Giao an phan tich silicat
CHUONG 1_
PHAN TICH THANH PHAN HOA HOC
CAC NGUYEN NHIEN LIEU VA SAN PHAM SILICAT

1. Muc dich - qui dinh
1.1 Muc dich.
Xac dinh ham higng cdc oxit SiO,, ALO; , Fe,05 , Ca0, MgO, CKT, MKN, SO; . . . i
san pham va cac nguyén liéu nganh silicat
1.2 Mt s6 qui dinh chung.
Khi tién hanh phan tich hod hoc yéu cau dung:
- Héa chét c6 do tinh khiét loai 1 hay loai 2
- Nudc cat lam dung moi pham. Nudc cét tiéu chuan khong dugc cé cac ion CI,
Caz+’ F e3+
- Can phan tich ( ¢ hodc dién tli ) € can c6 do chinh xac dén 0,0002 gam

T4t ca céc phép xdc dinh phai tién hanh song song véi 3 miu dé 14y gia tri trung binh
cOng.
1.2.C4c khai ni¢m vé phan tich.
1.2.1.Phdn tich dinh tinh: 1a toan b6 cac phuong phap nghién cdu hoa hoc, vat ly va hoa
1y, cac phucng dé cho phép xac dinh ban chit vo cd hay hifu cd clia chat phan tich, thanh
phan nguyén ti va nguyén td ctia nd, cling nhu phét hién thanh phan chii yéu va cac tap
chét ¢ trong mau nghién ctiu.

1.2.2 Phan tich dinh higng: 1a xac dinh thanh phan dinh lugng cta c4c cdu tii ¢ trong
déi tuong phan tich (thudng 13 danh gia lugng tuong déi theo %). Cac ciu tli & day cd thé
1a cdc nguyén td, ion, cac hop chat, cac pha, cac gbc hodc cac nhdm chiic (trong phan
tich htiu co).

1.3 Khai niém chung vé pha miu.

Muén phan tich dinh lugng mét miu chét ndo dé bing phuong phap hoa hoc thi ciing
giéng nhu phan tich dinh tinh, ta phai chuyén t thé bét rdn sang dang dung dich, qué
trinh d6 dugc goi 1a pha mau. Hién nay cd thé chuyén sang thé khi dé phan tich.

Tuy theo ban chit ctia miu phan tich ma ta hoa tan nd & nhiét do thuong hay nhiét do
cao § trong nudc, trong axit, trong kiém hodc trong dung dich mudi. Vdi nhiing tdc nhdn
trén khong hoa tan dvigc mdu thi phdi nung chdy mdu vdi chdt I6ng( phu gia) thich hgp
dé chuyén vé dang hop chdt hoa tan trong mide, trong axit. Do dé ta ¢ hai phuobg
phdp pha miu sau:

1.3.1 Phd méu bang phuong phdp uot.

Tac nhan hay dung 1a nude, HCI, H,SO, , HNO,, HF, HCIO,, hodc hon hgp cac dung
dich axit, cac dung dich hidroxit kiém. Qu4 trinh tién hanh trong céc thuy tinh ¢ day
ndp . Ban diu 6 nhiét do thuong, dé két thic qua trinh phan giai mau thusng tién hanh &
nhiét do cao hon( bép cach thuy, cach cat, hoic 16 nung).

Sau day la cdc tdc nhan hay st dung
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Dung tac nhan axit
Dung HCI
Day 1a axit thuong ding nhét. NG ¢6 wu diém la né dé bay hoi khi sdy hodc nung va
cdc muéi clorua phan Ion dé hoa tan trong midc. Phan tng ion xdy ra:
- HCI hoa tan kim loai
Me + 2H = Me?* + H,
- HCI hoa tan hop kim kim loai vdi mot hiong nho As, Sh, P
- M;X, + 6H" = 2XH; +3M*" (6day X = As, Sb, P). Nhiing hop kim cuia Fe
véi Cr, Ni, Ti, cac khoang cacbdnat va quang nhu: da voi, doélomit. . . khong dung
HCI hoa tan dudc ma phai nung chdy.
Dung HF
HF 1a axit Flohidric vdi su ¢6 mit clia cac axit H,SO,, HNO;, HCIO, sé phdn huy tdt
ca cdc silicat va giai phong SiF,
Si0, + 4HF = SiF, +2H,0

Diing tac nhén kiém
Dung NaOH, KOH dung dich 35%
Thuong dung d€ phan giai cac hop kim nhe ( Al, Zn, Si va Mg). Muc dich chuyén kim
loai sang hop chét dé tan.
Vi du déi véi nhom va kém:
2A1 + 20H +2H,0 = 2Al0, +3H,
2Zn  +20H + H,0 = 2Zn0O,> +2H,
1.3.2.Ph4 miu biing phuong phap khé.
DAy la phuong phap nung chiy mau véi chit chay & thé rin.
C4 2 loai chét chay: chét chay axit va chét chay kiém.
- Chit chay K,S,0,
Ngugc lai vdi cht chay kiém. St dung trong trudng hdp cac thanh phan c6 tinh kiém
( cac oxit kim loai).
- Chat chay kiém ( cacbdnat kiém hay cdc hydréxyt kiém hay cac hén hop kiém )
St dung khi chuyén cdc thanh phén ¢6 tinh axit vao dung dich (cac sunphat, silicat)
thudng dung nhat la:
+ Na,CO; (nhiét d6 nong chdy 1a 849 °C)
+ K,CO, (nhiét do ndng chdy 909 °C)
+ NaOH (nhiét do ndng chdy318 °C)
+ KOH (nhiét d6 néng chay360°C)
+Na,0,, Na,CO; + S
Vi du:
- Cdc chit chdy cacbéndt
Na,CO; , K,CO; , dung dé pha cac miu slicat, sunfat, thach anh, thuy tinh, gdm s,
mensi... ).
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Khi phéan giai c4c silicat sé xudt hién c4c silicat va aluminat kiém, con cac oxit khdc
thanh cacbonat, vi du:

MSiO, + Na,CO; =M,CO; + Na,SiO,

Sau khi hon hgp nong chiy trén ngudi, s& dung nudc hodc HCI chuyén vé dung dich,
lic ndy tach dudc vdi cdc thanh phan tan khac.
- Nung chdy véi hidroxit kiém.

Thudng dung nhat 1a KOH va NaOH. Cdc hydroxit nay tdc dung manh hon cacbonat
thuong & nhiét do i 500 °C- 800°C thuong dung dé phan gidi cac quing Sb, Sn, Pt dbi
khi phan gidi cdc silicat
Cac phuong trinh phan ing ho4 hoc xay ra khi pha méu

phan iing nung chdy mdu va séda & nhiét dé 800- 900°C

+ Dit sét:
ALO,.28i0,2H,0 +3Na,CO; = 2Na,Si0; + 2NaAlO, + 3C0O, +2H,0
+ Cac loai trudng thach
K,0.ALO;.68i0, + 6Na,CO; = 6Na,SiO; + 2KAIO, + 6CO,
Na,0.ALO;.65i0, + 6Na,CO; = 6Na,SiO; + 2NaAlO, + 6CO,
e (Cac nguyén liéu khac :

Ca0.Si0, +Na,CO; = Na,Si0; + CaCO,

MgO.SiO, +Na,CO; = Na,Si0; + MgCO;

e Fe,SiO; +Na,CO; = Na,SiO; + Fe,0; +CO,

Chuyén cdc silicat vé dang dung dich bing HCI

Na,Si0, + HCI — H,Si0; + NaCl
NaAlO, + 4HCI — AICl; + NaCl + H,0
KAIO, + 4HCI — AICl; + KCl + 2H,0
Fe,0, + 6HCI = 2FeCl, + 2H,0
CaCO,+ 2HCI = CaCl, + H,0 +CO,
MgCO;, + 2HCI = MgCl, + CO, +H,0

Con H,SiO; dem nung:
H,Si0; = Si0, + H,0

Si0, + 6HF = H,SiF, +2H,0

H,SiF, - SiF, + HF
1.4.Tdng quat vé cac phuong phap phan tich silicat.

Muén phan tich mot miu silicat, trudc hét xac dinh d6 4m va lugng mat khi nung
(MKN ) clia mau thii. Sau dé tiép tuc xdc dinh ham lugng cla céc oxit sau: SiO, ,
Fe,O; , ALLO; ,Ca0O, MgO ,TiO, , MnO, ...

Bé xdc dinh ham liong cila cdc 6xit cé hai phiiong phdp

1. 4.1 Phiiong phdp chudn do.
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Dung komplexon III ( EDTA) dé xac dinh nhanh Fe,0, , AL,O; , MgO trong phan tich
hang loat ( phuong phap nay khong dugc dung khi phan tich trong tai vi mic do chinh
xac ¢o han )
1. 4.2 Phuiong phap nung cdn.
Thudng ding khi phan tich trong tai vé mic do chinh xdc ddm bdo hon phuong phap
komplexon I1I
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CHUONG 2 .
THUC NGHEM PHAN TICH THANH PHAN HOA

2.1 Xdc dinh thanh phan héa hoc ciia ximiing.
2.1.1 Xdc dinh d¢ 4m.
a) Dung cu:
- Hop thiy tinh ¢6 ndp dé can hodc chén sui dung tich 50 ml.
- Binh hit am, t0 sdy.
b) Cdch lam: Can mot mau ximing cho vao chén su.

Cho chén s c¢6 chia mau vao ti sdy va sy trong khodng nhiét do = 105- 110°C
khodng 2-3 gid 14y ra cho vao binh hit 4m, dé ngudi dén nhiét do phong sau dé dem can.
Lam lai véi diéu kién trén trong 30 phut va can nhu vay cho dén khi dat trong lugng
khong doi

Do 4m (%) cta ximing tinh bing cong thiic :

_ (G-G").100
g

W

Trong do :
G - 1a khéi lugng ctia mau va chén st trudc khi sy (g)
G - khdi lugng cta mau va chén su sau khi sdy  (g)
g - khéi lugng mau(g)
2.1.2 Xdc dinh lugng mat khi nung ( MKN )
a)Dung cu:
- Hop thy tinh ¢6 ndp dé€ can hoic chén sif dung tich 50 ml.
- Binh hit 4m, td sdy.
-Lo nung.

b) Cach lam :

Can 1 gam miu ximing, cho vao chén si nung trong 16 nung 950°C -1000 °C
khoang 1 gid . LAy ra cho vao binh hit 4m, 1am nguéi & nhiét do phong va dem can.
Nung lai vdi nhiét do trén trong 15 pht va cn lai nhu vy dén khdi lugng khong doi.

Ham lugng % mét khi nung (MKN) tinh theo cong thic:

_ G-G"(C'-C).100
g

MKN

Trong dé: G' - khéi lugng mau va chén st sau khi sdy( g)
G" - khéi lugng mau va chén sif sau khi nung (g)
C" - khéi lugng chén sti sau khi sdy (g)
C' - khdi ligng chén sau khi nung (g)
g - khéi ligng miu (g).

hoic MKN c6 thé tinh theo cong thiic sau:
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vk | (6=G)100 7 100
100 -W

Trong d6 : G - khéi lugng mau va chén trudc trude khi nung (g)
G - khdi lugng miu va chén sau khi nung (g)
g: khéi lugng mau( g)
W do 4m tinh bing %
2.1.3 Xac dinh ham lugng SiO,va cin khong tan
a) Nguyén tdc ciia phiiong phdp
Hoa tan ximing trong HCI diic ¢6 thém NH,Cl d€ phd keo, loc, nung va cén axit
silic va cdn khoéng tan.
b) Hod chdt :
- axit HCI dung dich d = 1,19
- NH,Cl tinh thé
- Nudc rtia : axit HCI dung dich 5%
- axit HF 40%
- axit H,SO, dung dich d =1,84
- KHSO, tinh thé
¢) Cach lam :

Can 1 gam ximing va cho vao cdc dung tich 100ml. TAm uét bing nudc cat va ddm
tan hét cuc. Pay cdc bing mit kinh déng hd, cho tii tii Sml HCI1 (d=1,19) qua miéng
cdc, dung dia thuy tinh ddm tan hét nhiing hat den. Cho vao 0,5gam NH,CI khudy
cho that déu. D& trén bép cach thuy khoang 30 phut. Trong thdi gian d6 khudy nhiéu
1an, chu y dim tan nhiing cuc bi van. Néu dung bép cat phai gili nhiét do khong qua
100°C. Sau d6 14y ra cho 50ml nudc soi, tron déu, d€ ling, loc qua gidy loc khong tan
chdy viia. Dung HC1 5% dun séi riia hét két tda va loc gan 3 1an. Sau dé tiép tuc ria
két tha bing nudc cat dun soi dén hét ion CI (thd bing dung dich AgNO;1%) nudc
loc va nudc rda gdp vao cde 500ml va gidl lai dé xac dinh céc thanh phan khéc

Két tha va gidy loc sdy kho cho vao chén st di nung va can dén khdi lugng khong
doi. Dot t tr cho chdy hét gidy loc rdi nung dén nhiét do 1000- 1100°C trong
khoang 1gid. Ly ra dé ngudi dén nhiét d6 phong trong binh hit 4m, can. Nung lai 6
nhiét do d6 trong 15phut va can dén khéi lugng khong déi.

Cong thiic tinh :
S0, + o7 = (661100 100
100-W
Véi G : khdi lugng két tia va chén (gam)
G' : khdi lugng chén khong (gam)
g. khéi lugng mau (gam)

(%)

A I\? . ~
W: do Am cua ximing %
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Trong trudng hop mudn xdc dinh chinh xdc SiO, phai dinh lugng cin khéong tan.

Chuyén két tia di nung sang chén bach kim da nung va can dén khéi lugng khong

d6i. Tam udt bing nudc cat cho vao 15ml HF 40%, 2 giot H,SO, d = 1,84. Béc hdi

trén bép cd 16t amiing dén kho. Nung chén ¢ nhiét d6 900 - 1000°C trong khoang

nifa gio. D& ngudi trong binh hit 4m dén nhiét d6 trong phong, can dén khi khéi

lugng khong d6i. Phan ba nung chiy bing KHSO, rdi hoa tan khéi nong chiy bing

nudc soi, néu con van duc cho vao vai gioi H,SO, d =1,84 dén tan trong. Gop vao

phan nudc loc 6 trén, cho vao binh dinh muic 500ml, thém nudc dén vach.

