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TCVN 9190:2012

L&i noi diu

TCVN 9190:2012 dure chuyén ddi tlr TCXDVN 292:2002 theo quy dinh tai khodn 1 Didu
69 cia Luat tidu chuln va Quy chuln k§ thust va didm a khodn 1 Bidu 7 nghj dinh sbé
127/2007/ NB-CP ngay 1/8/2007 clia chinh phil qui dinh chi tidt ban hanh mét s didu
clia Lut Tiéu chuén va Quy chudn kf;thuat.

TCVN 9190:2012 do Vién V4t liéu x4y dyng ~ Bo Xay dyng bién soan, B§ Xay dyng
@& nghi, Tng cyc Tiéu chudn Do Iwdng Chét lgng thAm dinh, BS Khoa hoc va Céng
nghé céng bé.



TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN 9190:2012

Vat liéu cacbua silic - Phwong phap phan tich hoa hoc

Silicon carbide - Test methods for chemical analysis

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuln na‘ny'quy dinh phuwong phap phan tich hoa hoc dé& xac dinh cac thanh phan chi yéu trong
nguyén liéu va vat liéu chiu Ilra cacbua silic véi ham Ivgng SiC khdng nhd hon 70 %.

2 Tiéu chuin vién dan

Cac tai lidu vién dan sau rét can thiét cho viéc ap dung tiéu chuin nay. Péi véi cac tai liéu vien dan ghi
nam cdng bé thi 4p dung phién ban duoc néu. DI véi cac tai lidu vién din khang ghi nam céng b thi
ap dung phién ban méi nhét, bao gdm ca cac stra ddi, b sung (ndu ¢o).

TCVN 4851 -1989 (ISO 3696.1987) Nudc dung d4 phan tich trong phong thi nghiém — Yéu cAu ky
thuat va phuong phap thie,

TCVN 6533 : 1999 Vat lidu chiu Itka Alumosilicat — Phuong phap phén tich hod hoc.

3 Quy dinh chung
3.1 Hoa chét ding trong phan tich ¢6 d¢ tinh khiét khdng thap hon “tinh khiét phan tich” (TKPT).

Nuwéc dung cho phan tich theo TCVN 4851-1989 hodc nwéc ¢d 49 tinh khiét teong duong (sau day
goi la “nwéc’).

3.2 Hoa chét pha loang theo ty 1& thé tich duoc dat trong ngodc don, vi dy HCI (1 + 3) Ia dung dich
gbm 1 thé tich HCI dam dic véi 2 thé tich nuworc.

3.3 Khéi lwong rigng (d) cla thudce ther dam dédc duoc tinh bing gam trén mililit (g/mL).

3.4 Vigc xay dirng lai dwérng chudn (néu cb) dwec tién hanh dinh ky theo khuyén cdo clia nha san
xuét thiét bj theo céch Iam néu trong tiéu chuan,

3.5 Cac chi tiéu phan tich dwoc tién hanh trén mau thi 43 duoc gia cong theo Didu 6 clia han tiéu
chudn nay va a3 dugc sy khé & nhiét 83 105 °C + 5 °C dén khéi lwong khong ddi.

3.6 MAi chi tiéu phan tich dwoc tién hanh song song trén hai lweng can mau thir va mét thi nghiém
tréng A& higu chinh két qua. Chénh Iénh gitra hai két qua xac dinh song song khéng duoc vuot gici
han cho phép, néu viret gidi han cho phép phai tién hanh phan tich lai.
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3.7 Bidu thj khéi lwgng, thé tich va két qua

- Khéi lrgng tinh bing gam (g).

- Thé tich tinh bing mililit (mL).

- Két qua cudi cling 12 trung binh cdng clia hai két qua phan tich tién hanh song song.

