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QUYET PINH cta Bé trudng Bd
Xay dung s6 03/2004/QD-BXD
ngay 10/3/2004 vé viéc ban hanh
Tiéu chuin xay dung Viét Nam
TCXD VN 312:2004 “Pa voi -
Phuong phap phan tich héa
hoc”.

BO TRUONG BO XAY DUNG

Cén ciz Nghi dinh s6 3612003 /ND-CP
ngay 04/4/2003 cua Chinh phu quy
dinh chizc ndng, nhiém vu, quyén han va

cd cdu té chie cua Bé Xay dung;

Cdn ciz Bién ban ngay 29/9/2003 cua
Héi déng Khoa hoc ky thudt chuyén
nganh nghiém thu tiéu chudn "Pd voi -

Phuong phap phan tich hoa hoc”;

Xét dé nghi cia Vu truong Vu Khoa hoc
Céng nghé va Vién truong Vién Vit liéu
x4y dung,

QUYET DINH:

Piéu 1. Ban hanh kém theo Quyét
dinh nay 01 Tiéu chuin Xay dung Viét
Nam TCXD VN 312: 2004 “Da vo1 -
Phuong phap phén tich héa hoc.”

Piéu 2. Quyét dinh nay cé hiéu luc
sau 15 ngay, ké ti ngay dang Céng bao.

Piéu 3. Chanh Vin phong B§, Vu
truong Vu Khoa hoc Céong nghé, Vién

trudng Vién Vat liéu xay dung va Thu
trudng cac don vi ¢6 lién quan chiu trach

nhiém thi hanh Quyét dinh nay./.

KT. BO TRUONG BO XAY DUNG

Thit truong

Nguyén Van Lién

TCXDVN 312:2004 - TIEU CHUAN
XAY DUNG VIET NAM

PA VOI - PHUONG PHAP
PHAN TICH HOA HOC

Limestone - Methods of

chemical analysis

(ban hanh kem theo Quyét dinh sé’
03/2004/QD-BXD ngay 10/3 /2004
cua Bé truong Bo Xay dung).
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1. Pham vi ap dung

Tiéu chuan nay quy dinh phuong phap
phan tich héa hoc dé xac dinh cac thanh

phan chu yéu trong da voi.

Tiéu chuin nay c6 thé ap dung d6i véi
cac nguyeén liéu ¢6 thanh phan tuong tu
da voi (voi séng, voi hydrat va délomit).

2. Tiéu chuin vién dan

- TCVN 4851-1989 (ISO 3696: 1987):
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Nuée dung dé phan tich trong phong thi
nghiém.

- Yéu cau ky thuat va phuong phap thit.

- TCVN 141:1998: Xi mang - phuong
phap phan tich héa hoc.

3. Quy dinh chung:

3.1. Héa chat dung trong phan tich cé
dé tinh khiét khéng thap hon tinh khiét
phén tich.

3.2. Nudc dung trong qua trinh phan
tich theo TCVN 4851-89 (ISO 3696:
1987) hodc nude c6 do tinh khiét twong
dudng (sau day goi la “nudc”).

3.3. Hoa chat pha lodng theo ty 1é thé
tich dudc dit trong ngoac don. Vi du HCI
(1+2) 1a dung dich gém 1 thé tich HC]
dam dic véi 2 thé tich nuéc.

3.4. Khai lugng riéng (d) cta thuée thit
dam dic duge tinh bing g/em?.

3.5. Cac do thi chuan cho phuong phap
so mAu, quang phd,... sau hai thang phai
kiém tra lai. N&u c¢6 sai léch thi phai
thiét 1ap lai dé thi chudn theo duing quy

trinh da néu trong Tiéu chuin.

3.6. Moi chi tiéu phén tich dugc tién
hanh song song trén hai lugng mau cén
va mdt thi nghiém tring (bao gém cac
Iwgng thude thi nhu d3 néu trong Tiéu
chudn, nhung khéng ¢6 miu thit) dé hiéu
chinh két qua.

3.7. Do lap lai ctia phép thi:

Chénh léch tuyét déi gita két qua cha

hai phép thit don déc lap nhan duge khi
st dung cung mét phuong phap, trén
nhiing mau thu giéng hét nhau, trong
cung mét phong thi nghiém, do cing mot
ngudi thao tac, st dung cung mot thiét
bi, trong mot khoang thoi gian ngén,
khéng l6n hon... trong khéng qua 5% cac
truong hop.

3.8. Két qua cudi cung la gia tri trung

binh cong cua hai két qua phan tich tlenE
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3.9. Xac dinh khéi lugng khéong déi

Xac dinh khéi lugng khéng ddi bing =

cach: nung mau dén nhiét do xac dinh va;

6684 * www.ThuVienPhapLuat.co

gilt ¢ nhiét d6 d6 15 phut, dé ngudi mau
trong binh hit Am dén nhiét do phi)ngzzﬁ}?ﬁg

=
can. Qua trinh duge lap lai cho dén khi®

dd chénh léch gitia hai l14n cin lién tié'pf
khéng vugt qua 0,0005g. “
, a > ﬂ

4. Hoéa chat, thuéc thu =
2

4.1. Natri cacbonat (Na,CO,) khan.
4.2. Kali cacbonat (K,CO,) khan.
4.3. Amoni clorua (NH Cl) tinh thé.

4.4. Axit clohydric (HCl) dam dac,
d = 1,19; dung dich (1+1); dung dich
(56+95); dung dich (1+9).

4.5. Axit flohydric (HF) dam dic,
d=1,12 (38% =+ 40%).

4.6. Axit sunfuric (H,SO,) dam dac,
d=1,84.
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4.7. Axit nitric (HNO,), dung dich 10%.

4.8. Axit acetic (CH:{COOH) dam dic,
d = 1,05+ 1,06.

4.9. Amoni hydroxit (NH,OH) dam dic,
d = 0,88 (25%).

4.10. Natri hydroxit (NaOH), dung dich
10%: dung dich 30%. Bao quan trong
binh nhya polyetylen.

4.11. Kali hydroxit (KOH), dung dich
25%. Bao quan trong binh nhua poly-
etylen.

4.12. Kali xianua (KCN), dung dich 5%.
Bao quan trong binh nhua polyetylen.

4.13. Bari clorua (BaCl,), dung dich
10%.

4.14. Axit sunfosalisilic, dung dich 10%.

4.15. Bac nitrat (AgNO,), dung dich
0,5%. Bao quan trong binh thuy tinh

mau.
4.16. Diantipyrin metan, dung dich 2%.

