TCVN TIEU CHUAN QuUOC GIA

TCVN 4914 : 2007
ISO 157 : 1996

Xuat ban lan 2

THAN — XAC BINH CAC DANG LUU HUYNH

Coal — Determination of forms of sulfur

HA NOI - 2007




TCVN 4914 : 2007



L&i néi dau
TCVN 4914 : 2007 thay thé TCVN 4914 : 1989.
TCVN 4914 : 2007 hoan toan tuong duong véi ISO 157 :1996.

TCVN 4914 : 2007 do Tiéu ban Ky thuat Tiéu chudn
TCVN/TC27/SC3 Nhién liéu khoang rdn — Than bién soan,
T8ng cuc Tiéu chudn Do ludng Chat luong dé nghi, B Khoa

hoc va Céng nghé cong bé.



TCVN 4914 : 2007

L&i gidi thidu

Da6i v6i nhiéu muc dich, biét dudc téng ham luong luu huynh cda than 1a d4, nhung ddi véi mot
van dé cu thé nhu khi caAn phan loai va lam sach than, thi viéc biét dudc su phan bé luu huynh
trong thanh phan than va khoang chéat cling 1a rat can thiét.

Théng thudng Iuu huynh ton tai trong than du6i 3 dang, d6 la:
a) luu huynh sunfat, tic I1a luu huynh tén tai duéi dang sulfat vo co;
b) luu huynh pyrit, tic 1a luu huynh ton tai dudi dang pirit va maccazit;

¢) luu huynh hitu co, tic 1a luu huynh tén tai dudi dang cac hdp chat luu huynh hitu co.



TIEUCHUANQUOGC GIA TCVN 4914 : 2007

Xuat ban lan 2

Than - Xac dinh cac dang luu huynh

Coal — Determination of forms of sulfur

Muc 1: Khai quat

1.1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh cac phuong phap xac dinh ham ludng luu huynh sunfat va luu huynh pirit
trong than, bao gém ¢ than nau va than non, va tinh luong luu huynh hiru co c6 trong than.

1.2 Tai liéu 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 175 (ISO 334) Nhién liéu khoang rén — Xac dinh téng luu huynh — Phuong phap Eschka.
TCVN 318 (ISO 1170) Than va coc — Tinh két qua phan tich trén nhiing co s khac nhau.
TCVN 1693 (ISO 1988) Than da — L&y mAu.

TCVN 4916 (ISO 351) Nhién lieu khoang rdn - xac dinh téng ham luong luu huynh -
phuong phap dét 6 nhiét dé cao.

ISO 1015 Brown coals 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 Brown coals 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 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 tic
|&y mau — Phan 2: Chu4n bi mau dé xac dinh ham luong 4m va dé phan tich chung).



TCVN 4914 : 2007

1.3 Nguyén tac

Phuong phap néu trong tiéu chudn nay st dung cac tinh chat tan khac nhau cla sunfat va pirit
trong axit clohydric va axit nitric lodng duéi diéu kién déi luu, c6 thé tach lién tuc tiing chat va xac
dinh truc tiép.

So d6 mé ta quy trinh chung dudc néu trong Hinh 1.

1.4 Chuan bi mau thir

MAu th(r 1 mau dung dé phan tich chung, dudc chuin bi theo TCVN 1963 (ISO 1988) hoac
ISO 5069-2.

Nghién khodng 25 g mau, sang qua ray c6 kich thuéc 16 75 um va dam bao 1a ham lugng 4m can
bang véi d6 &m phong thi nghiém, néu can dai mau thanh I6p mdng trong thdi gian ngén nhat dé
dat dudc can bang.

Trudce khi bat dau xac dinh, trén déu mau th{ it nhat 1 phat, t6t nhat tréon bang cac phuong phap

co hoc.

Néu két qua tinh toan khac nhau so vGi két qua & trang thai “khd khong khi” (xem 6.1) thi sau khi
can phan mau thl (xem 2.4), s dung phadn mau th& khac dé xac dinh ham luong am,

theo ISO 1015 hoac ISO 5068.
Mau than (2 g dén 8 g)

1 Dong d6i luu axit clohydric loang
(sat pyrit khéng hoa tan)

2 Bb6 loc
|
Phan loc (sét & trang thai Can khéng tan
oxv hoa +2 va +3) 41 Dong d6i luu axit nitric lodng
Thém vao hydro peroxit l 2 B0 loc
Sat & trang thai oxy hoa +3 Bo loc Cén khong tan

sét pyrit bi gilf loai bo
1 Thém vao dung dich amoniac ( 44 o) (log )
2Bo|

0 loc — 1 Thém vao hydro peroxxit
A 2 Pun so6i
Phan Loc Két tiia (loai bd) | 3 P& nguoi
1 Diéu chinh pH Két thuc
2 Thém vao dung dich kali sunfat ( } ]
3 Bun soi Xac dinh s&t pyrit  xac dinh st pyrit  Xac dinh sét pyri
- R . . ac dl Xac dinh sat pyrit  Xac dinh sat pyrit
g 'égegcvao dung dich bari clorua bing E,huf?“g phap béhg phqu;\yg bing bhuongpghép
7 pho hap thuy phap chuan do S0 mau
nguyen tu | |
r ]
[Phan loc (loai bo) Két tha

| Tinh luu huynh pyrit tur
Xac dinh Iuu huynh sunfat sét pyrit
bang phuong phéap khéi lugng

CHU THICH Luu huynh hitu co = Téng ham lugng luu huynh — (Iuu huynh sunfat + luu huynh pyrit)

Hinh 1 — So dé md ta quy trinh chung
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Muc 2: Tach luu huynh sunfat va luu huynh pyrit

2.1 Nguyén tac
Phan mau th dudc chiét bang axit clohydric lodng dé dua ca Iuu huynh sunfat va sit khong pyrit
vao dung dich. Loc dé tach sat pyrit va luu huynh con du trong can.

