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Nhãm H 

 

Xi m¨ng – Ph|¬ng ph¸p ph©n tÝch ho¸ häc 
Cements - Methods for chemtcal analysis 

Tiªu chuÈn nµy thay thÕ cho TCVN 141: 1964 vµ chñ yÕu ¸p dông cho c¸c lo¹i xi m¨ng 
poãc l¨ng. 

1. Quy ®Þnh chung 

1.1. Ho¸ chÊt dïng cho qu¸ tr×nh ph©n tÝch ph¶i cã ®é tinh khiÕt kh«ng thÊp h¬n TKPT. 

1.2. N|íc dïng cho qu¸ tr×nh ph©n tÝch lµ n|íc cÊt theo TCVN 2117: 1977. 

1.3. Dïng c©n ph©n tÝch cã ®é chÝnh x¸c ®Õn 0,0002g. 

1.4. C¸c ho¸ chÊt láng ghi kÝ hiÖu vµ thÓ hiÖn nh| sau: 

KÝ hiÖu (1:1 hoÆc 1:2...v.v...) chØ tû lÖ dung tÝch pha lo·ng, sè thø nhÊt chØ phÇn thÓ 
tÝch dung dÞch ho¸ chÊt ®Ëm ®Æc cÇn lÊy, sè thø hai chØ phÇn thÓ tÝch n|íc cÊt thªm 
vµo. 

KÝ hiÖu nång ®é phÇn tr¨m (%), chØ sè gam chÊt tan trong 100ml dung dÞch. 

1.5. Mçi chØ tiªu ph©n tÝch ®|îc tiÕn hµnh song song trªn hai l|îng c©n cña mÉu thö vµ 
mét thÝ nghiÖm tr¾ng ®Ó hiÖu chØnh kÕt qu¶. 

1.6. Chªnh lÖch gi÷a hai kÕt qu¶ x¸c ®Þnh song song kh«ng ®|îc v|ît giíi h¹n cho phÐp. 

NÕu lín h¬n giíi h¹n cho phÐp ph¶i tiÕn hµnh ph©n tÝch l¹i. 

KÕt qu¶ cuèi cïng lµ trung b×nh céng cña hai kÕt qu¶ x¸c ®Þnh song song. 

2.  LÊy mÉu vµ chuÈn bÞ mÉu thö 

2.1. MÉu xi m¨ng ®|îc lÊy tõ c¸c l« hµng theo TCVN 4029: 1985. Dïng ph|¬ng ph¸p 
chia t| lÊy mÉu trung b×nh kho¶ng 150 - 250g cho vµo lä thuû tinh ®Ëy kÝn. 

MÉu ®|a ®Õn phßng thÝ nghiÖm ®æ trªn tê giÊy l¸ng, tr¶i thµnh mét líp máng. 

Dïng nam ch©m ®Ó hót s¾t kim lo¹i lÉn trong xi m¨ng. Sau ®ã dïng ph|¬ng ph¸p 
chia t| lÊy kho¶ng 25g ®em nghiÒn trªn cèi m· n·o thµnh bét mÞn (c¬ h¹t 0,063mm) 
®Ó lµm mÉu ph©n tÝch ho¸ häc, phÇn mÉu cßn l¹i ®|îc b¶o qu¶n trong lä thuû tinh 
®Ëy kÝn. 

2.2. SÊy mÉu ë nhiÖt ®é l05 r 50C ®Õn khåi l|îng kh«ng ®æi vµ trén ®Òu tr|íc khi c©n ®Ó 
tiÕn hµnh ph©n tÝch ho¸ häc 

3. Ph|¬ng ph¸p thö 

3.1. X¸c ®Þnh hµm l|îng mÊt khi nung. 

3.1.1. Dông cô vµ thiÕt bÞ. 

ChÐn sø 30ml; 

B×nh hót Èm; 

Lß nung nhiÖt ®é t max 10000C. 

3.1.2. TiÕn hµnh thö 

                                                                             



tiªu chuÈn viÖt nam                                                            tcvn 141 : 1985 

TTCXDVN – TX   1 

 

 

 

C©n 1g mÉu xi m¨ng ®· ®|îc chuÈn bÞ theo môc 2 cho vµo chÐn sø ®· ®|îc nung ë 
nhiÖt ®é 950 y 1000C ®Õn khèi l|îng kh«ng ®æi. Nung trong lß nung ë nhiÖt ®é 
950 y 1000C kho¶ng mét giê, lÊy mÉu ra ®Ó nguéi trong b×nh hót Èm ®Õn nhiÖt ®é 
phßng. C©n, nung l¹i nhiÖt ®é ë trªn trong 15 phót vµ l¹i c©n ®Õn khèi l|îng kh«ng 
®æi.  

3.1.3. TÝnh kÕt qu¶  

Hµm l|îng mÊt khi nung (MKN), tÝnh b»ng %, theo c«ng thøc:  

Trong ®ã: 

gl:  Khèi l|îng mÉu vµ chÐn tr|íc khi nung, tÝnh b»ng gam;  

g2:  Khèi l|îng mÉu vµ chÐn sau khi nung, tÝnh b»ng gam; 

g:  Khèi l|îng mÉu lÊy ph©n tÝch, tÝnh b»ng gam.  

Chªnh lÖch gi÷a hai kÕt qu¶ x¸c ®Þnh song song kh«ng lín h¬n 0,10%. 

3.2. X¸c ®Þnh hµm l|îng silic ®ioxit  

3.2.1. Nguvªn t¾c cña ph|¬ng ph¸p  

Ph©n gi¶i mÉu xi m¨ng b»ng c¸ch nung ch¶y víi hçn hîp kali natri cacbonat, hoµ 
tan khèi nãng ch¶y b»ng axit clohy®ric lo·ng, c« c¹n dung dÞch ®Ó t¸ch n|íc cña 
axit silisic, nung kÕt tña silisic ë 10000C råi xö lý b»ng axit fluohi®ric ®Ó t¸ch 
silisic ë d¹ng silic tetra florua. 

3.2.2. Ho¸ chÊt vµ thiÕt bÞ  

Axit clohydric theo TCVN 2298: 1978 vµ dung dÞch pha lo·ng 1:1;  

Axit clohy®ric dung dÞch 5%  

Axit sunfuric theo TCVN 2718: 1978 vµ dung dÞch pha lo·ng l: l; 

Axit fluohidric HF 40%; 

B¹c nitrat dung dÞch 0,5%; 

Kali hy®ro sunfat KHSO4 tinh thÓ;  

Kali natri cacbonat khan;  

ChÐn b¹ch kim dung tÝch 50 hoÆc 30ml;  

B¸t sø ®¸y b»ng dung tÝch 250ml hoÆc cèc thuû tinh chÞu nhiÖt 400ml;  

GiÊy läc kh«ng tro b¨ng vµng  I 12cm;  

Lß nung l0000C 

BÕp c¸ch c¸t hoÆc bÕp c¸ch thuû.  

3.2.3. TiÕn hµnh thö 

C©n 1 gam mÉu xi m¨ng ®· chuÈn bÞ theo môc 2 vµo chÐn b¹ch kim ®· cã s½n 4y5 
gam hçn hîp nung ch¶y kali natri cacbonat, phñ lªn trªn mÉu mét líp hçn hîp 
nung ch¶y dµy 2 - 3cm. 
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Nung mÉu ë nhiÖt ®é 850- 9000C trong 30 phót. LÊy mÉu ra ®Ó nguéi, chuyÓn toµn 
bé khèi nung ch¶y vµo b¸t sø, dïng n|íc ®un s«i vµ axit clohy®ric dung dÞch 1:1 
röa s¹ch chÐn b¹ch kim. §Ëy b¸t sø b»ng mÆt kÝnh ®ång hå, thªm tõ tõ 30ml axit 
clohy®ric ®Ëm ®Æc (d = 1,19) sau khi mÉu tan hÕt, dïng n|íc ®un s«i tia röa thµnh 
b¸t vµ mÆt kÝnh ®ång hå. Dïng ®òa thuû tinh khuÊy ®Òu dung dÞch. 

