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t i ª u   c h u È n   q u è c   g i a                               TCVN 7948 : 2008 

                                                                                                 XuÊt b¶n lÇn 1 
 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

VËt liÖu chÞu löa Manhªdi – Cacbon   

Ph−¬ng ph¸p x¸c ®Þnh hµm l−îng cacbon tæng 

Magnesia  – Carbon refractories  – Determination of total carbon content  

 
 

 

 

 

 

 

 

 

1   Ph¹m vi ¸p dông 

Tiªu chuÈn nµy quy ®Þnh ph−¬ng ph¸p x¸c ®Þnh hµm l−îng cacbon tæng trong vËt liÖu chÞu löa    

Manhªdi – Cacbon. 

Tiªu chuÈn nµy cã thÓ ¸p dông cho vËt liÖu chÞu löa Alumin – cacbon, §«l«mi – cacbon theo         

TCVN 5441 : 2004.  

2   Tµi liÖu viÖn dÉn  

C¸c tµi liÖu viÖn dÉn sau ®©y lµ cÇn thiÕt khi ¸p dông tiªu chuÈn nµy. §èi víi c¸c tµi liÖu viÖn dÉn ghi 

n¨m c«ng bè th× ¸p dông b¶n ®−îc nªu. §èi víi c¸c tµi liÖu viÖn dÉn kh«ng ghi n¨m c«ng bè th× ¸p 

dông phiªn b¶n míi nhÊt, bao gåm c¶ phiªn b¶n söa ®æi (nÕu cã). 

TCVN 5441 : 2004  VËt liÖu chÞu löa - Ph©n lo¹i. 

TCVN 7190 : 2002  VËt liÖu chÞu löa - Ph−¬ng ph¸p lÊy mÉu. 

3   Quy ®Þnh chung 

3.1   ThiÕt bÞ sö dông ®Ó ph©n tÝch ph¶i cã ®Çy ®ñ c¸c giÊy chøng nhËn cã hiÖu lùc vÒ møc ®é chÝnh x¸c 

do c¸c c¬ quan cã thÈm quyÒn cÊp vµ ph¶i ®−îc kiÓm tra ®Þnh kú theo quy ®Þnh hoÆc khuyÕn c¸o cña 

nhµ s¶n xuÊt. 

3.2   ChØ tiªu ph©n tÝch ®−îc tiÕn hµnh trªn hai l−îng c©n cña mÉu thö vµ hai thÝ nghiÖm tr¾ng (bao gåm 

c¸c l−îng ho¸ chÊt thuèc thö  vµ c¸ch tiÕn hµnh ®· nªu trong tiªu chuÈn, nh−ng kh«ng cã mÉu thö) ®Ó 

hiÖu chØnh kÕt qu¶. 
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3.3   BiÓu thÞ kÕt qu¶ ph©n tÝch. 

− KÕt qu¶ ph©n tÝch lµ gi¸ trÞ trung b×nh céng cña hai lÇn thÝ nghiÖm liªn tiÕp, tÝnh b»ng phÇn tr¨m 

(%), lÊy hai ch÷ sè cã nghÜa sau dÊu phÈy. 

− Chªnh lÖch gi÷a hai kÕt qu¶ x¸c ®Þnh kh«ng ®−îc v−ît qu¸ giíi h¹n cho phÐp, nÕu v−ît giíi h¹n 

cho phÐp ph¶i tiÕn hµnh ph©n tÝch l¹i.    