Khudy déu 25ml axit sunfuric dam dic
trong 300ml nudc, thém 20 g thudc thu
diantipyrin metan, khudy déu cho tan hét
thudc thd, pha loang thanh 1 lit. Bao
quén trong chai thiy tinh mau.

4.17. Chat chi thi fluorexon 1%.

Dung cdi chay thiy tinh nghién min
0,1 g chi thi mau fluorexon véi 10 g kali
clorua, bao quan trong lo thuy tinh mau.

4.18. Chi thi Erio crom T den (ETOO),
dung dich 0,1%

Hoa tan 0,1 g chi thi ETOO trong 100ml
rugu etylic 90%, thém 3 g hydroxylamin
hydroclorua, khudy déu. Bao quan trong
chai thay tinh t6i mau.

4.19. Chi thi amoni sat III sunphat
Fe(NH,)(SO,),, dung dich bao hoa.

4.20. Thioure, dung dich 5%. Hoa tan
thudc thit trong nudc.

4.21. Chi thi xylenol da cam, dung dich
0,1%
Hoa tan 0,1 gam thudc thu xylenol da

cam trong 100 ml nudc.

4.22. Chi thi phenolphtalein, dung dich
0,1%

Hoa tan 0,1 gam phenolphtalein trong
100ml rugu etylic 90%.

4.23. Dung dich dém pH = 4,2

Tel: +84-8-3845 6684 * www.ThuVienPhapLuat.com
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nudc, thém 100 ml NaOH 10%, thém
nudc thanh 1 lit, khudy déu.
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4.24. Dung dich dém pH = 5,5

Hoa tan 100 ml amoni hydroxit ddm
dic vao 300 dén 400 ml nudc, thém 100
ml axit axetic, thém nudc thanh 1 lit,
khuay déu.

4.25. Dung dich dém pH = 10,56

Hoa tan 54 g amoni clorua vao 500 ml
nuéc, thém 350 ml amoni hydroxit dam
diic, thém nude thanh 1 1it, khudy déu.

4.26. Dung dich tiéu chuan EDTA
0,01 M
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Pha ché tir 6ng chuan (fixanal) EDTA
0,01 M.

4.27. Dung dich tiéu chuén bac nitrat
(AgNO,) 0,1 N

Pha tit 6ng chuén (fixanal) AgNO, 0,1 N.

Bao quan trong chai thuy tinh t61 mau.

4.28. Dung dich tiéu chuin amoni
sunfoxianua (NH,SCN) 0,1 N

Pha ché tu 6ng chuan (fixanal) amoni

sunfoxianua 0,1 N.

4.29. Dung dich tiéu chuin kém axetat
0,01 M

Hoa tan 2,2 + 2,3 gam Zn(CH,COO),.2H,0
vao 200 ml nuée, thém 2ml axit axetic
dam dic, dun dén tan trong, pha lodng
thanh 1 lit.

* Xac dinh ty s6 néng d6 K gitia dung
dich EDTA 0,01 M va dung dich kém
axetat 0,01 M.

LAy 20 ml dung dich EDTA 0,01M
(4.30) vao céc dung tich 250 ml, thém
100 ml nuée va 20 ml dung dich dém
pH = 5,5, thém 2 dén 3 giot chi thi
xylenol da cam 0,1%. Pun téi nhiét d6 70
dén 80°C, chuin d6 dung dich khi con
noéng bang dung dich Zn(CH,COO), pha
duge dén khi dung dich trong cdc chuyén
td miu vang sang hong, ghi thé tich
dung dich Zn(CH,COO), tiéu thu (V, ).

X4c dinh ty s6 nong d¢ (K) giiia hai
dung dich theo céng thitc sau:

Zn

Trong do:

V,: La thé tich dung dich EDTA ldy dé

chuan d6, tinh bang mililit.

V,.: La thé tich dung dich Zn(CH,CO0),
tiéu thu khi chuan do, tinh bang mililit.

4.30. Dung dich thudc thd aluminon
0,2%

Hoa 0,2 gam thudc thud aluminon vdi
dung dich dém pH = 4,2 (muc 4.27), dé
cach dém la c¢6 thé dung dude (dung dich

bao quan trong binh mau nau).

Dung dich nay su dung t6i da trong

mot tuan.

4.31. Dung dich axit thyoglycolic 1%,
dung dich chuan bi hang ngav (dung

dich bao quan trong binh mau nau).

4.32. Dung dich tiéu chuin goc sit oxit
(Fe,O, = 0,25 mg/ml)

Cén khoang 0,25 g sat oxit Fe O, (tinh
khiét phan tich) trén can cé d6 chia dén
0,0001 g da sdy khé 6 nhiét do 110°C vao
cée thuy tinh dung tich 100 ml, thém 50
ml dung dich axit clohydric (1+1) va dun
s61 nhe dén tan trong. Dé ngudi, chuyén
vao binh dinh mic 1000 ml, thém nudc

téi vach miic, lac déu.

* Dung dich tiéu chuin lam viéc (Fe,O,

= 0,05 mg/ml)

awSoft = Tel: +84-8-3845 6684 * www. ThuVienPhapLuat.com
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Lay 50 ml dung dich tiéu chuin géc
vao binh dinh mic dung tich 250 ml,

thém nude téi vach muc, lic déu.

4.33. Dung dich tiéu chudn géc titan
dioxit (Ti0, = 0,1 mg/ml)

Can khoang 0,3005 g kali hexafluoro-
titan K, TiF, (tinh khiét phan tich) trén
can c¢6 do chia dén 0,0001 g da sidy khé &
nhiét dé6 110°C vao chén bach kim, thém
10 = 15 ml dung dich axit sunfuric (1+1),
lam bay hoi trén bép dién dén kho, thém
tiép 5ml dung dich axit niia, 1am bay hoi
dén kho kiét va ngiing bée khéi tring.
Chuyén vao c6c thay tinh bing dung
dich axit H,SO, 5%, thém 5 ml dung dich
axit sunfuric (1+1) va dun téi s6i. Lay ra
dé nguoi, chuyén dung dich vao binh
dinh mic dung tich 1000 ml, dung dung

dich axit sunfuric 5% dinh muc, lic déu.