C« c¹n dung dÞch trªn bÕp c¸ch c¸t (ë nhiÖt ®é l00- 1100C) ®Õn kh«, dïng ®òa thuû 
tinh dÇm nhá c¸c côc muèi t¹o thµnh ®Õn c¬ h¹t kh«ng lín h¬n 2mm, tiÕp tôc c« 
mÉu ë nhiÖt ®é trªn trong thêi gian l giê - 1 giê 30 phót. §Ò nguéi mÉu thö thªm 
vµo b¸t sø 15ml axit clohy®ric ®Ëm ®Æc, ®Ó yªn l0 phót, thªm tiÕp vµo b¸t sø 90- 
100ml n|íc ®un s«i, khuÊy ®Òu cho tan hÓt muèi, lóc dung dÞch cßn nãng qua giÊy 
läc b¨ng vµng, dïng dung dÞch axit clohy®ric 5% ®· ®un s«i röa kÕt tña vµ thµnh 
b¸t, läc g¹n 3 lÇn, chuyÓn toµn bé kÕt tña vµo giÊy läc. Dïng n|íc ®un s«i röa kÕt 
tña vµ giÊy läc ®Õn hÕt ion clorua (thö b»ng dung dÞch b¹c nitr¸t 0,5%). ChuyÓn 
dung dÞch n|íc läc vµ n|íc röa vµo b×nh ®Þnh møc 500ml. 

ChuvÓn giÊy läc cã kÕt tña axit silisic vµo chÐn b¹ch kim sÊy vµ ®èt giÊy läc trªn 
bÕp ®iÖn. 

Nung chÐn ë nhiÖt ®é 950 – 10000C trong 1 giê 30 phót, lÊy chÐn ra ®Ó nguéi trong 
b×nh hót Èm ®Õn nhiÖt ®é phßng. CÇn nung l¹i ë nhiÖt ®é ®ã 15 phót vµ c©n ®Õn 
khèi l|îng kh«ng ®æi. 

TÈm |ít kÕt tña trong chÐn b»ng n|íc cÊt, thªm vµo 0,5ml axit sunfuric (H2SO4) 
dung dÞch 1:1 vµ 10ml axit fluohi®ric 40% lµm bay h¬i chÊt chøa trong chÐn trªn 
bÕp ®iÖn ®Õn kh«, thªm tiÕp vµo chÐn 3 - 4ml axit fluohi®ric, lµm bay h¬i trªn bÕp 
®iÖn ®Õn ngõng bèc khãi tr¾ng. Nung chÐn b¹ch kim vµ cÆn ë nhiÖt ®é 950 - 
10000C trong 30 phót, lÊy chÐn ra ®Ó nguéi trong b×nh hót Èm ®Õn nhiÖt ®é phßng, 
c©n ®Õn khèi l|îng kh«ng ®æi. 

Nung cÆn cßn l¹i trong chÐn víi 2 - 3 gam kalihy®r« sunfat KHSO4, hoµ tan khèi 
nãng ch¶y b»ng n|íc s«i, nÕu cßn vÈn ®ôc, thªm vµi giät H2SO4 (d = l,84) ®Õn tan 
trong, gép vµo phÇn n|íc läc ë trªn vµ thªm n|íc ®Õn v¹ch møc l¾c ®Òu. 

Dung dÞch nµy ®Ó x¸c ®Þnh nh«m, s¾t, CanXi, magiª, atan (dung dÞch A). 

3.2.4. TÝnh kÕt qu¶ 

Hµm l|îng Bilic dioxit (SiO2) tÝnh b»ng % theo c«ng thøc: 

 

 

Trong ®ã: 

gl:  Khèi l|îng chÐn b¹ch kim vµ kÕt tña tr|íc khi xö lý b»ng axit fluohi®ric, tÝnh 
b»ng gam; 

g2:  Khèi l|îng chÐn b¹ch kim, kÕt tña sau khi xö lý b»ng axit fluohi®ric, tÝnh 
b»ng gam; 

g:  L|îng mÉu lÊy ®Ó ph©n tÝch, tÝnh b»ng gam;  

Chªnh lÖch gi÷a hai kÕt qu¶ x¸c ®Þnh song song kh«ng lín h¬n 0,03%. 

3.3. Ph|¬ng ph¸p x¸c ®Þnh hµm l|îng silic ®ioxit vµ cÆn kh«ng tan trong xi m¨ng Pooc 
l¨ng kh«ng pha phô gia. 

                                                                             



tiªu chuÈn viÖt nam                                                            tcvn 141 : 1985 

TTCXDVN – TX   1 

 

 

 

3.3.1. Nguyªn t¾c cña ph|¬ng ph¸p:  

Hoµ tan xi m¨ng trong axit clohydric ®Æc cã thªm amoni clorua ®Ó ph¸ keo, läc, 
röa, nung, c©n silicdioxit vµ cÆn kh«ng tan.  

3.3.2. Ho¸ chÊt vµ thiÕt bÞ  

Axit clohydric theo TCVN 2298: 1978, dung dÞch pha lo·ng l: l vµ dung dÞch HCl 
5%; Amoni clorua NHCl tinh thÓ. B¹c nitrat dung dÞch 0,5%; Lß nung 10000C; 

BÕp c¸ch c¸t hoÆc bÕp c¸ch thuû;  

ChÐn Sø nung 30ml;  

GiÊy läc kh«ng tro b¨ng vµng I 11cm;  

3.3.3. TiÕn hµnh thö  

C©n 1 gam mÉu xi m¨ng ®· chuÈn bÞ theo môc 2 vµo cèc dung tÝch l00ml, |ít mÉu 
b»ng n|íc cÊt, dïng ®òa thuû tinh dÇm tan hÕt côc. §Ëy mÆt kÝnh ®ång hå, cho tõ 
tõ 10ml HCl (d = 1,19) qua miÖng cèc, dïng ®òa thuû tinh dÇm tan hÕt nh÷ng h¹t 
®en. Cho vµo 1 gam am«niclorua NH4Cl, khuÊy ®Òu, ®Ó trªn bÕp c¸ch c¸t (hoÆc 
bÕp c¸ch thuû) ®é 45 phót, trong thêi gian ®ã khuÊy nhiÒu lÇn, chó ý dÇm tan 
nh÷ng côc bÞ vãn, bÕp c¸ch c¸t ph¶i giï nhiÖt ®é kh«ng qu¸ l000C. Sau ®ã lÊy ra 
cho vµo 50ml n|íc ®un s«i, khuÊy ®Òu, ®Ó l¾ng, läc g¹n vµo giÊy läc kh«ng tro 
b¨ng vµng. Dïng axit clohydric HCl 5% ®· ®un s«i röa kÕt tña vµ thµnh cèc, läc 
g¹n 3 lÇn. Sau ®ã chuyÓn kÕt tña vµo giÊy läc, dïng giÊy läc kh«ng tro b¨ng vµng 
®Ó lau s¹ch ®òa thuû tinh vµ cèc. TiÕp tôc rña kÕt tña b¨ng n|íc cÊt ®un s«i ®Õn hÕt 
ion Clo (thö b»ng AgNO3 0,5%).  

N|íc läc vµ n|íc ra chuyÓn vµo b×nh ®Þnh møc 500ml, thªm n|íc cÊt ®Õn v¹ch 
møc l¾c ®Òu, dung dÞch nµy gi÷ l¹i ®Ó tiÕp tôc x¸c ®Þnh c¸c thµnh phÇn kh¸c. 

KÕt tña vµ giÊy läc, sÊy kh« cho vµo chÐn sø ®© nung vµ c©n ®Õn khèi l|îng kh«ng 
®æi. §èt tõ tõ cho ch¸y hÕt giÊy läc, nung ë nhiÖt ®é 950 – l0000C kho¶ng 1 giê 30 
phót. LÊy ra ®Ó nguéi trong b×nh hót Èm ®Õn nhiÖt ®é phßng, c©n, nung l¹i nhiÖt ®é 
®ã 15 phót vµ c©n ®Õn khèi l|îng kh«ng ®æi.  

