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L&i néi dau
TCVN 6014 : 2007 thay thé TCVN 6014 : 1995.

TCVN 6014 : 2007 hoan toan tuong duong vGi ISO 333 :1996.
va Ban dinh chinh ky thuat 1 : 1996.

TCVN 6014 : 2007 do Tiéu ban Ky thuat Tiéu chuén
TCVN/TC27/SC3 Nhién liéu khoang rdn — Than bién soan,
Téng cuc Tiéu chudn Do ludng Chat luong dé nghi, B6 Khoa
hoc va Céng nghé cong bé.
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TIEUCHUANQUOGC GIA TCVN 6014 : 2007

Xuat ban lan 2

Than - Xac dinh nito — Phuong phap Kjeldahl ban vi

Coal - Determination of nitrogen — Semi-micro Kjeldahl method

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh phuong phap xac dinh ham ludng nito cla than da, than nau va than
non bang phuong phéap Kjeldahl ban vi.

2 Tailiéu vién dan

Cac tai liéu vién dan sau la can thiét khi 4p dung tiéu chudn nay. Béi v6i cac tai liéu vién dan ghi
nam ban hanh thi 4p dung ban dudc néu. Déi v6i cac tai liéu vién dan khéng ghi nam ban hanh
thi ap dung phién ban méi nhat, bao gém ca cac ban stra ddi (néu cob).

TCVN 318 (ISO 1170) Than va céc — Tinh két qua phan tich trén nhitng co sG khac nhau

TCVN 1693 :1995 (ISO 1988:1975) Than da — L&y mau

ISO 1015 : 1992 Brown coal and lignites — Determination of moisture content — Direct volumetric

method. (Than nau va than non — Xac dinh ham lugng 4m — Phuong phap thé tich truc tiép).

ISO 5068 : 1983 Brown coal and lignites — Determination of moisture content — Indirect gravimetric

method. (Than nau va than non — Xac dinh ham lugng 4m — Phuong phap khdi luong gian tiép).

ISO 5069-2 : 1983 Brown coal and lignites — Principles of sampling — Part 2: Sample preparation for
determination of moisture content and for general analysis. (Than nau va than non — Nguyén tic

|&y mau — Phan 2: Chuén bi mau dé xac dinh ham luong 4m va dé phan tich chung).
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3 Nguyén tac

Khéi ludng mau than xac dinh dudc dun néng véi axit sunfuric ddm dic véi su c6 mat cla hén
hop chat xuc tac dé chuyén nito thanh amoni sunfat. Amoniac clia amoni sunfat giai phéng ra tu
dung dich kiém do chung cat hadi, dudc hap thu trong axit boric va dudc xac dinh bang chuin do
el

axit sunfuric.

4 Thudc thu

CANH BAO Phai cin than khi tiép xuc vai thudc thir, vi nhiéu thudc thir c6 tinh doc va &n mon.
Trong qua trinh phan tich, néu khéng c6 quy dinh khac, chi ding hoa chat loai tinh khiét phan tich
va chi dung nudc cat hodc nudc cd do tinh khiét tuong duong.
4.1 Hon hdp chat xtc tac, chita thanh phan khéi lugng
90 phan kali sunfat khan
2 phan bot xélen
5 phan vanadi pentoxit

Nghién céac thuéc th{ trén trong mét c6i ma néo va tron déu.
4.2 DPudng sucroza
4.3 Axit sunfuric, ddm dac, nong dé 98 % khdi luong.

4.4 Dung dich axit boric, bdo hoa.

Hoa tan 60 g axit boric trong 1 lit nu6c néng, 1am ngudi va dé 1Ang 3 ngay trudc khi gan va lay
nudc trong dé dung.

4.5 Natri hydroxit, dung dich 400 g/I.

Hoa tan 400 g natri hydroxit trong nuéc, pha lodng dén 1 lit va lac déu.

CHU THICH 1 Né&u khudy déu hdn hdp trong qua trinh hoa tan dé giam bét nhiét clia dung dich.
4.6 Axit sunfuric, dung dich chuén db tiéu chuan ¢(H,SO,) = 0,005 mol/l.

4.7 Dung dich chi thi hon hgp
4.7.1 Dung dich A

Hoa tan 0,125 g axit benzoic 2-(4-dimethylaminophenylazo), mudi natri (methyl dé) trong 100 ml nudc.
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4.7.2 Dung dich B

Hoa tan 0,083 g chéat 3,7-bis(dimethylamino)pheno-thiazin-5-ylium clorua (metylen xanh) trong

100 ml nudc. Bao quan trong chai t6i mau

4.7.3 Dung dich hén hgp

Tron dung dich A va B theo thé tich bi&ng nhau. B4o quan trong chai t6i mau. Dung dich hén hop

nay chi dung trong mot tuan.

5 Thiét bi, dung cu

5.1 Can phan tich, c6 do chinh xac dén 0,1 mg.

5.2 Dung cu thuy tinh cé chia dd, phu hop cac yéu ciu déi véi loai A trong Tiéu chuén tuong
{ng vé: Dung cu thuy tinh dung cho phong thi nghiém va céac thiét bj lién quan.

