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t i ª u   c h u È n   q u è c   g i a                         TCVN 7947 : 2008 

                                                                                                                                         XuÊt b¶n lÇn 1 

 

 

Xi m¨ng alumin – Ph−¬ng ph¸p ph©n tÝch ho¸ häc 

Alumina cement  – Methods of chemical analysis 

 
 

 

 

 

 

1    Ph¹m vi  ¸p dông 

Tiªu chuÈn nµy quy ®Þnh ph−¬ng ph¸p ph©n tÝch ho¸ häc cho xi m¨ng Alumin. Tiªu chuÈn nµy kh«ng 

¸p dông cho xi m¨ng Alumin chøa bari. 

2   Tµi liÖu viÖn dÉn 

C¸c tµi liÖu viÖn dÉn sau ®©y lµ cÇn thiÕt khi ¸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¶ phiªn b¶n söa ®æi (nÕu cã). 

TCVN 141 : 2008 Xi m¨ng poãc l¨ng - Ph−¬ng ph¸p ph©n tÝch ho¸ häc. 

TCVN 7569 : 2007  Xi m¨ng alumin. 

TCVN 4787 : 2001  Xi m¨ng – Ph−¬ng ph¸p lÊy mÉu vµ chuÈn bÞ mÉu.  

TCVN 4851 : 1989 (ISO 3696 : 1987) N−íc dïng ®Ó ph©n tÝch trong phßng thÝ nghiÖm - Yªu cÇu kü 

thuËt vµ ph−¬ng ph¸p thö. 

3   Quy ®Þnh chung 

3.1   Ho¸ chÊt dïng trong ph©n tÝch cã ®é tinh khiÕt kh«ng thÊp h¬n “tinh khiÕt ph©n tÝch” (TKPT). 

3.2   N−íc dïng trong qu¸ tr×nh ph©n tÝch theo TCVN 4851-89 (ISO 3696 : 1987) hoÆc n−íc cã ®é tinh 

khiÕt t−¬ng ®−¬ng (sau ®©y gäi lµ “n−íc”). 
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3.3   Ho¸ chÊt pha lo·ng theo tû lÖ thÓ tÝch ®−îc ®Æt trong ngoÆc ®¬n. VÝ dô HCl (1+3) lµ dung dÞch gåm 

1 thÓ tÝch HCl ®Ëm ®Æc víi 3 thÓ tÝch n−íc. 

3.4    Khèi l−îng riªng (d) cña thuèc thö ®Ëm ®Æc ®−îc tÝnh b»ng gam trªn mililit (g/ml). 

3.5   Khi x¸c ®Þnh ®é chuÈn hÖ sè nång ®é (K) cña dung dÞch, th× lÊy kÕt qu¶ trung b×nh céng cña ba kÕt 

qu¶ x¸c ®Þnh tiÕn hµnh song song cho tõng phÐp x¸c ®Þnh.  

3.6  ViÖc x©y dùng l¹i ®å thÞ chuÈn (cho ph−¬ng ph¸p so mµu; quang phæ hÊp thô nguyªn tö...) tiÕn 

hµnh ®Þnh kú theo khuyÕn c¸o cña nhµ s¶n xuÊt thiÕt bÞ theo c¸ch lµm nªu trong tiªu chuÈn nµy. 

3.7   C¸c chØ tiªu ph©n tÝch ®−îc tiÕn hµnh trªn mÉu thö ®−îc chuÈn bÞ theo ®iÒu 6.  

3.8   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 (bao gåm c¸c l−îng thuèc thö nh− nªu trong tiªu chuÈn nh−ng kh«ng cã mÉu thö) ®Ó hiÖu chØnh 

kÕt qu¶. 

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

®Þnh riªng cho tõng chØ tiªu thö). NÕu n»m ngoµi giíi h¹n cho phÐp th× ph¶i tiÕn hµnh ph©n tÝch l¹i. 

3.9   KÕt qu¶ cuèi cïng tÝnh b»ng phÇn tr¨m, lµ trung b×nh céng cña hai kÕt qu¶ ph©n tÝch tiÕn hµnh 

song song, lÊy ®Õn 2 ch÷ sè cã nghÜa sau dÊu phÈy. 

4   Ho¸ chÊt – Thuèc thö 

4.1  Ho¸ chÊt r¾n, thuèc thö 

4.1.1   Natri cacbonat (Na2CO3), khan. 

4.1.2   Kali cacbonat (K2CO3), khan. 

4.1.3   Natri tetraborat (Na2B4O7) khan. 

4.1.4   Kali pyrosunfat (K2S2O7) hoÆc kali hydrosunfat (KHSO4) 

4.1.5   Hçn hîp nung ch¶y 1: Trén ®Òu Na2CO3 (4.1.1) víi Na2B4O7 (4.1.3) theo tû lÖ khèi l−îng 2 : 1, 

b¶o qu¶n trong b×nh nhùa kÝn. 

4.1.6   Hçn hîp nung ch¶y 2: Trén ®Òu Na2CO3 (4.1.1) víi K2CO3 (4.1.2) vµ Na2B4O7 (4.1.3) theo tû lÖ 

khèi l−îng 1 : 1 : 1, b¶o qu¶n trong b×nh nhùa kÝn. 

4.1.7   Amoni clorua (NH4Cl) tinh thÓ. 

4.1.8   ChØ thÞ mµu fluorexon 1 %: 

NghiÒn mÞn vµ trén ®Òu 0,1 g fluorexon víi 10 g  kali clorua (KCl); b¶o qu¶n trong lä thuû tinh mµu. 

4.2   Ho¸ chÊt láng, thuèc thö 

4.2.1   Axit clohydric (HCl) ®Ëm ®Æc d= 1,19. 
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4.2.2   Axit clohydric (HCl), pha lo·ng (1+1). 

4.2.3   Axit flohydric (HF), ®Ëm ®Æc d= 1,12. 

4.2.4   Axit sunfuric (H2SO4), ®Ëm ®Æc d= 1,84. 

4.2.5   Axit sunfuric (H2SO4), pha lo·ng (1+1). 

4.2.6   Axit sunfuric (H2SO4), pha lo·ng (1+20).  

4.2.7   Axit sunfuric (H2SO4), pha lo·ng (1+250). 

4.2.8   Axit phosphoric (H3PO4) ®Ëm ®Æc, d = 1,71 ÷ 1,75. 

4.2.9   Axit axetic (CH3COOH) ®Ëm ®Æc, d = 1,05 ÷ 1,06. 

4.2.10   Amoni hydroxit (NH4OH) ®Ëm ®Æc, d = 0,88. 

4.2.11   Amoni hydroxit (NH4OH), pha lo·ng (1+1). 

4.2.12   Metanol (CH3OH), d= 0,792 hoÆc etanol (C2H5OH) d= 0,789. 

4.2.13   Amoni molipdat ((NH4)6Mo7O24.24H2O), dung dÞch 5%: Hoµ tan 25 g amoni molipdat vµo 200 

ml n−íc, ®un nãng cho tan (nÕu dung dÞch ®ôc th× ph¶i läc), thªm n−íc thµnh 500 ml. Thêi h¹n sö dông 

kh«ng qu¸ 28 ngµy kÓ tõ ngµy pha chÕ.   

4.2.14   Dung dÞch khö: Hoµ tan 15 g axit tatric (H2C4H4O6) vµ 1 g ascobic (C6H8O6) trong 100 ml n−íc. 

B¶o qu¶n trong b×nh thuû tinh mµu. Dung dÞch chØ sö dông trong 2 ngµy ®Õn 3 ngµy. 