2.2 Thudc thir

CANH BAO Phai can than khi ti€p xic v6i thudc thir, vi nhiéu thudc thir cé tinh déc va an mén.

Trong qua trinh phan tich, néu khéng c6 quy dinh khéac, chi dung hoa chét loai tinh khiét phan tich
va chi dung nudc cat hodc nudc cd do tinh khiét tuong duong.

2.2.1 Axit clohydric, dam dac, khoang 36 % khaéi luong.
2.2.2 Axit clohydric, loang, khoang 15 % kha&i luong.
Pha loang 420 ml axit clohydric (2.2.1) v8i nudc dén 1 lit.
2.2.3 Axit nitric, lodng, khoang 9 % khaéi luong.

Pha lodng 130 ml axit nitric ddm dac (khoang 70 % khdi lugng) vGi nude dén 1 lit.

2.3 Thiét bi, dung cu
2.3.1 Can phan tich, c6 kha nang can chinh xac dén 0,1 mg.

2.3.2 Dung cu thuy tinh cé chia do, phu hdp cac yéu cau déi véi loai A, qui dinh trong Tiéu

chuén vé: Dung cu thuy tinh dung cho phong thi nghiém va céc thiét bj lién quan.

2.3.3 Ong sinh han héi luu, d& I3p vira vao c8 binh hinh tam giac 250 ml (xem Hinh 2).

2.4 Cach tién hanh
2.4.1 Phan mau tha

L&y phan mau thr c6 khéi ludng cho trong Bang 1 dé xac dinh tdng ham luong Iuu huynh, can

chinh xac dén 0,1 mg.

Bang 1 - Phan mau thu

T6°ng ham lugng luu huynh, Khdi luogng phan mau thi,
% khéi lugng g
<0,7 8
T 0,7 dén 2,0 5
>2.0 2
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Kich thudc tinh bang milimét

PAu nudc vao

PAu nudc ra

|

Hinh 2 - 6ng sinh han dung dé xac dinh luu huynh sunfat va luu huynh pyrit

2.4.2 Tién hanh chiét

Chuyén phan mau th{ vao binh hinh tam giac, cho thém 50 ml axit clohydric lodng (2.2.2) va lap
&ng sinh han hdi luu (2.3.3) vao cd cla binh. Bun sbi trong 30 phat, ddm bao rang dong nudc
chay cham qua 6ng sinh han. Thao 6ng sinh han ra va ria ky phia trong binh. Loc hén hdp qua
gidy loc day trung binh, gidy loc da dudc rira bang axit hai I1an trong céc cao. Rira phan con lai 3
lan bang axit clohydric lodng (2.2.2) sau d6 rira thém 3 |an bang nudc cat néng, téng thé tich
dung khoang 30 ml. Gilr lai phan loc dé xac dinh luu huynh sunfat (xem Phan 3). Ngay khi rita
xong, chuyén gidy loc vao binh hinh tam giac 250 ml, cho thém 50 ml axit nitric loang (2.2.3) va

gilr lai dé xac dinh luu huynh pyrit (xem diéu 4).
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Muc 3: Xac dinh luu huynh sunfat
3.1 Nguyén tac

Luu huynh sunfat dudc chiét tr phan mau th& bang axit clohydric lodng dudc xac dinh bang
phudng phap khoi lugng theo su két ta véi bari clorua.

3.2 Thudc thu

CANH BAO Phai cin than khi ti€p xtc véi thudc thir, vi nhiéu thudc thir ¢é tinh déc va dn mén.

Trong qua trinh phan tich, néu khéng c6 quy dinh khac, chi dung hoa chét loai tinh khiét phan tich
va chi dung nudc cat hodc nudc cd do tinh khiét tuong duong.

3.2.1 Hydro peroxit, dung dich, khoang 30% khdi luong.

3.2.2 Metyl dd, dung dich chi thi.

Hoa tan 1 gam axit benzoic 2-(4-dimethylaminophenylazo), mugi natri (metyl dd) trong 1 lit nuéc.
3.2.3 Amoniac, dung dich dam dac khong nhd hon 25 % khai lugng.

3.2.4 Axit clohydric, ddm dac, khoang 36 % khai luong.

3.2.5 Kali sunfat, dung dich khoang 2 g/I.

Hoa tan khoang 2 gam kali sunfat trong nuGc va pha lodng dén 1 lit.

3.2.6 Bari clorua, dung dich khoang 85 gl/I.

Hoa tan 100 gam bari clorua trong nudc va pha loang dén 1 lit. Loc truéc khi dung bang gidy loc

min da rlra axit hai 1an hodc qua 16p dém giay loc.
3.2.7 Bac nitrat, dung dich khoang 17 g/l.

Hoa tan 17 gam bac nitrat trong nu6c va pha loang dén mét lit. BAo quan trong chai thuy tinh mau téi.
3.3 Thiét bi, dung cu
3.3.1 Can phan tich, c6 kha nang can chinh xac dén 0,1 mg.

