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t i ª u   c h u È n   q u è c   g i a  TCVN 7815 : 2007 

XuÊt b¶n lÇn 2 

S¾t hoµn nguyªn trùc tiÕp −−−− X¸c ®Þnh s¾t kim lo¹i –   
Ph−¬ng ph¸p chuÈn ®é brom-metanol 

Direct reduced iron  – Determination of metallic iron –                                                                       

Bromine-metanol titrimetric method          

C¶nh b¸o   Tiªu chuÈn nµy cã thÓ liªn quan ®Õn c¸c vËt liÖu, thao t¸c vµ thiÕt bÞ nguy h¹i. Tiªu 

chuÈn nµy kh«ng ®Ò cËp ®Õn nh÷ng vÊn ®Ò vÒ an toµn liªn quan ®Õn viÖc sö dông chóng. Tr¸ch 

nhiÖm cña ng−êi sö dông tiªu chuÈn nµy lµ ph¶i thiÕt lËp c¸c quy t¾c phï hîp vÒ søc khoÎ, an toµn 

vµ x¸c ®Þnh c¸c giíi h¹n cho phÐp tr−íc khi sö dông.  

1   Ph¹m vi ¸p dông 

Tiªu chuÈn nµy quy ®Þnh ph−¬ng ph¸p chuÈn ®é ®Ó x¸c ®Þnh hµm l−îng s¾t kim lo¹i trong quÆng 

s¾t hoµn nguyªn (s¾t hoµn nguyªn trùc tiÕp : DRI).  

Ph−¬ng ph¸p nµy cã thÓ ¸p dông cho hµm l−îng s¾t kim lo¹i tõ 15 %  ®Õn 95 % khèi l−îng  

trong DRI. 

Chó thÝch   ThuËt ng÷ “s¾t kim lo¹i” cã nghÜa lµ c¸c h×nh th¸i cña s¾t kh«ng liªn kÕt víi oxy hoÆc kh«ng tån 

t¹i d−íi d¹ng pyrit. 

2   Tµi liÖu viÖn dÉn 

C¸c tµi liÖu viÖn dÉn sau lµ cÇn thiÕt cho viÖc ¸p dông tiªu chuÈn nµy. §èi víi c¸c tµi liÖu viÖn dÉn ghi 

n¨m c«ng bè th× ¸p dông b¶n ®−îc nªu. §èi víi c¸c tµi liÖu viÖn dÉn kh«ng ghi n¨m c«ng bè th× ¸p 

dông phiªn b¶n míi nhÊt, bao gåm c¶ c¸c söa ®æi (nÕu cã). 

TCVN 4851 (ISO 3696)   N−íc dïng ®Ó ph©n tÝch trong phßng thÝ nghiÖm – Yªu cÇu kü thuËt vµ 

ph−¬ng ph¸p thö. 

TCVN 7149 (ISO 385)   Dông cô thÝ nghiÖm b»ng thñy tinh – Buret.  

TCVN 7151 (ISO 648)   Dông cô thÝ nghiÖm b»ng thñy tinh – Pipet mét møc. 

TCVN 7153 (ISO 1042)   Dông cô thÝ nghiÖm b»ng thñy tinh  – B×nh ®Þnh møc.  
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ISO 2596   Iron ores – Determination of hygroscopic moisture in analytical sample – Gravimetric, 

Karl Fischer and mass-loss methods (QuÆng s¾t – X¸c ®Þnh ®é Èm trong mÉu ph©n tÝch – Ph−¬ng 

ph¸p ph©n tÝch khèi l−îng, ph−¬ng ph¸p Karl Fischer vµ ph−¬ng ph¸p hao hôt khèi l−îng). 

ISO 2597-1  Iron ores – Determination of total iron content – Part 1: Titrimetric method after tin (II) 

chloride reduction (QuÆng s¾t – X¸c ®Þnh tæng hµm l−îng s¾t – PhÇn 1: Ph−¬ng ph¸p chuÈn ®é 

sau khi khö thiÕc (II) clorua). 

ISO 10835   Direct  reduced iron and hot briquetted iron – Sampling and sample preparation  

(S¾t hoµn nguyªn trùc tiÕp vµ s¾t vª viªn nãng – LÊy mÉu vµ chuÈn bÞ mÉu). 

3   Nguyªn t¾c          

S¾t kim lo¹i ®−îc hoµ tan b»ng c¸ch xö lý víi dung dÞch brom-metanol. T¸ch cÆn kh«ng tan b»ng 

c¸ch läc. S¾t trong n−íc läc ®−îc khö vÒ s¾t (II) råi ®−îc chuÈn ®é b»ng dung dÞch kali dicromat. 

