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L&i néi dau
TCVN 12036:2017 hoan toan tuong duong voi 1SO 23201:2015.

TCVN 12036:2017 do Ban ky thuat tiéu chudn gquéc gia
TCVN/TC47 Hda hoc bién soan, Tdng cuc Tiéu chuan Do luong
Chat Irgng dé nghi, Bd Khoa hoc va Cong nghé cong bb.
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Nhom oxit dung dé: san xuét’nhém -
Xac dinh nguyén to lwong vét -
Phwong phap quang pho huynh quang bwdc song tan xa tia X

Aluminium oxide primarily used for production of aluminium — Determination of trace
elements — Wavelength dispersive X-ray fluorescence spectrometric method

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuln nady quy dinh phuvong phap quang phd huynh quang budc song tan xa tia X @é
phan tich nhom oxit dbi véi lwgng vét clia bat ky hoac tat ca cac nguyén té sau: natri, silic, sit,
canxi, titan, phospho, vanadi, k8m, mangan, gali, kali, ddng, crom va niken. Nhirng nguyén t6 nay
dwoc bidu thi dwoi dang céc oxit Na20, SiQz, Fez03, Ca0, TiO;, P20s, V20s, Zn0, MnO, Ga;0,,
K20, Cu0Q, Cr:0; va NiO & trang thai méu chwa dwoc 1am khé.

Phuong phap nay ap dung dbi voi nhom oxit nhiét luyén. Dai ndng do ap dung dbi véi ting
thanh phan duoc dua ra trong Bang 1.

Bang 1 - D3i néng dd ap dung

Thanh phan " Dai néng dé
TR
Na,O 0,10 dén 1,00
| SiO2 0,003 dén 0.5
Fes0s 0,003 dén 0,05
Ca0 0,003 dén 0,10
TiO: 0,0005 dén 0,010
P,0s 0,0005 dén 0,050
V20s 0,0005 dén 0,010
[ Zno 0,0005 dén 0,010
MnO i 10,0005 dén 0,010
Ga;0s ' [0,0006 ~  dén 0,020
K20 0,0005 dén 0,010
Cu0 0,0005 dén 0,010
Cr203 0,0005 dén 0,010
e 0,0005 gén 0,010
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2 Tailiéu vién dan

Céc tai ligu vién din sau day la cn thiét & ap dung tiéu chudn nay. Di voi cac tai liéu vién dan
ghi n&m cdng bd thi ap dung ban duoc néu. Dbi voi céc tai liéu vien din khdng ghi nam céng bé

thi ap dung ban méi nhét, bac gbm ca cac stra d6i, bd sung (néu co).

AS 2563, Wavelength dispersive X-ray fluorescence spectrometers — Determination of precision
(Thiét bi quang phd huynh quang budc séng tan xa tia X - Xéc dinh do chum)

AS 2706, Numeric values — Rounding and interpretation of limiting values (Gia trj s hoc —
Lam tron sé va dién gidi gia tri giti han)

AS 4538.1-1999 (R2013), Guide to the sampling of alumina — Sampling procedures (Huwéng dén
18y méu nhém oxit - Quy trinh Idy mau)

AS 4538.2-2000 (R2013), Guide to the sampling of alumina — Preparation of sample (Huéng dén

lay mau nhdm oxit — Chuén bi mau)

3 Nguyén tac
S dung k¥ thuat nung chay dé déng nhat nhém oxit trong khéi thly tinh borat dang dia. Phép do
huynh quang tia X dugc thuc hién trén dia nay,

Hiéu chuén dugc thuc hién bing cach s dyng cac miu chudn dwoc Gidu ché tir hoa chat
tinh khiét dung héi quy hai diém. Hiéu chinh nén c6 thé dwoc thyc hién tuy nhién do cac mire thap
tai 6 chat dwoc phan tich hién dién trong nén AlO3, sé c6 tac déng khong dang ké trong pham vi
phwong phap.

Phép do cudng dd dwoc hiéu chinh dbi véi do trdi clia thiét bi quang phé.

St dung mau chuan da chirng nhan dé kiém tra xac nhan viéc hiéu chudn (xem Phuy luc E).

4 Thubc thir va vat liéu

4.1 Hon hop nung chay, tron déu 12 phan lithi tetraborat dén 22 phén lithi metaborat.

HBn ho'p nung chay nay cé san trén thi trudng. HOn hop nung chay sé hap thu hoi dm khi quyén
khi phoi nhiém v@i khéng khi. Gidm thiéu viéc hdp thu nwéce bang cach bdo quan hén hop
nung chay trong hop kin khi.

Xem Phu lyc F déi véi cac nhan xét vé dd tinh khiét hdn hop nung chay.

4.2 Nhom oxit (Al203), 89 tinh khiét cao, d6 tinh khiét 99,999 %.
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Pwoc chuan bi bing cach gia nhiét dén 1200 °C + 25 °C khoang 2 h va lam ngudi trong binh
hat am. ’

D& dam bao Al,Os cé 36 tinh khiét cao khdng nhiém ban bdi cac nguyén td phan tich, phan tich
Al,0; treée khi st dung bdng cach chudn bi mét dia dwoc [am tir nhoém oxit (dwgc goi 1a
“dia tring”) va do cac cuwong dd thyc té d6i vei mdi nguyén té phan tich.

Phuwong phap do dia tring dugc néu trong 7.4.5. Néu mot sb cac nhdm oxit c6 dd tinh khiét cao
cé ngudn khac nhau dwoc thl nghiém, cdn lya chon mdt loai cé ty 1é tap chét thdp nhat dé
s dung trong hiéu chuan va dia tring. Didu A.3 dwa ra cac chi dén d6i véi viéc gidm nhiém silica
trong nhdm oxit ¢6 dd tinh khiét cao va cé thé dwoc sl dung néu duoc yéu cau.

4.3 Natri tetraborat (Na,B407), c6 d6 tinh khiét 99,99 %

Puwoc chuan bi bang cach gia nhiét dén 650 °C = 25 °C it nhat trong 4 h va lam nguéi trong binh
hat &m,

4.4 Silic dioxit (SiO;), ¢6 do tinh khiét 99,9 %

Puwoc chudn bi bang cach gia nhiét dén 1200 °C + 25 °C trong 2 h va lam ngudi trong binh hat m.
4.5 Sat(Il) oxit (Fe;0s), co do tinh khiét 98,9 %

Puroc chuén bi bang cach gia nhiét dén 1000 °C + 25 °C it nhat trong 1 h va lam ngudi trong binh
hat &m.

4.6 Canxi cacbonat (CaCOQj3), co d6 tinh khiét 99,9 %

Puwoc chuan bi bdng cach gia nhiét @én 105 °C + 5 °C trong 1 h va lam ngudi trong binh hit &m.
4.7 Titan dioxit (TiO2), c6 d6 tinh khiét 99,9 %

Puoc chudn bi bang cach gia nhiét dén 1000 °C + 25 °C it nhét trong 1 h va lam ngudi trong binh
hat am.

4.8 Amoni dihydro octo-phosphat (NH4H:POy), c6 36 tinh khiét 99,9 %

Duoc chudn bj bing cach gia nhiét @én 105 °C £ 5 °C trong 1 h va lam ngudi trong binh hat am.
4.9 Vanadi pentoxit (V20s), c6 do tinh khiét 99,9 %

Buoc chuan bj bing cach gia nhiét dén 600 °C + 25 °C trong 1 h va 1am ngudi trong binh hat 4m.
410 Kém oxit (Zn0O), ¢b do tinh khiét 99,9 %

Duoc chuan bi bang cach gia nhiét dén 1000 °C # 25 °C trong t&i thiéu 1 h va lam ngudi trong
binh hat 4m.

4.11 Mangan oxit (Mn3;0s), co @6 tinh khiét 99,9 %
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Gia nhiét mangan dioxit (dd tinh khiét 99,9 %) trong 24 h & nhiét d6 1000 °C + 25 °C trong chén
platin va lam ngudi trong binh hut 4m. Nghién vat liéu cuc tdng hop thanh bét min. Vat ligu
san pham 1a MnsO..

4.12  Gali oxit (Gaz0s), c6 dd tinh khiét 99,9 %

Puwgc chudn bj bing cach gia nhigt dén 1000 °C + 25 °C it nhét trong 1 h va lam ngudi trong binh
hat am.

4.13 Kali cachonat (K,CO3), c6 d6 tinh khiét 99,9 %

Buroc chuén bi béing cach gia nhiét dén 600 °C + 25 °C it nhit trong 2 h va lam ngubi trong binh
hat am.

4,14 Dong oxit (CuO), c6 do tinh khiét 99,9 %

Duoc chuén bi bdng cach gia nhiét dén 1000 °C + 25 °C it nhét trong 1 h va lam ngudi trong binh
hat &m.

4.15 Crom(lll) oxit (Cr,03), c6 dd tinh khiét 99,9 %

Buoc chudn bi bang cach gia nhiét dén 1000 °C £ 25 °C it nhét trong 1 h va tam ngudi trong binh
hat am.

4.16 Nickel(ll) oxit (NiO), c6 @8 tinh khiét 99,9 %

Buoc chuén bi bang cach gia nhiét dén 1000 °C * 25 °C it nhat trong 1 h va lam ngudi trong binh
hat am.

417 Mau chuin da chirng nhin (CRM), mét hodc ca hai vat lieu nhédm oxit NIST692 va
ASCRMO027.

Puwoc chuan bi bing cach gia nhiét dén 300 °C + 10 °C trong téi thidu 2 h va lam ngudi trong binh

hat am.

CHU THICH: Chi tiét déi v&i NIST699 cb thé dwoc tim thdy & www.nist.gov. Bdo cao thir nghiém ddi voi
ASCRMO027 hién c6 tiv SAl-Global, www.saiglobal.com, cac chi tiét v& tinh sin cé cé thé duoc tim thay trong
tiéu chudn nay.

5 Thiét bi, dung cu

5.1 Chén platin, khéng wét, hop kim platin cé ndp bng platin va cé dung tich thich hgp véi cac
y&u cau vé vanh chén.

Chén dién hinh ¢4 dung tich 25 mL dén 40 mL.

Chén khéng dugc lam tir cd cac nguyén td sé dugc xac dinh
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CHU THICH: Silica duoc thay 1a tap chat thong dung nhét déi voi hop chét kim loai platin va phvong phap
duoc dé xuét @é lam sach dyng cy béng platin dé loai bo silica dwgc dua ra trong A 2.

5.2 Binh hat am, c6 chéit hit 4m khong tap chat va hiéu qua
TAt ca cac thubc thtr deoc x( Iy nhiét (4.2 dén 4.17) phai dwoc bao quén trong binh hut &m,

CHU THICH: Ray phan tr ép vién va phospho pentoxide cho thay la chat hut &m pha hop. Silica gel khang
phai 1& chét hat &m phi hgp.