5.3 Binh phan giai, bang thuy tinh borosilicat, dung tich bau 50 ml, t8t nhat |1a cé hinh sing luc,

bau thuy tinh borosilicat khdp nhe vao cd binh dé tranh mat axit.

5.4 Dung cu chung cat, bao gém moét binh chung cat nudc/hoi nudc bang thuy tinh borosilicat
Idp khit v6i bau tach khi dé thu natri hydroxit tif binh cat chuyén qua va mét bé ngung tu.

Mét vi du vé mét dung cu chung cat phu hop dudc mé ta trong Hinh 1.
5.5 Binh chira, mot binh nén ¢6 réng, day phang, dung tich 100 ml.

5.6 Thiét bi gia nhiét, c6 kha nang dun néng mét hodc nhiéu binh phan giai dat nghiéng 35° so vOi
chiéu thdng ding. C6 thé st dung mot thiét bi gia nhiét bang dién hodc mot den kho nhd. Mot vi

du veé thiét bi dién gia nhiét, cd kha nang dun néng cuing mét Iic nhiéu binh, dugc mé ta trén Hinh 2.

6 Chuan bi mau thi

Chu&n bi mAu thr d& phan tich chung theo TCVN 1693 :1995 (ISO 1988:1975) hoc ISO 5069-2
mot cach thich hop. Pam bao ham Iludng 4m clia mau phai can bang véi ham luong &4m ctia moi
trudng phong thi nghiém, néu can thiét, rdi mau thanh mét I6p moéng trong thoi gian t6i thiéu dé
ham lugng 4m dat dudc miic can bang.

Trudc khi ti€n hanh xac dinh, phai tron déu mau th{ it nhat 1 phat, t6t nhat 12 tréon bang may.

Né&u két qua tinh toan khac so v6i mau khé khéng khi (xem diéu 9), thi s dung phan mau khac
clia mau th d& xac dinh ham luong 4m b&ng phuong phap mé ta trong 1ISO 1015 hoac ISO 5068
mot cach thich hgp.
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7 Cach tién hanh

7.1 Phan giai

Can khoang 0,1 gam mau thi chinh xac dén 0,1 mg, chuyén can than vao binh phan giai (5.3).

Thém 2 gam chat xdc tac hdn hdp (4.1) va lac déu. Thém 4 ml axit sunfuric (4.3) va tron lai.

Péng dién cho thiét bi gia nhiét (5.6) dat xdp xi mot nlra cong suét trong khoang 20 phut, sau d6
nang dén coéng suat t6i da trong 10 phat trudc khi d4t binh 1&én. Hoac c6 thé gia nhiét bang khi
gas dat binh phan gidi trén ngon Ia tod réng clia dén dét va diéu chinh ngon Ira sao cho trong
khoang 7 phut dén 10 phat dung dich trd nén trong, thi du dung ngon Ifa cao 50 mm v&i phéan
thap nhéat clla bau cach dau ngon Ifa 40 mm. Sau khi dung dich da trong (xem Chu thich 2) ti€p

tuc dun so6i thém khoang 20 phut d& chuyén hoan toan cac hdp chat nitd thanh amoni sunfat.

CHU THICH 2 N&u khéng thé thu dudc dung dich trong trong khoang thdi gian quy dinh, khoang thdi gian
phan gidi phai dudc tang thém, véi diéu kién 1a su khac nhau trong qua trinh thr phai dudc ghi trong bao cao thir

nghiém. Viéc ap dung thai gian phan gidi dai sé anh hudng dén dé chinh xac cla két qua.

Bau tach khi
DPau vao cla hai nuéc ~
Phéu chiét j:(
1 \._1 R o
———— Dau ra cua 6ng
sinh han
Binh chung cat
{ P ~—— PAu vao cla éng
sinh han
Binh chira
V

Hinh 1 — Dung cu chung cat phu hgp
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7.2 Chung céat

Trong khi thuc hién viéc phan giai, chuan bi thiét bi chung cat (5.4) (xem chu thich 3), déng 6ng
néi vao binh chung cat, va thdi hét cac can tir IAn chung cat trudc. R6t 20 ml dung dich natri
hydroxit (4.5) vao binh chung cat qua phéu réi trang bang nudc. Pong 2 ml dung dich axit boric
(4.4) vao binh ch(ra (5.5) va thém vao 4 giot dung dich chi thi (4.7), phai diéu chinh binh cha sao
cho dau 6ng ngung phai ngap trong chét 1ong.

D& ngudi chat phan giai trong vong 5 phat, va pha lodng bang cach cho thém 10 ml nuéc cat dau
tién, cho tung giot va lac cho dén khi phan Gng y&u dan. R6t dung dich phan giai qua phéu chiét
vao binh chung cét, suc rira binh phan giai bang nuéc rét qua phéu, réi suc rira phéu bang nudc
(xem Chu thich 4). Téng thé tich ctia chat 16ng chita trong binh chung cat phai khéng 16n hon mot

nlra thé tich clia binh, dé phong su sli bot va trao cé thé xay ra.

