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L&i néi ddu

TCVN 141 : 1998 thay th& cho TCVN 141 - 86.

TCVN 141 : 1998 do Ban ky thudt TCVN/TC 74 “Xi mang - véi”
hoan thién trén co sd du thdo dé nghi ciia Vién Vat liéu xay dung - -
B Xay dung, T6ng cuc Tiéu chudn Po Iudng Chat lugng dé nghi,
B Khoa hoc, Cong nghé va Mai trudng ban hanh.



TIEUCHUAN VIET NAM TCVN 141 : 1998
Soat xét 1an 2

Xi mang - Phuong phap phéan tich hoa hoc

Cement — Methods of chemical analysis

1 Pham vi dp dung

Tiéu chudn nay &p dung cho c4c loai xi m&ng pooc lang, clanhke xi mang pooc lang va xi Id cao.

2 Tiéu chuan trich dan

TCVN 4787 - 89  Xi mang - Phuong phép 14y mau va chuin bi mau thir.
TCVN 4851 -89 Nudc dung dé phan tich trong phong thi nghiém - Yéu céu ky thuat va phuong

phép thur.

3 Quidinh chung

3.1 M0i chi tiéu phan tich dugc tién hanh song song trén hai lugng can cha méu thir va mét thi nghiém
trdng dé& hiéu chinh két qua.

3.2 Biéu thi khéi luong, thé tich va két qua

Khéi lugng tinh bang gam, chinh xac d&n 0,000 1 g.

Thé tich buret tinh bang mililit, chinh xac dén 0,05 mi.

Két qua thir la gia tri trung binh cla hai phép thi, tinh bang phén tram, |8y hai s& sau d&u phéy.

Chénh léch gira hai két qua xac dinh song song khdng duoc vuot gisi han cho phép; néu Ién hon phai
tién hanh phan tich lai. '
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3.3 Dot chay gidy loc

Ti€n hanh dét chay gidy loc theo quy trinh sau: dua gidy loc va mau vao chén nung di dugc nung tGi
khéi lugng khéng ddi. S8y khé réi dét gidy loc ra tro hoan toan trong méi truding oxi hod, sau dé chuyén
va0 id nung va nung tdi nhiét do x4c dinh. D& ngudi chén va mau téi nhiét do phong trong binh hat im.
Can chén va mau.

3.4 Xac dinh khéi lugng khdng ddi

Xac dinh khdi lugng khéng ddi bang cach: nung mAu dén nhiét dd xac dinh va gitr & nhigt do dé 15 phit,
dé ngudi mAu trong binh hit &m dén nhiét d4 phong va can. Qua trinh dugc I3p lai cho dén khi do chénh
Iéch giira hai 1an can lién tiép khéng vuot qua 0,000 5 g.

3.5 Kiém tra sucé mat cla ion CI” (phuong phép nitrat bac)
Rira két tha tir 8 14n dén 10 14n qua gidy loc, thu phén nudc rira vao cdc sach, nho vai giot dung dich
AgNO3 0,5 % vao cbc nugc rira. N&u can két tha hodc van dyc thi tiép tuc rira cho dén hét. '

4 Hoa chat, thuéc thor

4.1 Nudc ding trong qué trinh phan tich 1a nudc cét theo TCVN 4851 - 89 hoac nudc cb6 do tinh khiét
tuong duong.

4.2 Hoa chat dung cho qua trinh phan tich phai cé dé tinh khiét khong thép hon tinh khiét phan tich

(TKPT).

4.3 Biéu thj thanh phan cua cac dung dich nhu sau:
Ky hiéu (1 + 1) hodc (1 + 2) .v.v... chi ty 1§ dung dich pha loang. S& thir nh&t chi phan thé tich hoa chét
dam dac can |4y, s6 thir hai chi phdn thé tich nuéc cat dung dé pha loang.

Khéi lugng riéng (d) cda thudc thir dam déc dugc tinh bang gam trén centimét khai (a/cm?).

4.4 Axit clohydric dam dac (HCI).
45 Axit clohydric, dung dich 1 + 1.
4.6 Axit clohydric, dung dich 1 + 2.

4.7 Axit clohydric, dung dich 1 + 89.
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4.8 Axit clohydric, dung dich pH = 1,6. Cach pha nhu sau:
Nho tir 2 giot dén 3 giot axit clohydric HCI dam dc vao 1 lit nudc dung trong binh nhya. Kiém tra gia tri

pH bang méay do pH.

4.9 Axit flohydric dadm dac (HF), d = 1,12; (38 + 40%).
4.10 Axit flohydric, dung dich 1 + 3.

4.11 Axit nitric ddm ddc (HNOa), d = 1,40 + 1,42.

4,12 Axit nitric, dung dich 1 + 4.

4.13 Axit sunfuric dam dac (H2S0O4).

4.14 Axit sunfuric, dung dich 1+ 1.

4.15 Axit photphoric dam déc (H3PO4),d =1,71 + 1,75,
4,16 Axit boric (H3BO3).

4,17 Axit axetic (CH;COOH), d = 1,05 + 1,06.

4,18 Axit amino axetic (NH;CH,COOH).

4.19 Amoni hydroxit ddm dac (NH,OH), d = 0,88 + 0,91.
4,20 Amoni hydroxit, dung dich 1 + 1.

4.21 Natri hydroxit (NaOH).

4.22 Natri hydroxit, dung djch 30 %.

4.23 Natri hydroxit, dung dich 10 %.

4.24 Natri cacbonat (NazCQ3), dung dich 5 %.

4.25 Natri cacbonat khan (NazCOa).

4.26 Amoni clorua (NH4CI).

4.27 Bari clorua (BaCls), dung dich 10 %.

4.28 Bari clor::a (BaCly) tinh thé.



TCv.i 347 : 1998

4.29 Bac nitrat (AgNOs), dung dich 0,5 %.

4.30 Bac nitrat (AgNQO3), dung dict 8,5 g/lit.

4.31 Kali hydroxit (KOH), dung dich 25 %.

4,32 Axit boric (H3BO3),dung dich b&o hoa.

4.33 Axit citric (H3CeHs07), dung dich 10 %.

4.34 Amoni molipdat ((NH4)gM07024.4H20), dung dich 10 %.
4.35 Amoni axetat (CH;COONH,), dung dich 25 %.

4.36 Pong - EDTA, dung dich 0,05 M.

4.37 Dung dich khtr
Hoa tan vao nudc hén hop gédm 0,15 g amino - 2 - hidroxynaphtalen - 4 sunforic axit (C1oHgNO4S),
0,7 g Na,SQ3 khan va 9 g natri metasunfit (NasS0s) dé thu duge 100 ml dung dich.

Dung dich nay st dung t8i da trong mét tudn.

4.38 Dung dich dém pH 1,40
Hoa tan 7,505 g amino axetic axit (NH,CH,COOH ) va 5,850 g NaCl vao nudc dé thu duge 1 000 ml
dung dich. Pha lodng 300 ml vdi 700 ml dung dich axit clohydric (HCI )1 + 99.

439 Dung dich dém pH = 10,5

Hoa tan 54 g amoni clorua vao 650 ml nutc, thém amoni hydroxit 25 % dén 1 lit, I4c déu.
4.40 Silic dioxit (SiOy).

4.41 Amoni persunfat ((NHs)2S:0g) tinh thé.
4.42 Chi thi axit sunfosalixylic 10 % (sulfo 5-salicylic axit dihydrat).

4.43 Chithi PAN 1 - (2-pyridylazo) - 2 - naphthol
Hoa tan 0,1 g PAN trong 100 ml etanol (CzHsOH, d = 0,79 g/cm®).

4.44 Amoni nitrat, dung dich 2%.

4.45 Hon hop chi thi fluorexon 1 %:
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Nghién min va tron déu 0,1 g fluorexon vdi 10 g kali cIorua'; bdo quén trong lo thuy tinh mau.

4.46

Hén hogp chi thj eriocrom T den (ETOO) 1 %:

Nghién min va trén déu 0,1 g eriocrom T den véi 10 g kali clorua; bdo quan trong g thuy tinh mau.

4.47

4.48

4.49

4.50

4.51

4.52

4.53

4.54

4.55

4.56

4.57

4.58

459

4.60

a)

Bac nitrat (AgNO»), dung dich tiéu chudn 0,1 N.

Amoni sunfoxianua, dung dich tiéu chuén 0,1 N.

Amoni st (lIl) sunfat (NHsFe(SQ,)2), dung dich bao hoa.
Rugu etylic tuyét déi (CoHsOH).

Glyxerin (CH2OH-CHOHCHZz0H).

Phenolphtalein tinh thé.

Axit benzoic tinh thé (CgHsCOOH).

