TIEU CHUAN VIET NAM

TCVN 6533 : 1999
VAT LIEU CHIU LUA ALUMOSILICAT - PHUONG PHAP PHAN TiCH HOA HOC
Alumosilicate refractories - Methods of chemical analysis
1. Pham vi ap dung

Tiéu chuan nay quy dinh phwong phap phan tich héa hoc xac dinh cac thanh phan cha yé’u trong vat
liéu chiu Itra thudc nhom alumosilicat thgzo TCVN 5441 - 1991. Tiéu chuan nay cling cé thé ap dung
cho dat sét, cao lanh lam nguyén liéu dé san xuat vat liéu chju Itra.

2. Tiéu chuan trich dan

TCVN 4851 - 89 (ISO 3696:1987) Nwéc dung dé phan tich trong phong thi nghiém - Yéu cau kj thuat
va phuwong phap th.

TCVN 5441 - 1991 Vat liéu va san pham chiu Itva - Phan loai.

3. Qui dinh chung

3.1. Can dung trong qua trinh phan tich cé d6 chinh xac dén 0,000 1 gam.

3.2. Héa chat dung trong phan tich cé d6 tinh khiét khong thap hon “tinh khiét phan tich” (TKPT).
Nw&c dung trong qua trinh phéan tich theo TCVN 4851 - 89 (ISO 3696: 1987).

3.3. Hoa chét pha lodng theo ty Ié thé tich dwoc dat trong ngodc don.

Vi du: HCI (1+2), ... 1a dung dich gém 1 thé tich HCI dam dac véi 2 thé tich nwéc cét.

3.4. Khi xac dinh d6 chuan ctia dung dich, hé sb ndng d6 (K), ty sb ndng d6 (k), thi lay gia tri trung
binh céng cla ba két qua xac dinh tién hanh song song cho tirng phép xac dinh.

3.5. Cac chi tiéu phan tich dwoc tién hanh trén mau thtr chuén bj theo diéu 6.

3.6. Viéc xay dung lai d6 thi chuén (cho phuong phap so mau; quang phd hép thu nguyén ti, ...) tién
hanh hai thang mét 1an theo cach 1am da néu trong tiéu chuan nay.

3.7. Mbi chi tiéu phan tich dwoc tién hanh song song trén hai lwgng can mau thr, mot thi nghiém
trang (bao gom cac lwgng thudc thtr nhw dé& néu trong tiéu chuén, nhwng khéng c6 mau thir) dé hiéu
chinh két qua.

3.8. Chénh lech gitra hai két qua phan tich song song khong dugc I6n hon gidi han cho phép (dwoc
qui dinh riéng cho moi phép thir). Néu Ién hon phai tién hanh phan tich lai.

3.9. Két qua cubi cung la trung binh cong cla hai két qua phan tich tién hanh song song.
4. Héa chat, thudc thor

4.1. Héa chat ran, thuéc thov

4.1.1. Natri cacbonat (Na,CO;), khan.

4.1.2. Kali cacbonat (K,CO;), khan.

4.1.3. Natri tetraborat (Na,B,O;), khan.

4.1.4. Kali pyrosunphat (K,S,0;) hoac kali hydrosunphat (KHSO,).

4.1.5. Canxi cacbonat (CaCQO;), ham lwgng khéng nhé hon 99,5%.

4.1.6. Amoni clorua (NH,CI), tinh thé.

4.1.7. H5n hop nung chay 1: tron déu natri cacbonat (4.1.1) véi kali cacbonat (4.1.2) theo ty 1& khéi
lwong 1:1, bdo quan trong binh nhya kin.

4.1.8. H&n hop nung chay 2: tron déu ba phan khéi lwgng natri cacbonat (4.1.1) v&i mét phan khéi
lwgng natri tetraborat (4.1.3), bado quan trong binh nha kin.

4.1.9. Chi thi mau fluorexon 1%: dung chay cdi st nghién min 0,1 g chi thi mau fluorexon v&i 10 gam
kali clorua (KCI), bdo quén trong lo thiy tinh mau.

4.2. Héa chét 16ng, thudc thir

4.2.1. Axit clohydric (HCI) dam dac, d = 1,19.

4.2.2. Dung dich axit clohydric, néng dd 1N:

Hoa tan 80 ml HCI dam dac (4.2.1) vao nwéc, pha lodng bang nwéc thanh 1 000 ml va tron déu.
4.2.3. Axit clohydric, pha loang (1 + 1).



4.2.4. Axit sunfuric (H,SO,) ddm dac, d = 1,84.

4.2.5. Axit sunfuric pha lodng (1 +1): db tr tir axit vao nwéc cét.

4.2.6. Axit nitric (HNO;) ddm dac, d = 1,40 - 1,42

4.2.7. Axit tartric (H,C,H,O5) hodc muéi kali (ho&c amoni) tartrat: dung dich 10%.
4.2.8. Axit nitric pha loang (1 + 1).

4.2.9. Axit flohydric (HF) dam dac, d = 1,12; (38 + 40%).

4.2.10. Axit axetic (CH;COOH) dam dac, d = 1,05 - 1,06.

4.2.11. Amoni hydroxit (NH,OH) dam dac, d = 0,88 (25%).

4.2.12. Amoni hydroxit pha loang (1 + 1).

4.2.13. Dung dich natri hydroxit (NaOH), 30%:

Hoa tan 300 g NaOH ran trong nuwéc, dé ngudi, pha lodng thanh 1 lit, bdo quan trong binh nhya
polyetylen.

4.2.14. Dung dich natri hydroxit, 10 %.

4.2.15. Dung dich kali hydroxit (KOH), 25 %.

4.2.16. Dung dich che d4u kali xianua (KCN) 5%, bdo quan trong binh nhya polyetylen.
4.2.17. Dung dich axit sunfosalixylic 10% va 20%.

