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[bookmark: dieu_1_1]1. Quy định chung
1.1. Phạm vi điều chỉnh
Quy chuẩn kỹ thuật này quy định về yêu cầu kỹ thuật, phương pháp thử và các quy định về quản lý đối với kali clorat dùng để sản xuất vật liệu nổ công nghiệp được sản xuất trong nước, nhập khẩu, xuất khẩu, lưu thông trên thị trường và trong quá trình sử dụng.
1.2. Đối tượng áp dụng
Quy chuẩn kỹ thuật này áp dụng cho các tổ chức, cá nhân hoạt động liên quan tới kali clorat dùng để sản xuất vật liệu nổ công nghiệp trên lãnh thổ Việt Nam, trừ trường hợp Điều ước quốc tế mà Việt Nam là thành viên có quy định khác.
1.3. Giải thích từ ngữ
1.3.1. Lô sản phẩm là khối lượng sản phẩm có chất lượng đạt yêu cầu theo quy định và được sản xuất trong một ca hoặc một đợt sản xuất hoặc một khoảng thời gian xác định, từ cùng một nguồn nguyên liệu giống nhau về chỉ tiêu kỹ thuật.
1.3.2. Lô hàng nhập khẩu là tập hợp một chủng loại hàng hóa được xác định về số lượng, có cùng tên gọi, công dụng, nhãn hiệu, kiểu loại, đặc tính kỹ thuật, của cùng một cơ sở sản xuất và thuộc cùng một bộ hồ sơ nhập khẩu.
1.4. Tài liệu viện dẫn
1.4.1. QCVN 01:2019/BCT Quy chuẩn kỹ thuật quốc gia về an toàn trong sản xuất, thử nghiệm, nghiệm thu, bảo quản, vận chuyển, sử dụng, tiêu hủy vật liệu nổ công nghiệp và bảo quản tiền chất thuốc nổ.
1.4.2. QCVN 01:2012/BCT Quy chuẩn kỹ thuật quốc gia về an toàn trong sản xuất, thử nghiệm và nghiệm thu vật liệu nổ công nghiệp.
1.4.3. QCVN 03:2012/BCT Quy chuẩn kỹ thuật quốc gia về Amôni nitrat dùng để sản xuất thuốc nổ ANFO.
[bookmark: dieu_2_1]

2. Quy định kỹ thuật
2.1. Chỉ tiêu kỹ thuật
Kali clorat dùng để sản xuất vật liệu nổ công nghiệp phải đạt các yêu cầu kỹ thuật quy định tại Bảng 1.
Bảng 1 - Chỉ tiêu kỹ thuật của kali clorat dùng để sản xuất vật liệu nổ công nghiệp
	STT
	Chỉ tiêu
	Yêu cầu kỹ thuật
	Phương pháp thử

