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Tiéu chuin nay thay (hé cho TCVN 254 — 67, quy dinh
phurong phip x4c dinh ham lwgng phdotpho trong nhién liéu:
phirong phap so mau va phuong phap thd tich.

1. PHUONG PHAP THE TICH (plworg phap trong tai

1.1. Noi dung phuwong phap

D3t miu nhién liéu phan tich thanh tro, dudi silic didxyt
bing axit fluohydric va axil nilric. Két tia photpho dudi dang
photpho molipdat. Hoa tan ké! tia biing natri hydroxit 0,I N, tir
d6 tinh ra hAm lugng phin triim photpho.

1.2. Thidt bi va thude thir

Bép di¢n va bép céach cat:

Chén bach kim dung tich 50 ml;

Burét 25 ml;

Gidy loc hiing xanh hay bing dé:

Binh nén;

Axit nitric, dung dich d = [4;

Axit nitric, dung dich d = 1,2;

Axil fluohydric, dung dich 38 — 40 % :

Amoni hydroxit, dung dich d = 0,51 ;

Dung dich amoni molipdat: 30 g amoni mélipdat hoa tan
trong 970 ml nude;

Dung dich amoni nitrat: 340g amodni nitrat hoa tan trong
660 ml nudc cdt;
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Dung dich kali nitrat: 1 g kali nitral hoa tan trong 1000 ml
nudc cit;

Dung dich chi thi: 1 g phenonphtalein héa Han trong 1000 ml
rugu étylic;

Dung dich kali dihydro phdiphat: hoa tan 0,392 ¢ kali dihydro
phdtphal dd sfy kho trong binh hit im va nghién min, thém nude
cho dd 1000 ml. 1 ml dung dich nay chia 0,100 mg phétpho;

Natri hydroxyt, dung dich 0,1 % ;

Axit sunfuric, dung dich 0,1 %.

1.3. Tién hanh xdc dinh

1.3.1. P&t mAu nhién liéu thanh tro theo TCVN 173 = 75. Tro
d& ngudi va nghién dén lot hét qua ray 0,06 mm, trén déu va
nung thém 2 giy & nhiét 4o dot tro.

1.3.2. CAn 1g tro chinh x&c dén 0,0002¢ cho vao chén bach
kim, thAm udl bing mﬁy g,iol nurée, cho bée hoi 2 1An dén kho
véi axit fluohydric, moi 1An 5 ml. Tiép tuc cho bdc hoi chim vi
than trong véi 5ml axit fluohydric va 10 ml axil nitric d = 1,40.

Trude khicho axit vao phidi bio dam tro hoan toin khé.

1.3.3. LAc chén bach kim d& bi va axit trdn déu véi nhau. Sau
khi cho bdc hoi axit dén kho cdn, 1dy lai ba bing 20 ml axil nitric
(d = 1,2). Cho dung dich bde hoi dén con lai mot nira thé lich,
dung nudc cdt chuyén dung dich trong chén bach kim sang mot
cSe 400 ml, cho b&c hoi dung dich dén th¢ lich con lai khofing
40 ml. Sau khi thém 30 ml dung dich amoni nitrat va 2ml axit
nitric (d = 1,4), dun néng dung dich a¢n 75°C ro6i ro6 Lir tir vao
dung dich miu, vira cho vira lac. Nén khong thdy két tha ngay

hofic chi bi duc thém vai giol axil nitric (« = 1.4), lic trong
khoang 2 phit.

1.3.4. Sau khi d& yeén 3 pio, chuy@n két tha 1én gidy loc biing
xanh hoiic dé va rira k&t tha vai lAn bang dung dich kali nitrat,
D2 tranh oxy héa ciin gitt kél tia trén gidy loc luon ludon wét. D@
kiem tra xem két tda hoan tein chua (hém vao nuGe loec mot it
dung dich amoni molipdat, n¢u két lGa chua hoan toan phai
lam lai.
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1.3.5. Hoa tan két tha trén gidy loc bang 10 ml amoni hydré-
xit, rira gidy loc 3 lin bang nudce néng. KEL tha con sot lrén gidy
loc dwoge hoa tar bing 10 ml amoni hydroxit nita va ria biing
20 ml dung dich amoni nitrat néng va nwdc nong.

1.3.6. Nuédc loc thu nhin duwgc khong duwoc qua 100 ml. Sau
khi cho viao 1ml amoni mélipdat, dun néng dén 65°C, cho axit
nitric (d = 1,4) vao lirng giot, vira cho vira lic sao cho khi két 1aa
bit ddu xudt hién 14 lic dat nhiét dd 75°C. Bé két tha hoan toin
phai cho thém 10 giot axit nitric (d = 1,4) nira.

1.3.7. Sau khi dé yén trong 3 gio, loc qua gidy loc biing xanh
hay d6, rira két tha biug dung djch kali nitrat ngudi cho dén khi
ldy 10ml nude rira thém vao 1 giot natri hydroxit 0,IN va
1 —2 giot phénolphtalein va xuft hi¢én miu hong thi chirng td
la da ruia sach hét axit, nén dung cang it nudc rira cang tét.

