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L&i néi dau

TCVN 1048 : 2007 thay thé TCVN 1048 : 1988.
TCVN 1048 : 2007 hoan toan tuong duong véi ISO 1776 : 1985.

TCVN 1048 : 2007 do Ban ky thuat Tiéu chudn TCVN/TC 48
Dung cu thi nghiém béng thuy tinh bién soan, Téng cuc Tiéu
chuén Do Iudng Chat Iuong dé nghi, B6 Khoa hoc va Céng nghé
cong bé.






TIEUCHUAN QUOC GIA TCVN 1048 : 2007

Xuat ban lan 2

Thuy tinh — D bén &n mon bdi axit clohydric 6 100 °C — Phuong
phap phc“; phat xa ngon Itta hodc phuong phap phg hap thu
nguyén tu ngon lua

Glass — Resistance to attack by hydrochlohydric acid at 100 °C — Flame emission or flame
atomic absorption spectrometric method

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay qui dinh phuong phap phd phat xa ngon I¢a (FES) hoac phuong phap phé hap thu
nguyén t& ngon Itra (FAAS) dé xac dinh ham ludgng oxit kim loai kiém théi ra tif bé mat clia dung cu thuy
tinh khi chiu su tac dong clia dung dich axit clohydric & 100 °C. Ham lugng oxit kim loai ki€ém xac dinh

dugc 1a tiéu chudn dé danh gia do bén axit cGa thuy tinh.

2 Linh vuc ap dung

Tiéu chudn nay ap dung cho cac manh thuy tinh, thudng 1a & dang phang, nhung néu can cé thé co
dang cong dugc ct tir cac dung cu thi nghiém bang thuy tinh, tir cac phan clia tdm thuy tinh, 6ng hoac

phu tung hoac tir mét sé cac dung cu khac duge s dung trong cac thi nghiém hoa hoc.

D6 bén axit cla thuy tinh “dang san phdm”, nhu 14 d6 bén axit cla bé mit ban dau dudc danh bong
bang Itra dudc xac dinh khi dién tich clia bé mat c4t va cac canh nh&n khéng vuot qua 10 % téng dién

tich b& mat cia mau tha.

D6 bén axit clia thuy tinh “dang vat liéu” dudc xac dinh khi bé m4t ban dau bi bién ddi do xU ly béng axit
clohydric dudc mé ta nhu 6 7.3. Viéc x{ ly axit so bd nay dudc ap dung cho tat ca cac mau thir cla thuy
tinh boro silicat 3.3 dugc I&y tir cac phan clia tdm thuy tinh, ng va phu kién.

AN

Su khac nhau gitta d6 bén axit ctia thuy tinh “dang san phdm” va “dang vat liéu” trong trudng hop khi

dung cu dudc x& ly bé mat trong hoac sau khi san xuét 1a quan trong.
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3 Tailiéu vién dan

CAc tai liéu vién dan sau rat can thiét cho viéc ap dung tiéu chuan. D&i véi cac tai liéu ghi ndm coéng bo
thi ap dung ban dudc néu. Déi v6i cac tai liéu vién dan khéng ghi nam céng bé thi 4p dung phién ban

m&i nhat, bao gém ca céac siia ddi.

TCVN 1046 : 2004 (ISO 719 : 1985), Thuy tinh - D6 bén nudc cta hat thuy tinh & 98 °C — Phuong phap
th(r va phan cap.

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

TCVN 7431 : 2004 (ISO 720 : 1985) Thuy tinh - D bén nudc cla hat thuy tinh 121 °C - Phudng phap
thr va phan cap.

TCVN 7150 : 2007(1SO 835 : 2007), Dung cu thi nghiém bang thuy tinh — Pipet chia do.
TCVN 7153 : 2002 (ISO 1042 : 1985) Dung cu thi nghiém bang thuy tinh — Binh dinh mic.
TCVN 7154 : 2002 (ISO 3819 : 1985) Dung cu thi nghiém bang thuy tinh - C6c thi nghiém c6 mo.

ISO 1773, Laboratory glassware — Boiling flasks (narrow necked) [Dung cu thi nghiém bang thuy tinh -
Binh dun séi (c6 hep)].

