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TIEU CHUAN VIET NAM

N " e —

Than va cdc - Phuong phap thd chudn dé phan tich tro

Standard test methods for analysis of coal and coke ash

1 Pham vi ap dung

1.1 Tiéu chuan nay qui dinh cac phuong phap phan tich nhanh va khdng tén kém dé& phan tich nhimg
thanh phén chinh thuang dugc xac dinh trong tro cda than va cdc.

1.2 Cac phuong phap thuc hién theo trinh tu sau :

Cac diéu
Silic dioxit (SiOs) tr 10 dén 12
Nhom oxit (Al,Og) tr13 dén 15
Sat oxit (Fep,Q4) tr 16 dén 18
Titan dioxit (TiO,) tir 19 dén 22
Photpho pentoxit (P,0¢) tr 23 dén 25
Canxi oxit (CaQ) va magié oxit (MgQ) tir 26 dén 29
Natri oxit (Na,0) va kali oxit (K,0) tr 30 dén 33

Chu thich 1 - ASTM D1757 dugc dung dé xac dinh luu huynh.

1.3 Cac tri s6 dugc bidu thi & don vi Si dugc coi |a tiéu chudn. Cac tri s dat trong ngoac don 1a dé
théng tin.

1.4 Tiéu chuan nay khdng chi dinh dé cap dén 1t ca nhimg van dé an toan. Néu co van dé lién quan
dén an toan,.nguoi ap dung tiéu chudn nay phai xac dinh su an toan phu hop. Thuc tién sic khoe va kha
nang ap dung cac gidi han thuting dugc xac dinh trudce khi sir dung.

(]
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2 Tiéu chuén trich dan

21 ASTM D 1757 Than va cbc - Phutng phap xac dinh luu huynh trong tro.

3 Tém tat phuong phap

31 D6t than hoac cdc trong diéu kién tiéu chuan dén khéi lugng khdng thay dodi.

Chudn bi hai dung dich tirtro. Dung dich A c6 dugc bang cach nung chay tro v6i xit (NaOH), réi hoa tan
phan néng chay do trong axit clohidric pha loang (HCI). Dung dich B ¢6 dugc bang cach phan huy tro
trong axit sunfuric (HoS0,), axit fluoric (HF) va axit nitric (HNOg). Dung dich A dung dé phan tich SiO;
va Al,O5. Dung dich B diing dé€ phan tich céc thanh phan con lai.

3.2 Hai dung dich dugc phan tich bang su ph&i hop cac phuong phép !
1) phuong phap quang phé dung cho SiO,, Al,O3, TiO, va P20g!
2) phuong phap chudn do Chela tometric dung cho CaC va MgO;

3) phuong phap quang ké ngon lda ding cho NagO va Kp0.

Trong hinh 1 néu nhimg nét 16ng quat cua cac phuong phap va cach tién hanh cho timg phep xac dinh.

4 Y nghia va sur dung

4.1 Phan tich thanh phén cua tro thuting ¢6 ich trong viéc md ta chat lugng chung cua than. Hiéu biét
v& thanh phén tro cling c6 ich khi dir don tac ddng cua tro va xi trong budng chay. Su sir dung tro - san
ph&m phi cla qua trinh @6t than doéi khi phu thude vao thanh phén hoa hoc cla tro.

4.2 Didu chi y 1a thanh phén hod hoc cua tro than thi nghiém cd thé khong tuoing tmg vai thanh phén
chit khoang co trong than, hodc v6i thanh phén cua tro bay va xi do dét than ¢ qui mé thuong mai.

5 Thiét bi

5.7 Can, chinh xac dén 0,1 mg.

52 Chén nung - chén niken, dung tich 50 cm?® dugc dung dé nung chay tro trong NaOH va chén platin
30 cm? dé phan huy tro trong HF.

5.3 Thiét bi quang k& ngon lia.

5.2 Lo mu! d6t ndng bang dién, cé twdn hoan Khi 16t va 6 thé duy 17 nhiét G khoang 750°C.
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5.5 Quang pho k& hap thu - ving hoat déag iir 280 dén 780 nin.

5.6 Ray 150 va 250 pm (s3 100 va s6 &0) tiéu chudn My.

6 DO tinh khiét cla hoa chat va vat lidu

6.1 DO tinh khiét cia hoa chét - ¢hi st dung cac hoa chat thuée loai thuéc thir trong moi thir nghidm.
Trir khi ¢6 chi dinh khac, moi thudc thif phai phi hop véi quy dinh trong phén tich. Do diéu kién co thé
sU dung céc loai khac nhung phai duge khang dinh diu tién 1a né cé dd tinh khiét kha cao, cho phép st
dung ma khdng lam giam dé chinh xac clia viéc x4c dinh.

6.2 D6 tinh khiét cua nudc - néu khong co quy dinh gi khac thi, nhimg diéu lién quan téi nudce s& duge
higu Ia nudc c&t hoac nudc cé d tinh khiét turong duong.