3.8 N&ng d4 phin trdm (%) cia dung dich biéu thj bing s& gam chét tan trang 100 mL dung dich.
Vi dy natri florua (NaF), dung dich 3 % (a dung dich gdm 3 g natri florua hoa tan trong 97 mL nuée.
4 Hoa chit, thubc thir

4.1 Kali clorua (KCl) khan.

4.2 Amoni clorua (Nﬁ.cn tinh thé.

4.3 Axit clohydric (HCl) am d4c, d = 1,19,

4.4 Axit acetic (CH;COOH) dam d;c, d = 1,05 dén 1,06.

4.5 Axit sunfuric (H;SO,) dam dic, d = 1,48.

4.6 Axit nitric (HNO,) ddm dac, d = 1,45.

4.7 Axit flohydric (HF) d3m d3ic, d = 1,12 (38 % dén 40 %).

4.8 Amoni hydroxit (NH,OH) ddm d3ac, d = 0,88.

4.9 Axit clohydric (HCI), pha lodng (1 + 1). |

4.10 Axit clohydric (HCI), phaloang (1 + 3).

4.11 Axit clohydric (HCI), pha loang (5 + 95).

4.12 Axit clohydric (HCl), dung dich 5 %.

4,13 Axit sunfuric (H;S0,), pha lo&ng (1 + 1).

4.14 Axit nitric (HNOy), pha lodng (1 + 1).

4.15 Axit nitric (HNQ,), pha loang (1 + 3).

4,16 Axit sunfosalicilic, dung dich 10 %.

4,17 Natri hydoxit (NaOH), dung dich 30 %.

4.18 Natri florua (NaF), dung dich 3 %.

4.19 Dung dich tiéu chudn EDTA 0,025 M: Pha ché tir éng chuin (fixanal) EDTA 0,025 M.
4.20 Kali hydroxit (KOH), dung dich 20 %, bao quan trong binh nhya polyetylen.

4.21 Kali cyanua (KCN), dung dizh 5 %, bdo quan trong binh nhea palyetvien.
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4.22 Kali clorua (KCl), dung dich 5§ % pha trong h&n hop cén va nwéc: Hoa tan 370 g KCl trong 1 L
dung dich hén hep nwére va con tuygt abi (ty 1€ 1: 1 vé thé tich). D& 1ang trong 24 h, sl dung dung dich
sau khi lgc.

4.23 Dung dich hén hgp KCI va HCI: Hoa tan 350 g KCI trong 1 L dung dich HCI (1 + 4) dé lang
trong 24 h, lgc va str dung dung dich sau khi lgc.

4.24 Dung dich hdn hop HF va KCI: Hoa tan 10 g KCl trong 100 mL axit HF d&c, khudy va dé ling 24 h,
sau d6 loc va bdo quan dung dich sau loc trong binh nhyra polyetylen.

4.25 Dung dich rira: Hoa tan 370 g KCI trong 1 L nwéc cét va 1 L cbn dé Iang sau 24h, loc va bao
quan trong binh nhya polyetylen.

4.26 Dung dich dém pH = 5,5: Hoa tan 100 mL amoni hydroxit ddm d3c (4.8) vao khoang 300 mL. dén
400 mL nwéc cAt, thém tiép vao d6 100 mL axit axetic (4.4), rdi thém nwéc cho dén vach dinh mirc 1 L.

4.27 Dung dich dém pH = 10,§: Hoa tan 54 g amoni clorua vao 500 mL nuéc, thém tiép 350 mL
amoni hydroxit dam d&c va cho nuwéce cét cho _dén vach dinh mire 1L.

4.28 Chi thj xylenon da cam 0,1 %.

4.29 Chi thj eriocrom Tden (ETOO) 0,1 %: Hoa tan 0,1 g chi thi ETOO trong 100 mL cdn 90 %. Bao
quan trong chai thuy tinh tdi mau.

4,30 Chi thj fluorexon: Nghién min va trén déu 0,1 g fluorexon v&i 10 g kali clorua; bao quan trong lo
thuy tinh téi mau.

4.31 Chi th] phenonphtalein 0,1 %: Hoa tan 0,1 g trong phenonphtalein 100 mL ¢n 90 %.
4.32 Dung dich tidu chudn EDTA 0,01M: Pha ché tr éng chudn (fixanal) EDTA 0,01 M.

4.33 Dung dich tiéu chuin kém axetat 0,025 M: hoa tan tr 565 g d&n 575 g kém axetat
(ZR(CH,CO0),.2H.Q) vaa 200 mL nwéde 33 ¢d s8n 2 mL axil axetic dam dic (4 4), dun dén tan trong.
Pha InAng thanh 1 L. Xac dinh hé sb K gilra dung dich EDTA 0,01 M va dung dich kém axetat 0,025 M.