5.3 L& nung dién, dugc lap bo diéu khién nhiét d6 ty dong va cbé kha nang duy tri nhigt dd
1200 °C % 25 °C.

5.4 Khubn platin, khong wét, bang platin hodc hop kim platin, dang hinh tron theo loai nhu
dwoc thé hién & Hinh 1 va cac kich thwdc twong thich véi can gitF mau dwoc st dung trong

quang phd ké cu thé.
Vi du v& khuén 35 mm duoc dua ra trong Hinh 1.

Bé mit clia khudn phai khong co cac nguyén té dwoc xac dinh, phang va duwoc am béng nhw

guwong.
Kich thudc tinh bing milimét

35

-.—-I )

A
N

32

39

Hinh 1 - Hinh vé& khudn platin/5 % vang

CHU THICH: Silica cho théy 13 tap chét thong dung va phwong phap duwgc dé xudt 4 lam sach dung cu
béing platin va loai bo silica drgc dwa ra trong Diéu A.2.

5.5 May quang phé huynh quang tia X, may quang phd huynh quang tia X dwéng chéan khéng,
tan xa bwéc séng, mién 1a tinh nang thiét bj da dwoc kidm tra xac nhan va cho thay tuan tha voi
cac thong sbé cla nha san xudt hodc cac yéu cdu vé tinh nang dwgc dua ra AS 2563, “Thiét bi
quang phd huynh quang buwéc séng tan xa tia X — Xac dinh 6 chum”.
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5.6 May rung, c6 cac hop phan nghién khéng lam nhiém ban kinh hiéu chuan trung gian (ICG)
bang c4c nguyén té phan tich.

Cha y dam bao ring céc tap chét tir thiét bi nghién khdng anh hwdng viéc phan tich,

CHU THICH: Nhdm oxit, vonfam cacbua va cac thanh phan nghién ziricon oxit cho thiy dap (ng dwoc
diéu kién.

5.7 Thiét bj nung chay, 6 dién cé kha nang duy tri nhiét a6 1100 °C # 25 °C.

St dung bdn tan nhiét bang phang dé tam mat khudn dién néng. St dung ca bdn tan nhiét bing
gdm va nhém déu hiéu qua, giai doan dau lam mat dwoc dwoc lam trén tan nhiét béng gém va

lam mat dén mai tredng thi nén st dung tan nhiét bang nhom.

Ngoai ra, ¢ thé si dung thiét bi nung chdy tw dong hién c6 ban san trén thj trwong vi sy
phat trién cla thiét bi nung chay tw ddng hién dai [am cho viéc chuan bi hat nhanh hon va giam
dang ké viéc phy thudc vao ngudi van hanh. Hau hét cac may s dung khudn va chén c6 kich c&
twong tw véi khudn va ndi dwoe miéu ta trong phuong phap bing thi cong va mé phong
hoat ddng duoc yéu cdu nham dam bdo hoa tan hoan toan miu trong dong néng chay. S dung
nhirng thiét bi nay dé chuan bi hat nung chay cé thé chap nhan dwoc mién ta bo phan khudy dwoc
cung cap dd dé dam bao hoa tan hoan toan miu va no cé théd thé hién duwoc ring cac két qua

duoc tao ra dat cac tiéu chi vé d6 chum va d6 chinh xac nhu dwoc néu tai Diéu 10 va Disu 11.

CANH BAO: Thiét bi nung chay ngon Itra cho thy gidm cac mirc Fe,0: d& bdo cdo dén 0,002 % do sy
suy gidm va sw hop kim hoa tiép theo véi chén platin. Cac nguyén td khac ciing cé thé bi

anh hwéng. Db véi thiét bj nung chay loai dét, phai str dung ngon lira oxy hoa.

5.8 Can, can phan tich c6 kha nang can dén 100 g, chinh xac dén 0,1 mg.

5.9 Kep bing thép khong gi c6 ddu bang platin, d& chuyén chén (5.1) va ndp chén vao va ra
khoi 16 dién (5.3) va thiét bi nung chay (5.7) c6 chiéu dai va két cdu pht hgp Gé thao tac an toan.

Nén c6 tdm chén nhiét treéc tay cdm clia kep. Kep béng titan ciing cé thé dwoce st dung nhivng
cén phai tranh bi nhiém tap chét titan.

5.10 Kep khudn bang thép khong gi dé chuyén khudn (5.4) vao va ra khai 16 dién (5.3) va
thiét bj nung chdy (5.7) c6 chidu dai va két cAu phi hop dé thao tac an toan.

Théng thuéng thiét ké bao gbm hai thanh hinh dia, thanh nganh khép véi mat dudi clia khudn,
d& chac khudn. T4m chén nhiét vira véi mat trede clia tay cam kep.

5.11 Dia kiém soat, dwoc mo ta trong 7.4.4

10



TCVN 12036:2017
6 Lay mau va mau thir

MAu déng phai duoc 1y theo AS 4538.1 va méu thiy nghiém dugc chuén bi theo AS 4538.2. Cén
phan maiu thir duoc 1y tr mau thir nghiém va cé thé duoc tam khd hodc phén tich nhw da nhén.
MAu thtr nhw 6 nhan thuwdng chiba dén 3 % &m va viéc 1am khé phi hop yéu cau xtr Iy & 300 °C.
Céc quy trinh thwc hién theo TCVN 11656 (ISO 806).

C6 thé nung chay va san xuét dia borat ti mAu thi nghiém nhu nhan dwoc. Tuy nhién, nhém oxit
duwgc ding d& san xuat nhém thwdng chiza khdi leeng nhd cac hat Ién hon 150 micromet, tinh
13p lai tbt hon thweng dat dwoc bing cach nghidn trong may rung (5.6). Nghidn dwoc khuyén nghi
néu tap chét thd xuat hién trong qua trinh san xuét. Vi du vé nhirng tap chét 1a cac manh chiu Ira
tlr qua trinh canxi hoa hoac cac hat thach anh khéng dwoc loai bo trong qua trinh tinh ché.

7 Cach tién hanh

7.4 Quy dinh chung

Hiéu chudn dwgc thire hién st dung hdi quy hai diém, Xac dinh diém néng dé béng khong (zero)
tir dia hiéu chudn trdng cta hdn hop nung chdy va Al,O; ¢ dd tinh khiét cao, va diém ndng do
cao t& dia hiéu chuan tdng hop (SCD) sinh tir hdn hop nung chay va kinh hiéu chuén trung gian
(ICG). Thwc hién higu chinh ddi voi khdi lvong hao hut khi nung cta hén hop nung chay, bang

cach thiét 1ap gia tri ddi voi hao hut khi nung ctia mdi mé hén hop nung chay.

Céac dia mau thir nghiém dwoc san xuét st dung ty & xac dinh hén hop nung chay — méu th 1a
2:1 va khéi lvong dwgc dua ra trong Bang 3, Bang 5 va Bang 6 dwoc tinh dbi véi ty & nay, Cac
ty 1& khac cho thay la phi hep tuy nhién yéu cau tinh lai khdi lwong trong nhirng bang nay (xem
Phu luc C). Ty Ié cao hon ty 1é xac dinh 2:1 cai thién sw hoa tan va dé dang dbi véi chuan bi dia
tuy nhién téc o dém ddi vai chat dwoc phan tich sé giam. Ty 16 1én dén 5:1 dwoc st dung thanh
cong trén quang phd ké hién dai. |

Céac ¢& khudn khac nhau cing ¢6 thé dwoc s® dung, chi cé yéu cau ring khéi lvgng nung chay
trong Bang 3, Bang 5 va Bang 6 duroc diéu chinh theo ty 1& déi voi thé tich khudn.

7.2 Chuan bi miu tht hiéu chuin

7.2.1 Xac dinh khoi lweng hao hyt khi nung cGa hén hop nung chiy va hiéu chinh hén hop

nung chay
Xac dinh hao hut khi nung nhu sau:

a) Can chén platin (5.1) kho sach chinh xac¢ dén 0,1 mg (m);

11



TCVN 12036:2017

b) Can chinh xac dén 0,1 mg khoang 4 g hén hep nung chay (4.1) (mz), cha vao chén va dit trong
16 nung tai nhigt d 300 °C + 10 °C. Tang nhiét d6 tU t&r dén 1100 °C t 25 °C trong hon
1 h;

¢) Sau khi gitr & 1100 °C + 25 °C trong 20 min, 14y ra khai 16 nung, lam ngudi trong binh hut 4m va

sau do6 can lai chinh xac dén 0,1 mg (ms);
d) Tinh hao huyt khi nung st dung cong thirc (1):

my +my —m,

Hao hut khi nung (LOF) = (1)

m,

trong do
m | khéi lwgng clia chén kho sach, tinh bang gam;
mz 1 khéi lwang cla hdn hop nung chay trwdc khi gia nhiét, tinh bing gam;
ms 14 khdi lwong cla chén ¢éng hdn hop nung chay sau khi gia nhiét, tinh bang gam.,

Bé xac dinh khéi fvong cla hdn hop nung chay duoc thyc hién trong 7.2.2, 7.2.3, 7.2.4 va 7.3,
sl dung Cdng thirc (2):

Khéi lwgng hiéu chinh = khéi lvong da cho / (1 — LOF) (2)
7.2.2 Chuan bi kinh hiéu chuén trung gian (ICG)
Chuan bj thude thlr bang cach gia nhiét va 1am ngudi nhw dwoc thé hién trong Biéu 4.
Lwra chon cac khéi fueng thude thir st dung dé chuén bj ICG theo Bang 2.

Néu bét ky nguyén té nao trong Bang 2 khéng dwee yéu cau, chung co thé dwoc loai bd khdi ICG.
Trong tredng hop nay, tang khdi lveng hén hop nung chay trong Bang 2 bang khdi lwgong
twong dwong cla thude thir do sau khi nung (xem Phu luc C).

Khi thube thi bi loai bd, bd sung thém dong sé& thay ddi khdi legng cha déng va Al,O; tir nhirng
gia trj ¢ Bang 3. S dung théng tin dwgc cho trong Phu luc C dé tinh khéi lwgng méi theo
yéu cau.

