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L&i néi ddu
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chudn va Quy chudn k§ thuat.
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TIEUCHUAN QUOC GIA TCVN 2822 : 1967

Quing dat hiém -

Phuong phép xac dinh ham lugng t8ng dat hi&m oxit, uran oxit
va thori oxit

Ores of rare eart — Method for determination of total oxide of rare earth elements,
Uranium oxide and thorium oxide contents

Tiéu chudn nay qui dinh phuong phap phan tich xac dinh ham Iugng t8ng A4t hiém oxit 1én hon
0,5 %, Urani oxit 16n hon 0,005 % va théri oxit |6n hon 0,005 %.

1 Qui djnh chung

1.1 M&u dem phan tich héa hoc phai c6 cd hat khéng 16n hon 0,08 mm va dugc sfy khi truéc
dén khéi lugng khdng d8i & nhiét dd 105 °C dén 110°C.

1.2 Céc phép xac dinh phai dugc tién hanh trén ba miu thr va két qua phén tich cubi cing la
trung binh cdng clia cac I4n xéac djnh.

1.3 Ding cén phan tich véi a6 chinh xac 0,0002 gam.

1.4 Hoa chét ding khi phan tich phai dat loai tinh khiét phan tich (TKPT). Nudc ding cho phén
tich la nudc c4t theo TCVN 2117 : 1977.

1.5 Khé&i lugng riéng clia héa chit dugc dit trong ngosic don ngay sau tén héa chét.

1.6 Néng dd cla dung dich pha lodng tuong d6i dugc dat trong ngodic don, vi du (2 + 1), s6 th(
nhét 12 phédn thé tich héa chét géc, s& th(r hai [a phén thé tich ch&t dung pha lodng.

1.7 Dd chinh xac cla phép phan tich dugc danh gia theo d§ léch cho phép I6n nh&t clia ba
phép song song ti€n hanh bdi mét thf nghiém vién, trong cling mdt phong thl nghiém, trén cling
mét mau v6i nhimg dung cy, h6éa chét nhu nhau va gilr dang céac didu kién ghi trong qui dinh.
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2 Ban chit phuong phap

M&u sau khi phan hiiy thanh dung dich dudc déi qua cét sic ky chiét cé t&m tri-n-butyl photphat
aé tach urani, théri va Zirconi (néu c6) khdi t8ng a4t hiém va nhimg nguyén t& khac. Téng d4t
hiém oxit dugc xac dinh bang phuong phap khéi Iugng trén co s két tia bang axit oxalic. Urani
va théri dugc xac dinh bang phuong phap do mau v6i asenazo Ill, sau khi da tach riéng timg
nguyén t8 bang phuong phéap sic ky trao d8i ion trén nhua anionit.

3 Héa chit va thiét bj

Axit nitric (1,40), cac dung dich (1+1) va 5 %.

Axit clohydric theo TCVN 1556 : 1974 (1,19), cac dung djch (1+1), (2+1) va 0,1 M,
Hé&n hgp axit clohydric 3 M va axit oxalic 1,6 %.

Axit sunfuric (1,84),

Axit fluohidric (1,3)

Axit oxalic, dung dich bao hoa va 2 %,

Hydropeoxit, dung dich 30 %.

Amoni nitrat, dung dich 4M va 5 % c6 pH 9, diéu chinh bang amoni hidroxit.

Natri cacbonat dung dich 0,5 %.

Dung dich dinatri étylendiamintétraaxétat 0,1 %.

Dung dich chi thj axit sunfosalisilic 1 %.

Dung dich dém natri monocloaxetat — axit ménéclo - axétic pH 2,8 d&n 3,0.
Asenazb lll dung dich 0,1 % (gilr trong lo kin mau téi).

Benzen hodc tetraclorua cacbon.

Bét Silicagel da silan héa c6 dudng kinh hat 0,1 mm d&n 0,2 mm ( 80 d&n 160 mesh).
Tri = n - butylphotphat.