*Dung dich tiéu chudn lam viée (TiO, =
0,04 mg/ml)

Lay 100 ml dung dich tiéu chuan géc
vao binh dinh mic dung tich 250 ml,
dung dung dich axit sunfuric 5% dinh
muc, lic déu.

4.34. Dung dich tiéu chuin géc nhém
oxit (AL,O, = 1 mg/ml)

Can khoang 1 gam nhém oxit Al O,
(tinh khiét phan tich) trén can c6 dé chia
dén 0,0001 g da dugc siy khé & nhiét do
110°C vao coc dung tich 250 ml, thém 50
ml axit clohydric, diy mat kinh déng hé
va dun dung dich dén tan trong. P& nguéi,

chuyén vao binh dinh mtc dung tich
1000 ml, thém nudéc dén vach, lic déu.

* Dung dich tiéu chuian lam viéc
(AL,O, = 0,1 mg/ml)

Lay 50 ml dung dich tiéu chuan géc
vao binh dinh mic dung tich 500 ml,
dung dung dich axit clohydric (5+95)
dinh muc, lac déu.

5. Thiét bi, dung cu.

=

5.1. Can phéan tich ¢6 do chinh xacg
0,0010 g £
2

5.2. Tu sdy dén 300°C, c¢6 b phan di éu:é
khién va khong ché nhiét do. =

WWW.

5.3. Lo nung c6 nhiét d6 dat 1000°C +
50°C, c6 bdé phan diéu khién va khong che“é
nhiét do.

SO
18783845 6

5.4. May so mau quang dién hoiic mé
phé quang k& UV-VIS ¢6 bude song tu_
380 nm dén 850 nm.

ft* Tel:

5.5. May quang phd ngon lua (FPE
hosdc may quang phé hip thu nguyén tf%
(AAS) c6 trang bi thich hgp dé do kali va
natri.

5.6. Bép cach thuy hodic cach cat khéng
ché dugc nhiét ds.

5.7. Chén bach kim dung tich 30 ml.

5.8. Sang tiéu chuan 0,5 mm, 0,25 mm,
0,125 mm, 0,063 mm.

5.9. Chay, c6i nghién mau bang ma

-

nao.

5.10. Binh hiit 4m ¢$140 mm hoic $200
mim.
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5.11. Binh dinh miic dung tich 100 ml,
250 ml, 500 ml va 1000 ml. Pipet dung
tich 2 ml, 5 ml, 10 ml, 20 ml, 25 ml, 50 ml,
100 ml. Buret dung tich 25 ml. Céc thuy
tinh dung tich 100 ml va 250 ml.

5.12. BAt ¢6 mau.

5.13. Gidy loc dinh lugng khéng tro cac

loai:

- Loai chay nhanh, duong kinh 16
trung binh khoang 20 pm.

- Loai chay trung binh, duong kinh 16
trung binh khoang 7 um.

- Loai chay cham, duong kinh 15 trung
binh khoang 2 pm.

6. LAy mau va chuin bi miu thi
6.1. LAy mau:

Mau thu da voi dung cho phéan tich
héa héc dugc 14y theo cac quy dinh ky
thuat vé 14y mau thi nghiém trong céc cg
sd san xuét va su dung da véi dé dam
bao mau thi la dai dién cho 16 nguyén

liéu.

Mau dua téi phong thi nghiém c6 khéi
lugng khong it hon 500 g, kich thudc hat
khong 16n hon 5 mm.

6.2. Chuan bi miu thu:

Gia cong mau dén kich thuéc lot qua
sang 0,5 mm, dung nam cham hut st
kim loai 14n vao mau. Tron déu mau thu,
dung phuong phap chia tu ldy khoang
120 g méu, nghién nhé dén lot qua sang
0,25 mm, ti€p tuc chia tu 14y khoang 50 g

mau dem nghién min dén lot qua sang
0,125 mm. Tiép tuc rit gon bang phuong
phap chia tu ldy khoang 20 g sau dé
nghién min trén ¢61 ma nio hoic may
nghién mau trong phong thi nghiém dén
cd hat lot qua sang 0,063 mm. Siy kho
mau & nhiét dé 105°C + 5°C dén khai
lugng khong dé6i. Lugng mau nay 1a mau
thit dé phan tich héa hoc. Lugng mau
con lai bao quan trong lo (tui) kin lam

mau luu.
7. Phuong phap thu

Qua trinh phéan tich héa hoc dudc tién
hanh theo so d6 hinh 1 va hinh 2.

7.1. Xac dinh ham lugng mat khi nung

7.1.1. Nguyén tac:

+84-8-3845 6684 * www.ThuVienPhapLuat.com

MAiu thi dude nung & nhiét d6 1000°C
+ 50°C dén khéi lugng khéng d6i. Tu su
giam khéi lugng mau tha tinh ra luon

* Tel

Lo

mat khi nung.
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7.1.2. Cach tién hanh

Can khoang 1 g mau thu (muc 6.2)
trén cin cé dd chia dén 0,0001 g, cho vao
chén si da duge nung ¢ nhiét do 1000°C
+ 50°C dé ngudi trong binh hut 4m dén
nhiét do phong va can, nung lai 6 nhiét
d6 trén va can dén khéi lugng khong déi.
Nung chén ¢6 mau 6 nhiét d6 trén khoang
1 - 1,5 gio. LAy chén ra, dé ngudi trong
binh hut am dén nhiét d6 phong réi can.
Nung lai va can, dén khi thu dudc khoi
lugng khong doi.



0,2 gam

Hoa tan bing HCI (1+1), dinh

3 gam

'

Hoa tan béng HC

.

