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TIEU CHUAN CO SO
A XIT NITRIC - !

CONG TY TNHH TCCS 01: 2012/CT95

MOT THANH VIEN 95 | YEU CAU KY THUAT

Coé hiéu lwe tir ngay 12/6/2012

1. PHAM VI AP DUNG

Tiéu chuan TCCS 01: :2012/CT95 quy Ginh yéu chu k§ thuat & &p dung cho AXit nitric
- (FINO;) dugc san xuat tai Cong ty TNHH mét thanh vién 95 thude Téng cuc Céng

' nghiép qudc phong.
2. DINH NGHIA

55% k§ thuit - k¥ hiéu HNO; 55

Bang 1: Axit mitric

% KT

55% k¥ thuit

Axit nitric 1& moét oﬁmﬁ _o:q ﬁHosq sudt, khéng mau hodc cd mau a_msm hat.
Cong thie : EZO N .
Khéi luong phén tit : 63,02
3. YEU CAU KY THUAT

Axit nitric phai phi hop v6i cée yéu cau quy dinh trong bang sau:
3.1. Axit nitric

STT Chi tidu Tiéu chuan san xuit .
| w
| |
1 {Cacchitiéu hoa ly :
1| Ham luong axit nitric, tinh bing % 55-58

2 | Ham lwong sét (Fe), tinh Uws.q %, khong 16n hon 0,0004

) . | Ham luong clorua (Cl) tinh bang %, khoéng 16 |

3 (Cl) bang %, khong 16n 0.0004
hon !
Ham luong cén sau khi nung tinh bang %,

L4 . . = 0,01

- . khong 1én hon

| 5 Ham lugng cac oxit nito, tinh theo NO,, tinh 0.005

| bang %, khéng 16n hon Sk

6 | TV trong 6 20°C 1,339-1.356

I : Ham lugng kim loai ning

L | EmE fuong kim loai n&ng (tinh theo Pb), tinh | 0.00001 |

@m:q %, khong 16n hon m )
'Ham lugng asen (As), tinh bane %, khéng lon |
2 | pon uong asen (As) g 76, Knong lon: 0,00001
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3.2. Axit nitric 55% cdng nghiép - ky hiéu HNO;

Bang 2: Axit nitric 55% c¢Ong nghiép

55% CN

D omeen 2 . £,
STT Chi tiéu - Tiéu chuan san xuat
I Cac chi tiu hod I¥
b1 _ Ham luong axit nitric, tinh bang % 33-38
2 | Ham lugng sat (Fe). tinh bang %, khong Ién hon 0,003 ,
: — - ; — - :
3 Ham lugng clorua (Cl) tinh bang %, khéng 1én 0.0006
hon
, | Ham lugng cin sau Em nung tinh bang %, khéng 0.01
- ldnhon 7 — T
5 Ham luong céc oxit nito, tinh theo NO,, tinh 10 :
Umbq %, khong 1dn hon |
6 | Ty trong &20C 1,339-1,356
II | Ham lugng kim loai ning
M Ham luong kim loal nang (tinh theo Pb), tinh 0.0000]
bing %, khong 1én hon ’
2 | Ham lugng asen (As), tinh béng %, khéng 16n hon 0.00001 :

3.3. Axit nitric 60% k§ thuat - ky hidu HNO; 60% KT

Bang 3: Axit nitric 60% k¥ thuat

I R .
STT! Chi tiéu Tiéua chuin san xuat

I | Cac chi tiéu hoa Iy
| 1 | Ham luong axit nitric, tinh béng % B 60-64

2 | Ham lugng st (Fe), tinh bing %, khong 16n hon 0,0004

3 | Ham uong clorua (C1) tinh bang %, khéng 16n hon 0,0004

. Ham lugng c&n sau khi nung tinh bang %, khong 0.0]

1on hon ’