ISO 3585, Glass plant, pipeline and fittings — Properties of borosilicate glass 3.3.(Thiét bi ky thuét,
dudng 6ng va cac phu kién bang thuy tinh — D&c tinh ca thuy tinh boro silicat 3.3).

ISO 6955, Analytical spectroscopic methods — Flame emission, atomic absorption, and atomic
fluorescence — Vocabulary (Phuong phap phan tich quang phé — Phé phat xa ngon Itta, phé hap thu
nguyén t& va phd huynh quang nguyén t&r — TU vung).

4 Nguyén tac

Phuong phép la phép thir cho thuy tinh “dang san pham” va “dang vat liéu”.

Cho &n mon cac mau thir ¢ dién tich tir 30 cm? dén 40 cm? bang dung dich axit clohydric (HCI) = 6 mol/l trong
3 h & nhiét d 100 °C.

Xac dinh ham ludng oxit kim loai kiém dua trén don vi dién tich dudc chiét bang phuong phap phé phat
xa ngon Itta hodc phé hap thu nguyén ti ngon Iira.
5  Thudc thu

Trong suét qua trinh thdr, trir khi c6 qui dinh khac, chi st dung cac thuéc thir ¢c6 cép dé tinh khiét phan
tich.

5.1 Nudc loai 2, phu hop véi cac yéu cau qui dinh trong TCVN 4851 : 1989 (ISO 3696 : 1987)
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5.2 Dung dich axit clohydric, ((HCI) = 6 + 0,2 mol/l, dudc chudn bi b&ng cach thém 1 thé tich dung
dich axit clohydric dam dac (p = 1,18 g/ml) vao 1 thé tich ctia nuéc loai 2 (5.1). Ham luong kiém (Na,O
va K,0) cla dung dich nay phai nhd hon 0, 2 ug/ml tinh theo oxit.

Axit clohydric c6 cdp dé phan tich thdong thudng phai dap (ng dudc yéu cau nay. Diéu nay phai dudc

dam bao déi véi tat ca cac chai axit clohydric dudc cung cap.

Né&u ham luong kim loai kiém cao hon thi dung dich axit clohydric phai dugdc tinh ché, vi du theo qui trinh

mé ta & phu luc.

5.3 Dung dich axit clohydric, ,(HCI) ~ 2 mol/l, dudc chudn bi bing cach thém 1 thé tich dung dich
axit clohydric dam d&c (p = 1,18 g/ml) vao 5 thé tich ctia nuéc loai 2 (5.1).

5.4 Dung dich axit clohydric, ,(HCI) ~ 1 mol/l.
5.5 Dung dich axit flohydric, HF = 40 % (m/m).

5.6 Dung dich dém ion hoa, ding dé xac dinh chinh xac kim loai kiém, d&c biét khi chiét thuy tinh
cd ham luong canxi cao hon. Ham luong kiém (Na,O va K,0) cla dung dich d&m ion hoé khi do trong
dung dich 10 % (V/V) dung dich dém ion hoa trong nudc loai 2 (5.1) phai nhd hon 0,5 ug/ml tinh theo

oxit.

CHU THICH: Dung dich dém ion hoa cé thé dudc chudn bi bing cach hoa 250 g nhém nitrat ngam 9H,0
[AI(NO,);.9H,0] va 50 g xesi clorua (CsCl) trong nudc loai 2 (5.1) va pha loang dén 1 lit. Cé thé st dung dung dich
ban san trén thi trudng nhu loai “dung dich dém “Schuhnecht-Schinkel”.

5.7 Etanol (C,H;OH) hoac aceton (CH;COCH,)

6  Thiét bi, dung cu

S dung cac thiét bi thi nghiém théng thudng va

6.1 TG say, c6 kha nang duy tri nhiét d6 6 100 °C + 1 °C.

6.2 Tu say, thich hop dé sdy dudc dén 130 °C.

6.3 May quang phé phat xa ngon lra hodc may quang phé hap thu nguyén t& ngon Itra.
6.4 Dung cu do dd dai, phu hop dé do chiéu dai va dudng kinh, chinh xac dén 0,2 mm.

