TCVN TIEU CHUAN QUOC GIA

TCVN 9182:2012

Xuét ban 1An 1

THUY TINH MAU - PHUWONG PHAP PHAN TiCH HOA HOC
XAC PINH HAM LUONG NIKEN OXIT

Clolour glass — Test method for determination of nickel oxide

HA NOI - 2012



TCVN 9182:2011

Muc luc
O h RO T B L cassssxsmanteresonssss e e s areb SRR AR SRR AT TR A R A S A b e s b G S )

1 Phamvi@p dung ....ccovnnnininninneenns
4 HOB CHAL, ThUBC HNE.....cv.eeeceeeeceeeeeeeceetese s e ee s sses st s st ess e s se et st n e ssesnsanecenee ©
6 Chudn bi v phdn gial i thilF ..o uenminmmniamieas s e 7
T IR PIVBI YN v sessmss s oo 54458 A AR5 5 B 8

7.1 Xac dinh ham lwgng niken oxit (NiO) bng phuong phap do mau trong mdi tredng nudc (khi tap
O RN s 5 P A T B S A A RN 8

T NGUYBN EEC oot ettt een ©
7.1.2 Cachtién hanh
TAS TIIBEHUR ..o v sassssssssasmrsastarasessasnrmssmpesasinsr I L T R S 8
7.2 Xac dinh ham lwong niken oxit (NiO) bing phirong phap chiét, do mau (khi tap chit »0,2 %) .... 9
7.2 1 NOUVERTEE s et 9
7.2.2 CACH HEN NANN ....ovoeeceeeee ettt ettt a

7.2.3 TN KEE QUA ..v.eveeeeitees sttt st sa st et sa s cnes O

8 BA0 CAO I NGNIBM ...ucrersrssesimssasssssntsonssnssmsmasssonsessnassanssasssbatbsississsitsmmisnsnsssnssasnairasnsssisaisssossssssnssase 10



TCVN 9182:2012

L&i ndi dau

TCVN 9182:2012 dwoc chuyén ddi tir TCXD 141:1985 theo quy dinh tai khoan 1 Didu
69 cla Luat Tiéu chuén va Quy chuén kj thuat va diém a khoan 1 Diéu 7 Nghi dinh sé
127/2007/NB-CP ngay 1/8/2007 clia Chinh phii qui dinh chi tiét ban hanh mét sé didu
ctia Lujt Tiéu chudn va Quy chuan ky thuat

TCVN 9182:2012 do Vién Vat liéu xay dwng — B Xay dieng bién soan, Bd Xay dung
dé nghj, Tdng cuc Tiéu chun Do ludng Chét lrong thidm dinh, Bb Khoa hoc va Céng
nghé céng bé.



TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN 9182:2012-

Thay tinh mau - Phwong phap phan tich héa hoc xac dinh ham
lwgng niken oxit

Colour glass — Test method for determination of nickel oxide

1 Pham vi 4p dung

Tidu chudn nay quy dinh phwong phap phan tich hoa hoc xac dinh ham lwgng niken oxit trong
thiy tinh mau va cat d& san xuét thly tinh.

2 Tallidu vién din’

Céc tai liéu vién din sau 1a cin thiét khi 4p dung tiéu chudn ndy. Déi véi cac tai liéu vién dan ghi ndm
¢ong bé thi ap dung ban dugc néu. Déi véi cac tai liéu vién dan khdng ghi ndm cdng b thi 4p dung
phién ban mdi nhét, bac gdm cac ban sira dbi (néu co).

TCVN 4851-1989 (SO 3696:1987) Nudre dung dé phén tich trong phong thi nghiém - Yéu cau ky thudt
va phuong phéap thir.

TCXD 126:1985 Thdy tinh — Cat dé sdn xuét thiy tinh - Phuong phap chuén bj méu trong phong thi
nghiém @4 phan lich kida hoc va cac quy dinh chung.

TCXD 137:1985 Thuy tinh - Cat dé san xuét thily tinh — Phuong ph4p phén tich hod hoe xéac dinh ham
Juong sét oxit.
3 Quy dinh chung

Theo TCXD 136:1985.

4 Hoéa chat, thudc thir
4.1 Axit clohydric (HCI) dam déc, d = 1,19.
4.2 Axit sunfuric (H,S0,) dam dac, d=1,84.

4.3 Axit clohydric (HC!), dung dich kho2ng 0,5 N.

" Céc tiéu chudn TCXD, TCN s& duwgc chuyén ddi thanh TCVN hoZic QCVN
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4.4 Axit sunfuric {H,;S0,), pha lodng (1+1).

