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TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN 7890 : 2008

Vat liéu chiu lra kiém tinh

— Phuong phap xac dinh ham lugng magié oxit (MgO)

Basic refractories — Test methods for determination of magnesium oxide

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh phuong phap phan tich hoa hoc dé xac dinh ham lugng magié oxit (MgO)
trong vat liéu chiu IGa kiém tinh va vat liéu chiu Ilra manhédi - cacbon theo cach phan loai vat liéu chiu
ICra tai TCVN 5441 : 2004.

CHU THICH: Phuong phap xac dinh ham lugng magié oxit trong vat liéu chiu Ira kiém tinh chda créom dudc tién
hanh theo TCVN 6819 : 2001.

2 Tailiéu vién dan

TCVN 4851 : 1989 (ISO 3696 :1987) Nudc dung dé phan tich trong phong thi nghiém - Yéu cau ky
thuat va phuong phap thu.

TCVN 5441 : 2004 Vat liéu chiu Ira - Phan loai.

TCVN 6819 : 2001 Vat liéu chiu I&a chra crom - Phudng phap phan tich hoa hoc.

TCVN 7190-1 : 2002 VAt liéu chiu Itra - Phuong phéap 18y mau. Phan 1 : LAy mau nguyén liéu va
san phdm khoéng dinh hinh.

TCVN 7190 -2 : 2002 Vat liéu chju I&a - Phuong phap I&y m&u. Phan 2 : LAy mAu va nghiém thu

san pham dinh hinh.

3 Hoa chat, thudc thar

3.1 Yéu cau chung

3.1.1 Nuéc dung trong qua trinh phan tich theo TCVN 4851 : 1989 (ISO 3696 : 1987) hoac nuéc
c6 do tinh khiét tuong duong (sau day goi la “nudc”).

3.1.2 Hoéa chéat dung trong phan tich c6 dd tinh khi€ét khong thdp hon “tinh khiét phan tich”
(TKPT).
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3.1.3 Hoa chat pha loéng theo ty & thé tich dudc d4t trong ngodc don. Vi du HCI (1 + 3) 1a dung
dich gém 1 thé tich HCI dam d&c véi 3 thé tich nuéc.

3.1.4 Khai luong riéng (d) cla thubc thir d@m dac dudc tinh bang gam trén mililit (g/ml).

3.2 Héa chat, thuoc tha

3.2.1 Natri cacbonat (Na,CO;) khan.

3.2.2 Amoni clorua (NH,CI) tinh thé.

3.2.3 Kali pyrosunfat (K,S,0;) khan hoac kali hydrosunfat (KHSO,) khan.

3.2.4 Natri clorua (NaCl) tinh thé.

3.2.5 Axit clohydric (HCI) dam dac, d = 1,19.

3.2.6 Axit clohydric (HCI), pha lodng (1 + 1).

3.2.7 Axit flohydric (HF) dam dac, d = 1,12.

3.2.8 Axit sunfuric (H,SO,) dam dac, d = 1,84.

3.2.9 Axit sunfuric (H,SO,), phaloéng (1 + 1).

3.2.10 Axit pecloric (HCIO,), ddm dac, d = 1,65.

3.2.11 Axit nitric (HNO3), dam dac, d = 1,45.

3.2.12 Axit axetic (CH;COOH) dam dac, d = 1,05 -1,06.

3.2.13 Amoni hydroxit (NH,OH) dam dac, d = 0,88 - 0,91 (25%).

3.2.14 Amoni hydroxit (NH,OH), pha loang (1 + 1).

3.2.15 Urotropin (hecxametylen tetramin) (CgH,,N,), dung dich 30 %.

3.2.16 Urotropin (hecxametylen tetramin) (CgH,,N,), dung dich 10 %.

3.2.17 Amoni nitrat (NH,NO,), dung dich 2 %.

3.2.18 Kali hydroxit (KOH) dung dich 25 %. Bao quan trong binh nhua polyetylen.
3.2.19 Kali xyanua (KCN) dung dich 5 %. Bao quan trong binh nhua polyetylen.

3.2.20 Chi thi fluorexon 1 % : Dung c6i chay thuy tinh nghién min va trén déu 0,1 g chi thi mau

fluorexon véi 10 g kali clorua. Bdo quén trong lo thuy tinh mau.

