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Loi néi dau

TCVN 4425 : 1987 do Trung tdm vat liéu hat nhan bién soan,
Vién Nang luong Nguyén t&r qudc gia dé nghi, Téng cuc Tiéu
chuén Do ludng Chat lugng trinh duyét, Uy ban Khoa hoc va
Ky thuat Nha nuéc (nay la B6 Khoa hoc va Cbéng nghé)

ban hanh.

Tiéu chudn nay dudc chuyén ddi nam 2008 tu Tiéu chuin Viét
Nam cung s6 hiéu thanh Tiéu chudn Quéc gia theo quy dinh
tai khoan 1 Diéu 69 cla Luat Tiéu chudn va Quy chuin ky
thuat va diém a khoan1 Piéu 6 Nghi dinh s& 127/2007/ND-CP
ngay 1/8/2007 cta Chinh phl quy dinh chi tiét thi hanh moét s6

diéu clGa Luat Tiéu chuan va Quy chuén ky thuat.
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Quang sa khoang -
Phuong phap xac dinh ham lugng titan dioxit

Sandstone — Method for the determination of titanium dioxide content

Tiéu chudn nay qui dinh cho viéc xac dinh ham lugng titan dioxit I16n hon 2% chd y&u ap dung
cho céac loai tinh quang ilmenit va zircon tuyén tir sa khoang ven bién Viét Nam. Khi phan tich
phai tuan theo cac qui dinh chung cla TCVN 4422 : 1987.

1 NOoi dung cua phudng phap

Mau dudc nung chay, hoa tan, titan (IV) dudc khir thanh titan (I11) bang nhém kim loai. Dung séat

(1) clorua dé chuén dé titan (I11) véi amon thioxianat la chat chi thi.

2 Thiét bi dung cu va héa chat

2.1 Thiét bi va dung cu
L6 nung 1000 °C;

Céan phan tich;

Chén sat 30 ml;

Céc 500 ml va 1000 ml;
Coc st 100 ml;

Binh dinh mdrc 1000 ml;
6ng dong 10 ml, 50 ml, 100 ml va 500 ml;
Pipet 25 ml;

Binh tam giac 500 ml;
Phéu;

Gidy loc bang dé.
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2.2 Héa chat

Axit nitric, dung dich (d = 1,40), (1 + 7);

Axit sunfuric, dung dich (d = 1,84);

Axit clohydric, dung dich (d = 1,19) va (1 + 100);

Natri hidroxit, dung dich 50 g/I;

Natri peoxit;

Natri cacbonat khan va dung dich 20 g/l;

H6n hop dé dung chay: H6n hop natricacbonat va natri peoxit véi ty 1& khéi luong (1:3);
Nhém kim loai;

Titan dioxit;

Sat (ll) clorua;

Amoni thioxianat, dung dich 100 g/I;

3 Chuan bi héa chat

3.1 Nhém kim loai (khéng chira titan) 8 dang thanh c6 dudng kinh 2 mm — 3 mm, dai khoang
2,5 cm hodc dang tdm mdng réng khoang 5 mm va dai khoang 2,5 cm. Nhitng thanh nhém nay
dudc ngam trong mét coc s chita dung dich natri hidroxit khodng 5 phut & nhiét dé 50 °C — 60°C va
rfa bang nudc séi. Sau d6 nhing ching vao dung dich axit nitric (1+7) néng, trong vai giay roi
rifa ngay bang nudc cat. Sau d6 lai ngadm ching trong nuéc séi khoang 15 phut dé lam mém va

x0&n chung lai.
3.2 Titan dioxit: Nung trong chén platin & nhiét dd 800 °C — 900°C dén khdi luong khong déi.
3.3 Sat (Ill) clorua, dung dich cé néng dd khoang 0,025 N (hoac 0,05 N).

Can mét lugng séat (lll) clorua ngadm nudc (FeCl,.6H,0) khodng 6,75 g (hodc 13,50 g), hoa tan
trong mdt cé6c 1000 ml bang 30 ml dung dich axit clohydric thém 500 ml nuéc va Iac déu tan hét.

