TIEU CHUAN QUOC GIA
TCVN 11656:2016
ISO 806:2004

NGUYEN LIEU NHOM OXIT DUNG DE SAN XUAT NHOM - XAC BINH KHOI LUONG HAO HUT &
NHIET B0 300 BO C VA 1000 O C

Aluminium oxide primarily used for the production of aluminium - Determination of loss of mass at 300
degrees C and 1 000 degrees C

L&i néi dau
TCVN 11656:2016 hoan toan twong duong véi ISO 806:2004.

TCVN 11656:2016 do Ban k¥ thuat Tiéu chuan qudc gia TCVN/TC47 Héa hoc bién soan, Téng cuc
Tiéu chuan Do lvong Chat lvgng dé nghi, Bo Khoa hoc va Cong nghé cong bo.

NGUYEN LIEU NHOM OXIT DUNG BE SAN XUAT NHOM - XAC BINH KHOI LUQNG HAO HUT &
NHIET 0 300 O C VA 1000 DO C

Aluminium oxide primarily used for the production of aluminium - Determination of loss of mass
at 300 degrees C and 1 000 degrees C

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuan nay quy dinh phwong phap xac dinh khdi lvgng hao hut khi gia nhiét nhom oxit & nhiét do
300 °C va khoi lvgng hao hut thém khi nung & nhiét dé 1000 °C. Theo quy wéc cong nghiép, nhirng
hao hut khdi lvgng nay thwong duoc quy vé “ham lvgng am (MOI)” va “mét khi nung (LOI)”.

Phuong phap nay thich hop véi mau nhém oxit da dwoc nung, c6 khéi lvong hao hut ndm trong dai tir
0,2% dén 5% & nhiét do 300 °C va tir 0,1% dén 2% & nhiét do 1000 °C.

Phuong phap nay quy dinh phép xac dinh MOI thuc té va LOI trong mau nhém oxit da qua xtr ly trén
nén mau “nhu da nhan”. BE& cai thién do chum clia phép phan tich, trong tredng hop céc két qua cla
mau “nhu da nhan” ban dau khong dwoc yéu cau, cac mau coé thé dé “can bang trong khong khi” treéc
khi ti€n hanh phan tich. “Can bang trong khong khi” c6 thé anh hudng Ion dén céac két qua MOI va thay
d6i dang ké cac két qua LOI. Quy trinh “can bang trong khdng khi” va cac anh hwéng ctia né dwoc néu
tai Phu luc A.

Céac phuwong phap cong cu cling dwoc thao luan.

2 Tai liéu vién dan

CAc tai liéu vién dan sau rét can thiét cho viéc ap dung tiéu chudn nay. DGi voi cac tai liéu vién dan ghi
nam coéng bo thi 4p dung phién ban dwgc néu. B6i véi cac tai liéu vién dan khéng ghi nam cong bo thi
ap dung phién ban mé&i nhat, bao gom ca cac stra doi, b6 sung (néu co).

AS 2850, Chemical analysis - Interlaboratory test programs - For determining precision of analytical
method(s) - Guide to the planning and conduct (Phan tich héa hoc - Chuong trinh thir nghiém lién
phong - Xac dinh dé chum cua phuong phap phan tich - Huéng dan xay dung ké hoach va thuc hién).

3 Nguyén tac

Phan mau thtr ctia nhém oxit dugc sdy & nhiét dd 300 °C trong 2 h va khéi lvgng hao hut dwoc xac
dinh tr sw chénh Iéch vé khéi lvgng. Sau d6 phan mau thr duoc ti€p tuc nung & nhiét d6 1000 °C
trong 2 h va xac dinh khéi lvgng hao hut thém khi nung.

4 Chat hat am

CANH BAO: Do nguy co’ nd nén khéng dwoc hoan nguyén magie perclorat bing cach say trong
ta sdy. Magie perclorat va phospho pentoxit déu nguy hai va phai tham khao théng tin an toan
vat liéu thich hop.

Phai str dung mot trong cac chat hat am sau:

a) Phospho pentoxit;



b) Nhém oxit da hoat hoa;
¢) Magie perclorat.

Né&u nhém oxit dwoc str dung lam chat hat &m thi né phai dwoc hoat hda méi bang cach gia nhiét &
300 °C + 10 °C trong 12 h va sau dé dwgc lam ngudi trong binh hat &m it nhat 4 h trwede khi str dung.
Nhém oxit phdi dwoc hoat hdéa hang ngay.

5 Thiét bi, dung cu

5.1 Binh hat &m chan khdng (xem Hinh 1), gdbm mét bo tan nhiét bang nhdém oxit (5) cé cac héc dinh
vi cho bAn chén va khay chtra chat hat am.

Hinh 2 trinh bay thiét ké thich hop cho bd tan nhiét. M6t khay kim loai ¢cé dwdng kinh khoang 150 mm,
chiéu sau khoang 30 mm va chira khoang 250 g chat hit &m la phl hgp. Binh hit &m nén co6 kich
thwéc nhu vay dé khong khi lu théng khong bi gap tré ngai (xem cau hinh phu hop & Hinh 1). Bau
vao cla nap binh hat &m cling nén duoc 1ap voi bay &m chira chat hit 4m dang hat.

