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Cét lieu - Phwong phap thir cac tinh chat héa hoc - Phan 1: Phan
tich hoa hoc

Aggregates - Tests for chemical properties - Part 1: Chemical analysis

1 Pham vi ap dung
Tiéu chuan nay qui dinh cac phuong phap phan tich hoa hoc cua cét liéu.

Tiéu chudn nay quy dinh cac phwong phap thir tiéu chuan va trong mot sb trwdng hop nhét dinh sé
xem xét dén phwong phap thay thé khi phwong phap nay cé thé thu dwoc cac két qua thi nghiém

twong dwong.

Trir khi ¢6 quy dinh khac, cac phwong phap thtr dwoc quy dinh trong tiéu chudn nay c6 thé st dung dé

kiém soat qua trinh san xuét, thtr nghiém chirng nhan hodc thtr nghiém dién hinh.

Tiéu chuan nay mé ta phwong phap thir tiéu chuan dé& phan tich hoéa hoc clia cét liéu st dung cho thir
nghiém di&n hinh trong trwéng hop cé tranh chip (bao gébm ca tranh chap do st dung mét sé phwong
phap thay thé khac). Khi thwe hién thtr nghiém dién hinh va trong trwdng hop cé tranh chép, chi chdp
nhan két qua clia phwong phap thir tiéu chudn. Véi cac muc dich khac, nhw kiém soat mot qua trinh
san xuét cu thé, ¢ thé st dung phwong phap nao dé mi&n 1a chirng minh dwoc két qua thu dwoc

twong dwong véi phwong phap tiéu chudn

2 Tai liéu vién dan

Céc tai liéu vién dan sau 1a can thiét khi ap dung tiéu chun nay. Béi véi cac tai liéu vién dan ghi nadm
cong bb thi ap dung phién ban dwoc néu. Dbi véi cac tai liéu vién dan khéng ghi ndm cong bé thi ap

dung phién ban méi nhéat, bao gdbm bao gém ca cac stra ddi, bd sung (néu cd).

EN 196-1, Methods of testing cement - Part 1: Determination of strength (Phwong phap thi nghiém xi

maéng - Phan 1: Xéc dinh cuong do);

EN 196-2: 2005, Methods of testing cement - Part 2: Chemical analysis of cement (Phuwong phap thi

nghiém xi méng - Phén 2: Phén tich hoa hoc xi méng);
EN 459-2, Building lime - Part 2: Test methods (V6i xy dung - Phan 2: Phuong phép thi);

EN 932-1, Tests for general properties of aggregates - Part 1: Method of sampling (Cét liéu - Cac quy
dinh chung trong thir nghiém - Phén 1: Phuong phép ldy méu);
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EN 932-2, Tests for general properties of aggregates - Part 2: Method for reducing laboratory samples
(Cét ligu - Cac quy dinh chung trong thir nghiém - Phén 2: Phuong phép rut gon méu phong thi

nghiém);

EN 932-5, Tests for general properties of aggregates - Part 5: Common equipment and calibration (Cét

liéu - Céc quy dinh chung trong thir nghiém - Phan 5: Trang thiét bj thuong dung va hiéu chuén);

EN 932-6, Test for general properties of aggregates - Part 6: Definitions of repeatability and
reproducibility (Cét liéu - Cac quy dinh chung trong thir nghiém - Phan 6: Pinh nghia dé I&p lai va do tai
lap);

EN 933-2, Tests for geometrical properties of aggregates - Part 2: Determination of particle size
distribution - Test sieves, nominal size of apertures (Phuong phép thi céc tinh chéat hinh hoc cda cét

liéu - Phén 2: Xéac dinh thanh phén hat - Sang thtr nghiém, kich thuéc 16 danh nghia);

EN 1015-4, Method of test for mortar for masonry - Part 4: Determination of consistence of fresh moratr
(by plunger penetration) (Phuong phép thir viva xdy, vira trat - Phan 4: Xac dinh dé lvu dong cua vira
twoi (Phuong phap kim xuyén));

EN 1015-9, Method of test for mortar for masonry - Part 9: Determination of workable life and correction
time of fresh mortars (Phuong phép thir viva xay, vira trat - Phén 9: Xéc dinh thoi gian bat dau déng két
va thoi gian diéu chinh cia vira tuoi);

EN 1015-11, Method of test for mortar for masonry - Part 11: Determination of flexural and compressive
strength of hardened mortar (Phuong phép thir viva xay, viva trat - Phan 11: Phuong phép xéc dinh
cuwong do nén va cuong do uén cia vira da dong rén);

EN 1097-6, Tests for mechanical and physical properties of aggregates - Part 6: Determination of the
particle density and water absorption (Cét liéu - Phwong phép thir cac tinh chét co ly - Phén 6: Xac
dinh khéi luong thé tich va do hat nudc);

TCVN 11553 (ISO 384:2015), Dung cu thi nghiém béng thiy tinh va chét déo — Nguyén tac thiét ké va
két cédu cta dung cu do thé tich (Laboratory glass and plastics ware - Principles of design and

construction of volumetric instruments)
TCVN 7149 (ISO 385), Dung cu thi nghiém béng thdy tinh — Buret (Laboratory glassware - Burettes);

TCVN 7151 (ISO 648), Dung cu thi nghiém bang thady tinh — Pipet mét mirc (Laboratory glassware -
One-mark pipettes

TCVN 11082-1:2015 (ISO 649-1:1981), Dung cu thi nghiém béng thiy tinh — Ty trong ké cho muc dich
str dung chung - Phén 1: Yéu céu ky thuét (Laboratory glassware - Density hydrometers for general
purposes - Part 1: Specification);

TCVN 7153 (ISO 1042), Dung cu thi nghiém bang thiy tinh — Binh dinh mikc (Laboratory glassware -

One-mark volumetric;
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ISO 4788, TCVN 8488:2010 (ISO 4788:2005), Dung cu thi nghiém béang thuy tinh - Ong dong chia d6

(Laboratory glassware - Graduated measuring cylinders);

DIN 12242-1:1980, Laboratory glassware; interchangeable conical ground joints, dimensions,

tolerances (Dung cu thi nghiém béng thuy tinh; cac khép néi hinh con, kich thude, dung sai).

3 Thuat ngiv, dinh nghia

3.1

Phan mau thi (test portion)

MAu dwoc sir dung toan bd trong mét thi nghiém riéng.

3.2

MA3u thir (test specimen)

Ma&u s dung cho mét 1an thir don 1@ khi phwong phap thtr yéu ciu nhiéu hon mét Ian thir cho mét tinh
chét.

3.3

Mau phong thi nghiém (laboratory sample)

Mau rat gon ttr mau gop st dung cho thi nghiém trong phong.

3.4

Khéi lwong khéng déi (constant mass)

Khéi lwong cha 1an can ké tiép sau khi sy it nhat 1 h ma chénh léch khong vwot qua 0,1 % so véi khéi
lwong cua lan can trwéc dé.

CHU THICH: Trong mét s6 triong hop, khdi lwgng khong dbi co thé dat dwoc sau khi phan mau thir dwoc sy kho trong mot
khoang thoi gian dinh trwéc trong ti sdy chuyén dung & nhiét do (110 + 5) °C. Cac phong thi nghiém co thé xac dinh thoi gian
can thiét @& dat dwoc khdi lugng khdng déi cho méi loai kich thudc cét liéu quy dinh tiy thude vao dung tich cla loai ti siy

st dung.
4 Thuéc tho

4.1 Yéu cau chung

4.1.1 Trlr khi c6 quy dinh khac, chi sir dung céc thudc thtr, hoa chat co dd tinh khiét phan tich va nwéc
khir khoang hodc nuéc cé do tinh khiét twong dwong.

CHU THICH 1: Trir khi ¢6 quy dinh khac, ky hiéu “%” dwoc hidu 1a “phan trdm khéi lwong”.

CHU THICH 2: Trong trwdng hop khdng dwa ra dung sai, cac gia tri dwoc néu ddi véi thé tich hodc khéi lwgng ca thude the
dwoc coi la xap xi. Khi d6, thé tich 14y tir 6ng dong chia vach va khéi lwgng can trén can thong thuwong theo quy dinh tai 5.2.4

va 5.2.5, s& dwoc coi la cé di do chinh xéc cho cac muc dich clia tiéu chuan nay.

CHU THICH 3: Triv khi co quy dinh khac, cac dung dich thubc thir dworc coi la c6 d6 6n dinh trong thoi gian dai.
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CHU THICH 4: Phai coi tt ca cac hoa chét la cac chat doc hai tiém an va phai thwe hién cac bién phap phong ngira thich hop
trwéc khi st dung. Trwéc khi bat dau bat civ thde nghiém ndo, ludn phai danh thoi gian dé danh gia cac nguy co c6 thé xay ra
va ludn duy tri thwe hién cong tac nay.

4.1.2 Khéi lvong riéng cta thudc thir dam déc dwoc tinh bang gam trén centimet khéi (g/cm?) & nhiét
dd (20 = 2) °C nhw sau:

Acid clohydric 1,18 dén 1,19;
Acid nitric : 1,40 dén 1,42;
Acid sulfuric 1,84,

Amoni hydroxide : 0,88 dén 0,91;

Mtrc d6 pha lodng dwoc biéu dién dwéi dang téng thé tich.

CHU THICH 1: Vi du trong 4.11.4, “dung dich acid clohydric (1 +1 )" gdbm 1 thé tich acid clohydric dam dac dwoc pha véi 1 thé

tich nworc.

CHU THICH 2: Cho phép st dung cac dung dich thwong pham pha s&n dé thay thé..

4.2 Thuéc thir xac dinh ham lweng mubi chloride tan trong nwéc bang phwong phap Volhard
(Diéu 7)

4.2.1 Dung dich bac nitrate (AgNO3), 0,100 mol/L, sdy khodng 20 g bac nitrate trong it nhat 1 h &
nhiét d6 (110 £ 5) °C, d& ngudi trong binh hat &m. Can (16,987 + 0,001) g bac nitrate da say khd, hoa
tan trong nwéc va chuyén vao binh dinh mirc dung tich 1 L (5.3.6), thém nuwéc dén vach mire, 1&c déu.

Bao quén dung dich trong binh thuy tinh tdi mau (5.2.14) va tranh anh sang maét troi.

4.2.2 Dung dich thiocyanate (KSCN hoidc NH4SCN), néng d khodng 0,1 mol/L, hoa tan 9,7 g kali
thiocyanate (KSCN) hodc 7,6 g amonium thiocyanate (NH4SCN) trong nuwéc, chuyén vao binh dinh

mirc dung tich 1 L, thém nwéc dén vach mire, lac déu.

Dung pipet, Iy 25 mL dung dich bac nitrate (4.2.1) vao binh nén (5.3.5), thém 5 mL acid nitric (4.2.3)

va 1 mL dung dich chi thi amonium sét (Ill) sulfate (4.2.5).

Dung dung dich thiocyanate chuadn d6 cho dén khi dung dich mau cta dung dich chuy&n sang nau dé

bén virng (st dung buret (5.2.13)). Ghi thé tich dung dich thiocyanate tiéu tén.
Nbéng d6 clia dung dich thiocyanate, Cr, tinh bng mol/L, theo cdng thirc:
Cr = — Q)
trong do:
V1: 1a thé tich dung dich thiocyanate tiéu tén trong chuén @, tinh bang mililit (mL).

Chuan héa dung dich hang tuan hodc truéc khi st dung néu phép thir khong tién hanh thwéeng xuyén.
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4.2.3 Acid nitric (HNO3), ndng dé khoang 6 mol/L, thém 100 mL dung dich acid nitric (4.1) vao 150 mL
nwéc, dun sdi dung dich trong td hat (5.2.17) cho dén khi dung dich mat mau, d& ngudi dén nhiét do
phong.
4.2.4 3,5-trimethylhexan-1-ol, tinh khiét ky thuat, khdng chira chloride .

4.2.5 Dung dich chi thi amonium sat (lll) sulfate (NHsFe(S0O4)2.12H,0), hoa tan 50 g amonium s&t

(1) sulfate vao 60 g nwéc 4m, thém tiép 10 mL acid nitric (4.2.3).

D& ngudi dung dich dén nhiét d6 phong, bao quan trong chai thuy tinh (5.2.15).

4.3 Thudc thir str dung trong phép do dién thé xac dinh ham lweng mubi chloride hoa tan nwéc
(Piéu 8)

4.3.1 Dung dich bac nitrate (AgNO3), néng d6 0,01 mol/L, chuan bj theo 4.2.1 nhung hoa tan 1,699 g
bac nitrate d& sy kho vao binh dinh mc dung tich 1 L (5.3.6).

4.3.2 Dung dich natri chloride (NaCl), ndng d6 0,02 mol/L, s&y 2 g natri chloride & nhiét do (110 + 5)
°C tlr 1 h dén 2 h, d& ngudi dén nhiét d6 phong, can (1,169 + 0,001) g natri chloride da sy khd, hoa
tan trong nwéc va chuyén toan bd dung dich vao binh dinh mirc dung tich 1 L (5.3.6), thém nuwéc dén

vach, lac déu.

4.4 Thubc thir str dung trong phép xac dinh ham lwong mubi chloride hoa tan bing phwong
phap Morh (Diéu 9)

Dung dich kali cromate (K2CrOy), hoa tan 10 g kali cromate trong 100 mL nwéc.
4.5 Thuéc thir stiv dung trong phép xac dinh ham lweng sulfate hoa tan trong nwéc (Diéu 10)

4.5.1 Dung dich acid clohydric (HCI), cho 200 mL dung dich acid clohydric ddm dac (4.1) vao 800 mL

nwéc.

4.5.2 Dung dich bari chloride (BaCl.), hoa tan 100 g bari chloride (BaCl,.2H;0) vao 1 L nwéc, loc

dung dich qua gidy loc chay trung binh trwéc khi st dung.

4.6 Thudc thir sir dung trong phép xac dinh tdng ham Iwgng Iwu huynh (Diéu 11)

4.6.1 Hydropeoxit (H202), néng do 30 %.

4.6.2 Chi thi metyl do, hoa tan 20 mg metyl dé dang bét vao 50 mL ethanol va thém tiép 50 mL nwéc.
4.7 Thubc thir st dung trong phép xac dinh ham lwong sulfide hoa tan acid (Diéu 13)

4.7.1 Dung dich chi acetate, hoa tan khoang 0,2 g chi acetate (Pb(CH3C0O0Q),.3H.0) trong nwéc va

thém nuwéc dén 100 mL.

4.7.2 Dung dich kém sulfate pha trong amoni hydroxide, hoa tan 50 g kém sulfate (ZnS0O..7H20)
trong 150 mL nwéc va thém 350 mL dung dich amoni hydroxide (NHsOH) dam dic. Dé yén dung dich

thu dwoc trong it nhat 24 h va loc qua gidy loc chay trung binh.

4.7.3 Thiéc (Il) chloride (SnCl2.2H,0).
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4.7.4 Cromi (Cr) kim loai, dang bét.

4.7.5 Dung dich tiéu chuén kali iodate, ndng do 0,016 7 mol/L, can (3,6 + 0,1) g kali iodate (KIO3) da
sdy & nhiét d6 (110 £ 5) °C chinh xac dén 0,1 mg (6.3), chuyé&n vao binh dinh mirc dung tich 1 L da c6
chtva sén nwéc méi dun sdi d& ngudi, rdi thém lién tiép va hoa tan 0,4 g natri hydroxide (NaOH)
(khoang 2 vién) va 25 g kali iodide (KI) ni¥a. Thém nwéc méi dun sdi d& ngudi dén vach murc, lac déu.
CHU THICH 1: Natri hydroxide c6 tac dung kéo dai thoi gian st dung ctia dung dich. Loai bé khi dung dich bi mat mau.

Hé sb F cta dung dich kali iodate dwoc tinh theo céng thirc:

my

F= )

3,566 8

trong do:
my: 1a khdi lwong cla kali iodate, tinh bang gam (g).

CHU THICH 2: Hé s6 F cia dung dich la gia tri trung binh ctia ba thi» nghiém Iap lai, 14y chinh xac dén ba chir sé cé nghia
sau dau phay.

CHU THICH 3: Néu ham luong sulfide thap (nhd hon 0,1 % theo khéi lwgng), nén st dung dung dich chudn c6 néng dé nho
hon 10 1an. Dung dich nay dwoc chudn bi bing cach st dung pipet Idy 100 mL cac dung dich (4.7.5 va 4.7.6) vao binh dinh
murc dung tich 1 L, thém nwéc dén vach mi, lac déu.

4.7.6 Dung dich natri thiosulfate, ndng d6 khoang 0,1 mol/L. Hoa tan 24,82g natri thiosulfate
(NazS203.5H,0) trong nwée, chuyén vao binh dinh mirc dung tich 1 L, thém nwéc dén vach, Iac déu.
Truwdc mbi dot thir nghiém, xac dinh lai hé s6 ndng d6 f'clia dung dich nay nhw sau:

a) Chuén hoa bang dung dich tiéu chuén kali iodate (4.7.5) (phwong phap tiéu chuan)

Dung pipet ldy 20 mL dung dich kali iodate vao binh nén dung tich 500 mL va pha lodng véi 150 mL
nwéc. Acid hoa bang 25 mL dung dich acid clohydric (1 + 1) va chudn d6 bang dung dich natri
thiosulfate ndng dd 0,1 mol/L cho dén khi xuét hién mau vang nhat.

Thém 2 mL dung dich hé tinh bét (4.7.7) va tiép tuc chuan d6 cho dén khi dung dich chuyén tir mau

xanh sang khéng mau.

Hé séfcﬁa dung dich natri thiosulfate dwoc tinh theo cong thirc:

20 X 0,0166 7 X 214,01 XF
3,566 8 XV,

F
f= =20 X% v (3)
trong dé:

F1a hé sb cta dung dich tiéu chuan kali iodate (4.7.5), tinh béng mol trén L (mol/L);

V> 1a thé tich ctia dung dich natri thiosulfate ndng d6 0,1 mol/L st dung d& chuén do, tinh béng

mL.

10
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CHU THICH 1: 3,566 8 g/L kali iodate twong (*ng v&i dung dich kali iodate cé ndng d6 chinh xéac 0,0166 7 mol/L va 214,01 |&

khéi lwgng phan & clia KIOs.

b) Chuén hoa bang céach str dung mét lwong kali iodate da biét

Can (70  5) mg kali iodate vao binh nén dung tich 500 mL, thém 150 mL nuwéc dé hoa tan.

Thém khoang 1 g kali iodate, acid hoa bing 25 mL acid clohydric (1 + 1) va chuan d bang dung dich
natri thiosulfate (Na2S,03) néng d 0,1 mol/L dén khi thu dwgc dung dich mau vang nhat. Sau dé thém
2 mL dung dich hd tinh bét (4.7.7) va tiép tuc chudn d6 cho dén khi dung dich chuyén tir mau xanh
sang khéng mau.

Hé séfcﬂa dung dich natri thiosulfate dworc tinh theo cong thirc:

100 xm;
3,566 8 XV

f= = 280,363 4 X ’;‘—: (4)

trong dé:
m; |a khéi lwong cua kali iodate, tinh bang gam (g);

V5 1a thé tich ctia dung dich natri thiosulfate ndng dd 0,1 mol/L tiéu tén khi chuén do.
CHU THICH 2: 3,566 8 g/L la khéi lwong kali iodate twong (rng véi dung dich tiéu chuan kali iodate ndng d6 0,0166 7 mol/L.
CHU THICH 3: Hé s f clia dung dich la gia tri trung binh clia ba Ian thtr nghiém I3p lai, Iy chinh xac dén ba chir s6 cé nghia
sau dau phay.
4.7.7 Dung dich hé tinh bot, hoa tan 1 g tinh bt trong nwéc, thém 1 g kali iodate (K1) va thém nwéc
dén 100 mL.
4.8 Thuéc thir stv dung trong phép xac dinh ham lwong hat nhe (xem 14.2)

4.8.1 Dung dich kém chloride , hoa tan 7 kg ZnCl trong 3 L nwéc dé thu dwoc dung dich béo hoa cé
khéi lwong riéng (1,98 + 0,02) g/lcm?® & nhiét d6 (20 + 2) °C . S dung ty trong ké thich hop kiém tra
khéi lwong riéng twong déi cua dung dich sau khi nhiét d6 cta dung dich béng vé&i nhiét d6 phong
(5.9.3).