Chó thÝch   C¸c nguyªn tè kim lo¹i kh¸c nh− cr«m, coban, mangan, niken vµ vanadi còng ®−îc hoµ tan 

b»ng dung dÞch brom-metanol, nh−ng kh«ng ¶nh h−ëng ®Õn qu¸ tr×nh chuÈn ®é, ngo¹i trõ vanadi. 

4   Thuèc thö     

Trong qu¸ tr×nh ph©n tÝch, chØ sö dông thuèc thö tinh khiÕt ph©n tÝch vµ n−íc phï hîp víi lo¹i 2 cña 

TCVN 4851 (ISO 3696).  

4.1   Axit clohydric, ρ 1,16 g/ml ®Õn 1,19 g/ml. 

4.2   Axit sulfuric, ρ 1,84 g/ml, pha lo·ng 1 + 1.  

4.3   Metanol, tinh khiÕt ph©n tÝch Karl Fischer, kh«ng lín h¬n 0,1 % H2O.  

4.4   Dung dÞch brom-metanol, 50 ml/l.  

Hoµ tan 5 ml brom trong 95 ml metanol (4.3). Dung dÞch nµy ph¶i sö dông ngay sau khi míi pha. 

C¶nh b¸o   ViÖc chuÈn bÞ dung dÞch brom-metanol vµ tÊt c¶ c¸c giai ®o¹n cña quy tr×nh cã brom, 

ph¶i tiÕn hµnh trong tñ hót ®ñ m¹nh.  

4.5   Dung dÞch hydro peroxit, 30 % (thÓ tÝch).  

4.6   Dung dÞch thiÕc (II) clorua, 100 g/l.  

Hoµ tan 119 g thiÕc (II) clorua dihydrat (SnCl2.2H2O) liªn tôc tõng l−îng nhá víi 200 ml axit 

clohydric (4.1) Êm. §Ó nguéi, pha lo·ng b»ng n−íc ®Õn 1 lit vµ l¾c ®Òu. Thªm 2 g thiÕc h¹t th« vµ 

b¶o qu¶n dung dÞch trong chai mµu sÉm. 
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4.7   Dung dÞch thñy ng©n (II) clorua, 50 g/l. 

Hoµ tan 50 g thñy ng©n (II) clorua (HgCl2) trong 800 ml n−íc nãng. §Ó nguéi, pha lo·ng b»ng n−íc 

®Õn 1 lÝt vµ l¾c ®Òu. 

4.8   Hçn hîp axit sulfuric/axit photphoric 

Võa khuÊy võa thªm 150 ml axit sulfuric (ρ 1,84 g/ml) vµ 150 ml axit phosphoric (ρ 1,7 g/ml) vµo 

600 ml n−íc. §Ó nguéi, pha lo·ng b»ng n−íc ®Õn 1 lÝt vµ l¾c ®Òu. 

4.9   Dung dÞch s¾t tiªu chuÈn    

Hoµ tan 0,800 g s¾t (III) oxit ®é tinh khiÕt cao (Fe2O3 > 99 %) trong 40 ml axit clohydric (4.1). Pha 

lo·ng ®Õn 1 000 ml vµ l¾c ®Òu. 

1 ml dung dÞch chøa 0,558 mg s¾t. 

NÕu ch−a biÕt ®é tinh khiÕt cña s¾t (III) oxit, dung dÞch ph¶i ®−îc chuÈn ho¸ b»ng c¸ch lÊy 100 ml 

dung dÞch c« ®Ó gi¶m bít thÓ tÝch dung dÞch. 

4.10   Kali dicromat, dung dÞch chuÈn ®é tiªu chuÈn, c(K2Cr2O7) = 0,016 67 mol/l.  

NghiÒn kho¶ng 6 g kali dicromat trong cèi m· n·o, sÊy ë 140 oC ®Õn 150 oC trong 2 giê, sau ®ã ®Ó 

nguéi trong b×nh hót Èm ®Õn nhiÖt ®é phßng. 

C©n 4,903 g kali dicromat ®· sÊy, hoµ tan trong n−íc vµ chuyÓn vµo b×nh ®Þnh møc 1 000 ml. Pha 

lo·ng b»ng n−íc ®Õn v¹ch møc vµ l¾c ®Òu. 

4.11   Natri diphenylamin sulfonat, dung dÞch 2 g/l. 

Hoµ tan 0,2 g natri diphenylamin sulfonat (C6H5NHC6H4SO3Na) trong100 ml n−íc. B¶o qu¶n dung 

dÞch trong chai thñy tinh mµu sÉm.  