	1
	Độ tinh khiết, %
	≥ 98,5
	Theo quy định tại Mục 3.1

	2
	Độ ẩm, %
	≤ 0,5
	Theo quy định tại Mục 3.2

	3
	Cặn không tan trong nước, %
	≤ 0,05
	Theo quy định tại Mục 3.3


2.2. Bao gói, ghi nhãn, bảo quản và vận chuyển
2.2.1. Bao gói
Kali clorat được bao gói hai lớp, bên trong là lớp nilon chống ẩm, bên ngoài là bao dệt sợi phức hợp. Khối lượng mỗi bao do nhà sản xuất quy định, thường bao gói 25 kg/bao, 40 kg/bao hoặc 50 kg/bao.
2.2.2. Ghi nhãn
Ghi nhãn trên bao gói chứa đựng sản phẩm thực hiện theo quy định của QCVN 01:2019/BCT và Nghị định số 43/2017/NĐ-CP ngày 14 tháng 4 năm 2017 của Chính phủ về nhãn hàng hóa.
2.2.3. Vận chuyển, bảo quản
2.2.3.1. Vận chuyển: Thực hiện theo quy định tại QCVN 01:2019/BCT.
2.2.3.2. Bảo quản:
Xung quanh tường nhà kho bảo quản kali clorat phải đảm bảo dọn sạch cỏ, cây khô hoặc các chất dễ cháy.
- Sàn nhà kho được làm bằng vật liệu không cháy, chống lại sự thẩm thấu của kali clorat để không tích tụ dung dịch kali clorat khi kali clorat hút ẩm.
- Nhà kho phải được thông gió bằng phương pháp tự nhiên hoặc cưỡng bức.
- Có thể chứa kali clorat ở dạng đống hoặc trong các khoang có vật liệu chế tạo không phải là sắt mạ kẽm, đồng, chì, kẽm; chiều cao của đống hoặc khoang chứa kali clorat phải cách trần nhà hoặc các bộ phận thấp nhất của mái nhà lớn hơn 01 m.
2.3. Quy định về các thiết bị sử dụng trong phân tích
Các thiết bị sử dụng trong các phép thử phải được kiểm định theo quy định tại Thông tư 23/2013/TT-BKHCN ngày 26 tháng 9 năm 2013 của Bộ Khoa học và Công nghệ quy định về đo lường đối với phương tiện đo nhóm 2 và các quy định hiện hành có liên quan.
[bookmark: dieu_3_1]3. Phương pháp thử
3.1. Xác định độ tinh khiết
3.1.1. Phương pháp 1: Xác định độ tinh khiết bằng phương pháp quang kế ngọn lửa
	Thiết bị - dụng cụ:
	Máy quang kế ngọn lửa FP910;
	Bình định mức 1000 ml, 500 ml, 250 ml, 100 ml;
	Cốc thủy tinh 50, 100 ml;
	Micropipet: 0,02 ml - 0, 2 ml; 0,5 ml - 5 ml; 2 ml -10 ml.
	Hoá chất:	
	Nước cất hai lần;
	KClO3 dạng tinh thể, xuất xứ Merck; hoặc các loại hóa chất tinh khiết khác như KCl, NaCl... tùy theo thành phần chất cần xác định. 
	Dung dịch chuẩn K 1000 ppm, Merck.
	Tiến hành
	Chuẩn bị hóa chất:
	Chuẩn bị dung dịch K, 1000 ppm: Cân chính xác 1,9067 g KCl đã sấy khô ở nhiệt độ 1050C, chuyển vào bình định mức 1000ml, thêm 100ml HCl 0,1 N (HCl 0,1N được pha từ HCl đặc của Merck), lắc đều. Thêm nước cất đến vạch mức và lắc đều, bảo quản kín ở nhiệt độ phòng.
	Hoặc cân chính xác 2,676g KClO3 đã sấy khô ở nhiệt độ 1050C, chuyển vào bình định mức 1000ml, thêm 100ml HNO3 0,5 N (HNO3 0,5N được pha từ HNO3 đặc của Merck), lắc đều. Thêm nước cất đến vạch mức và lắc đều, bảo quản kín ở nhiệt độ phòng.
	Hoặc sử dụng dung dịch chuẩn K 1000 ppm, Merck.
Khởi động thiết bị.
	- Khởi động thiết bị quang kế ngọn lửa theo quy trình vận hành thiết bị và hướng dẫn sử dụng của nhà sản xuất.
	- Khởi động máy trước khi đo ít nhất 15 phút để cho máy ổn định. Kiểm tra các thông số thiết bị như: áp suất phun mẫu, độ ổn định của ngọn lửa và các thông số cài đặt ...trước khi khi tiến hành phân tích.  
Lập đường chuẩn
	Tùy thuộc vào hàm lượng K có trong mẫu thử để xây dựng, lựa chọn đường chuẩn phù hợp, đảm bảo sao cho nồng độ K cần xác định trong khoảng nồng độ của đường chuẩn.
	Đường chuẩn 1 ppm - 10 ppm: 
	Chuẩn bị 6 bình định mức 100 ml, lần lượt thêm vào các bình dung dịch chuẩn K: 
	Số bình
	1
	2
	3
	4
	5
	6