CHU THICH: Dung dich kém chloride c6 thé gay kich (rng nhe véi da va mang nhay.

4.8.2 Dung dich natri poly wolfram (trong trwdng hop thay thé cho dung dich tai 4.8.1), hoa tan
3Na;W04.9WO03.H,0 dang tinh thé trong nwéc cho dén tan hoan toan va thu dwoc dung dich c6 khbi
lwong riéng (1,98 + 0,02) g/lcm?® & nhiét dd (25 + 2) °C. Sau khi nhiét dé cta dung dich béng v&i nhiét
dd phong (5.9.3), str dung ty trong ké thich hop kiém tra khéi lwgng riéng.

4.9 Thuéc thir st dung trong phép xac dinh ham lwong chat mun hiru co (xem 15.1)

4.9.1 Dung dich natri hydroxit, dung dich NaOH 3 %, hoa tan 30 g natri hydroxide dang hat trong

nwéc, d& ngudi dén nhiét dé phong, pha lodng dén thé tich 1 L trong binh dinh mirc.

11
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4.9.2 Dung dich mau tiéu chuén, hoa tan 45,0 g FeCl3.6H,0 va 5,50 g CoCl..6H,0 vao 279,5 g nwéc

¢6 chtra sn 1 mL HCI dam dac.
Bao quan dung dich trong chai thuy tinh.
CHU THICH 1: P& dung dich n dinh trong thoi gian it nhét 2 tuan..

CHU THICH 2: Dung dich mau tiéu chudn (mau cam-quit) twong dwong véi mau Gardner tiéu chuan sé 11 hodc thang mau

hiu co s6 31.
4.10 Thubc thir stv dung trong phép xac dinh ham Iwong ho acid fulvic (xem 15.2)
4.10.1 Acid clohydric, dung dich (1 + 23) (xem 4.1).

4.10.2 Dung dich thiéc (ll) chloride, hoa tan 22,5 g SnCl..2H,0 vao 1 L dung dich acid clohydric
(4.10.1).

CHU THICH: D& dung dich n dinh trong thoi gian it nhat 2 tuan.

4.11 Thudc thir str dung trong phép xac dinh ham lwong véi tw do biang phwong phap chuan do

tao phirc (xem 18.2)

4.11.1 Ethandiol (Ethylen glycol), khan, tinh khiét.

4.11.2 Propan-2-ol (Isopropanol), khan.

4.11.3 Gidy loc, tam etandiol khan.

4.11.4 Acid clohydric, dung dich (1 + 1) (4.1).

4.11.5 Triethanolamin.

4.11.6 m-Nitrophenol (dung dich 0,1 g pha trong 100 mL nwéc).

4.11.7 Dung dich natri hydroxit, nébng do 2 mol/L, hoa tan 80 g natri hydroxide dang hat trong nwérc,
dé& ngudi dén nhiét d6 phong chuyén vao binh dinh mic dung tich 1 L, thém nwéc dén vach muc, l&c

deu.
4.11.8 Chi thi, nghién 1 g murexit (amonium purpurate) véi 100 g NaCl.

4.11.9 Dung dich EDTA, néng do 1/112 mol/L, hoa tan (3,3 + 0,1) g mudi ethylenediaminetetra -
acetic acid dinatri da sdy kho dén khéi lwong khéng ddi & nhiét d6 80 °C trong nwée, chuyén vao binh
dinh mirc dung tich 1 L, thém nwéc dén vach mure, lac déu. Xac dinh ndng d6 clia dung dich nay bang
dung dich tiéu chuén calci da biét néng dd (4.11.10).

4.11.10 Dung dich tiéu chuan ion calci (1 mL = 1 mg calci oxit), hoa tan (1,785 + 0,001) g calci
carbonate tinh khiét (4.11.11) da sdy kho & nhiét do (110 £ 5) °C bang mét lwong dw acid clohydric (1
+4). Bun s6i dung dich @& dudi cacbon dioxit, lam ngudi dén nhiét dd phong, chuyén toan bd dung dich
vao binh dinh mdc dung tich 1 L (5.3.6), thém nudc dén vach, l&c déu.

CHU THICH: D& tién str dung, c6 thé st dung dung dich tiéu chun cé sén trén thi trwong, vi du (1,000  0,002) g CaOll.

4.11.11 Calci carbonate (CaCO3), dang bét, tinh khiét, thé tich tiéu chun.
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4.11.12 Soda véi, nghién min.

4.12 Thuéc thir str dung trong phép xac dinh ham lwong véi tw do bing phwong phap do do
dan (xem 18.3)

Ethandiol (4.11.1).

4.13 Thuéc thir str dung trong phép xac dinh ham lwong véi tw do bang phwong phap chuan do
acid (xem 18.4)

4.13.1 Ethyl acetoacetate, khan.

4.13.2 2-methylpropan-l-ol (rwwou isobutanol), khan.
4.13.3 Chi thj thymol xanh (thymolsulfonephthalein).
4.13.4 Acid clohydric (4.1).

4.13.5 Dung méi hoa tan, cho 450 mL dung dich ethyl acetoacetate vao 3 L dung dich 2-

methylpropan-1-ol.

4.13.6 Chi thi, hoa tan 0,1 g chi thi thymol xanh vao 100 mL 2-methylpropan-1-ol.
4.13.7 Dung dich acid clohydric, néng d6 khoang 0,2 mollL,

Hoa tan 17 mL acid clohydric (4.1) vao 1 L dung dich 2-methylpropan-1-ol.

Dé& chuan hoa dung dich nay, can (100 + 0,1) mg calci carbonate (4.11.11) vao chén nung (5.6.2) va
nung & nhiét d 1 000 °C trong thoi gian 1 h. Thu dinh lwgng phan sau nung va chuén do theo
(18.4.3).

Xac dinh hé sb k theo cong thirc:

__ 56,08 X100
100,09 XV,

trong do:
V4 1a thé tich dung dich acid clohydric st dung @& chuén do, tinh bang mililit (mL);
k 1a s miligam (mg) CaO tw do twong &ng véi 1 mililit (mL) dung dich acid clohydric tiéu chuan.

CHU THICH: Hé sb k ctia dung dich la gia tri trung binh clia ba 1&n th(r nghiém l4p lai, lay chinh xac dén ba chi¥ sé cé nghia

sau dau phay.

4.13.8 Natri hydroxide dang hat, kich thuwéc hat khoang 0,8 mm dén 1,6 mm, tinh khiét phan tich.
4.14 Thuéc thir st dung trong phép xac dinh dé né& cua xi 16 luyén thép (xem 19.3)

4.14.1 Dau silicone.

4.14.2 Acid clohydric, dung dich (1 + 5).

13
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5 Thiét bi, dung cu

5.1 Yéu cau chung

Tét ca cac thiét bi dung cu phai phu hop cac yéu ciu chung ctia EN 932-5.

Trr khi cé quy dinh khac, cac dung cu thuy tinh dinh mdc phai cé d6 chinh xac cap B theo TCVN
11553 (ISO 384:2015). Déi v&i thir nghiém danh gia va thér nghiémnhém vat liéu phai s& dung dung cu

thuy tinh dinh mic cap chinh xac A.
CHU THICH: Trong trwdng hop khong chi dinh dung sai do, cac gia tri dwoc néu la gan dang.
5.2 Thiét bi str dung chung

5.2.1 T sdy c6 quat théng gié, cé kha nang duoc kidm soat d& duy tri nhiét do n dinh trong pham vi
tir 40 °C dén 150 °C v6i d6 chinh xac + 5 °C, kém khay s&y mu lam bing vat lidu chiu nhiét khong bi
an mon.

5.2.2 L6 nung, c6 kha nang duoc kiém soat d& duy tri nhiét dd dn dinh trong pham vi tir 800 °C dén 1 100

°C v¢&i do chinh xac + 25 °C.

5.2.3 Thiét bi dap va nghién, st dung dé gia cong cbt liéu dén kich thudc hat lot qua cac c& sang

pht hop véi cac phép thir cu thé, ddng thdi co thé nghién mau dén c& hat nhd nhét.
5.2.4 Can ky thuat, c6 kha nang can dén 10 kg, d6 chinh xac 1 g.

5.2.5 Can ky thuat, c6 kha ning can dén 1 kg, do chinh xac 0,01 g.

5.2.6 Can phan tich, c6 kha nang can dén 100 g, d6 chinh xac 0,1 mg.

5.2.7 Bép dun c6 khudy tir.

5.2.8 May do pH, dd chinh xac 0,1 don vi pH.

5.2.9 Céc, binh nén, phéu loc va gidy loc cac loai.

5.2.10 Pipet, dung tich 25 mL; 50 mL va 100 mL phu hop vé&i TCVN 7151 (ISO 648).

5.2.11 Ong dong chia d8, dung tich 10 mL, 250 mL va 500 mL phii hop véi TCVN 8488:2010 (ISO
4788).

5.2.12 Binh loc rtra, cé chtra nwée khir khoang.

5.2.13 Buret, loai 50 mL c6 vach chia chinh xac dén 0,1 mL phu hop v&i TCVN 7149 (ISO 385).
5.2.14 Chai thuy tinh t6i mau, s& dung d& bao quan hoa chét, thudc thir.

5.2.15 Chai thuy tinh khong mau, st du

ng dé dwng hoa chét, thubc thir.

5.2.16 Binh hat am.

5.2.17 Tu hat hoi doc.
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5.2.18 Mat kinh déng hé.

5.3 Cac thiét bi dung cu bd sung str dung cho phép xac dinh ham lwgng mudi chloride hoa tan

trong nwéc bang phwong phap Volhard (xem Diéu 7)
5.3.1 Sang, 16 vuéng kich thwdc 16 16 mm, phu hop véi EN 933-2.

5.3.2 Hai binh xtr ly mau, 1am bang thuy tinh, nhwa hodc kim loai, hodc binh thiy tinh miéng rong va
c6 nép day kin.

CHU THICH: V6&i mau thir 1a cac cbt liéu thd hodc cbt liéu nhe, st dung céc binh ¢6 dung tich khoang 5 L. V&i mau thiy 1a cac
cbt liéu min s dung cac binh ¢ dung tich khodng 2 L va véi mau thir [a chat don, st dung binh thly tinh miéng réng dung
tich 300 mL.

5.3.3 May trén hodc may lac, st dung dé I4c tron cac binh x@ Iy mau (5.3.2).

5.3.4 Hai phéu loc, duwong kinh khodng 100 mm, st dung céc gidy loc loai chdy nhanh va chdy cham

¢6 cung kich thwéc dwerng kinh véi phéu loc.
5.3.5 Cac binh nén c6 nap kin, dung tich 100 mL va 250 mL.
5.3.6 Hai binh dinh murc, dung tich 1 L phu hgp véi TCVN 7153 (ISO 1042).

5.4 Céac thiét bi dung cu bd sung sir dung cho phép xac dinh ham lweng muéi chloride hoa tan

trong nwéc bang phwong phap do dién thé (xem Diéu 8)
5.4.1 Thiét bi chuan dé6 dién thé, dé xac dinh ndng dd ion chloride véi hé dién cwc gdm:

a) Pién cwc do, co thé st dung dién cuwc bac (t6t nhat la da clo hoa) hodc dién cwc chon loc ion

chloride.

b) Bién cwc so sanh, co thé st dung dién cwc thuy ngan sulfate hodc cap dién cwe bac / bac chloride

c6 chét dién phan khéng chira chloride.

5.5 Cac thiét bi dung cu bé sung str dung cho phép xac dinh ham Iwg'ng mudi chloride hoa tan

trong nwéc bang phwong phap Morh (xem Diéu 9)
Hai binh nhwa miéng réng, dung tich 1 L, c6 ndp day.

5.6 Cac thiét bi dung cu bé sung str dung cho phép xac dinh ham lwgng sulfate hoa tan trong

nwéc (xem Diéu 10)

5.6.1 Chén loc lam bang thach anh, do xép cap dd 4, dwéong kinh khoang 35 mm, chidu cao khodng

40 mm.

5.6.2 Chén nung, dwdng kinh khodng 35 mm, chiéu cao khoang 40 mm, c6 kha nang gitr khéi lvong
khéng ddi sau khi nung & nhiét dd 1 100 °C.

CHU THICH: Chén s, chén thach anh hodc chén bach kim déu cé thé st dung lam chén nung.

5.6.3 Quang pho ké
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CHU THICH: Xac dinh ham lwong sulfate hoa tan trong nwéc bang cach do do hap thu cé str dung dwong chuan. Xay dwng
dwong chuén béng cach hoa tan mét lwong calci sulfate da biét trong nwéc néng va tién hanh do d6 hap thu clia dung dich.
Thuc hién do d6 hép thu clia it nhat nam dung dich véi ndng do sulfate dao dong trong khoang tir 0 % dén 1,3 %. Luén tién
hanh thr nghiém trén mau trang d& hiéu chinh do hap thuy.

5.7 Cac thiét bi dung cu bd sung str dung cho phép xac dinh téng ham lwgng lwu huynh (xem
Diéu 11)

Thiét bi nung nhiét do cao, 16 nung cé kha nang dat nhiét d6 2 000 °C trong th&i gian phan tich 40 s.
C6 thé st dung chét xuc tac phu hop (vi du: vonfram trioxide hodc vanadi pentoxide). Phai c6 bién
phap hiru hiéu loai bd moi hién tweong bay hoi nwéece lién quan.

CHU THICH: Str dung cac vat liéu chuan, bao gdm quéng pirite va cac cdt liéu dién hinh sé dwoc kiém tra thir nghiém dé hiéu
chuén dinh ky thiét bj. Dai ham Iwgng lwu huynh c6 trong cac vat liéu chuan nay phai bao pht ham lwong lwu huynh du kién
c6 trong mau. Néu két qua phan tich thu dwoc ndm ngoai dai ham lwong nay, thi phai tién hanh hiéu chuén lai may véi cac
vat liéu chudn thich hop va tién hanh lai thtr nghiém. Thir nghiém v&i mau trdng, néu mau trdng co chira lvu huynh thi phai
lam sach thiét bj cho dén khi khong phat hién lwu huynhr trong mau tréng.

5.8 Cac thiét bi dung cu bé sung str dung cho phép xac dinh ham lwong sulfide (xem Diéu 13)

Thiét bi xac dinh ham lwong sulfide dwoc mo ta trong Hinh 1.

CHU DAN:
1 - Dung dich chi acetat (4.7.1) 3 - Dung dich kém sulfate (4.7.2)
2 - Khi Nito hoac Argon 4 - Binh phan trng

Hinh 1 - Vi du thiét bi xac dinh ham lwong sulfide
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5.9 Cac thiét bi dung cu bé sung str dung xac dinh ham lwgng hat nhe (xem 14.2)
5.9.1 Sang, kich thwéc 16 sang 300 um va 250 um, phu hop véi EN 933-2.
5.9.2 Khay bang stv, st dung d& 1am khé hoac say mau.
5.9.3 Ty trong ké, dai do tiv 1,950 dén 2,000 phu hgp véi TCYN 11082-1:2015 (ISO 649-1:1981).

5.10 Cac thiét bi dung cu bd sung str dung cho phép xac dinh ham lwong chat mun hiru co
(xem 15.1)

5.10.1 Sang, kich thuéc 16 sang 4 mm, phu hop véi EN 933-2.

5.10.2 Binh thi nghiém, béng thuy tinh hinh try, trong subt, co6 ndp day, dung tich khodng 450 mL va

dwong kinh ngoai khodng 70 mm.

CHU THICH: Kich thwdc binh thi nghiém dwoc dua ra twong ty theo cac binh cé sén trén thi trudng. St dung binh co kich

thwéc khac cé thé anh hwéng khi so sanh véi mau chuén.

5.11 Céc thiét bi dung cu bé sung st dung cho phép xac dinh ham lwong ho acid fulvic (xem
15.2)

5.11.1 Que khudy thay tinh.

5.11.2 Phéu loc thuy tinh.

5.11.3 Gidy loc dinh tinh chay trung binh, dwong kinh 180 mm.
5.11.4 Bép dién.

5.12 Cac thiét bi dung cu bd sung str dung cho phép xac dinh ham lwong tap chét hivu co bang

phwong phap thanh vira (xem 15.3)
5.12.1 Déng hd bam gi® hodc hen gi®, dd chinh xac dén 1 s.

5.12.2 Khay nung mau, bang thach anh hodc béng st chiu Itra, c6 kich thuwéc phu hop véi 16 nung

st dung.

5.12.3 Kim xuyén, phu hgp véi yéu cau trong EN 1015-4.

5.12.4 May trén, phi hop véi yéu cau trong EN 196-1.

5.12.5 Thiét bi xac dinh th&i gian bat dau déng két, phu hop véi yéu cau trong EN 1015-9.

5.12.6 Thiét bi kiém tra cwong d6 ubn, cwéng dd nén, phii hop véi yéu cau trong EN 1015-11.
5.12.7 Lo nung, c6 kha naéng nung téi 2 kg cbt liéu va duy tri khoang nhiét do lam viéc (480 + 25) °C.

5.13 Cac thiét bi dung cu bé sung sir dung cho phép xac dinh ham Iwong voi tw do bing

phwong phap chuan dé phirc chat (xem 18.2)
5.13.1 Binh tam giac, dung tich 250 mL, c6 ndp day béng thuy tinh nham.

5.13.2 Binh dinh mirc, dung tich 500 mL, phu hop véi TCVN 7153:2002 (ISO 1042).
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5.13.3 Binh diéu nhiét, co kém theo khudy ter.

5.13.4 Phéu loc bing thach anh, dwong kinh 18 tir 10 mm dén 16 mm.

5.13.5 Thiét bi chuan dd, c6 gan té bao quang dién dé xac dinh diém chuyén mau.

5.13.6 Sang, kich thwdc 16 sang 63 um, phu hop véi EN 933-2.

5.14 Cac thiét bi dung cu bd sung st dung cho phép xac dinh ham lwong véi tw do bing
phwong phap do dé dan dién (xem 18.2)

5.14.1 Binh do (dung tich khoang 160 mL), c6 v cach nhiét va c6 nap xoay va hai khép ndi hinh
cén NS 14 nhuw trong DIN 12242-1:1980 (xem Hinh 2)

CHU DAN:

1 - Nhiét ké (5.14.3) 5 - Than binh bang nhya
2 - bién cyc (5.14.2) 6 - Bwong nwéc vao

3 - Nap binh bang nhwa polypropylen 7 - Khudy tir (5.14.6)

4 - Binh chira béng thly tinh borosilicate

Hinh 2 - Mat cat doc cuda binh do sir dung cho viéc xac dinh ham lwgng véi tw do bang

phwong phap do dé dan dién (5.14 va 18.3)
5.14.2 Dién cwc, c6 vong con boc NS14.
5.14.3 Nhiét ké (50 °C dén 100 °C), d6 chinh xac 0,1 °C, c6 vong con boc NS 14.
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5.14.4 Thiét bi do dé dan dién.

CHU THICH 1: Ham lwong véi tw do dwoc xac dinh tlr phép do dd dan dién cé st dung dwéng chuén. Xay dwng dwong
chuén béng cach hoa tan lwong da biét CaO trong ethandiol va do do dan dién clia dung dich. Cu thé: do d6 dan dién cla it
nhét ndm dung dich c6 chira CaO véi cac néng dd ndm trong khoang tir 0 mg dén 10 mg Ca0/100 mL ethandiol (4.11.1), do

d6 dan dién clia mdi dung dich ba 1&n, 14y gia tri trung binh d& xay dung db thj chuan.

CHU THICH 2: Tién hanh nung CaCOs (4.11.11) & nhiét d6 1 000 °C dén khéi lwgng khong ddi dé thu dwgc Ca0. Sau d6 lam
ngudi dén nhiét do phong trong binh hat &m cé chira chét hdp thu nwéc va cacbon dioxit (vi du: soda véi).

CHU THICH 3: D6 dan dién clia dung méi ethandiol khdng chira CaO dwoc xem |a mAu trang va st dung dé hiéu chinh.