4.2.18. Metanol (CH;0OH), d = 0,792 hoac etanol (C,H;OH), d = 0,789.

4.2.19. Dung dich bac nitrat (AgNO;) 0,5%:

Hoa tan 2,5 g bac nitrat vao 500 ml nwéc da co sé&n 5 ml axit nitric dam dac (4.2.7) - Bao quan trong
binh thady tinh mau toi.

4.2.20. Dung dich phenolphtalein 0,1% - trong ruou etylic.
4.2.21. Dung dich kht:

Hoa tan 25 g axit tartric (H,C,H,Og) hoac 5 g axit xitric (H;CgHsO-) va 1 g axit ascorbic vao 100 nwéc,
bao quan trong chai thdy tinh mau. Pha du dung trong 2 - 3 ngay.

4.2.22. Dung dich amoni molipdat 5%:

Hoa tan 25 g (NH,)sMo,0,,.4H,0 vao 200 ml nwéc dun‘ 4m cho tan, (néu duc thi loc) pha lodng thanh
500 ml. Bao quan trong binh nhya polyetylen, sau 4 tuan pha dung dich mai.

4.2.23. Dung dich déng sunfat 5%:

Hoa tan 5 g CuS0,.5H,0 trong 100 ml nwéc da c6 san 1 ml axit sunfuric (1+1).
4.2.24. Dung dich axit ascorbic (C¢HgOs) 5%. Pha du dung trong vai ngay.
4.2.25. Dung dich diantipyrimetan 2%

Hoa tan 20 g thudc thtr vao 300 ml nwéc da cé sén 25 ml axit sunfuric dam déc, thém tiép 2 - 3 g axit
ascorbic, pha lodng thanh 1 lit. B&o quan trong chai thdy tinh mau.

4.2.26. Dung dich chi thj xylenol da cam 0,1%;
Hoa tan 0,1 g thubc thtr trong 100 ml nwére.
4.2.27. Dung dich chi thj eriocrom T den (ETOO) 0,1%:

Hoa tan 0,1 g thuéc thir trong 100 ml rwou etylic 70%, thém 2 - 3 g hydroxylamin hydrocloric
(NH,OH.HCI), Bao quan trong chai thay tinh mau.

4.2.28. Dung dich dém pH 5,5:

Hoa tan 1Q0 ml amoni hydroxit ddm dac vao 200 - 300 ml nwéc, thém tiép vao do 100 ml axit acetic
dam dac roi thém nuwdce thanh 1 lit.

4.2.29. Dung dich dém pH 10,5:

Hoa tan 54 g amoni cloruarua vao 500 ml nwéc, thém tiép 350 ml amoni hydroxit dam dac va nuwéc
thanh 1 lit.

4.2.30. Dung dich tiéu chuan géc - silic dioxit (SiO, = 0,4 mg/ml):

Nung chay 0,2 g silic dioxit tinh khiét (da dwoc nung & 1 000°C) trong chén bach kim vé&i 3 - 4 g hdn
hop nung chady 1 trong 16, & nhiét d6 1 000°C+ 50 °C trong th&i gian 30 - 40 phut.

Chuyén khéi nung chay vao céc da cé sdn 200 ml nuwéc va 10 g NaOH, dun t&i tan trong. Chuyén



dung dich vao binh dinh mtc 500 ml. thém nuéc téi vach mire, lac déu.
Bao quan dung dich trong binh nhwa polyetylen.
- Dung dich tiéu chuén lam viéc (SiO, = 0,04 mg/ml):

L4y 25 ml dung dich tiéu chuan gbc vao binh dinh m&c 250 ml, thém nwéc téi vach muc, l&c déu.
Dung dich pha dung trong ngay.

4.2.31. Dung dich tiéu chuan géc - sét (Il) oxit (Fe,O; = 0,25 mg/ml):

Hoa tan 0,25 g sét (I11) oxit da siy khd & 100°C - 110°C vao cbc da c6 sdn 50 ml axit clohydric (1+1),
dun sdi nhe téi tan trong.

Chuyén dung dich vao binh dinh mrc 1 000 ml, thém nwéc téi vach mue, l&c déu.

- Dung dich tiéu chuan lam viéc (Fe,O, = 0,05 mg/ml)

L4y 50 ml dung dich tiéu chuan gbc vao binh dinh m&c 250 ml, thém nuéc cat téi vach mire, lac déu.
4.2.32. Dung dich tiéu chuan géc - titan dioxit (TiO, = 0,1 mg/ml):

Can 0,3005 g dikali hexafluorotitan (K, TiF3) da sdy kho vao chén bach kim, thém tir 10 ml dén 15 ml
dung dich axit sunfuric (1+1) 1am bay hoi trén bép dén kho, thém tiép 5 ml axit niva, lam bay hoi dén
kho va ngirng bbc khéi trdng. Chuyén cac chéat trong chén bach kim vao céc thly tinh bang dung dich
axit sunfuric 5%, thém vao cbc 5 ml axit sunfuric (1+1) va dun t&i séi.

Chuyén dung dich vao binh dinh m&c 1 000 ml, dung axit sunfuric 5% dinh mirc, l&c déu.
- Dung dich tiéu chuén lam viéc (TiO, = 0,04 mg/ml):

L,ay 1‘00 ml dung dich tiéu chuan goc vao binh dinh md&c 250 ml, thém axit sunfuric 5% t&i vach mirc,
lac déu.

4.2.33. Dung dich tiéu chuan gbc - natri oxit (Na,O = 0,2 mg/ml):

Hoa tan 0,377 2 g natri clorua (NaCl), da ‘sé'y khé & 100°C - 110°C vao nuac, chuyén vao binh dinh
murc 1 000 ml, thém nwée tdi vach, lac deu. Bao quan trong binh bang polyetylen.

- Dung dich tiéu chuan lam viéc (Na,O = 0,01 mg/ml):
L4y 25 ml dung dich tiéu chuan gbc vao binh dinh md&c 500 ml, thém nuwdc téi vach mire, 1ac déu.
4.2.34. Dung dich tiéu chuan géc kali oxit (K,O = 0,2 mg/ml):

Hoa tan 0,3166 g kali clorua (KCI) da séy khé & 100°C -110°C vao nuorc, chuyén vao binh dinh mirc 1
000 ml, thém nwéc téi vach mire, lac déu. Bao quan trong binh bang polyetylen.