4.5 Amoni hydroxyt (NH,OH) dam dic, d = 0,88.

4.6 Amoni hydroxyt (NH,OH), pha loang (1+1).

4.7 EDTA (Na,H,C;H;,04N;.2H,0), dung dich 5 %.

4.8 Natri kali tactrat (hodc natri tactrat) (KNaC,,!.-l,,Os.dH;O), dung dich 20 %.
4.9 Natri hydroxyt (NaOH), dung dich 5 %.

4.10 Natri thiosunfat (Na,$,0;), dung dich 10 %.

4.11 Amoni pesunfat ((NH,);S:0s), dung djch 5%.

4,12 Dimetyl glyoxin (C4H;sN;0;), dung dichr 1 %, pha trong dung djch natri hydroxyt 5 %.
4.13 Dimety! glyoxin (C,HzN20;), dung dich 1 %, pha trong dung méi etang!.
4.14 Clorofom (CHCl3), d= 1,74 dén 1,34.

4.15 Amoni hydroxyt (NH,OH), pha lodng (1+50).

4.16 Dung dich tiéu chuin gbée niken (NiQ) 0,2 mg/mL:

Can 0,4280 gam niken sunfat da nung tr 400 °C dén 450 °C vao cdc thily tinh dung tich 250 mL, thém
vao cbc 15 mL axit clohydric dam dic (4.1), dun dén tan trong. D& ngudi chuyén dung dich vao binh
dinh mdrc dung tich 1 L, thém nwéc dén vach dinh mire, lic déu.

* Dung dich tiéu chuén lam viéc niken oxit (NiO) 0,01 mg/mL.:

L4y 50 mL dung dich tiéu chuan géc vao binh dinh mirc dung tich 1 L, thém tiép 10 mL dung dich axit
clohydric (1+1) (4.4), thém nwéc dén vach dinh mire, lac déu.

* Xay dirng a6 thi chuin:

Cach 1:

Lay 11 binh dinh mc dung tich 100 mL, 1&n luot cho vao méi binh mét thé tich dung dich tiéu chuan
niken oxit 1am viéc (Cnio = 0,01 mg/mL) theo thd tyr sau: OmL; 1 mL; 2mL; 4 mL; 6 mL; 8 mL; 10 mL;
12 mL; 16 mL; 20 mL; 25 mL, thém vao binh 5 mL kali natri tactrat 20 % (4.8), ding dung dich natri
hydroxyt 5 % (4.9) trung hoa hét axit (theo giay do pH) va cho du thém 10 mL niva. Thém tiép vao hinh
10 mL amoni pesunfat 5 % (4.11), 15 mL dung dich thudc thtr dimety! glyoxin 1 % {4.12), 10mL. natri

hydroxyt 5 % (4.9). Sau méi 1an thém thudc thir phai ldc déu dung dich. Sau 30 min thdm vao binh 3
mL dung dich EDTA 5 % (4.7), ding dung dich nalri hydroxyt 5 % (4.9) dinh mirc. 13c déu.

Do dd hap thu quang clia dung dich méu & bude séng L = 440 nm. Dung dich sa sénh 13 dung dich
mau tring (l4y ti thi nghiém tréng).

T lwong niken oxit c6 trong mdi binh va gid trj 46 b&p thu quang twong ¢ng xay dirng dd thi chuin.
Cach 2:

6
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L4y 11 céc thly tinh dung tich 100 mL, lan lugt cho vao méi ¢4z mét the tich dung dich tiéu chuan
niken oxit lam viéc {Cyio = 0,01 mg/mL) theo thir tyr sau: OmL; 1 mL; 2 mL; 4 mL; 6 mi; 8 mL; 10 miL;
12 ml; 16 mL; 20 mL; 25 mlL., i%&m tr 7 mL dén 8 ml. dung dich kali natri tactrat 20 % (4.8) nhé giot
dung dich amoni hydroxyt (1+1) (4.6) vao cbc ¢é pH dat tir 8,5 dén 9,0, thém tiép 5 mL dung dich
dimetyl glyoxin 1 % ( pha trong dung méi etanol) (4.13). Chuyén dung dich vao phéu chiét, thém vao
phéu 10 mL dung mal clorofom 14 manh tir 1 min dén 2 min, @& yén cho dung dich phan I6p. Tach Iop
clorofom vao mét ph&u chiét khac, tién hanh I3p lai hai 13n chiét ntra, mdi 1An bing 5 mL dung mai
clorofom. G&p chung cac phan chiét vao mét ph&u chiét khac.

