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Thñy tinh - C¸t ®Ó s¶n xuÊt thñy tinh – Ph|¬ng ph¸p 

ph©n tÝch ho¸ häc - X¸c ®Þnh hµm l|îng s¾t «xyt 
 

Glass - Sands for glass manufacture - Methods for chemical analysis 

Determination offerrous ferric oxide content 

 

Tiªu chuÈn nµy quy ®Þnh ph|¬ng ph¸p ph©n gi¶i mÉu ®Ó x¸c ®Þnh c¸c oxyt kim lo¹i mÉu vµ 
ph|¬ng ph¸p x¸c ®Þnh hµm l|îng s¾t «xyt, trong thuû tinh vµ c¸t ®Ó s¶n xuÊt thuû tinh  

1. Quy ®Þnh chung  

Theo TCXD 136: 1985 (môc 2)  

2. C¸ch ph©n gi¶i mÉu  

2.1. Nguyªn t¾c: 

Dïng hçn hîp axit flohy®ric vµ axit Nitric (hoÆc Sunfuric) ®Ó ph©n gi¶i mÉu, nung 
ch¶y b»ng kali pyrosunfat (hoÆc bisunf¸t) ®Ó chuyÓn toµn bé muèi vÒ d¹ng sunfat  

2.2. Dông cô ho¸ chÊt:  

- ChÐn hoÆc b¸t b¹ch kim dung tÝch 30:50ml  

- Axit flohydric dung dÞch 40%  

- Axit clohydric dung dÞch l: 1  

- Axit Sunfuric dung dÞch l: 1  

- Axit Nitric dung dÞch l: 1  

- Kali Pyrosunfat r¾n  

2.3. C¸ch tiÕn hµnh:  

Tuú theo hµm l|îng c¸c oxyt cã trong mÉu vµ sè l|îng c¸c chØ tiªu cÇn ph©n tÝch, 

c©n tõ 1- 3 gam mÉu ®· chuÈn bÞ theo TCXD 136: 1985 vµo chÐn b¹ch kim, tÈm |ít 
b»ng thªm vµo chÐn 2- 3ml axit nitric 1: l vµ 8- l0ml axit flohydric 40% lµm bay h¬i 
c¸c chÊt trong chÐn trªn bÕp ®Õn kh«, thªm tiÕp 5ml axit flohyaric 40%, cho bay h¬i 
tiÕp ®Õn kh«, l¾p l¹i qu¸ tr×nh trªn mét lÇn n÷a. Thªm 2- 3ml axit sunfuric 1: 1cho 
bay h¬i trªn bÕp ®iÖn ®Õn ngõng bèc khãi tr¾ng. §Ó nguéi, thªm vµo chÐn 4 –5g kali 
pyrosunfat, nung ch¶y ®Õn tan hoµn toµn. Hoµ tan khèi nung ch¶y b»ng n|íc nãng 
cã 8- l0ml axit clohydric l: l, ®un s«i ®Õn tan trong, chuyÓn toµn bé dung dÞch vµo 
b×nh ®Þnh møc 250ml (hoÆc l00ml - tuú thuéc sè chØ tiªu cÇn ph©n tÝch ®Ó nguéi, 
®Þnh møc, l¾c ®Òu.  

Dung dÞch thu ®|îc dïng ®Ó x¸c ®Þnh c¸c oxyt, s¾t, titan, ®ång, coban, Ni ke cã 
trong mÉu.  

L|îng c©n mÉu thö cÇn lÊy ®Ó ph©n tÝch so mÇu cho tõng chØ tiªu ph©n tÝch theo 
b¶ng sau: 
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B¶ng 2 
 

Hµm l|îng oxyt trong mÉu L|îng c©n mÉu cÇn ®Ó lÊy ph©n tÝch (gam) 

Tõ 0,005 ®Õn 0,01 

Tõ 0,01 ®Õn 0,05 

Tõ  0,05 ®Õn 0,10 

Trªn 0,10 

Tõ 0,5 ®Õn 0,25 

Tõ 0,2 ®Õn 0,1 

Tõ 0,1 ®Õn 0,05 

d|íi 0,05 

 

3. X¸c ®Þnh hµm l|îng s¾t oxyt 

Tiªu chuÈn nµy quy ®Þnh ph|¬ng ph¸p x¸c ®Þnh hµm l|îng s¾t «xyt. 

