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Tro bay — Phwong phap phéan tich héa hoc

Fly ash — Methods of chemical analysis

1 Pham vi ap dung
Tiéu chudn nay qui dinh phwong phap phan tich hoa hoc cho tro bay.
2 Tai lidu vién din

CAc tai liéu vién din sau la cdn thiét khi 4p dung tieu chudn nay. Béi véi cac tai liéu vién din ghi
nam céng bd thi 4p dung ban dugc néu. Déi véi cac tai liéu vién din khdng ghi ndm céng bé thi
4p dung phién ban méi nhat, bao gdm cac ban sira ddi, bd sung (néu cé).

TCVN 141 : 2008, Xi ming poéc lang — Phwong phap phan tich hoa hgc.

TCVN 4851 : 1989 (ISO 3696 :1987), Nwéc dung dé phan tich trong phang thi nghiém - Yéu ciu
k¥ thuat va phuong phap thir.

TCVN 6882 : 2001, Phy gia khoang cho xi mang.
3 Quy dinh chung
3.1 Hoa chét dung trong phén tich c6 df tinh khiét khdng thdp hon “tinh khiét phan tich” (TKPT).

Nwéc diing trong qua trinh phén tich theo TCVN 4851 - 1989 (ISO 3696 : 1987) hodc nwéc ¢6 df tinh
khiét trong durong (sau day goi 1a “nwéc”).

3.2 Hoa chit pha lodng theo ty & thé tich dwoc dat trong ngodc don. Vi dy HCI (1 + 3) 1a dung
dich gdm 1 thé tich HCI dam dic véi 3 thé tich nwéc.

3.3 Dung dich pha loang tinh bing phdn tram (%) biéu thj bing s§ gam chét tan trong 100 mi
nudc. Vi du kali florua (KF), dung dich 5 % la dung dich gbm 5 g kali florua hoa tan trong 100 mi
nudc.

3.4 Khdi lugng riéng (d) clia thudc thir dam dac dugc tinh bang gam trén mililit (g/ml).

3.5 Cac chi tiéu phan tich dudc tién hanh trén mau thr d4 dudc gia cong theo Diéu 6 cla tiéu

chuén nay.
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3.6 M0di chi tidu phan tich dudc tién hanh song song trén hai lugng can clia mau thir va mét thi
nghiém tring (bao gém céc lugng thuéc thir nhu da néu trong tiéu chudn, nhung khéng ¢ mau
thir) d€ hiéu chinh két qua.

Chénh l&ch giifa hai k&t qua xac dinh song song khéng dudc vugt gidi han cho phép (dude qui dinh
riéng cho timg chi tiéu thir), néu vuot gidi han cho phép phai tién hanh phan tich lai.

3.7 Vigc xay dung lai dudng chuin (cho cac chi tiéu thir cé sif dung phuong phap tric quang,
quang ph8 hédp thu nguyén tl, quang k& ngon Ifa...) ti€n hanh dinh ky theo khuyén céo cGa nha
san xudt thiét bi theo cach lam néu trong tiéu chudn nay.

3.8 Biéu thj khi lugng, thé tich va két qua
- Khéi lugng tinh bang gam.
- Thé tich tinh bang mililit.

- K&t qua cudi cung tinh bang phan tram (%), Ia trung binh cdng ciia hai k&t qua phan tich tién
hanh song song, 18y dén hai chir s6 cé nghia sau d4u phéy.

4 Hoa chat, Thudc thir

4.1 Hoa chat rin

4.1.1 Natri cacbonat {Na,CO,) khan.

4.1.2 Kali cachonat (K,CO;) khan.

4.1.3 Amoni clorua (NH,CI) tinh thé.

4.1.4 Kali pyrosunphat (K;S,0;) khan hoac kali hydrosunphat (KHSO,) khan.
4.1.5 Silic dioxit (SiO,) c6 d6 tinh khiét 99,9 %.

4.1.6 Hon hgp nung chady: trén déu Na,CO, (4.1.1) vdi K,CO; (4.1.2) theo ty 1& khéi ludng 1 : 1,
bdo quén trong binh nhuya kin.

4.2 Hoa chat Idng, thudc thir

4.2.1 Axit clohydric (HCI) ddm d&c, d = 1,19.
4.2.2 Axit clohydric (HCI), pha lodng (1 + 1).
4.2.3 Axit clohydric (HCI), pha loang (1 + 9).
4.2.4 Axit flohydric (HF) dam déc, d = 1,12,
4.2.5 Axit sunfuric (H,S0,) dam dic, d = 1,84.

4.2.6 Axit sunfuric (H,SO,), pha loédng (1 + 1).
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4.2.7 Axit sunfuric (H,;$0,), dung dich 0,1 %: Cho tir tir 3 ml axit sunfuric ddm dac (4.2.5) vao
500 ml nuéc, dé ngudi pha lodng thanh 1000 mi.

4.2.8 Axit photphoric (H,PO,) dam dac, d= 1,71 + 1,75.

4.2.9 Hon hgp axit (H,SO, + H,PO,): Cho tir tir 150 ml axit sunfuric dam dic (4.2.5) vao 700 ml
nuéc, dé ngudi, thém 150 ml axit photphoric (4.2.8), khudy déu.