* Xac dinh ty sé ndng dd K giiva dung dich EDTA 0,025 M vi dunqg dich kém axetat 0,025 M:

Lay 20 mL dung dich EDTA 0,025 M (4.19) vao cdc dung tich 250 mL, thém 100 mL nwéc va 20 mi.
dung dich dém pH = 5,5 thém 2 giot dén 3 giot chi thj xylenol da cam 0,1 %. Pun t¢i nhiét dd tir 70
°C @én 80 °C, chudn db dung dich khi con nong bang dung dich kém axetat pha dwoc dén khi dung dich
trong céc chuyén tir mau vang sang hdng, ghi thé tich dung dich kém axetat tiéu thy (Vz,).

Xac dinh ty sé ndng @9 (K) gitra hai dung dich theo cdng thirc sau:

trong do:

Vg: Thé tich dung dich EDTA I4y dé chuan 44, tinh bing mililit (mL);
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V2. Thé tich dung dich ké&m axetat tiéu thy khi chuan @5, tinh bing mililit (mL).

4.34 Dung djch tiéu chudn natri hydroxit (NaOH) 1 N: Pha ché tir éng chun (fixanal).
4.35 Dung dich tidu chuin amoni sunfocyanua (NH,SCN) 0,1 N: Pha ché t&r dng chudn (fixanal).

4.36 Dung djch bac florua (AgF): Can 10,5 g Ag,0 véao céc nhyra, thém tiép 500 mL dung dich axit
flohydric 8am d3c (4.7), khuy k§ bing dla nhya a8 d3m bao hoa tan, & Ing 24 h, loc qua phéu nhya
va bdo quan trong binh nhira polyetylen.

4.37 Dung dich tiéu chudn gdc st (Ill) oxit (Crez0s = 0,25 mg/mL):

Can chinh xac 0,25 g sét (Ill) oxit (Fe,0,) chinh xac d&n 0,0001g 44 sy khé & nhiét dd 105 °C + 5°C
vao cée 100 mL, thém 50 mL dung dich HCI (1 + 1) (4.9). Bun nhe trén bép dén tan trong, d& ngudi rdi
chuyén vao binh dinh mdc dung tich 1L, thém nwéc dén vach, 1ic déu.

* Dung dich tidu chudn lam viéc (CF—(_,“Oa = 0,05 mg/mL): | 3y 50 mL dung dich tiéu chudn gbc vio
‘y -

binh dinh mUre dung tich 250 L, thér nude toi vach mue, ldc déu.

*X&y dirng dé thf chudn:

LAy 7 binh dinh mire 100 mL va d4nh s& dé d& nhan biét, 1An lwot cho vao indi binh mét thé tich dung
dich tiéu chuan 1am viéc st (1l1) oxit (Crez0a = 0,05 mg/mL) twong tng theo ther tw OmL;1 mL; 2 mL; 4
ml.; 6 mL; 8 mL; 10 mL, thém nudrc cAt G&n khodng 50 mL, thém tiép 10 mL dung dich axit sunfosalicilic 10 % (
4.16). Vilra lac ddu, vira thdm tirng giot amoni hydroxit dam dac (4.8) cho dén khi dung dich xuat hién
mau vang, cho dw thém khodng tir 3 mL @én 4 mL nira, thém nuéde dén vach, 1ac ddu. Sau 30 min, tién
hanh do gi4 trj 45 h4p thy quang & buwéc séng tir 420 nm dén 430nm, dung dich so sanh 13 dung dich
mau trdng. Tl ham lwgng sét (1) oxit trong m&i binh 14 gia tri @ hp thy quang twong Gng xay dyng
db thi chuan.

5 Thiét bi, dung cu

5.1 Can phan tich, c6 dd chinh xac dén 0,0001 g.

5.2 Tu sdy, dat nhiét 46 tdi da 300 °C + 5 °C c6 bd phan didu khién va khdng ché nhiét db.

5.3 L& nung, dat nhiét 36 950 °C + 50 °C c6 bd phan didu khién va khéng ché nhiét @6.

5.4 May quang phd ngon ltva (FP) hojc may quang phd hip thy nguyén tir (AAS), c6 trang bi
thich hop @é do kali va natri.

5.5 Chén bach kim, dung tich 30 mL ho3c 50 mL.
5.6 Gidy lgc khong tro
- Gidy loc loai chay nhanh (dudng kinh 18 trung binh khodng 20 pm).

