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Pat, da, quang Silicat -
Xac dinh ham lwgng sét tdng sé - Phwong phap chuén do
Soils, rocks and ores of silicate group —

Determination of total iron content - Titrimetric method

1. Pham vi ap dung

Tiéu chuin nay quy dinh phwong phép chudn d xac dinh ham lugng st tdng sé (Fe,0;) tir 1% tr& 1én
trong cac da silicat trong diéu tra co ban dja chét vé& khoang san, tham do khoang san.

2. Tai ligu vién dan

Céc tai liéu vién dan sau Ia cin thiét cho viéc ap dung tiéu chudn nay. Déi véi cac tai liéu ghi nam cong
bé thi 4p dung phién ban duc néu. Déi véi cac tai liéu vién din khong ghi ndm céng' bd thi &p dung
phién ban m&i nhét, bao gdm ca c4c sira ddi, bé sung (néu cd).

TCVN 4851 (ISO 3696), Nu6c dung dé phan tich trong phong thi nghiém — Yéu céu ky thuéi v 3
phwong phép the

TCVN 7151 (ISO 648), Dung cy thi nghiém bang thuy tinh - Pipet mét méc

TCVN 7153 (ISO 1042), Dung cy thi nghiém bang thuy tinh - Binh dinh mirc

TCVN 9924:2013, DAt d4, quang — Quy trinh gia cdng méu st dyng cho céc phuwong phép phén tich
héa hoc, héa ly, ronghen, nhiét.

3. Nguyén tic _

M3u sau khi phan huy thanh dung dich bang cach nung chdy véi natri cacbonat hodic kali hidroxit
tach silic rdi xac dinh ham Iwong sét tdng sé bing phurong phéap chudn @ bicromat.

Co s& clia phwong phap 1a chudn d6 sét (Il) bing dung dich chudn kali bicromat v&i chi thi natri
diphenyl sunfonat sau khi khir sét (Ill) vé& st (Il) bing thiéc (Il) clorua, &nh huéng cla sét (Il) tao
thanh trong qua trinh chudn @6 duoc khic phuc bing axit photphoric

4. Héa chét, thudc thir
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Trong qué trinh phan tich, chi st dung thuédc thir loai tinh khiét phan tich va nwéc phu hop véi loai 2

ctia TCVN 4851 (ISO 3696).

4.1 Axit clohidric, d=1,19, cac dung dich (1+1) va 2%.

4.2 Axil sunfuric, d = 1,84. dung dich (1+1).

4.3 Axit flohidric 40%.

4.4 Gelatin, dung dich 1% mé&i pha. Hoa tan 1 gam gelatin trong 100 ml nwéc khi dun néng'dén 70°C.
4.5 Natri cacbonat khan.

4.6 Kali hidroxit.

4.7 Kali pyrosunfat.

4.8 Axit clohidric, d=1,19, dung dich (1+1).

4.9 Thiéc (Il) clorua, dung dich 10% méi pha:-Hoa tan 25 gam SnCl,.2H,0 trong 50 ml axit clohidric
d=1,19. Pha loing bing nwéc dén 250 ml.

4.10Thuy ngén (ll) clorua, dung dich b&o hoa trong nwéc.

4.11 Hoén hop axit sunfuric va axit photphoric (hdn hop.Kndp): Than trong thém 150 ml H,SO,
d=1,84 vao 500 ml nuéc cét, khudy ddu. D& ngusi, thém tiép 150 ml HsPO, d=1.69, khu iy déu, Gé
ngudi. Pha thém nuwéc dén 1 lit.

4.12 Natri -diphenylsunfonat, dung dich 0,1%. Hoa tan 0,1 gam natri diphenyl sunfonat trong 100 ml
nwéc, thém vai giot axit sunfuric (1=1), lac déu.

4.13 Dung dich chudn kali bicromat 0.01 N, pha tir éng chuén (fixanan), Ho#c hoa tan 4,9032 gam
kali bicromat (3 két tinh lai) trong binh dinh murc 1 lit. Thém nwéc @én vach, lac déu. Dung dich thu
dwgc ¢6 ndng 6 0,1 N.

Pha loang 10 IAn dung dich trén thi dwoc dung dich c6 nng @ 0,01 N. 1 mi dung dich kali bicromat
0,01 N twong (rng véi 0,0007985 gam sét (Ill) oxit.

