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TIEU CHUAN QUOGC GIA TCVN 4426 : 1987

Quang sa khoang - Phwong phap xac dinh ham lwong tong dat
hiém oxit va thorioxit

Sandstone - Methods for the determination of total oxide of rare earth elements and

thorium oxide contents

Tiéu chuan nay quy dinh cho viéc xac dinh ham lwong téng dat hiém oxit va thorioxit cé trong tinh
quang monazit tuyén t sa khoang ven bién Viét Nam. Khi phan tich phai tuan theo quy dinh
chung ciia TCVN 4422 :1987.

1 Phwong phap khéi lwong xac dinh tong ham lwong cac dat hiém oxit va thorioxit
1.1 No6i dung cua phwong phap

Sau khi phan huy mau, tbng dat hiém va thori dwoc két tia dwéi dang oxalat, nung va can dudi
dang oxit. Ham lwong téng oxit dat hiém trong mau 1a hiéu cla lwong can nay va thori oxit dwoc

xac dinh bang phwong phap khdi lwong hodc trac quang ghi & phan sau.

1.2 Thiét bi, dung cu va hoa chat
1.2.1 Thiét bj va dung cu

Lo nung 1000 °C;

Tu sy 200 °C;

Can phan tich;

Gidy loc bang xanh;

Mat kinh ddng ho;

Phéu ¢ 7 cm;

Binh hut &m;

Pipet 10 ml;

Ong dong 10 ml, 50 ml;
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Cbc 250 ml, 100 ml;

Chén st* 30 ml va 15 ml.

1.2.2 Hoa chét

Axit sunfuric, dung dich (1 + 1) va (1 + 100);
Axit clohidric, dung dich (1 + 1) va 0,1 N;
Axit nitric (d = 1,39);

Axit oxalic, dung dich bao hoa va 2 %;
Hidro peoxit, dung dich 30 %;

Nuéc da.

1.3 Cach tién hanh

Can chinh xac 1 gam mau, cho vao mét céc 100 ml. TAm wét mau bang vai giot nwéc, cho thém
20 ml axit sunfuric (1 + 1) va 2 ml axit nitric. Day cbc bdng mot mét kinh déng hé va dun trén bép
cach cat dén gan kho. Sau khi dé& ngudi cho vao cbc 50 ml nwdc cat da lam sach xudng dwoi 14 °C,
ngam cbéc trong nwéc da va khudy manh dung dich trong cbc trong 10 phut dé gitr cho nhiét do
trong cdc ludn ludn dwai 14 °C, rdi dé yén cbc trong nwéc da khoang 30 phut niva trwde khi loc
qua mot t& gidy loc bang xanh. Trang cbc va rira két tia 4 14n, méi lan véi 10 ml axit sunfuric
(1 + 100) da lam lanh xudng dwéi 14 °C. Toan bd nwéc loc va riva dwoe hirng vao cdc 250 ml.
Sau khi dun séi vira khudy vira rét tor tir 50 ml axit oxalic néng va béo hoa vao cbc, tiép tuc dun
va khudy thém 5 phuat niva rbéi dé 1ang qua dém. Hom sau loc két tda qua moét t& gidy loc bang
xanh. Trang cbc va rlra lai két tha bang dung dich axit oxalic 2 %. Chuyén gidy loc chira két tua
vao mdt chén s (da dwoc nung dén khéi lwong khong dbi), sy kho, ddt chay can than gidy loc
va nung chén st trong 30 phut & nhiét do 700 °C. Sau khi d& ngudi chuyén két ta vao mot coc
thuy tinh va dung 10 ml axit clohidric (1 + 1) dé& hoa tan két ta. Pay cdc bang modt mat kinh ddng
hd va dé& qua dém. Néu hém sau két tlia chwa tan hét thi phai cho thém 2 ml axit nitric, 2 ml
hidropeoxit va dun nhe cho tan hét. Sau d6 cd dung dich dén gan can khoé va hoa tan lai két tda
béng axit clohidric 0,1 M. Tiép dé dung dich dwgc dun séi, cho tac dung véi 50 ml axit oxalic nong
va bao hoa va lai tién hanh két tia oxalat theo cach vira néu trén. Cudi ciing sau khi nung & nhiét
do 700 °C trong 30 phut, chén sir dwoc d& ngudi trong mdt binh hit 4m va can chinh xac dé xac

dinh khéi lwong tdng dat hiém oxit va thori oxit.
1.4 X Iy két qua
1.4.1 Tbéng ham lwong phan tram cac dat hiém oxit va thori oxit X, dwoc tinh theo cdng thirc:

G,.100

X = ;
G




trong do

G la lwong can mau dau, tinh bang g;

G la lwong can két tia sau khi nung, tinh bang g.

