TIEU CHUAN VIET NAM TCVN 141 : 1985

Nhom H

Xi mang — Phuong phap phan tich hoa hoc

Cements - Methods for chemtcal analysis

Tiéu chuin nay thay thé cho TCVN 141: 1964 va cht yéu 4p dung cho céc loai xi ming

podc lang.
1.  Quy dinh chung
1.1.  Hoa chat dung cho qua trinh phan tich phai ¢6 do tinh khiét khong thap hon TKPT.
1.2.  Nudc dung cho qua trinh phan tich la nuéc cat theo TCVN 2117: 1977.
1.3.  Dung can phan tich c6 do chinh xac dén 0,0002g.
1.4.  Cdc hoa chat 16ng ghi ki hiéu va thé hién nhu sau:
Ki hiéu (1:1 hodc 1:2...v.v...) chi ty 1&¢ dung tich pha lodng, s6 thi nhat chi phan thé
tich dung dich ho4 chit dam dic can 14y, s6 thit hai chi phan thé tich nu6c cat thém
vao.
Ki hiéu néng do phan tram (%), chi s6 gam chat tan trong 100ml dung dich.
1.5.  MaOi chi tiéu phan tich dugc tién hanh song song trén hai lugng can clia mau thir va
mot thi nghiém trang dé hiéu chinh két qua.
1.6.  Chénh léch giira hai két qua xac dinh song song khong dugc vugt gidi han cho phép.
N&u 16n hon giGi han cho phép phai tién hanh phan tich lai.
Két qua cudi cling la trung binh cong cta hai két qua xac dinh song song.
2.  Lay mau va chuan bi mau thir
2.1.  Mau xi mang dugc 1ay tir cac 16 hang theo TCVN 4029: 1985. Dung phuong phap
chia tu 14y mau trung binh khoang 150 - 250g cho vao 1o thuy tinh day kin.
MAu dua dén phong thi nghiém do6 trén to gidy lang, trai thanh mot 16p mong.
Dung nam cham dé hit sat kim loai 14n trong xi mang. Sau d6 dung phuong phap
chia tu 1ay khoang 25g dem nghién trén c6i ma ndo thanh bot min (co hat 0,063mm)
dé 1am mau phan tich hoa hoc, phan mau con lai dugc bao quan trong 1o thuy tinh
day kin.
2.2.  Sdy mau & nhiét do 105 + 5°C dén khoi luong khong déi va tron déu truée khi can dé
ti€n hanh phan tich hoa hoc
3.  Phuong phap thu
3.1. X&c dinh ham lugng mat khi nung.
3.1.1.  Dung cu va thiét bi.
Chén st 30ml;
Binh hit 4m;
L0 nung nhiét do t max 1000°C.
3.1.2.  Tién hanh thr
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Can 1g miu xi mang da dugc chuén bi theo muc 2 cho vao chén sit di dugc nung &
nhiét do 950 + 100°C dén khéi luong khong doi. Nung trong 10 nung & nhiét do
950 + 100°C khoang mot gid, 1y miu ra dé ngudi trong binh hiit Am dén nhiét do
phong. Can, nung lai nhiét do & trén trong 15 phut va lai can dén khoi luong khong
doi.

3.1.3.  Tinh két qua
Ham luong mat khi nung (MKN), tinh bing %, theo cong thiic:

MKN =£-82 100
8

Trong do:
g;: Khoi lugng mau va chén trude khi nung, tinh bang gam;
g,: Khoi lugng mau va chén sau khi nung, tinh bang gam;
g: Khoi lugng mau 14y phan tich, tinh bang gam.
Chénh 1éch giita hai két qua xac dinh song song khong 16n hon 0,10%.

3.2.  Xéc dinh ham luong silic dioxit

3.2.1.  Nguvén tic clia phuong phap
Phan gidi maiu xi mang bing cach nung chay v6i hdn hop kali natri cacbonat, hoa
tan kh6i néng chdy bing axit clohydric loang, c6 can dung dich dé tdch nudc cla
axit silisic, nung két tua silisic & 1000°C r6i xir ly bing axit fluohidric dé tach
silisic & dang silic tetra florua.

3.2.2.  Hoa chit va thiét bi
Axit clohydric theo TCVN 2298: 1978 va dung dich pha loang 1:1;
Axit clohydric dung dich 5%
Axit sunfuric theo TCVN 2718: 1978 va dung dich pha loang I: I;
Axit fluohidric HF 40%;
Bac nitrat dung dich 0,5%;
Kali hydro sunfat KHSO, tinh thé;
Kali natri cacbonat khan;
Chén bach kim dung tich 50 hoac 30ml;
Bit st day bang dung tich 250ml hodc cdc thuy tinh chiu nhiét 400ml;
Gidy loc khong tro bang vang ¢ 12cm;
Lo nung 1000°C
Bép cach cat hoac bép cach thuy.
3.2.3.  Tién hanh thu
Can 1 gam mau xi mang da chudn bi theo muc 2 vao chén bach kim di c6 sin 4+5

gam hon hop nung chay Kali natri cacbonat, pht 1én trén mau mot 16p hén hop
nung chay day 2 - 3cm.
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3.2.4.

3.3.

Nung mau & nhiét do 850- 900°C trong 30 phiit. L4y miu ra dé€ nguoi, chuyén toan
bd khoi nung chay vao bat sit, ding nudc dun so6i va axit clohydric dung dich 1:1
rira sach chén bach kim. Day bt sit bang mat kinh déng ho, thém tir tir 30ml axit
clohydric dam dac (d = 1,19) sau khi mau tan hét, dung nudc dun soi tia rira thanh
bat va mat kinh dong hd. Ding diia thuy tinh khuady déu dung dich.

