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TIEU CHUAN QUOGC GIA TCVN 7947 : 2008

Xuat ban lan 1

Xi mang alumin — Phuong phap phan tich hoa hoc

Alumina cement — Methods of chemical analysis

1 Phamvi ap dung

Tiéu chuén nay quy dinh phuong phap phan tich hoa hoc cho xi mang Alumin. Tiéu chudn nay khéng
ap dung cho xi mang Alumin chia bari.

2 Tai liéu vién dan

CaAc tai liéu vién dan sau day 1a can thiét khi ap dung tiéu chudn nay. Déi v6i cac tai liéu vién dan ghi
nam céng b6 thi 4p dung ban dudc néu. D&i véi cac tai liéu vién dan khéng ghi ndm céng bé thi ap

dung phién ban méi nhat, bao gém ca phién ban slra déi (néu co).
TCVN 141 : 2008 Xi mang po6c lang - Phuong phap phan tich hoa hoc.
TCVN 7569 : 2007 Xi mang alumin.

TCVN 4787 : 2001 Xi mang — Phuong phap 1y mau va chuan bi mau.

TCVN 4851 : 1989 (ISO 3696 : 1987) Nuéc dung dé phan tich trong phong thi nghiém - Yéu cau kj
thuat va phuong phap th.

3 Quy dinh chung

3.1 Hoa chéat dung trong phan tich c6 doé tinh khiét khéng thap hon “tinh khiét phan tich” (TKPT).

3.2 Nuéc dung trong qua trinh phan tich theo TCVN 4851-89 (ISO 3696 : 1987) hoac nuéc cb do tinh
khiét tuang duong (sau day goi la “nudc”).
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3.3 Hoa chat pha loang theo ty & thé tich dudc d4t trong ngo&c don. Vi du HCI (1+3) 1a dung dich gém
1 thé tich HCI dam dc vaéi 3 thé tich nudc.

3.4 Khai luong riéng (d) clia thudc thit ddm dac dugdc tinh bang gam trén mililit (g/ml).

3.5 Khi xac dinh d6 chudn hé sé néng do6 (K) clia dung dich, thi 1ay két qua trung binh cong clia ba két

qua xac dinh ti€n hanh song song cho timng phép xac dinh.

3.6 Viéc xay dung lai d6 thi chuédn (cho phuong phap so mau; quang phé hap thu nguyén t...) tién

hanh dinh ky theo khuyén cao clia nha san xuét thiét bi theo cach lam néu trong tiéu chuan nay.
3.7 Céac chi tieu phan tich dudc tién hanh trén mau thi dudc chuén bi theo diéu 6.

3.8 M@i chi tieu phan tich dudc tién hanh song song trén hai lugng can clia mau thl va mét thi nghiém
trdng (bao gébm cac luong thudc thr nhu néu trong tiéu chudn nhung khéng c6 mau thi) dé hiéu chinh

két qua.

Chénh léch gilta hai két qué xac dinh song song khong dudc vugt qua giGi han cho phép (dudc quy
dinh riéng cho tiing chi tiéu th). NEu nam ngoai gi6i han cho phép thi phai ti€n hanh phan tich lai.

3.9 K&t quéa cudi cung tinh bang phan tram, 1a trung binh céng clia hai két qua phan tich tién hanh
song song, lay dé&n 2 chir s6 cé nghia sau ddu phay.

4 Hoa chat - Thuéc thu

4.1 Hoa chat ran, thuéc thir

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

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

4.1.3 Natri tetraborat (Na,B,0;) khan.

4.1.4 Kali pyrosunfat (K,S,0;) hoac kali hydrosunfat (KHSO,)

4.1.5 Hbén hop nung chay 1: Trén déu Na,CO, (4.1.1) v6i Na,B,0; (4.1.3) theo ty |& khéi luong 2 : 1,

b&o quén trong binh nhuya kin.

4.1.6 Ho6n hop nung chdy 2: Trén déu Na,CO, (4.1.1) vé6i K,CO, (4.1.2) va Na,B,0;, (4.1.3) theo ty &
khai lugng 1 : 1 : 1, bao quan trong binh nhua kin.

4.1.7 Amoni clorua (NH,CI) tinh thé.

4.1.8 Chi thi mau fluorexon 1 %:

Nghién min va tron déu 0,1 g fluorexon véi 10 g kali clorua (KCI); bdo quan trong lo thuy tinh mau.
4.2 Hoa chat long, thudc thu

4.2.1 Axit clohydric (HCl) dam dac d= 1,19.
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4.2.4

4.2.5

4.2.6

4.2.7

4.2.8
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Axit clohydric (HCI), pha loang (1+1).
Axit flohydric (HF), dam dac d= 1,12.
Axit sunfuric (H,SO,), dam dac d= 1,84.
Axit sunfuric (H,SO,), pha loang (1+1).
Axit sunfuric (H,SO,), pha loang (1+20).
Axit sunfuric (H,SO,), pha loang (1+250).

Axit phosphoric (H,PO,) ddm dac,d = 1,71 + 1,75.

4.2.9 Axit axetic (CH,COOH) dam dc, d = 1,05 + 1,06.

4.2.10

4.2.11

4.2.12

4213

Amoni hydroxit (NH,OH) dam dac, d = 0,88.
Amoni hydroxit (NH,OH), pha loang (1+1).
Metanol (CH;OH), d= 0,792 hoac etanol (C,H;OH) d= 0,789.

Amoni molipdat ((NH,)sMo,0,,.24H,0), dung dich 5%: Hoa tan 25 g amoni molipdat vao 200

ml nuéc, dun néng cho tan (néu dung dich duc thi phai loc), thém nuéc thanh 500 ml. Thdi han st dung

khéng quéa 28 ngay ké tir ngay pha ché.

4.2.14

Dung dich khir: Hoa tan 15 g axit tatric (H,C,H,Og) va 1 g ascobic (CsHgOg) trong 100 ml nuéc.