- Giy loc dinh lugng khdng tro chiy trung binh (dwéng kinh 18 trung binh khodng 7 juim).
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- Gidy loc dinh lu'gng khang tro chdy cham (dudng kinh I3 trung binh khodng 2 ym).

5.7 Chay, cbi bang ddng va cdi chay bing m3 nio.

5.2 Chén stv, dung tich 20 mL.

5.9 Tu hut hoi ddc.

5.10 Binh djnh mirc, dung tich 100 mL; 200 mL; 250 mL, 500 mL; 1000 mL.

5.11 Pipet céac logi: 25 mL; 50 mL; 100 mL.

5.12 Buret chudn dé cac loai: 10mL; 25 mL .

5.13 Ong dong céc loai: dung tich 10 mL; 20 mL; 25 mL; 50 mL; 500 mL; 1000 mL.
5.14 Céc nhya 250. mL va dda nhya.

5.15 Sang cac loal, ¢o kich thuérc 18 0,425 mm; 0,25 mm; 0,10 mm; 0,063 mm.

5.16 May do mau quang dién hodc may phd quang ké UV-VIS, c6 khd ning do d9 hép thu quang tai
buwdc séng tir 380 nm dén 850 nm.

5.17 Binh hat &m, cé chira hat silicagel.

5.18 Hé théng 16 éng, xac dinh ham Iwong cacbon ty do phi hop véi 7 .4.2.

6 Chuén bi miu

M3u th(r dung cho phan tich hoa hoc dugc Iy theo cac quy dinh vé& 1y va chuin bi m3u cda czc tidu
chudin twong (rng vé vit liéu va san phdm chiu Itra. MAu trung binh dira t&i phéng thi nghidm o khéi
lirong khéng it hon 300 g.

* D&i vei mau i nguyén lidu SiC (Ham lwong SiC > 90 %).
M3Au ding cho phan tich hod hac phdi ¢6 ¢ hat nhd hon 0,425 mm, DA v ofy hat tha, phai Hina Boa
dap miu trén tam thép tdi khi céc fat nguyén lidu lot hét qua sang 0,425 mm, dan mong mau trén giay,
ding nam cham hit sét va kim loai bj nhiém ban cé trong mau

* D6i véi mau 13 vét liéu SiC (Ham Iwong SIC tir 70 % dén 90 %).

M3u dung cho phan tich phai ¢ c& hat nhd hon 0,063 mm. Ddi véi ¢& hat thé cling dung bua thép dap
mAu trén tAm thép, sau d6 trén déu mAu thir, ding phurrong phép chia tu 14y khodng 120 g nghién nhd
dén lot qua sang 0,25 mm. Tiép tyc rat gon m3u bang phuong phép chia tw d&n khodng 50 g, tiép tuc
nghién lot qua sang 0,1 mm, sau d6 nghién min trén c6i ma ndo dén c& hat lot qua sang 0,063 mm.
Séy khd miu & nhiét dd 105 °C + 5 °C dén khéi lvgng khéng ddi. Lueong mAu ndy 1a mau thir dé phan
tich hoa hoc. Lugng m3u con lai bo quan trong lo (tdi) kin lam mau lew,

7 Phwong phap thir

7.1 Xac djnh ham lvging cacbua silic (SiC)
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7.1.1 Nguyén tic

X Iy mau béng hdn hop axit flohydric va axit nitric trong méi trdng axit sunfuric (1 + 1) dé tach Inai
cac hop phén silic ty do (Siw); silic dioxit (SiO,) & dang cht d& bay hoi.

Sau 6 dung dung dich axit clohydric (1 + 1) hoa tan phén can 1a céac oxit ¢ trong mau.

7.1.2 C4ch tién hanh

Can khodng 1 g m3u (Didu 6) chinh xac dén 0,0001 g vao chén bach kim, tAm wét miu bing nudc,
thém vao 1 mL dung dich axit nitric ddm d3c (4.6), thém tiép khodng tir 3 giot ¢én 5 giot dung dich axit
sunfuric (1 + 1) (4.13) va 10 mL axit flohydric dam ddc ( 4.7).