Cong thuic tinh:

Si0, = (a—a').100 .100 (%)
g 100-W
Véi a: khdi lugng két tia (gom SiO, va cin khong tan) (g)
a': khéi lugng cin khong tan (hay ba) (g)
a=G - G vdi : G lakhéiluong chén bach kim vaba ( g)
G' 1a khéi lugng chén bach kim (g

2.1.4 Xac dinh ham luong Fe,0,

a) Nguyén tdc cila phiiong phdp:

Phuong phdp xdc dinh Fe,O; , Al,O;, CaO, MgO bing Komplexon III
Dung komplexon d€ xdc dinh nhanh Fe,O; , AL,O;, CaO, MgO trong phan tich hang
loat. Nhung khi phdn tich trong tai (cdn chinh xdc ) phdi dung phvong phdp nung cdn
(nhu da ndi 6 trén).

Chuan do sit bing EDTA 6 pH= 1,8 - 2. Két thic chuin d¢ la sy mat mau tim
dd ctla hop chat sit axit sunfosalixilic
( Ethylen Diamino Tétra Axetic -> viét tit EDTA )

HOOC - CH, CH, - COOH

N- CH, - CH,N {
HOOC - CH, ~ CH, - COOH
b) Hod chdit:

- Amonihydroxyt NH,OH 10%
- HCI 0,004N va 2N

- HNO; 10%

- Axit sufosalixilic 15%

- EDTA, dung dich 0,01M

¢) Cach lam:

Liy 50ml dung dich § muc 3 cho vao 1ml HNO; 10% dun sbi nhe khoang 3 phuit,
dé€ ngudi trung hoa bing NH,OH 10% dén khi dung dich vin duc. Néu dung dich két
tlia nhiéu phai thém vai giot HC1 2N Iic dén khi tan hét két ta, rdi lai diéu chinh nhu
trén . Sau d6 cho 25 - 30ml HCI 0,04N va nhé dung dich axit sunfosalixilic dén ¢
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mau tim dé dam, dun dung dich dén khoang 60 -70 °C; chuin bing EDTA 0,01M

dén mat mau tim d6, dung dich giil lai d€ chuan Al

Cong thiic tinh:
(%) Fe,0, = n.0,0007985.100. 100
g 100 -w
Trong do ;

n - lugng dung dich EDTA 0,01M da dung (ml)

g - khéi lugng mau tuong ung véi dung dich da Iy (g)

0,0007985 - khdi lugng sét tuong ting véi Iml EDTA 0,01M (g)

w- do am (%)
2.1.5 Xac dinh ham lugng Al O,

a) Nguyén tdc ciia phiong phdp:

Ion AP** phan ting véi dong (CuEDTA) tach ra ion Cu?*
A" + CuEDTA = AIEDTA + Cu*
Cu?* tao ra 4, 2 (pyridyl- azo) resorsirmol (PAR) thanh phtic chdt mau dé. Chuin

Cu* bing EDTA 0,01M, cudi chuéin do tii d6 sang vang séng

b) Hod chat:

- Dung dich dém pH=4,5-4,7 va 77 gam CH;COONH, + 51,9 ml CH;COOH

98% pha thanh 1000ml

- Chi thi PAR d? 0,1%

-EDTA 0,01M

- Dung dich CuSO, 0,01M
CuEDTA khodng 0,05M . Chuin d6 CuSO, trong méi trudng amoniac bing EDTA
0,05M theo chi thi PAR mau chuyén tii d6 sang vang sang .Theo phép chuin do nay ta
pha nhting lugng tuong ting 2 dung dich véi nhau s€ dudgc dung dich CuEDTA 0,05M

¢)Cdch lam : dung dich sau khi xdc dinh Fe,0, pha lodng bing nudc cit dén khoang
200-250ml. Cho 2-3 giot PAR, 2-3 giot CUEDTA thém chit dém dé dua pH vé 3,5- 4 .
Cho dén khi dung dich ¢ mau dé viing (hét khoang 20-25 ml).Dun séi k¥, chuin do
bing EDTA 0,01M chuyén tti mau dé sang mau vang sang . Tiép tuc 1am nhu thé dén khi
nao dun s6i ma mau do khong tai hién 1a dugc.
Al,Oj tinh theo cong thic:

n.0,000509.100 100
g " 100-w

ALO, =

Trong do:
n: s6 ml dung dich EDTA chuén do.
g: khéi lugng mau (g)
w: do am
2.1.6 Xdc dinh ham lupng CaO
a) Nguyén tdc ciia phiiong phdp:
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Chuan Ca®* bing EDTA theo chi thi murexid 6 pH =12
b) Hod chat::
- Dung dich NH,OH 25%
- Dung dich NaOH 20%
- Chi thi mau: 0,1 gam murexid va 20 gam K,SO, di nghién nhé tron déu va
nghién ky trong cdi si .

¢) Cach lam :

Lay 50ml dung dich é muc 3 tdch Fe** va AI** dudi dang hidroxyt véi su ¢é mit cla
NH,CI1 va H,0, d€ loai Mn rdi cho nudc loc vao binh dinh mifc 250ml. L4y 25ml pha
loang dén 100ml thém 15ml NaOH 20 %. Thém mét lugng EDTA 0,01M dy doan gan
v6i lugng dung chudn do (15-18ml) rdi cho chi thi murexid, tiép tuc chuin do bing
EDTA 0,01M mau chuyén tii d6 sang tim. Cin lam mdu tring dé trti Ca®* trong nudc cit.

~n.0,00056.100 100

CaO .
g 100 -W

Trong do :
n - la lugng EDTA 0,01M da dung tinh bing ml
g - lugng mAu tucng ting vdi dung dich da l1dy(g)
0,00056 - lugng CaO tuong ting voi Iml EDTA 0,01M (g)
W - d6 4m tinh bing %

2.1.7 Xac dinh ham lvgng MgO
a) Nguyén tdc ciia phuong phdp:

Chuan tong s6 ham lugng CaO va MgO bing EDTA & pH=10 .Tinh bing cdch trii CaO

b) Hod chdt:

- NH, OH 25%

- NH,CI tinh thé

- CuEDTA , dung dich 0,05M ( pha nhu 6 muyc 5)

- Chi thi PA R , dung dich 0,1%

- EDTA dung dich 0,01M

- Dung dich dém pH=10 .Hoa tan 54 g NH,CI vao 200ml nudc cit, thém 350 ml

NH,OH 25% pha thanh 1000ml
¢) Cach lam:

Liy 50ml dung dich 6 muc 3 , tdch Fe™ va Al" dudi dang hydroxyt véi su cé
mit ctia NH,Cl1 va H,0, d€ loai Mn . Nudc loc vao binh dinh mufc dung tich 250ml, trén
nudc cit dén khoang 150-200ml. Cho 25m dung dich dém pH=10 . Thém t buret 1
ligng EDTA 0,01M gan bing lugng EDTA 0,01M di chudn CaO, sau d6 thém 5 giot
CuEDTA, 5-10giot PAR . Chuén bing EDTA 0,01M dén khi mau chuyén ti dé sang
vang sang bén viing. Cén 1am thi nghiém tring dé tri Ca'? va Mg"? trong nudc cét.

(b—a).0,0004037.100 100

MgO = .
g 100-W
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Trong do:
b - lugng EDTA 0.01M di chuén do tinh bing ml
a - lugng EDTA 0,01M
g - khéi lugng mau chat tinh bing gam
W - do 4m tinh bing phin %
2.1.8 PHUONG PHAP NUNG CAN bt
xac dinh Fe,0;, ALO;, setquioxit, TiO,, va mangan oxit
2.1.8.1 Xdc dinh ham luong SETQUIOXIT
a) Nguyén tdc ciia phiiong phdp:

Két tia Fe™ va Al” dudi dang hidroxyt nung va can § dang oxit .Néu trong
ximang ¢é TiO, va MnO, thi ching ciing két tia dudi dang hydroxyt. Do dé két qua sé
cao hon tong s6 Fe,0; va Al,O, xdc dinh bing phuong phap complexon.

Cong thiic gan ding:
ALO;=R,0; - Fe,0,

Chinh xac:
Al,O; =R,0; - (Fe,0; + TiO, + MnO,)
b)Hod chat:
- NH,NO, tinh thé

- NH,OH dung dich 10%
- NH,NOj; dung dich 2% lam nuidc ria
- Brom- cresol xanh 14 cdy dung dich 0,1% trong rugu hay metyl d6, dung dich
0,1% trong rugu.
- Hydroperoxit H,O, dung dich 30%
¢) Cach lam:

Dung dich thu dugc sau khi loc § muc 3 cho vao cc 500ml, dun séi, thém Sml
H,0, 30% va 1,5 gam NH,NO,; tiép tuc dun s6i va khudy déu cho tan. Thém 8-9 giot
chi thi brom- cresol xanh 14 ciy hay metyl dd, cho ting giot NH,OH 10%, vtia cho
viia khudy dén khi chuyén mau chi thi, sau d6 cho di khoang 1ml NH,OH rdi dun
s6i 2 phut. D& 1dng yén & chd am (50-70°C) trong 15 phut kiém tra xem da c6 két tia
hoan toan chua bing cach cho vai giot NH,OH vao phan nudc trong néu khong xuét
hién két ta 1a dudc. Loc gan qua gidy loc khong tan chdy nhanh, riia 3 1an bing
NH,NO, 2% di dun s6i. Sau d6 chuyén két tia va gidy loc tré lai cc da két tda luc
d4u, hoa tan két ta bing 30ml HCI 10%, dun néng va ddm cho that nhuyén gidy loc,
thém viia 100ml nudc nong va dun soi k¥, sau do lai tién hanh két tia nhu trén va loc
qua gidy loc khong tan chdy nhanh. Rua bing dung dich NH,NO, 2% da dun s6i cho
dén hét ion Cl “( thii bang dung dich AgNO; 1%). Dung dich loc 2 14n gop lai dé tién
hanh xac dinh CaO va MgO

Cho két tia va gidy loc vao chén sd di nung, va can dén khéi lugng khong doi.
S4y va dét chdy hét gidy loc, tiép tuc nung tii 1000- 1100°C trong thdi gian 30-45

10
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phut. Ly ra dé ngudi trong binh hit 4m dén nhiét do trong phong va can. Nung lai
15 phut cling & nhiét do trén va can dén khdi lugng khong doi.
Ham lugng (%) R,0; tinh theo céng thuc:

RO, = (G-G ).100. 100
g 100-W

Trong do:
G - khéi lugng chén va két tlia tinh bing (g)
G'- khéi lugng chén khong tinh bing (g)
g - khéi lugng mau tinh bing (g)
W - d6 am tinh bing %
2.1.8.2 Xac dinh ham lugng Fe,0,
a) Nguyén tdc cila phiiong phdp:

Khi Fe"> dén Fe' chuin d6 Fe? bing Kalibicromat theo chi thi cla Bari
diphenylamin sunfonat
b)Hod chdt::

- Axit HCl, dung dich d =1,19

- Dung dich clorua thiéc II: 2,5 gam SnCl, hoa tan vao 20ml HCI d=1,19 dun
noéng cho tan rdi pha thanh 200ml .Cho thém moét it 1a thiéc dé ling xudng dudi
day

- HgCl, 5%

- Hon hgp axit H;PO, va H,SO, (150ml H;PO, d = 1,7 va 150ml H,SO, d = 1,84

pha thanh 1000ml)

- Bari diphenylamin sunfonat dung dich 0,2%

- Kali bicromat K,Cr,0; 0,IN

¢) Cach lam:

Can mdt miu ximédng cho vao cdc 600ml, thém 40ml nudc cét, viia khudy viia thém
10ml HC1 d = 1,19. Dung ddia thuy tinh khudy cho nhuyén ximing hdy con bi von cuc
lai. Pun cho s6i vai phut thém vao dung dich dang séi tiing giot SnCl,. Khi mét mau
thém thtia mot giot. Lam lanh dudi nudc dén nhiét do phong. Dung tia nudc ria sach
thanh cdc. Doan thém luén 10ml HgCl, khudy déu, sau mot phit thém 10ml H,PO, +
H,SO, va 5 giot bari difenylamin sunfonat 0,2% thém nudc dén khoang 150ml. Chuan
do bang K,Cr,0, gin diém tuong ducng phai chuan bi that ti tif cho dén khi chuyén tu
mau sang tim xanh.

Ham lugng% Fe,0, tinh theo cong thiic:

~n.0,007985.100 100

- g '100-W

Trong dé: n - 1a luong K,Cr,0, 0,IN di chudn d¢ tinh bing ml
g - khéi lugng mau tinh bing (g).

