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Lêi nãi ®Çu 

TCVN  2825 : 1999 thay thÕ  TCVN 2825 : 1979; 

TCVN 2825 : 1999 hoµn toµn t−¬ng ®−¬ng víi ISO 6607 : 1985 

TCVN  2825 : 1999 do Ban kü thuËt tiªu chuÈn TCVN/TC 129 

“QuÆng nh«m” biªn so¹n, Tæng côc Tiªu chuÈn §o l−êng ChÊt l−îng ®Ò 

nghÞ, Bé Khoa häc, C«ng nghÖ vµ M«i tr−êng (nay lµ Bé Khoa häc vµ 

C«ng nghÖ) ban hµnh. 

Tiªu chuÈn nµy ®−îc chuyÓn ®æi n¨m 2008 tõ Tiªu chuÈn ViÖt Nam 

cïng sè hiÖu thµnh Tiªu chuÈn Quèc gia theo quy ®Þnh t¹i kho¶n 1 

§iÒu 69 cña LuËt Tiªu chuÈn vµ Quy chuÈn kü thuËt vµ ®iÓm a 

khoản1 §iÒu 6 NghÞ ®Þnh sè 127/2007/N§-CP ngµy 1/8/2007 cña 

ChÝnh phñ quy ®Þnh chi tiÕt thi hµnh mét sè ®iÒu cña LuËt Tiªu 

chuÈn vµ Quy chuÈn kü thuËt. 
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T i ª u  c h u È n  Q u è c  g I a TCVN 2825 : 1999 

So¸t xÐt lÇn 1 

QuÆng nh«m −−−− X¸c ®Þnh tæng hµm l−îng silic −−−−  
KÕt hîp ph−¬ng ph¸p khèi l−îng vµ ph−¬ng ph¸p quang phæ 

Aluminium ores − Determination of total silicon content − Combined gravimetric and 

spectrophotometric method 

1   Ph¹m vi vµ lÜnh vùc ¸p dông 

Tiªu chuÈn nµy quy ®Þnh ph−¬ng ph¸p kÕt hîp khèi l−îng vµ quang phæ ®Ó x¸c ®Þnh tæng hµm 

l−îng silic trong quÆng nh«m. 

Ph−¬ng ph¸p nµy cã thÓ ¸p dông cho quÆng cã hµm l−îng silic oxit tõ 1% ®Õn 25% (m/m). 

2   Tiªu chuÈn trÝch dÉn 

ISO 5725 -1986   §é chÝnh x¸c cña ph−¬ng ph¸p thö −  X¸c ®Þnh ®é lÆp l¹i vµ ®é t¸i lËp b»ng thÝ 

nghiÖm ph©n tÝch gi÷a c¸c phßng thÝ nghiÖm. 

TCVN 2826:1999 (ISO 6995:1985)   QuÆng nh«m − X¸c ®Þnh hµm l−îng titan − Ph−¬ng ph¸p 

quang phæ 4,4’ - diantipyrylmetan. 

3   Nguyªn t¾c 

Ph©n huû mÉu thö b»ng c¸c c¸ch  sau: 

a)   Xö lý b»ng hçn hîp axit clohidric, axit nitric vµ axit sunfuric. 

Chó thÝch −  Ph−¬ng ph¸p nµy chØ dïng cho quÆng chøa gibxit vµ b«mit hoÆc chØ cã b«mit vµ khi hoµ tan 

mÉu sau khi ®uæi silic oxit, cÆn thu ®−îc Ýt h¬n 1% khèi l−îng cña mÉu thö. 

hoÆc 

b)   Nung ph©n huû mÉu b»ng natri peroxit sau ®ã nung ch¶y nhanh. Hoµ tan khèi ®· nãng ch¶y 

b»ng axit sunfuric. 

Chó thÝch −  Ph−¬ng ph¸p nµy dïng cho quÆng chøa diaspor vµ khi ph©n huû mÉu b»ng axit sau khi ®uæi 

silic oxit th× cÆn cßn lín h¬n 1% khèi l−îng mÉu thö. 

hoÆc 

c)   Ph−¬ng ph¸p nung ch¶y nªu ë 3c vµ 7.5.1.3 cña ISO 6995. 
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Khö n−íc cña silic oxit, hoµ tan muèi, läc vµ nung silic oxit cã t¹p chÊt, xö lý b»ng axit flohydric vµ 

axit sunfuric. Nung ch¶y cÆn víi hçn hîp nung ch¶y natri cacbonat vµ natri tetraborat, hoµ tan 

khèi nãng ch¶y b»ng axit sunfuric råi nhËp vµo dung dÞch chÝnh.  