Lac nhe chén rdi lam bay hoi tir tir trén bép dién dén kho. Thém tiép 10 nl. axit flohydric d3m d3c nira,
1iéo tuc ¢d Gén khi khong con khoi tring béc ra.

Lay chén ra dé ngudi va thém 10 mk. dung dich axit clohydric (1 + 1) (4 9), dun nérg khodng 10 10 min
dén 15 min 88 hoa tan céc oxit, lor. dung dich qua gify lac khang tro chay cham. Ding dung dizh axit
clohydric 5 % (4.12) rira chén bach kim va c@n khodng tir 5 13n 3én 6 14n, chuyén tcan bd can 1én gidy
loc. Tiép tuc ra cin va gidy loc bing nwdc cAt ndng dén hét axit (thlr bing gidy pH). Phdn nude loc
thu vao binh dinh mirc 250 mL, d& ngubi va thém nwéc dén vach, Idc déu. Dung dich nay dé xac dinh
ham lweng sét (IIf) oxit, nhdm oxit, canxi oxit va magié oxit (dung dich A).

Chuyén gidy loc cé chira can vao chén st da biét khéi. lrgng, sdy khod va @bt tir tir cho chay hét gidy
loc trén bép dién. Nung chén & nhiét d6 950 °C + 50 °C khoang tir 30 min dén 40 min, lay ra dé nguoi
trong binh hut 4m dén nhiét dd phong rdi can. Nung lai va can, dén khéi lrgng khong dbi.

7.1.3 Tinh kétqua

Ham lugng cacbua silic (SiC), tinh bing phan tram (%), theo céng thirc:

m, -m,

%SiC = %100

trong dé:
m;: Khéi lwgng chén va phin cin sau khi nung, tinh bing gam (g);
mj: Khéi lwgng chén khdng, tinh bang gam (g):
m: Khéi lvgng mau 14y dem phan tich, tinh béng gam (g).
Chénh l&ch cho phép gitra hai thi nghiém tién hanh song song khéng vuot qué 0,50 %.

7.2 Xac dinh ham lweng silic dioxit (Si0O3)

7.2.1 Nguyén tic

10
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Trong méi tryng axit manh va ¢6 mit fon F', todn bd Iwong silic dioxit (SiO;) ¢6 trong mAu thir duec
chuyén v& dang muéi kali hexaflouro sillc (K;SiFe), khi thuy phan mudl nay bling nuwéc néng s8 tao
thanh axit flohydric, chuln dd lvong axit flohydric trong duong bing dung dich tiéu chuln natri
hydroxit 1N véi chi thi phenonphtalein 0,1 %.
7.2.2 Cach tién hanh

Can khodng 1 g m3u (Diéu 6) chinh x4c dén 0,0001 g vao chén bach kim, thém vao khodng 5 mL dung
dich axit clohydric dam dic (4.3), 5 mL dung dich hdn hop axit flohydric bdo hoa kali clorua (4.24). Dat
chén 1&n bép dién duy tri & nhiét 4 150 °C tir 15 min dén 20 min. LAy chén ra, & ngudi. Thém tiép 20
mL dung dich hdn hop kali clorua va axit clohydric (4.23).

Sau khoang tir 5.min dén 10 min, loc dung dich bing gi4y loc khéng tro chay cham va chuyén toan b
phan két tia lén ph&u (str dung phéu loc bang nhya), rira chén bach kim va két tia bang dung dich rira
(4.25) tir 5 1an @én 10 1An.

Chuyén gidy loc coé chira két tia vao cde nhira dung tich 250 mL, cho thém khodng 10 mL dung dich
rira (4.25) va vai giot chi thj phenonphtalein 0,1 % (4.31), trung hoa bang dung dich tiéu chuin natri
hydroxit 1N (4.34) dén thoang héng, sau d6 thém vao céc khodng 30 mL nudc ndng, khudy déu va
chuén d6 bing dung dich tiéu chuln natri hydroxit 1N (4.34) 84n khi dung dich c6 mau hdng bén trong
khoang 10 s, tiép tuc thém nudc néng, déng thei chudn dé cho dén khi mau hdng ctia dung dich khdng
bi mét di khi thém Iwong dw nuée cét néng.

Ghi lai thé tich dung dich natri hydroxit tiéu thy (V).

Lam song song mét thi nghiém trdng dé& hiéu chinh két qua, ghi thé tich dung dich NaOH tiéu thu (Vo).