(5 dung dich kho kiét. Hoa tan trong HCL, loc, ria

Nung IOODUC, xu lf( — Két tua
véi HF (Muc 7.3.2)

mifc vao binh 250ml
25ml xéc dinh 25ml xéc dinh
Ca0 - Chudndo | |MgO - Chudn do
bang EDTA (7.6)| |bang EDTA (7.7)

4

Dung dich loc ria

v

K

Nung chay cin véi Na,CO, + K,CO,, hoa tan

—b|7 Dung dich 2

100ml, loai canxi, magie v
bang NH,0H, hoa tan |¢— Hodc
két tia bang HCL
4
100ml, hoa tan nhom 25ml xéc 25ml xéc 25ml xac
bing NaOH, dinh miic, | |dinh AL,0, - | | dinh Fe,0.- | | dinh TiO,-
loc (Dung dich A) (7.5.2) | [Soméu (7.5.1)| |So mau (7.4) | |So méau (7.8)

Hinh 1: So d6 phan tich da véi (e dinh Si0,, Fe,0,, AL,0,, Ca0, Mg0, Ti0,)

¥00Z - € -3G% - €1 28

L BNOD
awSoft = Tel: +84-8 3845 6684 = www. ThuVienPhapluat.com

8D 5

=i o



1 gam 2 gam 0,2 gam 2 gam
Hoa tan biang HCI 5%; loc rifa ciin Hoa tan bang Hoa tan mAu trong
bang nutc cdl néng HCl loang dung dich HNO, 10%
_ ' Thuc hién theo muc Thém chinh xdc mot
Céin Dung dich loc, a |7 16 TCVN 141: 1998 lugng AgNO,
v

1 a0 2 Két tua sunfat bang e Chudn lvong bac nitrat du
Nung61000°C | | Nung 0 1000°C bariclorua; nung két e d{n ; KEO’ Nago thém vio bing NH,SCN

(1) (72) tha & 850°C (7.9) trén thiét b véi chi thi Fe” (7.10)

Hinh 2: S¢ 6 phén tich da véi (xac dinh MKN, CKT, SO,, K0, Na,0, CI)

o9¥
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Luu y:

Khi nung chén ¢6 méu, phai bit diu
nung khi nhiét do 16 con th&p. Sau d6
tang nhiét dan ti thap dén cao. Vi néu
ngay tit ddu nung mau 6 nhiét do cao,
khi CO, thoat ra rit manh, néu khong
chd ¥ dén viéc ting dan nhiét do dé gay
ra ton that mau phan tich.

M4u sau khi nung cht yéu la canxi
oxit (CaO) rit dé& hit hoi 4m cta khong
khi. Nén khi cdn phai chu y can nhanh
dé c6 duge két qua chinh xac.

7.1.3. Tinh két qua:

Lugng m&t khi nung (MKN) tinh bing
phén tram theo céng thic

gl-gz

% MKN = x 100

m

Trong dé6:

g,: La khéi lugng chén va mau trudc
khi nung, tinh bing gam

g,: La khéi lugng chén va mau sau khi

nung, tinh bing gam

m: La lugng cadn méu thi, tinh bing

gam
Do 1ap lai caa phép thu la 0,40%.

7.2. Xac dinh ham lugng cén khong tan
trong axit (CKT)

7.2.1. Nguyén téc;

Hoa tan méu thu vao axit HCI loang,
loc 14y phan cén khéng tan, nung, cén

xac dinh ham lugng cdn khong tan trong

axit.
7.2.2. Cach tién hanh:

Can khoang 2 gam mau thu (muc 6.2)
trén can c6 do chia dén 0,0001g cho vao
¢de thuy tinh dung tich 100 ml. TaAm uét
mAu bang nude. Cho tu ti vao céc 50 ml
dung dich axit HC1 (1+9), chd sau khi
nging sui bot dem dun nhe céc trén bép

Cl]l'l'l

dién (s6i nhe 15 phut). Ly ra dé nguois
dén khoang 50°C + 60°C. Loc dung dic
qua gidy loc khéng tro chay trung binh

Lu:'"at

hap

Chuyén cén lén phéu, dung gidy loc2

"ﬁluV%nP

khéng tro lau sach thanh céc, rua ci
bing dung dich HCI (5+95) tu 2 dén 3
14n sau d6 rta lai bing nudc néng dfé
hét ion CI" (thit bing AgNO, 0,5%).

WWW.

' 3845 668? *

Chuyén gidy loc va cén vao chén su dé‘"
biét khoi lugng, sy kho va dét tur tu choh
chay hét gidy loc trén bép dién. Nung &f
nhiét dé6 1000°C + 50°C trong 1 gio 3%
phut, 14y ra dé ngudi trong binh hiit ﬁ"n‘k
dén nhiét @6 phong va can. Nung lai v

can, dén khéi lugng khéng déi.

Dung dich loc, ria duge thu vao coc
thay tinh dung tich 250 ml dung dé xac
dinh ham lugng luu huynh trioxit cé
trong mau thi (Dung dich 1).

7.2.3. Tinh két qua:

g, - &,

% CKT = x 100

Trong dé:
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g,: La khoi lugng cén khéng tan va
chén, tinh bing gam.

g,: La khéi lugng chén khéng, tinh
bing gam.

m: La lugng cdn mAu thi, tinh bing

gam.,
D¢ 1ap lai caa phép thu 1a 0,15%.

7.3. Xac dinh ham lugng silic dioxit
(Si0,):

7.3.1. Nguyén téc:

Phan giai mAu béng axit clohydric
(HCI), c6 can d& tAch nudc cla axit
silicsic. Nung két tiia ¢ nhiét @6 1000°C +
50°C, xu 1y két tua bang dung dich axit
flohydric dé tach silic & dang silic
tetraflorua. Qua d6 xac dinh dugc lugng

silic dioxit tong s8 c6 trong mAu thit.
7.3.2. Cach tién hanh:

Cén khoang 3 gam méau thi (muc 6.2)
trén can c6 do chia dén 0,0001 g, da duge
nghién min, sy khé cho vao bat sit. TAm
uét mAu bdng nude, day bat bdng mit
kinh. Nho axit HCI (1+1) dén ngitng sti
bot, cho thém vao bat st 15 ml HC1 dic.
Trang thanh bat, m#t kinh bing nuée.
Dit bat 1én bép co (bép cach cat hodc bép
cach thuy) ¢ nhiét do tir 100°C dén 110°C,
cd dén kho kiét. Dung diia thiy tinh dAm
nho nhiing cuc mudi tao thanh. Thém
tiép vao bat ¢6 mau 10 ml axit HCI déc,
cd mau ldn 2 ¢ nhiét d6 trén dé két tua

triét dé silic dioxit. Sau khi kho kiét, tiép
tuc ¢6 mau & nhiét @6 trén tir 1 dén 2 gid.

Dé ngudi mAiu thit, thém vao bat 10 ml
axit HC] d4c, &€ yén 10 phut, thém tiép
vao bat 80 ml dén 100 ml nudc séi,
khudy déu, dun nhe dé hoa tan ciac muéi.
Trang mat kinh va thanh bat bing nuéc
dun s6i. Lay bat ra dé ngudi 50°C dén
60°C.