5 Ham luong céc oxit nito, tinh theo NO-, tinh 0.005 |
Umso %, khong 1én hon Y
6 | Ty trong 620°C 1367-1387
' II Ham lwgng kim loai ning ‘
| Ham luong kim loai ning (tinh theo Pb), tinh 0.00001

bang %, khéng 16m hon )

» | Ham lugng asen (As), tinh bang %, khéng 16n hon 0.00001
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3.4. Axit nitric 60% cdng nghiép - ky hiéu HNO; 60% CN

Bang 4: Axit nitric 60% cdng nghiép
mH»ﬂ Chi tiéu | Tiéu chuén san xuat |
I | Chc chi tidu hod Iy
] | Ham lugng axit nitric, tinh bang % 60-64
2 Ham luong st (Fe), tinh bing %, khéng 16 hon 0,003 |
s B27 — - T, S ~ 2
3 Ham lugng clorua (CI) tinh bang %, khéng 1én 0.0006
m hon
Ham luong c@n sau khi nung tinh bang %, :
4 00 L= 0,01 m
: khong 16n hon m !
s Ham luong cdc oxit nito, tinh theo NO,, tinh 0
bing %, ESSQ 16n hon ’
6 | Ty trong & 20°C 1,367-1,387
II | Ham lwong kim loai ning
| mEmE lugng kim loal ndng (tinh theo Pb), tinh 0.00001 )
bang %, khong 16n hon R
7 Wwwﬁ lugng asen (As), tinh bing %, khéng 1én 0.00001

3.5. Axit nitric 68% k¥ thuat - ky hiéu HNO; 68% KT

Bang 5: Axit nitric 68% k¥ thujt

mHﬁw Chi tiéu . Tiéu chuin san xuit
1 | Chc chi tidu hod I
I Ham luong axit nitric, tinh bang% 68-72
2 | Ham luong sét (Fe), tinh bing %, khéng Ién hon 0,0008
3 | WWB tuong clorua (C1) tinh @mbm %, khong i6n 0.0006 |
hon
4 Ham luong can sau khi nung tinh béng %, 0.01
khong 16n hon M ’
5 Ham luong cdc oxit nito, tinh theo NO-, tinh 0.005
@msq %, khéng 1én hon YD
. 6 Tytong 620°C  1.405-1.422

N he, S bl
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II _ Ham lwong kim loai ning

L EmE lugng kim loal ning (tinh theo Pb), tinh |

H _umzo %, khong [dn hon M 0.00001
L ” - T o, LA .
. ' Ham luong asen (As). tinh bang %, khong i6n 0.00001
L - hon
| 3.6. Axit nitric 68% cfng nghiép - k¥ hiéu HNO; 68% CN
| Bang 6: Axit nitric 68% cong nghiép m
STT | Chitiéu Tiéu chufn sin xudt
I | Céc chi tiéu hoa Iy =
1 | Ham lugng axit nitric, tinh @wﬁm % 68-72
2 | Ham luong sit (Fe), tinh bang %, khéng [6n hon 0.003 |
3 Ham luong clorua (Cl) tinh bang %, khéng 1on 0.0006
: hon m
 Ham luong cin sau khi nung tinh bang %.
4 - . 0,01 m
khong 1dn hon ]
5 Ham luong céc oxit nito, tinh theo NO-, tinh 10
bang %, khéng i6n hon '
6 | Ty trong & 20°C 1405-14220
II | Ham lurgng kim loai niing
.Emg lrong kim loal ndng (tinh theo Pb), tirh | . N
1 o m 0.00001 |
| Umbo Z wwoaq 16n hon |
5 ww”s lugng asen (As), tinh bang %, khéng lon _ 0.0000!

4. NGUYEN LIEU PUQC SU DUNG TRONG SAN XUAT
- Améniac long (NH;);
- Nudc sach (da qua x Iv):

- Khong khi (Oxi).