Xö lý phÇn dung dÞch chÝnh b»ng l−îng d− natri hydroxyt vµ ®un nãng ®Ó khö polyme silic oxit 

trong dung dÞch. Axit ho¸ b»ng axit sunfuric vµ ®iÒu chØnh ®Õn ®é pH 1,4 tiÕp theo sau khi cho 

thªm amoni molybdat. Ph¸ huû axit photphomolipdic vµ axit arsenomolipdic b»ng c¸ch cho thªm 

axit sunfuric, khö axit β silicomolipdic ®Õn phøc mµu xanh vµ ®o ®é hÊp thô ë kho¶ng 810 nm. 

4   Ho¸ chÊt 

Trong qu¸ tr×nh ph©n tÝch chØ sö dông c¸c ho¸ chÊt cã ®é tinh khiÕt ph©n tÝch vµ chØ dïng n−íc cÊt 

hoÆc n−íc cã ®é s¹ch t−¬ng ®−¬ng. 

4.1   Natri peroxit  

Chó thÝch:  Natri peroxit ph¶i ®−îc b¶o vÖ khái bÞ hót Èm vµ kh«ng ®−îc dïng khi nã b¾t ®Çu vãn côc. 

4.2   Hçn hîp nung ch¶y natri cacbonat vµ natri tetraborat 

Trén 3 phÇn khèi l−îng natri cacbonat khan víi 1 phÇn khèi l−îng natri tetraborat khan. 

4.3   Axit flohidric, 40 % (m/m) ρ20 = 1,13 g/ml. 

4.4   Axit sunfuric, ρ20 = 1,84 g/ml, pha lo·ng 1 + 1. 

4.5   Axit sunfuric, ρ20 = 1,84 g/ml, pha lo·ng 1 + 3. 

4.6   Axit sunfuric, ρ20 = 1,84 g/ml, pha lo·ng 1 + 9. 

4.7   Axit sunfuric, ρ20 = 1,84 g/ml, pha lo·ng 1 + 39. 

4.8   Hçn hîp axit  

§ong 225 ml n−íc vµo cèc 1 lÝt, cÈn thËn võa khuÊy võa thªm 175 ml axit sunfuric (ρ20 1,84 g/ml) 

vµo. §Ó nguéi ®Õn nhiÖt ®é phßng råi thªm 150 ml axit clohidric (ρ20 1,17 g/ml) vµ 50 ml axit nitric 

(ρ20 1,42 g/ml). KhuÊy ®Òu. 

ChuÈn bÞ dung dÞch míi cho tõng lo¹t ph©n tÝch vµ lo¹i bá dung dÞch kh«ng ®−îc sö dông ®Õn. 

4.9   Axit ascobic, dung dÞch 150 g/l. 

Hoµ tan 5 g axit ascobic trong 100 ml n−íc. 

ChuÈn bÞ dung dÞch nµy hµng ngµy. 
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4.10   Amoni molibdat, dung dÞch 100 g/l 

Hoµ tan  100 g amoni molibdat ngËm bèn n−íc  [(NH4)6 Mo7O24.4H2O] trong 1 lÝt n−íc.  

Huû bá dung dÞch khi b¾t ®Çu xuÊt hiÖn kÕt tña. 

4.11    Natri hidroxit, dung dÞch 160 g/l 

Hoµ tan 160 g natri hidroxit trong 1 lÝt n−íc trong cèc nhùa. 

L−u gi÷ dung dÞch trong chai nhùa. 

4.12   Silic oxit, dung dÞch chuÈn t−¬ng øng víi 400 mg SiO2 trong 1 lÝt. 

Nung silic oxit s¹ch ë 1 000 oC trong 1 giê råi lµm nguéi trong b×nh hót Èm. C©n 0,400 g silic oxit 

®· nung trong chÐn platin víi ®é chÝnh x¸c ®Õn 0,001 g. Cho 4,0 g natri cacbonat  khan vµo, dïng 

th×a  b»ng kim lo¹i trén ®Òu vµ cÈn thËn nung ch¶y ë 1 000 oC trong 10 phót. 

Lµm nguéi vµ chuyÓn sang cèc nhùa dung tÝch 400 ml. Thªm 200 ml n−íc nãng vµo, khuÊy ®Òu ®Ó 

hoµ tan hoµn toµn khèi ®· nãng ch¶y. 

