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T i ª u  c h u È n  q u è c  g I a  TCVN 4425 : 1987 

 

 
QuÆng sa kho¸ng −−−− 

Ph−¬ng ph¸p x¸c ®Þnh hµm l−îng titan dioxit 

Sandstone − Method for the determination of titanium dioxide content 

 

 

Tiªu chuÈn nµy qui ®Þnh cho viÖc x¸c ®Þnh hµm l−îng titan dioxit lín h¬n 2% chñ yÕu ¸p dông 

cho c¸c lo¹i tinh quÆng ilmenit vµ zircon tuyÓn tõ sa kho¸ng ven biÓn ViÖt Nam. Khi ph©n tÝch 

ph¶i tu©n theo c¸c qui ®Þnh chung cña TCVN 4422 : 1987. 

1   Néi dung cña ph−¬ng ph¸p 

MÉu ®−îc nung ch¶y, hßa tan, titan (IV) ®−îc khö thµnh titan (III) b»ng nh«m kim lo¹i. Dïng s¾t 

(III) clorua ®Ó chuÈn ®é titan (III) víi amon thioxianat lµ chÊt chØ thÞ. 

2   ThiÕt bÞ dông cô vµ hãa chÊt 

2.1 ThiÕt bÞ vµ dông cô 

Lß nung 1000 0C; 

C©n ph©n tÝch; 

ChÐn s¾t 30 ml; 

Cèc 500 ml vµ 1000 ml; 

Cèc sø 100 ml; 

B×nh ®Þnh møc 1000 ml; 

èng ®ong 10 ml, 50 ml, 100 ml vµ 500 ml; 

Pipet 25 ml; 

B×nh tam gi¸c 500 ml; 

PhÔu; 

GiÊy läc b¨ng ®á. 
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2.2 Hãa chÊt 

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

Axit sunfuric, dung dÞch (d = 1,84); 

Axit clohydric, dung dÞch (d = 1,19) vµ (1 + 100); 

Natri hidroxit, dung dÞch 50 g/l; 

Natri peoxit; 

Natri cacbonat khan vµ dung dÞch 20 g/l; 

Hçn hîp ®Ó dung ch¶y: Hçn hîp natricacbonat vµ natri peoxit víi tû lÖ khèi l−îng (1:3); 

Nh«m kim lo¹i; 

Titan dioxit; 

S¾t (III) clorua; 

Amoni thioxianat, dung  dÞch 100 g/l; 

3   ChuÈn bÞ hãa chÊt 

3.1   Nh«m kim lo¹i (kh«ng chøa titan) ë d¹ng thanh cã ®−êng kÝnh 2 mm – 3 mm, dµi kho¶ng 

2,5 cm hoÆc d¹ng tÊm máng réng kho¶ng 5 mm vµ dµi kho¶ng 2,5 cm. Nh÷ng thanh nh«m nµy 

®−îc ng©m trong mét cèc sø chøa dung dÞch natri hidroxit kho¶ng 5 phót ë nhiÖt ®é 50 0C – 600C vµ 

röa b»ng n−íc s«i. Sau ®ã nhóng chóng vµo dung dich axit nitric (1+7) nãng, trong vµi gi©y råi 

röa ngay b»ng n−íc cÊt. Sau ®ã l¹i ng©m chóng trong n−íc s«i kho¶ng 15 phót ®Ó lµm mÒm vµ 

xo¾n chóng l¹i. 

3.2   Titan ®ioxit: Nung trong chÐn platin ë nhiÖt ®é 800 0C – 9000C ®Õn khèi l−îng kh«ng ®æi. 

3.3   S¾t (III) clorua, dung dÞch cã nång ®é kho¶ng 0,025 N (hoÆc 0,05 N). 

C©n mét l−îng s¾t (III) clorua ngËm n−íc (FeCl3.6H2O) kho¶ng 6,75 g (hoÆc 13,50 g), hßa tan 

trong mét cèc 1000 ml b»ng 30 ml dung dÞch axit clohydric thªm 500 ml n−íc vµ l¾c ®Òu tan hÕt. 

Rãt dung dÞch vµo mét b×nh ®Þnh møc 1000 ml råi thªm n−íc ®Õn v¹ch ®Þnh møc råi l¾c ®Òu. 

§é chuÈn cña dung dÞch nµy ®−îc x¸c ®Þnh nh− sau: 

C©n chÝnh x¸c mét l−îng titan dioxit trong kho¶ng 50 mg -100 mg, trong mét chÐn s¾t (kh«ng 

chøa titan) cïng víi 2 g natri peoxit ë nhiÖt ®é 700 0C -7500C trong kho¶ng 5 phót. Sau khi ®Ó 

nguéi ®Æt chÐn vµo mét cèc 500 ml, hßa tan khèi nung trong 80 ml n−íc nãng, nhá thªm dÇn 

dung dÞch axit clohydric (d = 1,19) ®ñ ®Ó khèi nung tan hoµn toµn råi cho d− 25 ml dung dÞch 

axit clohydric. Thªm n−íc cÊt dung dÞch cã thÓ tÝch kho¶ng 250 ml vµ khuÊy ®Òu. ViÖc khö titan 

IV thµnh titan (III) vµ chuÈn ®é víi dung dÞch s¾t (III) clorua ®−îc tiÕn hµnh nh− ë ®iÒu 5 tiÕp theo. 
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§é chuÈn T cña dung dÞch s¾t (III) clorua theo titandioxit ®−îc tÝnh theo c«ng thøc: 

mg/ml
V

G
T =  

Trong ®ã: 

G    lµ l−îng c©n titan dioxit, tÝnh b»ng mg; 

V    lµ thÓ tÝch dung dÞch s¾t (III) clorua cÇn thiÕt ®Ó chuÈn ®é. 