Oung dich A Dung dich &
Nung chay 0.05 g tro vén NaOH Thuy phain 0.4 g tra véi HF va H,S0,
Hod tan trong nuac va HCI LAm bay ho
Pha dén 1000 mi Hod tan trong nudc v pha dén 250 mi
r—_;l [
i | | |
10 mi 10 mi 10mi 25mi 25mi 25 mi 25ml
| l | | | | _
Hanh Canx Fha dén S0 md | Hydro peroxi Arron - EDTA EDTA Quang
matiodan Alizonn U dung 10 mi 1rong 5% mohpdo - chudn dd chudn do Phd ké
dés MAu da pha H2504 ‘ranadat chdll chi thi chéit o thi ngon i@
COompiax Q- phen - zalomn Phtalein
anthroline
550 nm 475 nm 510 nm 410 nm 430 nm
T I T T I T | :
S, ALyOn Fa 0, Tio, P50g CaQ MgO Na 0

K0
2

Hinh 1 - Nét t6ng quat cic phuong phap nhanh dé phan tich tro ciia than va cdc

7 Chuan bj tro than va tro céc

7.1 Cach tién hanh - chudn bi 3 g dén 5 g tro tir than hoac cdc duoc lam khd khdng khi va trén déu,
dugc nghién dén Iot sang 250 um (N960). R&i than hoac cdc thanh I6p diy khéng qua 6 mm (1.4 insa)
trong 1dng dia bang d4t sét nung hoac chiu nhiét.

Dat dia vao 6 muf nguéi, tang dén, sao cho dat nhiét dd 500°C trong 1 gi¢r va 1&n dén 75009C trong 2
9i0. D6t chay dén khdi luang khéng di ( + 0,001 g, chd thich 2) tai 750°C. D& nguéi rdi chuyén vao c¢di
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mz nao, nghién dén 1ot sang 150 pm (N®100). Nung lai tro 6 750°C trong 1 gi¢, tam ngudi nhanh, va
can ngay phan tro dem phan tich. Néu cac mau duge luu gilr, thi dot lai tre trude khi can hoac xac dinh
itong mat khi nung ¢ 750°C doi vei mot mau riéng biét dugc can cung loc voi mau phéan tich. Tron can
than timg mau trude khi can.

Chu thich 2 - Céc ¢6 thé duoc d6t Gén khoi lugng khong ddi, tai nhiét do khong vugt qua 950°C néu thay kha
dét thanh tre.

8 Chuan bi cac dung dich phan tich (mau, mau chudn, mau tring)

8.1 Thudc thu

8.1.1 Axit clohidric (1 + 1) pha 1 thé tich axit clohidric dam d?gc (HCI, d 1,19) v6i 1 thé tich nudc.
8.1.2 Axit fluohidric (d 1,15) - Axit flohidric dam dac (HF).

8.1.3 Soda fenspat - s6 9%a. Mau cla phong tiéu chuan quéc giall.

8.1.4 Axit nitric (d 1,42) - Axit nitric dam dac (HNG,).

B.1.5 Natri hidroxit, (NaOH) - loai vién nén.

8.1.6 Axit sunfuric (1 + 1), trén can than bang que khudy, 1 thé tich axit sunturic dam dac (H,S0, - d 1.84)
v6i 1 thé tich nudc.

8.2 Cach tiénhanh

8.2.1 Cuc phuong phap mo ta la cho mau tro dién hinh, tuy nhién, su pha lo&ng khac nhau hoac Iuong
mau trich ra khac vdi quy dinh nay, ¢6 thé thuding duoc dung hon dé c6 duoc néng dé thich hop déi véi
cuong do riéng cho cac thanh phén khac nhau. Cac méu sic thay déi nhu quy dinh 1a 6n dinh néu
khéng ¢ nhimg thé hién gi khac. Tuy rang cac phuong phap mé ta la ding cho mét mau don, nhumg
mot nhém 10 mau hoac nhiéu hon, cé thé dugc xir Iy déng thei. Mbi giai doan duoc géan s sé duoc hoan
thanh che mét nhom mau dang dugc phan tich tridc khi lam tiép budc tiép theo.

8.22 Dung dich Adé xac dinh SiO, va Al,O; - Can 0,0500 g mau va chuyén vao chén niken co thé
tich 50 cm<. Thém 1,5 g NaOH, day nap chén, va g6t trong ngon Iia gas téi khi NaOH néng chady. Lac nhe
dé dam bao khong co hat mau nac ndi trén bé mét dung dich néng chay. Tiép tuc nung chay khoang 5 phit
tai nhiét dd mau do duc, sau dé. dua chén ra khdi ngon Ilra va lac nhe dung dich dé ngusi dan cho dén khi né
phu mét 16p ién thanh chén. Thém khoang 25 em® nudc vao dung dich, chd it nhét 1 gity hoac co diéu kién thi

dé€ qua dém. Chuyén dung dicn trong chén vac moi coc aung tich 600 cm® 6 chua 400 cme nudc va 20 cm’

o

T Mé&L soge feidspal chis ££.2% SiC. va 20.5% AL.C. cn' cinc enc pnan tich
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HCI (1 + 1). Khdng dé chén niken tigp x0c vai axit. Dung thanh gal cao su, gat moi chét can l&ng ra khoi chén
va chuyén nd sang cdc. Rira sach binh dinh mic 1 000 cm® bang HCI (1 + 1), trang lai bang nuic, r6i dé
dung dich trong céc vae binh db. Pha nudc dén vach mic 1 000 cm?3 va lc.

