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Ti2u chuiin nay thay thé cho TCVN 175 — 75, 4p dung chocac
loai than d4, than niu, antraxil va da chay, quy dinh céc phu'o'nb
phap xac dinh ham lwong luu buynh chung va ecac dang cha nd:
liru huynh sunfat, lvu huynh pyrit va liu huyah hitu co.

1. PHUONG PHAP XAC PINH HAM LUQNG
LUU HUYNH CHUNG

1.1. Nguyén tac phuong phap

PSt miu hdn hop eska (magié oxil va natri cachonat), hoa
{an cac sunfat tao thanh va kél tha cac ion sunfat béng bari clorua
& dang bari sunfat roi xdc dinh bang phuong phap trong luong.

1.2. Thiét bi va thudc thir

Lo mip c6 nhiét dd nung dén 900°C;

Pin nhiét dién va dién k& dé do nhiét d6;

Chén nung bing s, dung lich 24 — 30 ml, loai trang men va
khong Lrang men;

Khi d&t miu voi hdn hnp eska dung chén 8t khéng trang men
dung tich 30 ml. Chén méi phii dwoc danh s6 trude va sau khi
nung. Chén d& két tha bari sunfal phil duoc nung dén khdi lugng
khong ddi va giir trong binh hit Am. Trude luc nung két ta bari
sunfat phdi ki¢m tra lai khéi lugng cia chén;

Binh hiat Am tét nhdt 14 loai c6 khoa, dung axit sunfuric ddm
dic hay canxi clorua hal lam chil hit am, sau mét thoi gian phai
thay : axit sunfuric khi khéi lugng riéng thay d6i (1 thang 1 lan
khi ding thudng xuyén), canxi :lorua khi bat diu v& vun;
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Bép cach thay, bép cach cat;

Binh rita ¢6 niat mai 500 — (000 ml;

Cé8c dung tich 400 m1 ;

Can k§ thual va can phan tich:

Phé&u loc dAi dudi:

Bép dién:

Pia thiy tinh dai 150 — 200 ram, dudng kinh 3 — 4 mm ;

Piia‘kim loai dai 80 — 100 mm, duong kinh 1 — 1,2mm;

Mit kinh d6ng ho dudng kinh 70 — 75 mm :

Cdp chén nung

Moéi hay bay;

Gidy loc bing xanh day, duong kinh 79—90 mm d@& loc bari
sunfat;

Gifly loc thuong dé dung trong chc truedong hop con lai;

Hon hop eska chuiin bi nhwsau: trén déu hai phian khéi lugng
magié oxit va mot phian khéi luwgng natri cacbonat khan. Hon hop
phdi ¢6 ¢& hat nho hon 0,2mm;

Bari clo rua: 100 g hari clorua hoa tan trong nudc vi thém
d€n 1000 ml, sau d6 dem loc;

Bac nitrat, dung dich nuéc 3% ;

Chi thi metyla dd; hoa tan 1g melyla d6 vio 600l clylic va
ding nudc pha thém cho day 1000 ml:

Hydro peoxyt, dung dich 30% ;

Axit clohydrie, dung dich d = 1,19:

T4t ca cac thude thé dingloaicd do tinh khiét TKPT va nuée
cdt dé pha.

1.3. Tién hanh xac dinh

Diang moéi hay bay (rén déu mau phan tich di chuldn bi theo
TCVN 1693 — 8f, tuy loai than va tir 2 — 3 vi tri khdc nhau ldy
nhirng lvong miu cin va cin chinh xdc dé&n 0,0002g vdi:

gin 1g khi ham luwgng lru huynh khéng lon hond¥% ;

0,3 g khi ham luong lwu huynh 1én hon 5% ;

0,25 g khi ham lugng luu huynh 16n hon 10%,
va cho miu vao chén sir di co6 sdn 2,5g hon kop eska. Cho mau
vao gitra hon hop, sau d6 dung diia thiy tinh tron déu mau va hon
hop & phin gika chén, sao cho mau khong dinh vao thanh chén.
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D& lam sach diu diia (hiy tinh, ldy 1g bon hop lén mét o giky
nhod, lau diu dia lén 1op hon hop do roi pha lugng eska dy 1&n
mit chén. Ddt chén lén ban thach anh hay val liéu chiu nhiét va
cho vao 160 mip ngudi. bdt 10 lén 850 £ 10°C trong khodng hai
gio va nung tiép hai gio nira.

Chti y dat chén nung trong vang nhiét dé 6n dinh. Khong
duogc phép A6t cung mét lic cae imau de xacdinh tro va luu huynh
lrong cing moét 10 mip.