4.2.10 Axit axetic (CH,COOH) dam dic, d = 1,05 + 1,06.

4.2.11 Amoni hydroxit (NH,OH) dam d3c, d = O.Bé + 0,91 (25 %).

4.2.12 Natri hydroxit (NaOH) dung dich 10 %, bao quan trong binh nhua polyetylen.
4.2.13 Natri hydroxit (NaOH) dung dich 30 %, bao quan trong binh nhua polyetylen.
4.2.14 Kali hydroxit (KOH) dung dich 25 %, bao quan trong binh nhua polyetylen.
4.2.15 Kali xyanua (KCN) dung dich 5 %, bdo quan trong binh nhua polyetylen.
4.2.16 Natri florua (NaF) dung dich 3 %.

4.2.17 Kali florua (KF) dung dich 5 %, bdo quan trong binh nhua polyetylen.

4.2.18 Bac nitrat (AgNO;) dung dich 0,5 %, bao quén trong binh thuy tinh t&i mau.

4.2.19 Axit boric (H,B0,) dung dich bdo hoa: Hoa tan 50 g axit boric (H;BO;) vao 500 ml nuéc .
néng, pha lodng thanh 1000 ml.

4.2.20 Axit oxalic (H,C,0,) dung dich 2 %, bao quan trong binh nhua polyetylen.

4.2.21 Dung dich khir : Hoa tan 15 g axit tartric (H,C4H,Os) va 1 g axit ascobic (C¢HsOs) trong
100 ml nuéc, bao quan trong binh thuy tinh t6i mau. Dung dich s dung dudc trong 2 dén 3 ngay.
4.2.22 Thiéc clorua (SnCl,) : Hoa tan 1 g thi€c hat kim loai vao 50 ml axit clohydric dam déc,
dun so6i nhe d&n con khoang 20 ml. Dung dich sif dung dudc trong 2 d&n 3 ngay.

4.2.23 Thuy ngén (ll) clorua (HgCl,), dung dich 5 %.

4.2.24 Amoni molipdat ((NH,)M0,0.,.4H,0), dung dich 5 %: Hoa tan 25 g amoni molipdat
((NH.)sM0,0,,.4H,0) vao 200 ml nuéc, néu can dun &m cho tan, (néu dung dich duc thi phai loc) pha
loang thanh 500 ml. Dung dich sif dung dugc trong b&n tudn, bdo quén trong binh nhyta polyetylen.
4.2.25 Chi thij fluorexon 1 % : Dlng c&i chay thuy tinh nghién min va trén déu 0,1 g chi thi mau
fluorexon véi 10 g kali clorua; bdo quén trong lo thuy tinh t8i mau.

4.2.26 Chi thj eriocrom T den (ETOO) dung dich 0,1 % : Hoa tan 0,1 g chi thi ETOO trong 100 mi c6n
90 %, thém tiép vao dung dich 3 g Hydroxylamin hydrociorua; béo quén trong chai thuy tinh t6i mau.

4.2.27 Chi thj xylenol da cam, dung dich 0,1 %.
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4.2.28 Chi thj phenolphtalein, dung dich 0,1 % trong c6n 80 %.

4.2.29 Chi thj metyl do, dung dich 0,1 % trong c6n 90 %.

4.2.30 Axit sunfosalixylic (C,H,(OH)SO,H), dung dich 10 %.

4.2.31 Chi thj bari diphenylamin sunfonat, dung dich 0,1 %.

4.2,.32 EDTA (Na,H.C,H,,0,N;.2H,0), dung dich 1 %.

4.2.33 Dung djch tiéu chuin EDTA 0,01 M: Pha tir 6ng chudn (fixanal).

4.2.34 Dung dijch tidu chudn kém axetat (Zn(CH,COO),) 0,02 M: Hoa tan 4,38 g dén 4,39 g
Zn(CH,C00),.2H,0 vao 200 ml nudc,thém 1 ml axit axetic dac, dun dén tan trong, dé ngudi, pha
loang thanh 1 lit.

* Xac dinh hé sé K giira dung djch EDTA 0,01 M va dung djch kém axetat 0,02 M:

Lay 20 ml dung dich EDTA 0,01 M (4.2.31) vao c6c thuy tinh dung tich 250 ml, thém vao c8c
100 ml nuéc va 20 ml dung dich pH = 5,5, thém 2 dé&n 3 giot chi thi xylenol da cam 0,1 %. Bun tdi
nhiét d6 70 °C dén 80 °C, chudn d6 dung dich khi con néng bing dung dich kém axetat pha dudc
dé&n khi dung dich trong c8c chuyén tir mau vang sang héng, ghi thé tich dung dich kém axetat tiéu
thu (V2,).TY s8 néng d6 K giita hai dung dich dugc tinh nhu sau:

K = -_VEDTA
20 x Vg

trong d6:

Veora |2 thé tich dung dich EDTA 18y dé chudn d9, tinh bang mililit;

Vg, 12 thé tich dung dich k&m axetat tiéu thu khi chudn dd, tinh bang mililit.
4.2.35 Dung djch tiéu chudn kali bicromat (K,Cr,0,) 0,05N: Pha tir 8ng fixanal.

4.2.36 Dung dich dém pH = 5,5: Hoa tan khodng 100 ml amoni hydroxit dam d&c trong 700 ml
nudc, thém khoang 100 ml axit axetic, khudy déu. Diéu chinh pH = 5,5 bang amoni hydroxit
(1 + 1) va axit axetic (1 + 1), thém nudc thanh 1 lit, khudy déu.

4.2.37 Dung djch dém pH = 10,5: Hoa tan 54 g amoni clorua vao 500 ml nuéc, thém 350 mi
amoni hydroxit dam dac, khudy déu. Diéu chinh pH = 10,5 b&ng amoni hydroxit (1 + 1), thém nudc
thanh 1 lit, khudy déu.