g8.2.2.1 Dung dich chuan dé xac dinh SiO, va Al,Og - chudn bi hai dung dich chudntheo ciing mot cach
(8.2.2), bang cach dung cac phdn 0,0500 g mau NIST 99a-Soda fenspat (8.1.3). Ddng thdi chuin b
dung dich trdng nhur 8.2,2, nhung khong dung Soda fenspat. Chira c4c dung dich chudn va dung dich
trdng bang cac chai chat déo.

8.2.3 Dung dich B dé xac dinh FeO, TiO,, P05, Ca0, MgO, Na,0 va K,0. X Iy 0,400 g + 0,0005 g
mau vao chén piatin cé dung tich 30 em3 ¢6 chira 3 cm? H,S0, (1 + 1) va 10 cm3 HF. D€ hay hoi trén
bép cho dén lic HF bay hoi hét, sau dé thém 1 cm3 HNOj va dun néng tiép cho dén khi khi 305 dam
dédc bdc ra. Lam ngudi chén va cac chat chira trong d6, thém nudc dé hoa tan can, va thuy phan trén
bép khoang 1/2 gid. Chuyén chat chira trong chén vao binh dinh mic 250 cm?3. D& ngudi tdi nhigt do
phong, réi pha loang tdi vach mic 250 cm3 va lic d&u (chd thich 3). Cling chudn bi mdt dung dich tring
B (8.2.3), va khdng bd méu vao. Vi c6 khad nang chét kiém bi nhidm bén do thuy tinh 1am binh, nén sau
khi chudn bj dung dich B, cdn phai x4c dinh ¢ natri va kali trong cung mdt ngay, hoac dung dng pipet
hat ra 25 cm3 va trir né trong chai bang chat déo.

Chu thich 3 —  Magc du c6 mét lugng suntat canxi (CaSQ,) trong cadc mau chira nhiu canxi khdng thd tan duoc
trong qua trinh thuy phan trong chén, nhung né thuding dugc hoa tan khi pha lodng tidp. M6t lugng nhd bari suntat
(BaSQ,) khdng lan co thé con dugc gilr lai véi mot it mAu. N6 s5 1ang xudng day binh va khdng tam cén trd vide
xac dinh thanh phan chinh. N&u thdy ré cé can lang khdng tan thl cé thé tién hanh lgc dung dich vao binh dinh
muc 250 cm3 khac trudc khi pha loang 14n cudi d& chusn do.

9 Do chinh xac va thién sal

9.1 bdlaplal

Két qua clia c&c ldn xac'dinh lién tiép tién hanh trong cung phong thi nghiém véi ciing mét loai thiét bi
va do cing mot ngudi thue hién khéng duge khac nhau vugt qua sd phén trdm nhu sau :

SiO, 1,0 TiO, 1,0 MgO 0.3
Ai203 0,7 9205 0,05 Na20 0.1

Fe203 0,3 Ca0 0,2 K20 0,1

~1
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9.2 DO tailap
Tri s6 trung binh cac két quéa cua phép xac dinh hai lan tién hanh ¢ cac phong thi nghiém khac nhau
trén cac phan chia tir cing mot méau phan tich, khong dugc khac nhau vugt qua s phan tram nhu sau !

Si0, 2,0 TiOs 0,25 MgO 05

A1203 2,0 PEOS 0,15 Nazo A 0.3

Fe,Os 0.7 Ca0 0,40 K,0 0,3
8.3 Thién sai

Khong thé xac dinh dugc thién sai.

SILIC DIOXIT (SiOyp)

10 Thuéc thir

10.1 Dung dich amoni mblipdat (7,5 g/100 cm3) - Hoa tan 7,5 g amdni mblipdat [(NH4)gMO70,4.4H,0] vao
75 6m3 nudc. Thém 10 cm3 HpSO, (1 + 1) va pha loang dén 100 cm?. Luu gilr trong binh chét déo.

19.2 Dung dich khu

Hoa tan 0.7 g natri sunfit (Na,SO5.7H,0) trong 10 cm3 nutic. Thém 0,15 g 1-amino-2-naphthol-4-axit
sunforic va khudy cho tan. Hoa tan 9,0 g dung dich natri metabisunfit (Na>S,05) trong 90 cm? nuoc. Bé
dung dich nay vao dung dich trén r6i trdn. Chira trong chai chét déo. Phai kiém tra tinh ch&t khir cua
dung dich dua vao chat chudn da biét, trir khi dung dich méi dugc chuén bi.