6.5 Dia, dudc lam bang polytetrafloretylen (PTFE) nén c6 khéi lugng riéng cao va dé réng thap, ¢ dung tich
khoang 70 ml (dung tich tran), dé day thanh khoang 5 mm, dudng kinh trong khoang 60 mm va chiéu
cao bén trong khodng 25 mm. Dia phai day kin dugc bang nap xoay co ren.
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Dia phai dugc trang bi mét gia d& phu hop l1am bang polytetrafloretylen (PTFE) ho&c b6n dé& hinh chép
nhon bang PTFE, cao khoang 3 mm va dudc gan c¢d dinh & day dé gilr cac mau tai khoang cach nay,
tinh tir day.

CHU THICH: N&p c6 thé c6 mot khe hd d&n 5 mm & dudng kinh, sao cho cé thé dua dudc cap nhiét k& vao
trong dia dé do va kiém soat dudc nhiét d6 tai 100 °C + 1 °C, vi du véi c&p nhiét k& sat-déng/niken (Fe-CuNi).

6.6 Kep, dau kep dudc bit bang vat liéu c6 dé bén hoa hoc phu hodp, vi du nhu platin ho&c chat déo
chiu hoa chat. Trudc khi st dung, dau kep dudc xi ly trudc vGi dung dich axit clohydric (5.3) va phai ria
sach ngay lap tdc trong nuéc loai 2 (5.1).

6.7 Coc thi nghiém c6 md, lam bang chat déo, dung tich 250 ml, dudc gén véi gia d6 (xem hinh 1)

lam b&ng soi platin dé gilr cac mau trong khi x(¥ Iy so bd bang axit.

Hinh 1 - C&c thi nghiém c6 mé véi gia d& dé giir mau trong khi x{ ly so bd bing axit.
6.8 Coc thi nghiém c6 md, dung tich 50 ml phi hop cac yéu cau qui dinh trong TCVN 7154 : 2002
(ISO 3819 : 1985) va dudc lam bang thuy tinh boro silicat 3.3 theo qui dinh ca ISO 3585.

C6c méi hodc céc da bi nhiém ban phai dudc xU ly trudc theo cach sau: nhing céc vao axit clohydric
(5.3) va dun sbi trong 2 h. Sau d6 céc dudc trang rira véi nuéc, nhing vao nuéc va dun néng, lam nhu

trén hai lan , méi 1an 1 h véi nuéc méi.

6.9 Binh dun sdi, (vi du binh nén hoac binh dinh mdic), dung tich 50 ml phl hdp céc yéu cau qui dinh
trong 1SO 1773 va dudc 1am bang polypropylen hodc thuy tinh thach anh. C6 cla binh polypropylen
phai c6 do dai vira di dé gilr dudc binh khi dun néng trong bé (6.10). Xung quanh cé binh lam bang
thuy tinh thach anh dugc boc mét 16p nhém mdng dé cach ly.

CHU THICH: Polypropylen phai chiu dudc nhiét d6 ~ 130 °C.
6.10 BE gia nhiét, c6 thé diing du, ¢ kha nang gilt dudc nhiét d6 & 125 °C + 5 °C.

CHU THICH: Déi v6i binh thuy tinh thach anh, c6 thé dung cat .
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6.11 May khudy tur, c6 phan quay dudc boc bang chéat déo.

6.12 Binh dinh murc, dung tich 5 ml, phd hop cac yéu cau qui dinh déi véi binh dinh miic cap A trong
TCVN 7153 : 2002 (ISO 1042 : 1985), lam bang thuy tinh, c6 dé bén nuéc clia thuy tinh hat cap HGA 1
nhu qui dinh trong TCVN 7431 : 2004 (ISO 720 : 1985) V.,

6.13  Pipet chia do kiéu xa timg phan, dung tich 2 ml va phi hop véi cac qui dinh ddi véi pipet kidu 1,
cdp A 3 TCVN 7150 : 2007(ISO 835 : 2007).

