TIEU CHUAN QUOC GIA
TCVN 7986:2018
ISO 11723:2016

NHIEN LIEU KHOANG RAN - XAC BINH ASEN VA SELEN - PHUONG PHAP HON HO'P ESCHKA
VA PHAT SINH HYDRUA

Solid mineral fuels - Determination of arsenic va selenium - Eschka’s mixture and hydride generation
method

L&i néi dau
TCVN 7986:2018 thay thé TCVN 7986:2008.
TCVN 7986:2018 hoan toan twong dwong v&i ISO 11723:2016.

TCVN 7986:2018 do Ban ky thuat tiéu chuan quéc gia TCVN/TC27 Nhién liéu khoang ran bién
soan, Tong cuc Tiéu chuan Do lvdng Chat lwgng de nghi, BO Khoa hoc va Céng nghé cdng bo.

NHIEN LIEU KHOANG RAN - XAC BINH ASEN VA SELEN - PHUONG PHAP HON HQP
ESCHKA VA PHAT SINH HYDRUA

Solid mineral fuels - Determination of arsenic va selenium - Eschka’s mixture and hydride
generation method

1 Pham vi 4p dung

Tiéu chuan nay quy dinh phucng phap xac dinh asen va selen trong nhién liéu khoang ran, st dung
hén hop Eschka trong qué trinh tro hoa, chiét cén tro véi axit, va st dung phuong phép quang phé
hap thu nguyén t& phéat sinh hydrua ho&c do quang phd huynh quang nguyén tl phat sinh hydrua.
CHU THICH Ciing c6 thé ap dung phuong phap nay dé xac dinh cac chét phan tich bang quang
pho phat xa nguyén t&r plasma dién cwc cdm ng phat sinh hydrua.

2 Tai liéu vién dan

CAc tai liéu vién dan sau 1a can thiét khi 4p dung tiéu chuan nay. i v&i cac tai liéu vién dan ghi
nam cong bo thi ap dung ban dwec néu. Doi véi cac tai liéu vién dan khéng ghi nam cong bo thi ap
dung phién ban mé&i nhat, bao gom ca cac ban stra doi (néu cb).

TCVN 318 (ISO 1170), Than va céc - Tinh két qud phan tich trén nhitng co’ s& khéac nhau.

TCVN 4851 (ISO 3696), Nuéc dung dé phan tich trong phong thi nghiém - Yéu céu ky thuat va
phuwong phap thir.

TCVN 4919 (ISO 687), Nhién liéu khoang ran - Céc - Xéac dinh d6 4m trong ma&u phan tich chung.
TCVN 8620-2 (ISO 5068-2), Than nau va than non - Xac dinh ham lwong am - Phuong phéap khéi
ltrong gian tiép.

TCVN 11152 (ISO 11722), Nhién ligu khoang ran - Than d4 - Xéac dinh do 4m trong mau thi» phan
tich chung bang phuwong phap say trong dong nito.

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 tdc lay
mau - Phan 2: Chuan bj mau dé xac dinh ham Iwrong a&m va dé phan tich chung).

ISO 13909-4, Hard coal and coke - Mechanical sampling - Part 4: Coal - Preparation of test samples
(Than da va céc - Lay mau co hoc - Phan 4: Than - Chuan bj mau thd).



ISO 13909-6, Hard coal and coke - Mechanical sampling - Part 6: Coke - Preparation of test
samples (Than da va céc - Lay mau co hoc - Phan 6: Céc - Chuan bj mau tha).

3 Thuéat ngir va dinh nghia

Khéng c6 thuat nglr va dinh nghia dworc liét ké trong tiéu chuan nay

4 Nguyén tac

D6t mot khoi lwgng mau xac dinh, cling voi hén hop Eschka trong méi trwdng oxy hda & 800 °C dé
loai b6 cac chat hiru co. Sau do chiét can bang axit clohydric va xac dinh chat phan tich bang
phuwong phap quang phd hap thu nguyén t& phat sinh hydrua ho&c phwong phap quang phé huynh
guang nguyén ttr phat sinh hydrua.

5 Thuéc the

CANH BAO Phai can than khi tiép xtc vé&i thudc thir, vi nhiéu thudc thir ¢é tinh doc va an
mon.

Trong qué trinh phan tich, néu khéng cé quy dinh khéac, chi dung hoa chét loai tinh khiét phan tich va
chi dung nwéc loai 1 quy dinh trong TCVN 4851 (ISO 3696).

5.1 H6n hop Eschka, Tron déu hai phan khéi lwgng magie oxit véi mot phan khdi lwong natri
cacbonat khan.

5.2 Axit clohydric (p 20 1,19 g/ml).
5.3 Axit nitric (o 20 1,42 g/ml).

5.4 Dung dich kali iodua, 500 g/I. Hoa tan 50 g KI loai hoa chét phan tich (AR) trong nwéc cat va
diéu chinh thé tich dén 100 ml (dé xac dinh As).

