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1   Phạm vi áp dụng

Quy trình này quy định phương pháp khối lượng xác định hàm lượng silic dioxit (SiO2) từ 0,1 % trở lên trong quặng barit.


2  Tài liệu viện dẫn

Các tài liệu viện dẫn sau rất cần thiết cho việc áp dụng tiêu chuẩn này. Đối với các tài liệu viện dẫn ghi năm công bố thì áp dụng phiên bản được nêu. Đối với các tài liệu viện dẫn không ghi năm công bố thì áp dụng phiên bản mới nhất, bao gồm cả các sửa đổi, bổ sung (nếu có). 

TCVN 4851 (ISO 3696), Nước dùng để phân tích trong phòng thí nghiệm – Yêu cầu kỹ thuật và phương pháp thử.
TCVN 7151 (ISO 648), Dụng cụ thí nghiệm bằng thuỷ tinh – Pipet một mức.
TCVN 7153 (ISO 1042), Dụng cụ thí nghiệm bằng thuỷ tinh – Bình định mức.
TCVN 9924:2013, Đất, đá quặng – Quy trình gia công mẫu sử dụng cho các phương pháp phân tích hóa học, hóa lý, rơnghen, nhiệt.

3  Nguyên tắc của phương pháp

Sử dụng nước lọc sau khi xác định bari để xác định silic dioxit bằng phương pháp khối lượng qua chế hoá bốc hơi silic bằng HF. Dựa vào hiệu khối lượng trước và sau xử lý bốc HF để tính hàm lượng silic dioxit.
4   Hóa chất, thuốc thử

Trong quá trình phân tích, chỉ sử dụng thuốc thử loại tinh khiết phân tích và nước phù hợp với loại 2 của TCVN 4851 (ISO 3696).

4.1  Axit clohidric HCl (d=1,19), dung dịch (1+1), dung dịch 1 % (v/v).                                  

4.2  Axit sunfuric H2SO4 (d=1,84), dung dịch (1+1).
4.3 Axit flohidric HF 40 %.
4.4 Kali pirosunfat K2S2O7.
4.5 Bạc nitrat AgNO3 dung dịch 1 %.
4.6 Gielatin dung dịch 1 %
Ngâm 2 g gielatin trong 200 ml nước cất nóng 60 (C đến 70 (C, khuấy kỹ cho tan. Dung dịch pha và dùng trong ngày phân tích.
5   Thiết bị, dụng cụ
Trong tiêu chuẩn này sử dụng các thiết bị, dụng cụ thông thường trong phòng thử nghiệm và các thiết bị, dụng cụ sau:
5.1   Pipet một mức theo TCVN 7151.
5.2   Bình định mức theo TCVN 7153.

5.3  Cân phân tích có độ chính xác 0,0002 g. 

5.4  Cốc thuỷ tinh chịu nhiệt, dung tích 250 ml.
5.5  Bình định mức, dung tích 250 ml.
5.6  Bình hút ẩm.
5.7  Các dụng cụ thông dụng khác có trong phòng thí nghiệm.
6   Chuẩn bị mẫu thử

Chuẩn bị và gia công mẫu thử theo TCVN 9924:2013

7   Cách tiến hành
 Lấy dung dịch 2 (TCVN         :2018) cho vào cốc thủy tinh dung tích 250 ml (5.2). Tiến hành cô cách thuỷ hoặc cách cát đến trạng thái muối ẩm. Trong thời gian cô dùng đũa thuỷ tinh khuấy nhẹ làm tơi kết tủa.

Thêm 10 ml HCl (d=1,19) (4.1). Tia rửa thành cốc rồi đun nóng (không để sôi) và khuấy dung dịch khoảng 15 min đến 20 min để hoà tan muối. Thêm 10 ml dung dịch gielatin, khuấy khoảng 5 min đến 7 min rồi thêm khoảng 30 ml nước cất nóng. Để yên ở nhiệt độ gần sôi trong 10 min.