10.2 Dung dich axit tartric (10% trong nudc) - chira trong chai chét déo.

11 Céach tién hanh

111 Huat 10 cm3 dung dich trdng va 10 crn3 clia méi dung dich chudn va dung dich mau A vao CAac
binh dinh muc riéng 100 cm?3. Pha lo&ng méi dung dich dén 50 cm® hoac 60 cm? véi nudc réi lac déu.
Dung pipet chia do 1dy 1,5 cm? dung dich amén mélipdat cho thém vao dung dich trén, lac déu va dé
yén trong 10 phit. Ding 6ng pipet 1dy thém 4 cm? dung dich tartric axit va cho tiép 1 cm?3 dung dich khir
vao binh tha nhat, 1ac nhe trong lic cho thém. Pha lo&ng dung dich trong binh nay dén vach mic 100
em? va lac déu trude khi tién hanh cac binh tiép theo. D mdi dung dich yén trong 1 gid, sau dé xac
dinh d6 hap thu cua n6 & 650 nm bang cach sur dung dung dich trang lam dung dich déi chung, thua
nhé&n né co dé hap thy bang 0.

o 4]



12 Tinh toan

12.1 Tinh cac hé so fy va f, cho méi dung dich chudn nhu sau
f = Cg/Ay va by = CylAg (1)
trong dé :
Cs laham lugng SiOy trong mau chudn, tinh bang phan tram:

Ay va A la dd hap thy d6i vai cac dung dich chudn, méi dung dich chira 50 mg mau chuin.
12.2 Tinh ty I& phan tram silic dioxit trong tro nhu sau :
SiO,, % = FA 2)

trong do :
F = ('FT + fz)/2;

A la dd hap thu cua dung dich mau cé chira 50 mg tro.

NHOM OXIT (Al,05)

13 Thudc tha

13.1  Axit axetic, bang (CH3COOQH).

13.2 Alizalin do S - dung dich (0,1% trong nudc).

13.3 Duné dich canxi clorua (CaCly) (7 9/500 cm3) - Chuyén 7 g canxi cacbonat (CaCQg4) vao céc 250
cmS. Thém khoang 50 cm® nudc va timg giot HCI (1 + 1) dén khi CaCO4 dugc hoa tan. Dun séi dung

dich tir 1 dén 2 phdt, Iam ngudi réi pha loang vai nudc dén 500 cmS.

13.4 - Dung dich dém - Hoa tan 70 g natri axetat (CH3COONa.3H,0) trong nudc. Thém 30 cm3
CH,COOH réi pha loang dén 500 cm3.

13.5 D'ung dich hidroxilamin hidroclorua (10% trong nudc) - mdi chudn bi.

13.6 Axit thioglicolic (5%) - pha loang 5 cm3 axit thioglicolic v6i nugc dén 100 cm3, mdi chudn bi.
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14 Cach'tién hanh

14.1 Lay 10 cm? dung dich mau A, 20 cm® cua mau dung dich chuan A, 20 cm® dung dich trang vao
cac binh dinh mirc dung tich 100 cm?® riéng. Sau dé 1dy 10 cm3 dung dich trang vao binh chira 10 cm®
dung dich mau dé duy tri do pH cén thiét. DSi v6i mau tro co chira nhé hon 20% Al,04 1ay 20 cm® true
tiép tir dung dich mau A.

Vira lac vira thém bang pipét timg loai thudc thir theo thir tr sau : 1 cm3 dung dich CaCly, 1 cm® dung
dich hidroxilamin hidrociorua va 1 cm?3 dung dich axit thioglicolic. Dung 6ng dong chia dé thém 10 cm?
dung dich dém cho méi binh va dé yén trong 10 phat. Dung pipet thém 5 cm® dung dich alizalin do S,
pha loang dén 100 cm? réi lac. D€ médi dung dich yén trong 1 gid réi do dd hap thu & 475 nm su dung
dung dich trang lam mau déi chimg, thira nhan né c6 dé hap thu bang 0.

15 Tinh toan

15.1 Tinh céc hé sb f, i, cho mbéi phép thir chuan nhu sau :
f, = CalAy va Iy = Calhp (3)
trong do .

Cp la ham luong Al,O4 trong mau tenspat chuan, tinh bang phén tram;

Ay va A, la @6 hdp thu cua céc dung dich chuan.

16.2 Ty lé phéan tram Al,O4 dugc tinh nhu sau :

D6i véi 10 cm? dung dich méu A :
| A0, % trong tro = 2FA (4)
D6i vai 20 em dung dich mau A :
AisO4 , % trong tro = FA (5)
trong do :
F=(f; + )2, va

A la dd hdp thu cla dung dich mau.
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SAT OXIT (Fe,05)

16 Thuéc thir

16.1  Dung dich hidroxiiamin hidrociorua (10%) - chuan bi dung dich 10% hidroxilamin hidroclorua
(NH,OH.HCI) trong nudc.

16.2 Ortophenantrolin (0,1%) - chudn bi dung dich 0,1% trong nudc,
16.3 Natri xitrat (10%) - chuan bi dung dich 10% Natri xitrat (NazCgHg07.2H,50) trong nudc.

