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Loi néi dau
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Thach cao va cac san pham thach cao — Phwong phap phan tich
hoa hoc

Standard test methods for Chemical Analysis of Gypsum and Gypsum Products

1 Pham vi ap dung
1.1 Tiéu chuan nay bao gdm cac phan tich hoa hoc thach cao va cac san phadm tdm thach cao, ké ca
vira thach cao tron san, vira thach cao soi gb va bé téng thach cao.

1.2 Nbi dung tham kh&o cac chu thich cla phwong phap thir. Cac chu thich (khéng bao gém trong bang

va hinh) khéng dwoc coi la yéu cau cua tiéu chuan.

1.3 Tiéu chuan nay khéng dé cap dén tat ca cac van dé lién quan dén an toan khi st dung. Ngudi st
dung tiéu chuan nay c6 trach nhiém tw thiét 1ap cac nguyén tac vé an toan va bao vé strc khde ciing nhw
kha nang ap dung phu hop v&i cac gidi han quy dinh truwéc khi dwa vao str dung.

2 Tai liéu vién dan

CAc tai liéu vién dan sau day la can thiét d& ap dung tiéu chuan nay. Déi v&i cac tai liéu vién dan ghi nam
cong bd thi &p dung ban dwoc néu. Dbi véi cac tai liéu vien dan khong ghi nam cong b thi ap dung
phién ban m&i nhat, bao gébm ca cac stra dbi, bd sung (néu co).

TCVN 4851 (ISO 3696), Nuéc diung dé phan tich trong phong thi nghiém - Yéu céu ky thuét va
phwong phap ther.

TCVN 6910-1 (ISO 5725-1), Pé chinh xac (d6 dung va dé chum) ctia phuong phép do va két qué do-
Phén 1: Nguyén téc va dinh nghia chung.

ASTM C11, Terminology relating to gypsum and related building materials and systems (Thuét ngi¥ vé
thach cao va céc vét liéu xay dung va hé két céu lién quan).

ASTM C22/C22M, Specification for Gypsum (Yéu cau ky thuét déi véi thach cao).

ASTM C28/C28M, Specification for Gypsum Plaster (Yéu c&u ky thuét déi véi viva thach cao).

ASTM C59, Specification for Gypsum Casting Plaster and Gypsum Molding Plaster (Yé&u cau ky thuat

déi v&i Vira thach cao tao hinh va vira thach cao duc khuén.

ASTM C61, Specification for Gypsum Keene’s Cement (Yéu céu ky thuat dbi véi xi méng thach cao

Keene).



TCVN XXX:XXX

ASTM C317/C317M Specification for Gypsum Concrete (Yéu céu ky thuét déi véi bé téng thach cao).
ASTM C778, Standard Specification for Standard Sand (Yéu céu ky thuat déi véi cét tiéu chuén).

ASTM C842, Specification for Application of Interior Gypsum Plaster (Yéu cau ky thuat déi véi thi cong

thach cao néi that).
3 Thuéat ngir va dinh nghia

Trong tiéu chuan nay st dung céac thuat ngir va dinh nghia néu trong ASTM C11 va cac thuat ngir dinh

nghia sau:
3.1
Chat chuan (Calibration standard)

M6t hén hop cac chat hoa hoc cé chira mot lwong chat phan tich d biét trudc dwoc str dung dé lién két

tin hiéu phan tich do dwoc véi ndng dd cltia chat phan tich.
3.2

Mau khé (Dried sample)

Mau da loai bé ham lwong nwdc tw do.

3.3

Chat ndi chuan (Internal standard)

Mot hoa chat dwoc st dung trong qua trinh dinh lwgng Orthorhombic Cyclooctasulfur (Sg) bang cach

kiém tra dinh lwong va hiéu chinh cac sai Iéch nhd vé hiéu suat cua thiét bi.

3.4

Dung cu chia mau (Riffle)

B& phan chia mau nap bang tay, dung dé& chia mau thanh cac phan cé khdi lwong sép xi bang nhau.
3.5

Mau nhan dwoc (Sample as received)

Phan mau dai dién cta thach cao thd hodc san pham thach cao dwoc dwa dén phong thi nghiém dé

phan tich, trong d6 bao gébm ca cbt liéu, tap chat va ham lvong nuwéc.
3.6

Chat chuan thay thé (Surrogate standard)

M6t hoa chéat dwoc str dung dé xac dinh hiéu suét chiét ctia Ss.

3.7

Khéi lwong khong déi (Constant weight)
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Mau sau khi sdy & nhiét do va thdi gian quy dinh, 1am ngudi dén nhiét d6 phong trong binh hut am va
can. Sau d6, mau nay dwoc gia nhiét tiép it nhat 30 min, lam ngudi dén nhiét d6 phong trong binh hat
4m va can lai. Chénh léch khéi lwong gitra hai [an can khong I&n hon 0,2 mg thi dwoc coi la mau da

dwoc say kho tai nhiét dd yéu cau dén khédi lwong khong dbi.

4 Chuan bi mau

4.1 Nguyén tac chung

Chuén bj mau chi tiét sé thay ddi tuy theo loai vat liéu dwoc thir nghiém.
4.1.1 M3u nhan dwoc

Can toan bd mau ngay sau khi mé hdp chira vat liéu dwoc nhan. Day dwoc coi la khéi lwong ciia mau
nhan duoc.

4.1.2 Say khé

Lam khdé mau theo Diéu 7. Can khdi lwong clia mau da say kho.

4.1.3 Pap mau

DPap va nghién mau bang tay véi cbi va chay hoac thiét bi nghién co hoc cho téi khi toan bd lwong mau
lot sang 250 um. S dung médt lweng mau vira dd sao cho sau khi sang, lwong mau dé thir nghiém khong
nhd hon 50 g. Néu s dung thiét bi nghién, cAn ddm bao nhiét dd mau trong toan bd qua trinh nghién
khéng dwoc vrot qua 52 °C. Lam sach thiét bi gitra cac 1an 14y mau. Trdon déu mau thlr, bdo quén mau

trong hop cé nép day chat dé tranh bi nhiém ban miu.
4.1.4 Hydrat hoé

Tron déu va hydrat hod mau co chira cac dang calcium sulfate khac véi dang CaS04.2H.0 hodc anhydrit
tw nhién. Cho mau ngap vao nwéc cat va lwu trong thdi gian khéng it hon 48 h. Sy khé mau da hydrat
hoa trong ti sdy & nhiét dd (45 + 3) °C dén khéi lwong khong déi va nghién lai hodc nghién mau theo
4.1.3.

4.1.5 Rat gon mau

Tron déu mau thdr, rat gon mau Ién bang phwong phap chia tw hodc bang tay chia dé thu dwoc mot

lwong mau khoéng 50 g.
4.2 Thach cao (theo ASTM C22/C22M)

Cac mau nhan duwoc & dang cuc hodc dang bét, tién hanh gia cong mau va rat gon mau theo 4.1.3 va
4.1.5.

4.3 Vira thach cao (theo ASTM C28/C28M)

4.3.1 Viva thach cao trén san, vira thach cao s¢i go
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Sang mau & trang thai khé qua sang 150 um, loai bé phan con lai trén sang. Can phan mau va tinh ham
lwong phan trdm cla lwgng mau lot qua sang. Sau do, tién hanh rat gon mau theo 4.1.5, trén déu mau

ther va hydrat hoé lai mau theo 4.1.4.

4.3.2 Vira thach cao min hoac vira tron voi

Rt gon mau theo 4.1.5 va trén déu mau rdi thwe hién hydrat héa mau theo 4.1.4.

4.4 Vira thach cao tao hinh va vira thach cao diuc khuén (theo ASTM C59)

Rt gon mau da dwoc sdy kho theo 4.1.5. Tron déu mau va thwe hién hydrat hoa lai mau theo 4.1.4.
4.5 Xi mang thach cao Keene (theo ASTM C61)

Rt gon mau da say theo 4.1.5. Tron khéng qua 1 % thach cao dic khudn hodc K.SO4va hydrat hoa
mau thir theo 4.1.4.

4.6 Bé tong thach cao (theo ASTM C317/C317M)

Sang mau da sy khoé qua sang 150 um, loai bd phan con lai trén sang. Can phan mau lot sang va tinh
ham lwong phan tram cla lwgng mau lot qua sang. Sau do, tién hanh rat gon mau theo 4.1.5, tron déu

mau thir va hydrat hod lai mau theo 4.1.4.
4.7 San pham tam thach cao

Cat nhd hoadc bé vun mau & trang thai khd, dung cbi va chay dap dap dé tach roi cac manh gidy vun.
Nhat va loai bd cac vun gidy nay khdi phan 16i thach cao. Cén than cao hét phan bot con sét lai trén gidy.

Khi loai bd dwoc hét phan gidy ra khdi cac manh cia mau, tién hanh rat gon mau theo 4.1.5.
5 Thiét bi, dung cu

5.1 Can phan tich, c6 kha nang can cac chai, nap va cac mau.

5.2 Can, cé kha nang can khéng nhé hon 100 g, cé d6 chinh xac dén 0,001 g.

5.3 Tu sdy, c6 dbi lwu co hoc hoat déng dwoc & nhiét do (45 + 3) °C.

5.4 Binh hat am, c6 kha ndng day kin va chra calcium chloride ho&c cac chat hut &m twong dwong.
5.5 L0 nung, c6 kha nang duy tri va dat dwoc nhiét dé khong nhé hon 1000 °C.

5.6 Chén can, bang thay tinh borosilicate hodc gém c6 nép day kin.

5.7 Bép gia nhiét, c6 kha nang kiém soat nhiét do, dén xap xi nhiét d6 120 °C.

5.8 Bat str, c6 dung tich tr 50 mL dén 100 mL.

5.9 Phéu loc

5.10 Giay loc

5.11 Chén sw
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5.12 Cbi va chay
5.13 Thiét bi kep ham co hoc, cé kha nang nghién da thach cao cé dwdng kinh 1&n t&i 50 mm.

5.14 Thiét bi nghién co’ hoc, nghién xiét hoac cé kha nang nghién sao cho kich thwé'c mau dau ra dang

hat twong dwong véi may nghién ham quy dinh trong 5.13.
6 Thudc thi
6.1 Do tinh khiét ctia thudc thir

St dung céc thubc thir c6 dd tinh khiét cap phan tich trong tat ca cac phép thtr. Néu st dung cac cap do
tinh khiét khac, can dadm bao hoa chét c6 di dd tinh khiét cao khéng dé& anh hwéng dén d6 chinh xac cta

phép th.
6.1.1 Ammonium chloride (NH4CI).
6.1.2 Dung dich ammonium hydroxide (NH4OH) dam dac, d = 0,9 g/mL.

6.1.3 Dung dich ammonium nitrate (25 g/L), hoa tan 25 g ammonium nitrate (NH4NOs3) trong nwéc va
pha lodng thanh 1 L.

6.1.4 Ammonium oxalate ((NH4)2C20a).

6.1.5 Dung dich barium chloride (BaCl..2H,O 100 g/L), hoa tan 100 g bari clorua (BaCl..2H,0) vao

nwdc va pha loang thanh 1 L.

6.1.6 Calcium chloride (CaCly) khan, khéng chira nwéc dén 5 %.

6.1.7 Axit hydrochloric dam dac (HCl), d = 1,19 g/mL.

6.1.8 Axit hydrochloric (HCI) (1 + 4), hoa tron mét thé tich HCI véi bbn thé tich nuéc.
6.1.9 Axit hydrochloric (HCI) (1 + 5), hda trén mot thé tich HCI véi nam thé tich nwéc.
6.1.10 Axit nitric (HNO3) dam dac, d = 1,42 g/mL.

6.1.11 Dung dich potassium chromate (100 g/L), hoa tan 5 g potassium chromate trong 50 mL nwdrc,

khudy déu, sau d6 thém 10 giot dung dich silver nitrate (AgNO3) 0,05 N, dé yén trong 5 min va loc.

6.1.12 Dung dich potassium permanganate (5,6339 g/L), hoa tan 5,6339 g potassium permanganate
(KMnOg) trong nwée va pha loang thanh 1 L.

6.1.13 Dung dich silver nitrate chuan (0,05 N), chuén bj va chuén héa lai dung dich silver nitrate 0,05
N.

6.1.14 Sodium ammonium phosphate (NaNHsHPO.,).
6.1.15 Axit sulfuric dam dac (H.SO.), d=1,84 g/mL.

6.1.16 Axit sulfuric (H2S0.) (1 + 6), can than hoa trén mot thé tich H,SO, dam déc (d=1,84) v&i sau thé

tich nuwéece.
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6.1.17 Axit nitric (HNOz 0,1 N), hoa tron 1,4 mL Axit nitric ddm dac (d = 1,42) vao 200 mL nuwéc.

6.1.18 Dung dich chi thi phenolphthalein, hoa tan 0,25 g phenolphthalein trong 30 mL methanol va
pha lodng thanh 50 mL.

6.1.19 Dung dich sodium hydroxide (NaOH 0,1 N), hoa tan 1 g sodium hydroxide vao 250 mL nwéc.
6.1.20 Nwéc

Nwéc dung trong qua trinh phai phu hgp theo TCVN 4851-1989 (ISO 3696:1987) hoac nwéc cod do tinh

khiét twong dwong.
7 Xac dinh ham lwgng nwéc tw do
7.1 Nguyén tac

Sy mau & nhiét dd (45 + 3) °C dén khdi lwong khéng ddi. Tlr phan hao hut khdi lweng tinh dwgc ham

lwong nwoc ty do.

7.2 Y nghia va rng dung

Phwong phap thtr nay st dung dé xac dinh ham lwong nwéc tw do trong mau khac véi ham lwong nwéc
lién két va dé chuan bi mau cho cac phép phan tich hoa hoc khac.

7.3 Cach tién hanh

7.3.1 Can chinh xac dén 0,001 g mét lwgng mau nhan duoc véi khdi lwong khéng nhé hon 50 g, dan
mau thanh I&p méng trong binh phu hop. Bat mau vao ti sdy va sy & nhiét do (45 + 3) °C dén khi thu
duoc khéi lwong khéng dbi. LAy mau ra, dé ngudi trong binh hat &m va can. Phan hao hut khéi lwong

twong dwong ham lwgng nuwéc tw do.

7.3.2 Lwu mau trong binh kin ho&c binh hut &m dé s dung cho cac phan phan tich tiép theo.
7.3 Tinh to&n va béo céo két qua

Tinh va béo céo két qua theo phan tram khéi lwong hao hut ctia mau nhan duoc.

7.4 D6 chum va dé chéch

7.4.1 D6 chum

D06 chum cta phuwong phap dwa trén thdr nghiém lién phong gitra 10 phong thi nghiém. Cac phong thir
nghiém déu phan tich hai mau giéng nhau ctia hai loai thach cao khac nhau. T4t ca cac phong thir nghiém
tham gia déu bao cao nam két qua thir nghiém trén méi loai thach cao.