Co can dung dich trén bép cdch cdt (& nhiét do 100- 110°C) dén kho, dung diia thuy
tinh dam nhé cac cuc mudi tao thanh dén co hat khong 16n hon 2mm, tiép tuc co
mau & nhiét do trén trong thoi gian 1 gid - 1 gid 30 phit. D€ ngudi mau thir thém
vao bat st 15ml axit clohydric dam dac, d€ yén 10 phit, thém ti€p vao bat st 90-
100ml nuéc dun soi, khuay déu cho tan hét muéi, lic dung dich con néng qua gidy
loc bang vang, dung dung dich axit clohydric 5% da dun soi ria két tha va thanh
bat, loc gan 3 1an, chuyén toan bo két thia vao gidy loc. Dung nudc dun soi rira két
tha va gidy loc dén hét ion clorua (thir bing dung dich bac nitrat 0,5%). Chuyén
dung dich nudce loc va nudce raa vao binh dinh mitc 500ml.

Chuvén gidy loc c6 két tua axit silisic vao chén bach kim say va dot gidy loc trén
bép dién.

Nung chén & nhiét do 950 — 1000°C trong 1 gio 30 phiit, 14y chén ra dé ngudi trong
binh hit 4m dén nhiét do phong. Can nung lai & nhiét do d6 15 phiit va can dén
khéi luong khong doi.

Tam u6t két tha trong chén bing nuée cat, thém vao 0,5ml axit sunfuric (H,SO,)
dung dich 1:1 va 10ml axit fluohidric 40% lam bay hoi chit chita trong chén trén
bép dién dén kho, thém tiép vao chén 3 - 4ml axit fluohidric, lam bay hoi trén bép
dién dén nging boc khéi tring. Nung chén bach kim va cin & nhiét do 950 -
1000°C trong 30 phiit, 1ay chén ra dé nguoi trong binh hiit 4m dén nhiét do phong,
can dén khoi lugng khong doi.

Nung can con lai trong chén véi 2 - 3 gam kalihydro sunfat KHSO,, hoa tan khoi
néng chay bang nudc soi, néu con van duc, thém vai giot H,SO, (d = 1,84) dén tan
trong, gop vao phan nudc loc & trén va thém nudc dén vach mic lac déu.

Dung dich nay dé x4c dinh nhom, sit, CanXi, magié, atan (dung dich A).

Tinh két qua

Ham luong Bilic dioxit (SiO,) tinh bang % theo cong thiic:

$i0, =182 100

Trong do: 8

g;: Khoi lugng chén bach kim va két tha trude khi x{r Iy bang axit fluohidric, tinh
bing gam;

g,: Khoi lugng chén bach kim, két tha sau khi xir ly bang axit fluohidric, tinh
bing gam;

g: Luong méu lay d€ phan tich, tinh bang gam;
Chénh 1éch giita hai két qua xac dinh song song khong 16n hon 0,03%.

Phuong phédp xac dinh ham luong silic dioxit va can khong tan trong xi mang Pooc
lang khong pha phu gia.
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3.3.1.

3.3.2.

3.3.3.

3.34.

34.
34.1.

Nguyén tic ctia phuong phdp:
Hoa tan xi mang trong axit clohydric dic c6 thém amoni clorua dé pha keo, loc,
rira, nung, can silicdioxit va can khong tan.
Hoa chat va thiét bi
Axit clohydric theo TCVN 2298: 1978, dung dich pha loang 1: I va dung dich HCI
5%; Amoni clorua NHCI tinh thé. Bac nitrat dung dich 0,5%; Lo nung 1000°C;
Bép cach cat hoac bép cach thuy;
Chén St nung 30ml;
Gidy loc khong tro bang vang ¢ 11cm;
Tién hanh thir
Can 1 gam mau xi mang da chuén bi theo muc 2 vao c6c dung tich 100ml, u6t mau
bang nudc cit, dung diia thuy tinh dim tan hét cuc. Pay mat kinh déng ho, cho tir
tr 10ml HCI (d = 1,19) qua miéng c6c, dung diia thuy tinh dam tan hét nhiing hat
den. Cho vao 1 gam amoniclorua NH,CI, khudy déu, dé trén bép céch cat (hoic
bép céch thuy) do 45 phiit, trong thoi gian d6 khudy nhiéu lan, chi y dam tan
nhitng cuc bi vén, bép cach cét phai git nhiét do khong qué 100°C. Sau d6 ldy ra
cho vao 50ml nudc dun so6i, khudy déu, dé lang, loc gan vao gidy loc khong tro
bang vang. Dung axit clohydric HCI 5% da dun soi rira két tua va thanh coc, loc
gan 3 lan. Sau d6 chuyén két thia vao gidy loc, dung gidy loc khong tro bang vang
d€ lau sach diia thuy tinh va c6c. Tiép tuc rua két tia bang nudc cit dun so6i dén hét
ion Clo (thtt bing AgNO; 0,5%).
Nuéc loc va nude ra chuyén vao binh dinh mitc 500ml, thém nudc cit dén vach
miic lic déu, dung dich nay giit lai dé ti€p tuc x4c dinh c4c thanh phan khéc.
Két tha va gidy loc, sy kho cho vao chén st da nung va can dén khoi luong khong
doi. Dot tir tir cho chay hét giay loc, nung & nhiét do 950 — 1000°C khoang 1 gid 30
phiit. Lay ra dé ngudi trong binh hit 4m dén nhiét do phong, can, nung lai nhiét do
d6 15 phut va can dén khéi luong khong déi.
Tinh két qua
Ham lugng tong silicdioxit va can khong tan (SiO, + CKT) tinh biang % theo cong
thic:

SiO, + CKT =$1=82 100

8

Trong do:
g;: Khoi lugng két tha va chén tinh bang gam;
g,: Khoi lugng chén khong, tinh bang gam;
g:  Khai luong mau ldy dé phan tich, tinh bing gam;
Chénh léch giita hai két qua xac dinh song song khong 16n hon 0,30%

Xéc dinh ham luong céan khong tan (CKT).

Nguyén tic ctia phuong phéap

Hoa tan xi mang bang axit clohydric loang, loc 14y phan can khong tan, x{ 1y bang
dung dich natri cacbonat, loc, rita, nung va can.
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3.4.2.