Amoni hidroxit, dung dich khéng chifa cacbonat dugc chu&n bi theo mét trong hai phuong phap
sau:

Phuong phap 1: Bun sbi nu6c c4t trong binh cdu ddy naut c6 gén &ng loo chira canxi oxit khodng
15 phit. D& ngudi, chuyén nubc da dun sang cbc dung tich 250 cm® va dc vao binh chéng 4m
c6 chita sén tir 1 d&n 1,5 Iit amoni hidroxit d%c v6i khodng 30 gam natri hidroxit k§ thuat. bay

ndp binh chéng &m lai. Sau nim ngay ta s& dugc cbc chira dung dich amoni hidroxit khéng chita
cacbonat.
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Phuong phép 2: Chung dung dich amoni hidroxit réi h&p thy hoi amoniac vao binh nuéc ckt &
kh( sach cacbonat.

Dung dich chu&n urani 0,001 gam U,0,/cm®: Can 1,782 gam urani nitrat ngadm 6 phan tr nuic
réi cho vao binh dinh mc dung tich 1000 cm?, thém mét it nubc cAt, I4c cho tan hét, sau d6
thém nuéc cat vao cho d&n vach mirc. Sau khi pha xong, nén xac djnh lai néng 44 urani.

Dung dich chudn urani 0,0001 gam U,O,/cm* Pha lo&ing dung dich chun 0,001 gam/cm?® 10 Idn
véi nudc cét.

Dung dich chudn thori 0,0001 gam ThOJcm®. Can 0,0500 gam thori oxit d& siy khd &
105 °C dén 110 °C t6i khéi lugng khong d8i. Chuyén toan bd lugng can vao cbc dung tich
100 cm®. Thém 30 cm® axit clohydric (1 + 1) va 5 cm® hidropeoxit. Bun trén b&p céch cét khodng
20 phat. Thém mét lugng nhd ( ¢d hat cét) natri clorua va timg Iugng nhd natripeoxit, dun tidp t6i
tan hoan toan. D& ngudi, chuyén cén than toan bd dung dich vao binh dinh mlc dung tich 500
cm® va thém nudc c4t dén vach mdec.

Anionit Dowex 1 x 8 ho3ic Amberlite IRA 400, kich thu6c hat 0,04 mm d&n 0,08 mm
(200 - 400 mesh), dang clo.

3.2 Dung cu, thiét bj

L6 nung 1000 °C.

Tu sdy 200 °C.

Can phan tich c6 d6 chinh xac 0,0002 gam.
May do mau quang dién,

Bom chan khéng.

Binh ch&ng &m chan khéng.

Cot sic ky chiét : Cot lam bang thly tinh, t6t nhat 1a duge Silan héa thanh phia bén trong bing
diclodimetylsilan ho#c trang b&ng dung dich ddu silicon 5% trong tétraclorua cacbon va sfy &
200 °C. Hé théng c6t c6 hinh dang va kich thuSc nhu & Hinh 1.
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K7 Ratidd

Hinh 1

Bét Silicagel dem sy khé lai & 120 °C trong khoang 30 phut réi dé ngudi trong binh chéng &m.
Tri — n —butyl photphat pha lodng trong benzen hoac tetraclorua cacbon theo ty 18 thé tich 1 : 4.
P& dung dich tri - n =butyl photphat vao c8c dung sin Silicagel sao cho 16p chét 16ng ngép trén
bé mat kh&i bdt khodng 5 mm. Tron déu hdn hop trén réi dem lam khé dung mdi trong binh hat
chan khéng t&i khi cac hat khdng vén vao nhau nita. Thé tich kh&i bét (kg nuéc) dem trdn véi 2
thé& tich dung dich amoni nitrat 4M va lai cho vao binh hit chan khéng (thinh thodng khufy ddo)
cho t&i khi chang bi th&m uét hoan toan va chim toan bd xudng dudi I6p dung dich amoni nitrat.
Chuyén h&n hop dj thé trén vao cot sic ky chiét theo I8i uét tdi khi dat dugc chiéu cao khoang
10 cm. Ch#n mét 16p bdng thly tinh 1&n trén mat 16p bdt. Théo bd dung dich amoni nitrat va rlra
lai b&ing 5 ml dung dich amoni nitrat 4M. Cha y ludn ludn gilr mét I6p mdng dung dich trén mat
kh&i bat. Trong khi thao tac, néu trong cdt cé bot khf thi phdi nap lai cét. Cé thé dung bét teflon
thay thé& bét silicagel. Cach tién hanh xr ly ciing tuong tu nhu d&i véi silicagel.