7.4.1.1 Do lap lai (r)

Chénh l&ch tuyét déi gitra hai két qua thir riéng ré, thu dwoc khi st dung cling phwong phap tht, cling
mot nhan vién thi nghiém, tai cing mét phong thir nghiém, cung moét thiét bi, trén cing mau thir gidng
nhau trong mot khoang thdi gian ngén, trong diéu kién thi nghiém khéng dbi va thwe hién chinh xac theo

phuwong phap thtr, vwot quéa cac gia tri sau chi mét trong sé 20 két qua.

10
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- Do Iap lai c6 thé dwoc hiéu 1a chénh 1&ch téi da gitra hai két qua, thu dwoc trong cac diéu kién 13p lai,
dwoc chap nhan la hop ly do cac nguyén nhan ngau nhién trong diéu kién van hanh dang va binh thwong

cla phwong phap thir.
- Gioi han do6 lap lai dworc liét ké trong Bang 1.
7.4.1.2 b6 tai lap (R)

Chénh léch gilra hai két qua th&r nghiém don 1é va doc lap, thu dwoc khi thire hién véi nhirtng nguedi thye
hién khac nhau, cung mét phwong phap trong cac phong thi nghiém khac nhau, s dung cac thiét bj thir
nghiém khac nhau trén cac mau thir gibng hét nhau, véi mot thoi gian thér nghiém dai, trong diéu kién
thong thuwong va thue hién chinh xac theo phwong phap thir, virot qua cac gia tri sau chi mét trong sb
20 két qua.

- Do tai lap c6 thé dwoc hidu 1a sy khac biét tdi da gitra hai két qua, thu dwoc trong cac diéu kién vé do
tai 1ap, dwoc chap nhan Ia hop ly do cac nguyén nhan ngau nhién trong diéu kién van hanh dung va binh
thwong cia phwong phap thiv.

- Gi¢i han d6 tai lap duwoc liét ké trong Bang 1.

7.4.1.3 Cac thuat nglr trén (gi¢di han dé Iap lai va do tai lap) dwoc sir dung theo quy dinh trong TCVN
6910-1 (ISO 5725-1).

7.4.1.4 Moi danh gia phu hop véi 7.4.1.1 va 7.4.1.2 c6 d6 tin cay khoang 95 %.

7.4.2 D6 chéch

Tai thoi diém nghién clru, khong cé tai liéu tham khao dwoc chéap nhan phu hop dé xac dinh dd chéch
cho phuong phéap thir nghiém nay, do dé khéng c6 céng bd vé do chéch.

7.4.3 Cong bb vé dd chum dwoc xac dinh thdng qua théng ké ctia 278 két qua, tr mwdi phong thi nghiém
tham gia, trén hai loai vat liéu thach cao.

7.4.4 Bé danh gia sw twong dwong cta hai két qua thtr nghiém, nén chon vat liéu cé dic trwng gan nhét
v&i vat liéu thir nghiém.

Bang 1- D6 chum va dé chéch ctia ham lwgng nwéc tw do tir 10 phong thi nghiém, 278 két qua

Vat liéu S6 phong | Trung Do chéch D6 chéch Giéi han | Gi&i han
thtr nghiém | binh” | chuan lap lai chuan tai lap | do lap lai | Do tailap
n X Sr Sr r R
Thach cao tw nhién 10 1,906 0,287 0,287 0,803 0,803
Thach cao FGD 10 9.909 0,281 0,514 0,786 1,440
(Flue Gas
Desulfurization)

AGia tri trung binh cua cac phong thi nghiém dwoc tinh trung binh céng

11
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8 Xac dinh ham lwong nwéc lién két
8.1 Nguyén tac

Séy mau sau khi da xac dinh ham lwong nwoc tw do theo Piéu 7, & nhiét dé tr 215 °C dén 230 °C trong
2 h hodc cho dén khi khdi lwong khéng ddi. T phan hao hut khdi lwong, tinh toan dwoc ham lwong

nuoc lién két.
8.2 Y nghia va (rng dung

Phwong phap thir nay st dung dé xac dinh ham lwong phan tram nwéc lién két hoa hoc va stir dung két
qua nay dé tinh do tinh khiét ctia thach cao hodc ham lwgng thach cao hoac vira thach cao trong cac

san pham thach cao.
8.3 Cac yéu t6 anh hwéng

Mét s6 vat liéu, vi du nhw nhitng hop chat hivu co hodc hop chat da hydrat hda cé thé bi phan hay trong
khodng nhiét d6 twong tw, dan t&i thu dwoc két qua cao hon so véi két qua thue. Khi viot qua nhiét do

tdi da, mot sd mudi carbonat sé bi phan huy, diéu nay ciing dan t&i két qua cao.
8.4 Cach tién hanh

8.4.1 Bbi v&i mbi mau thir, sy ba chén can cé ndp day & nhiét do tir 215 °C dén 230 °C trong 2 h, lay
ra va dé& ngudi dén nhiét dd phong trong binh hit &m. Can chén can va nap day chinh xac dén 0,0001 g

va ghi lai khéi lwong bi.

8.4.2 LAy ba phan mau thir da dwoc chuan bi nhw trong Diéu 4 va da lam khé nhw Diéu 7, mbi phan mau
c6 khéi lwong khoang 5 g vao ba chén can da can biét khéi lwong trudc va can chinh xac dén 0,0001 g.

Ghi lai khéi lwong.

8.4.3 Pat 3 chén can cé chira mau thi vao ti sdy, hé mé nap va sy khoang 2 h hoadc sy dén khi thu

dwoc khéi lwgng khong dbi.

8.4.4 Day chat cac ndp chén can va chuyén cac chén can vao binh hut &m, dé& ngudi dén nhiét dd phong.
8.4.5 Can céac chén can co6 chira cac phan mau thir, d6 chinh xac dén 0,0001 g.

8.4.6 Gilr lai mau th&r cho phép phan tich carbon dioxide.

8.5 Tinh toan va bao cao két qua

Ham lwong nwéc lién két (H.0K) co trong thach cao, tinh bang phan trdm, theo cong thirc:

H201k,% = i 2 (1)

m;—mg,
trong do:
m, 1a tbng khdi lwong cha chén can va nap, tinh bang gam;

m, la téng khéi lwong cia chén can, ndp va mau trwéc khi sdy, tinh bang gam:;

12
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m, |a téng khéi lwgng clia chén can, nap va mau sau khi sy, tinh bang gam.
8.6 D6 chum va dé chéch
8.6.1 b6 chum
D6 chum clia phwong phap dwa trén th&r nghiém lién phong gitra 10 phong thi nghiém. Cac phong thir
nghiém déu phan tich hai mau giéng nhau ctia hai loai thach cao khac nhau. TAt ca cac phong thtr nghiém
tham gia déu bao cao nam két qua thtr nghiém trén méi loai thach cao.
8.6.1.1 Do lap lai (r)
Chénh léch tuyét dbi gitra hai két qua thir riéng ré, thu dworc khi str dung cing phwong phéap thir, cung
mot nhan vién thi nghiém, tai cuing mét phong thér nghiém, cung mét thiét bj, trén cung mau thr gibng
nhau trong mot khodng thoi gian ngan, trong diéu kién thi nghiém khong ddi va thwe hién chinh xac theo

phwong phap thtr, vuot qua cac gia tri sau chi mét trong sé 20 két qua.

- Do lap lai co thé dwoc hiéu 1a chénh léch téi da gitra hai két qua, thu dwoc trong cac diéu kién lap lai,
dwoc chap nhan |a hop ly do cac nguyén nhan ngau nhién trong diéu kién van hanh dang va binh thuwéng
cua phwong phap tht.

- Gi¢i han do lap lai dwoc liét ké trong Bang 2.

8.6.1.2 bo tai lap (R)

Chénh l&ch gitra hai két qua thir nghiém don 1& va doc lap, thu dwoc khi thwe hién véi nhivng ngudi thuc
hién khac nhau, cuing mét phwong phap trong cac phong thi nghiém khac nhau, s dung cac thiét bj thir
khac nhau trén cac mau thir gidbng hét nhau, véi mét thdi gian thir nghiém dai, trong diéu kién théng
thwong va thuc hién chinh xac theo phwong phép thir, vuot qua cac gia tri sau chi mot trong s6 20 két

>

qua.

- Do tai lap c6 thé dwoc hiéu 1a sy khac biét tbi da gitra hai két qua, thu dwoc trong cac diéu kién vé do
tai lap, dwoc chdp nhan 1a hop ly do cac nguyén nhan ngdu nhién trong diéu kién van hanh dang va binh

thwong cia phwong phap thir.
- Gi¢i han do tai lap duwoc liét ké trong Bang 2.

8.6.1.3 Cac thuat ngir trén (gi&i han do lap lai va dd tai lap) dwoc str dung theo quy dinh trong TCVN
6910-1 .

8.6.1.4 Moi danh gia phu hop v&i 8.6.1.1 va 8.6.1.2 c6 do tin cay khoang 95 %.
8.6.2 b6 chéch

Tai thoi diém nghién ctru, khong c6 tai liéu tham khao dwoc chap nhan phu hop dé xac dinh dd chéch
cho phuong phap thir nghiém nay, do dé khéng cé céng bd vé do chéch.

8.6.3 Cong bd vé dd chum duoc xac dinh théng qua thdng ké ctia 278 két qua, tir chin phong thi nghiém
tham gia, trén hai loai vat liéu thach cao.
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8.6.4 D& danh gia sv twong dwong cua hai két qua thir nghiém, nén chon vat liéu c6 dic diém gan nhét
v&i vat liéu thir nghiém.

Bang 2- D6 chum va dé chéch ctia ham lwong nwéc lién két tir 9 phong thi nghiém, 278 két qua

Vat liéu S6 phong | Trung Do chéch Do chéch Gi¢i han | Giéi han
thi nghiém | binh” | chuan laplai | chuan tailap | d6 lap lai | ps tai 1ap
n X Sr Sr r R

Thach cao tw 9 19,291 0,129 0,129 0,363 0,363
nhién
Thach cao 9 19,364 0,195 0,279 0,547 0,782
FGD (Flue Gas
Desulfurization)
AGia tri trung binh cla cac phong thi nghiém dwoc tinh trung binh céng

9 Xac dinh ham lwong carbon dioxide
9.1 Nguyén tac

Phan huy mau bang axit HCI va khi CO; giai phéng dwoc dwa qua mét loat binh loc dé loai b nwéc va
sulfide. Hap thu khi CO, bang chat hap thu Ascarite, mdt chat hap thu cé chira sodium hydroxide. Xac

dinh khéi lweng tang thém cla dng hap thu va dwoc tinh toan 1a phan trdm CO..
9.2 Y nghia va (rng dung

Phwong phap thir nay st dung dé phan tich carbon dioxide, st dung dé wéc tinh cac mudi carbonate

va carbon hi*u co dé diéu chinh vé héa hoc.

9.3 Thuéc thir dac biét

9.3.1 Chat hut am magnesium perchlorate, st dung dé lam kho.

9.3.2 Chat hap thu chira sodium hydroxide, mét loai silica khd dwoc pht sodium hydroxide.
9.4 Thiét bi dic biét

Thiét bi dwoc mé ta trong Hinh 1, bao gém cac phan sau:

9.4.1 Binh lam sach A, Fleming, chira axit sulfuric.

9.4.2 Ong lam khé B, hinh chi¥ U cé hai nhanh va cé cac nat day thay tinh. Cac nhanh dwoc dinh hinh
dé gitr bng cao su. Bén trai chira chat lam khan Anhydrone (magnesium perchlorate) va bén phai chiva

ascarite.
9.4.3 Binh n6n C, c6 dung tich 250 mL, c6 khép thay tinh nham 24/20.

9.4.4 Phéu chiét D, c6 nut thay tinh nham va khép ndi réng thiy tinh nham c6 thé hoan déi cho nhau,
dng phan phdi uén cong & cubi kéo dai vao day binh mau cach day khoang 15 mm dwoc st dung dé

dwa Axit vao binh.
9.4.5 Ong sinh han E.
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9.4.6 Binh rira khi F, c6 dung tich 250 mL c6 gan dia chiva nwéc cat dé gitra lai phan 1on lwgng axit bay
hoi ttr phan tng kiém.
9.4.7 Ong chir U G, chira kém noéng chay lam lanh nhanh dé loai bd lwong vét HCI.

9.4.8 Binh rtra khi H, c6 dung tich 250 mL c6 gén dia xbp chira H,SO4 va bay |, dé loai bé hét lwong
hoi SO; di qua.

9.4.9 Binh hap thu J, chira chat lam khan (magnesium perchlorate) dé loai bé vét hoi nuwéc con lai.

9.4.10 Binh hap thu CO., chiva day Ascarite bang cach: & day binh d&t mét I6p bong thady tinh kéo day
trén 16 thoat day va trén Iép nay la mét I&p chét lam khan day khoang 10 mm, ngay phia trén 1&p lam
khan dat mot I&p bong thay tinh khac, sau d6 thém ascarite vao dén gan day binh. Dat mot I6p chat lam

khan trén cung day khoang 10 mm Ién trén Ascarite va pht 1én trén bang mot I&p bong thay tinh.
9.4.11 Ong chir U L, chira day chat lam khan bén trai va chat Ascarite bén phai.

9.4.12 Binh lam sach M, theo nguyén ly Fleming, chi*ra H2SO..

9.5 Cach tién hanh

9.5.1 Cho mau da dwoc lam khé & Diéu 8 vao binh nén dung tich 250 mL (C), ndi binh véi thiét bj nhw
trén Hinh 1. Lam sach hé thdng dé loai bd khi CO, bang cach cho mét luéng khi sach khéng chira CO»

di qua hé théng trong khoang tr 10 min dén 15 min.

9.5.2 Can binh hép thu, chinh xac dén 0,0001 g va gan vao phia dau hé. Thao nut thay tinh ra khéi phéu
chiét D, thém 50 mL HCl lodng (1 + 1). Thay nat bang khép néi thay tinh nham réng hoan déi cho nhau
va qua d6 dan khang khi tinh khiét di qua. M& khéa phéu chiét va cho khéng khi di qua dinh phéu dé day

axit clohydric vao binh nén (C).

