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TIEUCHUAN QUOC GIA TCVN 2825 : 1999

Soat xét lan 1

Quing nhém - Xac dinh téng ham lugng silic —
Két hop phuong phap khdi lugng va phuong phap quang phc“;

Aluminium ores — Determination of total silicon content — Combined gravimetric and
spectrophotometric method

1 Pham vi va linh vuc ap dung
Tiéu chudn nay quy dinh phuong phap két hop khéi lugng va quang phd dé xac dinh téng ham

lugng silic trong quang nhém.

Phuong phap nay c6 thé ap dung cho quang c6 ham ludng silic oxit tir 1% dén 25% (m/m).

2 Tiéu chuan trich dan
ISO 5725 -1986 DO chinh xac cla phudng phap thlr - Xac dinh do Iap lai va do tai lap bang thi
nghiém phan tich gilta cac phong thi nghiém.

TCVN 2826:1999 (ISO 6995:1985) Quang nhém — Xac dinh ham lugng titan — Phuong phéap
quang phé 4,4’ - diantipyrylmetan.

3 Nguyén tac
Phan huy mau thlr bang cac cach sau:
a) XU ly bang hén hdp axit clohidric, axit nitric va axit sunfuric.

CHU THICH — Phudng phap nay chi diing cho quang chira gibxit va bémit hoac chi c6 bomit va khi hoa tan
mau sau khi dudi silic oxit, can thu dudc it hon 1% khéi lugng clia mau th.

hoac

b) Nung phan huy mau b&ng natri peroxit sau d6 nung chay nhanh. Hoa tan khéi da néng chay
bang axit sunfuric.

CHU THICH - Phuong phap nay dung cho quang chita diaspor va khi phan huy mau bang axit sau khi dudi
silic oxit thi c&n con 16n hon 1% khéi lugng mau th.

hoac

c) Phuadng phap nung chay néu & 3c va 7.5.1.3 clia ISO 6995.
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Khi nude cla silic oxit, hoa tan mudi, loc va nung silic oxit ¢6 tap chat, x{r ly bang axit flohydric va
axit sunfuric. Nung chay can véi hén hop nung chay natri cacbonat va natri tetraborat, hoa tan

kh&i néng chay bang axit sunfuric réi nhap vao dung dich chinh.

X ly phan dung dich chinh b&ng lugng du natri hydroxyt va dun néng dé kh&r polyme silic oxit
trong dung dich. Axit hoa bang axit sunfuric va diéu chinh dén dé pH 1,4 tiép theo sau khi cho
thém amoni molybdat. Pha huy axit photphomolipdic va axit arsenomolipdic bang cach cho thém

axit sunfuric, kh(t axit p silicomolipdic dén phic mau xanh va do do hap thu & khoang 810 nm.

4 Hoa chat
Trong qua trinh phan tich chi si dung cac hoa chét c6 do tinh khiét phan tich va chi dung nuéc cét

hodc nuéc c6 do sach tuong duong.

4.1 Natri peroxit

CHU THICH: Natri peroxit phai dudc bao vé khadi bi hut &m va khong dudc dung khi né bat dau von cuc.

4.2 Hon hdp nung chay natri cacbonat va natri tetraborat

Tron 3 phan khéi lugng natri cacbonat khan vGi 1 phan khéi luong natri tetraborat khan.

4.3 Axit flohidric, 40 % (m/m) p,, = 1,13 g/ml.

4.4 Axit sunfuric, p,,= 1,84 g/ml, pha loang 1 + 1.
4.5 Axit sunfuric, p,,= 1,84 g/ml, pha loang 1 + 3.
4.6 Axit sunfuric, p,,= 1,84 g/ml, pha loang 1 + 9.
4.7 Axit sunfuric, p,,= 1,84 g/ml, pha loang 1 + 39.

4.8 Hén hgp axit
Pong 225 ml nuéc vao céc 1 lit, can than vira khudy vira thém 175 ml axit sunfuric (p,, 1,84 g/ml)
vao. D& ngudi d&n nhiét dé phong réi thém 150 ml axit clohidric (py, 1,17 g/ml) va 50 ml axit nitric

(p2o 1,42 g/ml). Khudy déu.
Chuén bi dung dich méi cho tiing loat phan tich va loai bd dung dich khong dudc st dung dén.
4.9 Axit ascobic, dung dich 150 g/I.