- Dung dich tiéu chuén lam viéc (K,O = 0,01 mg/ml):
L4y 25 ml dung dich tiéu chuan gbc vao binh dinh m&c 500 ml, thém nwéc téi vach mue, I&c déu.
4.2.35. Dung dich canxi tiéu chudn 0,01 M:

Can 1,0060 g canxi cacbonat (4.1.5) da sdy & 130°C trong 2 - 3 gi¢» vao céc thiy tinh, tAm wét bang
nwéc va thém vao cdc 50 ml nwéde niva. Day céc bang mat kinh ddng hd, thém tir ttr 10 ml axit
clohydric (1+1), sau khi d4 tan hét, dun séi nhe dung dich 1 - 2 phat. D& ngudi, chuyén vao binh dinh
mdrc 1 000 ml va thém nwdc dén vach, lac déu.

4.2.36. Dung dich tiéu chudn EDTA 0,01 M:

Hoatan 3,8 -3,9¢ mu0| dinatri etylendlamln tetraaxetic axit dihydrat (NaQHQC10H1203N2 2H20) vao 200
- 300 ml nwéc, dun Am va khudy dén tan trong. D& ngudi, pha loang thanh 1 lit, khudy déu. Bdo quan
trong binh bang polyetylen.

- Xéac dinh hé sb néng d6 (K,) ctia dung dich EDTA 0,01 M pha dugc:

LAy 20 ml ho&c 25 ml dung dich canxi 0,01 M (4.2.35) vao cbc, thém khoang 100 ml nwéc, 20 ml dung
dich KOH 25%, 2 ml dung dich KCN 5% va mét it hdn hgp chi thj fluorexon 1% (4.1.9) - dung dich c6
mau xanh huynh quang.

Dat cbc Ién trén mot nén mau den, ding dung dich EDTA pha duoc (4.2.36), chuan do dung dich khi
mau déi tr xanh huynh quang sang hdng; ghi thé tich EDTA tiéu thu (V).

Tinh hé s ndng dd K, theo cong thirc sau:
VCa

K,=
Vi

trong doé
V¢, la thé tich dung dich canxi 0,01 M (4.2.35), tinh bang mililit;



V, la thé tich dung dich EDTA (4.2.36) tiéu thuy, tinh bang mililit.

Tién hanh song song mét thi nghiém trang, vai tat ca cac thude thir (ngoai trir dung dich canxi tiéu
chuan) dé hiéu chinh két qua.

4.2.37. Dung dich tiéu chuén EDTA 0,025 M:

Hoa tan 9,5 - 9,7 g mudi dinatri etylendiamin tetra acetic axit dihydrat (NazH,C1oH120N,.2H,0) vao
200 - 300 ml nwde, dun &m va khuay dén tan trong. Bé ngudi, pha loéng thanh 1 lit, khuay deu. Bao
quan trong binh bang polyetylen.

- Xac dinh hé sb néng d6 (K,) ctia dung dich EDTA 0,025 M pha dwoc:

L4y 50 ml dung dich canxi 0,01 M (4.2.35) vao cbc, thém khoang 100 ml nwée, 20 ml dung dich KOH
25%, 2ml dung dich KCN 5% va mét it hon hop chi thi fluorexon 1% - dung dich cé mau xanh huynh
quang.

Dat coc lén trén mot nén mau den, ding dung dich EDTA pha duwoc (4.2.37), chuén d6 dung dich dén
khi mau doi ttr xanh huynh quang sang hong; ghi thé tich EDTA tiéu thu (V).

Tinh hé s ndng d6 K, theo cong thirc sau:

K, - 0,4\7 Ve,
1
trong dé
0,4 1a ty s6 néng d6 gitra dung dich canxi (0,01 M) va dung dich EDTA 0,025 M;
V¢, la thé tich dung dich canxi 0,01 M (4.2.35), tinh béng mililit;
V' la thé tich dung dich EDTA (4.2.37) tiéu thu, tinh bang mililit.

Tién hanh song song mét thi nghiém trang, vai tat ca cac thude thir (ngoai trir dung dich canxi) dé
hiéu chinh két qua.

4.2.38. Dung dich tiéu chuan ké&m axetat 0,025 M:

Hoa tan 5,65 - 5,75 g [Zn(CH3;00H),].2H,0 vao 200 ml nwdc da co san 2 ml axit acetic dam dé&c, dun
dén tan trong. Pha loang bang nwéc thanh 1 lit, khuay deu.

- Xé&c dinh ty s6 néng do (k;) gitra dung dich EDTA 0,025 M (4.2.37) va dung dich kém acetat 0,025 M:

L4y 20 ml dung dich EDTA 0,025 M (4.2.37) vao céc, thém vao céc 100 ml nwéc va 20 ml dung dich
dém pH 5,5, thém 2 - 3 giot chi thj xylenon da cam (4.2.26). Dung dung dich kém acetat pha dwoc
(4.2.38) chuén dd dung dich trong coc dén khi chuyén mau tir vang sang hdng; ghi thé tich dung dich
kém axetat tiéu thu (Vz,).

Tinh ty sb néng do ks theo cong thirc sau:

20

K
’ VZn

trong do

20 |a thé tich dung dich EDTA 0,025 M (4.2.37) lay dé& chuan d6, tinh bang mililit;

V3, 1a thé tich dung dich kém acetat (4.2.38) tiéu thu khi chuan do, tinh bang mililit.

5. Thiét bi dung cu

5.1. Can phan tich, c6 d6 chinh xac dén 0,000 1 g.

5.2. Lo nung c6 bd phan tw déng diéu chinh nhiét do; nhiét d6 nung dat 1 000 °C + 50°C.
5.3. Chay cbi nghién mau bang ma nao.

5.4. Chén bach kim, dung tich 30 ml va 50 ml.

5.5. May so mau quang dién hodc phé quang ké UV - VIS, cé kha nang do mat d6 quang (d6 hap thu
& budc song tr 380 - 850 nm.