3.3.4. TÝnh kÕt qu¶  

Hµm l|îng tæng silicdioxit vµ cÆn kh«ng tan (SiO2 + CKT) tÝnh b»ng % theo c«ng 
thøc: 

Trong ®ã:  

gl:  Khèi l|îng kÒt tña vµ chÐn tÝnh b»ng gam;  

g2:  Khèi l|îng chÐn kh«ng, tÝnh b»ng gam; 

g:  Khèi l|îng mÉu lÊy ®Ó ph©n tÝch, tÝnh b»ng gam;  

Chªnh lÖch gi÷a hai kÕt qu¶ x¸c ®Þnh song song kh«ng lín h¬n 0,30% 

3.4. X¸c ®Þnh hµm l|îng cÆn kh«ng tan (CKT). 

3.4.1. Nguyªn t¾c cña ph|¬ng ph¸p 

Hoµ tan xi m¨ng b»ng axit clohydric lo·ng, läc lÊy phÇn cÆn kh«ng tan, xö lý b»ng 
dung dÞch natri cacbonat, läc, röa, nung vµ c©n. 
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3.4.2. Ho¸ chÊt vµ thiÕt bÞ 

Axit clohidric theo TCVN 2298: 1978 

Axit clohidric, dung dÞch 5% (n|íc röa); 

Natri cacbonat Na2CO3 dung dÞch 5% 

Lß nung l0000C; 

BÕp c¸ch c¸t; 

ChÐn sø nung 30ml;  

3.4.3. TiÕn hµnh thö. 

C©n 1g mÉu xi m¨ng ®· chuÈn bÞ theo môc 2 vµo cèc dung tÝch l00ml; thªm 25 ml 
n|íc cÊt, khuÊy ®Òu, ®Ëy mÆt kÝnh ®ång hå, cho tõ tõ 5ml axit clohidric HCl (d = 
l,19). Dïng ®òa thuû tinh dÇm cho tan hÕt mÉu, thªm n|íc cÊt ®Õn 50ml ®un s«i 
nhÑ trªn bÕp c¸ch c¸t trong 30 phót. Läc g¹n vµo giÊy läc kh«ng tro b¨ng vµng. 
Röa b»ng n|íc s«i ®Õn hÕt ion clorua (thö b»ng AgNO3 0,5%). 

N|íc läc vµ n|íc röa gi÷ l¹i ®Ó x¸c ®Þnh SO3 cßn phÇn b· läc, lÊy n|íc tia cho tr«i 
trë l¹i cèc cò. Thªm 50ml dung dÞch natri cacbonat Na2CO3 5%. §Ó 5 phót ë nhiÖt 
®é phßng cho ngÊu, ®un s«i 5 phót råi cho c¶ giÊy läc vµo cèc, tiÕp tôc ®un s«i l¨n 
t¨n l0 phót. Läc vµo giÊy läc kh«ng tro b¨ng xanh. Röa b»ng n|íc s«i 5 lÇn, råi 
röa b»ng axit clohidric HCI 5% ®un s«i 5 lÇn. Sau ®ã l¹i röa b»ng n|íc cÊt ®un s«i 
®Õn hÕt ion clorua (thö b»ng AgNO3 0,5%). GiÊy läc vµ b· cho vµo chÐn sø ®· 
nung vµ c¸n ®Õn khèi l|îng kh«ng ®æi. SÊy kh« vµ ®èt cho ch¸y hÕt giÊy läc nung 
ë 950 – 10000C trong 45 phót. §Ó nguéi trong b×nh hót Èm ®Õn nhiÖt ®é phßng råi 
c©n, nung, l¹i ë nhiÖt ®é ®ã 15 phót vµ c©n ®Õn khèi l|îng kh«ng ®æi. 

3.4.4. TÝnh kÕt qu¶ 

Hµm l|îng cÆn kh«ng tan (CKT) tÝnh b»ng (%), theo c«ng thøc: 

Trong ®ã: 

gl:  Khèi l|îng chÐn vµ cÆn kh«ng tan, tÝnh b»ng gam; 

g2:  Khèi l|îng chÐn kh«ng, tÝnh b»ng gam  

g:  L|îng mÉu lÊy ®Ó ph©n tÝch, tÝnh b»ng gam. 

Chªnh lÖch gi÷a hai kÕt qu¶ x¸c ®Þnh song song kh«ng ®|îc lín h¬n 0,10%. 

3.5. X¸c ®Þnh hµm l|îng s¾t oxit 

3.5.1. Nguyªn t¾c cña ph|¬ng ph¸p: ChuÈn ®é Fe III b»ng dung dÞch EDTA ë m«i 
tr|êng pH 1.5 ®Õn 2 víi chØ thÞ axit sunfosalisilic kÕt thóc chuÈn ®é mÇu dung dÞch 
chuyÓn tõ tÝm ®á sang vµng r¬m.  

3.5.2. Ho¸ chÊt:  

Axit clohy®ric, dung dÞch 1:1; 

Hy®ro peroxit H2O2, dung dÞch 30%; 

Axit sunfosalisilic, dung dÞch 10%; 
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Natri hi®roxit, dung dÞch l0%; 

EDTA, dung dÞch tiªu chuÈn 0,01M;  

GiÊy ®o pH 1 y 11.  

3.5.3. TiÕn hµnh thö  

LÊy 50ml dung dÞch A ë ®iÒu 3.2.3 cho vµo cèc dung tÝch 250ml, thªm vµo 1ml 
Hy®ro peroxit H2O2 30%, ®un s«i nhÑ 3 phót, ®Ó nguéi thªm vµo 2ml sunfosalisilic 
dung dÞch 10% vµ n|íc ®Õn kho¶ng 100ml. Dïng axÝt clohydric dung dÞch 1:1 vµ 
Natri hi®roxit dung dÞch 10% nhá giät ®Ó ®iÒu chØnh ®Õn 1,5 - 2 (dung dÞch 
chuyªn sang mµu tÝm ®á sÉm). §un nãng dung dÞch ®Õn 60 - 700C chuÈn ®é b»ng 
EDTA 0,01M ®Õn khi mÇu chuyÓn tõ tÝm ®á sang vµng r¬m.  

3.5.4. TÝnh kÕt qu¶:  

Hµm l|îng s¾t ba oxyt (Fe2O3) tÝnh h»ng %, theo c«ng thøc:  

Trong ®ã:  

V: ThÓ tÝch dung dÞch EDTA 0,0lM tiªu thô khi chuÈn ®é tÝnh b»ng ml; 

0,0007985: Khèi l|îng s¾t ba oxit t|¬ng øng víi 1ml dung dÞch EDTA 0,0lM, tÝnh 
b»ng gam; 

g: Khèi l|îng mÉu lÊy ®Ó ph©n tÝch, tÝnh b»ng gam,  

Chªnh lÖch gi÷a hai kÕt qu¶ x¸c ®Þnh song song kh«ng lín h¬n 0,20% 

3.6. X¸c ®Þnh hµm l|îng nh«m oxit  

3.6.1. Nguyªn t¾c cña ph|¬ng ph¸p  

T¸ch nh«m khái c¸c thµnh phÇn kh¸c b»ng kiÒm m¹nh, t¹o complexonat nh«m 
b»ng EDTA d|, gi¶i phãng EDTA khái complexonat nh«m b»ng natriflorua. 
ChuÈn ®é l|îng EDTA ®|îc gi¶i phãng b»ng dung dÞch chuÈn kÌm axetat víi chØ 
thÞ xylenola da cam 1%, tõ ®ã tÝnh ra hµm l|îng nh«m oxit.  

3.6.2.  Ho¸ chÊt: 

Natrt hydroxit, dung dÞch 10% vµ 30% 

Natri florua, dung dÞch 3%;  

Hy®roperoxit H2O2 dung dÞch 30%; 

EDTA chuÈn cña dung dÞch 0,025%; 

Axit clohy®ric, dung dÞch 1:1;  

Xylenola da cam hçn hîp chØ thÞ 1%, nghiÒn vµ trén 0,1 gam thuèc thö víi 10 gam 
kaliclorua; 

Dung dÞch ®Öm pH kho¶ng 5,5- 5,6. Hoµ tan l00ml amonihy®roxit 25% vµo 200ml 
n|íc cÊt, thªm tiÕp vµo ®ã l00ml axit axetic ®Ëm ®Æc thªm n|íc thµnh 1000m l¾c 
®Òu. 
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KÏm axetat tiªu chuÈn dung dÞch 0,025M. Hßa tan 5,531 kÏm axetat vµo trong 
100ml n|íc ®· cã s½n 2ml axit axetic ®Æc, chuyÓn vµo b×nh ®Þnh møc 1 lÝt, thªm 
n|íc cÊt ®Õn v¹ch møc l¾c ®Òu. 