4.2.15   ThiÕc clorua (SnCl2): Hoµ tan 1 g thiÕc h¹t kim lo¹i vµo 50 ml axit clohydric ®Ëm ®Æc, ®un s«i 

nhÑ ®Õn tan hÕt. Dung dÞch sö dông ®−îc trong 2 ngµy ®Õn 3 ngµy. 

4.2.16    Thuû ng©n (II) clorua (HgCl2), dung dÞch 5 %. 

4.2.17    Urotropin (hecxametylen tetramin)(C6H12N4), dung dÞch 30 %. 

4.2.18    Urotropin (hecxametylen tetramin)(C6H12N4), dung dÞch 10%. 

4.2.19    Natri florua (NaF), dung dÞch 3 %. 

4.2.20    Kali hydroxit (KOH), dung dÞch 25 %. 

4.2.21    Natri hydroxit (NaOH), dung dÞch 30 %. 

4.2.22    Natri hydroxit (NaOH), dung dÞch 10 %. 

4.2.23    Kali xyanua (KCN), dung dÞch 5 %. 

4.2.24    Axit sunfosalixylic, dung dÞch 10 %. 

4.2.25    Diantipyril metan, dung dÞch 2 % : 
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Hoµ tan 20 g thuèc thö vµo 300 ml n−íc ®· cã s½n 25 ml axit sunfuric ®Ëm ®Æc, thªm tiÕp 2 g ®Õn 3 g 

ascobic (C6H8O6), pha lo·ng thµnh 1 000 ml. B¶o qu¶n trong chai thuû tinh mµu. 

4.2.26   Dung dÞch ®Öm pH = 5,5: Hoµ tan 100 ml axit axetic (4.2.9) vµo 500 ml n−íc, khuÊy cho tan. 

Thªm vµo 100 ml amoni hydroxit (NH4OH) ®Ëm ®Æc (4.2.10), thªm n−íc thµnh 1 000 ml. 

4.2.27   Hçn hîp axit (H2SO4 +H3PO4): Hoµ tan tõ tõ 150 ml axit sunfuric ®Ëm ®Æc (4.2.4) vµo 700 ml 

n−íc, ®Ó nguéi råi thªm vµo 150 ml axit phosphoric (4.2.8), khuÊy ®Òu. 

4.2.28   Dung dÞch chØ thÞ bari diphenylamin sunfonat 0,1%: Hoµ t¹n 0,1 g thuèc thö bari diphenylamin 

sunfonat  trong 100 ml n−íc. 

4.2.29   Dung dÞch chØ thÞ phenolphtalein 0,1 % : Hoµ tan 0,1 g chØ thÞ trong 100 ml etanol. 

4.2.30  Dung dÞch chØ thÞ xylenol da cam 0,1 %: Hoµ tan 0,1 g thuèc thö xylenol da cam trong 100 ml 

n−íc. 

4.2.31   Dung dÞch EDTA 0,01 %: Hoµ tan 10 g muèi dinatri etylen diamin tetra axetic axit dihydrat 

(Na2H14C10O8N2.2H2O) trong 200 ml ®Õn 300 ml n−íc, ®un nhÑ vµ khuÊy ®Õn tan trong. §Ó nguéi vµ 

thªm n−íc thµnh 1 000 ml.  

4.2.32   Dung dÞch EDTA tiªu chuÈn 0,01M: Pha tõ èng fixanal. 

4.2.33   Dung dÞch tiªu chuÈn kÏm axetat Zn(CH3COO)2 0,015M:  

Hoµ tan kho¶ng 3,4g ®Õn 3,5 g Zn(CH3COO)2.2H2O vµo 200 ml n−íc, thªm vµo 2 ml axit axetic ®Ëm 

®Æc, ®un ®Õn tan trong, ®Ó nguéi, chuyÓn vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch 1 000 ml, thªm n−íc ®Õn v¹ch, 

l¾c ®Òu. 

*   X¸c ®Þnh hÖ sè nång ®é (K) cña dung dÞch kÏm axetat 0,015M:  

LÊy 20 ml dung dÞch EDTA 0,01M (4.2.32) vµo cèc dung tÝch 100 ml, thªm n−íc ®Õn thÓ tÝch kho¶ng   

50 ml råi thªm vµo 10 ml dung dÞch ®Öm pH= 5,5 (4.2.26) vµ 1 ®Õn 2 giät chØ thÞ xylenol da cam 

(4.2.30). §un nãng dung dÞch ®Õn kho¶ng 60 0C – 70 0C. Dïng dung dÞch kÏm axetat pha ®−îc chuÈn 

®é dung dÞch trong cèc ®Õn khi dung dÞch chuyÓn tõ mµu vµng sang mµu hång. Ghi thÓ tÝch dung dÞch 

kÏm axetat tiªu thô (VZn). 

HÖ sè K ®−îc tÝnh theo c«ng thøc: 

K = 
ZN

EDTA

V

 V1,5×
      

trong ®ã  

 VEDTA    lµ thÓ tÝch dung dÞch EDTA 0,01M lÊy ®Ó chuÈn ®é, tÝnh b»ng mililit; 

 VZn       lµ thÓ tÝch dung dÞch kÏm axetat tiªu thô, tÝnh b»ng mililit. 

4.2.34    Dung dÞch tiªu chuÈn K2Cr2O7 0,05N: pha tõ èng fixanal. 

4.2.35    Dung dÞch tiªu chuÈn gèc - silic dioxit (SiO2= 0,400 mg/ml):  
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Nung ch¶y 0,2 g silic dioxit (®· ®−îc nung ë 1 000 0C ± 50 0C ®Õn khèi l−îng kh«ng ®æi) trong chÐn 

b¹ch kim víi 3 ®Õn 4 g hçn hîp nung ch¶y 1 trong lß ë nhiÖt ®é 950 0C ± 50 0C trong thêi gian 30 min 

®Õn 40 min. §Ó nguéi, chuyÓn khèi nung ch¶y vµo cèc ®· cã s½n  200 ml n−íc vµ 10 g natri hydroxit , 

®un tíi tan trong. §Ó nguéi, chuyÓn toµn bé dung dÞch vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch 500 ml, thªm n−íc 

tíi v¹ch møc, l¾c ®Òu. B¶o qu¶n dung dÞch trong b×nh nhùa kÝn. 

Dung dÞch tiªu chuÈn lµm viÖc (SiO2= 0,020 mg/ml): LÊy 25 ml dung dÞch tiªu chuÈn gèc vµo b×nh ®Þnh 

møc dung tÝch 500 ml, thªm n−íc tíi v¹ch møc, l¾c ®Òu. Dung dÞch chØ sö dông trong ngµy. 

*   X©y dùng ®å thÞ chuÈn: 

LÊy 11 b×nh ®Þnh møc dung tÝch 100 ml, cho vµo mçi b×nh lÇn l−ît 0 ml; 1,0 ml; 2,0 ml; 4,0 ml; 6,0 ml; 

8,0 ml; 10,0 ml; 12,0 ml; 16,0 ml; 20,0 ml; 25,0 ml dung dÞch silic dioxit lµm viÖc (SiO2 = 0,020 mg/ml). 

Dïng èng ®ong thªm vµo c¸c b×nh kho¶ng 40 ml dung dÞch axit sunfuric (1+250) (4.2.7). Sau ®ã thªm 

vµo 10 ml dung dÞch amoni molipdat 5 % (4.2.13), l¾c ®Òu (thêi ®iÓm 0). Sau 20 min thªm 5ml dung 

dÞch khö (4.2.14) vµ dïng dung dÞch axit sunfuric (1+ 250) (4.2.7) ®Þnh møc thµnh 100 ml, l¾c ®Òu. Sau 

30 min, tiÕn hµnh ®o mËt ®é quang cña c¸c dung dÞch mÉu ë b−íc sãng λ= 800 nm – 820 nm, dung 

dÞch so s¸nh lµ mÉu tr¾ng. 