4   C¸ch tiÕn hµnh 

C©n chÝnh x¸c mét l−îng mÉu 0,5 g, trén ®Òu víi kho¶ng 3 g – 5 g hçn hîp ®Ó nung ch¶y trong 

mét chÐn s¾t (kh«ng chøa titan) vµ nung ë nhiÖt ®é 750 0C – 800 0C trong kho¶ng 10 phót. Sau 

khi lµm nguéi b»ng n−íc l¹nh, ®Æt chÐn vµo mét cèc 500 ml vµ hßa tan khèi nung b»ng 150 ml 

n−íc s«i. G¾p chÐn nung ra vµ tr¸ng n−íc kü vµo cèc ®un s«i dung dÞch trong kho¶ng 20 – 30 

phót ®Ó ph©n hñy hÕt peoxit cßn d− trong dung dÞch. §Ó yªn cho kÕt tña l¾ng xuèng. Läc g¹n 

dung dÞch qua giÊy läc b¨ng ®á cã thªm Ýt bét giÊy läc. §¹i bé phËn kÕt tña n»m trong giÊy läc 

®−îc chuyÓn vµo cèc võa tiÕn hµnh kÕt tña b»ng c¸ch déi vµi ml dung dÞch axit clohydric ®Ëm 

®Æc lªn giÊy läc. Cho tiÕp dung dÞch axit clohydric vµo cèc ®Ó hßa tan hoµn toµn kÕt tña, sau ®ã 

cho thªm 25 ml n÷a. (NÕu trong mÉu quÆng hµm l−îng cña cr«m oxit vµ vanadioxit bÐ h¬n 2% 

th× khèi nung ®−îc hßa tan trong n−íc vµ cho t¸c dông ngay víi axit clohydric mµ kh«ng cÇn läc 

kÕt tña hidroxit nh− trªn). Läc l¹i dung dÞch qua mét tê giÊy läc b¨ng ®á cã thªm Ýt bét giÊy läc 

vµo b×nh tam gi¸c cæ hÑp 500 ml. Röa phÔu läc b»ng dung dÞch axit clohydric (1:100) sao cho 

thÓ tÝch toµn bé dung dÞch trong b×nh kho¶ng 150 ml. §Ëy b×nh b»ng mét mÆt kÝnh ®ång hå, ®un 

nãng dung dÞch, cho vµo b×nh 2 g  nh«m kim lo¹i råi tiÕp tôc ®un s«i. Khi nh«m ®· tan hoµn toµn 

vµ ®· ngõng tho¸t ra c¸c bät khÝ th× thªm chõng 0,3 g natri cacbonat vµo b×nh ®Ó t¹o ra m«i 

tr−êng b¶o vÖ titan (III), khái bÞ kh«ng khÝ oxit hãa. Nót kÝn b×nh tam gi¸c. 

Sau khi rãt 5 ml dung dÞch chØ thÞ amoni hidroxianat vµo b×nh cÇn chuÈn ®é ngay dung dÞch trªn 

b»ng dung dÞch s¾t (III) clorua ®Õn khi xuÊt hiÖn mÇu vµng da cam bÒn trong vµi phót. Cuèi qu¸ 

tr×nh chuÈn ®é nªn nhá tõng giät vµ l¾c ®Òu. 

5   TÝnh kÕt qu¶ 

5.1   Hµm l−îng phÇn tr¨m titan dioxit (X) ®−îc tÝnh theo c«ng thøc: 

( )
G

VVT
X

100
1
×−

=  

Trong ®ã: 

T   lµ ®é chuÈn cña dung dÞch s¾t (III) clorua theo titandioxit, tÝnh b»ng g/ml; 

V   lµ thÓ tÝch dung dÞch s¾t (III) clorua cÇn thiÕt ®Ó chuÈn ®é mÉu ph©n tÝch, tÝnh b»ng ml; 
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V1   lµ thÓ tÝch dung dÞch s¾t (III) clorua cÇn thiÕt ®Ó chuÈn ®é mÉu tr¾ng, tÝnh b»ng ml; 

G   lµ l−îng mÉu ph©n tÝch, tÝnh b»ng g; 

5.2   §é lÖch cho phÐp 

§é lÖch gi÷a c¸c kÕt qu¶ x¸c ®Þnh ®ång thêi kh«ng v−ît qu¸ c¸c gi¸ trÞ cho trong b¶ng d−íi ®©y: 

 §¬n vÞ tÝnh % 

Hµm l−îng TiO2 §é lÖch cho phÐp 

Nhá h¬n 2 0,1 

Tõ 2 ®Õn 5 0,2 

Lín h¬n 5 ®Õn 15 0,3 

Lín h¬n 15 ®Õn 30 0,4 

Lín h¬n 30 ®Õn 50 0,5 

 

 

 

 