R6t dung dich vao mét binh dinh mdc 1000 ml r6i thém nudc dén vach dinh mdc réi lac déu.
D6 chuéan ciia dung dich nay dudc xac dinh nhu sau:

Can chinh xac mét lugng titan dioxit trong khoang 50 mg -100 mg, trong mét chén sat (khéng
chita titan) cling véi 2 g natri peoxit & nhiét @& 700 °C -750°C trong khoang 5 phut. Sau khi dé
ngudi dat chén vao mét céc 500 ml, hoa tan khéi nung trong 80 ml nuéc néng, nhd thém dan
dung dich axit clohydric (d = 1,19) d& dé khéi nung tan hoan toan réi cho du 25 ml dung dich
axit clohydric. Thém nuéc cat dung dich c6 thé tich khodng 250 ml va khudy déu. Viéc khi titan
IV thanh titan (I11) va chudn d6 véi dung dich st (I11) clorua dudc tién hanh nhu & diéu 5 tiép theo.
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D6 chuan T clia dung dich sat (l11) clorua theo titandioxit dudc tinh theo céng thiic:
T= 9mg/ml
\%

Trong do:
G la lugng can titan dioxit, tinh bang mg;

V  la thé tich dung dich st (I1l) clorua can thiét dé chuin do.

4 Cach tién hanh

Can chinh xac mét luong mau 0,5 g, trén déu véi khodng 3 g — 5 g hén hdp dé nung chay trong
mot chén sat (khdng chira titan) va nung & nhiét dd 750 °C — 800 °C trong khoang 10 phut. Sau
khi lam nguéi bang nudc lanh, dat chén vao mét céc 500 ml va hoa tan khéi nung bang 150 ml
nudc sdi. Gap chén nung ra va trang nuéc ky vao c6c dun sé6i dung dich trong khoang 20 — 30
phut dé phan hly hét peoxit con du trong dung dich. D& yén cho két tla I&ng xudng. Loc gan
dung dich qua gidy loc bang dé cé thém it bot gidy loc. Pai bdé phan két tla nam trong gidy loc
dudc chuyén vao céc vira ti€n hanh két tla bang cach doi vai ml dung dich axit clohydric dam
dac 1én gidy loc. Cho ti€p dung dich axit clohydric vao céc dé& hoa tan hoan toan két tla, sau d6
cho thém 25 ml nita. (N&u trong mau quang ham luogng cla crém oxit va vanadioxit bé hon 2%
thi kh8i nung dugc hoa tan trong nuéc va cho tac dung ngay vdi axit clohydric ma khéng can loc
két tda hidroxit nhu trén). Loc lai dung dich qua mét td gidy loc bang do cé thém it bot gidy loc
vao binh tam giac c6 hep 500 ml. Rta phéu loc béng dung dich axit clohydric (1:100) sao cho
thé tich toan b6 dung dich trong binh khoang 150 ml. Bay binh bang mét mat kinh déng hé, dun
néng dung dich, cho vao binh 2 g nhém kim loai roi ti€p tuc dun séi. Khi nhdm da tan hoan toan
va da nguing thoat ra cac bot khi thi thém chiing 0,3 g natri cacbonat vao binh dé& tao ra moéi
truong bdo vé titan (I11), khdi bi khéng khi oxit héa. Nat kin binh tam giac.

Sau khi ré6t 5 ml dung dich chi thi amoni hidroxianat vao binh can chudn dé ngay dung dich trén
bang dung dich st (lll) clorua dén khi xuat hién mau vang da cam bén trong vai phat. Cuéi quéa

trinh chudn d6 nén nho ting giot va l&c déu.
5 Tinh két qua
5.1 Ham lugng phan tram titan dioxit (X) dudc tinh theo céng thic:

T(V —,)x100
G

X =

Trong do:
T la d6 chuan cla dung dich st (Ill) clorua theo titandioxit, tinh bang g/ml;

V 14 thé tich dung dich st (l11) clorua can thiét d& chuan d& mau phan tich, tinh bang ml;
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V, la thé tich dung dich sat (111) clorua can thiét d& chuan dd mau trdng, tinh bang ml;
G la lugng mau phan tich, tinh bang g;
5.2 Do léch cho phép
Do léch gilra cac két qua xac dinh dong thai khéng vuot quéa cac gia tri cho trong bang dudi day:

Ban vi tinh %

Ham lugng TiO, Do léch cho phép
Nho hon 2 0,1
Tu2dénb 0,2
Lén hon 5 dén 15 0,3
Lén hon 15 dén 30 0,4
Lén hon 30 dén 50 0,5