B&o quan trong binh thuy tinh mau. Dung dich chi s dung trong 2 ngay dén 3 ngay.

4.2.15

Thié€c clorua (SnCl,): Hoa tan 1 g thiéc hat kim loai vao 50 ml axit clohydric d@m dac, dun séi

nhe dén tan hét. Dung dich st dung dugc trong 2 ngay dén 3 ngay.

4.2.16

4.2.17

4.2.18

4.2.19

4.2.20

4.2.21

4.2.22

4.2.23

4.2.24

4.2.25

Thuy ngan (Il) clorua (HgCl,), dung dich 5 %.

Urotropin (hecxametylen tetramin)(CgH,,N,), dung dich 30 %.
Urotropin (hecxametylen tetramin)(CgH,,N,), dung dich 10%.
Natri florua (NaF), dung dich 3 %.

Kali hydroxit (KOH), dung dich 25 %.

Natri hydroxit (NaOH), dung dich 30 %.

Natri hydroxit (NaOH), dung dich 10 %.

Kali xyanua (KCN), dung dich 5 %.

Axit sunfosalixylic, dung dich 10 %.

Diantipyril metan, dung dich 2 % :
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Hoa tan 20 g thuéc th{r vao 300 ml nudc da c6 san 25 ml axit sunfuric ddm dac, thém tiép 2 g dén 3 g

ascobic (C4H;Og), pha lodng thanh 1 000 ml. Bao quan trong chai thuy tinh mau.

4.2.26 Dung dich dém pH = 5,5: Hoa tan 100 ml axit axetic (4.2.9) vao 500 ml nuéc, khudy cho tan.
Thém vao 100 ml amoni hydroxit (NH,OH) dam dac (4.2.10), thém nuéc thanh 1 000 ml.

4.2.27 Hbén hop axit (H,SO, +H;P0O,): Hoa tan tir tir 150 ml axit sunfuric ddm d&c (4.2.4) vao 700 ml

nudc, dé ngudi réi thém vao 150 ml axit phosphoric (4.2.8), khuady déu.

4.2.28 Dung dich chi thi bari diphenylamin sunfonat 0,1%: Hoa tan 0,1 g thudc thi bari diphenylamin

sunfonat trong 100 ml nudc.
4.2.29 Dung dich chi thi phenolphtalein 0,1 % : Hoa tan 0,1 g chi thi trong 100 ml etanol.

4.2.30 Dung dich chi thi xylenol da cam 0,1 %: Hoa tan 0,1 g thudc thi xylenol da cam trong 100 ml
nudce.

4.2.31 Dung dich EDTA 0,01 %: Hoa tan 10 g mudi dinatri etylen diamin tetra axetic axit dihydrat
(Na,H,,C,,05N,.2H,0) trong 200 ml d&n 300 ml nudc, dun nhe va khudy dén tan trong. D& ngudi va
thém nudc thanh 1 000 ml.

4.2.32 Dung dich EDTA tiéu chudn 0,01M: Pha tl 8ng fixanal.
4.2.33 Dung dich tiéu chuan k&m axetat Zn(CH,COO), 0,015M:

Hoa tan khoang 3,4g dén 3,5 g Zn(CH,C0OO0),.2H,0 vao 200 ml nudc, thém vao 2 ml axit axetic dam
d&c, dun dén tan trong, dé ngudi, chuyén vao binh dinh mic dung tich 1 000 ml, thém nuéc dén vach,

l3c déu.

* Xac dinh hé sé ndng dod (K) clia dung dich k&m axetat 0,015M:

L&y 20 ml dung dich EDTA 0,01M (4.2.32) vao céc dung tich 100 ml, thém nu6c dén thé tich khoang
50 ml réi thém vao 10 ml dung dich dém pH= 5,5 (4.2.26) va 1 dén 2 giot chi thi xylenol da cam
(4.2.30). Bun néng dung dich d&n khoang 60 °C — 70 °C. Dung dung dich kém axetat pha dugc chuin
d6 dung dich trong c6c dén khi dung dich chuyén tir mau vang sang mau héng. Ghi thé tich dung dich

kém axetat tiéu thu (V,).

Hé s6 K dudc tinh theo cong thiic:

K = 1,5 % Vepra
Van

trong dé
Veora  la thé tich dung dich EDTA 0,01M I8y dé chuén dd, tinh bang mililit;

Vs, la thé tich dung dich k&m axetat tiéu thu, tinh bang mililit.

4.2.34 Dung dich tiéu chuén K,Cr,0, 0,05N: pha tir 6ng fixanal.

4.2.35 Dung dich tiéu chun géc - silic dioxit (SiO,= 0,400 mg/ml):
8
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Nung chay 0,2 g silic dioxit (83 dudc nung & 1 000 °C + 50 °C dén khéi luong khong déi) trong chén
bach kim véi 3 d&n 4 g hén hdp nung chay 1 trong 16 & nhiét d6 950 °C + 50 °C trong thdi gian 30 min
dén 40 min. D& ngudi, chuyén khéi nung chay vao céc da cé sadn 200 ml nudc va 10 g natri hydroxit ,
dun t6i tan trong. D& ngudi, chuyén toan bd dung dich vao binh dinh miic dung tich 500 ml, thém nuéc

t6i vach miic, 1ac déu. Bao quan dung dich trong binh nhua kin.

Dung dich tiéu chuén 1am viéc (SiO,= 0,020 mg/ml): L&y 25 ml dung dich tiéu chudn géc vao binh dinh
mic dung tich 500 ml, thém nudc téi vach mc, 1ac déu. Dung dich chi sir dung trong ngay.

