\

TIEUCHUAN QUOC GIA

—
O
<
Z

TCVN 12120:2017
ISO 975:2013

Xuit ban 1an 1

, ‘THAN NAU VA THAN NON -
XAC DINH HAM LUQNG CHAT TAN TRONG BENZEN -
PHUONG PHAP CHIET BAN T PONG

Brown coals and lignites -
Determination of yield of benzene-soluble extract - Semi-automatic method

HA NOI - 2017



L&i néi dau

TCVN 12120:2017 hoan toan twong dwong voi 1SO 975:2013.

TCVN 12120:2017 do Ban ky thuat tiéu chudn qudc gia
TCVN/TC27 Nhién liéu khoang rén bién soan, Tong cuc
Tiéu chudn Do lwdng Chét lwong d@é nghi, B& Khoa hoc va
Céng nghé céng bé.
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Loi gidi thiéu

Xéc dinh ham lwgng chét tan trong benzen thure hién bang cach siv dung bd dung cu chiét ban-tw
ddng; hé thdng thiét bj két hop qua trinh chiét, xic rlva va lam bay hoi. Ngay khi mdu duoc dua
véao khoang chiét clia bd dung cu, phép thlr c¢6 thé dwoc thie hién tw dong.
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Than ndu va than non - Xac dinh ham lweng chat tan trong
benzen - Phwong phap chiét ban tw déng

Brown coals and lignites - Determination of yield of benzene-soiuble extract -
Semi-automatic method

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuadn nay qui dinh phuong phap chiét ban ty dong dé xac Ginh ham lwgng chat tan trong
benzen ctia than nau va than non.

2 Tai liéu vién dén

Cac tai lieu vién dan sau 1a can thiét khi ap dung tiéu chudn nay. Di voi cac tai liéu vién dan ghi
nim ban hanh thi ap dung ban dwoc néu. D4i voi cac tai liéu vién dan khong ghi nam ban hanh thi
ap dung phién ban mé&i nhat, bao gém ca cac ban stra ddi (néu co).

TCVN 8620-2 (1ISO 5068-2) Than ndu va than non — Xac dinh ham lirong 4m — Phén 2: Phuong phap
khéi lrong gian tiép xéc dinh ham luong &m trong méau phan tich.

3 Nguyén tac

Phan mau th® cda than ndu hoac than non dwoc chiét véi benzen trong bd dung cu chiét ban tv
ddng. Sau do loai bd dung méi bang cach 1am bay hoi va sdy phan cén tan dén khdi lwong khong
doi. Phan tram lwong chét tan trong benzen dwoc tinh tir khdi lvgng cén sau khi sy va bo cao
trén trang thai kho.

4 Thudc thwy

4.1 Benzen, cp tinh khiét phan tich, pzo = 0,876 g/ml, dai chung cét tir 80 °C dén 81 °C. Trong
khoang nay cat dwoc it nhat 95 %.

CANH BAO: Benzen la chit dé chay va doc hai khi hit, nudt phai hodc hidp thu qua da. Phép thi phai
duwoc thue hién trong td hot va benzen phai dweoc thu hdi cang nhidu thi cang tét.

5 Thiét bi, dung cu

5.1 B dung cy chiét ban tw dong, gdm hai bd phan chinh: dung cu chiét-bay hoi lién tyc va bd
diéu khién. Dung cu chiét-bay hoi lién tuc gdm binh tam giac dung tich 100 ml, khoang chiét va bd
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ngeng. Khoang chiét ¢ chidu dai 180 mm, dwdng kinh trong 30 mm, va c6 16p vo tudn hoan nwéc
dé duy tri nhiét do chiét xung quanh khoang chiét.

5.2 Ong chiét, co kich thwéc 25 mm x 80 mm. S dung cac éng xenlulo hodc cac éng khac mua
dwerc, hoc chudn bi theo cach sau:

Cit gidy loc thanh cac miéng co kich thuéc 75 mm x 75 mm va 25 mm x 25 mm. Ding nwéc cét
lam Am miéng gidy Ion va cudn khit vao mat ngoai dng nghiém ¢6 dwong kinh 25 mm tao 16 nho
dudi day. Tiép tuc lam &m miéng gidy nho va cudn vao day éng nghiém. Sau d6 lay ba miéng lén
va hai miéng nhé cudn xen ké 1&n 6ng nghiém. Loai bd éng chiét tao dm bing cach théi tai miéng
dng nghiém va lam kho trong khong khi hoZc trong ti sdy & nhiét d6 100 °C.

