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Lêi nãi ®Çu 

TCVN 255 : 2007  thay thÕ TCVN 255 : 1995. 

TCVN 255 : 2007  hoµn toµn t−¬ng ®−¬ng víi ISO 609 :1996 vµ 

b¶n §Ýnh chÝnh kü thuËt 1 : 1996.  

TCVN 255 : 2007  do TiÓu ban Kü thuËt Tiªu chuÈn 

TCVN/TC27/SC3 Nhiªn liÖu kho¸ng r¾n − Than biªn so¹n, 

Tæng côc Tiªu chuÈn §o l−êng ChÊt l−îng ®Ò nghÞ, Bé Khoa 

häc vµ C«ng nghÖ c«ng bè. 
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Lêi giíi thiÖu 

Cã mét ph−¬ng ph¸p x¸c ®Þnh cacbon vµ hydro kh¸c víi tiªu chuÈn nµy ®−îc quy ®Þnh trong  

ISO 625 : 1996, Nhiªn liÖu kho¸ng r¾n – X¸c ®Þnh cacbon vµ hydro – Ph−¬ng ph¸p Liebig.  
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T i ª u  c h u È n  q u è c  g i a         TCVN 255 : 2007 

XuÊt b¶n lÇn 5 

Nhiªn liÖu kho¸ng r¾n −−−− X¸c ®Þnh cacbon vµ hydro −−−−  

Ph−¬ng ph¸p ®èt ë nhiÖt ®é cao   

Solid mineral fuels −  Determination of carbon and hydrogen −  

High temperature combustion method 

1   Ph¹m vi ¸p dông 

Tiªu chuÈn nµy quy ®Þnh ph−¬ng ph¸p x¸c ®Þnh tæng hµm l−îng cacbon vµ tæng hµm l−îng hydro 

trong than ®¸, than n©u, than non, vµ cèc b»ng ph−¬ng ph¸p ®èt ë nhiÖt ®é cao. 

KÕt qu¶ bao gåm cacbon trong cabonat vµ hydro trong hµm l−îng Èm vµ trong n−íc cña c¸c silicat bÞ 

hy®rat ho¸. ViÖc x¸c ®Þnh hµm l−îng Èm ®−îc tiÕn hµnh ®ång thêi vµ cÇn cã sù hiÖu chØnh thÝch hîp 

víi gi¸ trÞ cña hydro thu ®−îc khi ®èt. Còng cã thÓ x¸c ®Þnh ®−îc cacbon ®ioxit vµ gi¸ trÞ tæng cacbon 

®−îc hiÖu chØnh cho sù cã mÆt cña cacbonat kho¸ng chÊt. 

2   Tµi liÖu viÖn dÉn 

C¸c tµi liÖu viÖn dÉn sau lµ cÇn thiÕt khi ¸p dông tiªu chuÈn nµy. §èi víi c¸c tµi liÖu viÖn dÉn ghi 

n¨m ban hµnh th× ¸p dông b¶n ®−îc nªu. §èi víi c¸c tµi liÖu viÖn dÉn kh«ng ghi n¨m ban hµnh 

th× ¸p dông phiªn b¶n míi nhÊt, bao gåm c¶ c¸c b¶n söa ®æi (nÕu cã). 

TCVN 318 (ISO 1170) Than vµ cèc – TÝnh kÕt qu¶ ph©n tÝch trªn nh÷ng c¬ së kh¸c nhau. 

TCVN 1693 (ISO 1988) Than ®¸ – LÊy mÉu. 

TCVN 4919 (ISO 687) Cèc – X¸c ®Þnh ®é Èm trong mÉu ph©n tÝch. 

TCVN 4920 (ISO 925) Nhiªn liÖu kho¸ng r¾n – X¸c ®Þnh hµm l−îng cacbon ®ioxit – Ph−¬ng ph¸p 

träng l−îng. 

ISO 1015 : 1992   Brown coals and lignites – Determination of moisture content – Direct volumetric 

method (Than n©u vµ than non – X¸c ®Þnh hµm l−îng Èm – Ph−¬ng ph¸p thÓ tÝch trùc tiÕp).  

ISO 2309   Coke – Sampling (Cèc – LÊy mÉu). 

ISO 5068   Brown coals and lignites – Determination of moisture content – Indirect gravimetric method 

(Than n©u vµ than non – X¸c ®Þnh hµm l−îng Èm – Ph−¬ng ph¸p khèi l−îng gi¸n tiÕp). 
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ISO 5069-2   Brown coals and lignites – Principles of sampling – Part 2: Sample preparation for 

determination of moisture content and for general analysis (Than n©u vµ than non – Nguyªn t¾c  

lÊy mÉu – PhÇn 2: ChuÈn bÞ mÉu ®Ó x¸c ®Þnh hµm l−îng Èm vµ ®Ó ph©n tÝch chung). 

3   Nguyªn t¾c 

§èt khèi l−îng than hoÆc cèc ®· biÕt trong dßng oxy ë nhiÖt ®é 1 350 oC trong mét èng kh«ng 

thÊm khÝ. Toµn bé hydro ®−îc chuyÓn ho¸ thµnh n−íc vµ toµn bé cacbon chuyÓn thµnh cacbon 

®ioxit. C¸c s¶n phÈm nµy ®−îc hÊp thô bëi c¸c thuèc thö thÝch hîp vµ ®−îc x¸c ®Þnh theo ph−¬ng 

ph¸p khèi l−îng. C¸c l−u huúnh oxit vµ clo ®−îc gi÷ l¹i bëi mét èng cuèn b»ng l−íi b¹c t¹i ®Çu ra 

cña èng. 

