan ghi
nam cong bd thi ap dung ban dwoc néu. Dbi v&i cac tai liéu vién dan khdng ghi ndm céng bé thi
ap dung phién ban mé&i nhat, bao gébm ca cac ban stra dbi (néu co).

TCVN 172 : 2007 (ISO 589 : 2003) Than da — Xac dinh d6 m toan phan.

TCVN 4919 (ISO 687) Cébc — Xac dinh d6 am trong mau phan tich.

ISO 5068 : 1983 Brown coals and lignites — Determination of moisture content — Indirect
gravimetric method (Than nau va than non — Xac dinh ham lwvgng &m — Phwong phap khédi lvong
gian tiép).

ISO 5069-2 : 1983 Brown coals and lignites — Principles of sampling — Part 2: Sample preparation

for determination of moisture content and for general analysis (Than nau va than non — Nguyén tac

lA&y mau — Phan 2: Chuén bi mau dé xac dinh ham lwgng 4m va dé phan tich chung).

ISO 11722 : 1999 Solid mineral fuels — Hard coal — Determination of moisture in the general
analysis test sample by drying in nitrogen (Nhién liéu khoang rdn — Than da — Xac dinh d &m

trong mau thir phan tich chung badng phwong phap sy trong dong nito).

ISO 13909-4 : 2001 Hard coal and coke — Mechanical sampling — Part 4: Coal — Preparation of

test samples (Than da va cdc — LAy mau co hoc — Phan 4: Than — Chudn bi mau thi).
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ISO 13909-6 : 2001 Hard coal and coke — Mechanical sampling — Part 6: Coke — Preparation of

test samples (Than da va cdc — LAy mau co hoc — Phan 6: Céc — Chuén bi mau tha).

3 Nguyén tic

Tréon mau than, céc hodc tro bay véi silica, va thiy phan nhiét d6 cao trong 16 6ng & nhiét do
khodng 1 200 °C trong méi trwérng oxy va hoi nwéc. Hap thu thanh phan flo bay hoi bang dung

dich phu hop va tién hanh xac dinh bang dién cwc chon loc ion (ISE) hoéc k§ thuat sac ky khi ion (IC).

4 Thubc thor

CANH BAO Phai can than khi tiép xtc véi thudc thir, vi nhiéu thubc thir cé tinh ddc va an mon.

Trong qua trinh phan tich, néu khéng c6 quy dinh khac, chi dung thubc thir loai tinh khiét phan
tich va chi dung nwéc cat hoac nwéc c6 do tinh khiét twong duwong.

4.1 Silica c& hat I&n nhat 75 pm, nung & 1 000 °C trong 1 h.

CHU Y Silica min c6 thé gay nguy hiém dén sirc khde con ngu®i néu hit phai.
4.2 Dung dich str dung cho phép do ISE

4.2.1 Dung dich flo tiéu chuan (1 g chva 200 pg F)
a) Bbi véi phuong phap so sanh truc tiép

Hoa tan 0,221 0 g + 0,000 2 g natri florua d& say kho (110 °C trong 1 h) trong khoang 400 ml
nwdc chira trong chai nhya da biét trudc khdi lwong, pha lodng bang nwdc dén 500 g + 0,5 g, va

lac déu.

b) Dbi v&i phwong phap cho thém chéat phan tich

Hoa tan 0,221 0 g + 0,000 2 g natri florua da sdy khd (110 °C trong 1 h) trong chai nhwa da biét
trwdc khdi lwong 150 ml nwéc va 100 g chat dém (4.2.3). Pha lodng bang nwéc dén 500 g + 0,5 g,
va lac déu.

4.2.2 Dung dich hap thu (0,025 mol/l NaOH)

Hoa tan 2,0 g natri hydroxit trong khodng 500 ml nwéc. Chuyén vao chai nhya da biét trwdc khbi
lwong 2,5 lit, pha lodng bang nwéc dén 2 000 g, va lac déu.