16.4 Sat, dung dich chuan (1 cm3 = 0,1 mg Fe>03) - hoa tan 0,2455 g + 0,0005 g st amén suntat
[Fe(NH4),.(SO4)2.6H,0] trong nudc, thém 3 em3 H,SO, (1 + 1) réi pha lodng dén 500 cm3.

17 Cach tién hanh

17.1 Pha 10 cm?® dung dich mau B dén 50 cm3 trong binh dinh mirc. Ldy 10 cm3 dung dich mAu d& pha
vao binh dinh mirc 100 cm?, hut 5 cm? dung dich sat chuan vao binh dinh mirc 100 cm?® khac va khong
thém gi vao binh thir ba d8i voi mau trang. Dung 6ng dong chia do, thém 5 cm3 dung dich hidro xilamin
hidroclorua vao méi binh réi dé yén trong 10 phit. Sau d6 ding 8ng dong chia do thém 10 cm? dung
dich ortophenantrolin vao mbi binh va khudy. Cudi cuing ding 6ng dong chia do thém 10 cm3 dung dich
- natri xitrat cho mdi binh, pha loang véi nugc dén 100 em3 réi lac. Sau mét gid, do d6 hép thu & 510 nm,
sir dung mau trang lam mau di chimg va thira nhan né co do hap thu bang0.

18 Tinh toan

18.1 Tinh ty 1& phan tram Fe,05 nhu sau :
Fe,03.% = (A.CHA..B) x 100 (6)
trong do :
A- la do hap thu cla mau;
A, la do hép thu cua dung dich sat chuan;
B la mau chira trong l&n pha lodng cubi cing cla dung dich B (8.2.3 va 17), tinh bang miligam:
C; lalugng Fe,04 trong luong sat chuin da ldy, tinh bang miligam.

Chu thich 4 — D61 vai cac 1&n pha loang da néu 5 cm® dung dich chuén s4t chaa 0,5 mg Fe,0, (Cg) va dung dich
méu da pha chua 3,2 mg mau (Bj. D6 voi cac méu chua lon hon 15% Fe,O. 14y lugng 5 cm? dung dich méu dz
pha trong do chira 1,6 mg mau.
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TITAN DIOXIT (TiO2)

19 Thuédc thu

19.1 Hidropeoxit (3%) - chuan bi dung dich 3% hidroperoxit (H20,) trong nudc.

19.2 Titan, dung dich chudn (1 em3 = 0,20 mg TiO,) - chuyén 0,200 8 g + 0,0005 g mau NIST s6 154a
(99.6% TiO;) ho&c sé iugng thich hap TiO, cua thudc thir cé thanh phadn da biét vao chén platin. Nung
chay vai kali pyrosunfat {theo ty 1& khoang 4 + 1). Hoa tan dung dich trong 50 cm3 Ho8S0Oy (1 + 1) ngudi, rdi
pna loang dén 1 000 cm? trong binh dinh miic.

20 Lap dudng chudn

20.1 Cho 5,0 cm3 dung dich chudn titan vao binh dinh mic 50 cmS s6 1 réi thém khoang 25 cm3 nudc.
Cho 25 cm3 nudc vao binh thiy 2. Thém 5 cm?3 HySO4 (1 + 1) vao méi binh réi |lam nguéi dén nhiét do
phong. Thém 5 cm3 H,0, vao binh $6 1, d§ nudc vao ca hai binh dén mic 50 cm?3 réi lac. Do dé hap
thu cua dung dich @ binh s6 1 ¢ 410 nm va sir dung thudc thir trang & binh s§ 2 lam mau d&i chung, thira
nhan né ¢6 dd hdp thu bang 0.

21 Cdch tién hanh

211 Ldy mot lugng 25 cm3 dung dich mu B vao binh dinh mic 50 cm3 (N2 1) va 25 cm?3 dung dich
mau B vao binh dinh mic khac (N2 2) d& lam mau ddi chimg. Thém 5 cm3 H,SO, (1 + 1) vao méi binh
iac va dé nguéi dén nhiét dé phong. Sau dé thém 5 cm3 H,0, vao binh N2 1, thém nudc dén vach vao
ca hai binh va lac déu. Do dé hdp thu cua dung dich trong binh N2 1 & 410 nm va si dung dung dich
trong binh N2 2 lam mdu d8i chimg, thira nhan dd hap thy cla né bang 0.

22 Tinh toan

22.1 Tinh ty & phdn tram TiO, nhir sau :
TiOp . % = (ACyAB) x 100 (7)
trong do :
A 12 dd hdp thu cla dung dich mau;
Ay 1a dd hdp thu cla dung dich titan chuin;
8 laluong mdu chira trong 14n pha loang cudi cuing cta dung dich B, tinh bang miligam;
Cr laluong TiO, trong luong dung dich titan chudn d4 Idy, tinh bang miligam.