4   Thuèc thö vµ vËt liÖu 

C¶nh b¸o   Ph¶i cÈn thËn khi tiÕp xóc víi thuèc thö v× nhiÒu thuèc thö cã tÝnh ®éc vµ ¨n mßn. 

Trong qu¸ tr×nh ph©n tÝch, nÕu kh«ng cã c¸c quy ®Þnh kh¸c, th× chØ dïng thuèc thö lo¹i tinh khiÕt 

ph©n tÝch vµ chØ dïng n−íc cÊt hoÆc n−íc cã ®é tinh khiÕt t−¬ng ®−¬ng. 

4.1   Magie peclorat, khan, cì h¹t nhá h¬n 1,2 mm  vµ tèt nhÊt lµ cã cì h¹t tõ 0,7 mm ®Õn 1,2 mm.  

C¶nh b¸o   Khi xö lý c¸c chÊt th¶i magie peclorat, ph¶i ¸p dông c¸c quy chuÈn kü thuËt hiÖn hµnh.  

Do tÝnh nguy hiÓm næ, kh«ng ®−îc t¸i chÕ magie peclorat. 

4.2   Natri hydroxit b¶o qu¶n trong m«i tr−êng tr¬, tèt nhÊt lµ dïng cì h¹t th«, vÝ dô tõ 3,0 mm 

®Õn 1,5 mm nh−ng kh«ng ®−îc mÞn h¬n lo¹i tõ 1,2 mm ®Õn 0,7 mm, vµ tèt nhÊt lµ lo¹i tù chØ thÞ. 

4.3   Nh«m «xit (alumina), ®−îc nghiÒn mÞn, cì h¹t kho¶ng 0,1 mm. 

4.4   Natri tetraborat, dung dÞch chuÈn ®é tiªu chuÈn, c(Na2B4O7) = 0,025 mol/l. 

Hoµ tan 9,5342 g natri tetraborate ®ecahy®rat trong n−íc vµ pha lo·ng ®Õn 1 lÝt, l¾c ®Òu. 

4.5   Hydro peroxit, kho¶ng 30 % khèi l−îng. 

4.6   L−íi b»ng b¹c nguyªn chÊt, kÝch th−íc lç kho¶ng 1 mm, lµm b»ng c¸c sîi cã ®−êng kÝnh 

kho¶ng 0,3 mm. 

4.7   Oxy, kh«ng cã hydro, tèt nhÊt lµ ®iÒu chÕ tõ kh«ng khÝ láng, nh−ng kh«ng b»ng ph−¬ng 

ph¸p ®iÖn ph©n. NÕu dïng dßng oxy ®iÒu chÕ b»ng ph−¬ng ph¸p ®iÖn ph©n cÇn ®i qua ®ång oxit 

nãng ®á tr−íc khi sö dông ®Ó khö mäi vÕt hydro. 
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4.8   Dung dÞch chØ thÞ hçn hîp 

4.8.1   Dung dÞch A 

Hoµ tan 0,125 gam axit benzoic 2-(4-®imethylaminophenylazo), muèi natri (metyl ®á) trong   

100 ml n−íc. 

4.8.2   Dung dÞch B 

Hoµ tan 0,083 gam chÊt 3,7-bis(®imethylamino)phenothiazin-5-ylium clorua (metylen xanh) trong 

100 ml n−íc. B¶o qu¶n trong chai tèi mµu. 

4.8.3   Dung dÞch hçn hîp 

Trén lÉn dung dich A vµ B theo khèi l−îng b»ng nhau. B¶o qu¶n trong chai tèi mµu. Dung dÞch 

hçn hîp nµy chØ dïng trong mét tuÇn. 

4.9   Kh«ng khÝ, dïng kh«ng khÝ nÐn. 

4.10   B«ng thñy tinh 

5   ThiÕt bÞ, dông cô 

5.1   C©n ph©n tÝch, cã ®é chÝnh x¸c ®Õn 0,1 mg. 

5.2   Dông cô thuû tinh cã chia ®é, phï hîp theo yªu cÇu ®èi víi lo¹i A trong c¸c Tiªu chuÈn 

vÒ: Dông cô thuû tinh dïng cho phßng thÝ nghiÖm vµ c¸c thiÕt bÞ liªn quan. 

5.3   Hai bé lµm s¹ch, mét ®Ó hÊp thô h¬i n−íc vµ cacbon ®ioxit tõ oxy dïng ®Ó ®èt ch¸y vµ bé 

thø hai ®Ó xö lý kh«ng khÝ t−¬ng tù dïng ®Ó lµm s¹ch bé hÊp thô tr−íc vµ sau mçi lÇn ph©n tÝch. 

L¾p ghÐp tõng bé sö dông c¸c èng ch÷ U hoÆc c¸c èng Midvale cã chøa c¸c thuèc thö víi tr×nh tù 

sau. 

a) Magiª peclorat (4.1) ®Ó hÊp thô n−íc; 

b) Natri hydroxyt b¶o qu¶n trong m«i tr−êng tr¬ (4.2) ®Ó hÊp thô cacbon ®ioxit; 

c) Magiª peclorat ®Ó hÊp thô n−íc sinh ra tõ ph¶n øng gi÷a cacbon ®ioxit vµ natri hydroxit. 

C¸c bé phËn lµm s¹ch cÇn ph¶i ®ñ lín ®Ó kh«ng ph¶i lu«n lu«n cho thªm thuèc thö ngay c¶ khi 

sö dông liªn tôc. 
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Chó thÝch 1  C¸c èng Midvale ®· n¹p chÊt hÊp thô vµ sö dông trong bé lµm s¹ch, nh− vËy lµ ®· ®−îc 

chuÈn bÞ cho lÇn sö dông tiÕp theo trong bé hÊp thô. 