CHU THICH 4: Trén Hinh 3 mé ta dwdng chuan clia dung dich ethandiol chira CaO & nhiét d6 80 °C véi héng sé dién cuc la
0,573 cm™'. Trong trwdng hop nay, gia tri d6 dan dién cta dung dich mau dat 100 uS, twong (ng véi ham luong véi ty do dat
4,8 % (theo khéi lugng).

CHU DAN:
1=0 mg dén 10 mg trong 100 mL ethandiol. Nhiét d6 do (80 + 0,1) °C. Hang s6 dién cuc 0,573 cm .
X =Ham lwgng CaO trong dung dich ethandiol (mg Ca0O/100 mL.)
Y = Do dan dién (uS).
Hinh 3 - Vi du vé db thi chuan
5.14.5 Binh diéu nhiét, didu chinh dwoc nhiét d6 dén (80 £ 0,1) °C.
5.14.6 Binh diéu nhiét v&i may khuay tir.
5.14.7 Sang, kich thwéc 16 sang 63 pm, phu hop véi EN 933-2.

5.15 Cac thiét bi dung cu bd sung str dung cho phép xac dinh ham lweng véi tw do bang

phwong phap chuan dé acid (xem 18.4)

5.15.1 Binh nén céc loai, dung tich 200 mL, 250 mL va 300 mL, dwoc lap véi sinh han hdi lwu bang

cac khép ndi chuan hinh con.
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5.15.2 Cac 6ng hap thu, dwoc ndi véi phan trén cla sinh han va cé chira natri hydroxide (4.13.8) va
ray phan t (5.15.3).

5.15.3 Ray phan ttr 0,3 nm dang hat, duwong kinh khoang 2 mm.

5.15.4 Cac phéu loc x6p, dwéong kinh 16 1,2 mm.

5.15.5 Bom hut chan khoéng.

5.15.6 Sang, kich thwdc 16 sang 63 pm phu hop véi EN 933-2.

5.16 Cac thiét bi dung cu bd sung str dung cho phép xac dinh CaO trong xi thép bing phwong
phap nhiéu xa tia X (xem 18.5)

5.16.1 May nhiéu xa tia X.

5.16.2 Sang, kich thwédc 16 sang 63 um, phu hop véi EN 933-2.

5.17 Cac thiét bi dung cu bd sung str dung cho phép xac dinh sw phan huy cua dicalci silicate
trong mau xi 16 cao lam nguéi trong khéng khi (xem 19.1)

5.17.1 May do quang, c6 buwdc séng tir 300 nm dén 400 nm va cudng dd bwéc séng cuc dai tai 366
nm.

5.18 Cac thiét bi dung cu bd sung st¥ dung cho phép xac dinh dé n& thé tich ctia mau xi 16 luyén
thép (xem 19.3)

5.18.1 Thiét bi chwng hap, c6 cac khudn hinh tru va ddng hd hoac dung cu do dd dich chuyén, c6 dai
do nam trong khoang (10 + 0,01) mm theo cac hinh 4, 5 va 6.

CHU THICH: Thiét bi chwng hép bao gdbm mét hoac nhiéu budng, cé bd phan gia nhiét lam séi nwéc trong subt thoi gian tién
hanh tht mAu. Phia trén budng gia nhiét 1a mau xi da dwoc ép trong xi lanh véi tAm day duc 186, dwong kinh trong 1a 210 mm
va chiéu cao 1& 120 mm. Céc 16 thoat & day cho phép hoi nwédc bée 1én khi dun ndng sé& xuyén qua mau mét cach déng déu.
Can st dung lwong nwoc 1a (1,1 + 0,6) L/h. D& tranh hién twong hoi nwéc ngung tu trong khudn try do méat nhiét, can lam
néng khudn téi (120 + 10) °C bang cach st dung vé boc gia nhiét phia thanh ngoai.
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CHU DAN:
1 - Ong try th» nghiém 4 - Mau xi thép 7 - Hoi nwéc
2 - Pdng hd do mirc nwéc 5 - V4 boc gia nhiét 8 - Nuéc
3 —Pong hé do do dich chuyén 6 - TAm day duc 16 9 - Day dét

Hinh 4 - Mt cat ngang thiét bi chwng hap c6 2 buéng
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CHU DAN:

1 - Khuén tru c6 day duc 49 I8, dweng kinh méi 16 3 mm dwoc phan bé nhw Hinh 6

2 - Tam dém I6t

3 - Mau xi dam chat

4 - Bi thuy tinh, dwdng kinh 5 mm

5 — Dfa gia tai

6 — Ddng hd do do dich chuyén

7 — Gia dd tai, cho phép hoi nwéc di qua.

8 - Dia thoat hoi ¢ duc 16, mat do 16 chiém (30  5) % dién tich bé mat.

Hinh 5 - Khuén hinh tru vé&i mau thir va thiét bj do
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P65
©125
#185

®210

CHU DAN:

- Diém gitra tAm:

- S6 16 ndm trén vong tron the nhat (dweng kinh 65 mm):

- 86 16 nam trén vong tron th hai (dwdng kinh 125 mm):

- S6 16 ndm trén vong tron thé ba (dwong kinh 185 mm):

816
1616

2416

Hinh 6 - So d6 khoan 16 trén mét day hinh tru

5.18.2 Sang, kich thudc 16 sang 0,5 mm; 2,0 mm; 5,6 mm; 8,0 mm; 11,2 mm; 16,0 mm va 22,4 mm

phu hgp véi EN 933-2.

5.18.3 Bi thuy tinh, dwdng kinh 5 mm.

5.18.4 Gidy loc dinh tinh chay trung binh, dwdng kinh 210 mm.

5.18.5 Ban rung, tan sb rung dat (48 + 3) Hz, bién do + 1,5 mm hodc hoac thiét bi gon nhe khac cho

phép d6 dam chat sau cung cla phan mau dat dwoc dd rong khodng (25 + 3) % (theo thé tich).

CHU THICH: C6 thé st dung loai ban rung khac, bua Procto hodc bla dam dién cam tay phu hop.
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5.18.6 Thwdc do, chiéu dai l&n hon 200 mm, do chinh xac t¢i 1 mm.

5.18.7 Dia gia tai, c6 dudng kinh ngoai nhé hon 210 mm (thwéng 1a 180 mm) véi mét 16 & tam co
dworng kinh khodng 15 mm cho phép phan than cla bd chi thj do d8 dich chuyén xuyén qua va gan
vao dwoc trén gia dé tai va cho phép hoi nwéc thoat ra. Téng khéi lwgng bao gdm dia gia tai, tAm dém
dia gia tai va tAm duc 16 nang khoang (6 + 0,01) kg.

6 Yéu cau chung cho thir nghiém

6.1 S6 lwong phép thir

Trir khi ¢6 quy dinh khac, déi voi mdi phép thir riéng biét (Didu 7 dén Didu 19) tién hanh hai Ian thir
nghiém song song (xem 6.3) cho mét mau tha.

6.2 Do lap lai va do tai lap

Da léch chuan clia phép thiy 1ap lai thé hién do chum clia phép thir ndi tiép, dwoc tinh tir cac két qua
thtr nghiém I&p lai lién tiép cta cung mét mau, trong cing didu kién thtr nghiém (cling ngudi thir
nghiém, cung thiét bj thir nghiém, tai cing mét phong thi nghiém va trong khoang th&i gian ngén).

Da léch chuan clia phép thir tai 1ap thé hién do chum chia phép thir riéng biét, dwoc tinh tir cac két qua
thtr nghiém cdia cung mét mau thlr, ciing mét quy trinh thtr nghiém, vé&i cac didu kién thir nghiém khac
nhau (ngwoi thir nghiém khac nhau, thiét bi khac nhau, tai cac phong thi nghiém khac nhau va /hoéc
thoi gian thtr nghiém khac nhau) (xem EN 932-6).

D6 I&ch chuan clia phép thir 14p lai va phép thir tai 1ap dwoc tinh theo t7 18 phdm tram tuyét déi. Cac gia
tri d6 léch chuan trong mét sé phwong phép thir dwgc néu trong Phu luc A (tham khao).

CHU THICH: Cac gia tri v& do chinh xac dwoc I4y tir cac Tiéu chuan Quéc gia thudc chau Au da cé hoac tr cac chuong trinh

kiém tra chéo dworc CEN cong nhan.

6.3 Biéu thij két qua

Ghi lai khéi lwvgng can dwoc trén can phan tich (5.2.6) tinh bang gam (g), chinh x&c dén 0,1 mg va don
vi thé tich clia buret chuan do (5.2.13) tinh béng mililit (mL), chinh xac dén 0,05 mL.

Ghi lai khéi lwong can dwoc trén can ky thuat quy dinh tai 5.2.4 tinh b&ng gam (g), chinh xac dén 1 g,
trén can ky thuat dwoc dé cap tai didu 5.2.5 chinh xac dén 0,01 g.

Biéu thi cac hé s clha dung dich (4.7.5, 4.7.6 va 4.13.7) la gia tri trung binh cong cta ba lan thir
nghiém I3p lai, 1ay chinh x&c dén ba chi¥ sb c6 nghta sau du phay.

Ngoai trlr cac trwdng hop dac biét, bidu thi k&t qua thdr nghiém bang phan tram (%), 1a gia tri trung
binh cong cla hai 1an thtr nghiém 13p lai, Iy chinh xac dén 0,01 %.

Néu phép thir cé quy dinh v& gi6i han I1&p lai (Phu luc A), thi cAn xem xét cac két qua ctia hai phép xac
dinh. Néu chénh I&ch gitra hai Ian xac dinh vwot qua hai lan gia tri @6 1&éch chun, thi can phai 13p lai

thtr nghiém va l4y gia tri trung binh clia hai két qua thir c6 sw khac biét it nhat lam két qua thdr nghiém.
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6.4 Say kho vat liéu
Triv khi 6 cac quy dinh khac, vat liéu dwoc sy trong ti sdy cé quat thong gi6 (5.2.1) & nhiét d6 (110 +
5) °C.
6.5 Nung két taa
Tién hanh nung nhw sau:
Chuyén gidy loc c6 chiva két tda vao chén da dwoc lam sach va nung truéc dé biét trudc khdi lwgng.
Lam kho chén va gidy loc rdi dét chay tir tir trong méi trwéng oxy hoa dé tranh bét Itra ngay, dong thoi
dam bao qua trinh dbt chay dwoc xay ra hoan toan.
Nung chén va két tia & nhiét d6 dwoc quy dinh it nhat 1 h.
Lam ngudi chén trong binh hut am dén nhiét do phong. Can chén cé chira phan can.
6.6 Kiém tra sw c6 mat ctia ion chloride (Phép thir bac nitrate)
Sau khi rira két tha tlr nam dén sau lan, tiép tuc rira sach phan trén clia bé mat gidy loc bdng mét
lwgng nhd nwéc niva.

Rra phéu co6 chira gidy loc va két tia bang vai mililit nwéc va thu phan nudc rira nay vao mét éng
nghiém nhd. Thém vai giot acid nitric dam dac (4.1) va vai giot dung dich bac nitrate (4.2.1). Kiém tra
dd duc clia dung dich thu dwoc bang mat thwong dé& nhan biét xem qua trinh riva két tia da loai bd
dwoc hét ion chloride hay chuwa. Néu dung dich duc, nghia la van con ion chloride trong nwéc riva, phai
tiép tuc tién hanh thao tac riva két ttia va lap lai qua trinh kiém tra.

Sau khi da thém bac nitrate, néu dung dich thu dworc trong sudt, coi nhw két tda da dwoc rira sach ion

chloride .

7 Xac dinh ham lwgng cac mudi chloride hoa tan trong nwéc bang phwong phap
Volhard (Phwong phap tiéu chuan)

7.1 Nguyén tac

Phwong phap nay phu hop véi cét liéu duwoc lay tir cac khu vire bi nhiém mudi chloride do tiép xuc
ho&c bi ngdm ngép trong viing nwéc nhiém man, vi du cac cot lieu dwoc khai thac tir cac khu vuc ven
bién.

Chiét tach ion chloride tlr mau cét liéu bang nwéc. Phuong phéap phan tich dung dich chiét dwa trén
phwong phap chudn d6 Volhard, béng cach thém mét lwong dw chinh xac dung dich bac nitrate vao
dung dich sau khi chiét tach, sau d6 dung dung dich thiocyanate dé chuén do lwong duw bac nitrate, st
dung amoni sét (I1l) sulfate lam chét chi thi.

T d6 tinh toan dwoc ham lweng ion chloride trong cét liéu va bidu dién béng phan trdm theo khéi

lwong.
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CHU THICH: DBéi véi mot sb cbt liéu, vi du co ngudn gbc tir sa mac, viéc chiét tach ion chloride bang acid nitric - dac biét la

d6i véi cbt liéu nghién min - cho hiéu suét cao hon so véi phwong phép chiét bang nwéc dwoc quy dinh trong didu nay.
7.2 Ldy mau
Mau phong thi nghiém dwoc Iy theo EN 932-1.

CHU THICH: Déi véi cdt liéu co ngudn gdc tir bién, phai dam bao sao cho méu phan tich 1a mau dai dién vé do am clia 16 cbt

liéu.
7.3 Chuan bj mau thir

Tuy thudc vao kich thwéc 16 (D) clia sang tiép nhan cét liéu, tién hanh rat gon mau phong thi nghiém

theo EN 932-2 cho dén khi thu dwoc lwgng mau khong it hon khéi lweng ghi trong Bang 1.
Sau khi rat gon, sy mau & nhiét dd (110 + 5) °C dén khéi lwong khong doi (xem 3.4).

Sang mau qua sang co kich thuéc 16 16 mm (xem 5.3.1), dap nhd cac hat con sét trén sang cho dén
khi toan bd lwvgng mau lot hét qua sang, tranh nghién mau qua nhd. Tron déu phan mau thu dugc, tién
hanh chia mau theo EN 932-2 thanh hai phan, méi phan khoang (2 + 0,3) kg dbi véi cét liéu 16n va
khoang (500 + 75) g déi v6i cét lidu nho.

Dai véi cbt lieu nhe, 14y hai phan mau thir, méi phan c6 thé tich khoang 1 L.

Bang 1- Khéi lwong toi thiéu ctia mau rat gon so cap

Kich thwérc 16 (D) clia sang tiép nhan cét lieu, | Khéi lweng téi thidu ciia mau rat gon so cép,
mm kg
63 50
45 35
31,5 15
<224 5

7.4 Chuan bij tach chiét

Déi vai cbt liéu Ion va cét liéu nhe, st dung hai binh c6 miéng réng dung tich 5 L (5.3.2). V&i cét liéu
nhd st dung hai binh dung tich 2 L (5.3.2). Can tirng binh chinh xac dén 1 g.

Chuyén phan mau thtr da dwoc chuan bi (7.3) vao cac binh. Can binh cé chiva cét liéu, ghi lai khéi

Iwong, chinh xac dén 1 g. Tinh khéi lwgng cét liéu trong tirng binh theo chénh léch khéi lwong.

Thém vao médi binh mét khéi lwong nwéc twong trng véi khéi lweng cét lieu. Béi véi cbt liéu nhe, thém

1L nwée.
S dung may l&c hoac truc lan (5.3.3) dé tron lac cac binh lién tuc trong 60 min.
Sau d6 st dung gidy loc kho (loai gidy loc dinh tinh chay trung binh (5.3.4)) va cbc sach kho (5.2.9), dé

loc, thu lay phan dung dich chiét trong subt vai thé tich khéng nhd hon 100 mL.
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7.5 Cach tién hanh xac dinh ham lwgng chloride trong phan chiét

Dung pipet (5.2.10) 1ay 100 mL phan dung dich chiét da dwgc loc trong subt (7.4) va cho vao binh dung
tich 250 mL (5.3.5). Thém 5 mL dung dich acid nitric (4.2.3), tiép theo, thém t&r buret (5.2.13) mot
lwong dung dich bac nitrate (4.2.1) cho dén khi tat ca chloride dwoc két tha, sau do thém dw chinh xac

mot lwong dung dich niva.

Néu cét lieu cé chira sulfide (vi du trong mau xi), can dé yén dung dich trong khoang 5 min & nhiét do
ngay duéi nhiét d6 séi. Két tia trdng cta lwu huynh cé thé dwoc tao thanh nhwng khéng can phai loc

bo. Dé ngudi va thém dung dich bac nitrate .

Lwong bac nitrate thém vao phai da dé& lwong dung dich tiéu chudn thiocyanat ding dé chuan do it

nhat 1a 3 mL.
Ghi téng thé tich (¥'5) dung dich bac nitrate dwoc thém.
Thém 2 mL dung dich 3,5,5-trimethylhecxan-1-ol (4.2.4), day nut, I4c manh d& déng tu két taa.

C&n than mé nut, tranh lam hao hut dung dich va dung nwéc riva sach ndt binh, gop nwédc rira vao

phéan dung dich.

Thém 5 mL dung dich chi thi amoni sét (lll) sulfate (4.2.5) va dung dung dich tiéu chuan thiocyanate
(4.2.2) d& chudn d6 cho dén khi cé sw thay dbi mau bén vivng dau tién cla dung dich (tr mau trdng
duc sang mau nau dé) va dung dich ¢ mau giéng nhw mau ctia dung dich trong phép chuan héa dung
dich theo 4.2.2.

Ghi lai thé tich dung dich tiéu chuan thiocyanate tiéu tén Vs.
L&p lai qua trinh trén véi phan chiét tir phadn mau thir th hai.
Chi tién hanh mét 1an x&c dinh cho méi mét dung dich chiét.
7.6 Bidu thi két qua
Ham lwong chloride (C) trong cét liéu, dwoc tinh bang phan tram (%), theo cong thirc sau:
€ =0,003546 X W X [Vs— (10 X Cr X Vi)] 6)
trong dé:
Vs 1a thé tich dung dich bac nitrate, tinh bang mililit (mL);
Vs & thé tich dung dich tiéu chuén thiocyanate tiéu tn, tinh bang mililit (mL);
Cr 1a ndng do ctia dung dich tiéu chuan thiocyanate, tinh béng mol trén lit (mol/L);

W la ty 1& nwéc/cht liéu, tinh bang gam trén gam (g/g), dbi véi cot liéu nhe; W bang 1 000 g/khbi
lwong cbt liéu tinh bing gam.

CHU THICH: D6 chinh xac ctia phép thir xac dinh ham lwgng chloride tan trong nwéc duwoc quy dinh trong Phu luc A.
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Két qua la gia tri trung binh xac dinh t& hai phan mau chiét, tinh bang phan trdm (%), chinh xac dén
0,001 %.

8 Xac dinh ham lwgng cac mudi chloride hoa tan trong nwéc bang phwong phap chuan
dd dién thé (Phwong phap thay thé)
8.1 Nguyén tac

Mau cét ligu thir nghiém dwoc chiét tach theo quy dinh & 7.4. S& dung dung dich tiéu chuan bac nitrate

@& két tia cac ion chloride co trong phan chiét.

Tién hanh chuan dd dién thé véi dién cwc chi thi phi hop.

CHU THICH: C6 thé si dung dién cuc chon loc ion chloride va db thj Gran.

8.2 L4y mau, chuan bi mau thir va thwc hién chiét tach

Tién hanh theo cac buéc quy dinh tai 7.2, 7.3 va 7.4.

8.3 Tién hanh xac dinh ham lwong chloride trong phan dung dich sau chiét tach

Dung pipet (5.2.10) ldy 50 mL dung dich chiét da loc (7.4) vao cbc dung tich 250 mL. Acid hoa béng
acid nitric (HNO3) (4.2.3) dén khi thu dwgc dung dich c6 pH tir 2 dén 3. St dung pipet thém chinh xac
5 mL dung dich natri chloride (4.3.2).

Khi cét liéu c6 chiva sulfide (vi du mau xi), can dé dung dich phan huy trong 5 min & nhiét dd ngay duéi
nhiét do s6i. Két tha trdng cda lwu huynh cé thé dwoc tao thanh, nhwng khéng can phai loc bd. Dé

ngudi va tién hanh chuan do.