3.6.3. ChuÈn bÞ thö 

X¸c ®Þnh hÖ sè chuyÓn (K) cña dung dÞch kÏm axetat 0,025M theo EDTA tiªu 
chuÈn dung dÞch 0,025M nh| sau: lÊy 20ml dung dÞch EDTA 0,025M vµo cèc cã 
dung tÝch 250ml, thªm n|íc ®Õn l00ml, thªm tiÕp 15ml dung dÞch ®Öm pH - 5,5 - 
5,6 vµ mét Ýt xylenola da cam 1%. Dïng dung dÞch h·m axetat chuÈn ®é ®Õn khi 
mÇu cña dung dÞch chuyÓn tõ vµng sang hång. 

HÖ sè K ®|îc tÝnh theo c«ng thøc: 

Trong ®ã: 

V0:  ThÓ tÝch EDTA chuÈn dung dÞch 0,025M lÊy ®em chuÈn ®é, tÝnh b»ng ml; 

V:  ThÓ tÝch dung dÞch kÏm axetat tiªu thô khi chuÈn ®é, tÝnh b»ng ml. 

3.6.4. TiÕn hµnh thö. 

LÊy vµo cèc l00ml dung dÞch A (môc 3.2.8). Thªm 1ml hdro peroxit (H2O2) 30% 
®Õn s«i nhÑ 3 phót, thªm vµo cèc 30ml natrihi®roxit dung dÞch 30% ®un s«i nhÑ 
dung dÞch 3 phót, ®Ó nguéi dung dÞch ®Õn nhiÖt ®é phßng. ChuyÓn toµn bé dung 
dÞch vµo b×nh ®Þnh møc 250ml, thªm n|íc cÊt ®Õn v¹ch ®Þnh møc, l¾c ®Òu. 

Läc dung dÞch qua giÊy läc kh«, phÔu kh« vµo b×nh tam gi¸c kh«. LÊy l00ml dung 
dÞch trªn cho vµo cèc cã dung tÝch 250ml, thªm vµo 15ml dung dÞch EDTA 
0,025M, thªm 1-2 giät chØ thÞ phenolphtalein 1%, Dïng axit clohy®ric dung dÞch 
1:1 vµ natrihy®roxit dung dÞch 10% ®iÒu chØnh cho mÊt mµu hång. Thªm vµo 15ml 
dung dÞch ®Öm pH - 5,5 - 5,6, thªm mét Ýt chØ thÞ xylenola da cam 1% , ®un s«i 
dung dÞch 2- 3 phót. §Ó nguéi dung dÞch ®Õn 60 - 70oC. Dïng dung dÞch chuyÓn tõ 
mµu vµng sang mµu hång. Thªm vµo 20ml natri florua dung dÞch 3% vµ ®un s«i 2 
– 3 phót, ®Ó nguéi dung dÞch ®Õn 60 – 700C. Dïng kÏm axetat dung dÞch 0,025M 
chuÈn ®é l|îng EDTA võa ®|îc gi¶i phãng khái phøc víi nh«m, ®Õn khi dung 
dÞch chuyÓn tõ mµu vµng sang hång. 

3.6.5. TÝnh kÕt qu¶ 

Hµm l|îng nh«m oxit (Al2O3), tÝnh b»ng phÇn tr¨m, theo c«ng thøc: 

Trong ®ã:  

V:  ThÓ tÝch dung dÞch kÏm axetat tiªu thô khi chuÈn ®é (l|îng ®|îc EDTA gi¶i 
phãng) tÝnh b»ng ml;  

K:  HÖ sè nång ®é gi÷a dung dÞch EDTA 0,025M vµ kÏm axetat 0,025M  

0,0012745: Khèi l|îng nh«m oxyt 0,025M t|¬ng øng víi 1ml dung dÞch kÏm 
axetat 0,025M, tÝnh b»ng gam;  

g

KV
OAl

10000127450
32

...,
 

V

V
K 0 

                                                                             



tiªu chuÈn viÖt nam                                                            tcvn 141 : 1985 

TTCXDVN – TX   1 

 

 

 

g:  Khèi l|îng mÉu lÊy ®Ó x¸c ®Þnh nh«m oxyt, tÝnh b»ng gam;  

Chªnh lÖch gi÷a hai kÕt qu¶ x¸c ®Þnh song song kh«ng lín h¬n 0,20%.  

3.7. X¸c ®Þnh hµm l|îng canxi oxit  

3.7.1. Nguyªn t¾c cña ph|¬ng ph¸p  

Canxi vµ Magie ®|îc t¸ch khái s¾t, nh«m, titan b»ng amonihy®roxit. ChuÈn ®é 
cña canxi b»ng dung dÞch EDTA tiªu chuÈn ë pH lín h¬n 12 víi chØ thÞ fluorexon, 
ë ®iÓm t|¬ng ®|¬ng dung dÞch chuyÓn tõ mÇu huúnh quang xanh vµng sang mÇu 
hång.  

3.7.2. Ho¸ chÊt: 

A monihyaroxit dung dÞch 25%;  

Anoni clorua tinh thÓ;  

Kali hydroxit dung dÞch 25%;  

Kali clorua dung dÞch 5%;  

Amoni nitrat dung dÞch 2%;  

B¹c Nitri dung dÞch 0,5%;  

Fluorexon hçn hîp chØ thÞ: nghiÒn mÞn 0,1 gam fluorexon. Víi 10 gam kali lorua 
b¶o qu¶n trong lä thuû tinh mÇu. EDTA dung dÞch tiªu chuÈn 0,01M.  

3.7.3. TiÕn hµnh thö  

LÊy vµo cèc 100ml dung dÞch A (môc 3.2) thªm vµo cèc 1g amoniclorua, ®un 
dung dÞch ®Õn 60 - 700C, nhá tõ tõ amonihidroxit 25% vµ khuÊy ®Õn xuÊt hiÖn kÕt 
tña hi®roxyt, cho d| mét giät amonihi®roxit ®un nãng dung dÞch 70 – 80% trong 
45 y 60 phót, ®Ó ®«ng tô kÕt tña vµ lo¹i amonihi®roxit d|. Läc dung dÞch cßn nãng 
qua giÊy läc vµo b×nh ®Þnh møc 250ml. Dïng amoni nitrat 2% ®un nãng 60 - 700C, 
röa kÕt tña ®Õn hÕt ion Clo (thö b»ng AgNO3 0,5%) cho n|íc ®Õn v¹ch møc l¾c 
®Òu (dung dÞch B). LÊy vµo cèc 25ml dung dÞch B, thªm 80ml n|íc cÊt cho vµo 
20ml dung dÞch kali hi®roxit 25%, 2ml kalicyanua 5% vµ mét Ýt chØ thÞ fluorexon 
1%, ®Æt cèc trªn mét tê giÊy mµu ®en, dïng dung dÞch EDTA tiªu chuÈn 0,01M, 
chuÈn ®é dung dÞch chuyÓn tõ mÇu huúnh quang xanh vµng sang mÇu hång.  

3.7.4. TÝnh kÕt qu¶  

Hµm l|îng canxi oxit (CaO), tÝnh b»ng phÇn tr¨m theo c«ng thøc:  

Trong ®ã: 

V: ThÓ tÝch dung dÞch EDTA 0,0l% tiªu chuÈn khi chuÈn ®é tÝnh b»ng ml 

0,00056: Khèi l|îng canxi «xit t|¬ng øng víi 1ml dung dÞch EDTA 0,0lM, tÝnh 
b»ng gam; 

g:  Khèi l|îng mÉu lÊy ®Ó x¸c ®Þnh canxi, tÝnh b»ng gam. 

Chªnh lÖch gi÷a hai kÕt qu¶ x¸c ®Þnh song song kh«ng lín h¬n 0,60%. 