5.4   ThiÕt bÞ ®èt 

5.4.1   Bé ®èt, gåm lß ®èt b»ng ®iÖn hoÆc c¸c lß, ®−îc thiÕt kÕ cã kh¶ n¨ng chøa èng ®èt (5.4.2) 

vµ nung nãng èng ®ã víi chiÒu dµi 125 mm ®Õn nhiÖt ®é 1 350 oC, vµ ®−êng cong ph©n bè nhiÖt 

®é ®èt ®−îc thÓ hiÖn trªn H×nh 1. Th«ng th−êng bé gia nhiÖt cÇn mét lß phô ®Ó ®¶m b¶o cuén l−íi 

b¹c (5.9) ®−îc gi÷ ë nhiÖt ®é (kho¶ng tõ 600 oC ®Õn 800 oC). VÝ dô c¸c lß phï hîp cã thÓ dïng lµ.  

a) Lß ®−îc quÊn d©y molyp®en hoÆc vonfram; 

b) Lß ®−îc quÊn d©y platin hoÆc platin-rodi; 

c) Lß ®−îc ®−îc ®èt nãng b»ng thanh silic cacbon.  

Chó thÝch    

2) Lo¹i c) cã gi¸ thµnh ban ®Çu thÊp nhÊt vµ ®¸p øng ®−îc yªu cÇu trong khi dïng. 

3) C¸c lo¹i lß th−êng dïng ®Ó x¸c ®Þnh cacbon hoÆc l−u huúnh trong thÐp lµ kh«ng phï hîp, v× kh«ng cã 

ng¨n phô ®Ó gi÷ cuén l−íi b¹c ë nhiÖt ®é chÝnh x¸c. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

H×nh 1 _ §−êng cong ®Æc ch−ng ph©n bè nhiÖt cña lß nung 
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Kho¶ng c¸ch tõ ®Çu vµo, mm 

èng ®èt Cuén l−íi b¹c 

Sîi kho¸ng bÒn nhiÖt 
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5.4.2   èng ®èt, cã ®−êng kÝnh ngoµi kho¶ng 28 mm, thµnh èng dµy 3 mm vµ dµi 650 mm, ®−îc 

chÕ t¹o b»ng sø chÞu löa alumin vµ kh«ng thÊm khÝ ®Õn nhiÖt ®é 1 400 oC. PhÇn cuèi cña èng ®èt 

ph¶i ®−îc lµm chËm l¹i b»ng sîi kho¸ng chÞu nhiÖt ®Ó ng¨n chÆn sù ng−ng tô trong èng. 

5.4.3   ThuyÒn ®èt, b»ng sø kh«ng tr¸ng men vµ kh«ng chøa s¾t, thuyÒn cã kÝch th−íc dµi 

kho¶ng 60 mm, réng 12,5 mm vµ s©u 10 mm, ®èi víi c¸c mÉu than ®¸ vµ mÉu cèc, vµ dµi kho¶ng 

75 mm, réng 15 mm, s©u 10 mm ®èi víi than n©u vµ than non, cã kh¶ n¨ng chÞu ®−îc nhiÖt ®é 1 

350 oC. 

Chó thÝch 4   C¸c thuyÒn ®èt kh«ng ®−îc rép, mÊt mÇu hoÆc thay ®æi khèi l−îng khi bÞ ®èt nãng trong oxy 

ë nhiÖt ®é 1 350 oC trong 3 giê. ThuyÒn phï hîp cã thÓ dïng ®−îc tõ 10 ®Õn 20 lÇn vµ sau ®ã bá v× cã tro 

®äng l¹i. §èi víi lo¹i than cã hµm l−îng tro cao cã thÓ lãt thuyÒn b»ng nh«m «xit tr−íc khi cho mÉu vµo, ®Ó 

ng¨n sù nãng ch¶y tro ë thuyÒn ®èt. 

5.5   Bé hÊp thô liªn hoµn, ®Ó hÊp thô n−íc vµ cacbon ®ioxit sinh ra khi ®èt mÉu. C¸c èng 

Midvale (H×nh 2), t¹o mét diÖn tÝch ph¶n øng réng, ®−îc sö dông ®Ó lµm gi¶m bít ¸p suÊt ng−îc 

trong bé hÊp thô, vµ ng¨n tr¹ng th¸i rß rØ qua m¨ng s«ng cao su sang thanh ®Èy. L¾p ghÐp bé 

liªn hoµn sö dông c¸c thuèc thö sau ®©y theo thø tù quy ®Þnh: 

KÝch th−íc tÝnh b»ng milimÐt 
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a) Magie peclorat (4.1) ®Ó hÊp thô n−íc sinh ra trong lóc ®èt; 

b) Natri hydroxit b¶o qu¶n trong m«i tr−êng tr¬ (4.2) ®Ó hÊp thô cacbon hydroxit; 

c) Magiª peclorat ®Ó hÊp thô n−íc sinh ra tõ ph¶n øng gi÷a cacbon ®ioxit vµ natri hydroxit. 

§Æt b«ng thuû tinh (4.10) ®· lµm kh« ë 105 oC trong 1 giê, trªn vµ d−íi c¸c chÊt hÊp thô ®Ó ng¨n 

mang bôi vµo do luång oxy m¹nh vµ gi÷ cho èng Midivale kh«ng bÞ r¹n nøt do nhiÖt ®é cña ph¶n 

øng. H×nh 3 m« t¶ mét bé hÊp thô liªn hoµn ®Æc tr−ng cïng víi chi tiÕt cña vËt liÖu nhåi. A lµ b×nh 

hÊp thô n−íc; B vµ C lµ b×nh hÊp thô cacbon ®ioxit, C lµ bé kiÓm so¸t hiÓn thÞ khi nµo vËt liÖu 

nhåi ë B cÇn thay thÕ. BÊt cø l−îng n−íc nµo tho¸t ra tõ B do ph¶n øng gi÷a natri hydroxit vµ 

cacbon ®ioxit sÏ bÞ hÊp thô ë C. 