*  Xay dung dé thi chuén:

L&y 11 binh dinh miic dung tich 100 ml, cho vao méi binh lan lugt 0 ml; 1,0 ml; 2,0 ml; 4,0 ml; 6,0 ml;
8,0 ml; 10,0 ml; 12,0 ml; 16,0 ml; 20,0 ml; 25,0 ml dung dich silic dioxit lam viéc (SiO, = 0,020 mg/ml).
Dung 6ng dong thém vao cac binh khoang 40 ml dung dich axit sunfuric (1+250) (4.2.7). Sau d6 thém
vao 10 ml dung dich amoni molipdat 5 % (4.2.13), l&c déu (thdi diém 0). Sau 20 min thém 5ml dung
dich kh(r (4.2.14) va dung dung dich axit sunfuric (1+ 250) (4.2.7) dinh miic thanh 100 ml, I&c déu. Sau
30 min, tién hanh do mat d6 quang cla cac dung dich mau & buéc séng A= 800 nm — 820 nm, dung

dich so sanh 1a mau tréng.

Tu ham luogng SiO, trong tiing binh va gia tri d6 hap thu quang tuong (ing, xay dung dé thi chuan.
4.2.36 Dung dich tiéu chuan géc sat (I11) oxit (Fe,0, = 0,250 mg/ml):

Hoa tan 0,25 g sat (Ill) oxit sdy khd & nhiét dd 105 °C + 5 °C vao céc da c6 sén 50 ml axit clohydric

(1+1), dun nhe dén tan trong. D& ngudi va chuyén toan bd dung dich vao binh dinh mic dung tich

1 000 ml, thém nudc t6i vach muc, l&c déu.

Dung dich tiéu chuén lam viéc (Fe,O, = 0,050 mg/ml): Ldy 50 ml dung dich tiéu chudn géc vao binh
dinh mdc dung tich 250 ml, thém nuéc t6i vach mirc, 1ac déu.

*  Xay dung dé thi chuén:

L&y 11 binh dinh mdc dung tich 100 ml, cho vao méi binh 1an luot 0,0 ml; 1,0 ml; 2,0 ml; 4,0 ml; 6,0 ml;
8,0 ml; 10,0 ml; 12,0 ml; 16,0 ml; 20,0 ml; 250 ml dung dich sat (lll) oxit lam viéc
(Fe,0, = 0,050 mg/ml). Thém nuéc dén thé tich khoang 50 ml, thém ti€p 10 ml dung dich axit
sunfosalixylic 10 % , sau d6 thém tiing giot amoniac (1+1) cho d&n khi dung dich chuyén sang mau

vang, cho du thém khoang 1ml nita. Thém nuéc dén vach dinh muc, lac déu.

Sau khoadng 15 min dén 20 min tién hanh do dé hap thu quang cla dung dich & budc séng

A =420 nm — 430 nm. Dung dich so sanh 1a mau trang.
Xay dung d6 thi chuan tir luong sat (111) oxit cé trong mbi binh va gia tri d6 hap thu quang tuong (ng.

4.2.37 Dung dich tiéu chuan géc - titan dioxit (TiO,= 0,100mg/ml):
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Can 0,3005 g dikali hexafluorotitan (K,TiFs) da sdy khod & nhiét dé 105 °C + 5 °C vao chén bach kim,
thém tir 10 ml dén 15 ml dung dich axit sunfuric (1+1) (4.2.6) 1am bay hai trén bép dén kho, thém tiép
5 ml axit sunfuric (1+1) (4.2.6) nira, ti€p tuc lam bay hai dén khé va ngiing béc khéi trdng. Chuyén cac
chat trong chén bach kim vao céc thuy tinh bang dung dich axit sunfuric (1+20), thém vao c6c 5 ml axit
sunfuric (1+1) nifa va dun t6i s6i. Chuyén dung dich vao binh dinh mic dung tich 1 000 ml, dung axit
sunfuric (1+20) dinh mirc, 13¢c déu.

Dung dich tiéu chuén lam viéc (TiO, = 0,040 mg/ml): L&y 100 ml dung dich tiéu chuan géc vao binh

dinh mdc dung tich 250 ml, thém axit sunfuric (1+20) t6i vach mic, 13c déu.

4.2.38 Dung dich tiéu chuan géc — Natri oxit (Na,O = 0,200 mg/ml):

Hoa tan 0,3772 g natri clorua (NaCl) da say khé & nhiét dé 110 °C + 10 °C vao nudc, chuyén vao binh
dinh mitc dung tich 1 000 ml, thém nudc t6i vach mic, 13c déu. Bao quan trong binh polyetylen.

Dung dich tiéu chuén lam viéc (Na,0 = 0,010 mg/ml): L4y 25 ml dung dich tiéu chuan géc vao binh
dinh mdc dung tich 500 ml, thém nuGc t6i vach miic, lac déu.

4.2.39 Dung dich tiéu chuén géc — Kali oxit (K,O = 0,200 mg/ml):

Hoa tan 0,3166 g kali clorua (KCl) da say khoé & nhiét d6 105 °C + 5 °C vao nudc, chuyén vao binh dinh
mdc dung tich 1 000 ml, thém nudc téi vach miic, 1ac déu. Bao quan trong binh polyetylen.

Dung dich tiéu chuén lam viéc (K,0O = 0,010 mg/ml): Ly 25 ml dung dich tiéu chuan géc vao binh dinh
mic dung tich 500 ml, thém nudc téi vach mc, 1ac déu.

4.2.40 Dung dich tiéu chuan géc — Magié oxit (MgO = 1 000 pg/ml):

Hoa tan 1,000 0Og magié oxit (MgO) (da dudc nung & nhiét 6 1 000 °C + 50 °C dén khéi luong khéng
déi) vao coc da co san 40 ml axit clohydric (1+1), dun nhe dén tan trong. D& ngudi va chuyén toan bo

dung dich vao binh dinh mic dung tich 1 000 ml, thém nudc t6i vach miic, lac déu.

Dung dich tiéu chuén lam viéc (MgO = 10 pg/ml): L&y 5 ml dung dich tiéu chuan géc vao binh dinh miic
dung tich 500 ml, thém nuéc t6i vach mirc, 13c déu.