Tõ hµm l−îng SiO2 trong tõng b×nh vµ gi¸ trÞ ®é hÊp thô quang t−¬ng øng, x©y dùng ®å thÞ chuÈn. 

4.2.36   Dung dÞch tiªu chuÈn gèc s¾t (III) oxit (Fe2O3 = 0,250 mg/ml): 

Hoµ tan 0,25 g s¾t (III) oxit sÊy kh« ë nhiÖt ®é 105 0C ± 5 0C vµo cèc ®· cã s½n 50 ml axit clohydric 

(1+1), ®un nhÑ ®Õn tan trong. §Ó nguéi vµ chuyÓn toµn bé dung dÞch vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch          

1 000 ml, thªm n−íc tíi v¹ch møc, l¾c ®Òu. 

Dung dÞch tiªu chuÈn lµm viÖc (Fe2O3 = 0,050 mg/ml): LÊy 50 ml dung dÞch tiªu chuÈn gèc vµo b×nh 

®Þnh møc dung tÝch 250 ml, thªm n−íc tíi v¹ch møc, l¾c ®Òu. 

*   X©y dùng ®å thÞ chuÈn:  

LÊy 11 b×nh ®Þnh møc dung tÝch 100 ml, cho vµo mçi b×nh lÇn l−ît 0,0 ml; 1,0 ml; 2,0 ml; 4,0 ml; 6,0 ml; 

8,0 ml; 10,0 ml; 12,0 ml; 16,0 ml; 20,0 ml; 25,0 ml dung dÞch s¾t (III) oxit lµm viÖc                                 

(Fe2O3 = 0,050 mg/ml). Thªm n−íc ®Õn thÓ tÝch kho¶ng 50 ml, thªm tiÕp 10 ml dung dÞch axit 

sunfosalixylic 10 % , sau ®ã thªm tõng giät amoniac (1+1) cho ®Õn khi dung dÞch chuyÓn sang mµu 

vµng, cho d− thªm kho¶ng 1ml n÷a. Thªm n−íc ®Õn v¹ch ®Þnh møc, l¾c ®Òu.  

Sau kho¶ng 15 min ®Õn 20 min tiÕn hµnh ®o ®é hÊp thô quang cña dung dÞch ë b−íc sãng                          

λ = 420 nm – 430 nm. Dung dÞch so s¸nh lµ mÉu tr¾ng.  

X©y dùng ®å thÞ chuÈn tõ l−îng s¾t (III) oxit cã trong mçi b×nh vµ gi¸ trÞ ®é hÊp thô quang t−¬ng øng. 

4.2.37   Dung dÞch tiªu chuÈn gèc - titan dioxit (TiO2= 0,100mg/ml):  
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C©n 0,3005 g dikali hexafluorotitan (K2TiF6) ®· sÊy kh« ë nhiÖt ®é 105 0C ± 5 0C vµo chÐn b¹ch kim, 

thªm tõ 10 ml ®Õn 15 ml dung dÞch axit sunfuric (1+1) (4.2.6) lµm bay h¬i trªn bÕp ®Õn kh«, thªm tiÕp  

5 ml axit sunfuric (1+1) (4.2.6) n÷a, tiÕp tôc lµm bay h¬i ®Õn kh« vµ ngõng bèc khãi tr¾ng. ChuyÓn c¸c 

chÊt trong chÐn b¹ch kim vµo cèc thuû tinh b»ng dung dÞch axit sunfuric (1+20), thªm vµo cèc 5 ml axit 

sunfuric (1+1) n÷a vµ ®un tíi s«i. ChuyÓn dung dÞch vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch 1 000 ml, dïng axit 

sunfuric (1+20) ®Þnh møc, l¾c ®Òu. 

Dung dÞch tiªu chuÈn lµm viÖc (TiO2 = 0,040 mg/ml): LÊy 100 ml dung dÞch tiªu chuÈn gèc vµo b×nh 

®Þnh møc dung tÝch 250 ml, thªm axit sunfuric (1+20) tíi v¹ch møc, l¾c ®Òu. 

4.2.38   Dung dÞch tiªu chuÈn gèc – Natri oxit (Na2O = 0,200 mg/ml):  

Hoµ tan 0,3772 g natri clorua (NaCl) ®· sÊy kh« ë nhiÖt ®é 110 0C ± 10 0C vµo n−íc, chuyÓn vµo b×nh 

®Þnh møc dung tÝch 1 000 ml, thªm n−íc tíi v¹ch møc, l¾c ®Òu. B¶o qu¶n trong b×nh polyetylen. 

Dung dÞch tiªu chuÈn lµm viÖc (Na2O = 0,010 mg/ml): LÊy 25 ml dung dÞch tiªu chuÈn gèc vµo b×nh 

®Þnh møc dung tÝch 500 ml, thªm n−íc tíi v¹ch møc, l¾c ®Òu. 

4.2.39   Dung dÞch tiªu chuÈn gèc – Kali oxit (K2O = 0,200 mg/ml):  

Hoµ tan 0,3166 g kali clorua (KCl) ®· sÊy kh« ë nhiÖt ®é 105 0C ± 5 0C vµo n−íc, chuyÓn vµo b×nh ®Þnh 

møc dung tÝch 1 000 ml, thªm n−íc tíi v¹ch møc, l¾c ®Òu. B¶o qu¶n trong b×nh polyetylen. 

Dung dÞch tiªu chuÈn lµm viÖc (K2O = 0,010 mg/ml): LÊy 25 ml dung dÞch tiªu chuÈn gèc vµo b×nh ®Þnh 

møc dung tÝch 500 ml, thªm n−íc tíi v¹ch møc, l¾c ®Òu. 

4.2.40   Dung dÞch tiªu chuÈn gèc – Magiª oxit (MgO = 1 000 µg/ml):  

Hoµ tan 1,000 0g magiª oxit (MgO) (®· ®−îc nung ë nhiÖt ®é 1 000 0C ± 50 0C ®Õn khèi l−îng kh«ng 

®æi) vµo cèc ®· cã s½n 40 ml axit clohydric (1+1), ®un nhÑ ®Õn tan trong. §Ó nguéi vµ chuyÓn toµn bé 

dung dÞch vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch 1 000 ml, thªm n−íc tíi v¹ch møc, l¾c ®Òu. 

Dung dÞch tiªu chuÈn lµm viÖc (MgO = 10 µg/ml): LÊy 5 ml dung dÞch tiªu chuÈn gèc vµo b×nh ®Þnh møc 

dung tÝch 500 ml, thªm n−íc tíi v¹ch møc, l¾c ®Òu. 

*   X©y dùng ®å thÞ chuÈn: 

LÊy 11 b×nh ®Þnh møc dung tÝch 100 ml, lÇn l−ît thªm c¸c thÓ tÝch dung dÞch tiªu chuÈn magiª oxit lµm 

viÖc (MgO= 10 µg/ml)(4.2.41) theo thø tù: 0,0 ml; 1,0 ml; 2,0 ml; 3,0 ml; 4,0 ml; 6,0 ml; 8,0 ml; 10,0 ml; 

12,0 ml; 14,0 ml; 16,0 ml. L−îng magiª oxit trong c¸c b×nh nµy lÇn l−ît lµ 0 µg; 10 µg; 20 µg; 30 µg;   

40 µg; 60 µg; 80 µg; 100 µg; 120 µg; 140 µg vµ 160 µg, thªm n−íc ®Õn v¹ch møc, l¾c ®Òu. 