5.6. May quang phd ngon Itra hodc may quang phd hap thu nguyén tir, cé trang bj thich hop dé do kali
va natri.

5.7. Giy loc dinh lwong khong tro cac loai:
- loai chay nhanh, dwdng kinh 16 trung binh khoang 20 um;
- loai chay trung binh, dwdng kinh 16 trung binh khoang 7 um;



- loai chay cham, dwérng kinh 16 trung binh khoang 2 um.
6. Chuan bj mau tho

Mé&u thir diing cho phan tich hoa hoc dwoc 1ay theo cac quy dinh vé Iy va chuan bi mAu theo cac tiéu
chuan twong trng vé nguyén vat liéu va san pham chiu Itra.

MA&u thir dua téi phong phan tich héa hoc c6 khéi lwgng khéng it hon 300 g, kich thwéc hat khong 1on
hon 5 mm.

Tron déu mau thdr, dung phwong phéap chia tw lay khodng 100 g, nghién nhd dén lot hét qua sang
0,20 mm; diing phwong phap chia tw Iy khodng 50 g, tiép tuc nghién nhé dén lot hét qua sang 0,10
mm. Dung phwong phap chia tw 1ay khoang tir 12 - 15 g 1am mau phan tich héa hoc, phan con lai bao
quan lam mau lwu.

Khi gia cong mau thir, néu st dung dung cu bang thép, phai diing nam cham dé loai sat 1an vao mau,
sau dé mai nghien min mau phan tich héa hoc trén cdi ma nao, déen lot qua sang 0063.

MA&u dé phan tich héa hoc duwgc sdy & nhiét dd 105 °C + 5 °C, dén khéi lwong khong dbi.
7. Phwong phap thor

Qua trinh phan tich héa hoc dworc tién hanh theo so' dd hinh 1.

7.1. Xac dinh ham lwong mét khi nung

7.1.1. Nguyén tac

Nung m:élu th&r & nhiét dd 1 000°C + 50°C, tir sw gidm khdi lwong tinh ra ham lwong mét khi nung
trong mau thir.

7.1.2. Céach tién hanh

Can 1 g + 0,05 g chinh xac dén 0,0001g mau (chuén bj theo diéu 6); chuy&n vao chén s da nung &
nhiét d6 1 000°C + 50°C dén khdi lwong khéng ddi. Nung chén c6 mau & nhiét do trén khoang 1 - 1,5
gi®, dé ngudi trong binh hat &m dén nhiét d6 phong réi can. Lap lai qua trinh nung & nhiét do trén
trong 15 phut, [am ngudi va can dén khi duwoc khéi lwong khong déi.

7.1.3. Tinh két qua
Ham lwong mat khi nung (MKN), tinh bang phan tram, theo coéng thirc:

MKN="1""2 100
m

trong do

m;, la khdi lwgng mau va chén trwdc khi nung, tinh bang gam;

m, la khdi lwgng méu va chén sau khi nung, tinh bang gam;

m |a khéi lwgng mau can, tinh bang gam.

Chénh l&ch gitra hai két qua xac dinh song song khéng 1én hon 0,10 %.
7.2. Phan giai mau thor

MA&u thtr dwoc phan gidi tao thanh dung dich dé phan tich cac thanh phan trong mau, theo mét trong
cac phwong phap dwéi day:

7.2.1. Phan gidi mau bang hdn hop kiém cacbonat
Phwong phap nay ap dung cho mau cé ham lwong Al,O; khéng Ién hon 45% va mau nguyén liéu.

Céan 0,5000 g‘méu tht (diéu 6), chuyén vao chén bach kim d& co sén tir 2 - 3 g hén hop nung chay 1
(4.1.7), trOn déu, phu Ién trén mot Ip méng hon hgp nung chay niva (khoang 2 mm).
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Nung mau trong [0 & nhiét d khoang 1 000°C trong thoi gian tir 45 - 60 phat dén tan trong. L4y chén
ra khéi 16, dé ngudi.

Chuyén toan bd cac chéat chiva trong chén sang bat s& ¢ mau bang nwéc cat nong va axit clohydric
(1+1), trang rira sach chén bach kim.

Day bat str bang mat kinh dong ho, thém tiv tir 20 ml axit clohydric dam dac vao bat str. Sau khi mau
tan hét, ngirng sui bot, qung binh tia nwéc nong trang riva thanh bat, mat kinh; thém vao bat s& 1 ml
axit sunfuric (1+1), khuay deu.

7.2.2. Phan gidi mau bang hdn hop kiém cacbonat va natri borat

Phwong phap nay ap dung cho méq ¢6 ham lwong AlL,O; I6n hon 45% hodc mau khéng tan hoan toan
theo phwong phap qui dinh trong dieu 7.2.1.

Céan 0,5000 g‘méu thi (diéu 6), chuyén vao chén bach kim d& co6 sén tir 2 - 3 g hén hop nung chay 2
(4.1.8), tron deu; phu Ién trén moét I¢p méng hén hgp nung chady nira (khoang 2 mm).

Nung méau trong [0 & nhiét d khoang 1000°C trong thi gian tie 20 - 30 phut, dén’tarl trong. L&y chén
khai 10, khi hon hop con chay 16ng, nghiéng thanh chén va xoay tron nhe chén, dé hon hgp con long
bam thanh mot I&p méng trén thanh chén, dé ngudi.

Cho chén vao bat s& da cé s8n 40 ml axit clohydric (1+1), dat nghiéng chén bach kim d& ngam méau
trong axit 15 phat. Bun 4m dung dich trong bat s dé lam tan mau; sau khi mau tan hét, diung nuéc
néng axit HCI (1+1) rtva sach chén bach kim. Thém vao bat s&r 15 ml axit clohydric dam dac (4.2.1) va
1 ml axit sunfuric (1+1), khudy déu.

7.2.3. Phan gidi mau bang hdn hop axit flohydric va axit sunfuric
Phwong phap phan giai nay st dung khi phan tich kim loai kiém.