3.4.3.

3.4.4.

3.5.
3.5.1.

3.5.2.

Hoa chat va thiét bi

Axit clohidric theo TCVN 2298: 1978

Axit clohidric, dung dich 5% (nudc rta);

Natri cacbonat Na,CO; dung dich 5%

Lo nung 1000°C;

Bép cach cat;

Chén st nung 30ml;

Tién hanh thu.

Can 1g mau xi mang da chudn bi theo muc 2 vao coc dung tich 100ml; thém 25 ml
nuéc cat, khudy déu, day mat kinh dong ho, cho tir tir Sml axit clohidric HCI (d =
1,19). Dung diia thuy tinh ddm cho tan hét méiu, thém nudc cat dén 50ml dun soi
nhe trén bép cach cat trong 30 phit. Loc gan vao gidy loc khong tro bang vang.
Rira bang nudc soi dén hét ion clorua (thir bing AgNO; 0,5%).

Nuéc loc va nude rira gitt lai dé x4c dinh SO; con phan ba loc, 14y nudc tia cho troi
tr& lai coc cii. Thém 50ml dung dich natri cacbonat Na,CO; 5%. D€ 5 phiit & nhiét
do phong cho ngéu, dun s6i 5 phiit roi cho ca gidy loc vao coc, ti€p tuc dun soi lan
tan 10 phit. Loc vao gidy loc khong tro bang xanh. Rira bang nuéc so6i 5 14n, roi
rita bang axit clohidric HCI 5% dun so6i 5 14n. Sau d6 lai rira bang nudc cat dun soi
dén hét ion clorua (thlr bang AgNO; 0,5%). Gidy loc va ba cho vao chén si da
nung va c4n dén khoi luong khong déi. Sy kho va dét cho chdy hét gidy loc nung
6 950 — 1000°C trong 45 phit. Dé nguoi trong binh hidt 4m dén nhiét do phong r6i
can, nung, lai & nhiét do dé 15 phiit va can dén khoi luong khong déi.

Tinh két qua

Ham lugng cin khong tan (CKT) tinh bang (%), theo cong thiic:

CKT =252 100
8
Trong do:
g;: Khoi lugng chén va can khong tan, tinh bang gam;
g,: Khoi lugng chén khong, tinh bang gam
g: Luong mau lay dé€ phan tich, tinh bang gam.
Chénh léch giita hai két qua xac dinh song song khong duoc 16n hon 0,10%.

Xac dinh ham luong sat oxit

Nguyén tic clia phuong phdp: Chuin do Fe III bing dung dich EDTA & moi
trudng pH 1.5 dén 2 véi chi thi axit sunfosalisilic két thdc chuan do mau dung dich
chuyén tir tim do sang vang rom.

Hoa chat:

Axit clohydric, dung dich 1:1;
Hydro peroxit H,0,, dung dich 30%;
Axit sunfosalisilic, dung dich 10%;
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Natri hidroxit, dung dich 10%;
EDTA, dung dich tiéu chuin 0,01 M;
Gidy dopH 1 + 11.

3.5.3.  Tién hanh thu

Lay 50ml dung dich A & diéu 3.2.3 cho vao c6c dung tich 250ml, thém vao Iml
Hydro peroxit H,O, 30%, dun soi nhe 3 phit, d€ ngudi thém vao 2ml sunfosalisilic
dung dich 10% va nudc dén khoang 100ml. Dung axit clohydric dung dich 1:1 va
Natri hidroxit dung dich 10% nho giot dé diéu chinh dén 1,5 - 2 (dung dich
chuyén sang mau tim do sdm). Pun néng dung dich dén 60 - 70°C chuin do bing
EDTA 0,01M dén khi mau chuyén tir tim do sang vang rom.

3.5.4. Tinh két qua:
Ham luong sat ba oxyt (Fe,0,) tinh hang %, theo cong thic:

Fe,0, = 0,0007985.V 100
4
Trong do:
V: Thé tich dung dich EDTA 0,0IM tiéu thu khi chuin do tinh bing ml;
0,0007985: Khoi lugng sat ba oxit twong ting véi 1ml dung dich EDTA 0,0IM, tinh
bing gam;
g: Khoi luong mAiu 14y dé phan tich, tinh bing gam,
Chénh léch giita hai két qua xac dinh song song khong 16n hon 0,20%
3.6. Xdéc dinh ham lugng nhom oxit
3.6.1.  Nguyén tac clia phuong phap
Tach nhom khoi cdc thanh phan khdc bang kiém manh, tao complexonat nhom
bang EDTA du, giai phong EDTA khoi complexonat nhom bang natriflorua.
Chuén do luong EDTA duoc gidi phéng bing dung dich chuidn kém axetat v6i chi
thi xylenola da cam 1%, tir d6 tinh ra ham lugng nhom oxit.

3.6.2.  Hoa chat:
Natrt hydroxit, dung dich 10% va 30%
Natri florua, dung dich 3%;
Hydroperoxit H,O, dung dich 30%;
EDTA chuén cta dung dich 0,025%;
Axit clohydric, dung dich 1:1;
Xylenola da cam hén hop chi thi 1%, nghién va tron 0,1 gam thudc thu v6i 10 gam
kaliclorua;
Dung dich dém pH khoang 5,5- 5,6. Hoa tan 100ml amonihydroxit 25% vao 200ml
nudc cat, thém ti€p vao d6 100ml axit axetic ddm dac thém nudc thanh 1000m lac
déu.
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Ké&m axetat tiéu chudn dung dich 0,025M. Hoa tan 5,531 kém axetat vao trong
100ml nuéc da c6 sdn 2ml axit axetic dac, chuyén vao binh dinh mdc 1 lit, thém
nudc cat dén vach muc lac déu.