Fe,o,
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Giao an phan tich silicat
0,007985 - khéi lugng Fe,O; tuong ung véi Iml K,Cr,0, 0,1M tinh bing
@
W - d6 4m tinh %
2.1.8.3 Xac dinh ham lugng TiO,
a) Nguyén tdc:
MBbi trudng axit- axétic, axit sunfosalixilic tao véi Ti** mot phic chat mau vang.
Dung axit thioglyColic che mau Fe™ ,x4c dinh Titan bing phuiong phap do mau.
b) Hod chat::
- Axit sunfosalixilic dung dich 20% (véi lugng ximang co ham lugng Al,O; 16n
hon 20% dung dung dich 40%)
- Axit thioglycolic dung dich 30%
- Dung dich NH,CI 10%
- Dung dich HCI 0,1IN
- Dung dich NaOH10%
- Phenolphltalein dung dich 0,1%
- Dung dich CH;COOH: 143ml CH;COOH 98% pha ra 1000ml
- Natriaxétat CH;COONa : 205g CH;COONa pha thanh 1000ml
- TiO, nguyén chat
- Kali hydrosunfat KHSO, tinh thé
- Dung dich H,SO, d = 1,84
Cdch diéu ché dung dich mdu:
Nung TiO,  1000°C dén khdi lugng khong déi, can 14y 1 gam vao chén bach kim, nung
chdy bing KHSO,. Hoa tan khdi ndng chdy bing nudc soi, cho thém vai giot H,SO, d =
1,84 dung dich trong sudt sau dé cho vao binh dinh miic 1000ml pha nidc dén vach lic
ki. 1ml dung dich nay tuong duong véi 0,001¢g TiO,
Cach dung duong cong chuin ldy 2 lugng dung dich miu tii nhé dén 16n (0,1- 5 mg)
chuan bi nhu 6 muc cach lam, 14y nddc cit lam dung dich déi chiéu .So mau bing may
so mau quang dién hay mdy so mau .Pulfrich vdi budc song 420 pm .Ghi lai do tit quy
vé do day 16p dung dich 1cm ting véi m&i ham lugng TiO, da 14y.
Trén toa do vudng goc truc tung ghi tri s6 do tit, truc hoanh ghi tri sé ham lugng TiO,
va vé duong cong chuin theo céc tri sé da thu dudc .Sau 1 tuin 18 phai kiém tra lai mot
vai diém trén dudng cong.
¢) Cach lam:

L4y phan nudc loc 6 muyc 3 chiia khodng 2mg TiO, khodng 50 ml cho vao binh dung
mufc 250ml. Thém 20ml axit sufosalixilic, 2ml dung dich NH,CI 10% trung hoa dén
khi chuyén mau phenolphtalein. Sau dé thém HCI1 0,1N ting giot cho dén khi mat mau
hong ctia phénolphtalein thém 16,4ml CH;COOH va 3,6ml dung dich CH;COONa pha
nude cat dén vach

Do d¢ tit ¢ do day 16p dung dich bing 5cm, dung nudc cit lam dung dich déi chiéu
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Giao an phan tich silicat
Do tit dudc quy vé do day lem 16p chung dich déi chiéu véi dudng cong chudn dé tim
ham lugng TiO,
Ham lugng (%) TiO, tinh theo cong thiic:

~C.100 100

TiO, =———.
g 100-W

Trong do:

C - ham lugng TiO, tim dudc theo dudng cong chuén tinh bing gam
g - khéi lugng mau tuong ung véi dung dich da 14y tinh bing gam
W- d6 4m tinh bing %

Ghi chd : khi do ham lugng TiO, phai 14y ti dung dich sau khi dd kiém tra do tinh khiét
SiO, gop vdi dung dich loc ( SiO, + KT)
2.1.8.4 Xdc dinh ham luong mangan 6xyt

a) Nguyén tdc ciia phuong phdp:
Oxy hoa Mn*? khong mau thanh MnO, mau tim héng bing amonipe sunfat cé6 AgNO,
1am xuc tdc.X4c dinh mangan bang phuong phap do mau
b) Hod phdm:
- Axit HNO; dung dich 1: 4
- Bac nitrat AgNO; dung dich 3,5g/1
- Amonipesulfat (NH,),S,04 dung dich 15%
- Axit H,PO, dung dich 1:1
- Thuy ngan II nitrat Hg(NO;), dung dich 1%
Cach dung dudong cong chuin
Can 3,1446g MnSO, da sdy trong chan khong hoa tan nudc cat pha thanh
1000ml. LAy lai 100ml dung dich nay pha thanh 1000ml. LAy lailml dung dich nay
tuong ting véi 0,1mg MnO.

L4y nhiing lugng dung dich tucng ung tif 1- 5 mg MnO chuén bi nhu 6 muc cach lam
r6i so mau vdi nude 1am dung dich ddi chiéu véi budc séng 530 pum.Ghi lai do tit vé do
day dung dich la 1ecm . V@ dudng cong chuén theo céch da trinh bay & phan 3.

C) Cach lam:

Can 1g ximing, hoa tan trong 30ml HNO, 1: 4, loc qua gidy loc thudng rta 4 -5 lan
bang nudc soi cho vao binh dinh miic 100ml hay 200ml (tuy theo ham lugng MnO c¢6
trong Ximang) Thém 1ml Hg(NO;), 1% 10ml AgNO; 8,5g/1, dun s6i ky trén bép cach
thuy 5 phuit. Cho t tii 10ml (NH),S,05 15%. Lic k¥, 1am ngudi dén nhiét do trong
phong. Thém 1ml H;PO, 1:1 va thém nudc dén vach,so sanh mau vdi dung dich nudc
can so sanh.

Ham lugng % MnO tinh theo cong thuic:

~C.100 100

MnO .
g 100-W
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Giao an phan tich silicat

Trong d6: C- Ham lugng MnO béng cach quy do tic do dudc vé do day dung dich 1 cm

va so vdi duong cong chuan dé tinh (g)
W - d6am %

2.1.8.5 Xac dinh ham lugng Al,O,

Ham lugng % Al,O; tinh theo cong thuic:

ALO,= R,05- ( Fe,0, + TiO, + Mn;0,)

Trong dé: R,0; két qua x4c dinh theo muc 5.1.8.1

Fe,O, " muyc 5.1.8.2
TiO, " muyc 5.1.8.3
Mn;0, quy tu xac dinh MnO theo muyc 5.1.8.4

2.1.8.6 Xdc dinh ham luong CaO

a) Nguyén tdc cila phiiong phdp:

Két tia Ca*? trong moi trudng amoniac dudi dang canxi oxalat. Hoa tan canxi oxalat
biang pemanganat kali ho#ic nung can dudi dang canxi 6xyt

b) Hod chat::

- Axit oxalic H,C,0, , dung dich 4% hay amoni oxalat (NH,), C,0, dung dich 4%
- Amoni hydroxyt NH,OH, dung dich 10% va 25%

- Axit HCI dung dich 20%

- Nudc rtia amoni oxalate (NH,),C,0, dung dich O,1%

- Axit H,SO, dung dich 5%

- KMnO, dung dich 0,1%

¢) Cach lam:

C6 phan nude loc 6 muc 3.6.1 d€ con khoang 300ml. Cho vai giot HCI 20% dén
chuyén mau chi thi. Pun séi 2 phut rdi cho vao 50ml H,C,0, 4% hay ( NH,),C,0,
4%, tiép tuc dun s6i khudy déu. Trong lic dang soi trung hoa bing tiing giot NH,OH
10% rdi viia khudy déu viia dun séi trong 3 phut loc qua gidy loc khong tan loai day
béng cach ling gan .Trudc khi loc can nhing gidy loc vao dung dich ( NH,),C,0,
Ruia 51an bing nudc riia (NH,),C,0, 0,1% Nudc loc va nudc ria giti lai.

Két tha va gidy loc cho trd lai cdc da két tia. Hoa tan két tda bing 20ml dung dich
HCI120% pha thanh 200ml. Cho vai giot Brom cresol xanh 14 cdy , dun gan séi , cho
50ml H,C,0, 4% hay (NH, ),C,0, 4%

Pun s6i khudy déu rdi cho tui ttt NH,OH 25%. Cho dén khi chuyén mau chi thj dé
ling & chd 4m tui 40 -60°C trong khoang 2gid. Loc vao gidy loc khong tan loai day.
Sau d¢ x4c dinh Iugng CaO béng 1 trong 2 phuong phap sau :

+ Chuén d¢ biing KMnO, : Riia két tia bing cach gan 3 1an vdi nuéc NH,OH 2% da

dun 4m, sau d6 riia bing nudc ngudi cé thém 1 vai giot NH,OH cho sach ion clo (thi
bing AgNO; 1%). Két tia va gidy loc cho tré lai cdc va hoa tan bing 150ml H,SO, 5%
bing céch dun 60 -70 do . Sau d6 chuin do bing KMnO, 0,1N dén hién mau hong.
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Giao an phan tich silicat
+ Nung cin duéi dang CaO: Ria két tiia bing amoni oxalat 0,1% cho dén sach Clo.
Cho két tiia va gidy loc vao chén s da nung va can dén khéi lugng khong déi, sdy, dot
chay hét gidy loc, rdi nung 6 1000- 1100°C. D& ngudi dén nhiét do phong trong binh hut
am. Khi can phai chudn bi chu ddo, 14y chén ra 1a can ngay tiic khic dé€ tranh hut 4m.
Nung lai § nhiét 6 d6 15 phut va can dén khéi lugng khong doi.
Nudc loc va riia va phin trén dé xdc dinh MgO.
Ham lugng( %) CaO tinh theo cong thiic:

~n.0,002804.100 100

Cao :
g 100-W
Trong dé:  n - 1a ligng KMnO, 0,IN da chuén do (ml).
g - khéi lugng mau(g)
W - do am %
can - (6=G).100 100

g" 100 -W
Trong do: G - khdi lugng chén va két tlia (g)
G' - khdi lugng chén khong (g)
g " - khéi lugng mau ting véi dung dich con lai (g)
2.1.8.7 Xac dinh ham ligng MgO
a) Nguyén tdc ciia phuong phdp :
Két tlia Mg™ dudi dang magié amoni fétfat. Sau dé nung thanh magie py rofotfat
va tinh ra magie oxit
b) Hod chat:
- dung dich NH,OH 25%
- diamoni- hidroftfat( NH,),HPO, dung dich 10%
- amonitrat NH,NO; dung dich 2%
¢) Cach lam:
C6 phan nudc loc 6 muc 3.6.6 con khoang 300ml, dé€ ngudi, thém 10ml dung dich
(NH,),HPO, 10% thém NH,OH va mét lugng bing 1/3 thé tich dung dich.

Day cdc bing mit kinh ddng ho d€ 1ing 18 tiéng, loc qua gidy loc khong tan loai day (
hodc chén loc bing sii di nung va can dén khéi lugng khong ddi ). Ria bing NH,NO;,
2% dén hét ion Clo ( thi bing AgNO; 1% ).

Cho két tlia va gidy loc vao mot chén st da nung dén khéi lugng khong déi. Sdy kho
va dét chay hét gidy loc nung & nhiét do 1000-1100°C. Liy ra dé ngudi trong binh hut
am dén nhiét do phong. Cin nung lai 15 phut & nhiét do trén va can dén khéi lugng
khong doi.

Ham lugng % MgO tinh theo cong thiic:
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Giao an phan tich silicat
(G-G").0,3623.100 100
100 100 -W

MgO =

Trong do:

G - khéi lugng chén va két tia (g)

G' - khdi lugng chén khong (g)

0,3623 - hé s6 chuyén tti Mg,P,0, thanh MgO

G - khéi lugng mau

W - d6 4m (%)

2.1.9 XAC PINH HAM LUQONG CAC HOP CHAT CUA LUU HUYNH
2.1.9.1 Xdc dinh ham ligng sufat bing phuong phap khéi lugng
a) Nguyén tdt ciia phviong phdp:
Két tia sunfat dudi dang BaSO, .Tu lugng BaSO, thu dudc tinh dudc SO,
b) Hod chat::
- Dung dich BaCl, 10% : hoa tan 100g BaCl,.2H,0 1000 ml nudc cét
- Nudc ria : axit HCI dung dich khoang 2% (d= 1,008)
¢) Cach lam:

L4y dung dich loc dugc khi pha miu d€ xac dinh ham lugng chét khong tan 6 muc
3.5.3. Pun s6i dung dich nay dong thdi cling dun séi dung dich BaCl, cho vao 10ml
dung dich BaCl, khudy déu tiép tuc dun sbi nhe trong 5phut dé yén dung dich trong
3 gid cho két tia ling xudng. Loc qua gidy loc khong tan chdy cham ria két tda va
gidy loc bing nudc ria véi nudc cat dun néng cho dén khi hét ion clo ( thi bing
AgNO; 1%).

Cho két ta va gidy loc vao mot chén st da nung va can dén khéi lugng khong dai.
S4y kho, dét cho chdy hét gidy loc. Nung & nhiét d6 = 1000- 1100 °C. Lay ra dé
ngudi trong binh hut &m dén nhiét do phong. Can, nung lai 15 phut & nhiét do trén va
can dén khéi luong khong déi.

Ham lugng ( %) SO;, tinh theo cong thiic:

(G-G).0,343.100 100
9 '100-W
Trong dé: G - Khéi lugng chén va két tia ( g).
G' - Khéi luigng chén khong ( g).
0,343 - hé s6 chuyén tii BaSO, thanh SO..
g - khéi lugng mau (g).
W- D6 am( %).
2.1.9.2 Xac dinh ham lugng sunfua bing phuiong phap khéi lugng.
a) Nguyén tdc ciia phuong phdp :

SO, =

Oxi hod luu huynh dang sunfua thanh sunfat bing nudc brom va sau dé két tia
dudi dang bari sunfat, loc, can.
b) Hod chat:
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Giao an phan tich silicat
- Nudc brom, dung dich bdo hoa lanh c¢d brom thuia ling dudi ddy. Cho khodng
35g brom vao 1000ml nudc cét.
- Axit clohidric ( HCl), dung dich d = 1,19.
- Bariclorua (BaCl,) : hoa tan 100g BaCl,. 2H,O trong 1000ml nudc cét.
¢) Cach lam:

Can 2g mau cho vao mot cdc 250ml, thadm udt bing vai ml nudc cat. Thém vao 70-
80ml nudc brom. Khudy déu, d€ yén 2- 3 gid. Sau dé thém vao 20ml HCI (d= 1,19),
cho tui tif viia cho viia khudy. Sau khi Xi Ming da hoa tan hoan toan, chuyén tat ca
dung dich tui cdc sang mot bat sd, cho bdc hoi dén kho dé tach silic. LAy lai bing HCI
va nudc soi. Dun soi, ria sach ion cl ( thd bang AgNO; 1%).

Trong dung dich loc, x4c dinh Iuu huynh tong sé biang phuong phap két tlia dudi
dang BaSO, theo muc 3.7.1.

Ham ludng ( %) sunfua, tinh theo c6ng thic :

$=0,1373 (A-B). 0
100-W

Trong do :
A- Khéi lugng BaSO, tucng ting véi luu huynh tdng sé theo muc 3.7.2
B- Khéi lugng BaSO, tuong ung véi luu huynh dang sunfat 6 muc 3.7.1.
W- D6 4m ( tinh bing %).
2.1.9.3 Xac dinh ham lugng clorua.

a) Nguyén tdc:
Két tia clorua bing AgNO,. Chu4n ludgng NO,  thiia bing amoni sunfoxyanua.
b) Hod chdt:

- Axit HNO; pha loang, dung dich cé d= 1,18 vao khoang 29%.
- Dung dich AgNO; 0,IN : Hoa tan 16,989 AgNO; trong 1000m] nudc cAt.
- Amoni sunfoxyanua NH,CNS dung dich 0,IN : hoa tan 7,611g NH,CNS trong
1000ml nudc cat.
- Amoni- satlll sunfat NH,Fe(SO,), dung dich bio hoa & nhiét d thudng
¢) Cach lam:

Can 2g ximing vao mdt binh nén 500ml thém vao 50ml nudc cit va 20ml HNO;
dun ndng dé hoa tan. Lam ngudi, pha loang véi 200ml nudc cit. Thém chinh xdc 5ml
dung dich AgNO; 0,1N, 2-3ml dung dich NH,Fe(SO,), va chuin do lugng AgNO, thuia
bang dung dich NH,CNS 0,1N

Ham ludng (%) Cl, tinh theo cong thuc:

_ (a—Db).0,003546.100 100

Cl .
100 100-W

Trong do: a - ligng AgNO;0,IN da cho vao (ml)
b - lugng NH,CNSO0,IN di chuin do (ml)
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g - khéi lugng mau (g)
w - do am % .
2.1.10 XAC PINH HAM LUQGNG CHAT KIEM
2.1.10.1 Xdc dinh ham lugng Kkali 6xit bing phuong phap khéi ligng.
a) Nguyén tdc ciia phiiong phdp:

Dung natritetraphenylborat Na[B(C4Hs),] két tia kali dudi dang hop chat khé tan

trong moi trudng axit yéu pH = 4- 5

b) Hod chat:

- Dung dich Natri tetraphenylborat : 1,2g Na[B(C¢Hs),] trdon véi 0.5 g Al,Osva
100ml nudc cat. Khudy manh dung dich trong 10 phut loc dung dich loc phai hoan toan
trong sudt .