Can 0,2500 g mau thir (diéu 6), chuyén vao chén bach kim, tdm wot bang vai giot nudc, thém tiép vao
chén 0,5 ml axit sunfuric (1+1) va 15 ml axit flohydric (4.2.10), lam bay hoi tw tir trén bép dién den
kho.

Thém vao chén tr 8 - 10 ml axit flohydric ntra va lam bay hoi dén kho kiét, sau khi chén ngtrng bbc
khoi trang. Lam ngudi chén, dung nwéc cat nong va axit clohydric (1+1) chuyen cac chat chira trong
chén bach kim vao coc thiy tinh 150 ml. Thém vao coc 5 ml axit clohydric (1+1) va dun séi nhe ti 5 -
10 phut.

7.3. Xac dinh ham Iwong silic dioxit (Si02)
7.3.1. Nguyén tic

C6 can dung dich méu thr q’é tach silic & dang khong tan trong axit vo Co’; nung két tia & nhiét do
1000 °C + 50 °C, roi xt ly bang dich axit flohydric aé tach silic & dang chat de bay hoi silic tetraflorua
xac dinh dwoc “lwong silic dioxit chl yéu” cé trong mau thir.

Néu mau dwoc nung chay bang hén hop nung chay 2, can tién hanh loai ion bo bang metanol (hozc
etanol) & dang metyl borac (hoac etyl borac), trwéc khi tieén hanh c6 can.

Lwong silic con lai trong dung dich dwoc xac dinh theo phwong phap trdc quang; cho hién mau véi
amoni molipdat cé6 mat chat khtr, tao ra chat mau xanh silic molipdat, so mau & bwéc séng tir 800 nm
dén 820 nm.

7.3.2. Céach tién hanh
7.3.2.1. Xac dinh silic dioxit & dang chét khéng tan trong axit (phwong phap khéi lvong)

Lam bay hoi dung dich (7.2.1) trong bat st trén bép cach thly ho&c cach cat, dén kho. Dél v&i mau
phan giai bang hon hop nung chay 2 (7.2.2), thém vao bat s 20 ml metanol khudy déu rdi d&t 1én bép
c6, khi mau con sén sét, thém vao bat 5 ml axit clohydric dam dac va 20 ml metanol nira, khudy déu
va co dén kho.

Khi cac chét trong bat st gan kho kiét, dung dda thdy tinh ddm nat cac hat mubi méi tao ra. Sau khi
mau kho, tiép tuc cé6 mau thém khoang 1 -1,5 gi&r dén kho kiét.

Lam ngudi bat str, thém vao d6 15 ml axit clohydric dam dac, dé yén 10 phut. Thém vao bat st 60 ml
nwé&c dun sbi, khuay cho tan mudi.

Loc dung dich qua gidy loc chay trung binh, nwéce loc riva thu vao binh dinh mire 500 ml, dung nwéc
cat néng rlra sach bat st va giay loc, dén hét ion clo trong nwéc rira (thlr bang dung dich AgNO; 0,5
%).

Cho gidy loc c6 két tha vao chén bach kim rdi dbt chay gidy loc trén bép dién. Bwa chén bach kim vao
16 nung, téng nhiét dd dén 1000 °C + 50 °C, gilr mau & nhiét dd nay khoang ti 1 - 1,5 gi®». Lam ngudi
chén bach kim trong binh hut &m va can. L&p lai qua trinh nung & nhiét do trén khoang 15 phut, lam
ngudi trong binh hut 4m va can dén khi thu dwoc khéi lwong khéng ddi (m,).



Tam w6t két tha trong chén bang vai giot nwédc, thém vao chén 5 giot dung dich axit sunfuric H,SO,
(1+1) va 10 ml axit flohydric 40 %, 1am bay hoi chét chira trong chén trén bép dién dén kho. Thém tiép
vao chén tir 3 - 4 ml axit flohydric, lam bay hoi trén bép dién dén ngirng bbc khai tréng. Nung chén
bach kim va can & nhiét dd 1000 °C + 50 °C trong 30 phut. LAy chén ra dé ngudi trong binh hat &m
dén nhiét dd phong, can dén khéi lwong khong ddi (m,).

Tam w6t két tia trong chén bach kim bang vai giot nwéc, thém tiép tw 5 - 6 giot axit sunfuric (1+1) va
10 ml axit flohydric dam dac ro6i lam bay hoi trén bép dién dén kho. Thém tiép vao chén 10 ml axit
flohydric nira, cho bay hoi trén bép dién dén kho kiét va ngirng boc khoi trang.

Cho chén vao 16, nung & 1000°C + 50°C trong ttr 20 - 30 phut, lam ngudi trong binh chéng dm dén
nhiét d6 phong va can. Lap lai qua trinh nung 10 phut, lam ngudi trong binh chong 4m va can, dén khi
thu dwoc khdi lwong khéng ddi (m,).

Nung can con lai trong chén bach kim véi tir 2 - 3 g kali pyrosunfat (4.1.4) & nhiét d¢ 750°C + 50°C
dén tan trong.

Lam ngudi chén bach kim va hoa tan khéi nung chay trong cbc thady tinh da c6 50 ml nwéc cat va 5 ml
axit clohydric (1+1), dun t&i tan trong; gop dung dich nay vao dung dich trong binh dinh mtrc 500 ml,
thém nwéc cét téi vach mure, Ic déu; thu dwoc “dung dich A”. Dung dich nay dung de xac dinh cac
thanh phan silic dioxit con lai trong dung dich, s&t, nhém, titan, canxi, magie trong mau.