3.6.3.  Chuan bi thir

Xdc dinh hé s6 chuyén (K) cuia dung dich kém axetat 0,025M theo EDTA tiéu
chuén dung dich 0,025M nhu sau: 14y 20ml dung dich EDTA 0,025M vao c6c ¢6
dung tich 250ml, thém nudc dén 100ml, thém ti€p 15ml dung dich dém pH - 5,5 -
5,6 va mot it xylenola da cam 1%. Dung dung dich him axetat chuan do dén khi
mau cta dung dich chuyén tir vang sang hong.

Heé s6 K duoc tinh theo cong thiic:
e
v

Trong do:
Vo: Thé tich EDTA chuén dung dich 0,025M ldy dem chudn do, tinh bang ml;
V: Thé tich dung dich kém axetat tiéu thu khi chudn do, tinh bang ml.

3.6.4.  Tién hanh thu.

Lay vao coc 100ml dung dich A (muc 3.2.8). Thém 1ml hdro peroxit (H,0O,) 30%
dén soi nhe 3 phit, thém vao c6c 30ml natrihidroxit dung dich 30% dun so6i nhe
dung dich 3 phiit, dé nguoi dung dich dén nhiét do phong. Chuyén toan bo dung
dich vao binh dinh mic 250ml, thém nudc cat dén vach dinh mic, lac déu.

Loc dung dich qua gidy loc kho, phéu kho vao binh tam gidc kho. Lay 100ml dung
dich trén cho vao céc cé dung tich 250ml, thém vao 15ml dung dich EDTA
0,025M, thém 1-2 giot chi thi phenolphtalein 1%, Dung axit clohydric dung dich
1:1 va natrihydroxit dung dich 10% diéu chinh cho mat mau hong. Thém vao 15ml
dung dich dém pH - 5,5 - 5,6, thém mot it chi thi xylenola da cam 1% , dun s6i
dung dich 2- 3 phiit. Pé nguoi dung dich dén 60 - 70°C. Dung dung dich chuyén tir
mau vang sang mau hong. Thém vao 20ml natri florua dung dich 3% va dun s6i 2
— 3 phiit, dé nguoi dung dich dén 60 — 70°C. Dung kém axetat dung dich 0,025M
chuin do luong EDTA vita dugc giai phéng khoi phic v6i nhom, dén khi dung
dich chuyén tir mau vang sang hong.

3.6.5. Tinh két qua

Ham lugng nhom oxit (Al,O5), tinh bing phéan tram, theo cong thic:

0,0012745.K.100
ALO, =
g
Trong do:
V: Thé tich dung dich kém axetat tiéu thu khi chuin do (Iluong duoc EDTA giai
phoéng) tinh bang ml;

K: Hé s6 nong do gitra dung dich EDTA 0,025M va kém axetat 0,025M

0,0012745: Khéi lugng nhom oxyt 0,025M tuong tng véi 1ml dung dich kém
axetat 0,025M, tinh bang gam;
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3.7.

3.7.1.

3.7.2.

3.7.3.

3.7.4.

3.8.

g:  Khai luogng mau lay dé x4c dinh nhom oxyt, tinh bing gam;
Chénh léch giita hai két qua xac dinh song song khong 16n hon 0,20%.

Xdac dinh ham lugng canxi oxit

Nguyén tic ciia phuong phép

Canxi vd Magie duoc tach khodi sit, nhom, titan bang amonihydroxit. Chuin do
clia canxi bang dung dich EDTA tiéu chuén & pH 16n hon 12 véi chi thi fluorexon,
& diém tuong duong dung dich chuyén tir mau huynh quang xanh vang sang mau
hoéng.

Hoa chat:

A monihyaroxit dung dich 25%;

Anoni clorua tinh thé;

Kali hydroxit dung dich 25%;

Kali clorua dung dich 5%;

Amoni nitrat dung dich 2%;

Bac Nitri dung dich 0,5%;

Fluorexon hén hop chi thi: nghién min 0,1 gam fluorexon. Véi 10 gam kali lorua
bao quan trong lo thuy tinh mau. EDTA dung dich tiéu chuin 0,01M.

Tién hanh thir

Lay vao coc 100ml dung dich A (muc 3.2) thém vao coc 1g amoniclorua, dun
dung dich dén 60 - 70°C, nho tir tir amonihidroxit 25% va khudy dén xuat hién két
tia hidroxyt, cho du mot giot amonihidroxit dun néng dung dich 70 — 80% trong
45 + 60 phiit, dé dong tu két tha va loai amonihidroxit du. Loc dung dich con néng
qua gidy loc vao binh dinh miic 250ml. Ding amoni nitrat 2% dun néng 60 - 70°C,
rira két thia dén hét ion Clo (thir bing AgNO3 0,5%) cho nudc dén vach miic lac
déu (dung dich B). Lay vao céc 25ml dung dich B, thém 80ml nuéc cét cho vao
20ml dung dich kali hidroxit 25%, 2ml kalicyanua 5% va mot it chi thi fluorexon
1%, dit coc trén mot to gidy mau den, dung dung dich EDTA tiéu chuin 0,01M,
chuén do dung dich chuyén tir mau huynh quang xanh vang sang mau hong.

Tinh két qua
Ham lugng canxi oxit (CaO), tinh bang phan tram theo cong thic:
0,00056.V
CaO =———x100
g
Trong do:

V: Thé tich dung dich EDTA 0,01% tiéu chuin khi chu4n d¢ tinh bang m/

0,00056: Kh6i luong canxi oxit tuong tng v6i 1ml dung dich EDTA 0,01M, tinh
bang gam;

g: Khai luong miu ldy dé xac dinh canxi, tinh bing gam.

Chénh 1éch giita hai két qua xac dinh song song khong 16n hon 0,60%.

Xdac dinh ham lugng magié oxit
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3.8.1.

3.8.2.

3.8.3.

3.84.

3.9.
3.9.1.

3.9.2.

3.9.3.

Nguyén tic ctia phuong phép:

Chuén do téng lugng canxi va magié trong miu bing dung dich EDTA chuén theo
chi thi eriocrom T den & pH = 10,5. Xac dinh ham luong magié oxit theo hiéu s6
thé tich EDTA tiéu thu.