Canxi cacbonat (CaCOs).

Kali clorua tinh thé (KCI).

Natri clorua tinh thé (NaCl).

Natri axetat, dung dich 5 %.

Péng sunfat, dung dich 5 %.

Axit ascobic, dung dich 3 % (bdo quan trong binh thuy tinh mau).

Dung dich chuén silic dioxit
Dung dich co ban: ¢an 0,200 g SiO; tinh khigt 99,9 % cho vao chén bach kim, thém 2,0 g

Na,CO3. Nung & nhiét d8 1 000 °C + 50 °C (18i thiéu 15 phit), sau dé dé ngudi tdi nhiét dé phang.
L&y khéi d& néng chdy cho vao ¢dc nhya va hoa tan trong nudc, sau dé chuyén dung dich vao binh
dinh mic 200 ml, thém nudc tdi vach mirc, dung dich dugc bdo quan trong binh nhya, 1 ml dung dich

chira T mg SiO;.

b)

Dung dich chuin silic dioxit: dung pipet hit 5 ml dung dich co bén cho vao binh dinh muc

250 mi, thém nudc dén vach dinh mirc. Dyng dung dich vao binh nhyra. 1 ml dung dich chira 0,02 mg
SiO,. Dung dich nay ding khéng qué 7 ngay.
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¢) Lap dudng chudn:

Ding buret, Idy dung dich chun SiO, theo thir ty va thé tich qui dinh & bang 1 vao cdc polyetylen
100 ml, khudy déu, thém 5 giot dung dich axit flohydric (HF) 1 + 3, khudy it nhat 1 phat, thém 15 ml
dung dich axit boric (H3B03) b&o hoa vao dung dich trén.

pisdu chihh dd pH cla dung dich dén pH = 1,15 + 0,05 bang cé&ch thém timg giot dung dich NaOH
10 % hodc dung dich axit clohydric (HCI) 1 + 2, kiém tra bang may do pH. Dung pipet |1dy 5 ml dung
dich amoni molipdat ((NH4)sM07024.4H20) 10 % cho vao dung dich trén (tinh thoi gian 1a 0). Didu
chinh dung dich nay téi pH = 1,6 bang cdch nhé timg giot dung dich NaOH 10 % hodc dung dich HCI
1 + 2. D8 dung dich nay vao binh dinh muc 100 ml, rira céc bang dung dich axit clohydric (HCI) lo&ng
pH = 1,6.

Sau 20 phat, thém 5 mi dung dich axit xitric 10 % vao binh dinh mirc, l&c déu, dé yén trong
5 phut.

Bang 1 - Thanh phan cla dung dich chuén SiO, va ham lugng SIO; cua ching

STT Trang 1 2 3 4 5 6 7 8

Dung dich SiO;

chudn (ml) 0 2 4 5 6 8 10 15 20

Nudc cét H,0 (ml) 20 18 16 15 14 12 10 5 0

Ham lugng SiO;

(mg SiO2/100 ml) 2 0,04 0,08 0,10 0,12 0,16 0,20 0,30 0,40

Sau do dung pipet l4y 2 ml dung dich khir cho vao binh dinh muc, thém dung dich axit clohydric (HCI)
loang c¢6 pH = 1,6 dén vach mac, l&c déu. Bling 30 phat sau khi thém dung dich amoni molipdat 10 %
vao dung dich (thi gian 0 + 30). Do dd hép thu bang méy so mau 4 budc séng 815 nm trong cuvet

10

mm. Lap duding chudn.

4.61 Dung dich chudn Ca®* 0,01 M

10

a) Canxi cacbonat CaCOj; cé d tinh khiét > 99,9%, sdy khd & 200 °C dén khéi lugng khéng déi.

b) Dung dich chuén
Can k1,0089 g CaCOs vao céc dung tich 400 ml, thém khodng 100 ml nutc. Day cdc bang mat kinh déng

hé va thém cdn than 10 ml dung dich axit clohdric 1 + 2. Sau khi phan tmg hoan thanh, dun dén sdi dé

dudi hét CO,. D& ngudi réi chuyén vao binh dinh mic 1 000 ml, thém nutc dén vach.
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4.62 Dung dich EDTA néng dd 0,01 M
a) Chudn bi

Muéi dinatri etilen diamin tetra axetic khan viét tit la EDTA. Hoa tan 3,723 g £DTA vao nudc trong
cdc 500 ml, chuyén vao binh dinh mirc 1 000 ml. Thém nudc dén vach mirc ldc déu, bdo quan trong
binh nhya. Dung dung dich Ca?* 0,01 M dé kiém tra lai.

b) Chuén dd

Hat 20 ml dung dich Ca® 0,01 M cho vao céc dung tich 250 ml pha lo&ng dén 100 ml, thém 20 ml
dung dich KOH 25 %, thém 5 ml dung dich kali xianua 5 % va mét it chi thi fluorexon. Dung dung
dich EDTA 0,01 M chudn d dén khi mau huynh quang xanh bién mat va mau héng xudt hién trén

nén mau den.

Hé s& chudn dd (K) duge tinh theo cdng thirc:
Vo

K =
\'

trong do
V, 14 thé tich dung dich Ca®* 0,01 M |4y d& chuén dd, tinh bang mililit;

V  lathé tich EDTA da dung dé chudn do, tinh bang mililit.

4.63 Xé&c dinh do chudn T cla dung dich axit benzoic 0,1 N theo canxi oxit (Ca0)

4.63.1 Glyxerin khéng ngam nudc: cho tir 250 ml dén 300 mli glyxerin vao ¢8c 500 mi va dun bang bép
dién trén c6 ludi amiang trong 3 gid ¢ nhiét d tir 160 °C dén 170 °C, (dung nhiét ké nhang vao glyxerin
dé kiém tra nhiét d8). Trong khi dun, glyxerin c6 thé trd thanh mau vang nhat nhung khdng trd ngai gi.
D3 glyxerin da khir nudc vao binh thuy tinh 500 ml nit mai da sdy khé ¢dn thé@n va day chat.

4.63.2 Dung mdi rugu glyxerin: cho 200 ml glyxerin khdng ngam nudc vao c6c 1 000 mi, dun néng dén
100 °C + 125 °C, thém 15 g bari clorua da sdy khd & 130 °C va hoa tan trong glyxerin. D& nguéi dung
dich, thém ruou etylic tuyét ddi dén 1 lit va khodng 0,1 g phenolphtalein. Dung dung dich NaOH 0,01 N
trong rugu dé diéu chinh dén khi phan tng kiém yé&u (dung dich mau héng nhat). Néu dung dich 1a kiém
(mau héng s&ng) thi chun bang dung dich axit benzoic 0,1 N trong rugu, cho dén khi cé phan img kiém
yéu. Cho dung mdi rugu glyxerin vao chai thuy tinh 1 lit ¢é nat mai.

4.63.3 Dung dich axit benzoic 0,1 N trong rugu: lam khd axit benzoic 24 gi¢ trong binh hat 4m ¢6 axit
sunfuric’dém dic. Hoa tan 12,3 g axit benzoic trong 1 it rugu etylic tuyét déi.

D& x4c dinh dé chudn cha axit benzoic, dung CaO mdi thu dugc do nung canxi cacbonat tinh khiét o
nhiét do tir 950 °C dén 1 000 °C trong khodng 2 gi¢ dén 3 gi¢. Ldy CaO ra nghién min, cho lai vao chén,
nung thém 30 phit. Cho vao binh tam giac khd dung tich 150 ml khodng 30 ml dung méi rugu glyxerin.

11
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Can nhanh tir 0,03 g dén 0,04 g CaO mdi nung cho vao binh tam gic, thém 1 g cét thach anh hat 16n
G4 nung va rira bang axit clohydric va nudc, l&c déu va ndi binh tam gidc cé 8ng 1am lanh héi luu. Bun
sdi trén bép dién ¢ ludi amidng cho dén khi dung dich cé raau héng dam. Sau d6 thao binh tam giac ra
chudn dd ngay dung dich trong binh tam gi4c bang dung dich axit benzoic trong rugu dén khi mat mau
héng. Lai ni binh tam gi4c v&i 6ng 1am lanh héi luu va dun séi cho dén khi xudt hién mau héng. Bun va
chudn dé cho dén khi mau hdng khdéng xudt hién lai (khodng 20 phat).

D6 chudn cla dung dich axit benzoic (T) tinh bang lugng CaO tuong tmg vdi 1 mi dung dich axit
benzoic 0,1 N trong rugu, gam trén mililit, theo céng thiec:

T=—

Vv
trong dé

g lakhdilugng CaO, tinh béng gam;
V  la luong dung dich axit benzoic 0,1 N diing dé chudn dd, tinh bang mililit.