Thùc hiÖn thao t¸c ®o magiª trªn m¸y quang phæ hÊp thô nguyªn tö nh− ®· thùc hiÖn ë phÇn trªn, 

dïng dung dÞch trong b×nh kh«ng chøa magiª lµm dung dÞch so s¸nh. Ghi gi¸ trÞ ®o cña tõng b×nh. Tõ 

l−îng magiª oxit trong mçi b×nh vµ gi¸ trÞ ®o ®−îc trªn m¸y t−¬ng øng, x©y dùng ®å thÞ chuÈn.  
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5   ThiÕt bÞ, dông cô 

5.1   C©n ph©n tÝch cã ®é chÝnh x¸c 0,0001 g. 

5.2   Tñ sÊy ®¹t nhiÖt ®é 300 0C ± 5 0C cã bé phËn ®iÒu chØnh nhiÖt ®é. 

5.3   Lß nung ®¹t nhiÖt ®é 1 000 0C ± 50 0C cã bé phËn ®iÒu chØnh nhiÖt ®é. 

5.4   ChÐn b¹ch kim dung tÝch 30 ml hoÆc 50 ml. 

5.5   B×nh hót Èm dïng cho ph©n tÝch 

5.6   GiÊy läc ®Þnh l−îng kh«ng tro c¸c lo¹i : 

− lo¹i ch¶y nhanh (®−êng kÝnh lç trung b×nh kho¶ng 20 µm). 

− lo¹i ch¶y trung b×nh (®−êng kÝnh lç trung b×nh kho¶ng 7 µm). 

− lo¹i ch¶y chËm (®−êng kÝnh lç trung b×nh kho¶ng 2 µm). 

5.7   GiÊy pH 

5.8   Chµy, cèi b»ng m· n·o. 

5.9   M¸y cÊt n−íc. 

5.10  Tñ hót h¬i ®éc. 

5.11   BÕp ®iÖn, bÕp c¸ch c¸t, kiÓm so¸t ®−îc ë 400 0C. 

5.12   B×nh ®Þnh møc, dung tÝch 25 ml, 100 ml, 200 ml, 250 ml, 500 ml, 1 000 ml. 

5.13   Pipet, dung tÝch 1 ml, 2 ml, 5 ml, 10 ml, 25 ml, 50 ml. 

5.14   Buret 10 ml vµ 25 ml, cã v¹ch chia chÝnh x¸c ®Õn 0,05 ml hoÆc 0,1 ml.  

5.15   èng ®ong, dung tÝch 10 ml, 20 ml, 25 ml, 50 ml, 500 ml. 

5.16   Cèc, b×nh tam gi¸c c¸c lo¹i b»ng thuû tinh 

5.17   M¸y so mµu quang ®iÖn hoÆc phæ quang kÕ UV – VIS, cã kh¶ n¨ng ®o mËt ®é quang (®é hÊp 

thô quang) ë b−íc sãng tõ 380 nm ®Õn 850 nm. 

5.18   M¸y quang phæ hÊp thô nguyªn tö cã trang bÞ thÝch hîp ®Ó x¸c ®Þnh kali, natri vµ magiª. 

6  LÊy mÉu vµ chuÈn bÞ mÉu  

6.1  LÊy mÉu 

MÉu thö dïng cho ph©n tÝch ho¸ häc ®−îc lÊy theo c¸c quy ®Þnh vÒ lÊy vµ chuÈn bÞ mÉu theo        

TCVN 4787 : 2001.  
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6.2   ChuÈn bÞ mÉu thö 

MÉu thö ®−a tíi phßng thÝ nghiÖm ®−îc ®æ trªn tê giÊy l¸ng, tr¶i thµnh líp máng. Dïng ph−¬ng ph¸p 

chia t− lÊy kho¶ng 25 g, nghiÒn nhá trªn cèi m· n·o thµnh bét mÞn (cì h¹t 0,063 mm) ®Ó lµm mÉu 

ph©n tÝch ho¸ häc, phÇn cßn l¹i b¶o qu¶n trong lä thuû tinh ®Ëy kÝn  lµm mÉu l−u. 

ViÖc chuÈn bÞ mÉu ph¶i ®−îc tiÕn hµnh cµng nhanh cµng tèt ®Ó mÉu tiÕp xóc víi kh«ng khÝ xung quanh 

trong thêi gian nhá nhÊt. 

SÊy mÉu ph©n tÝch ë nhiÖt ®é 105 0C ± 5 0C ®Õn khèi l−îng kh«ng ®æi.  

7    Ph−¬ng ph¸p thö 

7.1  X¸c ®Þnh hµm l−îng mÊt khi nung 

Thùc hiÖn theo ñiều 7.1 cña TCVN 141 : 2008. 

7.2  Ph©n gi¶i mÉu 

C¸c phÐp ph©n tÝch ®−îc thùc hiÖn sau khi mÉu xi m¨ng ®· ®−îc ph©n huû hoµn toµn.  

7.2.1  Víi mÉu cã hµm l−îng Al2O3 kh«ng nhá h¬n 68,0 % vµ hµm l−îng SiO2 kh«ng lín h¬n     

2,0 % 

C©n 0,2 g mÉu chÝnh x¸c ®Õn 0,0001 g cho vµo chÐn b¹ch kim, ®· cã s½n 3 g ®Õn 4 g hçn hîp nung 

ch¶y 1 (4.1.5). Phñ lªn trªn thªm mét líp hçn hîp nung ch¶y n÷a (kho¶ng 2 g) råi nung ph©n huû mÉu 

ë nhiÖt ®é 1 000 0C ± 50 0C. Sau kho¶ng 30 ®Õn 40 min lÊy chÐn ra, l¾c nhÑ khèi ch¶y trong chÐn 

chõng 1 min råi cho l¹i chÐn vµo lß vµ nung tiÕp 15 min n÷a. LÊy chÐn khái lß khi hçn hîp cßn ch¶y 

láng, nghiªng thµnh chÐn vµ xoay trßn nhÑ chÐn ®Ó hçn hîp ch¶y b¸m thµnh mét líp máng trªn thµnh 

chÐn, ®Ó nguéi. Cho chÐn vµo cèc thuû tinh dung tÝch 250 ml ®· cã s½n 100 ml axit sunfuric (1+20) 

(4.2.6), nghiªng chÐn b¹ch kim ®Ó ng©m mÉu trong axit 15 min. §un nhÑ dung dÞch trong cèc ®Ó lµm 

tan mÉu, sau khi mÉu tan hÕt, dïng HCl (1+1) (4.2.2) röa s¹ch chÐn b¹ch kim. Lµm nguéi dung dÞch vµ 

chuyÓn vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch 250 ml, thªm n−íc ®Õn v¹ch, l¾c ®Òu (Dung dÞch A). 

Dung dÞch nµy dïng ®Ó x¸c ®Þnh c¸c thÇnh phÇn silic dioxit, s¾t (III) oxit, nh«m oxit, canxi oxit, magiª 

oxit vµ titan dioxit cã trong mÉu cã hµm l−îng Al2O3 kh«ng nhá h¬n 68,0 % vµ hµm l−îng SiO2 kh«ng 

lín h¬n 1,0 %.  (S¬ ®å 1) 

7.2.2   Víi mÉu cã hµm l−îng Al2O3
  tõ 32,0 % ®Õn 68,0 % 

C©n 0,5 g mÉu chÝnh x¸c ®Õn 0,0001 g cho vµo chÐn b¹ch kim, ®· cã s½n tõ 3 g ®Õn 4 g hçn hîp nung 

ch¶y 2 (4.1.6). Phñ lªn trªn thªm mét líp hçn hîp nung ch¶y n÷a (kho¶ng 2 g) råi nung ph©n huû mÉu 

ë nhiÖt ®é 1 000 0C ± 50 0C. Sau kho¶ng 30 ®Õn 40 min lÊy chÐn ra, l¾c nhÑ khèi ch¶y trong chÐn 

chõng 1 min råi cho l¹i chÐn vµo lß vµ nung tiÕp 15 min n÷a. LÊy chÐn ra ®Ó nguéi, dïng dung dÞch axit 