Nudé rda : dung dich nudc bao hoa K[(CHs),] loc két ta ria két tia bing nudc. Hoa
tan két tia trong nudc cat 6 25°C

- Axit HCI dung dichd = 1,19

- Dung dich NaOH 10%

- Metyl da cam dung dich 0,1 %

¢) Cach lam:

Can 1 g mau cho vao cdc thily tinh 100ml trén véi Sml HCI d = 1,19 cho bdc hoi
dén kho. Dung 50ml HCI va 20ml nudc cat hoa tan ba con lai va ria bing nudc cét
L4y tat cd nudc loc cho vao cdc 250ml, thém nuide vdi khoang 60ml. Diéu chinh
pH dung dich bing HCI loang hay NaOH 10 % cho dén khi chuyén mau cia metyl
da cam tif da cam sang hong

Viia khudy viia nhd tii ttf 15 ml dung dich Na[(C(H,),] d€ yén 1 gid. Loc qua chén loc

thuy tinh di sy 6 110°C va cén dén khéi lugng khong déi. Riia bing 35ml nudc riia

moi 1an khodng 5 ml. Sau cling ria bing 10ml nudc cat. Nhiét d6 cla nudc ria khong
dudc cao qua nhiét do phong.

Sy chén loc va két tia & 110°C trong 2 gi6 . LAy ra dé ngudi trong binh hut 4m, can,

sdy loc 30 phut & nhiét do trén. Va can dén khéi luong khong doi

Ham lugng % tinh theo cong thic:

« 0 (6-G)M2100 100
2gM1  100-W

Trong do:
G - khdi lugng chén va két tha K[B(C4Hs), (2)
G' - khdi lugng chén khong
M, - phan i lugng K[B(C¢Hs), =358,344
M, - phan tif lugng K,O bing 94,2
g - khdi lugng mau tinh bing (g)
W - do am %
Ghi chu: NH," anh hudng dén su xdc dinh K*
2.1.10.2 Xdc dinh Ivgng Na,O bing phuong phap khéi lvgng
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a) Nguyén tdc cila phiiong phdp:
Dung kém uramyl axetdt két tia natri dudi dang hop chit (CH,COO) ,
NaZn(UQO,).6.H,O kho tan
b) Hod phdm:

- Dung dich kém uranylaxetat diéu ché nhu sau:

- Dung dich I: 1ay 10g (CH;C00),Zn.2H,0 va 0,9ml axit axetic 98% hoa tan trong

53ml nudc cét.

- Dung dich II: 14y 30g (CH,C0O0)Zn.2H,0 va 0,9ml axit axetic 98% hoa tan trong

34ml nudc cat

Tron 14n 2 dung dich I va IT véi nhau Iic manh 15 phut. D& yén 24 gis. Loc vao chai

polyetylen va day kin chai lai d& dung dugc 1au.

- Nudc rtia: rugu etylic 95%, bao hoa natri kém uranylaxetat. Loc, dung ruou etylic
95% dé ritia két tha. Hoa tan két tlia con udt bing rudu etylic 95% dé dudc dung dich
bao hoa, cho vao chai polyetylen ¢ két tla ling dudi ddy chai.

- Etyl ete khong ngdm nudc.

¢) Cach lam:

Pha mau nhu khi xdc dinh Kali. Lay nudc loc thu dudc, két tia sunfat, bing BaCl,
10%, R,0; va CaO bing NH,OH 25% véi (NH,),CO;.

Loc gan, riia nudc néng 4-5 1an. Nudc loc nay gitf lai. Hoa tan két tia bing HCI 1:3, dun
cho tan cac hydroxit lai dung NH,OH va (NH,),CO, dé két tiia R,0; va CaO.

Loc gan va riia 3-4 14n bing nudc néng. Nudc loc thu dude gop véi nude loc & trén dé
xac dinh Na,O .

Cho tt ca nudc loc vao 1 chén bach kim cho béc hoi rat can that dén kho va nung &
500°C d€ dudi hét mudi amoni. Dung nudc cét hoa tan ba con lai trong chén bach kim,
loc, rtia sach bing nudc cat néng. Cho nudc loc vao 1 cdc thuy tinh kiéu cao dung tich
50 ml hay 100ml. Cho béc hai dén thé tich con Iml. Dung dich phéi trong sudt. Viia
khudy vtia nhé ti tif 15ml dung dich k&m uranylaxetat 0 nhiét d6 phong day kin. D€ yén
cho dén khi dung dich trong khoang 1-3 gid. Loc qua chén loc thuy tinh(G,)

Rifa két tia 5 1an, mdi 1an 3ml kém uranylaxetat va 5 1an, m&i 1an 3ml nudc rida. Céc
dung dich nay phai 6 cung mot nhiét do.

Sau cung ria bing 15ml etyl ete rdi dé hong kho ngoai khong khi 1am thé nao cho khong
khi ¢4 thé chui qua phia dudi mit thé tinh xdp trong chén loc. Vi etyl ete béc hoi lam
lanh nén cé nudc dong lai trén chén loc, dung gidy loc thim cén than cho that kho. Sau
20 phut. Tiép tuc dé kho va can dén khéi luong khong déi.
Ham lugng ( %) Na,O tinh theo cong thic :
Na,0 = (6 =G)M2.100 _100
2gM1 100—W

Trong do :
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G - khéi lugng chén va két tda (CH;COO), NaZn(UO,);. 6H,O tinh (g)

G' - khdi lugng chén khong (g)

G - khéi lugng mau (g)

M1 - phan tii lugng (CH;COO),NaZn (UO,);. 6 H,0 = 1538,09

M2 - phan tii lugng Na,O = 61,99

W - d6 am (%)

Ghi chu : - 1: cAn lam thi ngiém trdng véi cac thude thii d& kiém tra két qua ( cho ca

truong hgp K,0)

-2: (CH;CO0), NaZn (UO,);. 6 H,O tan rt nhiéu trong nudc nén thé tich
dung dich d€ két tia khong duge > 1ml
2.1.10.3 Xdc dinh ham lvigng kiém biing phuong phdp quang ké ngon hia ( phuong
phdp nay khéong duoc dung khi phdn tich trong tai)

a) Nguyén tdc:

Dua vao tinh chidt nhuém mau ngon Iia cia Na va K va dua vao cuong do mau cia

ngon lta dé dinh lugng chung

b) Hod pham:

- Axit HCI, dung dich d=1,19

- Dung dich NH,OH, d = 0,91

- Amoni cacbonat (NH,),COs, dung dich bao hoa

¢) Cach lam:

Can 0,5g mau ximing cho vao mot binh dinh mic 500ml khé thém 20 ml nudc cét
va 5ml HCI dic. Pun d€ hoa tan mAu, pha loang dén khoang 200ml nudc cit dun soi
thém 10 ml NH,OH d= 0,91 va 5ml (NH,),CO; bio hoa. Dun sbi nhe vai phit d& ngudi
va pha thém nudc cho dén vach lic déu loc qua gidy loc kho . Bé phin nudc loc dau 1y
dung dich loc dem do trén may quang ké ngon Itfa.

2.2 . PHAN TICH THANH PHAN HOA HOC CUA PAT SET
2.2.1 P$ 4m xdc dinh gidng nhu phin ximing

2.2.2 Luigng mét khi nung xac dinh nhv phan xi ming

2.2.3 Xac dinh ham lugng Silic 6xyt ( SiO,).

a) Nguyén tdc:

Sau khi hoa tan miu silic c6 trong dit sét dudc chuyén vao dung dich ¢ dang két tia
keo. Sau d6 chuyén né tii dang két ta keo vé dang két tda H,SiO,. Nung két tia nay &
1000 - 1100°C dé chuyén vé SiO,. Xt 1i két tia nay bing HF, sau d6 tinh ham lugng
SiO, ¢4 trong mau dat sét.

b) Hod phdm:

- Hon hop ndng chdy : K,CO + Na,CO, tron theo ti 18 1: 1

- Axit clohydric (HCI) dung dich 1: 1

- Axit H,SO,

- Axit HF

¢) Cach lam:
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Can g miu dat da nghién min va da sdy & nhiét do 105 -110°C cho vao chén bach
kim c6 chiia khoang 3 gam hén hgp nung chay (K,CO; + Na,COs) (sau d6 phai 13y trén
khodng 800g nung chay nta). Nung chdy mau trén ngon dén khi , thinh thodng lic dé
mAu hoa tan hoan toan. Nung dén khi khéi nong chdy trong sudt, nung tiép khoang 15
pht ndia. LAy chén ra nghiéng vé 1 phia dé ngudi khi khdi ndng chay da dong lai, 1y nd
ra cho vao bat st bing nudc cit dun soi. Trang chén 2 1an mdi 14n bing 5ml axit HCI
dung dich 1:1

Ludng nudc s6i dung dé 14y ra cin phai it hon 100ml. Day bét sii bing mit kinh cho ti
tui tuing giot HCI dic dé trung hoa dén tan hét va khong con sui bot, cho thém 5 ml axit
HCI dic nifa ( tat ca 30 ml HCl dam dic) c6 mau trén bép cach cat khoang 1 ngy dén
kho kiét ( trén mit kin dong chi con nudc dong lai co tiép 30 phut nia ).

L4y ra d€ ngudi thém vao 30ml HCI 1:1. Riia thanh mit bat va kinh dong hd bing nudc
dun s6i khoang 60 -70 ml. Pun séi trén bép dién dé Iing 15 phut .Loc két tda qua gidy
loc khong tro ria bat st va gidy loc trude hét 2 -3 1an béng dung dich HCI loang 2%. Sau
d6 rifia bing nudc ct dun soi dén hét axit thii bing gidy pH. Dung dich loc va nud¢ rifa
hudng vao binh dinh mic 500ml thé tich clia nd khoang 300 - 400 ml gidy loc ¢ két tia
H,Si0; gop lai cho vao chén bach kim dét chdy gidy loc trén bép dién, cho chén vao 10 &
nhiét do nung 1000 - 1100°C khoadng 1,5 - 2 gid 14y chén ra 1am ngudi trong binh hiit
4m dén nhiét do phong. Can va ghi khéi lugng. Nung lai & nhiét do trén 30 phuit rdi can
dén khéi luong khong doi chén ¢ két tia SiO, thidm udt bing vai giot nudc ct thém vai
ba giot H,SO, dic khodng 10 ml axit HF 1am bay hoi trén bép dién dén kho, thém vao
10ml HF ntia va lam bay hoi 1an thi 2

Si0, chuyén thanh SiF, bay hoi. B con lai chifa 1 lugng nhé Fe,(SO,), va Al(SO,) ;. Lai
nung chung & nhiét d6 1000°- 1100°C. Can lai khéi lugng chén c6 ba. Lay lai ba bing cach
cho vao chén c6 ba khoang 2 gam K,S,0, ( Néu khong xac dinh SO,” ). Khi xdc dinh ion
SO,” ngudi ta 14y lai ba bing cach nung chdy véi hdn hop Na,CO; va K,CO;, nung chay trén
ngon Itia dén khi. LAy chd da nung chdy ra biing nuidc cat dun s6i. Dung dich thu dudc dun soi
cho tan hét va gop vao phan dung dich va nudc riia thu dudc & trén, thém nudc cat dén vach (
binh dung tich 500ml) lic déu. Dung dich chuia trong binh 500ml viia thu dudc goi 13 dung
dich Axit xac dinh Al,O;, Fe,0,, MgO, CaO, SO;,.

Cach tinh

% Si0, = AL A2

.100

Trong d6 : A,- Trong lugng chén ¢4 két ta SiO, trude khi x Ii.
A,- Trong hiong chén c6 ba nung sau khi xti Ii.
g- Lugng miu dat 1y dé phan tich.

2.2.4 Xdc dinh ham lvgng oxyt sit ( Fe,0,).

a) Nguyén tdc:

Trong dung dich sau khi loc Silic, sit ton tai 6 dang Fe™ 6 méi truong pH= 1,5-2 né
tao véi chi thi axit sun fosalixilic mot phuic chdt mau tim dé kém bén hon phic chat ctia
no v6éi EDTA. Trudc tien EDTA tao phtic véi Fe*® ngoai dung dich. Sau dd, nd tao phuic
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véi Fe™ nam trong phiic cda Fe™ véi chi thi va gidi phdng chi thi 6 dang tu do. Phép chi
thi két thic khi dung dich mat mau dé tim ctia phiic Fe™ va chi thi.

b) Hod chdt:

- Dung dich NaOH 10%
- Dung dich chi thi mau axit sulfoasalixilic10%
- Dung dich EDTA

c)Cach lam:

Dung 6ng hut dinh miic 50ml 14y 50ml trong dung dich A (néi & phan bai 4-3) tucng
duong véi 0,1 gam miu, cho vao c6c 300ml thém vao 2ml chi thi mau axit
sulfoasalixilic. Trung hoa dan din bing NaOH 10% dén khi dung dich ¢ mau tim dé (
co pH=1.5-2).

Dun néng dung dich trén bép dién dén nhiét do 60°C-70°C. chuén d6 khi nong bing
EDTA 0,01M dén khi dung dich mat mau dé tim.
Tinh ham lugng Fe,O, theo thé tich dung dich EDTA 0,01M da tiéu tén trong phép
chuan do.
Cach tinh:
%4Fe,0, = 0.000;985.V |

100

Trong do :

0,0007985 1a s6 gam Fe,O, tuong duong véi Iml EDTA 0,01M.

V - thé tich EDTA da tiéu tén trong phép chuan.

g - lugng gam mAu trong dung dich 14y dé chuén do.