Cét sic ky trao d8i ion: Cdt Iam béng thdy tinh cé hinh dang va kich thuéc tuong ty nhu cét sic
ky chiét.

Anionit dang clo dugc bao quan trong dung dich axit clohydric 0,1 M va dudc nap vao cdt theo
lugi udt dén khi dugc khéi anionit cao 10 cm. Théo bd dung dich axit clohydric 0,1 M dén vira

8-
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hét (nhu khi rifa cot séc ky chiét). Thém § cm® axit clohydric (2 + 1) va cho chay ra khdi cdt véi
téc b giot/5 gidy cho dé&n khi trén b8 mt 16p anionit chi cdn mdt 16p mdng dung dich.

4 Tién hanh xéc djnh
4.1 Phan hiy miu
4.1.1 Phan hiy mu b&ng axit

Chuyén dinh lugng 1,0000 g mu vao c8c dung tich 100 cm® th&m uét mAu bing mét it nube.
Thém 5 cm® axit clohydric (1,19) va day c8c béng ndp kinh d8ng hd. Bun trén bép cach thiy
khoang 20 phut, sau 6 thém 15 cm® axit nitric (1,40) va dun ti§p d&n khi khéng cdn khéi nau
bay ra. Budi hét ion clo bang cach thém timg dgt 5 cm® axit nitric (1,40) va dun cho d&n khi
khéng cdn khéi ndu, 88 ngudi dung dich, thém nubc c&t dén thé tich 30 cm?®, loc qua gify loc
bang xanh. Chuyén hét can sang gidy loc, trang c8c va rifa két tla 5 — 6 |dn bing 5 cm®
dung dich axit nitric 5%. Cé nuéc loc dén th8 tich 15 cm?® — 20 cm?®.

Chuyén gify loc chita c&n khéng tan vao chén bach kim. S&y kho rdi tro hba gidy loc & 600°C
khoang 30 phat. D& ngudi, thm uét bing 2 - 3 giot nubc, thém 2 cm?® axit sunfuric, 10 -15 cm®
axit fluohidric. Bun trén b&p dé&n khi bAt ddu b8c khéi trdng. D& ngudi, thém 10 cm® axit
fluohidric nita va dun ti&p cho d&n khi b8c hét khéi trdng khd. DAt chén bach kim ¢6 chita két tia
vao 16, nung & nhiét d6 600°C trong 5 phut. D& ngudi, cho vao chén 1 cm® - 2 cm® axit nitric
(1,40) va gop chung dung dich loc ra luc ddu vao chén; day ndp dun trén bép cach cét khodng
30 phut thém chifng 5 cm® dung dich nu6c c&t, a8 ngudi va loc qua gidy loc bang xanh. Nubc lpc
dugc himg vao c8c da dung dé chlta nuéc loc I18n trude. Rira két tia blng timg lugng 5 cm® dung
dich axit nitric 5 % cho d&n khi hét ion sét (lll) (th bdng dung djch chi thj sunfosalisilic). C6
nuée loc cdn khodng 3 cm? ~ 4 cm® d& ngudi, thém 10 cm?® dung dich amoni nitrat 4M, dung
amoni hidroxit diéu chinh pH 2.