HCl (1+1) (4.2.2) ®Ó chuyÓn toµn bé khèi nung ch¶y vµo b¸t sø vµ röa s¹ch chÐn b¹ch kim. Hoµ tan 

khèi ch¶y b»ng 20 ml axit clohydric ®Ëm ®Æc (4.2.1). Sau khi hoµ tan khèi ch¶y b»ng axit clohydric, 
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thµnh phÇn silic dioxit vµ t¹p chÊt sÏ ®−îc xö lý b»ng axit flohydric vµ axit sunfuric ®Ó chuyÓn silic vÒ 

d¹ng dÔ bay h¬i. Nung phÇn cÆn cßn l¹i víi kali pyrosunfat, hoµ tan thµnh dung dÞch trong suèt vµ gép 

víi n−íc läc t¸ch silic, ®Þnh møc thµnh 500 ml. Sö dông phÇn n−íc läc nµy ®Ó ®Þnh l−îng phÇn silic 

dioxit hoµ tan, s¾t (III) oxit, titan dioxit, nh«m oxit, canxi oxit vµ magiª oxit. (S¬ ®å 2).   

7.3  X¸c ®Þnh hµm l−îng silic dioxit 

7.3.1  X¸c ®Þnh hµm l−îng silic dioxit b»ng ph−¬ng ph¸p so mµu 

Ph−¬ng ph¸p nµy ¸p dông cho mÉu cã hµm l−îng SiO2 kh«ng lín h¬n 2 %. 

7.3.1.1  Nguyªn t¾c 

Trong m«i tr−êng axit sunfuric (pH = 1,0 – 1,5), Si4+ t¸c dông víi amoni molipdat t¹o thµnh phøc mµu 

vµng (hîp chÊt cña Mo6+). Dïng axit ascobic khö phøc nµy vÒ d¹ng mµu xanh (hîp chÊt cña Mo5+). §o 

®é hÊp thô quang cña dung dÞch phøc mµu xanh ë b−íc sãng λ = 800 nm – 820 nm hay dïng kÝnh läc 

mµu ®á. 

7.3.1.2  C¸ch tiÕn hµnh  

LÊy 20 ml dung dÞch A (7.2.1) vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch 100 ml, dïng èng ®ong kho¶ng 40ml dung 

dÞch axit sunfuric (1+ 250) (4.2.7). Sau ®ã thªm vµo 10 ml dung dÞch amoni molipdat 5 % (4.2.13), l¾c 

®Òu (thêi ®iÓm 0). Sau 20 min thªm tiÕp 5 ml dung dÞch khö (4.2.14) vµ dïng dung dÞch axit sunfuric 

(1+ 250) (4.2.7) ®Þnh møc thµnh 100 ml, l¾c ®Òu. Sau 30 min, tiÕn hµnh ®o mËt ®é quang cña dung dÞch 

mÉu ë b−íc sãng λ= 800 nm – 820 nm, dung dÞch so s¸nh lµ mÉu tr¾ng. Ghi gi¸ trÞ mËt ®é quang ®o 

®−îc. Tõ ®å thÞ chuÈn (4.2.35), t×m sè gam SiO2 t−¬ng øng. 

7.3.1.3  TÝnh kÕt qu¶ 

Hµm l−îng silic dioxit (SiO2), tÝnh b»ng phÇn tr¨m, theo c«ng thøc: 

                                                          SiO2 = 
xm

100  m×
          

trong ®ã 

  m    lµ khèi l−îng SiO2 t×m ®−îc trªn ®å thÞ chuÈn, tÝnh b»ng gam; 

  mx   lµ khèi l−îng mÉu cã trong dung dÞch lÊy ®em x¸c ®Þnh silic dioxit, tÝnh b»ng gam. 

Chªnh lÖch cho phÐp gi÷a hai kÕt qu¶ x¸c ®Þnh song song kh«ng lín h¬n 0,04 %. 

7.3.2  X¸c ®Þnh hµm l−îng silic dioxit tæng sè 

Ph−¬ng ph¸p nµy ¸p dông cho mÉu cã hµm l−îng SiO2 lín h¬n 2,0 %. 

7.3.2.1  Nguyªn t¾c 
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− T¸ch lo¹i ion Bo b»ng metanol (hoÆc etanol) ë d¹ng metyl borac (hoÆc etyl borac) vµ c« c¹n dung 

dÞch mÉu thö ®Ó t¸ch lo¹i silic ë d¹ng kh«ng tan trong axit v« c¬; nung kÕt tña ë nhiÖt ®é                       

1 000 0C ± 50 0C råi xö lý b»ng dung dÞch axit flohydric ®Ó lo¹i silic ë d¹ng chÊt dÔ bay h¬i                  

(silic tetraflorua), x¸c ®Þnh ®−îc “l−îng silic dioxit chñ yÕu” cã trong mÉu. 

− L−îng silic dioxit cßn l¹i trong dung dÞch ®−îc x¸c ®Þnh theo ph−¬ng ph¸p so mµu.  

− L−îng silic dioxit cã trong mÉu lµ tæng sè l−îng silic dioxit x¸c ®Þnh theo c¶ hai c¸ch. 

7.3.2.2   C¸ch tiÕn hµnh 

7.3.2.2.1   X¸c ®Þnh “l−îng silic dioxit chñ yÕu” cã trong mÉu b»ng ph−¬ng ph¸p khèi l−îng 

Thªm kho¶ng 20 ml metanol (4.2.12) vµo b¸t sø cã chøa dung dÞch mÉu ®· ph©n huû (7.2.2), khuÊy 

®Òu vµ c« lªn bÕp c¸ch thuû hoÆc c¸ch c¸t. Khi mÉu h¬i sÒn sÖt, thªm vµo b¸t 5ml axit clohydric ®Ëm 

®Æc vµ 20 ml metanol n÷a, khuÊy ®Òu vµ c« ®Õn kh«. 

Khi c¸c chÊt trong b¸t sø gÇn kh« kiÖt, dïng ®òa thuû tinh d»m n¸t c¸c h¹t muèi míi t¹o thµnh. Sau khi 

mÉu kh«, tiÕp tôc c« mÉu thªm kho¶ng 1 h ®Õn 1,5 h ®Õn kh« kiÖt. 

Lµm nguéi b¸t sø, thªm vµo 15 ml axit clohydric ®Ëm ®Æc, ®Ó 10 min cho ngÊm. Thªm tiÕp kho¶ng      

80 ml n−íc, ®un s«i vµ khuÊy cho tan muèi. 

Läc dung dÞch qua giÊy läc ch¶y trung b×nh, phÇn n−íc läc thu vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch 500 ml. 

Dïng n−íc cÊt nãng röa s¹ch b¸t sø vµ giÊy läc ®Õn hÕt axit (thö b»ng giÊy pH). Cho giÊy läc cã chøa 

kÕt tña vµo chÐn b¹ch kim råi ®èt ch¸y giÊy läc trªn bÕp ®iÖn. Nung chÐn vµ kÕt tña ë nhiÖt ®é             

1 000 0C ± 50 0C trong kho¶ng 1 h ®Õn 1,5 h. Lµm nguéi chÐn b¹ch kim trong b×nh hót Èm ®Õn nhiÖt ®é 

phßng vµ c©n. LÆp l¹i qu¸ tr×nh nung ë nhiÖt ®é trªn kho¶ng 15 min, lµm nguéi vµ c©n ®Õn khi thu ®−îc 

khèi l−îng kh«ng ®æi (m1).   