4.2.3 Chat dém (pH 6,5)

Hoa tan 10,0 g kali nitrat, 5 g axit 1,2-cyclohexylenedinitrilotetraacetic (CDTA) va 115 g amoni
acetat trong 350 ml nwéc. Diéu chinh pH bang axit acetic bang dén 6,5. Pha lodng bang nwéc dén

500 g, va lac déu.
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4.2.4 Dung dich dé bao quan ISE florua

Can 20 g nwéc, 20 g dung dich hap thu (4.2.2) va 10 g chat dém (4.2.3) cho vao lo nhé bang
polystyren (5.2). Thém khodng 200 mg dung dich flo tiéu chuén [4.2.1 a) ho&c 4.2.1 b)], va lac déu.

4.3 Dung dich str dung cho phép do IC

4.3.1 Dung dich flo tiéu chuan (1 g chva 200 pg F)

Hoa tan 0,221 0 g + 0,000 2 g natri florua da sy khé (110 °C trong 1h) trong khodng 400 ml nwéc
chtra trong chai nhwa, pha loang bang nwéc dén 500 g + 0,5 g, va lac déu.

4.3.2 Dung dich hap thu str dung cho phép do IC

Hoda tan 0,300 g natri hydro cacbonat va 1,120 g natri cacbonat trong khoang 500 ml nwéc va pha

lodng dén 2 lit.

4.4 Oxy, nén.

5 Thiét bi, dung cu

5.1 Lo nhé, duwoc lam bang thly tinh ho&c polystyren, dung tich 10 ml d&n 30 ml c6 nap bang
nhwa dé 13p vira khit.
5.2 Chai polypropylen hodc lo nhé polystyren, dung tich 125 ml, cb rong c6 nap van.

5.3 Can, c6 kha nang can chinh xac dén 0,000 1 g; can c6 kha nang can khoang 200 g chinh xac
dén 0,001 g; can c6 kha nang can 600 g chinh xac dén 0,01 g; va can c6 kha nang can 3 000 g

chinh xac dén 0,1 g.

5.4 Chai polyetylen dé pha ché, dung cho dung dich flo tiéu chuan (4.2.1), dung dich hép thu
(4.2.2) va chat dém (4.2.3).

5.5 Micropipet, c6 dung tich khac nhau, loai it nhat 1a 1 ml.

C6 thé st dung chai polyetylen 250 ml (5.4) phu hop dé& phan chia lwong nhé thé tich dung dich
flo tiéu chuan (4.2.1).

5.6 Thiét bi cho phép thay phan nhiét dé cao trong 16 nung dang 6ng (xem Hinh 1)

5.6.1 May phat hoi nwéc, bao gém:
a) binh day tron, dung tich 2 lit;

b) vé gia nhiét, dung tich 2 lit;
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c) 6ng chir Y, bang thay tinh, dwérng kinh 10 mm;

d) 6ng phan bb oxy, d6 xbp 0;

€) van, ba huéng va hai hudng.

5.6.2 Lo ong silica va cac phu tung

S dung cac thiét bi twong dwong nhw quy dinh trong 1SO 351

a) Ong silica, 1am bang silica tinh khiét mau trdng duc (cé dwdng kinh ngoai 25 mm, dwédng kinh
trong 20 mm), chiéu dai (loai dién hinh 700 mm) phu hop dé st dung dbéi véi tirng 16 riéng biét
(théng thwéng chiéu dai xap xi bdng 400 mm). Tét nhat 14, cudi ddu dan khi ra phai thu hep dé
16ng vao éng c6 dwdng kinh khodng 7 mm.

CHU THICH Cach khac la c6 thé dung 6ng dbt cé két ciu chiju Itra khdng twong (rng véi dac tinh ng suét
nhiét cho hoat déng cta phwong phap nay.

b) Nat silicon, c6 dwdng kinh 20 mm, dat & vi tri cudi ciia dau vao (va cudi dau ra, néu phu hop)
dng silica dwoc mo ta tai a).

c) Thuyén dét, lam bang s&r cao nhdm khong trang men (kich thuwéc khodng 97 mm x 16 mm x 12 mm)
nung & 1 000 °C trong 1 h.

d) Vat day silica va éng chiv T, gdm c6 thanh day silica (c6 dwdng kinh 5 mm va dai 500 mm)
nung chdy mot dau dé tao mét dia phdng c6 dwdng kinh tr 10 mm dén 12 mm, va mdt dau bang
phu t& tinh ndi v&i dau kia bang nhya théng epoxy. Ong chir T (dai 500 mm) bao gém thiy tinh
borosilicat va éng silica a) dwoc 1am nhd ra 10 mm luén qua nat b). Ngdn éng chiv T véi may phat
hoi nwéc bang van ba hwdng [5.6.1 e)]. S&r dung nam cham dé di chuyén vat day bén trong éng chi T.
e) Lo nung, c6 kha nang dat dén nhiét do it nhat bang 1 200 °C.