Hoa tan 5 g axit ascobic trong 100 ml nuéc.

Chuén bi dung dich nay hang ngay.
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4.10 Amoni molibdat, dung dich 100 g/I
Hoa tan 100 g amoni molibdat ngdm bén nuéc [(NH,)s Mo,0,,.4H,0] trong 1 lit nuée.

Huy bd dung dich khi bat dau xuét hién két taa.

4.11 Natri hidroxit, dung dich 160 g/l

Hoa tan 160 g natri hidroxit trong 1 lit nuéc trong c6c nhua.

Luu gilr dung dich trong chai nhya.

4.12 Silic oxit, dung dich chu&n tuong (ng véi 400 mg SiO, trong 1 lit.
Nung silic oxit sach 6 1 000 °C trong 1 gid r6i lam ngudi trong binh hat &m. Can 0,400 g silic oxit
da nung trong chén platin v&i dd chinh xac dén 0,001 g. Cho 4,0 g natri cacbonat khan vao, dung

thia bang kim loai trén déu va can than nung chay & 1 000 °C trong 10 phdt.

Lam ngudi va chuyén sang cdc nhua dung tich 400 ml. Thém 200 ml nudc néng vao, khudy déu dé

hoa tan hoan toan khéi da néng chay.

Lam ngudi réi chuyén hoan toan dung dich sang binh dinh méc 1000 ml. Pha loang dén vach va l4c déu.
Chuyén ngay dung dich vao chai nhua.

4.13 Silic oxit, dung dich chuén tuong (ing 4 mg SiO, trong 1 lit.

Dung pipet 1day10 ml dung dich chudn (4.12) dua vao binh dinh mic 1000 ml, pha lodng dén vach

va lac déu.

Chudn bi dung dich nay ngay trudc khi dung.

4.14 Dung dich hiéu chuan tring
Chuén bi dung dich hiéu chuén trdng theo cac budc dudc néu 6 4.12 va 4.13 nhung khéng c6 silic oxit.

4.15 Phenolphtalein, dung dich chi thi.
Hoa tan 0,05 g phenolphtalein trong 50 ml ethanol va pha lodng dén 100 ml.

5 Thiét bi, dung cu
Céac dung cu phong thi nghiém théng thudng va dé thuy tinh khéng bi xay xuéc, va

5.1 Chén platin, dung tich khoang 30 ml, c6 ndp day.
5.2 Pipet c6 vach mirc, 5, 10, 15, 20 va 25 ml, cap chinh xac A.

5.3 Cdéc nhua, dung tich khoang 150 ml.
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5.4 Lo mup thi nghiém, c6 kha nang diéu chinh nhiét d6 tir 480 °C dén 1 100 °C va cb thé thdi dong
khi qua khoang da nung néng.

5.5 Chén zirconi, dung tich khoang 40 ml.

5.6 pH mét.

5.7 Quang phé k&, d& do hap thu & khoang 810 nm.

5.8 Binh hut am, chira photpho (V) oxit lam chat hat 4m.
6 Lay mau va chuian bi mau

Mau phong thi nghiém dudc Iay va nghién dén cd hat lot qua ray 150 um phud hdp véi cac phuong

phap dudc qui dinh trong cac tiéu chuén lién quan ).

7 Tién hanh thu

7.1 So& lan thi

Tién hanh phan tich mau dap moét cach doc lap ddi véi tiing mau th.

CHU THICH - & day thuat nglr “doc lap” cé nghia |a thay d8i ngudi phan tich. Néu nhu cing mot ngudi phan
tich thi phai ti€n hanh phan tich vao thdi diém khac nhau.