Két qua 3 1an xac dinh do chudn cia dung dich axit benzoic khéng chénh Iéch qua 0,000 5 g CaO/ml.

4.64 Dung dich chudn natri clorua (NaCl).

Hoa tan 0,5083 g NaCl da sdy & nhiét dé 110 °C vao nubc, chuyén vao binh dinh mic 1 000 ml, thém
nuéc dén vach mirc, 1ac déu. 1 ml dung dich nay (A) chda 200 pg Na*. Dung dich dugc bdo quén trong
binh nhua.

Hat 10 ml dung dich trén cho vao binh dinh mic 100 ml, thém nuéc dén vach mirc, I4¢c déu. 1 ml dung
dich nay (B) chira 20 ug Na*.

Lap dudng chudn: Ly vao 3 binh dinh mic 100 ml I4n lugt 1 ml; 2,5 ml; § mi cha dung dich (B). Thém
nudc dén vach mir, lac déu, dugc dung dich chudn NaCL (Bang 2).

Bang 2 - Dung dich chuéin NaCl

1 mil 2,5 mi Smi
Na*  pg/ml 0.2 0,5 1,0
NazO pg/mi 0,269 6 0,674 0 1,348 0

Do d6 hap thu nguyén ti tuong Gng va 1ap dudng chudn.

4.65 Dung dich chudn kali clorua KCI
Hoa tan 0,381 4 g mudi KCI d4 sdy khd & 110 °C vao nudc, chuyén vao binh dinh mic 1 000 ml, thém nutc
dé&n vach mirc, 1&c déu. 1 ml dung dich nay chia 200 pg K*. Dung dich dugc béo quan trong binh nhua.

12



TCVN 141 - 1998

Hat 10 ml dung dich trén cho vao binh dinh.mdc 100 ml, thém nudc dén vach mic, lac déu (dung dich
pha lo&ng 10 18n): 1 mi dung dich nay chira 20 pg K*.

Lap duding chudn: 14y vao 3 binh dinh mic 100 ml 14n lugt c4c thé tich 2 ml; 5 ral va 10 ml dung dich
trén da& pha loang 10 14n. Thém nudc t6i vach mirc lic déu duge dung dich chudn KCI (Béng 3).

Bang 3 - Dung dich chuén KCI

2mi S ml 10 ml
K* pg/ml 04 1,0 2,0
K20, ug/mi 0,482 1,205 2,409

Do dd hidp thu nguyén tir va 1ap duting chudn.

466 Diantipyrinmetan dung dich 2 %: hoa tan 20 g diantipyrinmetan vao khodng 200 ml dén 300 ml
nudc, thém 15 ml axit clohydric (d = 1,19). Khufy déu, thém nudc dén 1 000 mi, bdo quan trong binh

nhya.

4.67 Téng hop diantipyrinmetan: hod tan 70 g antipyrin vao 100 ml formalin 40 % va 100 ml axit
clohydric (d = 1,19), dun céach thuy cé éng lam lanh hdi luu khodng tir 1 gié dén 1 gi& 30 phit. Trung
hoa dung dich khi néng bang dung dich amoni hydroxit 25 % dén pH = 8, dé ngudi, loc két tia va ria
bang nudc. Sdy khé & dudi 100 °C (cé thé diing ngay dugc).

Tinh ché thudc thi: hoa tan thudc thir vao etanol néng, loc dung dich. Pha loang dung dich bing nudc,
dén khi xuét hién két tia. Rira va sdy khé két tla.

4.68 Lap duding chudn TiO;

4.68.1 Dung dich chuan titan dioxit: hoa tan 0,150 8 g kali hexafloro titan (K2TiFg) vao 20 ml dung dich
axit sunfuric 1 + 4 trong chén bach kim, dun dén bdc khéi trdng, thém nudc néng, khudy cho tan,
chuyén vao binh dinh mic 500 ml, thém 5 ml dung dich axit sunfuric (H2SO4) 1 +1, thém nudc dén vach
muc, l&c déu. Lay 50 ml dung dich nay cho vao binh dinh mic 500 ml, thém 5 ml dung dich axit sunfuric
1 + 1 réi thém nudc dén vach , lac déu. 1 ml dung dich nay chira 0,000 01 g TiO.. '

4.68.2 Lap dudng chudn: cho vao 10 binh dinh mic 100 ml 14n lugt c4c lugng dung dich titan dioxit
chudn:0-1-2-3-4-5-7-8-9-10 ml, trung hoa dung dich bang dung dich natri axetat 5 %, axit
ho4 lai bang dung dich axit clohydric 1 +1. Thém 2 giot dung dich déng sunfat 5 % vao 5 ml dung dich
axit ascobic 5%, |4¢ déu, dé yé&n tir 10 phut dén 15 phut. Thém vao 10 ml dung dich axit clohydric 1 + 1,
thém nudc dén khoang 70 mli, thém tiép 15 ml dung dich diantypyrinmetan 2%. Thém nudc dén vach

miuc, l4c déu.

13
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Sau 60 phat, do d¢ hap thy clia dung dich & budc séng 400 nm, trong cuvet 10 mm, ding nudc cét [am
dung dich so sanh. Lap duting chuén.

4.69 Lap duting chudn MnO

Can 3,144 6 g MnS0O4.4H,0 (da sdy trong chan khong), hoa tan véi nudc trong binh dinh mic 1 000 ml.
Lay 100 ml dung dich nay pha thanh 1 000 ml, 1 ml dung dich nay tuong tmg vdi 0,1 mg MnO.

Ldy nhirng lugng dung dich tuong Ung vGi 1 mg; 2mg; 3mg;4mg va 5 mg MnO cho vao binh dinh mic
100ml; thém 10 ml dung dich bac nitrat 8,5 g/l, dun sdi trén bép cach thuy 5 phit. Cho tir tir tinh thé
amonipersunfat dén khi mau héng khdng thay déi khi thém amoni persunphat. D& nQuéi dung dich dén
nhiét dd phong. Thém 1 ml dung dich axit photphoric H3PO4 1 + 1. Thém nudc dén vach lic déu. Do
dd hap thu cta dung dich & budc séng 530 nm trong cuvet 10 mm, ding nudc lam dung dich so sanh,

l&p dudng chudn.

5 Thiét bi dung cu

5.1 Cén phén tich cé dd chinh xac 0,000 1 g.

5.2 Tusdy 300 °C.

5.3 Lo nung 1 000 °C va 16 nung 1 200 °C c6 bd phan khdng ché nhiét dg.
5.4 May quang phd hédp thu nguyeén t.

5.5 May so mau quang dién.

5.6 May do pH ¢ dd chinh xac 0,01.

5.7 May cat nutc.

5.8 Binh khi nén axetylen sach.

5.9 Ta hdt hai doc.

5.10 Chén bach kim 30 m| ho&c 50 ml.

5.11 Bép céach thuy, bép céch cat kiém soat dugc & 400 °C.

5.12 Binh hit &m ¢ 140 mm ho&c ¢ 200 mm.

14
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5.13 Binh dinh mic 100 ml, 200 ml, 250 ml, 500 ml va 1 000 ml; pipet 2 ml, 5 ml, 10 ml, 25 ml, 50 ml
va 100 ml; buret 10 ml, 20 ml va 25 ml.

5.14 Gidy loc
- gidy loc khéng tro min cé dudng kinh 18 trung binh khoéng 2 um;

- gidy loc khdng tro trung binh ¢ duting kinh 16 trung binh khodng 7 pm;

~ gidy loc khdng tro thé cé duding kinh 16 trung binh khoang 20 pm.

6 L&y mau va chuan bj mau

L4y mAiu xi mang theo TCVN 4787 - 89. Dung phuong phap chia tu 18y khodng tir 150 g dén 250 g, cho
vao lo thuy tinh day kin.

MAu dua dén phong thi nghiém dugc dé trén & gidy lang, trdi thanh mét I6p méng. Ding nam cham d8
hat s&t, kim loai 1&n trong xi mang. Sau dé dung phuong phép chia tu 18y khodng 25 g, dem nghién trén
c8i ma nao thanh bét min (cd hat 0,063 mm) dé Iam méu phan tich hod hoc, phdn méu con lai dugc bao
quan trong lo thuy tinh day kin. Viéc chudn bi miu phai dugc tién hanh cang nhanh cang t6t, dé méu
tiép xdc vdi khang khi xung quanh trong théi gian it nhét.

S&y mAu & nhiét dd 105 °C + 5 °C dén khdi lugng khéng ddi va trén déu trutc khi can dé tién hanh phan
tich hoa hgc.