+ Khi t¹p chÊt nhá x¸c ®Þnh tõ mÉu ban ®Çu. 

+ Khi l|îng ®ång oxyt, coban oxyt, lín h¬n 0,5% x¸c ®Þnh sau khi t¸ch s¾t khái c¸c 
chÊt c¶n trë b»ng chÊt gãp. 

3.1. X¸c ®Þnh tõ mÉu ban ®Çu 

3.1.1. Nguyªn t¾c 

Khö ion s¾t vÒ ho¸ trÞ hai b»ng Hydroxylamin, hiÖn mÇu ion s¾t (II) víi 1,10 

phenantr«lin ë m«i tr|êng axit. X¸c ®Þnh hµm l|îng s¾t b»ng ph|¬ng ph¸p so mÉu 
ë b|íc sãng ¸nh s¸ng 500- 520nm. 

3.1.2. ThiÕt bÞ ho¸ chÊt 

- M¸y so mÇu quang ®iÖn 

- Axit clohydric dung dÞch l: 1 vµ ®Ëm ®Æc ( d = l,19) 

- Axit tactric (hoÆc xitric) 20% 

- Am«n hydroxyt dung dÞch l: l 

- Hydr«xylamin clohydrat dung dÞch l0% 

- Para Nitrophenol dung dÞch 0,5% (trong hçn hîp ªtanol: N|íc, tØ lÖ l: 1) 

- l,l0 phenantrolin dung dÞch 0,25% 

- Dung dÞch s¾t tiªu chuÈn. 

- Dung dÞch A: Hoµ tan 0,l005 gam s¾t (III) oxit ®· sÊy ë 105 - 1100C vµo l0ml 
axit clohydric ®Æc (d - l, 19) ®un tíi tan trong. ChuyÓn dung dÞch vµo b×nh ®Þnh 
møc l000ml, ®Þnh møc, l¾c ®Òu, lÊy mét phÇn dung dÞch x¸c ®Þnh hµm l|îng s¾t 

oxyt b»ng dung dÞch tiªu chuÈn EDTA theo chØ thÞ axit sunfosalisilic ë pH 

kho¶ng l- 2: 1ml dung dÞch A chøa 0,lmg Fe2O3 cho phÐp dïng mét muèi s¾t tinh 
khiÕt thay thÕ cho viÖc dïng s¾t (III) «xyt 

  Dung dÞch B: LÊy 50ml dung dÞch A vµo b×nh ®Þnh møc 500ml, thªm l0ml axit 

clohydric 1: l. ®Þnh møc, l¾c ®Òu: lml dung dÞch B chøa 0,lmg Fe2O3. 

3.1.3. C¸ch tiÕn hµnh 

3.1.3.1. LÊy mét phÇn dung dÞch mÉu theo b¶ng 2 (môc 2.3) vµo b×nh ®Þnh møc l00ml, 
thªm vµo b×nh 5ml axit tactric 20% , 3ml hydroxylanin clohydrat 10% , 2 giät chØ 
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thÞ para Nitrophenol 0,5%. Nhá giät Amon hydroxit l: l vµo dung dÞch ®Õn xuÊt 
hiÖn mÇu vµng, dïng a xit clohydric l: l vµ amon hydroxit l: 1 ®iÒu chØnh dung 
dÞch ®Õn mÊt mµu vµng (hoÆc cßn tho¸ng vµng). Sau 15 phót thªm l0ml l,l0 
phenantrolin 0,25%, ®Þnh møc, l¾c ®Òu.  

§o mËt ®é quang cña dung dÞch trªn m¸y so mÇu víi kÝnh läc cã vïng truyÒn 
sãng 500- 520nm, b»ng cuvet dµy 50mm. Dùa vµo ®|êng chuÈn t×m ra l|îng s¾t 
oxyt trong dung dÞch ®em so mÇu.  