D&i véi mdt s8 loai mAu dic biét, sau khi 4p dung qui trinh phan (ng trén ma khdng tan hét thi
phén khéng tan cdn dugc xf ly bAng phuong phap b8 sung (kiém chay):

4.1.2 Phan hly miu bang phuang phép kiém chay

Ba khéng tan dugc chuyén vao chén niken (ho#ic chén sit) cung gidy loc. S&y khé va tro héa
gidy loc trong 16 & 600 °C trong 20 phat. D& ngudi, cho vao ddy chén 1 g — 2 g kali hidroxit holic
natri hidroxit khan, phi ti€p 1&n trén 3 g — 5 g kali hidroxit dun trén b&p dién cho chay déu. Nung
chdy trong 18 & nhiét 46 600 °C - 700°C trong khoang 30 phat. Trong qué trinh nung chay, thinh
thoang |&c chén nung cho h&n hgp chay déu. D& ngudi bét, tha ca chén nung vao c8c dung tich
250 cm® da c6 sdn khoang 100 cm® nuéc c4t. Khufy cho miu tan hét, trang chén nung bang
5 cm® axit nitric 5 %. Axit héa dung dich d&n pH 1 — 2 bang axit nitaric (1 + 1). Thém 1 - 2 giot
hydropeoxit khudy k¥,loc qua gify loc bing xanh. Trang c8c, ria gi&y loc 2 — 3 |4n bang 5 cm’
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axit nitric 5%. Gdp chung va cé can dung dich cling -véi nuéc loc sau khi phan hly bang axit &
phdn trén.

4.2 Tach miu
4.2.1 Tach urani va théri

Chuyén dung dich trén vao cot sic ky chiét, cho chdy véi téc d giot/10 gidy dén vira hét. Trang
c6c va bdu c4t baing nhimg Iugng nhd (5 cm?) dung dich amoni nitrat 4M, giit t6c dd chay giot/10
gidy. Tiép tuc rira cot séc ky chiét bAng dung dich amoni nitrat 4M cho t6i khi hét ion st (II1).
Dung dich chay ra dugc himg vao c8c dung tich 250 cm? (dung dich A) @€ xac dinh t8ng cac
nguyén t& d&t hiém.,

Cho 5 cm® amoni hidroxit khdng ch(fa cacbonat chéy qua cdt, sau dé cho chay tiép qua cot
10 cm® dung djch natri cacbonat 0,5%.

Gilr t6c dd giot/gidy. Himg toan b dung dich rifa vao céc dung tich 50 cm® (dung dich B) d& xac
dinh Urani va théri. Rlfa cét séc ky chiét bAng dung dich amoni nitrar 5% c6 pH 9 t6i khi hét ion
cacbonat. Cét sdc ky chiét c6 thé st dung t6i da 30 I4n.

4.2.2 Tach ridng Urani va thori

Dung dich B dugc ¢ trén b&p cach cat d&n vita can. Thém 5 cm? axit clohidric (1,19), cb tiép
dén thé tich khodng 1 cm®, chuyén dung dich vao bét sic ky trao ddi ion. Rifa c&c hai 1&n bang
5 em® axit clohydric (2 + 1). Nuéc rita cng duge chuyén vao cét sic ky. Cho dung dich chdy ra
véi téc dd giot/10 gidy cho dén vira h&t. Trang bdu cdt sic ky hai I4n béng 4 cm? axit clohydric
(2 + 1) va cho chdy ra ti€p tuc véi t6c d¢ trén. Himg toan bd dung dich chdy vao céc dung tich
50 cm?® (Dung dich C) dé xac dinh théri.

Thém vao cét sic ky 5 cm? axit clohydric 0,1 M va cho chdy ra véi t6c dd giot/10 gidy. Hing
dung dich chdy ra vao cc dung tich 25 cm® (dung dich D) d8 xéc dinh Urani. Sau khi sl dung,
cét sdc ky dugc tao lai méi trudng bling 5 cm?® axit clohydric (2 + 1).