1.3.8. Chuyén gidly loc va két tha sang mot binh nén hay mot
c6c 400 ml, thém 20 ml nudc, dim nit gidy loc, hda tan két tha
bing natri hydrdxyl 0,1 N, chuian lugng natri hydroxyt du bing
axil sunfuric 0,1 N va&i chi thi phénolphthaléin.

1.3.9. Lam thi nghiém rang d& xac dinh ham luong photpho
trong héa pham, khi tinh phdi trir di ham lugng d6. D& c6 the
xdc dinh duge lugng tap chit photpho trong héa phim khi lam
thi nghiém (rdng cho (hém vao 25ml dung dich kali dihydré
phdtphat mdéi pha.

Cha thieh: Lugng tro dang d& phan tich phai ¢hita | ~ 4 mg photpho.
Néu ham luwgng phdtpho trong tro nhién ligu khong qua 04 %
thi ldy lwvgng mlu 14 1 g; ndu trong tro nhién ligu chira nhidu
phétpho thi ldy Iwgng miu it hon.

1.4. Tinh két qua

1.4.1. Ham luong phétpho P, lrong (ro nhién liéu tinh
bing % theo cong thiuc:

Plru =

(a—b). 0,001347 . 100
C
Trong d6:
a — the& tich natri hydroxit 0,1 N did dung, ml:
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b — thé tich axil sunfuric 0,1 N d3 dung d& chuin luong natri
hydrdxit dw, ml;

¢ — khéi lirgng mau tro nhién lidu, g;
0.001347 — luogng pho!pho {rng v6i 1 ml natri hydroxit 0,1 N.

1.4.2. Ham lugng phdtpho trong miu nhién liéu phdn tich P
tinh biing % theo cong thirc:

P'H — Plro . Apt
| 100
Trorig d6:
Pi.. — ham lwong phétpho trong tro nhién liéu, % ;

A" — dd tro phan tich trong nhién liéu, xac dinh theo
TCVN 173 — 75, %.
1.5. Sai 88 cho phép

Khi xé&c dinh ham lwgng phétpho cho phép sai s§ theo
bang sau:

%
Sai s6 gira nhitng 1dn xéc¢ dinh song song
Ham lugag ph6lpho _
pM Trong ciung phong Trong nhitng phong
thi nghié¢m Lthi nghié¢m kh&c nhau
< 0,02 0,002 0,003
> 0,02 — 0,05 0.003 0,001
= 0,05 — 0,10 0,005 0,006
> 0,1 — 0,50 0,020 0,030
= 0,50 0,030 0,040

2, PHUUNG PHAP SO MAU

2.1. N6i dung phuwong phap.

DGt mlu nhién li¢u thanh tro, dudi silic di6xit bing axit
fluohydric va axit nilric, xdc dinh photpho duéi dang xanh
molipden bing phuwong phap so miu.

2.2. Thiét bi va thu8c thrr.

May so miu;
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Bép cach cal:

Chén bach kim dung tich 50 ml;

Binh dinh me 100 ml;

Gidy loc thudmng; _

Axit nitric, dung dich d = 1,63

Natri pirosunfit, dung dich gom: 20 g natri pirdsunfit hoa tan
trong 80 ml nuée, Dung dich nay cé the gic d¢ st dung lrong
1 tuin;

Axit fiuohyvdric khodng 38 — 409 :

Axit sunfuric, dung dich d = 1,06;

Amoni mélipdat dung dich diéu ché bing cach cho hoa tan
75 g ambni molipdal trong 500 ml nrde, d6 i tir tirng lwgng nho
axit nitric (d = 1,4) vio khudly déu, d¢ ling modl dém roiloc;

Dung dich khir :0,2g monometyl paréamind phénol sunfit
(métol), 20 g nalri sunfit va 1g pirdsunfil héa lan trong nude va
pha thanh 100 ml; dung dich nay c¢6 thé gitr dé sir dung lrong
1tufin;

Dung dich chuiin phd8t phét: hoa tan 0,1756 g kali dihydro
phdt phiat di duwge sfy kho va nghién nho trong binh dinh mic
1000 ml biing nude cdl, sau d6 thém nude cdl dén vach va lac
déu. I ml dung dich chudn ndy chira 0,01 mg phot pho.

T4t ci cac hoa phim phii 6 do tinh khiét hoa hoe ho#ic tinh
tinh khiét phan fich.

2.3. Xay dung duong chuin

2.3.1. Liy nhitng thé tich dung dich chuin phdt phat lan luot
1A0,5ml; 1lml;2ml; 3ml;4dml: 5ml; 6ml: 8ml; 10 ml vao cée
binh dinh mirc 100 ml. Thém vao mdi binh 10 ml axit sunfuric
(c = 1,06) va S ml dung dich nalri pyrésunfit pha loing véi nuée
cidt dén khoing 60 ml. Cho vao moi binh mdl que thuay tinh, dun
s0i cho dén khi dudi hét sunfua dioxyt va d¢ ngudi dén nhiél do
phong. Sau do ldy que thiy tinh ra va rira. Via ldce vira ldn lirgt
cho vao moi binh nhitng lugng dung dich sau dayv: 1 ml dung
dich natri pvrosunfit, 12 ml deng dich amoni moélipdat, 2ml
dung dich kha. Thém nuwde dén vach va ldc ky.
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Ciing theo céach trén diéu ch& mat mAn (ring chitra 15t ca cée
thude thir. Sau 3 gio dé yén & nhiét do phong trong mél noi téi.
Tién hanh so mau vai kinh loce d6.