Chuan bj ICG nhw sau:

a) Cho thudc thtr 43 dugc can (nhu trong Bang 2, can chinh xac dén 0,1 mg) vao chén (5.1) va
trdn k¥, dam bao rdng khong c6 tap chat hodc that thoat vat liéu xay ra. Day nap chén va gi
chén dwoc day kin trong sudt qua trinh thwe hién, trir khi khudy;

b) Cho chén da day ndp cung c4c thanh phan bén trong chén vao 16 nung dién (5.7), duy tri tai
nhiét d¢ 300 °C + 10 °C;

c) Tang tiv tir nhiét d6 16 nung dién dén 1100 °C £ 25 °C trong thoi gian khong it hon 1 h, tai cling
thoi diém téc d6 gia nhiét nhw dwoc siv dung trong 7.2.1 (b); *

12
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d) Duy tri nhiét d6 nay trong 5 min sau d¢ khudy chén va céc thanh phan dé tron khdi luvong
nung chay;

e) Sau 15 min tai nhiét @6 1100 °C £ 25 °C, lAy chén ra va lam ngudi trong bdn tan nhiét (nhw
droc md ta trong 5.7). Khi ngudi, kinh c6 thé dwoc Iy ra tir chén;

f) Nghién kinh trong may rung (5.6).
Cho kinh mé& vao hdp kin khi va lwu gi® trong binh hat &m (5.2).

Biang 2 - Khéi lwong thude thir d6i véi kinh hiéu chudn trung gian

Thudc thir Khéi Hé sb chuyén doi déi véi Khdi lwgng twong dwong cla
lwong khoi lweng 6 xit twong thudc thir sau nung chay
g dwong g
Dong 4,2475° 4,2475
Na;B4O7 5,1913 0,3082 1,6000 Naz0
3,5913 B406 bao cao hdn hop
nung chay
Si0; 0,0800 1,0000 ;9800
Fex0s 0,0800 1,0000 0,0800
CaCoO; 0,2855 0,5604 0,1600
TiO> 0,0160 1,0000 0,0160
NHeHPO: | 01206 | 0,6170 00800
V205 0,0160 1,0000 0,0160
Zn0O 0,0160 1,0000 0,0160
Mn3O4 0,0172 09301 0,0160 MnO
0,0012 bao cao oxy véi hén hop
nung chay
Ga:0; 0,0320 1,0000 Rilpel
K2CO3 0,0235 0,6812 0.0160
[ cuo 0,0160 1,0000 0,0160
Cr20s 0,0160 1,0000 0,0160
NiO 0,0160 1,0000 0,0160
Tégg _ 10,000
khoi lweng
ICG

3 Khéi lzeng hén hop nung chay nay phai dwoc hiéu chinh hao hut theo céng thire (2)
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7.2.3 Chuén bij dia hiéu chudn tdng hop (SCD)

Cac khéi lwong thude thir SCD phu hop véi khubn 35 mm va 40 mm duoc dwa ra trong Béng 3.
Nhzng khéi lwong nay cb thé dwoc gidm hodc ting theo ty 16 dé& phu hop véi bat ky khudn c&
nao,

Bang 3 - Khéi lvong thude thir di véi dia hiéu chuin téng hop

Thuéc thir Khéi wgng dbi véi Khéi lweng déi vei
khudn 35 mm khuén 40 mm
g g
Kinh hiéu chuén trung gian 0,1250 0,1875
Hén hop nung cl;;y“" 3,8020 5,8530
Al2O3® G5 tinh khié_t cao 1,9730 2,9595
Tong khdi lvong 6,00 _ 9,00
| 2 Khéi lwgng hén t;cp nung chay nay phai dwoc hiéu chinh hao hut theo cdng thire (2)
® Néu cac nguyén td & Bang 2 bi loai bd va/hoac sir dung ty 1& hn hop nung chay-mau cao hon 2:1, thi
st dung Phu lyc C dé tinh khdi lwong méi déi véi Bang 3.

Chuén bj SCD nhuv sau:

a) Cho thudc thir 4 dwoc can (chinh xac dén 0,5 mg) vao chén (5.1) va tron ky, dam bdo ring
khong ¢6 tap chat hodc that thoat vat liéu xdy ra. D& gitp hoa tan, can thiét phai tron nhuyén;

b) Cho chén dugc day va cac thanh phan bén trong vao 1o nung (5.7), duy tri tai nhiét dé 1100 °C
+ 25°C;

c) Duy tri nhiét do nay trong 5 min sau d6 khudy chén dé hé tre viéc hoa tan;

d) Sau 15 min tai nhiét & 1100 °C + 25 °C, khudy chén moét 1an niva. Lap lai viéc khudy nay 5 min
mét 1an cho dén khi tat cd nhém oxit hoa tan hoan toan. Bat khuon (5.4) canh chén trong 10
nung it nht 2 min trwde khi @5 khudn va sau dé dd cac thanh phan trong chén vao khuén.
Cén than @& ti wu héa chuyén khéi chay vao khubn;

e) LAy khudn ra va 1am ngudi trén bdn tan nhiét (5.7) trong méi tréng khodng cb tap chat. Sau
khodng 2 min, kinh s& kéo ra xa khudn va c6 thé |y ra khi ngudi;

f) Khi dia thdy tinh & nhiét d6 méi treéng xung quanh, cho dia thiy tinh vao hdp kin khi va
bao quan trong binh hat &m (5.2).

Nhirng dia ndy c6 thé dugc the hién bang cach sl dung thiét bi nung chay tw déng (5.7), trong
trirdng hop nay céc bude 7.2.3 b dén e dwoc thye hién bang thiét bj nhu trén.
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Truwdc khi bao quan, kiém tra dia bang mét thuéng, dac biét chi y &n bé mat phan tich. Dia phai
khong duwoc co vat liéu khong hda tan va khéng bi tinh thé hoa, nit gay va ndi bot. Bia ibi phai
dwoc nung lai trong chén, ho#c loai bé va thay thé dia da duoc chuén b,

Khi khong dwoc do, dia dwgc bdo quan trong binh hat 4m sach.

D& tranh bd mat phan tich bi nhiém tap chét, cdm mau thir & phédn canh va khéng cham vao
bé mat hodc xir Iy theo cach khac. Khéng nghién, danh bong hodc rira bang nuéc hodc cac
dung mdi khac.

Néu nhan gidy dwoc st dung & mat sau clia dia, can trong d& dam bao rang nhan khong tiép xic

v&i bé mét phan tich cla dia. Khong ste dung phong bi gidy dé luu gi dia.

CHU THICH: Nhan gidy va phong bi dugc phti dat sét va dé dang gay ra sw nhiém tap chét bdi silic va
nhdm,

Thanh phan clia dia hiéu chuan tdng hop dwoc dwa ra trong Bang 4.

Bang 4 - Thanh phan ciia dia hiéu chuan téng hop

B Thanh phan Nong dé, % ]
_;aaO o 1,000 B
SiO; 0,050

Fe,0s 0,050

_Céo 0,100

TiO, 0,010

P20s 0,050

V205 | 0,010

Zn0O 0,010

MnO 0,010

Ga,0; 0,020

K20 0,010

Cu0 0,010

Cr:0; | 0,010
LTO 0,010
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7.2.4 Chuan bj dia hiéu chudn tring

Khoi lwgng cla thubc thi duoc yéu ciu & chudn bi mi dia higu chudn tréng duoc dua ra trong
Béng 5. Khéi lugng nay c6 thé dwoc gidm bét hodc gia tang theo ty 18 d& phi hop véi bat ky
khudn c& nao khac.

Chuan bi it nhit hai d7a trng theo cung céch thirc nht trong 7.2.3, nhung can chinh xac dén
1 mg d6i véi nhiing dia nay.

Bang 5 — Khdi lwong thudc thir dbi véi dia hiéu chuln tring

Thubc thir

Khoi lwong doi véi
khuon 35 mm

Khoi lwong déi véi
khudén 40 mm

g g
H6n hop nung chay?® 4,000 6,000
Al,Os® 6 tinh khiét cao 2,000 3,000

a Khoi lwong hdn hgp nung chay nay phai dwec hiéu chinh a6i véi khéi fwgng hao hut khi nung.

® Néu st dyng ty 1& hén hop nung chdy-mau cao hon 2:1, thi 4p dung Phu lyc C dé tinh khéi legng méi dbi
v&i Bang 5.

7.3 Chuén bi dia mau the

Khéi lvong mau thee va khéi lvong hdn hep nung chay dwoc yéu cau dé chudn bi dfa thir nghiém
dwoc dua ra trong Bang 6. Ching c6 thé dwoc gidm hodc tang theo ty 1& d& phi hop véi bat ky
khuén c& nao. Dia dwoc chudn bj theo ciing phwong thive nhw trong 7.2.3.

Hbn hop nung chay phadi dwoc can chinh xac dén 2 mg va mau chinh xéc dén 1 mg cla

khéi lvgng trong bang.

Bang 6 — Mau th(v va khoi lwong hén hop nung chay déi véi viéc chuan bi mau thir

Khdi lvong d6i voi
khudn 35 mm

Khéi lwong doi véi
khudn 40 mm

g g
Hon hop nung chay?® 4,000 6,000
Mau thob 2,000

3,000

ai véi Bang 5.

3 Khéi lvong hén hgp nung chay nay phai dwec higu chinh d6i véi khéi luong hao hut khi nung.

® Néu st dyng ty I8 hdn hop nung chay-mAu cao hon 2:1, thi 8p dung Phu luc C @& tinh khdi lvong méi
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7.4 Phép do huynh quang tia X
7.441 Cac didu kién thiét bi chung
Nén st dung cac dwdng phan tich Ka va cac diéu kién phép do dwoc duwgc néu trong Bang 7.

T4t ca cac phép do phai dwoc thwe hién & diéu kién chan khéng. Phai st dung vét ligu andt éng
tia X thich hop dbi véi cac nguyén td duwoc xac dinh. Ong tia X a nét rodi, scandi va
scandi/molipden cho thy dap (ng dbi véi cac nguyén td dwoc xac dinh trong tiéu chuén nay. Ong
crom ciing dap (ng trir khi crom la chat degc phan tich.

Tét nhat nén dung phép do nén khéng cao diém 14 phép xac dinh tin cay hon ddi véi mau thir
dwoc mong doi. Khi nén nghiéng, do hai cwdng do nén khang cao diém trén mbi canh cla vi tri

dinh. Thie hién phép do khéng cao diém don Ié c6 thé chdp nhan duoc néu nén phang.

Viéc Iya chon detector tia X xung cao nén duoc siv dung. Néu tinh thé PE duoc sl dyng dbi véi
P Ka, may do d&m dong tia X phai st dung lwa chon xung cao dé loai triz tin hiéu birc xa CaKp
1&n thir hai va dinh thoat ctia nd. St dung tinh thé Ge ddi voi P Ka dwoc khuyén nghi do né
khang 1am nhiéu xa birc xa CaKp 1an th hai giao thoa.

Chién lwgc thoi gian dém phai dwoc s dung sao cho, dbi véi mau thir, sai sb tiéu chudn
lién quan ddi véi 16i théng ké dém duoc chi ra trong 7.4.6 dat dwgc. S& dung nhitng Ian dém nay,
cudng 46 tia X clla mdi dwong phai dwoc ghi lai. Néu duoc yéu cau, cudng dd nén ciing phai
dwoc ghi lai.