4.3 Xac dinh ham lugng cac nguyén t6
4.3.1 Xéac dinh ham lugng t8ng A4t hi€m oxit

Dung dich A dem dun néng va thém tir tir amoni hidroxit d&n khi xust hién mét it két tha khéng
tan. Thém du amoni hidroxit 48 két tda hoan toan a4t hiém. D& ngusi loc qua gify loc bing dd,
rita két tha bing dung dich amoni nitrat 5% c6 PH 9 khodng 5 — 6 I&n. Chuyén két tia ciing gidy
loc vao c8c dung tich 250 cm?, thém tir tir dung dich axit clohydric (1 + 1), khudy manh va ngimg
cho axit khi dung dich hat pH 2. Thém 1 -2 giot dung dich axit Sunfosalisilic, va cho tif tir dung
dich EDTA t6i khi m&t mau a3 ctia chi thi. Cho vao céc 20 cm® dung dich axit oxalic b&o hoa,
khudy k¥, dun néng d&n khodng 80 °C. Piéu chinh dung dich vé pH 2 bing amoni hidroxit. Giir
nhiét 4% dung dich & 70 °C - 80 °C trong mét gid. D& ngudi qua dém, loc két tlia qua gidy loc

10
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béng xanh. Rira két tlia 5 ~ 6 1&n bing dung dich axit axio xalic 5 %, m&i 4n 5 cm®. Chuyén gilly
loc cung véi két tha vao chén sl nhd da nung t6i trong lugng khéng adi, sdy kho két tla, a6t va
nung & 800 °C trong 3 gi&. Chuyén chén nung vao binh chdng &m A& ngudi va dem can a8 xéc
dinh ham lugng t6ng oxit d&t hi&m.

4.3.2 Xac djnh ham lugng théri oxit

Dung dich C dem c6 can trén bé&p cach cat. Dung h8n hdp dung dich axit clohydric 3M va axit
oxalic ngdm 2 phén tl nudc 1,6% chuyén toan bd dung dich C sang binh dinh mc dung tich
10 cm? sao cho vifa d&n vach mic. L&y mét lugng dung dich cén thiét (theo Bang 1) vao binh
dinh mlc dung tich 10 cm’® thém 0,5 cm® dung dich Asenazo IIl 0,1% l4c déu va djnh méc bding
h&n hgp axit trén.

Do mét 4§ quang & bube séng 650 nm hodic qua kinh lpc dd tuang (ng. Dung dich so sanh ¢cé
thanh phén nhu dung dich méu nhung khong c6 théri. Dua vao dudng chufn dé xac dinh lugng
théri oxit.

Béng 1

Ham lugng trong miu, % Thé tich dung djch cén 1§y, cm®

Nhd hon 0,005 4,0
Tir 0,005 d&n nhé han 0,050 1,0
Tir 0,050 d&n 0,100 0,2

4.3.3 Xac dinh ham lugng Uran oxit

Thém timg giot amoni hidroxit khéng chra cacbon vao dung dich D dén pH 2 - 3 rdi chuyén
toan bd vao binh dinh mirc dung tich 10 cm®. Trang c6c va dinh mic bing dung dich dém

monocloaxetat - axit monocloaxetic.

L&y mét dung dich cén thiét (theo Bang 2) vao binh dinh mic dung tich 10 cm®. Thém 1,0 cm?®
dung dich asenazo Il 0,1% l&c déu vao thém dung dich d8m néi trén cho t6i vach mic. Do mat
dd quang clia dung djch m3u vifa chuén bj & buéc séng 650 nm ho#c qua kinh lgc dd tuong (mg.
Dung dich so sanh c6 thanh phén gidng nhu dung dich m&u nhung khéng c6é Urani. Ham lugng
Urani oxit dugc xac djnh theo dudng chuén.

Bang 2

Ham luvgng uranioxit trong miu, % | Thd tich dung d|ch cén I§y, cm®

Duéi 0,005 4,0
Tir 0,005 d&n nhé han 0,050 1,0
Tir 0,050 dé&n 0,100 0.2

11



TCVN 2822: 1987
5 Lap dudng chuan

5.1 Lap dudng chudn cho thori oxit

L&y nhimg thé tich dung dich chudn 0,10; 0,20; 0,30; 0,40 va 0,50 cm’® vao cac binh dinh mc
dung tich 10 cm®, Thém vao mdi binh 5 cm® hdn hgp dung djch axit clohydric 3M, axit oxalic
1.6%, 0,5 cm® dung dich asenazo II1 0,1%, lic déu va dinh mic b&ng dung dich h8n hop axit néi
trén. Do mat d§ quang clia cac dung djch & buéc séng 650 nm hoic qua kinh loc @3 tuong (ng.
Dung dich so sanh cé thanh phan nhu dung dich mAu nhung khéng ch(ra théri.