TÈm −ít kÕt tña trong chÐn b»ng vµi giät n−íc, thªm vµo chÐn 3 giät ®Õn 4 giät axit sunfuric (1+1) 

(4.2.5) vµ 10 ml axit flohydric ®Ëm ®Æc (4.2.3), lµm bay h¬i chÊt chøa trong chÐn trªn bÕp ®iÖn ®Õn kh«. 

Thªm tiÕp vµo chÐn 3 ml ®Õn 4 ml axit flohydric n÷a, tiÕp tôc lµm bay h¬i trªn bÕp ®iÖn ®Õn khi kh«ng 

cßn khãi tr¾ng. Nung l¹i chÐn b¹ch kim vµ cÆn ë nhiÖt ®é 1 000 0C ± 50 0C trong kho¶ng 30 min ®Õn 

khèi l−îng kh«ng ®æi. LÊy chÐn ra ®Ó nguéi trong b×nh hót Èm ®Õn nhiÖt ®é phßng vµ c©n (m2). 

Nung cÆn cßn l¹i trong chÐn b¹ch kim víi kho¶ng 2 g ®Õn 3 g kali pyrosunfat (4.1.4) ë nhiÖt ®é         

750 0C ± 50 0C ®Õn tan trong. Lµm nguéi chÐn b¹ch kim vµ hoµ tan khèi ch¶y trong cèc thuû tinh ®· cã 

50 ml n−íc vµ 10 ml axit clohydric ®Ëm ®Æc, ®un tíi tan trong råi lµm nguéi vµ gép dung dÞch nµy víi 

phÇn n−íc läc cã trong b×nh ®Þnh møc dung tÝch 500 ml ë trªn, thªm n−íc ®Õn v¹ch møc, l¾c ®Òu, thu 

®−îc dung dÞch B. Dung dÞch nµy dïng ®Ó x¸c ®Þnh c¸c thÇnh phÇn silic dioxit hoµ tan, s¾t (III) oxit, 

nh«m oxit, canxi oxit, magiª oxit vµ titan dioxit cã trong mÉu xi m¨ng alumin cã hµm l−îng Al2O3 trong 

kho¶ng 32,0 % ®Õn 68,0 %. 
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7.3.2.2.2   X¸c ®Þnh l−îng silic dioxit cßn l¹i trong dung dÞch b»ng ph−¬ng ph¸p so mµu 

LÊy 20 ml dung dÞch B (7.3.2.2.1) vµ tiÕn hµnh x¸c ®Þnh l−îng silic dioxit hoµ tan trong dung dÞch b»ng 

ph−¬ng ph¸p so mµu nh− ë ®iÒu 7.3.1.1.  

7.3.2.3    TÝnh kÕt qu¶  

7.3.2.3.1  Hµm l−îng silic dioxit (SiO2) chñ yÕu cã trong mÉu, tÝnh b»ng phÇn tr¨m, theo c«ng thøc: 

        SiO2 = 100
m

m  - m 21 ×            

trong ®ã 

 m1   lµ khèi l−îng chÐn vµ kÕt tña tr−íc khi xö lý b»ng axit flohydric (HF), tÝnh b»ng gam; 

 m2    lµ khèi l−îng chÐn vµ kÕt tña sau khi xö lý b»ng axit flohydric (HF), tÝnh b»ng gam; 

 m    lµ khèi l−îng mÉu cã trong dung dÞch lÊy ®Ó ph©n tÝch, tÝnh b»ng gam. 

7.3.2.3.2   Hµm l−îng silic dioxit (SiO2) hoµ tan (cßn l¹i) cã trong dung dÞch tÝnh theo c«ng thøc ®iÒu 

7.3.1.3   cña tiªu chuÈn nµy. 

7.3.2.3.3 Hµm l−îng silic dioxit tæng sè b»ng tæng c¸c hµm l−îng tÝnh to¸n ®−îc trong c¸c ®iÒu 

7.3.2.3.1 vµ 7.3.2.3.2 cña tiªu chuÈn nµy. 

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

7.4   X¸c ®Þnh hµm l−îng s¾t (III) oxit 

7.4.1  X¸c ®Þnh hµm l−îng s¾t (III) oxit b»ng ph−¬ng ph¸p so mµu 

Ph−¬ng ph¸p nµy ¸p dông cho mÉu cã hµm l−îng Fe2O3 kh«ng lín h¬n 2,5 %.  

7.4.1.1  Nguyªn t¾c 

Trong m«i tr−êng amoniac, ion Fe3+ t¹o víi thuèc thö axit sunfosalixylic phøc chÊt mµu vµng, cã cùc 

®¹i hÊp thô t¹i b−íc sãng λ= 420 nm – 430 nm, c−êng ®é mµu cña phøc tû lÖ víi nång ®é Fe3+ cã trong 

dung dÞch. 

7.4.1.2   C¸ch tiÕn hµnh  

Tuú thuéc vµo l−îng Fe3+ cã trong dung dÞch, lÊy mét thÓ tÝch x¸c ®Þnh (25 ml; 20 ml hoÆc 10 ml) cña 

dung  dÞch A (7.2.2.1) hoÆc dung dÞch B (7.3.2.2) vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch  100 ml, thªm n−íc ®Õn 

thÓ tÝch kho¶ng 50 ml, thªm tiÕp 10 ml axit sunfosalixylic 10 % (4.2.24), sau ®ã thªm tõng giät amoniac 

(1+1) (4.2.11) cho ®Õn khi dung dÞch chuyÓn sang mµu vµng, cho d− thªm kho¶ng 1 ml n÷a. Thªm 

n−íc ®Õn v¹ch ®Þnh møc, l¾c ®Òu.  
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Sau kho¶ng 15 min ®Õn 20 min tiÕn hµnh ®o mËt ®é quang cña dung dÞch ë b−íc sãng                           

λ = 420 nm - 430 nm. Tõ gi¸ trÞ ®é hÊp thô quang ®o ®−îc, dùa vµo ®å thÞ chuÈn (4.2.38), t×m ®−îc 

l−îng s¾t (III) oxit cã trong b×nh.   

7.4.1.3   TÝnh kÕt qu¶ 

 Hµm l−îng s¾t (III) oxit (Fe2O3), tÝnh b»ng phÇn tr¨m, theo c«ng thøc: 

Fe2O3 =  
m

100  mx ×
 

trong ®ã  

   mx lµ khèi l−îng Fe2O3 t×m ®−îc trªn ®−êng chuÈn, tÝnh b»ng gam; 

   m  lµ khèi l−îng mÉu lÊy ®Ó ph©n tÝch, tÝnh b»ng gam. 

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

7.4.2  X¸c ®Þnh hµm l−îng s¾t (III) oxit b»ng ph−¬ng ph¸p chuÈn ®é oxi ho¸ khö 

Ph−¬ng ph¸p nµy ¸p dông cho mÉu cã hµm l−îng Fe2O3 lín h¬n 2,5 %. 

7.4.2.1  Nguyªn t¾c 

Khö s¾t Fe+3 trong trong dung dÞch ®Õn s¾t Fe+2 b»ng Sn+2. Sau ®ã chuÈn ®é Fe+2 b»ng dung dÞch 

kalidicromat tiªu chuÈn víi chØ thÞ bari diphenylamin sunfonat, kÕt thóc chuÈn ®é khi dung dÞch chuyÓn 

sang mµu tÝm xanh. 