Lµm nguéi råi chuyÓn hoµn toµn dung dÞch sang b×nh ®Þnh møc 1000 ml. Pha lo·ng ®Õn v¹ch vµ l¾c ®Òu. 

ChuyÓn ngay dung dÞch vµo chai nhùa. 

4.13   Silic oxit, dung dÞch chuÈn t−¬ng øng 4 mg SiO2 trong 1 lÝt. 

Dïng pipet lÊy10 ml dung dÞch chuÈn (4.12) ®−a vµo b×nh ®Þnh møc 1000 ml, pha lo·ng ®Õn v¹ch  

vµ l¾c ®Òu. 

ChuÈn bÞ dung dÞch nµy ngay tr−íc khi dïng. 

4.14   Dung dÞch hiÖu chuÈn tr¾ng 

ChuÈn bÞ dung dÞch hiÖu chuÈn tr¾ng theo c¸c b−íc ®−îc nªu ë 4.12 vµ 4.13 nh−ng kh«ng cã silic oxit. 

4.15    Phenolphtalein, dung dÞch chØ thÞ. 

Hoµ tan 0,05 g phenolphtalein trong 50 ml  ethanol vµ pha lo·ng ®Õn 100 ml. 

5   ThiÕt bÞ, dông cô 

C¸c dông cô  phßng thÝ nghiÖm th«ng th−êng vµ ®å thuû tinh kh«ng bÞ x©y x−íc, vµ 

5.1   ChÐn platin, dung tÝch kho¶ng 30 ml, cã n¾p ®Ëy.             

5.2   Pipet cã v¹ch møc, 5, 10, 15, 20 vµ 25 ml, cÊp chÝnh x¸c A. 

5.3   Cèc nhùa, dung tÝch kho¶ng 150 ml.  
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5.4   Lß móp thÝ nghiÖm, cã kh¶ n¨ng ®iÒu chØnh nhiÖt ®é tõ 480 oC ®Õn 1 100 oC vµ cã thÓ thæi dßng 

khÝ qua khoang ®· nung nãng. 

5.5   ChÐn zirconi, dung tÝch khoµng 40 ml. 

5.6   pH mÐt. 

5.7   Quang phæ kÕ, ®Ó ®o hÊp thô ë kho¶ng 810 nm. 

5.8   B×nh hót Èm, chøa photpho (V) oxit lµm chÊt hót Èm. 

6   LÊy mÉu vµ chuÈn bÞ mÉu 

MÉu phßng thÝ nghiÖm ®−îc lÊy vµ nghiÒn ®Õn cì h¹t lät qua r©y 150 µm phï hîp víi c¸c ph−¬ng 

ph¸p ®−îc qui ®Þnh trong c¸c tiªu chuÈn liªn quan ∗). 

7   TiÕn hµnh thö 

7.1   Sè lÇn thö 

TiÕn hµnh ph©n tÝch mÉu ®óp mét c¸ch ®éc lËp ®èi víi tõng mÉu thö. 

Chó thÝch −  ë ®©y thuËt ng÷ “®éc lËp” cã nghÜa lµ thay ®æi ng−êi ph©n tÝch. NÕu nh− cïng mét ng−êi ph©n 

tÝch th× ph¶i tiÕn hµnh ph©n tÝch vµo thêi ®iÓm kh¸c nhau. 

7.2   MÉu thö  

C©n kho¶ng 1 g mÉu thö víi ®é chÝnh x¸c 0,001 g vµ ghi l¹i khèi l−îng (m1). 

7.3   Ph©n tÝch mÉu tr¾ng 

Song song víi qu¸ tr×nh ph©n huû mÉu thö, tiÕn hµnh chuÈn bÞ dung dÞch tr¾ng theo ph−¬ng ph¸p 

ph©n huû mÉu nh−ng kh«ng cã mÉu thö. Khi tiÕn hµnh ph©n tÝch mét sè mÉu cïng mét lóc th× gi¸ 

trÞ cña mÉu tr¾ng cã thÓ do mét lÇn ph©n tÝch mÉu tr¾ng lµm ®¹i diÖn víi ®iÒu kiÖn tr×nh tù tiÕn 

hµnh nh− mÉu thö. 

7.4   Ph©n tÝch kiÓm tra 

Mçi lÇn tiÕn hµnh ph©n tÝch kiÓm tra, viÖc ph©n tÝch mÉu chuÈn qui ®Þnh cña cïng lo¹i quÆng sÏ 

®−îc tiÕn hµnh song song vµ cïng ®iÒu kiÖn víi viÖc ph©n tÝch mÉu quÆng. 