4   Ho¸ chÊt, thuèc thö 

4.1   ChÊt hÊp thô cacbon ®ioxit: Ami¨ng tÈm kiÒm (NaOH) víi kÝch th−íc h¹t tõ 0,6 mm ®Õn 1,2 mm. 

4.2   ChÊt hÊp thô n−íc: Magie perclorat khan (Mg(ClO4)2) kÝch th−íc h¹t tõ 0,6 mm ®Õn 1,2 mm. 

4.3   ChÊt xóc t¸c: §ång oxit (CuO), d¹ng bét. 

4.4   MÉu chuÈn: Volfram cacbua chøa 6,1 % cacbon, Silic cacbua SiC chøa 29,43 % cacbon. 

4.5   Axit sulfuric ®Æc, d = 1,84 g/ml 

4.7   Oxy tinh khiÕt, 99,5 % 

4.6   Mì ch©n kh«ng.  

5    Dông cô, thiÕt bÞ 

5.1.   C©n ph©n tÝch cã ®é chÝnh x¸c 0,0001 g. 

5.2.   Chµy, cèi b»ng kim lo¹i (®ång, s¾t...). 

5.3.   Chµy, cèi m? n?o 

5.4.   Sµng cã kÝch th−íc lç: 0,063 mm; 0,10 mm; 0,20 mm. 

5.5.   Tñ sÊy ®¹t nhiÖt ®é 300 0C ± 10 0C, cã bé phËn ®iÒu chØnh nhiÖt ®é. 

5.6.   ThiÕt bÞ ph©n tÝch cacbon theo ph−¬ng ph¸p ®èt ch¸y – khèi l−îng. 
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Chó dÉn 

1   B×nh gi¶m ¸p 

2  HÖ thèng lµm s¹ch cã chøa ami¨ng kiÒm vµ magiª 

perclorat, theo tû lÖ (1:1), sö dông mì ch©n kh«ng ®Ó 

g¾n kÝn; 

3   Lß nhiÖt ®é cao kiÓu èng, ®¹t nhiÖt ®é 1300 0C ± 50 0C, 

cã bé phËn ®iÒu khiÓn; 

4  èng sø kÝch th−íc chiÒu dµi 800 mm, ®−êng kÝnh 

ngoµi 25 mm, ®−êng kÝnh trong 20 mm; 

5   CÆp nhiÖt ®iÖn; 

6  ThuyÒn sø kich th−íc 88 mm x 13 mm; 

7   §ång hå; 

8   èng khö n−íc; 

9;10 HÖ thèng hÊp thu CO2- (kÝch th−íc  

100 mm x 13mm, cã nót thuû tinh mµi) chøa chÊt hÊp 

thu (ami¨ng kiÒm; magiª perclorat vµ hçn hîp hai lo¹i 

nµy theo tû lÖ (1:1)); c¸c èng nh¸nh; c¸c èng nèi kÝch 

th−íc  6 mm x 9 mm; 5 mm x 7 mm vµ 4 mm x 6 mm; 

11   èng b¶o vÖ; 

12   B×nh axit sulfuric. 

 

H×nh 1 - S¬ ®å thiÕt bÞ ph©n tÝch cacbon theo ph−¬ng ph¸p ®èt ch¸y – khèi l−îng 

5. 7   ThiÕt bÞ ph©n tÝch cacbon theo ph−¬ng ph¸p ®èt ch¸y – hÊp thô hång ngo¹i 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Chó dÉn 

*Y1; Y2; Y3    c¸c van gi¶m ¸p, van ®iÒu khiÓn vµ van 3   HÖ thèng läc bôi vµ h¬i n−íc. 

4 
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th¶i khÝ. 

1    HÖ thèng lµm s¹ch cã chøa ami¨ng kiÒm vµ magiª 

perclorat, theo tû lÖ (11), sö dông mì ch©n kh«ng ®Ó 

g¾n kÝn. 

2    HÖ thèng ®èt.  

4   L−u l−îng kÕ 

5   HÖ thèng hÊp thô hång ngo¹i  

 

H×nh 2 – S¬ ®å thiÕt bÞ ph©n tÝch cacbon                                                                                   

theo ph−¬ng ph¸p ®èt ch¸y –  hÊp thô hång ngo¹i 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

    

Chó dÉn  

1  Nguån quang 

2  KÝnh läc 

3  Cöa hång ngo¹i 

4  èng hÊp thu 

5  B¶n läc quang 

6  Detector 

                        H×nh 3 - S¬ ®å nguyªn t¾c hÖ thèng hÊp thu hång ngo¹i 

6   LÊy mÉu vµ chuÈn bÞ mÉu thö  

6.1  LÊy mÉu  

MÉu vËt ®em ph©n tÝch ®−îc lÊy theo TCVN 7190 : 2002. 