5   ThiÕt bÞ, dông cô  

ThiÕt bÞ phßng thÝ nghiÖm th«ng th−êng, bao gåm pipÐt mét møc, b×nh ®Þnh møc phï hîp víi c¸c 

quy ®Þnh trong TCVN 7151 (ISO 648) vµ TCVN 7153 (ISO 1042), vµ 

5.1   Buret, phï hîp víi quy ®Þnh trong TCVN 7149 (ISO 385).  

5.2   B×nh tam gi¸c, dung tÝch 100 ml, ®−êng kÝnh 50 mm ®Õn 60 mm, ®¸y b»ng, dïng ®Ó hoµ tan 

mÉu. NÕu lµm viÖc ë bªn ngoµi tñ hót cÇn ph¶i cã n¾p kÝnh ®ång hå hoÆc èng håi l−u. 

5.3   M¸y khuÊy tõ, (tèc ®é quay 200/phót ®Õn 400/phót), thanh khuÊy tõ kh«ng cã ®ai chèt, ®−îc 

phñ polytetrafluoretylen (PTFE), ®−êng kÝnh 5 mm, dµi 40 mm. 
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5.4   Dông cô läc, cã phÔu läc b»ng thñy tinh xèp hoÆc bé vi läc b»ng chÊt dÎo, trong tr−êng hîp 

kh¸c cã kÝch th−íc lç nhá h¬n 1 µm.  

6   LÊy mÉu vµ mÉu thö 

6.1   MÉu phßng thÝ nghiÖm 

§Ó ph©n tÝch, sö dông mÉu phßng thÝ nghiÖm cã cì h¹t nhá h¬n 160 µm ®−îc lÊy vµ chuÈn bÞ theo 

ISO 10835. 

6.2   ChuÈn bÞ mÉu thö  

Trén ®Òu mÉu phßng thÝ nghiÖm b»ng c¸c vËt liÖu kh«ng tõ tÝnh. LÊy c¸c mÉu ®¬n b»ng th×a kh«ng 

tõ tÝnh, lÊy mÉu thö kh«ng nhá h¬n 25 g sao cho mÉu thö ®¶m b¶o tÝnh ®¹i diÖn cho toµn bé mÉu  

trong thïng. ChuÈn bÞ mÉu thö c©n b»ng víi khÝ quyÓn theo ISO 2596.  

7   C¸ch tiÕn hµnh 

7.1   Sè phÐp x¸c ®Þnh     

TiÕn hµnh ph©n tÝch ®éc lËp Ýt nhÊt hai phÐp x¸c ®Þnh trªn mét mÉu thö ®· c©n b»ng víi khÝ quyÓn, 

theo Phô lôc A. 

Chó thÝch   Kh¸i niÖm “®éc lËp” cã nghÜa lµ kÕt qu¶ thø hai vµ bÊt kú kÕt qu¶ ngo¹i suy nµo kh«ng bÞ ¶nh 

h−ëng bëi c¸c kÕt qu¶ tr−íc. §èi víi ph−¬ng ph¸p ph©n tÝch cô thÓ nµy, ®iÒu kiÖn nµy hµm ý lµ viÖc t¸i diÔn 

quy tr×nh ®−îc thùc hiÖn do cïng ng−êi thao t¸c t¹i thêi ®iÓm kh¸c hoÆc do mét ng−êi thao t¸c kh¸c, bao 

gåm viÖc hiÖu chuÈn l¹i thÝch hîp trong mçi tr−êng hîp. 

7.2   PhÇn mÉu thö      

Sö dông th×a kh«ng tõ tÝnh ®Ó lÊy mét sè mÉu ®¬n, c©n kho¶ng 0,50 g mÉu thö ®· c©n b»ng víi khÝ 

quyÓn (6.2), chÝnh x¸c ®Õn 0,000 2 g. 

7.3   PhÐp thö tr¾ng vµ phÐp thö kiÓm tra      

Trong mçi lo¹t phÐp thö, tiÕn hµnh song song mét phÐp thö tr¾ng vµ mét phÐp ph©n tÝch cña chÊt 

chuÈn ®−îc chøng nhËn cïng lo¹i víi DRI trong cïng mét ®iÒu kiÖn víi ph©n tÝch cña mÉu. MÉu 

thö cña chÊt chuÈn ®−îc chøng nhËn ph¶i chuÈn bÞ nh− quy ®Þnh trong 6.2. 

ChÊt chuÈn ®−îc chøng nhËn ph¶i cïng lo¹i víi mÉu ph©n tÝch vµ tÝnh chÊt cña hai chÊt ph¶i gÇn 

gièng nhau ®Ó ®¶m b¶o, trong c¶ hai tr−êng hîp, kh«ng cÇn thiÕt cã sù thay ®æi ®¸ng kÓ trong quy 

tr×nh ph©n tÝch.  
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Khi thùc hiÖn ph©n tÝch vµi mÉu cïng lóc, cã thÓ sö dông gi¸ trÞ phÐp thö tr¾ng cho mét lÇn thö, víi 

®iÒu kiÖn sö dông cïng quy tr×nh vµ sö dông cïng chai thuèc thö. 