Néu vanadi va/hodc crom duwoc xac dinh, hiéu chinh tring |ap duwdng phd 1a bt budc ddi véi
tac dong cla Ti KB trén V Ka va V KB trén Cr Ka.

7.4.2 Hwéng dan doi voi t6i wu héa thiét bi

Hoat dong hiéu chinh thiét bi dwoc danh gia theo AS 2563. Thwe hién quét cuedng dd tia X dbi voi
mdi nguyén 6 dwoc xac dinh (khdng thic hién dwoc ddi voi dung cu déng bd). Diéu nay dwoc
thwe hién dbi v&i téi thieu 1,5° méi canh ctia vi tri dinh 20 theo Iy thuyét, Cac diéu kién dém duoc
khuyén nghi 14 thoi gian dém 10 s mdi bwéc va sy gia ting budc gdc 28 1a 0,05°. Viéc quét phai
dwoc thuc hién it nhat moét lan trwée khi higu chudn va khong can phai lap lai cho dén lan
hiéu chuan sau. Quét dwgc chay trén dia trdng da dwoc chudn bij, dia hiéu chuan tdng hop va
it nhat mot dia loai nhém oxit th& nghiém sé& dwoc phan tich. Ching cho phép kiém tra sy
xuét hién cGa hién twong nhidu nén va dinh, hiéu chinh cac vi tri dinh 26 theo ly thuyét va
quan sat ty Ié dinh — nén. Néu duoc yéu cdu, lya chon vi tri hidéu chinh nén phai dwoc dira trén
nhi¥ng 14n quét nay. Lya chon cai dit kénh (vi du nang lwong 6ng, loai 6n chuan tryc va tinh thé)
phai dwoc cai dit dé téi wu héa tinh nhay va, néu dwoc yéu cau gidm tac dong tring ldp. S
xuét hién cla tap chéat trong dia trEng hodc quang phd ké phai duoc kiém tra nhue dwoc md té
trong Diéu B.3. Phy lyc B gii thich thém v& t6i wu héa dung cu.
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Bang 7 - Céac didu kién dwoc khuyén nghi déi véi phép do

Buwong Ka Tinh thé Dinh theo Iy thuyét
26 géc, do
Na TIAP hodc 55,1
Nhiéu 16p Phu thudc vac kheadng cach “d”
Si PE hodc 109,215
InSb hoac 144.6
Nhiéu I&p Phuy thuéc vao khodng cach “d”
Fe LiF (200) 57,49
Ca LiF (200) 113,09
Ti LiF (200) 86,14
P PET hodc 89,56
Ge (IIl) 141,03
v LiF (200) 76,94
Zn LiF (200) 41,80
Mn LiF (200) 62,97
Ga LiF (200) 38,92
K LiF (200) 136,76
Cu LiF {200) 45,14
Cr LiF (200) 69,54
Ni LiF (200) 48,81
7.4.3 Tai mau

Pé bé mét phan tich phang clia dia vao cham tia X d& phan tich.

7.4.4 Dia kiém soat: hiéu chinh déi véi dd troi thiét bi

D& bu dd troi trong cudng 40 dau ra bng tia X, dadm bao tét ca phép do tia X dwgc hiéu chinh
dd tréi bang cach tham chidu véi phép do kidm soat. Phép do kiém soat ban dau dugce thie hién
ngay trwdc khi do dia hiéu chuén. Cac mé tiép theo clia phép do dia méu ther dwoc hidu chinh
dén cwdng dd twong dwong 18 ra da dwoc do ma chang 83 dwoc thwe hién tai clng théi diém
nhw dia hiéu chuan. Pay duoc gol 1a hidu chinh @8 troi.
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Cap nhat cuong do dia kiém soat thudng xuyén dé dam bao réng bat ky do tréi may quang phd
nao déu duoc hiéu chinh. Néu'mau thr dwoc do véi tan sudt it hon maét 1An mbi ngay, do lai
cwdng 4o dia kidm soat véi mbi mé mau thl duoc phan tich.

Thoi gian dém dbi vei mdi nguyén té dwoc do trong dung cu kiém soat phai da dai dé dam bao
rang sai sb théng k& dém dbi voi hé sb hiéu chinh dd tréi xem Cong thirc (4) khong Ién hon 0,2 %
twong doi (tai mot sai s6 tiéu chuén). Trong thiee tién, diéu nay c6 nghia 1a it nhat tdng 500 nghin
lan dém phai dwoc do dbi véi mbi nguyén td duoc higu chinh kiém soat méi lan téc do dém dia
kiém soat dwoc cap nhat. Dia kiém soat phai dwoc do trong cung céc mau mdi lan dwoc do.
C4n than d& dam bao bé mat kiém soat khang bi nhiém tap chét.

Cac yéu ciu ddi voi dia kiém soat dwoc str dung ddi véi hidu chinh dd trdi la phai dam bao tinh
&n dinh lién quan dén hiéu suat cwong dé va mang lai cwong do ddi vdi cac chat phan tich
khac nhau l&n hon nhidu so vai cwong o tir dia thir nghiém. Higu chinh da trdi st dung thiét bj
kiém soat chi cé thé thwe hién dwoc néu dung cu kiém soat duwoc st dung co tinh on dinh. Tinh
dn dinh ctia thiét bi kidm soat phai dugc xac dinh bang ky thuat kiém soat chat lwong
théng thwdng, nghia la bing phan tich biéu dd méu kiém soat hoac két qua mau thir déi chirng,
quan sat cac bién ddng quan trong thdng ké va hiéu chinh cac van dé quan sat duoc.

Pia kiém soat cé thé chira ndng do cao silic, dam bao réng téc dé dém cia thiét bi kiém soat

déi voi silic khéng vergt qua ngudng bao hoa cha thiét bi do ty 1& dong.

Phwong phap thyc hién dia kiém soat phit hop dwoc dwa ra trong Phu luc D. Thiét b kiém soat
dwoc cung cp ¢6 ban san trén thj tredng va cho thay 1a phi hep.

7.4.5 Phép do hiéu chuan

Do it nhét hai dia hiéu chuan téng hgp gibng nhau (nghia la hai SCD dwgc thuc hién t&r cing mé
ICG) va dia trdng Al;0; dd tinh khiét cao-dé tao ra hiéu chuan. Sai sé théng ké dém cho phép
ti da (tai mot sai s tiéu chuan) déi véi SCD duoc dwa ra trong Bang 8.

Tinh thoi gian phép do ddi véi SCD st dung Céng thive (B.1), Cong thire {(B.2), va ¢bng thirc (B.3)
dé dat dwoc sai s tiéu chuan twong dbi dém dwoc dua ra trong Bang 8. D6i voi dia tréng,
st dung cing téng théi gian nhw dwgc tinh ddi véi SCD. Thoi gian dai hon cé thé dwoc st dung,
theo do sai s6 théng k& dém thap hon sé dat dwoc. Bang B.1 dwa ra vi du vé tinh toan théi gian
dém dua trén mot s phép do thuc té. Mot sb nguyén té yéu cau thoi gian rat ngén dé dat duoc
sai sé théng ké dém dwogc dua ra trong Bang 8. Ddi véi nhibng nguyén té nay thoi gian dém co
thé dé dang dwgc nhan bdn Ian voi nlra hau thire trong sai s6 théng ké dém (vi du Ga chi yéu cau
tbng thoi gian hai gidy dé dat duoc sai s théng ké dém 0,0003 %, néu thdi gian nay dwoc
gia tang toi tam gidy, sai sb thdng k& dém sé& giam xudng 0,00015 %).

Yéu ciu do dbi v&i hidu chuan nhe sau:

a) Bia kiém soat (7.4.4);
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b) it nhat hai dia hiéu chuan téng hop (7.2.3);
c) it nhat hai dia hiéu chudn tring (7.2.4).

Bang 8 ~ Sai s6 tigu chuan ddi véi sai s6 théng ké dém ddi véi phép do SCD

Chat phan tich Sai sé tiéu chuan, tuyét di Séi s06 tiéu chuan twong dbi (E)
% %
Na.O 0,0030 B 0,3
SiO; 0,0005 1,0
Fe:0; 0,0005 1,0
CéO 0,0008 0,5
Tio: 0,0003 3,0
P20s 0,0003 0,6
V205 0,0003 3,0
Zn0O 0,0003 3,0
MnO 0,0003 3,0
Gaz0; 0,0003 1,5
K0 0,0003 3,0
CuQ 0,0003 3,0
Cr20s 0,0003 3,0
B NiO ) 0,0003 3,0

7.4.6 Phép do dia thir nghiém

Do dia thir nghiém dbi voi sai s6 théng ké dém < 1 % sai sb tiéu chudn teong dbi dbi v&i NayO,
Si0;, Fe203 va Ca0, va < 3 % ddi véi tat ca cac chat phan tich khac, nhw dwoc tinh tir tde dd dém
dwoc do trén SCD (xem Phy lyc B dbi véi phrong phap tinh),

8 Tinh toan

8.1 Tinh cwéng dé thue

Néu cuong d8 hiéu chinh nén duoc yéu ciu, tinh ceong dé thuc d6i véi méi hop phan st dung
céng thire (3):
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h=lk—-1
trong do
I, 12 créng dd thwe, tinh bang 1an dém trén giay;
l, 1 cwéng @6 dwoc do, tinh bang Ian dém trén gidy;

1o 14 cwdng d6 tai vi tri nén khéng dinh cao. Khi nén goc thap va cao dwoc do, tham chiéu
Diéu B.4 d6i v6i phurong phap tinh.

8.2 So sanh phép do l3p lai hai ldn dbi v&i dia hiéu chuén téng hop (SCD) va dia tring
Al205

8.2.1 Cac tiéu chi SCD doi véi tinh chdp nhan caa phép do 13p lai hai tan

Sy chénh léch vé& cwdng dd dbi vai SCD Idp lai hai 1&n phai trong pham vi twong (ng véi 3E,
trong d6 E dé cap dén sai sé thong ké dém twong déi nhu dwgc dé ra trong Bang 8. Néu tidu chi
nay khdng dwoc dap (g, xac dinh va hiéu chinh ly do di voi sai sb va 1ap lai phép do.

8.2.2 Cac tiéu chi dia trang Al,O; déi v&i tinh chap nhan clia phép do 1ap lai hai lan
8.2.2.1 Chi cac phép do pic
Sai s6 théng ké dém 6 dbi voi do cudng dd chi pic dbi voi dia tréng la
O'=(lp/.tp)”2 (4)
trong dé
I, 1a cwong Ao pic do dworc, tinh bang 1an dém trén giay;
t, 1a thoi gian dém trén pic, tinh bang lan dém trén giay.