§Çu vµo cña èng hÊp thô n−íc ®−îc ®−a vµo qua nót chÞu nhiÖt, sao cho n−íc sÏ phun ë phÝa 

trong cña nót. TÊt c¶ c¸c chç nèi cña èng ®−îc lµm b»ng khíp nèi thuû tinh, dïng èng lãt cao su 

®Ó lµm kÝn. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Chó gi¶i 

1   B«ng thuû tinh     3   Magie perclorat, cã cì h¹t tõ 1,2 mm ®Õn 0,7 mm 

2   Natri hydroxit (xem 4.2)    4   §Çu vµo 

1 

1 1 
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H×nh 3 _ Bé hÊp thô 

5.6   Hai l−u l−îng kÕ, c¶ hai cã kh¶ n¨ng ®o l−u l−îng kh«ng khÝ ®Õn 300 ml/phót. 

5.7   Nót chÞu nhiÖt (acrilonitril hoÆc clopren), ®Ó nèi bé hÊp thô víi èng ®èt.  

5.8   Que ®Èy b»ng silica hoÆc b»ng thÐp, lµ mét thanh hoÆc mét èng ®−îc bÞt kÝn, cã ®−êng 

kÝnh kho¶ng 6 mm vµ dµi 450 mm mét ®Çu ®Üa ®−êng kÝnh 12 mm, dïng ®Ó ®Èy thuyÒn vµo vïng 

nãng cña èng ®èt. Que ®Èy dÔ dµng luån qua èng thuû tinh hoÆc èng kim lo¹i h×nh ch÷ T, mét 

®Çu cña èng nµy l¾p khÝt vµo nót ®Ëy kÝn, ®Çu vµo cña èng ®èt, ®Çu kia ®−îc g¾n b»ng mét èng lãt 

b»ng cao su (xem Chó thÝch 5), mµ que ®Èy luån qua èng nèi nµy. èng lãt cao su ng¨n sù tho¸t 

oxy qua èng ngang cña èng ch÷ T. Que ®Èy ®−îc ®¸nh dÊu tõ ®Çu ®Üa ®Ó nhËn biÕt ch¾c ch¾n vÞ 

trÝ cña thuyÒn trong èng ®èt khi ®Èy thuyÒn vµo. 

Chó thÝch 5   èng cao su ®−îc thay ®æi ®Þnh kú ®Ó tr¸nh sù rß rØ. 

5.9   Cuén l−íi b¹c, ®Ó hÊp thô clo vµ l−u huúnh oxit. Cuén l−íi b¹c tinh khiÕt (4.6) ®Ó t¹o thµnh 

h×nh nót, cã chiÒu dµi 75 mm vµ ®−êng kÝnh ®ñ ®Ó ®¶m b¶o cã thÓ tr−ît võa khÝt trong èng ®èt 

(5.4.2). Mét sîi d©y b¹c tinh khiÕt dµy ®−îc luån qua gi÷a cuén d©y ®Ó cuén d©y dÔ dµng dÞch 

chuyÓn trong èng.  

5.10   B×nh t¹o bät, dïng khi x¸c ®Þnh vÞ trÝ chÝnh x¸c cuén l−íi b¹c (xem 6.2). Cã thÓ lµ èng s«i 

lín, chai cæ réng hoÆc chai Dreschel cã ®Üa thuû tinh sôc khÝ, víi kÝch th−íc lç lín nhÊt tõ  

0,015 mm ®Õn 0,040 mm ®Æt trong èng ®èt khÝ. §−êng kÝnh cña b×nh hÊp thô ph¶i phï hîp ®Ó ®Üa 

ngËp s©u Ýt nhÊt 90 mm trong dung dÞch hÊp thô; b×nh cã ®−êng kÝnh trong 35 mm vµ s©u 150 mm 

lµ phï hîp. Nèi èng nèi silic hoÆc èng ®èt ®−îc l¾p vµo èng cña b×nh t¹o bät. 

§Ó ng¨n ngõa tr¹ng th¸i rß rØ t¹i èng bäc b»ng cao su ë ®Çu vµo cña b×nh t¹o bät, nèi b×nh t¹o bät 

víi b¬m hót qua bé ®iÒu ¸p ®Ó duy tr× sù hót nhÑ t¹i ®Çu vµo cña èng ®èt. 

§Ó l¾p r¸p c¸c thiÕt bÞ mét c¸ch thuËn tiÖn, xem minh ho¹ trong H×nh 4. 

5.11   D©y chÞu nhiÖt, ®−êng kÝnh kho¶ng 2,5 mm vµ dµi 450 mm, mét ®Çu cã mãc ®Ó di chuyÓn 

thuyÒn tõ èng ®èt ra ®Æt trªn tÊm cøng chÞu nhiÖt. 

6   ChuÈn bÞ thiÕt bÞ  

6.1   ChuÈn bÞ èng ®èt 
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Luån èng ®èt (5.4.2) vµo lß (xem 5.4.1) sao cho ®Çu èng nh« ra ngoµi 75 mm. Bäc phÇn nh« ra 

b»ng sîi kho¸ng ®Ó ng¨n n−íc ng−ng tô trong èng. §−a nót cao su cã que ®Èy silica hoÆc thÐp 

(5.8) vµo ®Çu vµo cña èng ®èt vµ nèi nguån cung cÊp oxy tinh khiÕt (xem 4.7 vµ 5.3) vµo èng 

ng−ng cña èng thuû tinh hoÆc èng kim lo¹i h×nh ch÷ T. 