3.8. X¸c ®Þnh hµm l|îng magiª «xit 
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3.8.1. Nguyªn t¾c cña ph|¬ng ph¸p: 

ChuÈn ®é tæng l|îng canxi vµ magiª trong mÉu b»ng dung dÞch EDTA chuÈn theo 
chØ thÞ eriocrom T ®en ë pH = l0,5. X¸c ®Þnh hµm l|îng magiª oxit theo hiÖu sè 
thÓ tÝch EDTA tiªu thô. 

3.8.2. Ho¸ chÊt: 

Kali cyanua dung dÞch 5%; 

Dung dÞch pH = l0,5: Hoµ tan 54 gam amoni clorua vµo 650ml n|íc, thªm 
amomhy®roxit 25% ®Õn thµnh 1 lÝt, l¾c ®Òu. 

Eriocrom T ®en (ETOO) hçn hîp chØ thÞ 1%: nghiÒn 0,1 gam ETOO víi 1 gam 
kaliclorua b¶o qu¶n trong lä thuû tinh mÇu; 

EDTA dung dÞch chuÈn 0,0lM. 

3.8.3. TiÕn hµnh thö  

LÊy 25ml dung dÞch B (môc 3.7.3) thªm 80ml n|íc cÊt, thªm 15ml dung dÞch ®Öm 
pH = 10,5, thªm 2ml dung dÞch kali cyanua 5% vµ mét Ýt chØ thÞ eriocrom T ®en 
1% chuÈn ®é tæng l|îng canxi vµ magiª b»ng dung dÞch chuÈn EDTA 0,01 ®Õn 
khi dung dÞch chuyÓn tõ  mµu ®á r|î| nho thµnh xanh n|íc biÓn.  

3.8.4. TÝnh kÕt qu¶ 

Hµm l|îng Magiª «xit (MgO) tÝnh b»ng phÇn tr¨m theo c«ng thøc:  

Trong ®ã: 

V2:  ThÓ tÝch dung dÞch EDTA 0,0lM tiªu thô khi chuÈn tæng l|îng canxi magiª, 
tÝnh b»ng ml; 

V1:  ThÓ tÝch dung dÞch EDTA 0,OlM tiªu thô khi chuÈn ®é canxi ë môc 3.7.3, 
tÝnh b»ng ml; 

0,000403: Khèi l|îng magiª «xit t|¬ng øng víi 1ml dung dÞch EDTA 0,01M tÝnh 
b»ng gam; 

g:  Khèi l|îng mÉu ®Ó x¸c ®Þnh magiª «xit, tÝnh b»ng gam. 

Chªnh lÖch gi÷a hai kÕt qña x¸c ®Þnh song song kh«ng lín h¬n 0,20%. 

3.9. X¸c ®Þnh hµm l|îng anhidncsunfuric b»ng ph|¬ng ph¸p khèi l|îng. 

3.9.1. Nguyªn t¾c cña ph|¬ng ph¸p. 

KÕt tña sunfat d|íi d¹ng barisunfat. Tõ l|îng barisunfat thu ®|îc tÝnh ra l|îng 
anhidricsunfuaric.  

3.9.2. Ho¸ chÊt:  

Bariclorua 10%: Hoµ tan l00 g BaCl2.2H2O trong 1000ml. N|íc röa axitclohidric 
2%. 

3.9.3. TiÕn hµnh thö 

LÊy dung dÞch läc ë môc (3.4.3) x¸c ®Þnh hµm l|îng cÆn kh«ng tan. §un s«i dung 
dÞch nµy ®ång thêi ®un s«i dung dÞch bariclorua cho tõ tõ l0ml dung dÞch 
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bariclorua khuÊy ®Òu, tiÕp tôc ®un nhÑ trong 5 phót. §Ó yªn dung dÞch trong 4 giê 
®Ó kÕt tña l¾ng xuèng.  

Läc qua giÊy läc kh«ng tro b¨ng xanh. Röa kÕt tña vµ giÊy läc b»ng n|íc röa 
axitclohidric 2% ®· ®un nãng 5 lÇn vµ tiÕp tôc röa víi n|íc cÊt ®un s«i cho ®Õn hÕt 
ionclorua (thö b»ng AgNO3 0,5%). Cho kÕt tña vµ giÊy läc vµo chÐn sø ®· nung 
®Õn khèi l|îng kh«ng ®æi. SÊy vµ ®èt ch¸y giÊy läc, nung ë nhiÖt ®é 800 – 8500C 
trong kho¶ng 1 giê.  

§Ó nguéi trong b×nh hót Èm, c©n, nung l¹i ë nhiÖt ®é trªn 15 phót råi c©n ®Õn khèi 
l|îng kh«ng ®æi.  

3.9.4. TÝnh kÕt qu¶  

Hµm l|îng anhidricsunfuric (SO3) , tÝnh b»ng phÇn tr¨m theo c«ng thøc:  

Trong ®ã:   

gl:  Khèi l|îng chÐn cã kÕt tña, tÝnh b»ng gam;  

g2:  Khèi l|îng chÐn kh«ng, tÝnh b»ng gam;  

g:  Khèi l|îng mÉu lÊy ®Ó ph©n tÝch, tÝnh b»ng gam;  

0,343: HÖ sè chuyÓn tõ BaSO4 sang SO3.  

Chªnh lÖch gi÷a hai kÕt qu¶ x¸c ®Þnh song song kh«ng lín h¬n 0,l0%  

3.10. X¸c ®Þnh hµm l|îng clorua.  

3.10.1. Nguyªn t¾c cña ph|¬ng ph¸p.  

KÕt tña clorua b»ng b¹c nitrat, chuÈn l|îng b¹c Nitrat d| b»ng amoni sunfocyanua  

3.10.2. Ho¸ chÊt:  

B¹c nitrat AgNO3 dung dÞch chuÈn 0,1N;  

Amoni Sunfocyanua dung dÞch chuÈn 0,1N;  

Axitnitric HNO3 pha lo·ng, dung dÞch d = l,18 kho¶ng 29%;  

Amoni s¾t III sunfat NH4Fe(SO4)2, dung dÞch b·o hoµ ë nhiÖt ®é th|êng. 

3.10.3. TiÕn hµnh thö. 

C©n 1g xi m¨ng ®· chuÈn bÞ ë môc 2 cho vµo b×nh tam gi¸c 500ml, thªm vµo 50ml 
n|íc cÊt vµ 20ml dung dÞch axit nitric HNO3 29% ®un nãng ®Ó hoµ tan. Lµm 
nguéi, pha lo·ng víi 200ml n|íc cÊt. Thªm chÝnh x¸c 5ml dung dÞch b¹c nitrat 
AgNO3 chuÈn 0,1N vµ 2 - 3ml dung dÞch amoni s¾t III sunfat NH4Fe(SO4)2 vµ 
chuÈn ®é l|îng b¹c nitrat AgNO3 d| b»ng dung dÞch amoni Bunfocyanua NH4SCN 
chuÈn 0,1N. 

3.10.4. TÝnh kÕt qu¶ 

Hµm l|îng clorua (Cl-), tÝnh b»ng phÇn tr¨m theo c«ng thøc: 
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Trong ®ã: 

V1:  ThÓ tÝch b¹c nitrat chuÈn 0,1N ®· cho vµo, tÝnh b»ng ml; 

V2:  ThÓ tÝch amoni sunfocyanua chuÈn 0,1N ®· chuÈn ®é, tÝnh b»ng ml; 

0,003546: Khèi l|îng Cl- t|¬ng øng víi lml dung dÞch b¹c nitrat chuÈn 0,lN, tÝnh 
b»ng g; 

g:  Khèi l|îng mÉu lÊy ®Ó ph©n tÝch, tÝnh b»ng g.  

Chªnh lÖch gi÷a hai kÕt qu¶ x¸c ®Þnh song song kh«ng lín h¬n 0,05%. 

3.11. X¸c ®Þnh hµm l|îng canxi «xit tù do: 

3.11.1. Nguyªn t¾c cña ph|¬ng ph¸p. 

Hoµ tan v«i tù do trong xi m¨ng b»ng glyxerin t¹o thµnh canxi glyxerat. ChuÈn 
glyxerat nµy víi axit benzoic. 