6.2  ChuÈn bÞ mÉu thö 

Trén ®Òu mÉu thö, dïng ph−¬ng ph¸p chia t− lÊy kho¶ng 100 g, nghiÒn nhá ®Õn lät hÕt qua sµng 0,20 

mm. Dïng ph−¬ng ph¸p chia t− lÊy kho¶ng 50 g, tiÕp tôc nghiÒn nhá ®Õn lät hÕt qua sµng 0,10 mm (khi 

gia c«ng mÉu thö, nÕu dïng dông cô b»ng thÐp, ph¶i dïng nam ch©m ®Ó lo¹i s¾t lÉn vµo mÉu). Dïng 

ph−¬ng ph¸p chia t− lÊy kho¶ng tõ 15 g ®Õn 20 g, nghiÒn mÞn trªn cèi m· n·o ®Õn lät hÕt qua sµng 

0,063 mm lµm mÉu ph©n tÝch ho¸ häc, phÇn cßn l¹i b¶o qu¶n lµm mÉu l−u. MÉu ®Ó ph©n tÝch ®−îc sÊy 

ë nhiÖt ®é 105 0C ± 5 0C ®Õn khèi l−îng kh«ng ®æi. 

7   Nguyªn t¾c chung 

1 

4 

2 3 5 6 

2 3 

5 6 

1 
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§èt ch¸y mÉu thö cïng víi chÊt xóc t¸c ë nhiÖt ®é cao trong m«i tr−êng oxy ®Ó chuyÓn ho¸ toµn bé 

l−îng cacbon thµnh CO2, sö dung chÊt hÊp thô (ami¨ng kiÒm) hoÆc dùa vµo tÝn hiÖu hÊp thô hång 

ngo¹i t¹i b−íc sãng 4,26 µm cña CO2 ®Ó x¸c ®Þnh hµm l−îng cacbon tæng. 

 

 

8   Ph−¬ng ph¸p ®èt ch¸y – khèi l−îng 

8.1  C¸ch tiÕn hµnh 

KiÓm tra nguån ®iÖn vµ nguån khÝ oxy cÊp cho thiÕt bÞ. Liªn kÕt vµ lµm kÝn c¸c hÖ thèng theo h−íng dÉn 

®i kÌm cña thiÕt bÞ. Th«ng oxy ®Ó lo¹i trõ kh«ng khÝ trong kho¶ng thêi gian 5 min. N©ng nhiÖt ®é lß lªn 

®Õn 1200 0C, ®ång thêi duy tr× cÊp oxy theo tèc ®é h−íng dÉn cña thiÕt bÞ. Sau khi ®¹t nhiÖt ®é, tiÕp tôc 

cung cÊp oxi thªm kho¶ng 40 min n÷a. §ãng nguån c©p  oxy vµ  ®ãng toµn bé c¸c èng nèi. LÊy c¸c 

èng hÊp thô (9 vµ 10 trong H×nh 1) ra vµ dïng v¶i lôa lau s¹ch. SÊy c¸c èng hÊp thô trong tñ sÊy ®Õn 

khèi l−îng kh«ng ®æi råi lµm nguéi trong b×nh hót Èm ®Õn nhiÖt ®é phßng vµ c©n. LÆp l¹i thÝ nghiÖm cho 

®Õn khi chªnh lÖch cña hai lÇn c©n liªn tiÕp kh«ng v−ît qu¸ 0,2 mg (m2).  