7 Phuong phap thir

7.1 Xéac dinh lugng mat khi nung

7.1.1 Nguyén tic
M4u thir duoc nung & 1 000 °C dén khdi lugng khéng ddi. Tir sy gidm khdi lugng tinh ra lugng mat khi nung.

7.1.2 Tién hanh th

Can 1 g + 0,05 g m&u xi mang da dugc chudn bj theo diéu 6 chinh x&c dén 0,000 1 g, cho vao chén s
d4 duoc nung va can & nhiét do tir 950 °C dén 1 000 °C, dén khéi lugng khdng d8i. Cho chén sir da day
n&p vaa 16 nung. Sau d6 nung & nhiét d tir 950 °C dén 1 000 °C trong 1 gid, ldy mau ra dé ngudi trong
binh hat 4m dén nhiét dé phong, can. Nung lai & nhiét d6 trén 15 phit va can dén khdi lugng khong déi.
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Nung vdi KoCO3 + NazCO3

Xi mang pha phu gia ho3c xi 16 cao|_

Can 1 g méu xi mang

hodc xi 16 cao

Xi ma&ng khong pha phuy gia

Y

Hoac

Hoa tan vd&i HCI + NH4CI

) J
Cé mau \ Cé méu
i Xt ly véi X4c dinh
HF + H2804 SiOg
Nung can vai _[Nutc loc vao binh dinh
KHSO, miurc 500 ml
3
20 ml 500 ml 25 ml 100 ml
L J L ) 4 L 4
X4c dinh X4c dinh X4c dinh X4c dinh Loai Fe*3
SiO, tdng s6 [ | SiO2 hoa tan Fes0s TiO» Al Ti
3 3
Xac dinh Al,O3 Pinh muirc
250 ml
1
3 A A
Ly 25 ml x4c L&y 25 ml xdc
dinh Ca0 dinh MgO

Hinh 1 - So d6 phan tich thanh phén chinh cla xi méng
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7.1.3 Tinh két qua
Lugng mat khi nung (MKN), tinh bang phédn tram, theo céng thirc:

g1-g2
MKN = — x 100
g

trong dé
g1 la khéi lugng mau va chén trude khi nung, tinh bing gam;
g2 12 khi lugng mAu va chén sau khi nung, tinh bang gam;
g lakhéilugng miu Idy dé phan tich, tinh bang gam.

Chénh léch gira hai k&t qua xac dinh song song khéng I6n hon 0,08 %.

7.2 Xac dinh ham lugng silic dioxit

Phuong phéap nay khdng 4p dung ddi véi xi mang chira bari.

7.2.1 Nguyén tic

Phan huy mau xi mang bang c4ch nung chdy véi hén hop kali natri cacbonat, hoa tan khéi néng chay
bang dung dich axit clohydric lodng, ¢d can dung dich dé tach nudc cla axit silisic. Nung két tla &
1 000 °C + 50 °C, réi x{r ly bang dung dich axit flohydric dé€ tach silic & dang silic tetra florua.

7.2.2 Tién hanh th
Can 1 g + 0,05 g miu xi mang d& chudn bj theo muc 6, vao chén bach kim da c6 sdn tir4 g dén 5 g hdn
hgp nung chay kali natri cacbonat, phli 1én trén mau mét I6p hdn hop nung chdy day tir 1 cm dén 2 cm.

Nung miu & nhiét dd tir 900 °C dén 950 °C trong 30 phut. LAy chén ra dé ngudi, chuyén toan bd khéi
nung chay vao bt si, dung nudc dun séi va dung dich axit clohydric 1 + 1 rira sach chén bach kim, day
bat sir bang mat kinh déng hé, thém tir tir 30 ml axit clohydric dam dic (d = 1,19) sau khi mau tan hét.
Diing nudc dun sdi tia rira thanh béat sir va mat kinh déng hé, dung dda thuy tinh khudy déu dung dich.

C6 can dung dich trén bép cach cét (& nhiét dd tir 100 °C dén 110 °C) dén khd, dung dda thuy tinh dam
nhd c4c cuc mudi tao thanh dén cd hat khéng I6n hon 2 mm, tiép tuc ¢d miu & nhiét dd trén trong thdi
gian tir 1 gidy dén 1 gidy 30 phit. D& ngudi mau thir, thém vao bat sir 15 ml axit clohydric d4m dic, dé yén
10 phat, thém tiép vao bat s tir 90 ml dén 100 ml nude dun sbi, khudy déu cho tan hét mudi.

Loc dung dich con néng qua gidy loc khéng tro trung binh. Dung dung dich axit clohydric 5 % d& dun
néng, rira két tha va thanh bat, loc gan 3 14n, sau dé chuyén két tla vao gidy loc, dung gidy loc khong
tro trung binh d€ lau sach dia thuy tinh va thanh bat. Tiép tuc rira két tda bang nudc cat dun sbi dén hét
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ion clorua (tht bang dung dich AgNO3 0,5 %). Thu nudc loc va nudc rira vao binh dinh mac 500 ml.
Chuyén gidy loc c6 két tha axit silisic vao chén bach kim, sdy va dot gidy loc trén bép dién. Nung chén
& nhiét dé 1 000 °C + 50 °C trong 1 g& 30 phat, &y chén ra dé ngudi trong binh hit 4m dén nhiét do
phéng. Nung lai & nhiét do trén dén khdi lugng khéng ddi.

T4m uot két tha trong chén bing vai giot nudc, thém vao chén 0,5 ml dung dich axit sunfuric H,SO,
(1 + 1) va 10 ml axit flohydric 40 %, |am bay hoi chat chira trong chén trén bép dién dén khd. Thém tiép
vao chén tir 3 ml dén 4 mi axit flohydric, 1am bay hoi trén bép dién dén ngimg bdc khoéi trdng. Nung chén
bach kim va can & nhiét d6 1 000 °C + 50 °C trong 30 phit. L&y chén ra dé ngudi trong binh hit &m dén
nhiét d phong, can dén khéi lugng khong déi.

Nung can con lai trong chén véi tir 2 g dén 3 g kali hydro sunfat KHSO,, hoa tan khdi néng chdy bang
nudc sdi, néu con van duc, thém vai giot axit sunfuric HaSO4 (d = 1,84) dén tan trong. Gdp vao phén

nuéc loc & trén va thém nudc dén vach mic 1&c déu. Dung dich ndy d€ xac dinh nhém, sét, canxi,

magié, titan (dung dich A).

7.2.3 Tinh két qua
Ham luong silic dioxit (SiOg) tinh bang phén tram, theo céng thic:

g1-92
SiQp = — x 100

g
trong dé

g1 la khdi lugng chén bach kim va két tha trude khi x(r ly bang axit flohydric, tinh bang gam;
g2 14 khi luong chén bach kim va két tda sau khi xir ly bang axit flohydric, tinh bang gam;

g lalugng mau Idy dé phan tich, tinh bang gam.

Cheénh léch gilra hai k&t qua xac dinh song song khéng 16n hon 0,25 %.

7.3 Xac dinh ham lugng silic dioxit va c@n khéng tan trong clanhke xIméng poéc lang va xi
miang podc lang khéng pha phuy gia

Phucng phép nay khong &p dung déi véi xi méng c6 bari.

7.3.1 Nguyén tic
Hoa tan xi mang trong axit clohydric ddm dac c6 thém amoni clorua dé pha keo, loc, rira, nung, can slic

dioxit va can khong tan.
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7.3.2 Tién hanh thir

Can 1 g £ 0,05 g miu. xi mang da chudn bi theo myc 6 vao cbc dung tich 100 mi, tdm w6t miu biang
nudc c4t, dung dia thuy tinh ddm tan hét cyc. Day c6c bang mat kinh déng hé, cho tir tir 10 ml axit
clohydric HCI (d - 1,19) qua miéng c8c, dung dia thuy tinh ddm tan hét nhimg hat den. Cho vao 1 g
amoni clorua NH4CI, khudy déu. D& trén bép cach cat (hodc bép céch thuy) khodng 45 phdt, trong thai
gian d6 khudy nhiéu Idn, chi ¥ ddm tan nhitng cuc vén (bép cach cat phéi gidr nhiét d6 khéng quéa
100 °C). Sau d¢ |dy ra, cho vao 15 ml axit clohydric HCI dam d&c va 35 ml nutc cét dun séi, khudy déu,
dé 14ng, loc gan qua gidy loc khéng tro chay trung binh. Dung dung dich axit clohydric HCL 5 % d& dun
s6i rira két tha va thanh cdc, loc gan 3 14n. Sau dé chuyén két tda vao gidy loe, dung gidy loc khong tro
trung binh d& lau sach dda thuy tinh va cc. Tiép tyc rira két tha bang nudc cit dun séi dén hét ion CI”
(thr bang dung dich AgNO3 0,5 %).