7.2.3 Tinh két qua
Ham lugeng silic dioxit (SiO,), tinh bing phin trdm (%), theo cdng thirc:

%Si0, =0¢01503x-\-/1—_n-}/9-x100

trong d6 :
2,01503: Khéi lugng silie dioxit trong ting véi 1 mbL dung dich HaQl4 1 M, tinh bing gam {a)
Va: Thé tich dung dich NaOH 1N tigu thy khi chuén dé mau tréng, tinh biing mililit (mL);
V,: Thé tich dung dich NaOH 1N tiéu thy khi chuin da dung dich mAu, tinh bang mililit (mL);
m - Khéi lvgng mAu dé xéc dinh silic dioxit, tinh bang gam (g).

Chénh léch cho phép gitra hai thi nghiém tién hanh song song khéng vuret qua 0,50 %.

7.3 Xac dinh ham lweng silic t do (Siw)

11
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7.3.1 Nguyén tic

Tach loai cac kim loyi c6 thé dién cyc Ién hon thé dién cye clia hydro biing-dung dich axit clohydic (1 + 3).
Chuyén toan bd lugng silic ty do ¢é trong miu thir vd dang silic tetra florua (SiF,) béng dung dich
AgCI.

Hoa tan lugng bac tach ra bang axit nitric va chun d6 biing dung dich tiéu chufin amoni sunfocyanua

véi chi thi mudi sét (I11).

7.3.2 Céach tién hanh

Can khoang 2 g mAu (Didu 6) chinh xac dén 0,0001g vao céc nhya chiu nhiét dung tich 250 mL, thém
khoang 60 mL dung dich 'axit clohydric«(1 + 3) (4.10), dun sdi khodng tir 10 min d&n 15min. Loc dung
dich bing phéu nhua: diing gidy loc khdng tro chdy trung binh, chuyén todn bd phan c3n 1&n phéu, riva
gidy loc va cée bang nudc néng dén hét ion clo (thlr bing dung bac nitrat 1 %). Chuyén toan b phin -
gidy loc c6 chira can tré lai cbe, ther vao 15 mL dung dich bac florua b&o hoa (4.36), d& khoang 1 h &
nhiét 86 phong cho nglu Loc bang gidy loc khang tro chdy trung binh. Rira sach cbe, phau va két tia
bing nude cit néng cho dén hét ion Ag” (dung dung dich axit clohydric (5 + 95) (4.11) d kiém tra), b6 di
phan nwéc riva.

Thém vao phan cdn sau khi loc rira 100 mL dung dich axit nitric (1 + 3) (4.15), dun ndng tr 5 min dén
10 min. Loc dung dich cén néng cua gity loe chay khdng tro chéy trung binh vao cdc dung tich 250 mt,
rira bing nuéc cat ndng dén hét lon Ag® (thr bing dung dich axit clohydric (1 + 3) (4.10). Thém vao -
phan nwée loc thu duge vai giot chi thi sét () va chudn @6 bing dung dich tiéu chuin amoni
sunfocyanua 0,1N.

Ghi thé tich dung dich amoni sunfocyanua tiéu thy (V).
7.3.3 Tinh két qua

Ham lwong Silic ty do (Siy), tinh bing phan triim (%), theo céng thire:
: ' v
%Si,, =0,0007022 x = x100

trong dé:
0,0007022: Khéi lwgng silic ty do twong (ng véi 1 mL dung dich KSCN 0,1M, tinh b&ng gam {g):
V: Thé tich dung dich KSCN 0,1M tiéu thy khi chuin d8 mAu, tinh béng milifit (mL);
m: Knéi lvong m3u dé xac dinh silic ty do, tinh bing gam (g).

Chénh lgch cho phép gilra hai thi nghiém tién hanh song song duwoc quf dinh & Bang 1.
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Bang 1- Chénh I¢ch cho phép gitra hai thi nghiém tién hanh song song.

