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XuÊt b¶n lÇn 2 

 
 

Thuû tinh −−−− §é bÒn ¨n mßn bëi axit clohydric ë 100 oC  −−−− Ph−¬ng 
ph¸p phæ ph¸t x¹ ngän löa hoÆc ph−¬ng ph¸p phæ hÊp thô 
nguyªn tö ngän löa 

Glass −−−− Resistance to attack by hydrochlohydric acid at 100 oC −−−− Flame emission or flame 

atomic absorption spectrometric method 
 
 
 
 

1 Ph¹m vi ¸p dông 

Tiªu chuÈn nµy qui ®Þnh ph−¬ng ph¸p phæ ph¸t x¹ ngän löa (FES) hoÆc ph−¬ng ph¸p phæ hÊp thô 

nguyªn tö ngän löa (FAAS) ®Ó x¸c ®Þnh hµm l−îng oxÝt kim lo¹i kiÒm th«i ra tõ bÒ mÆt cña dông cô thuû 

tinh khi chÞu sù t¸c ®éng cña dung dÞch axit clohydric ë 100 oC. Hµm l−îng oxÝt kim lo¹i kiÒm x¸c ®Þnh 

®−îc lµ tiªu chuÈn ®Ó ®¸nh gi¸ ®é bÒn axit cña thuû tinh. 

2    LÜnh vùc ¸p dông 

Tiªu chuÈn nµy ¸p dông cho c¸c m¶nh thuû tinh, th−êng lµ ë d¹ng ph¼ng, nh−ng nÕu cÇn cã thÓ cã 

d¹ng cong ®−îc c¾t tõ c¸c dông cô thÝ nghiÖm b»ng thuû tinh, tõ c¸c phÇn cña tÊm thuû tinh, èng hoÆc 

phô tïng hoÆc tõ mét sè c¸c dông cô kh¸c ®−îc sö dông trong c¸c thÝ nghiÖm ho¸ häc. 

§é bÒn axit cña thuû tinh “d¹ng s¶n phÈm”, nh− lµ ®é bÒn axit cña bÒ mÆt ban ®Çu ®−îc ®¸nh bãng 

b»ng löa ®−îc x¸c ®Þnh khi diÖn tÝch cña bÒ mÆt c¾t vµ c¸c c¹nh nh½n kh«ng v−ît qu¸ 10 %  tæng diÖn 

tÝch bÒ mÆt cña mÉu thö. 

§é bÒn axit cña thuû tinh “d¹ng vËt liÖu” ®−îc x¸c ®Þnh khi bÒ mÆt ban ®Çu bÞ biÕn ®æi do xö lý b»ng axit 

clohydric ®−îc m« t¶ nh− ë 7.3. ViÖc xö lý axit s¬ bé nµy ®−îc ¸p dông cho tÊt c¶ c¸c mÉu thö cña thuû 

tinh boro silicat 3.3 ®−îc lÊy tõ c¸c phÇn cña tÊm thuû tinh, èng vµ phô kiÖn. 

Sù kh¸c nhau gi÷a ®é bÒn axit cña thuû tinh “d¹ng s¶n phÈm” vµ “d¹ng vËt liÖu” trong tr−êng hîp khi 

dông cô ®−îc xö lý bÒ mÆt trong hoÆc sau khi s¶n xuÊt lµ quan träng. 

  t i ª u  c h u È n  q u è c  g i a                                tcvn 1048 : 2007 
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3 Tµ× liÖu viÖn dÉn 

C¸c tµi liÖu viÖn dÉn sau rÊt cÇn thiÕt cho viÖc ¸p dông tiªu chuÈn. §èi víi c¸c tµi liÖu 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¶ c¸c söa ®æi. 

TCVN 1046 : 2004 (ISO 719 : 1985), Thuû tinh - §é bÒn n−íc cña h¹t thuû tinh ë 98 oC – Ph−¬ng ph¸p 

thö vµ ph©n cÊp. 

TCVN 4851 : 1989 (ISO 3696 : 1987)  N−íc dïng ®Ó ph©n tÝch trong phßng thÝ nghiÖm - Yªu cÇu kü 

thuËt vµ ph−¬ng ph¸p thö. 

