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L&i néi dau
TCVN 11657:2016 hoan toan twong dwong véi 1ISO 901:1976.

TCVN 11657:2016 do Ban ky thudt tiéu chuan quéc gia
TCVN/TC47 Hoa hoc bién soan, Téng cuc Tiéu chuén Do lwong
Chét lwong dé nghi, B6 Khoa hoc va Céng nghé céng bé.



TIiEU CHUAN QUOC GIA TCVN 11657:2016

Nguyén liéu nhém oxit dung dé san xuat nhém -
Xac dinh khéi lwong riéng tuyét ddi - Phwong phap ty trong ké

Aluminium oxide primarily used for the production of aluminium -

Determination of absolite density - Pyknometer method

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh phurong phap ty trong ké dé& xac dinh khéi lwgng riéng tuyét ddi cla
nguyén liéu nhém oxit dung trong san xuit nhém.

2 Tai liéu vién dan
Cac tai liéu vién din sau rat cn thiét cho viéc ap dung tiéu chudn nay. Déi véi cac tai liéu vién

dan ghi nd3m céng bé thi 4p dyng phién ban dwegc néu. Ddi véi cac tai liéu vién dan khdng ghi nam
cdng bé thi 4p dung phién ban méi nhat, bao gdm ca céac sra ddi, bd sung (néu cd).

TCVN 11654 (1SO 802), Nguyén ligu nhém oxit ding dé sén xuét nhém — Chuédn bj véa béo quin
mau ther.

TCVN 11658 (ISO 2927), Nguyén liéu nhém oxit ding dé sén xuét nhém — L8y méu.

3 Nguyén tic

S& dyng phuong phap ty trong ké, xac dinh khéi lworg riéng tuyét ddi cla nhém oxit sau khi
loai bd hoan toan khi.

4 Thubc thir

Trong qua trinh phan tich, chi s& dyng cac héa chit cap phan tich dwgc cdng nhan va nwéc cét
hodc nwéc cé 6 tinh khiét twong duwong.

4.4 Xylen, p tir 0,860 g/mL dén 0,865 g/mL, dwgc cit trong khodng nhiét dd tir 138 °C dén
144 °C.

CHU THICH: Xylen phai dwgc cit trong dai nhiét do trén dé d3m bdo khdng con phan bay hoi.
4.2 Etanol. dung dich 95 % (theo thé tich), p x4p xi 0,81 g/mL.

4.3 Dietyl ete, p x4p xi 0,715 g/mL.
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5 Thiét bj, dung cu

Cac thiét bj, dung cu thdng thwdng trong phéng thir nghiém, va

5.1 Ty trong ké (xem Hinh 1) gdm

5.1.1 Binh (A) dung tich khodng 25 mL cé mét nhanh bén ¢ ndt thiy tinh nham (F).

5.1.2 Nhiét ké (B) c6 thang do nhiét @8 tir 15 °C dén 25 °C dwec chia d§ theo céc khoang 0,1 °Cc
va dugc I4p khit véi binh qua diu néi thiy tinh nham.

;

§
!

Dung tich khoang 25 mL

Hinh 1 = Ty trong ké (5.1)

5.2 Thiét bj khir va nap khi (xem Hinh 2) gém mét ph&u véi (C) dung tich khodng 50 mL, duwec
1&p v&i nhanh bén canh, véi khéa voi (D) @& ni téi bom chan khéng (5.4). Thiét bj khir va nap khi
nay c6 thé I4p véi binh ty trong ké (A) bing ddu néi thiy tinh nham hinh cén (E).

5.3 Bdn cach thay, c6 kha nang kiém soét nhiét d§ & 20 °C + 0,1 °C.
5.4 Bom chan khéng, ¢ kha nang tao chan khéng dwéi 1,33 kPa (10 mmHg).