'5.QUY TRINH SAN XUAT
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_ AMONIAC
|
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OXIHOA |« KHONG KHi
THAP HAP NUGC SACH
THU

A4

SAN PHAM
AXIT NITRIC
(35-647%

SAN PHAM
AXIT NITRIC
> 68%

6. PHUONG PHAP THU
| 6.1. Lay miu

nhén chat luong;

-Sé luong 14y méu theo bang sau:

i - Lay mau theo 16 hang. L8 hang la hwong san pham ¢6 cung chi tiéu chét luong,
duoc ddng goi trong cing mébt loal bao gdi, giao nhan va kém theo mot

S§ QMo.ﬂ <w..@.wo goi trong 16 hang S6 don vi vm.o..:m& mqo.n mm% dé thir

| Pén 500 > f
T 501 d&n 700 6
| Tor 701 &n 1000 7 _
| Trén 1000 1%

- Trude khi ldy méau phai khudy hoic 15 k¥ axit trong bao goi:

L= i
=

- Dung cu Hmf mau phai khd, sach va co thé _m< mau m:oo o nhtmg vi ol wy v
rong bao goi va khong lam anh hudng dén char luong cia mau thir;

- Cho phép dung pipet cé d6 chinh xéc @mm 1% dé 14y méau xac dinh cac tap chax.
%m tich mau @Um: tuong duong véi lugng mau quy dinh.

gigdy chimg
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. 6.2. X4c dinh ham lwong axit nitric

62,1

Can 2

¢ mau (khoang 1.5

“XN_”

Trong do:

G 1a khéi luong mau thi, tinh bang o

Trong do.

| G 1a khéi luong méau. tinh bing o

Gy la khoi fuong chén nung, tinh bing ¢

Thudc thir va hod chat

Metyl da cam. dung dich 0.1 %:
Natri hidroxit, dung dich I N.

6.2.2 Tién hanh thi

V. N. 0,06302

| Metyl do. dung dich 0,1 % trong ruou etylic:

. 100

..UUu

6.3. Xac dinh cin sau khi nung

Can 100 g

¥, =%

.U.Ju

Unua

G
G

5 ml) vér dd QEJ.& xdc dén 0,0002 ¢
dung tich 100 ml (c6 nit mai) da chia sén 15 ml nude cat.

= o0

X2 la ham lugng c&n sau nung, tinh theo @rwz tram (% );

Ga la khéi lugng chén nung + ¢in sau nung, tinh @wmm

.I..l.._

Ham luong cén sau nung ctia mau dugce xéc dinh bang cdng thiec:

cho vao binh non

Ham luong axit nitric (X,), tinh bang %, x4c dinh theo cone thire sau:
fowe [ v o

V 1a thé tich dung dich natri hidroxit da tiéu tén trong phép chuan o, tinh bang ml:

N la zoﬁq a6 dwong luong gam cia dung dich natri hidroxit, tinh @qu dlg/l;

mau (khoang 74 ml) v6i do chinh xéc dén 0,01 ¢ g, cho vao bat bach kim
ho&c bat thach anh (d& duge nung trude dén khdi 1 lugng khéng déi va can véi 4o
chinh xéc mmm 0,0002 g). Thém 0,1 ml axit sunfuric dac. Lam bay hoi trén bép cach

thuy dén qms kho, sau d6 nung & 600 °C @n khéi lugng khong doi (trong thot gian
khoang 30 phut).

t— —— — - Dung dung Eom natri hidroxit chudn véi chi-thi metyl d6 hodc metyvl da cam cho-
&én khi chuyén mau.

PR A O AL By |



| 6.4. Xac dinh ham lugng cic oxit nito
' 6.4.1 Thube thit va hoé cht

. - Axit sunfuric dam déc;

- Kali 1odua, dung dich 10 %:

- Kali ﬁmﬁmsmmﬂmw dung dich 0,1 N;

- Tinh bét, dung dich 0.5 %;

- Natri thiosunfat, dung dich 0,1 N.

6.4.2. Tién hanh thi

mEmo dich axit sunfuric djc.