TCVN 7431 : 2004 (ISO 720 : 1985)  Thuû tinh - §é bÒn n−íc cña h¹t thuû tinh ë 121 0C - Ph−¬ng ph¸p 

thö vµ ph©n cÊp. 

TCVN 7150 : 2007(ISO 835 : 2007), Dông cô thÝ nghiÖm b»ng thuû tinh – Pipet chia ®é. 

TCVN 7153 : 2002 (ISO 1042 : 1985)   Dông cô thÝ nghiÖm b»ng thuû tinh – B×nh ®Þnh møc. 

TCVN 7154 : 2002 (ISO 3819 : 1985)  Dông cô thÝ nghiÖm b»ng thuû tinh - Cèc thÝ nghiÖm cã má. 

ISO 1773, Laboratory glassware – Boiling flasks (narrow necked) [Dông cô thÝ nghiÖm b»ng thuû tinh - 

B×nh ®un s«i (cæ hÑp)]. 

ISO 3585,   Glass plant, pipeline and fittings – Properties of borosilicate glass 3.3.(ThiÕt bÞ kü thuËt, 

®−êng èng vµ c¸c phô kiÖn b»ng thuû tinh – §Æc tÝnh cña thuû tinh boro silicat 3.3). 

ISO 6955,  Analytical spectroscopic methods – Flame emission, atomic absorption, and atomic 

fluorescence – Vocabulary (Ph−¬ng ph¸p ph©n tÝch quang phæ – Phæ ph¸t x¹ ngän löa, phæ hÊp thô 

nguyªn tö vµ phæ huúnh quang nguyªn tö – Tõ vùng). 

4    Nguyªn t¾c 

Ph−¬ng ph¸p lµ phÐp thö cho thuû tinh “d¹ng s¶n phÈm” vµ “d¹ng vËt liÖu”. 

Cho ¨n mßn c¸c mÉu thö cã diÖn tÝch tõ 30 cm2  ®Õn 40 cm2 b»ng dung dÞch axit clohydric c(HCl) = 6 mol/l trong 

3 h ë nhiÖt ®é 100 oC. 

X¸c ®Þnh hµm l−îng oxÝt kim lo¹i kiÒm dùa trªn ®¬n vÞ diÖn tÝch ®−îc chiÕt b»ng ph−¬ng ph¸p phæ ph¸t 

x¹ ngän löa hoÆc phæ hÊp thô nguyªn tö ngän löa. 

5 Thuèc thö 

Trong suèt qu¸ tr×nh thö, trõ khi cã qui ®Þnh kh¸c, chØ sö dông c¸c thuèc thö  cã cÊp ®é tinh khiÕt ph©n 

tÝch. 

5.1 N−íc lo¹i 2, phï hîp víi c¸c yªu cÇu qui ®Þnh trong TCVN 4851 : 1989 (ISO 3696 : 1987)  
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5.2 Dung dÞch axit clohydric, c(HCl) = 6 ± 0,2 mol/l, ®−îc chuÈn bÞ b»ng c¸ch thªm 1 thÓ tÝch dung 

dÞch axit clohydric ®Ëm ®Æc (ρ = 1,18 g/ml) vµo 1 thÓ tÝch cña n−íc lo¹i 2 (5.1). Hµm l−îng kiÒm (Na2O 

vµ K2O) cña dung dÞch nµy ph¶i nhá h¬n 0, 2 µg/ml tÝnh theo oxÝt. 

Axit clohydric cã cÊp ®é ph©n tÝch th«ng th−êng ph¶i ®¸p øng ®−îc yªu cÇu nµy. §iÒu nµy ph¶i ®−îc 

®¶m b¶o ®èi víi tÊt c¶ c¸c chai axit clohydric ®−îc cung cÊp. 

NÕu hµm l−îng kim lo¹i kiÒm cao h¬n th× dung dÞch axit clohydric ph¶i ®−îc tinh chÕ, vÝ dô theo qui tr×nh 

m« t¶ ë phô lôc. 

5.3    Dung dÞch axit clohydric, c(HCl) ≈ 2 mol/l, ®−îc chuÈn bÞ b»ng c¸ch thªm 1 thÓ tÝch dung dÞch 

axit clohydric ®Ëm ®Æc (ρ = 1,18 g/ml) vµo 5 thÓ tÝch cña n−íc lo¹i 2 (5.1).  