Kidm tra d6 chuin clia dung dich kali bicromat theo sét tinh khiét nhu sau:

Can 0,2 gam sét (Ill) oxit a4 sdy dén khéi lgng khéng ddi & nhigt 46 105 + 110°C cho vao binh nén
dung tich 250 ml. Hoa tan bang 20 + 25 ml axit clohidric d=1,19. Pun dung dich trén bép céch thuy
d@én gin séi. Khir st (lll) bing tirng giot dung dich thiéc (1) clorua 10% dén mét mau vang. Cho du 1-
2 giot dung dich thiéc nira. D& nguéi dung dich dén nhiét do phang, thém 10 mi dung dich thuy ngan
(I1) clorua bao hoa. Lic déu. D& yén 5 phat, thém 20ml dung dich hdn hop Knép, 50 ml nuwére, 1-2 giot
chi thi natri diphenylamin sunfonat 0,1% va chuén d¢ bang dung dich kali bicromat dén xuét hién mau
tim bén trong 30 giay.

D6 chuan clia dung dich kali bicromat theo g/ml st (Ill) oxit bang:

a
T(Fe,0.) ==
(Fe,0,) V

trong do:
a: Lwong sat (1) oxit lay dé chudn d¢, gam;
V: Thé tich dung dich kali bicromat tiéu tén cho chuén @4, ml.
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5. Thiét bi - Dung cu
Céc thiét bi, dung cu phong thlr nghiém théng thudng, bao gém pipet mdt mirc, binh dinh mirc phi
hop véi cac quy dinh trong TCVN 7151 (ISO 648) va TCVN 7153 (ISO 1042), (trr khi cu quy dinh khac),
va céc thiét bi, dung cy sau.

5.1 Can phan tich, c6 dd chinh xac 2.10% g.

5.2 Lo nung, c6 didu khién nhiét do 1000°C

5.3 Chén bach kim, cé dung tich 30 ml.

5.4 Chén niken, ¢d dung tich 30-50 ml.

5.5 Céc thuy tinh chju nhiét c6, dung tich 250 ml.
5.6 Binh hat &m, ® 25cm.

5.7 Binh dinh mirc, cd dung tich 250 ml.

5.8 Binh nén, c6 dung tich 250 ml.

5.9 Pipet, c6 dung tich 25 ml.

6. Chuin bj miu thir

Chudn bj va gia cong miu thir theo TCVN 9924:2013, D4t, @4, quang — Quy trinh gia cng miu st
dung cho cac phuong phéap phan tich héa hoc, héa ly, ronghen, nhiét.

7. Céch tién hanh

7.4. Phan huy miu va tach silic
7.1.1. Phan huy bing cach nung chay véi natri cacbonat

Can 0,5000 gam mAu, trdn d&u véi 3 gam natri cacbonat trong chén bach kim, ph Ién trén mau mat
16p natri cacbonat ni¥a. Tién hanh nung chdy trong 10 tir nhiét d6 thap dén khoang 900-980°C va gitr &
nhiét d6 nay trong 20-25 phat. Khi mau chay thanh mét khdi linh dong ddng nhét, Idy chén ra khdi 16.
Rira thanh ngodi va ddy chén bing nuéc. D3t chén vao cde chiu nhiét 250 ml, can than rét vao cbe 30-
35 ml dung dich axit clohidric (1+1) @& 14y khéi chdy ra khdi chén. Rira sach chén bing axit clohidric
(1+1), sau d6 béng nwéc.

7.1.2. Phén hily bing cach nung chéy véi kali hidroxit

Can 0.5000 gam mAu cho vao chén niken da c6 san 4-5 gam kali hidroxit da lam mét nuéc trén bép
dién ho3c trong 16 nung & nhiét G 200-300°C. Tién hanh nung chay trong 10 Iir nhiét 43 thap dén
khoang 600- 650°C va gilr & nhiét o nay trong 10-15 pht. :
Khi mu chay thanh mt khéi linh dong ddng nhét, ldy chén ra khdi 16. Rira thanh ngoai va déy chén
bing dung dich axit clohidric 2%. D3t chén vao cbe chiu nhiét 250 ml, can than rét vao céc 30-50 ml
nwéc néng @8 1y khéi chay ra khdi chén. Rira sach chén bang axit clohidric (1+1), sau d6 bing nwéc
néng.'Hoa tan khdi chdy bng 20-25 ml axit clohidric d=1,19.
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7.1.3 Tach axit silicic va xac djnh silic dioxit

Dung dich thu dwgc bing mét trong hai cach phan huy mau & trén dem dun néng va lam bay hoi trén
bép cach thuy hodc cich cét. Thinh thodng dung da thly tinh khuy dung dich va 1am toi két tia. Co
cho dung dich dén dang mudi &m. Sau @6 thém 10 ml dung dich axit clohldric d=1,19. Tia nwéc rira
thanh céc rdi dun néng d& hoa tan muéi. Cho 10 ml dung dich gelatin 1%, khudy kj dung dich 2-3 pht.
Thém 30 ml nwéc néng: Bé yén trén bép céach thuy 10 phut. .