1.4.2 Db léch cho phép
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b6 1éch gilra cac két qua xac dinh déng thoi khong dwoc vwot qua cac gia tri cho trong bang

sau day:

Tong ham lwong X

Do léch cho phép

Nhd hon hoac bang 20
Lén hon 20 dén 40

Lén hon 40 dén 60

Lén hon 60 dén 70

0,5
0,7
1

1,5

2 Phwong phap khéi lwong xac dinh ham lwong thori oxit

2.1 NGi dung cua phwong phap

Sau khi hoa tan téng cac dat hiém oxit va thori oxit vira thu nhan & phan trén trong dung dich axit

nitric, thori dwoc két tia dwoi dang iodat va can dwéi dang oxit.

2.2 Thiét bi dung cu va hoa chét

2.2.1 Thiét bj va dung cu
Lo nung 1000 °C;

Céan phan tich;

Can ky thuat;

Coc 250 ml va 100 ml;
Chén s 30 ml;

Binh tam giac 250 ml,;
Binh dinh mdc 1000 ml;
Binh hut &m;

Pipet 10 ml;

Ong dong 10 ml, 50 ml;
Gidy loc bang vang;

Phéu @ 7 cm va & 5 cm.
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2.2.2 Hoa chat

Kali iodat;

Thori nitrat;

Axit clohidric, dung dich (d = 1,19) va 0,04 N;

Axit nitric, dung dich (d = 1,40) va (1 + 1);

Axit oxalic, dung dich bao hoa va 1 % trong nuéc;

Hidro peoxit dung dich 30 %.

2.3 Chuén bi hoa chét
2.3.1 Kaliiodat, dung dich A

Can 15 gam kali iodat, hoa tan trong 50 ml axit nitric (d = 1,40) va 1000 ml nw&c.

2.3.2 Kaliiodat, dung dich B

Can 8 gam kali iodat, hoa tan trong 50 ml axit nitric (d = 1,40 va 800 ml nwé&c).

2.3.3 Thori oxit, dung dich chuan 1 pg/mli

Nung mudi thori nitrat trong mot chén st & nhiét dd 500 °C trong khodng 20 phut. Sau khi dé
ngudi, can chinh xac 100 mg thori oxit tao thanh roéi hoa tan béng vai ml dung dich axit clohidric
(d = 1,19). Chuyén dung dich vao binh dinh mic 1000 ml va dinh mic bang dung dich axit
clohidric 0,04 N. Sau khi da Iac that ky dung pipet hut 10 ml dung dich va cho vao mét binh dinh
m&c 1000 ml khac réi lai dinh mirc bang dung dich axit clohidric 0,04 N. M&i ml dung dich nay

chira 1 ug thori oxit.

2.4 Cach tién hanh

D&t chén s c6 chira tdng cac dat hiém oxit va thori oxit vira can & 2.3 chuyén vao cdc 100 ml rdi
hoa tan ching bang 15 ml dén 20 ml axit nitric (d = 1,40) c6 thém vai giot hidropeoxit va dun
chirng 15 phut & nhiét d6 70 °C dén 80 °C. Chén dwoc gép I&n va trang bang vai ml axit nitric vao
cbe. Sau d6 cho vao céc 10 ml dung dich kali iodat A, dun tiép khoang 20 phat niva. D& ngudi, loc
két tha bang gidy loc bing vang. Rra két tia 6 1an bang dung dich kali iodat B mdi I4n chirng 8
ml dén 10 ml. Chuyén gidy loc chira két tia vao mot chén st (da nung dén khdi lwong khéng
ddi), say kho va dét chay can than gidy loc va nung & nhiét dd 700 °C trong 30 phut. LAy chén ra,

dé ngudi trong mét binh hat &m va can chinh xac dé xac dinh khéi lwong thori oxit.

2.5 Xt ly két taa

2.5.1 Ham lwong phan trdm thori oxit Y, dwoc tinh theo cong thirc:



trong do:
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G; la lvong can két tia cia Tho, sau khi nung, tinh bang gam;

G la lwong mau can dau, tinh bang gam.

2.5.2 Ham lwong phan tram tdng cac dat hiém oxit S, dwoc tinh theo cong thire:

S=X-Y

2.5.3 Do Iéch cho phép

Do léch cho phép gilra cac két qua xac dinh déng thdi khéong dwoc vwot qua cac gia tri cho trong

bang duwdi day:

Téng ham lwong Tho, %

Do léch cho phép tuyét déi, %

0,20

0,35

3 Phwong phap trac quang xac dinh ham lwong thori oxit

3.1 NGi dung cua phwong phap

Sau khi hoa tan tébng cac dat hiém oxit va thori oxit thu nhan dwoc & 1.3 trong dung dich axit

clohidric, thori dwoc xac dinh bang cach trac quang véi thudc thir thoron & budc séng A = 545 nm.