*  Xay dung dé thi chuén:

L4y 11 binh dinh m(c dung tich 100 ml, 14n lugt thém cac thé tich dung dich tiéu chudn magié oxit 1am
viéc (MgO= 10 ug/ml)(4.2.41) theo th( tu: 0,0 ml; 1,0 ml; 2,0 ml; 3,0 ml; 4,0 ml; 6,0 ml; 8,0 ml; 10,0 ml;

12,0 ml; 14,0 ml; 16,0 ml. Lugng magié oxit trong cac binh nay l1an lugt [a 0 pg; 10 pg; 20 pg; 30 pg;
40 pg; 60 ng; 80 ug; 100 pg; 120 pg; 140 ug va 160 pg, thém nudc dén vach miic, I&c déu.

Thuc hién thao tac do magié trén may quang phé hap thu nguyén t& nhu da thuc hién & phan trén,
dung dung dich trong binh khong chira magié lam dung dich so sanh. Ghi gia tri do cla ting binh. TU
luong magié oxit trong méi binh va gia tri do dugdc trén may tuong (ing, xay dung d6 thi chuén.
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5 Thiét bi, dung cu

5.1 Can phan tich c6 d6 chinh xac 0,0001 g.

5.2 Tu say dat nhiét 3o 300 °C + 5 °C ¢6 bd phan diéu chinh nhiét do.

5.3 Lo nung dat nhiét dd 1 000 °C + 50 °C c6 b phan diéu chinh nhiét do.
5.4 Chén bach kim dung tich 30 ml hoac 50 ml.

5.5 Binh hut am dung cho phan tich

5.6 Giay loc dinh lugng khong tro cac loai :

— loai chay nhanh (dudng kinh 16 trung binh khoang 20 um).

— loai chay trung binh (dudng kinh 16 trung binh khoang 7 um).

—  loai chdy cham (duding kinh 16 trung binh khoang 2 um).

5.7 Giay pH

5.8 Chay, c6i bang ma n3o.

5.9 May cat nuéc.

5.10 Ta hat hai doc.

5.11 Bép dién, bép cach cat, kiém soat dudgc & 400 °C.

5.12 Binh dinh murc, dung tich 25 ml, 100 ml, 200 ml, 250 ml, 500 ml, 1 000 ml.
5.13 Pipet, dung tich 1 ml, 2 ml, 5 ml, 10 ml, 25 ml, 50 ml.

5.14 Buret 10 ml va 25 ml, c6 vach chia chinh xac dén 0,05 ml ho&c 0,1 ml.
5.15 6ng dong, dung tich 10 ml, 20 ml, 25 ml, 50 ml, 500 ml.
5.16 Coc, binh tam giac céac loai bang thuy tinh

5.17 May so mau quang dién hoac ph67 quang ké& UV - VIS, c6 kha nang do mat doé quang (dd hap
thu quang) & budc séng tir 380 nm dén 850 nm.

5.18 May quang phd hap thu nguyén tir co trang bi thich hop dé xac dinh kali, natri va magié.
6 L3y mau va chuan bi mau

6.1 Lay mau

Mau th&r dung cho phan tich hoa hoc dudc 1ay theo cac quy dinh vé lay va chudn bi mau theo
TCVN 4787 : 2001.
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6.2 Chuan bi mau thir

MAu th{r dua t6i phong thi nghiém dudc d8 trén td gidy lang, trai thanh 16p méng. Dung phuong phap
chia tu 18y khodng 25 g, nghién nho trén c6i ma nao thanh bét min (c& hat 0,063 mm) dé lam mau

phan tich hoa hoc, phan con lai bao quan trong lo thuy tinh day kin lam mau luu.

Viéc chudn bi mau phai dudc tién hanh cang nhanh cang tét dé mau ti€p xdc véi khdng khi xung quanh

trong thdi gian nhoé nhét.

S&y mAu phan tich & nhiét dd 105 °C + 5 °C dén khdi lugng khéng dbi.

7 Phuong phap tha

7.1 Xac dinh ham lugng mat khi nung

Thuc hién theo diéu 7.1 ca TCVN 141 : 2008.

7.2 Phan giai mau

Céc phép phan tich dugc thuc hién sau khi mau xi mang da dudc phan huy hoan toan.

7.2.1 V6i mau cé6 ham lugng Al,O, khong nhé hon 68,0 % va ham ludng SiO, khéng 16n hon
2,0%

Can 0,2 g mau chinh xac dén 0,0001 g cho vao chén bach kim, da c6 sén 3 g dén 4 g hén hgdp nung
chay 1 (4.1.5). Pht |én trén thém mét I16p hén hop nung chdy nita (khodng 2 g) réi nung phan huy mau
4 nhiét dd 1 000 °C + 50 °C. Sau khodng 30 dén 40 min I&y chén ra, l1&c nhe khéi chay trong chén
chiing 1 min réi cho lai chén vao 16 va nung ti€p 15 min nita. Lay chén khdi 16 khi hén hop con chay
I6ng, nghiéng thanh chén va xoay tron nhe chén dé hén hdp chay bam thanh mét 16p moéng trén thanh
chén, dé& ngudi. Cho chén vao cdc thuy tinh dung tich 250 ml d& c6 sin 100 ml axit sunfuric (1+20)
(4.2.6), nghiéng chén bach kim dé ngdm mau trong axit 15 min. Bun nhe dung dich trong coc dé lam
tan mau, sau khi mau tan hét, dung HCI (1+1) (4.2.2) rira sach chén bach kim. Lam ngudi dung dich va

chuyén vao binh dinh mlc dung tich 250 ml, thém nuSc dén vach, 14c déu (Dung dich A).