Chénh léch vé cac cudng do pic ddi voi dia tréng gidng nhau phai trong pham vi tvong (ing vé&i
3 6 [Cong thirc (4)]. Néu tiéu chi nay khang dwoc dap ng, xé&c dinh va hiéu chinh Iy do dbi véi
sai sb va ap lai phép do.

8.2.2.2 Phép do cwong 4o thiec

Sai sb thdng ké dém &' d& do cwéng d6 thwe dbi voi dra trang 1a
¢ 12
O‘=(lp/tp+lb/tb)‘ (5)
trong d6

I, la cwong dd pic do dworc, tinh bang 1an dém trén giay;

Iy 1a cwdng dd tai vi tri nén khang phai pic, tinh bang 1an dém trén gidy, hoac khi nén géc thap
va cao duac do, tham chiéu Diéu B.4 d2 tinh con sb nay;
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t, 1a thoi gian dém trén dinh, tinh bing giay;
t, 1a thoi gian dém trén nén tinh bing gidy.

Chénh l&ch vé curdng dd thwe dbi voi dia trdng giéng nhau phai trong pham vi trong ng voi 3 6
[cong thirc (5)]. Néu tiéu chi nay khong dwoc dap ing, xac dinh va hiéu chinh Iy do dbi voi sai s6
va lap lai phép do.

8.3 Hiéu chinh d6 tréi cia cwéng d6 do dwgc
Tinh cuéng dd hiéu chinh kiém sodt tir cudng do do duwoc st dung cbng thirc (6):
F=1xMo/M (8)
trong dé
I' 1a ceéng do higu chinh kiém soat, tinh béng Ian dém trén giay;

[ la cuéng d6 trén pic do dwoc, hoac néu st dung cuwdng dé higu chinh nén cwong do thuc

dwoc tinh s& dung cdng thiee (3);
Mola cuwdng do kiém soat ban dau dat dwoc trong qua trinh hiéu chuén, tinh bang 1an dém trén
giay,
M 1a cudng d6 kiém soat cap nhat, tinh bang 1&n dém trén giay.
Mo/M dwoc tham chiéu vai hé s hidu chinh dd trdi kidm soat.
8.4 Tinh cac théng 6 hiéu chuan
Cuwong dd hiéu chinh dd trdi C dwoe chuyén ddi sang ndng dd str dung cdng thirc (7)
C=ExI-D )
trong do
C la néng do, tinh bang phéan tram;
E 13 hdng sé nghiéng hiéu chuan, tinh bing 1an dém trén giay;
I' 1a cwong d6 thwe hidu chinh kiém soét;
D la néng @ twong dwong nén lang dwdi diém pic.
Céc hé s6 D va E dwoo gidi thich va xac dinh nhw sau:

Hé s6 D c6 ngudn gbe tir phép do trang Al2O; d6i véi mdi chat phan tich. D dai dién tdng ndng do
nén twvong duong tlr cac tap chat trong hén hop nung chay, AlzO; triing va tir quang phd ké. Néu
cwdng d6 nén khéng phai dinh khong bj trir cuéng 46 dinh khi d6 gia tri D sé& Ién hon nhiéu do
nén tir tia X phan tan trong éng dwoc bao gdm trong phép do chi do dinh. Trir nén khéng phai
dinh tlr cwong d6 dinh loai trir hau hét thanh phan nén birc xa dng phan tan.
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Néu AlOs trdng co6 chira tap chat cla chét phan tich dwoc do, hé s D sé& rét lon, chénh lach
két qua ther nghiém thép. Tap chét phan tich trong mé hén hop nung chay phai déng nhét dé dat
duoc két qua thir nghiém phu hop nhieng cac mé hén hop nung chdy khac nhau sé chira ndng dd
tap chét khac nhau. Khi mét mé hdn hop nung chdy khac nhau duoc st dung, thay ddi d6i voi
gi4 tri D phai dwoc xac dinh va ap dung dé bu cho nhivng thay doi nay. Hé s6 D ciing ¢é thé duroc
st dung dé biéu thj su bién ddi trong d6 tinh khiét hdn hop nung chay ti tng mé mot. (xem
Phu luc F).

Théng s6 E va D dugc xac dinh nhu sau:

E=Col(Is—Ib) (8)
D=IhxE (9)
trong dé

Col2 ndng @0 phan tram trong dia hiéu chudn tdng hop clia chét phan tich dwoc xem xét (Bang 3)

I's la cwdong dd trén pic kiém soat trung binh cla dia hiu chuadn gibng nhau, hodc néu
hiéu chinh nén dwoc yéu cau, cwdng dd thwe hiéu chinh kiém soat trung binh dwgc tinh
str dung cong thire (3)

[» 12 cwong dd trén dinh kiém soat trung binh cla dia hiéu chuin gibng nhau, hodc néu
hiéu chinh nén dwoc yéu céu, cwdng do thwe hiéu chinh kiém soat trung binh dwoc tinh
st dung c¢dng thirc (3)

May quang phd hién dai két hop goi higu chudn phan mém v&i mét sé hé thong phwong phap tinh
khong dwgc dé 16. Khi phwong phép ludn dwoc cong bd va chap nhan, géi nay cé thé dugc
st dung mién la cac tiéu chi vé 33 chinh xac trong Diéu 11 dat duoc.

9 Kiém tra tinh pht hop va két qua bao cao

Néu cac dia ban sao clia mau thir dwoc thiee hién va trung binh cac phan tich dwoc bao céo,
phén tich ban sao phai phu hop v&i “r" @0 1ap lai théng k& 95 % thdi gian. Néu cac phép xac dinh
I&p fai ndm ngoai day nay, loai bo khoi phép tinh trung binh. Céc gia tri ap lai duoc dwa ra trong
Bang 9.

Bao cao s6 trung binh dén hai chir s6 thap phan déi voi natri oxit va ba ch® s6 thap phan déi véi
tat ca céc oxit khac cé ndng dd Ion hon 0,005 %. Vét mirc thap hon (nhd hon 0,005 %) c6 thé
dwoc bao cao dén bon chir sé thap phan néu dic tinh d6 chum tai mot sai sb tiéu chuan la
0,0002 % tuyét ddi hodc it hon. Néu sb trung binh ndm duéi day ndng do thép hon dwgc dua ra
trong Bang 1, bdo cdo két qua 1a nhd hon giéi han ndng d6 thap hon nay. Céc két qua phai dugc
lam tron theo AS 2706.
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10 Dé chum

Cac gia tri dbi v&i d6 chum trong phong thl nghiém (nghta 1a do lap lai, r) va d6 chum gilra céc
phong thlr nghiém (d6 tai tap, R) khdng veeot qua gia tri dwoc dwa ra trong bang 9. Nhikng gia tri nay
cb ngudn gbc tlr mét chwong trinh thie nghiém lién phong thtr nghiém duroc thuc hién theo AS 2850.
Tam mau thir ¢6 cac thanh phan khéc nhau va dwoc lay tr mét sé co s tinh ché da duoc phan tich
bén I4n 14p lai. Tam phong thir nghiém tham gia chwong trinh thir nghiém nay.

CHU THICH: D5 1ap lai, r, dwoe dwa ra trong Bang 9 danh cho phan tich mau don 1&. Phép phan tich bén
Ian 15p lai dwgc st dyung trong chrong trinh thir nghiém can tinh $é théng ké nay.

Béang 9 - Két qua 46 chum (tuyét dbi) clia phan tich XRF ddi véi chwong trinh thie nghiém
mau (tai dd tin cdy 95 %)

Chét phan tich D4 13p fai, r  Pg tailap, R
% Ye

N2,0 o 0,011 8¢ + 0,007 0,052 1c + 0,005

Si0, 0,0063 0,0077

FesOs 0,0024 0,0032

ca0 B 0,0014 0,0022

TiO, 0,0012 0,0013

P,0s 0,0007 0,0009
VaOs " 0,0009 70,0010

Zno 0,0007 0,0008

MnoO 0,0004 0,0005

Gax0s T om0 0,0010

K,0 0,0006 0,0009

Cuo 0,0007 0,0008

Cr0s 0,0006 0,0007

NIiO 0,0007 0,0009

CHU THICH 1: Két qua chwong trinh thir nghiém lién phong thi nghiém déi véi ASCRM 27 va NIST 699
dwec dwa ra trong Phuy lyc E.

CHU THICH 2: Céc gia tri r va R d8i véi Na20 dwoc bidu thi la ham cla gia tri phan tich trung binh (¢) do
s6 liéu chirong trinh thiv nghiém lién phong thir nghiém cho thy gi4 tri nay. Trong day mau thir nghigm,
ham tuong ty khéng thé duge din xuét ddi voi cac nguyén td khac; déi véi nhirng ham nay cac gia tri
¢é dinh duge tinh duoc dua ra ’
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11 D& chinh xéc

Trwdc khi phan tich mau thi hidu chudn phai dwoc kiém tra x&c¢ nhan bdng cach phan tich
mau chuan da chirng nhan ASCRM 027 valhoac NIST 699 (4.17). Cac gia tri trung binh asi voi
céc phép xac dinh ba lan lap lai phai ndm trong thong ké do tai lap “R" cla gia tri dwoc xac nhén
(xem Bang E.1 va E.2). Néu chang khéng nam trong théng k&, tim hiéu Iy do va hiéu chinh

nguyén nhan.

Céc két qua c6 mirc do chéch thap co thé do tap chéat béi nguyén té nhém oxit d6 tinh khiét cao
(4.2) dwoc st dung trong san xuét dia hiéu chuén. Véan dé nay c6 thé duoc khic phuc bing cach

tim ngudn cung (rng va thir nghiém nham oxit d tinh khiét cao nhw dwoc gidi thich trong 4.2.

12 Kiém soat va dam bao chat lwong

Mau kiém soat ddng nhéat phu hop phai duoc phan tich voi mdi mé méu thd nghiém hodc it nhét
vao mdi ngay mau thir dwoc phan tich. Phan tich kiém soat phai dwoc vé bidu do va xu hwang va

sai s6 thdng ké dang ké tir cac gia tri trung binh dwoc diéu tra va nguyén nhan dwoc giai quyét.

Dung cu chuén doan hitu dyung dé do sé Ian trén cing dia trong chudi trén quang phd ké XRF.
Sai sb tiéu chuan ddi v&i phép do lap lai déi voi moi chat phan tich nén gan voi sai sb théng ké
dém dwoc mong doi va diéu nay c6 thé duwoc tinh béng cach s dung Céng thirc (4), hodc
Phu luc B {Cong thirc (B.3)]. Néu tinh bién ddng 1én hon dang ké sai s6 thdng ké dém, diéu tra va
higéu chinh nguyén nhan. Tinh bién ddng nay thwong 1a két qua clia cac van dé vé dung cu.