St dung thiét bi chudn do dién thé (5.4.1) va dung dich bac nitrate (4.3.1) d& chu&n d6. Ham lwong ion
chloride c6 trong dung dich chiét dwoc tinh toan dwa trén lwong dung dich tiéu chuén bac nitrate tiéu
tbn twong (rng v&i diém ubn cta dwdng cong dién thé thu dwoc, lwong natri chloride (4.3.2) thém vao

véi muc dich téng tin hiéu nhan biét diém twong dwong sé dwoc triv di dé hiéu chinh
L&p lai qua trinh trén véi phan chiét tiy phdn mau thd the hai.
Tién hanh do mau trdng dé& xac dinh lwong natri chloride thém vao.
8.4 Biéu thij két qua
Ham lwong ion chloride (C) trong cét liéu, dwoc tinh bang phan trdm (%) theo cong thirc:
€ =0,000709 X V, x W @
trong do:

V7 1a thé tich dung dich bac nitrate tiéu tén, tinh bang mililit (mL), trtr 10 mL cho dung dich natri
chloride thém vao;

W la ty 1& nwdc/chdt liéu, tinh bang gam trén gam (g/g) - dbi véi cbt lieu nhe; W bang 1 000
g/khdi lwgng cbt liéu (tinh bang gam).
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Két qua la gia tri trung binh xac dinh t&» hai phdn mau chiét, tinh theo phan trdm (%), chinh xac dén
0,001 %.

CHU THICH: Do chinh xac cta phép thir xac dinh ham lwgng ion chloride tan trong nwéc bang phwong phap chuan do dién
thé dwoc quy dinh trong Phu luc A.

9 Xac dinh ham lwong cac muéi chloride hoa tan trong nwéc biang phwong phap Mohr
(Phwong phap thay thé)

9.1 Khai quat

N&ng dd ion chloride trong dich chiét ciia cbt liéu tw nhién cé thé dwoc xac dinh bang cach st dung ky
thuat céng cu dwa trén phép do d6 dan dién.

Phwong phap nay cho phép tién hanh chiét nhanh hon so v&i phwong phap quy dinh tai Diéu 7. Luwu y
dé&c biét réng, khi can thiét, phwong phap nay dwoc st dung dé kiém tra so bd trwdc khi trién khai thuc
hién phép thir theo quy dinh tai Didu 7 dé& xac nhan sy phi hop theo yéu cau kj thuat. Phwong phap
nay chi dwoc st dung d& kiém soat qua trinh san xuét.

9.2 Nguyén tac

S dung nwéc dé& chiét tach nhanh ion chloride tir phdn mau cét liéu tai didu kién nhiét d6 phong. Sau
d6 phan tich dinh lwgng ham luwgng ion chloride trong dung dich chiét bédng phuong phap Mohr. Sty
dung dung dich bac nitrate chuén dd chloride vai chi thj kali chromate. N6ng d6 ion chloride trong dung
dich chiét ctia cét liéu tw nhién ciing c6 thé dwoc xac dinh bang cach st dung cac phwong phap cong
cu dwa trén d6 dan dién cta dung dich.

9.3 Ly mau

Mau phong thi nghiém dwoc lay theo EN 932-1.

9.4 Chuan bj mau thir

RGt gon mAu phong thi nghiém dén khéi lwong con khoang 250 g theo EN 932-2. Déi véi ct liéu nhe,

st dung lwong mau cé thé tich 1 L.

9.5 Chuan bj chiét tach

Déi vai cbt lieu lon va cbt liéu nhd, str dung hai binh nhwa miéng rong dung tich 1 L (5.5). Déi véi cbt
liéu nhe, s dung hai binh dung tich 5 L (5.3.2). Can khéi lwgng binh va ghi lai lwgng can, chinh xac
dén1g.

Chuyén phan mau thtr vao cac binh. Can khéi lwong binh cé chiva cét liéu, ghi lai lwgng can, chinh xac
dén 1 g. Tinh khéi lwong cét liéu trong tirng binh theo chénh léch khéi lwong.

Thém vao mdi binh mét lwong nwéc twong (ng véi khdi lwong cbt ligu. D6i véi cbt liéu nhe, thém 1 L

nwéc.
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Déng chat ndp binh va l&c tron it nhat trong khoang thdi gian 20 min. D& lang cho dén khi cé sy phan

tach I&p nwéc xay ra.
9.6 Xac dinh ham lwgng ion chloride trong phan dung dich chiét

CHU THICH: Néu st dung phép do do dan dién, can gan khoang 100 mL dung dich chiét vao céc dung tich 250 mL dé& tién
hanh xac dinh.

Dung pipet (5.2.10) lay chinh xac 25 mL nwéc phia trén bé méat cia hén hop sau khi phan tach (9.5)
vao binh dung tich 100 mL (5.3.5).

Thém 4 mL dén 6 mL dung dich kali chromate (4.4) va lac déu. Chudn d6 dung dich thu dwoc bang
dung dich bac nitrate 0,01 mol/L (4.3.1) dén khi xuét hién mau dé nhat. Ghi lai thé tich dung dich bac

nitrate tiéu tbn Vs.
9.7 Biéu thij két qua
Ham lwong ion chloride (C) trong cét liéu, dwoc tinh bang phan trdm (%) theo cong thic:
€ =0,01x0,03545x Vg x W x 4 @)
trong dé
Vs 1a thé tich dung dich bac nitrate néng d6 0,01mol/L tiéu tén;
W la ty 1& nwéc/cht liéu, tinh badng gam/gam (g/g) dbi véi cbt liéu nhe; W bang 1 000 g/khdi
lwgng cbt lidu tinh bang gam.
10 Xac dinh ham lwong sulfate hoa tan trong nwéc
10.1 Xac dinh ham lwong sulfate hoa tan trong nwéc cua c6t liéu tw nhién va cét liéu nhan tao
10.1.1 Nguyén tic

Mot phan mau thtr dwoc ngam chiét trong nwéc dé tach céc ion sulfate hoa tan dwoc trong nuéc. Xac
dinh ham lwong ion sulfate tan dwoc trong nwéc bang cach tao thanh két tda véi bari chloride trong

mai trwdng pH trong khodng tir 1 dén 1,5 tai diém soi clia dung dich.

Sau dé, dinh lwong phan két tia va tinh toan, bidu di&n ham lwong ion sulfate cé trong cét liéu dwoc

biéu dién bang phan tram theo khéi lwong

Co6 thé ap dung phwong phap nay déi véi cac mau cbt lidu cé chiva sulfide, vi du mau xi.
10.1.2 L4y mau

Mau phong thi nghiém dwoc Iy theo EN 932-1.

10.1.3 Chuan bi mau thir

Mau phong thi nghiém dugc rit gon theo EN 932-2 cho dén khi thu dwoc khéi lwgng khong it hon khéi

lwgng ghi trong Bang 1 (7.3) &ng v&i kich thwée 16 (D) clia sang tiép nhan cét liéu.
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Say mau & nhiét @6 (110 + 5) °C dén khdi lwgng khong dbi (3.4).
Sang mau qua sang kich thuéc 16 16 mm (5.3.1), dap nhd cac hat con sét trén sang cho dén khi toan
bd méu lot hét qua sang, tranh nghién mau qua nhé. Tron déu mau, chia mau theo EN 932-2 thanh hai
phan twong dwong, mdi phan cé khéi lwgng khodng (2 + 0,3) kg di véi cbt liéu Ién va khoang (500 +
75) g ddi v&i cbt ligu nho.
Déi vé&i cbt lieu nhe, mdi phadn mau duoc lay co thé tich khoang 1 L.
10.1.4 Chuén bj chiét tach
Déi voi cbt liéu 16n hodc cét liéu nhe, st dung hai binh bang nhwa ho&c béng kim loai dung tich 5 L va
ddi voi cbt liéu nhd str dung hai binh ¢ dung tich 2 L (5.3.2). Can khéi lwgng méi binh va ghi lai lvong
can, chinh xac dén 1 g.
Chuyén phan mau thtr dwoc chuan bi tai 10.1.3 vao cac binh. Can khéi lwgng binh cé chira mau cbt
liéu va ghi lai lweng can, chinh xac dén 1 g. Tinh khéi lwong cét liéu trong tirng binh theo chénh léch
khéi lvong.
Thém vao méi binh mét lwgng nwéc bang hai 1an khéi lwong mau. Déi véi cét liéu nhe, thém 1 L nwéc.
Doéng chat nap binh va lac lién tuc bang may lac hodc may trén (5.3.3) trong it nhét 24 h.
CHU THICH: Néu khong st dung thiét bi khudy trdn co hoc va sy tiép xtc gitba cbt lidu va nwédc chi dwoc thuc hién bang
cach lac dong khong theo hé thdng, thi trong mét sé trwdng hop (déc biét khi co méat gbe sulfate, vi du nhw cac tinh thé Ion
cuia thach cao), thi toan bd lwgng sulfate sé khdng thé dwoc chiét ra hoan toan trong 24 h.
Sau d6 st dung gidy loc khd (loai gidy loc dinh tinh chay trung binh (5.3.4)) va cbc sach kho (5.2.9), dé
loc, thu 14y phan dung dich chiét trong sudt v&i thé tich khong nhé hon 100 mL.

10.1.5 Xac dinh ham lwong sulfate trong phan dung dich chiét

Dung pipet (5.2.10) l4y chinh xac 50 mL dung dich chiét da dwoc loc trong subt vao céc dung tich 500
mL. Pha loang bang nwéc dén thé tich 300 mL va thém 10 mL dung dich acid clohydric (4.5.1).

Bun sbi dung dich khoang 5 min.

CHU THICH: Néu cbt liéu coé chia sulfide, vi du mau xi, sau khi dun séi 5 min, @& yén dung dich & noi 4m khoang 30 min.
Néu xuét hién két tha tréng, thi tién hanh loc tach két tla béng gidy loc dinh tinh chay trung binh, rira két tGa vai 1an bang
nwéc néng. Loai bd két tda, thu nwéc loc va tiép tuc thwe hién céac thao tac theo nhw mé ta dwéi day .

Bun sbi dung dich thu dwoc, rdi vira khudy vira thém t tir tirng giot khodng 5 mL dung dich bari
chloride (4.5.2). Bun nhe dung dich khoang 15 min dé déng tu két ta.

Tiép tuc dun nhe dung dich trong khodng 30 min ni¥a, sau d6 dé dung dich & noi &m qua dém.

St dung thiét bi loc hit dung dich d& chuyén toan b két taa bari sulfate I&n chén loc bang thach anh
(5.6.1) da dwoc nung, can va biét truéc khdi lwgng. C6 thé st dung phéu thuy tinh va gidy loc khong
tro chay cham dé loc tach két tGa. Tuy nhién, trong ca hai trwdng hop, déu nhét thiét phai riva két tda

vai 1an bang nwéc néng cho dén hét ion chloride (6.6).
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Néu s dung chén loc béng thach anh, can thao chén ra khéi hé thdng binh loc va sy chén & nhiét do
(110 £ 5) °C trong 16 nung (5.2.2) trong khoang 30 min, sau d6 nang dan nhiét do 16 dén khoang (925 *
25) °C va nung chén cho dén khi thu dwoc khébi lwong khong ddi.

CHU THICH: Khi nung & nhiét d cao hon, thi gian nung chi khoang 15 min la dd.
Lam ngudi chén trong binh hit dm (5.2.16) va can chinh xac dén 0,1 mg. T sw téng khdi lwong cla

chén, tinh toan khéi lwgng m; cta két tda.

Néu tién hanh loc qua gidy loc, chuyén gidy loc cé chira két tlia vao chén da dwoc nung, can dé biét
trwée khéi lwong (5.6.2). Cho chén cé chira gidy loc va két tda vao 16 nung (5.2.2) theo quy trinh quy
dinh tai 6.5.

Lam ngudi chén trong binh hit dm (5.2.16) va can chinh xac dén 0,1 mg. T sw téng khdi lwong cla
chén, tinh toan khéi lwgng m; cta két tda.
10.1.6 Biéu thij két qua

Ham lwong sulfate hoa tan cé trong cét liéu, biéu thi theo SOs, dwgc tinh bang phan tram (%) theo

cong thirc:
SO3 noatan = 2 X W X 0,343 X ms ©)
trong do:
m3 |a khdi lwong két tda bari sulfate, tinh bang gam (g);
W 1a ty 1& nuwéc/cét lidu, tinh bang gam trén gam (g/g), d6i véi cbt liéu nhe; W bang 1 000 g/khéi
Iwgng cbt lidu tinh bang gam.
CHU THICH: Két qua c6 thé bidu thi theo SO4 bing cong thirc sau:

S04 noatan =2 X W X 0,411 6 X m3 (9.1)

10.2 Xac dinh ham lwong sulfate hoa tan trong nwéc cua cot liéu tai siv dung
10.2.1 Nguyén tic

St dung nwéc ndng dé chiét ion sulfate tan trong nwéc tr mau cét liéu. Thém bari chloride vao dung
dich chiét & két tha ion sulfate dwéi dang bari sulfate tai pH trung tinh. Sau d6 xac dinh ham Iwong

sulfate hoa tan trong nwéc bang may quang phd.

Qua trinh chiét bing nwéc néng sé loai bd cac sulfate hoat tinh (vi du thach cao) Ia ngudn tiém &n kha

nang khéng &n dinh trong cét ligu.

10.2.2 L4y mau

Mau phong thi nghiém dwoc Iy theo EN 932-1. Khéi lwong mau téi thiéu 3 000 g.
10.2.3 Chuén bj mau thir

32



TCVN xxxxx-1:20xx
Sang méau phong thi nghiém qua sang kich thwéc 4 mm va nghién hat con sét lai trén sang dén khi lot

hét qua sang 4 mm.

RGt gon mau dén khéi lwgng (25 £ 0,1) g. Can phan mau thir chinh xac dén 0,1 g trong cbc (5.2.9), ky

hiéu “coc A”, co dung tich 2 L.
10.2.4 Chuén bj chiét tach

Can (1 000 * 5) g nuwdc cat hodc nwédc khir ion da dwgc dun néng dén (60 + 5) °C trong cbc (5.2.9),
dung tich 1 L hoac 2 L.

Ngay lap tirc thém nuéc néng vao phan mau thir trong coc A (10.2.3). Day coc béng mét kinh ddng hd
(5.2.18).

Khuéy dung dich béng khudy tr trong khoang thei gian (15 = 1) min trong khi van duy tri & nhiét d6 (60
+5)°C

Ngay lap tirc s& dung gidy loc nhanh, loc (200 + 50) mL dung dich chiét vao cbc dung tich 500 mL, ky
hiéu "céc B".

Loc phan con lai ctia dung dich va Iwu lai trong céc thiv 3, ky hiéu 1a "cbc C"

CHU THICH: Phan chira trong céc C sau d6 c6 thé str dung dé pha loang (10.2.5.3).

Diéu chinh pH clia dung dich chiét trong céc B dén gia tri pH 7 + 1 béng acid tartaric hodc acid nitric.
Kiém tra pH ctia dung dich bang may do pH (5.2.8). Néu pH qua acid (nhd hon 6), thém moét it dung

dich chiét trong céc C d& dung dich tré lai trung tinh.

S dung mat kinh déng hd day dung dich da én dinh pH trong céc B va cbc C. Néu can thiét, lam mat

dung dich.
10.2.5 Xac dinh ham lwong sulfate trong phan dung dich chiét, str dung may quang phé ké
10.2.5.1 Thi nghiém mau trang véi nwéc dung dé chiét

Trwéc mdi loat phép thir, kiém tra ham Iwong sulfate cla nwéc cat hodc nuwdc khir khoang. Theo quy
trinh mo ta trong 10.2.5.3

S dung pipet ldy mot lwong nwdc cat hodc nwéc khir khoang va rét vao éng nghiém. Thém mét
lwong dung dich bari chloride (4.5.2) va dé yén trong mét khoang thoi gian xac dinh. Léc manh éng

nghiém trong 10 s va doc két qua trén may quang phd ké.

Thoéng thwong két qua la 0 mg/L. Néu khong phai la gia tri 0, ghi két qua Crzo doc dwoc trén thiét bi
quang pho ké.

10.2.5.2 Thi nghiém mau trang vé&i dung dich chiét dwoc
Trwéc méi loat phép thiy, thi nghiém mau tréng theo 10.2.5.3, nhwng khong thém bari chloride.

S& dung pipet lay mét lwgng dung dich dém tir cbc B va rét vao dng nghiém phu hop. Sau khoang thoi
gian xac dinh, doc két qua trén may, ghi lai k&t qua Cy doc dworc trén thiét bi quang phd ké .
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10.2.5.3 Tién hanh xac dinh ham lweng sulfate

St dung pipet &y mét lwgng dung dich da 6n dinh pH tir cbc B va chuyén vao dng nghiém hodc cbc

chira theo hwéng dan st dung thiét bij.
Thém tiép vap mét lwong dung dich bari chloride (4.5.2).

L&c manh &ng nghiém trong 30 s sau d6 d& 6n dinh mét thdi gian theo quy dinh clia nha san xuét
(thworng tir 5 min dé&n 10 min). Lac manh lai éng nghiém trong 10 s dé& cac tinh thé BaSO4 lang & day

éng nghiém tao thanh huyén phu.

pé yén 15 s dé cho cac bot khi hoa tan hoan toan va ghi lai két qué Csos doc dwoc trén thiét bj quang

phd ké, tinh theo mg/L.

Néu két qua Ién hon 200 mg/L, 1&p lai phép thir véi phan mau thir d& pha lodng. Dung pipet l4y 50 mL
dung dich dém tir cdc B vao mét ce khac ky hiéu “cdec D”. Dung pipet khac thém 50 mL nwéc cét hodc

nwéc khir khoang vao céc D. Str dung may khudy tir khudy trong 1 min.

Lap lai cac bwéc trong 10.2.5.3 véi dung dich pha loang va thyc hién phép hiéu chinh thich hop khi

tinh toan két qua.
10.2.5.4 Biéu thj két qua

Ham lwong sulfate hoa tan (7 SO.) c6 trong cbt liéu tai ché, dwoc tinh bang phan tram (%) theo céng

thire sau:
TS0, = (2550 X 7 )] = Cizo = “252 (10)

trong do:

T SOy |a ham lwong sulfate hoa tan ctia mau, tinh bing phan tram, %

Cso4 |a két qua do trén thiét bj quang phd ké (10.2.5.3);

Cy 1a két qua do trén thiét bj quang phd ké clia mau trang (10.2.5.2);

Crz0 14 két qua do trén thiét bi quang phd ké clia mau nwéc (10.2.5.1);

P 1a khéi lwong nwéc tinh bing gam (g) ding dé chiét mau (10.2.4);

P’ 14 khéi lwong ctia phdn mau tht tinh bang gam (g) (10.2.3).
11 Xac dinh téng ham lwong Iwu huynh
11.1 Xac dinh tdng Iwu huynh bing phwong phap phan hiy acid (Phwong phap tiéu chuan)

11.1.1 Nguyén tic
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X@ ly phan mau thtr bang hydroperoxit va acid clohydric @& chuyén toan bd hop chét chiva lwu huynh
vé dang sulfate. Két tGa sulfate dwéi dang bari sulfate (BaSO.) va can. Ham luwong Iwu huynh cé trong

cbt lieu tinh béng phan trdm theo khéi lwong.

11.1.2 LAy mau

Ma&u phong thi nghiém dwoc lay theo EN 932-1.

M4&u phong thi nghiém phai dam bao dai dién vé& do am cua 16 cét liéu.

11.1.3 Chuén bj miu thir

RGt gon mau phong thi nghiém theo EN 932-2 cho dén khi thu dwoc khéi lwong téi thiéu trong Bang 1
twong &ng véi kich thwdc 16 (D) cla sang tiép nhan cét liéu.

Néu can, sy khé mau & nhiét do (110 £ 5) °C.

CHU THICH: Néu séy & nhiét do cao hon, sulfide sé bj oxy héa.

Lan lwot nghién va rat gon mau thtr dén khi thu dwoc khoang 20 g mau. Tiép tuc nghién mau cho dén
khi toan bd lwgng mau lot qua sang 125 um. LAy khodng 1 g mau d& 1am mau thir.

11.1.4 Tién hanh the

Can phan mau thtr, chinh xac dén 0,1 mg (m4), chuyé&n vao cbc cao thanh, dung tich 400 mL (5.2.9).
Thém 20 mL nuwéc cat, dung diia thdy tinh va mét kinh ddng hd dé gan rira hét cin. Thém 10 mL
hydrogen peroxide (4.6.1) va dun néng trong 30 min & nhiét d6 dwdi nhiét do soi.