5.4    Dung dÞch axit clohydric, c(HCl) ≈ 1 mol/l. 

5.5    Dung dÞch axit flohydric, HF = 40 % (m/m). 

5.6     Dung dÞch ®Öm ion ho¸, dïng ®Ó x¸c ®Þnh chÝnh x¸c kim lo¹i kiÒm, ®Æc biÖt khi chiÕt thuû tinh 

cã hµm l−îng canxi cao h¬n. Hµm l−îng kiÒm (Na2O vµ K2O) cña dung dÞch ®Öm ion ho¸ khi ®o trong 

dung dÞch 10 % (V/V) dung dÞch ®Öm ion ho¸ trong n−íc lo¹i 2 (5.1) ph¶i nhá h¬n 0,5 µg/ml tÝnh theo 

oxÝt. 

Chó thÝch:  Dung dÞch ®Öm ion ho¸ cã thÓ ®−îc chuÈn bÞ b»ng c¸ch hoµ 250 g nh«m nitrat ngËm 9H2O 

[Al(NO3)3.9H2O] vµ 50 g xesi clorua (CsCl) trong n−íc lo¹i 2 (5.1) vµ pha lo·ng ®Õn 1 lÝt. Cã thÓ sö dông dung dÞch 

b¸n s½n trªn thÞ tr−êng nh− lo¹i “dung dÞch ®Öm “Schuhnecht-Schinkel”. 

5.7     Etanol (C2H5OH) hoÆc aceton (CH3COCH3) 

6  ThiÕt bÞ, dông cô 

Sö dông c¸c thiÕt bÞ thÝ nghiÖm th«ng th−êng vµ 

6.1 Tñ sÊy,  cã kh¶ n¨ng duy tr× nhiÖt ®é ë 100 oC ± 1 oC. 

6.2 Tñ sÊy,  thÝch hîp ®Ó sÊy ®−îc ®Õn 130 oC. 

6.3      M¸y quang phæ ph¸t x¹ ngän löa hoÆc m¸y quang phæ hÊp thô nguyªn tö ngän löa. 

6.4     Dông cô ®o ®é dµi, phï hîp ®Ó ®o chiÒu dµi vµ ®−êng kÝnh, chÝnh x¸c ®Õn 0,2 mm. 

6.5     §Üa, ®−îc lµm b»ng polytetrafloretylen (PTFE) nÐn cã khèi l−îng riªng cao vµ ®é rçng thÊp, cã dung tÝch 

kho¶ng 70 ml (dung tÝch trµn), ®é dµy thµnh kho¶ng 5 mm, ®−êng kÝnh trong kho¶ng 60 mm vµ chiÒu 

cao bªn trong kho¶ng 25 mm. §Üa ph¶i ®Ëy kÝn ®−îc b»ng n¾p xo¸y cã ren. 
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§Üa ph¶i ®−îc trang bÞ mét gi¸ ®ì phï hîp lµm b»ng polytetrafloretylen (PTFE) hoÆc bèn ®Õ h×nh chãp 

nhän b»ng PTFE, cao kho¶ng 3 mm vµ ®−îc g¾n cè ®Þnh ë ®¸y ®Ó gi÷ c¸c mÉu t¹i kho¶ng c¸ch nµy, 

tÝnh tõ ®¸y. 

Chó thÝch:   N¾p cã thÓ cã mét khe hë ®Õn 5 mm ë ®−êng kÝnh, sao cho cã thÓ ®−a ®−îc cÆp nhiÖt kÕ vµo  

trong ®Üa ®Ó ®o vµ kiÓm so¸t ®−îc nhiÖt ®é t¹i 100 oC ± 1 oC, vÝ dô víi cÆp nhiÖt kÕ s¾t-®ång/niken (Fe-CuNi). 

6.6    KÑp, ®Çu kÑp ®−îc bÞt b»ng vËt liÖu cã ®é bÒn ho¸ häc phï hîp, vÝ dô nh− platin hoÆc chÊt dÎo 

chÞu ho¸ chÊt. Tr−íc khi sö dông, ®Çu kÑp ®−îc xö lý tr−íc víi dung dÞch axit clohydric (5.3) vµ ph¶i röa 

s¹ch ngay lËp tøc trong n−íc lo¹i 2 (5.1).  