Pham vi ham lwgng Chénh léch cho phép B

% %

|

Nhé hon 0,25 % 0,02 |
Tir 0,26 dén 0,50 + 0,03

Tir 0,51 dén 1,50 + 0,06 i

7.4 Xac dinh ham lwgng cachon ty do (Cyy)

(Ap dung véi ham lwong Cy trong mau khodng tir 0,30 % dén 10,0 %)

7.4.1 Nguyén tic

Oxi hoa toan bd luvgng cacbon ty do trong méu vé dang CO, biing céch dbt chdy miu dudi dong oxi &
nhiét a3 cao (1000 °C + 20 °C), Wép thy lrong CO; sinh ra biing chét hap thy phi hop. Tir sy thay adi vé
khdi Irong ciia chét hdp thu, tinh toan ra lvgng cacbon ty do ¢6 trong miu thi.

7.4.2 Thiét bj dung cu

- Thiét bj 16 éng xac dinh ham lugng cacbon ty do cé so 8 nguyén Iy theo nhu Hinh 1.

- Thuyén si» dyng miu.
1 *2 o - o4
5
CHU DAN:
1) Ngudn cung cp oxi sach 4) Bd phan hip thu khi ddu ia
2) B phan hap thu khi diu vao 5) Nguén dign én dinh

3) Khoang chira va dét chay m3u
Hinh 1 - So dd nguyén Iy thiét bi xac dinh ham lwong cacbon t do

7.4.3 Chuan bi miu thw

Can khodng 1 g mau (Diéu 6) chinh x4c dén 0,0001 g vao thuyén si¥ va tién hanh xéc dinh theo hiréng
déan sl dyng.

7.4.4 Céch tién hanh va tinh két qua

Tién hanh xac dinh theo quy trinh huéng din va van hanh may.
13
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Két qua clia mAu 1a gia tri trung binh cdng cla hai 1an do.

Chénh léch cho phép gilra hai thi nghiém tién hanh song song dwgc quy dinh & Bang 2:

Bang 2 - Chénh léch cho phép gitra hai thi nghiém tién hanh song song.

[ Pham vi ham lwgng Chénh léch cho phép
% % :
T& 0,30 dén 1,00 + 0,06
Tir 1,01 dén 5,00 + 0,10
| Tir 5,01 8én 10,00 + 0,30
i Lon hort 10,00 £ 0,50

7.5 Xac dinh ham lweng sét (i1l) oxit (Fe;0;)

7.5.1 Nguyén tic

Trong méi trwdng kiém amoniac, ion sét (lll) tao véi thude thiv axit sunfosalisilic mét phire cht mau
vang, cudng dd mau ty 1&é véi ndng db sét ¢é trong dung dich. Po @b hap thi quang clia dung dich &

buédc séng khodng ity 420 nm dén 430 nm.

7.5.2 Cach tién hanh

Ldy 25 mL dung dich A (7.1.2) vao binh dinh mie 100 mL, thém nwde cit dén khodng 50 ml., thém tiép
10 mL dung dich axit sunfosalicilic 10 % (4.16). Sau @6 vira lac d&u, vira thém vdo tirng giot amoni
hydroxit ddm dac (4.8) dén khi dung dich xuat hién mau vang, cho dw thém khodng 2 mL dén 3 mL
nira, them nwéc cht dén vach mirc, 1ac déu. Sau 15 phut, do gié tri @6 hdp thu quang clia dung dich &
buéc song khoang tir 420 nm dén 430nm, dung dich so sanh 14 dung dich mau trdng. T gid tri A6 hap
thu quang do dugc, dya vao dd thi dwéng chuln (4.37) tim ra lwgng sét (Il) oxit ¢ trong 25 ml. dung

dich A.
7.5.3 Tinh két qua
Ham Iwrong sét (1) oxit (Fe,05), tinh bang phan tram (%), theo céng thirc:

%Fe,0, = %x 100

trong @6

m;: Lurong sét (111) oxit tim dwoc tir @3 thi chuan, tinh bang gam (g);

m: Lugng mau the Iy dem xac dinh st ¢6 trong binh dinh mic dung tich 100 mL, tinh béng gam (g).

Chénh léch cho phép gira hai thi nghiém tién hanh song song dwoc quy dinh & Bang 3:
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Bang 3 - Chénh Igch cho phép giiva hai thi nghigm tién hanh song song.

Pham vi ham lweng ] Chénh léch cho phép
% : %
Nhé 1,00 £ 0,05 !
Tir 1,01 dén 2,00 F + 0,10

7.6 Xac dinh ham lweng nhém oxit (Al1;04)

Lay 100 mL dung dich A (7.1.2}, thyc hién theo muc 7.5 treng TCVN 6533-1999.