Sau khi phan hay, thém tiép 20 mL acid clohydric (1 + 1) (4.1) va dat céc lén bép cach thiy dun néng
trong khoang thoi gian 30 min.

Thém mét lwgng nhé bét gidy loc va dun néng dung dich trong céc & nhiét d6 dwdi nhiét do soi.

Thém amoni hydroxide (4.1) d& kidm héa dung dich. Kiém tra @ kiém béng chét chi thi mau methyl dé
(4.6.2) hodc st dung may do pH (5.2.8). Bun sbi nhe trong 30 s va sau dé loc hut qua gidy loc trung
binh. Rira phan can trén gidy loc mot 1an béng mét it nwéc da khir khoang dun néng va gilr lai dung

dich loc.

Chuyén gidy loc c6 chira cén vao cdc va hoa tan béng hén hop gdm 5 mL acid clohydric dam déc (4.1)

va 70 mL nwéc néng.

Lap lai quy trinh nhw trén (dun séi, két taa, loc va rira) va loai bd két tGa néu cé. Acid héa phan nwéc
loc va nwéc riva (tat cd khoang 220 mL) béng 1 mL acid clohydric dam d&c va dun séi. Bun sdi trong (5

+ 0,5) min.

VAan duy tri dung dich & diém séi va vira khudy vira thém tlr tir tirng giot khodng 10 mL dung dich bari
chloride (4.5.2) da dwoc dun nong.

Sau khi lam mudi, loc va nung két tia bari sulfat theo nhw cach tién hanh tai 10.1.5.

35



TCVN xxxxx-1:20xx

Can chinh xac dén 0,1 mg va tinh khi lwgng cta két tda.

11.1.5 Bidu thj két qua

Téng ham lwong Iwu huynh (S) c6 trong cbt liéu, dwoc tinh bang phan trdm (%), chinh xac dén 0,1 (%)

theo coéng thirc sau:

s=%x13,74 (11)
4

trong do:
ms |a khéi lwong két tda, tinh bng gam (g);
my |a khéi lwong phan mau thty, tinh bang gam (g).
CHU THICH: D6 chinh xac ctia phép xac dinh tdng ham lwong sulfur dwgce quy dinh tai Phu luc A.

11.2 Xac dinh tdng ham lwong Iwu huynh bing cach nung & nhiét dd cao (Phwong phap thay
thé)

11.2.1 Nguyén tic

Phan méau cbt liéu dwgc nung & nhiét dd cao trong méi trudng dxy nguyén chat. Qua trinh nay sé
chuyé&n cac hop chét lwu huynh thanh sulfur dioxide va dwoc dinh lwgng bang may phd hdng ngoai.

Ham lwong lwu huynh dwoc tinh bing phan tram theo khéi lwong.

11.2.2 L4y mau

MaAu phong thi nghiém dwoc lay theo EN 932-1.

CHU THICH: MAu phong thi nghiém phai dam bao dai dién vé& do am cla 16 cbt liéu.

11.2.3 Chuan bi mau thir

RUt gon mAu phong thi nghiém theo EN 932-2 cho dén khi thu dwoc khéi lwong ti thidu trong Bang 1
(7.3) twong (ng véi kich thudc 16 (D) cla sang tiép nhan cét liéu.

Néu can thiét, siy kh m&u & nhiét do (110 + 5) °C.

CHU THICH: Néu sy & nhiét dé cao hon, sulfide s& bi oxy héa.

Lan lwot nghién va rat gon mau ban dau dén khédi lwong con khodng 20 g mau va sau do tiép tuc
nghién min cho dén khi toan bd lwgng mau lot qua sang 125 ym. LAy khodng 1 g mau dé& dé lam mau
ther.

11.2.4 Tién hanh thir
Mau thir dwoc dét & nhiét do cao trong thiét bi (5.7) theo huwéng dan st dung clia nha san xuét.
Téng ham Iwong sulfur dwoc doc truc tiép tr thiét bi.

11.2.5 Biéu thij két qua
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Téng ham Iwong lweng Iwu huynh (S), dwoc tinh bing phan tram (%), chinh xac t¢i 0,1 %.
12 Xac dinh ham lwong sulfate hoa tan trong acid
12.1 Nguyén tac
S& dung acid clohydric d& hoa tan lwong sulfate cé trong cét liéu. Ham Iwgng ion sulfate co trong cét
liéu dwoc xac dinh bang phwong phap phan tich khéi lwgng va tinh bang phan tram theo khéi lwong.
12.2 L4y mau
Mau phong thi nghiém dwoc lay theo EN 932-1.
M4&u phong thi nghiém phai dam bao dai dién vé& do am cua 16 cét liéu.
12.3 Chuén bj mau thir
RGt gon mau phong thi nghiém theo EN 932-2 cho dén khi thu dwoc khéi lwong téi thiéu trong Bang 1
twong &ng véi kich thwdc 16 (D) clia sang tiép nhan cua cét liéu.
Néu can thiét, sdy khd mAu & nhiét 46 (110 + 5) °C.
CHU THICH: Néu sy & nhiét d cao hon, sulfide s& bj oxy héa.
Lan lwot nghién va rat gon mau ban dau dén khdi lwong con khodng 20 g mau va sau doé tiép tuc
nghién min cho dén khi toan bd lwgng mau lot qua sang 125 pym. LAy khodng 8 g mau dé& dé lam mau
ther.
12.4 Tién hanh thir

Can mau thr chinh xac dén 0,1 mg (ms). Thém 360 mL nwéc va 40 mL acid clohydric dam dac (4.1)
vao binh nén (5.2.9) dung tich 1 000 mL va dun sdi. L&y binh ra khdi bép va vira khudy, vira thém vao
dung dich acid tirng phan nhdé ctia mau thtr. Ding diia thay tinh d& dam nat cac phan bi vén cuc. Dé

dung dich phan hay trong (15 + 1) min & nhiét do duéi diém séi.

Loc cén qua gidy loc loai trung binh vao céc dung tich 1 000 mL. Rira cén va gidy loc bing nwéc khiv

khoang néng. Kiém tra nwéc rira béng bac nitrate d& dam bao khéng con ion chloride (6.6).

Thém nwéc khir khoang dén thé tich khoang 600 mL va dun néng dung dich dén nhiét d6 dwéi diém
sOi.

Kiém hoa dung dich bang cach thém dung dich amoni hydroxide (4.1.2). Kiém tra do kiém bang chi thj
methyl dé (4.6.2), ho&c str dung may do pH (5.2.8). Bun s6i nhe trong 30 s va sau dé loc bang gidy loc
trung binh. Rira cén trén gidy loc it nhat ba lan bang nwéc khir khoang néng,lai dung dich loc va loai
bd két tha néu cé. Acid héa dich loc va nuwdc riva bang acid clohydric (1 + 11) dén khi dung dich c6

mau do cua chi thi metyl dé (4.6.2).

Bun s6i dung dich trong (5 + 0,5) min va sau d6 kiém tra do trong sudt clia dung dich. Néu dung dich

chwa trong suét, tién hanh lam lai véi mau ther méi.
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VAan duy tri dung dich & didm soi va viva khudy, vira thém tlr tir tirng giot khoang 40 mL dung dich bari
chloride (4.5.2) da dwoc dun néng. Sau khi lam mudi, loc va nung két tia bari sulfate theo nhw cach
tién hanh tai 10.1.5.

Can chinh xac dén 0,1 mg va tinh khdi lwgng cla két tia (my7).
12.5 Bidu thj két qua
Ham lwgng sulfate (SO3) hoa tan trong acid clia cét liéu, dwoc tinh béng phan trdm (%), chinh xac dén
0,1 % theo cbéng thirc sau:
Ham lwong sulfate (503) = 2—2 X 34,30 (12)
trong dé:
m7 la khéi lwong cla két tda, tinh béng gam (g);
ms 1a khéi lwong phan mau thir, tinh bing gam (g).
CHU THICH 1: Két qua c6 thé biu thj theo SOu, si¥ dung cong thirc sau:
Ham lwong sulfate (S0,) = :—: x 41,16 (12.1)
CHU THICH 2: B3 chinh xac clia phép xac dinh ham lwong sulfate hoa tan trong acid dwoc quy dinh tai Phu luc A.
13 Xac dinh ham lwong sulfide hoa tan trong acid
13.1 Nguyén tac

Phan hdy mau thr bang acid clohydric trong didu kién khir. Sulfide sé& chuyén thanh khi hydro sulfide
(H2S) va dwoc suc qua dung dich kém sulfate amoniacal dé& hap thu. Xac dinh lwgng két tda kém

sulfide tao thanh béng phwong phap dinh lwong iodine.

13.2 Ly mau

MAu phong thi nghiém dwoc lay theo EN 932-1.

CHU THICH: M&u phong thi nghiém phai dam bao dai dién vé& do am ctia 16 cbt ligu.

13.3 Chuan bi miu thir

RGt gon mau phong thi nghiém theo EN 932-2 cho dén khi thu dwoc khéi lwgng téi thiéu trong Bang 1
twong (g véi kich thudc ¢ sang trén (D) cla cbt liéu.

Néu can thiét, siy khé mAu & nhiét do (110 £ 5) °C.

CHU THICH: Nhiét d s4y cao hon sé& l1am oxy héa sulfide.

Lan lwot nghién va rat gon mau ban dau dén khi thu dwoc khodng 20 g mau. Tiép tuc nghién mau cho

dén khi toan bd lwong mau lot qua sang 125 um. Ly khoang 1 g mau dé& 1am mau phan tich.

13.4 Cach tién hanh
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St dung thiét bj dwoc mo ta tai 5.8 va Hinh 1. Can mau thlr, chinh xac dén 0,1 mg (ms) va chuyén
toan bd lwgng can vao binh phan rng hai cb bang thuy tinh day bang, dung tich 250 mL, ¢ nit nham.
CHU THICH 1: Néu ham luong sulfide thdp (< 0,1 %), thi nén s dung dung dich thudc thir lodng hon mudi 1an (4.7.5 va
4.7.6).
Thém khoang 2,5 g thiéc (I1) chloride (4.7.3) va 0,1 g chromi (4.7.4)
CHU THICH 2: Chromi gop phan hoa tan pyrite (FeS2) cé thé co trong cbt ligu.
Thém tiép vao hén hop 50 mL nuwéc khir khoang. LAp phéu chiét va sinh han théng qua phan cb ndi
ctia binh chwng cat sao cho dau vao ctia dong nuéc 1am mat sinh han phai & phia gan véi binh chwng
cét. Sau khi dwoc ngwng tu va di chuyén doc theo dng sinh han, phan chung cét dwoc sé di qua éng
thay tinh v&i mét dau ndi vai sinh han va dau con lai dwoc nhing ngap trong céc ¢ chiva sén hén hop

gdm 15 mL dung dich kém sulfate amoniacal (4.7.2) va 285 mL nuwéc khir khoang.

M@ céac van cép trong hé théng va suc khi (nitro hodc argon) qua toan hé théng véi téc d6 khoang 10
mL/min. Sau d6, khoa cac van khi rdi tir ph&u chiét, thém tirng Iwong nhé khoang 50 mL dung dich
acid clohydric (1 + 1) (4.1), chl y tranh lam rét dung dich. M& théng lai cac van khi, ddng thdi dun soi

binh phan (rng trong khodng 10 min. Thao r&i cac 6ng ndi clia hé thdng va chudn bj @& chuan do.

Déi v&i mot sé cbt lieu co ham lwong sulfide 16n hon, nén dun séi binh phan (ng véi thoi gian 16n hon
10 min dé& chuyén toan bd lwong sulfide thanh kém sulfide. D& dam bao qua trinh chiét tach sulfide da
hoan t4t, kiém tra bang cach suc éng thuy tinh qua céc cé chiva dung dich ké&m sulfate amoniacal. Néu

khong thay xuat hién két tia tréng, phan (rng da két thuc.

Lam ngudi hdn hop thu dwoc dén nhiét dd 20 °C va dung pipet thém chinh xac 10 mL dung dich kali
iodate 0,016 6 mol/L (4.7.5) va 25 mL acid clohydric dam dac roi chuén| dd bang dung dich natri

thiocyanate (4.7.6) cho dén khi dung dich xuat hién mau vang. Thém tiép 2 mL dung dich hd tinh bt

(4.7.7) va tiép tuc chuan dé cho dén khi mau dung dich chuyén ti» xanh sang khéong mau.
13.5 Bidu thj két qua
Ham lwong sulfide (S) co trong cét liéu, dwoc tinh bang phan tram (%) theo coéng thirc sau:

S = [(VoXF)—(V10Xf)X1,603x100] — 0,160 3 x (VoXF)—(V10Xf) (13)
1000xXmg mg

trong dé:
Vo 1a thé tich dung dich kali iodate, tinh bang mililit (mL);
Fla hé sé ndng d6 cua dung dich kali iodate dwoc quy dinh tai 4.7.5;
V104 thé tich cGa dung dich natri thiocyanate tiéu tén khi chuan @9, tinh bang mililit (mL);
f 1a hé s ndng d6 cta dung dich natri thiocyanate tinh dwoc tai 4.7.6;
ms |a khéi lwong phan mau thir, tinh bang gam (g).
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14 Xac dinh cac thanh phan anh hwéng dén tinh hoan thién bé mit cta bé tong

14.1 Kiém tra sw c6 mit cla cac hat sat sulfide hoat tinh

14.1.1 Yéu cau chung

Phwong phap nay quy dinh cach kiém tra, phat hién sw co6 mat clia cac hat sét sulfide c6 thé xuét hién
& 16p gan sat hodc tham chi ngay trén b& mat bé téng va tao thanh cac vét mau nau trén bé maét, rét
kho loai ba.

14.1.2 L4y mau

L4y khodng 50 hat cét liéu dai dién tiv kho hoac bai Ilwu trir cét liéu dé kiém tra khi 16 nguyén liéu bj
nghi ngd cé chira sét sulfide.

14.1.3 Tién hanh thir

Xéac dinh d6 hoat tinh cla céc hat cét liéu bang cach ngam ching trong dung dich nwéc voi béo hoa.

CHU THICH 1: Két tGa mau xanh dang keo cta sét (lI) sulfate (Fe2(SOas)3) s& hinh thanh sau 5 min. Du6i tac dong clia anh
sang va trong mai trwdng khdng khi, cac hat két ta nay s& nhanh chéng chuyén sang mau nau dé giébng nhw mau clia sét
(11 hydroxit. Phan (rng nay sé két thiic sau khodng thdi gian 30 min va la co s& d& nhan biét nhanh sy ¢é mét clia sét sulfide
trong ¢t liéu.

Néu két tha mau nau dang keo khong xuét hién sau khi ngam hat cét liéu trong nwéc voi bdo hoa, thi
cling cé thé cac hat cét liéu nay cé phan (rng cham. Néu nghi ngé cac hat cé phan (rng cham nay, can
tién hanh kiém tra bang mét thwong dé danh gia va xem xét vé& kha ning dé lai vét sAm mau trén bé
mat viva hodc bé téng khi st dung cbt liéu.

CHU THICH 2: Néu vung khai thac cét liéu dwoc xac dinh da tirng san xuét cét liéu chiva ion sulfide, chuyén gia ky thuat vé
dia chat c6 thé st dung kinh hién vi phéng dai thap d& kiém tra va xac dinh xem vat liéu cé phai la thanh phan gay hai hay
khong.

Trong céac trwdng hop khac, cé thé trén cac hat cét lieu thu dwoc véi hd xi mang pooc l&ng, dwéng hod

28 ngay & diéu kién dm, sau do kiém tra thanh xi mang dé tim vét sdm mau.
14.2 Xac dinh ham lwong hat nhe
14.2.1 Yéu cau chung

Phwong phap nay si dung d& xac dinh phan tram khdi lwong cia hat nhe co trong cbt liéu nhd.
Phwong phap nay ciing str dung dé xac dinh cac loai vat chat nhw than non hoéc than - 1a cac chat co
kha nang gay ra cac vét sAm mau hodc vét nd trén bé mat viva hodc bé tdng. Khi can thiét, phuong

phap nay c6 th& phu hop cho cét liéu I6n bing cach kiém tra cac phdn mau thdr Ién hon (xem Bang 1).
14.2.2 Nguyén tic

Hau hét cbt lieu nhd théng thuwong st dung cho bé tong va viva cé khéi lwong thé tich Ién hon 2,0.
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Khi ngam ngap cét liéu nhé trong dung dich c6 khéi lwgng riéng bang 2,0 thi cac hat c6 khéi lwgng thé
tich nhd hon sé& ndi Ién trén b& mat chat 16ng. Didu nay dé& dang cho phép loai bd ciing nhw dinh lwong
ching mét cach dé dang.
CHU THICH: Qua trinh tuyén ndi khong str dung dwoc cho cbt liéu nhe.
14.2.3 Cach tién hanh
Mau phong thi nghiém cta cbt liéu nhd cé khéi lwgng khong it hon 5 kg. Rat gon mau phong thi
nghiém dén khéi lwong (350 + 50) g d& 1am phan mau thir.
Trai rong phan mau thir ra khay va siy dén khéi lwgng khéng ddi & nhiét do (110 + 5) °C (6.4). Ghi lai
khéi lwong clia mau khéd (mo), chinh xac dén 0,1 g. Sang cét lidu qua sang kich thuwdc 16 300 ym
(5.9.1), loai bd phan cét liéu lot qua sang.
L4y khoang 1 L dung dich kém chloride (4.8.1) hodc natri polywolfram (4.8.2) cho vao céc dung tich 2
L va trut toan bd phan cbt liéu vao dung dich co trong cbc. St dung diia thay tinh khudy nhe phan cbt
liéu dwédi day cdc dé gilp cac hat nhe tach ra va ndi 1én trén bé mét dung dich. Khudy nhe cac hat da
ndi 1&n bang diia thay tinh d& loai cac bot khi cé thé a nguyén nhan lam cac hat nang hon bj ndi lén.
Gan phan dung dich ¢ chira c&c hat ndi qua sang 250 um vao mét céc thay tinh thir hai cé dung tich
2 L dé thu gom céc hat dong lai trén bé& mat sang. Can dam bao réng khéng cé bat ky hat cét liéu ning
hon nao bi lot qua sang. Chuyén dung dich thu dworc tré lai vao cc thir nhat va st dung diia dé khudy
xubng tan day cdc 1an niva. Néu van con cac hat ndi [én trén bé mat dung dich, tiép tuc gan dung dich
nay qua sang va I3p lai quy trinh trén cho dén khi toan bd cac hat néi dwoc thu lai trén sang.
Rlra sang va cac hat gom trén sang bang nudc cho dén khi loai bd hét mubi kém chloride ho&c natri
polywolfram. S4y sang va phan con lai trén sang & nhiét do (40 + 5) °C, trong khoang th&i gian (20 + 4)
h sau d6 d6 phan con lai trén sang ra khay bang st st dung d& lam kho hodc sdy mau (5.9.2) va sdy &
nhiét d6 (110 + 5) °C trong khoang (4 + 0,25) h.
D& nguoi khay sdy, can khéi lwong hat nhe (1210), chinh xac dén 0,1 g.

14.2.4 Biéu thij két qua

Ham lwong hat nhe c6 trong cét liéu (mrpc) co trong cét liéu, dwoc tinh bang phan tram (%), chinh xac

dén 0,1 (%) theo cong thirc sau:
Mype = ’:‘n—f x 100 (14)
trong do:
mo 1a khdi lwgng phan mau thir sau khi say kho, tinh bang gam (g);

mipla khéi lwong phan hat nhe bi tach ra trong qué trinh thi nghiém, sau khi sy kho, tinh bang

gam (g).
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15 Xac dinh anh hwéng cia hop chéat hivu co’ dén sw dong két va déng ran cia xi mang
15.1 Xac dinh kha niang cé mit ctia chat mun

15.1.1 Nguyén tic

Mun la chét hitu co co trong dat, dwoc tao thanh do sw phan huy xac dong vat va thuc vat. Ham lwong

chat mun trong cét lieu dwoc danh gia théng qua mau sac dwoc hinh thanh khi I&c trén mot phan mau

thtr trong dung dich natri hydroxit.