5.6.3 Binh hap thu: chai loc khi Dreschel hodc twong dwong, dung tich 125 ml, c6 édng phan bd
khi [5.6.1 d)] vira khit v&i dia thay tinh thiéu két, kich thwéc 16 tr 15 um dén 40 um dat thang dirng
90 ° cach dinh khoang 60 mm.

5.6.4 Thung nwéc, loai phu hop dé chira dwoc binh hap thu.

5.7 Thiét bj do ISE

5.7.1 May khudy ttr, dung thanh khuy polyetrafuoroethylen.

5.7.2 Dién cwc: dién cwc chon loc ion flo & trang thai ran va dién cwc so sanh.

Dién cuc florua phai dwoc lam béng hang ngay dé kéo dai cong suat tdi wu nhat. Diéu nay cé thé
dat dwoc bang cach, vi du dung bui kim cwong kich thwéc 0,25 mm, hodc phun bui nhém Ién vai
danh boéng va danh béng dién cuc trong khodng tr 30 s dén 60 s. Pién cuc phai dwoc bao quan
noi khé rao, it nhat 30 min trwéc khi st dung va dwoc chuan bj bang cach nhiang vao dung dich
bao quan (4.2.4).
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5.7.3 Milivolmet, c6 thang do 0,1 mV.

5.8 Thiét bj do IC, dwoc trang bi kém theo bom sac ky khi, cot phan chia anion, detector dong

dién va may tich phan.

19

18
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% A

15 14

| e |
Chu dan
1 Van 8 Thuyén dbt 15 Vo gia nhiét
2 Ong chir Y 9 Ong silica 16 Oxy vao
3 Binh déy tron 10 Nwdée lam ngudi 17 Van ba hwéng
4 Van 11 Binh hép thu 18 Ong phan bd hoi nwéc
50ngchir T 12 Thung nwéc 19 Vao khoa
6 Thanh day silica 13 Cé&p nhiét dién
7 Lo nung 14 Nut silicon

Hinh 1 — Biéu d6 vé thiét bj thiy phan nhiét dé cao
6 Mau tho

6.1 Than va céc

Mau th® |a mau dé& phan tich chung chuén bj twong &ng theo ISO 5069-2, ISO 13909-4 hoic
ISO 13909-6 tuy muc dich thir nghiém.

6.2 Tro bay

Théng thwdng tro bay cé c& hat nhé hon 75 um vi vay cé thé khong can gidm c& hat trwéc khi
phan tich. Tuy nhién trong trwdng hop ddc biét cé thé tap hop va chuan bj mau dai dién va tranh

sy nhiém ban.
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7 Cach tién hanh

7.1 S6 phép xac dinh

C6 thé tién hanh phan tich song song trén phan mau tht riéng biét cta than, céc hodc tro bay.
7.2 Chuan bi mau the

Phan mau th& dwoc lay dé& phan tich dwa vao phan tram khéi lwong flo c6 mat. Quy trinh sau gia
thiét phan tram khéi lwong cla flo Ién nhat 1a 2 000 pg/g. Néu biét treéc phan trdm khéi lwong flo
I&n hon hodc, can dbéi dé gidam khéi lwong mau c6 thé 14y dé dam bao flo trong mau dwoc thu hdi
hoan toan.

Can 250 mg than, céc hoac tro bay chinh xac dén 0,1 mg, (day la khéi lwong mau, m;) va tron déu
v&i 250 mg + 5 mg silica (4.1) trong lo nhd (5.1). Néu tinh toan trén co s& khac so véi yéu cau da
nhan thi ddng thoi can lwong mau khac dé& xac dinh dé 4m trong than, céc hodc tro bay bang mot
trong cac phwong phap quy dinh trong TCVN 172 (ISO 589), ISO 11722, ISO 5068 hoac
TCVN 4919 (ISO 687), twong rng.