4.2.38 Dung dich tiéu chuan géc Si* (Si0, = 0,2 mg/ml):

Nung chiy 0,1 g siiic dioxit tirh khiét (da dudc nung & 1 000 °C dén khéi lugng khong ddi) vai
3 g dén 4 g hdn hap nung chay (4.1.6) trong chén bach kim & nhiét dd 950 °C + 50 °C trong thdi
gian tr 30 min &én 40 min. L8y chén ra d4t nghiéng, d& ngudi. Chuyén dinh luong kh&i néng chay
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vao cdc da c6 sdn 200 ml nudc va 10 g natri hydroxit, ri dun tdi tan trong. P& ngudi, thém nuéc
tdi 500 ml, I3c déu. Bao quan trong binh nhua polyetylen.

* Dung dich tiéu chuin lam viéc Si* (SiO, = 0,02 mg/ml):

L&y 25 ml dung dich tiéu chudn géc vao binh dinh mlc dung tich 250 ml, thém nudc t&i vach murc,
l&c déu. Dung dich sl dung dudc trong 7 ngay.

* Xay dyng duong chudn:

L&y 11 binh dinh mifc dung tich 100 ml (binh nhua polyetylen), 1an Iugt cho vao mdi binh mét thé
tich dung dich tiéu chudn 1am viéc Si** (Cgo = 0,02 mg/ml) theo th(f tu sau: 0 ml; 1 ml; 2 ml; 4 ml;
6 mi; 8 ml; 10 ml; 12 ml; 16 ml; 20 ml; 25 ml. Thém dung dich axit sunfuric 0,1 % (4.2.7) dén
khoang 40 ml. Thém 5 ml dung dich kali florua 5 % (4.2.17), l&c déu, sau 1 min thém 15 ml dung
dich axit boric bédo hoa (4.2.19), 10 ml dung dich amoni molipdat 5 % (4.2.24) (thdi diém khéng) va
10 ml dung dich axit oxalic 2 % (4.2.20). Sau 20 min thém 5 ml dung dich kh(r (4.2.21), thém dung
dich axit sunfuric 0,1 % (4.2.7) dén vach dinh mifc, l&c déu. Sau 30 min (tinh tir thdi diém khdng)
do dé hap thu quang cla dung dich mau & budc séng A = 800 nm + 820 nm véi dung dich so sanh
la miu tréng.

T lugng silic dioxit c6 trong méi binh va gia tri @6 hap thu quang tuong (ng xay dung dudng chudn.

5 Thiét bj, dung cu

5.1 Can phan tich c6 dd chinh xac dén 0,0001 g.

5.2 Th sdy, dat nhiét dd 300 °C + 5 °C c6 bd phan diéu chinh nhiét dd.

5.3 Lo nung, dat nhiét dd 1200 °C = 50 °C c6 b phan diéu chinh nhiét dé.

5.4 May do mau quang dién hoic phd quang ké UV-VIS, c6 kha nang do d hap thu quang &
budc séng tir 380 nm dén 850 nm.

5.5 May do pH, c6 dd chinh xac dén 0,01 d6 pH.

5.6 May cat nuédc.

5.7 Tu hat hoi déc.

5.8 Chén su, chén bach kim, dung tich 30 ml ho&c 50 ml.

5.9 B&p dién, bép cach cat, kiém soat dugc & 400 °C.

5.10 Binh hat am ¢$140 mm ho3c ¢ 200 mm.

5.11 Binh dinh mutc, dung tich 100 mi, 200 ml, 250 ml, 500 ml, 1000 ml.

5.12 Pipet dung tich 1 ml, 2 ml, 5 ml, 10 ml, 25 ml, 50 ml, 100 ml;
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5.13 Buret 10 ml, 20 ml, 25 ml, chinh xac dén 0,05 ml.

5.14 Gidy lgc:

Gidy loc dinh Iugng khéng tro chdy cham (dudng kinh 16 trung binh khodng 2 pm).
Gidy loc dinh Iugng khéng tro chdy trung binh (dudng kinh I8 trung binh khoang 7 pm).
Gidy loc dinh lugng khéng tro chdy nhanh (dudng kinh 16 trung binh khoang 20 um).
Gidy loc dinh tinh chdy nhanh (dudng kinh 16 trung binh khodng 20 pm).

5.15 Ong dong dung tich 10 mi, 20 ml, 25 ml, 50 ml, 500 ml.

5.16 Chay, cdi ma nao.

5.17 Sang, c6 kich thudc 16 0,063 mm.

6 L&y mau va chuin bi mau thi
6.1 Ldy mau

M3u dudgc |4y theo TCVN 6882 : 2001.
6.2 Chuin bj mau thi

Mau thir mang vé phong thi nghiém c¢6 khdi lugng khéng nhé hon 400 g. Dung phuong phéap chia
tu chia mau thanh hai phan. Mét phan (phan miu A) ding dé xac dinh dé 4m, phén con lai (phan
miu B) sif dung phuong phap chia tu I8y khodng 25 g mau dem nghién min trén cdi ma nao dén
lot hét qua sang 0,063 mm, dem séy & nhiét d6 105 °C + 5 °C dén khéi lugng khéng déi dung aé
phan tich hoa, lugng mau con lai dugc bao quan trong lo thuy tinh day kin.

7 Phudng phép thir
7.1 Xac dinh ham lugng am (W)

7.1.1 Nguyén tic

M3u thir dugc sdy & 105 °C + 5 °C dén khdi lugng khéng ddi. Tir su gidm khdi lugng tinh ra dugc
lugng &m cb trong mau.