CHU THICH: Phuong phap nay dwa trén nguyén ly chat min chuyén sang mau sdm khi phan &ng véi dung dich natri
hydroxide (NaOH). Cwéng dd mau phu thudc vao ham lwgng chat mun. Néu dung dich thu dwoc khéng cé mau hodc sang
mau, cbt liéu dwoc xem nhw khdng chira lwong chat mun dang ké. Néu dung dich thu dwoc coé mau sdm, cé thé dy doan cbt
liéu c6 chta lwgng chat mun cao, nhung ciing c6 thé do &nh hudng cia cac yéu td khac. Khi d6, phuwong phap nay khéng

dua ra két luan chéc chén.

15.1.2 L4y mau

Mau phong thi nghiém dwoc Iy theo EN 932-1.

CHU THICH: M3u phong thi nghiém phai dam bao dai dién vé& d6 &m ciia 16 cét liéu.

15.1.3 Chuén bj méu thir

RGt gon mau phong thi nghiém theo EN 932-2 cho dén khi thu dwoc khéi lwgng téi thiéu trong Bang 1
twong (ng véi kich thudc c& sang trén (D) clia cbt lidu.

Séy kho vat liéu (6.4) sau khi da rat gon mau trong ta séy (5.2.1) & nhiét do (40 = 5) °C (6.4). Sang
mau qua sang co kich thwéc 16 4 mm (5.10.1) va gity lai phan mau lot qua sang

15.1.4 Cach tién hanh

Db dung dich natri hydroxit (NaOH) 3 % (4.9.1) vao binh thi nghiém hinh try, lam bang thay tinh
(5.10.2) sao cho I6p dung dich trong binh dat dd cao khoang 80 mm. Sau dé dé mét phan ctia mau thiy

vao cho dén khi chiéu cao cla cét liéu va dung dich dat 120 mm. Léc binh d& dudi cac bot khi.
Day chét ndp binh va I14c ky tiép trong 1 min, réi dé 14ng trong 24 h.

Sau 24 h, so sanh mau clia dung dich thu dwgc véi mau cda dung dich mau tiéu chuén (4.9.2), dwoc
dwng trong mét binh thly tinh hinh try trong subt twong tw. Ghi lai xem mau cla dung dich la nhat hon

hay s&m hon so v&i mau tiéu chuén.
15.1.5 Biéu thij két qua

Két qua th&r phai chi rd mau cta dung dich thi nghiém la sang hon mau chuan (khéng cé chat mun)

hay s&m hon mau chuan (c6 chira chat mun) (4.9.2).
15.2 Xac dinh ham lwong ho acid fulvic

15.2.1 Nguyén tic
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Phwong phap nay st dung dé xac dinh ham lweng ho acid fulvic trong cbt min. Céc acid fulvic la thanh

phan hop-thanh cta céac acid humic, co tac dong lam cham qua trinh thuy hoa cla xi mang.

Ho acid fulvic hoa tan trong acid clohydric va tao ra mau vang va cwong dd mau ty 1& thuan véi ham
lwong ho acid fulvic c6 trong mau. Cac hop chét clia Fe (l1l) cling tao mau nau trong méi trwdng acid

clohydric va sé& bj loai triy khi st dung dung dich thiéc chloride d& khir Fe (IIl) v& dang Fe (l).
15.2.2 LAy mau

Mau phong thi nghiém dwoc lay theo EN 932-1.

CHU THICH: M&u phong thi nghiém phai dam bao dai dién vé& do &m clia 16 cét liéu.

15.2.3 Chuan bi mau the

RGt gon mau phong thi nghiém dén khéi lwgng khoang (100 + 0,5) g theo EN 932-2.

D6 dm cla phan mau thir d& tién hanh phan tich khdng 16n hon 10 % theo khdi lwgng clia mau. Voi
mau c6 dd &m I&n hon 10 %, cin sdy mau & nhiét dd (40 £5) °C cho dén khi d6 &m clia mau khong

I&n hon 10 %.
15.2.4 Cach tién hanh

Tién hanh thir tai nhiét d (25 + 2) °C. Can phan mau th vao binh nén (5.2.9) dung tich 250 mL hoac
300 mL. Thém vao binh khoang 100 mL dung dich acid clohydric (1 + 23) (4.1 va 4.10.1). D& hén hop
phan (rng trong 4 h, thinh thoang l&c déu hén hop.

Loc lay 75 mL dung dich tir binh cho vao éng dong chia d6 (5.2.11), dung tich 250 mL lam bang thay
tinh trong sudt. Sau d6, thém tiép 10 mL dung dich thiéc (II) chloride (4.10.2) bing cach st dung éng
dong chia df (5.2.11), dung tich 10 mL (5.2.11).

Sau khi thém thiéc (1I) chloride, néu dung dich thu dwoc bj duc, chirng t6 trong cét liéu cé mét lwong
sulfide. Khi d6, can thir lai bang cach dun s6i phan dung dich trén bép dién (5.11.4) khodng 5 min
trwdre khi thém thiéc (I1) chloride .

Dé yén 6ng dong chia dd dung tich 250 mL va lwong chira trong d6 thém 1 h, sau d6 thém acid
clohydric (1 + 23) (4.10.1) dé&n vach mirc 100 mL. St dung que khudy thuy tinh (5.11.1) d& khudy déu

hén hop thu dwoc.

So sanh mau ctia dung dich thu dwoc véi mau clia dung dich mau tiéu chudn (4.9.2) dung trong mét
éng dong chia d6 (5.2.11) trong sudt twong tw. Ghi lai xem mau ciia ctia dung dich sang hon hay s&m

hon mau tiéu chuén.
15.2.5 Biu thi két qua

Két qua thtr phai chi rd mau cla dung dich thi nghiém la sang hon mau chuan (khéng co ho acid fulvic)

hay s&m hon mau chuan (cé chira ho acid fulvic)

15.3 Xac dinh tap chat hiru co bang phwong phap thanh vira
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15.3.1 Nguyén tic

Phwong phap thanh vira la phép thir tinh ndng nhdm xac minh va dinh lwgng anh hwéng cla tap chét
hi*u co c6 trong cét liéu dén qua trinh dong két va dong ran cla vira. Nguyén tic cia phwong phap la
chuan bi hai mau vira gidng nhau, sau d6 1am thi nghiém x&c dinh tbc do déng két va cwong do nén.
M6t mau vira st dung cét liéu la phan mau thir véi trang thai nhw da nhan dwoc va mau con lai dwoc
chuan bj vé&i cbt liéu Ia phadn mau thir twong tw nhung da dwoc nung d& phan hiy tap chét hivu co.
MA&u vira chira cbt liéu da qua nung dwoc ding dé kiém soat so sanh cling véi mau viva st dung cbt
liéu nguyén ban. Thi nghiém déng két danh gia sw tang hodc giam téc do dong két cla vira, trong khi

do, thi nghiém cuwong dd nén sau 28 ngay chi ra tdc dong anh hwdng lau dai theo thoi gian.

15.3.2 L4y mau

M4&u phong thi nghiém dwoc Iy theo EN 932-1, c6 khéi lwong téi thidu 1a 15 kg.

15.3.3 Chuén bj miu thi

R&i méng mau phong thi nghiém ra khay va dé kho tw nhién & nhiét d6 phong. Rat gon mau da kho
theo EN 932-2 @& 14y 4 phan mau thir, m&i phan co khéi lwong (1 900 + 100) g.

Khi rat gon mau phong thi nghiém da dwoc sdy khd dé tao ra cac phan mau thr cho thi nghiém thanh
vi¥a, can chia mau thanh hai phan, khéi lwgng méi phan nhé hon 1,8 kg. Sau do, véi mot phdn mau
thtr thu dworc, lai tiép tuc tién hanh chia thém mot, hai hodc néu can thiét 1a ba 1an nira dé tao dwoc
mau con sao cho khi gop mau con vé&i phan mau thir dau tién dwoc chia con lai, tdng khdi lwong thu
dwoc khéng vuot qua 2 kg.

CHU THICH: Béi v&i cbt liéu nhe, mdi phan mau thir c6 thé tich khoang 1 L.

15.3.4 Xir ly mau

15.3.4.1 Gii¥ lai hai phdn mau thir (15.3.3) trong binh chira kin ma khéng x& ly thém. Nung hai phan
mau con lai theo cach tién hanh mo ta tai 15.3.4.2.

15.3.4.2 Chuyén phan mau thi» vao khay nung mau bing thach anh hodc bing s (5.12.2) da dwoc
nung, can va biét trwdc khdi lwgng. Can khay cé chira mau rdi chuyén vao 16 nung (5.12.7) chua gia
nhiét.

CHU THICH: C6 thé str dung 16 nung c6 dung tich nhé. Khi d6, chia nhé mau thir thanh nhiéu mé nung, tién hanh can, nung,
can sau khi nung va gop lai sau khi da ngudi.

Tang dan nhiét do 16 nung dén (480 + 25) °C, trong (4 + 0,25) h.

Duy tri & nhiét d6 (480 £ 25) °C trong khoang thoi gian (4 + 0,25) h, sau dé tat lo, dé nguodi dén nhiét
dd phong (thwong @& qua dém). Can khay nung cé chira cbt liéu, ghi lai khdi lwgng mét khi nung cla

mau.
Tién hanh twong tw dbi véi phan mau thir thiv hai.

15.3.5 Yéu cau vé vat liéu
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Xi mang phai dwgc bao quan trong bao kin.
15.3.6 Ty l& phoi tron
15.3.6.1 Yéu cau chung va cac mé tron tho

Mbi cap phéi vira dwgc ché tao tir mot phan cét liéu chua nung hodc moét phan cét liéu dwoc nung
theo 15.3.4. Lwong xi méng CEM 1 str dung dé& ché tao méi cAp phdi viva bing maot phan tw khéi lwong

cbt liéu va dwoc can chinh xac dén + 1 g.

Lwong nwéce tron cho viva st dung cbt lieu chua nung dwgc chon dé dat do Itn kim 1a (23 £ 0,5) mm
khi xac dinh dd déo tiéu chuan bang thi nghiém véi kim xuyén (5.12.3) theo EN 1015-4.

Déi vai cbt lieu nhe, st dung 300 g xi méng d& tao vira va 30 g cho mdi 14n thir nghiém so bd.

Dé xac dinh dwoc lwong nwéc yéu cau, chuén bi mdt loat cac mé tron thir ste dung cét liéu chwa nung,
thay ddi lién tuc lwong nwéc tron dé xac dinh do déo tiéu chuan clia méi mé tron thir cho dén khi co
dwoc gia tri do déo tiéu chuén chinh xac theo yéu cau. Ghi lai lwgng nwéc nay va tinh toan ty 1& nwéc -
xi mang da st dung. Loai bd cac mé tron thtr khong dwoc chon.

CHU THICH 1: Tai thoi diém can dé& nung, cdt liéu chwa nung can c6 dd 4m twong dwong véi cdt liéu da qua nung (mau dung
dé kiém soat). C6 nghia 1, cac mé tron thir va mau thr viva siv dung cét liéu dang dwoc thlr nghiém phai dwoc chuan bi trong

cling ngay véi thoi diém bat dau qua trinh nung ché tao cét liéu ding dé kiém soat (15.4.3).

CHU THICH 2: Cép phéi dbi chirng thwong dwoc chudn b sau cap phdi thir nghiém nghiém mét ngay. Can duy tri cac didu
kién thtr nghiém nhw nhau trong 2 ngay trén mau.

15.3.6.2 Cap phéi thir nghiém

Tinh toan lwong xi mang can thiét (rng véi méi phan mau cét liéu chwa nung (15.3.6.1).

T ty 1& nwde - xi mang thir nghiém cé duoc tai 15.3.6.1, tinh toan lwong nuwéc cho méi lan trén va can

chinh xac dén + 0,5 g.
15.3.6.3 Cap phéi dbi chirng

Ty l& nwéc - xi mang clia mau viva st dung cét liéu da qua nung dung dé kiém soat phai bang voi ty 1é
nwéc - xi méng clia mau viva st dung cbt liéu chwa nung bang cach tinh toan khéi lwong xi méng va
nwéc can thiét cho tirng loai hdn hgp nhw da néu trong 15.3.6.2. Sau dé cong thém vao mdi khdi
lwgng nwéc da tinh toan moét lwong twong (rng véi lweng hao hut khi nung cda cbt liéu theo mé ta tai

15.3.4.2. Can khéi lwong nwéc yéu ciu chinh xac dén £ 0,5 g.
15.3.7 Quy trinh trén

15.3.7.1 Chuén bj 4 hdn hop, trong méi hdn hop, chi st dung mdt phan mau the. TAt ca vat liéu dwoc
bao quan & nhiét do (20 + 2) °C trwdc khi tién hanh phéi trén viva. Tron viva trong phong hodc noi co
didu kién mai trwong dwoc kiém soat vai nhiét d6 (20 + 2) °C va do &m twong dbi khong dwdi 50 %.

S& dung quy trinh néu tai 15.3.7.2 dé chuén bi tirng hén hop
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15.3.7.2 Cho lan vt phan mau thir, tiép theo 1a xi méng vao cdi trén kho ctia may tron (5.12.4) va van
hanh thiét bj @& tron trong vong 30 s. Tiép tuc tron va thém nwéc trong vong 30 s tiép theo. Sau khi

thém hét lwgng nwéc can thiét, tiép tuc tron déu hdn hop thém 60 s niva.

Dirng trén va st dung thanh gat d& 1am sach phan vat liéu dinh trén canh khudy va thanh céi tré lai
vao bén trong cdi trdn, can chl y dam bao dé tat ca vat lieu dwoi day cbi déu dwoc tron. Tién hanh

thao tac nay trong khodng thoi gian 60 s. Sau d6, day miéng céi bang khan dm va dé yén trong 5 min.
L&p lai c6i vao thiét bj va tiép tuc trén hén hop vira trong thei gian 60 s niva.

15.3.8 Xac dinh th&i gian déng két

Ngay sau khi hoan thanh m&i mé trén, xac dinh thoi gian dong két theo EN 1015-9.

Ghi lai gia tri thoi gian déng két ctia cac the nghiém I8p lai trong ca hai trwdng hop: str dung cbt liéu

chwa nung va cét liéu da qua nung (dung dé kiém soat).
15.3.9 Thir nghiém cwéong do nén cua vira

V&i mbi hdn hop viva, chudn bi ba thanh mau hinh l&ng try, kich thwéc 40 mm x 40 mm x 160 mm theo
EN 1015-11.

Khi thao khudn, xac dinh khéi lwgng thé tich ctia mdi thanh mau.

Kiém tra cworng dd nén ciia cac thanh mau nay sau 28 ngay theo EN 1015-11. Ghi lai 12 két qua thir
cwéng do nén cla cac thlr nghiém 18p lai trong ca hai trwdng hop: st dung cét liéu chwa nung va cét

liéu da qua nung (dung d& kiém soat).
15.3.10 Biéu thij két qua
15.3.10.1 Thoi gian dong két

D& chénh léch vé thoi gian dong két dwoc tinh bang cach Iy gia tri trung binh cla thoi gian déng két
cla cac mau viva ché tao tir cbt liéu d& nung trir di gia tri trung binh cla thoi gian dong két cla cac

mau vira ché tao ti cbt liéu chwa nung, chinh xac dén 15 min.
CHU THICH: Néu két qua thu duoc 1a s6 am, chirng té céc tap chét hiru co lam ting nhanh qua trinh dong két ca vira.

15.3.10.2 Cwrng dé nén

Ty lé cudng dd nén (S) clia mau vira ché tao tir cbt liéu chwa nung so véi cuwdng dd nén clia mau viva

ché tao tiy cbt liéu da nung, dwoc tinh béng phan trdm (%), chinh xac dén 1 (%) theo cong thirc sau:
A
S =2x100 (15)
trong do:

A la gia tri cwong d6 nén trung binh cla sau thanh viva dwoc ché tao tir cét liéu chua nung,

tinh bang Newton trén milimet vudng (N/mm2);
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B |a gia tri cwdng dd nén trung binh cla sau thanh vira dwoc ché tao tir cét liéu da qua nung,
tinh bang Newton trén milimet vudng (N/mm2).

CHU THICH: Tap chét hiru co' c6 thé lam cudn khi hodc lam thoat khi trong hén hop vira. Lugng khi bj cudn vao sé anh
hwéng dén cudng dd nén. Sy xuét hién cla khi cudn vao cé thé dwgc nhan biét qua so sanh khédi lwgng trung binh va khéi

lwgng thé tich ciia hai tap hop thanh vira hinh lang try.

16 Xac dinh dé hoa tan trong nwéc

16.1 Xac dinh dé hoa tan trong nwéc cua cét liéu, khéng bao gém chat dén min

16.1.1 Nguyén tic

S dung lwong nwéc bing hai 1an khéi lwong mau dé chiét tach theo nhw cach tién hanh tai 10.1.4.
Sau khi chiét tach, lam kho cét liéu va can.

CHU THICH: Lirong hoa tan trong nudc ciia chat don min dugc xac dinh theo quy trinh trong 16.2.

16.1.2 Lay mau

Mau phong thi nghiém dwoc lay theo EN 932-1.

CHU THICH: Bam bao réng, mau thir trong phong thi nghiém dai dién d6 &m cda 16 cét liéu.

16.1.3 Chuén bj mau thi

RUt gon mau phong thi nghiém theo quy trinh trong EN 932-2 dén khéi lwong khéng nhé hon gia tri
quy dinh trong Bang 1 (7.3) twong (rng véi kich thuéc c& sang trén (D) cla cbt liéu.

Mau sau khi rat gon dwoc sdy & nhiét do (110 + 5) °C dén khéi lwong khéng ddi. Can phan mau thiy
kho, chinh xac dén 0,1 g (m).

16.1.4 Chiét tach cac thanh phan hoa tan

S® dung quy trinh quy dinh tai 10.1.4 d& chiét tach cac hop chat dé tan ra khéi cét liéu va dé cho chét
rén lang xudng.

Loc phan chét Idng phia trén véi lwong cang nhiéu cang t6t qua phéu va gidy loc dinh lwong chay
trung binh (5.3.4). Chuyén phan cbt liéu sa lang con lai trong binh chiét vao khay sy bang st (5.9.2)
da biét trwdc khéi lwong béng cach sir dung nwédc véi lwgng tdi thidu. Gop ca gidy loc dinh lwong cé
chitra phan cén vao cung khay say.

Séy khd, lam ngudi cac chat trong khay t6i khdi lwgng khdng ddi (3.4 va 6.4) va can chinh xac dén 0,1
g. Tinh khéi lwong clia cla cbt liéu sau khi 1am kho (m;2) bang cach triv di khéi lwgng clia khay sdy va
khéi lwgng cla gidy loc.

16.1.5 Biéu thj két qua

D6 hoa tan trong nwéc cla cbt liéu (WS), dwgc tinh bang phan trdm (%), chinh xac dén 0,1 (%) theo

cong thire sau:
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_ Mq1—Myy

WS = x 100 (16)

myq
trong dé:
m;la khéi lwong cta phan cét liéu trude khi chiét tach, tinh bang gam (g);
m;2 |a khéi lwgng clia phan cbt liéu sau khi chiét tach, tinh bang gam (g).
16.2 Xac dinh dé hoa tan trong nwéc cia chat dén
16.2.1 Nguyén tic

St dung lwong nudc I6n gép 50 1an khdi lwong phan mau thir chat don dé& chiét tach. Sau khi chiét

tach, thu hdi lai phan chat don, 1am kho va can.

16.2.2 L4y mau

Mau phong thi nghiém dwoc lay theo EN 932-1.

CHU THICH: Bam bao rang, mau phong thi nghiém dai dién do am cla 16 ¢t liéu.

16.2.3 Chuan bi mau thir

RUt gon mau phong thi nghiém theo quy trinh trong EN 932-2 dén khéi lwong khéng nhé hon 25 g.
M4&u sau khi rit gon dwoc sdy & nhiét dd (110 £ 5) °C dén khéi lwgng khong dbi (6.4).

Mau sau khi rit gon dwoc sdy & nhiét do (110 £ 5) °C dén khéi lwgng khong dbi (6.4).

T mau con, l&y hai mau thte, khbi lwong méi mau la (5+0,2) g.