7.2 MAu thi
Can khoang 1 g mau th{r v6i dd chinh xac 0,001 g va ghi lai khéi luong (m,).

7.3 Phan tich mau tring

Song song v6i qua trinh phan huy mau thd, tién hanh chuén bi dung dich trdng theo phuong phap
phan huy mau nhung khéng cé mau thl. Khi tién hanh phan tich mét s& mau cung mét luc thi gia
tri cla mau trdng c6 thé do mdt Ian phan tich mau trdng lam dai dién véi diéu kién trinh tu tién

hanh nhu mau tha.

7.4 Phan tich kiém tra
M6i lan ti€n hanh phan tich kiém tra, viéc phan tich mau chuan qui dinh clia cung loai quang sé

dudc tién hanh song song va cung diéu kién véi viéc phan tich mau quang.

") Cac tiéu chuén lién quan 1a ISO 6137 Quang nhém — Phuong phap Idy mau va TCVN 2823 : 1999 (ISO 6140)

Qu#ng nhém — Chudn bi mau.

8
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CHU THICH: Mau chuén qui dinh phai 1& mAu cung loai véi mau thé. Tuy nhién, mau d6 khéng dudc xem la
cling loai néu nhu tinh chat cia mau th& khac véi tinh chat clia mau chuén qui dinh d&n mic ma trinh tu tién
hanh phan tich phai thay ddi dang ké.

7.5 Xac dinh silic bdng phuong phap khai lugng
7.5.1 Phan huy mau

Né&u phan huy mau dua vao viéc hoa tan bang axit thi tién hanh nhu qui dinh & 7.5.1.1. Néu phan

huy mau dua vao nung véi kiém thi ti€n hanh nhu qui dinh 6 7.5.1.2.

7.5.1.1 Phan huy mau bang axit

Cho mau th&r (7.2) vao céc dét 400 ml. Dung nudc lam uét mau va cho 60 ml hén hop axit vira
dugc chuan bi (4.8) vao. Day céc lai réi dun & 80°C dé phan huy mau.

CHU THICH: V6i mau c6 ham lugng sét cao [> 15% (m/m) Fe,0,] thi phai dun lau hon.

Khi khoi nau da hét bay ra, can than rla ndp va thanh céc. Khong day céc, dun bay hai dung dich
dén lic khéi axit sunfuric day dac. Pay ndp c6c lai va dun manh trong 60 phut trén bép dé tao
nhiét d6 dung dich (210 + 10) °C.

CHU THICH: Xac dinh nhiét do6 bang cach sl dung riéng mét céc thi nghiém cé nhiét k& nhing & d6 sau
10 mm trong axit sunfuric.

7.5.1.2 Phan huy mau bang nung vGi kiém

Cho mau th{r (7.2) vao chén zirconi khé (5.5), cho 10 g natri peroxit (4.1). Dung thia kim loai khé
tron déu. Pat chén c6 chra mau vao trong 16 map (5.4), duy tri nhiét do t&r 480 °C dén 500 °C
trong 45 phut. Lay chén c6 mau ra khoi 16 va dung ngon I¢a dén khd dé nung chay hén hop
(khoang 30 giay). Tiép tuc vira nung hén hdp néng chay vira khudy dao trong thdi gian téng cong
2 phut.

D& chén ngudi dén nhiét d6 phong (c6 thé s dung tdm kim loai day dé |am ngudi nhanh) tia rira
day chén roi dat chén vao céc dét 400 ml. Pay ndp lai va can than cho vao phia ngoai chén 140
ml dung dich axit sunfuric (4.6). Cho thém 20 ml dung dich axit sunfuric (4.4), d& tach mau trong

chén. Khi hén hdp nung chay tach ra hét, 18y chén Ién va rita chén vao dung dich trong céc.
Can than tia rira ndp va thanh céc. MG ndp, dun cho bay hoi dung dich dé&n khi cé khéi axit
sunfuric day dac. Day nap lai réi dun manh trong 60 phut trén b&p dé tao nhiét do6 dung dich
(210 + 10) °C.