7.1.2 Cach tién hanh

Can khodng 10 g mau chinh xac dén 0,0001 g da duoc chuén bi theo Diéu 6 (phdn mau A), chuyén vao
hop 1am &m da duoc sdy & nhiét d6 105 °C + 5 °C dén khdi lugng khéng ddi. S8y hop c6 méu & nhiét dd
trén khoang 1 h d&n 1,5 h, d& ngudi trong binh hit m dén nhiét d6 phong rdi can. Lap lai qua trinh sdy &
nhiét do trén trong 15 min, Iam ngudi va can dén khdi lugng khéng ddi.

10
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7.1.3 Tinh két qua
Ham lugng &m (W), tinh b&ng phén tram, theo cdng thitc:

m, - m

% W = Z x 100

trong d6:
m, 12 khéi luong mau va hép lam &m trudc khi sdy, tinh bing gam;
m, Ia kh&i luong mau va hop lam dm sau khi séy. tinh béng gam;
m 1a kh&i lugng mau I8y dé phan tich, tinh bing gam.
Chénh léch gilra hai két qua x4ac dinh song song khéng 18n hon 0,10 %.
7.2 Xac dinh ham lugng mat khi nung (MKN)
7.2.1 Nguyén tic

M3u thir dudc nung & 750 °C + 50 °C d&n khdi lugng khéng ddi. TU sy gidm kh&i lugng tinh ra
lugng mat khi nung.

7.2,2 Céch tién hanh

Can khodng 1 g mau chinh xac dén 0,0001 g da dugc chuén bi theo Piéu 6 (phdn mau B), cho vao
chén st da dudc nung & nhiét dé 750 °C + 50 °C dén khéi lugng khéng d8i. Nung chén c6 miu &
nhiét d6 trén trong khoang 1,5 h, 14y mAu ra d& ngudi trong binh hut &m dén nhiét d6 phong va
can. Nung lai & nhiét dd trén 15 min va can dén khéi lugng khéng ddi.

7.2.3 Tinh két qua
Lugng mat khi nung (MKN), tinh b&ng phén tram theo cdng thic:

% MKN= T~ ™2 . 400

trong dé:
m, 1a khéi lugng mau va chén trudc khi nung, tinh bdng gam;
m, 13 khéi lugng mau va chén sau khi nung, tinh bang gam;
m 1a kh&i lugng mau 14y dé phan tich, tinh bang gam.

Chénh léch giifa hai két qua xac dinh song song khéng I6n hon 0,10 %.

11
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SO PO PHAN TiCH THANH PHAN CHINH TRONG MAU TRO BAY

l

Nuédc loc vao

Can 0,5 g mau _| D&t 1 h 30 min & nung véi K,CO, +
tro bay L5 nhlé‘ dé 750 °C |[—» Nazcoa
Cé mau
v

Loc mau
SiO, chua tinh Nung cén véi
khiét dugc xit ly »| KHSO, hosc
véi HF + H,S0, K,S,0,

v

binh dinh mirc
500 ml - dung

|

25 ml xac
dinh SiO,
hoa tan
v A J
Xéc dinh 25 ml X4¢ dinh
Sio, Fe,O, béng EDTA
téng s6 (v6i mau c6 ham
(7.3.3) lugng Fe,0,<10%)
(7.4.1)y

v

 Fe,0, bing
K,Cr,0; (véi méu

 Fe,0,210%)

200 ml X4c dinh

6 ham lugng

|

1

,
v

100 ml loai
canxi, magié,
sat, titan...
(véi mau co
téng ham
lugng CaO +
MgO >10%)

100 ml loai
sét, titan...
(véi mau co6

téng ham
Iugng Ca0 +
MgO <10%)

100 ml loai
nhom sét,...
dinh mirc
250ml loc

kho >

\/

100 mi Xac dinh
ALO, bing
Zn(CH.CO0),

L I Y

|

50 ml Xé&c

50 ml Xac

dinh téng
CaO + MgO
b&ng EDTA

6002 : 2928 NADL

dinh Ca0

béng EDTA
(76)

* tich chuén EDTA
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7.3 Xéc dinh ham lugng silic dioxit (Si0,)
7.3.1 Xac dinh ham lugng silic dioxit & déng két tia silisic (phuong phap khéi lugng)
7.3.1.1 Nguyén tic

M3u tro bay dudc d8t dé loai bd than chua chay hét. Phan gidi mau da loai bd hét than bing cach
nung mau vdi hdn hop nung chdy, hoa tan khdi néng chay béng dung dich axit clohydric loang, ¢
can dung dich dé tach nuéc clia axit silisic. Nung két tlia & 1000 °C + 50 °C, dung dung dich axit
flohydric dé tach silic 8 dang silic tetra florua, nung, can, lugng mét di tuong (ng véi ham lugng
silic dioxit.

7.3.1.2 Cach tién hanh

Can khoang 0,5 g mau chinh xac dén 0,0001 g da dudc chudn bi theo Diéu 6 (phdn mau B) cho vao chén
sif sach, c6 bé m#t day nhin. Nung chén c6 mau & nhiét do 750 °C + 50 °C trong khoang 1,5 h dé loai bd
hoan toan lugng than chua chay hét. Lay chén ra dé ngudi dén nhiét d phong, chuyén toan bd Iugng
mau trong chén s sang chén bach kim da c6 sén tir 4 g d&n 5 g hén hop nung chay (4.1.6), phi Ién trén
mAu mét I6p hdn hap nung chdy day tir 1 cm dén 2 cm.

