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L&i néi dau
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THUY TINH MAU - PHUONG PHAP PHAN TiCH HOA HOC XAC PINH HAM LUQNG NIKEN
OXIT

Colour glass - Test method for determination of nickel oxide
1. Pham vi ap dung

Tiéu chuan nay quy dinh phwong phap phan tich héa hoc xac dinh ham lwong niken oxit trong
thdy tinh mau va cat dé san xuét thay tinh.

2. Tai liéu vién dan’

Cac tai liéu vién dan sau 1a can thiét khi ap dung tiéu chuan nay. Déi voi cac tai liéu vién dan ghi
nam céng bo thi ap dung ng\n dwoc néu. BOi voi cac tai ligu vien dan khdng ghi nam cong bo thi
ap dung phién ban mé&i nhat, bao gom cac ban stra doi (néu co).

TCVN 4851-1989 (I1SO 3696:1987) Nuéc dung dé phén tich trong phong thi nghiém - Yéu cau ky
thuét va phwong phap ther.

TCVN 136:1985 Thdy tinh - Cat dé san xudt thdy tinh - Phuong phap chuén bj mau trong phong
thi nghém dé phén tich hdéa hoc va cac quy dinh chung.

TCVN 137: 1985 Thy tinh - Cat dé san xuét thiy tinh - Phuong phap phan tich hoa hoc xac dinh
ham lwong sat oxit.

3. Quy dinh chung

Theo TCXD 136:1985.

4. Héa chét, thubc thi

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

4.2. Axit sunfuric (H2SO4) dam dac, d = 1,84.

4.3. Axit clohydric (HCI), dung dich khoang 0,5 N.
4.4. Axit sunfuric (H2S0a4), pha loadng (1+1).

4.5. Amoni hydroxyt (NH,OH) dadm dac, d = 0,88.
4.6. Amoni hydroxyt (NH4OH), pha lo&ng (1+1).
4.7. EDTA (NazH2C10H1208N2.2H,0), dung dich 5 %.

" Cac tiéu chudn TCXD, TCN sé dwoc chuyén ddi thanh TCVN hodc QCVN



4.8. Natri kali tactrat (hoac natri tactrat) (KNaC.H1Os.4H-0), dung dich 20 %.

4.9. Natri hydroxyt (NaOH), dung dich 5 %.

4.10. Natri thiosunfat (Na>S203), dung dich 10 %.

4.11. Amoni pesunfat ((NH4)2S20g), dung dich 5%.

4.12. Dimetyl glyoxin (C4HsN20-), dung dich 1 %, pha trong dung dich natri hydroxyt 5 %.
4.13. Dimetyl glyoxin (C4HsN20>), dung dich 1 %, pha trong dung méi etanol.

4.14. Clorofom (CHCl3), d = 1,74 dén 1,84.

4.15. Amoni hydroxyt (NH4OH), pha lodng (1+50).

4.16. Dung dich tiéu chuan géc niken (NiO) 0,2 mg/mL:

Can 0,4280 gam niken sunfat da nung ttr 400°C dén 450°C vao cbe thay tinh dung tich 250 mL,
thém vao coc 15 mL axit clohydric dam dac (4.1) dun dén tan trong. Be ngudi chuyén dung dich
vao binh dinh mirc dung tich 1 L, thém nwéc dén vach dinh mire, lac déu.

* Dung dich tiéu chuan lam viéc niken oxit (NiO) 0,01 mg/mL:

Lay 50 mL dung dich tiéu chuan géc vao binh dinh mirc dung tich 1 L, thém tiép 10 mL dung dich
axit clohydric (1+1) (4.4), thém nw&c dén vach dinh mire, lac déu.

* Xay dwng dé thj chuan:
Cach 1:

L4y 11 binh dinh mc dung tich 100 mL, lan lwot cho vao méi binh mét thé tich dung dich tiéu
chuén niken oxit lam viéc (Cnio = 0,01 mg/mL) theo th& thw sau: O mL; 1 mL; 2 mL; 4 mL; 6 mL; 8
mL; 10 mL; 12 mL; 16 mL; 20 mL; 25 mL, thém vao binh 5 mL kali natri tactrat 20 % (4.8), dung
dung dich natri hydroxyt 5 % (4.9) trung hoa hét axit (theo gidy do pH) va cho dw thém 10 mL
ni¥a. Thém tiép vao binh 10 mL amoni pesunfat 5 % (4.11), 15 mL dung dich thudc thr dimetyl
glyoxin 1 % (4.12), 10 ml natri hydroxyt 5 % (4.9). Sau méi lan thém thubc thir phai ldc déu dung
dich. Sau 30 min thém vao binh 3 mL dung dich EDTA 5 % (4.7), dung dung dich natri hydroxyt 5
% (4.9) dinh mdrc, lac déu.

Do dd hép thu quang clia dung dich mau & budc séng A = 440 nm. Dung dich so sanh la dung
dich mau trang (14y ti thi nghiém trang).

Tt lwong niken oxit c6 trong mdi binh va gia tri d6 hap thu quang twong rng xay dwng dd thi
chuan.