5.3 Ta say, co kha nang duy tri nhiét do tir 105 °C Gén 110 °C, hodc ti chan khong, gia nhiét
béng dign, cé thé duy tri nhiét d6 80 °C + 2 °C va ap suét khoang 50 kPa.

5.4 Can phan tich, cé d6 chinh xac dén 0,1 mg.

6 Biéu chinh so bd thiét bi
6.1 Diédu chinh nhiét d6 chiét

Cho 2 g m3u vao éng chiét va dat vao trong khoang chiét. Cho 60 ml dén 70 ml benzen vao binh
tam giac. Nbi binh tam giac véi khoang chiét. Bat dién va bam nit chwong trinh. Thiét bi chiét-bay
hoi s& tw dong ha xudng cho dén khi binh tam giac nhiing chim vao bén cach thiy va bat dau gia
nhiét. Khi giot benzen dau tién ngung tu roi xudng tir binh ngwng, thi didu chinh nhiét @ clia bdn
céch thly sao cho tdc d6 nhd giot benzen dat khoang tir 4 ml/min dén 5 ml/min va mau hoan toan
duoc nhing chim trong benzen trong dng chiét. Ghi lai nhiét dé va cé dinh vj tri clia bo kiém soat
nhiét d. Biéu chinh lai nhiét do nay khi nhiét 46 moi trudrng thay doi.

6.2 Lwa chon cac khoang thoi gian chiét, riba va bay hoi

Thdng thdng, cac khodng théi gian phi hop cho ba burdc trén 1a 180 min, 1 min va 50 min. Cac
chu ky nay c6 thé dwoc didu chinh treéc bing cac déng hd bam gior thich hop. Trong truwdng hop
ham lugng cac thanh phan co trong méu tan dwoc trong benzen cao hodc ap suét khi quyén qua
thép, v.v...thi ¢ thé phai didu chinh lai khodng thoi gian chiét d& dam bao didm cudi cla qua trinh
chiét chinh xéc, diéu nay cé thé danh gia bang tinh khdng mau clia cac giot cudi cung cia dung
dich chiét.

6.3 Cach tién hanh

Cén khoang 2 g mdu phan tich chung, chinh xac dén 0,2 mg, chuyén vao ng chiét (5.2) va day
béng gac bdng thdm nwéc vira khit vao thanh éng chiét.

Bt 6ng chiét c6 mau vao khoang chiét (xem 5.1).
Cho tir 60 ml dén 70 ml benzen vao binh ma trwdc d6 33 lam khé va can chinh xac.

Lap rap thiét bi.
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B4t dién. B&m nit chuong trinh. Thiét bi sé ty dong thwe hién thir nghiém theo trinh ty sau:

Dung cu chiét-bay hoi s& ha thap xudng cho dén khi binh tam giac nhing chim trong bé diéu nhiét
nhu trong bwéc didu chinh so bd va bd ngung dang & tai vi tri nghiéng cho phép cét hdl luu. Bdng
thovi bt dau gia nhiét.

Khi dat duoc nhiét dé chiét da cai dat trwc d6, bom bét dau hoat dong dé tuan hoan nuéc néng
gitra b& va bao ngoai clia khoang chiét. Hoi benzen tir binh tam giac di qua khoang chiét va dén
bd ngwng, tai d6 benzen dwoc ngwng tu va nhd giot vao dng chiét. Qua trinh chiét dién ra nhu
trén.

Sau 180 min, hoac khodng thdi gian cai dat xac dinh, may bom ngirng lai va qua trinh chiét xuat
két thuc. Nwdc nong sé chay vé bé, Nhiét do khoang chiét giam vé nhiét do ma tai d6 hoi benzen
chi dén khoang chiét va nguwng tu. Nhu vay qua trinh rlra dat duoc, nhe do phén chét tan trong
benzen bam vao thanh duoc rira xudng binh tam giac theo benzen ngung tu, Day la qua trinh xdc
rora.