(Vi =V,).N. 0,046 . 10

G
Trong do:

_ummm ml;

G 12 khdi luong mau thir, tinh bine ¢

o ..r.Uu
| 6.5. Xac dinh ham lrong sat

6.5.1 Thudc thir va hoa chit

- Nude cét hoac nude;

- Axit sunfuric TKPT, dung dich 4N:

- Dung dich amomi hidroxit 25%, loai TKPT:

1l n
13

Cén 7 g mau (khoang 5, Bs vo1 4o og% Xac ch 0.01 g, cho vao birh non 100
ml (co nut mai) d& chira san 10 ml dung dich kali permanganat va 13 n

Dav nut, dé 30 EEﬁ thinh thoang Jac, thém 10 ml ago dich kali 10dua,
mo iot tach ra Umwm dung dich natri thiosunfat, khi me két thuc méi thém tinh bot .

udc Cat.
c. Chuan

1.:@: hanh chuan do mau “tri msq qu tit ca cac thube thi, va axit hoa Un;o 2 mi

Ham luong nito oxit (NO-)¥X;), tinh @mmo wrmu trdm (%) xé&c dinh theo c¢ong thic:

V 12 thé tich natri thiosunfat tidu tén khi chuén d6 mau thiy, tinh Umsm ml;

Nlanéng @6 duong luong gam ciia dung dich natri thiosunfat, tinh bang dlg/l;

Vi la thé tich dung dich natri thiosunfat tiéu tdn khi chudn dd mau mbc tinh

BN

’
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- Axit sunfosalixilic TKPT, dung dich 10%:

- - Dung dich sat (I11) tiéu chun duoc chuan bi tir phén sit (I11) amoni sunphat loai

TKPT, néng 46 1 mg Fe'/ml:

- ch_o dich sat (III) lam viéc mqo.o chudn bi bang cach pha Momso dung dich sét

(11} tidu chuén ngay truoc khi tién hanh dung duong chuén, :o:q do 0.05 mg.

Fe' /ml;

I

6.5.2 Dung dudng chuén
Chuan bi mdt day cac binh dinh mue 50ml, danh s6 tir 1 dén R,

Lan Iuot cho vao theo thir tw mdi binh 0: 0.5
dich sat (III) lam viéc. Ham luong mmﬁ cot ﬂosq cac U:% trong ung la 0: 0.023:

o Eiiininly

0,05;: 0,1; 0.2; 0,3 0,4; 0,5 mg Fe'™. Thém vao mdi binh 5 ml dung dich axit
sunfosalixilic 10%; 5 ml dung dich amoni hidroxit 25%. dién nudc cat dén vach va
lac déu.

- Sau 10 phut dem do mat d quang & buéc séng 416 nm. Dung dich kiém tra i3

dung dich & binh sb 1.

Tu két qua mat d6 quang do duge, dung dudng chuan véi truc hoanh la
luong sat trong day chuan, truc tung la gid tri mat d6 quang twong ing.

a gia tri ham

—

6.5.3 Tién hanh phan tich

Cén chinh xac bang c4n phan tich (10+1) g mAu axit nitric, cho vao cbe thuy tinh

chiu nhiét dung tich 100 ml, ¢6 can trén @ﬂu dién, sau d6 lay ra, thém 1 ml axit
msw@no 4N dé hoa tan hoan toan cén, nwc/\ms vao binh dinh mtc 100 mi, wrang rua !

- 1,0; 2,0; 4,0: 6,0; 8,0: 10.0 ml dung |

5 che thuy tinh, gom nudc rira vio binh dinh muc. Dién day dén vach bang nirde |

cét, lac ky. Dung dich nay duoc Mm% lam dung dich thu.

Lay 25 ml dung dich thtt chuyén vao binh dinh mic dung tich 50 ml. thém 5 ml |

mx: sunfosalixilic 10%; 5 ml amoni hidroxit 25%, dién diy dén vach bang nudc
cat. Lac k§. sau 10 phtt dem do mat d6 quang tuong ty nhu khi dung dudng chuan.