5.5 Dung dich natri bohydrua. Can 1,50 g natri bohydrua (NaBH4) va 0,4 g natri hydroxit (NaOH),
cho vao lo nhyra dung tich 125 ml va thém 100 ml nwéc cat. Chuan bi méi dé st dung trong ngay.
Céch khac cé thé st dung cac vién nén natri bohydrua ban san trén thij trwdng.

5.6 Dung dich géc asen (100 mg/l). Hoa tan 0,132 0 g + 0,000 5 g asen trioxit (As20s tinh khiét
99,9 %, da sdy & 110 °C trong 1 h) trong 25 ml dung dich KOH 20 %. Thém khoang 50 ml nuéc va
20 ml axit clohydric (5.2). Biéu chinh béng nwéc dén 1 L trong binh dinh mirc. Céach khéc, hoa tan
0,416 5 g + 0,000 5 g natri asenat (Na2HAsQO4.7H20) trong khoang 100 ml nwéc. Thém 10 ml axit
clohydric (5.2) va diéu chinh bang nwéc dén 1 L trong binh dinh mirc.

CHU THICH Bang céch khéc, c6 thé sir dung dung dich gbc da dwoc chirng nhan ban san.

5.7 Phalodng dung dich géc asen (1 mg/l). Chuyén 5 ml dung dich géc asen vao binh dinh mirc
500 ml. Thém khoang 100 ml nwéc va 5 ml axit clohydric (5.2). Biéu chinh bang nwéc dén vach
murc.

5.8 Chuan lam viéc asen (50 pg/l). Chuyén 5 ml dung dich gbc asen (5.7) vao binh dinh mirc 100
ml. Thém khoang 20 ml nwdc va 1 ml dung dich axit clohydric (5.2). Biéu chinh bang nwéc dén vach
murc. Chuan bi méi dé xac dinh trong ngay.

5.9 Dung dich géc selen (100 mg/l). Hda tan 0,100 0 g + 0,000 5 nguyén té selen (tinh khiét 99,9
%) trong cdc cé lwong téi thiéu axit nitric. Lam bay hoi dén khé. Thém 2 ml nwédc va lam bay hoi dén
kho; 13p lai quy trinh nay hai lan. Thém 10 ml nwéc vao cén va 10 ml axit clohydric (5.2). Gia nhiét
dé hoa tan can. Sau d6 dé& ngudi dung dich va diéu chinh thé tich bang nwéc dén 1 L trong binh dinh
murc. Hoa tan 0,467 4 g + 0,000 5 g natri selenat (Na2Se04.10H20) trong khoang 100 ml nwéc.
Thém 10 ml axil clohydric (5.2) va diéu chinh bang nwéc dén 1 L trong binh dinh murc.

CHU THICH Bang céch khéc, c6 thé st dung dung dich gbc da dwoc chirtng nhan ban san.

5.10 Pha loang dung dich géc selen (1 mg/l). Chuyén 5 ml dung dich géc selen (5.9) vao binh
dinh mirc 500 ml. Thém khoang 100 ml nwéc va 5 ml axit clohydric (5.2). Biéu chinh bang nwéc dén



vach murec.

5.11 Chuan lam viéc selen (50 pg/l). Chuyén 5 ml dung dich géc selen loang (5.10) vao binh dinh
mcrc 100 ml. Thém khoang 20 ml nwéc va 1 ml axit clohydric (5.2). Diéu chinh bang nwéc dén vach
murc. Chuén bi méi dé xac dinh trong ngay.

6 Thiét bi, dung cu

6.1 Can, c6 kha nang can chinh xac dén 0,1 mg.

6.2 Chén, chén silica nbng c6 dung tich khoang 25 ml.

6.3 Tam silica, day 6 mm, c6 thé trwot d& dang trong 16 map.

6.4 L0 mup, cé kha nang gia nhiét ttr nhiét d6 méi trwdng 1én 800 °C trong 2 h.
6.5 Chai nhwa, cb rong, dung tich 60 ml (c6 thé hap dwoc) cé nut ren.

6.6 May quang phd héap thu nguyén tlr hodc may quang phé huynh quang nguyén ttr, twong
thich v&i thiét bi phat sinh hydrua.

Dé gidm thiéu kha n&ng gay ban, lam sach moi dung cu phong thi nghiém bang HCl lodng (1 + 10).
7 Chuan bi mau thir

MA&u thir 1a mau dé phan tich chung duoc chuén bi theo ISO 5069-2, 1ISO 13909-4 hoéc 1SO 13909-
6 tuy muc dich thi nghlem Ham Iu’o’ng 4m ctamau phal dam bao can béng v&i do am phong thi
nghlem Néu can, rai mau thanh I&p mdng trong th&i gian ngan nhat dé ham luong dm dat xap xi
can bang v&i dd am cua phong thir nghiém.