Pun binh chung cat bang ngon Ifa nhé va dua hoi vao thiét bi. Chung khoang 5 phut tinh tir khi
hai lot vao 6ng ngung, vdi téc d6 khoang 4 ml dung dich cét trong 1 phat. Ha thdp binh chira sao
cho dau cubi clia 6ng cao hon mat chat 16ng 25 mm va tiép tuc chung cat thém 1 phat. Chat dung

trong binh chita dugc gilr ngudi. Rlra dau clia 6ng sinh han bang nudc.

Thém vai giot dung dich chi thi (4.7) vao dung dich chung cat va chudn do dé xac dinh luong
amoniac trong dung dich cat bang dung dich axit sunfuric (4.6) cho dén khi mau xanh & cay
chuyén sang mau xam thép, sau dé thém mét giot nita s& cho mau do tia (axit).

CHU THICH

3) Dung cu chung cat phai dudc diéu hoa bang cach cho hai nudc chay qua trong 30 phut trude khi bt dau

mot dot chung cat. Tuy nhién gilra cac l1an chung cét lién ti€p trong cing mét dot thi khédng can diéu nay.

4) Mét lugng nudc nhd trong phéu sé& ngan can viéc thoat khi.

8 Phép thirtrang

Ti€n hanh phép thr nghiém trdng theo mé ta trong diéu 7, chi dung 0,1 gam dudng sucroza (4.2)
thay cho mau thu.

CHU THICH 5 N&u bau tach khi loai bd toan bd natri hydroxit thi két qua thir trdng khéng vuct qua 0,1 ml
axit sunfuric 0,005 mol/l (4.6). Hoi nu6c 1am thoi kiém clia mét s6 dung cu thuy tinh, do dé néu thay két quéa
thi nghiém trdng cao hon thi phai thay 6ng gilra cla bd ngung bang 6ng silic néng chay hoac 6ng thuy tinh

borosilicat.
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9 Biéu thi két qua

Ham luong nito clia mau phan tich, w,, tinh bang phan tram khéi luong, theo cong thiic

_28c(h =)

N
m

V, 1athé tich dung dich axit sunfuric (4.6) dung trong phép xac dinh, tinh bang mililit;

V, 1athé tich dung dich axit sunfuric dung trong phép thit trdng, tinh bang mililit;

c lagia tri ndbng dd phan t& cla dung dich axit sunfuric, tinh bang mol trén lit;

m  1a khéi lugng mau thi, tinh bang gam.
CHU THICH 6 DAan xuéat viéc s dung cac hé sé trong cong thic trén dudc néu chi tiét trong Phu luc A
K&t qua la gia tri trung binh cla hai phép xac dinh kép, 18y chinh xac dén 0,01 %.

et}

K&t qua clia phép xac dinh md ta trong tiéu chuan nay dudc bao cao 4 trang thai “khé khong khi”.
K&t qua tinh toan theo trang thai khac dudc dé cap trong TCVN 318 (ISO 1170).

10 D6 chum

10.1 Gidi han do lap lai

Cac két qua cla cac phép xac dinh kép, ti€n hanh & nhiing thdi gian khac nhau, trong cung mot
phong thi nghiém, do cliing mét ngudi thao tac, véi cing mét thiét bi va nhitng phan mau thd Iay
tir cing mot mau phan tich, sé khédng dudc chénh nhau quéa 0,05 % gia tri tuyét déi.

10.2 Chénh léch téi han do tai lap

Gia tri trung binh két qua clia cac phép xac dinh kép, tién hanh & hai phong thi nghiém khac nhau
trén nhitng phan mau 14y ti cing moét mau sau giai doan cudi ciing chudn bi mau sé& khéng dudc

chénh nhau qua 0,10 % gia tri tuyét ddi, 3 95 % muc do tin cay.

11 Bao céao thi nghiém

Bao céo thr nghiém gém cac néi dung sau:
a) vién dan tiéu chuén nay ;
b) nhan dang mau th{;
c) cac két qua va phuong phap biéu thi da s dung;
d) nhiing diéu kién khéng binh thuéng dudc ghi nhan trong khi xac dinh;
e) cac thao tac khong quy dinh trong tiéu chuén nay hoic coi la tuy chon;
f) ngay, thang tién hanh phép tha.
11
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Phu luc A
(tham kh&o)

Dan xuat clia hé so st dung trong cong thitc tinh toan & diéu 9

Phan tram, w,, cla nitd trong mau th& dudc xac dinh theo cong thic

_ (V1 =V,)x2x14,006 x c x100
1000 x m

N

_ 2980(I/l — VZ)

m

trong dé

12

m 14 khéi lugng clia mau tht, tinh bang gam;

V, lathé tich cla dung dich axit sunfuric (4.6) dung dé xac dinh tinh bang mililit;

V, lathé tich cGia dung dich axit sunfuric dung trong phép thit trdng, tinh bang mililit;
¢ lagia trinéng phan t clia axit sunfuric, tinh bang mol trén lit;

14,006 la khéi lugng nguyén t cha nitd tuong (ng 1 ml axit sunfuric.

L 2wy xc

1000

_ 2x14,006xc

gam nito.
1000