Tu gia i mét d6 quang do duge, ¢&n ¢t vao dudng chuan sé xac dinh duoc ham |

luong st tuong ung.
Néu ham luong s&t qua nhé thi phéi 18y ting lugng mau axit nitric.
Ham fuong st co trong mau axit nitric dugc tinh bang cong thie:

x =190 4010
qu

Trong do:
X la ham luong sat cd trong mau axit nitric, tinh bang phan wam (% ;.
m la gid tr1 ham lugng sat doc duge trén duodng chuén, tinh bang mg.

’

G 12 kh6i luong mau axit nitric d4 14y, tinh bing g.

9



6.6. Xac dinh ham lugng clorua

6.6.1 Thudc thir va hod chét

- Dung dich bac nitrat: AgNGO; 0,1 N

- Dung dich kali thioxvanat: KSCN 0,1 N

.- Dung dich Fe'™ bao hoa duogc diéu ché tir mudi Mo va axit nitric tinh khidt

' - Dung dich ure tinh khiét (khéng chia CI') néng &6 250 g/l

- Axit suifuric dic tinh khiét

- Gidy thr K1 + hd tinh bét

—6:6.2-Fién hanh thi

Lay 50 ml mau dung dich axit nitric (V ml), pha lodng bang 100 ml nude cat.

Néu méu ¢6 mau tir vang dén nau do, hodc lam gidy thir KI + hd tinh bt cé méau tir
xanh dén den, chimg to trong mau c6 oxit nito, can phai loai di bang cach cho vao
dung dich mau 20 ml H,SQ, dic, thém tir tir dung dich ure déc va lac déu tot khi
- dung dich khong lam chuyén mau ciia gidy thir KI + hd tinh bét. B

Lay chinh xac 10 ml dung dich AgNO; 0,1 N cho vao dung dich. Lac déu, sau d6 ' -
dun nong &é 6n dinh két tia bac clorua ¢6 thé ¢6. Pé nguéi dung dich.

Thém I ml dung dick Fe* bao hos.

Chuén d¢ bang dung dich KSCN 0,IN déng thoi fudn lac binh dén khi xuat hidn ==
mau héng bén trong thoi gian khéng it hon 30 gidy. Ghi thé tich KSCN tidu ton.

Lam méu tring dé so sanh bang cach tién hanh tuong tu mau thuc nhung thay axit :
nitric bang nudc cat. |

Néu néng d6 CI” qua nho, c6 thé tang thé tich mAiu 1én 100 hodc 200 ml.
Néng d6 C1 trong mau-duge tinh bing cong thie: -

v o=0.0355 . 22

ek N 100
Trong dé:
X 1a ham luong clorua ¢ trong mau, tinh bang phéan tram (%)

V, 14 thé tich dung dich KSCN dung dé chuin mau thue, ml;

. Vs lathé tich dung dich KSCN ding d chuan méau tring, ml:

. Niscn la ndng d6 duong luong gam clia dung dich KSCN, N;

V la thé tich mau dung dich axit nitric ¢3 ldy. ml;

¢ 14ty trong ctia méu axit nitric duge do ngay trude khi &y mau.

10
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6.7. Xac dinh ham lwong asen

Cho 10 HE acmo dich thiéc (II) clorua dihydrat 0.4% tr ong dung dich axit clohyv dric

(R 13), 5 ml dung dich kali Hoamm 15% va 1 ml dung dich dbng (I) sulp

0,5% trong pyrindin (xem hinh v&).

hat
@wﬁmggmﬁ 2% vio dung dich mau. Pé hon hop nay phan tng vdi 8 g k8m rmﬂ (R

- 40). Giit asen duogc tao thanh trong binh hap thu ¢ chita 5 ml dung dich AeDDTC

So sénh mau do cla dung dich thu duoge véi mau cia dung dich dbi ching tiéu |

chuan xac dinh.