Dung dich nay dung dé xac dinh cac thanh phan silic dioxit, sat (Ill) oxit, nhém oxit, canxi oxit, magié
oxit va titan dioxit c6 trong mau cé ham lugng Al,O, khéng nhd hon 68,0 % va ham luong SiO, khéng
I6n hon 1,0 %. (So dé 1)

7.2.2 Véi mau c6 ham lugng Al,O; tir 32,0 % dén 68,0 %

Can 0,5 g mau chinh xac dén 0,0001 g cho vao chén bach kim, da c6 sén tir 3 g dén 4 g hén hop nung
chay 2 (4.1.6). Pha 1&n trén thém mét I6p hén hdp nung chay nita (khodng 2 g) réi nung phan huy mau
4 nhiét @ 1 000 °C = 50 °C. Sau khoang 30 dén 40 min Iy chén ra, l&c nhe khéi chay trong chén
chiing 1 min réi cho lai chén vao 16 va nung tiép 15 min nita. L4y chén ra dé ngudi, ding dung dich axit
HCI (1+1) (4.2.2) dé& chuyén toan bd khéi nung chay vao bat s va rira sach chén bach kim. Hoa tan
khéi chay bang 20 ml axit clohydric dam d&c (4.2.1). Sau khi hoa tan khéi chay bang axit clohydric,
12
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thanh phan silic dioxit va tap chat sé& dudc x{ ly bang axit flohydric va axit sunfuric d& chuyén silic vé
dang dé bay hoi. Nung phan can con lai véi kali pyrosunfat, hoa tan thanh dung dich trong suét va gop
véi nuéc loc tach silic, dinh méc thanh 500 ml. S& dung phan nudc loc nay dé dinh ludng phan silic

dioxit hoa tan, sat (lll) oxit, titan dioxit, nhdm oxit, canxi oxit va magié oxit. (So do 2).
7.3 Xac dinh ham lugng silic dioxit

7.3.1 Xac dinh ham lugng silic dioxit bang phuong phap so mau

Phuong phap nay ap dung cho mau c6 ham lugng SiO, khéng 16n hon 2 %.

7.3.1.1 Nguyén tac

Trong méi trudng axit sunfuric (pH = 1,0 — 1,5), Si** tac dung véi amoni molipdat tao thanh phiic mau
vang (hdp chéat cla Mo®"). Dung axit ascobic khir phiic nay vé dang mau xanh (hop chat cia Mo®). Po
dé hap thu quang clia dung dich phiic mau xanh & buéc séng A = 800 nm — 820 nm hay dung kinh loc
mau do.

7.3.1.2 Céch tién hanh

L&y 20 ml dung dich A (7.2.1) vao binh dinh mic dung tich 100 ml, dung éng dong khoang 40ml dung
dich axit sunfuric (1+ 250) (4.2.7). Sau d6 thém vao 10 ml dung dich amoni molipdat 5 % (4.2.13), l4c
déu (thsi diém 0). Sau 20 min thém ti€p 5 ml dung dich khir (4.2.14) va dung dung dich axit sunfuric
(1+ 250) (4.2.7) dinh mdc thanh 100 ml, 13¢c déu. Sau 30 min, tién hanh do mat dé quang cla dung dich
mau & budc séng A= 800 nm — 820 nm, dung dich so sanh |& mau trdng. Ghi gia tri mat d6 quang do
dugc. T d6 thi chudn (4.2.35), tim s6 gam SiO, tudng Gng.

7.3.1.3 Tinh két qua

Ham luong silic dioxit (SiO,), tinh bang phan tram, theo cong thic:

Si0, = m =100

trong dé
m la khéi lugng SiO, tim dudc trén d6 thi chuan, tinh bang gam;
m, la khéi luong mau c6 trong dung dich a8y dem xac dinh silic dioxit, tinh bang gam.

Chénh I&éch cho phép gilta hai két qua xac dinh song song khéng 16n hon 0,04 %.

7.3.2 Xac dinh ham lugng silic dioxit tdng s&
Phuong phéap nay ap dung cho mau ¢6 ham luong SiO, 16n hon 2,0 %.

7.3.2.1 Nguyén tic

13
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—  TAach loai ion Bo bang metanol (hodc etanol) 6 dang metyl borac (hodc etyl borac) va cé can dung
dich mau th&r dé tach loai silic 8 dang khéng tan trong axit vé co; nung két tia & nhiét do
1 000 °C + 50 °C réi x ly bang dung dich axit flohydric dé loai silic 8 dang chat dé bay hoi

(silic tetraflorua), xac dinh dudc “luong silic dioxit chti yéu” cé trong mau.
— Lugng silic dioxit con lai trong dung dich dudc xac dinh theo phudng phap so mau.
—  Luong silic dioxit c6 trong mAu I téng sé luang silic dioxit xac dinh theo ca hai cach.

7.3.2.2 Céach tién hanh

7.3.2.2.1 Xac dinh “lugng silic dioxit ch(l yéu” ¢ trong mau béng phuong phap khéi lugng

Thém khoang 20 ml metanol (4.2.12) vao bat sit c6 chira dung dich mau da phan huy (7.2.2), khudy
déu va co lén bép cach thuy hoic cach cat. Khi mau hoi sén sét, thém vao bat 5ml axit clohydric dam

dac va 20 ml metanol nita, khudy déu va c6 dén khé.

Khi cac chat trong bat st gan kho kiét, dung diia thuy tinh d&m nat cac hat mudi méi tao thanh. Sau khi

mau khd, tiép tuc cé6 mau thém khodng 1 h d&n 1,5 h dén kho kiét.

Lam ngudi bat s, thém vao 15 ml axit clohydric d@m dic, dé 10 min cho ngdm. Thém ti€p khoang

80 ml nudc, dun sobi va khudy cho tan mudi.

Loc dung dich qua gidy loc chay trung binh, phan nuéc loc thu vao binh dinh mdc dung tich 500 ml.
Dung nudc cat néng rlra sach bat s va gidy loc dén hét axit (th(r bang gidy pH). Cho gidy loc ¢ chira
két tha vao chén bach kim réi dét chay gidy loc trén bép dién. Nung chén va két tla & nhiét do
1 000 °C + 50 °C trong khoang 1 h d&n 1,5 h. Lam ngudi chén bach kim trong binh hit 4m dén nhiét 6
phong va can. Lap lai qua trinh nung & nhiét dé trén khoang 15 min, lam ngudi va can dén khi thu ducc
khéi lugng khéng déi (m,).