Rira phan dung méi trong phéu chiét hai 1an, méi 1an bing 25 mL dung dich amoni hydroxyt (1+50)
(4.15).

Giai chiét niken khoi dung méi hiru co bing cach lc manh phn dung mai hi*u co véi 10 mL dung dich
axit clohydric 0,5 N (4.3) tir 1 min dén 2 min d& dung dich phan 16p, tach phdn dung dich nwéc vao
binh dinh mlec 100 mL. Tién hanh giai chiét 2 13n nira mai 1n bing 10 mL dung dich axit clohydric 0,5
N, gop chung phin dung dich gidi chiét vao binh dinh muke dung tich 100 mL.

Tién hanh tao phirc mau gitra niken véi dimetyl glyoxin trong mai triéng kigm cd mat chét oxy hoa va
do dd hap thy quang clia dung dich m3u nhw cach 1 (4.16).

Tir eong niken oxit cé trong mdi binh va gia tri & hép thu quang twong (rng x4y dyng db thi chuan.
£ Thiét bi, dung cu

Thiét bi, dung cy théng thuéng trong phong thi nghiém va:

5.1 Can phan tich, cé d3 chinh xac d&n 0,0001 g.

5.2 Lo nung, dat nhiét dé 950 °C + 50 °C ¢6 bd phan diéu chinh nhigi db.

5.3 Th sdy, dat nhist g6 2€0 °C + 5 °C ¢d bd phan didu chinh nhist @

5.4 May cit nwoc.

5.5 Tu hit hei déc.

5.6 May do mau quang dién hoidc phd quang ké UV-VIS, c6 kha nang do dd hip thy quang & buwdc
song tlr 380 nm dén 850 nm.

5.7 Céc thuy tinh chju nhiét, dung tich 100 mL, 250 mL.
5.8 Binh djnh mive, dung tich 100 mL, 1000 mL.

5.9 Pipet, dung tich 5 mL, 10 mL, 50 mL.

5.10 Giy do pH.

6 Chuan bj va phan giai mau thi
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MAu thtr duoe chudn bj va phan gidi theo TCXD 137-1985 (*), thu dwoc dung dich A ding d& xac dinh
ham lweng niken ¢xit,

7 Phuong phap the

7.1 Xac dinh ham lwong niken oxit (NiO) bing phuong phap do mau trong mai trwdng nuwée
(khi tap chat < 0,2 %)

7.1.1 Nguyén tac

Trong mdi trirdng kigm co mat chét oxy hoa Ni2* tao véi thude thir dimetyl glyoxin mdt phire chat mau
dé, cwdng dd mau ty 18 véi ndng dé niken cd trong dung dich Do mat dd quang cia dung dich phic
mau dd & bwdc sang k= 440 nm.

7.1.2 Cach tién hanh

7.14.2.1 Khiméu phan tich ¢é hant lweng Cu0 < 0.2 %

Ty theo ham luong ddng oxit ¢ trong iy, Py mot phan dung dich A (idu §) vao binh dinh moc
dung tich 100 mL, thém vao binh 5 mL kali natri tactrat 2C % (4.6) va dung dich natri hydrozyt 5 %
(4.7) trung hoa hét axit (thtr bédng gidy do pH) cho dw 10 ml. nira. Thém tiép vao binh 10 mL amoni
pesunfat 5 % (4.8), 15 mL dung dich thudc thir dimetyl glyoxin 1 % (4.9) vao 10mL natri hydroxyt 5 %
(4.7). Sau mdi 1an thém thudc thir phai l&c déu dung dich. Sau 30 min thém vao binh 3 mL dung dich
EDTA 5 % (4.5), ding dung dich natri hydroxyt 5 % (4.9) dinh mtrc, lac déu.

Bo d5 hip thu quang clia dung dich mau & budc séng 2. = 440 nm. Dung dich so sarh 13 dung dich
mau trdng (14y t& thi nghiém tréng). '

Tl gia tri d6 hép thu quang do duoc, dwa vao dd thi chudn tim dwoc ham lirgng niken oxit c6 trong
binh.

7.1.2.2 Khi mau phén tich ¢6 ham lwong Cu0 > 0,2 %

Lay mét phan dung dich A (Digu 6) (thé tich I&n gp 4 1an so véi thé tich cdn Iy trong trudng hop miu
¢6 ham lwrong CuO < 0,2 % (7.1.2.1)) vao cée thiy tinh dung tich 100 mL, thém 2 mL dung dich axit
sunfuric(1+1) (4.4), thém nw&e dén khodng 40 mi., thém tiép 50 mL dung dich natri thicsunfat 10 %
(4.10) khudy déu, dun nong dung dich dén khodng 80 °C trong thoi gian 3 min dé két tda hoan toan
ddng sunfat. Bé ngudi, chuyén dung dich vao binh dinh miic dung tich 100 ml., thém nudc dén vach

dinh mire, lac déu. Loc dung dich qua gidy loc khd, phéu khé vao binh nén khé.