Nung mau & nhiét dd 950 °C + 50 °C trong 30 min. L&y chén ra dé ngudi, chuyén toan bd khéi
nung chdy vao bat sif, diing nuéc dun sbi va dung dich axit clohydric (1 + 1) (4.2.2) r{ta sach chén
bach kim. Day bat sit bdng m#t kinh ddng hd, thém tir tir 30 ml axit clohydric dam dac
(d = 1,19) (4.2.1). Sau khi mau tan hét, ding tia nudc dun soi rita thanh bat si va mat kinh déng
hd, diing daa thuy tinh khudy déu dung dich.

C6 can dung dich trén bép cach céat (& nhiét dd tir 100 °C dén 110 °C) dén khong con giot nuéc
trén mat kinh déng hd. Trong qua trinh ¢6 mau, ding dda thuy tinh ddm nhd cac cuc mudi tao
thanh dén ¢d hat khéng 16n hon 2 mm, tiép tuc ¢ mau & nhiét d6 trén trong thdi gian tir 1 h dén
1,5 h. D& ngudi mAu tht, thém vao bat sir 15 ml axit clohydric dam dac, d€ yén 10 min, thém tiép
tir 90 ml d&n 100 ml nuéc dun sbi, khudy déu cho tan hét muéi.

Loc dung dich con néng qua gidy loc khéng tro chay trung binh. Ding dung dich axit clohydric
(1 + 9) (4.2.3) 43 dun néng, rita két tlia va thanh bat, loc gan 3 I8n, sau d6 chuyén két tla vao
gidy loc, diing gidly loc khdng tro chay trung binh &€ lau sach dia thuy tinh va thanh bat. Tiép tuc
rita biing nudc cat dun sbi dén hét ion clorua (thlf bang dung dich bac nitrat 0,5 % (4.2.18)). Thu
nuéc loc va nudc rlfa vao binh dinh mifc dung tich 500 ml. Chuyén gidly loc c6 két tia clng gidy
lau vao chén bach kim, s&y va dét gidy loc trén b&p dién. Nung chén & nhiét d6 1 000 °C + 50 °C
trong 1.5 h. Ldy chén ra d€ ngudi trong binh hut §m dén nhiét d6 phong. Nung lai & nhiét do trén
dén khdi ludng khéng d8i. Ghi khéi lugng chén va két tda thu duge (m,).

T4m uét két tlia trong chén bing vai giot nudc, thém vao 0,5 ml dung dich axit sunfuric (1 + 1) (4.2.6) va
10 ml axit flohydric dam d%c (4.2.4). Lam bay hdi chét chifa trong chén trén bép dién dén khd. Thém tiép

13
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tir 3 ml d&n 4 ml axit flohydric, lam bay hi trén bép dién dén ngimg bdc khéi trdng. Nung chén bach kim
va cin & nhiét d6 1 000 °C + 50 °C trong 30 min. L&y chén ra & ngudi trong binh hit 4m dén nhiét d6
phong. Nung lai & nhiét dé trén dén khéi lugng khdng ddi. Ghi khéi Iugng chén va cain thu duge (m,).

Nung can con lai trong chén véi tir 2 g dén 3 g kali hydrosunfat (ho3c c6 thé dung kali pyrosunfat)
(4.1.4). Hoa tan khdi néng chay bing nudc soi, néu con vdn duc, thém vai giot axit sunfuric
(d = 1,84) (4.2.5) dén tan trong. GAp vao phan nudc loc & trén va thém nuéc dén vach mic lac
déu. Dung dich nay dé€ xac dinh nhém, sat, canxi, magié (dung dich A).

7.3.1.3 Tinh két qua
Ham lugng silic dioxit (SiO,) tinh bang phan tram, theo céng thirc:

my, — my
m

% Si0, = x 100

trong d6:
m, 1a kh&i lugng chén bach kim va két tla trude khi x{ ly bang axit flohydric, tinh bang gam;
m, 13 khéi lugng chén bach kim va két tlia sau khi x{f ly bing axit flohydric, tinh bang gam;
m 1a kh&i lugng mau I8y dé phan tich, tinh bang gam.

Chénh léch giifa hai két qué xac dinh song song khéng 16n hon 0,40 %.

7.3.2 Xac djnh silic dioxit (SiO,) héa tan trong dung dich (phuong phap do mau)

7.3.2.1 Nguyén tic

Trong méi trudng axit, amoni molipdat tac dung véi silic tao thanh mét phifc mau. Do d6 hép thu
quang bang may so mau & budc séng 800 nm - 820 nm, tinh dugc ham lugng silic hoa tan.
7.3.2.2 Cich tién hanh

Dung pipet 18y 25 ml "dung dich A" (7.3.1) cho vao binh dinh mdc dung tich 100 ml (binh nhua
polyetylen), thém dung dich axit sunfuric 0,10 % (4.2.7) dén khoang 40 ml. Ti€p tuc lam theo cac
thao tac & muc (4.2.38) trong phan xay dung dudng chudn tit “Thém vao 5 ml kali florua 5%
(4.2.17)... " dén “Dung dich so sanh la dung dich miu tréng".

T gia tri 6 hdp thu quang do dudc, dua vao dudng chugn tim dugc ham luong silic dioxit c6 trong
binh.

7.3.2.3 Tinh két qua

Ham lugng silic dioxit (SiO,) hoa tan tinh b&ng phan tram theo cdng thirc:

% SiO,,. = — x 100

m,
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trong d6 :

m, 14 Iugng silic dioxit tim dugc trén dudng chudn, tinh bang gam;

m, 1a khi lugng mAu tuong (g véi thé tich mau 18y dé phan tich, tinh bing gam.
Chénh léch gilfa hai két qua xéac dinh song song khéng 16n hon 0,04 %.
7.3.3 Xac dinh ham lugng SiO, tdng

Ham lugng SiO, téng 1a t8ng ham lugng SiO, xac dinh theo 7.3.1 va ham ludng SiO, hoa tan trong
dung dich xac dinh theo 7.3.2.