Chuyén nudc loc va nudc rira vao binh dinh mc 500 mi, thém nudc cét dén vach mirc lac déu, dung
dich nay dé€ xac dinh nhém, sét, canxi, magié va titan (dung dich A).

Cho két thia va gidy loc vao chén bach kim d4 biét khéi lugng. S&y khd va dét tir tir cho chay hét gidy loc
trén bép dién. Nung & nhiét dd 1 000 °C + 50 °C trong 1 git 30 phit. L&y ra dé ngudi trong binh hat &m
dén nhiét do phong, can. Nung lai & nhiét dd d6 15 phut va can dén khéi lugng khéng ddi.

7.3.3 Tinh két qua
Ham lugng silic dioxit va can khéng tan (SiOz + CKT) tinh bing % theo cdng thirc:

g1-9:2
(SiQ2 + CKT) = — x 100
g

trong do
g1 12 khdi lugng két tha va chén, tinh bang gam;

g> 1a khéi lugng chén khéng, tinh bang gam;
g lakhdi lugng mau Idy dé phan tich, tinh bang gam.

Chénh Iéch giira hai két qua xac dinh song song khdng 16n hon 0,25 %.

i

7.4 Xac dinh slilic dioxit (S10;) hoa tan

Phuong phap nay khéng 4p dung cho xi mang chira bari.

7.4.1 Nguyén tac
Do dd hoa tan cla axit silisic, nudc lgc cla dung dich A cé mét phén SiO; hoa tan.

Trong mai truding axit, amoni molipdat tac dung véi silic tao mét phic méu. Do cuding dé miu bang may
S0 mau & budc <éng 851 nm, tinh dugc ham lugng silic hoa tan.
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7.4.2 Tién hanh thu

HGt 20 mi dung dich A thu duge ¢ diéu 7.2.2 cho vao cdc polyetylen, thém 20 ml nudc, khudy déu, thém
5 giot dung dich axit flohydric HF 1 + 3, khudy thém mét phit nira. Thém 15 ml axit boric HsBOs, dung
dung dich NaOH 10 % va dung dich axit clohydric 1 + 2 cho timg giot, diéu chinh thém pH = 1,15, ki€m
tra lai trén may do pH. Thém chinh x&c 5 ml dung dich amoni molipdat 10 % (thdi diém 0). Diu chinh
pH ctia dung dich dén 1,6 bang cach thém tur tir dung dich NaOH 10 % ho#c dung dich axit clohydric 1 +
2. Chuyén dung dich vao binh dinh mic 100 ml, sau 20 phat thém chinh xac 5 ml dung dich axit xitric
10 % lac déu va dé yén 5 phat. Sau d6 thém 2 ml dung dich khir. Thém dung dich axit clohydric c6 pH
bang 1,6 cho dén vach mic, |4c déu. Sau khodng thdi gian 30 phat tién hanh do trén may so mau. Po
dé hép thu cla dung dich vdi budc séng 815 nm, trong cuvet 10 mm, dung m&u trdng Iam dung dich so
sanh. Tir dé déi chiéu vai dudng cong chudn dé tim ham lugng silic dioxit.

7.4.3 Tinh két qua
Ham luong silic dioxit (SiO,) hoa tan tinh bang phan tram, theo cdng thirc:

g1
(Si0z) = — x 100
g

trong do
g, 13 lugng silic dioxit tim dugc trén duding cong chudn, tinh bang gam;

g lakhéilugng mau 14y dé€ phan tich, tinh bang gam.

7.5 Xac dinh ham lugng can khong tan (CKT)

Phuang phap nay khéng &p dung cho xi mang chira bari.

7.5.1 Nguyén tac

Hoa tan xi mang bang dung dich axit clohydric lodng, loc I8y phdn c&n khéng tan, xir Iy bang dung dich

natri cacbonat, loc, rira, nung va can.

7.5.2 Tién hanh thir

Can 1 g + 0,05 g miu xi mang da chuan bi theo diéu 6 cho vao céc dung tich 100 mi, thém 45 ml nudc
cét, khudy déu, day mat kinh déng hé, cho tir tr 5 ml axit clohydric'HCl (d = 1,19) dung dia thuy tinh
dam cho tan hét miu dun sdi nhe trén bép cach céat trong 30 phat. Loc, gan qua gidy loc khdng tro
trung binh. Rlta bang nudc s6i dén hét ion CI™ (thlr bang dung dich AGNO; 0,5 %).
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Nudc loc va nudc rira gitr lai 08 xac dinh anhydric sunfuric SOg. Chuyén gidly loc va phdn cén trén doé
vao c6c cii. Thém 50 ml dung dich natri cacbonat Na;€CO3 5 %. D& 5 phat & nhiét dd phong cho ngau,
dun séi lan tan 5 phat. Loc bang gidy loc khong tro chdy cham, rira 5 I4n ban; nutc s6i, sau dé rla
5 14n bang dung dich axit clohydric HCI 5 % dun sdi. Sau db lai rira bang nudc dun sbi dén hét ion CI”
(thr bing dung dich AgNQ3 0,5 %). Gidy loc va ba cho vao chén sir da nung va can dén khéi lugng
khong ddi. Sdy khd va dét chdy hét gidy loc, nung & nhiét dd tir 950 °C dén 1 000 °C trong 45 phit. Lay
ra dé ngudi trong binh hit 4m dé&n nhiét dd phong réi ¢an, nung lai dén khéi lugng khdng déi.

7.5.3 Tinh két qua
Ham lugng cin khdng tan (CKT) tinh bing phén tram, theo cong thic:

g1-9z
CKT = — x 100
g
trong dé

g: 12 khéi lugng chén va cén khéng tan, tinh bang gam;
g> 12 kh&i lugng chén khéng, tinh bang gam;

g  1akh&i lugng mau Idy dé phan tich, tinh bang gam.

Chénh Iéch gitra hai két qua x4c dinh song song khéng Ién hon 0,10 %.

7.6 Xac dinh ham lugng SiO; tdng
Ham lugng SiO. téng 1a tdng ham lugng SiO; xac dinh theo 7.2 hogc 7.3, va ham lugng SiO; hoa tan
xac dinh theo 7.4.

7.7 Xac dinh ham lugng st (Ill) oxit (Fe203)

7.7.1 Nguyén tac
Chudn dé sét (I1) bang dung dich EDTA & méi truting pH 1,5 dén 1,8 v6i chi thij axit sunfosalisilic. Khi
két thic chudn dd mau dung dich chuyén tir tim dé sang mau vang rom.

7.7.2 Tién hanh th¢

L&y 50 ml dung dich A & 7.2.2 cho vao céc dung tich 250 ml, thém vao 1 ml dung dich hydro peroxit
H.0, 30 %, dun séi nhe, thém 2 ml dung dich axit sunfosalisilic 10 %, thém nudc cét dén khodng
100 ml. Dung dung dich axit clohydric 1 + 1 va dung dich natri hydroxit 10 % nhd tur tir timg giot dé diéu
chinh pH dén 1,5 - 1,8 (dung dich chuyén sang mau tim sam). Bun néng dung dich dén 50 °C - 60 °C.
chudn dé b - dung dich tiéu chudn EDTA 0,01 M dén khi mau chuyén tirtim dé sang vang rom.
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7.7.3 Tinh két qua

42~ luong sét (1) oxit (FeoOa) tinh bang phan tram, theo cong thirc:

0,0007985 x V x K
Fe,04 = x 100
g

trong dé
V  lathé tich dung 'd;ch tiéu chudn EDTA 0,01 M tiéu thy khi chun d9, tinh bang mililit;
0,000 798 5 14 khéi lugng Fe,05tuong tmg véi 1 mi dung dich EDTA 0,01 M, tinh bang gam,
K 1a hé sé chudn dé (4.62.b);
g lakhdi lugng mau 14y dé phan tich, tinh bang gam.

Chénh léch gilra hai két qua xac dinh song song khéng Ién hon 0,15 %.

7.8 Xéc dinh ham lugng nhém oxit (Al,0;)

7.8.1 Nguyén tic

Chudn dd nhém (lIl) bang dung dich tiéu chudn EDTA 0,01 M & méi trudng pH = 4 vdi chi thi PAN. Két

thiic chudn d6, mau clia dung dich chuyén tir mau héng sang khéng mau.