Loc dung dich trong bat st khi co

Lus% com

néng qua gidy loc khong tro chay trungs
binh, dung dung dich axit HCI loang:
(6+95) da dun néng ria két tua va thanhZ
bat, dung gidy loc khong tro dé lau sach%

uViaan

diia thuy tinh va thanh bat. Tiép tuc ma,,
bang nudc dun s6i dén hét ion CI (tﬁqﬁ
badng dung dich AgNO, 0,5%). S

184-5-384

Nudc loc va nuée rita dude thu vao
binh dinh mtc 250 ml.

Dt + Tel,

Chuyén gidy loc va két tia vao chéne
bach kim, sdy va d6t gidy loc trén bep%
dién. Nung chén 6 nhiét d6 1000°C + 50°C
trong 1 gio 30 phiit, 14y chén ra dé ngusi
trong binh huit 4m dén nhiét d6 phong réi
cdn. Nung lai 6 nhiét d6 trén dén khai
lugng khéng déi (g,).

Tam udt két tha trong chén bang vai
giot nudc cdt, thém vao chén 2 - 3 giot
dung dich axit H,SO, (1+1) va 5 ml dung
dich axit HF 40%, 1am bay hoi chéit chia
trong chén trén bép dién dén khé va
ngung béc khéi tring.
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Cho chén vao 16 nung 6 nhiét do
1000°C + 50°C trong 30 phut, 14y ra dé
ngudi trong binh hit &m dén nhiét ds
phong roi can. Lap lai qua trinh nung 15
phit, l1am nguéi rdi cdn dén khi dat duge
khéi lugng khéng déi (g,).

Nung cdn con lai trong chén bach kim
v6i 2 - 3 gam hdn hgp chay Na,CO, +
K,CO, (1:1) & nhiét &5 1000°C + 50°C
trong 20 phit. Ldy ra dé ngudi, chuyén
khéi nung chay vao céc thuy tinh dung
tich 250 ml, trang ria sach chén bach
kim. Thém tit tit axit HCI (1+1) vao céc
dén khi ngung sui bot, dun dung dich
trong c6c dén tan trong. P& ngudi roi gop
dung dich nay véi dung dich trong binh
dinh mic 250 ml, dinh mic bing nuéc,
lic déu (dung dich 2).

Dung dich nay dé xac dinh cac thanh
phin Fe,0,, Al,O,, TiO, c6 trong mau
thu.

7.3.3. Tinh két qua:

Ham lugng silic dioxit (Si0,) tinh bang
phan tram theo céng thic:

gl_gg
% 8i0, = ——— x 100

Trong dé:

g,: La khéi lugng chén bach kim va két
tha trudc khi xi 1y bang axit HF, tinh
bing gam.

g,: La khoi lugng chén bach kim va két
tua sau khi xt 1y bing axit HF, tinh
bing gam.

m: La lugng cdn mau thi, tinh bang

gam.
Do lap lai caa phép thu la 0,15%.

7.4. Xac dinh ham lugng sit oxit (Fe,0,)
theo phuong phap so mau.

7.4.1. Nguyén téc:

Trong mdi truong kiém amoniac, ion sit

(I1D) tao véi thude thu axit sunfosalisilic

m

mot phitic chdt mAu vang, cuong do me‘iuo
ty 18 vdi néng do sit co trong dung dich.
So mau dung dich ¢ budc séng khoang
420 nm + 430 nm.

7.4.2. Cach tién hanh:

“W.ThuﬂenPhapLuat C

Lay 25 ml dung dich 2 (muc 7.3.2) c]no
vao binh dinh mic 100 ml, thém nuhcw
dén khoang 50 ml, thém tiép 10 ml dengﬁ
dich axit sunfosalisilic 10%, sau dé vdai,
l4c déu binh via nho ting giot amonis
hydroxit dam déc dén khi dung dich Xuﬁt"
hién mau vang. Cho du 2 + 3 ml amonp
hydroxit nita, dinh mic bang nudc, 1ac§

déu.

Sau 15 phut, so mau dung dich & budc
séng 420 nm + 430 nm, dung dich so
sanh 1a dung dich mau triang. Dya vao
@4 thi chuén tim ra lugng st oxit c6
trong 25 ml dung dich 2.

* Xay dung d6 thi chudn:

Lay 6 binh dinh mic dung tich 100 ml,
1an lugt thém vao méi binh mét thé tich

dung dich tiéu chuédn lam viéc sat oxit
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(Fe,0,= 0,056 mg/ml) (muc 4.32) theo thu
tu 0 ml; 1 ml; 2 ml; 4 ml; 8 ml; 10 ml.
Thém nudc cdt dén khoang 50 ml, thém
ti€p 10 ml dung dich axit sunfosalisilic
10%. vita 14c déu binh vita nhd tiung giot
amoni hydroxit ddm dé&c dén khi dung
dich xuét hién mau vang. Cho du 2 + 3ml
amoni hydroxit niia, dinh mic bing nudc
cit, lic déu.

Sau 15 phit, so mau dung dich d budc
séng 420 nm + 430 nm, dung dich so
sanh 14 dung dich mAu tring. T ham
lugng sét oxit c6 trong mdi binh va vi tri
s6 mat do quang tuong tng xay dung db
thi chuén.

7.4.3. Tinh két qua:

oy

x 100

% Fe203 =

Trong dé:

m,: 12 Iugng sdt oxit tim dudc tit 46 thi
chudn, tinh bing gam.

m: 13 lugng méu 14y dé xac dinh sit
oxit, tinh bing gam.

7.5. Xac dinh ham lugng nhém oxit
(ALO,)

7.5.1. Xac dinh ham lugng nhom oxit
(Al,0,) béing phuong phap so mau

(D61 vdi nhiing mAu c6 ham lugng
nhém oxit nho hon 0,10%).

7.5.1.1. Nguyén téc:

Trong dung dich c6 pH = 4,2; ¢c6 mat

axit thyoglycolic, nhém tao véi thudc thi
aluminon mot phic chidt méau do, cuong
d6 mau ty 1& v6i nong do nhom cé trong
dung dich. So mau dung dich & budc
séng khoang 530 nm + 535 nm.