Khi thùc hiÖn ph©n tÝch cïng lóc vµi mÉu cña cïng lo¹i DRI, cã thÓ dïng chung kÕt qu¶ ph©n tÝch 

cña mét chÊt chuÈn ®−îc chøng nhËn. 

7.4   X¸c ®Þnh hµm l−îng Èm 

X¸c ®Þnh hµm l−îng Èm theo ISO 2596 ®ång thêi víi viÖc lÊy phÇn mÉu thö (7.2) ®Ó x¸c ®Þnh hµm 

l−îng s¾t kim lo¹i. 

7.5   PhÐp x¸c ®Þnh     

7.5.1   Hoµ tan s¾t kim lo¹i 

§−a phÇn mÉu thö (7.2) vµo trong b×nh tam gi¸c 100 ml (5.2) kh« hoµn toµn, thªm 50 ml dung dÞch  

brom-metanol (4.4), ®Ëy b»ng n¾p kÝnh ®ång hå hoÆc l¾p vµo èng håi l−u råi khuÊy liªn tôc b»ng 

m¸y khuÊy tõ trong 30 phót (xem ®o¹n tiÕp theo) ë nhiÖt ®é 20 oC. Läc ngay qua bé läc b»ng thñy 

tinh xèp hoÆc bé vi läc chÊt dÎo (5.4) trong ®iÒu kiÖn b¬m, hót vµ gom n−íc läc trong b×nh läc hót. 

Tia röa bé läc b»ng metanol (4.3) (thÝ dô s¸u lÇn víi 5 ml mçi phÇn) cho ®Õn khi n−íc röa kh«ng 

mµu (kh«ng cßn brom), sau ®ã röa tiÕp ba lÇn b»ng n−íc ®Ó lo¹i bá metanol. ChuyÓn dung dÞch 

vµo cèc 600 ml, röa b»ng n−íc.  

Thêi gian hoµ tan th−êng 30 phót lµ ®ñ. §Ó ®¶m b¶o hoµ tan hoµn toµn, ph¶i sö dông hai thêi gian 

hoµ tan kh¸c nhau. NÕu 30 phót ®· hoµ tan xong phÇn mÉu thø nhÊt th× víi phÇn mÉu thö lÆp l¹i 

ph¶i cÇn gÊp hai lÇn, tøc lµ 60 phót. Quy tr×nh nµy ®−îc lÆp l¹i, t¨ng thêi gian hoµ tan cho ®Õn khi 

®¹t ®−îc sù thèng nhÊt gi÷a c¸c lÇn x¸c ®Þnh lÆp l¹i. 

7.5.2   X¸c ®Þnh s¾t kim lo¹i   

Thªm 20 ml axit sulfuric (4.2) vµo dung dÞch chung, ®un nãng dung dÞch tíi khi xuÊt hiÖn khãi  

axit sulfuric, sau ®ã tiÕp tôc ®un tíi khi bèc khãi m¹nh. LÊy ra khái bÕp ®iÖn, ®Ó nguéi vµ thªm  

10 ml dung dÞch hydro peroxit (4.5). C« ®Õn khi axit sulfuric l¹i bèc khãi. §Ó nguéi vµ lÆp l¹i sù oxy 

ho¸ b»ng hydro peroxit (brom vµ metanol ®· ®−îc lo¹i bá hoµn toµn). Thªm mét Ýt n−íc,  

tia röa thµnh cèc. §un nãng trë l¹i cho ®Õn khi bèc khãi. §Ó nguéi, cÈn thËn thªm kho¶ng 140 ml 

n−íc vµ 25 ml axit clohydric (4.1) vµ ®un s«i  cho ®Õn khi tÊt c¶ c¸c muèi ®−îc hoµ tan. 

§èi víi hµm l−îng s¾t kim lo¹i lín h¬n 50 %, ®Ó nguéi dung dÞch, chuyÓn ®Þnh l−îng vµo b×nh tam 

gi¸c 200 ml, pha lo·ng vµ l¾c ®Òu. LÊy 100,0 ml dung dÞch vµo cèc 600 ml, thªm 10 ml axit 

clohydric (4.1) vµ tiÕp tôc quy tr×nh tõ viÖc thªm thiÕc (II) clorua.  