                                                   

∗ )  C¸c tiªu chuÈn liªn quan lµ ISO 6137   QuÆng nh«m – Ph−¬ng ph¸p lÊy mÉu vµ TCVN 2823 : 1999 (ISO 6140)  

QuÆng nh«m – ChuÈn bÞ mÉu. 
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Chó thÝch: MÉu chuÈn qui ®Þnh ph¶i lµ mÉu cïng lo¹i víi mÉu thö. Tuy nhiªn, mÉu ®ã kh«ng ®−îc xem lµ 

cïng lo¹i nÕu nh− tÝnh chÊt cña mÉu thö kh¸c víi tÝnh chÊt cña mÉu chuÈn qui ®Þnh ®Õn møc mµ tr×nh tù tiÕn 

hµnh ph©n tÝch ph¶i thay ®æi ®¸ng kÓ. 

7.5   X¸c ®Þnh silic b»ng ph−¬ng ph¸p khèi l−îng 

7.5.1   Ph©n huû mÉu  

NÕu ph©n huû mÉu dùa vµo viÖc hoµ tan b»ng axit th× tiÕn hµnh nh− qui ®Þnh ë 7.5.1.1. NÕu ph©n 

huû mÉu dùa vµo nung víi kiÒm th× tiÕn hµnh nh− qui ®Þnh ë 7.5.1.2.  

7.5.1.1   Ph©n huû mÉu b»ng axit 

Cho mÉu thö (7.2) vµo cèc ®èt 400 ml. Dïng n−íc lµm −ít mÉu vµ cho 60 ml hçn hîp axit võa 

®−îc chuÈn bÞ (4.8) vµo. §Ëy cèc l¹i råi ®un ë 80oC ®Ó ph©n huû mÉu. 

Chó thÝch:  Víi mÉu cã hµm l−îng s¾t cao [> 15% (m/m) Fe2O3] th× ph¶i ®un l©u h¬n. 

Khi khãi n©u ®· hÕt bay ra, cÈn thËn röa n¾p vµ thµnh cèc. Kh«ng ®Ëy cèc, ®un bay h¬i dung dÞch 

®Õn lóc khãi axit sunfuric dµy ®Æc. §Ëy n¾p cèc l¹i vµ ®un m¹nh trong 60 phót trªn bÕp ®Ó t¹o 

nhiÖt ®é dung dÞch (210 ± 10) oC. 

Chó thÝch:  X¸c ®Þnh nhiÖt ®é b»ng c¸ch sö dông riªng mét cèc thÝ nghiÖm cã nhiÖt kÕ nhóng ë ®é s©u  

10 mm trong axit sunfuric. 

7.5.1.2   Ph©n huû mÉu b»ng nung víi kiÒm 

Cho mÉu thö (7.2) vµo chÐn zirconi kh« (5.5), cho 10 g natri peroxit (4.1). Dïng th×a kim lo¹i kh« 

trén ®Òu. §Æt chÐn cã chøa mÉu vµo trong lß móp (5.4), duy tr× nhiÖt ®é tõ 480 oC ®Õn 500 oC 

trong 45 phót. LÊy chÐn cã mÉu ra khái lß vµ dïng ngän löa ®Ìn khß ®Ó nung ch¶y hçn hîp 

(kho¶ng 30 gi©y). TiÕp tôc võa nung hçn hîp nãng ch¶y võa khuÊy ®¶o trong thêi gian tæng céng 

2 phót. 

§Ó chÐn nguéi ®Õn nhiÖt ®é phßng (cã thÓ sö dông tÊm kim lo¹i dµy ®Ó lµm nguéi nhanh) tia röa 

®¸y chÐn råi ®Æt chÐn vµo cèc ®èt 400 ml. §Ëy n¾p l¹i vµ cÈn thËn cho vµo phÝa ngoµi chÐn 140 

ml dung dÞch axit sunfuric (4.6). Cho thªm 20 ml dung dÞch axit sunfuric (4.4), ®Ó t¸ch mÉu trong 

chÐn. Khi hçn hîp nung ch¶y t¸ch ra hÕt, lÊy chÐn lªn vµ röa chÐn vµo dung dÞch trong cèc. 