	Số ml dung dịch chuẩn K, ml
	0,1
	0,2
	0,4
	0,6
	0,8
	1,0

	Nồng độ dung dịch K, ppm
	1,0
	2,0
	4,0
	6,0
	8,0
	10,0


	Thêm nước cất đến vạch mức, lắc đều dung dịch.
	Đo các bình dung dịch chuẩn trên thiết bị quang kế ngọn lửa theo quy trình vận hành máy (Nồng độ được cài đặt ở mức LOW, áp suất 0,15Mpa, nút Fine Adjust đặt tại 3,5).
Đường chuẩn 10 ppm - 30 ppm: 
	Chuẩn bị 4 bình định mức 100 ml, lần lượt thêm vào các bình dung dịch chuẩn K: 
	Số bình
	1
	2
	3
	4

	Số ml dung dịch chuẩn K, ml
	1,0
	1,5
	2,0
	3,0

	Nồng độ dung dịch K, ppm
	10
	15
	20
	30


	Thêm nước cất đến vạch mức, lắc đều dung dịch.
	Đo các bình dung dịch chuẩn trên thiết bị quang kế ngọn lửa theo quy trình vận hành máy (Nồng độ được cài đặt ở mức MID, áp suất 0,15Mpa, nút Fine Adjust đặt tại 3,5).
Đường chuẩn 30 ppm - 80 ppm: 
	Chuẩn bị 4 bình định mức 100ml, lần lượt thêm vào các bình dung dịch chuẩn K: 
	Số bình
	1
	2
	3
	4

	Số ml dung dịch chuẩn K, ml
	3,0
	4,0



	6,0
	8,0

	Nồng độ dung dịch K, ppm
	30
	40
	60
	80


	Thêm nước cất đến vạch mức, lắc đều dung dịch.
	Đo các bình dung dịch chuẩn trên thiết bị quang kế ngọn lửa theo quy trình vận hành máy (Nồng độ được cài đặt ở mức MID, áp suất 0,15Mpa, nút Fine Adjust đặt tại 3,5).
	Đo mẫu:
	Đối với mẫu thử có hàm lượng K lớn: Cân một lượng mẫu thử đã được sấy khô sao cho hàm lượng K khoảng 60 ppm đến dưới 80 ppm. Hòa tan mẫu và chuyển vào bình định mức 250 ml (V), thêm nước cất đến vạch mức, lắc đều, được dung dịch A. 
	Dùng Micropipet lấy chính xác 5 ml dung dịch A, cho vào bình định mức 100 ml, thêm nước cất đến vạch mức, lắc đều, đo trên thiết bị quang kế ngọn lửa theo quy trình vận hành máy với các điều kiện tương tự khi xây dựng đường chuẩn. Sử dụng đường chuẩn 30 ppm ÷ 80 ppm để đo mẫu.
	Đối với mẫu thử có hàm lượng K nhỏ hơn 10%: Cân khoảng 0,3 gam ÷ 0,5 gam mẫu đã được sấy khô vào bình mức 250 ml (V), thêm nước cất đến vạch mức, lắc đều và đo trên thiết bị quang kế ngọn lửa theo quy trình vận hành máy với các điều kiện tương tự khi xây dựng đường chuẩn, tùy thuộc hàm lượng K có trong mẫu để lựa chọn đường chuẩn phù hợp.
	Tính toán kết quả:
	- Hàm lượng K được tính theo công thức:


					
	
