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T i ª u  c h u È n  q u è c  g I a  TCVN 4424 : 1987 

 

 
QuÆng sa kho¸ng −−−− 

Ph−¬ng ph¸p x¸c ®Þnh hµm l−îng Zirconidioxit 

Sandstone − Method for the determination of zirconium dioxide content 

 

Tiªu chuÈn nµy qui ®Þnh cho viÖc x¸c ®Þnh hµm l−îng zirconi cã trong tinh quÆng zircon tuyÓn tõ sa 

kho¸ng ven biÓn ViÖt Nam. Khi ph©n tÝch ph¶i tu©n theo c¸c qui ®Þnh chung cña TCVN 4422 : 1987. 

1   Néi dung cña ph−¬ng ph¸p 

MÉu ®−îc nung ch¶y, hßa tan vµ t¸ch silic oxit tr−íc khi kÕt tña zirconi d−íi d¹ng photphat. KÕt 

tña ®−îc nung vµ c©n d−íi d¹ng pyrophotphat.  

2   ThiÕt bÞ dông cô vµ hãa chÊt 

2.1 ThiÕt bÞ vµ dông cô 

Lß nung 1200 0C; 

C©n ph©n tÝch; 

ChÐn Platin 30 ml; 

ChÐn sø 30 ml; 

Cèc 250 ml vµ 400 ml; 

B×nh ®Þnh møc 500 ml; 

BÕp c¸ch thñy; 

B×nh hót Èm; 

èng ®ong 10 ml, 20 ml, 100 ml; 

Pipet 50 ml; 

MÆt kÝnh ®ång hå; 

GiÊy läc b¨ng vµng  vµ b¨ng xanh. 
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2.2  Hãa chÊt 

Hçn hîp ®Ó nung ch¶y: Hçn hîp natricacbonat vµ natritetraborat víi tû lÖ khèi l−îng (1 :1); 

Axit clohydric, dung dÞch (d = 1,19), (1 + 1) vµ (1 + 5); 

Amoni hidroxit, dung dÞch b·o hßa vµ 10%; 

Axit sunfuric, dung dÞch (d = 1,84), (1 + 1) vµ 2%; 

Diamonihidro photphat dung dÞch 10%, míi pha; 

R−îu etylic 96%; 

Amoni nitrat, dung dÞch 5%; 

Hidropeoxit, dung dÞch 30%; 

Axit flohidric, dung dÞch 40%; 

Natri clorua, dung dÞch 10%; 

3   C¸ch tiÕn hµnh 

Nung 12 g hçn hîp ®Ó nung ch¶y trong mét chÐn platin ®Õn nhiÖt ®é 900 0C. §Ó chÐn nguéi råi 

cho vµo chÐn mét l−îng mÉu c©n chÝnh x¸c tõ 0,5 g ®Õn 1 g (l−îng mÉu c©n lín hay bÐ phô 

thuéc vµo hµm l−îng virconi dioxit cã trong mÉu). L¹i nung chÐn mÉu ë nhiÖt ®é 900 0C trong 

kho¶ng 30 – 60 phót. §Ó chÐn nguéi vµ ®Æt chÐn vµo mét cèc 400 ml. Cho 100 ml dung dÞch axit 

clohydric (1 + 1) vµo cèc vµ ®Ëy cèc b»ng mét mÆt kÝnh ®ång hå. Sau khi khèi nung ®· tan, g¾p 

chÐn lªn vµ tr¸ng kü chÐn b»ng n−íc nãng vµo cèc. Cho 20 ml r−îu etylic vµo cèc. C« cÈn thËn 

dung dÞch ®Õn gÇn kh«, ®Ó nguéi råi cho tiÕp 15 ml r−îu etylic n÷a vµ l¹i c« tiÕp trªn bÕp c¸ch 

thñy ®Õn kh«. TÈm −ít kÕt tña b»ng Ýt giät axit clohydric ®Ëm ®Æc vµ sÊy ë nhiÖt ®é 110 0C – 1200C 

trong 2 giê. Sau khi ®Ó nguéi cèc, cho 20 ml dung dÞch axit clohydric ®Ëm ®Æc vµo cèc. KhuÊy 

kü cèc trong 5 phót råi thªm 100 ml n−íc nãng ®Ó hßa tan kÕt tña. §em läc dung dÞch qua mét 

tê giÊy läc b¨ng vµng vµo mét b×nh ®Þnh møc 500 ml (ký hiÖu lµ b×nh A). Röa kÕt tña trªn giÊy 

läc vµi lÇn mçi lÇn chõng 10 ml dung dÞch axit clohydric (1+5). N−íc röa còng thu vµo b×nh A. 