CÈn thËn tia röa n¾p vµ thµnh cèc. Më n¾p, ®un cho bay h¬i dung dÞch ®Õn khi cã khãi axit 

sunfuric dµy ®Æc. §Ëy n¾p l¹i råi ®un m¹nh trong 60 phót trªn bÕp ®Ó t¹o nhiÖt ®é dung dÞch  

( 210 ± 10) oC. 

7.5.2   Hoµ tan vµ läc 

Lµm nguéi dung dÞch nhËn ®−îc ë 7.5.1.1 hoÆc 7.5.1.2 ®Õn nhiÖt ®é phßng, cÈn thËn cho thªm 

130 ml n−íc vµ ®un ë 80 oC ®Õn 90oC trong vßng Ýt nhÊt lµ 40 phót, khuÊy liªn tôc ®Ó muèi hoµ tan 
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hoµn toµn. Läc dung dÞch ®ang cßn nãng qua giÊy läc trung b×nh, høng dung dÞch ®· läc ®−îc vµo 

b×nh ®Þnh møc 250 ml. Dïng n−íc ®Ó röa cèc, dïng ®òa thuû tinh cã ®Çu bäc cao su lµm s¹ch cèc 

vµ chuyÓn toµn bé cÆn lªn giÊy läc. Röa giÊy läc vµ cÆn n¨m lÇn b»ng n−íc nãng, mçi lÇn tõ 5 ml 

®Õn 10 ml. CÊt gi÷ dung dÞch läc vµ n−íc röa ®Ó sö dông theo 7.5.4. Gi÷ l¹i giÊy läc vµ cÆn ®Ó tiÕp 

tôc c«ng viÖc nh− ë 7.5.3. 

Chó thÝch:  §èi víi hµm l−îng silic oxit cao, cã thÓ cÇn ph¶i t¨ng l−îng n−íc röa. 

7.5.3   Xö lý silic oxit cã t¹p chÊt 

ChuyÓn giÊy läc vµ silÝc oxit cã t¹p chÊt vµo chÐn platin ®· ®−îc c©n vµ nung tr−íc (5.1). SÊy kh« 

vµ ®èt tõ tõ råi tro ho¸ hoµn toµn giÊy läc b»ng c¸ch n©ng nhiÖt ®é lªn 600 oC ®Õn  700 oC. 

§Ëy chÐn l¹i, nung trong lß móp (5.4), duy tr× ë (1075 ± 25) oC trong 30 phót råi lµm nguéi trong 

kh«ng khÝ trong vßng 1 phót ®Õn 2 phót. 

§Æt chÐn vµo b×nh hót Èm (5.8). §Ó nguéi ®Õn nhiÖt ®é phßng råi c©n. 

Chó thÝch :  Thêi gian ®Ó lµm nguéi cÇn kho¶ng 10 phót.        

LÆp l¹i viÖc nung, lµm nguéi vµ c©n cho ®Õn khi khèi l−îng kh«ng ®æi víi sai sè trong vßng 0,0005 g. 

Ghi khèi l−îng cña chÐn vµ cÆn trong ®ã (m2).  

Cho n−íc tõng giät lµm cho cÆn trong chÐn hoµn toµn bÞ −ít. Cho thªm 8 giät  dung dÞch axit sunfuric 

(4.4) tiÕp theo cho 5 ml  axit flohidric (4.3). CÈn thËn ®un nãng vµ lµm bay h¬i ®Õn khi hÕt khãi tr¾ng 

dµy ®Æc. 

H¬ nhÑ trªn ngän löa nhá, sau ®ã ®Ëy chÐn l¹i vµ nung trong lß móp (5.4), duy tr× ë  (1075  ±  25) oC 

trong (15 ±  2) phót. §Ó nguéi trong kh«ng khÝ trong vßng tõ 1 ®Õn 2 phót. 

§Æt chÐn vµo b×nh hót Èm. §Ó nguéi ®Õn nhiÖt ®é phßng råi c©n. 

LÆp l¹i viÖc xö lý axit, bèc khãi, nung cho ®Õn khèi l−îng kh«ng ®æi víi sai sè 0,000 5 g. Ghi l¹i khèi 

l−îng chÐn vµ cÆn (m3). 

Chó thÝch: NÕu ph©n huû mÉu b»ng axit, khèi l−îng cña chÐn vµ cÆn kh«ng ®æi cã gi¸ trÞ lín h¬n khèi 

l−îng cña chÐn platin 0,01 g th× nªn dïng ph−¬ng ph¸p ph©n huû mÉu b»ng nung ch¶y víi kiÒm. 