2.2.5 Xdc dinh oxit nhom ( AL,O; ).
a) Nguyén tdc:

Trong dung dich sau khi loai sit va titan bing dung dich NaOH 30%. Nhom con lai &
dang mudi aluminat tan § méi trudng pH=5,7 , nhom phan ting vdi 1 ligng du EDTA
tao thanh mot phiic kém bén viing hon phtic clia né véi Natriflorua ( NaF ) luong du
EDTA dudc chuin bing dung dich axetat km véi chi thi da cam. Sau d6 cho NaF
vao dé phuic bén véi nhan va gidi phong EDTA da tac dung vdi nhan.

- Chuén lugng EDTA viia dugc gidi phong ( tudng ducng véi Al ) bing dung dich
axetat kém. T thé tich dung dich axetat k&m tiéu ton 1an chudn thi hai 1a tinh ra ham
luong Al,O; ¢6 trong mau dat.

b) Hod chat:

- Dung dich NaOH 30%.

- Dung dich HCI 1:1.

- Dung dich dém pH=5,4:100ml CH; COOH 90%, 100ml NH,OH 25% + 8% nudc
cét.

- Chi thij xylenol da cam 0,1%.

- Chi thj fenolphtalein 0,1%.

- Dung dich kém axetat 0,025M [ Zn( CH;COO ), ].
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- Dung dich Natriflorua 3%.
¢) Cach lam:

Dung 6ng hut dinh muc 50ml 14y 50ml dung dich A( néi 6 phan bai 4-3 ) tudng ting
véi 0,1g mau cho vao cc 300ml thém vao 30ml dung dich NaOH 30%. Dun s6i dung
dich sau 15-20 phit. Loc két ta bing gidy loc thudng. Ria nudc loc trude hét vai 1an
béng dung dich NaOH loang 2%. Sau d6 ria bing nudc soi. Dén khi nudc loc hét phan
ting kiém ( thi bing gidy pH ). Nudc loc va nudc rifa cho vao céc 500ml ( thé tich clia
no khong dugc 16n hon 200ml ) thém vao do 20ml dung dich EDTA 0,025M va 3 giot
chi thi fenolphtalein 0,1%.

Trung hoa tui tf bing dung dich HCI 1:1 dén khi méit mau hong. Thém vao 15ml dung
dich dém pH = 5,7. Dun néng dén 50-60°C thém 4 giot chi thi xylenol da cam 0,1%.
Dung dich ¢6 mau vang. Chuan lugng EDTA du bing dung dich axetat kém 0,025M.
Dén khi dung dich c6 mau hdng thém vao 15ml dung dich NaF 3%. Dun s6i 2 phut dé
NaF tao phiic bén vdi nhan va gidi phong EDTA. Lugng EDTA dugc gidi phdng ra
tucng duong vdi lugng nhém ¢ trong dung dich. Dung dich ¢c6 mau vang dé ngudi dén
50-60 °C. Luong EDTA vitia dugc gidi phéng bing axetit kém 0,025M dén khi dung
dich ¢6 mau hdng thém vaol5ml dung dich NaF 3 %. Dun séi 2 phut dé NaF tao phtic
bén vdi nhan va gidi phong EDTA . Lugng EDTA dudc gidi phong ra tuong duong véi
lugng mudi c6 trong dung dich. Dung dich ¢é mau vang dé ngudi dén 50- 60°C lugng
EDTA mdi dudc giai phong bing axétat kém 0,025M dén khi dung dich ¢é mau hdng.
Cach tinh:

ALO, = 0,00lZ?45.\/ .

100

Trong do:
0,0012745 sé gam 6 xit nhém tuong véilml Zn( CH;COO), 0,025M.
V - thé tich dung dich Zn( CH,C00),0,025M tiéu tén & 14n chuan thi 2.
g - s6 gam miu trong dung dich 14y dé xac dinh AL O,
Chu y: nhiét d¢ va sy nhan mau & hai 1an chuan do phai gidng nhau.

2.2.6 Xac dinh CaO
a) Nguyén tdc:

Trong dung dich sau khi loai ion Fe3* va Ti*", Canxi ton tai dudi dang ion Ca?* . O
moi trusng pH = 12 ion Ca®" tao vdi chi thi fluorexon mot phtic chit mau xanh quynh
quang ( v6i chi thi murexit mot phic kém bén mau dé nho ) kém bén hon phiic cta né
v6i EDTA. Chuén d¢ tryc tiép ion Ca>* bing EDTA vdi chi thi fluorexon hay murexit,
gidi phong chi thi § dang tu do c¢é mau hdng nhat ( hay tim hoa ca khi dung murexit )..
Phép chudn do két thic ham lugng CaO trong dét tinh theo thé tich EDTA 0,01M tiéu
ton.

b) Hod chat:
- Dung dich KOH 25%
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- dung dich NaOH 30%
- Dung dich NH,OH dam déic
- NH,Cl tinh thé
- Chi thi fluorexon: 1 gam chi thi + 100gam KCI tron déu va nghién min
- dung dich KCN 5%
- dung dich EDTA 0,01M

¢) Cach lam:

Dung dng hit dinh muc 100ml dung dich A ( néi 6 muc 3 & 4) tuong véi 0,2 gam
mau, cho vao céc 300ml thém 2g NH,Cl va nhé tu ti tting giot NH,OH dam dic, via
nhé viia khudy déu dén khi két tiia hét Fe** , A", Ti* ( dung dich trd nén sang ). Dun
sOi trén bép dién dé loai hét NH, du. Loc két tia qua gidy loc thudng. Riia bing nudc cét
dun s6i dén hét phan ting kiém thi bing gidy pH. Dung dich loc va nudc riia hiing vao
binh dinh mic 250ml thém nudc dén vach va lic déu. Dung dich thu dudc goi 1a dung
dich B. D€ xéc dinh Ca®* va Mg?* dung 6ng hit 100ml dé 1y 100ml dung dich B tuong
ting véi 0,04 gam mau cho vao cdc 250ml ( hay binh tam gidc 250ml) thém vao 15ml
KOH 25% , 5ml KCN 5% , mot hat ngd chi thi fluorexon ( hay murexit thi thay 15ml
KOH25% bing 15ml NaOH30%). Khudy déu va chuin do bing EDTA 0,01M dén khi
dung dich mat mau xanh quynh quang ( néu dung murexit thi dung dich tii mau dé nho
sang mau tim hoa ca) clia phic chét gitta Ca va fluorexon. Ghi thé tich EDTA 0,01M da
tiéu tén trong phép chuan do.

Tién hanh mot thi nghiém tring:
L4y 100ml nudc cit cho vao cbc 250ml thém vao 15ml KOH 25% ( hay dung
NaOH30% néu dung murexit ) Sml KCN 5%, mot hat ngd chi thi fluorexon ( hay mudi
murexit ) khudy déu va chuin bing EDTA 0,01M. Ghi thé tich EDTA da tiéu tén khi
chudn.

Cach tinh

a0  000056(V1-V2)

g

.100

Trong do:
0.00056 s6 gam Cao tuong ting v6i Iml EDTAO0,01M
V1 s6 ml EDTA 0,01M da tiéu tén dé chuan do ion Ca®>" trong dung dich.
V2 s6 ml EDTA 0,01M tiéu tén dé chuan d6 miu tring.
g - s6 gam miu trong dung dich 14y dé xac dinh CaO
2.2.7 Xac dinh MgO
O méi trudng pH = 10,6 thi Mg va Ca®* cling tao phuic véi chi thi Erio crom den T (ki
hiéu ETOO) mdt phic chit mau dé téi, phiic chat nay kém bén hon phic cla ching véi
EDTA. Trén co sé dé ngudi ta chuan dé dong thoi Ca®* va Mg tu do ngoai dung dich,
sau dé né tao phic bén vdi ion Ca** , Mg?* trong phtic khong bén clia ching vdi chi thi
gidi phdng chi thi  dang ty do. Dung dich chuyén tii mau d6 t6i sang mau xanh.
Tién hanh mot thi nghiém tring:
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Liy 100ml nudc cat cho vao céc 250ml thém vao 15ml KOH 25% ( hay dung
NaOH30% néu dung murexit ) 5ml KCN 5%, mét vai giot ETOO khudy déu va chuin
bing EDTA 0,01M. Ghi thé tich EDTA da tiéu tén khi chun.

Cach tinh
0,00056(V1 2
0 == vl v ).100

g

0.00056 s6 gam Cao tuong ung véi Iml EDTA 0,01M

V1 -s6 ml EDTA 0,01M da tiéu tén dé chuin do ion Ca®* trong dung dich.
V2 - s6 ml EDTA 0,01M tiéu tén dé€ chuan do mAu tring.

g - s6 gam mAu trong dung dich 14y dé x4c dinh CaO.

2.3 PHAN TICH THANH PHAN HOA CUA DA VOI
2.3.1 P$ 4m xic dinh giéng nhu phin ximing
2.3.2 Lugng mét khi nung xdc dinh nhu phan xi ming
2.3.3 Xac dinh ham lugng SiO,:

a) Nguyén tdc:

Hoa tan mau bing dung dich HCI, ¢6 can dé tach SiO,.nH,0. Loc két tia dem

nung roi can.

b) Hod chdt:

- Dung dich HCI dam dac.
- Dung dich HCI 1:1.

- Dung dich AgNO; 1%.
c) Cdch tién hanh:

Can 3 g mau vao cdc thuy tinh, tim udét miu bing nudc cat, day cdc bing mit
kinh dong hd. Nhé tii tti dung dich HCI 1:1 dén khi ngting sti bot, thém vao céc
15ml HCI dam dic, trang thanh céc va mit kinh dong hd bing nudc cét. Dat coc
1én bép cach cat, co dén kho, tan vun két tda , co thém 30-60 phut & nhiét do trén
(<115°C) dé két tha hoan toan SiO,.

DE ngudi cdc, tim udt miu bing 10ml HCI ddm dic d€ sau 5 phut thém vao cdc
100ml nudc cét soi, khudy déu dun nhe (khong dun s6i) hoa tan cac mudi. Loc
dung dich qua gidy loc bing vang, riia sach cdc bing nudc cit ndng, tiép tuc ria két
tiia dén hét ion CI (thtf bing AgNO; 1%).

Chuyén két tia va gidy loc vao chén s (da nung va can biét khéi lugng) dét
chay gidy loc rdi nung & nhiét d6 950°C khoang 1-1"30 dé ngudi trong binh hut 4m
rdi can. Dung dich loc ria dinh muic 250ml dé xdc dinh thanh phan cac oxit khac
(dung dich 1).

Tinh ham lugng SiO, trong mau.

Ham lugng MKN tinh bing cong thiic.

Si0, (%) = (G, - Gy).100
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G

Trong do:
G,: Khéi lugng chén va két tda (g).
G,: Khéi lugng chén khong (g).
G: Khéi lugng miu dem phan tich (g)
2.3.4 Xac dinh ham lugng Fe,0;.
a) Nguyén tdc:
Chuén do lugng sit bang EDTA tiéu chuén theo chi thi sunfosalisilic & pH=1,5-
2.
b)Hod chat:
- Axit sunfosalisilic.
- Dung dich HCI 1:1.
- Dung dich NaOH 10%
- Dung dich EDTA 0,02M.
c)Cdch tién hanh:
L4y 50ml dung dich 1 cho vao céc thuy tinh, thém nudc cit khoang 100ml, 2ml
axit sunfosalisilic 10%. Dung NaOH 10% va HCI 1:1 diéu chinh dung dich dén
pH=1,5-2.
Pun néng dung dich dén 70°C chuén d¢ dung dich khi con ndng bing EDTA
0,02M dén khi dung dich chuyén tii mau tim dé sang khong mau (hay vang
nhat). Ghi thé tich EDTA 0,02M tiéu thy (ml).
Tinh két qua.
V.0,0015970.100
a

F6203 (%) =

Trong do:
V: Thé tich EDTA 0,02M tiéu thu.
a: Lugng mau dem x4c dinh (g).
0,0015970 1a s6 gam sét tuong ting vdi 1ml dung dich EDTA 0,02M.
2.3.5 Xac dinh ham lugng Al,O,.
a) Nguyén tdc:
Tach Al khdi Mg, Ca, Fe bing NH,OH va NaOH. Chuén d¢ thay thé Al
tii complexonat theo chi thi xylenol dacam & pH=5,5-5,7.
b)Hod chat:
- Dung dich EDTA 0,02M.
- Dung dich dém pH=5,7.
- Dung dich Zn(CH;COO), 0,02M.
- Dung dich NaOH 30%.
- Dung dich NaF 3%.
- Dung dich AgNO; 1%.
- NH,Cl.
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- Dung dich NH,OH 1:1.
- Dung dich HCl 1:1.
- Chét chi thi xylenol.
- Chét chi thi metyl dé.
- Chét chi thi phenolphtalein.
c) Cdch tién hanh:

Hiit 100ml dung dich cho vao céc thuy tinh, thém 1g NH,CI dun néng
dung dich. Thém vao cdc 1 giot chi thi metyl d6. Dung NH,OH 1:1 nhé tling
giot vao cdc va khudy déu cho dén khi chi thi chuyén sang mau vang, cho du 1
giot NH,OH. Dun ndng d€ dong tu két tia, loc dung dich qua gidy loc bing dd,
riia két tia tif 1-2 1an bing nudc cit nong.

Hoa tan két tla trén gidy loc cho trd lai céc dé két tia Fe(OH), va
Al(OH); bing HCI 1:1 dung nudc cit ndng rifa sach két tia dén hét ion CI (thi
bing AgNO; 1%). Thém vao cdc 30ml NaOH 30% va dun dung dich tdi s6i. Dé
ngudi dung dich, chuyén vao binh dinh mdc 250ml, dinh muic ding 250ml bing
cach thém nudc cat va lac that déu. Loc dung dich da dinh miic qua gidy loc
kho, phéu khd vao mét binh nén 250ml (dung dich 2). Ly 100ml dung dich 2
cho vao cdc 250ml, thém tiép vao dé 5-7ml EDTA 0,025M khudy déu, nhé mot
giot phenolphtalein réi dung HCI 1:1 va NaOH 30% diéu chinh dén mat mau
hdong. Thém tiép vao cdc 20ml dung dich dém pH=5,7. Pun ndng dung dich dén
70-80°C, nhéd vao d6 1 giot xylenol da cam. Chuan do dung dich con ndng nay
bing Zn(CH;COO0), 0,02M dén chuyén mau tii vang sang hdng. Thém tiép vao
cdc 15ml NaF 3%, dun dung dich téi si.