7.3 Phép thir trang

Phép thir trdng cé thé tién hanh song song v&i méi 16 mau thir.

7.4 Quy trinh thay phan nhiét doé cao
7.4.1 Chuén bi thiét bi

Cho vao binh day tron [5.6.1 a) mot it vay chéng trao va 1 600 ml nuwéc. Dé cho may phat hoi nuéc
s6i nhe. N6i binh hap thu (5.6.3) c6 chira khodng 50 ml nwéc. Khi 16 da dat nhiét d6 1 200 °C, cho

dong oxy thdi qua may phat hoi nwédc vao 16 véi lwu lwong khoang 750 mi/min trong 15 min.

Giam thiéu néng dd hoi nwéc, dinh vi 6ng silica trong 16, sao cho diém cudi cia dau ra nho ra
khéng nhé hon 100 mm. Diéu chinh dong oxy va nhiét dd cla may phat hoi nwéc sao cho thu

dwoc phan ngwng khodng 40 g trong subt 18 min thiy phan nhiét d6 cao.
Tranh dé éng silica cong qua mare, nhiét dé khdong dwoc vuot qua 1 225 °C.
7.4.2 Thuy phan nhiét doé cao

Thém 50 ml = 1 ml dung dich hép thu (4.2.2 hodc 4.3.2) twong &ng vao binh hap thu (5.6.3).
B&o dam dau ra cta cum &ng dét dng cao su silicon va dém ndi thady tinh silica tiép xtc véi dau ra
hinh éng néu sir dung 6ng dbt [5.6.2 a)]. Pat binh hap thu vao thung nwéc va bado dam da dong

nwéc lam lanh bao quanh.

Chuyén hén hop mau/silica tiv 1o nhd (5.1) sang thuyén dét.
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Cho dong oxy, di qua may phat hoi nwéc, véi lwu lwong 750 mi/min vao 16. D&t thuyén mau thir
vao dau vao cla 6ng dbdt sao cho cach tdm vung néng nhéat khoang 200 mm. Néi lai thanh day
silica va 6ng chi¥ T, sau 1 min, thdi mot 1an nira dong oxy qua may phat hoi nwéc vao éng dbt.
Sau nam chu ky tiép theo khoang 30 s, day thuyén mau thir vé phia trwéc khodng 40 mm, méi lan

lai 14y vat d4y silica ra dé tranh bj bién dang. Sau 14n day cudi cling thuyén phai & tam viing néng nhét.

Dbi v&i cac loai than cu thé cé chéat béc & tbe do cao, giai doan dau cta qua trinh gia nhiét cé thé

tao ra chat mang theo hat cacbon. Ddi v&i cac loai than d6, phai gidm téc do day.

Tiép tuc thay phan nhiét dd cao khoang hon 15 min nira.

Mrc nwéce trong binh [5.6.1 a)] phai dwoc duy tri trong khoang t&r 700 ml dén 1 600 ml.
7.4.3 Xt ly chat thay phan nhiét d6 cao

Tai thoi diém két thuc thdy phan nhiét d6 cao, théi mdt lan nira dong oxy xung quanh may phat

hoi nwéc va dé hoi nudc dw thoat vao bon.
Thao céac binh hap thu ra khoi 6ng dbt va gidam lwong khi vao.

T&ng chét thiy phan nhiét dd cao vao trong lo polypropylen (5.2) v&i mét lwong nhd nuwédc va dé
ngudi dén nhiét dd phong.

V&i lwu lwgng dong oxy bang 750 ml/min va tdc dd gia nhiét chinh xac cia may phat hoi nwéc,
tdng khéi lwong chat thiy phan nhiét d6 cao & giai doan nay phai bang khoang 90 g.

Déi voi phép do bang ISE, dat chéat thiy phan nhiét dd cao I&én can, cho thém khoang 0,75 g (m;)
dung dich flo tiéu chuén [4.2.1 a)] bang chai (5.4) hodc dung micropipet diéu chinh (5.5); phan
tang khdi lwong (m;) cho phép tinh dwoc lwgng flo da thém vao.