7.3.2.2. Xac dinh ham lwgng silic dioxit hoa tan trong dung dich (theo phwong phap so mau)

L4y 2,5 ml “dung dich A” vao binh dinh mtrc 100 ml, thém nwéc dén khoang 50 ml va 10 ml dung dich
amoni molipdat 5% (4.2.22), lac deu. Sau 20 phuat thém vao binh 15 ml axit clohydric (1+1), Iac déu.
Sau 10 phut nira thém tiép vao binh 5 ml dung dich khir (4.2.21), thém nwéc téi vach mirc, lac déu.
Sau khi thém dung dich khtr 30 phat, do méat d6 quang (hoac do hép thu) cta dung dich mau & buwdc
song tr 800 - 820 nm; dung dich so sanh la mau trang. Tw tri sO mat d6 quang do dwoc, dwa vao do
thi chuan tim ra lwong silic dioxit cé trong 25 ml dung dich A (m).

Xay dwng dé thj chuén:

L4y 6 binh dinh mrc 100 ml, cho vao tirng binh 1an Iwot mét thé tich dung dich tiéu chuan lam viéc
silic dioxit (SiO, = 0,04 mg/ml) theo thir tw sau: 0; 1; 2; 4; 6 va 7 ml. Thém nwdc ct vao tlrng binh dén
khoang 50 ml. Nhé mét giot phenolphtalein 0,1% va dung axit clohydric (1+1) nhé giot dén méat mau
hong, thém dw 2 ml axit nira. Thém tiép vao binh 10 ml amoni molipdat 5% (4.2.22), l&c déu, tiép tuc
Iap lai thao tac trén.

T& ham lwong SiO, trong tirng binh va gia tri mat dd quang twong &ng, xay dwng dd thi chuén.
7.3.3. Tinh két qua

Ham lwong silic dioxit (SiO,) tinh bang phan trdm, theo cong thirc:

m, —m, +20m,

Si0, = %100

trong do
m;, 1a khéi lwgng chén bach kim va két tia trwéc khi xt ly béng axit flohydric (7.3.2.1), tinh bang gam;
m, 1a khéi lwgng chén bach kim va két ttia sau khi x( ly bang axit flohydric (7.3.2.1), tinh bdng gam;

m; la I§h6i Iwvong silic dioxit con lai trong 25 ml “dung dich A” - tim duwgc trén dd thi chuén (7.3.2.2),
tinh bang gam;

m |a khéi lwong mau can tinh bang gam.

Chénh léch cho phép gitra hai két qua xac dinh song song khéng 16n hon 0,40 %.
7.4. Xac dinh ham lwgng sat (lll) oxit (Fe203)

7.4.1. Xac dinh ham lwong sét (l11) oxit theo phwong phap so mau

Phuwong phap nay ap dung khi ham lvong Fe,O; nhé hon 2,0%

7.4.1.1. Nguyén tac

Trong mai trwdng kiém amoniac, ion sat (I1) tao véi thube thir axit sunfosalixylic mot phirc chat mau
vang; cwdng do mau ty Ié véi nong dod sat cé trong dung dich. Bo mat dé quang cla dung dich &
buwéc séng khoang tir 420 - 430 nm.

7.4.1.2. Cach tién hanh

L4y 25 ml “dung dich A” vao binh dinh mrc 100 ml, thém nwéc dén khodng 50 ml, thém tiép 5 ml .
dung dich amoni tartrat 10% (4.2.7) va 20 ml dung dich axit sunfosalixylic 20 % (4.2.17). Vra lac déu
binh vira nhé giot amoni hydroxit d@m dac dén khi dung dich xuat hién mau vang, cho dw ttr 3 - 4 ml



amoni hydroxit nira, thém nwéc téi vach mire, l1ac déu.

Do mat do quang cua dung dich mau & budc séng tiy 420 - 430 nm, dung dich so sanh la dung dich
mau trang. Tw trj sO mat dé quang do dworc, dwa vao do thi chuan tim ra lwgng sat oxit cé trong 25 ml
dung dich A (m)

Xay dwng dé thi chuén:

Léy 6 binh dinh mtrc 100 ml, 1an Iwot thém vao mbi binh mét thé tich dung dich ti{au chuén lam viéc
sat oxit (Fe,O; = 0,05 mg/ml) theo thir tw sau: 0, 1, 2, 4, 8 va 10 ml, thém nwéc cat den khoang 50 ml,
thém tiép 5 ml dung dich amoni tartrat 10%, tiép tuc thwc hién thao tac trén.

T ham lwong sét oxit trong mdi binh va tri s6 mat dd quang twong &ng xay dwng db thi chuén.
7.4.1.3. Tinh két qua

Ham lwong sat (I11) oxit (Fe,O;) tinh bang phan trdm, theo cong thuirc:

Fe,0, = 2 x100
mX

trong dé
m la khéi lwgng sét oxit tim dwoc tir dd thi chuan, tinh bang gam;
m, la khéi lwgng mau cé trong 25 ml “dung dich A” ldy dem xac dinh sat, tinh bang gam.
Chénh léch cho phép gitra hai két qua xac dinh song song khéng Ién hon 0,10 %.
7.4.2. Xac dinh ham lwong sét oxit theo phwong phap chuén doé phirc chéat.
Phwong phap nay ap dung khi ham lvong Fe,O5 1édn hon 1,5%.
7.4.2.1. Nguyén tac

Chuén d ion sét (Il) bang dung dich EDTA & moi trvong pH khoang 1,5 vai chi thi mau 1a axit
sunfosalisilic, két thic chudn dd khi dung dich mat mau tim da.

7.4.2.2. Cach tién hanh

Lay 50 ml “dung dich A" vao céc thay tinh, thém vao d6 60 ml nwoc va tir 2 - 3 ml dung dich axit
sunfosalixylic 10% (4.2.17); dung amoni hydroxit (1+1) diéu chinh dung dich dén chuyén mau te dé
sang [l Thém vao cbc 10 ml dung dich axit clohydric 1 N (4.2.2), dun néng dung dich dén khoang
70°C.

Chuén d6 tir ttr dung dich khi con néng bang EDTA 0,01 M dén khi dung dich méat mau tim dé, ghi thé
tich EDTA tiéu thu (V).