3.11.2. Ho¸ chÊt: 

R|îu etylic tuyÖt ®èi C2H5OH, 

GlyXerin CH2OH - CH2OHCH2OH; 

Bariclorua BaCl2 tinh thÓ; 

Phenolphtalein, tinh thÓ; 

Axit benzoic tinh thÓ, C6H5COOH 

canxi cachonat CaCO3. 

3.11.3. ChuÈn bÞ thö 

- R|îu etylic tuyÖt ®èi: §æ v«i võa míi nung vµo mét b×nh cÇu ®¸y trßn dung 
tÝch 3 lÝt cho ®Õn nöa b×nh, rãt r|îu etylic 96% ®Õn 2/3 thÓ tÝch b×nh. §Ó r|îu 
ng©m víi v«i trong l - 2 ngµy. §Ëy chÆt b×nh b»ng nót cã èng canxi clorua. Sau 
®ã nèi b×nh vµo èng lµm l¹nh håi l|u, ®un s«i trªn bÕp c¸ch thuû trong 5 - 6 
giê: §un nãng, lÊy èng lµm l¹nh håi l|u ra vµ ®Ëy b×nh b»ng nót cao su cã c¾m 
nhiÖt kÕ vµ mét èng thuû tinh cong nèi víi èng lµm l¹nh th¼ng, ®un trªn bÕp 
c¸ch thuû ®Ó ch|ng cÊt r|îu. Høng r|îu cÊt ®|îc vµo mét b×nh kh« dung tÝch 
1lÝt ®Ëy b»ng nót cao su cã hai lç, mét lç ®Ó èng thuû tinh nèi liÒn víi èng lµm 
l¹nh vµ mét lç ®Ó c¾m èng canxi clorua. Dïng 15 - 20ml r|îu cÊt sang lóc ®Çu 
®Ó tr¸ng b×nh vµ ®æ ®i. PhÇn r|îu cÊt sau cïng còng bá ®i. Lµm nguéi r|îu ®· 
cÊt ®|îc tíi nhiÖt ®é phßng b»ng n|íc l¹nh vµ kiÓm tra b»ng töu tinh kÕ. NÕu 
r|îu kh«ng ®|îc 99-100% th× ph¶i ng©m víi v«i lÇn thø hai vµ cÊt l¹i.  

- Glyxerin kh«ng ngËm n|íc. Cho 250 - 300ml glyxerin vµo mét cèc dung tÝch 
500ml vµ ®un trong 3 giê ë nhiÖt ®é 160 - 1700C, ®un b»ng bÕp ®iÖn trªn cã 
l|íi dïng nhiÖt kÕ nhóng vµo glyxerin ®Ó kiÓm tra nhiÖt ®é. Trong khi ®un, 
glyxerin cã thÓ trë nªn vµng nh¹t nh|ng kh«ng trë ng¹i g×. §æ glyxerin ®· khö 
n|íc vµo mét b×nh dung tÝch 250: 500ml ®· sÊy kh« cÈn thËn vµ ®Ëy chÆt nót 
mµi.  
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- Dung m«i r|îu glyxerin. Cho 200ml glyxerin kh«ng ngËm n|íc vµo mét b×nh 
nãn, ®un nãng ®Õn l00 - 1250C, thªm 15 gam bariclorua ®· sÊy ë 1300C  vµ hoµ 
tan bariclorua trong glyxerin. Sau ®ã dÓ nguéi dung dÞch, thªm 1 lÝt r|îu 
nguyªn chÊt vµ kho¶ng 0,l gam phenolphtalein. Dung dÞch NaOH 0,0lN pha 
trong r|îu cho ®Õn khi ph¶n øng kiÒm yÕu (dung dÞch mµu hång nh¹t). NÕu 
dung dÞch lµ kiÒm (mÇu hång s¸ng) th× chuÈn b»ng dung dÞch r|îu axit benzoic 
0,lN cho ®Õn khi cã ph¶n øng kiÒm yÕu. Cho dung m«i r|îu glyxerin vµo mét 
b×nh ®Ëy nót cao su chÆt.  

- Dung dÞch axit benzoic 0,1N trong r|îu. SÊy axit benzoic 24 giê trong b×nh hót 
Èm cã axit sunfuaric ®Ëm ®Æc. Hoµ tan 12,3 gam axit benzoic trong mét lÝt 
r|îu etylic tuyªt ®èi.  

§Ó x¸c ®Þnh ®é chuÈn cña axit benzoic dïng v«i míi thu ®|îc do nung canxi 
cacbonat nguyªn chÊt cña nhiÖt ®é 9500 – l0000C trong 2 - 3 giê. LÊy v«i ra t¸n 
mÞn, cho trë vµo chÐn nung l¹i thªm 30 phót. 

§æ vµo mét b×nh nãn kh« dung tÝch 150ml vµo kho¶ng 30ml dung m«i r|îu 
glyxerin. C©n nhanh 0,03 - 0,04g v«i míi nung cho vµo b×nh, thªm mét g c¸t th¹ch 
anh ®· nung h¹t lín vµ ®· ®|îc röa b»ng axit clohidric vµ n|íc, l¾c ®Òu vµ nèi b×nh 
vµo mét èng lµm l¹nh håi l|u. §un s«i trªn bÕp ®iÖn cã l|íi ami¨ng cho ®Õn  khi 
dung dÞch cã mÇu hång ®Ëm. Sau ®ã th¸o b×nh ra chuÈn ngay dung dÞch trong b×nh 
b»ng dung dÞch axit benzoic pha trong r|îu cho ®Õn khi mÊt mÇu hång. L¹i nèi 
b×nh víi èng lµm l¹nh håi l|u vµ ®un s«i cho ®Õn khi xuÊt hiÖn mÊu hång. §un vµ 
chuÈn cho ®Õn khi mÉu tan hÕt.  

TÝnh l|îng v«i t|¬ng øng víi lml dung dÞch axit benzoic 0,lN pha trong r|îu theo 
c«ng thøc:  

 

 

 

Trong ®ã:  

g:  Khèi l|îng CaO, tÝnh b»ng gam; 

V:  L|îng dung dÞch axit benzoic 0,1N ®· dïng ®Ò chuÈn ®é, tÝnh b»ng gam; 

KÕt qu¶ 3 lÇn x¸c ®Þnh ®é chuÈn cña dung dÞch axit benzoic kh«ng ®|îc chªnh 
nhau qu¸ 0,0005g CaO.  

3.11.4. TiÕn hµnh thö. 

C©n kho¶ng 1g xi m¨ng chuÈn bÞ ë môc 2 vµo b×nh nãn dung tÝch 250ml vµ thªm 
vµo 30ml dung m«i r|îu glyxerin l¾c ®Òu. Nèi b×nh víi èng lµm l¹nh håi l|u, ®un 
s«i l¨n t¨n trªn bÕp ®iÖn cã tÊm ami¨ng, cho ®Õn khi xuÊt hiÖn mµu hång. Th¸o 
b×nh ra vµ chuÈn ngay dung dÞch nãng b»ng dung dÞch axit benzoic 0,1N trong 
r|îu cho ®Õn khi mÊt mµu hång. L¹i l¾p vµo èng lµm l¹nh håi l|u, ®un vµ sau ®ã 
chuÈn ®é ®Õn khi mµu hång kh«ng xuÊt hiÖn sau 15 - 20 phót ®un s«i. 

3.11.5. TÝnh kÕt qu¶ 

Hµm l|îng canxi oxit tù do (CaO tù do) , tÝnh b»ng phÇn tr¨m theo c«ng thøc:  
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Trong ®ã: 

V:  ThÓ tÝch dung dÞch axit benzoic 0,lN ®· chuÈn ®é, tÝnh b»ng ml; 

T:  Khèi l|îng CaO t|¬ng øng víi lml dung dÞch axit benzoic 0,lN tÝnh b»ng 
gam; 

g:  Khèi l|îng mÇu lÊy ®Ó ph©n tÝch, tÝnh b»ng g. 

Chªnh lÖch gi÷a hai kÕt qu¶ x¸c ®Þnh song song kh«ng lín h¬n 0,10%. 