Chó thÝch 6   Kho¶ng c¸ch èng ®èt nh« ra khái lß cã thÓ gi¶m xuèng ®Õn kho¶ng 40 mm, nÕu cã lß phô. 
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Chó thÝch   Trong qu¸ tr×nh x¸c ®Þnh, thay b×nh t¹o bät b»ng bé hÊp thô vµ th¸o b¬m hót ra. 

Hinh 4 _ Bè trÝ thiÕt bÞ ®Þnh vÞ cuén l−íi b¹c 
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6.2   §Þnh vÞ cuén l−íi b¹c  

§−a cuén l−íi b¹c (5.9) vµo miÖng èng ®èt (5.4.2) dµi kho¶ng 75 cm víi lß. T¹i nhiÖt ®é lµm viÖc 

cña lß chÝnh 1 350 oC vµ lß phô (nÕu cã) ë nhiÖt ®é yªu cÇu vÏ ®−êng cong nhiÖt ®é ®èt nh− nªu 

ë H×nh 1. Nèi b×nh t¹o bät (5.10) chøa dung dÞch hydro peroxit (4.5) 3 % khèi l−îng vµo ®Çu ra 

cña èng ®èt sö dông nót chÞu nhiÖt (5.7), vµ bËt c«ng t¾c b¬m hót (xem H×nh 4). 

§èt 0,5 g than cã chøa l−u huúnh tõ 1 % khèi l−îng ®Õn 2 % khèi l−îng, sö dông quy tr×nh m« t¶  

ë  8.2 (nh−ng kh«ng bao gåm bé hÊp thô liªn hoµn). Röa èng nèi silic ®ioxit (xem 5.10) vµ chuyÓn 

dung dÞch trong b×nh t¹o bät vµo b×nh läc h×nh nãn 250 ml, thªm 2 giät hoÆc 3 giät dung dÞch chØ 

thÞ hçn hîp (4.8) vµ ®o l−îng clo vµ l−u huúnh oxit ®i qua cuén l−íi b¹c b»ng c¸ch chuÈn ®é 

hydro peroxit víi dung dÞch natri tetraborat (4.4) ®Õn mÇu x¸m trung tÝnh. 

§Èy cuén l−íi b¹c tõng nÊc 5 mm vµ lµm l¹i thÝ nghiÖm cho ®Õn khi t×m ®óng vÞ trÝ cña cuén l−íi 

b¹c, t¹i ®ã thÓ tÝch cña dung dÞch natri tetraborat øng víi ®iÓm cuèi kh«ng lín h¬n 0,2 ml, thÓ tÝch 

nµy biÓu thÞ Ýt nhÊt 99 % l−îng l−u huúnh oxit bÞ cuén l−íi b¹c gi÷ l¹i. Dïng c¸ch nh− trªn ®Ó x¸c 

®Þnh chÝnh x¸c vÞ trÝ cña cuén l−íi b¹c. 

Th¸o b×nh t¹o bät, bé ®iÒu chØnh ¸p suÊt vµ b¬m hót. Dïng d©y chÞu nhiÖt (5.11), lÊy thuyÒn ®èt 

ra ®Æt trªn tÊm vËt liÖu chÞu nhiÖt phï hîp.  

Cuén l−íi l−íi b¹c cã xu h−íng co l¹i khi bÞ sö dông liªn tôc do ®ã rÊt cÇn kiÓm tra ®−êng kÝnh ®Ó 

®¶m b¶o cuén l−íi tr−ît võa khÝt trong èng ®èt. 

Khi kh«ng dïng èng ®èt, ®Ó b¶o vÖ cuén l−íi b¹c khái nhiÔm bÈn kh«ng khÝ cÇn bÞt kÝn c¶ hai  

®Çu èng. 

Chó thÝch 7   Cuén l−íi b¹c cã thÓ hÊp thô mét l−îng l−u huúnh t−¬ng ®−¬ng ®Õn 7 % khèi l−îng cña 

mÉu; víi l−îng l−u huúnh cao h¬n, cÇn gi¶m bít l−îng mÉu theo tû lÖ. Cuén l−íi b¹c cÇn ®−îc th−êng xuyªn 

lµm s¹ch b»ng c¸ch ®un trong n−íc s«i (®Ó lo¹i b¹c sunfat), ®un trong dung dÞch am«ni¾c ®Ëm ®Æc (®Ó lo¹i 

b¹c clorua) vµ cuèi cïng trong n−íc, sau ®ã ®em sÊy kh«. Tæng hµm l−îng l−u huúnh trong mÉu thö trong 

hai lÇn röa cuén l−íi kh«ng qu¸ 0,035 gam. 

6.3   ChuÈn bÞ bé hÊp thô liªn hoµn 

B¾t ®Çu cña mçi ngµy lµm viÖc, èng Midvale ph¶i ®−îc chuÈn bÞ b»ng c¸ch c¸c èng nµy ph¶i 

®−îc lµm s¹ch trong kh«ng khÝ 10 phót trong khi nèi víi c¸c thiÕt bÞ. Sau khi lµm s¹ch, èng 

Midvale ®−îc g¾n kÝn, ®Ó nguéi trong kho¶ng 20 phót trong mét thïng bäc kÝn giã, lau kü b»ng v¶i 

vµ c©n víi thao t¸c nhÑ nhµng nhÊt. Thùc hiÖn l¹i quy tr×nh cho ®Õn khi chªnh lÖch khèi l−îng 

cña mçi èng nhá h¬n 1 mg. 
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7   ChuÈn bÞ mÉu thö 

ChuÈn bÞ mÉu thö ®Ó ph©n tÝch theo TCVN 1963 (ISO 1988), ISO 2309 hoÆc ISO 5069-2. §¶m 

b¶o hµm l−îng Èm cña mÉu ph¶i c©n b»ng víi ®é Èm phßng thÝ nghiÖm mµ mÉu tiÕp xóc. NÕu 

cÇn, r¶i mÉu thµnh líp máng ®Ó mÉu c©n b»ng vÒ ®é Èm trong thêi gian ng¾n nhÊt. 