6.7    Cèc thÝ nghiÖm cã má, lµm b»ng chÊt dÎo, dung tÝch 250 ml, ®−îc g¾n víi gi¸ ®ì (xem h×nh 1) 

lµm b»ng sîi platin ®Ó gi÷ c¸c mÉu trong khi xö lý s¬ bé b»ng axit. 

 

 

 

 

 

H×nh 1 – Cèc thÝ nghiÖm cã má víi gi¸ ®ì ®Ó gi÷ mÉu trong khi xö lý s¬ bé b»ng axit. 

6.8 Cèc thÝ nghiÖm cã má, dung tÝch 50 ml phï hîp c¸c yªu cÇu qui ®Þnh trong TCVN 7154 : 2002                             

(ISO 3819 : 1985) vµ ®−îc lµm b»ng thuû tinh boro silicat 3.3 theo qui ®Þnh cña ISO 3585. 

Cèc míi hoÆc cèc ®· bÞ nhiÔm bÈn ph¶i ®−îc xö lý tr−íc theo c¸ch sau: nhóng cèc vµo axit clohydric 

(5.3) vµ ®un s«i trong 2 h. Sau ®ã cèc ®−îc tr¸ng röa víi n−íc, nhóng vµo n−íc vµ ®un nãng, lµm nh− 

trªn hai lÇn , mçi lÇn 1 h víi n−íc míi. 

6.9 B×nh ®un s«i, (vÝ dô b×nh nãn hoÆc b×nh ®Þnh møc), dung tÝch 50 ml phï hîp c¸c yªu cÇu qui ®Þnh 

trong ISO 1773 vµ ®−îc lµm b»ng polypropylen hoÆc thuû tinh th¹ch anh. Cæ cña b×nh polypropylen 

ph¶i cã ®é dµi võa ®ñ ®Ó gi÷ ®−îc b×nh khi ®un nãng trong bÓ (6.10). Xung quanh cæ b×nh lµm b»ng 

thuû tinh th¹ch anh ®−îc bäc mét líp nh«m máng ®Ó c¸ch ly. 

Chó thÝch:    Polypropylen ph¶i chÞu ®−îc nhiÖt ®é ≈ 130 oC. 

6.10   BÓ gia nhiÖt, cã thÓ dïng dÇu, cã kh¶ n¨ng gi÷ ®−îc nhiÖt ®é ë 125 oC ± 5 oC.  

Chó thÝch:       §èi víi b×nh thuû tinh th¹ch anh, cã thÓ dïng c¸t . 
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6.11   M¸y khuÊy tõ, cã phÇn quay ®−îc bäc b»ng chÊt dÎo. 

6.12     B×nh ®Þnh møc, dung tÝch 5 ml, phï hîp c¸c yªu cÇu qui ®Þnh ®èi víi b×nh ®Þnh møc cÊp A trong 

TCVN 7153 : 2002 (ISO 1042 : 1985), lµm b»ng thuû tinh, cã ®é bÒn n−íc cña thuû tinh h¹t cÊp HGA 1 

nh− qui ®Þnh trong TCVN 7431 : 2004 (ISO 720 : 1985) 1). 

6.13     Pipet chia ®é kiÓu x¶ tõng phÇn, dung tÝch 2 ml vµ phï hîp víi c¸c qui ®Þnh ®èi víi pipet kiÓu 1, 

cÊp A ë TCVN 7150 : 2007(ISO 835 : 2007). 

7  ChuÈn bÞ mÉu thö 

7.1  §iÒu hoµ c¸c mÉu thö ®Ó chuÈn bÞ thö 

C¸c mÉu thö ph¶i cã tæng diÖn tÝch bÒ mÆt tõ 30 cm2 ®Õn 40 cm2 vµ ®−îc lÊy tõ dông cô thuû tinh xuÊt 

x−ëng ®· ®−îc ñ kü. T¸ch bá c¸c gãc c¹nh s¾c, xï x× hoÆc c¸c m¶nh nhá ra khái c¸c c¹nh b»ng c¸ch 

mµi nhÑ. Kh«ng ®−îc ®¸nh bãng c¸c c¹nh b»ng löa. 

7.2     §o c¸c kÝch th−íc d¹ng th¼ng 

§o tÊt c¶ c¸c kÝch th−íc chÝnh x¸c ®Õn 0,2 mm vµ tÝnh tæng diÖn tÝch bÒ mÆt thùc tÕ. 