3.3.1 Dung cu thuy tinh cé chia dd, phu hop cac yéu cau déi véi loai A quy dinh trong Tiéu

chuén vé: Dung cu thuy tinh dung cho phong thi nghiém va céc thiét bj lién quan.
3.3.3 Lo nung bing dién, c6 kha nang duy tri & nhiét dé 800 °C + 25 °C, c6 hé théng théng gid.

3.3.4 Chén nung, bang platin, silica hoac bang s, c6 dung tich khodng 25 ml.
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3.3.5 Tam phﬁng, day 6 mm, lam bang silica hodc vat liéu chiu Ira thich hdp khac cé thé dé
dang dat vao 10 (3.3.3).

3.3.6 Chén nung Gooch, |am bang si hodc thuy tinh nung két
3.3.7 Tu say bing khong khi, c6 kha nang duy tri 6 nhiét d6 130 °C + 10 °C.

3.3.8 Phéu loc hinh tam giac, lam bang s{, c6 dudng kinh 25 mm.
3.4 Cach tién hanh

Dé& loc ti phan chiét axit clohydric (xem 2.4.2), cho 5 ml dung dich hydro peroxit (3.2.1) vao phan
nuéc loc (2.4.2) va dun sbi trong 5 phat, d& chuyén hoan toan sat dén trang thai oxy hoa + 3. Khi
dung dich con néng, cho 2 giot hodc 3 giot dung dich chi thi metyl dé (3.2.2), sau dé cho ting
giot dung dich amoni (3.2.3) cho dé&n khi dung dich chuyén sang kiém tinh (mau vang), va tiép
theo cho thém khoang 5 giot nita. Loc chat két tla béng gidy loc va d6 dung dich vao céc 250 ml.
Rra ca4n than bang nudc néng, loai bd chat két tia. Cho cin than ting giot mot axit clohydric
dam dac (3.2.4) vao phan loc, cho dé&n khi mau cla dung dich chuyén sang mau héng va sau d6
thém khoang 1 ml nita. Thé tich dung dich khoang 150 ml d&n 250 ml.

Dung pipet cho thém 25,0 ml dung dich kali sunfat (3.2.5). Pay c6c bang nép kinh déng ho, dun
néng cdc cho t8i khi dung dich s6i, sau d6 gidm nhiét cho dén khi hét séi. Dung pipet cho thém
10 ml dung dich bari clorua ngudi (3.2.6) trong thdi gian khoang 20 gidy, gilt cho dung dich bari
clorua roi vao gilta dung dich néng, trong qué trinh khudy. Gilr cho dung dich gan vdi nhiét dd séi,

khéng khudy trong 30 phut.
S dung mot trong nhitng phuong phap sau dé loc dung dich:

a) Loc tu chdy qua mét gidy loc min, it tro, da rita axit hai lan cé dudng kinh tr 100 mm dén
125 mm. Can than dat gidy loc sao cho vira khit v6i phéu, phéu cudng dai 60°, sao cho ludn

day chét 1dng trong qua trinh loc.

b) Loc tu chay qua bdt gidy it tro, gidy loc da rira axit hai 1an. D& chuin bi bot gidy, cat gidy loc da
rifa axit hai 1an thanh titng phan dién tich khodng mét centimét vudéng, cho vao chai v6i nuéc
dén khi gidy tan hoan toan. Dat phéu loc hinh tam giac (3.3.8) vao trong mét phéu loc ¢6
dudng kinh 75 mm, ding nat van bit ddu 6ng phéu va dé nudc vao dén khi hinh tam giac ngap
hoan toan va c6 phéu day. Lac dé bot gidy roi vao phéu loc hinh tam giac tao thanh 16p dém
day 5 mm va lam phang bang mét dia thuy tinh c6 dau phang. Cho nudc du thoat hét bang
cach thao nat van ra khdi dau 6ng phéu va nhe nhang lam bang cac canh sic bang moét dia
thuy tinh va ding thao nudc. Cudi cling rira phéu loc lai bang nudc sin sang dé dung. Sau khi
chuyén dém loc sang chén nung, lau sach phé&u bang hai n(ra td gidy loc it tro va sau dé ching

dugc do6t cung dém.

10
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c) Hut qua chén Gooch I6p dém bang soi khoang. Trudc khi loc 1am khé chén Gooch va dém

trong 1 gid tai nhiét d6 130 °C + 10 °C, sau d6 dem can.

Rira két tia bang nudc néng, khéng st dung qua 250 ml, dén khi con 20 ml nudc rifa cudi clng

khéng con mau trdng duc cla dung dich bac nitrat (3.2.7).

Né&u s dung phuong phap a) hoac b) thi chuyén gidy loc dém ho#c 4m vao chén nung da can va
dot trude doé (3.3.4) trén tdm phang ngudi (3.3.5) va dua vao trong 16 mup (3.3.3) trong khoang
15 phut tai nhiét d6 800 °C + 25 °C. Lam ngudi trong binh hat 4m va can.

Néu s dung phuang phéap c) Say khd chén Gooch va I6p dém trong mét gid & nhiét dé 130 °C + 10
°C, lam ngudi trong binh hat 4m va can lai.

3.5 Phép thi trang

Tién hanh phép th{ trdng theo quy trinh nhu mé ta trong 2.4.2 va 3.4 nhung khéng c6 mau thd.
Dung pipet, cho 25,0 ml dung dich kali sunfat (3.2.5) vao phan loc truéc khi cho dung dich chi thi
metyl do (3.2.2).