Hoa chat:
Kali cyanua dung dich 5%;

Dung dich pH = 10,5: Hoa tan 54 gam amoni clorua vao 650ml nudc, thém
amomhydroxit 25% dén thanh 1 lit, lac déu.

Eriocrom T den (ETOO) hon hop chi thi 1%: nghién 0,1 gam ETOO véi 1 gam
kaliclorua bao quén trong lo thuy tinh mau;

EDTA dung dich chuén 0,01M.
Tién hanh thtr

Lay 25ml dung dich B (muc 3.7.3) thém 80ml nuéc cat, thém 15ml dung dich dém
pH = 10,5, thém 2ml dung dich kali cyanua 5% va mot it chi thi eriocrom T den
1% chuén do tong luong canxi va magié bang dung dich chudn EDTA 0,01 dén
khi dung dich chuyén tir mau do rugu nho thanh xanh nuéc bién.

Tinh két qua
Ham lugng Magié oxit (MgO) tinh bang phan tram theo cong thic:
0,000403(V, ;)

g

MgO = x100

Trong do:

V,: Thé tich dung dich EDTA 0,0IM tiéu thu khi chuin téng lugng canxi magié,
tinh bang ml;

V,: Thé tich dung dich EDTA 0,0IM tiéu thu khi chuin do canxi & muc 3.7.3,
tinh bang ml;

0,000403: Khai lugng magié oxit tuong tng v6i 1ml dung dich EDTA 0,01M tinh

bing gam;
g: Khoi lugng miu dé x4c dinh magié oxit, tinh bing gam.
Chénh léch giita hai két qiia xac dinh song song khong 16n hon 0,20%.

Xéc dinh ham luong anhidncsunfuric bang phuong phéap khoi lugng.

Nguyén tic cia phuong phép.

Két tua sunfat dudi dang barisunfat. Tt lugng barisunfat thu dugc tinh ra luong
anhidricsunfuaric.

Hoa chat:

Bariclorua 10%: Hoa tan 100 g BaCl,.2H,0O trong 1000ml. Nudc rira axitclohidric
2%.

Tién hanh th

Lay dung dich loc 6 muc (3.4.3) xac dinh ham lugng can khong tan. Pun so6i dung
dich nay dong thoi dun soi dung dich bariclorua cho tr tir 10ml dung dich
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3.94.

bariclorua khuay déu, ti€p tuc dun nhe trong 5 phiit. D€ yén dung dich trong 4 gid
dé két thia lang xuong.

Loc qua gidy loc khong tro bang xanh. Rira két tha va gidy loc bang nuéc ria
axitclohidric 2% da dun néng 5 1an va ti€p tuc rlra v6i nudc cat dun so6i cho dén hét
ionclorua (thlr bang AgNO; 0,5%). Cho két tha va gidy loc vao chén st da nung
dén khoi lugng khong d6i. Sy va dot chdy gidy loc, nung & nhiét do 800 — 850°C
trong khoang 1 gio.

Dé nguoi trong binh hit 4m, can, nung lai & nhiét do trén 15 phit r6i can dén khoi
lugng khong déi.

Tinh két qua

Ham luong anhidricsunfuric (SO5) , tinh bang phén tram theo cong thic:

_0434(g, ~g,)
g

S0, x100

Trong do:

g;:  Khoi lugng chén c6 két tla, tinh bang gam;

g,: Khoi lugng chén khong, tinh bing gam;

g: Khoi lugng miu ldy dé phan tich, tinh bing gam;

0,343: Hé so chuyén tir BaSO, sang SO,.

Chénh léch giita hai két qua xac dinh song song khong 16n hon 0,10%

3.10. Xéc dinh ham luong clorua.

3.10.1.

3.10.2.

3.10.3.

3.10.4.

Nguyén tac ctia phuong phép.

Két tiia clorua bing bac nitrat, chuan lugng bac Nitrat du bing amoni sunfocyanua
Hoa chat:

Bac nitrat AgNO, dung dich chuin 0,1N;

Amoni Sunfocyanua dung dich chuan 0,1N;

Axitnitric HNOj; pha loang, dung dich d = 1,18 khoang 29%;

Amoni sat IIT sunfat NH,Fe(SO,),, dung dich bdo hoa & nhiét do thudng.

Tién hanh thr.

Can 1g xi ming da chudn bi & muc 2 cho vao binh tam gidc 500ml, thém vao 50ml
nudc cat va 20ml dung dich axit nitric HNO; 29% dun néng d€ hoa tan. Lam
nguoi, pha loang v6i 200ml nudc cat. Thém chinh xdc Sml dung dich bac nitrat
AgNO, chuin 0,IN va 2 - 3ml dung dich amoni sat III sunfat NH,Fe(SO,), va

chuén do lugng bac nitrat AgNO; du bang dung dich amoni Bunfocyanua NH,SCN
chuén 0,1N.

Tinh két qua
Ham lugng clorua (CI), tinh bang phan trim theo cong thc:

TTCXDVN - TX 1



TIEU CHUAN VIET NAM TCVN 141 : 1985

~0,003546.(V, - V,)
g

Ccl- x100
Trong do:
V,: Thé tich bac nitrat chudn 0,1N di cho vao, tinh bang ml;
V,: Thé tich amoni sunfocyanua chuan 0,IN di chuin do, tinh bang ml;
0,003546: Kh6i luong CI twong ting vé6i Iml dung dich bac nitrat chudn 0,IN, tinh
bang g;
g: Khoi lugng miu lay dé phan tich, tinh bang g.
Chénh léch giita hai két qua xac dinh song song khong 16n hon 0,05%.
3.11. Xac dinh ham lugng canxi oxit ty do:
3.11.1. Nguyén tic ctia phuong phép.
Hoa tan voi tu do trong xi mang bing glyxerin tao thanh canxi glyxerat. Chuan
glyxerat nay véi axit benzoic.
3.11.2. Hoa chat:
Ruou etylic tuyét doi C,H;OH,
GlyXerin CH,OH - CH,OHCH,OH;
Bariclorua BaCl, tinh thé;
Phenolphtalein, tinh thé;
Axit benzoic tinh thé, C;(H;COOH
canxi cachonat CaCO;.
3.11.3. Chudn bi thir