Tr−íc khi b¾t ®Çu phÐp x¸c ®Þnh, trén ®Òu mÉu thö Ýt nhÊt mét phót, tèt nhÊt lµ trén b»ng m¸y. 

Sau khi c©n phÇn mÉu thö (xem ®iÒu 8), sö dông phÇn cßn l¹i cña mÉu thö x¸c ®Þnh hµm l−îng 

Èm theo TCVN 4919 (ISO 687), ISO 1015 hoÆc ISO 5068). ChuÈn bÞ mét phÇn mÉu thö nÕu yªu 

cÇu x¸c ®Þnh cacbon ®ioxit nh− TCVN 4920 (ISO 925). 

8   C¸ch tiÕn hµnh  

8.1   ChuÈn bÞ  

N©ng nhiÖt ®é cña lß nung hoÆc c¸c lß nung (xem 5.4.1) ®Õn khi ®¹t yªu cÇu cña ®−êng cong 

ph©n bè nhiÖt ®é nh− trong H×nh 1 vµ ®¶m b¶o cuén l−íi b¹c (5.9) ®· n»m ®óng vÞ trÝ. Cho oxy 

tinh khiÕt vµo thiÕt bÞ trong 30 phót (xem 4.7 vµ 5.3) tr−íc khi nhiÖt ®é ®¹t ®Õn 1 350 oC vµ ®iÒu 

chØnh l−u l−îng ®Õn 300 ml/phót. 

8.2   §èt phÇn mÉu thö 

C©n kho¶ng 0,5 g mÉu thö chÝnh x¸c ®Õn 0,1 mg, vµ tr¶i ®Òu trªn ®¸y thuyÒn ®èt (5.4.3) kh« 

s¹ch, phñ kÝn mÉu trong thuyÒn ®èt b»ng 0,5 g nh«m oxit (4.3) (lµm cÈn thËn ®Ó 0,5 g nh«m oxit 

cã thÓ phñ kÝn mÉu trong thuyÒn). Nèi mét bé hÊp thô (5.5) ®· ®−îc lµm s¹ch ®· c©n tr−íc vµ 

chuyÓn thuyÒn chøa mÉu thö vµo èng ®èt (5.4.2) t¹i vÞ trÝ sao cho t©m cña thuyÒn c¸ch t©m cña 

vïng nãng nhÊt lµ 240 mm. Rót que ®Èy silica hoÆc thÐp ra ngoµi, thay nót cao su vµ tiÕp tôc ®−a 

oxy tinh khiÕt vµo víi l−u l−îng 300 ml/phót. Sau mét phót, ®Èy thuyÒn vÒ phÝa tr−íc 40 mm. ë 

cuèi cña chu kú thø n¨m mçi chu kú mét phót, ®Èy thuyÒn vÒ phÝa tr−íc kho¶ng 40 mm, mçi lÇn 

nh− vËy kÐo que ®Èy b»ng silica hoÆc b»ng thÐp (5.8) ra ®Ó tr¸nh sù biÕn d¹ng; sau lÇn ®Èy cuèi 

cïng t©m cña thuyÒn ®èt trïng víi t©m cña vïng nãng nhÊt (xem Chó thÝch 8). Sau ®ã gi÷ thuyÒn 

®èt ë vïng nãng nhÊt thªm 4 phót. 

Chó thÝch 8   §èi víi c¸c lo¹i than gi¶i phãng hµm l−îng chÊt bèc víi tèc ®é cao trong giai ®o¹n nung 

nãng ban ®Çu, cã thÓ lµm bay theo c¸c h¹t cacbon kh«ng ch¸y. §èi víi c¸c lo¹i than nµy, tèc ®é ®Èy cã thÓ 

gi¶m bít theo c¸ch sau: 

ChuyÓn thuyÒn ®èt chøa mÉu thö vµo sao cho t©m cña thuyÒn ®èt c¸ch t©m cña vïng nãng nhÊt lµ 240 mm. 

Sau mét phót ®Èy thuyÒn ®èt vÒ phÝa tr−íc 20 mm. ë cuèi mçi chu kú mét  phót cña chu kú thø m−êi mét, 

®Èy thuyÒn vÒ phÝa tr−íc 20 mm. Gi÷ thuyÒn ®èt ë vïng nãng nhÊt thªm 4 phót n÷a. 
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§èi víi lo¹i than kÐm ph¶n øng, vÝ dô nh− than chøa d−íi 0,5 % chÊt bèc, tèc ®é ®Èy còng cã thÓ gi¶m bít 

theo c¸ch trªn. 

8.3   KÕt thóc 

Th¸o bé hÊp thô (5.5) ra, nèi víi bé läc vµ thæi kh«ng khÝ s¹ch kho¶ng 10 phót víi l−u l−îng  

tõ 200 ml/phót ®Õn 250 ml/phót. Th¸o c¸c b×nh hÊp thô A, B vµ C, ®Ëy n¾p l¹i vµ nót c¸c nh¸nh 

bªn trung t©m råi ®Ó nguéi trong thïng kÝn giã (xem Chó thÝch 9). 

Lau èng Midvale (xem 5.5) cÈn thËn b»ng v¶i, lÊy c¸c miÕng ®Öm kÝn ra vµ c©n c¸c b×nh hÊp thô 

(xem Chó thÝch 9) víi thao t¸c nhÑ nhµng nhÊt (xem Chó thÝch 10). 