C©n 0,1 g mÉu thö vµo thuyÒn sø. Thªm tiÕp kho¶ng 1,5 g ®ång oxit (4.3), phñ ®Òu lªn mÉu vµ ®−a 

thuyÒn vµo phÇn chÝnh gi÷a cña èng sø (H×nh 1). Lµm kÝn toµn bé hÖ thèng ®èt vµ më th«ng c¸c èng 

nèi víi èng hÊp thô. Trong qu¸ tr×nh nung ®èt, chó ý ph¶i duy tr× tèc ®é cÊp oxi theo h−íng dÉn cña thiÕt 

bÞ. Sau khi mÉu ®−îc nung ®èt ph©n huû hoµn toµn, tiÕp tôc cung cÊp oxi thªm kho¶ng 40 phót n÷a ®Ó 

®¶m b¶o toµn bé l−îng CO2 ®−îc ®−a ®Õn  ®Õn c¸c èng hÊp thô. §ãng kÝn nguån cÊp oxi vµ c¸c èng 

nèi. LÊy èng hÊp thô (9 vµ 10 trong H×nh 1) ra vµ dïng v¶i lôa lau s¹ch. SÊy c¸c èng hÊp thô trong tñ 

sÊy ®Õn khèi l−îng kh«ng ®æi råi lµm nguéi trong b×nh hót Èm ®Õn nhiÖt ®é phßng vµ c©n (m1).                                                                                 

8.2   TÝnh kÕt qu¶  

Hµm l−îng cacbon tæng (C) cã trong mÉu, tÝnh b»ng phÇn tr¨m, theo c«ng thøc: 

                         %C = 100
m

0,2729)m(m

0

21 ×
×−

 

trong ®ã 

 m1      khèi l−îng cña èng chøa ami¨ng kiÒm sau khi hÊp thu CO2, tÝnh b»ng gam; 

 m2      khèi l−îng cña èng chøa ami¨ng trong thÝ nghiÖm tr¾ng, tÝnh b»ng gam; 

 m0      L−îng c©n cña mÉu thö, tÝnh b»ng gam. 

 0,2729    HÖ sè chuyÓn ®æi tõ cacbon dioxit (CO2) thµnh cacbon (C)   

Chªnh lÖch khi ph©n tÝch lÆp l¹i mÉu thö ®−îc quy ®Þnh t¹i ®iÒu 10 cña b¶n tiªu chuÈn nµy.  
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9   Ph−¬ng ph¸p ®èt ch¸y – hÊp thô hång ngo¹i 

9.1  C¸ch tiÕn hµnh 

KiÓm tra nguån ®iÖn vµ nguån khÝ oxi cÊp cho thiÕt bÞ.  

Theo s¬ ®å (H×nh 2) liªn kÕt vµ lµm kÝn hÖ thèng b»ng c¸c van Y1, Y2 vµ Y3 . Th«ng oxy kho¶ng 5 min ®Ó 

thæi s¹ch kh«ng khÝ  ®ång thêi kiÓm tra toµn bé ®é kÝn khÝ cña toµn bé hÖ thèng. 

9.1.1  KiÕm tra tr−íc khi tiÕn hµnh thö nghiÖm  

N©ng nhiÖt ®é lß ®Õn 1200 0C. C©n kho¶ng 0,25 gam (chÝnh x¸c ®Õn 0,0001 g) mÉu volfram cacbua 

chuÈn chøa 6,10 % cacbon (4.4)  vµ 1,5 gam ®ång oxit (chÝnh x¸c ®Õn 0,0001 g) (4.3)  vµo thuyÒn sø.  

Më van Y1, Y2, van Y3 ®ãng thæi khÝ qua thiÕt bÞ 15 s. Më c¶ 3 van tiÕn hµnh ph©n tÝch theo quy tr×nh 

h−íng dÉn thiÕt bÞ. Ph©n tÝch lÆp l¹i hai lÇn vµ thiÕt lËp thiÕt bÞ theo quy tr×nh h−íng dÉn hiÖu chuÈn thiÕt 

bÞ cña nhµ s¶n xuÊt. 