Cha thich: DASi véi than niu co chilt bée cao kién nghi ché do nang
nhi¢t do nhu sau — trong khodng 1.5 gié dal dwoc 500°C, gitr nra
giov & nhi¢t do 500°C va sau do 1 gio dal duge 815°C.

LAy chén miu ra A& nguodi, ding dia kim loai ddo chit nung
1én, néu thiy c6 nhirng phan chua chay hét (hi ti€p tuc nung nira,
néu thiy miu di chay hét, chuyén lugng chit nung trong chén
sang mot cde dung tich 400 ml di ¢ sdn 25 — 30 ml nuwde. Dung
mét lrong 50 ml nuwdecdt rira cAn thin chén nung vai lin, chuyén
nuoc rua vao coc.

Cha thich: Néu dung dich hoa lan trong c¢dc ma thiy c6 nhing vét

chua chay mau den ndi 1én bé mit thi pkii xac dinh Iai

Thém khoang 1 ml hydro peoxit vao cdc va dun néng dung
dich 30 phitdén 80°C, sau dé dun séi mot thoi gian ngin dé hydro
peoxit con lai phan huy hét. Sau khi thém chi thi métyla 46 loc
chit dung trong céc vao mdt céc dung tich 400ml va ria phin
cin lrén gidy loc 5 lan bing 20 ml nurde néng. Thém tung giot axil
clobydric vao nude loe cho dén khi miu vang cia nude loc bién
thanh méu do6. Thém ti€p [ ml axit clohydric dAm didc va dun s0i
5 phat d& dudi hét cacbon dioxit., Thém 10ml dung dich bari
clorua tung giot mot tir pipel vao giira céc dung dung dich khoing
20 gidy, vira cho vao vua dung diia thay tinh khuyiy déu. Dun
dung dich da bi két tua bari sunfal trén bép cich thiy hay bép
cich cat 30 phul & nhiét o gin voi nhiét do soi

Khi dd dé ling két tha bavi sunfat. li&n hanh loc gan qua gidy
loc bing xanh, sau d6 chuyén toin b kél (ha qua gidy loc. Ding
nhiéu nhat 12 250 il nuwde noéng A2 ria két tha chodén hét ion clo
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(thir biing cach I8y ra 3 — 5ml phiin nwée foe cudi cung cho vao
dng nghiém, thém 3—4 giol bac nitrat, néu khong thdy xuft hién
két tha bay vin duc la dwoe),

Chuyén gidy loc uwdled dung k&L tia bari sunfal vio mot chén
cdn da nung truede dén khoi Immg khéng d0i, sau d6 St nong dén
kho mot cach can than, rdi hoa tro, chi y dé gify loc khong bi
bée chay.

Nung chén trong 10 mup & 815 £ 100C dén khéi luwong khong
doi. Dé ngudi chén nung vai phit dau trong khong khi trén mol
tdm amifing sach,san d6dé trong binh htutim dén nhiét dé phong
va can.

Lam mot thi nghi¢m tring xic dinh ham lugng luu huynh
trong cac thude thir da dung, trinh L hoan toan nhu khi thi chinh,
chi khac la khong ¢6 mau than. Khéi lugng bari sunfat dwoe xéc
dinli biing trung binh cdng cla két qua 2 lan xic dinh.

1.4. Tinh két qua
1.4.1. Ham lugng luu huynh chung dng véi mau phan tich
Sr* tinh bang % theo cong thirc:

(G; — G, + 0,0080). 0,1373)
G

S . 100,

trong do:
G, — khdi lugng bari sunfal nhian dwge khi phan tich nhién
lidu, g;
Gz — khéi lwong bari sunfat nhidn duoc khi thi nghiém
frang. g:
0,0080 — gia tri-dé 10 ml dung dich tidu chufin kali sunfat phu
hop véi 0,0080 g bari sunfat;
0,1373 — hé s6 chuyen khoi lugng bari sunfat ra luvuhuynh;
(G — khéi lvgng miu, g.
Tinh két qui phin tich v6i dé chinh xac dén 0,0019% va quy
iron dén 0,019,

1.4.2. Tinh chuyén két qud ra cic trang thai tién hanh theo
TCVN 318 — 69,
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9. PHUONG PHAP XAC BINH HAM LUONG
LLUU HUYNH SUNFAT

2.1. Nguyén tic phwong phap

Hoa tan cic sunfat trong nhién liéu vdo axit clohydric loding
k&t tha cac ion sunfat bing ba ri clorua & dang bari sunfat va
xdc dinh chiang bang phuong phap trong luong,

2.2. Thiét bi va thu6e thir

Ding cace thidt bi vA thude thit nhu chidin & diéu 1.2 trir hon
hop eska va thém.mot sé sau:

Axit clohydrie dam dice (d = 1,19) va pha loding 1:1;

Amoni hydroxit, dung dich 10% ;

Axii nitric ddm d3c (d = 1,4) va pha leding 1: 1.