9.5.3 Bat dau cho nwéc lanh tudn hoan qua sinh han (E), khéng khi khéng chira CO. di qua mot day
binh hap thu vé&i téc dd vira phai, dat mét bép dién néng hodc dén dét khi dwdi binh dwng mau va dun
s6i trong khoang 2 min. L&y bép dién ra va tiép tuc duy tri dong khi da dwoc lam sach vao véi téc do ba
bot khi méi gidy trong 10 min dé loai sach CO> ra khai thiét bi. Déng nap binh hap thy, ngét binh hap thu
ra khdi hé théng va can, mé nut trong gidy lat dé can bang ap lwc. St dung binh hap thu th hai dé lam

dbi trong trong tat ca cac 1an can trir khi stv dung can dia don.
9.6 Tinh toan va bao cao két qua

Ham Ilwong carbon dioxide (CO2) trong mau khd, bang phan tram, theo cong thirc:

% CO, = (*=2 X 100) x (1-D) @)

trong do,
A |a khéi lwong binh hdp thu va CO, tinh bang g;
B la khéi lwgng binh hap thu ban d4u, tinh bang g;
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C la khéi lwgng mau, tinh béng g;
D la phan trdm nwéc lién két dwoc xac dinh trong Diéu 8 biéu thj dwdi dang sb thap phan.
Ham lwgng CO2 trong mau nhan dworc, tinh bdng phan trdm, theo cong thirc sau:
CO,=E x (1—F) 3)
trong do,
E 1a két qua cong thire (2);
F la phan trdm nwéc ty do dwoc xac dinh trong Diéu 7 biéu thi dwdi dang sé thap phan.

9.7 b6 chum va dé chéch

Hién tai chwa c6 dir liéu.

Hinh 1- So’ d6 thiét bj phan tich ham lweng carbon dioxide

10 Xac dinh ham lwong silicon dioxide va cac chat khong hoa tan trong axit
10.1 Nguyén téc

Thach cao va cac thanh phan hoa tan trong axit khac c6 trong mau ther dwoc hoa tan trong axit
hydrochloric lodng (HCI). Can phan c&n con lai va phan nay dworc tinh 1a silicon dioxide va cac chat khéng

tan trong axit.
10.2 Y nghia va (rng dung

Phwong phap thtr nay st dung dé xac dinh silicon dioxide va cac chat khéng tan trong axit, dwoc st
dung dé cdng bd ham lwgng phan trdm clia mot trong cac tap chéat tro trong thach cao va cac san pham

thach cao.

10.3 Cach tién hanh

Tién hanh thi trén ba lan can mau.

10.3.1 Can khoang 1 g mau th&r da chuén bj theo Diéu 4, chinh xac dén 0,0001 g.

10.3.2 Chuyén mau vao bat s, thém khoang 50 mL axit hydrochloric (1 + 5). Lam bay hoi tir tir trén bép
dién dén khi khé hoan toan. Thuc hién qua trinh bay hoi trong théi gian khéng it hon 20 min. Tién hanh

twong tw ddi v&i mot bat st khéng chira mau dé 1am méau trang. Sau do, dé ngudi dén nhiét do phong.
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10.3.3 Thém lwgng vira da axit hydrochloric dac (d = 1,19) dé lam wét phan cén ran. Thém tiép 20 mL
nwéc, dun sdi va loc qua gidy loc. Rira k gidy loc bang khéng it hon 100 mL nwéc & nhiét dd phong dé
kiém tra c6 sw xuét hién cta ion chloride. D& ting hiéu suét rira gidi st dung nhiéu lwvong nwéc nhé thay
vi d6 day phéu loc hai hodc ba 1an. Kiém tra chloride cta dich loc bang cach lay lwong nhd va thém vai

giot dung dich silver nitrate (AgNO3) 0,1 M. Néu xuét hién két tGa tréng thi can rtra thém.

10.3.4 Chuyén toan bd dich loc vao béat siv khac, say kho & nhiét do 120°C trong 1 h va dé& ngudi. Thém

axit HCI (d = 1,19) vira dd vao cdc da ngudi dé lam wét phan can rdn. Thém 50 mL nwéc va dun séi.

10.3.5 Rra phan con lai 1an hai trong bat st dung gidy loc khac, rira ki phan can trén gidy loc cho dén

khi khéng con chloride nhw trong 10.3.3. Gop phan dich loc dé phan tich ham lwong sét va nhém.

10.3.6 Lam khd chén nung bang cach dwa chén vao [0 nung ngay tir ltc bat dau gia nhiét hoac cho vao
ti sdy, say kho khodng 15 min dén 20 min, sau dé nung tai nhiét d& 900 °C. D& ngudi chén nung dén

nhiét do phong trong binh hat &m.

10.3.7 Chuyén toan bd phan gidy cé chira cdn vao chén nung da biét khéi lwong, tro hoa tir tir trén bép

ma khéng bi chay. Chuyén vao 16 nung, nung & 900 °C trong 15 min.
10.3.8 D& ngudi chén nung dén nhiét dé phong trong binh hat &m va can chinh xac dén 0,0001 g.
10.4 Tinh toan va bao cao két qua

Ham Iwong silicon dioxide (SiO2) va cac chéat khéng tan khac la gia tri trung binh cta ba Ian thi nghiém,

tinh theo ty 1& phan tram so v&i mau thir nhan duwoc hodc so véi mau thir khé tiy theo yéu cau.
11 Xac dinh ham lwong iron oxide va aluminium oxide
11.1 Nguyén tac

Thém vai giot axit nitric (HNOs) vao phan dich loc thu dwoc & Diéu 10, dun séi dé dam béo oxi hoa iron.
Sau d6, thém dung dich mudi ammonium chloride (NH4CI), rdi kiém hoa dung dich bang cach thém
ammonium hydroxide (NH4OH), lam néng trong vai phut cho dén khi thu dwoc két tia. Can phan cdn con

lai va phan nay dwoc tinh 1a ham lwong (Fe;0s + Al,Os).
11.2 Y nghia va trng dung

Phwong phap thtr nay st dung dé xac dinh ham lwong cac iron oxide (Fe20s) va aluminium oxide (Al,03)

trong thach cao va cac san pham thach cao.
11.3 CAch tién hanh

S dung phan dich loc thu dwoc & Diéu 10. Thém vai giot axit nitric (HNO3z), dun s6i d& dam béo oxi hoa
iron. Thém 2 g ammonium chloride (NH4Cl) d& dwoc hoa tan truwdc trong nuwéc. Kiém hoa dung dich bang
cach thém ammonium hydroxide (NH,OH). Lam néng trong vai phit cho dén khi thu dwoc két tda. Loc,
rira két tGa, sau d6 nung & 1000 °C trong 30 min hodc dén khi khdi lwong khong déi. Thu duwoc khéi
lwong (Fe20s + Al,03). Gitr lai phan dich loc dé& phan tich CaO.
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11.4 Tinh toan va bao cao két qua

Tinh ham lwong (Fe;0s + Al,03) theo phan trdm clia mau nhan dwoc hodc clia mau khd tuy theo yéu

cau.

11.5 D6 chum va do chéch

Hién tai chwa c6 dir liéu.

12. Xac dinh ham lwoing calcium oxide
12.1 Nguyén tac

Thém ammonium oxalate ((NH4)2C204) vao dich loc thu dwoc & Diéu 11. Sau do, dun ndng va dadm bao
dung dich luén cé tinh kiém bang NH4OH. Can phan can con lai va phan nay dwoc tinh 1a ham luvong
calcium oxide (CaO).

12.2 Y nghia va (rng dung

Phwong phap thtr nay s dung dé xac dinh ham lwong calcium oxide (CaO) va tinh todn ham lwong

calcium carbonate (CaCO3) trong thach cao va cac san pham thach cao.
12.3 Cach tién hanh

12.3.1 St dung dich loc thu dwgc & Diéu 11. Thém 5 g ammonium oxalate ((NH4)2.C204) da dwoc hoa
tan trong nwdc. Bun néng trong 30 min, d&m béo dung dich luén cé tinh kiém bang cac bd sung thém
NH,OH. Sau khi thu dwoc két tha tién hanh loc, rira, chuyén két ta vao chén bach kim va nung & 1000

°C trong 2 h dén khéi lwong khéng dbi.

12.3.2 Phwong phap thay thé - St dung dich loc thu dwoc & Diéu 11. Thém 5 g ammonium oxalate
((NH4)2C204) da dwoc hoa tan trong nuwéc. Bun ndng trong 30 min, dadm bao dung dich ludn cé tinh kiém
bang cach bd sung thém NH,OH. Loc, rira va chuyén két tta vao céc, rira gidy loc bang H.S04 (1 + 6),
hirng nwéc rira vao trong cuing céc loc. Bun nhe dung dich, cé thé thém H,SO4 néu can. Khi van con
4m, chuan d6 dung dich bang potassium permanganate (KMn04=5,6339 g/L) dén khi xu4t hién mau

héng.
12.4 Tinh toan va bao cao két qua

T thé tich KMnO4 st dung tinh truc tiép dwoc ham lwong véi trong mau séy khé. Tinh ham lwgng CaO

theo ty 1& phan tram clia mau nhan dwoc hodc mau sy kho tuy theo yéu cau.
13 Xac dinh ham lworng magnesium oxide
13.1 Nguyén téc

Thém dung dich ammonium hydroxide (NHsOH) va sodium ammonium phosphate (NaNHsHPO,) vao

phan dich loc thu dwgc & Diéu 12 (dich loc da dwoc lam mat). Khudy manh cho dén khi hinh thanh két
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tha. Loc rira két tGa tao thanh, nung va can.Tinh ham lwgng magnesium oxide (MgO) tir khdi lwong thu
duwoc.

13.2 Y nghia va (rng dung

Phwong phap thtr nay st dung dé& xac dinh ham lwong MgO va st dung dé tinh toan ham lwong
magnesium carbonate (MgCOs) trong thach cao va cac san phadm thach cao.

13.3 Cach tién hanh

S dung dich loc thu dwoc trong 12.3.1 hoac 12.3.2, thém nuwéc dén thé tich 600 mL. Lam mét va thém
10 mL NH4OH va 5 g sodium ammonium phosphate (NaNHsHPO,) da dwoc hoa tan trong nwéc. Khudy
manh cho dén khi hinh thanh két tia. D& yén qua dém. St dung chén Gooch loc va rira bang dung dich
NHsNOs. Nung trong 16 tai 1000 °C trong 2 h dén khéi lwgng khéng dbi.

13.3 Tinh toan va bao cao két qua

Nhan khéi lwong trén véi 0,36207 dé tim khéi lwong ctia magnesium oxide (MgO). Tinh ham lwgng MgO
theo phan trd&m cla mau nhan dwoc hodc mau khé tuy theo yéu ciu.

14 Xac dinh ham lwong sulfur trioxide

14.1 Nguyén téc

Hoa tan mau bang axit hydrochloric, két tia ion sulfate bang barium chloride trong méi trudng axit. Loc
rira két t0a tao thanh (dang BaSQ,), nung va can. Tinh ham lwgng sulfur trioxide tir khéi lwgng thu

duoc.
14.2 Y nghia va trng dung

Thach cao va san pham thach cao cé quy dinh ky thuat ham lwgng calcium sulfate (CaSOa.) can thiét, &
dang dihydrate (CaS04-2H,0) hodc hemihydrate (CaSOa4-12 H,0). Quy trinh nay gia dinh rang cé mot
lwong khéng dang ké sunfat khac ngoai calcium sulfate. Phwong phap thir nay dwoc siv dung dé xac
dinh sw phu hop véi cac quy dinh ki thuat cia thach cao va cac san pham thach cao. Phuong phap thiy

nay ciing thwdng dugc str dung trong viéc kiém soat chat lwong.
14.3 Céc yéu té anh hwéng

Phwong phap th&r nay ap dung cho thach cao ty nhién va cac tap chéat thwdng co trong thach cao tw
nhién. Thach cao téng hop déi khi sé& cé thém madi s6 nguyén t6 va hop chét cé thé gay anh hwdng dén
két qua. Khi d6 Phuong phap thir nay sé khéng cho dwoc két qua chinh xac. Hién twong dong két tta
va bit kin khi loc rira la cac hién twong xuéat hién néu pH dung dich quéa axit hoac qua bazo. Cac phép

phan tich SO3 chinh xac nhéat trén cac mau ngam nwéc hoan toan hodc mét nwéc hoan toan.
14.4 Céach tién hanh

14.4.1 Sau khi da chon va chuan bi mau dung cach theo quy dinh trong Piéu 4, 14y 0,2 g mau dai dién,
chinh xac dén 0,0001g.
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14.4.2 Chuyén toan bd lwong can vao cbc dung tich 400 mL. Thém 50 mL HCI (1+5). Bun s6i va vira
khudy vira dam nat phan vén cuc bang dau dia thdy tinh cho dén khi mau dwoc pha nat hoan toan.
Thém 100 mL nwéc sdi va tiép tuc dun séi hdn hop khodng 15 min.

14.4.3 Loc tach phan can, hirng phan nuéc loc vao cde dung tich 600 mL va trang ky céc 400 mL bang
nwéc cat néng. Can than rira cac thanh canh cdc 400 mL, lau bén trong bang diia thay tinh c6 dau cao
su dé dam béo réng tat ca cac phan bam trén do va can khéng hoa tan déu dwoc chuyén vao gidy loc.
Lam khé va dbt gidy loc trén bép va tién hanh can dé tinh ham lwgng chét khéng tan.

14.4.4 Pha loang dung dich loc dén thé tich 400 mL dén 500 mL. Thém mét dén hai giot chi thi methyl
dd 0,1 %. Chuan bi 400 mL dén 500 mL HCI cé néng d6 0,05 dén 0,1 N, thém mot dén hai giot chi thi
metyl d6 0,1 %. So sanh mau clia dung dich loc va dung dich HCI vira pha. Pha loang dung dich loc hoac
thém dung dich HCI (1+5) néu can dé phu hop véi dd pH cta dung dich HCI 0,05 dén 0,1 N.

14.4.5 Bun sbi dung dich loc, dung pipet thém ttr tlr ttrng giot dung dich barium chloride 10 % néng, vira
thém vira khudy déu. Tiép tuc dun sdi nhe dung dich trong khodng thi gian tir 10 min dén 15 min va duy

tri nhiét dd nong trong 3 h hodc dén khi xuét hién két taa.

14.4.6 Loc va riva vé&i khoang 125 mL dén 150 mL nwédc noéng dé loai bd clorua két tha. Kiém tra clorua
cta dich loc bang cach thém vai giot dung dich AgNOs 0,1 N. Néu xuét hién két tha tréng thi can rira

thém.

14.4.7 Chuyén toan bd phan gidy loc cé chira két ta vao chén nung, tro hod tir tir trén bép dién. Dbt loai
bd carbon va dét trong 16 nung & nhiét dd 800 dén 900 °C hoac dét trwc tiép trén ngon Ira Bunsen trong
khoang tr 15 min dén 20 min. SAy khd bang cach d&t vao I trong qua trinh gia nhiét hodc cho vao ti

séy khd trwdc khi nung & 800 dén 900 °C trong 15 min dén 20 min.