7.5.4   Xö lý cÆn 

§èi víi cÆn cßn l¹i nh− ë 7.5.3 xö lý b»ng c¸ch cho 0,7 g ± 0,1 g hçn hîp nung ch¶y (4.2). Nung ë 

nhiÖt ®é trªn 1 000 oC trong kho¶ng tõ 4 phót ®Õn 5 phót ë trong lß móp (5.4). LÊy chÐn ra ®¶o 

nhanh khèi nãng ch¶y råi ®−a vµo lß nung tiÕp tõ 1 ®Õn 2 phót.  

§Ó chÐn nguéi, thªm 10 ml dung dÞch axit sunfuric (4.6) råi ®un nãng ®Ó hoµ tan khèi nãng ch¶y. 

ChuyÓn nhËp vµo dung dÞch ®−îc cÊt gi÷ (7.5.2) trong b×nh ®Þnh møc 250 ml, röa chÐn b»ng n−íc, 
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®Ó n−íc röa vµo cïng dung dÞch trong b×nh. Lµm nguéi ®Õn nhiÖt ®é phßng, pha lo·ng b»ng n−íc 

®Õn v¹ch vµ l¾c ®Òu. §©y lµ dung dÞch thö. 

7.6   X¸c ®Þnh silic oxit cña cÆn b»ng quang phæ kÕ 

NÕu kh«ng cã qui ®Þnh kh¸c th× nh÷ng b−íc sau ®©y ph¶i ®−îc tiÕn hµnh víi c¶ hai dung dÞch kiÓm 

tra vµ dung dÞch tr¾ng. 

Dïng pipet (5.2) lÊy 10 ml cña tõng dung dÞch cho vµo cèc nhùa (5.3). Thªm 1 giät dung dÞch 

phenol - phtalein (4.15), trung hoµ b»ng dung dich natri hidroxit (4.11) vµ cho d− 2 ml. Pha lo·ng 

®Õn 25 ml. 

§un nãng trªn bÕp c¸ch thuû ë nhiÖt ®é 70 oC trong 15 phót råi lµm nguéi. 

Trung hoµ b»ng dung dÞch axit sunfuric (4.6). Cho 7 ml dung dÞch axÝt sunfuric (4.7) vµo råi pha 

lo·ng ®Õn 50 ml. KiÓm tra ®é pH  1,4 ±  0,1. NÕu cÇn, ®iÒu chØnh b»ng dung dÞch axÝt sunfuric 

hoÆc b»ng dung dÞch natri hidroxit. 

Tõ b−íc nµy ®Õn khi xuÊt hiÖn mµu, duy tr× nhiÖt ®é cña dung dÞch trong kho¶ng tõ 15oC ®Õn 25 oC. 

Cho 2,0 ml dung dÞch amoni molibdat (4.10) vµo tõng dung dÞch, khuÊy ®Òu vµ ®Ó yªn trong 10 phót. 

Cho 20 ml dung dÞch axÝt sunfuric (4.5) vµo tõng dung dÞch, khuÊy ®Òu vµ ®Ó yªn trong 10 phót. 

Cho 5 ml dung dÞch axÝt ascobic (4.9) vµo tõng dung dÞch, råi chuyÓn sang tõng b×nh ®Þnh møc  

100 ml. Röa c¸c cèc vµi lÇn b»ng mét Ýt n−íc, cho n−íc röa ®ã vµo b×nh ®Þnh møc. Pha lo·ng ngay 

®Õn v¹ch råi l¾c ®Òu. §Ó cho mµu xuÊt hiÖn trong 1 giê. 

§o ®é hÊp thô cña dung dÞch ë b−íc sãng 810nm, sö dông n−íc lµm dung dÞch so s¸nh vµ ghi l¹i  

kÕt qu¶: 

T  ®é hÊp thô cña dung dÞch thö; 

B  ®é hÊp thô cña dung dÞch tr¾ng. 