5.5 Ap ké thuy ngan.
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Khoang
50 mL

Dén chan khéng

——

Y

Hinh 2 - Thiét bj khir khi (5.2)

6 Céach tién hanh

6.1 Quy dinh chung

6.1.1 Luén can 1y trong ké clng v&i nhiét ké va éng nhénh dugc day nép.
6.1.2 Can chinh xac dén 0,0001 g.

6.1.3. Khi ty trong ké cé chira chét Idng, én dinh nhiét dé clia chét Idng & 20 £ 0,1 °C.

6.2 Phép xac dinh
6.2.1 Xac djnh khéi lwgng ty trong ké

Rura ty trong ké (5.1) va cac bd phan cla né bing axit cromic-sulfuric &m, phai 4p dung tat cd cac
bién phap phong ngira cin thiét. Trang riva k§, tredc tién dudi voi nwdc chdy, sau dé bing nwdc cit
va etanol (4.2) va cudi cing bang dietyl ete (4.3).

SAy k¥ dung cy va can.

Goi m, 1a khéi lwong ty trong ké khd, tinh bing gam.
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6.2.2 Xac djnh thé tich ty trong ké

Rt nwére cht vao ty trong ké (5.1) va ndi qua thiét bj khir khi (5.2) dén bom chan khéng (5.4), 1ap ap ké
thiiy ngan (5.5) d8 kiém soat chan khong. Déng éng nhanh clia ty trong ké bing nat day (F) réi mé dan
khéa voi (D) d& rut chan khéng trong khodng 15 min. Thinh thodng v& vao thanh ty trong ké dé xa
bot khi. Cho ty trong ké quay lai 4p suét khi quyén, ngét n6 ra khdi thiét bj khir khi (5.2) va dat nhiét ké
(B) vao vij tri.

On dinh nhiét dd ty trong ké trén bdn cach thdy (5.3) da dwoc diéu chinh nhiét df tir trwdc & 20 °C +
0,1 °C. Rét nwéc ddy dng nhanh chay qua chidu dai éng thiy tinh nhd. Lay ty trong ké ra khéi bén
céch thily, d& ngudi dan dwdi vdi nwée lanh va déng dng nhanh bing nut thly tinh nham (F). Can than
lam khd ty trong ké va can.

Thé tich V cla ty trong ké tinh bang mililit theo cdng thire

(m1_mo)

09982
trong dé
me  lakhéilwgng clia ty trong ké kh, tinh béng gam;
my & khéi lwong clia ty trong ké dwoc rot ddy nuwéce cht da khl khi, tinh bang gam;

0,9982 13 khéi lwgng riéng tuyét dbi clia nwée & 20 °C, tinh bing gam trén lit.

6.2.3 Xac dinh khéi lwgng riéng tuyét déi ciia xylen

R6t xylen (4.1) vao ty trong ké (5.1) sau khi @4 xac dinh khéi Igng cla ty trong ké nhw & 6.2.1.
Tién hanh quy trinh theo quy dinh & 6.2.2, nghia Ia khir khi, &n dinh nhiét do & 20 °C + 0,1 °C trong bén
cach thay (5.3), rét, d& ngudi va cudi ciing 14 can. Thao tac can phai tién hanh nhanh dé khong lam mat
xylen do bay hoi.

Khéi ltong, my, clia xylen tong trng véi thé tich V cla ty trong ké duoc tinh biing gam theo cdng thire
my = my—mp

trong do
mo 14 khéi leong clia ty trong ké khd, tinh bdng gam;
m, |4 khéi lwong cha ty trong ké dwoc rot ddy xylen, tinh bing gam.

Khéi lwgng riéng tuyét déi cia xylen, py, tinh bang gam trén lit theo céng thirc

m
px=—£.

4

trong do6
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m,  lakhdilwgng clia xylen twong (rng véi thé tich V cla ty trong ké, tinh bang gam,

v 1 thé tich ctia ty trong ké, tinh baing mililit.