Pha lodng bang nwéc dén 100 g + 0,1 g (m,), va lac. Ghi lai khéi lwong chét thay phan nhiét do
cao va l4c.

Déi v&i phwong phap ISE, chuyén khodng 40 g chét thiy phan nhiét do cao, da can chinh xac dén
0,02 g (m,), cho vao céac lo nhd polystyren (5.2). Tinh toan khdi lwong chat dém (4.2.3) (khoang
10 g) can dé ndng d6 chat dém dat duwoc 20 % (khdi lwong), va thém 0,05 g chat dém (m,) bang

cach cho thém vao can (5.3) va chai pha ché (5.4). Lam kin cac lo nhé va tap hop lai dé do ISE.

7.5 Do dung dich
7.5.1 Quy dinh chung

Trong diéu nay, quy trinh mé ta sw thiy phan nhiét dd cao bang cach so sanh truc tiép ISE, thém
chat phan tich ISE hoac do IC.

Dé gidm thiéu dd léch, cac phép do ISE dwoc thwc hién & do roi khdong déi va tai nhiét do

khéng dbi.

11



TCVN 7987 : 2008

7.5.2 Phwong phap ISE so sanh trwec tiép

Cho vao tirng chai trong bén chai 125 ml (5.2), 50,0 ml + 1 ml dung dich h&p thu (4.2.2), ghi nhan
cac chai S1, S2, S3 va S4, va lan lwot thém 500 mg + 5 mg, 1 000 mg + 10 mg, 1 500 mg * 15
mg va 2 000 mg + 20 mg dung dich flo tiéu chudn [4.2..1 a)] d& can chinh xac dén miligam. Pha
lodng bang nwéc dén 100,0 g + 0,05 g, va lac déu. Luwong flo trong cac dung dich nay 1a 1 pg/g, 2
ug/g, 3 ng/g va 4 ug/g. Thém moét lwong chat dém (4.2.3) da do chinh xac dén khoang

40 g vao mbi dung dich, bang cach twong ty dbi véi mau (7.4.3).

Trwdce khi do dé dung dich dat dwgc nhiét dé xung quanh. Bat thanh khuéy trong dung dich va
cach ly nhiét gitra lo nhd va may khudy tir. Ly dién cuwc (5.7.2) ra khéi dung dich ngdm may
khudy (4.2.4) va lam kho bang gidy loc. Khudy dung dich do trong khoang tir 5 s dén 10 s trwdc
khi nhing dién cwc sau 20 mm va lam sach bot khéng khi tlr nguyén té6 cdm (rng clia dién cuc.

Ghi lai dién thé sau 2 min d&n 3 min (chinh xac dén 0,1 mV).

Sé6 doc nay phai khéng chénh nhau qua 0,1 mV trong 2 min lién tiép. v&i diéu kién la cac nguyén
t6 cdm ng dwoc danh béng (xem 5.7.2) va dién cwc dbéi chirng van hanh dung chic nang va

chira dung dich m&i nap.

L4y dién cuc ra khdi dung dich do, rira qua bang nwéc cho vao cbc rira, va nhing vao dung dich
bdo quan da khudy (4.2.4) it nhat 30 s trwdc khi Ay dé nhang vao dung dich do tiép theo, nhu mé
ta & trén.

Dién cuc chiu dwoc thay ddi nhé trong toan bd cac phép do, va mot vai tién bd dang ké vé do
chinh xac va dé chum dat dwoc bang cach kiém tra cac thay dbéi nay. Bat dau doc bang s doc S2
trwdc moi dung dich khac. Poc S1, S3, S4 sau d6 doc lai S2. Tiép theo doc S2 sau bén quy trinh
dung dich chéat thdy phan nhiét dd cao, va lam lai lan cudi dé& két thac. (Piéu chinh d6 tuyén tinh

cla cac phép do dung dich gop mau/tiéu chuén/trédng, dé dat dwoc chat lwong ti wu).
7.5.3 Phwong phap ISE thém chéat phan tich

Dat dién cwe s8n trong dung dich bdo quan da khudy (4.2.4).

Xac dinh d6 nghiéng cla dién cuc (S) theo cac théng tin ciia nha san xuét.