13 Bao cao tht nghiém

Baa cao thi nghiém phai bao gém théng tin sau:

a) Nhan dang méu thir;

b) Vién dan tiéu chuan nay, nghia 1a TCVN 12036 (ISO 23201);

¢) Ngay tién hanh thir nghiém;

d) Ham lwgng natri, silicon, sét, canxi, titan, phospho, vanadi, kém, mangan, gali, kali, déng, crom

va niken, duoc bidu thi 12 oxit, va trang thai bao cao, nghia la dwoc lam khd hodc chua duoc
lam khé. Néu mau dwoc 1am kho, cac diéu kién 1am kho da s dung phai dwoce chira;

) Trong bét ky trwdng hop nao, liéu phan tich dugc thyc hién trén mau @3 duwoc lam khd hosc

chwa dwoc lam kh, cac didu kién lam khd phai dwoc bao gdm trong bao céo;

f) BAt ky quan sat bat thedng nac duge nhan thay trong qué trinh thir nghiém c6 thé cé tac dong
dén két qua.
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Phu luc A
(tham khao)

Cac véan dé vé tap chat va can trong déi véi dung cu bing platin

A1 Tong quat

Nhiéu quang phd cé thé xay ra ti cac nguyén té duoc phan tich xuét hién trong thiét bj tia X,
thuéc thir va méi trwdng chudn bj mdu, bao gdm hdn hep nung chay va nhém oxit c6 36 tinh khiét
cao dwoc st dung cho mau trang. Didu quan trong la ngudn nhiém tap chét dwoc nhan dang.
Néu tap chat trong mau trdng hodc ngudn bién dbi, tap chat phai bi loai bd. Cac ngubn thudng co,

vi du tap chét trong dng tia X dwoc bl bang hiéu chinh mau trang.

A2 Dung cu platin

Nhiém tap chét ctia dia thay tinh nung chay mau thd va hiéu chuan co thé do silic trong dung cu
platin va tr mdi trudng phong thi nghiém chuyén sang thly tinh nung chdy trong quéa trinh
chuén bi dia. Dung cu platin mé&i c6 chira silic 1a mét tap chét, Dyng cu platin da dwgc st dung
cho cac muc dich khac ¢ thé hap thu silic, sat va cac nguyén té khac trong nhitng ('ng dung do.
Vi du, néu vat tiéu c6 silic cao dwoc chudn bj cho phan tich XRF trong dung cu platin, nhiém silic
s& xay ra. Thwe hién cac buwoc dé loai bo tt ca cac ngudn nhiém tap chat trong qua trinh chuan bi
méu. Bdi véi muc dich nay, dung cu platin phdi dwgc xéng khoi bang axit hydrofluoric dé toai bd
silic. Hoat dong nay chi can thuc hién mot 1an mién [a nhiém tap chat khéng xay ra. R(ra lan cubi
béng axit clohydric 20 % nong, sau dé rira bing nuéc khir ion, hoan thanh qué trinh va sé loai bd

céc tap chat khac nhy sit.

Néu dung cu platin phoi nhiém véi vat liéu co silic cao tai nhiét d6 nung chay, ¢6 thé can phan
xtr ly 1&p lai axit flohydric.

Nhém oxit ciia phan tich da biét co thé duoc phan tich stv dung dung cu platin da dwoc xt ly dé
kiém tra viéc nhidm tap chét clia dia dwoc thuc hién sik dung dung cu platin.

CANH BAO - HET s(rc CAN TRONG KHI THAO TAC VO AXIT FLOHYDRIC. PHAI CO CAC THIET BI
BAO DAM AN TOAN PHU HOP VA TUAN THEO KY THUAT XU LY. (XEM tai lidu div lidu vé an toan
vat ligu). SU DUNG TU HUT HO' BOC TRONG BU'O'C LAM BAY HO'l.

Lam sach toan bd khu vic chudn bi mau thi va loai bd cac ngudn nhiém tap chét cu thé.
Bao quan khudn platin theo huwéng up mat khudn xubng @é tranh buyi roi vao bé mat danh béng
clia khuén,

Khi sir dung hang ngay, chén va khudn phai dwoc l1am sach gi*a mi 1an nung. Ngam trong axit
clohydric, axit nitric, axit citric hoac axit acetic lodng nong (5 % dén 10 % khdi lwong/thé tich)
trong khodng 1 h 14 du, kiém tra gam bao réng tat ca cac can thiy tinh 45 duoc loai bb.
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Phuong phap lam sach nhanh chéng la cho chén hodc khudn vao cdc Ién co chira axit clohydric,
Pat trong bén siéu 4m nhé trong 20 min hodc cho dén khi tat ca can thly tinh bj loai bd. Rira bing
nuéc khir ion va 1am khé trwde khi st dung.

Phwong phap lam sach khac & nung mdt vai gam hén hop nung chay trong chén, trang khéi chay
xung quanh @& lam sach toan bd mat trong chén. Khdi chdy hdn hop nung chdy khi 86 dugc rot tiv
chén. Néu giot dinh vao chén, né cé thé dé dang bung ra khi chén ngudi.

A.3 Mau trang

Néu nghi nger Al,O3 db tinh khiét cao dwoc st dung dé tao mau trang nhiém tap chét silic, x( ly
Al;O3 béng axit flohydric. Axit nay bay hoi va loai bo silic hiéu qua. Trong binh platin, gia nhiét
tr tir 10 g nhoém oxit, 20 ml nwée va 1 ml axit flohydric 50 % dén 150 °C £ 10 °C va xdng khéi
dén khi kho. Nung nhém oxit trong 2 h tai nhiét dé 1200 °C £ 25 °C.
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Phu luc B
{qui dinh)

Vi du vé toi wu hoa thiét bi

B.1 Téng quat

Phu luc nay dua ra mét sé vi du vé chién lwge dém va vi tri hiéu chinh nén lién quan dén nhiém
tap chét & mau tring hogc thiét bi quang phé.

B.2 Chién lvgc dém
B.2.1 Dung cu theo diy

Vi du vé viéc phat trién chién lwoc dém, tredng hop ca titan dwoc miéu ta st dung hiéu chinh
nén khong phai cao diém. TAt ca cac cuong dd duoc st dung dé tinh sb 1an dém va sai s

théng ké dém khong dwoc higu chinh do troi kiém soat. Céng thirc sau dugc siv dung:

t=ty + 1y (B.1)

t, 1ty =(0,11,)" ©2)

e= ({00 EYpa /1,72 1,2 ) (B.3)
trong dé

t 1a téng théi gian dém, tinh béng gidy;

5"

la thoi gian dém trén pic;

l& thoi gian dém trén nén;

—_—
o

e

[a cwrdng d6 pic do dworc, tinh bang 1an dém trén giay;

-

l& ceding 4o nén do duorc, tinh bang 1an dém trén giay;

m

Ia sai sb tiéu chuan twong di theo ty 1& dwoc yéu cau tir phan tich.

Thuat ngt» mau sé trong cong thirc (B.3): (1,2 — 1,"2) 1a gia tri “hé sb chit lvong” ¢ thé duoc
str dung d& so sanh sw phi hop clia cac cai dat may quang phd khac nhau dé do mot dudng
cu thé. Hé s nay cang lon, pic sé cang tét hon ddi véi sw phan biét nén. Vi dy vé st dung hé sé
nay Ia viéc lwa chon ng chuén trwc. Do pic va nén (nén hoac khdng & pic trén cing dia hoic trén
dinh trén dia tréng) déi véi ciing dia. Str dung cing cac diéu kién ngoai trir 6ng chun tric, ma
éng chuan truc thd va min dwoc st dung. BAt ky 6ng chuan trgc nao mang lai gia trj hé sé
chét lvong Ién hon déu s& duge stir dung (t4t cd cac hé sé khac déu bang nhau, vi dy dan xen
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quang phd khéng loai trir viéc s& dung dng chuén tryc tho. Twong tw, cai dat nang lvong éng

tia X va liva chon tinh thé co thé duoc téi wu.

Cuwong dé tia X dwoc do dbi véi mau thir nghiém loai dién hinh:

- 86,70°20163cps=1h

- 86,21°20197 cps =y

Do d6, dbi véi sai sb tiéu chuan 0,0002 % TiO, tai mirc 0,003 % TiOz, E=6,7 % vat= 140 s.

T cdng thirc (B.1) va cong thirc (B.2)

- tp=733

- t=67s

B.2.2 Dung cu kénh cé dinh

Cong thire dwoce trinh bay trong B.2.1 ¢6 thé dwoc st dung nhueng ty dwoc do thay cho méu tréng

nhdm oxit. Néu mau tréng nhdém oxit c6 chira mdt lwgng nhd tap chét, no sé khién cho gia tang

nho v& tong thé thoi gian dém.

B.3 Nhiéu quang pho

B.3.1 Mau thi — lién quan

Titan thwdng xuat hién trong nhom oxit véi néng dé cao hon nhidu so véi vanadi, dinh 46i voi
Ti KB sé trung l4p quang phé véi dinh V Ka. D& hiéu chinh nhiu nhw vay, kinh hiéu chuén trang
dwgc thuc hién, co pha lwong nhd TiO,. Phép do cuwdng dg tia X trong bang B.1 dugc thuc hién

tai vi tri nén va pic vanadi, va tai vi tri pic titan.

Bang B.1 - Vi.du ve hiéu chinh trung lap

Cwong dé (ién dém trén giay)
V Ka V KaBG1 Vv KctBIC;Z Ti Ka
Kinh hiéu chuan tring 237 233 214 _ 162
Kinh hiéu chudn trdng nhon 268 237 219 904
Tic dong o 31 4 5 Thue 242 |

Tir nhizng két qué nay, thue hién cac phép tinh sau.

a) Tac dong cla Ti trén V Ka = 31/742 = 0,0418.

b) Tac dong cua Ti trén V KaBG1 = 4/742 = 0,0054.

c) Tac dong cta Ti trén V KaBG2 = 5/742 = 0,0067.
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Hiéu chinh tring 13p quang phd c6 thé duwgc thue hién trén cwong dé tia X vanadi duoc do,
nghta 1a.

V Ka dwoc hiéu chinh = V Ka chwa dwoc hiéu chinh ~ (Ti Ka x 0,0418).

bay dwgc tham chiéu 1a hiéu chinh tring 13p dwdng dua trén cudng do.

Hiéu chinh tring 14p quang phd dwa trén ndng dé thwdng dwoc st dung. Trong trurdng hop nay,
cac hé s6 duoc xac dinh dé biéu thj tac dong ndng do déi véi nguyén t bj trung 13p bang nbéng 6
dwoc cho clia nguyén té trung lap. D& st dung phuong thire nay thyc hién dia tréng ¢6 ndng o
nguyén té nhiéu chuwa biét.