7.8.2 Tién hanh thar

Lam ngudi dung dich sau khi d4 x&c dinh ham lugng sat (lll) oxit & 7.7 dén nhiét dd phong. Thém

5 m! dung dich axit axetic, thém timg giot dung dich amoni axetat 25 % dén khi dung dich dat pH = 4.
Kiém tra bang may do pH. Bun dung dich dén séi, thém tir 3 giot dén 5 giot dung dich déng - EDTA
0,05 M, tir 3 giot dén 5 giot chi thi PAN, chudn dd bang dung dich tiéu chuén EDTA 0,01 M cho dén khi
m4&t mau héng. Dun séi dung dich néu mau héng lai xust hién, dung dung dich EDTA 0,01 M tiép tuc

chudn dé cho dén khi mat mau héng.
7.8.3 Tinh két qua
Ham lugng nhém oxit (AlQs) tinh bang phén tram, theo cong thirc:

0,0005098 x V x K
AlLO; = x 100
g

trong doé
V  1athé tich dung dich tiéu chudn EDTA 0,01 M tiéu thy khi chuén dd, tinh bang mililit;

0,000 509 8 & khéi lugng nhém oxit AlOatuong (mg vdi 1 ml dung dich EDTA 0,01 M, tinh béng gam;

K 12 hé s8 chudn do (4.62.b);
g lakhéi lugng mau ldy dé phan tich, tinh bang gam.

Chénh l&ch gira hai két qua x&c dinh song song khéng 1dn hon 0,25 %.

22



TCVN 141 : 1998

7.9 Xéc dinh ham lugng canxl oxit (CaO)

Phuong phap nay khdng &p dung cho xi mang chia bari.

7.9.1 Nguyén tic
Canxi va magié dugc tach khdi sit, nhom, titan bang amoni hydroxit. Chudn d canxi bang dung dich
EDTA tiéu chudn & pH I6n hon 12 vdi chi thj fluorexon, & diém tuong duong dung dich chuyén tir mau

xanh huynh quang sang mau héng.

7.9.2 Tién hanh thi

L4y vao c6c 100 ml dung dich A (7.2.2), thém vao c6c 1 g amoni clorua, dun dung dich dén
60 °C - 70 °C, nho tir tir dung dich amoni hydroxit 25 % va khudy dén xuét hién két tia hydroxit, cho du
mét giot amoni hydroxit, dun néng dung dich 70 °C - 80 °C trong thdi gian tir 45 phit dén 60 pht dé
déng tu két tha va loai amoni hydroxit du. Loc dung dich con néng qua gidy loc vao binh dinh mirc
250 ml. Dung dung dich ameni nitrat 2 % dun néng tir 60 °C dén 70 °C, rira két tiia dén hét ion CI” (thir
bang dung dich AgNO; 0,5 %) cho nutic dén vach l&c déu (dung dich B). Lay vao céc 25 ml dung dich
B, thém 80 ml nudc, 20 ml dung dich kali hydroxit 25 %, 2 ml dung dich kali xianua 5 % va mét it chi thj
fluorexon 1 %, d&t c6c trén mét nén mau den, diing dung dich EDTA tiéu chudn 0,01 M, chu&n dd cho
dén khi dung dich chuyén mau tir xanh huynh quang sang héng.

7.9.3 Tinh két qua
Ham lugng canxi oxit (CaQ) tinh bang phén tram, theo céng thirc:

0,00056 x V x K
Cal = X 100
g

trong dé

V  lathé tich dung dich tiéu chudn EDTA 0,01 M tiéu thu khi chudn d8, tinh bang mililit;
0,000 56 14 khéi lugng canxi oxit CaO tuong tmg véi 1 mi dung dich EDTA 0,01 M, tinh bang gam;

K lahé sé chuan do (4.62.b);

g lakhdi lugng miu dé xac dinh canxi, tinh bang gam.

Chénh léch gilra hai két qua x4ac dinh song sbng khéng I6n hon 0,43 %.

7.10 Xac dinh ham lugng maglé oxit (MgO)

Phuong phap nay khéng ap dung cho xi mang chira bari.
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7.10.1 Nguyén tic
Chudn dd téng lugng canxi va magié trong mau bang dung dich EDTA tiéu chudn theo chi thi eriocrom
T Gen & pH = 10,5. X&c dinh ham lugng magié oxit theo hiéu sé thé tich EDTA tiéu thu.

7.10.2 Tién hanh thi

L&y 25 ml dung dich B (7.9.2) thém 80 ml nudc cét, 15 ml dung dich dém pH = 10,5, 2 ml dung dich kali
xianua 5 % va mét it chi thi eriocrom T den 1 %, chudn dd t8ng lugng canxi va magié béng dung dich
tiéu chudn EDTA 0,01 M dén khi dung dich chuyén tir mau dd rugu nho sang xanh nudc bién.

7.10.3 Tinh két qua
Ham luong magié oxit (MgQO) tinh bang phén tram, theo cdng thic:
0,000403 x (Vo-Vy) x K

MgO = x 100
9

trong dé
Vo 14 thé tich dung dich tiéu chudn EDTA 0,01 M tiéu thy khi chudn dé t6ng Iugng canxi magié, tinh
bang mililit;
V; 1athé tich dung dich EDTA 0,01 M tiéu thy khi chudn d canxi & 7.8.3, tinh bang mililit;
0,000 403 |a khdi luong magié oxit tuong tmg véi 1 mi dung dich EDTA 0,01 M, tinh bang gam;
K 1a hé sé chudn do (4.62.b);

g lakhdilugng miu dé xac dinh magié oxit, tinh bang gam.

Chénh léch gitra hai két qua x&c dinh song song khdng 16n hon 0,25 %.

7.11 Xac dinh ham lugng anhydric sunfuric (SO;)

Phuang phap nay khéng ap dung cho xi mang chira bari.

7.11.1 Nguyén téc
Két tla sunfat dudi dang bari sunfat. Tir bari sunfat duge tinh ra khéi lugng anhydric sunfuric.

7.11.2 Ti&n hanh thir

L&y dung dich loc & 7.5, xac dinh ham lugng c&n khdng tan, dun s6i dung dich nay déng thdi dun séi
dung dich bari clorua 10 %. Cho tir tir 10 ml dung dich bari clorua 10 % khu-é'y déu, tiép tuc dun nhe
trong 5 phut. D& yén dung dich trong 4 gi¢ dé két tla lang xudng.
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Loc qua gidy loc khong tro chdy cham, rlra két tda va gidy loc 5 14n bang dung dich axit clohydric 5 %
da dun nérg. Tiép tuc rira véi nudc cat dun sbi cho dén hét ion CI™ (thir bang dung dich AgNOs 0,5 %).
Cho két tla va gidy loc vao chén sir d& nung dén khéi lugng khong ddi. Sy va d6: chay gidy loc, nung &
nhiét dd tir 800 °C dén 850 °C trong 60 phut.

L&y ra dé ngudi trong binh hit 4m dén nhiét dd phong, can, nung lai & nhiét do trén dén khéi lugng
khéng déi.

7.11.3 Tinh két qua
Ham lugng anhydric sunfuric (SOs) tinh bng phén tram, theo cdng thirc:

0,343 x (g1-g2)
SO; = x 100

g

trong do
gy la khéi lugng chén cé két tda, tinh bang gam;
g2 la khdi lugng chén khong, tinh bang gam;
g la khéi lugng mdu dé€ 18y dé phan tich, tinh bang gam;

0,343 14 hé s6 chuyén tir BaSQ,, sang SOs.

Chénh léch gitra hai k&t qua x4c dinh song song khong I16n hon 0,10 %.

7.12 Xac dinh ham lugng sunfua (S)

Phuong phap nay khéng ap dung cho xi mang chira bari.

7.12.1 Nguyén tic

Oxy hod luu huynh & dang sunfua thanh sunfat bang brém va sau dé két tia dudi dang bari sunfat, ria,
nung va can.

7.12.2 Tién hanh thu

Cén 2 g + 0,05 g miu xi mang da chudn bj theo diéu 6 vao cdc 250 mi, thdm wét bang vai mililit nudc
ct. Thém vao tir 70 ml dén 80 ml nudc brdm, khudy déu, dé yén tir 2 gids dén 3 gid. Sau dé thém tir tir
20 ml dung dich axit clohydric HCI (d = 1,19) va khudy, sau tir 10 phit dén 15 phat, chuyén toan bd
dung dich sang bat sir, cho béc hoi dén khd dé tach silic, 14y lai bing axit clohydric HCI (d = 1,19) va
nudc, dun sdi loc, rira sach ion CI™ (thtr bang dung dich AgNO; 0,5 %). Dung dung dich loc dé x&c dinh
luu huynh téng 53 bang phuong phap két tia dudi dang BaSO, theo 7.11.
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7.12.3 Tinh két qua
Ham lugng sunfua (S) tinh bang phin tram, theo cdng thic:

0,137 3 (A - 2B)
S = x 100

g

trong d6
A 12 khdi luong BaSO, tuong img véi luu huynh t8ng s8 x4c dinh theo 7.12, tinh bang gam;
B la khdi luong BaSO, tuong (mg véi luu huynh dang sunfua xé&c dinh theo 7.11, tinh bang gam;
0,137 3 la hé s6 chuyén tir BaSQ,, sang S;
g lakhéi luong miu dé 14y dé phan tich, tinh bang gam.