CHU THICH 1: Chén nung dwoc lam sach trwéc méi 1an st dung, can dé biét khdi lwong trwdce va gia nhiét trong

16 nung tai 800 °C dén 900 °C va dé ngudi trong binh hit am trwdc khi siv dung.
14.4.8 L&y chén ra, lam ngudi trong binh hat &m dén nhiét dd phong va can, chinh xac dén 0,0001 g.
14.5 Tinh va biéu thj két qua

Ham lwong sulfur trioxide ctia mau thach cao hodc san pham thach cao, biéu thi bang SOs, tinh bang
phan tram, theo cdng thirc sau:

S03,% = T2 % 0,3343 x 100 (4)
m

5
trong do:

ms 1a khdi lwong ca chén nung, tinh bang gam;

m4 12 khdi lwong clia chén nung cé chira két tda, tinh bang gam;
ms 14 khdi lwong mau Iy dé phan tich, tinh bang gam;

0,3343 14 hé sb chuyén ddi tr BaSO,4 sang SOs
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15 Xac dinh ham lwong chloride
15.1 Nguyén tac

Xac dinh ham Iwong chloride trong thach cao va sadn pham thach cao dwa trén phan (rng chuan do gitra
chloride va dung dich AgNOs, sir dung chét chi thi phenolphtalein, dung dich NaOH va HNO; dé duy tri
pH phu hop cho phan rng va K2CrO, ¢ vai trd quan trong dé xac dinh thoi diém két thuc phan &ng

chuéan do.
15.2 Y nghia va (rng dung

Mét lwong nhé chloride cé trong thach cao va san pham thach cao cé thé gay anh hwdng dén trong qua
trinh st dung. Phwong phap thir nay dwoc dung dé xac dinh ham lwgng chloride dwdi dang sodium

chloride.
15.3 Cach tién hanh

15.3.1 Can khoang 20,0 g mau da dwoc chuan bj trong Diéu 4, chinh xac dén 0,001g va chuyén vao binh
400 mL. Thém 150 mL nwéc, khudy déu va gia nhiét dén ngay dwdi diém soi. Day kin bang kinh va duy
tri nhiét do6 dwdi diém soi (khéng dwdi 80 °C) trong 1 h, thinh thodng khudy. Loc hut trén ph&u Buchner

cb gan gidy loc trung binh. Rira phan can thu dwoc bang nwéc nong 4 1an, mébi 1an 20 mL.

15.3.2 Thém hai giot chi thi phenolphtalein vao dich loc. Néu dich loc khéng chuyén sang mau héng,
thém tirng giot NaOH 0,1 N va khudy déu cho dén khi chuyén mau hdng nhat. Thém tir tir tirng giot
HNO30,1 N cho dén khi mat mau héng.

15.3.3 Néu ham lwong chloride rat thdp, chuyén toan bd phan dich loc sang céc 400 mL va tién hanh
theo 15.3.4. Néu ham lwong chloride I&n hon dw kién, chuyén toan bd phan dich loc sang binh dinh mirc
250 mL, d& ngudi dén nhiét dd phong va pha lodng thanh 250 mL. L4y mét lwong dich loc thich hop,
chuyén vao cbc 400 mL sau d6 pha lodng thanh thé tich 100 dén 250 mL.

15.3.4 D&t cbec chira mau 1én bé mat trang, thém 0,5 mL (10 giot) dung dich K»CrO, va tién hanh chuan
dd bang dung dich AgNO; 0,05 N, st dung micro buret cé dung tich 10 mL va dwoc chia vach 0,02 mL.
Chuan do dén khi xuéat hién mau cam.

15.3.5 Tién hanh chudn dd mau trdng s dung cung thé tich nwédc gibng nhw thye hién phan tich mau
va & cuing mét lwong dung dich KoCrO4. Chuén dd dén khi xuat hién mau cam.

15.4 Tinh toan va bao cao két qua

L&y thé tich AgNO3 chudn dé mau trang trv di thé tich dung cho méau thir dworc thé tich dung cho chuén
dd thwe, 1 mL thé tich chuan dé thwe twong dwong véi 0,002923 g sodium chloride (NaCl). Tinh ham

lwong NaCl theo phan trdm trén mau nhan dwoc hodc trén mau kho tuy theo yéu ciu.
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16 Bao cao thir nghiém
16.1 Bao cao két qua thtr nghiém dat dwoc trong phan tich nhw sau:

%
Nuwdce ty do
Nwéc lién két
Silicon oxide(SiO2) va cac chat khéng tan
Iron va alumium oxide (Fe2Os + Al;O3)
Voi (Ca0)
Magnesium oxide (MgO)
Sulfur trioxide (SOs)
Sodium chloride (NaCl)
Téng 100,00 +

CHU THICH 2 — Cac két qua phan tich héa dwoc khuyén dung dé tinh toan lai nhdm lam sang té hon, cac diéu sau

day duwoc dua ra dé xem xét:

(1) Nhan phan tram nwéc lién két véi 4,778 dwoc do tinh khiét hodc phan tram thach cao. Nhan phan tram thach

cao v&i 0,8430 dwoc phan trdm CaS0a4.1/2H0 trong vira.

(2) Nhan phan trdm nwéc lién két véi 2,222 duwoc lwong SOs tdng

(3) LAy két qua SOs & (2) trir di SOs phan tich dwoc lwgng SOs dw.

(4) Nhan SOs dw véi 1,7 dwoc phan trdm anhydrit CaSO4

(5) Nhan phan tr&m thach cao cé trong (1) véi 0,3257 dwoc phan tram CaO két hop dwéi dang thach cao
(6) Nhan phan tr&m anhydrit & (4) v&i 0,4119 dwoc phan trdm CaO két hop dang anhydrite

(7) Cbéng 5+6 sau do trr cho lwgng CaO thu dwoc khi phan tich

(8) Nhan phan tram CaO duw v&i 1,785 dwoc phan tram calcium carbonate

(9) Nhan phan trdm MgO véi 2,091 dwoc phan tram magnesium carbonate
CHU THICH 3 - Sau khi thyc hién tinh toan theo CHU THICH 2, két qua c6 thé bao cdo nhw sau:

%

Thach cao (CaS04.2H20)

Anhydrite (CaSOs tw nhién va san xuét) (chi thich 2)
Silicon oxide (SiO2) va cac chat khéng tan

Iron va alumium oxide (R20s3)

Calcium carbonate (CaCO3)

Magnesium carbonate (MgCOQO3)

Magnesium oxide (MgO)

Sulfur trioxide (SO3)

Sodium chloride (NaCl)
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Téng 100,00 =+

17 Quy trinh thay thé xac dinh ham lwong nwéc tw do trong thach cao sir dung can do
am
17.1 Nguyén tac
Xac dinh ham lvgng nwéce tw do trong thach cao béng cach dat mau vao can, sau dé tién hanh tang nhiét
dd can tlr nhiét dd ban dau dén nhiét do dod 45 °C véi tbc do tang nhiét tdi da va gitv & nhiét do 45 °C
trong vong 2 h hoac t&i khi khbi lwgng khong thay dbi.
17.2 Y nghia va (rng dung
Phwong phap thr nay str dung dé xac dinh ham lwong nwéc tw do cé trong mau, khac biét véi nwéc lién
két, va chuan bi mau cho phan tich thém.
17.3 Thiét bi, dung cu
Can dd &m dworc 1ap trinh, c6 kha nang kién soat nhiét do tir + 1 °C dén it nhat 200 °C. Can c6 thé do
dwoc sw hao hut téi thiéu dén 0,01 % va cé thé diéu chinh nhiét dd cta khay tréng tir nhiét d& moi trwéng
xung quanh Ién t&i 200 °C.
17.3.1 Cai dat thiét bi
Thuc hién cai dat thir nghiém dbi véi “ham lwong nudc tw do”, 1dy mét mau co khdi lwong khoang 5 dén
8 g, tdng nhiét dd t& nhiét dd ban dau dén nhiét do 45 °C véi téc do tang nhiét tdi da va gitr & nhiét do
45 °C trong vong 2 h. Nhiét d6 ban dau dwoc “dinh nghia” nam trong khoang (20 + 30) °C
17.4 Cach tién hanh
17.3.1 Truéc khi bt dau thir nghiém, nhiét d6 cta ca can va mau phai nhé hon 30 °C. Lwu y rang mot

sb pha cua thach cao khéng bén trong méi tredng dm, do dé cac mau nén dwoc bao quan can than dé

giam anh hwéng ctia moi trwong.

17.3.2 Can va dan déu 5 g dén 8 g mau nhan dwoc vao mot khay sach da dwoc can dé biét khdi lwong
bang can doé dm. Kh&i ddng chuwong trinh kiém tra ham lwong nwéc tw do cho dén khi thu dwoc khdi
lwong khéng dbi hoac trong 2 h & nhiét dd 45 °C. Khdi lwong khdng dbi dat dwoc khi mirc do thay doi
ctia phan trdm do6 4m nhd hon hodc bang 0,01 % trong 1 min va & nhiét dé 45 °C.

17.4 Tinh to&n va b&o céo két qua

B&o c&o ham lwong nwéc tw do la khéi lwong hao hut tai diém két thuc thir nghiém, tinh bang phan tram,

tinh theo coéng thirc:

Khai lwgng nuée da bay hoi

Ham lwong nwéc tw do, % = x 100 (5)

Khéi lwong méu ban dau
17.5 D6 chum va doé chéch

17.5.1 b6 chum
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D06 chum cta phuwong phap dwa trén thdr nghiém lién phong gitra 17 phong thi nghiém. Cac phong thir
nghiém déu phan tich hai mau giéng nhau ctia hai loai thach cao khac nhau. TAt ca cac phong thtr nghiém
tham gia déu bao cao nam két qua thtr nghiém trén méi loai thach cao.

17.5.1.1 Do lap lai ()

Chénh l&ch tuyét déi gitra hai két qua thir riéng ré, thu dwoc khi st dung cung phwong phap thir, ciing
mot nhan vién thi nghiém, tai cing mét phong thé nghiém, cing mét thiét bi, trén cung mau thir gibng
nhau trong mét khoang thei gian ngan, trong diéu kién thi nghiém khéng déi va thye hién chinh xac theo
phuwong phap thtr, viot qua cac gia tri sau chi mot trong sé 20 két qua.

- Do lap lai c6 thé dwoc hiéu 1a chénh 1&ch téi da gitra hai két qua, thu dwoc trong cac diéu kién 1ap lai,
dwoc chap nhan la hop ly do cac nguyén nhan ngau nhién trong diéu kién van hanh ding va binh thwdng
cua phwong phap tht.

- Gi¢i han d6 lap lai nhw trong Bang 3.

17.5.1.2 B¢ tai lap (R)

Sw khac biét gitra cac két qua thir nghiém don 1& va doc 1ap, thu dwoc khi thuc hién véi nhirtng ngudi
thwe hién khac nhau, cuing mét phwong phap trong cac phong thi nghiém khac nhau, st dung cac thiét
bi thir khac nhau trén cac méau thir gibng hét nhau, véi mét thdi gian thir nghiém dai, trong diéu kién
thdng thuwéng va thue hién chinh xac theo phwong phap thir, vwot qua cac gia tri sau chi mét trong sb
20 két qua.

- Do tai lap c6 thé dwoc hidu 1a sy khac biét ti da gitra hai két qua, thu dwoc trong cac diéu kién vé do
tai lap, dwoc chap nhan la hop ly do cac nguyén nhan ngau nhién trong diéu kién van hanh dung va binh
thwong cua phwong phap thi.

- Gi&¢i han dé tai 1ap nhw trong Bang 3

17.5.1.3 Céc thuat ngi trén (gi¢i han do 13p lai va do tai lap) dwoc dinh nghia cu thé theo TCVN 6910-1
17.5.1.4 Moi danh gia sw phu hop v&i 17.5.1.1 va 17.5.1.2 c6 d0 tin cay khoang 95 %.

17.5.2 b6 chéch

Khong c6 tai lieu tham khdo dwoc chap nhan phu hop dé xac dinh dd chéch cho phwong phap thir

nghiém nay, do dé khoéng cé théng tin vé do chéch.

17.5.3 Théng béo vé do chum dworc xac dinh théng qua théng ké clia 660 két qua, tir 15 phong thi nghiém

tham gia, trén hai loai vat liéu thach cao.

17.5.4 Bé danh gia sw twong dwong cuta hai két qua thir nghiém, nén chon vat liéu cé dac diém gan nhat

v&i vat liéu thir nghiém.
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Bang 3 - Ham lwong nwéc tw do bang can phan tich am (%), 15 phong thi nghiém va 660 két qua

S6 phong | Trung Do lap lai Do tai lap Gi¢i han | Gidi han
Vit liéu thie nghiém | binh* dd chéch dé chéch doldp | po tai
n X chuan chuan lai lap
Sr SR r R

Thach cao tw 15 0,0524 0,0096 0,0361 0,0270 0,1009
nhién
Thach cao FGD 15 9,1226 0,2037 0,2911 0,5702 0,8151
(Flue Gas
Desulfurization)
AGia tri trung binh clia cac phong thi nghiém dworc tinh trung binh céng

18 Quy trinh thay thé xac dinh ham lwgng nwéc lién két trong thach cao sir dung can do
am

18.1 Nguyén téc

Xac dinh ham lweng nwdc lién két trong thach cao bang cach dat mau vao can, sau do tién hanh tang
nhiét do tir nhiét d6 ban du dén nhiét dd dd 200 °C v&i téc d6 tang nhiét toi da va gitr & nhiét d6 200 °C
trong vong 2 h hoac t&i khi khbi lwgng khéng thay dbi.

18.2 Y nghia va trng dung

Phwong phap thir nay st dung dé xac dinh ham lwong phan trdm nwéc lién két héa hoc va stv dung két
qua nay dé tinh toan d tinh khiét ctia thach cao hodc vira thach cao trong cac san pham thach cao. Luu
y rang thtr nghiém nay dwa ra két qué ham lwong nwéc lién két trén co s& mau kho va gia dinh rang moi
mau c6 lwong nwéc ty do déu dwoc loai bd truwdc khi thér nghiém. Trong nhiéu trwdng hop nwéc lién két
duwoc xac dinh sau khi xac dinh nwéc tw do.

18.3 Cac yéu té anh hwéng

Mbt sb vat liéu nhw cac hop chéat hiru co va cac hop chat ngdm nwédc phan huy trong cung pham vi nhiét
dd nhw thach cao, gay ra thu duoc két qua cao hon so v&i két qua thwe. Khi nhiét dé vwot qua nhiét do

t6i da, mot sd carbonate phan huy, cling gay ra thu dwoc két qué cao hon so véi két qua thyce.
18.4 Thiét bi,dung cu

Can d6 &m co6 kha nang kiém soat nhiét dd tlr 61 oC dén it nhat 200 oC. Can cé thé do dwoc sy hao hut
tbi thiéu la 0,01 % va cé thé diéu chinh nhiét do cta khay tréng t nhiét d6 méi trwdng xung quanh toi
200 °C.

18.4.1 Cai dat thiét bi

Thuwc hién chwong trinh thtr nghiém déi véi “ham lwong nwéc lien két”, ldy mot lwong mau cé khéi lwong

khodng 5 g dén 8 g, tdng nhiét dd tir nhiét dd ban dau dén nhiét dd 200 °C véi toc dd tang nhiét tdi da
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va gilr & nhiét dd 200 °C trong vong 2 h. Nhiét d6 ban dau dwoc “dinh nghia” nam trong khoang (20 +
45) °C.