Di véi vi dy vé V KB tring 13p Cr Ka;

Ché tao dia tréng c6 khédi lvong dwoc can V20s (4.9) va gid dinh khéi lwong nhi Bang 5. D6i voi
khuén 40 mm, néu 0,1500 g V>0s duoc bd sung vao dia thanh phan tréng, no s& san sinh dia
5,00 % V2Os [(0,15/3,0) x 100 = 5,00 %). Néu dia nay duoc do déi véi % Cra0s nd sé c6 “ndng do
bidu kién” Cr,0; tlr tring 14p V KB. Néu ndng do bidu kién la 0,25 % khi dé hiéu chinh tring [3p
dira trén ndng a6 ddi véi V Kp trung lap CrKa sé la:

0,25 % Crz0; d6i v&i 5 00% V,0s d6 ta 0050 % Cr203 dbi voi 1 00% V20s

Do vay, 0,05 x % V.0s phai dwoc trir tir ndng dé Crz03 nhu dwgce xac dinh bdi Cong thire (7).

Hé s6 higu chinh triing (&p dwa trén ndéng d6 dbi voi V KB tring Idp CrKa 1a -0,005 trong vi du nay.
% Cr203 dwoc higu chinh = % Crz0; chwa dwoc hiéu chinh — (%V20s x 0,05).

Nhirng hé sb nay dwgc tinh st dung goéi phan mém c¢d ban sén trén thi treong. Céc dia c6 chira
khéi lvgng don 18 va bién ddi clia cac nguyén té tring lap/bj tring 13p cé thé duogc do va
hiéu chinh triing 13p dua trén ndng dé duoc tinh bing hdi quy tuyén tinh.

B.3.2 May quang phd - Lién quan

Giao thoa quang phd tir tap chét a nét trong éng tia X hoac tir cac phan khac clia may quang phd
la khéng ddi va dugc bu trong higu chinh tréng.

B.4 Tinh nén pic phia dwéi tir phép do nén khdng pic
Cudng do thwe duoc tinh tir phép do pic va nén s dung cong thirc (B.4):
=1~ o (B.4)
trong dé
In 14 cwdng @6 thie, tinh bang 1an dém trén gidy;
Iy 1a cedng d6 do dugc, tinh bang 1an dém trén giay;

b 13 cueéng @6 clia “nén duwéi pic”, tinh bang 1&n dém trén giay.
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Trong phwong phap nay, thuat ng, lp c6 thé dwoc xac dinh theo ba cach,

a) Mt nén khang pic don 1& duoc do va st dung true tiép 12 l. Cach tiép can nay c6 hisu lyc
ddi v&i cac nén khéng nghiéng.

b) Hai né&n khdng pic dwoc do, mot nén trén mdi canh cla pic va cé hai déu cling khoang cach

goc tir pic. Trong tredng hop nay lay trung binh cta cwéng dd khong pic va sl dung 13 .

c) Hai nén khong pic dugc do, mét nén trén mbi canh cta pic va méi nén tai khoang cach goc
khac nhau tir pic. Trong trwdng hop nay tinh b nhw sau:

1y ={(xd)+ Gox d + /) (B.5)
trong dé
It 12 cwdng dd nén khang pic goc thap hon, tinh béng 1an dém trén giay;
Iz 12 cirirng 3 nén khdng pic goc cao hon, tinh bang Ian dém trén giay;
d 1ado (b2-P);
f 13 do (P-b1).
trong do
b212 vi tri °28 nén khéng pic goc cao hon;
P & vj tri °20 pic;

b11& vi tri °28 nén khdng pic goc thap hon.
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Phu luc €
{tham khao)
Tinh khoi lweng thubc thir dbi véi sw két hop mau thirthén hop nung chay

khac nhau va dia hidu chudn tdng hop khi loai bé mot sé nguyén té

C.1 Téng quat

Phu luc nay giai thich lam thé nao dé sra doi ICG d& loai trir cac chat phan tich khong dwoc
yéu céu va lam thé nao dé ché tao SCD bang dong khac nhau theo ty 16 mau thir cé ndng do cac
chat phan tich tai cac gia tri nhuw trong Bang 4.

Khéi lrgng thudc ther trong Bang 2 tao ra téng khéi lweng 10 g kinh higéu chudn trung gian (ICG).
Néu céc nguyén td cy thé khong dwec do, ching co thé bi loai bo khdi ICG va dwoc thay thé bang
khdi lwong hén hop nung chay twong dwong nhdm ddm bao ring téng khéi lwong ICG
gilr nguyén 13 10 g sau khi nung chdy. Vi du, néu phospho bi loai bd, 0,1296 g NH.H,POs trong
ICG (xem Bang 2) dwoc thay bang 0,0800 g hdn hop nung chay da hiéu chinh that thoat. Diéu nay
thay thé khdi lrong clia P,0s van con trong SCD tir NHsH,PO,.

Tir 2NH:HPOs — 2NH3 1 + 3H201 + P20s khi nung chay

Pdng théi khéi lweng dwoc dwa ra trong Bang 3 danh cho ty 18 hdn hop nung chdy - mau thir 2:1.
Néu sl dung ty 1& hdn hop nung chdy — mau thir khac nhau, thi phai tinh lai khéi lvgng cla
thudc thir can thiét d& thuc hién dia hidu chuan tdng hop (SCD). Vi du, truéng hop dia ¢o chia
5 g hon hop nung chdy va 1 g mau (nghia 1a ty 18 hdn hop nung chdy — mau 1a 5:1) dugc
thao luén. Dia 6 g nay sé dwoc duc trong khudn 35 mm (xem Bang 3).

C.2 Vi du vé tinh toan
Phwong phap tinh tbng quét nhw sau;

a) S& dung tdng khéi frgng SCD 6,00 g, biéu thi sy két hop dong/mau 1a W gam clia mau va
vi vay (6 — W) gam ctia hén hop nung chay

Khdi lvgng ICG dwoc yéu cau 13
Khéi lvongics = 0,0625 X W gam (C.1)
Khdi luong clia ICG sé& dwa lai néng do chét phan tich nhw trong Bang 4.

b) Tir Bang 2 va biét khdi lwong clia mdi hop phan trong ICG, tng khéi lwong clia cac oxit chét
phén tich trong 10 g clia ICG, Oxice dugce tinh

Tdng khéi lwong hdn hop nung chay trong 10 g ICG 1a

Fice = 10 = OXica (C.2)
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trong dé
Fies 12 khéi lwong ciia hdn hop nung chdy trong ICG
Oxice 13 khéi lwong tdng clia cac oxit chat phan tich trong ICG
c) Khéi lwong clia Al20; dugc yéu ciu dé tao nén SCD, Alscp khi d6 14
Alsco = W (1 — 0,0625 x Oxicg / 10) (C.3)
d) Va khéi lvong cla hén hop nung chay Fsco dwoc yéu cau dé tao nén SCD, khi 66 12

Fsco =6 -W (1 +0,0625 x Fiee / 10) (C.4)

C.3 Vidu

Vi du, xem xét dia co ty 18 5:1 (6 g) khéng bao gdm phospho:

Khéi lwong méu trong dia, W = 1 g;

Khéi lwgng clia ICG dwoc yéu cau [Cong thire (C.1)], khdi lvgngics = 0,0625 X W = 0,0625 g

Tl Bang 2, tdng khéi lvong cac thanh phan oxit, khéng bao gém P,0s, trong 10 g ICG,
Oxice = 2,0800 g

Vi vay, téng khdi luong dong trong 10 g ICG [Cdng thirc (C.3)]
F:ce =10~ O)(u;G =10 ~ 2,0800 = 7,9200 g

CHU THICH: C¢ ba thanh phan cia hn hop nung chay nay, 3,5913 g B4Os t&r 5,1913 g Na2B407 cong
0,0012 g “O” tir 0,0172 g MnaQ4 va 4,3275 g cla hdn hgp nung chay da didu chinh hao hut 12:22.

Khdi lwgng ALO; dwgc yéu cau dé tao nén SCD [(Cong thive (C.3)], Alseo khi d6 1a
Alsco = W (1 - 0,0625 x Oxice / 10) = 1(1 — 0,0625 x 2,08/ 10) = 0,9870 ¢

Khéi lugng ciia ddng dwoc yéu cu dé tao nén SCD [(cbng thire (C.4)], Fsco khi d6 1a
Fsco =6 - W (1 ~-0,0625 x Ficg f 10) = 6(1 + 0,0625 x7,9200 / 10) = 4,9505 g

D4i véi mau thir nghiém va dra hiéu chudn nhom oxit 46 tinh khiét cao, 1000 g méu va 5000 g
hén hgp nung chay da dwoc diéu chinh hao hyt dwoc st dung [Cong thire (2)].
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Phu luc D
(tham khao)
Chuén bi dia kiém soat

Phrong phap d& xuét chudn bj dia kidm soat phi hop v&i phan tich nhém oxit nhiét Juyén
nhy sau.

a) Can khéi lwgng cta thube thr khé trong Bang D.1. Néu mdt sb vat lisu dwoc can dang cuc,
nghién vat lidu thudc thir da can két hop trong cdi gia; cach khac trén ky thubc thlr bing
dao troén,

b) Cho thudc thlr vao chén platin rong (vi du 70 ml) va dat trong 15 nung tai nhiét 6 500 °C +
10 °C. Day chén bang nap platin. Trong khoang it nhat 2 h, nang nhiét dé Ién dén 1200 °C ¢
25 °C. Xoay ky chén (st dung kep 10 nung bang thép cé miii bing platin hodc titan) khi nhiét 36
dat dén 1200 °C.

¢) Lam sach ba khuén platin va danh béng khudn dé dam bao dia kiém soat rdri khdi khudn khdng
bi v&. D&t ba khudn vao trong 16 nung Gé gia nhiét trong 5 min. Trwéc khi rot kinh nung chay,
mat khdi lwong nhd (0,1 g dén 0,2 g) chat khong wét (NH4l hodc LiBr) ¢é thé dwoc cho vao
khdi chdy dé hd tro viéc rot va giam kha nang nirt vo kinh trong khi lam ngudi. Xoay chén va

rot khdi chay vao ba khudn. Lay khudn ra khdi 16 nung va dé ngudi trén tdm gém

d) Khi dwoc 1am ngudi dén nhiét 36 phong, gd d& dia roi khdi khudn. Cac canh clia dia séc co thé
dugc mai bang da mai. Bat ky tap chat nao nhin thay dwoc trén bé mat clia dia kiém soat phai

duoc loai bd bing cach s dung este dau mo. Dia git day sén sang dé do.