Chu thich 5 — 96i vgi nhimg !4n pha lodng nhu di néu Cr = 1 mg TiO, va B = 40 mg mau. SUr dung céc s§ lidu.
nay, phugng trinh trdn rut gon thanh

TiO,. % = 2,5 AlA,
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PHOTPHO PENTOXIT (P20g)

23 Thubec thi

23.1 Dung dich molipdivanadat - hoa tan 0,625 g améni metavanadat (NH4VO3) trong 200 cm?3 HNO4
(1 +1) (1 thé tich HNOg d 1,42 va 1 thé tich nudc). Hoa tan 25 g amoni molipdat [(NH4)gMo70,,.4H,0)
trang 200 cm3 nudc. D6 dung dich améni mélipdat vao dung dich metavanadat trong khi dang khudy, r6i
pha nudc gén 500 cm3.

23.2 Photpho pentoxit, dung dich chun dam dac - hoa tan véi nudc 0,3835 g + 0,0005 g kali dihidro
photphat (KH,PO,4) da sdy khé & 110°C, rdi pha vdi nudc dén 1 000 cm3.

23.3 Photpho pentoxit, dung dich chuan lam viéc - pha 50 em3 dung dich chuin dam dac dén 500 cm3 vdi
nutic. M&i 25 cm@ cla dung dich nay chira 0,50 mg P,0g .

24 Cach tién hanh

24.1 L&y 25 cm3 dung dich mau B, 25 cm? dung dich chudn lam viéc va 25 cm3 dung dich trang véo
cac binh dinh mgc 50 cm? riéng. Dung pipet thém 10 cm3 dung dich molipdivanadat vao méi binh, pha
v&i nudc dén vach mirc va dé yén trong 5 phat. Do do hdp thu & 430 nm sir dung mau trang lam mau d6i
chimg, thira nhan né cé dd hap thu bang 0.

25 Tinh toan

25.1 Tinhty |é phén tram P,0Og nhu sau :
P,Os , % = (ACp/A{B) x 100 (8)
trong do :
A la dd hdp thu clia dung dich mau;
A4 la do hép thu cia dung dich photpho chuan;
B lalugng mau chira trong 14n pha lodng cudi ciing cla dung dich B, tinh bang miligam;
Cp lalugng P,Og5 trong luong dung dich photpho chudn da Idy, tinh bang mili@am.

Cho thich & - D6 véi nhimg 1an pha loéng nhu da néu * C, = 0,5 mg va B= 40 mg m&u SUr dung cac s& ligu nay
phugng trinh néu trén rdt gon thanh :

PO % = 1.25 A/A,

-
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CANXI OXIT (Ca0) VA MANHE OXIT (Mg0)

26 Thudc thir

28.1  Amonihidroxit (d 0,90) - amonihidroxit dam dac (NH,OH).

26.2  Chi thi calcein - Trén déu 0,2 g calcein, 0,12 g thimolphtalein va 20 g kaliclorua {KCl} da nghién

min.

26.3 Dung dich EDTA - hoa tan 3,720 g mudi dinatri cGa axit etylen diamine tetraaxetic (EDTA) trong
nuac va pha dén 1 000 cm®. Chudn lai véi dung dich canxi chudn sir dung chi thi calcein hoac phtalein
do.

26.4 Axit clohidric (d 1,19) - axit clohidric dam dac (HC!).
26.5 Axit clohidric (1 + 1) - trdn mét thé tich HCl dam dac (d 1,19) vdi 1 thé tich nude.

26.6 Chi thi phtalein dd - trdn 0,1 g phtalein dé, 0,005 g mety! dd va 0,05 g xanh naphton B vai 10 g
KCI d& nghién min.

26.7 Dung dich kali hidroxit (224,4 g/l) - hoa tan 224,4 g kali hidroxit (KOH, 85%) trong nudc va pha
dén 1 0060 cm3. Gilr trong chai chat déo.

26.8 Dung dich canxi chudn (1 000 g/t (1 cm3 = 0,00056 g Ca0) - hoa tan 1,000 g canxi cachonat
(CaCOa4) trong nude vai 4 cm3 HCI (1 + 1). Bun néng dén séi dé dudi cacbon dioxit (CO3), 1am ngudi rdi
pha dén 1 000 cm3.

26.9 Dung dich triethanotamin - pha 500 cm? triethanolamin vdi nude dén 1 000 em3 va khudy.

27 Cach tién hanh véi Ca0

27.1  Ldy 25 cm? dung dich.mau B v& 25 cm? dung dich tring vao binh chudn dé 500 cm?3 riéng ra.
Pha vdi nuéc dén khoang 100 cm3. Thém theo trinh tu 20 giot HCI dam dac,- 5 cm?® dung dich
triethanolamin, 5 cm3 NH,OH va 10 cm? dung dich KOH va ¢ déu sau khi thém méi thudc thir, Pha véi
nudc dén khodng 200 cm3. Thém khodng 40 mg chi thi calcein va chudn dé véi dung dich chuin EDTA
dén khi mdu thay ddi tir huynh quang xanh sang dé tia. Quan sat sy thay d8i mau trong &nh sang
khuyéch tan xudng qua binh d&n bé mat den.
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28 Cach tién hanh vé6i MgO