	- Hàm lượng K quy đổi về %KClO3, được tính theo công thức:  
					% X = k * %K
	Trong đó:
	C: Là nồng độ ion K tìm được theo đường chuẩn (ppm);
	V: Thể tích dung dịch mẫu thử đo trên quang kế ngọn lửa(ml);
	F: Hệ số pha loãng (nếu pha loãng mẫu).
	G: Khối lượng mẫu thử (g);
	k = 2,676 khi tính toán quy đổi về KClO3; 
	Thí nghiệm được tiến hành ít nhất 02 lần thử song song. Kết quả phép thử là giá trị trung bình các kết quả của ít nhất 02 lần thử tiến hành song song. Nếu sai lệch giữa các lần thử lớn hơn 3% so với giá trị trung bình của phép thử thì phải tiến hành lại.
3.1.2. Phương pháp 2: Xác định độ tinh khiết bằng phương pháp chuẩn độ
Nguyên lý
Hòa tan mẫu thử bằng nước cất, sau đó cho dung dịch sắt (II) sulfat phản ứng với ion ClO3-. Lượng dư của dung dịch sắt (II) sulfat được chuẩn độ bằng dung dịch KMnO4. Từ thể tích KMnO4 tiêu tốn tính ra được hàm lượng % KClO3 có trong mẫu.
Dụng cụ, hóa chất
· Cốc đốt 100ml; 
· Bình tam giác 250ml;
· Phễu Bunsen;
· Cân phân tích chính xác 0,1mg;
· Dung dịch Natri Bicacbonat quá bão hòa;
· Dung dịch Sắt (II) sulfat (FeSO4): cân 5 g FeSO4.7H2O hòa tan trong 90ml nước cất, cho 10ml dung dịch axit sulfuric d=1,84.
· Dung dịch Mangan sulfat (MnSO4): cân 6,7 g MnSO4.4H2O hòa tan trong 40 ml nước cất, cho vào 16 ml dung dịch axit phot phoric d=1,7 và 11,3ml dung dịch axit sulfuric d=1,84 sau đó dùng nước cất pha loãng đến 100 ml, lắc đều.
· Dung dịch tiêu chuẩn Kali permanganat (KMnO4) 0,1N;
- Nước cất theo TCVN 4851:1989.
Tiến hành
Cân khoảng 1,0 g mẫu (chính xác 0,0002g) cho vào bình bình định mức 250ml, cho nước cất hòa tan và pha loãng đến vạch khắc, lắc đều (dung dịch A).
Dùng pipet hút lấy 10ml dung dịch A, cho vào bình tam giác 250ml đã chứa sẵn 25ml dung dịch FeSO4 (thể tích dung dịch sắt lấy chính xác từ pipet), lắp phễu bunsen (phần bầu chứa dung dịch NaHCO3 bão hòa). Đun sôi dung dịch 10 phút, lấy ra để nguội, cho vào 10ml dung dịch MnSO4, dùng dung dịch tiêu chuẩn KMnO4 0,1N chuẩn độ dung dịch đến màu phớt hồng sau 30 giây không mất màu là điểm cuối, ghi thể tích V1.
Đồng thời tiến hành một mẫu thử trắng: lấy bình tam giác 250ml khác, thêm 10 ml nước cất cho 25 ml dung dịch FeSO4 (thể tích dung dịch sắt lấy chính xác từ pipet), lắp phễu bunsen (phần bầu chứa dung dịch NaHCO3 bão hòa). Đun sôi dung dịch 10 phút, lấy ra để nguội, cho vào 10ml dung dịch MnSO4, dùng dung dịch tiêu chuẩn KMnO4 0,1N chuẩn độ dung dịch đến màu phớt hồng sau 30 giây không mất màu là điểm cuối, ghi thể tích V2.
Tính toán kết quả
Hàm lượng KClO3 (X1), tính bằng % được xác định theo công thức:

			
Trong đó:	
V1 là thể tích dung dịch KMnO4 chuẩn độ mẫu thử, tính bằng ml;
V2 là thể tích dung dịch KMnO4 chuẩn độ mẫu trắng, tính bằng ml;
N là nồng độ đương lượng dung dịch KMnO4, tính bằng mg/ml;
G là khối lượng mẫu thử, tính bằng g;
0,02042 là mili đương lượng gam của KClO3;
Chênh lệch giữa hai kết quả xác định song song không được vượt quá 0,2%, kết quả cuối cùng là trung bình cộng của hai kết quả thu được, làm tròn số đến 0,01%.
3.2. Xác định độ ẩm
Thực hiện theo quy định tại Mục 3.1, QCVN 03:2012/BCT.
3.3. Xác định hàm lượng cặn không tan trong nước
Thực hiện theo quy định tại Mục 3.6, QCVN 03:2012/BCT.
[bookmark: dieu_4]4. Quy định về quản lý
4.1. Tổ chức, cá nhân sản xuất kali clorat dùng để sản xuất vật liệu nổ công nghiệp phải thực hiện việc công bố hợp quy, chứng nhận hợp quy phù hợp với quy chuẩn này. Tổ chức, cá nhân nhập khẩu phải thực hiện việc chứng nhận hợp quy theo quy định. Thực hiện việc ghi nhãn theo quy định tại Mục 2.2.2 của quy chuẩn này.
4.2. Việc đánh giá sự phù hợp đối với kali clorat thực hiện theo phương thức 7: thử nghiệm, đánh giá lô sản phẩm hàng hóa được quy định tại Mục VII, Phụ lục 2, Thông tư số 28/2012/TT-BKHCN ngày 12 tháng 12 năm 2012 của Bộ Khoa học và Công nghệ về việc quy định về công bố hợp chuẩn, công bố hợp quy và phương thức đánh giá sự phù hợp với tiêu chuẩn, quy chuẩn kỹ thuật.
[bookmark: _GoBack]4.3. Việc công bố hợp quy, chỉ định tổ chức chứng nhận và tổ chức thử nghiệm đối với kali clorat thực hiện theo quy định tại Mục II  Thay bằng Thông tư 36 Chương II Thông tư số 48/2011/TT-BCT ngày 30 tháng 12 năm 2011 của Bộ Công Thương về việc quy định quản lý chất lượng các sản phẩm, hàng hóa nhóm 2 thuộc phạm vi quản lý của Bộ Công Thương.
4.4. Kali clorat dùng để sản xuất vật liệu nổ công nghiệp trước khi lưu thông trên thị trường phải được gắn dấu hợp quy theo quy định tại Thông tư số 28/2012/TT-BKHCN ngày 12 tháng 12 năm 2012 của Bộ Khoa học và Công nghệ và pháp luật hiện hành về chất lượng sản phẩm, hàng hóa.
4.5. Phương thức kiểm tra
Kali clorat dùng để sản xuất vật liệu nổ công nghiệp được sản xuất trong nước, nhập khẩu, xuất khẩu, lưu thông trên thị trường và trong quá trình sử dụng phải chịu sự kiểm tra về chất lượng theo quy định tại Thông tư số 48/2011/TT-BCT ngày 30 tháng 12 năm 2011 của Bộ Công Thương và pháp luật hiện hành về chất lượng sản phẩm, hàng hóa.
4.6. Trường hợp có nghi ngờ về chất lượng của kali clorat, trước khi đưa vào sử dụng phải thực hiện kiểm tra chất lượng đạt yêu cầu theo quy định tại Bảng 1 của Quy chuẩn này, tại phòng thử nghiệm được Bộ Công Thương chỉ định.
[bookmark: dieu_5]5. Tổ chức thực hiện
5.1. Cục Hoá chất chủ trì, phối hợp với Vụ Khoa học và Công nghệ, các đơn vị có liên quan có trách nhiệm hướng dẫn và kiểm tra việc thực hiện Quy chuẩn này.
5.2. Tổng Cục Quản lý thị trường có trách nhiệm tổ chức và chỉ đạo lực lượng Quản lý thị trường các tỉnh, thành phố trực thuộc Trung ương kiểm tra, kiểm soát và xử lý vi phạm quy định về chất lượng sản phẩm, hàng hóa lưu thông trên thị trường theo quy định của pháp luật và Quy chuẩn này.
5.3. Sở Công Thương các tỉnh, thành phố trực thuộc trung ương có trách nhiệm hướng dẫn và kiểm tra việc thực hiện Quy chuẩn kỹ thuật này tại địa phương, báo cáo Bộ Công Thương về tình hình thực hiện, những khó khăn, vướng mắc định kỳ trước ngày 31 tháng 01 của năm tiếp theo hoặc đột xuất.
5.4. Trong trường hợp các văn bản quy phạm pháp luật, tài liệu, tiêu chuẩn được viện dẫn trong Quy chuẩn này có sự thay đổi, bổ sung hoặc thay thế thì thực hiện theo quy định tại văn bản mới./.
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