- Ruou etylic tuyét doi: D6 voi vira méi nung vao mot binh ciu ddy tron dung
tich 3 lit cho dén nira binh, 16t ruou etylic 96% dén 2/3 thé tich binh. Dé rugu
ngam véi voi trong 1 - 2 ngdy. Day chat binh bang nit ¢6 6ng canxi clorua. Sau
d6 ndi binh vao 6ng lam lanh hoéi luu, dun soéi trén bép cach thuy trong 5 - 6
gi0: Pun néng, 1ay 6ng 1am lanh héi luu ra va day binh bang nit cao su ¢4 cdm
nhiét k& vd mot 6ng thuy tinh cong néi v6i 6ng lam lanh thang, dun trén bép
céach thuy dé chung cat rugu. Hing rugu cat duoc vao mot binh kho dung tich
11it day bang nit cao su c6 hai 16, mot 16 dé 6ng thuy tinh néi lién véi 6ng 1am
lanh va mot 16 dé€ cdm ong canxi clorua. Ding 15 - 20ml rugu cét sang lic ddu
dé trdng binh va dé di. Phin ruou cét sau cling ciing bo di. Lam nguoi ruou da
cat duoc t6i nhiét do phong bang nudc lanh va ki€ém tra bing tiru tinh k&. Néu
rugu khong duoc 99-100% thi phai ngam véi voi 1an tha hai va cat lai.

- Glyxerin khong ngam nudc. Cho 250 - 300ml glyxerin vao mdt coc dung tich
500ml va dun trong 3 gid ¢ nhiét do 160 - 170°C, dun béng bép dién trén ¢
luéi ding nhiét ké nhiing vao glyxerin dé kiém tra nhiét do. Trong khi dun,
glyxerin c6 thé tr& nén vang nhat nhung khong tré ngai gi. D6 glyxerin di khir
nuéc vao mot binh dung tich 250: 500ml da sdy kho cén than va day chat niit
mai.
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- Dung moi rugu glyxerin. Cho 200ml glyxerin khong ngdm nuéc vao mot binh
nén, dun néng dén 100 - 125°C, thém 15 gam bariclorua da say & 130°C va hoa
tan bariclorua trong glyxerin. Sau d6 dé nguoi dung dich, thém 1 lit rugu
nguyén chat va khoang 0,1 gam phenolphtalein. Dung dich NaOH 0,0IN pha
trong ruou cho dén khi phan tng kiém yéu (dung dich mau hong nhat). Néu
dung dich 1a kiém (mau hong sang) thi chuin bing dung dich rugu axit benzoic
0,IN cho dén khi c6 phan tng kiém y&u. Cho dung moi rugu glyxerin vao mot
binh day nit cao su chat.

- Dung dich axit benzoic 0,1N trong rugu. Sdy axit benzoic 24 gio trong binh hut
4m c6 axit sunfuaric ddm dac. Hoa tan 12,3 gam axit benzoic trong mot lit
rugu etylic tuyét doi.

Dé xac dinh do chuin cha axit benzoic ding voi méi thu duoc do nung canxi
cacbonat nguyén chat cua nhiét do 950° — 1000°C trong 2 - 3 gid. L4y voi ra tdn
min, cho trd vao chén nung lai thém 30 phuit.
D4 vao mot binh nén kho dung tich 150ml vao khoing 30ml dung moi rugu
glyxerin. Can nhanh 0,03 - 0,04g vo6i md&i nung cho vao binh, thém mot g cét thach
anh da nung hat 16n va da duoc rira bing axit clohidric va nudc, lac déu va n6i binh
vao mot ong lam lanh hoi luu. Pun so6i trén bép dién cé ludi amiang cho dén khi
dung dich ¢6 mau héng dam. Sau d6 thao binh ra chuin ngay dung dich trong binh
bang dung dich axit benzoic pha trong rugu cho dén khi méat mau hong. Lai noi
binh vé6i 6ng 1am lanh héi luu va dun s6i cho dén khi xuat hién mau hong. Pun va
chuén cho dén khi méu tan hét.

Tinh luong voi tuong ting v6i Iml dung dich axit benzoic 0,IN pha trong rugu theo
cong thuc:

Trong do:
g:  Khoi lugng CaO, tinh bang gam;
V: Luong dung dich axit benzoic 0,1N di dung dé chuin do, tinh bang gam;

Két qua 3 1an xdc dinh do chuin cta dung dich axit benzoic khong dugc chénh
nhau qué 0,0005g CaO.

3.11.4. Tién hanh tht.
Can khoang 1g xi mang chuén bi ¢ muc 2 vao binh nén dung tich 250ml va thém
vao 30ml dung moi rugu glyxerin lac déu. N6i binh v6i 6ng 1am lanh héi luu, dun
soi lan tan trén bép dién c¢6 tdm amiing, cho dén khi xuat hién mau hong. Thdo
binh ra va chuén ngay dung dich néng biang dung dich axit benzoic 0,IN trong
rugu cho dén khi mit mau hong. Lai 1dp vao ong lam lanh héi luu, dun va sau dé
chudn do dén khi mau hong khong xuat hién sau 15 - 20 phiit dun soi.

3.11.5. Tinh két qua
Ham lugng canxi oxit tu do (CaO tu do) , tinh bang phan tram theo cong thic:
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Trong do:

V: Thé tich dung dich axit benzoic 0,IN da chuén d9, tinh bing ml;

T: Khoéi luong CaO tuong tng véi Iml dung dich axit benzoic 0,IN tinh bang
gam;

g: Khoi lugng mau ldy dé phan tich, tinh béng g.

Chénh léch giita hai két qua xac dinh song song khong 16n hon 0,10%.

3.12. Xéc dinh ham luong kali natri oxit.

3.12.1.

3.12.2.