28.1 Lay 25 cm® dung dich mau B v& 25 cm® dung dich trang vao binh chuén do riéng ré. Pha voi
nugc dén khoang 100 cm3. Thém 20 giot HC! dam dac, 20 cm? dung dich triethanolamin va 25 cm?3
NH,OH, khudy sau khi thém mdi thuéc thir. Pha véi nudc dén khoang 200 cm®. Thém mot thé tich dung
dich chudn EDTA hoi it hon khi chuén canxi. Sau d6 thém khodng 40 mg chi thi phtalein do. Tiép tuc
chuan dé t6i khi m4u thay déi tir do nhat dén khong mau hoic xam nhat. Mét lugng dur nhé dung dich
EDTA gay ra mau xanh |a cay. Quan sét su déi mau trong 4nh sang khuyéch tan xuéng qua binh 16i bé
mat trang.

28 Tinh toan

29.1 Tinh ty I& ph&n tram CaO nhur sau:

V, x F(250/A)
Ca0 % = x 100 (9)
w

trong do:

V; la thé tich dung dich EDTA cé&n dé chuén do canxi trir di thé tich dung dich EDTA c4n dé chuin
dé mau trang, tinh bang centimét khdi:

F lalugng CaO tuong duong vdi 1 em3 EDTA, tinh bang gam;
W laluong méau, tinh bang gam:;
A lathé tich dung dich mAu d4 |4y, tinh bang centimét khéi.

Chu thich — Nsu W= 0,4 g. F=0,0056 g va A = 25 cm3 thi ty |1& phin tram clia Ca0 = 1,4 V.

29.2 Tinh ty Ié phén tram MgO nhu sau:

(Vo - V4)(0,719F)(250/A)
MgO. % = x 100 (10)
w

trong dé:

V, lathé tich cla dung dich EDTA céan dé chudn do canxi cong véi manhé trir di thé tich dung dich
EDTA céan dé chuan dd mau trang, tinh bang centimét khdi:

0.718F la luong MgO tuong duong véi 1 cm® EDTA, tinh bang gam:

Cac ky hidu cén lai giéng nhur khi tinh 16an ty 1€ phan tram Cal.
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NATRI OXIT (Nay0) VA KALI OXIiT (K,0)

30 Thudc thir

30.1 Kali, dung dich dam dac (100 phdn triéu) - hoa tan 0,2228 g + 0,0005 g kali sunfat (K2S0Qy,) trong
nudc va pha dén 1 000 cm3.

30.2 Kali, dung dich chudn (50 phdn triéu) - 1dy 50 cm3 dung dich kali dam dac vao binh dinh mire 100 cm?.
Thém 10 cm3 dung dich tro t16ng hgp va 10 cm® dung dich du trir natri, pha nudc dén vach muac va
khudy. Dung dich chira 50 phdn triéu kali. Dung dich natri chudn 10 phan triéu chira 10 phdn triéu kali,
nén cing str dung né nhu dung dich kali chudn 10 phén triéu. Gilr trong chai chét déo.

30.3 Natri, dung dich dam dac (100 phan tridu) - hoa tan trong nudc 0,3088 g + 0,000 5 g natri sunifat
khd (NaySQy) va pha dén 1 000 cm3.

30.4 Natri, dung dich chudn.(10 va 50 phan tridu) - 1&y 10 cm3 va 50 cm3 dung dich dam dic natri vao
binh dinh mirc 100 cm3 riéng biét. Thém 10 cm3 dung dich tro t8ng hgp va 10 cm@ dung dich dam dic
kali vao mdi binh, pha nudc dén vach mic 100 cm3 va Iic déu. Nhimg dung dich nay chira 10 va 50
phdn triéu.

30.5 Dung dich tro tdng hop

30.5.1 Hoatan 2,0 g sat trong 10 cm? trong axit sunfuric (H,SO,4) (1 + 1) va 100 cm? nudc.
30.5.2 Hoatan 10 g nhém trong 10 cm? axit sunfuric (HxSOy4) (1 + 1) va 100 cm3 nudc.
30.5.3 Hoatan 1,25 g CaCOg trong 3 cm3 axit sunfuric (HoSOy4) (1 +1) va 600 cm3 nudc.
30.5.4 Hoatan 1,0 g manhe sunfat (MgSO4.7H,0) trong nudc.