Lọc dung dịch vào bình định mức 250 ml (5.3), thu tủa trên giấy lọc chảy chậm. Tiến hành rửa tủa 3 đến 5 lần bằng HCl 1 %  (4.1) nóng, sau đó rửa bằng nước cất nóng đến hết ion Cl- (thử bằng dung dịch AgNO3 1 % (4.5)).

Chuyển tủa vào chén bạch kim đã được nung ở 950 0C đến khối lượng không đổi. Tro hoá giấy lọc và nung tủa ở nhiệt độ tăng dần đến 950 0C và giữ ở nhiệt độ này trong khoảng 1,5 h đến 2 h. Lấy chén ra, làm nguội trong bình phòng ẩm đến nhiệt độ phòng và cân khối lượng chén và tủa. Tiếp tục nung và cân đến khối lượng không đổi.

Thêm vào chén tủa vài giọt H2SO4 (1+1) (4.2), 10 ml HF 40 % (4.3). Đặt chén đun trên bếp điện mạnh đến thoát hết khí SO2, khi đó trong chén thu được cặn khô. Tiến hành nung chén và cặn khô ở nhiệt độ 950 0C trong 15 min đến 20 min. Lấy chén ra, làm nguội trong bình phòng ẩm đến nhiệt độ phòng và cân khối lượng chén và cặn. Tiếp tục nung và cân đến khối lượng không đổi.

Hiệu khối lượng trước và sau xử lý bốc HF (4.3) là lượng silic dioxit. Phần cặn còn lại trong chén đem nung với khoảng 1 g đến 2 g  K2S2O7 (4.4) ở nhiệt độ 450 0C đến 500 0C trong 10 min. Hoà tan khối chảy bằng nước cất nóng axit hoá bằng vài giọt HCl (4.1). Dung dịch thu được nhập vào nước lọc tách silic trong bình định mức 250 ml (5.3) ở trên. Dùng nước cất định mức, lắc đều, thu được dung dịch 3 (TCVN         :2018). Dung dịch này được dùng để xác định sắt bằng phương pháp chuẩn độ thể tích hoặc đo màu.
8  Tính kết quả
8.1  Tính hàm lượng Silic dioxit
Hàm l​ượng SiO2 trong mẫu đư​ợc tính theo công thức sau : 
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   trong đó:

m2   Khối lượng chén và tủa silic dioxit trước khi xử lý bốc HF, g;

m1   Khối lượng chén và cặn sau xử lý bốc HF, g;

m    Khối lượng  mẫu cân, g. 

. 

8.2   Sai số phân tích

Sai lệch lớn nhất giữa hai kết quả xác định song song hoặc đối song không vượt quá giá trị D trong bảng 1:
Bảng 1– Sai số phân tích

	Cấp hàm lượng SiO2

(%)
	Sai số tương đối D

(%)

	Từ 0,1 đến nhỏ hơn 0,2
	58

	Từ 0,2 đến nhỏ hơn 0,5
	47

	    Từ 0,5 đến nhỏ hơn 1
	33

	    Từ 1 đến nhỏ hơn 2
	26

	    Từ 2 đến nhỏ hơn 5
	19

	     Từ 5 đến nhỏ hơn10
	14

	     Từ 10 đến nhỏ hơn 20
	8,9

	Từ 20 đến nhỏ hơn 30
	5,3


9   Báo cáo thử nghiệm

Báo cáo thử nghiệm bao gồm các thông tin sau:

a)  viện dẫn tiêu chuẩn này;

b)  nhận dạng mẫu thử;

c)  tên và địa chỉ phòng thử nghiệm;

d)  ngày tiến hành thử nghiệm;

e)  kết quả thử nghiệm;

f)   ngày báo cáo kết quả thử;

h) bất kỳ các đặc điểm đã ghi nhận trong quá trình xác định, các thao tác không quy định trong tiêu chuẩn này có thể ảnh hưởng đến kết quả của mẫu thử.
Thư mục tài liệu tham khảo

[1] Tiêu chuẩn ngành – Quặng barit – Silic – Phương pháp khối lượng (ký hiệu QT BA.02-HH/05).
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