7.4.2.3. Tinh két qua

Ham lwong sat (I11) oxit (Fe,O;) tinh béng phan trdm, theo cong thic:

0,0007985 xK, x V y
m

X

Fe,0, = 100

trong doé

0,0007985 la khéi lwgng Fe,0;twong ng véi 1 ml dung dich EDTA 0,01 M, tinh bang gam;
K 1a hé sb ndong d6 EDTA 0,01 M (4.2.36);

V la thé tich dung dich EDTA 0,01 M tiéu thu khi chuén do, tinh béng mililit;

m, la khéi lwong mau cé trong 50 ml “dung dich A” ldy dem xac dinh sat oxit, tinh bang gam.
Chénh léch cho phép gitra hai két qua xac dinh song song khéng 16n hon 0,20 %.

7.5. Xac dinh ham lwo'ng nhom oxit (Al203)

7.5.1. Nguyén tac

Tach nhom khéi cac thanh phan khac bang kiém manh. Tao phirc gitra nhém véi EDTA du & pH 5,5;
chuén dd lvong dw EDTA bang dung dich kém acetat theo chi thi xylenon da cam, t&r d6 tinh ra ham
lwong nhdm oxit.

7.5.2. Cach tién hanh

Thém tr tir 100 ml “dung dich A” vao céc da chira sén 30 ml dung dich natri hydroxit 30% va 1 g natri
cacbanat (4.1.1), khudy déu. Bun sbi dung dich 5 phut, lam nguéi, chuyén vao binh dinh mdc 250 ml,
thém nwéc téi vach mure, lc déu. Loc dung dich qua gidy loc chdy nhanh khé, phéu khé, vao binh
non khd; “dung dich loc” nay dung dé xac dinh nhom.



L4y 100 ml dung dich loc vao cbc, thém tiép vao cdc:
- 25 ml dung dich EDTA 0,025 M (4.2.37) khi ham lwgng Al,O; < 45%;
- 40 ml dung dich EDTA 0,025 M (4.2.37) khi ham lwgng Al,O; > 45%.

Thém tiép vao cbc 1 giot chj thi phenolphtalein 0,1%, dung axit clohydric (1+1) va natri hydroxit 10%
diéu chinh dung dich dén hét mau hong. Thém vao coc tir 20 - 25 ml dung dich dém pH 5,5 va dun soi
dung dich ti» 3 - 5 phut.

Lay cdc khai bép dun, dé ngudi, thém vao cbc vai giot chi thi xylenon da cam, cpuén dd dung dich
trong coc bang dung dich kém acetat 0,025 M (4.2.38), dén khi dung dich chuyén tir mau vang sang
hong; ghi thé tich dung dich kém acetat tiéu thu (V).

7.5.3. Tinh két qua

Ham lwgng oxit nhém (Al,O;) tinh bang phan tram, theo cong thirc:

0,0012745 K,V —k,.V,,)
m

X

x 100

AlLO, =

trong do

0,0012745 la s gam nhdém oxit twong ng véi 1 ml EDTA 0,025 M;

K, la hé sb ndng dd dung dich EDTA 0,025 M (4.2.37);

V |4 thé tich dung dich EDTA 0,025 M (4.2.37) da |4y dé tao phirc v&i nhém, tinh bang mililit;
ks 1a ty s6 ndng dé gitra dung dich Zn(CH,COO), 0,025 M va dung dich EDTA 0,025M;
7.6.3. Tinh két qua

Ham lwong titan dioxit (TiO,) tinh bang phan tram, theo cong thirc:

Tio, = ™ x100
mX

trong do
m |a lwong titan dioxit tim dwoc tir db thi chuan, tinh bang gam;
m, la khéi lwgng mau cé trong 25 ml “dung dich A” lay dem xac dinh titan, tinh bang gam.
Chénh léch cho phép gitra hai két qua xac dinh song song khéng 16n hon 0,10 %.
7.7. Xac dinh ham lwong canxi oxit (Ca0O)
7.7.1. Nguyén tac

Loai Sét‘, nhom, titan, ... khoi dung dich chira canxi va magie bang amoni hydroxyt; chuan do lwong
canxi bang EDTA theo chi thj fluorexon trong méi tred’ng kiém clia kali hydroxit.

7.7.2. Céach tién hanh

Lay 100 ml “dung dich A” vao cbc, thém khoang 2 g amoni clorua (4.1.6), dun nong dung dich dén 70 -
80 °C, nhd giot dung dich amoni hydroxit (1+1) dén khi bat dau xuat hién két tda hydroxit, cho dw tir 1
- 2 giot nira.

Bun noéng dung dich & nhiét do trén khoang tir 10 - 15 phat. Loc dung dich qua gidy loc chay nhanh
vao binh dinh mtre 250 ml, rira ket tua va coc bang dung dich amoni nitrat (NH,NO;) 2% nong ti 3 - 4
lan, sau do rira bang nwoc cat ndng den hét ion clorua trong nuwdc riva; thém nudc toi vach mire, lac
déu, dugc “dung dich B” dung dé xac dinh canxi va magie.

L4y 100 ml “dung dich B vao cbe, thém 20 ml dung dich kali hydroxit 25%, 2 ml dung dich kali xianua
5 % va mét it hon hgp chi thi fluorexon 1 % (4.1.9), dung dich c6 mau vang xanh huynh quang. Dat
coc trén mot nen mau den, dung dung dich EDTA 0,01 M (4.2.36) chuan d6 dung dich trong coc dén
khi dung dich chuyén mau t&r xanh huynh quang sang hong; ghi thé tich EDTA tiéu thu (V,).

7.7.3. Tinh két qua

Ham lwong canxi oxit (CaO) tinh bang phan tradm, theo cdng thirc:

0,00056 xK, x V,

Ca0 = x100

X

trong doé
0,00056 la khéi lwong canxi oxit twong ng véi 1 ml dung dich EDTA 0,01 M, tinh bang gam;



K, 1a hé s6 ndng d6 dung dich EDTA 0,01 M (4.2.36);

V, |4 thé tich dung dich EDTA 0,01 M tiéu thu d& chuan d6 lwong canxi, tinh bang mililit;

m, la khéi lwgng mau cé trong 100 ml “dung dich B” l4y dem xac dinh canxi, tinh bang gam.
Chénh léch cho phép gitra hai két qua xac dinh song song khéng Ién hon 0,20 %.