7.5.2 Hoatanvaloc

Lam ngudi dung dich nhan dudc & 7.5.1.1 ho&c 7.5.1.2 dén nhiét d6 phong, cin than cho thém
130 ml nudc va dun & 80°C dén 90°C trong vong it nhat 1a 40 phat, khudy lién tuc dé€ mudi hoa tan
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hoan toan. Loc dung dich dang con néng qua gidy loc trung binh, hing dung dich d3 loc dugdc vao
binh dinh mitc 250 ml. Dung nudc dé rira coc, dung dia thuy tinh c6 dau boc cao su lam sach céc
va chuyén toan bo can Ién gidy loc. Rlra gidy loc va c&n nam |an bang nudc néng, méi lan tir 5 ml
dén 10 ml. Cat gilt dung dich loc va nudc rira dé st dung theo 7.5.4. Giil lai gidy loc va cin dé tiép
tuc céng viéc nhu § 7.5.3.

CHU THICH: B6i v8i ham ludng silic oxit cao, c6 thé can phai ting ludng nuéc rla.

7.5.3 Xtr ly silic oxit cé tap chat

Chuyén gidy loc va silic oxit c6 tap chat vao chén platin da dudc can va nung trude (5.1). Say kho
va dét tir tur réi tro hoa hoan toan gidy loc bang cach nang nhiét dé 1én 600 °C dén 700 °C.

Day chén lai, nung trong 16 muap (5.4), duy tri & (1075 + 25) °C trong 30 phat roi lam ngudi trong
khong khi trong vong 1 phut dén 2 phdt.

Dat chén vao binh hat 4m (5.8). D& ngudi dén nhiét d6 phong réi can.

CHU THICH : Thai gian dé Iam ngudi can khoang 10 pht.

Lap lai viéc nung, lam ngudi va can cho dén khi khéi luong khéng déi véi sai s6 trong vong 0,0005 g.

Ghi khéi lugng cla chén va can trong d6 (m,).

Cho nu6c tung giot lam cho can trong chén hoan toan bi uét. Cho thém 8 giot dung dich axit sunfuric
(4.4) tiép theo cho 5 ml axit flohidric (4.3). Can than dun néng va lam bay hoi dén khi hét khoéi tréng
day dac.

Ho nhe trén ngon Ita nhd, sau d6 day chén lai va nung trong 10 map (5.4), duy tri 8 (1075 + 25) °C
trong (15 + 2) phat. D& ngudi trong khéng khi trong vong tir 1 dén 2 phut.

D4t chén vao binh hat 4m. D& ngudi dén nhiét dd phong réi can.

Lap lai viéc x ly axit, b6c khéi, nung cho dén khéi lugng khéng ddi véi sai s6 0,000 5 g. Ghi lai khéi

lugng chén va can (mj).

CHU THICH: Né&u phan huy mau bang axit, khéi lugng clia chén va cén khéng ddi cé gia tri 16n hon khéi
lugng clia chén platin 0,01 g thi nén dung phudng phap phan huy mau bang nung chay véi kiém.

7.5.4 X ly can

Dai véi can con lai nhu 6 7.5.3 x{ ly bang cach cho 0,7 g + 0,1 g hén hop nung chay (4.2). Nung &
nhiét dd trén 1 000 °C trong khoang tir 4 phat dén 5 phat & trong 16 map (5.4). Lay chén ra dao

nhanh kh&i néng chay rodi dua vao 16 nung tiép tir 1 dén 2 phut.

D& chén ngudi, thém 10 ml dung dich axit sunfuric (4.6) ré6i dun néng dé hoa tan khéi néng chay.

Chuyén nhap vao dung dich dudc cét gili (7.5.2) trong binh dinh miic 250 ml, rira chén b&ng nudc,

10
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dé nudc riia vao cung dung dich trong binh. Lam ngudi d&n nhiét d6 phong, pha loang bang nudc

dén vach va lac déu. Pay la dung dich th.

7.6 Xac dinh silic oxit cia can bing quang pho k&
Né&u khéng cé qui dinh khac thi nhitng budc sau day phai dudc tién hanh véi ¢ hai dung dich kiém

tra va dung dich tréng.

Dung pipet (5.2) 14y 10 ml cla ting dung dich cho vao c6c nhua (5.3). Thém 1 giot dung dich
phenol - phtalein (4.15), trung hoa bang dung dich natri hidroxit (4.11) va cho du 2 ml. Pha loang
dén 25 ml.