D& ngudi dung dich dén 70-80°C va chuan d6 dung dich nay bing
Zn(CH,C00), 0,02M dén khi chuyén mau tii vang sang hong. Ghi thé tich tiéu
thu.

Tinh két qua.

Vv.0,0010196.100
a

ALO, (%) =

Trong do:

V: Thé tich kém axetat 0,02M tiéu thy (ml)

a: Lugng mau dem x4c dinh (g).

0,001096 1a s6 gam AL,O; tuong tng véi Iml dung dich kém axetat
0,02M.
Ghi chu: Thé tich EDTA 0,025M cho vao dung dich 2 phu thudc vao ham lugng
Al,O, trong mau, néu mau (a) dem phan tich c6 ham lidng Al,O; nhd hon 15%
thi dung 10ml 13 dd, con cdc mau c¢é ham lugng Al,O; cao hon 15-20% thi ding
15-20 ml EDTA 0,025M.

2.3.6 Xac dinh ham lugng CaO.
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a) Nguyén tdc:

Chuan do Canxi bing dung dich EDTA theo chi thi fluorexol § pH>12.
b) Hod chdt:
- Dung dich EDTA 0,02M.
- Dung dich HCI 1:1.
- Dung dich KCN 5%.
- Dung dich KOH 25%.
- Chi thj fluorexol.
c) Cdch tién hanh:

Hoa tan 0,2 g miu trong cdc thuy tinh bing 10ml HCI 1:1 va dun dén tan.
Chuyén dung dich vao binh dinh mic 250ml. Dinh muc va lic déu (dung dich 3).

L4y 25ml dung dich vao cdc thuy tinh, thém nudc cit dén 100ml, thém tiép 5
ml dung dich che ddu KCN 5% va 20ml dung dich KOH 25% va mot it chat chi thi
fluorexol.

Dit cbc 1én mot nén den, dung EDTA 0,02M chuén do dén khi mat mau xanh
huynh quang. Ghi lai thé tich EDTA tiéu thy.

Tinh két qua.

(V, - V,).0,0011216.100
a

Ca0 (%)

Trong do:
V: Thé tich EDTA tiéu ton khi chuan do (ml).
V,: Thé tich EDTA tiéu t6n khi chudn d6 mau tring (ml).
0,0011216: s6 gam CaO tuong ting véi Iml EDTA.
a: Luong mau 14y dé dem phan tich (g).
2.3.7 Xac dinh ham lvgng MgO.
a) Nguyén tdc:
Xac dinh téng s6 ham ligng CaO + MgO trong mu chudn bing EDTA 0,02M
theo chi thi ETOO den 6 pH =10,5. Tt két qua xac dinh CaO suy ra ham ligng MgO.
b) Hod chat:
- Dung dich EDTA 0,02M.
- Dung dich dém pH=10,5.
- Dung dich KCN 5%.
- Chi thi ETOO.
c) Cdch tién hanh:
Lay 25ml dung dich 3 cho vao c6c thuy tinh, thém nudc cit dén khoang 100ml,
thém tiép vao cdc Sml KCN 5%, 20ml dung dich dém pH=10,5 va 1-2 giot chi thi
ETOO. Chuén d6 dung dich bing EDTA 0,02M dén khi chuyén mau tif d6 nho sang
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xanh nudc bién. Ghi lai thé tich EDTA tiéu thy. Lam song song mot mau thi nghiém
tréng.
Tinh két qua.

(V, - V).0,00806.100
a

MgO (%) =

Trong do:

V,: Thé tich EDTA tiéu ton khi chuan do tong sé CaO va MgO (ml).

V,: Thé tich EDTA tiéu tén khi chuan d6 mau tring (ml).

V': Thé tich EDTA 0,02M tiéu tén khi chuan do CaO.

a: Luong mau 14y dé dem phan tich (g).

2.3.8 Xac dinh ham lugng SO;.
a) Nguyén tdc:

Két thia ion SO* trong méi trudng HCI 13 mudi tinh thé. Loc ria két tia va nung

§ nhiét do 850°C . Tu BaSO, két tia ta tinh dugc ham lugng SO, trong mau.
b) Cdch tién hanh:

Liy khodng 20ml dung dich 1 cho vao céc thuy tinh, thém 1-2 giot metyl d6 roi
dun néng dén 70°C , nhd dung dich NH,OH dén khi dung dich ¢6 mau vang. Dun néng
dung dich trong 1-2 phiit loc dung dich khi con néng qua gidy loc bing dé, riia két ta
4-5 1an bing nudc cat ndng. Nudc loc va nudc ria thu duge dé xac dinh SO;. Co can
dung dich loc ria dén khoang 100ml, nhé t tii tting giot HCI1 1:1 dén khi dung dich c¢6
mau dd, cho du 4-5 ml HCI niia.

Dun dung dich dén séi, dong théi dun mét it BaCl, dén so6i, khudy déu dung
dich mau va nhé ti tii tting giot (10ml) dung dich BaCl, 10% vao cdc mau. Tiép tuc
khudy va dun s6i 5-10 phut nifa. D& dung dich néi chd 4m khoang 6-8 gid (nhiét do
khodng 40-50°C). Loc két tia bing gidy bing xanh, riia két ta bing nudc cit néng dén
hét ion CI'. Chuyén két ta va gidy loc vao chén st (chén st dd nung va can dén khéi
ludng khong d6i) ddt chay gidy loc. Cho chén st ¢ két tia vao 10 nung va ting nhiét
do dén 850°C, Iuu mau G nhiét do nay 1-1"30. D& ngudi chén si trong binh hit 4am dén
nhiét d6 phong rdi can.

Tinh két qua.

(G, - G,).0,343.100
a

Si0; (%) =

Trong do:
G,: Khéi lugng chén khong cd mau (g).
G,: Khéi lugng chén c6 mau sau khi nung (g).
a: Khéi lugng mau dem nung (g).
0,343 : Hé sé chuyén d6i BaSO, vé SO;.
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2.4 PHAN TiCH THANH PHAN HOA CUA THUY TINH
2.4.1 P$ 4m xic dinh gidng nhu phin ximing
2.4.2 Lugng mét khi nung xdc dinh nhu phan xi ming
2.4.3Xac dinh ham lugng Silic.

a)Nguyén tdc:

Trong diéu kién axit manh, keo dong vat mang dién tich duong tdc dung vdi axit
silic mang dién tich Am lam cho axit silic trong dung dich bi thoat nudc, ngung tu va
két tda hoan toan.

b)Hoa chat:

- Keo dong vat 1% can 1 gam keo dong vat pha 100ml nudc & nhiét do 70°C.
Keo dong vat pha xong phai dung ngay. Két tia silic phdi & nhiét do 70°C vi & nhiét do
nay hoat do va hiéu sut két tda silic cia né 13 cao nhét.

- HCI 1:1; HCI dic (ty trong 1,19) va nudc cét véi ty 16 thé tich 1a 1:1.

- KSCN 20%: can 20 gam KSCN hoa tan trong 80ml nudc cAt.

- AgNO; 0,IN: can 1,7 gam AgNO; hoa tan trong 100ml nuidc cAt.

c) Cdch tién hanh:

- Dt cdc dung dung dich HCI ctia chit nung chdy 1én bép cach thily, ddy cdc ngap
dudi mat nudc, chung cho tdi trang thai sét.

- L4y ra roi cho vao 20ml HCI dic (ty trong 1,19) khudy déu va dé yén 10-12 gig,
hodc dét néng 10 phuit.

- Dt cdc chiia dung dich trén va cdc dung dung dich keo dong vat 1% mdi pha vao
bép cach thiy.

- Khi dung dich keo dat t6i nhiét do 70°C thi cho 10ml keo vao cdc chiia chit nung
chdy (mdi 1an cho khoang 2ml, khudy déu trong 5 phuit).

- L4y ra d€ ngudi, loc bing gidy loc khong tan, riia két tia bing nudc ndng cho tdi
khi khong con phan ting cta Fe** (dung KSCN 20% dé khti). Néu nhu dét SiO, trong
chén bach kim thi phai riia cho dén hét ion CI" (dung AgNO; 0,1N dé thi).

- Dung dich loc dugc dinh muic téi 100ml, dung dé xdc dinh Fe, Al, Ca, Mg, Ti,
Ba...goi la nudc loc A.

- Dung gidy loc géi ky két tlia clia silic lai, cho vao chén bach kim da biét trong
lugng (m,), tién hanh tro hda, ting dan nhiét do t6i 900°C trong 1 gid 4y ra d€ nguoi
bdt, rdi cho vao Excotor 15-20 phiit, dung can phan tich can trong lugng (m,), rdi lai
cho vao 10 nung d6t 1 1an nia, rdi lai can trong lugng. Sai s6 hai 1an can khong vt
qua 0,3mg la dugc.

Tinh toan két qua:

(m, - m,)
%Si0; = Trong ligng X 100
mau cin
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2.4.4 Xdc dinh ham lugng Fe,O; (Bing phuong phap chuin d¢ phic chit-truong
hop Fe,0; lon)
a) Nguyén tdc:

Dung dich sau khi da phd mau va da loai bé keo H,SiO; ¢ chia Fe*'. Trén co s6
ctia phuong phap chudn do phtic chat dung EDTA chuén d6 truc tiép Fe** trong dung
dich mau.

Phan ung thuc hién hoan toan & diéu kién pH = 2-3, vdi chi thi Natrisalisilit
(Na,SSal)

b) Hoa chat:

- Dung dich EDTA 0,05N-0,1N

- NaOH dung dich 2N

- HCl dung dich 2N

- Natri sulfosalisilat 10%

- HNO, dic
¢) Quy trinh xac dinh:

Hut mot thé tich dung dich A (da loai H,SiO;) tuy thudc ham lugng sit trong miu
ma 14y thé tich dung dich thich hgp, cho vao binh nén 250ml, thém 5-6 giot HNO,
dic, dun so6i 1-2 phut. D& ngudi dung dich rdi thém tiing giot NH,OH hoic NaOH 2N
dén khi viia xuét hién van két tda mau nau, thém HCI 2N dé dé pha két tia nau dd, sau
d6 cho thém 2ml HCI 2N nia dé ¢6 pH 2-3 (dung gidy pH van ning thi). Rdi cho 6-7
giot chi thi H,SSal 10% dun ndng dung dich dén 60-70°C. Dung EDTA tiéu chuén tién
hanh chuin d6 dén khi mau tim cia dung dich chuyén sang mau vang rom la dugc
(dung dich sau khi chuan Fe** giii lai xac dinh AI*").

Tinh két qua

mDg. Fe,O;
%Fe;0s =  Trong lugng X 100

mau can

Néu ham hidng Fe** nhé thi tién hanh x4c dinh bing phlidng phép tric quang so mau
QUY TRINH XAC PINH HAM LUGNG SAT TRONG THUY TINH BANG
PHUONG PHAP THIOXI
* GIOI THIEU CHUNG:

Trong moi tridng axit ion Fe** tao phiic mau dé vdi Thioxianat. Phuong phap tric
quang dinh lugng sdt dua trén phan tng nay dudc dung phd bién vi rat tién 1i, do
nhay cao, hoa chét ré. Tuy nhién c6 rat nhiéu ion khéc ciing tao phic véi thioxianat
gy can tré phép xac dinh sit nhu:

- Ag", Hg,?" tao mudi khong tan.

- Cac ion Ca®*, Bi**, Ti*" , UO*, Mo®". cho phtic mau vang hodc da cam.

- Ton Co*" anh hudng manh, c6 thé loai trti do hdp thu & budc séng khéc.

- Cac ion Mg*', Cd*", Zn?*, Sb** cling tao phic véi thioxianat sit.
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Vi vay dé xac dinh sit cin phai loai trif dudc céc yéu td trén.

Ngoai céc ion kim loai k& trén mot vai anion cling can tré dén phép xdc dinh sit
nhu: F, PO,*, HPO,*, C,0,* vi ching cling tao phic vdi Fe*" lam giam ham liong Fe**
trong dung dich phan tich.

Trong thuy tinh cdc yéu té ké trén hiu nhu khong ¢6 hodc ¢d véi ham lugng rat nhd
, khong gay anh hudng dén két qua xac dinh sit. Cho nén chon phuong phap thioxianat
dinh lugng tric quang sat trong thuy tinh 13 thuan 19i.

* Mot vai diéu can luu y:

- Sau khi pha lodng dén thé tich cudi cung dung dich phén tich cin chda dén 10
phan triéu Fe** néu st dung may do quang vdi kinh loc 1ecm. D¢ axit clia dung dich ¢
thé trong khoang 0,05-0,1M (HNO, hoic HCI).

- Céc dung dich chudn Fe’* st dung dé xay dung dudng chudn cin chifa cung loai
axit va lugng giéng nhu dung dich phan tich, d€ it hoa thi dung axit HCI.

- Thém chinh xdc lugng SCN sao cho néng do cudi cing khodng 0,3M.

- Néu trong dung dich phén tich c¢é mit axit H,SO, thi can phai thém lugng d6
vao dung dich chun.

- Nhiét d6 can khong déi.

* Dung cu va hod chat:

- May so mau, dung kinh loc xanh luc .

- KCNS ho#ic NH,CNS ndng do 3M.

- Dung dich chuin phén amoni: Hoa tan 0,8634g NH,Fe(SO,),.12H,0 trong nudc
cat, théem 2ml HCI dic dinh miic thanh 11. 1ml dung dich nay chifa 0,1mg sit (dung
dich 1). Tu dung dich trén pha thanh dung dich 0,005mg Fe/ml bing cach ldy 50ml
dung dich trén pha thanh 1 lit (dung dich 2).
+*Tién hanh:

L4y 1 thé tich dung dich phan tich thich hop (tuy thudc ham ludng Fe’* trong
mau) vao binh dinh muc 50ml, thém nudc cat dén 40ml, thém 2ml HCI dic, 1ic déu,
thém Sml KCNS 3M, lac déu thém nudc dén vach. Dem do ngay mat do quang.

- Dung dudng chuén.

L4y 10 binh dinh mic 50ml, 14y 1an Ligt vao mdi binh 0; 0,1; 0,5; 1; 2; 3; 4; 5; 6;
7; 8 ml dung dich chuin 2. Thém nudc cat dén 40ml,thém 2ml HCI dic, 1ic déu, them
5ml KCNS 3M, lic déu thém nudc dén vach. Do mat do6 quang va xay dung dudng
chuan su phu thudc mat do quang-lucng sit.