3.6 Biéu thi két qua

Ham luong luu huynh sunfat clla mau, ws,, dudc biéu thi bdng phan tram khéi luong, tinh theo

coéng thic

trong dé
m, 1a khdi luong clia phan mau thr dung dé chiét xuat béng axit clohydric, tinh bang gam;
m, la khéi luong clia bari sunfat thu dudc trong phép xac dinh, tinh bang gam;
m; la khéi luong clia bari sunfat thu dudc trong phép thir trdng, tinh bang gam.

CHU THICH 1 D6 léch cac hé s6 st dung trong tinh toan dudc néu & A.1 trong Phu luc A.

K&t qua la tri trung binh cGa phép xac dinh kép, chinh xac dén 0,01 % khdi luong.
3.7 Po chum

3.7.1 Giéi han cua dd lap lai

K&t qua clia cac phép xac dinh kép thuc hién tai cac thdi diém khac nhau, trong cing mét phong
thi nghiém, do cung mét ngudi thao tac, trén cing mét thiét bi, trén cac phan mau thir dai dién 1ay

tir cing mot mau phan tich, khéng chénh léch quéa 0,02 % gia tri tuyét déi.

11
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3.7.2 Chénh léch téi han cta do tai lap

Gia tri trung binh cla cac két qua cha cac phép xac dinh kép, dudc thuc hién trong tirng phong
cla hai phong thi nghiém khac nhau, trén cac phan mau dai dién 1y t&r cing mét mau sau lan

cudi cung chia mau, khéng dudc chénh nhau quéa 0,03 % gia tri tuyét ddi, 6 95 % muc do tin cay.

12
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Muc 4: Xac dinh luu huynh Pyrit

CHU THICH 2 C6 thé sir dung phudng phap nay dé xac dinh ham lugng luu huynh pyrit c6 trong tat ca cac
loai than. Tuy nhién, chudn d6 cudi c6 thé khong thod man déi v6i than nau va than non, do d6 khuyén céo
trong cac trudng hop nhu vay chi dung phuong phap do mau hoac st dung phuong phap quang phé hap thu
nguyén tu.

4.1 Nguyén tac

Phan con lai khdng hoa tan sau khi dung axit clohydric (xem 2.4.2), ti€p tuc dudc chiét xuat bang
axit nitric lodng dé thu sat pyrit vao dung dich. Ham luong sit dudc xac dinh bang phuong phap
chudn d6, phuong phap do mau hoac phuong phap quang phé hap thu nguyén t&. Ham luong luu
huynh pyrit cia mau th& ban dau dudc tinh tir néng dd sat pyrit, v6i gia thiét hé sé ty luong cda
FeS,la1: 2.

4.2 Thuéc thu

CANH BAO Phai cin than khi ti€p xtc véi thudc thir, vi nhiéu thudc thir ¢é tinh déc va dn mén.

Trong qua trinh phén tich, néu khong cé quy dinh khéac, thi chi dung hoéa chéat loai tinh khiét phan
tich va chi dung nudc cat hoac nudc c6 doé tinh khiét tuang duong.

4.2.1 Phuong phap chuan do, so mau va quang ph67 hap thu nguyén ti
4.2.1.1 Axit nitric, lodng khoang 9 % khdi luong.
Pha lodng 130 ml axit nitric ddm dac (khoang 70% khdi lugng) vGi nude dén 1 lit.

4.2.1.2 Hydrogen peroxit, dung dich khoang 30% kh&i lugng.

4.2.2 Phuong phap chuan do

4.2.2.1 Amoniac, dung dich dam dac, khéng nho han 25% khéi lugng.
4.2.2.2 Axit clohydric, lodng, khoang 15% khdi luong.

Pha loang 420 ml axit clohydric (2.2.1) v6i nudc dén 1 lit.

4.2.2.3 Thiéc (Il) clorua, dung dich 50 g/l.

Hoa tan 5 g thiéc (Il) clorua khan, hodc 6 g dihydrat trong 50 ml axit clohydric d@m dac (2.2.1)

ham néng néu can thiét, thém nudc dén 40 ml, dé ngudi va pha lodng d&n 100 ml.
Chuén bj dung dich ngay truéc khi st dung
4.2.2.4 Thuy ngan (ll) clorua, dung dich b&o hoa.

13
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Cho 7 g thly ngan (l1) clorua vao 100 ml nudc va ldc déu trong 10 phut.
4.2.2.5 Ho6n hop axit sulfuric/orthophosphoric.

Cho can than 150 ml axit sunfuric (khodng 98 % khéi lugng) vao khoang 500 ml nuéc. Sau d6 dé
hén hop ngudi, cho 150 ml dung dich axit orthophosphoric (khoang 85 % khéi lugng) vao va pha

loang v&i nudc dén 1 lit.

4.2.2.6 Chat chi thi natri diphenylamin sunfonat, dung dich 2 g/I.

Hoa tan 0,2 g natri diphenylamin sunfonat trong nuéc va pha lodng dén 100 ml.
B&o quan trong chai thuy tinh t6i mau.

4.2.2.7 Kali dicromat, dung dich chuan dd tiéu chuén, c(K,Cr,0,) = 0,003 mol/l

Hoa tan 0,8826 g kali dicromat (lam khé tru6c trong 2 gid 6 150 °C) trong nuéc va hoa tan dén
1 lit trong binh dinh mec.