DPun néng trén bép cach thuy & nhiét d6 70 °C trong 15 phat réi lam ngudi.

Trung hoa bang dung dich axit sunfuric (4.6). Cho 7 ml dung dich axit sunfuric (4.7) vao roi pha
loang dé&n 50 ml. Kiém tra d6 pH 1,4 + 0,1. Néu can, diéu chinh bang dung dich axit sunfuric

hodc bang dung dich natri hidroxit.

TU bube nay dén khi xuat hién mau, duy tri nhiét d6 cia dung dich trong khoang tir 15°C dén 25 °C.
Cho 2,0 ml dung dich amoni molibdat (4.10) vao tiing dung dich, khudy déu va dé yén trong 10 phut.
Cho 20 ml dung dich axit sunfuric (4.5) vao tiing dung dich, khudy déu va dé yén trong 10 phat.

Cho 5 ml dung dich axit ascobic (4.9) vao tiing dung dich, réi chuyén sang tiing binh dinh muc
100 ml. Réra cac c6c vai lan bang mét it nudc, cho nudc rira d6 vao binh dinh mic. Pha loang ngay

dén vach réi ldc déu. D& cho mau xuat hién trong 1 gid.

Do d6 hap thu cla dung dich & budc séng 810nm, st dung nuéc lam dung dich so sanh va ghi lai

két qua:
T d6 hap thu cla dung dich th(r;

B d6 hap thu cta dung dich trang.

Tinh va ghi d6 hap thu tuong ng v6i ham lugng silic oxit trong dung dich nhu sau

7.7 Hiéu chuan

Dung pipet 18y cac phan 0, 5, 10, 15, 20 va 25 ml dung dich chuén silic oxit (4.13) nhu néu &
bang 1 cho vao sau c6c nhua dung tich 150 ml (5.13). Cho vao sau céc d6é cac phan tuong (ng
25,20,15,10, 5 va 0 ml dung dich hiéu chuén trdng (4.14) tuong (ing theo Bang 1.

11
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Bang 1 - Dung dich hiéu chuin tring

Thé tich dung dich chuan Thé’tgch dung dich Khéi lugng silic oxit
silic oxit (4.13), ml hiéu chuan trang (4.14), mi trong 100 ml, pg

0 25 0

5 20 20
10 15 40
15 10 60
20 5 80
25 0 100

XU ly ting dung dich chuén theo qui trinh qui dinh & diéu 7.6 cho tiing phan dung dich thir.
Do dé hap thu cla cac dung dich, st dung nuéc 1am dung dich so sanh va ghi két qua nhu sau:
A0 ’ A5 ’ A10 ’ A15’ AZO’ A25'

V& d6 thi chudn bang cach dung hai truc tung va truc hoanh thé hién dé hap thu tuong (ng véi

khéi lugng cua silic oxit nhu sau :

Do hap thu Silic oxit, pug
A, - A, 0
A, - A, 20
Ao - A, 40
Ais- A 60
Ay - Ay 80
Ags - A, 100

8 Biéu thj két qua

8.1 Tinh téng ham ludng silic oxit

Ham luong silic oxit tinh bang phan tram khéi lugng clia mau thir, theo céng thic:

Téng % silic oxit (m/m) = % (m/m) silic oxit xac dinh + % (m/m) silic oxit can
bang phuong phéap khéi luong

(M, — mg) — (My, — Mgy,) Msioz X 0,0025
x 100 +
m, m,

trong doé

m, la khéi lugng clia mau th{, tinh bang gam;

12
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m, 1a khéi lugng clia chén va can sau khi nung (7.5.3) tinh bang gam;
m, la khéi lugng clia chén va can sau khi da x ly bang axit flohidric (7.5.3), tinh bang gam;
m,, 1a khéi ludng clia chén va can sau khi nung dé xac dinh mau trng, tinh bang gam;
ms, la khéi lugng clia chén va can sau khi da x{ ly béng axit flohidric d& xac dinh mau tréng, tinh
bang gam;

Mg, 18 khéi luong cla silic oxit nhan dugdc tir d6 thi chuén, tinh bang microgam.