San xuét dia kiém soat khong bi nvt gay va khong chira bong bong hodc thude thir chwa hoa tan
yéu cu sv kién nhan va thwong trdi qua mot vai 1an thir, Cac diéu kién 1am ngudi khac nhau dé
gidm sy nit gy cla dia c6 thé duvoc yéu clu. Khdi chay kiém soat cling c6 xu hueéng cao dinh
vao khudn va chén va c6 thé lam tdn hai khudn va chén. Vi nhitng Iy do nay, nén thuc hién
kiém soat thwong mai.
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Thuée thir Khéi lwong, g

LizB4O7 8,44
Li,COs 6,58
Si0, 10,00
Al,O4 5,6

MgO 56

Fe,0s 1,12
TiO, 0,56
CaCO; 0,96
Ga;0; 0,20
NazCO3 4,79
NHH,PO,4 1,84
V205 0,56
ZnO - 0,20
Mn30s 0,60
K:COs 1,00
NiO 0,40
Cu0 0,20
Cr204 0,56
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Phuluc E
(tham khao)

Phén tich chwong trinh thr nghiém lién phong thi nghiém cia NIST 699 va

ASCRM 27 nhém oxit nhiét luyén, miu chuin di chirng nhin

E.1 Téng quat

NIST 699 and ASCRM 27 c¢6 thé dugc st dung lam vat liéu xac nhan dé kiém tra dé chinh xac

clia hiéu chudn duec thire hién theo phuong phap nay.
NIST 699 hién c6 sén tai Vién tiéu chudn va cong nghé qudc gia Hoa Ky.

http://ts.nist.gov/IMeasurementServices/ReferenceMaterials  tim:"699”

B&o co thir nghiém ASCRM 27 hién c6 sdn tir SAl Global. ASCRMO027 hién c6 sdn & cac phong
thi nghiém va co s tinh ché sau v&i sé lwgng c6 han va trén co s& phi thwong mai; Alcoa
(Kwinana), BHP (Worsley) va QAL (Gladstone) — nhirng phong thi nghiém nay ¢6 dai dién &
Uy ban Uc MN/9.

hitp://www.saiglobal.com/shop tim “mau chuan nhém oxit”

Phwong phap nay, ISO/WD 23201, dya trén phwong phap AS 2879.7-1997. Sau thoi gian ngén
xay d¢ng phwong phap AS, tam phong thi nghiém nganh céng nghiép nhém & xit Uc da phan tich
NIST 699 véi bdn ban sao str dung phwong phap AS. Sau do, thang 7/2006 22 phong thir nghiém
quédc & (bao gbm cac thanh vién Uc) da phan tich ASCRM 27. Cac gia tri dwgc xac nhan va
s6 liéu d6 chum dat duoc tir nhitng chwong trinh thr nghiém nay dwec dua ra trong Bang E.1 va
Béng E.2.

Déi véoi NIST 699, nam trong sé gia tri trung binh ctia cac chét phan tich thap hon gigi han dai
néng dd thap hon clia phwrong phap la 0,0005 %. Nhikng gia tri trung binh nay duoc bao gbm chi
1a chi 86 va duoc xem xét lién quan dén tinh gia tri do lap lai (R). Céc gia tri khéng phl hop véi
viéc kiém tra do chinh xac clia chat phan tich cé trong ndng dd rt thap trong nhém oxit, nghia 1a
< 0,0005 %

ASCRM 27 dwoc xay dyng trong cac ndm 2005 va 2010 do Gy ban AS MN/S xay deng (cac nha
xay dung phwong phap AS 2879.7) dé cai thién sb hiéu chuén chét phan tich c6 thé dvoc kiém
tra tai mic théng thwéng nhan thdy trong nganh céng nghiép nhom oxit. Vat liéu ndy chiva cac
mrc cb thé do dwgc bing phwong phap nay déi vi tat ca ngoai triy mot trong sb cac nguyén té
duwoec liét ké (Ni). Bdo c4o thir nghiém ASCRM 27 hién c6 s3n tai SAl Global. ASCRMO027 hién
cé san v&i s lwong co han va trén co s phi thwong mai tir cac phong thi nghiém clia cac co s&
tinh ché sau: Alcoa (Kwinana), BHP (Worsley)} va QAL {G!adstone) — nhirng phong thi nghiém nay
c6 dai dién & Uy ban Uc MN/9.
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E.2 Quy trinh thwe hién
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Mau duwoc 1am kho trong 2 h tai nhiét 6 300 °C + 10 °C va lam ngudi trong binh hat 4m treede khi

phan tich, nhw duoc xac dinh trén chirng nhan phan tich. S6 liéu quan trong bé sung déi voi

nhirng thir dwoe yéu chu theo Muc 9 dwoc trich d&n déi véi “phan tich trung binh” dé tang cwong

tinh hiru dung ctia sb liéu. Sé liéu trong cdt phan tich trung binh 14 tir chwong trinh th nghiém
gbe ddi vei AS 2879.7-1997.

Bang E.1 ~ Két qua dé chum va phan tich NIST 699. Gia tri xac nhan NIST dwoc bao gébm

Thanh Phan tich trung binh | Gia tri ching nhan Do lap lai Do tai lap
phan
% % r R?
Na20 0,61 0,59 0,0137 0,0377
Si0, 0,012 0,012 0,0029 0,0049
Fe.0s 0,013 0,013 0,0020 0,0027
Ca0 0,037 0,036 0.00(5';' 0,0015
TiO, 0,0007 0,001® 0,0010 0,0012
P20s 0,0004 0,0002 0,0005 0,0006
_;1205 0,0001 0,0005 | 0-01307 0,0010
Zn0 0,0136 0,013 0,0008 0,0011
MnO 0,0005 0,0005 0,0004 0,0006
Ga;0s; 0,0107 0,010 0,0007 0,0007
K20 0,0071 0,005° 0,0006 0,0012
CuO 0,0002 0,0005° 0,0006 0,0006
Cr20; 0,0001 0,0002 0,0003 0,0006
NiO 0,0000 0,0006 0,0009

2 tai dd tin cay 95 %

® nhirng gié tri nay la chi s6, chua dwgc chirng nhan
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Bang E.2 — Két qua dé chum va phan tich ASCRM 027

Thanh phin Gi4 tri chirng nhan D% 13p lai Bé'téi lap
% re R?

Na;0 0,395 0,010 0,035
Si0; 0,0138 0,0013 0,0026
Fes0s 0,0153 0,0010 ' 0,0027
Ca0 0,0462 0,0015 0,0049
Tio, 0,0032 0,0008 0,0013
P20s 0,0012 0,00027 0,00057
V205 0,0018 ' 0,00046 0,00062
Zno 0,0090 0,00035 0,00089
MnO 0,0015 0,00024 0,00102
Ga;0; 0,0053 0,0003 0,0009
K20 0,0007 0,00029 0,00114
Cu0 0,0016 0,00028 0,00032
Cry04 0,0010 0,00021 0,00049
NiO 0,0003 0,00033 0,00047

* tai d§ tin cay 95 %
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Phuluc F

(tham khéo)
Nhan xét v& dé tinh khiét hén hop nung chay

Do kho khian trong viéc dat dugc ndng 4§ dang tin cay clia tap chét trong cac dong tia X dugc
s dung cho phan tich nhdém oxit nhiét luyén, phwong phap tiép can khac cé thé dwoc thuc hién
st dung thong sbé D (xem 8.4). C4c gia tri D bao gdm sy déng gop cudng dd tir hdn hop
nung chdy, may quang phd va phdi nhdm oxit do tinh khiét cao. Phuong phap tiép can nay
cung cép phuong tién hiru dung dé kiém soat mic tap chat hén hop nung chdy danh cho

kiém so4t va sir bién dong gitra cac mé hén hgp nung chay.

Phuwong phap tiép can nay c6 hiéu lyc khi cac gia tri D dwoc xac dinh ddi véi cudng do hiéu chinh
nén khong dinh cao. Néu nén khdng bi trl, cac gia tri D sé Ion hon do sy dong goép clia nén
continum 6ng tia X va cac ngudn lién quan dung cu khac.

Do cac tap chét hén hop nung chdy thay ddi theo mé, néng d6 “trdng” phai dwoc kiém tra va
hiéu chuan dwgce cap nhat déi véi mdi mé hodc bang cach diéu chinh théng sb D hoac tai
hiéu chudn. Néng do dién hinh cé thé chap nhan dwoc dwoc tinh ti cac gia tri B dwoc trinh bay
trong Bang F1 dwoi day. Nhivng sd liéu nay dat dwoc tir 19 mé hdn hgp nung chay dwegc s dung
b&i cac phong thi nghiém Uc. Sy can thiét dbi voi tai hiéu chudn cac gia tri D ¢6 thé dwoc

giam thiéu bing cach mua sé lvgng lén hon clia mé dwgc cho, néu viéc st dung 1a phi hop.
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Bang F1 - Nong dé tap chét dweec tinh ti cac gia tri D déi véi dong tia X

Chét phan tich Day ndéng dd (ppm) ddi v&i 19 mé Néng dé trung binh (ppm)
Na;O ~150 dén 70 20
Si0, 18 dén 60 35
_I;egos ‘ 18 dén 55 25
Ca0 2dén 15 10
TiO, ~2 .(-?én 3 1
P20s 1dén 3 ’,
V205 -2dén 0 0
Zn0 _ h 1dén 15 - 4
MnO 28605 3
_(_3;:03 -2 dén 2 - 1
K20 0 dén 2 h 1
Cu0 10 dén 16 1 1
Cr203 4dén5 5
NiO 3 dén 50 | 18

CHU THICH 1: Néng d6 ppm ciia mdt chét phan tich trong hén hep nung chay dwoc giad dinh gan voi:
- 10000 XD/ (ty I& ctia hdn hgip nung chay so v&i méu)
trong d6: ty 1& cia hdn hep nung chdy so véi mau = khdi lwong hén hop nung chay/khéi lvgng miu

CHU THICH 2: Nhw duvoc thay trong bang déi véi Naz0, c6 thé nhan gia tri D &m do nén cong hosc
nghiéng. Cac gia tri 4m nho cling c6 thé do sy bién déng cé thé chdp nhan dugc trong qua trinh
hiéu chudn nhu dwoc thdy déi voi TiOz, Gaz0s va Vz0s khi hén hop nung chdy da dwgc gia dinh
bao gém tap chét gin béing khéng.

CHU THICH 3: Cac gia tri D cao hon ciing c6 thé xdy ra tir sy giao thoa trong may quang phd ho#c ti
éng tia X. Vi du trong bang trén NiO cho thdy gia tri D 13 50 ppm déi voi mdt dung cy trong khi
dién hinh 13 10 ppm & dung cy khac. Do su giao thoa nay khong dbi va thuong thdy déi voi tht ¢ cac
phép do, co thé bd qua dwoc.
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Thw muc tai liéu tham khao

[11 TCVN 11656 (1SO 806), Nguyén liéu nhém oxit dung dé san xuat nhém — Xac dinh
khéi lwong hao hut & nhiét dé 300 °C va 1000 °C.
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