7.4 Xac dinh ham lugng sit (lll) oxit (Fe,0,)

7.4.1 Xac dinh ham lugng st (lll) oxit (Fe,0,) bing phuong phap chudn dé complexon
Phuong phdp nay dp dung d6i vdi nhimg méu tro bay c6 ham lugng Fe,0,< 10 %
7.4.1.1 Nguyén tic

Chusn db sét (I1l) bing dung dich EDTA & méi trudng pH 1,5 dén 1,8 vdi chi thi axit sunfosalixylic.
Khi két thuc chugn d6 mau dung dich chuyén tir tim 46 sang vang rom.

7.4.1.2 Cach tién hanh

Dung pipet 18y 25 ml dung dich A (7.3.1.2) cho vao cdc thly tinh dung tich 250 ml, thém 2 ml dung
dich axit sunfosalixylic 10 % (4.2.30), thém nuéc dén khoang 100 ml. Dung dung dich natri
hydroxit 10 % (4.2.12) va dung dich axit clohydric (1 + 1) (4.2.2) nhé tif tif timg giot dé diéu chinh
pH dat 1,5 dén 1,8 (dung dich chuyén sang mau tim dé). Bun néng dung dich dén 50 °C = 60 °C,
chudn db bing dung dich tiéu chudn EDTA 0,01 M (4.2.33) dén khi dung dich chuyén tir mau tim

dd sang vang rom.
7.4.1.3 Tinh két qua
Ham Iugng st oxit (Fe,0,) tinh biing phan tram theo cdng thifc

0,0007985 x V
m

% Fe,0 = x 100

trong dé:
V Ia thé tich dung dich tiéu chun EDTA 0,01 M tiéu thu khi chun d9, tinh b&ng mililit;
0.0007985 12 khéi lugng Fe,0, tuong img véi 1 ml dung dich EDTA 0,01 M, tinh bang gam;
m 1a khéi lugng mAu tuong (ng vai thé tich mau Idy d& phan tich, tinh b&ng gam.

Chénh léch gilfa hai két qua xac dinh song song khéng 16n hon 0,32 %.
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7.4.2 Xac djnh ham lugng sit (1ll) oxit (Fe,0,) biing phuong phap chuin dé oxihéa - khir

Phudng phap nay ap dung d8i vdi nhimg mau tro bay c6 ham Iugng Fe,0, = 10 %

7.4.2.1 Nguyén tic
Khir sit Fe*? trong trong dung dich dén sal Fe' bang Sn*?, sau d6 chudn dd Fe*? bang dung dich
kali bicromat tiéu chudn theo chi thi bari diphenylamin sunfonat, két thiic chun dé khi dung dich

chuyén sang mau tim xanh.
7.4.2.2 Cach tién hanh

Dung pipet 18y 200 ml dung dich A (7.3.1.2) cho vao c6c thuy tinh dung tich 250 ml. Cé can dung
dich trén bép dién hay bé&p cach cat dén thé tich khoang 25 ml d&n 30 ml. Nhd tir tir timg giot thiéc
clorua (4.2.22) vao dung dich dang ndng cho dén khi dung dich hét mau vang, cho du thém 1 giot.
Pha loang ngay dung dich bing nuéc lanh dén thé tich khodng 100 ml, thém 5 ml thdy ngan (II)
clorua 5% (4.2.23), dung dich c6 két tla tring van lua. (N&u trudng hop dung dich khéng cé két
tha tring van lua, hoac két tia vén mau xam thi phai ti€n hanh phan tich lai). Thém 15 ml hén hop
axit (H;PO, + H,S0O,) (4.2.9) va 4 + 5 giot chi thi bari diphenylamin sunfonat (4.2.31).

Chuén dd dung dich trong céc bang K,Cr,0; 0,05 N (4.2.35) dén khi dung dich ¢c6 mau tim xanh
bén trong 30 s. Ghi thé tich dung dich K,Cr,0, 0,05 N tiéu thu (V).

7.4.2.3 Tinh két qua

Ham Iugng sét (I1l) oxit (Fe,0,), tinh bang phan tram, theo céng thitc:

% Fe,0, = 00039925 x ¥V < 100
m

trong do:
0,0039925 13 s§ gam Fe,0; (g vdi 1 ml dung dich K,Cr,0, 0,05 N;
V Ia thé tich dung dich K,Cr,0; 0,05 N tiéu thu, tinh bing mililit;
m 1a khéi lugng mau I8y d€ phan tich, tinh badng gam.

Chénh léch cho phép gilta hai két qua xéac dinh song song khéng I8n han 0,30%

7.5 Xac dinh ham lugng nhém oxit (Al,O;)

7.5.1 Nguyén tic
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D3i véi nhimg mau ¢6 téng ham Iugng CaO + MgO 2 10 %, loai Ca?’, Mg®* ra khdi dung dich chira
AP* bing amoni hydroxit 25 % (d8i v8i nhilg mAu cé téng ham lugng CaO + MgO < 10 %, khdng
can phai thuc hién thao tac trén). Tach nhém khdi cac nguyén t& anh hudng nhu sét, titan ... béng
kiém manh. Tao phic gilta nhém va EDTA du 8 pH = 5,5. Chudn d6 Iugng du EDTA bing dung
dich k&m axetat theo chi thi xylenol da cam. Ding natri florua dé gidi phéng EDTA khdi phic
complexonat nhdm, duing dung dich kém axetat tiéu chudn chugn do lugng EDTA dugc gidi phéng,
tir @6 tinh ra ham Iuvong nhém.