3.12.3.

3.12.4.

Nguyeén tac ctia phuong phdp: Phan gidi mau xi mang bang hon hop axit flohydric
va axit sunfuric. Loai sat, nhom, titan, canxi,ﬁ magié bang amorlihydric va amoni -
oxalat. Xéac dinh kali va natri bang quang ké ngon ltira: Dung binh loc tng v6i do
dai séng 598myp (cho natri) va 768 mp (cho kali).

Hoad chat va thudc thir

Kali clorua tinh thé;

Natri clorua tinh thé;

Axit flohidric dung dich 40%;

Axit sunfuric dung dich 1:1;

Axit clohydric dung dich 1:1;

Amonihydroxit dung dich 25%;

Amonioxalat dung dich bao hoa;

Quang ké ngon ltra va cac phu kién;

Chén bach kim 30ml.

Chuaén bi thir

- Dung dich natri chuén:

Dung dich A: hoa tan 1,8858g muoi natriclorua da sdy & nhiét do 110°C vao nudc
chuyén dung dich vao binh dinh mic 1000ml, thém nudc dén vach mic lic déu,
Iml dung dich A chia Img Na,O;

+ Dung dich chudn dé phan tich: 1dy vao mot loai binh dinh mtc 1000ml 14n luot
céc thé tich 2ml; 4ml , 6ml , 8ml; 10ml; 12ml; 14ml va 16ml clia dung dich A.
Thém nuéc cat dén vach mic lac déu, thu duoc dung dich chudn dé phan tich c6
nong do 0,02mg/ml; 0,004mg/ml; 0,006mg/ml; 0,008mg/ml, 0,010mg/ml;
0,012mg/ml; 0,014mg/ml, 0,016mg/ml cua oxit natri tuong tng.

+ Dung dich tiéu chuén kali (dung dich B): hoa tan 1,5835g mudi kaliclorua da

sdly & 110°C vao nué6c, chuyén dung dich vao binh dinh mitc 1000ml thém nudc
dén vach miic lac déu, Iml dung dich B chita Img K,O.

+ Dung dich chuén dé phan tich K,O dugc tién hanh nhu dung dich chuin dé phan
tich Na,O.

Bdo quéan dung dich chuin Na,O va K,O va dung dich phan tich trong binh béing

poliethylen.

Tién hanh thir
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3.12.5.

Can 0,25g miu xi mang (& muc 2) vdo chén bach kim, tim uét bang nuéc cat thém
vao chén 1ml axit sunfuric 1:1 va 5 - 6ml axit flohydric 40% , dat chén 1én bép
dién cho bay hoi dén kho. Thém ti€p vao chén 5Sml axitflohydric 40% nita va cho
bay hoi dén ngimg boc khéi trang.

Chuyén céan con lai trong chén bach kim vao c6c thuy tinh bing axitclohydroxit
1:1 va nuéc néng, dun cho tan trong, khudy déu dung dich va nho tir tir
amonihydroxlt 25% dén c¢6 mui amoniac, dun dén 70° dé dong tu két thia hydroxit.
Loc két tua hydroxit qua gidy loc bang trang, rira két tia 8 — 10 1an bang nuéc dun
soi, thu 18y nudc loc va nudc rira. Pun nudc loc, rira r6i thém vao d6 15 - 20ml
dung dich amonioxalat bdo hoa va 2 dén 3 giot amomhydroxit 25% dé am dung
dich 3 - 4 gid, d€ nguoi dung dich, chuyén vao binh dinh mic 250ml, thém nudc
cét dén vach mic lic dau. Loc dung dich qua gidy loc bang vang kho, phéu kho
vao binh tam giic kho.

Tién hanh x4c dinh ham lugng oxit kim loai kiém trén may - quang phd ngon lira
theo phuong phéap "cac dung dich gidi han". Pau tién xac dinh chi s6 dién k& dung
dich miu, sau d6 xdc dinh chi s6 dién k& cua hai dung dich chuin dé phan tich
trong d6 mot dung dich c6 chi s6 dién k€ 16n hon, mot dung dich chi s6 dién ké
nh6 hon chi s6 dién k& cua dung dich mau (cta ting oxit kim loai, kiém riéng
biét).

Pugc phép xdc dinh theo phuong phdp "dudng chudn". Cin phai tién hanh phan
tich trong cung diéu kién vé6i dudng chuén.

Tru6e khi phan tich hang loat méu, cin kiém tra lai mot vai diém trén dudng chuén
bang dung dich tiéu chudn phan tich. Tién hanh hai 1an cho noi dung trén.

Tinh két qua

Ham luogng Kali oxit (K,0) hodc natri oxit (Na,0O) trong miu tinh bang phan tram
theo cong thic:

K,0(Na,0) = V00
g

Trong do:

V: Thé tich clia binh dinh miic dung dé dinh mic dung dich miu dem do trén
mady, tinh bang ml;

C: Nong do kali oxit (hodc natrioxit) trong dung dich mau dem do trén mdy, tinh
bing mg/ml;

g: Luong can méu 14y dé phan tich, tinh bang mg.

+ Gid tri C duoc tinh bang cach lap d6 thi theo cdc gid tri tuong (ing cua hai dung
dich chuin dé phan tich (trong phuong phdp cic dung dich gidi han) truc tung chi s6
dién k&, truc hoanh néng do dung dich. Tir tri s6 dién k& ctia dung dich mau xac dinh
duoc gid tri C.

Chénh léch giita hai két qua xac dinh song song khong 16n hon 0,10%.

3.13. Xac dinh ham lugng titan dioxit

3.13.1.

Nguyén tic cia phuong phéap
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3.13.2.

3.13.3.

3.13.4.

3.13.5.

Trong moi truong axit manh, titan IV tao phic véi diantipyrinmetan mot phic chét
mau vang. Xéc dinh ham luong titandioxit bang phuong phdp so miu & budc song
anh sang khoang 400 mp.