7.7 Xac dinh ham lwong canxi oxit (Ca0)

L&y 100 mL dung dich A (7.1.2), thye hién theo muyc 7.7 trong TCVN 6533-1999.

7.8 Xac dinh ham lwgng magie oxit (MgO)
'y
Lay 100 mL dung dich A (7.1.2), thyec hién theo myc 7.5 trong TCVN 6533-1999.
7.9 Xac dinh ham lwong natri oxit va kali oxit (Na,O va K,0)
Theo myc 7.9 tiéu chuan TCVN 6533-1999.
8 Bao cao thir nghiém
Béo cdo thir nghigm cin néu duoc cac théng tin sau:

- Cac théng tin cn thiét @ nhan biét mau thir mét cach ddy aud.

- Cac budc tién hanh thir khac véi qui dinh clia tiéu chudn nay (ghi rd tai lidu vién din).

- Céc két qua thiz (trong 86 két qua xac dinh ham Irgng kali oxit va natri oxit thuc hién theo muc 7.9 trong

TCVN 6533-1999).
- Céc tinh hubng cé anh hurdng dén két qua thi.
- Ngdy, thang, ndm tién hanh thir nghiém.
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Phu lyc A
(Quy dinh)

Phwong phép xac dinh ham lwgng nite
(Ap dung cho nguy&n lidu va vat lidu chiu Ilra cacbua silic ¢6 chira lién két nito
v&i ham lwgng Nz tir 5 % dén 15 %)
A.1 Nguyén tic '
Phan huy mau bing natri hydroxit (NaOH), chuyén toan b lgng nitor ¢é trong m3u vé dang amoniac,

chung cét va h4p thu khi amoniac thu dugc béing dung dich axit boric sau d6 chudn @ bing dung dich
axit clohydric 0,1N tiéu chuan.

A.2 Hoa chit thiét bi

A.2.1 Hoa chit

A.2.1.1 Natri hydroxit (NaOH) khan.

A.2.1.2 Dung dich tiéu chudn axit clohydric (HCI) 0,1 N: pha tir 6ng fixanal.

A.2.1.3 Dung dich axit boric (C,, 5o, =2 gfml)l

A.2.1.4 Chi thi.

A.2.1.4.1 Chi thi metyl dd, dung dich 0,1 %: Hoa tan 0,1gam thudc thir metyl @3 trong 100 mL nuwérc.

A.2.1.4.2 Hdn hop dung dich metyl dd 0,1 % va dung djch brom xanh 0,1 %: phatheo ty 1é 3 : 1 vé
thé tich. Bao quan chi thj trong Io thuy tinh téi mau.

A.2.2 Thiét b

- Thiét bi xac dinh ham lwong nito cé so ¢ nguyén ly nhir Hinh 2.
- Chén nung miu bang caridon.

1 =—2“—-+ 3 » o4

5
CHU DAN:
1) Ngubn cung c4p khi tro 4) Chudn 4 lwgng NH, thu duwec
2) Bubng phdn tng 5) Ngubn dign &n dinh
3) Phéu ngung ty

Hinh 2- So 44 nguyén Iy thiét bj xac dinh ham lweng nito
16
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A.3 Chuin bj miu
Can khodng 0,2 g mau thir (Diku 6) trén can phan tich vao chén nung da co 16t natri hydroxit néng chay
va phii lén trén khoang 1 g natri hydroxit niva. DAy kin chén biing nip st» rdi nhe nhang dua chén vao
budng phan (ng.
A.4 Cach tién hanh
Tién hanh xac dinh ham lueng nito clia m3u da dwoc chuln bj theo quy trinh hudng dn s dung va
van hanh thiét bi.
Két qua phan tich ctia mAu 1a gia trj trung binh cdng ctia hai lAn do.
Chénh l&ch cho phép gilra hai thi nghiém tién hanh song song duoc quy dinh & Bang 4.

Béng 4 - Chénh léch cho phép gitra 2 thi nghiém tién hanh song song.

Pham vi ham lweng Chénh téch cho phép |
— % % _— ]
T 5,00 dén 10,090 + 0,40

T&r 10,01 dén 15,00

I+

0,60
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