Cach 2:

L4y 11 cbc thay tinh dung tich 100 mL, 14n lwot cho vao mbi cdc mét thé tich dung dich tiéu
chuén niken oxit Iam viéc (Cnio = 0,01 mg/mL) theo tht tw sau: OmL; 1 mL; 2 mL; 4 mL; 6 mL; 8
mL; 10 mL; 12 mL; 16 mL; 20 mL; 25 mL, thém tlr 7 mL dén 8 mL dung dich kali natri tactrat 20
% (4.8) nhé giot dung dich amoni hydroxyt (1+1) (4.6) vao cbc dé pH dat tir 8,5 dén 9,0, thém
tiép 5 mL dung dich dimetyl glyoxin 1 % (pha trong dung méi etanol) (4.13). Chuyén dung dich
vao phéu chiét, thém vao phéu 10 mL dung méi clorofom I&c manh t& 1 min dén 2 min, dé yén
cho dung dich phan I&p. Tach I&p clorofom vao mét phéu chiét khac, tién hanh I&p lai hai lan
nira, méi lan bang 5 mL dung méi clorofom. Gop chung cac phan chiét vao mot phéu chiét khac.

Rera phan dung méi trong phéu chiét hai lan, méi lan bang 25 mL dung dich amoni hydroxyt
(1+50) (4.15).

Giéi chiét niken khéi dung méi hitu co' bang cach Idc manh phan dung méi hiru co véi 10 mL
dung dich axit clohydric 0,5 N (4.3) t&r 1 min dén 2 min dé dung dich phan 1&p, tach phan dung
dich nwéc vao binh dinh m&rc 100 mL. Tién hanh giai chiét 2 1an nira mbi 1an bang 10 mL dung
dich axit clohydric 0,5 N, gdp chung phan dung dich giai chiét vao binh dinh mdc dung tich 100
mL.



Tién hanh tao phtrc mau gitra niken voi dimetyl glyoxin trong méi treong kiém co6 mat chéat oxy
héa va do dd hap thu quang clia dung dich mau nhw cach 1 (4.16).

Tir lwgng niken oxit co trong m&i binh va gia tri @6 hap thu quang twong ng xay dyng do thi
chuan.

5. Thiét bi, dung cu

Thiét bi, dung cu thdng thwéng trong phong thi nghiém va:

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

5.2. Lo nung, dat nhiét dd 950 °C + 50 °C cé bd phan diéu chinh nhiét do.
5.3. Ta sy, dat nhiét d6 300 °C + 5 °C c6 bd phan diéu chinh nhiét d.
5.4. May cat nwéc.

5.5. Tu hat hoi doc.

5.6. May do mau quang dién hoac phd quang ké UV-VIS, cé kha nang do dd hap thu quang &
budc séng tir 380 nm dén 850 nm.

5.7. Céc thay tinh chiu nhiét, dung tich 100 mL, 250 mL.
5.8. Binh dinh mtrc, dung tich 100 mL, 1000 mL.

5.9. Pipet, dung tich 5 mL, 10 mL, 50 mL.

5.10. Giay do pH.

6. Chuan bj va phan giai mau thr

MAu thir dwoc chuan bj va phan giai theo TCXD 137-1985 (*), thu dwoc dung dich A diing dé xac
dinh ham lwgng niken oxit.

7. Phwong phap thor

7.1. Xac dinh ham lwgng niken oxit (NiO) bing phwong phap do mau trong mai trwéng
nwé&c (Khi tap chat < 0,2 %)

7.1.1. Nguyén tac

Trong méi trwdng kiém cé mét chat oxy héa Ni2* tao véi thube thir dimetyl glyoxin mét phirc chét

mau dd, cuwdng d6 mau ty 1é véi ndng do niken co trong dung dich. Do mat dé quang cla dung
dich phtrc mau dé & bwdc séng A = 440 nm.

7.1.2. Cach tién hanh
7.1.2.1. Khi mau phan tich ¢é6 ham lwgng Cu0 £0,2 %

Tuy theo ham lwgng ddng oxit co trong mau, I4y mét phan dung dich A (Diéu 6) vao binh dinh
murc dung tich 100 mL, thém vao binh 5 mL kali natri tactrat 20 % (4.6) va dung dich natri
hydroxyt 5 % (4.7) trung hoa hét axit (thlr bang gidy do pH) cho dw 10 mL nira. Thém tiép vao
binh 10 mL amoni pesunfat 5 % (4.8), 15 mL dung dich thudc thtr dimetyl glyoxin 1 % (4.9) vao
10 mL natri hydroxyt 5 % (4.7). Sau mdi lan thém thudc thir phai lac déu dung dich. Sau 30 min
thém vao binh 3 mL dung dich EDTA 5 % (4.5), dung dung dich natri hydroxyt 5 % (4.9) dinh
mrc, l&c déu.

Do dd bép thu quang cua dung dich mau & budc séng A = 440 nm. Dung dich so sanh la dung
dich mau trang (lay t thi nghiém trang).

Tw gia tri dd hap thu quang do dwoc, dwa vao dd thi chuan tim dwoc ham lwong niken oxit cé
trong binh.