Sau 10 min, qua trinh riva két thic. B ngwng sé ty dong thay ddi v& vi tri nguwoc lai cho phép qua
trinh chirng cat. May bom lai tiép tuc lam viée va tiép tuc qua trinh tudn hoan nwéc-néng. Hoi
benzen ngung tu trong bd nguwng va chady vao dng hirng. Giai doan bay hoi bét dau.

Sau 50 min, qua trinh bay hoi két thuc, hé théng chiét-bay hoi dwoc nang cao vé vi tri ban dau,
cho phép binh tam giac tach ra khdi khoang chiét. Nhw vay chuong trinh da két thac.

Thao binh tam giac co chia can tan. Séy can dén khdi lwong khong ddi trong td sy (5.3) dwoc
duy tri nhiét do tir 105 °C dén 110 °C, hodc td chan khong (5.3) duy tri nhiét d6 tai 80 °C + 2 °C va
ap suét bang khodng 50 kPa.

CHU THICH: Khéi lugng duoc coi la dat dwgc khong dbi khi chénh léch khéi lugng gitra hai 1an sy lién
tiép khong lén hon 0,001 g.

Thirc hién phép xac dinh do &m trén phan mau thir riéng theo TCVN 8620-2 (ISO 5068-2).
7 Biéu thij két qua

Ham lwgng chét tan trong benzen, weqg, cia miu phan tich, bidu thj theo phan tram khéi luvong,
tinh theo cdng thirc:
_myx100
Ead
m,

trong do6

my 12 khdi lugng cla chét tan trong benzen, tinh bang gam;

m2 14 khéi lvgng cla phan mau th, tinh bing gam.

Két quéa dwoc biéu thi trén trang thai khd, tinh theo cong thire:
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trong 46 Wu1a ham lwong am, tinh theo phén trdm, cia mau phan tich chung.

Két qua (gia tri trung binh cla phép xac dinh hai lan I3p lai, xem 8.1) dwoc bao cao trén trang thai
khd, chinh xac dén 0,1 %.

8 Do chum cta phwong phap

8.1 Gi&i han dd lap lai

Cac két qua ctia cac phép xac dinh lap lai hai lan dwoc tién hanh tai cac thdi diém khac nhau,
trong khoang thai gian ngan, trong ciing phang thi nghiém, do cling mét ngwoi thyc hién, st dung
cuing thiét bi, trén hai phdn mau thir dai dién 14y ti cing mét mdu phan tich, khong dugc chénh
léch vweot qua cac gia tri néu trong Bang 1.

8.2 Chénh léch t&i han db taitap

Cac gia tri trung binh cac két qua ciia cac phép xac dinh 13p lai hai 1an dwoc tién hanh trong hai
phong thi nghiém khac nhau, trén cac phan mau thir dai dién lay tir cing mot mau sau budc cudi
clng clia qua trinh chuan b mau, khéng dwec chénh I&ch vwot qua cac gia tri néu trong Bang 1.

Bang 1 - Giéi han dd chum

Ham lweng chét tan trong benzen Gidi han do 1ap lai Chénh léch t&i han do tai lap
% {m/m) {trang thai khé trong khéng khi) (trang thai kho)
Nhé hon § 0.3 % gi4 tri tuy#t dbi 0.5 % gié trj tuyét ddi
Tir 5 dén béng 10 0.5 % gié tri tuyét dbi 0,7 % gia trj tuyét doi
B Lén hon 10 5 % clia két qua trung binh 7 % coa két qua trung binh

11 Bao cao thir nghiém

Bao cao th&r nghiém gom céc thong tin sau:

a)  vién dan tiéu chuan nay bao gdm nam céng bé tiéu chuén;
b) nhan dang mau thi;

c) két qua xac dinh va trang thai phan tich;

d) céc dic diém bt thwéng ghi nhén dwgc trong qua trinh xac dinh.
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