Tam u6t két tha trong chén bang vai giot nudc, thém vao chén 3 giot dén 4 giot axit sunfuric (1+1)
(4.2.5) va 10 ml axit flohydric d@m dac (4.2.3), lam bay hai chat ch(ra trong chén trén bép dién dén kho.
Thém ti€p vao chén 3 ml dén 4 ml axit flohydric nita, tiép tuc lam bay haoi trén bé&p dién dén khi khéng
con khéi trdng. Nung lai chén bach kim va can & nhiét & 1 000 °C + 50 °C trong khoang 30 min dén

khéi lugng khéng déi. LAy chén ra dé ngudi trong binh hat &m dén nhiét dd phong va can (m,).

Nung can con lai trong chén bach kim véi khodng 2 g dén 3 g kali pyrosunfat (4.1.4) & nhiét do
750 °C + 50 °C d@én tan trong. Lam ngudi chén bach kim va hoa tan khéi chay trong cdc thuy tinh da cd
50 ml nuéc va 10 ml axit clohydric d@m dac, dun tGi tan trong réi lam ngudi va gop dung dich nay Vi
phan nuéc loc cé trong binh dinh miic dung tich 500 ml & trén, thém nudc dén vach mic, lac déu, thu
dugc dung dich B. Dung dich nay dung dé xac dinh cac thanh phan silic dioxit hoa tan, s&t (lll) oxit,
nhém oxit, canxi oxit, magié oxit va titan dioxit c6 trong mau xi méng alumin cé ham luong Al,O, trong
khoang 32,0 % dén 68,0 %.
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7.3.2.2.2 Xac dinh luong silic dioxit con lai trong dung dich bang phuong phap so mau

L&y 20 ml dung dich B (7.3.2.2.1) va ti€én hanh xac dinh luong silic dioxit hoa tan trong dung dich bang
phuong phap so mau nhu 4 diéu 7.3.1.1.

7.3.2.3 Tinh két qué

7.3.2.3.1 Ham lugng silic dioxit (SiO,) chil yéu ¢c6 trong mau, tinh b&ng phan tram, theo céng thic:

MMOO
m

SiO, =

trong dé
m, la khéi lugng chén va két tia trudc khi x( ly bang axit flohydric (HF), tinh bang gam;
m, la khéi lugng chén va két tlia sau khi x{ ly bang axit flohydric (HF), tinh bdng gam;
m |a khéi lugng mau c6 trong dung dich 18y dé phan tich, tinh badng gam.

7.3.2.3.2 Ham lugng silic dioxit (SiO,) hoa tan (con lai) ¢6 trong dung dich tinh theo cong thic diéu

7.3.1.3 cla tiéu chuan nay.

7.3.2.3.3 Ham lugng silic dioxit t6ng s6 bang téng cac ham lugng tinh toan dudc trong céac diéu
7.3.2.3.1 va 7.3.2.3.2 clia tiéu chuén nay.

Chénh I&ch cho phép gilta hai két qua xac dinh song song khéng 16n hon 0,20 %.

7.4 Xac dinh ham lugng sat (Ill) oxit

7.4.1 Xac dinh ham lugng sat (lll) oxit bing phuong phap so mau
Phuong phéap nay ap dung cho mau c6 ham luong Fe,O, khang 16n hon 2,5 %.
7.4.1.1 Nguyén tac

Trong méi trudng amoniac, ion Fe** tao véi thudc th(r axit sunfosalixylic phiic chat mau vang, co cuc
dai hap thu tai budc séng A= 420 nm — 430 nm, cudng dd mau cutia phdc ty 1& vGi néng do Fe** cé trong
dung dich.

7.4.1.2 Cach tién hanh

Tuy thudc vao lugng Fe®* co trong dung dich, 1ay mét thé tich xac dinh (25 ml; 20 ml hoc 10 ml) cia
dung dich A (7.2.2.1) hoac dung dich B (7.3.2.2) vao binh dinh m{ic dung tich 100 ml, thém nuGc dén
thé tich khoang 50 ml, thém ti€p 10 ml axit sunfosalixylic 10 % (4.2.24), sau d6 thém tiing giot amoniac
(1+1) (4.2.11) cho dén khi dung dich chuyén sang mau vang, cho du thém khoang 1 ml nita. Thém

nudc dén vach dinh muc, lac déu.
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Sau khoadng 15 min dén 20 min tién hanh do méat d6 quang cla dung dich & budc song
A =420 nm - 430 nm. TU gia tri & hap thu quang do dudc, dua vao dé thi chuén (4.2.38), tim dudc
luong sat (111) oxit c6 trong binh.

7.4.1.3 Tinh két qua

Ham luong sét (l11) oxit (Fe,O,), tinh bang phan trdm, theo cong thic:

m, x100
F6203 = T
trong d6

m, la kh6i luong Fe,O, tim dudc trén dudng chuén, tinh bang gam;

m  la khéi luong mau I&y dé phan tich, tinh bang gam.

Chénh I&éch cho phép gilta hai két qua xac dinh song song khéng 16n hon 0,05 %.