18.5 Cach tién hanh
18.5.1 Bat dau thtr nghiém, nhiét dé ctia ca can va mau phai & 45 °C hodc thap hon. Lwu y rang mot sé

pha clia thach cao khéng bén trong mai trwérng &m, do d6 cac mau nén duwoc bao quan cn than dé gidm

anh hwéng cua moi trwdng.

18.5.2 Can va dan déu 5 g dén 8 g mau nhan dwoc vao mot khay sach da dwoc can dé biét khdi lwong
bang can d6 4m. Khéi dong chwong trinh kiém tra ham lwong nuéc lién két cho dén khi thu dwoc khdi
lwong khéng dbéi hodc trong 2 h tai nhiét dd 200 °C. Khéi lwong khéng dbi dat dwoc khi mirc do thay déi
cta phan trdm d6 4m nhd hon hodc béng 0,01 % trong 1 min va & nhiét d 200 °C.

18.6 Tinh toan va bao cao két qua

Ham lvgng nwéc lien két 1a khdi lwong hao hut tai diém két thic thir nghiém, tinh bang phan tram, tinh

theo cong thuc:

Khéi lwong nwéc da bay hoi

Ham lwong nwéce lién két, % = x 100 (6)

Khéi lugng mau ban dau
18.7 D6 chum va do chéch

18.7.1 D6 chum

Do chum clia phwong phap dwa trén thir nghiém lién phong gitra 17 phong thi nghiém. Cac phong thir

nghiém déu phan tich hai mau giéng nhau cta hai loai vat liéu thach cao khac nhau. Tat ca cac phong
thtr nghiém tham gia déu bao céo nam két qua thr nghiém trén méi loai vat liéu thach cao.

18.7.1.1 B0 lap lai ()

Chénh I&ch tuyét déi gitra hai két qua thir riéng ré, thu dwoc khi st dung cung phwong phap thiy, cung
mot nhan vién thi nghiém, tai cing mét phong thir nghiém, cling mét thiét bi, trén cung mau thir gibng
nhau trong mét khoang thdi gian ngén, trong diéu kién thi nghiém khong déi va thwe hién chinh xac theo

phwong phép thir, vuot quéa cac gia tri sau chi mét trong sé 20 két qua.

- Do Iap lai c6 thé dwoc hiéu 1a chénh 1&ch téi da gitra hai két qua, thu dwoc trong cac diéu kién 13p lai,
dwoc chap nhan la hop ly do cac nguyén nhan ngau nhién trong diéu kién van hanh dang va binh thwdng

cla phwong phap thir.
- Gioi han dé lap lai dworc liét ké trong Bang 4.
18.7.1.2 B¢ tai lap (R)

Sw khac biét gitra cac két qua thtr nghiém don 1& va doc 1ap, thu dwoc khi thuc hién véi nhitng ngudi
thwe hién khac nhau, cing mét phwong phap trong cac phong thi nghiém khac nhau, st dung céc thiét

bi thir khac nhau trén cac mau thir gibng hét nhau, véi mét thdi gian thtr nghiém dai, trong diéu kién
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thong thuweng va thue hién chinh xac theo phwong phap thir, veot qua cac gia tri sau chi mét trong sb
20 két qua.

- Do tai lap cé thé dwoc hidu 1a sy khac biét tbi da gitra hai két qua, thu dworc trong cac diéu kién vé do
tai 1ap, dwoc chap nhan Ia hop ly do cac nguyén nhan ngau nhién trong diéu kién van hanh dung va binh

thwong cua phuwong phap thir.
- Gi¢i han dé tai 1ap nhw trong Bang 4.

Bang 4 - Ham lwong nwéc lién két bang can phan tich Am, 15 phong thi nghiém va 660 két qua

Vat liéu S6 phong Trung Do lap lai Do tai lap Giéi han | Giéi han
thie nghiém | binh? dd chéch dd chéch do lap lai | ps tai lap
n X chuan chuan r R
Sr Sr

Thach cao tw 15 19,1313 0,0229 0,0813 0,0641 0,2278
nhién
Thach cao FGD 15 19,3761 0,0392 0,1859 0,1098 0,5206
(Flue Gas
Desulfurization)

AGia tri trung binh cla cac phong thi nghiém dwoc tinh trung binh céng

18.7.1.3 Céc thuat nglr trén (gi¢i han do 1ap lai va dé tai 1ap) dinh nghia cu thé theo TCVN 6910-1.
18.7.1.4 Moi danh gia sw phu hop v&i 18.7.1.1 va 18.7.1.2 c6 d0 tin cay khoang 95 %.
18.7.2 B0 chéch

Khéng co6 tai liéu tham khdo dwoc chap nhan phu hop dé xac dinh dd chéch cho phwong phap thi

nghiém nay, do d6 khoéng cé théng tin vé do chéch.

18.7.3 Thong bao vé dé chum duoc xac dinh thong qua thdng ké cia 660 két qua, tr 15 phong thi nghiém

tham gia, trén hai loai thach cao.

18.7.4 Bé danh gia sy twong dwong cta hai két qua thir nghiém, nén chon vat liéu cé dac diém gan nhat
v&i vat liéu thir nghiém.

19 Quy trinh thay thé xac dinh ham lwong vat liéu hiru co’ va carbon dioxide trong thach
cao dwa trén khéi lwong hao hut & nhiét dé cao

19.1 Nguyén téc

Nung mau da biét ham lwong nudc lién két (theo Diéu 8 hoac Diéu 18) & nhiét do & nhiét dd 500 °C
trong 30 min va nung & nhiét dd 1000 °C trong 30 min. T sy thay déi khdi lwong ctia mau khi nung &
nhiét do 500 °C xac dinh ham lwgng vat liéu hiru co va to sy hao hut khéi lwong cla mau khi nung &
nhiét d6 500 °C va nung & nhiét d6 1000 °C xac dinh ham Iwgng COs,.

19.2 Y nghia va trng dung
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Phwong phap ther nay st dung dé xac dinh ham lwong CO, thay thé cho phwong phap dwoc néu tai
Diéu 9, c6 thé dwa trén hao hut khdi lwong ctia mau & nhiét dd cao dé xac dinh CO,. Tuy thudc vao nhiét
do thtr nghiém, khéi lwong hao hut clia mau cé thé 1a nuwéc tw do, nwdc lién két, cac san pham nhiét

phan cla vat liéu hiru co va CO2 ¢6 trong mau thip.

19.3 Thiét bi, dung cu

19.3.1 L6 nung, c6 kha ndng hoat dong dén nhiét dd 1000 °C, kiém soat nhiét d6 chinh xac + 20 °C.
19.4 Chuan bi mau

Séy kho 25 g mau nhan dwoc & nhiét do 45 °C dén khi thu dwoc khdi lwong khéng ddi. Sang mau qua

sang kich thuwéc 16 149 um. Néu cdn mau phai dwoc nghién min hon dé dat kich thuwéc nay.
19.4.1 Nhan biét cac chén nung béng dau hiéu chiu nhiét do cao dé& nhan biét chén.

19.4.2 Nung chén s hodc chén bach kim va nap trong I nung & nhiét d5 1000 °C trong 30 min. D& 10

ngudi dén nhiét d6 300 °C, sau d6 chuyén chén nung vao binh hat 4m dé bdo quan truwéc khi st dung.
19.5 Cach tién hanh

Thuwc hién nung & hai nhiét dd, méi lan nung thwc hién trén ba lwong can ctia mau thlr, téng sbé la sau

phan mau thtr di véi mét mau can xac dinh.

19.5.1 Can chén nung va nap dé xac dinh khdi lwong.

19.5.2 Can khoang 1 g mau da chuan bi vao chén nung va day nép, can véi d chinh xac 0,001 g.
19.5.3 L&p lai dbi voi tat ca sau mau thir.

19.6 Hao hut khéi lwong & nhiét dé 500 °C

19.6.1 B4t 16 nung, st dung tdc do ting nhiét tdi da dén nhiét d6 500 °C va gilr trong vong 30 min. Chuyén

3 chén nung c6 chira mau thir vao 10.

19.6.2 T4t 16 va dé& ngudi dén nhiét dd 300 °C.

19.6.3 L4y ba chén nung ra cho vao binh hat &m va lam nguéi dén nhiét d6 phong.
19.7 Hao hut khéi lwong tai nhiét dé 1000 °C

19.7.1 Bat 16 nung, s dung tbc dd tang nhiét téi da dén nhiét d6 1000 °C va gilr trong vong 30 min.

Chuyén 3 chén nung c6 chira mau thir vao 6.

19.7.2 T4t 16 va dé ngudi dén nhiét d6 300 °C.

19.7.3 L&y ba chén nung ra, cho vao binh hut &m va lam ngudi dén nhiét dé phong.
19.8 Can sau chén nung cé nap, ghi lai két qua véi dd chinh xac 0,001 g.

19.9 Tinh toan
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19.9.1 Tinh hao hut khoi lwong déi véi mbi chén sau khi nung & cac nhiét dé 500 °C va nhiét do 1000
°C, theo cbng thirc sau:

Hao hut khdi lwgng, % = E=2=C=8) 100 @)

trong do,
A la khéi lwong chén khéng va nép, tinh bang g;
B 1a khéi lwgng chén c6 ndp va méau khd trwdc khi nung, tinh bang g;
C la khéi lwgng chén cé nap va mau khé sau khi nung, tinh bang g.
19.9.2 Tinh toan ham lwgng vat liéu hiru co nhw sau:

% vat lidu hitu co = % hao hut khéi lwong & 500 °C — % nwérc lién két (Diéu 8 hodc Diéu 18) (8)
19.9.3 Tinh toan ham lwgng nhw sau:

% CO, = % hao hut khoi lwong & 1000 °C — % vat liéu hitu co
— % nuwéc lien két (Didu 8 hodc Didu 18) (9)

19.10 Tinh toan va bé&o céo két qua
Tinh toan va bao céo gia tri trung binh vat liéu hiru co va CO, clia ba mau thir.

20 Quy trinh thay thé xac dinh ham lwong calcuim sulfate bang phwong phap amonnium

acetate
20.1 Nguyén tac

Ham lwgng calcuim sulfate trong thach cao va san pham thach cao dwoc xac dinh bang cach chiét vai

dung dich amonnium acetate.
20.2 Y nghia va (rng dung

Phwong phap thtr nay dwoc sir dung dé xac dinh ham lwong calcuim sulfate trong thach cao va san

pham thach cao bang cach chiét véi dung dich amonnium acetate.
20.2 Hoa chat
20.2.1 Dung dich amonnium acetate

Hoa tan 454 g amonnium acetate trong 2 L nwéc. Thém NH,OH viva ddi dé dung dich c6 mui ammoniac

ré rang, st dung phenolphthalein lam chét chi thi.

20.2.2 Dung dich rira ammonium hydroxide

Pha loang 100 mL ammonium hydroxide dam dac (NH4OH, d = 0,9) trong 1 L nwéc.
20.2.3 Chéat tro loc

Silica diatomit, loai tinh khiét phan tich.
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20.2.4 Chét chi thi phenolphthalein
20.3 Cach tién hanh str dung chén Gooch

20.3.1 Can nhanh khoang 4 g mau da dwoc tron ki va chuyén vao binh dung tich 600 mL. Thyc hién tat
cd cac lan can chinh xac dén 0,001 g, ngoai trir can chén nung va lwgng chira bén trong chinh xac dén
0,0001 g.

20.3.2 Can ngay khoang 1 g mau da dwoc tron ky vao binh can da dwoc can dé biét trwdc khéi lwong
va nut day thuy tinh nham. Say mau va binh can dén khéi lwong khong dbi & nhiét do 45 °C. Bay nat
binh ngay khi bd ra khdi ti hat dé tranh hat &m to khéng khi.

20.3.3 Trong trwdng hop can xac dinh ham lwong nwéc lién két cua calcuim sulfate thi can sy khd mau
va binh dén khéi lwgng khéng dbi & nhiét do 200 °C.

20.3.4 Thém vao binh dung tich 600 mL (20.3.1) khodng 350 mL amonnium acetate, khudy ki dén khi
hoa tan hét chat ran & day cdc. Thém 0,2000 g silica diatomit da dwoc lam khé vao hén hop. Bun néng
cbc dén 70 °C bang hoi nwéc hodc dun cach thiy, duy tri nhiét dé trong vong 30 min va khudy lién tuc.
Trong qué trinh gia nhiét, duy tri dung méi amoniac bang cach thém NH4OH va chi thi phenolphthalein
dé nhan biét. Cung lic d6, dun néng dung dich amonnium acetate dén 70 °C, ddng thdi gitr cho dung
dich c6 tinh amoniac rd rang. Loc hat hén hop qua chén nung Gooch da can va biét khdi lwong, thuwong
xuyén khudy dung dich trong khi loc sach dé gii cho silica diatomit lo’ Iting trong dung dich. Rira chén
Gooch cé chira can ndm lan méi lan 10 mL dung dich amonnium acetate 4m, dé rao nwéc sau mbi lan
loc. Rira theo cach twong tw tam 1an, mdi lan 10 mL dung dich riva NH4OH. Chil y can rira ca phan thanh
bén cha chén Gooch. Lam khd chén bang bom hat chan khéng, d&t chén vao ti sy & nhiét d6 70 °C va
séy khd dén khdi lwong khoéng ddi (CHU THICH 4). Lam ngudi chén trong binh hut &m dén nhiét do

phong va can.

CHU THICH 4 - Tranh qué nhiét trong tat ca cac qua trinh sdy khé lwgng dw amonnium acetate trong ta say; do
doé can dat chén nung xa bd phan lam néng. Didu nay dat biét quan trong dbi véi cac mau cé nhidu tap chét, vi
nhirng tap chat nay thwedng mét nwéc hydrat khi qua nhiét cuc bo.

20.4 Cach tién hanh str dung giay loc

CHU THICH 5 - Quy trinh nay dwoc dé xuéat khi nhiéu mau dwoc phan tich cing mét lic. Thwe nghiém cho thay,

dé c6 thé x&r ly cac mau, qua trinh loc bang trong lwc sdu mau la cach tién hanh nhanh nhét.

20.4.1 Say kho gidy loc dinh lwong 110 mm, duwoc gap lam bén trong binh thay tinh dinh lwong kich
thwdc 30 x 60 mm, cé miéng rong, c6 nap thay tinh va sdy qua dém trong ti sdy & nhiét do 70 °C. Sau
khi sy kho, lam ngudi binh thay tinh c6 chira gidy loc trong binh hat &m va can.