7  Chuan bi mau thir

7.1 Piéu hoa cac mau thir dé chuan bi thir

Cac mau thir phai c6 téng dién tich bé mat tir 30 cm? dén 40 cm? va dudc 1ay tir dung cu thuy tinh xuat
xudng da dugc 0 ky. Tach bd cac goc canh sac, xU xi hodc cac manh nhéd ra khoi cac canh bang cach

mai nhe. Khoéng dugdc danh béng cac canh bang Ilra.

7.2 Do cac kich thuéc dang thang

Do tat ca cac kich thudc chinh xac dén 0,2 mm va tinh téng dién tich bé mat thuc té.

7.3 DGi v6i phép thir thuy tinh “dang vat liéu” va thuy tinh tdm, dng va phu tung (x&r ly sd bd
vGi axit)

D& cac mau thlr co6 dd day bat ky vao gia d& (6.7) dudc gan trong céc thi nghiém cé6 md (6.7), nhu 6
hinh 1. L&p con quay clia may khudy (6.11) vao va sau dé rat can than, cho thém mot hdn hop gém 1
phan dung dich axit clohydric (5.5) va 9 phan dung dich axit clohydric (5.3) doc theo thanh clia céc cho
dén khi cac mau dudc ngap hoan toan. Nhiét d6 ctia hén hop phai bang nhiét dd méi trudng. Khudy hén
hdp b&ng khudy tir trong 10 min. Gilr ca4c mau G nguyén vi tri bang mot que khudy chat déo, d6 hén hop
ra. R6t nuéc loai 2 (5.1) vao c6c va gan chat 1dng di. Dung kep (6.6) 1dy ting mau ra va riia ky trong
nudc loai 2. Cubi clng trang cac mau bang etanol (5.7) hodc bang axeton (5.7) va sau d6 dem say
chdng 30 min trong td sdy (6.2) & nhiét d6 115 °C.

7.4 DGi vé6i phép thir thuy tinh “dang san pham”

Do day clia cac mau khong vudt qua ~ 2 mm cho tdng dién tich bé mat tir 30 cm?dén 40 cm?. C6 nghia
la dién tich bé mat cit mdi khong dudc vuot qua 10 % téng dién tich bé mat.
Rlra k§ cac mau véi nudc loai 2 (5.1), sau d6 trang béng etanon (5.7) hodc bang axeton (5.7). Say cac

mau trong td sdy (6.2) 30 min & nhiét dd khoang 115 °C.

Y Thuy tinh c6 hat bén nuéc cap HGB 1- ISO 719 phai thod man cac yéu cau cla cap HGA 1 qui dinh trong 1SO
720.
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8 Cach tién hanh

8.1 S6 luong miu dung dé xac dinh

Th{ ba mau va ba dung dich trdng nhu qui dinh & 8.2.

8.2 An mon bing axit va thir mau trang

Lam néng td say (6.2) d&n 115 °C va td sdy (6.1) dén 100 °C + 1 °C. Dung kep (6.6) cho tiing mau (da
dudc chuén bi theo diéu 7) vao ting dia riéng biét, day kin c& ba dia bang nap, cho vao ti sdy néng
(6.2) va dé qua dém. Bang cach trén, lam néng ba dia khdng c6 mau dung cho phép thir mau trdng va

mot mau dé kiém tra nhiét do doé.

Ngay ti€p theo dun néng bay phan, mdi phan chinh xac la 25 ml axit clohydric (5.2) trong céc (6.8) cho
dén khi s6i. Sau d6 chuyén dia dang néng dung dé kiém tra nhiét d6 (khéng c6 mau) vao ti hat va dé
dung dich axit clohydric dang s6i vao. Day va dong dia lai, dua cap nhiét ké vao va dat lai dia vao ti
say khac (6.1) 6 100 °C. Lap lai qui trinh ddy dd nay véi ba dia khac khéong c6 mau (dé thd mau tréng)
va cudi cling v6i ba dia ¢6 chira mau (dung dich chiét). Thai gian dudc tinh tir dia d4u tién c6 mau dudc

dat lai vao td sy la 3 h.