4.2.2.8 Metyl dé, dung dich chi thi.

Hoa tan 1 g axit benzoic 2-(4-dimethylaminophenylazo), mudi natri (metyl dd) trong 1 lit nuéc.
4.2.3 Phuong phap so mau va quang ph67 hap thu nguyén tir

4.2.3.1 Sat, dung dich g6c tiéu chuén.

Hoa tan 0,1000 g day sat nguyén chat trong 2,5 ml axit nitric d@m dac (khoang 70 % khéi lugng)
va 7,5 ml nudc. Bun séi dé gidi phong cac oxit nito, d&€ ngudi va pha lodng véi nudc dén 100 ml

trong binh dinh mic. 1 ml cla dung dich géc chlra 1 mg sét.
4.2.4 Phuong phap so mau

4.2.4.1 Hydroxylammonium clorua, dung dich 100 g/I.

Hoa tan 10 gam hydroxylammonium clorua trong nuéc va pha lodng dén 100 ml.
4.2.4.2 Congo dd, giay chi thi.

4.2.4.3 Natri axetat, dung dich 328 g/I.

Hoa tan 32,8 gam natri axetat khan trong nudc va pha loang dén 100 ml.

4.2.4.4 Phenanthrolin, dung dich chi thi.

Hoa tan 0,625 g 1,10 phenanthroline hydrat ho&c clohydric trong nudc va pha lodng dén 250 ml.
B&o quan trong chai thuy tinh mau t6i va loai bd dung dich néu xuat hién mau nau.
4.2.5 Phuong phap quang ph67 hap thu nguyén ti

4.2.5.1 Lantan (lll) clorua, dung dich cha 100 g/l lantan.

14
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Hoa tan 267 g lantan (ll) clorua trong nuGc va pha loang dén 1 lit.
4.3 Thiét bi, dung cu

4.3.1 Can phan tich, c6 kha nang can chinh xac dén 0,1 mg.

4.3.2 Dung cu thuy tinh cé chia do, phu hop yéu cau déi véi loai A quy dinh trong tiéu chuén

vé: Dung cu thuy tinh dung cho phong thi nghiém va céc thiét bi lién quan.
4.3.3 6ng sinh han héi luu, 18p vira vao ¢ binh hinh tam giac 250 ml (xem Hinh 2).
4.3.4 Phé k& quan sat UV-vis, c6 kha nang do do hép thu tai 510 nm.

4.3.5 Phé k& hap thu nguyén tir, c6 kha nang do dd hap thu tai 248,3 nm va 372,0 nm.
4.4 Céch tién hanh

4.4.1 Chuan bi dung dich thir

L&y binh hinh tam giac 250 ml, dé chira phan chiét axit clohydric ( xem 2.4.2) va dam phan can,
va gidy loc da ngam trong axit nitric, bang ddia thay tinh dau det, trdng diia & phan thai ra, Lap
binh ngung (4.3.3) vao binh hinh tam giac va dun hén hop trong 30 phat, d@m bao la nuéc chay
tUr tor qua nat van. Thao binh ngung, trang binh hinh tam giac va loc hédn hdp qua gidy loc loai day
trung binh (medium-texture), da rira axit hai 1an cho vao c6c. Rla phan can ba lan bang dung
dich axit nitric loang (4.2.1.1) va r&ra thém ba |an bang nuéc néng, téng thé tich s dung khoang

30 ml. Loai bb phan cén khéng tan.

Cho 5 ml dung dich hydro peroxit (4.2.1.2) vao phan loc va dun soéi trong 5 phit d& phan hly cac
mau sinh ra t&f phan giai than. D& ngudi va xac dinh ham ludng sat clia dung dich th bang mot

trong cac phuong phap da néu & 4.4.2, 4.4.3 hoac 4.4.4.
4.4.2 Két thic chuan do

Gia nhiét dung dich th(r 4.4.1 dé&n séi, cho hai ho#c ba giot dung dich chi thi metyl d6 (4.2.2.8), dé
két tha xuat hién, cho tirng giot mot vao dung dich amoniac (4.2.2.1), dén ngudng gi6i han (mau
vang) va sau d6 thém 5 giot nita. Loc bang gidy loc dai th&m nhanh, va rita két tia bang nudc
néng. Choc thling gidy loc va rira két tla trong c6¢c 500 ml bang voi phun nudc ndéng. Rét 10 ml
axit clohydric lodng (4.2.2.2) néng vao bd loc v8i phan nhd dé loai cac vét cudi cling cla sat ra va
két thiuc rlra bang ting luong nhd nudc ndng. Diéu quan trong 1a toan bd phan sat két tha phai

dudc loai ra bang cach rira. Néu can, 1am néng dung dich dé hoa tan sat hydroxit.

Gia nhiét dung dich cho dé&n s6i va gidm thé tich con khoang 20 ml, bang bay hoi. Dung pipet
ho&c chai nhé giot cho tiing giot dung dich thiéc (Il) clorua (4.2.2.3) vao dung dich néng, lac déu

cho dén khi mat mau vang. Thém 5 giot nira, |am ngudi dung dich nhanh dén nhiét d6 phong va
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cho ngay 10 ml dung dich thuy ngén (Il) clorua (4.2.2.4). Chat két tda min thuy ngan (I) clorua
dugc tao thanh.

Cho 15 ml hén hdp axit sunfuric/orthophosphoric (4.2.2.5), pha lodng dung dich dé&n khoang
150 ml va 200 ml véi nuéc, thém 5 giot dung dich chi thi natri diphenylamin sunfonat (4.2.2.6) va
chudn d6 bang dung dich chudn do6 tiéu chuin kali dicromat (4.2.2.7). Pén gan diém két thuc,
mau cla dung dich chuyén thanh mau xanh 14 cay, hodc xuat hién luong 16n sat, chuyén thanh
mau xanh luc. o) trang thai nay, thém ting giot dung dich kali dicromat d&n khi mau déi sang mau

xanh tim. Ghi lai thé tich chudn d6 theo mililit.