TÝnh vµ ghi ®é hÊp thô t−¬ng øng víi hµm l−îng silic oxit trong dung dÞch nh− sau 

  A  =  T  -  B 

7.7    HiÖu chuÈn 

Dïng pipet lÊy c¸c phÇn 0 , 5 , 10 , 15 , 20 vµ 25 ml  dung dÞch chuÈn silic oxit (4.13) nh− nªu ë 

b¶ng 1 cho vµo s¸u cèc nhùa dung tÝch 150 ml (5.13). Cho vµo s¸u cèc ®ã c¸c phÇn t−¬ng øng  

25 , 20 , 15 , 10 , 5 vµ 0 ml dung dÞch hiÖu chuÈn tr¾ng (4.14) t−¬ng øng theo B¶ng 1. 
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B¶ng 1 - Dung dÞch hiÖu chuÈn tr¾ng 

ThÓ tÝch dung dÞch chuÈn  
silic oxit (4.13), ml 

ThÓ tÝch dung dÞch   
hiÖu chuÈn tr¾ng (4.14), ml 

Khèi l−îng silic oxit  
trong 100 ml,  µg 

0 25 0 

5 20 20 

10 15 40 

15 10 60 

20 5 80 

25 0 100 

Xö lý tõng dung dÞch chuÈn theo qui tr×nh qui ®Þnh ë ®iÒu 7.6 cho tõng phÇn dung dÞch thö. 

§o ®é hÊp thô cña c¸c dung dÞch, sö dông n−íc lµm dung dÞch so s¸nh vµ ghi kÕt qu¶ nh− sau: 

 A0 , A5 , A10 , A15 , A20 , A25. 

VÏ ®å thÞ chuÈn b»ng c¸ch dùng hai trôc tung vµ trôc hoµnh thÓ hiÖn ®é hÊp thô t−¬ng øng víi 

khèi l−îng cña silic oxit nh− sau : 

         §é hÊp thô        Silic oxit, µµµµg 

   A0 - A0     0 

   A5 - A0     20 

   A10 - A0    40 

   A15 - A0    60 

   A20 - A0    80 

   A25 - A0    100 

8   BiÓu thÞ kÕt qu¶ 

8.1   TÝnh tæng hµm l−îng silic oxit 

Hµm l−îng silic oxit tÝnh b»ng phÇn tr¨m khèi l−îng cña mÉu thö, theo c«ng thøc: 

Tæng % silic oxit  (m/m)  =   % (m/m) silic oxit x¸c ®Þnh     + % (m/m) silic oxit cÆn 

b»ng ph−¬ng ph¸p khèi l−îng  

(m2  −  m3) − (m2b − m3b)  mSiO2 x 0,0025 
  ____________ _________________ x 100  +      ____________ ______ 
  m1    m1 

trong ®ã 

m1 lµ khèi l−îng cña mÉu thö, tÝnh b»ng gam; 
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m2 lµ khèi l−îng cña chÐn vµ cÆn sau khi nung (7.5.3) tÝnh b»ng gam; 

m3    lµ khèi l−îng cña chÐn vµ cÆn sau khi ®· xö lý  b»ng axit flohidric (7.5.3), tÝnh b»ng gam; 

m2b lµ khèi l−îng cña chÐn vµ cÆn sau khi nung ®Ó x¸c ®Þnh mÉu tr¾ng, tÝnh b»ng gam; 

m3b   lµ khèi l−îng cña chÐn vµ cÆn sau khi ®· xö lý b»ng axit flohidric ®Ó x¸c ®Þnh mÉu tr¾ng, tÝnh 

b»ng gam; 

msio2 lµ khèi l−îng cña silic oxit nhËn ®−îc tõ ®å thÞ chuÈn, tÝnh b»ng microgam. 

8.2   Xö lý chung c¸c kÕt qu¶ 

8.2.1   §é chÝnh x¸c 

§é chÝnh x¸c cña ph−¬ng ph¸p nµy ®· x¸c ®Þnh trong ch−¬ng tr×nh ph©n tÝch quèc tÕ, ®−îc biÓu thÞ 

b»ng ®é lÆp l¹i, ®é t¸i lËp vµ chØ sè ®é t¸i lËp trong B¶ng 2. 

B¶ng 2 - C¸c sè liÖu vÒ ®é chÝnh x¸c khi x¸c ®Þnh silic 

 
MÉu 

Hµm l−îng trung 
b×nh SiO2 

C¸c thµnh phÇn cña ®é lÖch chuÈn ChØ sè ®é t¸i lËp 

 % (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 ®ã 

r lµ ®é lÆp l¹i;  

R lµ ®é t¸i lËp. 

8.2.2   Sù chÊp nhËn gi¸ trÞ kÕt qu¶ ph©n tÝch (xem ISO 5725) 

Gi¸ trÞ kÕt qu¶ ph©n tÝch mÉu thö sÏ ®−îc chÊp nhËn khi kÕt qu¶ ph©n tÝch mÉu chuÈn qui ®Þnh 

t−¬ng øng khíp víi c¸c kÕt qu¶ n»m trong giíi h¹n chØ sè ®é t¸i lËp ghi ë B¶ng 2 vµ khi chªnh lÖch 

gi÷a hai gi¸ trÞ mÉu thö kh«ng v−ît qu¸ 2,77 r nh− sè liÖu tÝnh ®−îc tõ gi¸ trÞ thÝch hîp cña r ghi 

trong B¶ng 2. 