2.3.2. V& duong cong chuin trén mot hé truc toa do: truc
hoinh ghi ham lwgng phéipho tinh biing mg (rong dung dich
chufin, true tung ghi trj s mat 4o quang tuung rng.

2.4. Ti&n hanh xac¢ dinh

24 1. Bat thanh tro mau nhién liéu theo TCVN 173—75. P8
nguodi, nghién tro dén lot hét qua riay 0,06 mm. Tron déu va nung
thém 2 gio niva & nhiét dd ddt tro.

Can 0,02¢ tro chinh x4c d&n 0,0002¢ cho vao chén bach kim,
thim w6t bing vai giot nude, thém vao 5ml axit nitric va 5ml
axit sunfuric. Dun (rén bép cach cit cho 1Gi khd. Cho thém vio
dSmlaxit nitric va 5ml axit fluohydrie, dun téi kho, vdi idp tuc
dun thém 5 phil nira cho d&u kbi c¢6 khoéi tring boe 1én A& dudi
hoan toan axit fluohydric.

2.4,2. Dang 20 ml axit sunfuric (1 = 1,06) dé& 14y lai ba, day
chén biing mit kinh dong hd va dun soi trong khoang 20 phut.
Loc qua gidy loc thwrong cho vao binh dinh mace 100 ml va rira
ky gidy loc véi nuwrde nong.

Sau khi dé ngudi dung dich dén nhiét dé phong, pha nude
dén vach, l&c déu, ding pipét 1dy 5ml dung dich cho sang mot
binh dinh mic 100 ml khie, thém 5ml dung dich nalri pyrésun-
fit. Sau khi cho mét que thiy tinh vao, dun néng tu tir cho din
sOi trén DEP cach cdt A dudi hét sunfua dioxyt. DS ngudi dung
dich dén nhi¢t do phong. Sau d6 tiép tuc lam nhu chi din &
dit¢u 2.3,1. ctia liéu chudn nay.

Lam thi nghi¢m trang vai nhitng lrong axit fluoh ydric va
axit nitric nhu khi xic dinh chinh.

Chia thich :

L. Thoi gian si 1y tro etia nhién liéu véi axit fluohydrie, axit

nitric, axit sunfurie citn 3—4 gi. Ba con lai néi chung tan hoan

loan trong axil sunfuvie (d=106). Chi khi nao ¢O nhidu sit oxyl

thi mot phian sé& khong tan va phii lge.

2. lon sal (D), asen (V), vanadi (V) gay ra sar <8, vi viy phdi
duge khit thanh sét (I1), asen (111), vanadi (Ili) trude khi cho
molipdal vao. Dung natri pirosunfil trong dung dich axit d& khi.
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3. Dung djch thf nghi¢m phdi chira 10l axit sunfuric (d=1,06)
trirde khi cho dung dich natri pyrosunfit vao, trong dé 5 ml ding
dd pnan hiy natri pyrosunfit. Néu him lrgng asen trong tro than
cao hon 0,2% thi phai khir trén b&p cach thiy trén 1 gio.

pé tranh lugng sunfua dioxit vd pyrosunfit ldc dung véi dung
dich molipdat, trede khi thém dung dich ndy vao cin dun dung
dich miu dén khi béc hoi 1¢n kh6ng con mui sunfua dioxyl nira.
4. Vi 12ml dung dich amoni molipdat thi chi do dwgc dén’
0,400 mg phétpho lrong 100 m! dung dich cho vao thi nghiém.
Néu him lrong phdtpho cao hon, phdi 14y mét lugng it hon
5ml dung dich sau khi ph4d mdu via pha lodng thanh 100 ml.
Trong trwong hep ndy trudge khi cho 5 ml dung dich natri
pyrosunfit vao dung dich thinghi¢m phii cho thém axit sunfuric
(d = 1,06) dd hoatan bii ¢dn lai sau khi str 1y véi axit fluohydric.

2.5. Tinh két qua
2.5.1. llam lwong photpho trong (ro nhién li¢u P, tinh
bing % theo cong thire:
2.a
b

Pll’o -

trong do:
a — ham lirong phétpho trong dung dich thi nghi¢m, mg;
b — khdi lirgng tro, g.
2.5.2. Ham lugng ph8tpho trong miu nhién liéu phan tich
Pr* tinh biing % theo cOng lhirc:
Py . AP
100

PP =

frong do:
P,.. — ham lurong phdtpho trong tro nhién li¢u, % ;

A" — @0 tro phin tich trong nhidn liéu, %, xac dinh theo
TCVN 173 = 75.

2.6. Sai s6 cho phép
Sai s6 cho phép digu 1.5, trong tiéu chuin ndy.
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