CHU THICH 3 Céac mau thlr chita luu huynh pyrit 16n hon 2 % khéi lugng, s& cdn mét ludng 16n dung dich
chuén d6 tiéu chuén kali dicromat dé chudn d6. D& tranh diéu nay, dung dich chuén d6 can dudc pha lodng
véi nudc dén thé tich tieu chuén trong binh chudn d6 v6i udc s6 phi hop dudc 1dy bang pipet, can diéu chinh
tuong Gng khi tinh toan.

4.4.3 Két thac phép so mau
4.4.3.1 Chuin bj dung dich hiéu chuin

S dung pipet mdt vach, chuyén 20 ml dung dich géc tiéu chudn c6 sat (4.2.3.1) vao binh dinh
méc 500 ml, pha lodng v&i nudc t6i vach mac va lac déu. Lay cac lugng 1 ml, 2 ml, 3 ml ... 10 ml
dung dich nay (I4y bang pipet mét vach) vao cac binh dinh méc 50 ml. Pha lodng méi ludng cho
25 ml véi nuéc, thém 5 ml dung dich hydroxylammonium clorua (4.2.4.1) va manh gidy vuéng nhé
chi thi Congo dd (4.2.4.2). Chudn d6 hén hdp véi dung dich natri axetat (4.2.4.3) dén khi chi thi
chuyén sang mau dé. Thém 4 ml dung dich chi thi phenanthroline (4.2.4.4) va pha loang véi nuéc

dén 50 ml. LAc déu va dé yén trong mot gid.
4.4.3.2 Cach xac dinh
Pha loang dung dich thr da chuén bi (4.4.1) v8i nuéc trong binh chuan dé dén 250 ml, lac déu.

Dung pipet 18y a mililit (xem Bang 2) tir binh hinh tam giac vao binh dinh md&c 50 ml va thém 20 ml
nudc, 5 ml dung dich hydroxylammonium clorua (4.2.4.1) va manh gidy vuéng nho chi thi Congo
dd (4.2.4.2). Chudn dd hén hdp bang dung dich natri axetat (4.2.4.3) cho dén khi gidy chi thi
chuyén sang mau dé. Thém 4 ml dung dich chi thi phenanthroline (4.2.4.4) va pha loang véi nuéc

dén 50 ml. LAc déu va dé yén trong mot gid

Do su hap thu dung dich hiéu chudn (4.4.3.1) va chuin bi dung dich theo diéu nay véi phé ké
quan sat UV (4.3.4), tai buéc séng 510 nm, s dung cuvet c6 kich thudéc phu hgp véi nudc (xem
Chu thich 4). Chuyén gia tri hap thu cla dung dich th& pha lodng dé&n khéi ludng clia sét tinh
bang microgam, bang cach tham khao dudng hiéu chuin (4.4.3.3).

CHU THICH 4 Khi thuc hién hiéu chudn va xac dinh, t6t nhat 1a s dung cac cuvet c6 cling kich thudc. Néu

cac cuvet c6 kich thudc khac nhau thi phai diéu chinh tuong (ing dé tinh toan két qua cudi cing.
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Bang 2 — Udc s6 a dung dé két thuc phép so mau

Téng ham ludng luu huynh du kién Uéc sb a
% khéi lugng ml
<0,7 2
>0,7 1

4.4.3.3 Xay dung dudng chuan

Xay dung dudng chudn bang cach vé biéu dé6 ham luong sit hap thu do dudc bang phé k& quan

sat UV, tinh bang microgam, clGia dung dich hiéu chuén (4.4.3.1).

4.4.4 Két thac phuong phap quang ph67 hap thu nguyén tir

4.4.4.1 Chuin bj dung dich hiéu chuin

Chuén bi cac dung dich hiéu chudn bao gém dai néng doé du kién bang cach chuyén thé tich thich
hop dung dich géc tiéu chudn chira sat (4.2.3.1) vao mdt loat binh dinh méc 100 ml. Thém 20 ml
axit nitric loang (4.2.1.2) va 4 ml dung dich thiéc (l11) clorua (4.2.5.1) vao méi binh chudn dé. Pha

lodng véi nudc va lac déu.

4.4.4.2 Cach xac dinh

Cho 10 ml dung dich thiéc (lll) clorua (4.2.5.1), vao dung dich hiéu chuédn (xem 4.4.1). Pha loang

véi nudc dén 250 ml trong binh chudn do6 va lac déu.

Diéu chinh phé k& hap thu nguyén ti d&n budc séng d6i voi sit. LAp dén theo huéng dan su

dung thiét bi cla nha san xuét, dét ngon I&ra phu hap.

Diéu kién thich hop dé xac dinh sat dudc néu trong Bang 3.

Bang 3 - Piéu kién phd k& phiu hop

Dai tuyén tinh

tir 0 dén 100 mg Fe/l

tir 0 dén 9 mg Fell

Budc sbéng
Chiéu réng khe hé
Chiéu dai dau dét

Ngon I(ra

372,0 nm
0,2 nm
50 mm
Khéng khi/axetylen”

248,3 nm
0,2 nm
50 mm
Khéng khi/axetylen”

" P déc, dudc xac dinh trong huéng dan cla nha san xuat.