Chénh léch giira hai két qua xac dinh song song khéng I6n hon 0,05 %.

7.13 Xac djnh ham lugng clorua (CI)

7.13.1 Nguyén tac

Két tia clorua bang bac nitrat, chudn dd lugng bac nitrat du bing amoni sunfoxianua.

7.13.2 Tién hanh thi

Can 1 g + 0,05 g mau xi mang da chuén bi theo diéu 6 vao binh tam giac 500 ml, thém vao 50 ml nudc
¢4t va 20 ml dung dich axit nitric (HNQO3) 1 = 4, dun néng dé hoa tan. Lam ngudi, pha lo&ng v6i 200 ml
nudc. Thém chinh xac 5 mi dung dich bac nitrat AQNO; 0,1 N va 2 ml dén 3 ml dung dich amoni sat (1)
sunfat NHsFe(SO.), va chudn do lugng bac nitrat AgNO; dur bang amoni sunfoxianua NHSCN chudn
0.1 N cho dén khi két tia bac clorua xudat hién mau niu gach.

7.13.3 Tinh két qua
Ham lugng clorua (CI') tinh bang phan tram, theo cdng thirc:

0,003 546 (V1 - Vo)
ClI = x 100

g

trong dé
V, lathé tich dung dich chudn bac nitrat 0,1 N da dung, tinh bang mililit;
V, lathé tich dung dich chuén amo.ni sunfoxianua 0,1 N da chudn dg, tinh bang mililit;
0,003 546 la la khdi lugng clorua CI™ tuong (mg vdi 1 ml dung dich bac nitrat chusn 0,1 N, tinh bang gam:;
g 12 khGi lugng mau dé lay dé phan tich, tinh bang gam.

Chénh léch gitra hai két qua xé&c dinh song song khéng 16n hon 0,05 %.
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7.14 Xéac dinh ham lugng canxi oxit ty do

7.14.1 Nguyén tic
Hoa tan véi tu do trong xi mang bang glyxerin tao thanh canxi glyxerat. Chudn dé canxi glyxerat nay

bang axit benzoic 0,1 N.

7.14.2 Tién hanh thu

Can 1g + 0,05 g mau xi mang da chuén bj theo diéu 6 vao binh tam giac 250 ml d& dugc sdy khd, thém
vao 30 ml dung dich rugu glyxerin 1&c déu. N&i binh véi 6ng lam lanh hdi luu, dun s6i lan tan trén bép
dién c6 tdm amiing, cho dén khi xu&t hién mau héng. Théo binh ra va chudn dé ngay dung dich néng
bang dung dich axit benzoic 0,1 N trong rugu cho dén khi m&t mau héng. Lai 1ap vao 6ng Iam lanh héi
luu, dun séi va sau dé chudn do dén khi mau héng khdng xuét hién lai sau tr 15 phit dén 20 phit dun sdi.

7.14.3 Tinh két qua
Ham lugng canxi oxit tu do (CaO ty do) tinh bang phén trdm, theo ¢cbng thic:

VT
CaOtudo = — x 100
g

trong dé
V 14 thé tich dung dich axit benzoic 0,1 N da chudn d§, tinh bang mililit;

T lakhéi lugng CaO tuong img véi 1 ml dung dich axit benzoic 0,1 N, tinh bang gam;
g lakh6ilugng méu Idy dé phan tich, tinh bang gam.

Chénh Iéch giira hai két qua xac dinh sang song khdng 16n hon 0,10 %.

7.15 Xéc dijnh ham lugng kali oxit (K,0) va natri oxit (Na20)

7.15.1 Nguyén tic

M4u sau khi phan huy thanh dung dich bang hén hop axit flohydric - axit sunfuric dugc phun vao ngon
Itra axetylen - khéng khi. L4n lugt do cudng dé vach ph8 hap thu nguyén tir ty do clia nguyén tir kali &
budc séng 768 nm va natri & budc séng 589 nm dé tir d6 tinh ra ham lugng nguyén t6 theo phuong phéap
db thi chudn.

7.15.2 Tién hanh thir

Can 0,2 g mdu xi mang da chudn bj theo diéu 6 cho vao chén bach kim. Thdm udt mdu bang mét it
nudc, sau dé thém Ian lugt 2 ml dung dich axit sunfuric (1 +1), 10 ml dung dich axit flohydric 40 %. Bun
trén bép dién dén thoat khi SOa, lai thém 5 ml dung dich axit flohydric 40 %. |&p lai qua trinh dun cho

dén khi ngimg tho4t khi SO3.
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Hoa tan m&u vao trong c¢6¢ 100 ml bang dung dich axit clohydric (1+1) va nudc néng, dun cho tan trong.
K4udv déu dung dich va nhd tir tir dung dich amoni hydroxit 25 % dén khi béc mui amonic, dun dén
70 °C dé dng tu két ta hydroxit. Chuyén két tha vao binh dirh mirc 250 ml, thém nudc cat dén vach muc
i4c cidu.

Loc dung dich qua gidy loc khéng tro chdy trung binh , phéu khd vao binh tam gidc khd.

L&y 10 ml dung dich loc cho vao binh dinh mic 100 ml thém nudc ct dén vach Iac déu. Bem do mét do
quang trén may hap thu nguyén tir véi ngudn bic xa don séc & budc séng 768 nm (cho kali) va 589 nm
(cho natri). Tién hanh déng thdi véi mau trdng.

7.15.3 Tinh két qua
Ham lugng kali oxit (K20) hodc natri oxit (Naz0) trong mau, tinh bing phén tram, theo céng thirc:
Dy.Vdm.K

KO (hodc Na,0) = Ctlc x ———— x 107
Dt/c.g

trong dé
Ct/c la néng do nguyén td phan tich tinh theo oxit trong dung dich chuén theo diéu 4.64 va 4.65,

tinh bang pg/ml;

Dtc |a mat dé quang clia dung dich chuén tuong Ung;

D, a d6 hdp thu cla dung dich méu;

Vgn 12 thé tich dinh mirc clia dung dich m&u, tinh bang mililit;
K 14 hé sé pha loang cla dung dich mdu;

g lakhéilugng mau dé 1dy d€ phan tich, tinh bang gam.

Chénh léch gitra hai két qua xac dinh song song khéng Ién han 0,10 %.

7.16 Xac dinh ham lugng kall oxit (K;0), natrl oxit (Na;0) hoa tan

7.16.1 Nguyén tic

Hoa tan mAu bang axit clohydric loang (chi ¢6 kali va natri c6 trong thanh phén khoang cla xi mang hoa
tan trong axit clohydric loang. Kali, natri cé trong phu gia khdng hoa tan trong axit clohydric loang).
Dung dich dugc phun vao ngon lda axetylen - khéng khi I&n lugt do cubing dé vach phé hédp thy cua
nguyén tir tu do cla nguyén tir kali & butc séng 768 nm va natri & budc séng 589 nm ¢ trang thai hoi dé
tir d6 tinh ra ham lugng nguyén t6 theo phuong phap d6 thi chuén.

7.16.2 Tién hanh thir

Can 0,2 g mau xi mang d4 chuén bi theo diéu 6 cho vao céc dung tich 100 mi, thém 40 ml axit clohydric
10 %, khudy déu, day mat kinh déng hd, dun sbi nhe trén bép céch cat trong 30 phat. Khudy déu dung

28



TCVN 141 : 19298

dich va nhé tir tir dung dich amoni hydrioxit. Chuyén két tia vao binh dinh mirc 250 mi, thém nudc cat
dén vach muc lac déu.
Loc dung dich qua gidy loc khéng tro chay trung binh, phdu khd vao binh tam gia: khd.

L&y 10 ml dung dich loc cho vao binh dinh mic 100 ml thém nudc cét dén vach mirc Iic déu. Dem do
dd hép thy trén may hap thu nguyén tir & budc séng 768 nm (cho kali) va 589 nm (cho natri).

7.16.3 Tinh két qua
Theo diéu 7.15.3.

Né&u khong ¢é may hdp thu nguyén tr c6 thé dung may quang phé ngon lira theo phy luc A.