Khi gi¸ trÞ kÕt qu¶ ph©n tÝch mÉu chuÈn qui ®Þnh v−ît ra ngoµi chØ sè ®é t¸i lËp th× sÏ thùc hiÖn 

ph©n tÝch ®ång thêi mÉu thö, mÉu chuÈn qui ®Þnh vµ mét mÉu tr¾ng. Gi¸ trÞ kÕt qu¶ ph©n tÝch mÉu 

chuÈn qui ®Þnh sÏ ®−îc kiÓm tra ®Ó chÊp nhËn gi¸ trÞ mÉu thö nh− nªu ë trªn. NÕu nhËn ®−îc gi¸ 

trÞ mÉu chuÈn qui ®Þnh mét lÇn n÷a v−ît ra ngoµi giíi h¹n th× tr×nh tù tiÕn hµnh ph©n tÝch ®−îc lµm 

l¹i ®èi víi mÉu chuÈn kh¸c cña cïng lo¹i quÆng cho ®Õn khi c¶ hai gi¸ trÞ cã thÓ chÊp nhËn ®−îc. 

Khi kho¶ng (chªnh lÖch tuyÖt ®èi) cña hai gi¸ trÞ mÉu thö lín h¬n 2,77 r th× ph¶i tiÕn hµnh ph©n 

tÝch bæ sung mét mÉu thö vµ mét mÉu tr¾ng ®ång thêi ph©n tÝch mét mÉu chuÈn qui ®Þnh cña cïng 
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lo¹i quÆng. ViÖc chÊp nhËn nh÷ng gi¸ trÞ bæ sung nh− vËy ®èi víi mÉu thö, trong tõng tr−êng hîp 

lµ phô thuéc vµo kh¶ n¨ng chÊp nhËn kÕt qu¶ ph©n tÝch mÉu chuÈn qui ®Þnh. 

8.2.3   TÝnh kÕt qu¶ cuèi cïng 

KÕt qu¶ cuèi cïng lµ trung b×nh sè häc cña c¸c gi¸ tri ph©n tÝch cã thÓ chÊp nhËn ®−îc ®−îc tÝnh 

tíi bèn ch÷ sè sau dÊu phÈy vµ ®−îc lµm trßn ®Õn hai sè sau dÊy phÈy, cô thÓ nh− sau: 

a)   Khi ch÷ sè thø ba sau dÊu phÈy nhá h¬n 5 th× nã bÞ lo¹i bá vµ ch÷ sè thø hai sau dÊu phÈy 

®−îc giò nguyªn kh«ng ®æi; 

b)   Khi ch÷ sè thø ba sau dÊu phÈy lµ con sè 5 vµ sè thø t− sau dÊu phÈy kh¸c sè 0, hoÆc sè thø 

ba sau dÊu phÈy lín h¬n 5 th× sè thø hai sau dÊu phÈy ®−îc t¨ng lªn mét; 

c)   Khi ch÷ sè thø ba sau dÊu phÈy lµ 5 vµ sè thø t− sau dÊu phÈy lµ 0, th× sè 5 sÏ ®−îc bá ®i vµ 

sè thø hai sau dÊu phÈy ®−îc gi÷ nguyªn kh«ng ®æi nÕu nh− nã lµ 0, 2, 4, 6 hoÆc 8 vµ ®−îc t¨ng 

thªm mét nÕu nã lµ 1, 3, 5, 7 hoÆc 9. 

9   B¸o c¸o kÕt qu¶ 

B¸o c¸o kÕt qu¶ gåm c¸c th«ng tin sau: 

a)   C¸c chi tiÕt cÇn thiÕt ®Ó nhËn biÕt vÒ mÉu; 

b)   Sè hiÖu tiªu chuÈn; 

c)   KÕt qu¶ ph©n tÝch; 

d)   Sè l−îng tham kh¶o kÕt qu¶; 

e)   C¸c ®Æc tr−ng ghi nhËn trong qu¸ tr×nh thö, mäi thao t¸c kh«ng qui ®Þnh trong tiªu chuÈn nµy 

nh−ng cã ¶nh h−ëng ®Õn kÕt qu¶. 

 

 