LAy 25 mL dung dich trong binh nén cho vao binh dinh mc dung tich 100 mL, tién hanh 1&n mau va do
@é hap thu quang cia dung dich mau nhe muc 7.1.2.1.

Tir gid tri @5 hap thu quang do duoc, dwa vao @b thi chudn tim &g ham lgng niken exit 6 trong
binh.

7.1.3 Tinh két qua
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Ham lwong niken oxit {NiOQ), tinh bing phia tram (%), then cdng thire:

%NIO = LGN 100
m,

tronq d@o:

my: Lwgng niken oxit tim duoe trén duwéng chuén, tinh bang gam (g);

my: Lwgng mau trong teng véi thé tich mdu 14y @& phan tich, tinh bing gam (g).
Chénh léch gitra hai két qua xac dinh song song khang 16n hon 0,04 %.
7.2 Xac dinh ham lwgng niken oxit (NiO) bing phirong phap chiét, do mau (khi tap chit >0,2 %)
7.2.1 Nguyén tac
Trong mdi tredng kiém amoniac ¢6 mat dung méi hitu cor Ni** duwoe chiét khdi cac ion can tr&, rira sdn
pham chiét bdng amoni hydroxyt loang dé loai dong, giai chiét bing dung dich axit clohydric. Trong méi

trerong kiém c6 mét chat oxy hod Ni?* tao véi thude thir dimetyl glyoxin mét phire chat mau dd. Po mat
d$ quang ctia dung dich phitc mau dé & bwdc séng L = 440 nm. '

7.2.2 Céch tién hanh

Tuy theo ham lwong ddng oxit ¢6 trong mAu, 14y mét phan dung dich A (Didu 6) vao cbe thiy tinh dung
tich 100 mL, thém 8 mL dung dich kali natri tactrat 20 % (4.8), nhé giot dung dich amoni hydroxyt (1+1)
(4.6) vao cbc d& pH dat tir 8,5 dén 9,0 (thix béng gidy do pH), thém tiép 5 mL dung djch dimetyl glyoxin
1 % (pha trong dung méi etanol) (4.13). Chuyén dung dich vao ph&u chiét, thém vao ph&u 10 mL dﬁng
méi clorofom l¢c manh t&¥ 1 min dén 2 min, d& yén cho dung dich phan I&p. Tach 1&p clorofom vao mét
phéu chiét khéc, tién hanh I3p lai hai lan chiét nira, méi 13n bing 5 mL dung mai clorofom, gép chung
céc phén chiét vao mét ph&u chiét khac.

Rira phdn dung méi trong phéu chiét hai lan, méi 1an bang 25 mL dung dich amoni hydroxyt (1+50)
(4.15).

Giai chiét niken khdi dung mai hiru co bing cach lAc manh phin dung méi hiiu co véi 10 mL dung dich
axit clohydric 0,5 N (4.3) ti¢ 1 min dén 2 min dé dung dich phén I&p, tich phan dung dich nuéc vao
binh dinh mirc dung tich 19C mi, tidn hanh gidi chiét 2 13n nZra méi 13r bdng 10 mL dung dich axit
clohydric 0,5 N, gdp chung phar dung dich gidi chiét vao binh dinh rtre dung tich 100 mL.

Tién hanh tao phirc mau gitra niken véi dimety! glyoxin trong méi trivéma kidm c6 mat chét oxy hod va

do &5 hap thy quang clia dung dich mAu nhur muc 7.1.2.1.

Tir gia tri 46 hép thy quang do durge, dwa vao dd thi chudn tim diroc ham lwang niken oxit cé trong
binh.

7.2.3 Tinh két qua

Theo myc 7.1.3.
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8 Bao cdo thir nghiém
Bao cao thir nghiém bao gom it nhat cac thong tin sau:
- Cac théng tin can thiét & nhan biét mAu thir mot cach day du;
- Vién din tiéu chuan nay;
- Cac broc tién hanh thlr khac véi.quy dinh clia tiéu chuin nay (ghi rd 1ai lidu vién dan);
- Cac két qua the;
- C4c tinh hudng ¢ anh hwédng dén két qua thi;

- Ngay, thang, nim tién hanh thir nghiém.