Dïng d©y chÞu nhiÖt mét ®Çu cã mãc (5.11), ®Ó kÐo thuyÒn ®èt ra vµ ®Ó lªn mét tÊm vËt liÖu chÞu 

löa dµy. 

Chó thÝch 

9) C¸c èng Midvale dïng ®Ó hÊp thô khÝ cacbonic, cho phÐp lµm nguéi chËm trong 60 phót tr−íc khi c©n. 

Khi kh«ng nèi víi c¸c thiÕt bÞ, cÇn b¶o vÖ c¸c b×nh Midvale khái bÞ « nhiÔm do kh«ng khÝ b»ng c¸ch ®ãng 

n¾p vµ miÕng ®Öm kÝn b»ng cao su vµo c¸c nh¸nh hë. Th«ng th−êng, c©n c¸c èng hÊp thô sau khi lau s¹ch 

vµ kh«ng cã miÕng ®Öm kÝn. NÕu khèi l−îng cña èng C t¨ng thªm kh«ng qu¸ 0,05 gam, lo¹i bá èng B vµ nhåi l¹i. 

10) Trong ®iÒu kiÖn Èm −ít nhÊt ®Þnh khi lau èng hÊp thô b»ng v¶i cã thÓ g©y tÜnh ®iÖn, vµ ¶nh h−ëng ®¸ng 

kÓ kÕt qu¶ c©n. Tr−êng hîp ®ã cÇn tÝnh ®Õn viÖc sö dông m¸y khö tÜnh ®iÖn. 

9   PhÐp thö tr¾ng 

TiÕn hµnh phÐp thö tr¾ng theo quy tr×nh nh− m« t¶ trong ®iÒu 8, bao gåm nh«m oxit nh−ng kh«ng 

cã mÉu thö. 

NÕu trong phÐp thö tr¾ng khèi l−îng cña èng Midvale t¨ng lín h¬n 0,001 gam, lo¹i bá mÉu vµ nhåi 

l¹i. 

10   BiÓu thÞ kÕt qu¶ 

10.1   Tæng hµm l−îng cacbon 

Tæng hµm l−îng c¸c bon, wC, cña mÉu ph©n tÝch, biÓu thÞ theo phÇn tr¨m khèi l−îng, ®−îc tÝnh 

theo c«ng thøc sau: 

1

3229,27
m

mm
w
C

−
×=  

trong ®ã 

m1  lµ khèi l−îng phÇn mÉu thö, tÝnh b»ng gam; 
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m2  lµ l−îng t¨ng khèi l−îng cña c¸c b×nh hÊp thô B vµ C trong phÐp x¸c ®Þnh, tÝnh b»ng gam; 

m3  lµ l−îng t¨ng khèi l−îng cña c¸c b×nh hÊp thô B vµ C trong phÐp thö tr¾ng (xem ®iÒu 9), 

tÝnh b»ng gam. 

10.2   Hµm l−îng cacbon h÷u c¬ 

Hµm l−îng cacbon h÷u c¬, wC,o, cña mÉu ph©n tÝch tæng cacbon trõ cacbonat tån t¹i trong thµnh 

phÇn kho¸ng biÓu thÞ b»ng phÇn tr¨m khèi l−îng, theo c«ng thøc: 

2
9272,0, COCoC
www ×−=  

trong ®ã  

2CO
w lµ hµm l−îng cacbon ®ioxit, cña cacbonat v« c¬ trong mÉu ph©n tÝch [x¸c ®inh theo TCVN 

4920 (ISO 925)] biÓu thÞ b»ng phÇn tr¨m khèi l−îng. 

10.3   Tæng hµm l−îng hydro  

Hµm l−îng hydro, wH, trong mÉu nh− ®· ph©n tÝch, ®−îc biÓu thÞ b»ng phÇn tr¨m khèi l−îng, theo 

c«ng thøc: 

1

5419,11
m

mm
w
H

−
×=  

trong ®ã 

m1 lµ khèi l−îng phÇn mÉu thö, tÝnh b»ng gam; 

m4 lµ l−îng t¨ng khèi l−îng cña b×nh hÊp thô A, trong phÐp x¸c ®Þnh, tÝnh b»ng gam; 

m5 lµ l−îng t¨ng khèi l−îng cña b×nh hÊp thô A, trong phÐp thö tr¾ng (xem ®iÒu 9), tÝnh b»ng gam. 

10.4   Tæng hµm l−îng hydro, trõ hydro cã trong ®é Èm 

Tæng hµm l−îng hydro trõ ®i l−îng hydro cã trong ®é Èm, 
1H

w  cña mÉu ph©n tÝch, l−îng hydro v« 

c¬ vµ hydro cã trong n−íc cña thµnh phÇn kho¸ng, ®−îc biÓu thÞ b»ng phÇn tr¨m khèi l−îng, theo 

c«ng thøc: 

Mww
HH

9111,0
1

−=  

Trong ®ã  

M lµ hµm l−îng Èm cña mÉu ph©n tÝch, biÓu thÞ b»ng phÇn tr¨m khèi l−îng. 

10.5   Th«ng tin bæ xung 

Nguån gèc cña c¸c hÖ sè dïng ®Ó tÝnh to¸n ë ®iÒu tõ 10.1 ®Õn 10.4 ®−îc thÓ hiÖn chi tiÕt trong 

Phô lôc A. 
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KÕt qu¶ lµ gi¸ trÞ trung b×nh cña phÐp x¸c ®Þnh kÐp, chÝnh x¸c ®Õn 0,1 % khèi l−îng ®èi víi viÖc 

x¸c ®Þnh cacbon vµ chÝnh x¸c ®Õn 0,01 % khèi l−îng ®èi víi viÖc x¸c ®Þnh hydro. 