7.5.2 Céach tién hanh

Dung pipet 1dy 100 ml dung dich A (7.3.1.2) cho vao cdc thuy tinh dung tich 250 ml. Thém 1 g +
2 g amoni clorua (4.1.3), khusy déu, dun néng dung dich, nhd vao cdc 1 giot + 2 giot chi thi metyl
dd (4.2.29). Thém tir tir dung dich amoni hydroxit 25 % (4.2.11) va khudy déu dén khi dung dich
trong céc vira chuyén sang mau vang, cho du ti€p 1 giot amoni hydroxit. Dun séi nhe dung dich,
loc dung dich khi con néng qua gidy loc dinh tinh chdy nhanh, rlta két tGa va céc thuy tinh 2 I14n
d&n 3 14n bang nuéc ndng. Diing axit clohydric (1 + 1) (4.2.2) hoa tan két tda trén gidy loc trd lai
c8c, dung dung dich axit clohydric (1 + 9) (4.2.3) da dun néng dé rira sach thanh phéu, tiép tuc
rlfa b&ng nudc ndng dén hét ion CI (thir bang dung dich bac nitrat 0,5 % (4.2.18)).

Thém vao céc 30 ml dung dich natri hydroxit 30 % (4.2.13), khudy déu, dun sb6i dung dich 1 min +
2 min, 18y ra d& ngudi, chuyén dung dich trong céc vao binh dinh mic dung tich 250 mi, thém
nudc téi vach mirc, Ic déu. Loc dung dich qua gidy loc thé (khd), phéu (khé) vao binh nén dung
tich 250 ml (khé). Dung dich nay dung dé xac dinh ham Iugng nhém oxit.

*Chu y: D6i voi nhimg méu co t6ng ham luong CaO + MgO < 10 % khéng cén phai thuc hién céc
thao téc tach loai canxi va magié: tir “Thém 1 g @ 2 g amoni clorua (4.1.3), khuéy déu, ...” dén “
tiép tuc rifa bdng nudc nong dén hét ion CI (thir béng dung dich bac nitrat 0,5 % (4.2.18))".

Dung pipet 1&y 100 ml dung dich loc & trén cho vao cdc thuy tinh dung tich 250 ml, thém 15 ml
dung dich EDTA 1 % (4.2.32), thém 1 2 giot chi thi phenolphtalein 0,1 % (4.2.28). Dung dung
dich axit clohydric (1 + 1) (4.2.2) va dung dich natri hydroxit 10 % (4.2.12) diéu chinh dung dich
trong cdc 1di trung tinh (vifa m&t mau héng), thém 15 ml dung dich dém pH = 5,5 (4.2.36).

Pun néng dung dich trong c8c dén khoang 80 °C, thém vai giot chi thi xylenol da cam 0,1 %
(4.2.27). Diing dung dich tiéu chudn k&m axetat 0,02 M (4.2.34) chudn dd dén khi dung dich trong
céc chuyén tif mau vang sang hdng.

Thém vao ¢éc 10 ml dung dich natri florua 3 % (4.2.16), dun s6i 3 min, dung dich lic nay cé mau
vang, d€ nguéi dung dich dén 70 °C - 80 °C, diing dung dich tiéu chudn k&m axetat 0,02 M chudn
d6 'uong EDTA vira duge gidi phéng dén khi mau clia dung dich chuyén tif vang sang héng, ghi
thé tich kém axetat 0,02 M tiéu thu (Vz,).

7.5.3 Tirh két qud
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Ham lugng nhém oxit (Al,O,) tinh bang phan tram theo cong thic:

00010196 x ¥, x K

m

% Al,O, = x 100

trong d6:
V,, Ia thé tich dung dich tiéu chugn kém axetat 0,02 M tiéu thy khi chudn d9, tinh béng miliit;
0,0010196 14 khéi luong nhém oxit tuong (ng véi 1 ml dung dich kém axetat 0,02 M, tinh béng
gam;
K la hé s& ndng dd gilta dung dich k&m axetat 0,02 M va dung dich EDTA tiéu chudn 0,01 M;
m 12 khéi Iuong mAu tuong (mg véi thé tich mau Iy d8 phan tich, tinh bang gam.

Chénh léch gilfa hai két qua xac dinh song song khéng 16n hon 0,26 %.

7.6 Xac dinh ham lugng canxi oxit (Ca0)

7.6.1 Nguyén tic

S&t, nhém, titan va céc ion can trd khac dugc tach khdi canxi va magié bang amoni hydroxit.
Chudn @6 canxi bing dung dich EDTA tiéu chudn & pH 16n han 12 theo chi thj fluorexon, & didm
tuong duong, dung dich chuyén tif mau xanh huynh quang sang mau héng.

7.6.2 Cach tién hanh

Dung pipet |18y 100 ml dung dich A (7.3.1.2) cho vao cdc thuy tinh dung tich 250 ml, thém 1 g
amoni clorua (4.1.3), dun dung dich dén 60 °C - 70 °C, nhd tir tif dung dich amoni hydroxit 25 %
(4.2.11), khudy déu dén khi xuét hién két tla hydroxit, cho du 1 giot amoni hydroxit. Bun néng
dung dich @én 70 °C - 80 °C trong thdi gian tir 45 min dén 60 min a8 aéng tu két tha va loai amoni
hydroxit du. D& ngudi dung dich, chuyén dung dich trong c8c vao binh dinh mic dung tich 250 mi,
thém nudc téi vach miec, l&c déu. Loc dung dich qua gidy loc chdy nhanh (khd), phéu (khd) vao
binh nén dung tich 250 ml (khd) (dung dich B).