Buang chuén |2 dudng biéu dién sy phy thudc clia mat 48 quang vao ndng dd thdri ¢6 trong céc
dung dich trén hé toa a6 vudng gbc.

5.2 Budng chuin cla Urani oxit

L&y nhimg lugng 0,10; 0,20; 0,30; 0,50 va 0,70 cm® dung dich Urani chu&n c6 néng 4 0,0001g/ cm?,
vao cac binh dinh mifc dung tich 10 cm® cho vao méi binh 5 cm® dung dich d@m mdncloaxetat axit
méncloaxetic va 1,0 cm® dung dich asenazo Il 0,1% dinh mic bing dung dich d8m n6i trén va l&c
déu. Bo mat d6 quang clia cac dung dich vifa chugn & buéc séng 650 mm hoac qua kinh loc @b
tuong (mg. Dung dich so s&nh cé thanh ph4n nhu dung dich m&u khéng chita urani. Budng chuidn
1ap tuong ty nhu d&i véi thori.

6 Tinh két qua
6.1 Ham lugng téng A4t hi&m oxit
Ham Iuong t8ng d&t hi€m oxit (X) tinh bAng ph&n tram theo cbng thic:

_G:-G,

X x100

Trong d6:
G  la khéi lugng m&u quing dem phan tich, g;
G, la kh&i lugng chén nung, g;
G, la khéi lugng chén nung va t8ng a4t hi&m oxit, g;

6.2 Ham lugng théri oxit
Ham lugng théri oxit (X) tinh bang ph&n tram theo céng thitc:

G, x100
= x

X
VxG

100

Trong 4d6:
G 12 khéi lugng mAu quing dem phan tich, g:
Gy la lugng théri oxit tim dugc theo dudng chudn, g;
V la thé tich dung dich Idy d§ so mau, cm®:

12
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6.3 Ham lugng urani oxit
Ham Iugng urani oxit (X) tinh bing phén trim theo cdng thlc:

G, x100

X=
VxG

x100

Trong dé:
G |a khéi lugng mau quiing dem phan tich, g;
G, la lugng urani oxit tim dugc theo dudng chuln, g;
V Ia thé tich dung dich 14y a8 so m&u, cm®;

7 D$ chinh xéc ctia phép xac djnh

7.1 D&i v6i téng A4t hi€m oxit (Bang 3)

Bang 3
Bon vj tinh %
Ham lugng t8ng d&t hi¥m oxit D% 19ch cho phép
T 0,5 d&n 1,0 0,10
Tir 1,0 a&n 3,0 0,15
Tir 3,0 d&n 5,0 0,30
7.2 D8i véi théri oxit (Bang 4)
Bang 4
Pon vi tinh %
Ham lugng théri oxit : D% l§ch cho phép
Duéi 0,005 0,0015
Tu 0,005 d&n 0,010 0,0020
T 0,010 a&n 0,025 0,0040
I Tir 0,025 dén 0,050 0,0060
; Tu 0,050 d&n 0,100 0,0080
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7.3 D6 véi Urani oxit (Bang 5)

Bing 5
Pon vi tinh %
Ham lugng Urani oxit ©$ l§ch cho phép
Dusi 0,005 0,0015
Tir 0,005 d&n 0,010 0,0020
T 0,010 d&n 0,025 0,0040
Tir 0,025 dén 0,050 0,0060
T 0,050 dé&n 0,100 0,0080

Do a6 léch t6i da gilra céc k&t quad xéac dinh song song clia m&i médt d8i tuong khéng dugc 16n
hon d$ 1&ch cho phép néu & cac bang trén. N&u 16n hon thi phai x4c dinh lai. K&t qua cu6i clng
la trung binh cdng clia ba két qué xac dinh song song.

14



	001.jpg
	003.jpg
	005.jpg
	006.jpg
	007.jpg
	008.jpg
	009.jpg
	010.jpg
	011.jpg
	012.jpg
	013.jpg
	014.jpg