Loc dung dich vao binh dinh méc 250 ml qua gidy loc bang xanh (® 11 cm). Rira két tia 3-4 1an bang
axit clohidric 2% va sau d6 rira 8-10 lan bing nwdc néng d@én sach ion CI' (thir béng dur:3 dich bac
nitrat).

Chuyén két tiia vao chén bach kim d3 dugc nung trwéc & 900°C dén khéi lvong khdng déi. Tro hod
gidy loc va nung két tia & nhiét 6 950°C trong 1,5-2 gidr. LAy chén ra d& ngudi trong binh hat 4m dén
nhiét 9 phong va dém can. Néu cAn, tiép tyc nung dén khi khéi legng can dugc khéng thay déi. Cho
vao két tla vai giot axit sunfuric (1+1). 5-6 ml axit flohidric 40%. Dun néng d@én thoat khi anhidrit
sunfuro va bbc khé.

Phan ba con lai trong chén sau khi x |i véi axit flohidric & trén dem nung & 950°C trong 10 phut. LAy
ra, d& ngudi trong binh hat Am rdi can lai khéi lvgng. ’

Hiéu sé khéi long trwdc va sau khi x( li bang axit 12 lwgng silic dioxit.

Ba trong chén sau khi c¢an dem nung chdy véi 1 gam kali pyrosuntat & nhigt d9 400 - 450°C trong 10
phut. Hoa tan khéi chay bing nwéc néng @é axit hoa bang vai giot axit clohidric. Dung dich thu dwgc
dem nhap véi phin nuéc loc tach silic trong binh dinh mérc 250 mi & trén. Binh mirc dén vach bang
nwéc. Lic déu dung dich (dung dich 1) Dung dich ndy ding dé x4c dinh cac nguyén 6 tiép theo (nhom,

sét, titan, canxi, mage v.v.).
7.2. Xac dinh sit

L&y chinh xac 25 ml dung dich | cho vao binh nén 250 ml. Thém 5 ml dung dich axit clohidric (1+1).
Bun néng dén gan sdi rdi vira nhé tirng giot dung dich thiéc (1) ciorua 10% vira l4c cho t&i khi dung
dich mét mau vang. Cho du 1-2 gigt dung dich thiéc nira. Lam ngudi nhanh dung dich dén nhiét o
phong bing cach ngam trong nuéc lanh. Cho 5 mi dung dich thuy ngan (Il) clorua bao hoa, Iéc déu.
Dé' yén dung dich 3-5 phit, thém 15 ml dung dich hdn hop Knép, 50 ml nwéc, 2-3 giot chi thj natri
diphenylamin sunfonat 0.1% va chuén d% bing dung dich kali bicromat dén xuét hién mau tim bén
trong 30 gidy. Ghi thé tich dung dich kali bicromat tiéu tén cho chudn 6.

8. Biéu thj két qua

8.1 Tinh ham lwong sit (Ill) oxit tdng sb

Ham lwgng sét (1) oxit tdng sé dwgce tinh theo cong thirc:
T.V.V,,.100

%Fe,0, (ts) =
oFe20,(t9) =5 1000
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trong do:

T: b chuln cta dung dich kali bicromat theo sét (Ill) oxit (g/ml);
V: Thé tich dung dich chudn kali bicromat tiéu tén cho chuan @, mi;
Vgm : Thé tich dinh mirc dung dich méu, ml;
Vi: Thé tich dung dich m3u lay dé phan tich, ml;
G: Khéi Ivgng phin miu thir (g).
8.2 Sai s6 phan tich
Sai 1&ch 16n nhét gitra hai két qué xac dinh song song hoéc déi song khdng vurot qua gia trj A trong

bang sau:
SOTT Cép ham lwgng (% Fe,0s) Sai léch tuyét doi (%) (A)
1 1,0 = <2,00 0,15
2 20+<50 0,2
3 50+ <10,0 0,3
4 10,0 + <20,0 0,4
5 220,0 0,5

9. Ba&o cao thir nghiém
B4o c4o thir nghiém bao gdm céc thdng tin sau:
a) Vién din tiéu chuln nay;
b) Nhéan dang mau thi;
. ¢) Tén va dia chi phong thtr nghiém;
d) Ngay tién hanh thir nghiém;
e) Ngay bao céo két qua thir,

f) BAt ky cac dac diém da ghi nhan trong qua trinh xac dinh, cac thao téc khong quy dinh trong tiéu
chuin nay cé thé anh hudng dén két qua clia mau thir.
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Thw muc tai liéu tham khao

(T.C.N.01-IVPTH/94) - Phirong phap (chuén dd bicromat) x4c dinh ham lueng sat téng sé.
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