Trwée khi xac dinh, tron déu mau thir d& can bang.

Néu két qua tinh dwoc khac so voi két qua trén co s& phan tich nhw “khé khong khi” (xem diéu 9),
st dung phan con lai cila mau thi» xac dinh ham lwgng am theo phwong phap mé ta trong TCVN
8620 (ISO 5068), TCVN 11152 (ISO 11722) hoac TCVN 4919 (ISO 687).

8 Céch tién hanh
8.1 Phép xac dinh trang

Phép xac dinh trang co thé tién hanh tai cling mét thoi gian va trong cung diéu kién nhw phép xac
dinh thyc, nhwng khong cé mau thir.

8.2 Chuan bij dung dich thir
Tién hanh 13p lai quy trinh sau.

Can khoang 0,5 g chinh xac dén 0,000 1 g, phan méu thi va trén déu véi 0,8 g hén hop Eschka
(5.1) trong chén (6.2) gd nhe chén va cho pht Ién 0,2 g hon hgp Eschka.

Dat chén da c6 mau trén tam silica ngugi (6.3). Cho vao 16 mlp ngudi (6.4) va nung déu dén nhiét
d6 800 °C trong 2 h. Sau dé tiép tuc duy tri nhiét dé nay trong 2 h.

LAy tAm silica va chén ra khai 16 va dé& ngudi.

Chuyén phan trong chén vao chai nhia (6.5). Rira can bam vao lo bang 5 ml dén 10 ml nwéc (cach
khac cho vao céc 100 ml).

Thém 10 ml axit clohydric (5. 2) vao chén va dun nhe trén tAm gia nhiét. Chuyen vao chai (hoac cée).
Rera chén bang 5 ml nwéc va chuyén nwéc rira vao chai (cach khac cho vao céc). Lac nhe dén khi
qua trinh khéng con sinh ra cacbon dioxit.

CANH BAO Phai can than khi thém axit clohydric vi phan rng vé&i hén hop Eschka c6 téa
nhiét va giai phéng cacbon dioxit.

Sau d6 dé ngudi chai va diéu chinh khéi lwgng dung dich dén 50,0 g béng nwéc (cAch khac chuyén



dung dich tr cé¢ vao binh dinh mrc 50 ml va pha dén vach murc).
8.3 Dung dich chuan dé hiéu chuén

Cho thém 1 g hén hop Eschka (5.1) vao bén chai nhya (6.5) (cach khac cho vao céc). Cho thém
khoang 10 ml nwéc va 20 ml axit clohydric (5.2) d& hoa tan hén hop Eschka.

Sau d6 dé ngudi dung dich. Biéu chinh khéi lwong dung dich mét dén 50,0 g (cach khac chuyén
dung dich vao binh dinh mirc 50 ml va diéu chinh bang nuwéc dén vach mirc). Day 1a phép hiéu
chuén trdng. Lan lwot thém 1,00 ml, 2,00 ml va 3,00 ml + 0,02 ml chuan lam viéc (5.8) hoac (5.11)
twong &ng vao cac chai khac (hodc binh). Diéu chinh khébi lwong dung dich dén 50,0 g (cach khac
dung 50 ml). Cac dung dich chuan dé hiéu chuan nay 1a 1 pg/kg, 2 pg/kg va 3 pg/kg (hodc pg/l).

8.4 Chuan bj phép do

8.4.1 Quy dinh chung

Chuén bi dung dich theo 8.4.2 va 8.4.3.
8.4.2 Asen

Dung pipet Iy 10 ml ctia méi dung dich chuén hiéu chuan va dung dich tht, ké c& mau tréng, cho
vao cac lg nhya riéng biét c6 dung tich khoang 30 ml.

Thém 5 ml axit clohydric (5.2) vao tirng lo.
Thém 0,5 ml dung dich kali iot (5.4) vao tirng lo va dé yén khoang 20 min.
8.4.3 Selen

Duing pipet Iy 10 ml m&i dung dich hiéu chuan va dung dich thtr, k& ca mau trang, cho vao céc cao
thanh hodc 6ng thir c6 dung tich 25 ml dén 50 ml. Thém 5 ml HCI. Gia nhiét & 90 °C trong khoang
ttr 15 min dén 20 min dé khir selenat thanh selenit.

Khoéng lam séi hodc gia nhiét dung dich trong cdc hodc éng thir lau hon 20 min dé khir selenit thanh
nguyén t6 selen. Hiéu qua cua qua trinh khtr c6 thé dwoc danh gia bang viéc khiv natri selenat
chuan hiéu chuan va so sanh két qua véi chat chuén khong khir dwoc diéu ché tir natri selenit.