20.4.2 X ly mAu chinh xac theo cac buéc & 20.3 trudc khi loc. Loc hdén hop béng trong lwc qua phéu
thay tinh dwdng kinh 70 mm, thwéng xuyén khudy trong khi loc dé giir silica diatomit lo’ Iirng trong chét
Idng. Rira sach gidy loc va can bang dung dich acetate &m nam lan, méi lan 10 mL, dé rao sau mbi lan

rira. Rira theo cach twong tw tdm lan bang dung dich rira, méi 1an 10 mL NH,OH. Sau khi rira xong, dat
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gidy loc va phan can vao binh can va sy tai nhiét d6 70 °C dén khéi lwong khéng déi. Lam ngudi binh
can, gidy va can trong binh hit &m maéi chuén bj trwéc khi can. Diéu nay la can thiét, do d&c tinh hut &m
cua gidy.

20.5 Tinh toan

20.5.1 Hao hut khéi lwgng & nhiét do 45 °C (ham lwong nudc ty do), tinh bang phan tram, theo cong

thire:
Hao hut khéi lwong & 45 °C, % = % x 100 (10)

trong do,

A 1a khéi lvong ban diu ctia mau va binh can;

B 1a khéi lwong clia mau va binh can sau khi sy dén khéi lwong khéng déi & nhiét do 45 °C;

C l1a khéi lwong ban dau ctia mau.

Tinh khéi lwong cla 4 g mau (20.3.1) hiéu chinh hao hut sau khi sy dén khéi lwong khéng dbi tai nhiét
dé 45 °C.

20.5.2 Ham lwong nwéc lién két (H20k), tinh bang phan tram, theo céng thirc:

H,0p,% = 2= X 100 (11)

trong do,
B la khéi lwgng clia mau va binh can sau khi sy dén khéi lwong khéng déi & nhiét do 45 °C;
D la khéi lwong ctia mau va binh can sau khi sy dén khéi lwong khong dbi & nhiét d6 220 °C;

E 1a khéi lwong binh can.
20.5.3 Ham lwgng CaS0,4.nH0, tinh bang phan tram trén mau khd dén khéi lwgng khong déi & nhiét d6
45 °C, theo cbng thure:

F—(G—H)

Ham lwong CaSO,.nH,0,% = x 100 (12)

trong do,

F la khéi lwong ctia mau da hiéu chinh hao hut sau khi sy dén khdi lwong khéng dbi tai nhiét do 45 °C;
G la khéi lwgng clia chén nung cé chira cén (20.3.4) hodc khéi lwgng clia binh can va phan can (20.4.2);
H & khdi lwong ctia chén nung va silic diatomit dwoc st dung lam chét tro loc (20.3.4) hodc khéi lwong
ctia binh can, silic diatomit dwgc st dung lam chét tro loc va khéi lwong clia gidy loc (20.4.2).

20.6 D6 chum va dé chéch

Hién tai chwa c6 dir liéu.
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21 Quy trinh thay thé dé xac dinh sodium chlorua biang phwong phap Coulometric
21.1 Nguyén tac

CéAc ion Silver (Ag*) dworc tao ra tir dién cuc voi toc d6 khdng dbi va gidi phong vao dung dich axit lodng.
Tai day, cac ion Ag* két hop véi ion Cl trong mau thir dé tao thanh két qué khong tan AgCl. Khi tat ca
céac ion CI trong dung dich mau thir phan &ng hét véi ion Ag*, bd phan cam bién clia may sé phat hién
lwong ion Ag* duw thira va qua trinh do lwéong sé dirng lai. Do téc do tao ra ion Ag* khéng ddi, thoi gian

can thiét dé phan (ng hét cac ion CI trong mau sé twong dwong véi ndbng do Cl- trong mau.
21.2 Y nghia va (rng dung

Phwong phap thtr nay dwoc sir dung dé xac dinh sodium chlorua trong thach cao va san pham thach

cao bang phuong phap dién luvong.
21.3 Cac yéu t6 anh hwéng

Sw cé méat clia nhém sunfide, sulfhydryl hodc chat cé phan &ng véi bac sé dan dén sai léch két qua. Cac

chét gay nhiéu c6 thé dwoc loai bd bang cach oxy héa kiém véi hydrogen peroxide.

21.4 Thiét bi, dung cu

21.4.1 May do chloride

21.4.1.1 Thiét bi cho phép do néng dd chloride hoa tan trong nwéc bang phwong phap coulometric.

21.4.1.2 Thiét bj c6 kha nang do ndng do chloride trong khoang tr 10 dén 260 mg/L véi do Iap la +1
mg/L.

21.5 Thuéc thir
21.5.1 Dung dich dém axit

Hoa tan 100 mL axit acetic (HC2H30O>) va 5,5 mL axit nitric dac (d = 1,42) trong khoang 200 mL nwéc va
pha lodng thanh 500 mL.

21.5.2 Dung dich chuén pha lodng (100 mg CI/L)
Pha lodng 5,00 mL dung dich chuan gbc thanh 500 mL.
21.5.3 Dung dich gelatin

Thém 2,5 g gelatin va 0,5 g thymol blue vao 250 mL nuwéc, hoa tan béng cach dun néng va khudy déu.
Khudy déu cho dén khi hoa tan hét thymol blue. Thém 0,5 g thymol, 1am ngudi va pha lodng thanh 500

mL.

CHU THICH 6 - Dung dich gelatin giir két taa silver chloride (AgCl) & dang huy&n phu va ciing cho thay sw cé mat
cta dung dich dém axit. Dung dich nay dwoc gitr ba thang & nhiét dd phong hodc 1au hon néu dé trong td lanh.

Lam &m dung dich dwoc [am lanh dén nhiét do phong trwdc khi st dung.

21.5.4 Dung dich chuén (10 g Cl/L)
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Hoa tan 8,240 g sodium chloride da dwoc say khoé (NaCl) trong nwéc va pha lodng dén 500 mL.
21.6 Céach tién hanh
21.6.1 Can 20,0 g mau da trén déu va chuyén vao céc dung tich 250 mL

21.6.2 Thém 50 mL nwéc, dun sdi, sau dé dé I&ng va loc dung dich. Tiép tuc thém 50 mL nwéc vao phan
rén, dun s6i va db lwong chira trong céc qua phéu loc. Rira phan cdn bang 100 mL nwéc néng, thém

dich rtra vao dich loc. Lam ngudi va pha loang véi nwéc dén 250 mL.
21.6.3 Bat may do chloride 25 min trwéc khi str dung. D&t bo dém vé 0.

21.6.4 D&t khuay tir vao trong cdc thir, thém 10 mL dung dich chuan da pha lodng, 3 mL dung dich dém
axit va nam giot dung dich gelatin. Dat cdc thir trén bé va ha cac dién cwc vao coéc. Nhan nut “start” cho
dén khi dén tin hiéu tat, bd dém sé bat dau hoat dong sau vai giay. Khdng duoc thao bé dién cuwc ra khoi
mau cho dén khi dén tin hiéu bao. Poc ham lwong chloride tir bd dém. Néu khong dat dwoc két qua 100

+ 1 mg CI/L, doc lai hwéng dan st dung. Dét lai bo dém vé 0.

21.6.5 Lap lai cac buwéc & 21.5.4, str dung 10 mL dung dich mau thay cho dung dich chuén d4 pha loang.
Doc két qua duéi dang miligam clo trén lit. Sau khi hoan thanh céac thi nghiém dat cac dién cuc vao dung
dich thubc thir.

21.7 Tinh toén

Tinh ham lwong NaCl ctia mau nhan dwoc hodc mau khd, tinh theo phan trdm, theo cong thirc sau:
NaCl,% = 0,00206 x A (13)

trong do,

A la ham lwong chloride (Cl) doc dwoc, mg/L.

22 Xac dinh ham lwong cat trong viva thach cao déng ran

22.1 Nguyén tac

Phwong phap thlr nay s dung dé xac dinh ham lwong cét co trong viva thach cao dong rén va yéu cau

c6 két qua chinh xac ctia cac phép xac dinh sau:

22.1.1 Xac dinh phan trdm can khoéng tan ctia cat dwoc st dung véi vira.
22.1.2 Xac dinh phan trdm can khoéng tan trong viva thach cao min

22.1.3 Xac dinh phan trdm can khéng tan trong viva thach cao nung c6 cat.
22.2 Y nghia va (rng dung

Phwong phap thtr nay dwoc sir dung dé xac dinh ham lwong cat cé trong mau viva thach cao cét liéu lay

tlr cong trdng dé xac dinh xem c6 phu hop yéu cau ky thuat theo ASTM C842.

22.3 Thudc thor
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22.3.1 Ammonium acetate (250 g/L)

Hoa tan 250 g @ mmonium acetate (NH4C,H30>) trong nwéc va pha lodng dén 1 L.
22.3.2 Ammonium hydroxide loang (1+59)

Tron mot thé tich ammonium hydroxide dam dac (NH4OH) (d = 0,9) véi 59 thé tich nwérc.
22.4 Lay mau

Trong trwdng hop viva dwoc thir nghiém Ia I&p thi hai hodc 16p thr ba cla céng doan trat, can lay mau
dé phan tich t vi tri nguyén ven clia tAm bao goém Iép viva duwgc thir nghiém. Dung dao cing tach cac
I&p thach cao. Ly khong it hon 500 g lam mau thi, tét nhat 13 14y mau tir cac phan khac nhau cla tran

hodc tweng dwoc kiém tra.
22.5 Cach tién hanh

22.5.1 Nghién mau thach cao da déng ran bang cbi s&v da dwoc lam sach, dén khi lwong mau lot 100 %
qua sang 2,36 mm. Thach cao nghién min sé& gilp qua trinh hda tan nhanh hon. L4y 200 g mau nghién
vao bat co bang sir hodc dia lam bay hoi va dun trén bép cach cat. Khudy mau lién tuc va kiém tra bang
nhiét ké trong khi gia nhiét, diéu chinh toc d6 tdng nhiét do sao cho sau 20 min d&n 30 min nhiét d6 cla

mau la (160 + 5) °C. D& ngudi mau trong binh hat &m dén nhiét do phong.

22.5.2 Sau khi ngudi, can chinh xac (20 + 0,05) g mau da say va chuyén vao céc dung tich 600 mL.
Thém 300 mL dén 350 mL dung dich NH4C2H302. Thi&r dung dich NH4C2Hs0, bang gidy quy, néu dung
dich c6 tinh axit thi thém mét vai mL dung dich NH,OH (1+59) dé tao trang thai kiém nhe truéc khi cho

vao mau thir.

22.5.3 Lam néng dung dich huyén phu thu dwoc & nhiét d6 (70 + 5) °C va khudy lién tuc tlr 20 min dén
30 min. Loc dung dich huyén pht 4m véi sw tro gitp ctia bom hat chan khéng qua phéu Bunchner nhé
hodc chén Gooch da dat gidy loc trwdc d6. Loc lai 100 mL phan dich loc dau tién. Riva cat con lai trén
cbc bang 100 mL dung dich ammonium acetate 4m. Tiép tuc rira cbc va phan cén bang 200 dén 300 mL
nwéc, sdy kho phéu loc va cat tai nhiét dd 100 °C dén khéi lwong khong déi. Khdi lwong chét rén thu

dwoc chinh 1a khdi lwong ctia chat khong tan.

22.5.4 Can khong tan cua cat

Xac dinh khdi lwong theo cac buéc tir 22.5.1 dén 22.5.3, nhwng khoéng can nghién mau.
22.5.5 Can khdng tan cua vira thach cao min

Xac dinh khéi lwgng theo cac buwdc tir 22.5.1 dén 22.5.3, nhwng chi can 5 g mau va khéng can nghién

mau.
22.6 Tinh toan va bao cao két qua

22.6.1 Can khéng tan cua thach cao
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Nhan khéi lwgng chét khéng tan thu dwoc & 22.5.3 véi 5 dé thu dwoc % khdi lwong cla chéat khéng tan
trong hén hop vira cét.
22.6.2 Can khdng tan cua cat

Nhan khéi lwgng chat khong tan thu dwoc & 22.5.4 véi 5 dé thu duwoc % khdi lwong chat khéng tan cla

cat.
22.6.3 Can khong tan cua vira thach cao min

Nhan khéi lwgng chat khéng tan thu dwoc & 22.5.5 véi 5 dé thu duwoc % khdi lwgng chét khdng tan cla

vira thach cao min.

22.6.4 Tinh ham lwong cat trong hdn hop vira thach cao cét, X, bang phan tram, theo céng thirc sau:

(]

X =

— x 100 (14)

>

trong do,

A 1a ham lwong can khéng tan cla cét, tinh bang %.

B la ham lwgng cédn khong tan cha viva thach cao khéng cbt liéu, tinh bang %.
C 1a ham lwong cén khéng tan cta hén hop vira cat, tinh bang %.

22.6.5 Biéu thi két qua dwdi dang ty 1é phan cat so v&i phan thach cao, tinh theo khéi lwgng, theo cong

thirc sau:

Ty 1€ cat so v&i vira thach cao = (15)

100-X

CHU THICH 7 - Céc két qua thu dwoc theo quy trinh trén cho biét lwong cat ban dau dwoc trén véi thach cao

nguyén khéi trwdc khi dong ran.

22.7 D6 chum va dé chéch

Hién tai chwa c6 dir liéu.

23 Xac dinh ham Iwong sei gé trong vira thach cao s¢i goé
23.1 Nguyén tac

Thue hién qua trinh sang,loc va rira mau thach cao soi gb da dwoc chuén bi theo Diéu 4. Phan can thu
duoc trén sang va sang duwoc lam khd qua dém & nhiét dd 45 °C. Sau do, sy phan soi thu dworc trén
sang dén khdi lwong khéng dbi tai nhiét dd 45 °C. T khdi lwong thu dwoc tinh dwec ham lwong soi gb

trong vira thach cao sgi go.
23.2 Y nghia va trng dung
Phwong phap thtr nay dwoc sir dung dé xac dinh ham lwong soi gb trong mau viva thach cao cét soi go.

23.3 Cach tién hanh

35



TCVN XXX:XXX

23.3.1 Bat sang 600 pm trén sang 150 um réi chuyén 100g mau thach cao s¢i gb da dwoc chuén bi nhw
theo Diéu 4 |én trén sang. Rira thach cao trén sang 600 um dwdi voi nwéce lanh cho dén khi phan so trén
dé hau nhw hodc hoan toan khéng con thach cao. Bé sang 600 um ra réi tiép tuc rira phan con lai trén
sang 150 pm cho dén khi phan I6n thach cao da dwoc riva qua sang, phan thu dwoc trén sang cha yéu
la xo. Chuyén phan vat liéu thu dwoc trén sang 150 um vao khay men béng 300 mL c6 nép day, gop
phan can con lai trén sang 600 pm. Rira giai vat liéu trong khay (tinh bang cach rira va loc dé tach xo ra
khdi thach cao cang sach cang tét), gl lai chat xo' trén sang 150 um. Dé tranh lam méat xo' min, chuyén
tir khay sang sang 150 um bang cach khuy rtra nhiéu lan va nhanh chéng dé phan xo néi lén sang, lap

lai quy trinh rira. Kiém tra soi thu dworc trén sang 150 um va I13p lai qua trinh rira giadi néu can.