(Chu y: phtic thioxianat rat kém bén, can phai do rat nhanh)
*Tinh két qua:

V.f
V,.G.10
Trong d6: V 1a thé tich dung dich mAu sau khi pha mau (ml)

V, 1a thé tich dem phan tich (ml)

%Fe =
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f1a lugng st tim dudc theo dudng chuan (mg)

G la khéi lugng mau (g).
2.4.5 Xac dinh ham lugng Al,O,.
a) Nguyén tdc: Phuong phap chuan do dong thai Fe** va AP

- Dung dich sau khi chuan Fe** tiép tuc cho du chinh xac 1 lugng EDTA tiéu

chudn dé phan ting hoan toan véi AI** phan ng nay cling thuc hién & pH = 5-6 (dung
dung dich dém axetat, § diéu kién dung dich néng)

3+ 2- —ypH:5_6 - +
AP+ H,Y AlY +2H

Sau d6 chuan phan du ctia EDTA bing mot trong nhiing hé sau:
* Chuan EDTA du bing Fe’" chuén véi chi thi H,SSal § pH=5-6 § diém tuong
duong xuat hién mau dé nau.

3+ , | _pH=56, i N
Fe¥' + H,Y FeY +2H

Tai diém tuong ducng
Fe**+ H,SSal Fe, (SSal),

Khong mau dd nau
* Chuén bing Zn(CH,CO0), § pH=5-6 dung dich ngudi vdi nhiing hé chi thi sau:
- Hon hop chi thi Pheri - pero-Bezidin (tti khong mau sang xanh lyc)

H=5-6
I HY? | > | ZnY? + 20"

- C6 thé dung chi thi xylenol da cam dé nhan diém tucng ducng mau cta dung
dich chuyén tii vang sang hdng nhat
b) Hod chat:

-EDTA 0,IN

- NH,OH 10%

- Dém axetat pH = 5-6 (pha hon hgp 58ml CH;COOH 1IN + 50ml NaOH IN. Sau
d6 dinh muic bing nudc cat dén 500ml)

- Metyl da cam 0,1%: Can 0,1g Metyl da cam dinh mic bing nudc cit dén
100ml.

- Xylenol da cam 0,5%. Hoa tan 0,25g trong 50ml etanol

- Zn(CH;COO), 0,1N.
¢) Qui trinh xdc dinh:

Dung dich sau khi xac dinh Fe**, cho ch xac 1 lugng du 25ml EDTA 0,1N, cho
mot giot metyl da cam 0,1%. Dung NH,OH 10% trung hoa téi mau vang nhat: thém
20ml dung dich dém axetat, dun s6i 5 phut. Sau dé d€ nguéi dén nhiét d6 phong rdi
cho 1 lugng nhé xylenol da cam. Dung Zn(CH,COO), 0,IN chuan téi khi dung dich
xuat hién mau hong.

Tinh két qua:
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mDg I(NV)epra —(NV) oy
%A|203 _ (Al;03) EDTA Fe**hayzn .Vdm 100

Xd *

mDg(ALO;,) = 102/4.10°= 0,0255 (tinh theo Nypy,)
2.4.6 Xac dinh ham lugng CaO.

(Ap dung cho loai miu c6 chia 0,1-1% CaO)

a) Nguyén tdc:

Dung dich A, sau khi da loai bé RCO; bing két tia hydroxit hodc che ddu RCl,-
dugc goi la dung dich B chiia Ca, Mg,...dem chudn d¢ truc tiép dung dich nay bing
EDTA tiéu chuéin 6 pH = 12, tai diém tuong duong dugc x4c dinh bing murexit (dung
dich déi mau tii dé nho sang tim hoa ca) hodc chi thi xanh huynh quang phluorexin
(mau ctda dung dich chuyén tif xanh quynh quang sang hdng).

Cac phan ting xat ra trong dung dich sé la: H

- Trudc khi chun d¢:

Ca*+ H,Ind* = CaH,Ind’
Murexit | pH=12 dé nho
- Trong qua trinh chun do:
Ca®*+H,Y?> = | cay*+2H

- Tai diém tuong duong:

2- - _ 2- 3-
H, Y™ (ygng awy T CaH,Ind 45 1m) | = CaY™ + HyInd” i hoa ca)

Kearama™ = 3,9 10°
K2~ = 2,710
Tt d6 suy ra h ligng CaO theo cong thiic sau:
MDY (ca0) (NV )epra V

%Cal = m_ 100
G xd -

Trong do:
mDg,o = 56,08/2.10° = 0,02804 (tinh theo Ngpra)
Nipra : nOng do duong lugng gam cia EDTA (CN)
Vipra : s6 ml EDTA tiéu tén (ml)
Vdm : S6 ml dung dich mau dinh muic ban dau (ml)
Vxd :s6 ml dung dich miu ldy d€ phan tich (ml)
G:  s6 gam mau phan tich da st dung (g)

b) Hod chat:

- Dung dich EDTA 0,05M

- Murexit 4% - can 1g murexit tron déu véi 100g KCl trén déu nghién min.

- KOH 20%
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- Hon hop che : 2ml trietanolamin + 15g NaF + 5g KCN + nudc cit dén vach

1000ml.
¢) Quy trinh xac dinh:

L4y ¢5 25ml dung dich N (da loai bé H,Si0; va R(OH); ) chuyén miu vao binh
nén 250ml, pha loang béng nudc cat téi vach 100ml, cho vao 10ml KOH 20%. Dung
dich khong duc, cho mot ligng nhd murexit 1% tron véi KCI dung dich ¢é mau d6
nho. Tién hanh chuéin do bing EDTA 0,05M. Tai diém tucng duong dung dich chuyén
tii mau do nho sang tim hoa ca.

C6 thé che ddu rdi xac dinh Ca®" . Tu dung dich dau (A) ldy 25ml dung dich A
(sau khi da loai H,SO;) cho vao binh dinh muic 250ml. Thém 10ml KOH hédn hgp che
déu, cho 10ml KOH 20%, cho mdt lugng nhd murexit 1%. Dung EDTA 0,05N chuan
Ca*".

2.4.6 Xac dinh ham lvgng MgO.
a) Nguyén tdc:

Dung dich sau khi d loai b H,SiO; va RCl, - dung dich B dugc dem di chuan
do tong lugng Ca va Mg bang EDTA & pH = 8-10 vdi chi thi ETOO.

Céc phan tng xay ra la:

- Trudc khi chuén do

Mg**+ HInd* = MglInd + H*
ETOO(xanh lyc) | pH=8-10 dd nho
KMgInd_ = 10717
- Trong qud trinh chudn do:
Ca*"+H,Y? = | cay®+20"
Mg +H,Y?* = | MgY? +2H"

- Tai diém tuong duong:

H2Y2-(hj(§ng dy T MgInd'(dé nho) = Mng— + HIndz-(xanh ey T H

Phuong trinh tong quat 1a:

(Ca®, Mg*) + H,Y*

. = MgY* + CaY*+H"
(do nho) 8 a

pH =8-10 (xanh luc)

b) Hod chidit:
- EDTA: dung dich 0,05-0,1N

35



Giao an phan tich silicat

- Pém amoni c¢6 pH = 8-10 (50g NH,Cl + 250 ml NH,OH dic 25% + nudc cat
dinh muc dén 1000ml.

- KSCN 5% (hoa tan 5g KSCN trong 100ml nudc cat).

¢) Quy trinh phdn tich:

Ly 25ml dung dich B (thé tich tuy thuéc ham lugng Ca, Mg) cho vao binh nén
250ml, pha loang dén thé tich V=100ml cho thém 20ml dém Amoni, cho tiép 5-6 giot
KSCN 5% (d€ che cac kim loai hod tri 2 nhu Cu®*, Ni**, Zn**) thém mot luong nhé
ETOO, chun truc tiép bing EDTA 0,05-0,1N.

Tinh két qua:
Ham lugng MgO duigc tinh theo cong thiic sau:
ng(MgO) /(N'V)ETOO - (N'V)murexit \Y

%MgO = —tn_100
G V-
Trong do:
MDgy,0 = 40,40/2.10 = 0,02020 (tinh theo Nipy,)
(NV)yurenic © Iiong EDTA tiéu tén khi chuan Ca®* bing murexit
(NV)groo : liong EDTA tiéu tén khi chuan d¢ tong Ca, Mg theo chi
thi ETOO.

Vdm : Sé ml dung dich mu dinh mjc ban dau (ml)

Vxd :sé ml dung dich mau ldy dé phan tich (ml)

G : lugng mau can ban dau (g)
XAC DINH HAM LUGNG Pb BANG PHUONG PHAP TRAC QUANG DITHIZON
Dithizon 1a thudc thii hitu ¢ ¢6 kha ning tao phic cang cua véi hang loat ion kim loai
trong d6 cé Pb. Phiic chi Dithizonat kho tan trong nudc nhung dé tan trong cac dung
moi hifu co nhu: CHCI,;, CCl,. Do dé ngusi ta dung phuong phap chiét tric quang dé
xac dinh Pb.

Chi Dithizonat dudc chiét chon loc va dinh lugng tii cac dung dich nudc ¢é pH =
8-9 chifa ham luong du xianua 1a cht dung d€ che nhiéu ion kim loai khdc ¢d thé cung
bi chiét v6i Pb. Trong méi truong k& trén cung bi chiét véi Pb c6 Tali, Bimut va Sn(II).
Tali khong can tré viéc xac dinh Pb nhung Bimut va Sn ngin can. Vi vdy déi véi cac
ddi tugng mau c6 chiia nhiéu Sn, Bi chung ta can tach Bi va Sn trudc khi xac dinh Pb
bang cach nhu sau:

Trong moéi trudng axit Ph khong bi chiét va con lai trong lugng nudc, Sn va Bi
dugc tach ra nhu sau: Thém hydrazin vao dung dich miu dang ndng dé khi
Sn(II)—>Sn(1I), ddng thoi khii mot s kim loai khac, dé ngudi rdi thém 10ml dugc
dung dich Natritactrat va diéu chinh pH dung dich dén 2-3 bing axit tactric rdi tién
hanh chiét méi 1an 5ml dung dich dithzon 0,05% trong CCl,, va tién hanh cho dén khi
pha hiiu co gili nguyén mau xanh cla Dithizon, cudi cung lic lugng nudc vai lan vdi
CCl, cho dén khi pha hifu co khong con mau xanh niia rdi tién hanh xac dinh Pb.

D4i véi cac loai miu ham ludng Sn va Bi khong déng ké so véi ham lugng Pb
tién hanh x4c dinh Pb tii dung dich nudc sau khi phan huy mau. Ly dung dich mau
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thém vao vai giot dung dich phenolphthalein, cho tui tii dung dich amoniac cho dén khi
xuat hién mau hdng, sau d6 thém vao 10ml dung dich hydrazin axetat va dun néng hdn
hap 90-95°C trong 10 phit sau dé chuyén ho toan dung dich vao phéu chiét thém 10
phut dung dich natritactrat, 5 giot thimon xanh va thém NH,OH dén khi xudt hién mau
xanh ctia chit chi thi, thém 10ml dung dich KCN va tiing giot dung dich axittactric cho
dén khi dung dich chuyén tii mau xanh nudc bién sang xanh 14 cay. Thém vao 10ml
dung dich Dithizon/CCl, va chiét Pb. Khi chiét that can than chuyén hifu cé vao phéu
chiét khac (khong d€ nhiing giot nudc sang phdu chiét nay. O phéu chiét da chiét phai
con lai mot it lugng hiiu co, rdi tiép tuc chiét mdi 1an Sml dung dich Dithizon cho dén
khi khong doi mau thudc thi, cudi cung 5ml CCl, va lc. T4t ca phan chiét thu vé phéu
chiét thi 2. Va rda luong hifu co bing 20ml dung dich riia d€ loai hét Dithizon ty do
trong lugng htiu co.

Chuyén dung dich chi Dithizonat vao binh dinh muic 25mldp nudc trong phéu
chiét dugc 14c vai 1an mdi 1an 1ml CCl, 14y phan dé cho vao binh dinh muc va dinh
muc t6i vach bing CCl,. Do mat d6 quang clia dung dich 6 A=520mm. Déng thdi thi
nghiém khong véi nudc cét va cung thé tich Dithizon nhu vay dé lam dung dich so
sanh.

Lap duong chuan:

Thém vao 1 loat céc vdi thé tich 0 ;2,5 ;5 ; 10 ; 20 ; 30ml dung dich chuén Pb
¢6 chifa 2g Pb/ml va thém nudc ct vao mdi cbc dén thé tich 50ml, dung dich chuin
dudc tién hanh cung diéu kién nhu dung dich phan tich nhung c¢6 thé bé qua giai doan
khii. Khi chiét ttat ci dung dich chudn déu st dung luong nhu nhau dung dich
Dithizon.

Ham lugng Pb dudc tinh theo cong thiic nhu sau:

1. X=C.100/V (g/ml)

C: ndng do chi tim theo dudng chuan.

V: Thé tich dung dich mAu 4y d€ phan tich. 100 thé tich mau dugc pha loang.

2. Hosc dyng dudng chuan bing phuong phép binh phuong tdi thi€u (dang y = ax
+b ) va dua vao dudng chuan d€ xac dinh ham ludng Pb trong mau.

Ho4 chat:

- Dung dich phenolphthalein 0,5%

- Hidrazinaxetat dung dich dung dé khi tron 15ml dung dich hidrazinhydrat vdi
50ml CH,COOH loai biang dung nudc cét pha loang dén 100ml.

- Natritactrat 10% can nén rifa dung dich nay béng Dithizon/CCl,.

- Axittattric 50%

- KCN hoac NaCN 10 %

- Thimol xanh 0,4 % hoa 0,4 g mudi natri clia thimol xanh trong vai chuc ml
nudc cat va pha loang 1én 100ml.

- Dung dich njia NH; + KCN + Na,SO;.
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Thém 10ml dung dich KCN loai 10 % vao 175ml NH,OH dic va cho vao 7,5 ml
Na,SO; 10% pha loang dén 1000ml. Dung dich Na,SO; can dudc lam sach chi bang
cach chiét trudc bing Dithizon.

Chi Axetat dung dich chuén:

- Dung dich géc: Hoa tan 200mg chi kim loai loai tkpt trong 4 ml HNO; 1:1 dun
néng dé chi tan hoan toan dé ngudi chuyén toan bd vao binh dinh mic 1 lit bing nudc
cét.

- Dung dich 1am viéc: 1dy 10 ml dung dich géc (0,2 g/ml) pha lodng bing nudc
cat thanh 1 lit dung dich, dung dich nay chiia 0,002mg/ml.