3.1.3.2. X©y dùng ®|êng chuÈn  

Cho vµo mét lo¹t b×nh ®Þnh møc 100ml c¸c l|îng dung dÞch tiªu chuÈn B lÇn l|ît 
0,0-1, 0- 2, 0- 3, 0- 5, 0- 8, 0- 9, 0- l0, 0ml. Thªm tiÕp vµo mçi b×nh 30- 40ml 
n|íc, 5ml dung dÞch axit tactric 20%, 3ml dung dÞch Hydr«xylamin clohydrat 
10%, 2 giät chØ thÞ para Nitrophenol 0,5%, tiÕp tôc lµm nh| môc 3.1.3.1.  

Tõ kÕt qu¶ mËt ®é quang ®o ®|îc vµ hµm l|îng s¾t oxyt t|¬ng øng ®ùng ®|êng 
chuÈn.  

3.1.4. TÝnh kÕt qu¶  

Hµm l|îng s¾t (III) oxyt (X1) trong mÉu tÝnh b»ng phÇn tr¨m theo c«ng thøc: 

 

Trong ®ã:  

g-  L|îng mÉu lÊy ®Ó ph©n tÝch so mµu s¾t, tÝnh b»ng gam  

gl- L|îng s¾t oxyt t×m ®|îc (dùa vµo ®|êng chuÈn) tÝnh b»ng gam.  

3.2. X¸c ®Þnh sau khi t¸ch b»ng chÊt gãp  

3.2.1. Nguyªn t¾c  

T¸ch l|îng nhá s¾t khái mét l|îng lín ion ®ång, coban b»ng c¸ch kÕt tña víi ion 
nh«m trong amonhy®roxyt. Hoµ tan kÕt tña, khö s¾t vÒ ho¸ trÞ hai råi hiÖn mÉu víi 
l,l0 phenantrolin.  

X¸c ®Þnh s¾t b»ng ph|¬ng ph¸p so mÇu ë b|íc sãng ¸nh s¸ng 500- 520nm  

3.2.2. ThiÕt bÞ ho¸ chÊt  

C¸c thiÕt bÞ vµ ho¸ chÊt nh| môc 3.1.2.  

Am«n Clorua r¾n.  

PhÌn nh«m am«ni dung dÞch 5% .  

GiÊy ®o pH: l- ll  

3.2.3. C¸ch tiÕn hµnh  

LÊy mét phÇn dung dÞch mÉu lín gÊp hai lÇn quy ®Þnh ë b¶ng 2 (môc 2.3) thªm 
vµo dung dÞch 2- 3 g Am«n Clorua. 2ml dung dÞch phÌn nh«m 5% thªm n|íc ®Ó 
40- 50ml ®un dung dÞch ®Õn 700C, nhá tõ tõ Am«n hydroxyt 1: l khuÊy ®Òu ®Ó 
xuÊt hiÖn kÕt tña hydroxyt, ®un dung dÞch ®Õn 70 y 800C ®Ó ®«ng tô kÕt tña. Läc 
dung dÞch qua giÊy läc ch¶y nhanh vµ röa 2 y 3 lÇn b»ng n|íc ®un s«i, bá phÇn 
n|íc läc röa.  
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X
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Hoµ tan kÕt tña trªn giÊy läc 4- 5ml axit clohydric l: l vµo b×nh ®Þnh møc l00ml, 
dïng n|íc ®un s«i röa giÊy läc ®Õn hÕt axit (thö b»ng c¸ch ch¹m mét mÈu giÊy ®o 
pH vµo giÊy läc kh«ng thÊy cßn axit). 

§Þnh møc vµ l¾c ®Òu dung dÞch dïng pipet lÊy 5ml dung dÞch vµo b×nh ®Þnh møc 
100ml, thªm vµo b×nh 50ml dung dÞch tactric 20%, 3ml dung dÞch 

hydroxylamin clohydrat l0%, 2 giät chØ thÞ para Nitrophenol 0,2% tiÕp tôc lµm nh| 
môc 3. l.3. l. 

3.2.4. TÝnh  kÕt qu¶ 

Theo môc 3.l.4.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

                                                                             