7.3    §èi víi phÐp thö thuû tinh “d¹ng vËt liÖu” vµ thuû tinh tÊm, èng vµ phô tïng (xö lý s¬ bé 

víi axit) 

§Ó c¸c mÉu thö cã ®é dµy bÊt kú vµo gi¸ ®ì (6.7) ®−îc g¾n trong cèc thÝ nghiÖm cã má (6.7), nh− ë 

h×nh 1. L¾p con quay cña m¸y khuÊy (6.11) vµo vµ sau ®ã rÊt cÈn thËn, cho thªm mét hçn hîp gåm 1 

phÇn dung dÞch axit clohydric (5.5) vµ 9 phÇn dung dÞch axit clohydric (5.3) däc theo thµnh cña cèc cho 

®Õn khi c¸c mÉu ®−îc ngËp hoµn toµn. NhiÖt ®é cña hçn hîp ph¶i b»ng nhiÖt ®é m«i tr−êng. KhuÊy hçn 

hîp b»ng khuÊy tõ trong 10 min. Gi÷ c¸c mÉu ë nguyªn vÞ trÝ b»ng mét que khuÊy chÊt dÎo, ®æ hçn hîp 

ra. Rãt n−íc lo¹i 2 (5.1) vµo cèc vµ g¹n chÊt láng ®i. Dïng kÑp (6.6) lÊy tõng mÉu ra vµ röa kü trong 

n−íc lo¹i 2. Cuèi cïng tr¸ng c¸c mÉu b»ng etanol (5.7) hoÆc b»ng axeton (5.7) vµ sau ®ã ®em sÊy 

chóng 30 min trong tñ sÊy (6.2) ë nhiÖt ®é 115 oC. 

7.4    §èi víi phÐp thö thuû tinh “d¹ng s¶n phÈm”  

§é dµy cña c¸c mÉu kh«ng v−ît qu¸ ≈ 2 mm cho tæng diÖn tÝch bÒ mÆt tõ 30 cm2 ®Õn 40 cm2. Cã nghÜa 

lµ diÖn tÝch bÒ mÆt c¾t míi kh«ng ®−îc v−ît qu¸ 10 % tæng diÖn tÝch bÒ mÆt. 

Röa kü c¸c mÉu víi n−íc lo¹i 2 (5.1), sau ®ã tr¸ng b»ng etanon (5.7) hoÆc b»ng axeton (5.7). SÊy c¸c 

mÉu trong tñ sÊy (6.2) 30 min ë nhiÖt ®é kho¶ng 115 oC. 

                                           
1) Thuû tinh cã h¹t bÒn n−íc cÊp HGB 1- ISO 719 ph¶i tho¶ m·n c¸c yªu cÇu cña cÊp HGA 1 qui ®Þnh trong ISO 
720. 
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8     C¸ch tiÕn hµnh   

8.1    Sè l−îng mÉu dïng ®Ó x¸c ®Þnh 

Thö ba mÉu vµ ba dung dÞch tr¾ng nh− qui ®Þnh ë 8.2. 

8.2    ¨n mßn b»ng axit vµ thö mÉu tr¾ng 

Lµm nãng tñ sÊy (6.2) ®Õn 115 oC vµ tñ sÊy (6.1) ®Õn 100 oC ± 1 oC. Dïng kÑp (6.6) cho tõng mÉu (®· 

®−îc chuÈn bÞ theo ®iÒu 7) vµo tõng ®Üa riªng biÖt, ®Ëy kÝn c¶ ba ®Üa b»ng n¾p, cho vµo tñ sÊy nãng 

(6.2) vµ ®Ó qua ®ªm.  B»ng c¸ch trªn, lµm nãng ba ®Üa kh«ng cã mÉu dïng cho phÐp thö mÉu tr¾ng vµ 

mét mÉu ®Ó kiÓm tra nhiÖt ®é ®ã. 