3.2.21 Chi thi eriocrom T den (ETOO) dung dich 0,1 % : Hoa tan 0,1 g chi thi ETOO trong 100 ml
con 90 %, thém tiép vao dung dich 3 g hydroxylamin hydroclorua (NH,OH.HCI). Bao quan trong

chai thuy tinh t6i mau.

3.2.22 Dung dich tiéu chudn EDTA 0,01 M : Pha tir 6ng chuén (fixanal).
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3.2.23 Dung dich @ém pH = 10,5 : Hoa tan 54 g amoni clorua vao 500 ml nuéc cét, thém ti€p 350 ml

amoni hydroxit d@m dac, thém nudc thanh 1 lit, khudy déu.

4 Thiét bi, dung cu

4.1 Can phan tich, c6 do chinh xac dén 0,0001 g.

4.2 T sdy, dat nhiét d6 300 °C + 5 °C ¢6 bo phan diéu chinh nhiét do.
4.3 Lo nung, dat nhiét dd 1000 °C + 50 °C ¢6 bd phan diéu chinh nhiét do.
4.4 May cat nudc.

4.5 Ta hat hoi doc.

4.6 Chén bach kim, dung tich 30 ml.

4.7 Bép dién, bép cach cat, kiém soat dugc & 400 °C.

4.8 Binh hat &m, dudng kinh 140 mm hozc 200 mm.

4.9 Binh dinh muc, dung tich 250 ml;

4.10 Céc thuy tinh chiu nhiét, dung tich 250 ml.

4.11 Pipet, dung tich 25 ml, 100 ml; buret 25 ml.

4.12 Giay loc, chay nhanh (dudng kinh 16 trung binh khoang 20 um).

4.13 Chay, cdi, bang déng hoac bang thép.

4.14 Chay, cdi ma nao.

4.15 Sang, c6 kich thuéc 16 : 0,063 mm; 0,10 mm; 0,20 mm.

5 Lay mau va chuan bi mau thir

5.1 Lay mau

Theo TCVN 7190-1 : 2002 va TCVN 7190-2 : 2002.

5.2 Chuan bi miu thir

Khéi luong mau thl can thiét khéng it hon 500 g, kich thudc hat khéng 16n hon 4 mm.

Tron déu mau thl, dung phuong phap chia tu 1dy khoang 100 g, nghién nhé dén lot hét qua sang
0,20 mm. Dung phuong phap chia tu 18y khoang 50 g, ti€p tuc nghién nhd dén lot hét qua sang
0,10 mm (khi gia cong mau thd, néu s dung dung cu bang thép, phai diing nam cham dé loai sat 1an
vao mau). Dung phuong phap chia tu 18y khodng 15 g d&n 20 g nghién min trén c6i ma n&o dén lot hét

qua sang 0,063 mm lam mau phan tich hoa hoc, phan con lai bao quan lam mau luu.
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Mau dé phan tich hoa hoc dudc sdy 6 nhiét dd 105 °C + 5 °C, dé&n khéi lugng khong déi.
6 Phan giai mau thir

6.1 Yéu cau chung

6.1.1 Chi tiéu phan tich dudc tién hanh song song trén hai lugng can clia mau th( va mét thi
nghiém trdng (bao gém cac luong thudc th( nhu da néu trong tiéu chuin, nhung khéng c6 mau
th(t) dé hiéu chinh két qua.

6.1.2 Chénh léch gilra hai két qua xac dinh song song khong dudc vudt gidi han cho phép, néu
vugot giGi han cho phép phai tién hanh phan tich lai.

6.1.3 K&t qua th{r 1a gia tri trung binh céng cta hai két qua phan tich ti€n hanh song song, tinh

bang phan tram (%).

6.2 Phan giai mau thir

Da6i véi cac loai vat liéu chiu Ifa kiém tinh khéng chita crém, mau th(t dudc phan gidi tao thanh
dung dich dé phan tich xac dinh ham lugng magié oxit (MgO) cé trong mau theo moét trong cac
cach dudi day:

6.2.1 Phan giai mau thi bing kali pyrosunfat (K,S,0,) khan sau khi tach loai silic truc tiép

Phudng phap nay s dung dé phan giai nhitng mau vat liéu chiu I&a forsterit khéng chia crém va

doldémi 6n dinh (c6 thé ap dung dudc déi véi vat liéu chiu Ia manhédi - cacbon).