KiÓm tra hiÖu chuÈn thiÕt bÞ b»ng c¸ch ph©n tÝch SiC (29,43 %  cacbon) chuÈn. KÕt qu¶ ph¶i n»m trong 

gi¸ trÞ chªnh lÖch cho phÐp theo ®iÒu 10. NÕu kh«ng ph¶i tiÕn hµnh hiÖu chØnh l¹i tr−íc khi tiÕn hµnh 

ph©n tÝch. 

Lµm thÝ nghiÖm tr¾ng tr−íc ®Ó hiÖu chØnh kÕt qu¶ (a0). 

9.1.2   Ph©n tÝch mÉu  

Tuú thuéc vµo hµm l−îng cacbon cã trong mÉu, c©n l−îng mÉu theo quy ®Þnh ghi trong b¶ng sau vµo 

thuyÒn ®ùng mÉu  

Hµm l−îng cacbon,% L−îng mÉu c©n, gam 

§Õn 6 Kho¶ng 0,25 

Tõ  6 ®Õn 10 Kho¶ng 0,20 

Tõ 10 ®Õn 20 Kho¶ng 0,15 

Tõ 20 ®Õn 25 Kho¶ng 0,075 

 

C©n tiÕp 1,5 gam ®ång oxit (chÝnh x¸c ®Õn 0,0001 g) vµo thuyÒn ®ùng mÉu. Thùc hiÖn c¸c thao t¸c nh− 

®· nªu trong c¸ch ph©n tÝch mÉu chuÈn kiÓm tra thiÕt bÞ. TiÕn hµnh lÆp l¹i thÝ nghiÖm vµ ghi l¹i c¸c gi¸ 

trÞ ph©n tÝch (a).  

9.2  TÝnh kÕt qu¶  

Hµm l−îng cacbon tæng (C) cã trong mÉu, tÝnh b»ng phÇn tr¨m, theo c«ng thøc 

% C = a - a0 

trong ®ã  

     a        lµ kÕt qu¶ ph©n tÝch hµm l−îng cacbon tæng khi ph©n tÝch mÉu thö, tÝnh b»ng phÇn tr¨m. 
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     a0       lµ kÕt qu¶ ph©n tÝch hµm l−îng cacbon tæng khi thÝ nghiÖm tr¾ng, tÝnh b»ng phÇn tr¨m. 

 10   Chªnh lÖch cho phÐp  

Chªnh lÖch cho phÐp khi ph©n tÝch lÆp l¹i quy ®Þnh theo b¶ng 

Hµm l−îng cacbon tæng, 

% 

Chªnh lÖch cho phÐp khi ph©n 

tÝch lÆp l¹i mÉu chuÈn, % 

Chªnh lÖch cho phÐp khi 

ph©n tÝch lÆp l¹i mÉu thö, % 

Tõ 5,00 ®Õn 15,00 ± 0,35 ± 0,50 

Lín h¬n 15,00 ± 0,45 ± 0,60 

11    B¸o c¸o kÕt qu¶ thö nghiÖm 

B¸o c¸o kÕt qu¶ thö nghiÖm bao gåm it nhÊt c¸c th«ng tin sau 

− c¸c th«ng tin cÇn thiÕt ®Ó nhËn biÕt mÉu thö mét c¸ch ®Çy ®ñ; 

− c¸c b−íc tiÕn hµnh thö kh¸c víi quy ®Þnh cña tiªu chuÈn nµy (ghi râ tµi liÖu viÖn dÉn);         

− c¸c kÕt qu¶ thö; 

− c¸c t×nh huèng cã ¶nh h−ëng ®Õn kÕt qu¶ thö; 

− ngµy, th¸ng, n¨m tiÕn hµnh thö nghiÖm. 

 

 

 
 