CHU THICH: Thdi gian truéc khi dia dudc dit trd lai vao trong ti sdy khéng dudc qua 2 min. Phai bdo vé dén

miic c6 thé cac dia trong td sdy khoi lubng khong khi lanh lot vao qua clra ti say.

Do nhiét d6 clia mét dia va diéu chinh nhiét do td say (6.1), néu can, dé gili nhiét d6 & 100 °C + 1 °C.

Sau 3 h, 18y céac dia ra khoi tt sdy, gan dung dich ngam chiét va dung dich th&r mau trdng vao trong céac
binh dun s6i riéng biét, trir dia d& dung dé kiém soat nhiét d6. Nhing cac binh vao trong bé gia nhiét
(6.10), & 120 °C dén 130 °C, cang sau cang t6t. Dung kep |8y mau ra khoi dia. Rita k§ bang tia nuéc
loai 2 (5.1). Tuy thuéc vao mic do bay hai clia dung dich trong cac binh ma cho thém nuéc rlra vao va
két thac viéc rlira cac dia bang tia nudc.

Trong khi luu gitr nudc rira, dia phai dugc day kin. Khi hau hét chéat 16ng da bay hai, cho vao dia thém
bén giot dung dich axit flohydric (5.5) va tié€p tuc cho bay hadi cho dé&n khi khd hoan toan (t6ng thdi gian
khoang 3 h).

CHU THICH

1 Né&u st dung binh bang thuy tinh thach anh, thi khéng cho thém dung dich axit flohydric.

2 Néu sau 3 h khéng dat dudc dd khd hoan toan (con lai vai giot dung dich), thi dua binh vao ti sdy trong 30 min &
125 °C.

Khi da dat dudc do kho hoan toan, dé ngudi va dung pipet chia d6 (6.13) cho thém vao méi binh 0,2 ml
dung dich axit clohydric (5.3) va 2 ml nuéc loai 2 (5.1). Hoa tan phan con lai bang cach lac tron dung
dich.

10
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Chuyén tiing dung dich vao trong tiing binh dinh mUc riéng biét (6.12), dung pipet cho thém 0,5 ml dung
dich dém ion hoa (5.6), trang ting binh dun séi (6.9) véi khoang 1,5 ml nudc, cho lugng d6 vao binh
dinh muc, pha loang vGi nuGc dén vach muc va tron déu.
8.3  Xac dinh ham lugng oxit kim loai kiém

Chuén bi cac dung dich chuédn bang cach hoa tan natri clorit va kali clorit da say khd va cac dung dich
hiéu chuén c6 néng dé thich hop bang cach cho 0,2 ml dung dich axit clohydric (5.3) va 0,5 ml dung

dich d&ém ion hoa (5.6) vao méi 5 ml dung dich cudi cung.

B6 tri va than trong diéu chinh thiét bi chudn dén dé nhay I6n nhat, dé c6 thé do dudc néng dd natri oxit

3 khoang 0,1 mg/l.

Cac phé k& phai dudc thao tac theo huéng dan cla nha san xuéat, sao cho phép do dudc thuc hién

trong khoang lam viéc t6i uu qui dinh.

Xac dinh ham lugng oxit kim loai kiém cla cac dung dich chiét va dung dich mau tréng (8.2) bang may
quang phé phat xa ngon Ilfa hodc may quang phé hap thu nguyén ti ngon Ita (6.3). Tinh gia tri trung

binh clia ba dung dich chiét va ca ba dung dich mau th{r trdng (tinh bang microgam trén mililit).

Né&u céac gia tri riéng biét cia dung dich mau trdng chénh léch nhau qua 0,2 pg/ml so véi gia tri trung
binh, hodc néu ham luong tuyét ddi clia Na,O cao hon 5 pg, thi c6 thé da bi nhiém ban; cac gia tri bi
nhiém ban nay chi diing dé tham khao cho viéc thuc hién cac phép do sau nay va viéc tinh toan. Phép
th{r (8.2) phai lam lai. P& dat dugc muc dich nay can phai:

a)  khith{r thuy tinh “dang vat liéu”, phai x ly so bd trudc véi axit (7.3) ;
b)  khi thit thuy tinh “dang san phdm”, phai thr cac mau th{r c6 bé mat nguyén dang ban dau (7.4).