Bat ddu nhv md ta tai doan hai cla 7.5.2. Ghi lai dién thé sau 2 min dén 3 min, chinh xac dén
0,1 mV (Ey).

Dung can (5.3) va mot chai pha ché (5.4) hodc cac thiét bi phu hop khac, thém khoadng 0,5 g dén
3 g (ms can chinh xac dén miligam) dung dich flo tiéu chuan [4.2.1 b)] sao cho s6 doc dung cu do
thdp hon khoang 20 mV dén 30 mV. Sau 2 min hodc 3 min, ghi lai dién thé chinh xac dén
0,1 mV (E,).

L4y dién cwc ra khéi dung dich do, rira qua bang nwéc cho vao céc rira va nhiang vao dung dich
bdo quan da khudy (4.2.4) it nhat 30 s trwdc khi ldy d& nhung vao dung dich do nhw trong doan

ba & trén.
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7.5.4 Phwong phap IC

Can 100 mg + 1 mg, 200 mg + 2 mg, 300 mg + 3 mg, 400 mg + 4 mg va 800 mg + 8 mg dung dich
flo tiéu chudn [4.2.1 a)] chinh xac dé&n miligam vao day bdn chai 125 ml hodc lo nhd (5.2).
Thém 50 ml dung dich hép thu (4.3.2) va pha loéng chinh xac dén khéi lwgng thwe 100 g (x 0,1 g).
Phan khéi lvong flo trong dung dich 1a 0,2 pg/g, 0,4 ng/g, 0,8 ng/g va 1,6 ug/g.

Tién hanh phép do theo hwéng dan cla nha san xuét thiét bi.

CHU THICH Céac méau cé phan khdi lwong flo vwot qua dai hiéu chuén, yéu ciu phai pha loang va phu hop

v&i nén.

8 Tinh toan

8.1 Quy dinh chung

Phu thuéc vao quy trinh s&r dung dé xac dinh lwvgng flo trong chét thiy phan nhiét dé cao,
Can mdt trong cac phwong trinh trong cac diéu sau dé tinh két qua. Trong méi trueng hop, khbi
lwong flo dwoc tinh cho méi mau va dung dich th trdng, va phan trdm khéi lwong flo trong mau

duoc tinh theo phwong trinh sau:

m, —m;,
WE ad :sm— (1)

trong do
Wr g 1& phan khéi lwgng flo trong mau, tinh bang microgam trén gam;

m; la khdi lwong flo trong mau hodc chét thiy phan nhiét dé cao th&r nghiém trang, tinh bang

microgam;

ms la khéi lwong ctia mau 4y dbéi véi viéc thiy phan nhiét do cao.

8.2 Phwong phap ISE so sanh trwc tiép

St dung sb liéu thu dwoc tir dung dich hiéu chuén, @b thi logarit cta phan khéi lwong flo theo dién

thé, tinh bang milivol.

CHU THICH Vi dung dich pha loéang 4 + 1 la twong duwong véi dung dich hiéu chun va dung dich mau, nén

bd qua viéc pha loang nay trong céc tinh toan tiép theo.

Tw @b thi, thu dwoc phan khéi lwong flo we , trong dung dich mau.

Theo do

Ms = WE 2M2 — WE 1My
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trong do

My

WE 2

la khéi lwong flo trong mau hodc chét thiy phan nhiét doé cao th&r nghiém trang, tinh bang

microgam;

la phan khdi lwong cla flo trong dung dich mau, thu dwoc tor dd thi, tinh bang microgam

trén gam;
la khéi lwong maAu cla chat thiy phan nhiét dd cao (100,0 g), tinh bang gam;

la phan khéi lvong cha dung dich flo tiéu chuan [4.2.1 a)] = 200 ng/g (tr phwong phéap)

tinh bdng microgam trén gam;

la khdi lwong flo tiéu chuan [4.2.1 a)] da thém vao san pham thiy phan nhiét d6 cao, tinh bang gam.