Võa khuÊy võa thªm tõng giot dung dÞch thiÕc (II) clorua (4.6) vµo dung dÞch ®ang s«i, ®Õn khi 

dung dÞch võa mÊt mµu, sau ®ã thªm d− 2 giät. Tia röa thµnh cèc vµ lµm nguéi nhanh, pha lo·ng 

b»ng n−íc ®Õn 300 ml vµ thªm 15 ml dung dÞch thñy ng©n (II) clorua (4.7). Chê kho¶ng 5 phót ®Õn 

khi xuÊt hiÖn chÊt ®ôc nhÑ, thªm 25 ml hçn hîp axit sulfuric/axit phosphoric (4.8) vµ 1,0 ml dung 



TCVN 7815 : 2007 

 10 

dÞch natri diphenylamin sulfonat (4.11), vµ chuÈn ®é b»ng dung dÞch kali dicromat (4.10) cho ®Õn 

khi dung dÞch chuyÓn tõ mµu xanh sang ®á tÝa. 

7.5.3   PhÐp thö tr¾ng    

X¸c ®Þnh gi¸ trÞ phÐp thö tr¾ng theo cïng biÖn ph¸p, sö dông c¸c lo¹i thuèc nh−ng thªm 10 ml 

dung dÞch s¾t tiªu chuÈn (4.9) thay cho phÇn mÉu thö. Thªm dung dÞch s¾t tiªu chuÈn sau khi 

thªm 25 ml axit clohydric (cuèi cña ®o¹n 1 t¹i 7.5.2). Sau ®ã tiÕp tôc nh− m« t¶ trong ®o¹n thø ba 

t¹i 7.5.2.  

Trõ 1,00 ml tõ thÓ tÝch cña dung dÞch kali dicromat cÇn ®Ó chuÈn ®é dung dÞch thö tr¾ng (0,50 ml 

trong tr−êng hîp kh«ng sö dông phÇn dung dÞch thö). KÕt qu¶ lµ gi¸ trÞ phÐp thö tr¾ng ®−îc trõ tõ 

gi¸ trÞ chuÈn ®é thu ®−îc t¹i 7.5.2 (xem 8.1) cña phÇn mÉu thö.  

8   BiÓu thÞ kÕt qu¶ 

8.1  TÝnh hµm l−îng s¾t   

Hµm l−îng s¾t kim lo¹i wMfe , tÝnh b»ng phÇn tr¨m khèi l−îng, lÊy ®Õn ba sè thËp ph©n theo c«ng 

thøc sau 

   
Am

FVV
w

o

MFe −
×

××−
=

100

1005585.0)(
   (1) 

trong ®ã  

V    lµ thÓ tÝch dung dÞch kali dicromat cÇn ®Ó ph©n tÝch mÉu, tÝnh b»ng mililit; 

Vo  lµ thÓ tÝch ®· hiÖu chØnh cña dung dÞch kali dicromat cÇn ®Ó x¸c ®Þnh mÉu thö tr¾ng, tÝnh 

b»ng mililit; 

m   lµ khèi luîng phÇn mÉu thö ®· c©n b»ng víi khÝ quyÓn, tÝnh b»ng gam; 

F    lµ hÖ sè pha lo·ng, nÕu cã pha lo·ng (xem ®o¹n thø hai cña 7.2.5); 

A   lµ hµm l−îng Èm cña mÉu thö ®· c©n b»ng víi khÝ quyÓn, x¸c ®Þnh theo ISO 2596, tÝnh 

b»ng phÇn tr¨m khèi l−îng; 

0,558 5 lµ hÖ sè nh©n cña nguyªn tö gam s¾t. 

8.2   Xö lý chung c¸c kÕt qu¶        

8.2.1   §é lÆp l¹i vµ sai sè cho phÐp  

§é chôm cña ph−¬ng ph¸p ph©n tÝch biÓu thÞ b»ng c¸c ph−¬ng tr×nh håi quy sau: 

 Rd =  0,495     (2) 

 P   =  0,006 7X  +  0,952 1   (3) 



TCVN 7815 : 2007 

 11 

σd  =  0,175     (4) 

 σL =  0,002 4X   +  0,3080   (5) 

trong ®ã 

X   lµ hµm l−îng s¾t kim lo¹i cña mÉu thö, biÓu thÞ b»ng phÇn tr¨m khèi l−îng ®−îc tÝnh nh− sau: 

�   trong phßng thÝ nghiÖm, dïng c«ng thøc (2 vµ 4), trung b×nh sè häc cña kÕt qu¶ song song;  

–  gi÷a c¸c phßng thÝ nghÞªm, dïng c«ng thøc (3 vµ 5), trung b×nh sè häc kÕt qu¶ cuåi 

cïng (8.2.5) cña hai phßng thÝ nghiÖm.  