Cho giÊy läc chøa kÕt tña vµo mét chÐn ë 900 0C kho¶ng 30 phót. Sau khi ®Ó chÐn nguéi, cho 

vµo chÐn kho¶ng 8 ml dung dÞch axit flohidric vµ 5 giät dung dÞch axit sunfuric (1+1) råi nung 

mÉu ®Õn kh« trong tñ hèt. PhÇn kÕt tña cßn l¹i trong chÐn ®−îc nung víi mét khèi l−îng hçn 

hîp nung ch¶y nhiÒu gÊp kho¶ng 10 lÇn l−îng kÕt tña ë 900 0C kho¶ng 30 phót. §Ó nguéi råi 

hßa tan khèi nung ch¶y b»ng 25 ml dung dÞch axit clohydric (1+1) vµ còng chuyÓn dung dÞch nµy 

vµo b×nh A. Rãt n−íc cÊt vµo b×nh A cho ®Õn v¹ch ®Þnh møc. 

Tõ b×nh A dïng pipet hót chÝnh x¸c 100 ml dung dÞch vµo mét cèc 250 ml (nÕu hµm l−îng zirconi 

dioxit trong mÉu bÐ h¬n 5% th× nªn lÊy kho¶ng 150 ml – 200 ml dung dÞch tõ b×nh A). Giá dÇn 

dung dÞch amoni hidroxit ®Ëm ®Æc ®Õn tho¸ng ®ôc råi thªm vµo 12 ml dung dÞch axit sunfuric 
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®Ëm ®Æc, 2 ml dung dÞch hidro peoxit, 5 ml dung dÞch diamoni hidrophotphat vµ ®un nhÑ hçn 

hîp dung dÞch nµy trong kho¶ng 15 phót. Läc dung dÞch qua mét tê giÊy läc b¨ng xanh (ký hiÖu 

lµ L). Röa kÕt tña trªn giÊy läc L b»ng axit sunfuric 2% cã pha thªm 0,1% diamoni hidrophotphat 

chõng 3 – 4 lÇn, mçi lÇn kho¶ng 10 ml. Sau ®ã röa kÕt tña trªn giÊy läc vµo mét cèc 250 ml 

b»ng mét Ýt dung dÞch axit sunfuric 2% nãng. Cho thªm vµo cèc 100 ml dung dÞch axit sunfuric 

2%. 2 ml dung dÞch hidropeoxit vµ 5ml dung dÞch diamoni hidrophotphat. §un s«i vµ läc l¹i qua 

lÊy läc L ®· dïng ë trªn. Röa kÕt tña trªn giÊy läc b»ng dung dÞch amoni nitrat ®Õn khi n−íc 

n−íc röa kh«ng cßn ion sunfat n÷a (kiÓm tra b»ng dung dÞch bari clorua). ChuyÓn giÊy läc chøa 

kÕt tña vµo mét b×nh chÐn sø, sÊy kh«, ®èt ch¸y cÈn thËn giÊy läc vµ nung chÐn trong lß ë nhiÖt 

®é 1000 0C ®Õn khi khèi l−îng chÐn kh«ng ®æi (kho¶ng 120 phót). 

ChÐn ®−îc ®Ó nguéi trong b×nh hót Èm vµ c©n chÝnh x¸c l−îng kÕt tña zirconipyrophotphat t¹o thµnh. 

4   KÕt qu¶ xö lý 

4.1   Hµm l−îng phÇn tr¨m cña zirconi dioxit ®−îc tÝnh theo c«ng thøc: 

1

1

VG

0,5180VG
X

×

××
=  

Trong ®ã: 

G1   lµ l−îng kÕt tña zirconipyro photphat, tÝnh b»ng g; 

G    lµ l−îng mÉu c©n, tÝnh b»ng g; 

V    lµ thÓ tÝch dung dÞch trong b×nh A, tÝnh b»ng ml, ë ®©y V = 5000 l; 

V1   lµ thÓ tÝch dung dÞch lÊy tõ b×nh A ®em ph©n tÝch, tÝnh b»ng ml; 

0,5180    lµ hÖ sè chuyÓn ®æi zirconipyro photphat thµnh zirconidioxit. 

4.2   §é lÖch cho phÐp 

§é lÖch gi÷a c¸c kÕt qu¶ x¸c ®Þnh ®ång thêi kh«ng ®−îc v−ît qu¸ c¸c gi¸ trÞ trong b¶ng d−íi ®©y: 

§¬n vÞ tÝnh % 

Hµm l−îng ZPO2 §é lÖch cho phÐp 

Tõ 4 ®Õn 5 0,1 

Lín h¬n 5 ®Õn 15 0,2 

Lín h¬n 15 ®Õn 40 0,3 

Lín h¬n 40 ®Õn 65 0,5 

 