2.3. Ti¢n hianh xac dinh

Ding méi hay bay tron 'déu miu phan tich da chuin bi
theo TCVN 1693 — 86, 1dy 2,5g mAu (ir 2 — 3 vi tri khac nhau va
cAn chinh x4c dén 0.0002g. Cho miAu vao cdc thay tinh rdi thém
vao 50 ml axit clohyvdric pha lodng 1:7dun séi nhe trong 10 phat.

D¢ ling dung dich, gan va loc qua gidy loc biing xanh, ding
nude s6i rira gifly loc 3 — 5 liin. Cho th&m vao nuwdc loc 2 ml axit
nitric 1:1 va dun 36i nhe 3 phat. Thém amoni hydroxit (1 :1) dén
khi xufit hién két tia va cho du 5Hinl nita, loc qua gidy loc bing
xanh, Rira k&l tda dén khi khong con phin @ng voiion clo (thi
bing bac nilral)

Cho nude loe bay hoi dén khodng 150 — 250 ml, thém 2 — 3
giot ¢hi thi mau metyla dd va dung axii clohydric d = 1.19 r6 vao
cho d&én khi miu do xudt hién, sau lai thém 1ml axit nia (moi
tru¢gng axit yéu).

Tién hanh két tta bari sunfat bang cich vua dun soéi nuoc
loc vira rd tumggiol bari clorua viao. Sau d6 ti€p tue nhu diéu 1.3.
Tién banh thi nghiém tring nhu diéu 1.3,

2.4. Tinh két qua

2.4.1. Ham lwgng luu huynh sunfat cia miu phin tich Sft
tinh bing % lheo céng thite:

grt_ _ (G, — Gy + 0,0080) . 0,1373
‘ G
2 Than 9

. 100,
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trong do:
G, Gy, Gy, va cac hé sd: nhu diéu 1.4.1.

2.4.2. Tinh chuyén két qud ra céc trang thai tién hanh theo
TCVN 318 — 69.

3. PHUONG PHAP XAC DINH HAM LUONG
1.,UU HUYNH SUNFIT

3.1. Nguyén tic phuong phap

Oxy hoa luu huynh pyric biing axit nitric dén cac sunfat hoa
tan, sau dé xac dinh bing phuong phap chufin d9.

3.2. Thiét bi va thudc thi

Dung cac thi€l bi va thude thir nhu diéu 1.2 trir hoén hop éska
va thém mot so sau;

Axit nitric dung dichd = 1,12;

Hydro peoxit;

Kali iddua linh thé¢ va dung dich 20 ;

Natri thiosunlal dung dich 0,05 N ;

Tinh bot hoa tan, dung dich 1% .

Binh eclen maye, dung tich 506 ml;

Gifly loc bang do, dudng kinh 90—110 mm.

3.3 Ti€n hanh xdac dinh

Dung 1:i6i hay bay tréon déu mau phéan tich da chudn bi theo
TCVN 1603 — 86, tir 2 — 3 vi {ri khde nhau 1ldy nhitng lugng miu
cin va ¢An chinh xac dén 0,0002¢ voi;

2¢ khi ham lugng luu huynh nhoé hon 2% :

Tg kivi ham lowong lea huynh o 2 dén 49

0.5g khi ham lwong luu huynh ldn bon 4 9%.

Chio mau vao mdl ede thay tinh dung fich 300 = 500 ml, THém
100 mt dung dich axit clohydric 5% va das biing miat kinh dong
EO. Dun s6t 10 phat, raa két tha trén gidy loe 4—35 1in bing nudce
nong. Néu chin co thé dang dich loe 4% xdce dinh ham lugng hru
huynh sunfat.

Cho ket tia va gidy loe vado ede da tién hanh phan gidi mau
bang axit clohydrie, thém 80ml axit nilric d = 1,12 va dé yén

rong 24 gir seu kbi dd khufy k¥, D¢ qua trinh 0xy héa nhanh
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c6 thd cir 2 gio | lin trong 8 gio diu, dang diia thiy tinh khudy
manh. Loc két t0a khong tan sau khi 6xy héa va dung nuéc nong
rira 7 — 8 1An. gop nudce loc va nude rira vio mot cdc. Néu dich
loc ¢ mau niu, thém 3ml hydrd pedxit va dun séi dén khi mit
miu va cic bot n;,u-ng stii, nude loc trong thi thoi.