7.1.2.2. Khi mau phan tich ¢é6 ham lwgng CuO > 0,2 %



L&y mot phan dung dich A (Piéu 6) (thé tich I1&n gap 4 |an so véi thé tich can lay trong trwéong
hop mau cé ham lwgng CuO < 0,2 % (7.1.2.1)) vao cbce thay tinh dung tich 100 mL, thém 2 mL
dung dich axit sunfuric (1+1) (4.4), thém nwéc dén khodng 40 mL, thém tiép 50 mL dung dich
natri thiosunfat 10 % (4.10) khudy déu, dun néng dung dich dén khoang 80°C trong thdi gian 3
min dé két tia hoan toan déng sunfat. D& nguéi, chuyén dung dich vao binh dinh mdc dung tich
100 mL, thém nwéc dén vach dinh mire, 1ac déu. Loc dung dich qua gidy loc khé, phéu khé vao
binh n6n khé.

L4y 25 mL dung dich trong binh n6n cho vao binh dinh mirc dung tich 100 mL, tién hanh [én mau
va do do hap thu quang cda dung dich mau nhw muc 7.1.2.1.

Tw gia tri d6 hap thu quang do dwoc, dwa vao db thi chuan tim dwoc ham lwong niken oxit co
trong binh.

7.1.3. Tinh két qua

Ham lwong niken oxit (NiO), tinh bang phan tram (%), theo cong thirc:

%NiO = M 100

m,

Trong do6:

m1: Lwong niken oxit tim dwoc trén dwérng chudn, tinh bang gam (g);

m2: Lwgng mau twong (g véi thé tich mau 14y dé phan tich, tinh béng gam (g).
Chénh léch gitra hai két qua xac dinh song song khéng I1&n hon 0,04 %.

7.2. Xac dinh ham lwong niken oxit (NiO) bang phwong phap chiét, do mau (khi tap chat >
0,2 %)

7.2.1. Nguyén tac

Trong méi trwdng kiém amoniac c6 mat dung méi hivu co Ni2* dwoc chiét khdi cac ion can trd,
rira san pham chiét bang amoni hydroxyt lodng dé loai ddng, giai chiét bang dung dich axit
clohydric. Trong méi trworng kiém co mat chat oxy hoa Ni2* tao véi thude thir dimetyl glyoxin mét
phtrc chat mau dé. Do mat dd quang ctia dung dich phirc mau dé & buwdc séng A = 440 nm.

7.2.2. Cach tién hanh

Tuy theo ham lwgng ddng oxit cé trong mau, ldy mot phan dung dich A (Piéu 6) vao cbc thiy tinh
dung dich 100 mL, thém 8 mL dung dich kali natri tactrat 20 % (4.8), nhé giot dung dich amoni
hydroxyt (1+1) (4.6) vao céc dé pH dat tir 8,5 dén 9,0 (thtr bang gidy do pH), thém tiép 5 mL
dung dich dimetyl glyoxin 1 % (pha trong dung méi etanol) (4.13). Chuyén dung dich vao phéu
chiét, thém vao phéu 10 mL dung méi clorofom l&c manh t&» 1 min dén 2 min, dé yén cho dung
dich phan 1&p. Tach I6p clorofom vao mdt phéu chiét khac, tién hanh I&p lai hai 1an chiét niva, mbi
lan bang 5 mL dung méi clorofom, gop chung cac phan chiét vao mot phéu chiét khac.

Rera phan dung méi trong phéu chiét hai lan, mdi Ian bang 25 mL dung dich amoni hydroxyt
(1+50) (4.15).

Giéi chiét niken khdi dung méi hi*u co' bang cach Idc manh phan dung méi hiru co véi 10 mL
dung dich axit clohydric 0,5 N (4.3) ttr 1 min dén 2 min dé dung dich phan I&p, tach phan dung
dich nwéc vao binh dinh méc dung tich 100 mL, tién hanh giai chiét 2 14n ni¥a méi lan bang 10
mL dung dich axit clohydric 0,5 N, gép chung phan dung dich giai chiét vao binh dinh mirc dung
tich 100 mL.

Tién hanh tao phirc mau gitra niken véi dimetyl glyoxin trong méi trwdng kiém co mat chat oxy
héa va do dd hap thu quang clia dung dich mau nhw muc 7.1.2.1.

Tw gia tri dd hap thu quang do dwoc, dwa vao dd thi chuan tim duwoc ham lwong niken oxit c6
trong binh.



7.2.3. Tinh két qua

Theo muc 7.1.3.

8. Bao cao thtr nghiém

Bé&o céo thir nghiém bao gom it nhat cac thong tin sau:

- C4c thong tin can thiét d& nhan biét mau thir mot cach day du;

- Vién dan tiéu chuan nay;

- Cac budc tién hanh thir khac véi quy dinh cla tiéu chun nay (ghi rd tai liéu vién dan);
- Cac két qua thi;

- C4c tinh hudng c6 anh hwéng dén két qua thi;

- Ngay, thang, nam tién hanh th& nghiém.
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