8.2 Xirly chung cac két qua

8.2.1 Do chinh xac
D6 chinh xac clia phuong phap nay da xac dinh trong chuong trinh phan tich qudc t&, dudc biéu thi

bang dd 1ap lai, 3 tai lap va chi s6 do tai lap trong Bang 2.

Bang 2 - Cac sd liéu vé dé chinh xac khi xac dinh silic

Ham lugng trung . N A 2 anoia 2 2w gzsa
Miu binh SiO, Cac thanh phan cua d6 léch chuan Chi s6 do tai lap
% (m/m) r R 2s
MT/12/2 4,53 0,035 0,072 0,16
MT/12/1 2,67 0,034 0,025 0,085
MT/12/4 5,04 0,045 0,070 0,17
MT/12/6 21,59 0,059 0,19 0,39
trong d6

r ladoélap lai;

R 13 do tai lap.

8.2.2 Su chap nhan gia tri két qua phan tich (xem ISO 5725)

Gia tri két qua phan tich mau th(r s& dudc chap nhan khi két qua phan tich mau chudn qui dinh
tuong (ng khép v6i cac két qué nam trong gidi han chi s6 dé tai lap ghi & Bang 2 va khi chénh léch
gilra hai gia tri mau th&r khédng vuot qua 2,77 r nhu s6 liéu tinh dugdc tir gia tri thich hop cda r ghi
trong Bang 2.

Khi gia tri k&t qua phan tich mau chuin qui dinh vuot ra ngoai chi s6 dd tai 1ap thi sé thuc hién
phan tich ddng thdi mau thd, mau chudn qui dinh va mét mau trdng. Gia tri két qua phan tich mau
chuan qui dinh s& dugc kiém tra dé chap nhan gia tri mau th& nhu néu & trén. N&éu nhan dudc gia
tri mau chuén qui dinh mot 1an nifa vugt ra ngoai gidi han thi trinh tu ti€n hanh phan tich dudc l1am
lai d6i véi mau chuén khac cla cling loai quang cho dén khi ca hai gia tri c6 thé chap nhan dudc.

Khi khoang (chénh léch tuyét ddi) clia hai gia tri mau th{ I6n hon 2,77 r thi phai tién hanh phan
tich b6 sung mét mau thi va moét mau trang déng thdi phan tich mét mau chuén qui dinh cla cung

13
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loai quang. Viéc chap nhan nhiing gia tri b6 sung nhu vay déi véi mau th, trong ting trudng hop
l& phu thudc vao kha nang ch&p nhan két qua phan tich mau chuén qui dinh.

8.2.3 Tinh két qua cudi cung

K&t qua cudi cling la trung binh s hoc cla cac gia tri phan tich c¢6 thé chdp nhan dudc dugc tinh
t6i bon chit s6 sau dau phdy va dudc 1am tron dén hai s6 sau day phay, cu thé nhu sau:

a) Khi chii s th( ba sau ddu phdy nhd hon 5 thi n6 bi loai bd va chit s& thi hai sau dau phay
dudc gili nguyén khong ddi;

b) Khi chi s6 tht ba sau d4u phay la con sé 5 va s6 th( tu sau dau phay khac s6 0, hodc s6 thi
ba sau d&u phdy I16n hon 5 thi s6 th(t hai sau d&u ph&y dudc tang lén mot;

c) Khi chii s6 th( ba sau d4u phdy |a 5 va s6 th{ tu sau dau phdy 1a 0, thi s6 5 sé& dudc bd di va
s6 tht hai sau d4u phay dudc gilr nguyén khéng ddi néu nhu né 1a 0, 2, 4, 6 hoic 8 va dudc tang

thém mét néund la 1, 3, 5, 7 hoac 9.

9 Bao cao két qua

Bao cao két qua gém cac théng tin sau:

a) Cac chi tiét can thiét d& nhan biét vé mau;
b) S& hiéu tiéu chuén;

c) KE&t qua phan tich;

d) S6 lugng tham khao két qua;

e) Cac dic trung ghi nhan trong qua trinh thl, moi thao tac khéng qui dinh trong tiéu chudn nay

nhung c6 anh hudng dén két qua.
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