23.3.2 Lam kho sang va phan can qua dém & nhiét dd 45 °C. Can than Iat Gp sang Ién trén moét manh
gidy tréng va chuyén phan vat liéu con lai sang gidy bang cach chai day sang dao nguoc. Kiém tra vat
liéu thu dwoc bang mat thwdng, lwu y xem sw phan tach sgi khéi thach cao da hoan toan chwa. Sau doé
chuyén vat liéu vao chén can bach kim (da biét khdi lwong) va say kho & nhiét do 45 °C dén khéi lvong
khoéng doi. Néu kiém tra truwc quan trwdc d6 vé phan con lai trén gidy trang cho thay soi thuc té khong
cé cac hat thach cao, thi b4ao cdo két qué dwdi dang phan trdm soi bang cach 1y khdi lwong cua soi
dwoc sdy khd & 45 °C, chia cho 100. Mt khac, néu kiém tra tric quan cho thay sy hién dién mét lwong
dang ké thach cao lién két vai chéat xo, thi cdn than nung lwong chira trong chén nung dén khi thu dwoc
khdi lwvong khdng déi. Trong trwdng hop nay, bdo céo két qua dudi dang phan trdm lwong soi bi méat khi

nung, chia cho 100.

24 Xac dinh ham ham Iwong sodium bang phwong phap quang phé hap thu nguyén te
(phwong phap tuy chon)

24.1 Nguyén tac

Hoa tan mau vao nwéc khir ion, dun séi va rira bang nwéc néng dé loai bé hét cac phan khéng tan. Sau
do tién hanh nguyén tr hoa mau thir trong ngon Itra khdng khi —acetylene va do dd hap thu & buwéc séng
tlr 589,0 dén 589,6 nm.

24.2 Y nghia va (rng dung

Phwong phéap thir nay dwoc st dung dé xac dinh ham lwong sodium cé trong thach cao va cac san
pham thach cao bang phwong phap hap thu nguyén ti.

24.3 Nhiéu

Sodium bj ion héa mét phan trong ngon Itra khdng khi - acetylene. Cé thé thém 1 dén 2 g/L mot chét
kiém khac vao méu tréng, chat chuan va mau thir dé khc phuc anh hwéng clia qua trinh ion héa. Ngoai
ra, ¢ thé st dung ngon Itra khéng khi — hydrogen vi tao ra it hon sy ion hda va it phat xa nhin thdy hon

so v&i ngon Itra khong khi - acetylene.

24.4 Thiét bij, dung cu
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24.4.1 Thiét bi quang phd hap thu nguyén to
Thiét bj phai do dwoc ndng dd sodium hoa tan trong nwéc bang ngon Itra khong khi - acetylene ho&c
khéng khi — hydrogen.

Thiét bi phai do dwoc ndng d6 sodium trong pham vi phan tich tdi wu 14 0,1 dén 0,5 don vi hap thu véi
hé sé bién thién khoang 0,5 dén 2 %.

24.5 Thuéc thir

24.5.1 Dung moi

S dung nuwéc khiy ion dé chuén bj cac dung dich. Néu thém kiém vao dé ngan chan sy ion héa natri thi
can thém vao dung méi ngay ti» dau nhw vay néng doé kiém khong bi thay déi trong dung dich mau tréng,
mau chudn va dung dich mau thi.

24.5.2 Dung dich chuén géc (Na 1,000 g /L)

Hoa tan 2,5418 g sodium chloride khé (NaCl) trong nwéc va pha lodng véi nwéc dén thé tich 1 L.

24.5.3 Dung dich chuén pha loang

S dung dung dich chuan gbc, chuén bi cac dung dich chuan pha loang & khodng hép thu ctia dung dich

mau thir pha lo&ing. Céac dung dich c6 néng d6 nhé hon 0,5 g/L khéng bén nén st dung trong ngay.
24.6 Cach tién hanh
24.6.1 L4y 18 g mau da dwoc trdn déu va chuyén vao céc cé6 md 150 mL.

24.6.2 Thém 50 mL nwéc, dun séi, d& 1dng phan ran, loai bd phan chét ndi phia trén. Sau do, tiép tuc
thém 50 mL vao chat rén va dun séi. Loc phan dung dich thu dwoc, rira bdng 100 mL nwéc ndng. Lam
ngudi phan dich loc dén nhiét dd phong, sau dé pha loang thanh 500 mL trong binh dinh mdc dé tao
dung dich mau thir gbc. LAy 10 mL dung dich méau thir gbc va pha lodng dén 500 mL trong binh dinh
murc khac dé tao dung dich mau thir pha loang.

24.6.3 Xac dinh d6 hap thu trén dung dich chuan pha lodng va mau trang tai buéc séng tir 589,0 dén
589,6 nm. L4y gia tri d6 hap thu cGa dung dich mau trang trr di d6 hap thu cia dung dich mau chuén
pha loang. Dwng dwdng cong twong quan gitra ndng dd natri tinh bang mg/L véi gia tri d6 hap thu twong
rng.

CHU THICH 8 - Néu do hép thu clia dung dich mau th&r pha lodng ndm trong khodng tuyén tinh, tirc la ham lvong
sodium s&p xi thdp hon 1 mg/L thi chi cAn mét chat chudn va moét mau trang dé chuan bj dwéng cong.

24.6.4 Xac dinh d6 hap thu ctia dung dich mau tht pha lodng va dung dich chuén pha lodng. Nong do
sodium trong dung dich mau th& pha lodng dwoc tinh bang mg/L tim dwoc béng cach s dung dwdng
chuén.

24.7 Tinh toan va bao cao két qua

Tinh ham lwong NaCl ctia mau ban dau hodc mau khd, tinh theo phan trdm, theo coéng thirc sau:

37



TCVN XXX:XXX

AX6,3553
NaCl,% =

(16)

trong do,

A la nébng d6 ctia dung dich mau thir pha lodng, tinh badng mgl/L;

S la khéi lwgng méu, tinh bang g.

25 Xac dinh ham lwong sodium bang phwong phap quang ké ngon Itra (phwong phap tuy
chon)

25.1 Nguyén tac

Hoa tan mau vao nwéc khir ion, dun sbi va rira bang nwéc néng dé loai bé hét cac phan khéng tan. Sau
do, hut mau vao ngon Ira dét bang khi cé dd nang lwong nhiét d& sodium phat xa tia déc trwng. Po

cwdng do phat xa sodium & bwédc séng 589 nm.
25.2 Y nghia va (rng dung

Phwong phap thir nay dwoc siv dung dé& xac dinh ham lwong sodium cé trong thach cao va cac san

pham thach cao bang phwong phap quang ké ngon Ira.
25.3 Cac yéu t6 anh hwéng

25.3.1 Céac nhiéu xa birc xa do nguyén té khac véi nguyén tdé dwoc xac dinh la nguyén nhan Ién nhét
gay ra sai sb trong phép do quang ngon Ira. Mot sb anh hwéng tich cwc va mét sé anh hudng khac
khéng tich cwec. Trong sd cac nguyén t6 gép phai trong phan tich nay, anh hwéng Ién nhét 1a do mét kim
loai kiém nay dén mot kim loai kiém khac. Tuy nhién, cac anh hwéng nay cé thé dwoc gidm thiéu bang
cach thir nghiém & dai néng d6 sodium thap nhat ho&c bang cach loai bd cac nguyén té gay nhiéu. Vi
du, nhém c6 anh hwéng lam gidm sw phéat xa ctia kim loai kiém gay anh huwéng nghiém trong, loai b
nhdm khai chét 1dng chiét trwde khi do quang ké ngon Ilra néu phat hién cé sw xuét hién cia nhém co

ndng do vwot quéa cha sodium bang cac phép thir so bd

25.3.2 Hién twong tw hap thu lam cho dwéng cong cwérng do theo ndng d6 gidm d6 déc & néng d6 cao
hon, ¢6 xu hwéng lam gidm d6 chinh xac. St dung cac dung dich chuin da biét dé giam thiéu yéu té

anh hwdng nay.
25.4. Thiét bi, dung cu
25.4.1 Quang ké ngon Ira

Thiét bi bao gébm bd phun va dau dét, cac thiét bi diéu chinh ap suét, ddng hd do nhién liéu va khong khi
ho&c oxi, hé théng quang hoc bao gém céc thiét bi loc anh sang phu hop véi bwédc séng can do, bd phan
nhay quang.

25.4.2 Nguoén cap nhién liéu va khéng khi hodc oxy phai dwoc duy tri & &p suét cao hon so véi ap suét

kiém soat van hanh cua thiét bi.
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25.5 Thudc thor

25.5.1 Chuan bj cac dung dich gbc sau day tr mau da say khod dén khdi lwong khdng déi & 105 °C. Bao

quan dung dich gbc trong hdp chira polyethylen hodc hdp chira khong kim loai kiém.
25.5.2 Dung dich sodium chloride (2,5418 g/L)

Hoa tan 2,5418 g sodium chloride (NaCl) trong nwéc va pha lodng bang nwéc dén 1 L. Dung dich chuén

gbc nay chira 1,000 g/L ion sodium.
25.5.3 Dung dich chuan pha lodng

Chuén bj cac dung dich chuan pha lodng tir dung dich chuan géc. Pha lodng dung dich chuén gbc trong
vung ham lweng sodium c6 trong dich chiét cia mau thir pha lodng. Vi du, néu ham lwong cia sodium
trong dich chiét cia mau thtr pha lodng tr 0 dén 0,01 g/L thi chudn bj mwdi mét mau chuan cach déu

nhau bang mét phan mudi cla mue tbi da.
25.6 Hiéu chuan thiét bj

25.6.1 Chon té bao quang dién phu hop; 6ng quang nhay cdm véi mau xanh lam cé dai buéc song tir
320 dén 620 nm la can thiét dé xac dinh sodium. M& chiéu rong khe hé dén khoadng mét phan tw d6 mé

téi da, dat thiét bj & do nhay tdi da va diéu chinh déng hd dé dat dwoc trang thai can bang dién.

25.6.2 Nap nhién liéu va khong khi hodc oxy vao dau dbt va dét chay hdn hop. Diéu chinh ap suét nhién
liéu va khéng khi hoac oxy, tuan theo cac quy trinh vé thdi gian khéi dong do nha san xuét thiét bi quy
dinh. D4t thang do & khoang 95 % cla toan thang do, dwa vao dung dich chra ham Iwgong sodium téi da

trong pham vi can do va cho phép anh sang phat ra chiéu vao té bao quang dién.

25.6.3 Néu st dung thiét bi c6 bo loc, chon bd loc thich hop. Dbi véi cac thiét bi st dung cé bd phan
phan tan quang phd, diéu chinh buéc song tir tir va can than trong vang 1an can 589 nm cho dén khi kim
dién ké dat dén dod chéch cuc dai. Cai d&t bwdc séng nay cho ra do nhay téi da. Khéng thay déi budc

séng trong qua trinh th&r nghiém.

25.6.4 Tiép tuc nguyén t&r hoa chét chuan néng dé tbi da trong viing can do va dat sbé trén thang do &
chinh xac toan thang do (100 ho&c 1000) (Chu thich 9). Diéu chinh hé sé khuéch dai sao cho kim dién

ké can bang.

CHU THICH 9 - Béi v6i cac thiét bi dwgc trang bi mot khe cé thé diéu chinh, thuc hién quy trinh trén véi chiéu rong
cta khe gitra ddng hoan toan va mé mét phan tw déi véi thir nghiém so bo. Khi xac dinh do rong khe thich hop dé
c6 hiéu suét thiét bi téi wu, phai xem xét thuc té 1a cwdéng dd clia vach phat xa ty |é thuan véi do réong khe, trong
khi cwdng dd nén lién tuc ting theo binh phwong ctia dd réng khe. Viéc gidm d6 rong khe dan dén gidam d6 chiéu
sang cla dng quang déi véi mot ndng do nhat dinh va dwoc bu lai bang cach ting do khuéch dai cda thiét bi. Diéu
kién van hanh thuan loi nhat thu dwoc véi chiéu rong khe nhd nhét khi khéng dan dén sy mét &n dinh cta kim dién
ké khi dwoc dat dé doc toan thang do vé&i chat chuan ndng do téi da trong ving can do. Khi thay dbi do rong khe,

xac dinh nén bang cach nguyén t&r héa mau tréng, kiém tra cai dat dd nhay va dd 6n dinh cua thiét bj véi mau

39



TCVN XXX:XXX

chuén ndng d6 téi da trong pham vi can do. Pham vi do thdp hon yé&u cau chiéu rong khe rong hon. Xac dinh va

ghi lai chiéu réng khe téi wu cho méi dai do va vat liéu do. St dung cac gia tri nay trong tat ca cac 1an thir tiép theo.
25.6.5 Xac dinh cwdng do phat xa cla tt cd cac chat chuén.

25.6.6 Vé do thi cwong d6 phat xa (doc theo ty 18) theo ndéng do trén gidy biéu d6 tuyén tinh. Dbi véi cac
dai thap hon, dwdng cong sé xap xi mét dwong thang nhwng ddi khi sé khong di qua diém 0 do anh
hwéng clia cworng dd nén. O ving ndng d6 cao hon, cac duweng cong cho thay dd dc gidm khi ndng do
tang. Ghi lai trén biéu db tat ca dir liéu lién quan dén chiéu réng khe, ap suét nhién liéu va ap suat khong
khi hoac oxy.

25.7 Cach tién hanh

25.7.1 Ly 25 g mau da dwoc trdn déu va chuyén vao céc cé mé 150 mL.

25.7.2 Thém 50 mL nwéc, dun sbi, dé chat rén 1ang xubng va gan phan chét 16ng ndi phia trén vao mot
bd loc. Thém 50 mL nwéc vao chét ran, dun séi va chuyén toan bd phan trong cdc vao bo loc. Rira cén
bang 75 mL nwéc néng, gdp nwdc rira vao dich loc. D& ngudi va pha lodng véi nwéc thanh 200 mL trong

binh dinh mirc dé tao dung dich mau géc.

25.7.3 L4y 5 mL dung dich mau gbc va pha lodng d&n 100 mL trong binh dinh mirc dé tao thanh dung
dich mau pha loang.

CHU THICH 10 - Néu néng dd sodium trong mau dwoc phat hién Ién hon néng dd téi da cia mau chuén, thi pha
lodng dung dich mau thém vé&i nwéc dé dwa ndng dd vao trong pham vi néng d6 mau chuén. Néu ndng dd cla
sodium trong mau it hon mét phadn muoi gia tri ndng d6 téi da cha chat chuén, can chuén bi dung dich mau pha

lo&ng méi tr dung dich mau gbc dé dwa néng d6 vao trong pham vi do .

25.7.4 Bat thiét bj va nap nhién liéu, khéng khi hodc oxy vao dau dbt. Dbt chay hén hop khi. Di véi cac

dung cu c6 khe diéu chinh, dat gia tri chiéu réng xac dinh dwoc theo Chu thich 9.