7.4.2 Xac dinh ham lugng sat (lll) oxit bing phuong phap chuan dé oxi hoa khir
Phuong phap nay ap dung cho mau c6 ham lugng Fe,0, 16n hon 2,5 %.
7.4.2.1 Nguyén tac

Khir st Fe™ trong trong dung dich dén st Fe*? bang Sn*2. Sau d6 chudn d6 Fe*? bang dung dich
kalidicromat tiéu chudn véi chi thi bari diphenylamin sunfonat, két thic chudn d6 khi dung dich chuyén

sang mau tim xanh.
7.4.2.2 Cach ti€n hanh

L&y 200 ml dung dich B (7.3.2.2.1) vao cdc thuy tinh dung tich 250 ml. C6 can dung dich trén bép dién
hay bép cach cat dén thé tich khoang 25 ml d&n 30 ml. Nho tir tir tiing giot SnCl, (4.2.15) vao dung dich
dang nbng cho dén khi dung dich hét mau vang, cho du thém 1 giot nira. Pha lodng ngay dung dich
bang nudc dén thé tich khodng 100 ml, thém tiép 5 ml thiy ngan (ll) clorua 5 % (4.2.16), dung dich c6
két ta trang van lua. (N&u trudng hop dung dich khéng cé két tla trdng van lua, hodc két tia véon mau
xam thi phai ti€n hanh lai). Thém vao 15 ml hén hop axit (H,PO,+H,S0O,) (4.2.27) va 4 - 5 giot chi thi
bari diphenylamin sunfonat (4.2.28)

Chuén d6 dung dich bang K,Cr,0, 0,05N dén khi dung dich c6 mau tim xanh bén trong 30 s. Ghi thé
tich dung dich K,Cr,O; tiéu thu (V) .

7.4.2.3 Tinh két qua

Ham luong sét (I11) oxit (Fe,0,), tinh bang phan tram, theo céng thic:
0,0039925 x V y
m

Fe,O; = 100
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trong dé
0,0039925 la s6 gam Fe,O, g véi 1 ml dung dich K,Cr,0, 0,05N;
\ la thé tich dung dich K,Cr,0, 0,05 N tiéu thu, tinh bang mililit;
m la khéi luong mau 1ay dé phan tich, tinh b&ng gam.
Chénh I&éch cho phép gilta hai két qua xac dinh song song khéng 16n hon 0,20 %.
7.5 Xac dinh ham lugng nhom oxit
7.5.1 Nguyén tac

Tach nhém khdi cac thanh phan khac réi cho AP tao phiic véi EDTA du & pH = 5,5. Chuén dé luong du
EDTA bang dung dich kém axetat véi chi thi xylenol da cam (Ian th(t nhat). Cho natri

florua (NaF) tac dung véi phic chat clia nhém dé day ra mét lugng EDTA tuong (ing v6i nhém. Chuén
do (Ian th( hai) luong EDTA bi ddy ra bang dung dich k&m axetat tiéu chuén, tir d6 tinh ra ham luong

nhdm oxit c6 trong mau.
7.5.2 Cach tién hanh
7.5.2.1 V6i mau c6 ham lugng Fe,O, khdng 16n hon 2,5 %.

L&y 20 ml dung dich A (7.2.1) hoac 25 ml dung dich B (7.3.2.2.1) vao c6c thuy tinh dung tich 250 ml,
thém khoang 1 g - 2 g amoni clorua (4.1.7), dun néng dung dich, trung hoa bang amoni hydroxit (1+1)
(4.2.11) dén khi bat dau xuét hién két tla hydroxit, hoa tan két tla trd lai bang 1 - 2 giot axit clohydric
(1+1) (4.2.2). Thém t& tr 30 ml dung dich urotropin 30 % (4.2.17) r6i dun néng dung dich dén gan soi.
Loc néng dung dich chira két tla qua gidy loc chay nhanh, rita c6c va két tla khoang 5 - 7 1an bang
dung dich urotropin 10% (4.2.18). Hoa tan trd lai két ta c6 trén phéu loc bang axit clohydric (1+1) vao

cdc, rlra bang nudc néng dén hét phan (g axit (thlr bang gidy pH).

Thém vao phan nudc loc thu dudc khoang 20 ml dung dich EDTA 0,01 % (4.2.31), thém ti€p khoang 1
dén 2 giot chi thi phenolphtalein 0,1% (4.2.29). Dung dung dich natri hydroxit 10 % (4.2.22) va dung
dich axit clohydric (1+1) diéu chinh dung dich t6i méi trudng trung tinh (dung dich mat mau hong), thém
tiép khoang 15 ml dung dich dém pH = 5,5 (4.2.26).

Bun néng dung dich dén khoang 60 °C — 70 °C, thém vai giot chi thi xylenol da cam (4.2.30) va dung
dung dich k&m axetat tiéu chuan 0,015M (4.2.33) chudn d6 dén khi dung dich chuyén t&f mau vang
sang hong (lan th nhat).

Thém tiép vao céc khodng 15 ml dung dich NaF 3 % (4.2.19), dun s6i dung dich khoang 3 min, dé
ngudi t6i khodng 60 °C — 70 °C rdi chudn d6 lai (Ian th( hai) bang dung dich kém axetat tiéu chuén
0,015 M dén khi dung dich chuyén t&f mau vang sang mau héng. Ghi thé tich dung dich tiéu thu khi
chudn d6 1an tha hai (V).
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7.5.2.2 V&i mau c6 ham luong Fe,0, 16n hon 2,5 %

L&y 50 ml dung dich B (7.3.2.2.1) va ti€n hanh tach loai Me(OH), bang urotropin réi hoa tan cac két tia
Me(OH), bang HCI (1+1) tré lai c6c nhu da néu trong (7.5.2.1).

Thém vao phan nudc loc thu dugc khodng 50 ml natri hydroxit 30 % (4.7.21), dun séi dung dich 5 min.
Lam ngudi va chuyén vao binh dinh miic dung tich 250 ml, thém nudc ti vach mic, I&c déu. Loc dung
dich qua gidy loc chdy nhanh kho, phéu kho, vao binh nén khé; dung dich loc nay ding dé xac dinh

nhom theo céch tién hanh sau:

L&y 100 ml dung dich vao cdc thuy tinh dung tich 250 ml, thém khoang 20 ml dung dich EDTA 0,01 %
(4.2.31) r6i diéu chinh mai trudng va tién hanh chun dé xac dinh ham lugng nhém oxit & pH = 5,5 nhu
cac thao tac sau khi thém EDTA 0,01 % cuUa diéu 7.5.2.1.