Dung dich AgDDTC

Bdng chi axetat

/\

\
Thiét b hip thu dé s& dung trong phép thir Asen
6.8. Xic dinh ham lwong kim loai ning
6.8.1. Thuoc thir va hod chat -

- Dung dich chi tiéu chuén, chuén bi theo TCVN 1056-71 va dung dich chia 0,01
mg chi trong ! ml;

- Nudc cat.
6.8.2 Dung dudng chuén

Chuén bi cac dung dich chtra 0,001; 0,002; 0,003: 0,004 mg chi trong
dich chira 0,01 mg chi trong 1 ml.

Diéu chinh chidu cao d&n ion hod ngon lia va dén catot nguyén 16 chi cua thiét bi rm@
thu nguyén wr (AAS) sao cho nang lugng hép thu cla dén catot dat mitc cao nhat.

Owgmﬁ thidt b1 AAS sang ché dd dung duong chuan.

I mi o dung .

Lan an dua cac dung dich chi d3 chuén bl vao mqosq hit mau cua thiét bi 1l 3mo

thir tw nong do tix thap dén cao. Tuong Umg véi mdi néng d6, thiét bi ghi nhén duoc |

I gia tri cudng d6 vach pho hép thu.

il



Dung duéng chudn voi truc hoanh 14 ndng d6 chi trong I ml dung dich. truc tung 1a
gl ui cudng dd vach phé hap thu tuong ung.

| 6.8.3 Tién hanh tha

Cén 100 g mau (khoang 75 ml) vao cdc thuy tinh chiu nhiét va lam béc hoi dén
kho én bép cach thuy. Sau d6 thém 0,25 ml dung dich axit clohidric, 20 ml nude,
ymo k¥ 81 nrc/\ms toan bd vao binh dinh muc dung tich 100 ml, trang rua cde 3 lan.
' mdi lan Umzo 10 ml nude cat. Dién mma dén vach mitc ,Um:q nudc cat, lac déu.

Chuyén thiét bi AAS sang ché b do mau.

Dua dung dich mau vao dudng hit méu cua thiét bi, thu duoc gia tri cudng do v /ach pho m
hap thu. Tir dudng chuan xé4c dinh duoc néng dé chi c6 trong | ml dung dich mau.

| Ham luong chi trong mau axit nitric duoc tinh bing g cOng thire:

Y= x.100.107 100
G

Trong do:

X 1a ham luong chi trong mau axit nitric, tinh bing phén tram (%)
X 12 ham luong chi trong [ mi dung dich, mg;

G 12 khéi luong mau axit nitric d& 1y, g.

7. BAO GOI, GHI NHAN, VAN CHUYEN VA BAO QUAN

7.1, Axit mitric 35% k¥ thuét, cong nghiép; axit nitric 60% k¥ thuat, cong nghiép;

axit nitric 68% k¥ thuét, céng nghiép san xuit tai Coéng ty TNHH mot thinh vién

95 12 hoé chét sir dung trong cong nghiép.

7.2. Axit nitric phai dugc bao quén trong can 1am tir chat liéu HDPE, PE... ¢6 nip

day kin dam bao khong duogc 1am thay d6i tinh chét cta san pham trong qua trinh

@mo quén va van chuyén. W
3. Céc can chira axit nitric khi van chuyén phai duoc chén, 16t dé tr mbw va cham

gy d6 vo.

7.4. Cac can chira axit nitric rbosq dugce dé 13n véi céc hoa chat dé gdy chay no.

7.5. Trén mdi can chlta axit nitric phai duoc ghi nhin hang hoa tudn QE theo 7&: :

dinh s 89/2006/ND-CP ngay 30/8/2006 cia Thi twéng Chinh phtt vé& nhén hang
hod. Cu thé:

a) Tén hang hog;

b) Tén va dia chi cia t chie, c4 nhan chiu trach nhiém vé hang hog;
¢) Xuét xit hang hoa;

d) Binh luong

e) Ngay san xuar;

) Han st dung

¢) Thanh phan hozc thanh phan dinh lu

h) Théng tin, canh bdo an toan;

i) Huéng dan str dung, huéng dan bao quéan./.
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