7.5.1.2. Cach tién hanh:

L4y 25 ml dung dich 2 (muc 7.3.2) cho
vao binh dinh mic dung tich 100 ml.
Dung dung dich NH ,OH diéu chinhE
dung dich dén trung tinh. Thém véog
binh 2 ml dung dich axit thyoglycolic 1%
va 20 ml dung dich dém pH = 4,2; thém
nudc dén khoang 80 ml. Sau dé cho vao
binh 1 ml thuéc thi aluminon 0,2%,;

thém nudc t6i vach mic, lic déu.

6684 * www.ThuVienPhap

Sau 2 gid so mau dung dich @ ‘bu‘r:'jcm

séng 530 nm + 535 nm, dung dich 0%

sanh 14 dung dich méu triang. Dya vaoz

+

d6 thi chudn tim ra lugng nhom oxit 6%
trong 25 ml dung dich 2. *
=

.o P )

* Xay duyng do6 thi chuan: 4
=

L&y 6 binh dinh muc dung tich 100 ml
14n lugt thém mbi binh mot thé tich dung
dich tiéu chuan lam viéc nhéom oxit
(ALO, = 0,1 mg/ml) (muc 4.34) theo thu
tu: O ml; 1 ml; 3 ml; 5 ml; 7 ml; 9 ml
Thém 1an lugt vao cac binh 2 ml dung dich
axit thyoglycolic 1% va 20 ml dung dich
dém pH = 4,2; thém nuédc cat dén 80 ml,
cho vao méi binh 1 ml thudc thi aluminon
0,2%. Pinh muec cac binh bing nudc cit,
lic déu. Sau 2 gid so mAu dung dich @
bude séng 530 nm + 535 nm, dung dich
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so sanh la dung dich méu tréng. Tt ham
lugng nhém oxit c6 trong mdi binh va tri
s6 mat d6 quang tuong tng xay dung 4o
thi chuan.

7.5.1.3. Tinh két qua:

Ham lugng nhém oxit (Al,O,) dugc tinh
béng phén tram theo céng thiic:

m,

% ALO, = x 100

Trong &6:

m : La lugng nhém oxit tim dugc tu do
thi chuén, tinh bang gam.

m: La lugng mAu 14y dé xac dinh nhéom
oxit, tinh bing gam.

7.5.2. Xac dinh ham lugng nhém oxit
(ALO,) bing phuong phéap chuin dé phic
chit

(P61 v61 nhiing mau ¢6 ham lugng
nhém oxit tix 0,10% trd 1én)

7.5.2.1. Nguyén téc:

Loai canxi va magie c6 trong dung
dich bang cach dung dung dich amoni
hydroxit (NH,OH) 25% két tiia nhom,
sau d6 hoa tan lai két tua bing axit HCI
(1+1). Tach nhém khoi cac nguyén té
anh hudng nhu sit, titan...
manh. Tao phic giita nhém véi EDTA
du & pH = 5,5. Chuéin d6 lugng du EDTA
bang dung dich kém axetat theo chi thi
xylenon da cam. Dung natri florua dé

bang kiém

giai phéong EDTA khoi phic complexonat

nhoém, dung dung dich tiéu chudn kém
axetat 0,01 M chuédn d6 lugng EDTA
dudc giai phéng, tir d6 tinh ra ham lugng

nhom.
7.5.2.2. Cach tién hanh:

LAy 100 ml dung dich 2 (muc 7.3.2) cho
vao coc thuy tinh dung tich 250 ml, thém
vao c¢éc 1 + 2 gam NH,Cl, khudy déu,
dun néng dung dich, nho vao céc 1 + 2
giot chi thi metyl do. Nho tu tu dung%
dich NH,OH 25% vao céc va khudy déu =
dé&n khi dung dich trong céc chuyén sang
vang sau d6 cho du tiép 1 giot NH,OH.

Pun s6i nhe dung dich trong cée, loc dung =

* www. T uVienPhapL at

dich khi con néng qua gidy loc chay
nhanh, rita két tia va céc thuy tinh 2% 3 =

14n bang nuéc cat néng.

-3845 668

Dung axit HCI1 (1+1) hoa tan két tua°°
trén gidy loc trd lai cée, dung dung d;chz
axit HCI (5+95) da dun néng dé ria s.;;u':hlﬁ
thanh phéu, tiép tuc rta bang nudc cﬁ’té
néng dén hét ion CI (thi bing dung dich
AgNO, 0,5%). Thém vao cdc thuy tinh™
20 ml dung dich NaOH 30%, khuay déu,
dun s6i dung dich 1 + 2 phut, 1dy ra dé

WH0

ngudi roi chuyén dung dich trong c8c vao
binh dinh mic dung tich 250 ml, thém
nude cit téi vach mic, lic déu. Loc dung
dich qua gidy loc chay nhanh (khé), phéu
(kh6) vao binh nén dung tich 250 ml
(khd). Dung dich loc dung dé xac dinh
nhém (dung dich A).

Lay 100 ml dung dich A vao céc thuy
tinh dung tich 250 ml, thém vao céc 20 ml
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dung dich EDTA 0,01 M, thém tiép vao
cdec 1 + 2 giot chi thi phenonphtalein
0,1%, dung dung dich axit HCI1 (1+1) va
dung dich NaOH 10% diéu chinh dung
dich téi trung tinh (mat mau héng), thém
vao c6c 15 ml dung dich dém pH = 5,5.

Pun néng dung dich trong céc dén
khoang 80°C, thém vao cdc vai giot chi thi
xylenon da cam 0,1% va ding dung dich
kém axetat 0,01 M chudn d6 dén khi
dung dich chuyén tit miu vang sang
hong.

Thém vao céec 10 ml dung dich NaF 3%
va dun séi 3 phut, dung dich ltic nay c¢6 mau
vang, dé ngudi dung dich d&n 70 + 80°C
dung dung dich kém axetat 0,01 M chuén
lugng EDTA vita dudge giai phong ra khoi
phic véi nhém dén khi mau cua dung
dich r;huyé’n tl vang sang héng, ghi thé
tich kém axetat 0,01 M tiéu thu.

7.5.2.3. Tinh két qua:

Ham lugng nhém oxit (Al,0,) tinh bing
phéin tram theo cong thiic:

0,0005098xV, xK
% ALO, = x 100 m

Trong d6:

0,0005098: La s& gam nhém oxit
tuong Uing véi 1ml dung dich kém axetat
0,01 M |

V, : La thé tich dung dich kém axetat

0,01 M tiéu thu khi chuén do lugng EDTA
dude giai phéng ra khdi phic, tinh bang
mililit.