Nén s&r dung phwong phap nay déi véi mau cé ham lweng thori nhd hon 1 %.

3.2 Thiét bj dung cu va hoa chat

3.2.1 Thiét bi va dung cu

May tréc quang cé buédc séng A tir 300 nm dén 800 nm.
Gidy loc bang xanh;

Ong dong 10 ml, 50 ml;

Pipet 10 ml, 20 ml;

Cbc 100 ml;

Binh dinh m&rc 50 ml.
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3.2.2 Hoa chat

Axit clohidric, dung dich (d = 1,19), (1 + 1) va 0,4 N;
Axit Ascorbic, dung dich 1 % trong axit clohidric 0,04 N;
Axit sunfuric, dung dich (1 + 1);

Axit oxalic, dung dich bao ho3;

Hidropeoxit, dung dich 30 %;

Amoni hidroxit, dung dich bao hoa;

Thori oxit, dung dich chuan 1 mg/ ml: xem 2.3.2;

Thoron, dung dich 0,1 %.

3.3 Cach tién hanh

D&t chén st cé chira tébng cac dat hiém oxit va thori oxit vira can & 2.3 vao mot cdc 100 ml rdi
hoa tan ching bang 20 ml dung dich axit clohidric (1 + 1) cé thém vai giot hidropeoxit va dun
néng dén 70 °C dén 80 °C cho két tlia tan hoan toan. Chén dwoc gép ra va trang bang vai ml
dung dich axit clohidric (1 + 1) vao cbc. Co cbc dén gan kho. Sau do lai cho thém vao cdc 30 ml
dung dich axit clohidric 0,04 N, dun s6i, d& ngudi, rdi loc béng gidy loc bang xanh, cho dung dich
vao mét binh dinh mirc 50 ml ky hiéu la binh A, rira ky gidy loc bang dung dich axit clohidric 0,04 N roi
rot tiép dung dich axit trén vao binh cho té&i vach dinh mrc. T¥ binh A nay, sau khi da lac ky,
dung pipet hat vao mét binh dinh mirc 50 ml khac (ky hiéu la binh B) mét lwgng dung dich du dé
ham lwong oxit thori nam trong khoang t 0,1 ug dén 1 pg. Cho thém vao binh nay 1 ml dung
dich axit ascorbic va 0,8 ml dung dich thoron réi cho thém dung dich axit clohidric 0,04 N dén
vach dinh m&c va lac kj. Sau khoang 15 phut dén 30 phat tién hanh do mat dd6 quang trén may

trdc quang & budc séng A = 545 mm va tinh két qua theo dd thi chuén.

3.4 Cach lap d6 thi chuan

Cho vao 10 binh dinh m&c 50 ml theo thi tw nhirng thé tich dung dich chuén thori oxit 0,1 ug/ mi

te 1 ml, 2 ml, 3ml... dén 10 ml.

Sau dé cho thém vao mdi binh 1 ml dung dich axit ascorbic, 0,8 ml dung dich thoron va rét dung
dich axit clohydric 0,04 N t&i vach dinh muc. Tién hanh do mat do quang theo chi dan & 4.3 va

lap db thi mat dd quang — khéi lwong oxit thori ng/ ml.

3.5 X ly két qua

3.5.1 Ham lwong phan trdm thori oxit Z, dwoc tinh theo coéng thirc:

10



trong do

_ G,.V.100
G,
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G; la lwong thori oxit ¢6 trong binh B dwgc tinh theo d6 thj chuan, tinh bang pg/ ml;

V3 la thé tich dung dich thori oxit 4y tir binh A, tinh bang ml;

V 1a thé tich dung dich thori oxit & binh A, tinh bang ml;

¢ day V =50 ml;

3.5.2 Ham lwong phan tram tdng cac dat hiém oxit S, dwoc tinh theo cong thirc:

S=X-Z

3.5.3 DO Iéch cho phép

: 1987

D6 léch gilra cac két qué xac dinh déng thdi khéng dwoc vt qua cac gia tri cho trong bang sau day:

Ham lwong Tho,

Do léch cho phép tuyét déi

Nhé hon
Lén hon
Lén hon
Lén hon
L&n hon
Lén hon

L&n hon

5.10 2
5.10 3
1.10 2

2,510 *?

5.10
1.10
0,5

dén
dén
dén
dén
dén

dén

2107
3.10°
5.107°
7.10°
1.10 2
7.10*
0,15
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