7.4.2.2   C¸ch tiÕn hµnh  

LÊy 200 ml dung dÞch B (7.3.2.2.1) vµo cèc thuû tinh dung tÝch 250 ml. C« c¹n dung dÞch trªn bÕp ®iÖn 

hay bÕp c¸ch c¸t ®Õn thÓ tÝch kho¶ng 25 ml ®Õn 30 ml. Nhá tõ tõ tõng giät SnCl2 (4.2.15) vµo dung dÞch 

®ang nãng cho ®Õn khi dung dÞch hÕt mµu vµng, cho d− thªm 1 giät n÷a. Pha lo·ng ngay dung dÞch 

b»ng n−íc ®Õn thÓ tÝch kho¶ng 100 ml,  thªm tiÕp 5 ml thñy ng©n (II) clorua 5 % (4.2.16), dung dÞch cã 

kÕt tña tr¾ng v©n lôa. (NÕu tr−êng hîp dung dÞch kh«ng cã kÕt tña tr¾ng v©n lôa, hoÆc kÕt tña vãn mµu 

x¸m th× ph¶i tiÕn hµnh l¹i). Thªm vµo 15 ml hçn hîp axit (H3PO4+H2SO4) (4.2.27) vµ 4 - 5 giät chØ thÞ 

bari diphenylamin sunfonat (4.2.28) 

ChuÈn ®é dung dÞch b»ng K2Cr2O7 0,05N ®Õn khi dung dÞch cã mµu tÝm xanh bÒn trong 30 s. Ghi thÓ 

tÝch dung dÞch K2Cr2O7
 tiªu thô (V) . 

7.4.2.3   TÝnh kÕt qu¶  

Hµm l−îng s¾t (III) oxit (Fe2O3), tÝnh b»ng phÇn tr¨m, theo c«ng thøc: 

      Fe2O3 = 100
m

 V x0,0039925
×                                 
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trong ®ã  

  0,0039925  lµ sè gam Fe2O3 øng víi 1 ml dung dÞch K2Cr2O7
  0,05N; 

   V  lµ thÓ tÝch dung dÞch K2Cr2O7
  0,05 N tiªu thô, tÝnh b»ng mililit; 

   m   lµ khèi l−îng mÉu lÊy ®Ó ph©n tÝch, tÝnh b»ng gam. 

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

7.5  X¸c ®Þnh hµm l−îng nh«m oxit 

7.5.1  Nguyªn t¾c  

T¸ch nh«m khái c¸c thµnh phÇn kh¸c råi cho Al3+ t¹o phøc víi EDTA d− ë pH = 5,5. ChuÈn ®é l−îng d− 

EDTA b»ng dung dÞch kÏm axetat víi chØ thÞ xylenol da cam (lÇn thø nhÊt). Cho natri  

florua (NaF) t¸c dông víi phøc chÊt cña nh«m ®Ó ®Èy ra mét l−îng EDTA t−¬ng øng víi nh«m. ChuÈn 

®é (lÇn thø hai) l−îng EDTA bÞ ®Èy ra b»ng dung dÞch kÏm axetat tiªu chuÈn, tõ ®ã tÝnh ra hµm l−îng 

nh«m oxit cã trong mÉu. 

7.5.2   C¸ch tiÕn hµnh  

7.5.2.1  Víi mÉu cã hµm l−îng Fe2O3 kh«ng lín h¬n 2,5 %.   

LÊy 20 ml dung dÞch A (7.2.1) hoÆc 25 ml dung dÞch B (7.3.2.2.1) vµo cèc thuû tinh dung tÝch 250 ml, 

thªm kho¶ng 1 g - 2 g amoni clorua (4.1.7), ®un nãng dung dÞch, trung hoµ b»ng amoni hydroxit (1+1) 

(4.2.11) ®Õn khi b¾t ®Çu xuÊt hiÖn kÕt tña hydroxit, hoµ tan kÕt tña trë l¹i b»ng 1 - 2 giät axit clohydric 

(1+1) (4.2.2). Thªm tõ tõ 30 ml dung dÞch urotropin 30 % (4.2.17) råi ®un nãng dung dÞch ®Õn gÇn s«i. 

Läc nãng dung dÞch chøa kÕt tña qua giÊy läc ch¶y nhanh, röa cèc vµ kÕt tña kho¶ng 5 - 7 lÇn b»ng 

dung dÞch urotropin 10% (4.2.18). Hoµ tan trë l¹i kÕt tña cã trªn phÔu läc b»ng axit clohydric (1+1) vµo 

cèc, röa b»ng n−íc nãng ®Õn hÕt ph¶n øng axit (thö b»ng giÊy pH).  

Thªm vµo phÇn n−íc läc thu ®−îc kho¶ng 20 ml dung dÞch EDTA 0,01 % (4.2.31), thªm tiÕp kho¶ng 1 

®Õn 2 giät chØ thÞ phenolphtalein 0,1% (4.2.29). Dïng dung dÞch natri hydroxit 10 % (4.2.22) vµ dung 

dÞch axit clohydric (1+1) ®iÒu chØnh dung dÞch tíi m«i tr−êng trung tÝnh (dung dÞch mÊt mµu hång), thªm 

tiÕp kho¶ng 15 ml dung dÞch ®Öm pH = 5,5 (4.2.26). 

§un nãng dung dÞch ®Õn kho¶ng 60 0C – 70 0C, thªm vµi giät chØ thÞ xylenol da cam (4.2.30) vµ dïng 

dung dÞch kÏm axetat tiªu chuÈn 0,015M (4.2.33) chuÈn ®é ®Õn khi dung dÞch chuyÓn tõ mµu vµng 

sang hång (lÇn thø nhÊt).  

Thªm tiÕp vµo cèc kho¶ng 15 ml dung dÞch NaF 3 % (4.2.19), ®un s«i dung dÞch kho¶ng 3 min, ®Ó 

nguéi tíi kho¶ng 60 0C – 70 0C råi chuÈn ®é l¹i (lÇn thø hai) b»ng dung dÞch kÏm axetat tiªu chuÈn 

0,015 M ®Õn khi dung dÞch chuyÓn tõ mµu vµng sang mµu hång. Ghi thÓ tÝch dung dÞch tiªu thô khi 

chuÈn ®é lÇn thø hai (VZn). 
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7.5.2.2  Víi mÉu cã hµm l−îng Fe2O3 lín h¬n 2,5 %  

LÊy 50 ml dung dÞch B (7.3.2.2.1) vµ tiÕn hµnh t¸ch lo¹i Me(OH)3 b»ng urotropin råi hoµ tan c¸c kÕt tña 

Me(OH)3 b»ng HCl (1+1) trë l¹i cèc nh− ®· nªu trong (7.5.2.1).   

Thªm vµo phÇn n−íc läc thu ®−îc kho¶ng 50 ml natri hydroxit 30 % (4.7.21), ®un s«i dung dÞch 5 min. 

Lµm nguéi vµ chuyÓn vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch 250 ml, thªm n−íc tíi v¹ch møc, l¾c ®Òu. Läc dung 

dÞch qua giÊy läc ch¶y nhanh kh«, phÔu kh«, vµo b×nh nãn kh«; dung dÞch läc nµy dïng ®Ó x¸c ®Þnh 

nh«m theo c¸ch tiÕn hµnh sau: 

LÊy 100 ml dung dÞch vµo cèc thuû tinh dung tÝch 250 ml, thªm kho¶ng 20 ml dung dÞch EDTA 0,01 % 

(4.2.31) råi ®iÒu chØnh m«i tr−êng vµ tiÕn hµnh chuÈn ®é x¸c ®Þnh hµm l−îng nh«m oxit ë pH = 5,5 nh− 

c¸c thao t¸c sau khi thªm EDTA 0,01 % cña ®iÒu 7.5.2.1. 

7.5.2.3  TÝnh kÕt qu¶  

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

Al2O3 = 100
m

K  x V x0,0007647
Zn

×  

trong ®ã 

  0,0007647  lµ sè gam Al2O3 øng víi 1 ml dung dÞch kÏm axetat  0,015M; 

  VZn  lµ thÓ tÝch dung dÞch kÏm axetat  0,015M tiªu thô khi chuÈn ®é lÇn thø hai, tÝnh b»ng 

mililit; 

  K  lµ hÖ sè nång ®é dung dÞch kÏm axetat  0,015M (4.2.33);  

  M lµ khèi l−îng mÉu lÊy ®Ó ph©n tÝch, tÝnh b»ng gam. 