Hoa4 chat va thiét bi

Axit clohidric (d =1,19) dung dich 1:1;

Natri axetat dung dich 50%;

Dong sunfat dung dich 50%;

AXit aScorbic dung dich 3% (b4o quan trong binh thuy tinh miu);
Diantlpyrimetan dung dich 2%: hoa tan 20 gam diantipyrimetan vao 200- 300ml
nuéc thém ti€p 15ml axit clohidric (d =1,19). Khuay déu thém nuéc dén thanh 1lit
bao quan trong binh thuy tinh mau:

Mady so mau quang dién.

Chuén bi thir

Téng hop diantipyrimetan. Hoa tan 70 gam antipylin vao 100ml formalin 40% va

100ml axit clohydric (d = 1,19) dun céach thuy c6 ong lam lanh hoéi luu khoang 1

gid dén 1 gio 30 phit. Trung hoa dung dich khi néng bang amoni hydroxyt 25%

c6 pH = 8, dé nguoi, loc rira két tia bang nudc cat. Say kho & duéi 100°C (c6 thé

dung ngay duoc) lam tinh khiét thuéc thlr hoa tan thudc thir vao, etanol néng loc
dung dich, pha loang dung dich bang nudc, ldc nay lai xuét hién két tha, loc, rira,
say kho.

- Dung dich titandioxit chuan: Hoa tan 0,1508 gum kalihexafloro titan (K,TiF)
vao 20ml axit sunfuaric 1:1 dun dén boc khéi SO;, thém nude cat nong, dua 4m
cho tan chuyén vao binh dinh mdc 500ml, thém 5ml axit sunfuaric 1:1, thém
nuéc t6i vach mic lac déu. Lai 1ay 50ml dung dich nay vao binh dinh mic
500ml thém 5ml axit sunfuaric r6i thém nuéc dén vach miic lac déu. 1ml dung
dich nay c6 0,00001g TiO..

- Lap dudng chuén; cho vdo mot loai binh dinh mic 100ml céc lugng dung dich
titandioxit chuén O- I- 2- 3- 4- 5- 6- 7- 8- 9- 10ml, trung hoa dung dich béing
natri axetat 50% , axit hod lai bang axit clohidric 1:1; ti€p tuc lam nhu & muc
3.13.4, r6i so mau v6i nude lam dung dich d6i chi€u & bude song khoang 400
mu véi cuvét 10mm va dudng cong chuén.

Tién hanh thir

Lay 25ml dung dich & muc 3.3.3. cho vao binh dinh mic 100ml trung hoa axit
bang natri axetat 5% axit hoa lai bang axit clohidric I: 1 (pH = 6) thém vao binh
dinh miic 1- 2 giot dong sunfat 5% va 5ml axit ascorbic 5% lac déu dé yén 10 - 15
phit. Thém vao 10ml axit clohidric 1:1 thém nudc dé€n 70ml, thém ti€p 15ml
diantipyrimetan 2% thém nudc dén vach mic lac déu.

Sau 60 phit, do mat do quang cua dung dich vé6i kinh loc ¢6 ving truyén séng
khoang 400 mp trong cuvet 10mm dung nude cét 1am dung dich doi chiéu, tir do
doi chiéu véi dudng cong chuin dé tim ham luong titandioxit.

Tinh két qua

Ham luong Titan dioxit (TiO,), tinh bang phan tram theo cong thic:
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Trong do:
g;: Luong titan dioxit tim dugc trén dudng chudn, tinh bing gam;
g: Khoi lugng méu 14y dé phan tich, tinh bing gam;
Chénh 1éch giita hai két qua xac dinh song song khong 16n hon 0,10%.
3.14. Xac dinh ham luong mangan oxit
3.14.1. Nguyén tac clia phuong phap
Oxyt hod Mn*? khong mau thanh MnO, mau tim héng bang amonipesunfat c6 bac
nitrit lam xuc téc.
Xéc dinh mangan bang phuong phap so mau.
3.14.2. Hoa chat
Axit nitric HNO; dung dich 1: 4;
Bac nitrit AgNO; dung dich 8,5g/lit;
Amonipesunfat (NH,),S,Os, tinh thé;
Axitphotphoric H;PO, dung dich 1:1;
Mady so mau quang dién.
3.14.3. Chuan bi thir

Lap duong chuin: Can 3,1446g amonipesunfat MnSO,4H,0 (da Sdy trong chan
khong) hoa tan trong nudce cat, pha thanh 1000ml. Lai 1ay 100ml dung dich nay pha
thanh 1000ml, Iml dung dich nay tuong tng v6i 0,1mg MnO.

Lay nhitng luong dung dich tuong tng tir 1:5 mg MnO chuén bi nhu muc 3.14.4
ti€n hanh thir r6i so mau véi nude lam dung dich d6i chi€u & budc séng 530 mp.
Ghi lai do tit quy vé do day dung dich 1a 10ml vé dudng cong chuén theo céch da
trinh bay & muc 3.13.3.

3.14.4. Tién hanh thu

Can 1 gam xi mang hoa tan trong 30ml axit nitric HNO; 1:4 loc qua gidy loc
thuong; rira 4 - 5 1an bang nudc soi, cho vao binh dinh mitc 100ml. Thém 10ml bac
nitric (AgNO;) 8,5g/l, dun soi k§ trén bép cdch thuy 5 phit. Cho tir tir tinh thé
amonipesufat lic k¥, 1am nguoi dén nhiét do phong. Thém 1ml axitphoric H;PO, 1:1
va thém nuGc dén vach mic, so mau v6i nudc lam dung dich so sanh 3. 14.5. Tinh
két qua

Ham luong manganoxit (MnO) tinh bang phén tram, theo cong thic:

MnO = 51100
g
Trong dé
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g Ham luong MnO béng cich quy do tat do dugc vé do day dung dich 10mm va
so vGi dudng cong chuén dé€ tinh, tinh bing gam.

g:  Khoi lugng mau lay dé phan tich, tinh biang gam.
Chénh léch giita hai két qua xac dinh song song khong vugt qua 0,10%.
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