7.8. Xac dinh ham lwo'ng magié oxit (MgO)

7.8.1. Nguyén tac

Xac dinh tbng ham lwong canxi va magié oxit trong “dung dich B” béng EDTA & pH 10,5 theo chj thi
mau eriocrom T den (ET00), tinh lwgng magie tlr hiéu so lwgng EDTA da tiéu thu dé chuan dé tong
lwong canxi - magie va chi riéng lwgng canxi.

7.8.2. Cach tién hanh

L4y 100 ml “dung dich B” vao céc, thém 20 ml dung dich d&@m pH 10,5, 2 ml dung dich kali xianua 5 %
va vai giot dung dich chi thi mau eriocrom T den 1 % (4.2.27).

Chuén d6 dung dich bang dung dich EDTA 0,01 M, dén khi mau chuyén tir tim d6 sang xanh nuéc
bién, ghi thé tich EDTA tiéu thu (V,).

7.8.3. Tinh két qua

Ham lwong magié oxit (MgO) tinh bang phan tram, theo cong thirc;

0,000403 xK, x (V, - V,)
m

MgO = x100

X
trong dé
0,000403 14 khéi lwgng magié oxit twong (rng vé&i 1 ml dung dich EDTA 0,01 M, tinh bang gam;
K 1a hé néng d6 dung dich EDTA 0,01 M (4.2.36);
vzllla thé tich dung dich EDTA 0,01 M tiéu thu dé chuén dd téng lwong canxi va magie, tinh bang
mililit;
V, la thé tich dung dich tiéu chudn EDTA 0,01 M tiéu thu dé chuén db riéng lugng canxi (7.7.2), tinh
bang mililit;
m, la khéi lwgng mau cé trong 100 ml “dung dich B” l4y dé xac dinh magié, tinh bang gam.
Chénh léch cho phép gitra hai két qua xac dinh song song khéng 16n hon 0,20 %.
7.9. Xac dinh ham lwong kali oxit (K20) va natri oxit (Na20)
7.9.1. Nguyén tac

Hoa tan mau thir thanh dung dich va loai bot cac nguyén tb can tré (sat, nhom, titan,...) bang cach két
tha trong moi trwdng kiém amoniac, thu lay dung ,dich loc. Xac dinh ham lwgng cac oxit kim loai kiém
c6 trong dung dich loc bang mét trong hai loai thiét bi sau:

- quang phd hép thu nguyén t&r v&i cac ngudn birc xa don sic (rng véi bwédc séng 766,5 nm (cho kali)
va 539,0 nm (cho natri);

- quang phd ngon Itra v&i cac kinh loc sang trng véi budc séng 768 nm (cho kali) va buéc séng 589
nm (cho natri).

7.9.2. Cach tién hanh

Bun dung dich mau thr dwoc phan giai bang axit flohydric (7.2.3) dén khoang 70°C; nhé giot amoni
hydroxit (1+1) dén xuat hién két tla, cho dw tlr 1 giot dén 2 giot amoni hydroxit nira, dun dung dich toi
soi.

Loc dung dich khi con nong qua gidy loc chay nhanh vao binh dinh mirc 250 ml, dung nwéc catrira
sach coc va ket tia den het ion clo trong nuwdc riva (thr bang dung dich bac nitrat 0,5%); dé ngudi,
thém nuwéc téi vach mirc, lac déu thu dwoc “dung dich C”.

Lay 25 ml “dung dich C” vao binh dinh mrc 250 mi, thém nuwoc téi vach mirc, 1ac déu; thu dugc dung
dich pha loang 10 Ian: “dung dich D”.

1 ml dung dich D chia: 0,0001 g mau (0,1 mg/ml).

Thwc hién thao tac do kali trong “dung dich D” trén may quang phd ‘ngon Itra (hodc may quang ph

hap thu nguyén t&r) theo dung huéng dan st dung cla nha san xuét thiét bi, dung dung dich mau
trang lam dung dich so sanh. Ghi lai gia tri do duorc (tri sb dién ké ho&c d6 hap thu,...). Dwa vao dé thi
chuén tim ra ndng dé K,O trong dung dich mau the (C,,).



Xay dwng dé thi chuan

L4y 6 binh dinh mirc 100 ml, lan lwot thém mét thé tich dung dich tiéu chuan kali oxit lam viéc (K,0 =
0,01 mg/ml) theo thir tw sau: 0; 2; 5; 10; 15 va 20 ml, thém nwoc cat toi vach mire va lac déu. Nong
do kali oxit trong cac binh nay lan lwot 1a: 0,0000; 0,0002; 0,0005; 0,0010; 0,0015; 0,0020 mg/ml.

Thwe hién thao tac do kali trong tirng binh trén may quang phéd ngon Ira (ho&c may quang phé hap
thu nguyén t&) nhw da thwe hién & phan trén, dung dung dich trong binh khéng chia kali lam dung
dich so sanh. Ghi lai gia tri do (tri s6 dién ké ho&c do hap thu;...) cGa tirng binh. Tlr ndng d6 kali oxit
trong méi binh va gia tri do dwoc trén may twong (rng, xay dwng dd thi chuén.

- Tién hanh twong tw d& phan tich natri oxit t¥ “dung dich D” va xay dwng dwéng chudn dé xac dinh
ham lwgng natri oxit.

7.9.3. Tinh két qua

Ham lwong kali oxit (K,0) hodc natri oxit (Na,O) trong mau, tinh bang phan tram, theo cong thirc:

&MOO

K,0 (hoac Na,0O) =
trong do
C la ndng d6 mau thd trong “dung dich D” dem do trén may, tinh badng mg/ml;
C.. la ndng dd kali oxit (hodc nairi oxit) tim dwoc trén dworng chudn, tinh bang mg/ml.

Chénh léch cho phép gitra hai két qua xac dinh song song, khéng I&n hon 0,10%.