Ngµy tiÕp theo ®un nãng b¶y phÇn, mçi phÇn chÝnh x¸c lµ 25 ml axit clohydric (5.2) trong cèc (6.8) cho 

®Õn khi s«i. Sau ®ã chuyÓn ®Üa ®ang nãng dïng ®Ó kiÓm tra nhiÖt ®é (kh«ng cã mÉu) vµo tñ hót vµ ®æ 

dung dÞch axit clohydric ®ang s«i vµo. §Ëy vµ ®ãng ®Üa l¹i, ®−a cÆp nhiÖt kÕ vµo vµ ®Æt l¹i ®Üa vµo tñ 

sÊy kh¸c (6.1) ë 100 oC. LÆp l¹i qui tr×nh ®Çy ®ñ nµy víi ba ®Üa kh¸c kh«ng cã mÉu (®Ó thö mÉu tr¾ng) 

vµ cuèi cïng víi ba ®Üa cã chøa mÉu (dung dÞch chiÕt). Thêi gian ®−îc tÝnh tõ ®Üa ®Çu tiªn cã mÉu ®−îc 

®Æt l¹i vµo tñ sÊy lµ 3 h. 

Chó thÝch:   Thêi gian tr−íc khi ®Üa ®−îc ®Æt trë l¹i vµo trong tñ sÊy kh«ng ®−îc qu¸ 2 min. Ph¶i b¶o vÖ ®Õn 

møc cã thÓ c¸c ®Üa trong tñ sÊy khái luång kh«ng khÝ l¹nh lät vµo qua cöa tñ sÊy. 

§o nhiÖt ®é cña mét ®Üa vµ ®iÒu chØnh nhiÖt ®é tñ sÊy (6.1), nÕu cÇn, ®Ó gi÷ nhiÖt ®é ë 100 oC ± 1 oC. 

Sau 3 h, lÊy c¸c ®Üa ra khái tñ sÊy, g¹n dung dÞch ng©m chiÕt vµ dung dÞch thö mÉu tr¾ng vµo trong c¸c 

b×nh ®un s«i riªng biÖt, trõ ®Üa ®· dïng ®Ó kiÓm so¸t nhiÖt ®é. Nhóng c¸c b×nh vµo trong bÓ gia nhiÖt 

(6.10), ë 120 oC ®Õn 130 oC, cµng s©u cµng tèt. Dïng kÑp lÊy mÉu ra khái ®Üa. Röa kü b»ng tia n−íc 

lo¹i 2 (5.1). Tuú thuéc vµo møc ®é bay h¬i cña dung dÞch trong c¸c b×nh mµ cho thªm n−íc röa vµo vµ 

kÕt thóc viÖc röa c¸c ®Üa b»ng tia n−íc. 

Trong khi l−u gi÷ n−íc röa, ®Üa ph¶i ®−îc ®Ëy kÝn. Khi hÇu hÕt chÊt láng ®· bay h¬i, cho vµo ®Üa thªm 

bèn giät dung dÞch axit flohydric (5.5) vµ tiÕp tôc cho bay h¬i cho ®Õn khi kh« hoµn toµn (tæng thêi gian 

kho¶ng 3 h). 

Chó thÝch  

1      NÕu sö dông b×nh b»ng thuû tinh th¹ch anh, th× kh«ng cho thªm dung dÞch axit flohydric. 

2      NÕu sau 3 h kh«ng ®¹t ®−îc ®é kh« hoµn toµn (cßn l¹i vµi giät dung dÞch), th× ®−a b×nh vµo tñ sÊy trong 30 min ë 

125 oC. 

Khi ®· ®¹t ®−îc ®é kh« hoµn toµn, ®Ó nguéi vµ dïng pipet chia ®é (6.13)  cho thªm vµo mçi b×nh 0,2 ml 

dung dÞch axit clohydric (5.3) vµ 2 ml n−íc lo¹i 2 (5.1). Hoµ tan phÇn cßn l¹i b»ng c¸ch l¾c trßn dung 

dÞch. 
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ChuyÓn tõng dung dÞch vµo trong tõng b×nh ®Þnh møc riªng biÖt (6.12), dïng pipet cho thªm 0,5 ml dung 

dÞch ®Öm ion ho¸ (5.6), tr¸ng tõng b×nh ®un s«i (6.9) víi kho¶ng 1,5 ml n−íc, cho l−îng ®ã vµo b×nh 

®Þnh møc, pha lo·ng víi n−íc ®Õn v¹ch møc vµ trén ®Òu. 