K: La hé s6 nong d6 gitta dung dich
kém axetat 0,01 M va dung dich EDTA
tiéu chudn 0,01 M (muc 4.29)

m: La lugng mau 14y xac dinh ham
lugng nhém oxit, tinh bang gam.

7.6. Xac dinh ham lugng canxi oxit
(Ca0)

7.6.1. Nguyén téc:

Phan huy mau bing axit clohydric
(HCI). Chuan d6 lugng canxi bing dung =
dich EDTA tiéu chuén ¢ pH > 12 véi ch1

thi fluorexon, & diém tuong duong dung\a

* WWW. ThuVienPhapLuat.com

dich m&t mau xanh huynh quang chuyén“'

sang mau hong.

7.6.2. Cach tién hanh:

* Tel: +84-8-38

Céan khoang 0,2 g miu thu (muc 6.2)=
trén can c6 dé chia d&n 0,0001 g cho vach
coc thuy tinh dung tich 100 ml. TaAm u6t=
mau bing nudc. Thém tit tit vao code
10 ml HCI (1+1), dun dén tan trong. Lay
ra, dé ngudi, sau d6 chuyén dung dich
vao binh dinh mutc dung tich 250 ml.
Thém nuée cdt tdi vach muc, 1ldc déu
(dung dich 3).

L&y 25 ml dung dich 3 cho vao cdc
dung tich 250 ml, thém nudc caAt dén
khoang 100 ml. Thém tiép vao céc 20 ml
KOH 25%, 2 ml KCN 5% va mot it chi thi

fluorexon.
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Dit cée 1én mot nén den, dung dung
dich EDTA 0,01 M chuén d6 dung dich
trong céc dén khi dung dich chuyén tu
mau xanh huynh quang sang mau héng.
Ghi thé tich dung dich EDTA 0,01 M
tiéu thu.

Lam song song mét thi nghiém tring
dé hiéu chinh ludng canxi c¢6 trong dung
dich va thudc thi. Ghi thé tich EDTA
0,01 M tiéu thu.

7.6.3. Tinh két qua:

Ham luong canxi oxit tinh bang phan
tram theo cong thuc:
0,00056 (V, - V)

% CaO = x 100

Trong do:

V,: La thé tich EDTA 0,01 M tiéu thu
khi chudn d6 mau thu, tinh bing mililit.

V,: La thé tich EDTA 0,01 M tiéu thu
khi chudn d6 méu tridng, tinh bing
mililit.

m: Luong méu 1dy dé xac dinh canxi

oxit, tinh bing gam.

0,00056: La khéi lugng canxi oxit tuong
tng vé1 1 ml dung dich EDTA 0,01 M,
tinh bang gam.

D6 lip lai cua phép thu la 0,30%.

7.7. Xac dinh ham ludng magié oxit
MgO)

7.7.1. Nguyén tac:

Chuén d6 tong luong canxi va magié
trong mau bang dung dich EDTA tiéu
chuédn theo chi thi eriocrom T den ¢
pH = 10,5.

Xac dinh ham luong magié oxit theo
hiéu sd thé tich EDTA tiéu thu khi
chuin do tong ludng canxi va magié ¢
pH = 10,5 va khi chudn dé riéng canxi d
pH >12.

7.7.2. Cach tién hanh:

LAy 25 ml dung dich 3 (muc 7.6.2) ch
vao coc dung tich 250 ml, thém nude dén

Q'D')
uVienPhﬁpLuat.com

khoang 100 ml. Thém ti€p vao coc 20 m
dung dich dém pH = 10,5; 2 ml KCN r)?/%
va 2 + 3 giot chi thi eriocrom T den 0 1~P/:,,
Chuan dé téng lugng canxi va magl@
bang dung dich EDTA 0,01 M dén khfg
dung dich chuyén tit mau dé tim sangg
mau xanh nudc bién. Ghi thé tich EDTAE

tiéu thu.

oft -

Lam song song mét thi nghiém tran%
dé hiéu chinh téng luong canxi va magié
c¢6 trong cac thudc thi. Ghi thé tich EDTA

tiéu thu.

7.7.3. Tinh két qua:

Ham lugng magié oxit tinh bang phan
tram theo céng thiic:

0,000403 [(V,-V,) - (V,-V,)]

% MgO = x 100

Trong dé:

V,: La thé tich dung dich tiéu chuan
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EDTA 0,01 M tiéu thu khi chuén do6 tong
lugng can xi va magié trong dung dich

mau, tinh bang mililit.

V,,: La thé tich dung dich tiéu chuédn
EDTA 0,01 M tiéu thu khi chudn db téng
lugng canxi va magié trong mau trang,

tinh bang mililit.

V,: La thé tich dung dich tiéu chuin
EDTA 0,01 M tiéu thu khi chuidn d¢
riéng lugng canxi trong dung dich méau,

tinh bang mililit.

V,,: La thé tich dung dich tiéu chuan
EDTA 0,01 M tiéu thu khi chuan dé
riéng lugng canxi trong mau trang, tinh

bing mililit.

m: La lugng mau lay dé xac dinh magié

oxit, tinh bing gam.

0,000403: La khoi lugng magié oxit
tuong Ung vdl 1 ml dung dich EDTA 0,01
M, tinh bing gam.

Do lap lai caa phép thi la 0,35%, (ap

dung d6i véi loai nguyén liéu d6lomit).

7.8. Xac dinh ham lugng titan dioxit
(Ti0,) bang phuong phap so mau.

7.8.1. Nguyén tic:

Diantipyrin metan tao véi ion titan
(IV) trong moi truong axit manh mot
phic chat mau vang, cudng d6 mau ty
1é v6i néng d6 titan trong dung dich.
So mau dung dich ¢ buéc séng khoang
400 nm + 420 nm.

7.8.2. Cach tién hanh:

Lay 25 ml dung dich 2 (muc 7.3.2) cho
vao binh dinh muc dung tich 100 ml.
Thém vao binh 15 ml dung dich axit HCI
(1+1), 5 ml dung dich thioure 5%, lic déu,
dé yén dung dich cho dén khi dung dich
hét miu vang cua sat (dung dich chuyén
sang khong mau). Thém tiép vao binh
15 ml dung dich diantipyrin metan 2%,

thém nudc cat téi vach, lic déu.