Can khoang 0,1 g + 0,002 g mAu trén can phan tich chinh xac dén 0,0001 g, da dudc chuén bi theo
diéu 5 cho vao chén bach kim, t&m w6t mau bang vai giot nuéc, thém ti€p vao chén 0,5 ml axit sunfuric
(1 + 1) (diéu 3.2.9) va 15 ml axit flohydric dam dac (diéu 3.2.7). Lam bay hai tir tr trén bép dién dén
kho, thém ti€p vao chén tir 8 ml dén 10 ml axit flohydric d@m dac va lam bay hoi dén khi chén ngling
béc khoi trang.

Da&i v6i mau c6 cacbon (mAu manhédi - cacbon), cho chén bach kim c6 chita mau da dudi silic vao 10,
nung & nhiét d 1000 °C + 50 °C khoang 30 phut cho chay hét cacbon. (Néu mau khéng cé cécbon thi

khong can thiét phai thuc hién thao tac trén).

Nung can con lai trong chén bach kim vGi khoang 2 g dén 3 g kali pyrosunfat (diéu 3.2.3) & nhiét dé
750 °C + 50 °C khoang 10 phut dén tan trong. Ly chén ra dé ngudi, hoa tan khdi nung chay vao céc
thuy tinh dung tich 250 ml da c6 sn 80 ml nudc va 5 ml axit HCI d&c (diéu 3.2.5). Bun nhe dung dich

trong c6c tdi tan trong, dung dich nay (dung dich A) diing dé xac dinh ham ludng magié oxit.

6.2.2 Phan giai mau thir bing kali pyrosunfat (K,S,0,) khan

6
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Phuong phap nay s dung dé phan giai nhitng mau vat liéu chiu Ita spinel va cac mau vat liéu chiu
Ilta manhédi c6 ham lugng MgO < 95%.

Can khoang 0,1 g + 0,002 g mAu trén can phan tich chinh xac dén 0,0001 g, da dudc chuan bi theo
diéu 5, cho vao chén bach kim da cé sén khoang 1 g dén 2 g kali pyrosunfat (diéu 3.2.3). Pht [&n trén
thém mét 16p kali pyrosunfat khoang 2 g. Cho chén c6 mau vao 16 nung & nhiét dd 750 °C + 50 °C
trong khoang 10 phut dén tan trong. Ly chén ra dé ngudi, hoa tan khéi nung chay vao céc thuy tinh
dung tich 250 ml d& c6 s&n 80 ml nudc va 5 ml axit HCI dac (diéu 3.2.5). Pun nhe dung dich trong céc
t6i tan trong, dung dich nay (dung dich A) diing dé xac dinh ham Iugng magié oxit.

6.2.3 Phan giai mau thir bing axit clohydric (HCI) dam dic

Phuong phap nay st dung dé phan giai nhiing mau vat liéu chiu I&ta d616mi, canxi va cac mau vat

liéu chiu Ira manhédi c6 ham Iugng MgO > 95%.

Can khoang 0,1 g + 0,002 g mau trén can phan tich chinh xac dén 0,0001 g, da dudc chuén bi theo diéu
5, cho vao c6c thuy tinh chiu nhiét. TAm w6t mau bang nudc, thém tir tir khoang 15 ml axit HCI dac (diéu
3.2.5) va c¢d can trén bép dién dén thé tich khoang 1,5 ml d&n 2 ml. Thém vao céc 30 ml nuéc, dung dich

nay (dung dich A), diing d& xac dinh ham lugng magié oxit.

7 Tach loai cac ion can tré (2 phuong phap Iua chon):

Phuong phap 1: Tach sat, nhdm va cac ion can tré khac khdi dung dich chira canxi va magié

bang amoni hydroxit va amoni clorua.