Dé& ngudi dung dich va diéu chinh thé tich dén giéa tri ban dau, 15 ml.

9 Xac dinh bang phwong phap quang phé hap thu nguyén te hodc huynh quang nguyén ti
sau khi phat sinh hydrua

Ma&y quang phd va thiét bj phat sinh hydrua dwgc chuan bi theo hwéng dan cltia nha ché tao. Xac
dinh asen tai bwédc séng 193,7 nm va selen tai buwdc séng 196,0 nm.

CHU THICH 1 Khéng quy dinh cac diéu kién hoat déng cla thiét bi vi cac thiét bi mua s&n khac
nhau va phu hgp theo cac phwong phap nguyén t&r héa va phat sinh hydrua.

CHU THICH 2 Céch khac, st dung may quang pho hap thu nguyén t&r hodc may quang pho huynh
quang nguyén tt, co thé str dung may quang phé phéat xa nguyén t& plasma dién cwc cdm ng, c6
trang bi thiét bj phat sinh hydrua.

Chuyén dung dich da chuan bi (8.4) vao thiét bj phat sinh hydrua, thém mét lwong dung dich natri
bohydrua (5.5) hodc mét vién natri bohydrua va chuyén hydrua da phat sinh cia chat phan tich vao
trong dung cu phét sinh nguyén t& trong dwérng quang ctia may do quang phd. Ghi lai tin hiéu hap
thu hoac huynh quang (chiéu cao pic hodc dién tich pic).

Lap lai quy trinh xac dinh déi v&i moi dung dich tréng, dung dich chuan hiéu chuan va dung dich thd.

Néu sé doc ctia bat ky dung dich thir nao la cao hon dung dich chuén hiéu chuén cao nhét, thi sau
dd dung dich thtr phai dwec pha loding véi dung dich thir trang va do lai, tai cing mot thoi diem ghi
lai hé so pha loang.



Tir cac s6 doc thu duoc tir dung dich chuén hiéu chuan, xay dwng dwong chuan clia ndng do chat
phan tich, tinh bang ug/kg hoac ug/l, theo cac so doc trén thiét bi (chiéu cao pic hoac dién tich pic).
Noéng dd asen hoac selen trong mau dung dich thr thu dwoc tir dwérng chuén.

St dung dwong chuan da xay dwng, chuyén ddi sé doc thu dwoc tir dung dich thtr va dung dich thiy
trang thanh néng dé dung dich thir tinh bang pg/kg hoac ug/l.

10 Biéu thij két qua
Nong do As va Se trong mau, biéu thi bang pg/g, tinh theo cong thirc sau:
Cas—Bae 50 F

. T w1
Astrongmau= 10 m

) @xﬂx;
Setrongmiu= 10 m
trong do

Cas la néng d6 As trong dung dich thi, tinh bang pg/kg hodc pg/l;

Bas 1a ndng dé As trong dung dich th tréng, tinh bang pg/kg hodc pg/l;
Cse la ndng dd Se trong dung dich thi, tinh bang pg/kg hodc pg/l;

Bse la néng do Se trong dung dich thiy trdng, tinh bang pg/kg hodc pg/l;
m la khéi lwong mau, tinh béng gam;

F la hé sb pha lodng, néu st dung.

Bao cao két qua la gia tri trung binh clia cac phép xéc dinh hai lan I4p lai, chinh xac dén 0,1 ug/g
trén co s& phan tich, cling nhw ham lwgng am cldia mau da phan tich.

11 D6 chum
11.1 Do lap lai

Két qua clia cac phép xac dinh hai lan 13p lai thuc hién tai cac thdi diém khac nhau, trong cung mot
phong thi nghlem do cung mét ngudi thao tac, trén cung mot thiét bi, trén cac phan mau thr dai
dién lay tr cing mét mau phan tich, khdong dwoc chénh nhau qua gia tri néu trong Bang 1.

Bang 1 - Sé liéu vé dé chum déi v&i asen va selen

Néng do Do I3p lai Po tai 1ap
ug/g
<1 0,1 pg/g 0,2 pg/g
> 1 10 % twong dbi 20 % twong dbi

11.2 Sw chénh léch té&i han cta dé tai lap

Gié tri trung binh cac két qua cla cac phep xac dinh hai lan Iap lai thee hién trong tirng phong cua
hai phong thi nghiém khac nhau trén cac phan mau dai dién lay tlr ciing mét mau sau lan cudi cling
chia mau, khéng dwoc chénh nhau qué céac gia tri néu trong Bang 1.

12 B&o céao thtr nghiém
Bé&o céo thir nghiém gém cac noéi dung sau:
a) nhan dang mau th;

b) vién dan tiéu chuén nay;



c) ngay, thang tién hanh phép th;
d) két qua va phuong phap biéu thj két qua.