Do su hap thu dung dich hiéu chuén (4.4.4.1) va chuén bi dung dich theo diéu nay bang phd ké
ha&p thu nguyén t& (4.3.5), va ghi lai cac s6 doc khi thu dudc cac tin hiéu &n dinh déi véi cac gia tri
hap thu. Lap lai qua trinh doc it nhat hai I1an va chuyén gia tri hap thu thuc sang néng d6 clia sét,
bang cach d6i chiing véi dudng hiéu chuin (4.4.4.3).
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CHU THiCH
5) Dung nudc dé dua phé ké& vé khong, va dé trang khi hiéu chuan ciing nhu thi nghiém.

6) Néu noéng do sat cla dung dich th vugt qué dai tuyén tinh, pha lodng thém cho phu hgp véi dung dich
thr pha loang ban dau, tuy nhién phai can than dé duy trinh néng do thiéc clorua va axit nitric lién quan dén
dung dich th{r ban d4u.

4.4.4.3 Xay dung dudng chuan

Xay dung dudng chuin bang cach vé biéu d6 néng dd sat hap thu do dudc bang phé ké quan

sat, tinh bang microgam trén mililit, ctia dung dich hiéu chuén (4.4.4.1).

4.5 Phép thir trang
Chuén bi dung dich th{r trdng tai cing mét thdi gian va s dung quy trinh nhu d& néu trong 2.4.2
va 4.4.1, nhung khéng c6 mau thit. Ghi lai thé tich chuan do theo mililit.

Xac dinh néng dd sat cla dung dich th{ trAng s dung quy trinh nhu da néu trong 4.4.2, 4.4.3
hoac 4.4.4 tai clng thdi diém.

4.6 Biéu thi két qua

4.6.1 K&t thic bing chuan do

K&t thuc chudn dd (xem 4.4.2), ham lugng luu huynh pirit, ws,, bi€u thi badng phan tram khéi

luong clia mau, theo céng thic

wy, =22 01154
-

trong dé6

V, 1a thé tich dung dich kali dicromat tuong duong véi sat pyrit trong dung dich th{
(xem 4.4.2), tinh bang mililit;

V, la thé tich clia dung dich kali dicromat tuong dudng véi sét pyrit trong dung dich th{r trdng
(xem 4.5), tinh bang mililit;

m; 1a khdi luong clia phan mau th ban dau dé chiét bang axit clohydric (xem 2.4.1).

CHU THICH 7 Nguén géc cac hé sd st dung trong tinh toan nay dudc néu & A.2 trong Phu luc A.

K&t qua la gia tri trung binh cla cac phép xac dinh kép, chinh xac dén 0,01 %.
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4.6.2 Két thac phép so mau

K&t thac phép so mau (xem 4.4.3), ham luong luu huynh pyrit cia mau, Ws p, biéu thi bang phan
tram khéi luong, theo céng thiic

w, =2 =M 10,0287

? T W xm,
trong dé
m, la khéi luong clia sat trong dung dich thif loang (xem 4.4.3.2), tinh bang microgam;
ms 1a khéi luong clia sat trong dung dich th& nghiém trdng (xem 4.5), tinh bang microgam;
m, 1a khdi luong clia phan mau thr ban dau dé chiét xuat béng axit clohydric (xem 2.4.1).
V, 1athé tich ctia phan lay tir dung dich thl pha loang (xem 4.4.3.2).
CHU THICH 8 Nguén géc cac hé sé sl dung trong tinh toan nay dudc néu & A.3 trong Phu luc A.

K&t qua la gia tri trung binh cla cac phép xac dinh kép, chinh xac dén 0,01 %

4.6.3 K&t thic phép quang phé hap thu nguyén tir

Két thuc phép quang phd hap thu nguyén ti (xem 4.4.4), ham luong luu huynh pyrit cGa mau thd,
Ws ,, biéu thi bang phan tram khéi lugng, theo céng thic

_ Prey 7 Prep

my

ws., x 0,0287

trong dé

Pre 1 & ndng d6 cla sat trong dung dich th lodng (xem 4.4.4.2), tinh bang microgam trén

mililit;

Pre » la NnOng d6 cla sat trong dung dich th nghiém trdng (xem 4.5), tinh bang microgam

trén mililit;

m, la khéi ludng cGia phan mau th& ban dau dung trong qua trinh chiét xuat bang axit

clohydric (xem 2.4.1).

CHU THICH 9 Nguén géc cac hé sd st dung trong tinh toan nay dudc néu & A.4 trong Phu luc A.
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K&t qua la gia tri trung binh clGia phép xac dinh kép, chinh xac dén 0,01 %

4.7 DPO6 chum

4.7.1 Giégi han cta dd lap lai

K&t qua clia cac phép xac dinh kép thuc hién tai cac thdi diém khac nhau, trong cling mét phong
thi nghiém, do cung mét ngudi thao tac, trén cing mot thiét bi, trén cac phan mau thir dai dién 13y

tir cing moét mau phan tich, khédng dudc chénh nhau quéa cac gia tri trong Bang 4.
4.7.2 Chénh léch téi han cda do tai lap

Gia tri trung binh cla cac két qua cla cac phép xac dinh kép thuc hién trong tiing phong cla hai
phong thi nghiém khac nhau, trén cac phan mau dai dién |4y t&r cing mét mau sau Ian cudi cing

chia mau, khéng dudc chénh nhau qua cac gia tri trong Bang 4.