Rd  lµ giíi h¹n kÕt qu¶ song song ®éc lËp; 

P  lµ sai sè cho phÐp gi÷a c¸c phßng thÝ nghiÖm; 

σd  lµ ®é lÖch chuÈn cña kÕt qu¶ song song ®éc lËp; 

σL  lµ ®é lÖch chuÈn gi÷a c¸c phßng thÝ nghiÖm; 

8.2.2   X¸c ®Þnh kÕt qu¶ ph©n tÝch  

Sau khi tÝnh ®−îc c¸c kÕt qu¶ song song ®éc lËp theo c«ng thøc (1), so s¸nh víi kÕt qu¶ giíi h¹n 

song song ®éc lËp (Rd), sö dông quy tr×nh nªu trong Phô lôc A. 

8.2.3   §é chôm gi÷a c¸c phßng thÝ nghiÖm  

§é chôm gi÷a c¸c phßng thÝ nghiÖm ®−îc sö dông ®Ó x¸c ®inh sù t−¬ng ®ång cña kÕt qu¶ cuåi 

cïng do hai phßng thÝ nghiÖm b¸o c¸o. Gi¶ thiÕt r»ng hai phßng thÝ nghiÖm thùc hiÖn quy tr×nh m« 

t¶ trong 8.2.2. 

TÝnh chØ sè sau 

2

21

2,1

µµ
µ

+
=      (6) 

trong ®ã  

µ1   lµ kÕt qu¶ cuèi cïng cña phßng thÝ nghiÖm 1; 

µ2   lµ kÕt qu¶ cuèi cïng cña phßng thÝ nghiÖm 2; 

µ1,2   lµ gi¸ trÞ trung b×nh cña c¸c kÕt qu¶ cuèi cïng. 

NÕu |µ1 - µ2| ≤ P, (xem 8.2.1), kÕt qu¶ cuèi cïng ®−îc chÊp nhËn. 

8.2.4   KiÓm tra ®é ®óng 

§« ®óng cña ph−¬ng ph¸p ph©n tÝch ph¶i ®−îc kiÓm tra b»ng c¸ch sö dông chÊt chuÈn ®−îc 

chøng nhËn (CRM) hoÆc chÊt chuÈn (RM). TiÕn hµnh gièng nh− ®· m« t¶ ë trªn. Sau khi kh¼ng 
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®Þnh ®é chôm, kÕt qu¶ phßng thÝ nghiÖm cuèi cïng ®−îc so s¸nh víi gi¸ trÞ chuÈn hoÆc gi¸ trÞ ®−îc 

chøng nhËn Ac. Cã hai kh¶ n¨ng : 

a)  |µc - Ac| ≤ C   trong tr−êng hîp nµy sù chªnh lÖch gi÷a kÕt qu¶ ph©n tÝch vµ gi¸ trÞ chuÈn/chøng 

nhËn kh«ng ®¸ng kÓ vÒ mÆt thèng kª; 

b  |µc - Ac| > C   trong tr−êng hîp nµy sù chªnh lÖch gi÷a kÕt qu¶ ph©n tÝch vµ gi¸ trÞ chuÈn/chøng 

nhËn lµ ®¸ng kÓ vÒ mÆt thèng kª; 

trong ®ã  

µc 
 lµ kÕt qu¶ cuèi cïng cña chÊt chuÈn ®· ®−îc chøng nhËn; 

Ac 
 lµ gi¸ trÞ chuÈn chøng nhËn/chuÈn ®èi víi CRM/RM; 

C  lµ gi¸ trÞ phô thuéc vµo lo¹i CRM/RM ®· sö dông. 

C¸c chÊt chuÈn ®· ®−îc chøng nhËn sö dông cho môc ®Ých nµy ph¶i ®−îc chuÈn bÞ vµ chøng nhËn 

theo ISO Guide 35 :2006  Chøng nhËn chÊt chuÈn – Nguyªn t¾c chung vµ nguyªn t¾c thèng kª. 

§èi víi CRM ®· ®−îc chøng nhËn bëi ch−¬ng tr×nh thö nghiÖm liªn phßng.   

 
2

1
2

2 )(2 







++=

C

d

L
AV

n
C

σ
σ  

trong ®ã  

V(Ac)   lµ ph−¬ng sai cña gi¸ trÞ ®· ®−îc/chøng nhËn Ac. (= 0 ®èi víi CRM chØ do mét phßng thÝ 

nghiÖm chøng nhËn); 

n   lµ sè phÐp thö lÆp l¹i ®· tiÕn hµnh trªn CRM/RM. 