Thém vao dung dich A (diéu 6.2.1; 6.2.2; 6.2.3) tir 1 g dén 2 g amoni clorua (diéu 3.2.2), khudy déu,
dun néng dung dich d&n 60 0C - 70 0C. Tha vao dung dich mét mau gidy pH, nhd tu tir dung dich
amoni hydroxit 25 %, khudy dén khi xuat hién két tGa hydroxit va gidy pH bat ddu chuyén sang mau
xanh. Bun néng dung dich 70 0C - 80 0C trong 5 phut cho déng tu két ta. P& ngudi dung dich, chuyén
dung dich trong c6c¢ vao binh dinh miic dung tich 250 ml, thém nuéc téi vach mirc, 13c déu. Loc dung
dich qua gidy loc chay nhanh (khé), ph&u (khd) vao binh nén dung tich 250 ml (khé), dung dich nay
(dung dich B) dung dé xac dinh ham luong magié oxit.

Phuong phap 2: Tach sat, nhdm va céc ion can tré khac khdi dung dich chita canxi va magié

bang dung dich urotropin 30 %.

Dung dich A (diéu 6.2.1; 6.2.2; 6.2.3) dudgc dun ndng, trung hoa bang amoni hydroxit (1 +1) (diéu
3.2.14) d@én xuét hién két tla, hoa tan két tlia trd lai bang vai giot axit clohydric (1 + 1) (diéu 3.2.6). Cho
tUr t&r dung dich urotropin 30 % (diéu 3.2.15) dén khi khéng con thay xuét hién két tda, cho du 20 ml
urotropin 30 % nifa. Bun néng dung dich trong c6c (gan s6i) khoang 10 phuat cho déng tu két tha. D&
ngudi dung dich, chuyén dung dich trong c6c¢ vao binh dinh mitc dung tich 250 ml, thém nudc t6i vach
muic, 13c déu. Loc dung dich qua gidy loc chay nhanh (khd), phéu (khd) vao binh nén dung tich 250 ml
(khd), dung dich nay (dung dich B) dling dé xac dinh ham ludng magié oxit.
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8 Nguyén tac thu

Chuan d6 riéng luong canxi c6 trong dung dich béng dung dich EDTA tiéu chuédn & pH > 12 véi chi

thi fluorexon, & diém tuong duong dung dich mat mau xanh huynh quang chuyén sang mau héng.

Chudn d6 téng ludng canxi va magié trong dung dich bang dung dich EDTA tiéu chudn véi chi thi
eriocrom T den & pH = 10,5 tai diém tuong duong dung dich chuyén tir tim dé sang xanh nudc bién.

Xac dinh ham lugng magié oxit theo hiéu sé thé tich EDTA tiéu thu khi chuan d6 téng luong canxi

va magié & pH = 10,5 va khi chuén do riéng canxi & pH > 12.

9 Cach tién hanh

Lay 25 ml dung dich B (diéu 7) (khi ham lugng MgO > 45 %) hodc 50 ml dung dich B (diéu 7) (khi
ham lugng MgO < 45 %) vao c6c thuy tinh dung tich 250 ml, thém nudc dén khoang 100 ml, thém
ti€p 20 ml dung dich kali hydroxit 25 % (diéu 3.2.18), 2 ml kali xyanua 5 % (diéu 3.2.19) va moét it
chi thi fluorexon (diéu 3.2.20). Dat c6c 1én nén den, dung dung dich EDTA tiéu chudn 0,01 M (diéu
3.2.22) chuan d6 dung dich trong céc dén khi dung dich chuyén ti mau xanh huynh quang sang
mau héng. Ghi thé tich EDTA 0,01 M tiéu thu (V,). Lam song song moét thi nghiém trdng dé hiéu
chinh lugng canxi c6 trong dung dich va thudc thét. Ghi thé tich EDTA 0,01 M tiéu thu (V).

L&y 25 ml dung dich B (diéu 7) (khi ham lugng MgO > 45 %) hodc 50 ml dung dich B (diéu 7) (khi
ham lugng MgO < 45 %) vao c6c thuy tinh dung tich 250 ml, thém nudc dén khoang 100 ml, thém
tiép 15 ml dung dich dém pH = 10,5 (di€éu 3.2.23) va 2 ml dung dich kali xyanua 5 % cung vGi vai
giot eriocrom T den 0,1 % (diéu 3.2.21). Chudn d6 téng luong canxi va magié bang dung dich
EDTA tiéu chudn 0,01 M (diéu 3.2.22) dén khi dung dich chuyén t& mau tim dé sang xanh nudc
bién. Ghi thé tich EDTA 0,01 M tiéu thu (V,). Lam song song mét thi nghiém trdng dé hiéu chinh
téng luong canxi va magié c6 trong cac thudc thlr. Ghi thé tich EDTA 0,01 M tiéu thu (V,,).