Bang 4 - Pd chum

Ghnh 4ch 0 it cho phep it o kit qud
% Gidi han do lap lai Chénh léch t6i han do tai lap
<0,5 0,05 % gia tri tuyét doi 0,10 % gia tri tuyét doi
tr 0,5 dén 1,5 0,07 % gia tri tuyét doi 0,15 % gia tri tuyét doi
>1,5 5 % két qua 10 % két quéa
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Muc 5: Xac dinh luu huynh hiru co
5.1 Nguyén tac

Duéi cac diéu kién néu trong tiéu chuan nay, luu huynh hiiu co khéng tan trong ca axit clohydric
loang va axit nitric lodng, va do d6 dudc xac dinh theo su chénh léch c@a téng ham ludng luu

huynh, ham luong Iuu huynh sunfat va ham lugng luu huynh pyrit.
5.2 Tinh két qua

Tinh phan tram khéi ludng luu huynh hitu co trong mau, bang phan tram tdng luu huynh trong
mau tri di téng phan tram luu huynh sunfat va Iuu huynh pyrit trong mau, theo TCVN 175 (ISO
334) hoic TCVN 4916 : 2006 (ISO 351 : 1996).

K&t qua la gia tri trung binh cla cac phép xac dinh kép, chinh xac dén 0,01 %.
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Muc 6: Tinh k&t qua trén cac trang thai khac va bao cao thir nghiém
6.1 Tinh két qua trén cac trang thai khac

K&t qua cla cac phép xac dinh dudc néu trong tiéu chudn nay dudc bao cao & trang thai “khd
khéng khi”. Tinh toan két qua trén céac trang thai khac theo TCVN 318 (1ISO 1170).

6.2 Bao cao thu nghiém

Bao cao th&r nghiém gom cac ndi dung sau:

a) nhan dang mau thi;

b) phuong phap s dung, vién dan tiéu chuan nay;

c) ngay, thang tién hanh phép thi;

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

e) nhiing diéu kién khéng binh thudng dudc ghi lai trong qué trinh xac dinh;

f) cac thao tac khong qui dinh trong tiéu chudn nay hoac coi 1a tuy chon.
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Phu luc A

(tham kh&o)

Ngudn goc cac hé sé sir dung trong cdng thirc tinh toan

Trong phu luc nay, khéi lugng nguyén t& tuong déi va khéi lugng phan t& tuong déi dudc ghi bang
cong thdc hoa hoc trong ngodc vudng. Khéi luong nguyén t& tuong déi cho trong
Bang A.1 dudc s dung dé tinh toan.

Nguyén to Ky hiéu Khéi lugng nguyén tir tuong doi
Bari Ba 137,33
Crom Cr 51,996
Sat Fe 55,847
Oxy 0 15,999
Kali K 39,098
Luu huynh S 32,064

A.1 Luu huynh sunfat (3.6)

Phan tram téng luu huynh sunfat trong mau thit, ws_, tinh theo cong thic

m, —my « [S]

x 100
m, [BaSO, ]

trong dé

m, la khéi luong cGia phan mau th dung trong qua trinh chiét xuat bang axit clohydric, tinh

—_

bang gam;
m, la khéi luong clia bari sunfat thu dudc trong phép xac dinh, tinh bang gam;

m, la khéi luong clia bari sunfat thu dudc trong phép thir trdng, tinh bang gam.

Do do

m, —m
_ 2 3
W, =———2x13,74
m,
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A.2 Chuan do luu huynh pyrit (xem 4.4.2 va 4.6.1)

Phan tram téng luu huynh pyrit trong mau, wg »» tinh theo céng thic

Vi=Vo s orsyx 8¢
m, 1000

x 100

trong dé

V, 1a thé tich cGa dung dich kali dicromat tuong dudng véi sat pyrit trong dung dich thd, tinh
bang mililit ;

V, 1a thé tich cla dung dich kali dicromat tuong duong véi sat pyrit trong dung dich th{r
nghiém trdng, tinh bang mililit;

¢ landng dd chinh xac cia dung dich kali dicromat (4.2.2.7), biéu thi bang mol K,Cr,0O, trén lit;

m, la khéi luong cGia phan mau th dung trong qua trinh chiét xuat bang axit clohydric, tinh
bang gam;

Do do

wy, =22 01154
-

A.3 Do mau luu huynh pyrit (xem 4.4.3 va 4.6.2)
Phan tram téng luu huynh pyrit trong mau thi, wg, »» tinh theo céng thic

m, —ms « 2[S]

x V' x100
V,xm, x10° [Fe]

trong dé6

m, la khéi luong cGia phan mau th dung trong qua trinh chiét xuat bang axit clohydric, tinh

bang gam;
m, la khéi luong clia sat trong dung dich thir loang, tinh bang microgam;
ms la khéi luong clia sét trong dung dich th nghiém tréng, tinh bang microgam;
V 14 thé tich cta dung dich thit lodng, tinh bang mililit;

V, lathé tich ctia udc sé thu dudc ti dung dich thé pha lodng.

Do do

wy =M 00,0287
TV xm,
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A.4 Hap thu nguyén tir lvu huynh pyrit (xem 4.4.4 va 4.6.3)

Phan tram téng luu huynh pyrit trong mau thi, wg, »» tinh theo céng thic

Prei = Pren y 2[S]

. xV x100
m, x10 [Fe]

trong dé
Pre 1 la ndng do cla sat trong dung dich th{r lodng, tinh bang microgam trén mililit;
Pre. » la ndng do cla sat trong dung dich th&r nghiém trang, tinh bang microgam trén mililit;

v la thé tich cGa dung dich pha lodng dé th{, tinh bang mililit;

m, la khéi luong ctia phan mau thi dung trong qua trinh chiét xuat bang axit clohydric, tinh
bang gam.
Do dé
ws., _Prea " Pre2 0,0287
m
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