Néu céac gia tri mau trdng da dd thi tinh két qua cudi cung.

9 Biéu thi két qua

Tinh gié tri trung binh cla céac két qua thu dudc. Néu chénh léch gilra gia tri cao nhét va thap nhat khac

so véi pham vi cho phép cho trong Bang 1 thi phai lap lai phép th.

Bang 1 - Pham vi cho phép cac gia tri thu dugc

Gia tri trung binh thu dudc | Pham vi cho phép cac gia
tri thu dugc
ug cta Na,O trén 100 cm?
Dén 30 30 % gid tri trung binh
T 30 dén 70 20 % gia tri trung binh
Tu 70 tr lén 15 % gia tri trung binh

11
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Trit gi tri trung binh ham lugng oxit kim loai kiém thu dudc tir dung dich mau tréng khdi gia tri trung binh
thu duoc tir dung dich chiét. Tinh ham ludng oxit kim loai kiém chiét ra trén 100 cm?dién tich bé m&t mau

dugc x{ ly. Néu ham lugng kali oxit thdi ra nhd hon 5 pg/100 cm? thi c6 thé bd qua.

Biéu thi két qua hoac |a theo khéi luong cla natri oxit (Na,0) ho&c, néu cé qui dinh, theo khéi lugng

riéng biét cla ting oxit kim loai kiém chiét dugc, trén 100 cm?dién tich bé mat dugc an mon.

10 Bao cao thir nghiém

B&o cao thlr nghiém bao gém cac théng tin sau:
a) vién dan tiéu chuan nay;

b) nhan dang cac mau thi;

an

c) ghi rd mét trong hai phép thtr da dudc st dung cho loai thuy tinh “dang vét liéu” hay “dang san

ph&m” sau khi bé mat dugc an mon;
d) dé day cla thuy tinh dugc thlr, chinh xac dén 0,1 mm, tinh bang milimét;
e) bé mat dugc thir, chinh xac dén 0,1 cm?, tinh bang centimét vudng;

f) néng dd ban dau cla natri oxit do dugdc trong dung dich chiét, chinh xac dén 0,01 pg/ml, tinh bang

microgam Na,O trén mililit;

g) gia tri trung binh cGia ham lugng théi ra tinh dugdc, chinh xac dén 0,1 pug/dm?, tinh bang microgam

Na,O trén decimét vudng;

h) bat ky cac dic diém bat thudng nao x4y ra trong khi xac dinh.

12
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Phu luc A
(tham kh&o)

Vi du vé qui trinh l1am sach dung dich axit clohydric

Dung hé théng thiét bi nhu md ta & Hinh A.1, 13p mét thiét bi chéng ban trén binh dun s6i va phai ddm
bdo sao cho 6ng chat déo khéng ngép trong nudc & binh gom. Cac binh phai dudc lam bang thuy tinh
boro silicat c6 d6 bén cao va da dudc “t6i”, chéng han nhu dau tién 1a dun séi 3 h véi dung dich axit

clohydric, ¢(HCI = 1 mol/l (5.4) véi 6ng tuan hoan, sau d6 2 h vGi nuGc cét.

Cho dung dich axit clohydric dam dac (p = 1,18 g/ml) vao binh dun s6i, cho nudc vao binh gom, két nai
véi cac bd phan va dun cho dén khi soi. Chi cho phép hai clia axit clohydric chuyén sang binh dung
nudc. Khi chat 1dng bat dau chay nhd giot, 1ap lai véi axit méi va tiép tuc chung cat cho dén khi néng do

axit trong binh gom vuct qua 6 mol/l. Biéu chinh néng d6 dén 6 + 0,2 mol/l.

Ong chat déo

Thiét bi chéng
_ ban

Axit clohydric
(p=1,18 g/ml)

{0 = 1,18 g/ml)

Hinh A.1 — Chuan bi dung dich axit clohydric, ¢(HCI) = 6 mol/l v6i néng dé natri oxit rat thap.
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