Tr¸nh sö dông CRM do mét phßng thÝ nghiÖm chøng nhËn, trõ khi biÕt ®−îc gi¸ trÞ chøng nhËn 

kh«ng cã ®é chÖch.  

8.2.5   TÝnh kÕt qu¶ cuèi cïng  

KÕt qu¶ cuèi cïng lµ trung b×nh sè häc cña c¸c gi¸ trÞ ph©n tÝch ®−îc chÊp nhËn cho mÉu thö, 

hoÆc ®−îc x¸c ®Þnh theo quy ®Þnh trong Phô lôc A, tÝnh ®Õn ba sè thËp ph©n vµ lµm trßn ®Õn sè 

thËp ph©n thø nhÊt nh− sau: 

a)  nÕu sè thËp ph©n thø hai nhá h¬n 5 th× bá ®i vµ gi÷ nguyªn sè thËp ph©n thø nhÊt; 

b)  nÕu sè thËp ph©n thø hai b»ng 5 vµ sè thËp ph©n thø ba kh¸c 0, hoÆc sè thËp ph©n thø hai lín 

h¬n 5 th× t¨ng sè thËp ph©n thø nhÊt lªn mét ®¬n vÞ; 

c)  nÕu sè thËp ph©n thø hai b»ng 5 vµ sè thËp ph©n thø ba b»ng 0 th× bá sè 5 vµ gi÷ nguyªn sè 

thËp ph©n thø nhÊt khi nã lµ 0, 2, 4, 6 hoÆc 8 vµ t¨ng lªn mét ®¬n vÞ khi nã lµ 1, 3, 5, 7 hoÆc 9. 
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9   B¸o c¸o thö nghiÖm 

B¸o c¸o thö nghiÖm gåm c¸c th«ng tin sau: 

a)  tªn vµ ®Þa chØ phßng thö nghiÖm; 

b)   ngµy th¸ng b¸o c¸o kÕt qu¶; 

c)   viÖn dÉn tiªu chuÈn nµy; 

d)   c¸c chi tiÕt cÇn thiÕt ®Ó nhËn biÕt mÉu; 

e)   kÕt qu¶ ph©n tich; 

f)    sè tham chiÕu cña phiÕu kÕt qu¶; 

g)   bÊt kú c¸c ®Æc ®iÓm ®· ghi nhËn trong qu¸ tr×nh x¸c ®Þnh, c¸c thao t¸c kh«ng quy ®Þnh trong tiªu 

chuÈn nµy cã thÓ ¶nh h−ëng ®Õn kÕt qu¶ cña mÉu thö hoÆc chÊt chuÈn ®−îc chøng nhËn. 

 

 

 

 

 

 



TCVN 7815 : 2007 

 14 

Phô lôc A 

(quy ®Þnh) 

L−u ®å quy tr×nh chÊp nhËn gi¸ trÞ ph©n tÝch ®èi víi mÉu thö 

 

 

         §óng  
2

21 XX +
=µ  

 

 

 

 

           

§óng  
3

321 XXX ++
=µ  

 

 

 

 

 

        §óng  
4

4321 XXXX +++
=µ  

 

 

 

Rd nh− x¸c ®Þnh t¹i 8.2.1 

µ  lµ trung vÞ cña (X1, X2, X3, X4) 

 

B¾t ®Çu b»ng kÕt qu¶ song song ®éc l©p 

 

│X1� X2 ]  ≤  Rd 

TiÕn hµnh x¸c ®Þnh thªm mét lÇn n÷a 

Xmax� Xmin  ≤   1,2 Rd 

TiÕn hµnh x¸c ®Þnh thªm mét lÇn n÷a 

Xmax� Xmin  ≤   1,3 Rd 

Sai 

Sai 

Sai 
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Phô lôc B 

(tham kh¶o) 

Nguån gèc cña c¸c ph−¬ng tr×nh ®é lÆp l¹i vµ sai sè cho phÐp 

C¸c ph−¬ng tr×nh håi quy trong 8.2.1 cã nguån gèc tõ nh÷ng kÕt qu¶ c¸c lo¹t ph©n tÝch quèc tÕ 

tiÕn hµnh trong n¨m 1976 vµ 1977 trªn s¸u mÉu DRI do 40 phßng thÝ nghiÖm cña m−êi hai quèc 

gia thùc hiÖn. 

Xö lý ®å thÞ c¸c d÷ liÖu ®é chôm nªu trong Phô lôc C. 

C¸c mÉu thö ®· sö dông ®−îc liÖt kª trong B¶ng B.1. 