7.5.2.3 Tinh két qua

Ham lugng nhém oxit (Al,O,), tinh bang phan tram, theo céng thic:
0,0007647 xV, xK

m

AlLO, = x100

trong dé
0,0007647  la s6 gam Al,O, ng vGi 1 ml dung dich kém axetat 0,015M;
Vz, la thé tich dung dich k&m axetat 0,015M tiéu thu khi chudn d6 l1an tht hai, tinh bang
mililit;
K la hé s6 néng d6 dung dich kém axetat 0,015M (4.2.33);
M la khéi luong mau 1ay dé phan tich, tinh b&ng gam.

Chénh léch cho phép gilta hai két qua xac dinh song song:

— khéng 16n hon 0,35 % khi ham lugng Al,O; < 45 %;

— khéng 16n hon 0,50 % khi ham lugng Al,O; > 45 %.

7.6 Xac dinh ham lugng canxi oxit

7.6.1 Nguyén tic

Loai Fe**, AI**, Ti**... khoi dung dich chira Ca®" va Mg?* bang amoni hydroxit; chuan dé lugng Ca? bang
dung dich EDTA tiéu chuén véi chi thi fluorexon trong méi truding kiém kali hydroxit (pH > 12).

7.6.2 Cach ti€n hanh

L&y 100 ml dung dich A (7.2.1) hoic 100 ml dung dich B (7.3.2.2.1) vao cdc thuy tinh dung tich 250 ml,
thém khoang 2 g amoni clorua (4.1.7), dun néng dung dich dén 70 °C — 80 °C, nho tiing giot amoni
hydroxit (1+1) (4.2.11) dén khi bat dau xuét hién két tla hydroxit, cho du tr 1 dén 2 giot nira.
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DBun néng dung dich & nhiét d6 trén khoang 20 min d&n 30 min. Lam ngudi dung dich va chuyén toan
bd dung dich va két tlia vao binh dinh mlc dung tich 250 ml, thém nuéc dén vach mic, 14c déu. Loc
dung dich qua gidy loc qua gidy loc chay nhanh khd, phéu khé, vao binh nén khé; dung dich loc nay

dung dé xac dinh canxi oxit va manhé oxit.

L&y 100 ml dung dich loc vao céc thuy tinh dung tich 250 ml, thém ti€p 20 ml dung dich kali hydroxit
25 % (4.2.20), thém 2 ml dung dich kali xyanua 5 % (4.2.23) va mét it hdn hop chi thi fluorexon 1 %
(4.1.6) — dung dich c6 mau xanh huynh quang.

Dat céc 1én trén nén den, dung dung dich tiéu chudn EDTA 0,01M (4.2.32) chuén d6 dén khi dung dich
chuyén t&f mau xanh huynh quang sang héng. Ghi thé tich EDTA tiéu thu (V), ti€n hanh song song mot

thi nghiém trédng dé hiéu chinh két qua.

7.6.3 Tinh két qua

Ham luong canxi oxit (Ca0), tinh bang phan tram, theo cong thic:

0,00056 x (V - VO)
m

Ca0 = x100

trong dé
0,00056 la s6 gam CaO Gngvdi 1 ml dung dich EDTA 0,01M;
V la thé tich dung dich EDTA 0,01M tiéu thu khi chu&n @6 lugng canxi, tinh bang
mililit;
V, la thé tich dung dich EDTA 0,01M tiéu thu khi chudn d6 mau tréng, tinh bang
mililit;
m la khéi lugng mau 1&y dé phan tich, tinh bang gam.

Chénh léch cho phép gilta hai két qua xac dinh song song:

— khéng 16n hon 0,20 % (khi ham lugng CaO < 30 %);

— khéng 16n hon 0,40 % (khi ham lugng CaO > 30 %).

7.7 Xac dinh ham lugng magié oxit
7.7.1 Nguyén tic

Sau khi phan giadi mau thanh dang dung dich, tach loai AI**, Fe*, Ti**...va tién hanh xac dinh ham luong
magié oxit trong mau bang phuong phap quang phé hap thu nguyén t éing véi ngudn biic xa don sic
c6 buéc séng 285,2 nm.

7.7.2 Cach tién hanh

L&y 25 ml dung dich loc (7.6.2) sau khi tach loai AP**, Fe*, Ti*"...vao binh dinh mic dung tich 100 ml,
thém nudc dén vach muc, 1ac déu. Thuc hién thao tac do magié trong binh trén may quang phé hap thu
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nguyén ti theo ding huéng dan st dung thiét bi cia nha san xuét. Tu gia tri (d6 hap thu) do dudc, dua
vao db thi chuén (4.2.40) tim ra néng dd MgO trong dung dich mau thi (C,,).

7.7.3 Tinh két qua

Ham lugng magié oxit (MgO) trong mau, tinh bang phan tram, theo céng thiic:

10° xC
%MgO = —~™ %100
trong dé
Cn la lugng magié oxit tim dudc trén dudng chuan, tinh bang microgam;
m la luong mau tuong Gng dem phan tich, tinh bang gam.

Chénh léch cho phép gilta hai két qua xac dinh song song khong 16n han 0,1 %.

7.8 Xac dinh ham lugng anhydric sunfuric (SO,)

Thuc hién theo diéu 7.11 trong TCVN 141 : 2008.

7.9 Xac dinh ham lugng kali oxit (K,0) va natri oxit (Na,0)

Thuc hién theo diéu 7.15 hoac 7.16 hodc Phu luc A trong TCVN 141 : 2008.

7.10 Xac dinh ham lugng titan dioxit (TiO,)

L&y 25 ml dung dich A (7.2.2.1) hodc 50 ml dung dich B (7.3.2.2.1) va thuc hién theo diéu 7.17 trong
TCVN 141 : 2008.

8 Bao cao két qua thir nghiém

Bao cao két qua thir nghiém bao goém it nhat cac thong tin sau:

-~ cac thong tin can thiét dé nhan biét mau thi moét cach day do;

- cac budc tién hanh thir khac véi quy dinh cla tiéu chudn nay (ghi r6 tai liéu vién dan);
- cac két qua th;

- ngay, thang, nam ti€én hanh th{ nghiém.
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