Ding pipet 18y 50 ml dung dich B cho vao c6c thly tinh dung tich 250 ml, thém 80 ml nuéc, 20 ml
dung dich kali hydroxit 25 % (4.2.14), 2 ml dung dich kali xianua 5 % (4.2.15) va mét it chi thi
fluorexon 1 % (4.2.25), @4t c6c trén nén mau den, diung dung dich EDTA tiéu chusn 0,01 M
(4.2.33) chudn dd cho dén khi dung dich trong c8c chuy@&n tif mau xanh huynh quang sang hang.
Ghi thé tich EDTA 0,01 M tiéu thu (V,).

Lam song song mdt thi nghiém trdng dé hiéu chinh lugng canxi ¢6 trong dung dich va thuéc thir.
Ghi thé tich EDTA 0,01 M tiéu thu (V).

7.6.3 Tinh két qua

Ham Iuong canxi oxit (CaO) tinh béing phén tram, theo cdng thitc:
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000056 x (V, - V,)
m

% CaO= x 100

trong do
V, 1a thé tich dung dich tiéu chu&n EDTA 0,01 M tiéu thu khi chu&n dd méau tring, tinh biing mililit;
V, 1a thé tich dung dich tiéu chu&n EDTA 0,01 M tiéu thu khi chu&n dé méau thir, tinh bing mililit;
0,00056 la khdi Iugng canxi oxit tuong ing véi 1 ml dung dich EDTA 0,01 M, tinh béng gam;
m 1a khéi Iugng mau tudng tng vdi thé tich mau I8y dé xac dinh canxi oxit, tinh bing gam.
Chénh léch gilta hai két qua xac dinh song song khéng 18n hon 0,30 %
7.7 Xac dinh ham lugng magié oxit (MgO)
7.7.1 Nguyén tic

Chuén db t8ng lugng canxi va magié trong madu bing dung dich EDTA tiéu chudn theo chi thi
eriocrom T den & pH = 10,5. Xac dinh ham ludng magié oxit theo hiéu s& thé tich EDTA tiéu thu.

7.7.2 Cach tién hanh

Dung pipet I8y 50 ml dung dich B (7.6.2) cho vao cdc thiy tinh dung tich 250 ml, thém 80 ml nudc,
15 ml dung dich dém pH = 10,5 (4.2.37), 2 ml dung dich kali xyanua 5 % (4.2.15) va vai giot
eriocrom T den 0,1 % (4.2.26). Dung dung dich tidu chud&n EDTA 0,01 M chu&n dd dén khi dung dich
trong céc chuyén tir mau dé rugu nho sang xanh nuéc bién. Ghi thé tich EDTA 0,01 M tiéu thu (V,).

Lam song song mét thi nghiém tréng @& hiéu chinh téng lugng canxi va magié cé trong cac thudc
thr. Ghi thé tich EDTA 0,01 M tiéu thu (Vy,).

7.7.3 Tinh két qua
Ham lugng magié oxit (MgQ) tinh béng phén tram, theo céng thirc:

0000403 x [, ~ Vo) = (i = Vo)l | 400
m

% MgO=

trong do
V., la thé tich dung dich tiéu chudn EDTA 0,01 M tiéu thu khi chudn d6 riéng lugng canxi trong
mAu tréng, tinh bang mililit;
V, la thé tich dung dich tiéu chudn EDTA 0,01 M tiéu thu khi chudn riéng lugng canxi trong
dung dich m&u th, tinh béing mililit;
V,, 1a thé tich dung dich tiéu chu&n EDTA 0,01 M tiéu thu khi chu&n d% téng lugng canxi va
magié trong mau tréng, tinh bang mililit;

19



TCVN 8262 : 2009
V, 12 thé tich dung dich tiéu chudn EDTA 0,01 M tiéu thu khi chudn d téng lugng canxi va
magié trong dung dich m&u thi, tinh bang mililit;

0,000403 :1a khéi lugng magié oxit MgO tuong img véi 1 ml dung dich EDTA 0,01 M, tinh bang
gam;
m 12 kh&i ludng miu tuong (ng véi thé tich miu 14y d& x4c dinh magié oxit, tinh bing gam.
Chénh léch giifa hai k&t qua xac dinh song song khdng I6n hon 0,25 %.
7.8 Xac djnh ham lugng anhydric sunfuric (SO,)
Theo 7.11 trong TCVN 141 : 2008.
7.9 Xac dinh ham lugng kali oxit (K,0) va natri oxit (Na,0) téng
Theo 7.15 ho#c 7.16 ho#c Phy lyc A trong TCVN 141 : 2008.
7.0 Xac djnh ham lugng kiém cé hai (Na,0 qui ddi)
Theo 5.6 trong TCVN 6882 : 2001.

8 Béo céo thir nghiém

B&o c4o thir nghiém bao gém it nhét cac thong tin sau:

- vién dan tidu chudn nay;

- c4c thdng tin c4n thiét d& nhan bigt mau thir mot cach ddy du;

- c4c budc tién hanh thir khac v&i quy dinh ciia tiéu chufn nay (ghi rd tai liéu vién dan);
- céAc két qua th,

- cé4c tinh hudng c6 anh hudng dén két qua thi,

- ngay, thang, nam ti&n hanh th{ nghiém.
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