10 Tinh két qua

Ham luong magié oxit (MgO) tinh bang phan tram, theo cong thic:

0,000403 x [(V2 = Vi) - (V4= Vo)l

% MgO = x 100

trong do :

V,, 14 thé tich dung dich tiéu chudn EDTA 0,01 M tiéu thu khi chudn d6 riéng luong canxi trong mau

trdng, tinh bang mililit;



TCVN 7890 : 2008

V, la thé tich dung dich tiéu chudn EDTA 0,01 M tiéu thu khi chuan riéng luong canxi trong dung
dich mau thar, tinh bang mililit;

V,, la thé tich dung dich tiéu chudn EDTA 0,01 M tiéu thu khi chuan dd téng ludng canxi va magié

trong mau trng, tinh bang mililit;

V, la thé tich dung dich tiéu chudn EDTA 0,01 M tiéu thu khi chuan dé téng luong canxi va magié
trong dung dich mau thi, tinh bang mililit;

0,000403 Ia khai luong magié oxit MgO tuong (g v6i 1 ml dung dich EDTA 0,01 M, tinh bang gam;

m la khéi lugng mau tuong ng véi thé tich mau hat dé xac dinh ham ludng magié oxit, tinh bang

gam.
Chénh l&ch gilta hai két qua xac dinh song song khong 16n hon 0,42 % (d6i véi ham lugng MgO > 45 %).

Chénh l&ch gilta hai két qua xac dinh song song khong 16n hon 0,21 % (d6i véi ham lugng MgO < 45 %).

11 Bao cao thir nghiém

Bao cao két qua thir nghiém bao gom it nhat cac théng tin sau:

— Céc thong tin can thiét dé nhan biét mau thr moét cach day du;

— Tén tiéu chuan ap dung;

— Cac buéc tién hanh thir khac véi quy dinh cla tiéu chudn nay (ghi ré tai liéu vién dan);
— Cac két qua thu;

— Cac tinh huéng c6 anh hudng dén két qua thir;

— Ngay, thang, nam tién hanh th{& nghiém.
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10.

11.

12.

Tai liéu tham khao

. TCVN 6533 : 1999 Vat liéu Alumosilicat - Phudng phap phan tich hoa hoc.

. TCVN 6819 : 2001 Vat liéu chiu I&a chra crom - Phuadng phap phan tich hoa hoc.

TCXDVN 312 : 2004 ba vbi - Phuong phap phan tich hoa hoc.
TCVN 7131 : 2002 D4t sét - Phuong phap phan tich hoa hoc.

Tran T& Hiéu, T& Vong Nghi, Nguyén Van Ri, Nguy&n Xuan Trung — Hoéa hoc phan tich cac
phuong phap phan tich cong cu — Nha xudt ban Pai hoc va Gido duc chuyén nghiép,
nam 1999.

Hoang Nham - Hoa hoc vo co - Nha xuét ban Gido Duc, nam 1999.
Giao trinh thuc tap hoa phéan tich - Khoa Hoa hoc - Truong BPHKHTN, nam 1998.

Tran TG Hi€u, LA&m Ngoc Thiém - Phan tich dinh tinh - Nha xuat ban dai hoc va gido duc

chuyén nghiép, nam 1990.

Lé Thi Minh - Bao cao téng két dé tai "Nghién ciiu ché tao nguyén liéu spinel (MgAl,O,)

dung cho san xuét vat liéu kiém tinh" - Vién vat liéu xay dung, nam 2006.
ISO 680: 1990(E) Cement - Test methods - Chemical analysis.

'OCT 2642.8-97 Refractories and refractory raw materials. Methods for determination of

magnesium oxide.

GB/T 13246-91 Refractories containing carbon - Detemination of magnesium oxide content

- CyDTA volumetric method.
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