3.12. X¸c ®Þnh hµm l|îng kali natri oxit. 

3.12.1. Nguyªn t¾c cña ph|¬ng ph¸p: Ph©n gi¶i mÉu xi m¨ng b»ng hçn hîp axit flohy®ric 
vµ axit sunfuric. Lo¹i s¾t, nh«m, titan, canxi, magiª b»ng amorlihy®ric vµ amoni - 
oxalat. X¸c ®Þnh kali vµ natri b»ng quang kÓ ngän löa: Dïng b×nh läc øng víi ®é 
dµi sãng 598mP (cho natri) vµ 768 mP (cho kali). 

3.12.2.  Ho¸ chÊt vµ thuèc thñ 

Kali clorua tinh thÓ; 

Natri clorua tinh thÓ; 

Axit flohi®ric dung dÞch 40%; 

Axit sunfuric dung dÞch 1:1; 

Axit clohy®ric dung dÞch 1:1; 

Amonihy®roxit dung dÞch 25%; 

Amonioxalat dung dÞch b·o hoµ; 

Quang kÕ ngän löa vµ c¸c phô kiÖn; 

ChÐn b¹ch kim 30ml. 

3.12.3. ChuÈn bÞ thö 

- Dung dÞch natri chuÈn: 

Dung dÞch A: hoµ tan 1,8858g muèi natriclorua ®· sÊy ë nhiÖt ®é 1100C vµo n|íc 
chuyÓn dung dÞch vµo b×nh ®Þnh møc l000ml, thªm n|íc ®Õn v¹ch møc l¾c ®Òu, 
1ml dung dÞch A chøa 1mg Na2O; 

+   Dung dÞch chuÈn ®Ó ph©n tÝch: l©y vµo mét lo¹i b×nh ®Þnh møc 1000ml lÇn l|ît 
c¸c thÓ tÝch 2ml; 4ml , 6ml , 8ml; 10ml; 12ml; 14ml vµ 16ml cña dung dÞch A. 
Thªm n|íc cÊt ®Õn v¹ch møc l¾c ®Òu, thu ®|îc dung dÞch chuÈn ®Ó ph©n tÝch cã 
nång ®é 0,02mg/ml; 0,004mg/ml; 0,006mg/ml; 0,008mg/ml, 0,010mg/ml; 
0,012mg/ml; 0,014mg/ml, 0,016mg/ml cña oxit natri t|¬ng øng. 

+ Dung dÞch tiªu chuÈn kali (dung dÞch B): hoµ tan l,5835g muèi kaliclorua ®·  
sÊy ë 1100C vµo n|íc, chuyÓn dung dÞch vµo b×nh ®Þnh møc l000ml thªm n|íc 
®Õn v¹ch møc l¾c ®Òu, lml dung dÞch B chøa lmg K2O. 

+ Dung dÞch chuÈn ®Ó ph©n tÝch K2O ®|îc tiÕn hµnh nh| dung dÞch chuÈn ®Ó ph©n 
tÝch Na2O. 

B¶o qu¶n dung dÞch chuÈn Na2O vµ K2O vµ dung dÞch ph©n tÝch trong b×nh b»ng 
poliethylen.  

3.12.4. TiÕn hµnh thö 
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C©n 0,25g mÉu xi m¨ng (ë môc 2) vµo chÐn b¹ch kim, tÈm |ít b»ng n|íc cÊt thªm 
vµo chÐn 1ml axit sunfuric 1:1  vµ 5 - 6ml axit flohy®ric 40% , ®Æt chÐn lªn bÕp 
®iÖn cho bay h¬i ®Õn kh«. Thªm tiÕp vµo chÐn 5ml axitflohy®ric 40% n÷a vµ cho 
bay h¬i ®Õn ngõng bèc khãi tr¾ng. 

ChuyÓn cÆn cßn l¹i trong chÐn b¹ch kim vµo cèc thuû tinh b»ng axitclohy®roxit 
1:1 vµ n|íc nãng, ®un cho tan trong, khuÊy ®Òu dung dÞch vµ nhá tõ tõ 
amonihy®roxlt 25% ®Õn cã mïi amoniac, ®un ®Õn 700 ®Ó ®«ng tô kÕt tña hy®roxit. 
Läc kÕt tña hy®roxit qua giÊy läc b¨ng tr¾ng, rõa kÕt tña 8 – 10 lÇn b»ng n|íc ®un 
s«i, thu lÊy n|íc läc vµ n|íc röa. §un n|íc läc, rõa råi thªm vµo ®ã 15 - 20ml 
dung dÞch amonioxalat b·o hoµ vµ 2 ®Õn 3 giät amomhy®roxit 25% ®Ó Êm dung 
dÞch 3 - 4 giê, ®Ó nguéi dung dÞch, chuyÓn vµo b×nh ®Þnh møc 250ml, thªm n|íc 
cÊt ®Õn v¹ch møc lóc ®Çu. Läc dung dÞch qua giÊy läc b¨ng vµng kh«, phÔu kh« 
vµo b×nh tam gi¸c kh«.  

TiÕn hµnh x¸c ®Þnh hµm l|îng oxit kim lo¹i kiÒm trªn m¸y - quang phæ ngän löa 
theo ph|¬ng ph¸p "c¸c dung dÞch giíi h¹n". §Çu tiªn x¸c ®Þnh chØ sè ®iÖn kÕ dung 
dÞch mÉu, sau ®ã x¸c ®Þnh chØ sè ®iÖn kÕ cña hai dung dÞch chuÈn ®Ó ph©n tÝch 
trong ®ã mét dung dÞch cã chi sè ®iÖn kÕ lín h¬n, mét dung dÞch chØ sè ®iÖn kÕ 
nhá h¬n chØ sè ®iÖn kÕ cña dung dÞch mÉu (cña tõng oxit kim lo¹i, kiÒm riªng 
biÖt). 

§|îc phÐp x¸c ®Þnh theo ph|¬ng ph¸p "®|êng chuÈn". CÇn ph¶i tiÕn hµnh ph©n 
tÝch trong cïng ®iÒu kiÖn víi ®|êng chuÈn.  

Tr|íc khi ph©n tÝch hµng lo¹t mÉu, cÇn kiÓm tra l¹i mét vµi ®iÓm trªn ®|êng chuÈn 
b»ng dung dÞch tiªu chuÈn ph©n tÝch. TiÕn hµnh hai lÇn cho néi dung trªn. 

3.12.5. TÝnh kÕt qu¶  

Hµm l|îng Kali oxit (K2O) hoÆc natri oxit (Na2O) trong mÉu tÝnh b»ng phÇn tr¨m 
theo c«ng thøc: 

 

 

Trong ®ã:  

V: ThÓ tÝch cña b×nh ®Þnh møc dïng ®Ó ®Þnh møc dung dÞch mÉu ®em ®o trªn 
m¸y, tÝnh b»ng ml;  

C:  Nång ®é kali oxit (hoÆc natrioxit) trong dung dÞch mÉu ®em ®o trªn m¸y, tÝnh 
b»ng mg/ml;  

g:  L|îng c©n mÉu lÊy ®Ó ph©n tÝch, tÝnh b»ng mg. 

+ Gi¸ trÞ C ®|îc tÝnh b»ng c¸ch lËp ®å thÞ theo c¸c gi¸ trÞ t|¬ng øng cña hai dung 
dÞch chuÈn ®Ó ph©n tÝch (trong ph|¬ng ph¸p c¸c dung dÞch giíi h¹n) trôc tung chØ sè 
®iÖn kÕ, trôc hoµnh nång ®é dung dÞch. Tõ trÞ så ®iÖn kÕ cña dung dÞch mÉu x¸c ®Þnh 
®|îc gi¸ trÞ C. 

Chªnh lÖch gi÷a hai kÕt qu¶ x¸c ®Þnh song song kh«ng lín h¬n 0,10%. 

3.13. X¸c ®Þnh hµm l|îng titan dioxit 

3.13.1. Nguyªn t¾c cña ph|¬ng ph¸p 
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Trong m«i tr|êng axit m¹nh, titan IV t¹o phøc víi diantipyrinmetan mét phøc chÊt 
mÇu vµng. X¸c ®Þnh hµm l|îng titandioxit b»ng ph|¬ng ph¸p so mÇu ë b|íc sãng 
¸nh s¸ng kho¶ng 400 mP. 