C¸c kÕt qu¶ x¸c ®Þnh m« t¶ trong tiªu chuÈn nµy ®−îc biÓu thÞ ë tr¹ng th¸i "kh« kh«ng khÝ". KÕt 

qu¶ tÝnh to¸n dùa trªn c¸c tr¹ng th¸i kh¸c ®−îc ¸p dông theo TCVN 381 (ISO 1170). 

11   §é chôm 

11.1   Giíi h¹n cña ®é lÆp l¹i 

KÕt qu¶ cña c¸c phÐp x¸c ®Þnh kÐp thùc hiÖn t¹i c¸c thêi ®iÓm kh¸c nhau trong cïng mét phßng 

thÝ nghiÖm, do cïng mét ng−êi thao t¸c, trªn cïng mét thiÕt bÞ, trªn c¸c phÇn mÉu thö ®¹i diÖn lÊy 

tõ cïng mét mÉu ph©n tÝch, kh«ng ®−îc chªnh nhau qu¸ gi¸ trÞ trong B¶ng 1.  

B¶ng 1 – Chªnh lÖch lín nhÊt cho phÐp gi÷a c¸c kÕt qu¶ 

Chªnh lÖch lín nhÊt cho phÐp gi÷a c¸c kÕt qu¶ 
(®−îc tÝnh theo cïng hµm l−îng Èm) Nguyªn tè 

Giíi h¹n cña ®é lÆp l¹i Chªnh lÖch tíi h¹n cña ®é t¸i lËp 

Cacbon 0,25 % gi¸ trÞ tuyÖt ®èi 0,5 % gi¸ trÞ tuyÖt ®èi 

Hydro 0,12 % gi¸ trÞ tuyÖt ®èi 0,25 % gi¸ trÞ tuyÖt ®èi 

11.2   Sù chªnh lÖch tíi h¹n cña ®é t¸i lËp 

Gi¸ trÞ trung b×nh cña c¸c kÕt qu¶ cña c¸c phÐp x¸c ®Þnh kÐp thùc hiÖn ë mét trong hai phßng thÝ 

nghiÖm kh¸c nhau trªn c¸c phÇn mÉu ®¹i diÖn lÊy tõ cïng mét mÉu, sau lÇn chia mÉu cuèi cïng 

kh«ng ®−îc chªnh  nhau qu¸ gi¸ trÞ trong B¶ng 1, ë møc 95 % ®é tin cËy. 

12   B¸o c¸o thö nghiÖm 

B¸o c¸o thö nghiÖm gåm c¸c néi dung sau:  

a)  viÖn dÉn tiªu chuÈn nµy; 

b)  nhËn d¹ng mÉu thö; 

c)  kÕt qu¶ vµ ph−¬ng ph¸p biÓu thÞ kÕt qu¶; 

d) nh÷ng ®iÒu kiÖn kh«ng b×nh th−êng ®−îc ghi nhËn trong qu¸ tr×nh x¸c ®Þnh; 

e)  c¸c thao t¸c kh«ng qui ®Þnh trong tiªu chuÈn nµy, hoÆc coi lµ tuú ý; 

f)  ngµy, th¸ng tiÕn hµnh phÐp thö. 
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Phô lôc A 

(tham kh¶o) 

DÉn suÊt c¸c hÖ sè sö dông trong c¸c c«ng thøc cña ®iÒu 10 

 
A.1   Kh¸i qu¸t 

Trong phô lôc nµy c¸c khèi l−îng nguyªn tö vµ khèi l−îng ph©n tö ®−îc tr×nh bµy b»ng c«ng thøc 

ho¸ häc ®Æt trong ngoÆc vu«ng. Khèi l−îng nguyªn tö t−¬ng ®èi cho trong B¶ng A.1 ®−îc sö 

dông trong tÝnh to¸n.  

B¶ng A.1  

Nguyªn tè Ký hiÖu Khèi l−îng nguyªn tö t−¬ng ®èi 

Cacbon C 12,011 

Hydro H 1,008 

oxi O 15,999 

 
A.2   Cacbon (xem 10.1) 

Tæng hµm l−îng cacbon trong mÉu thö, 
C
w , tÝnh b»ng phÇn tr¨m, theo c«ng thøc: 

12

32

][

100)(][

mCO

mmC
w
C

×

×−×
=  

trong ®ã 

m1 lµ khèi l−îng phÇn mÉu thö, tÝnh b»ng gam; 

m2 lµ l−îng t¨ng khèi l−îng cña c¸c b×nh hÊp thô B vµ C trong phÐp x¸c ®Þnh, tÝnh b»ng gam; 

m3 lµ l−îng t¨ng khèi l−îng cña c¸c b×nh hÊp thô B vµ C trong phÐp thö tr¾ng, tÝnh b»ng gam. 

Do ®ã 

1

32 )(29,27

m

mm
w
C

−×
=  

 
A.3   Hydro (Xem 10.3) 

Tæng hµm l−îng hydro trong mÉu thö, 
H
w , tÝnh b»ng phÇn tr¨m, theo c«ng thøc: 
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12

54

][

100)(][

mOH

mmH
w
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trong ®ã 

m1 lµ khèi l−îng phÇn mÉu thö, tÝnh b»ng gam; 

m4 lµ l−îng t¨ng khèi l−îng cña b×nh hÊp thô A trong phÐp x¸c ®Þnh, tÝnh b»ng gam; 

m5 lµ l−îng t¨ng khèi l−îng cña b×nh hÊp thô A  trong phÐp thö tr¾ng, tÝnh b»ng gam. 

Do ®ã 

1

54 )(19,11
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