Truée khi s6i, ding améni hydroxit kél (lia sit trong nuée
loc dit dun noéng (thé tich gﬁn {50 ml), thém dén khi c6 mui, sau
a6 thém 5 ml nira. Loc ké&t tta sdt hydroxit trén gidy loc biing do
va ding nude nong c6 ro mot it giot amdni hydroxit A& ria. Hoa
tan ké&t tha sit hyd:out trén gidy loc bing dung dich axit clohy-
dric némg 5% va rita 5 — 6 lin bing nude nong.

G6p nude rita va nwde loe vao mét binh nén. Thém amoni
hydroxil tirng giot d¢ frung hoa axit trong binh dén khi bit diu
xudt hién k&L tia. Sau do lai hoa tan két tia d6 bing mol vai
giot axit clohydric 5%.

Thém vao dung djch 10 ml axit clohyduc 5%, 10 ml kali iddua
209 ,dAy bing mit kinh d8ng hd va dé & noi t6i 5 phat. Chuin
i3t tach ra bing natri thidsunfat dén khi c6 mau vang rom. RS val
giot dung dich tinh bdt va két thuc viée chulin d9 sau khi dung
dich mdt miu.

Ti&n hanh mot thi nghiém tring.

3.1. Tinh két qua

5.4.1. Ham lrong leu huynh pyril (sunfua va disunfua) cia
mau phan tich S::‘ tinh bing phdn (rim theo cong thirc:

SB' _ n(Vi——(Yg).0.0M . 100,

trong doé:

n — d6 chudn ctia dung dich natri thidsunfat;

Vy — th&tich ctia dung dich natri thidsunfat da dang dé chuin
trong thi nghiém c6 miu nhién lidu, ml;

V, — thé tich cta dung dich natri thidsunfat d ding d& chuan
(rong thi nghiém (ring, ml;

(0,064 — luong Iwvu huynh tinh bidng g twong ing véi 1ml

dung dich natri thiésunfat 1IN ;
G — luong miu cén, g.
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3.4.2. Tinh chuyén két qud ra cic trang thai tién hanh theo
TCVN 318 — 69.

4. PHUONG PHAP XAC PJNH HAM LUQNG
LUU HUYNH HUU Co

4.1. Ham lwong lru huynh hitu co cia mdu phan tich SP!tinh
bang % theo céng thirc;
Spe =S¢~ (S + Sp).
trong d6:
S — ham lugug luu huynh chung clia miu phan lich xac
dinh theo di¢u ! ctia tiéu chulin nay, % ;
S:’t — ham fwong luu huynh sunfat eia miu phan tich xac
dinh theo diéu 2 cda liéu chudn nayv, % ;
'S::t — him lwong luu huynh pyrit clia miu phan tich xac
dinh theo digu 3 cia tiéu chuin nay, % ;
Nhirng kél qué phditinh voi d9 chinh x4c dén 0,001
va quy tron dén 0,01%.
4.2. Tinh chuyén k&l qud ra cac Irang thdi tién hanh theo
TCVN 318 — 69.

5. SAT LECII CHO PHEP CUA CAC KET QUA XAC PINH

9.1. Sai léch giita két qua 2 lan xéc dinh song song ham lrong
lru huynh:

— Trong mét phong thi nghiém khéng duoe vuot qua

d6i v&i miu c6 SP' khong 1én hon 29 0,05% ;
doi v&i miu ed Sft 16n hon 2% 0,109.

— Trénmét miu nhung & nhirng phong thi nghié¢m khic nhau
khéng duoc vugt qua

y A = . x pt .

doi v&i mau ¢6 S khéng 16n hon 2¢ 0.10% ;
P T :I.' pt . . i

ddi voi mau ¢6 SV 16n hon 2% 0,209.
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5.2. Tién hanh xac dinh trén hai legng cdn va tinh gi& tri
trung binh céng cha hai két qui. Khi nhan duge cac kél qui sai
léch vuot qua gigi han cho phép thi li€n hanh xdc dinh lAn tha
ba. K&t qui thir ldy theo gia tri trung binh coéng cha hai kél qui
gin nhau nhdt va nim trong gioi han cho phép, Néu két qua lan
thit ba so v&i moét trong hai lan trén déu nam (rong gioi han sai
léch cho phép thi két qui ldy 1A trung binh cdug cha ci ba lin
xac dinh.
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