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L&i néi dau

TCVN 4429 : 1987 do Trung tam véat liéu hat nhan — Vién Nang lwong
Nguyén t& qudc gia bién soan, Téng cuc Tiéu chuan Do lwdng Chét lwong
trinh duyét, Uy ban Khoa hoc va Ky thuat Nha nwéc (nay la B6 Khoa hoc va

Cbéng nghé) ban hanh.

Tiéu chudn nay dwoc chuyén ddi nam 2008 tir Tiéu chuan Viét Nam cung
s hiéu thanh Tiéu chudn Quéc gia theo quy dinh tai khodn 1 Diéu 69 cua
Luat Tiéu chuén va Quy chuan ky thuat va diém a khoan 1 Diéu 6 Nghi dinh
sb 127/2007/ND-CP ngay 1/8/2007 cta Chinh phl quy dinh chi tiét thi hanh

mot s diéu cia Luat Tiéu chuan va Quy chuan ky thuat.
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TIEU CHUAN QUOGC GIA TCVN 4429 : 1987

Quang sa khoang - Phwong phap xac dinh ham lwogng canxi oxit

Sandstone - Method for the determination of calcium oxide content

Tiéu chuén nay quy dinh cho viéc xac dinh tdng ham lwong canxi oxit cé trong tinh quang ilmenit
va zieon tuyén tlr sa khoang ven bién Viét Nam. Khi phan tich phai tuan theo cac quy dinh chung
cua TCVN 4422 : 1987.

1 NoOi dung cua phwong phap

MAau nung chay v&i natri cacbonat, tach silic bang cach cé can véi dung dich axit clohidric, tach
cac ion kim loai hoa tri Il béng cach két tha v&i amoni hidroxit. Canxi trong dung dich duoc

chuén dd bang complexon 1l ¢é fluorexon lam chét chi thi.

2 Thiét bi dung cu va hoa chét

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

Ta sdy 200 °C;

Can phan tich;

Pipet 5, 10, 25 va 50 ml;
Ong dong 10, 50 va 100 ml;
Mat kinh ddng ho;

Gidy loc bang vang;

Buret 25 ml;
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Cbc 250 ml;

Binh dinh mirc 250 va1000 ml;
Chén platin 30 ml;
Binh nén 250 ml;

Phéu.

2.2 Hoachat

Natri cacbonat;

Axit clohidric dung dich (d = 1,19), (1 + 1) va (1 + 100);
Hidro peoxit, dung dich 30 %;

Amoni hidroxit, dung dich 35 %;

Axit sunfuric (1 + 1);

Kali hidroxit, dung dich 20 % va 1 %;

Kalixyanua, dung dich 5 % trong kalihidroxit 1 %;
Axit flohidric, dung dich 47 %;

Urotropin, dung dich 25 %;

Complexon Ill, dung dich 0,01 M va 0,05 M;
Gelatin, dung dich 25 mg/ ml;

Fluorexon, dung dich 0,1 %;

3 Cach tién hanh

Can chinh xac 0,5 g mau, cho vao chén platin va trén v&i 3 g natri cacbonat roi nung & nhiét do
950 °C trong 20 phut. LAy chén ra, l4c nhe it vong cho mau tron dan rdi tiép tuc nung thém
20 phut lay chén ra, lang cho khdi nung chdy bam déu quanh thanh chén réi d& ngudi. Dat chén
vao mot cdc 250 ml. Rét tir tr 50 ml dung dich axit clohidric (1 + 1) vao cdc rdi dun néng dén tan
hét khéi nung. Gap chén ra, trang ky bang nwéc vao cde. LAy méat kinh déng hé day cbc va co
dung dich d&n gan khé. Sau dé cho vao cdc 2 ml dung dich axit clohidric dam d&c, dun néng, cho
tiép vai giot hidropeoxit, khudy déu réi cho thém 10 ml dung dich gelatin. Khudy cbc 3 phut roi dé
yén 15 phat. Cho thém vao céc 5 ml dung dich axit clohidric (1 + 1) na va khoang 60 ml nwéc
néng, khudy déu va dé lang két tia khoang 30 phut. Loc két tda axit silinic bang gidy loc bang
vang co 16t bot gidy loc. Rira k§ két tia bang dung dich axit clohidric (1 + 100). Gop nwéc loc va

nudc rira lai véi nhau (ky hiéu 1a nwéc loc A) va gilr lai. Cho ca gidy loc va két tia vao mot chén
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platin, sy kho va dét chay gidy loc cin than rdi nung chén & nhiét do 600 °C. Sau khi dé& nguoi,
tdm wét chén bang vai giot nwéc rdi cho thém 5 giot dung dich axit sunfuric (1 + 1), 5 ml dung
dich axit flohidric va c6 can khd. Tiép d6 cho thém vao chén 1 g natri cacbonat va nung & 950 °C.
Khi chén ngudi, hoa tan khdi nung bang dung dich a clohidric (1 + 1) va dem gdp dung dich nay
vG@i nwdc loc A. Thém vao dung dich d6 5 ml dung dich axit clohidric d@m dac, 3 ml dung dich axit
nitric dam d&c rdi dun sbi dé loai hét khi cacbonic. C6 can dung dich dén thé tich 150 ml, dé
ngudi, thém dung dich amoniac dén khi dung dich c6 pH 2 dén 3 (theo gidy chi thi tdng hop) va
thém 15 ml dung dich urotropin rdi dun can than dén 90 °C (tranh dun s6i). Sau do db tat ca hdn
hop tao thanh vao moét binh dinh mrc 250 ml va pha thém nwéc dén vach dinh mc, loc hén hop
nay qua mot to gidy loc khé va hirng nwéc loc vao mét binh khé. Dung pipet hat 25 ml dén 50 ml
nwdc loc vao mét binh tam giac, cho thém 20 dén 30 giot dung dich kalihidroxit 20 %, 10 giot
dung dich kalixyanua 5 %, lac déu, dé& yén vai phut rdi cho thém vai giot dung dich fluorexon. Khi
cé canxi dung dich s& phat huynh quang mau vang. Dung dung dich complexon Il dé& chuan do

dén khi dung dich tat huynh quang va chuyén sang mau hdng sang.

4 Tinh két qua

4.1 Ham lwong phan trdm cla canxi oxit, dwoc tinh theo céng thirc:

T(VM — Vo )V
G.V,

X= 100

trong do

T la d6 chuén cta dung dich complexon Il theo canxi oxit, 1 ml dung dich complexon 111 0,001 M

twong ng v&i 0,00056 g CaO;

Vw la thé tich dung dich complexon Ill can thiét khi chuan d6 mau, tinh bang ml;

V, la thé tich dung dich complexon Ill can thiét khi chudn d6 mau tréng, tinh bang ml;
V; 4 thé tich toan bd dung dich mau, tinh béng ml, & thi nghiém trén V; = 250 ml;

V, la thé tich cha dung dich |3y ra tw thé tich V, dé chuan dé, tinh bang ml;

G la lwgng mau phan tich, tinh bang g.
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4.2 Do léch cho phép

Do léch giltra cac két qua xac dinh déng thoi khdng dwoc vwot qua cac gia tri cho trong bang
duwéi day:

Ham lwong CaO, % Do léch cho phép, %
Nh& hon hoac bang 1 0,1
Lén hon 1 dén 3 0,2
Lén hon 3 dén 5 0,3
Lén hon 5 dén 10 0,4