8.3 Phwong phap ISE thém chat phan tich

Tinh khéi lwgng flo theo phwong trinh sau

m; = mwmdmz E —E.) —wm,
ma(1+ . +dmb)]10 ! s 2l 1
trong do

m; la khdi lwong flo trong mau hodc chéat thdy phan nhiét d6 cao thtr nghiém trang, tinh bang
miligam;

w la phan khéi lwgng ctia dung dich flo tiéu chuan [4.2.1 a)] va [4.2.1 b)] (200 pg/g) tinh bang
miligam trén gam;

m, la khéi lwgng mau hodc chat thdy phan nhiét dé cao the» nghiém tréng, tinh bang gam;

my la khdi lwgng dung dich flo tiéu chudn [4.2.1 b)] da thém vao dé dat dwoc dién thé E,, tinh
bang gam;

m. 1a khdi lwong wéc sb cla chat thay phan nhiét dd cao, tinh bdng gam;

m, 1a khdi lvong cla chat dém thém vao dé thu dwoc wéc sb, tinh bang gam;

E, la dién thé diu cda chat thdy phan nhiét dd cao c6 chat dém, tinh bang milivol;

E, 1a dién thé cubi cta chat thiy phan nhiét dd cao c6 chat dém sau khi thém dung dich flo
tiéu chuan, tinh bang milivol;

S la d6 nghiéng cla dién cuwc & nhiét dd ctia phép xac dinh; tinh bang milivol trén néng dé 10;

m; la khéi lwgng dung dich flo tiéu chuan [4.2.1 a)] thém vao 7.4.3, tinh bang gam.

8.4 Phwong phap IC

S dung cac sb liéu thu dwoc tr dung dich hiéu chuan, dé thi phan khdi lwong flo trong chét thay

phan nhiét dd cao theo do nhay thiét bj IC (chang han chiéu cao pic hodc dién tich pic). Thu dwoc

phan khdi lwong flo trong mau hodc san pham thdy phan nhiét d6 cao thir nghiém trdng we, tlr o

thi nhw sau:

14
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Ms = Wg oMy

trong do
m; la khdi lwong flo trong mau hodc chét thiy phan nhiét doé cao th&r nghiém trang, tinh bang

microgam;
W2 la phan khdi lvong cla flo trong mau hodc chét thiy phan nhiét d6 cao thir nghiém trang,
tinh bdng microgam trén gam;

m,  khéi lwgng mau thir hodc chét thily phan nhiét do cao thir nghiém tréng (100,0 g), tinh bang gam.

9 Biéu thj két qua

Bao cao két qua 1a gia tri trung binh cta phép xac dinh song song, theo dd chum dwoc biéu thi
trong Bang 1.

Bang 1 — Bao cao két qua thy

Do I1&n két qua Bao cao dé chum
ng/g ug/g
<500 Chinh xac dén 5
> 500 Chinh xac dén 10

Két qua ctia phép xac dinh md ta trong tiéu chuan nay dwoc bao cdo trén co sé& khé khong khi.
Két qua tinh toan theo co s& khac dwoc dé cap trong TCVN 318 (ISO 1170).

10 D6 chum

10.1 Gi&i han dé lap lai

Két qua cua cac phép xac dinh song song, thwc hién tai cac thoi diém khac nhau, trong cing mot
phong thi nghiém, do cling mét nguoi thao tac, trén cung mét thiét bi, trén cac phan mau thi dai

dién 4y tlr cing mot mau phan tich, khéng dwoc chénh nhau qua gia tri néu trong Bang 2.
10.2 Sy chénh léch t&i han caa do tai lap

Gia tri trung binh cac két qua cla cac phép xac dinh kép thwc hién trong trng phong cua hai
phong thi nghiém khac nhau trén cac phan mau dai dién 4y t&r cung moét mau sau 1an cudi cung

chia m4u, khéng dwoc chénh nhau qua céac gia tri néu trong Bang 2.

Bang 2 — Sé liéu vé dé chum doi véi flo

Dai phan tram khéi lwong Do lap lai Do tai lap
pna/g pna/g png/g
<200 10 20
> 200 20 15 % °

? gia trj wéc s6 phan tram |a twong déi so véi két qua trung binh.
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11 Bao cao thir nghiém

B&o cdao thir nghiém gdm cac ndi dung sau:
a) nhan dang mau thi;

b) vién dan tiéu chuan nay;

c) ngay, thang tién hanh phép thi;

d) két qua va phuong phap biéu thi két qua.
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