6.2.4 Phin miu the

Chuyén khoang 10 g m&u thr da séy & 300 °C [xem 3.3 clia TCVN 11654 (ISO 802)] véo binh ty trong
ké (5.1) da duwoc can tir trudc theo 6.2.1, rdi can lai. Khéi lwgng me clia phan miu thir duwgc tinh bang
gam theo cdng thire '

Me = M3y — Mg
trong dé
me 14 khéi lvgng clia ty trong ké khd, tinh bing gam;

ms 13 khéilwgng clia ty trong ké cé phan mau thi, tinh bing gam.

6.2.5 Xac dinh khdi lwong riéng tuyét dbi ctia nhém oxit

Thim wét cac diu ndi bang thly tinh nham cla ty trong ké c6 chira phan mau thir (6.2.4) bing mét it
xylen (4.1) rdi 1&p vao thiét bj khir khi (5.2). Néi thiét bj khtr khi véi bom (5.4) dé tao chan khéng va
dwoc kiém soat bang ap ké thily ngan (5.5). Dong kin éng nhanh béng nit a4y (F), nhe nhang mé& khoa
(D) va rat chan khdng trong 15 min. Déng khéa voi (D) va xa cham xylen tlr phdu véi (E) cho dén khi
vira d boc kin phan mau thir. C&n than mé lai khoa véi (D), vln con dang néi véi bom chan khéng, va
thinh thodng gé vao thanh ty trong ké G& xa cac bot khi bam trén thanh.

CHU THICH: Khi phan mau thi trong ty trong ké dwoc thay thé bing xylen, dé thuan tién cho viéc khlr khi ra khoi
nhdm oxit bj bao trim bang xylen c&n rung véi tAn sé cao (v dy 120 kHz).
Tiép theo, nap xylen (4.1) vao ty trong ké dly dén au ndi thly tinh nham va I&p nhiét ké (B).

On dinh nhiét @4 ty trong k& trén bdn cach thiy (5.3) da dwec didu chinh nhiét df tir treée & 20 °C +
0.1 °C. Nap xylen @3y dng nhanh bing cach chuyén qua chiéu dai clia éng thly tinh nhd. Lay ty trong
ké ra khoi bdn cach thlly, d& ngudi din dudi dong nwdc lanh va déng kin éng nhanh bén béng nut
thdy tinh nham (F). Lam khd hoan toan ty trong ké va can. Viéc lam khé va cén ty trong ké phai that
nhanh vi xylen dé bay hoi. |

Khéi lugng tdng, Me.x, clia phin mau thir va xylen bd sung cin thiét aé lam dly ty trong ké duwoc tinh
bing gam, theo cdng thirc

mevx = m4 - mg
trong do
me 14 khéilugng cla ty trong ké khd, tinh bang gam;

ms  lakhéiluwong cia ty trong ké cé chira phan mau thir va xylen dwoc nap, tinh bang gam.
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7 Bidu thj két qua
Khéi lwgng riéng tuyét déi cia nhdm oxit, p, tinh bdng gam trén Iit theo céng thirc

L

p =
(mC + mX )ma+x

X Py

trong @6
me |2 khéi lgng clia phan miu thir (6.2.4), tinh bang gam;
me 14 khdi lvgng clia xylen cAn nap vao d& 1am dhy thé tich V clia ty trong ké, tinh bing gam;

Mewx 1 khéi lvong clia phAn mAu thir va leeng xylen cdn nap vao thé tich V clia ty trong ké, tinh
béng gam;

px 1A khbilweng riéng tuyét ddi clia xylen, tinh bang gam trén mililit.

Xac dinh khéi lgng riéng tuyét ddi 14y chinh x4c dén ba ch(r sb sau diu phdy, hai trong ba chir sé
phai 12 sé ¢6 nghta.

8 B4ao c4o thir nghiém

Bao céo thir nghiém bao gbm céc théng tin sau:

a) vién din tiéu chudn nay;

b) két qua va phwong phép bidu thj két qua dugc st dung;
¢) ghi chli nhirng bét thwérng xay ra trong qué trinh xac dinh;

d) thao tac bt ky khdng quy dinh trong tiéu chudn nay hoZc tiéu chudn vién din hodc thao tac
theo tiéu chudn tuy chon.
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