B¶ng B.1 – Hµm l−îng s¾t kim lo¹i trong mÉu thö 

MÉu Quèc gia Hµm l−îng s¾t kim lo¹i, % 
khèi l−îng 

76-25 New Zealand 15,1 

76-25 Sweden  30,3 

76-27 Brazil 71,0 

76-28 Germany 86,8 

76-29 U.S.A. 76,1 

76-30 Canada 89,1 

 

Chó thÝch  

1  B¸o c¸o vÒ thö nghiÖm quèc tÕ vµ ph©n tÝch thèng kª c¸c kÕt qu¶ (tµi liÖu ISO/TC102/SC2 N502E,  

th¸ng 06/1978) ®−îc l−u t¹i Ban th− ký ISO/TC102/SC2 hoÆc ISO/TC102. 

2   Ph©n tÝch thèng kª ®−îc tr×nh bµy phï hîp víi nguyªn t¾c cña TCVN 6910-2 (ISO 5725-2)  §é chÝnh x¸c  

(®é ®óng vµ ®é chôm) cña ph−¬ng ph¸p ®o vµ kÕt qu¶ ®o – PhÇn 2: Ph−¬ng ph¸p c¬ b¶n x¸c ®Þnh ®é lÆp l¹i vµ 

®é t¸i lËp cña ph−¬ng ph¸p ®o tiªu chuÈn. 
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Phô lôc C 

(tham kh¶o) 

D÷ liÖu ®é chôm thu ®−îc theo c¸c thö nghiÖm ph©n tÝch quèc tÕ 

 

 

Chó thÝch   H×nh C.1 lµ sù biÓu thÞ b»ng ®å thÞ c¸c ph−¬ng tr×nh trong 8.2.1  

Chó gi¶i 

 X lµ hµm l−îng s¾t kim lo¹i, %  

 Y ®é chôm 

H×nh C.1 – T−¬ng quan b×nh ph−¬ng tèi thiÓu cña ®é chôm so víi hµm l−îng s¾t kim lo¹i 
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Phô lôc D 

(tham kh¶o) 

X¸c ®Þnh møc ®é kim lo¹i ho¸ 

Møc ®é kim lo¹i ho¸ lµ gi¸ trÞ tÝnh to¸n thÓ hiÖn ®Æc tÝnh cña s¾t hoµn nguyªn trùc tiÕp, biÓu thÞ 

b»ng phÇn tr¨m.  

Cã thÓ tÝnh to¸n  theo c«ng thøc sau: 

Møc ®é kim lo¹i ho¸ 100×=
Fe

MFe

w

w
 

Trong ®ã 

wMFe  lµ hµm l−îng s¾t kim lo¹i x¸c ®Þnh theo 8.2.5, tÝnh b»ng phÇn tr¨m khèi l−îng. 

wFe  lµ tæng khèi l−îng s¾t x¸c ®Þnh theo ISO 2597-1 (hoÆc t−¬ng tù).  
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Phô lôc E 

(tham kh¶o) 

Xö lý dung dÞch th¶i sau khi ph©n tÝch 

§Ó tr¸nh viÖc th¶i ra m«i tr−êng dung dÞch cã chøa thñy ng©n ph¶i thu gom trong dung dÞch th¶i tõ 

qu¸ tr×nh x¸c ®Þnh s¾t, ph¶i thu gom vµ xö lý c¸c dung dÞch nµy ®Ó lo¹i bá hµm l−îng  

thñy ng©n. 

HÖ thèng xö lý phï hîp cã cÊu t¹o nh− sau: 

Ba chai nhùa 10 lÝt ®−îc nèi víi nhau nh− H×nh E.1. (KÕt hîp c¸c khoang b»ng c¸ch nèi èng ®Ó 

gi¶m thiÓu nguy hiÓm khi ¸p suÊt t¨ng trong tr−êng hîp ph¶n øng m¹nh). Chai thø nhÊt vµ chai thø 

hai mçi chai chøa 3 kg thanh nh«m hoÆc thanh s¾t ®Ó kÕt tña thñy ng©n b»ng ®iÖn ho¸. 

Dung dÞch lo¹i bá tõ chai thø ba ®−îc chuyÓn vµo b×nh trung hoµ tr−íc khi lo¹i bá lÇn cuèi. ThØnh 

tho¶ng lÊy bïn qu¸nh thñy ng©n tÝch luü ra vµ c« ®Æc b»ng c¸ch ch¾t tr−íc khi chuyÓn ®Õn x−ëng 

thu håi. NÕu cÇn thay thanh nh«m hoÆc thanh s¾t.  

ViÖn dÉn: ANSMANN, W. Arch. Eisenshuttenw. 53 (10) 1982:390. 

 

 

H×nh E.1 – ThiÕt bÞ ®Ó lo¹i thñy ng©n tõ dung dÞch th¶i 

 

 

 

 

 