3.13.2. Ho¸ chÊt vµ thiÕt bÞ 

Axit clohi®ric (d = l,19) dung dÞch 1:1; 

Natri axetat dung dÞch 50%; 

§ång sunfat dung dÞch 50%; 

AXit aScorbic dung dÞch 3% (b¶o qu¶n trong b×nh thu ty tinh mÇu); 

Diantlpyrimetan dung dÞch 2%: hoµ tan 20 gam diantipyrimetan vµo 200- 300ml 
n|íc thªm tiÕp 15ml axit clohi®ric (d = l,19). KhuÊy ®Òu thªm n|íc ®Ãn thµnh 1lÝt 
b¶o qu¶n trong b×nh thuû tinh mÇu: 

M¸y so mµu quang ®iÖn. 

3.13.3. ChuÈn bÞ thö 

Tæng hîp diantipyrimetan. Hoµ tan 70 gam antipylin vµo l00ml formalin 40% vµ 
l00ml axit clohy®ric (d = l,19) ®un c¸ch thuû cã èng lµm l¹nh håi l|u kho¶ng 1 
giê ®Õn 1 giê 30 phót. Trung hoµ dung dÞch khi nãng b»ng amoni hydroxyt 25% 
cã pH = 8, ®Ó nguéi, läc röa kÕt tña b»ng n|íc cÊt. SÊy kh« ë d|íi l000C (cã thÓ 
dïng ngay ®|îc) lµm tinh khiÕt thuèc thö hoµ tan thuèc thö vµo, etanol nãng läc 
dung dÞch, pha lo·ng dung dÞch b»ng n|íc, lóc nµy l¹i xuÊt hiÖn kÕt tña, läc, röa, 
sÊy kh«. 

- Dung dÞch titandioxit chuÈn: Hoµ tan 0,1508 gum kalihexafloro titan (K2TiF6) 
vµo 20ml axit sunfuaric 1:1 ®un ®Õn bèc khãi SO3, thªm n|íc cÊt nãng, ®|a Êm 
cho tan chuyÓn vµo b×nh ®Þnh møc 500ml, thªm 5ml axit sunfuaric 1:1, thªm 
n|íc tíi v¹ch møc l¾c ®Òu. L¹i lÊy 50ml dung dÞch nµy vµo b×nh ®Þnh møc 
500ml thªm 5ml axit sunfuaric råi thªm n|íc ®Õn v¹ch møc l¾c ®Òu. 1ml dung 
dÞch nµy cã 0,0000lg TiO2. 

- LËp ®|êng chuÈn; cho vµo mét lo¹i b×nh ®Þnh møc 100ml c¸c l|îng dung dÞch 
titandioxit chuÈn 0- l- 2- 3- 4- 5- 6- 7- 8- 9- 10ml, trung hoµ dung dÞch b»ng 
natri axetat 50% , axit ho¸ l¹i b»ng axit clohi®ric 1:1; tiÕp tôc lµm nh| ë môc 
3.13.4, råi so mÉu víi n|íc lµm dung dÞch ®èi chiÕu ë b|íc sãng kho¶ng 400 
mP víi cuvÐt 10mm vµ ®|êng cong chuÈn. 

3.13.4. TiÕn hµnh thö 

 LÊy 25ml dung dÞch ë môc 3.3.3. cho vµo b×nh ®Þnh møc l00ml trung hoµ axit 
b»ng natri axetat 5% axit ho¸ l¹i b»ng axit clohi®ric l: l (pH = 6) thªm vµo b×nh 
®Þnh møc 1- 2 giät ®ång sunfat 5% vµ 5ml axit ascorbic 5% l¾c ®Òu ®Ó  yªn l0 - 15 
phót. Thªm vµo l0ml axit clohi®ric 1:1 thªm n|íc ®Õn 70ml, thªm tiÕp 15ml 
diantipyrimetan 2% thªm n|íc ®Õn v¹ch møc l¾c ®Òu. 

Sau 60 phót, ®o mËt ®é quang cña dung dÞch víi kÝnh läc cã vïng truyÒn sãng 
kho¶ng 400 mP trong cuvet l0mm dïng n|íc cÊt lµm dung dÞch ®èi chiÕu, tõ ®ã 
®èi chiÒu víi ®|êng cong chuÈn ®Ó t×m hµm l|îng titandioxit. 

3.13.5. TÝnh kÕt qu¶  

Hµm l|îng Titan dioxit (TiO2), tÝnh b»ng phÇn tr¨m theo c«ng thøc: 
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Trong ®ã: 

gl:  L|îng titan dioxit t×m ®|îc trªn ®|êng chuÈn, tÝnh b»ng gam; 

g:  Khèi l|îng mÉu lÊy ®Ó ph©n tÝch, tÝnh b»ng gam; 

Chªnh lÖch gi÷a hai kÕt qu¶ x¸c ®Þnh song song kh«ng lín h¬n 0,l0%. 

3.14. X¸c ®Þnh hµm l|îng mangan oxit 

3.14.1. Nguyªn t¾c cña ph|¬ng ph¸p  

Oxyt ho¸ Mn+2 kh«ng mÇu thµnh MnO4 mµu tÝm hång b»ng amonipesunfat cã b¹c 
nitrit lµm xóc t¸c. 

X¸c ®Þnh mangan b»ng ph|¬ng ph¸p so mÇu.  

3.14.2. Ho¸ chÊt  

Axit nitric HNO3 dung dÞch 1: 4;  

B¹c nitrit AgNO3 dung dÞch 8,5g/lÝt; 

Amonipesunfat (NH4)2S2O8, tinh thÓ;  

Axitphotphoric H3PO4 dung dÞch 1:1;  

M¸y so mµu quang ®iÖn.  

3.14.3. ChuÈn bÞ thö 

LËp ®|êng chuÈn: C©n 3,1446g amonipesunfat MnSO44H2O (®· SÊy trong ch©n 
kh«ng) hoµ tan trong n|íc cÊt, pha thµnh l000ml. L¹i lÊy 100ml dung dÞch nµy pha 
thµnh l000ml, 1ml dung dÞch nµy t|¬ng øng víi 0,1mg MnO.  

LÊy nh÷ng l|îng dung dÞch t|¬ng øng tõ 1:5 mg MnO chuÈn bÞ nh| môc 3.14.4 
tiÕn hµnh thö råi so mÇu víi n|íc lµm dung dÞch ®èi chiÕu ë b|íc sãng 530 mP. 
Ghi l¹i ®é t¾t quy vÒ ®é dµy dung dÞch lµ 10ml vÒ ®|êng cong chuÈn theo c¸ch ®· 
tr×nh bµy ë môc 3.13.3.  

3.14.4. TiÕn hµnh thö 

C©n 1 gam xi m¨ng hoµ tan trong 30ml axit nitric HNO3 1:4 läc qua  giÊy läc 
th|êng; röa 4 - 5 lÇn b»ng n|íc s«i, cho vµo b×nh ®Þnh møc l00ml. Thªm 10ml b¹c 
nitric (AgNO3) 8,5g/l, ®un s«i kü trªn bÕp c¸ch thuû 5 phót. Cho tõ tõ tinh thÓ 
amonipesufat l¾c kü, lµm nguéi ®Õn nhiÖt ®é phßng. Thªm 1ml axitphoric H3PO4 1:1 
vµ thªm n|íc ®Õn v¹ch møc, so mÇu víi n|íc lµm dung dÞch so s¸nh 3. 14.5. TÝnh 
kÕt qu¶  

Hµm l|îng manganoxit (MnO) tÝnh b»ng phÇn tr¨m, theo c«ng thøc:  

 

 

 

Trong ®ã  
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gl:  Hµm l|îng MnO b»ng c¸ch quy ®é t¾t ®o ®|îc vÒ ®é dµy dung dÞch 10mm vµ 
so víi ®|êng cong chuÈn ®Ó tÝnh, tÝnh b»ng gam.  

 g: Khèi l|îng mÉu lÊy ®Ó ph©n tÝch, tÝnh b»ng gam.  

Chªnh lÖch gi÷a hai kÕt qu¶ x¸c ®Þnh song song kh«ng v|ît qu¸ 0,l0%. 

                                                                             