16.2.4 Chiét tach cac thanh phan hoa tan

Néu chéat don chira calci hydroxide, xac dinh ham lwong calci hydroxide (Ka) theo EN 459-2.

Can hai binh Elenmeyer dung dé xtu ly mau (5.3.2), dung tich 500 mL, chinh xac dén 0,01 g. Chuyén
mau thir vao céc binh, can khéi lwong binh cé chira cét liéu va ghi lai khdi lwgng chinh xac dén 0,01 g.
Tinh khéi lwong mau th trong tirng binh (m;;) theo chénh I&ch khéi lwgng.

Thém vao méi binh mét lweng nwéc gap 50 1an khéi lwong méu thir trong d6. Dong chat ndp binh va
I&c tron bang may (5.3.3), I&c lién tuc da manh trong it nhat 24 h dé ngan sa lang.

Loc phan chét 1dng phia trén véi lwong cang nhiéu cang t6t qua phéu va gidy loc dinh lwong chay

trung binh (5.3.4) da biét trwdc khdi lwong va dé lai phan cén con lai trong cac binh Elenmeyer.

Séy kho, sau d6 lam ngudi cac binh Elenmeyer, phéu loc, gidy loc va can trong dé dén khéi lwong
khong ddi (3.4 va 6.4), can chinh xac dén 0,1 g.

Tinh khéi lwgng cla chat don da lam khd (m;2) bang cach trir di khéi lwgng cla khay sy va khdi

lwong cta binh, phé&u va gidy loc.

16.2.5 Biéu thij két qua
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D6 hoa tan trong nwdc cla chat don hodc chat don hén hop (WS), dwoc tinh béng phan tram (%),
chinh xac dén 0,1 (%) theo cong thirc sau:

My —My2

ws = x 100 — K, (17)

trong do:
m1 1a khéi lwgng cla chat don trudc khi chiét tach, tinh bang gam (g);
m;2 & khéi lwgng clia chat don sau khi chiét tach, tinh bing gam (g);
K. 1a ham Iwong calci hydroxide da duwoc xéc dinh cho chat don hén hop, véi ham lwgng lén
nhét la 1a 8,4 %.
Biéu di&n két qua chinh xac dén 0,1%

CHU THICH 1: Chéat don hdn hop co chira thém mot lwong calci hydroxide. Néu ham Iwong calci hydroxide nhd hon 8,4 % thi

st dung gia tri x&c dinh dwoc. Dbi véi cac chét don khac thi st dung gia tri 8,4 %.

CHU THICH 2: Béi v&i chat don hdn hgp khong chira thém calci hydroxide, K, = 0.

17 Xac dinh ham lwong mat khi nung

17.1 Nguyén tac

Tién hanh xac dinh ham lwgng mét khi nung trong méi trwéng oxy hoéa. Khi nung cét liéu trong moi

trwong khong khi & nhiét dd (950 + 25) °C, phan carbon dioxide va nudc khéng bi bay hoi trong qua
trinh sdy bi loai bé nhw bat ky nguyén té d& bay hoi, d& oxy héa nao cung cé mét.

CHU THICH 1: Néu cét liéu co chira cac hop chét dang oxy héa kho bay hoi, nhw trong treéng hop cua xi 16 cao, ham lwong
mét khi nung can dwoc hiéu chinh theo quy dinh trong EN 196-2:2005, 7.4.

CHU THICH 2: Béi v&i cét lieu san xut tir phé liéu 16 dét, nhiét do nung sé la (480 + 25) °C.

CHU THICH 3: Thtr nghiém nay c6 thé dwoc s dung nhw mot thlr nghiém thay thé d& xac dinh ham lvong mun. Khi do,
nhiét d6 nung sé la (480 + 25).

17.2 L4y mau va chuan bi mau thi
Ma&u phong thi nghiém dwoc lay theo EN 932-1.
M4&u phong thi nghiém phai dam bao dai dién vé& do am cua 16 cét liéu.
RUt gon mau phong thi nghiém theo EN 932-2 cho dén khi thu duoc khéi lwgng téi thiéu quy dinh trong
Bang 1 (7.3) twong (rng véi kich thuéc c& sang trén (D) cla cét liéu.
Néu can thiét, sy mAu & nhiét do (110 & 5) °C.
CHU THICH: Sy khé & nhiét do cao hon sé oxy héa sulfide.
Nghié&n va rat gon mau con dan dan dén khéi lwong con khodng 20 g, sau d6 tiép tuc nghién cho dén
khi Iot hét qua sang 125 um. LAy (1 + 0,05) g 1am phan mau thir.
17.3 Céch tién hanh
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Can phan mau thir, chinh xac dén 0,1 mg (,3) vao chén nung (5.6.2) da dwgc nung va can dé biét
trwéc khdi lwong. Chuydn chén cé chira mau thlr vao 16 nung (5.2.2) da dat nhiét do (975 + 25) °C.
Nung chén & nhiét d6 nay trong thoi gian it nhat 60 min. Lam ngudi chén dén nhiét do phong trong

binh hat dm (5.2.16) rdi can (myy).

Trong trwdng hop cbt liéu la da véi, tang cham nhiét do cha 16 nung dén 950 °C dé tranh mau bi bén,

thét thoat mau.
17.4 Biu thi két qua
Ham lwong méat khi nung cta cbt liéu (MKN), dwoc tinh bang phan tram (%) theo céng thirc sau:
MKN =T13"Ts 5 100 (18)
my3
trong do:
m3 1a khéi lwong ban dau ctia phan mau thi, tinh bang gam (g);
mi41a khéi lwong phan mau thir sau khi nung, tinh bing gam (g).
Ghi lai nhiét d6 nung trong bao cao két qua.
18 Xac dinh ham lwong véi tw do trong xi thép
18.1 Yéu cau chung
Phép xac dinh ham lwong véi tw do trong muc nay dwa trén co sé& vé mat ly thuyét, voi tw do (Ca0) cé
kha nang gay gian né thé tich va calci hydroxide [Ca(OH),] khdng gay gian nd. D& phan biét gitra hai
dang ton tai nay, c6 thé st dung mét sb phwong phap khac nhw phuong phap phan tich nhiét hay
phan tich nhiéu xa tia X.
18.2 Xac dinh ham lwong vdi tw do bing phwong phap tao phirc (Phwong phap chuan)
18.2.1 Nguyén tic
Voi tw do dwoc chiét tach tir mau cét liéu da dwoc nghién min bing ethandiol néng. Chuan dd ion calci
trong phan dung dich chiét bing phwong phap chun dd phirc chét.
18.2.2 L4y mau va chuan bi mau thir

Tién hanh theo 11.1.2 va 11.2.3 nhung nghién 20 g mau trong I&n rat gon cudi cing dé toan bod lwong
mau thu dwoc lot qua sang 63 um va can khoang 0,5 g clia mau thu dwoc sau khi nghién dé tién hanh
phan tich. Loai bd cac hat st bam dinh trong qua trinh nghién va sang mau.

18.2.3 Cach tién hanh

Can méAu thr chinh xac dén 0,1 mg (m;5) va chuyén vao binh tam giac (5.13.1) c6 chia thanh khudy
t¥ boc nhwa PTFE. Thém vao binh 50 mL ethandiol khan (4.11.1). Day chét binh bdng nat thuy tinh,

dét binh trén bép cach thuy, duy tri & nhiét @& 70 °C trong 30 min va d& ché d6 khuay lién tuc véi téc
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d6 khuéy khoang tir 300 dén 400 vong/min. Sau dé, ngay lap tirc, loc dung dich qua phéu loc lam bang
thach anh (5.13.4), v&i gidy loc co dd day thich hop (khoang 4 mm dén 5 mm) cé tdm ethandiol. Riva
binh ba 1&n bang propan-2-ol (4.11.2) v&i tdng thé tich rira khodng 50 mL.

Thém 10 mL dung dich acid clohydric (1 + 1) (4.11.4) d& acid hoa phan dung dich loc c6 chira véi tw do
va rira xung quanh céc chira bang nwéc roi chuyén toan bd dung dich thu dwgc vao binh dinh mic
(5.13.2). Thém nwéc dén vach murc, lac déu. Tuy theo ham Iwgng voi tw do cé trong mau, st dung
pipet lay chinh x&c 50 mL hodc 100 mL dung dich thu dwoc vao cbe thuy tinh. Thém 10 giot dung dich
m-nitrophenol (4.11.6) va 10 giot dung dich triethanolamin (4.11.5) (d& che cac ion Mn va Fe), sau do
trung hoa béng dung dich NaOH ndng dd 2 mol/L (4.11.7); pha lodng bang nwéc dén thé tich khoang
500 mL va s dung khodng 10 mL dung dich NaOH ndng @& 2 mol/L d& hiéu chinh dung dich v& moi
trwong pH Ién hon 13. Thém chi thi (4.11.8) va chuan d6 bang dung dich EDTA (4.11.9) cho dén khi
dung dich chuyén t&r mau tim dé sang mau tim xanh. Xac dinh diém cudi ctia qua trinh chuan d6 bang
thiét bi chuin d6 c6 gén té bao quang dién dé xac dinh diém chuyén mau (5.13.5). Tién hanh song
song mét thi nghiém tréng dé hiéu chinh.

18.2.4 Biéu thij két qua

Ham lwong véi tw do cé trong cét liéu dwoc tinh bang phan trdm (%), chinh xac dén 0,1 (%) theo cong
thire sau:

V11=Vi)XF

Voitwdo =
mis

x 100 (19)

trong do:
V114 thé tich dung dich EDTA tiéu tdn khi chu&n d& mau phan tich, tinh bang mililit (mL);
V1114 thé tich dung dich EDTA tiéu tdn khi chuan dd mau tréng, tinh bang mililit (mL);
F1a hé s ndng do ciia dung dich EDTA tinh béng miligam CaO twong (rng v&i 1 mL nhan véi
hé sb 0,5 néu lwong dung dich trong binh (5.13.2) 1a 100 mL;
V11 1a khdi lwgng clia mau lay dé phan tich, tinh bang gam (g).
18.3 Xac dinh ham lwong véi tw do bing phép do do dan (Phwong phap thay thé)
18.3.1 Nguyén tic

Voi tw do dwoc chiét tach tlr mau cbt lidu da dwoc nghién min bdng ethandiol néng. Xac dinh ham

Iwgng ion calci trong phan dung dich chiét béng phuong phap do dé dan.
18.3.2 LAy mau va chuan bi mau thir

Tién hanh theo 18.2.2 va nghién khodng (100 % 0,1) mg dén khi lot hét qua sang 63 ym dé& 1am phan

mau thor.

18.3.3 Cach tién hanh
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Bun néng 100 mL dung dich ethandiol (4.11.1) dén nhiét d6 khoang (80  0,1) °C trong binh do (xem

Hinh 2), v&i sw hd tre clia bo &n nhiét va khudy tir d& duy tri didu kién phan &ng. Thém phan mau thir

vao dung méi thu dwoc va lap dién cuc do.

CHU THICH: Bang cach do d dan dién trong sudt thoi gian chiét tach, co thé giam sat tric tiép mirc do hoa tan clia voi tw
do.

Qua trinh chiét tach dwgc xem la da hoan thanh, sau khodng thdi gian it nhat 1a 10 min va khéng co sy
thay ddi nao nira vé& do dan. Poc gia tri do dan cudi cing thu duorc.

18.3.4 Biéu thij két qua

T gia tri d6 dan dién cta dung dich, str dung db thi chuén (xem Hinh 3), ngoai suy ham Iwong voi tw
do c6 trong cét ligu. Biéu dién ham Iwong véi tw do bang phan tram (%), chinh xac dén 0,1 %.

18.4 Xac dinh ham lwong véi tw do bing phwong phap chuén dé cid (Phwong phap thay thé)
18.4.1 Nguyén tic

Voi ty do dwoc chiét tach tir mau cbt lieu da dwoc nghién min bing ethyl acetoacetat néng (phwong
phap Franke), chuan d6 phan chiét bang dung dich tiéu chu&n HCI 0,2 mol/L.

18.4.2 L4y mau va chuan bi mau thir

Tién hanh theo 18.2.2 va &y khoang 1 g mau lot qua sang 63 ym d& 1am phan mau thir.

18.4.3 Cach tién hanh

L4y 70 mL dung méi hoa tan da dwoc chudn bi (4.13.5) cé chira ethyl acetoacetat va 2-methylpropan-
1-ol theo ty 1& 3/20, chuy&n vao binh nén (5.15.1). Can phan mau thir chinh xac dén 0,1 mg (m;6) va
chuyén dinh Iwgng vao binh trén.

Két néi binh v&i mét sinh han héi lwu, phia trén co 1ap éng tiép hop chira natri hydroxide (4.13.8) va
ray phan tt (5.15.3) réi dun hdi lvu & nhiét do so6i trén bép dun coé con khudy tr (5.2.7) trong khoang
thoi gian 3 h. Thao binh ra khéi hé théng dun, lam ngudi va loc hut bang bom chan khéng, st dung bod
loc béng vi soi thuy tinh (5.15.4) va hing phan dich loc vao mét binh khac. Dung 50 mL dung dich 2-
methylpropan-1-ol (4.13.2) d& trang riva binh dun lic dau va phan can, st dung diia cé dau boc cao su

dé gan rét va gop phan nwéc riva vao binh chira dich loc néu trén.

Thém 10 dé&n 12 giot dung dich chi thi (4.13.6) vao phan dich loc va chudn dd béng dung dich tiéu
chuan HCI néng d6 0,2 mol/L (4.13.7) dén khi xuét hién mau héng nhat.

CHU THICH: Néu qua trinh chuan d6 dwoc tién hanh véi sw hd tro cla thiét bi tw ghi pH thi khong can thiét phai loc dung
dich.

18.4.4 Biéu thi két qua

Ham lwong voi tw do cé trong cbt ligu dwoc tinh béng phan trdm (%), theo cong thirc sau:

N ok Viz
Voitwdo = 000 ><m16

x 100 (20)
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trong do:

V12 1a thé tich cia dung dich tiéu chudn HCI tiéu tén, tinh bang mililit (mL);

mie 1a khéi lwong phan mau thir, tinh bang gam (g);

k 1a hé s6 ndng do dwoc xac dinh tai 4.13.7, tinh bang miligam (mg) véi tw do CaO trén 1 mililit

(mL) dung dich tiéu chudn HCI.
18.5 Xac dinh ham lwong CaO trong xi thép bing phwong phap nhiéu xa tia X
18.5.1 Nguyén tac
Trong phan tich héa wét, xac dinh "véi tw do" béng cach tach chon loc cac phan: CaO (véi tw
do — theo nghia hep, la thanh phan tao xi bt lgi) va Ca(OH). (Portlandite — Ia san phim
hydrat héa clia CaO). Sau dé phan tich xac dinh ham Iwgng ion Ca?*, biéu thi badng CaO, va
goi chung la "véi ty do".

Trong phan tich nhiéu xa tia X, xac dinh cac khoang voéi ty do (CaO) va Portlandite (Ca(OH)2)
béng cach phan biét cAu trdc tinh thé. Cuwdng dd cla cac tin hiéu do dwoc ty 1é thuan véi ham
lwong ctia CaO va Ca(OH)e.

CHU THICH: CAu tric tinh thé clia mbi khoang chat dwoc md ta 1a mot khung 3 chidu, tuan hoan clia cac nguyén tir. Co thé
mo ta khung nay bing cac tap hop cla cac mét phdng mang song song khac nhau. Mdi tap hop bao gdm céc mét phang
mang song song cé khoang cach “d” khong ddi. Nhiéu xa tia X chinh la sy phan xa cla tia X béi cac tap hop khac nhau cia

mét phang mang tinh thé.
Thiét bi nhi&u xa tia X ghi lai tin hiéu "pic" néu thod man dinh luat Bragg:
nxA=2xd Xsinf
trong do:
n la sb nguyén;
A la bwdc séng phat xa tia X;
0 la goc nhiéu xa cla blrc xa tia X phan xa;

d 1a khoang cach mang tinh thé.

Mbi khoang dwoc dic trung béi mét tap hop céac gia trid cu thé va twong (rng v&i cac hé sb cwong do.
Céc tap hop nay duoc liét ké s&n trong cac tap di liéu ban thwong mai.

Lwu y réng trong nhidu xa tia X, géc °0 hodc °26 1a cac sb liéu dwgc cung cap tir thiét bi. Géc °6 hodc
°20 dwoc lien két voi cac gia tri d cla khoang chét theo dinh luat Bragg va phu thuéc vao bwéc song tia
X st dung.

18.5.2 Quy trinh phéan tich

18.5.2.1 Bat va tat thiét bi nhidu xa tia X phan tich mau dang bét
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Thuc hién theo cac buéc trong sb tay hwéng dan st dung thiét bj nhiéu xa tia X phan tich mau dang
bot.

18.5.2.2 Chuéan bi mau thir

Chuan bj mAu trong thdi gian ngén nhét cé thé dé& ngan sy hydrat héa clia CaO do dd dm. Tranh tiép
xuc v6&i nwéc.

Sy kho mau thir ngay trong phong thi nghiém & nhiét dd (110 £ 5) °C dén khéi lwong khdng ddi (3.4).

L4y moét lwong mau rat gon (khodng 30 g) va nghién cho dén khi lot hét qua sang 63 um (theo EN

933). Tiép tuc chuan bi mau cho phu hop véi yéu cdu cia thiét bj tia X.
18.5.2.3 Phan tich

Trwéce khi tién hanh phan tich, phai dam bao thiét bj dang dwoc hoat dong trong diéu kién t6 i wu (tham

khao hwéng dan st dung ctia thiét bi nhiéu xa tia X).

Dé tién hanh phan tich vdi tw do (Ca0) va Portlandite (Ca(OH),) trong xi thép, can st dung cac cwdng

d6 manh cla cac khoang nay, tét nhét tai cac bwéc séng:
depear = 2,389 A dbi voi voi ty do (Ca0) va
denpear = 4,859 A dbi vei Portlandite (Ca(OH)z).

Cudng do tia X cla cac khoang xi thép thuwdng co pic rong do tinh thé khéng hoan hao va/ hodc do
mot phan Ca dé bi thay thé béi cac nguyén té khac. Do vay, dai d xung quanh cwéng dd néu trén phai

dwoc ra quét.

Dam bao réng khong cé anh hwéng nghiém trong Ién cac khoang chét khac cla xi hodc céc tap chat

cé trong xi thép.

Thuc hién diéu chinh nén cho véi tw do (Ca0) va Portlandite (Ca(OH).) tt nhét 1a &:
dep, = 2,427 Avady, = 2,335 A dbivéiveity do (CaO)va &
deppr = 4,950 A va doyp, = 4,860 A d6i voi Portlandite (Ca(OH),).

Chon thoi gian do cho méi phan nén bén trai va bén phai clia cac pic cling nhw cac dai d du dé dam
bao Iwu gilr théng ké cac két qua phan tich. Do léch chuén théng ké clia xung tinh dwa trén cén bac

hai cia N v&i N la sb lwong xung dwoc phat hién.

Dam bao réng cac phép do va phan tich hiéu chudn duoc thuc hién véi cac didu kién gidng hét nhau
va véi cuing gia tri d cho ca cwéng dd va nén. Thuc hién hiéu chinh trong treéng hop 6ng tia X bi gidam

cuong do.
Vi DU 1: Vi du qua trinh do véi tw do (CaO0) nhuv sau:

Do cwdng d6 nén Icps tai dg, = 2,427 A trong 160 s.
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Quét tr dcyy = 2,427 A dén dcp, = 2,335 A theo nic quét 0,01 °26 / s va ghi lai cwong d6
ICRange.

Do cwdng @6 nén Icp tai dey, = 2,335 A trong 160 s.
Gia tri t6i thidu clia Icrange dUoc tinh béng 3 1an binh phuong ciia (@)

_ Ichatiche
p .

Tiép tuc tinh gia tri /c theo cong thtrc I = ICRange
St dung gia tri /¢ thu dwoc nay cho tat ca cac phép tinh toan tiép sau.
Vi DU 2: Vi du qué trinh do déi véi Portlandite (Ca(OH),) nhw sau:
Do cwdng d6 Icuss tai deypr = 4,950 A trong 160 s.
Quét tirdcyp, = 4,950 A dén dgyp, = 4,860 A nAc quét 0,01 °26 / s va ghi lai cwong d6
IcHRange-
Do cwong d6 Icy: tai dey, = 4,860 A trong 160 s.