- Dithizon:

Dung dich gdc hoa tan 50mg dithizon trong 100ml CCl, trong phéu chiét c6 dung
tich 500ml. Thém vao dé 200ml nudc cit va 5-10 ml NH,OH day nut va lic 2 phuit.
Dithizon chuyén vao tudng nudc sau khi hai tuéng da phan 16p laoi bd tudng hiiu co,
thém vao 200ml CCl, va HCI loang cho dén khi tuidng nuidc ¢ phan ting axit ro. Day
nit 3¢ hén hop ¢ than hén hgp di chuyén hoan toan Dithizon sang tudng hiiu co,
chuyén sang tudng hiiu co sang phéu chiét sach va ria né 3 1an médi 14n 50ml nudc cét,
chuyén dung dich dithizon/CCl, vao binh thuy tinh mau nau va dé& 1 dung dich dd,
dung dich HC1 0,5 % c6 chiia NH,H,S0, 0,5 % dé dung dich trong t6i.

Dung dich 1am viéc 14y 1ml dung dich géc pha lodng va dinh miic 500ml bing
dung méi CCl,.

2.4.7 PHAN TICH BORO TRONG THUY TINH
a)Nguyén tdc ciia phiong phap:

Chuidn d6 lugng axit boric gidi phong ra bing NaOH véi chi thi la
phenolphtalein. D€ ting budc nhdy trong qud trinh chudn do thém vao poliaxit nhu la
Menitol hoidc glixerol vi Menitol cho két qua chinh xdc hon.

b) Qud trinh tién hanh:

Can 0,5 g thuy tinh da dugc nghién nhé tron déu vdi 3 g Na,CO; cho vao chén
Platin nung néng chdy & 600-700°C trong khoang 2-3 phit. Hon hop ndng chay dudc
lam ngudi , cho vao 20-30ml nudc néng . Dung dia platin nghién min hén hop. loc va
rda két tda bang 3-5ml nudc ndng, cho dung dich loc va nudc riia vao cdc 250ml thém
va 7ml HCI dic va dun cho dén gan soi. Thém CaCO, khan vao dung dich (cho dén
khi phan tng c6 kiém yéu) dun sbi dung dich trong khoang 10 phut (chd y: miu dun
trong thiét bi ¢ ong sinh han hdi luu) loc riia két tia bing nudc nong, git thé tich
khoang 100ml, cho dung dich vao binh 250ml thém vao mét it Na,CO,, 13p dng sinh
han vao dau trén cla dng ndi vdi dau hit cla mdy hit chan khong dun s6i dung dich
khoang 3-4 phut ngting dun, nhung dung dich tiép tuc séi. Sau khi dung dich ngtling soi
lam lanh t6i nhiét do phong thém vao 4-5 giot phenolphtalein va tu buret cho tiing giot
NaOH 0,IN cho dén khi dung dich c6 mau hong. Thém vao 1g Manitol I4c tiép tuc
chuan t6i mau hdng, tiép tuc nhu vay khi mau hdng bén thu dugc.

Iml NaOH tuong duong véi 0,00348 B,O,
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Chu y: Céc dung cu thuy tinh déu phai khong chiia Bo.

2.5.SAI SO TRONG PHAN TiCH DINH LUGNG HOA HOC

Gia tri ctia mot phép phan tich dinh lugng dudc dénh gia & do dung va do lap cia két
qua thu dudc.

2.5.1. B dung va do ldap

Do dung phin anh sy phu hop gitia két qua thuc nghiém thu dugc véi gia tri thuc
cua dai lugng do.

Do ldp phan anh su phu hop gitia két qua thu dudc trong cdc thi nghiém lip lai
trong cung diéu kién thuc nghiém qui dinh cta phép phan tich. Két qua phan tich c6
thé ¢6 d6 liap cao (chinh x4c) nhung khong ding.

Vi du: khi kiém tra dung dich HCI ¢6 ndng do chinh xac 0,1000M, hai sinh vién A
va B thu dudc két qua trong céc thi nghiém doc 1ap nhu sau:

A:0,1002; 0,0999 ; 0,1004 ; 0,0996 ; 0,1003

B:0,1014;0,1017;0,1016 ;0,1015; 0,1014

Qua két qua trén ching ta nhan thay ring két qua cua sinh vién A ding nhung kém
chinh x4c, két qua ctia sinh vién B ¢6 do 14p tét nhung do dung thi kém.

Do dung va do 1dp c6 lién quan chit ché vdi sai s6 phan tich. Ngudi ta phan biét sai
s6 hé thong va sai s6 ngiu nhién.

2.5..2. Sai 56 hé thong.

Sai s6 hé thong 1am cho két qua phan tich khong dung. Nguyén nhan cta sai s6 hé
théng 1a xac dinh va vé nguyén tic ¢d thé biét dugc. Mbi loai sai sé hé théng 1am cho
két qua phan tich dich chuyén theo mot chiéu nhét dinh (ting hodc giidm). Sai sb hé
théng c6 thé khong déi, cling ¢ thé thay déi theo diéu kién. Vi du, khi can CaCl, trong
mot chén can khong day ndp thi két qua can sé ting dan theo thdsi gian vi CaCl, 1a cht
hit 4m manh. Sai sé nay ting theo thdi gian can va bé mit tiép xuc cta hda chit vdi
khi quyén.. ..

Tuy vay sai s6 hé théng do viéc pha hda chit trong binh dinh mic dudc chuin héa sai
1a dai lugng khong d6i, khong phu thudc vao cdac diéu kién phan tich khac.

Trong phén tich héa hoc c6 thé phan chia thanh cac loai sai s6 hé thdng sau day:

a) Sai s6 do sit dung mdy, hoa chdt va thuéc thif, vi du st dung can va qui can
khong dung, st dung céc dung cu do thé tich khong chinh xdc. Sai s6 ¢ thé xdy ra do
cac chét la tui binh thiy tinh, dd gém....xam nhap vao dung dich hoic thudc thi ¢ 13n
tap chat.

b) Sai s6 thao tdc do chli quan ngudi phan tich gy ra, khong phu thudéc may va
dung cu va khong lién qua véi phuong phap phan tich. Sai sé nay ¢ thé rit nghiém
trong vdi ngudi phan tich thiéu kinh nghiém, hodc lam viéc thiéu suy nghi, khong can
than.
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Ngudi mdéi 1am phan tich thudng pham sai 1am nghiém trong do khong biét lam
viéc. Tuy vy khi di quen cong viéc va néu lam viéc cin thin, nghiém tuc thi sai s6
thao tac thuong la khong dang keé.

¢) Sai s6 cd nhdn do kha ning clia ngudi phan tich khong thé thuc hién chinh xac
mot s6 thao tac phan tich. Vi dy, khong thé nhan biét chinh xdc su chuyén mau cta
chét chi thi tai diém cudi chuan do.

Thudc loai nay phai ké dén sai so tam ly, tiic 1a khuynh hudng clia ngusi phén tich
khi 13p lai thi nghiém mudn chon gia tri phu hop véi gia tri da do trude hodic gan vdi
gia tri ciia ban. Sai s6 nay kha phd bién.

d) Sai s6 phiiong phdp cé lién quan véi tinh chat héa hoc hodc tinh chat hoa ly cia
hé do, it lién quan véi thao tac phan tich. Vi du, phan ting phan tich xdy ra khong hoan
toan ho#c phan tng phu xdy ra lam sai l&ch tinh hgp thiic cuia phan ung chinh....

2.5.3. Sai s6 ngdu nhién.

Sai s6 ngiu nhién anh hudng dén do lip clia két qua do va lam gidm d6 chinh xé4c
phan tich.

Sai s6 ngdu nhién do nhiing nguyén nhan ngu nhién, khong nhin thiy trudc dudc
va lam cho két qua phan tich dao dong theo cdc chiéu khac nhau (lic ting, lic gidm).
Sai s6 ngdu nhién ludn ludén xudt hién du phép phan tich dugc thyc hién hét stic can
than va diéu kién thuc nghiém dudc giti ¢é dinh nghiém ngit. Do dic tinh cla né nhu
vay ma viéc xii ly va ddnh gia sai s6 ngiu nhién clia phép phan tich 1 rat quan trong.
N6 cho phép x4c dinh gid tri ctia phuong phap phan tich, danh gid chét lugng lam viéc
cla ngudi phan tich, danh gid so sdnh cong viéc phan tich clia cac phong thi nghiém
phan tich khac nhau....Do ban chat clia néd ma sai s6 ngdu nhién phai dugc xi li bing
toan hoc théng ké.

2.6. DANH GIA SAI SO
2.6.1.Sai s trong phép do truc tiép

Phép do truc tiép 1a so sanh vat do vdi vat chuén, nhu can, do thé tich...M&i phép
do tryc tiép do truc tiép déu méc sai s6 ngiu nhién va céc sai sd ndy clng vdi cac sai
s6 mic phai trong cac giai doan phan tich khac nhau sé quyét dinh d6 chinh xic cta
phép phan tich.

Thong thudng, khi tién hanh thi nghiém chung ta thudng thuc hién mot sé thi
nghiém doc 14p trong cung diéu kién giéng nhau, va tif cac két qua riéng ré thu dudc, ta
tién hanh xu ly thong ké dé danh gia do chinh x4c cta phép do. Céc dai lugng dic
trung thong ké quan trong nhét 1a gia tri trung binh cong va phuong sai.

2.6.2. Gia tri trung binh cong.

Gia sti ta tién hanh n phép do doc 1ap dai lugng X véi cac két qua X, , X, ... X,

XX

Gia trj trung binh cong X =-12— 13 gia tri gan vdi gia tri thuc cia dai lugng can
n

do vdi xac sudt cao nhit trong s6 cac gia tri do dudc.
7.1.2. Phuong sai.
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Phucng sai ctia phép do phin 4nh d phan tan ctia két qua do, dugc danh gia béing:
Z (X i Y) ?
SZ — i=1
k
k: s6 béc tu do. Néu chi ¢6 1 dai lugng cin do X thi k =n-1.
Giatri s= Js? thudng dugc goi 1a do 1éch chudn clia phép do.

Do 1éch chudn ctia dai ludng trung binh cong s, dugc tinh theo.

S _\/g_ Z‘,(Xi_x_)2
x \'n n(n-1)

Trong thuc té dé tién tinh todn cac dai lugng X, s?, S » NgUGi ta thuong chon trong

day n gia tri do dugc X, ...X, mot gid tri C sao cho C ~ X . Sau d6 tinh X va s® theo
cac cong thtic sau:

n

ZYi

X =C +-2
n
anxiz
va s? =12
n-1
2
6 day zxizzzyiz—(zyi) yi =X;-C

n
2.6.3. D¢ chinh xdc ciia phép do truic tiép.
Do chinh xdc € 1a gid tri tuyét déi clia hiéu gilia gid tri trung binh cong X va gia
tri thuc p cua dai luong phai do:
¢=[X 4
Trong thyc té € dudc danh gid ting vdi do tin cdy o da cho
€ dugc tinh theo ¢, = SR
tax = hé s6 Student ting vdi bac ty do k ctia phép do va do tin cay a di cho.
2.7 Sai s6 trong phép do gizn tiép.

Trong phan tich, ching ta thudng st dung cac két qua do tryc tiép dé danh gia mot
dai luong nao dé theo mot cong thiic lién hé nhat dinh. Trong trudng hdp nay dai ludng
can xac dinh thudc pham vi cac phép do gian tiép. Sai sé cia phép do gidn tiép dudgc
danh gid t phuong sai cla dai lugng do truc tiép, dua vao lién hé ham sé gitia dai
ludng do gian tiép(y) véi cac dai ludng do truc tiép (x;). Cac biéu thiic danh gia phuong
sai ctia mot s dai lugng do gian tiép (y).

Ham lién hé Phuong sai
2 _ o2 2
y=X£x Sy =S5, T3Sy
_ 2 2.2 2.2
y - alxl i a2X2 Sy = al le + a2 SXZ
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- 2 2
Y =XX 2 2| Sk | Sy
X Sy =Y T2
y=-1 X X
X
2 szz(ﬂ 252+(8y 242 +(5y 22
:f(X X-.X ) y 0 X 0 Xz P X3
y 15X2,X3.. X, X, X,

2.8. QUY TAC TiINH VA LAM TRON SO
Trong cac phép tinh chi dugc 1am tron & két qua cudi cung (nhdm tranh viéc gidm
dd chinh xdc cta két qua do do viéc 1am tron & cac giai doan tinh trung gian).
2.8.1.Cong va trui.
Khi cong va trii chi giti lai 6 két qua cudi cung mot s6 chii s6 thap phan bing ding
chii s6 thap phan cta s6 hang ¢ s6 chii sé thap phén it nhat.
Viduy:y=6,145+ 13,24 + 34,7

y = 54,085
Két qua 1am tron: y = 54,1 (giti lai 1 chi s6 thap phéan)
2.8.2 Nhdn va chia.

Khi nhéan va chia can giti lai 6 két qua cudi cing mot sd chii sé c6 nghia bing ding
s6 chii s6 ¢6 nghia cta thtia s6 ¢ s6 chii sé ¢6 nghia it nhat.

Vi du: y = (3,084 x 0,275)/41,256 = 0,020557

y dugc lam tron: y = 0,0206

2.8.3Logarit.

Vi du tinh logarit cua y = 3,34.10°

Lgy =-5+0,5237 =-4,476.

Déi vdi cac phép do pH thi cac s6 lieu do dudc trén mdy dudc coi 1a cac sé liéu do
truc tiép va dudc ap dung theo phuong phap thong thudng vé tinh chii sé ¢6 nghia

Vi du: pH = -1g[H'] = 6,47. Tinh [H]

[H]=10%*=3,39.107 — Lam tron [H'] = 3,4.107 (2 chii s6 c6 nghia tuong ty &
gia tri pH ¢6 2 chii s6 c6 nghia)

Chii y: Néu pH 1a gia tri do truc tiép trén may dothi chif s6 ¢6 nghia la chif s6 cudi
cung cua gia tri do. Vi du: pH do dudc bing 2,18 ¢6 2 chif s6 ¢ nghia!

2.8.4 Trong mot s6 trudng hop khi gili lai cac chif s6 c6 nghia can can nhic sao cho
do bat dinh tuong d6i 6" két qua cudi cung phu hop vdi do bét dinh tuong ddi cla cac
s6 liéu dugc dung dé tinh todn.

Vi du: (1)—‘;; ~1,03 ma khong viét 1,0 vi do bit dinh clia cA 2 sé ddu bing +1%

(001 001 0
101 098
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