30.5.5 G&p chung cac dung dich tir 30.5.1 dén 30.5.4, loc va pha vdi nudc dén 1 000 cmS.

31 Lap dudng chuin

31.1 Chudn bi cac dung dich chudn natri chia 1, 4, 20, 30 va 40 phén tridu natri va cac dung dich
chudn kali chia 1, 4, 20, 30 va 40 phén trigu kali. Ching dugc chudn bi bang cach I§y nhimg luong
thich hop tr cac dung dich dam dac (30.1 va 30.3) va tién hanh nhu da moé ta ¢ didu 30.2 va 30.4.
Chudn bi cac dung dich trang, dung dich tring natri chira 10 cm3 dung dich tro t3ng hop vai10 cm3 dung
dich du tri¥ kali trén 100 cm3, dung dich tréng kali chira 10 cm3 dung dich tro téng hap va 10 cm3 dung
dich chira natri trén 100 cm3. Ria timg chén mau hai 14n véi dung dich ma chén sé chira trudc khi rot
dung dich thu. Sau khi diéu chinh anh quang phé ngon Ira theo chi din ctia nha ché tao, dé budc séng

16
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la& 569 nm va hit dung dich natri 50 phan triéu. Di chuy&n budc s6ng Kiém tra xung quanh buéc séng
natri dé tim do nhay cuc dai. Cudi cung, trong khi hit dung dich natri 50 phan tridu, diéu chinh khe ho
va db nhay dé dat dugc chi s6 truyén anh sang 80%. Rura may hat bang nudc réi xac dinh chi s6 truyén
cua dung dich natri 40 phan triéu. Lap lai dong tac nay dé kiém tra 6o truyén sang la 80% cua dung dich
natri 50 phéan triéu va tién hanh voi cac dung dich natri 30, 20 va 10 phan triéu. Thir véi dung dich trang
va trir di chi s6 cla mau trang tir mdi phép xac dinh. Dung dudng cong lam viéc cla dung dich trong
khoang tir 10 dén 50 phéan triéu. Dung duding cong lam viéc khac déi voi dung dich tir 1 dén 10 phén
tricu. DE lam viéc nay, hut dung dich natri 10 phan triéu va tang chiéu réng khe hd du dé doc dugc diém
giao chuyén 80, sau dé xac dinh cac diém ddi véi dung dich natri 4 va 1 phan triéu. Lam cac phép do
twong tu déi véi dung dich chudn kali @ butc séng 768 nm va vé& dé thj cac s6 liéu thu duoc.

32 Cach tién hanh

32.1 Van hanh may quang ké ngon Itra dé diéu chinh theo cach dung. Rira chén mau bang dung dich
ma chén s& chira, rét dung dich chudn natri 50 va 10 phén triéu, dung dich mau B, dung dich trang va
nudc vao cac chén riéng biét. Diéu chinh dung cu ¢ budc séng dung dich natri khoang 10 dén 50 pharn
trieu (589 nm). St dung dung dich chudn natri 50 phén triéu, xac dinh cac diém doc ddi v6i dung dich
mau va dung dich tring. Khi dung dich mau chira natri it hon 10 ph&n triéu phdi doc ¢ khoang tir 1 dén
10 phén triéu sau khi da diéu chinh thiét bi theo dung dich natri 10 phén triéu. D3i véi mau gidu natn,
pha mét lugng dung dich B dé thir. Thuc hién quy trinh tuong tu & 768 nm déi véi kali sir dung dung dich
chudn kali 50 va 10 phén triéu dé didu chinh quang phd ké. Khau trir diém tréng tir mbi méu va xac dinh
nbng do natri va kali (Cp va Cg) trong dung dich thir tir du'?ng cong lam viéc thich hgp.

32.2 Khi sir dyng kinh loc cla quang ké ngon lira dé xac dinh natri, chu y la quang phd cla no
tao nhiéu. Néng dd 5 + 1 cua kali dén natri va néng dd 10 + 1 cla canxi dén natri gay ra nhiéu
quang phd c6 thé két qua ham lugng natri s& tang rd rét § tuyén natri 588 nm.

33 Tinh toan

33.1 Tinh ty s6 phdn tram cUa Na,O nhu sau :
Na,0,% = Cp x 1.348/16 (11)
trong do .

Cn lanéng do natri khi sir dung 0.4 @ mau trong 250 cm@ dung dich B, tinh bang phén triéu
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33.2 Tinhty 12 phan iram cla K50 nhursau
KO0, % = Cp x 1,2046/16 (12)
trong dé :
Cx 1anéng do kali khi sir dung 0,4 g mau trong 250 cm? dung dich B, tinh bang phdn triéu.

Chu thich 8 — N&u C, = 10 phdn triéu natri chira (rang 250 cm? = 0,0025 g ¢6 ngudn gdc tlr 0,4 g tro, vay
[(phdn tridu Na x Na,O/2Na)/phdn tridu mau] x 100 = Na,O, %
hoac : Na,0, % = [(0.0025)(1,348)/0,4] x 100 = 0,84

16 yéu té sur dung trong cac phuong trinh trén d& nhan dugc tir céc loai tinh toan va cho phep su dung
"phn triéu” truc tiép khong qua chuyén ddi thanh "gam" natri va kali.
34 Nhimg tur chinh

34.1 Nhom oxit (Al,O4); canxi oxit (CaQ); thanh phan nguyén t3 tro; st oxit (Fe;Og); quang ké ngon
IGta; manhe oxit (MgO); photphe pentoxit (P,Os); kali oxit (K;Q); silic dioxit (SiOp); natri oxit (Nay0);
titan dioxit (TiOp).