Gia tri t6i thiéu clia Icrrange dwoc tinh béng 3 14n binh phuong cia (W)

Ichitlch2
EE—

Tiép tuc tinh gia trj Iy theo cong thirc Iy = IciRange —
St dung gia tri Ici thu dwoc nay cho tat ca cac phép tinh toan tiép sau.
18.5.3 Cach tién hanh lap chuan
18.5.3.1 Khai quat

Xay dwng dwdng chudn thé hién méi lien hé gitka cwdng do tia nhidu xa va ham lwong voi tw do bang

cach sr dung cac mau chuén c6 ham lwgng véi tw do d& biét theo mot trong cac cach sau day.
18.5.3.2 Xay dwng dwong chuan déi véi chi tiéu voi tw do trong mau xi thép
St dung thia d& Idy mau chudn co xuét xt t 16 luyén thép.

CHU Y: V&i nhiét do cta xi tai thoi diém ldy mau (khoang tir 1 600 °C dén 1 700 °C), chac chan khéng ton tai voi hydrat
(Portlandite).

Sau khi nghién, cac mau dwoc phan tich theo 18.2 dé xac dinh ham lwong voi tw do.

Tién hanh do cwéng d6 nhiéu xa (ng voi voi tw do (Ca0) cla tirng méu theo 18.5.2.3 va sau d6 xay

dwng dwéng chuén cho CaO.
18.5.3.3 Xay dwng dwong chuan déi véi khoang Portlandite trong mau xi thép

Ngam cac mau chuén st dung dé xay dwng dwdng chuan xac dinh ham lwgng véi tw do (CaO) trong

cac cdc c6 md chira day nwédc trong khodng thoi gian 48 h.
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Sau dd, lam khé mau va xac nhan trong mau khéng con chira voi tw do bang cach ddi chiéu cac két

qué phan tich cac mau da hydrat héa thu dwoc trén dwong chuén voi tw do.

Tién hanh do cwdng d6 nhiéu xa &ng véi khoang Portlandite (Ca(OH).) theo 18.5.2.3 va xay dwng
dwdng chuén cho (Ca(OH)y).

18.5.3.4 Xay dwng dwong chuan voéi tw do va Portlandite trong mau xi thép

Chuén bi ché tao tao hén hop gdbm xi thép thich hop va cép loai thudc thir CaO hodc Ca(OH),. Tién
hanh do cwdng d6 nhiéu xa tng v&i vdi tw do (CaO) hodc Portlandite (Ca(OH),) theo 18.5.2.3 va xay

dwng cac dwdng chudn cho voi ty do (CaO hodc Ca(OH)s).

18.5.4 Biéu thi két qua

Biéu thi két qua phan tich chinh xac dén 1 %.

19 Xac dinh tinh khong én dinh thé tich cua xi l6 cao va xi thép

19.1 Xac dinh sw phan huy dicalci silicat cia xi 16 cao Iam ngudi bang khéng khi
19.1.1 Khai quat

Phuwong phap nay st dung dé& xac dinh kha nang phan huy cdia xi cuc 16 cao da dap nhd, do qua trinh
chuyé&n dang thu hinh meta B sang dang thi hinh y clia khoang dicalci silicat. D6i khi hién twong nay
con goi 1a “ra voi” hay tiét voi.

19.1.2 Nguyén tic

Quan sat sy phat huynh quang trén bé mat gay cla xi dwéi anh séng tlr ngoai trong viing anh sang
nhin thay. Vi tri vd mau sic cla vét huynh quang cho phép phat hién phan xi bi nghi ngd c6 kha ning

phan huy silicat.

19.1.3 L4y mau

Tién hanh theo 11.1.2.

19.1.4 Chuan bi mau thir

RUt gon mau phong thi nghiém cho dén khi thu dwgc phdn méau cé it nhat khodng 30 manh nhd, rira va
lam khé phan mau thir, sau dé phan tach mdi manh nhé thanh cac phan nhé hon dé thu dwoc bé mat
v& méi.

19.1.5 Cach tién hanh

Kiém tra sw phan huy dicalci silicat dwéi tac ddng cla tia tir ngoai (5.17.1).

19.1.6 Bidu thi két qua

Ghi lai cac quan sat thu dwoc trén bé mat vé méi clia mau xi. Néu trén bé mat xuat hién nhidu hodc
tirng dam cac dém sang Ién, nhé c6 mau vang, vang ddng hodc mau nau dd, mau nau vang trén nén

tim, c&n ghi chép lai vi d6 la d4u hiéu nghi ngé ¢6 sw phan huy.
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Néu trén bé m&t mau cé do sang ddng déu trén nén tim véi s6 lwgng cac dém sang khéng nhiéu va
phan bd déu, mau dwoc xem 1a 6n dinh.
19.2 Xac dinh sw phan huy sat cua xi 16 cao lam nguéi bang khéng khi
19.2.1 Khai quat
Phwong phap nay str dung d& xac dinh kha néng phan huy ctia xi 16 cao dang cuc thé dwa trén sy thuy
phan cta sat va mangan sulfide.
19.2.2 Nguyén tic
Kiém tra tinh chat clia cac manh xi dwgc ngam ngap trong nuwéc d& quan sat sw phan hdy do thodi
chét cla sét trong mdi trwdng mua, dm va déc biét nhanh trong mai trwdng nwéce.
19.2.3 Lay mau
Tién hanh theo 11.1.2.
19.2.4 Cach tién hanh
L4y 30 miéng xi, c6 kich thwéc ndm trong khodng 40 mm dén 150 mm, ngam ngap trong nwéc & nhiét
d6 (20 + 2) °C trong hai ngay.
19.2.5 Biéu thi két qua
Ghi lai bat ky vét nit v& hodc bi man, néu cé. Néu khéng cé miéng xi nao bi man hay nt v&, mau
dwoc coi nhw da dat yéu cau. Néu mdt hodc hai miéng bi man hay niit v&, can tién hanh kiém tra lai
v6i 30 miéng xi khac. Trong 1an kiém tra thi hai nay, néu c6 bat ky miéng mau nao bi phan ra hodc niet
v&, mau thr dwoc coi nhw khong dat yéu cau.
19.3 Xac dinh do gian né cua xi thép
19.3.1 Khai quat

Phwong phap nay st dung dé xac dinh kha nang gidn né cla xi thép da nghién min do qua trinh
hydrat héa cham cla véi tw do qua nhiét va/ hodc magié oxit t do. Trong phép xac dinh nay co s
dung nhiét d6 dé tang téc do phan (rng va cac cach thirc dé tao ra dwoc céc gia tri do dwoc do gidn né

nh&m muc dich phan loai xi phti hop.
19.3.2 Nguyén tac

Chung h&p mau xi nén déc chac dwoc tao tir cac hat xi cé kich thwéc xac dinh trong dong hoi nuéc &
nhiét do khoang 100 °C trong diéu kién ap suét bang voi ap sudt mai trwdng xung quanh. Bang cach
nay, do &m can thiét @& thic diy phan &ng cla voi tw do va magnesi oxit ty do dwoc lién tuc truydn
dén mau thtr. Mot ddng hd do mirc dd dich chuyén dwoc gén truc tiép trén dau cla mau thir va chira
bt ky sy thay ddi nao clia thé tich mau gay bdi cac phan (rng héa hoc néu trén. Do gidn nd thé tich

dwoc tinh bang phan trdm (%) theo thé tich so v&i thé tich ban dau clia mau xi nén déc chéc . Cac gia
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tri th&r nghiém sé khoéng hoan toan giébng nhu cac gia tri ky vong thuc té, vi du trong thi nghiém, do

gidn né la 4 %, khéng cé nghta, trong thuc té, do gian né ciing 1a 4 %.
19.3.3 L4y mau

M3&u tht dwoc 1y theo EN 932-1.

19.3.4 Chuén bj miu thi

M4&u phong thi nghiém ngay lap tic dwoc sdy kho & nhiét @& (110 £ 5) °C dén khéi lwong khong ddi
(3.4).

Déi v&i phép thir chwng hép, str dung phan mau xi da dwoc sdy khé véi kich thuéc hat xi trong khodng
tlr 0 mm dén 22 mm da dwoc phdi tron d& cé thanh phan hat phan b theo dwdng cong Fuller. Ty 1& vé
khéi lwgng twong (ng cla tirng c& hat riéng ré dwoc ghi trong Bang 2.

Bang 2 - Ty lé khéi lwong cho méi c¢& hat

Kich thwéc hat, mm Phan tram theo khéi lwvong, %

0dén 0,5 15

0,5 dén 2 15

2 dén 5,6 20

5,6 dén 8 10

8 dén 11,2 11

11,2 dén 16 14

16 dén 22 15
Téng 100

CHU THICH 1: : Néu c6 s khac biét Ién vé khéi luong thé tich gitra cac cap c& hat riéng 18, hdn hop co thé dwoc phdi hop

theo ty 1& vé thé tich.

Tirng c& hat riéng ré phai dwoc lay tir cét liéu da dap vé.

Tién hanh rut gon mau theo EN 932-2.

Xac dinh dé gidn né trén it nhat hai phan mau tht riéng biét. M&i phan mau thd phai dwoc phdi tron
riéng theo ty 1é cap phdi hat quy dinh & néu trén. Khéi lwgng vat liéu can thiét cho méi mau riéng biét 1a
4,5 kg. Ngoai ra, mdt mau phai dwoc st dung két hop dé& xac dinh khéi lwong thé tich sdy khd truéc
theo EN 1097-6.

Pha luai loc hinh tron Ién trén dé duc 16 cta khudn hinh tru (phia trén cla thiét bj xac dinh do né), s
dung xéng xuc chuyén phan mau da chuan bi vao khuén hinh tru nhw trong Hinh 5 cla thiét bi chwng
hap (5.18.1). Sau d6 st dung ban rung (5.18.5) d& ddm chat mau trong thdi gian 6 min véi tan sb (48 +

3) Hz (bién do + 1,5 mm) va tai trong tinh Ia 0,035 N/mm?, dwoc tao ra b&i ap suét thiy lwc chang han.
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Trong diéu kién th&r nghiém nay, thuc té cho thy, do réng trong mau xi 1a khoang (25 * 3) % theo thé
thé tich. Ngoai ra, cé th& st dung bét bat ky phwong phap nao khac thay thé nhw ding bua Proctor
hoéc bua dién cadm tay, mién 14 tao ra mau c6 cling mét mirc dd dam chat. Néu thém nwédc vao mau dé
qué trinh ddm chat dwoc thuan loi hon thi phai tién hanh phép thtr khéng muén hon 24 h ké ttr khi

hoan thanh qua trinh dam chit.

Sau khi tao mau, xac dinh thé tich Vs cia mau xi dwa trén sy chénh l&ch giira thé tich ctia khuén hinh
tru V¢ va thé tich khéng khi V4 clia phan tréng dwoc tao ra gilra mau va mép trén cta khudn. Tinh Ve
va V4 theo cac sb do chiéu dai bang thudc do (5.18.6) va lay gia tri trung binh cla bdn gia tri do & dau
mut clia hai goc vudng di qua duwdng kinh cong véi it nhat bdn gia tri bd sung dwoc phan bb trén bé

mét mau.

Cudi cung, phl lwéi loc dm 1én bé mat mau xi, tiép theo 1a 16p bi thiy tinh (5.18.3) da dwoc bdi dau
silicon d& gidm ma sét gitka cac vién bi. Didu chinh khéi lwong clia I6p bi dé& tdng khéi lwong cla dia
gia tai, gia d& tai, thm duc 16 va céac vién bi thiy tinh bang (7,5 + 0,01) kg. Chu y rai déu cac vién bi
thay tinh trong khuén hinh tru thanh mét I6p phang.

CHU THICH: Str dung khoang 1,5 g dau silicon cho 1,5 kg bi.

Sau méi I&n chwng hdp mau, can béi tron lai cac vién bi thuy tinh. Néu véi bi dong trén bé mét bi thuy
tinh trong qua trinh chwng hap, phai str dung dung dich acid clohydric loang dé rira bi sau méi bén lan
ther.

19.3.5 Tién hanh chwng hap

Sau khi rai bi thuy tinh I&n trén b& mat mau xi, dwa khuon hinh tru vao thiét bi chung hap va quan tAm
boc n nhiét xung quanh khuén. Tiép tuc dat dia thoat hoi, gia d& tai va dia gia tai 1én phia trén cung
cta nhirng vién bi. Gan ddng hd hodc dung cu do d6 dich chuyén theo chiéu doc, & trung tam cia dia
thoat hoi va cb dinh bang mét gia d& clia thiét bi chwng h&p. Sau khi gia nhiét b& dun va tAm boc &n
nhiét, mau vira bét diu néng 1&n va gian né thé tich. D& khong gop cac chuyén ddng gidn né co lién
quan dén qua trinh da néu, khéng dwoc bat dau ghi do dich chuyén cho dén khi hoi nwéc khong

ngtrng di qua mau.

Thoi gian thtr nghiém trong phép thlr chung hap phu thudc vao thanh phan cla xi. Khi ham Ilwong
MgO dwoc xac dinh theo EN 196-2 nhé hon hodc béng 5 %, thoi gian th&r nghiém la 24 h. Khi ham
lwgng MgO I&n hon 5 %, thoi gian thtr nghiém la 168 h.

CHU THICH 1: Dén thoi diém hién tai, khi chwa cé phuong phap tin cay dé dinh lwgng MgO ty do, tam thdi, s dung ham
lwgng MgO tdng dé wéc lwgng. Khi mot phwong phap dang tin cay dinh lwgng MgO duoc tao dwng, can phai xac dinh ham
lwgng MgO tw do cho céc loai xi. Ham lwgng MgO duwgc cac nha san xuét thép cong bd 1a co thé chap nhan duoc dé xac
dinh thoi gian thdr nghiém cho xi thép.

Sau khi két thiic qua trinh thir nghiém, rira sach b& mat cac mau, do va tinh toan theo phan trdm vé

thé tich so v&i gia tri thé tich ban dau ctia mau viva (xem 19.3.6).
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Khoang chira nwéc trong thiét bi chung hap thwong cé kich thwéc phi hop dé ludn chira day nuéc
trong qua trinh thdr nghiém. Vi vay, can cha y tranh lam gidm nhiét do dan dén gian doan qua trinh tao

hoi nwéc.

CHU THICH 2: Trong mét sb trwdng hop, viéc ghi lai mirc do gidn né thé tich theo thai gian dwoc ap dung. Tai thoi diém dau
cla qua trinh chung hap, sy gidn né thé tich ctia mAu la rat dé nhan thay, vi vay, khuyén nghi ghi lai cac chuyén dong véi chu
ky 1a 15 min/lan. Sau 4 h tht» nghiém, cé thé tang Ién dén 60 min/lan ghi. Néu biéu di&n sy phu thudc clia mirc do gidn nd thé
tich vao thoi gian chwng hép, két qua thir nghiém sé& dwoc mé ta chi tiét theo dang dd thi (ting dan, sau dé tiém can t&i gia tri
gi¢i han). B6i véi muc dich kiém soat san xuét tai nha may, co thé rat ngan thdi gian thtr nghiém bdng cach tinh toan diém

cudi bang cach s dung phwong phap hdi quy.
19.3.6 Biéu thj két qua

Thé tich ctia phan mau thir xi thi nghiém (Vs), dwoc tinh bang milimet khéi (mm?) truwéic khi chwng hép,

theo céng thirc sau:
Vs=Vc =V, (21)
trong do:
Vs 1a thé tich ctia mau xi trong khudn try sau khi dam chaét, tinh bang milimet khéi (mm?);
Vc 1a thé tich chia khudn try, tinh bang milimet khéi (mm?3);

V.4 1a thé tich cla khoang tréng gitva mau xi va dinh khudn hinh try, tinh bing milimet khéi,

(mm3).

Ve va V4 dwoc tinh tir cac phép do chidu cao cla thuéc do va dwdng kinh clia khudn hinh tru

(210 mm).

Khéi lugng thé tich khd cdia hén hop da dam chét (pa), duwoc tinh béing kilogram trén mét khéi (kg/m?3),
theo céng thirc sau:

_ 100xM
PM = 5 Toorw)

x 1000 (22)

D6 réng clia hdn hop da dam chat (V,), dwoc tinh bang phan trdm (%) theo thé tich, theo céng thirc
sau:
v, = (1 - ”7’”’) x 100 (23)
trong do:
M 1a khéi lwgng clia hdn hop da dam chat, tinh bang gam (g);
Vs 1a thé tich ctia mau xi sau khi dAm chat trong khuén hinh tru, tinh bang milimet khéi (mm?3);

p 1a khéi lwong thé tich sdy khé trudc clia xi, xac dinh theo EN 1097-6, tinh bang kilogram trén

mét khéi (kg/m?3);
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w la ham lwong nwéc cé trong mau, tinh béng phan trdm (%) theo khéi lwong.

Sau khi hoan thanh thi nghiém, do gian né dwoc tinh bing phan tram (%), chinh xac dén 0,1 %, cho

mdi mau thi, theo cong thirc sau:

x 100 (24)
trong dé:

h 1a d6 dan dai cia mau sau khi chung hap, tinh bang milimet (mm);

d 1a dwérng kinh trong ctia khuén hinh try bing 210 mm.

Da gidn né chia mau duoc tinh bang xac dinh béng gia tri trung binh cta 2 14n thi, 1am tron dén 0,1 %.
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Phu luc A
(tham khao)

Do chinh xac

A.1 Ky hiéu

71 la d6 1ap lai dwoc dinh nghia theo EN 932-6;
R; 1a d6 tai lap dwgc dinh nghia theo EN 932-6;
X 1a gia tri trung binh clia cac két qua thi nghiém.

A.2 Xac dinh ham lweng mudi chloride hoa tan trong nwéc bing phwong phap Volhard

(Phwong phap tiéu chuan) (xem Diéu 7)

Do chinh x&c cla phép xac dinh ham lwong muéi chloride tan trong nwéc dwoc tinh (theo phan tram

vé khéi lwong clia ion chloride trong cét liéu) nhw sau:
7, = 0,0004 + 0,029 X X (A1)
Ry = 0,0006 + 0,124 x X (A2)

A.3 Xac dinh ham lweng mudi chloride hoa tan trong nwéc bang Phwong phap tiéu chudn do

dién thé (Phwong phap thay thé) (xem Diéu 8)

D léch chuan ddi véi do 1ap lai 7 1a 0,001 %.

Da lech chuan ddi véi do tai lap R 1a 0,003 %.

A.4 Xac dinh ham lwong sulfate hoa tan trong nwéc cia cét liéu tai ché (xem Diéu 10)

Do lap lai r; va do tai lap R; dwgc xac dinh béi phép kiém tra chéo kiéu Phap: thtr nghiém 13p lai hai

I&n trong tam phong th&r nghiém.
bo 1ap lai r, = 0,022+ 0,018 x X (A.3)
Do tai lap R; =0,047 + 0,016 x X (A4)
trong dé X la cac gia tri T SO4 ndm gi®a 0,2 % va 1 %.
A.5 Xac dinh ham lwging Iwu huynh téng (Phwong phap tiéu chuan) (xem Diéu 11)

D chinh xac clia phép xac dinh ham lwvong Iwu huynh téng dwoc tinh bing phan trdm theo khéi lwong

Iwu huynh trong cét liéu, theo cong thirc sau:
r, = 0,017+ 0,081 x X (A.5)

R, = 0,062 + 0,204 X X (A6)
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A.6 Xac dinh ham lweng sulfat hoa tan trong Acid (Phwong phap tiéu chuén) (xem Diéu 12)

Dd chinh xac cla phép xac dinh ham lwong sulfat dwoc tinh bang phan trdm theo khéi lwong SOs

trong cét liéu, theo cong thirc sau:
r, = 0,021+ 0,200 x X (A7)

R, = 0,000 + 0,812 x X (A.8)

CHU THICH: Cac gia tri nay thu dwoc khi st dung phan mau thr cé khéi lwong 2 g.
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Thw muc tai liéu tham khao

EN 197-1, Xi mang - Phén 1: Thanh phén, yéu céu ky thuat va céac chi tiéu pht hop cho xi méng théng

thuong.
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