25.7.5 Dat mat s6 doc ty 1&é & mirc tdi da. Nguyén t&r héa mau va cho phép anh sang phat ra ctia né chiéu
vao té bao quang dién. Dat buwdc sdéng & 589 nm nhw mo t& va diéu chinh dd khuéch dai d& can bang

dién ké. Xac dinh cwdng do phat xa ctia mau.

25.7.6 Tham khdo dwdng chudn da chuén bj & trén va doc néng do cla ion sodium trong dung dich mau

pha loang tinh bang miligam trén lit.
25.8 Tinh toén
Tinh ham Iwgng NacCl, %, theo cbéng thirc sau:
Ham lwong NaCl,% = A x 0,04067 a7
trong do,

A la nébng d6 sodium, mg/L, tinh theo dwdng chuan.
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26 Xac dinh ham lwong Orthorhombic Cyclooctasulfur (Ss) trong tam thach cao
26.1 Nguyeén tac

Chuan bi m&u thir thich hop véi tirng thiét b thir nghiém. Sau dé tién hanh phan tich ham lwong Sg trong
thach cao Diéu 27 hodc Diéu 28 hoac Diéu 29.

26.2 Y nghia va (rng dung

26.2.1 Phwong phap thtr nay s dung dé xac dinh ham lwong Orthorhombic Cyclooctasulfur (Sg) trong

I6i ciia s&n pham tdm thach cao

26.2.2 C6 ba phwong phap thtr thich hop: S&c ky khi ghép khéi phd ( GC/MS) ; S&c ky khi detector cong
két dién tir (GC/ECD) ; va sac ky 16ng hiéu nang cao cé detector quang phd tlr ngoai (HPLC/UV).

26.2.3 Phwong phap thir nay khdng nham muc dich giai quyét tat ca cac mbi quan ngai vé an toan, néu
c6, lién quan dén viéc str dung. Ngwdi st dung tiéu chuan nay cé trach nhiém thiét Iap cac thwc hanh vé

an toan, strc khée phu hop va xac dinh kha nang ap dung cac gi¢i han quy dinh trwéc khi st dung.
26.3 Chat chuan Orthorhombic Cyclooctasulfur (Sg) cho GC va HPLC:

26.3.1 Toluen, cp dd quang phd hoac do sac ky.

26.3.2 Orthorhombic Cyclooctasulfur (Sg), dwoc st dung lam chét chuén lap chuan

26.3.3 Cat OTTAWA, cat ASTM 20-30 (thdng sb ki thuat theo ASTM C778).

26.3.4 Dung dich chuan Orthorhombic Cyclooctasulfur (Sg):

Hoa tan 2400 mg Ss pha trong 1 L toluen.

Chuén bi ndm dung dich chuan Ss pha trong toluen c¢6 ndng d6 1,0, 5,0, 25,0, 50,0 va 100,0 ppm.

26.3.4.3 Dé danh gia hiéu suét chiét, v&i méi 1,0 g cat thém mét lwong 50 uL ctia méi dung dich chuén

da chudn bi & trén va tién hanh cac budc chuan bi mau déi véi méi phwong phap (GC hodc HPLC).

27 Xac dinh Orthorhombic Cyclooctasulfur (Ss) trong cac san pham tam thach cao bang
sac ky khi ghép khéi phd (GC/MS).

27.1 Thiét bi

Thiét bi s&c ky khi, dwoc trang bi detector khéi phé.

27.1.1 Phan mém phai cé kha nang tich phan dién tich cac pic.

27.2 Thubc thir va vat liéu

27.2.1 Khi mang — Heli, cAp d6 sac ky.

27.2.2 Chét ndi chuén (ISTD) — 4,4-dibromobiphenyl, 5 ug/mL pha trong xylen.

27.2.3 Chét chuan thay thé—Hexabromobenzene, 2,5 mg /L hexabromobenzene trong xylen
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27.2.4 Xylen, cap d6 quang phd hodc cap d6 sac ky.

27.2.5 Decafluorortriphenylphosphine (DFTPP), cip dé quang phd hodc cip do séc ky.
27.2.6 Lo dwng mau chuyén dung cho phan tich VOC.

27.3 Chuan bi mau

Chuén bj trwé'c ba phadn mau cla sédn pham thach cao dé phan tich. Loai bd vat liéu bé& mat va nghién

mo6t manh cua tirng phan mau thir bang cbi va chay dé tao thanh mau bét.
27.3.1 Chuan bj phan mau thtr cho GC

27.3.1.1 Lan lwot 4y vao méi binh dung tich 10 mL va 20 mL cé nap day kin mét lwong 0,1 g mau da

nghién.

27.3.1.2 Thém méi 50 uL chat chuan thay thé vao méi mau thir va trén déu bang diia thay va dé mau

khoé trong khdng khi.

27.3.1.3 V&i mébi lo thém 5 mL toluen, ddng thoi rira sach cac hat bam trén diia thay tinh. Lac manh hoac

khudy mau (vi du bang siéu am) téi thiéu 2 min. D& 1ang trong 5 min ho&c loc qua gidy loc chay nhanh.

27.3.1.4 Dbi v&i tirng phdn mau they, thém vao 1 mL dung dich toluen vao lo chira mau ciia GC va thém

tiép 20 pL dung dich ndi chun vao méi lo chira mau.
27.4 Chuan bij thiét bi

CHU THICH 11 - Thiét bi nén dwoc hiéu chinh hang ngay bang cach sir dung decafluorotriphenyl phosphine
(DFTPP).

27.4.1 C6t - Cot mao quan silica nung chay, 30 m x 0,32 mm; chiéu day mang 0,5 um, loai DB-1 hoac

DB-5, 1&p 16t dau vao cd ngdng bang thiy tinh khéng cé béng thay tinh.

27.4.2 Khi mang - Heli

27.4.3 Céng bom - 250 °C, khéng chia dong.

27.4.4 Chuwong trinh nhiét d6 - 120 °C trong 1 min, tang 9 °C/min t&i 285 °C, duy tri 10 min.
27.4.5 Khéi phd, c6 kha nang quét toan bo (pham vi 30 dén 600 m/z) & ché dd quét.

27.4.6 Thé tich phan mau dwoc bom 1a 1 pL.

27.5 Nhan dang

Se dwoc nhan dang bang phd khéi (64 m/z ty khéi la ion cé nhiéu nhat). Chirng thwe bang thoi gian lwu
phlu hop v&i chat chuén hiéu chudn. Chéat ndi chuan tao ra ion tai 152 m/z va 312 m/z. Chuén thay thé

tao ra nhiéu ion nhét tai 552 m/z.

27.6 Tinh toan
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27.6.1 Tich phan cac vung dién tich pic chat ndi chuan va Sg cho médi dung dich dung dé 1ap. Tinh ty 1&
dién tich pic bang cach chia dién tich pic Sg cho dién tich pic chat ndi chuan. Xay dwng dwéng chuén

dwa trén ty |é dién tich pic cla tirng dung dich dung dé 1ap chuéan.

27.6.2 Tinh ty |1& dién tich pic cho tirng phdn mau thir. S dung dwdng chuan dé tinh néng dd Ss trong
dung dich.

27.6.3 Tinh néng dd Sg trong mau ban dau theo mg/kg bang cach st dung khéi lwgng mau, thé tich dich

chiét cudi cung va gia tri néng dd thu dwoc trong 27.6.2.

27.6.4 Tinh phan tradm thu hdi ctia chat chuan thay thé dé danh gia hiéu qua chiét.

27.8 Bao cao thir nghiém

Ham Iwong Orthorhombic Cyclooctasulfur (Sg) dwoc tinh theo 27.6, l1ay chinh xac t&i 1 mg/kg.

28 Xac dinh Sstrong san pham thach cao bang phwong phap sac ky khi detector céng
két dién tir (GC/ECD)

28.1 Thiét bi, dung cu

Thiét bj sac ky khi c6 ghép nbi detector cdng két dién tir

28.1.1 Phan mém phai cé kha nang tinh tich phan dién tich cac pic.

28.2 Thuéc thir

28.2.1 Khi mang — Heli dang tinh khiét cap dé cho séc ky.

28.2.2 Ché4t ndi chuan (ISTD)- 4,4’ dibromobiphenyl, 5 ug/mL trong xylen.
28.2.3 Chét chuan thay thé- Hexabromobenzen, 2,5 mg/mL trong xylen.
28.2.4 Xylen — cép dd cho quang phd hodc séc ky.

28.2.5 Decafluorortriphenylphosphine (DFTPP) — cap d6 cho quang phd hoéc séc ky.
28.2.6 Lo dwng mau chuyén dung cho phan tich VOC.

28.3 Chuan bi mau

Chuén bij trwé'c ba phan mau clia sa&n pham thach cao dé phan tich. Loai bd vat liéu bé& mat va nghién

mot manh cla trng phdn mau thér bang cbi va chay dé tao thanh mau bét.
28.3.1 Chuan bi mau cho GC

28.3.1.1 LAy 1,0 g mbi phan mau da nghién va chuyén vao cac lo riéng biét, co thé day kin, c6 dung tich
10 mL.

28.3.1.2 Thém mdi 50 pL chuén thay thé vao mbi phan mau va tron déu bang dia thay tinh va d& mau

kho trong khdng khi.
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28.3.1.3 V&i mbi lo thém 5 mL toluen, déng thoi rira sach cac hat bam trén dda thay tinh. Lac manh hoéc

khudy mau (vi du bang siéu am) tdi thiéu 2 min. D& lang trong 5 min ho&c loc qua gidy loc chay nhanh.

28.3.1.4 Déi vé&i tirng phan mau thir, thém vao 1,0 mL dung dich toluen sach vao lo chira mau GC va

thém tiép 20 pL chat ndi chuan vao mdi lo chira mau.
28.4 Chuan bij thiét bi

28.4.1 Cot - Cot mao quan silica nung chay, 30 m x 0,32 mm; chiéu day mang 0,5 um, loai DB-1 hodc

DB-5, 1&p 16t dau vao cd ngdng bang thiy tinh khéng cé béng thay tinh.

28.4.2 Khi mang — Heli

28.4.3 Cdng bom — 250 °C, khong chia dong.

28.4.4 Chuwong trinh nhiét do - 120 °C trong 1 min, tang 9 °C/min t&i 285 °C, duy tri trong 10 min.
28.4.5 Thé tich phadn mau dwoc bom 13 1 pL.

28.5 Nhan dang

Viéc nhan dang chi cé thé thyc hién théng qua thoi gian lwu phi hop véi chat chuén.

28.6 Tinh toan

28.6.1 Tich phan cac vung dién tich dién tich pic chat ndi chuén va Sg. Tinh ty 1& dién tich pic bang cach
chia dién tich pic Sg cho dién tich pic chudn néi chuan. Xay dwng duwéng chuan dua trén ty 1& dién tich

pic cla tirng dung dich s dung dé 1ap chuén.

28.6.2 Tinh ty l& dién tich pic cho mdi phan mau th&. St dung dwéng chuén dé tinh néng do Ss trong
dung dich.

28.6.3 Tinh néng d6 Sg trong mau ban dau theo mg/kg, bang cach s dung khdi lwgng phan mau, thé

tich dich chiét cudi ciing va gia tri nébng d6 thu duoc trong 28.6.2.

28.6.4 Tinh phan tradm thu hdi ctia chuan thay thé dé danh gia hiéu qua chiét.

28.7 Bao cao thr nghiém

Bé&o céo két qua ham lwong clia Sg tinh toan theo 28.6, lay chinh xac dén 1 mg/kg.

29. Xac dinh Orthorhombic Cyclooctasulfur (Ss) trong 16i tAm thach cao bang sac ky léng

hiéu ning cao va detector quang phé UV (HPLC/UV)

29.1 Thiét bj, dung cu

Thiét bj s&c ky 16ng hiéu nang cao két hop detector quang phé t&r ngoai (UV).
29.1.1 Phan mém phai cé kha nang tinh tich phan dién tich cac pic.

29.2 Thudc thir va vat liéu

29.2.1 Quy trinh k¥ thuat HPLC
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29.2.2 Tetrachloroethylen — cap dd sac ky HPLC
29.2.3 Methanol — cép d6 sac ky HPLC

29.2.4 Nudc khiy ion — cap dd sac ky HPLC
29.2.5 Lo dwng mau dung cho phan tich VOC.
29.3 Chuén bj mau

Chuén bij trwé'c ba phan mau clia san pham thach cao dé phan tich. Loai bd vat liéu bé mat va nghién

mo6t manh cua tirng phan mau thir bang cbi va chay dé tao thanh mau bét.
29.3.1 Chuén bi mau thir HPLC

29.3.1.1 L4y 1,0 g mbi phan mau da nghién va chuyén vao cac lo riéng biét, cé thé day kin, cé dung tich
4,0 mL

29.3.1.2 V&i mébi lo thém 5 mL toluen, ddng théi riva sach cac hat bam trén dia thay tinh. LAc manh hoac

khudy mau (vi du bang siéu am) tbi thiéu 30 min.
29.3.1.3 D& mAu lang trong 5 min sau d6 chuy&n phan chiét ctia ttrng mau vao tirng lo thich hop.

29.3.1.4 Ly tm tirng phan chiét thu dwoc trong 5 min va sau dé chuyén I6p trén ctia méi dich chiét vao

méi lo chira m&u danh cho HPLC dé phan tich.

29.4 Chuan bj thiét bi HPLC/UV

29.4.1 Cot - Cot pha ddo ngwoc C18 day chiéu day 5 um ( kich thuwéc 4,6 x 250 mm).
29.4.2 Bwéce song UV - 250 nm.

29.4.3 Téc d6 dong — 1 mL/min

29.4.4 Dung mdi giai hap - 95/5 methanol/nwéc.

29.4.5 Thoi gian chay -15 min.

29.5 Nhan dang

Viéc nhan dang chi cé thé thyc hién théng qua thdi gian lwu phi hop véi chat chuén.
29.6 Tinh toén

29.6.1 Tinh ty lé dién tich pic cho mdi phan mau thir. S dung dwdng chuén dé tinh nébng dd Ss trong

dung dich.

29.6.2 Tinh néng dd S trong mdi phan maAu ban dau theo mg/kg bang cach st dung khéi lwong mau,

thé tich mau chiét cudi cung va néng dd mau do dwoc trong 29.6.1.

29.6.3 Tinh phan tram thu héi ctia chét chuan gbc orthorhombic cyclooctasulfur (Ss) d& danh gia hiéu

qua cla médi lanchiét.

45



TCVN XXX:XXX

29.7 b6 chum va do chéch

Hién tai chwa c6 dir liéu.

29.7 Bao cao thir nghiém

Bao cao ham lwgng cla orthorhombic cyclooctasulfur (Sg) tinh toan theo 29.6.3, 1ay chinh xac dén

1 mg/kg.
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