7.17 Xac dinh ham lugng titan dioxit (TIO,)

7.17.1 Nguyén tac
Trong mdi trudng axit manh, titan IV tao phic vdi diantipyrinmetan mét chét phic mau vang. Xac dinh
ham lugng titan dioxit bang phuong phdp so mau & budc séng khodng 400 nm.

7.17.2 Tién hanh thir

L&y 25 ml dung dich 7.2.2 ho&c 7.3.2 cho v&o binh dinh mdc 100 ml trung hod axit bdng dung dich natri
axetat 5 %, axit ho4 lai bang dung dich axit clohydric (1 + 1) (pH = 6), thém vao binh dinh murc tir 1 giot
dén 2 giot dung dich déng sunfat 5 % thém 5 ml dung dich axit ascobic 5 % lac déu, d& yén tir 10 phat
dén 15 phut. Thém vao 10 ml dung dich axit clohydric (1 + 1) thém nudc dén 70 ml, thém tiép 15 ml
dung dich diantipyrinmetan 2 %, thém nudc dén vach muc l4c déu.

Sau 60 phut do méat dé quang cua dung dich & bugc séng 400 nm trong cuvet 10 mm ding nudc cét lam
dung dich so sé&nh, tir d6 déi chiéu v6i dudng chudn dé tim lugng titan dioxit.

7.17.3 Tinh két qua
Ham lugng titan dioxit (TiO5) tinh bang phdn tram, theo cong thirc:

g1

Tiz0 = x 100

g
trong dé
g: la lugng titan dioxit tim dugc trén duding chudn, tinh bing gam;

g la khéi lugng m&u dé 18y dé phan tich, tinh bang gam.

Chénh léch giira hai két qua x4c dinh song song khéng 16n hon 0,10 %.
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7.18 Xac dinh ham lugng mangan oxit (MnOQ)

7.18.1 Nguyén tic
Oxi hoa Mn*? khéng mau thanh MnO"; mau tim héng bing amonipesunfat ¢é bac nitrat lam xdc téc. Xéc
dinh mangan béng phugng phap so mau.

7.18.2 Tién hanh thur

Cén 1 g £ 0,05 g xi mang, hoa tan bang 30 mi dung dich axit nitric HNO; (1 + 4), loc qua gidy Igc khong
tro thé: rira tir 4 13n dén 5 14n bang nudc si, cho vao binh dinh mac 100 ml. Thém 10 ml dung dich bac
nitrat AQNOs3 8,5 g/I; dun s6i ky trén bép céach thuy 5 phdt. Cho tir tir tinh thé amonipersunfat, 14c ky, dé
ngudi dén nhiét dd phong. Thém 1 ml dung dich axit photphoric H3PO4 (1 + 1) va thém nudc dén vach
muc. Do mat dd quang cia dung dich & budc séng 530 nm trong cuvet 10 mm, ding nudc cat lam dung
dich so sanh. T d6 déi chiéu v6i dudng chudn dé tim ra lugng mangan oxit (MnO).

7.18.3 Tinh két qua
Ham luong mangan oxit (MnO) tinh bang phén tram, theo céng thic:

g1

MnQ = X 100

a
trong dé

g: 12 lugng MnO tim dugc trén duding chudn, tinh bang gam;

g lakhéilugng mau Iy dé phan tich, tinh bang gam.

Chénh léch gilra hai két qua xac dinh song song khéng lén hon 0,10 %.
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Phu luc A

(Tham khao)

Xac dinh ham lugng kali oxit (K20), natri oxit (Na20)
bdng may quang phd ngon Iira

A.1 Nguyén tac

Phan huy méu xi mang bang hén hgp axit flohydric va axit sunfuric. Loai sat, nhdm, titan, canxi, magié
bang amoni hydroxit va amoni oxalat. X4¢ dinh kali va natri bdng may quang ph8 ngon lira: & budc séng
598 nm (cho natri) va 758 nm (cho kali).

A.2 Thiét bi thir

Ma&y quang phd ngon Ira

A.3 Chudan bi thir

a) Dung dich natri chuén (dung dich A)

Hoa tan vao nudc 1,885 8 g mudi natri clorua da sdy & nhiét dd 110°C, chuyén dung dich vao binh
dinh‘mdc 1 000 ml, thém nudc dén vach, l4c déu. 1 ml dung dich A chira 1 mg NagO.

b) Dung dich chudn dé phan tich

L&y vao mét loat binh dinh mirc 100 ml 14n lugt cac thé tich 2 ml; 4 ml; 6 ml; 8 ml; 10 ml; 12 mi;
14 ml va 16 ml cla dung dich A. Thém nudc dén vach, I&c déu, thu dugc dung dich chudn dé lam
viéc ¢é ndng dd 0,002 mg/ml; 0,004 mg/ml; 0,006 mg/ml; 0,008 mg/ml; 0,010 mg/mi; 0,012 mg/ml;
0,014 mg/ml; 0,016 mg/ml cGa natri oxit tuong (ng.

¢) Dung dich kali chudn (dung dich B)

Hoa tan vao nudc 1,583 5 g mudi kaliclorua da sdy & 110 °C, chuyén dung dich vao binh dinh mic
1 000 ml, thém nudc dén vach 14c déu. 1 mi dung dich B chira 1 mg Kz0.

d) Dung dich chudn dé 1am viéc K,O duge tién hanh nhu dung dich chudn dé phan tich Na,O.

Bao quén dung dich chudn Na,O va K0 va dung dich dé 1am viéc trong binh bang polietylen.
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A.4 Ti€n hanh thir

Car 0,25 g miu xi mang (diéu 6) vao chén bach kim. Tdm wét miu bang nudc céat, thém vao chén
1 ml axit sunfuric (1 + 1) va 10 ml axit flohydric 40 %, dit chén |&n bép dién cho bay hoi dén khd. Thém
tiép vao chén 5 ml axit flohydric 40 % vao cho bay hoi dén ngimg béc khéi tréng.

Chuyén cén cén lai trong chén bach kim vao cdc thuy tinh bang axit clohydric (1 + 1) va nudc néng, dun
cho tan trong, khudy déu dung dich va nhé tir tir amoni hydroxit 25 % dén c¢6 mui amoniic, dun dén
70°C dé€ déng tu két tia hydroxit. Loc két tha hydroxit qua gidy loc thd, rira két'tda tir 8 1dn dén 10 I&n
bang nudc dun séi, thu 18y nudc loc va nudc rira. Dun nudc loc, nude ria rdi thém vao doé tir 15 ml dén
20 ml dung dich amoni oxalat bdo hoa va tir 2 giot dén 3 giot amoni hydroxit 25 %. D& &m dung dich tir
3 gity dén 4 gid, dé ngudi dung dich, chuyén vao binh dinh mic 250 ml, thém nudc dén vach lic déu.
Loc dung dich qua gidy loc khéng tro chay trung binh , phéu khé va binh tam giéc khé.

Tién hanh xac dinh ham lugng oxit kim loai trén m&y quang phé ngon Ilra theo phuong phép “Céc dung
dich gi6i han”. DAu tién xac dinh chi s6 dién ké dung dich miu, sau d6 xac dinh chi sg dién ké cla hai
dung dich chudn dé phan tich trong do mét dung dich cé chi s§ dién k& 16n hon, mét dung dich ¢6 chi s&
dién ké nhé han chi 86 dien k& cia dung dich mau (cda timg oxit kim loai, kiém riéng biét).

Khi x4c dinh theo phuong phap “Dudng chudn”. Can phai tién hanh phan tich trong clung digu kién véi
dudng chudn.

Trudc khi phan tich hang loat miu, cdn kiém tra lai mét vai diém trén duding chudn bang dung dich

chudn phan tich.

Tién hanh hai 1dn cho x&c dinh.

A.5 Tinh két qua

Ham luong kali oxit (K20) ho&c natri oxit (Naz0), tinh bang phan tram, theo cdng thurc:
CxV

K20 hoac (Naz0) = x 100

9
trong dé
V  l1athétich cta binh dinh mic diing dé dinh mic dung dich miu dem do trén mdy, tinh bang mililit;

C la ndng dd kali oxit (hodc natri oxit) trong dung dich m&u dem do trén may, tinh bang mg/ml;
g lakhéi lugng mau dé 18y dé phan tich, tinh bang gam;

32



TCVN 141 : 1988

Gid tri C dugc tinh bang c4ch I4p dé thj theo c4c gi4 tri tuong (mg cia hai dung dich chudn dé phan tich
(trong phuong phap céc dung dich gidi han) tryc tung Ia chi s8 dién ké, truc hoanh Ia néng d§ dung dich.
Tirchi s8 dién ké& cta dung dich miu x4c dinh dugc gia tri C.

Chénh léch gilra hai két qua xac dinh song song khéng I6n hon 0,10 %.
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