Chªnh lÖch cho phÐp gi÷a hai kÕt qu¶ x¸c ®Þnh song song: 

− kh«ng lín h¬n 0,35 % khi hµm l−îng Al2O3 ≤ 45 %; 

− kh«ng lín h¬n 0,50 % khi hµm l−îng Al2O3 > 45 %. 

7.6  X¸c ®Þnh hµm l−îng canxi oxit 

7.6.1   Nguyªn t¾c 

Lo¹i Fe3+, Al3+, Ti4+... khái dung dÞch chøa Ca2+ vµ Mg2+ b»ng amoni hydroxit; chuÈn ®é l−îng Ca2+ b»ng 

dung dÞch EDTA tiªu chuÈn víi chØ thÞ fluorexon trong m«i tr−êng kiÒm kali hydroxit (pH > 12).  

7.6.2   C¸ch tiÕn hµnh 

LÊy 100 ml dung dÞch A (7.2.1) hoÆc 100 ml dung dÞch B (7.3.2.2.1) vµo cèc thuû tinh dung tÝch 250 ml, 

thªm kho¶ng 2 g amoni clorua (4.1.7), ®un nãng dung dÞch ®Õn 70 0C – 80 0C, nhá tõng giät amoni 

hydroxit (1+1) (4.2.11) ®Õn khi b¾t ®Çu xuÊt hiÖn kÕt tña hydroxit, cho d−  tõ 1 ®Õn 2 giät n÷a. 
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§un nãng dung dÞch ë nhiÖt ®é trªn kho¶ng 20 min ®Õn 30 min. Lµm nguéi dung dÞch vµ chuyÓn toµn 

bé dung dÞch vµ kÕt tña vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch 250 ml, thªm n−íc ®Õn v¹ch møc, l¾c ®Òu. Läc 

dung dÞch qua giÊy läc qua giÊy läc ch¶y nhanh kh«, phÔu kh«, vµo b×nh nãn kh«; dung dÞch läc nµy 

dïng ®Ó x¸c ®Þnh canxi oxit va manhª oxit. 

LÊy 100 ml dung dÞch läc vµo cèc thuû tinh dung tÝch 250 ml, thªm tiÕp 20 ml dung dÞch kali hydroxit    

25 % (4.2.20), thªm 2 ml dung dÞch kali xyanua 5 % (4.2.23) vµ mét Ýt hçn hîp chØ thÞ fluorexon 1 %    

(4.1.6) – dung dÞch cã mµu xanh huúnh quang. 

§Æt cèc lªn trªn nÒn ®en, dïng dung dÞch tiªu chuÈn EDTA 0,01M (4.2.32) chuÈn ®é ®Õn khi dung dÞch 

chuyÓn tõ mµu xanh huúnh quang sang hång. Ghi thÓ tÝch EDTA tiªu thô (V), tiÕn hµnh song song mét 

thÝ nghiÖm tr¾ng ®Ó hiÖu chØnh kªt qu¶. 

7.6.3  TÝnh kÕt qu¶  

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

      CaO = 100
m

 V0)- (V  x0,00056
×                                          

trong ®ã  

 0,00056  lµ sè gam CaO øng víi 1 ml dung dÞch EDTA 0,01M; 

 V  lµ thÓ tÝch dung dÞch EDTA 0,01M tiªu thô khi chuÈn ®é l−îng canxi, tÝnh b»ng   

 mililit; 

 V0  lµ thÓ tÝch dung dÞch EDTA 0,01M tiªu thô khi chuÈn ®é mÉu tr¾ng, tÝnh b»ng   

 mililit; 

 m  lµ khèi l−îng mÉu lÊy ®Ó ph©n tÝch, tÝnh b»ng gam. 

Chªnh lÖch cho phÐp gi÷a hai kÕt qu¶ x¸c ®Þnh song song: 

− kh«ng lín h¬n 0,20 % (khi hµm l−îng CaO ≤ 30 %); 

− kh«ng lín h¬n 0,40 % (khi hµm l−îng CaO > 30 %). 

7.7  X¸c ®Þnh hµm l−îng magiª oxit 

7.7.1  Nguyªn t¾c  

Sau khi ph©n gi¶i mÉu thµnh d¹ng dung dÞch, t¸ch lo¹i Al3+, Fe3+, Ti4+...vµ tiÕn hµnh x¸c ®Þnh hµm l−îng 

magiª oxit trong mÉu b»ng ph−¬ng ph¸p quang phæ hÊp thô nguyªn tö øng víi nguån bøc x¹ ®¬n s¾c 

cã b−íc sãng 285,2 nm. 

7.7.2  C¸ch tiÕn hµnh 

LÊy 25 ml dung dÞch läc (7.6.2) sau khi t¸ch lo¹i Al3+, Fe3+, Ti4+...vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch 100 ml, 

thªm n−íc ®Õn v¹ch møc, l¾c ®Òu. Thùc hiÖn thao t¸c ®o magiª trong b×nh trªn m¸y quang phæ hÊp thô 
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nguyªn tö theo ®óng h−íng dÉn sö dông thiÕt bÞ cña nhµ s¶n xuÊt. Tõ gi¸ trÞ (®é hÊp thô) ®o ®−îc, dùa 

vµo ®å thÞ chuÈn (4.2.40) t×m ra nång ®é MgO trong dung dÞch mÉu thö (Cm). 

7.7.3  TÝnh kÕt qu¶  

Hµm l−îng magiª oxit (MgO) trong mÉu, tÝnh b»ng phÇn tr¨m, theo c«ng thøc: 

        %MgO = 100
m

C  10 m
-6

×
×

                    

trong ®ã 

 Cm  lµ l−îng magiª oxit t×m ®−îc trªn ®−êng chuÈn, tÝnh b»ng microgam;  

 m  lµ l−îng mÉu t−¬ng øng ®em ph©n tÝch, tÝnh b»ng gam. 

Chªnh lÖch cho phÐp gi÷a hai kÕt qu¶ x¸c ®Þnh song song kh«ng lín h¬n 0,1 %. 

7.8  X¸c ®Þnh hµm l−îng anhydric sunfuric (SO3) 

Thùc hiÖn theo ñiÒu 7.11 trong TCVN 141 : 2008. 

7.9  X¸c ®Þnh hµm l−îng kali oxit (K2O) vµ natri oxit (Na2O) 

Thùc hiÖn theo ®iÒu 7.15 hoÆc 7.16 hoÆc Phụ lục A trong TCVN 141 : 2008. 

7.10  X¸c ®Þnh hµm l−îng titan dioxit (TiO2) 

LÊy 25 ml dung dÞch A (7.2.2.1) hoÆc 50 ml dung dÞch B (7.3.2.2.1) vµ thùc hiÖn theo ®iÒu 7.17 trong 

TCVN 141 : 2008.  

8   B¸o c¸o kÕt qu¶ thö nghiÖm 

B¸o c¸o kÕt qu¶ thö nghiÖm bao gåm Ýt nhÊt c¸c th«ng tin sau: 

−   c¸c th«ng tin cÇn thiÕt ®Ó nhËn biÕt mÉu thö mét c¸ch ®Çy ®ñ; 

−   c¸c b−íc tiÕn hµnh thö kh¸c víi quy ®Þnh cña tiªu chuÈn nµy (ghi râ tµi liÖu viÖn dÉn); 

−   c¸c kÕt qu¶ thö;  

−   ngµy, th¸ng, n¨m tiÕn hµnh thö nghiÖm. 
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