8.3      X¸c ®Þnh hµm l−îng oxÝt kim lo¹i kiÒm 

ChuÈn bÞ c¸c dung dÞch chuÈn b»ng c¸ch hoµ tan natri clorit vµ kali clorit ®· sÊy kh« vµ c¸c dung dÞch 

hiÖu chuÈn cã nång ®é thÝch hîp b»ng c¸ch cho 0,2 ml dung dÞch axit clohydric (5.3) vµ 0,5 ml dung 

dÞch ®Öm ion ho¸ (5.6) vµo mçi 5 ml dung dÞch cuèi cïng. 

Bè trÝ vµ thËn träng ®iÒu chØnh thiÕt bÞ chuÈn ®Õn ®é nh¹y lín nhÊt, ®Ó cã thÓ ®o ®−îc nång ®é natri oxÝt 

ë kho¶ng 0,1 mg/l. 

C¸c phæ kÕ ph¶i ®−îc thao t¸c theo h−íng dÉn cña nhµ s¶n xuÊt, sao cho phÐp ®o ®−îc thùc hiÖn 

trong kho¶ng lµm viÖc tèi −u qui ®Þnh. 

X¸c ®Þnh hµm l−îng oxÝt kim lo¹i kiÒm cña c¸c dung dÞch chiÕt vµ dung dÞch mÉu tr¾ng (8.2) b»ng m¸y 

quang phæ ph¸t x¹ ngän löa hoÆc m¸y quang phæ hÊp thô nguyªn tö ngän löa (6.3). TÝnh gi¸ trÞ trung 

b×nh cña ba dung dÞch chiÕt vµ cña ba dung dÞch mÉu thö tr¾ng (tÝnh b»ng microgam trªn mililÝt). 

NÕu c¸c gi¸ trÞ riªng biÖt cña dung dÞch mÉu tr¾ng chªnh lÖch nhau qu¸ 0,2 µg/ml so víi gi¸ trÞ trung 

b×nh, hoÆc nÕu hµm l−îng tuyÖt ®èi cña Na2O cao h¬n 5 µg, th× cã thÓ ®· bÞ nhiÔm bÈn; c¸c gi¸ trÞ bÞ 

nhiÔm bÈn nµy chØ dïng ®Ó tham kh¶o cho viÖc thùc hiÖn c¸c phÐp ®o sau nµy vµ viÖc tÝnh to¸n. PhÐp 

thö (8.2) ph¶i lµm l¹i. §Ó ®¹t ®−îc môc ®Ých nµy cÇn ph¶i: 

a)     khi thö thuû tinh “d¹ng vËt liÖu”, ph¶i xö lý s¬ bé tr−íc víi axit (7.3) ; 

b)     khi thö thuû tinh “d¹ng s¶n phÈm”, ph¶i thö c¸c mÉu thö cã bÒ mÆt nguyªn d¹ng ban ®Çu (7.4). 

NÕu c¸c gi¸ trÞ mÉu tr¾ng ®· ®ñ th× tÝnh kÕt qu¶ cuèi cïng. 

9    BiÓu thÞ kÕt qu¶ 

TÝnh gi¸ trÞ trung b×nh cña c¸c kÕt qu¶ thu ®−îc. NÕu chªnh lÖch gi÷a gi¸ trÞ cao nhÊt vµ thÊp nhÊt kh¸c  

so víi ph¹m vi cho phÐp cho trong B¶ng 1 th× ph¶i lÆp l¹i phÐp thö. 

B¶ng 1 -  Ph¹m vi cho phÐp c¸c gi¸ trÞ thu ®−îc 

Gi¸ trÞ trung b×nh thu ®−îc 
 
µg cña Na2O trªn 100 cm2 

Ph¹m vi cho phÐp c¸c gi¸ 
trÞ thu ®−îc 

 
§Õn 30 30 % gi¸ trÞ trung b×nh 

Tõ 30 ®Õn 70 20 % gi¸ trÞ trung b×nh 

Tõ 70 trë lªn 15 % gi¸ trÞ trung b×nh 
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Trõ gi¸ trÞ trung b×nh hµm l−îng oxÝt kim lo¹i kiÒm thu ®−îc tõ dung dÞch mÉu tr¾ng khái gi¸ trÞ trung b×nh 

thu ®−îc tõ dung dÞch chiÕt. TÝnh hµm l−îng oxÝt kim lo¹i kiÒm chiÕt ra trªn 100 cm2 diÖn tÝch bÒ mÆt mÉu 

®−îc xö lý. NÕu hµm l−îng kali oxÝt th«i ra nhá h¬n 5 µg/100 cm2  th× cã thÓ bá qua. 