Sau 1 gio so mau dung dich ¢ budc
song 400 nm + 420 nm, dung dich so
sanh 1a dung dich mau trang, tu tri s
mat dé quang do dudce, dua vao do thi
chuan tim dugc lugng titan dioxit c¢é
trong 25 ml dung dich 2.

]

it

* Xay dung dé thi chuén:

t = Tel: +84-8-3845 6684 * www. ThuVienPhapLuat.com

I}t

Lay 6 binh dinh mic dung tich 100 ml,
1an lugt cho vao mdi binh mét thé tich
dung dich tiéu chuan titan lam viéc
(TiO, = 0,04 mg/ml) (muc 4.33) theo thu
tusau: Oml; 2 ml; 4 ml; 6 ml; 8 ml; 12 ml.
Thém tiép 15 ml dung dich HC] (1+1),
5 ml dung dich thioure 5%... tiép tuc thuc

hién cac thao tac nhu trén.

Sau 1 gid, so mau dung dich ¢ bude
song 400 nm + 420 nm. Tu lugng titan
dioxit c6 trong moi binh va gia tri mat do

quang tudng tng xay dung do6 thi chuan.

7.8.3. Tinh két qua:

L

% Ti0, = x 100

ey

awono
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Trong do:

m: La lugng titan dioxit tim dudc tu
dd thi chudn, tinh biang gam.

m: La lugng mau 14y dé xac dinh titan
oxit, tinh bang gam.

7.9. Xac dinh ham lugng luu huynh
trioxit (SO.)

7.9.1. Nguyén téc:

Xac dinh ham lugng SO, tit dung dich 1
(muc 7.2). Sau d6 két tia sunfat dudi
dang bari sunfat trong moi truong axit.
Nung két tua ¢ nhiét do 850°C tu dé
tinh dugc ra ham lugng SO, ¢6 trong
mau thu.

7.9.2. Cach tién hanh:

Lay dung dich 1 (muc 7.2) xac dinh
ham lugng c&n khong tan trong axit cho
vao coc thuy tinh dung tich 250 ml. Pun
$6i nhe dung dich nay déng thoi dun
néng dung dich bari clorua 10%.

Cho tit tit 10 ml dung dich bari clorua
10% vao coc, khudy déu, tiép tuc dun nhe
trong vong 5 phit. Dé yén két tia noi Am
(40°C + 50°C) tit 4 gio dén 8 gio dé két tha

ling xudng.

Loc két tua qua gidy loc khéng cho
chay cham, ria két tia va gidy loc 5 lan
bang dung dich axit HCl (5+95) d3 dun
néng. Ti€p tuc ria véi nude cat dun soi
cho d&n hét ion CI° (tht bang dung dich
AgNO, 0,5%).

Chuy#én gidy loc va két tia vao chén s
da nung, can dén khéi lugng khéng déi.

Sdy va dot chay gidy loc trén bép dién.
Nung ¢ nhiét do tu 800°C dén 850°C
trong 60 phut.

Liy chén ra dé ngudi trong binh hut
Am dén nhiét d6 phong, can, nung, lai ¢
nhiét dé trén dén khéi lugng khong doi.

7.9.3. Tinh két qua:

Ham lugng anhydric sunfuric (SO,)
tinh bang phan tram theo cong thic:

0)343 X (g1 - gg)
x 100

% SO, =

Trong d6:

g,: La khéi lugng chén co két tua, tinh
bang gam. ~

g.: La khdi lugng chén khong, titth
bang gam. =

m: La khé&i lugng méu 14y dé xac dinh
SO,, tinh bing gam.

0,343: La hé s8 chuyén ti BaSO, san
SO

aw (g?'t

3

7.10. Xac dinh ham lugng clorua (CI)
7.10.1. Nguyén tac:

K&t tua clorua bing bac nitrat, chuin
dé lugng bac nitrat du bang amoni

sunfoxyanua.
7.10.2. Cach tién hanh :

Can khoang 2 gam mau thu (muc 6.2)
trén can c6 do chia dén 0,0001 gam cho
vao cdc thay tinh dung tich 250 ml, tam
u6t mau bang nude cit, thém vao coc 50 ml
dung dich axit nitric (HNO,) 10%. Dun
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s6i dé Hoa tan miu, lam ngudi, pha
lodng dung dich dén khoang 150 ml bang
nudc. Thém chinh xac 5 ml dung dich
bac nitrat (AgNO,) 0,1 N va 1 + 2 ml dung
dich amoni s#t III sunfat NH, Fe(S0,),,
chudn d6 lugng bac nitrat (AgNO,) du
bing dung dich amoni sunfoxyanua
(NH,SCN) tiéu chuén 0,1 N cho dén khi
dung dich xudt hién mau nau ds.

Lam song song mét thi nghiém tring
dé hiéu chinh lugng ion clo cé trong
thuéc thi, ghi thé tich da tiéu ton 1a V,.

7.10.3 Tinh két qua:

(V, - V) x 0,003546

% Cl = x 100

Trong doé:

V,: La thé tich dung dich tiéu chuin
NH,SCN 0,1 N tiéu tén khi chudn mau
tring, tinh bing mililit.

V: La thé tich dung dich tiéu chuin
NH,SCN 0,1 N tiéu tén khi chudn mau
thd, tinh bang mililit.

m: La lugng cdn mau thi, tinh bang
gam.

0,003546: La khéi luong clo (CI) tuong
ung véi 1 ml dung dich NH _SCN 0,1 N,
tinh bang gam.

7.11. Xac dinh ham lugng kali oxit
(K,0) va natri oxit (N a,0)

(Trich dan theo muc 7.16 tiéu chuan
TCVN 141 : 1998).

8. Biao cao két qua thi nghiém:

m

Bao céo két qua thu nghiém cin néu s

dudc cac thong tin sau:

- Cac thong tin can thiét dé nhan biét
mau thit mét cach day du;

- Cac budc tién hanh thiu khac véi quy

4 . 2 N " - " o i

dinh caa tiéu chuan nay (ghi r6 tai ligu
- .

vién dan); D

i
(S
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- Cac két qua thi (trong d6 két qua xac %
dinh ham lugng kali oxit va natri oxit ¥
theo muc 7.16 TCVN 141 : 1998);

- Cac tinh huéng c6 anh huéng dén két
qua thu;

awSoft = Tel

- Ngay, thang, nam tién hanh thu
nghiém./.
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