BiÓu thÞ kÕt qu¶ hoÆc lµ theo khèi l−îng cña natri oxÝt (Na2O) hoÆc, nÕu cã qui ®Þnh, theo khèi l−îng 

riªng biÖt cña tõng oxÝt kim lo¹i kiÒm chiÕt ®−îc, trªn 100 cm2 diÖn tÝch bÒ mÆt ®−îc ¨n mßn. 

10     B¸o c¸o thö nghiÖm 

B¸o c¸o thö nghiÖm bao gåm c¸c th«ng tin sau: 

a)    viÖn dÉn tiªu chuÈn nµy; 

b)    nhËn d¹ng c¸c mÉu thö; 

c)    ghi râ mét trong hai phÐp thö ®· ®−îc sö dông cho lo¹i thuû tinh “d¹ng vËt liÖu” hay “d¹ng s¶n 

phÈm” sau khi bÒ mÆt ®−îc ¨n mßn; 

d)    ®é dµy cña thuû tinh ®−îc thö, chÝnh x¸c ®Õn 0,1 mm, tÝnh b»ng milimÐt; 

e)    bÒ mÆt ®−îc thö, chÝnh x¸c ®Õn 0,1 cm2, tÝnh b»ng centimÐt vu«ng; 

f)    nång ®é ban ®Çu cña natri oxÝt ®o ®−îc trong dung dÞch chiÕt, chÝnh x¸c ®Õn 0,01 µg/ml, tÝnh b»ng 

microgam Na2O trªn mililÝt; 

g)    gi¸ trÞ trung b×nh cña hµm l−îng th«i ra tÝnh ®−îc, chÝnh x¸c ®Õn 0,1 µg/dm2, tÝnh b»ng microgam 

Na2O trªn decimÐt vu«ng; 

h)    bÊt kú c¸c ®Æc ®iÓm bÊt th−êng nµo xÈy ra trong khi x¸c ®Þnh. 
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Phô lôc A 

(tham kh¶o) 

 

 

VÝ dô vÒ qui tr×nh lµm s¹ch dung dÞch axit clohydric 

 

Dïng hÖ thèng thiÕt bÞ nh− m« t¶ ë H×nh A.1, l¾p mét thiÕt bÞ chèng b¾n trªn b×nh ®un s«i vµ ph¶i ®¶m 

b¶o sao cho èng chÊt dÎo kh«ng ngËp trong n−íc ë b×nh gom. C¸c b×nh ph¶i ®−îc lµm b»ng thuû tinh 

boro silicat cã ®é bÒn cao vµ ®· ®−îc “t«i”, ch¼ng h¹n nh− ®Çu tiªn lµ ®un s«i 3 h víi dung dÞch axit 

clohydric, c(HCl ≈ 1 mol/l (5.4) víi èng tuÇn hoµn, sau ®ã 2 h víi n−íc cÊt. 

Cho dung dÞch axit clohydric ®Ëm ®Æc (ρ = 1,18 g/ml) vµo b×nh ®un s«i, cho n−íc vµo b×nh gom, kÕt nèi 

víi c¸c bé phËn vµ ®un cho ®Õn khi s«i. ChØ cho phÐp h¬i cña axit clohydric chuyÓn sang b×nh ®ùng  

n−íc. Khi chÊt láng b¾t ®Çu ch¶y nhá giät, lÆp l¹i víi axit míi vµ tiÕp tôc ch−ng cÊt cho ®Õn khi nång ®é 

axit trong b×nh gom v−ît qu¸ 6 mol/l. §iÒu chØnh nång ®é ®Õn 6 ± 0,2 mol/l. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

H×nh A.1 – ChuÈn bÞ dung dÞch axit clohydric, c(HCl) = 6 mol/l víi nång ®é natri oxÝt rÊt thÊp. 

 

 

ThiÕt bÞ chèng 
b¾n 

Axit clohydric 
(ρ = 1,18 g/ml)  

èng chÊt dÎo 

 
N−íc 