5.2 Chén platin ¢6 ndp day, dung tich 25 mL, dwdng kinh khoang 35 mm va chiéu sau khoang 40
mm.

5.3 Tu say dién, co kha nang kiém soat nhiét do & (300 + 2) °C dwoc trang bi tuan hoan khong khi co
hoc.

CHU THICH: T sdy dung déi liu vai khéng khi tw nhién khdng kiém soéat dwoc nhiét do quy dinh.
5.4 Lo nung dién, c6 kha nang kiém soéat nhiét dd & (1000 + 10) °C

5.5 Can, c6 kha nang can chinh xac dén 0,0001 g.

5.6 Thiét bi do nhiét trong lwg'ng, néu yéu cau (xem Diéu 11)

6 X ly mau va chuan bi mau

Nhém oxit ding dé san xudt nhém la hdn hop nhiéu pha, da s cac pha la hoat tinh va hat &m nhanh
tlr méi trieong khi quyén. Do vay, can phai rat than trong dé han ché tiép xuc v&i khdng khi.

Ngay sau khi thu gom mau, boc mau trong hdp kin. D€ lai khoang tréng trong hdp dé co thé I&c tron
mau. Néu cac mau khong duoc chuén bi ngay va han ché tiép xuc véi moi triedng phong thir nghiém,
thi sé nhan dwoc cac gia tri khong chinh xac vé ham lwong am va khéi lwgng hao hut khi nung trén
nén mau “nhw da nhan”.

Xoay, lat hdp mau dé dao trén mau truéc khi phan tich. LAy phan mau thi ra va boc kin ngay sau khi
ldy. Khong str dung bat ky k¥ thuat 1dy mau phu thém hodc ky thuat dao tron lién quan dén viéc bd mau
ra ngoai hop chira.

7 Cach tién hanh

7.1 Chuan bi chén va nap

Chuén bi chén va ndp nhu sau:

a) Gia nhiét chén va nap trong 16 (5.4) & (1000 + 10) °C trong 15 min.

b) L&y chén va nép ra khdi 10, dat vao trong binh hat &m (5.1) va dé ngudi trong 10 min.
c) Can chén va nép roi ghi lai khéi lwgong, chinh xac dén 0,0001 g (m;).

7.2 Xac dinh khéi lwong hao hut & 300 °C (ham lwg'ng am)

X&c dinh khoi lwgng hao hut & 300 °C nhw sau:

a) Chuyén phan mau thr (5 + 0,5) g tr mau thir vao chén, day nép, can va ghi téng khéi lwong chinh
xac dén 0,0001 g (m.).

b) Chuyén ngay chén c6 phan mau thir vao ti sdy (5.3). LAy ndp ra khdi chén va dit vao trong binh hat
am hoac dé trong tu say. DE td trd lai nhiét do lam viéc (300 + 2) °C va gilr nhiét dd nay trong 120 min.
c) Lay chén ra khoi ti sdy, dat trong bd tan nhiét trong binh hat &m (5.1), day nap binh hat &m. Ngay
sau do, rat khi binh hat &m va dé ngudi trong 10 min.

d) Xatw tUj chan khoéng trong binh hat &m qua bay &m khong lam x&o tron phan mau thir. Can ngay
chén va nap, ghi lai khéi lwvgng chinh xac dén 0,0001 g (ms).



Han ché ti€p xuc khong khi & murc thép nhat, vi du trong khi mé& nép ho&c trong khi can, dé tranh cac
phan mau thir da say bi hap thu &m nhanh.

7.3 Xac dinh khéi lwgng hao hut & 1000 °C (mat khi nung)
X&c dinh khoi lwgng hao hut & 1000 °C nhu sau:

a) Chuyén chén day ndp co6 chira phan mau thir da séy kho (xem 7.2) vao 16 (5.4). Lay nap ra khoi
chén va dat trong binh hat &m hodc trong 10. DE 10 trd lai nhiét d6 lam viéc (1000 + 10) °C. Gitr nhiét do
nay trong 120 min.

b) L&y chén ra khai 10, dat trong bd tan nhiét trong binh hat &m (5.1), day nép binh hat &m. Ngay sau
dé, rat khi binh hat am va dé ngudi trong 30 min.

¢) X& tir tir chan khong trong binh hit 8m qua bay &m khéng lam x&o tron phan mau thir. Can ngay
chén va nap, ghi lai khéi lvgng chinh xac dén 0,0001 g (m.)

Han ché ti€p xuc v&i khong khi & mirc thép nhét, vi du trong khi m& né&p hoac trong khi can, dé tranh
cac phan mau thir da sdy bi hap thu @m nhanh.

8 Tinh két qua

Tinh khéi lwvgng hao hut & 300 °C, wam, bang phan tram khéi lwgng theo cong thirc (1)
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m; la khéi lwgng ctia chén réng va nap sau khi 8n dinh (xem 7.1), tinh bang gam;
m; 1a khéi lvgng ctia chén, ndp va phan mau thir, tinh bang gam;
ms & khéi lwong clia chén, ndp va phan mau thir da say, tinh bang gam.

Khoi lvgng hao hut khi nung, nghia Ia tir 300 °C dén 1000 °C, co thé dugc béo cao hoidc theo mau
khong say hoac theo mau da sy & nhiét do 300 °C, dwoc tinh bang phan tram khoi lwgng theo cong
thire (2) hodc (3).

Tinh khéi lvgng hao hut khi nung (300 °C dén 1000 °C duoc ky hiéu 1a A1000) dua trén mau khéng
Sf:iy, Wato00u, theo céng thirc (2)
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mji, m,, ms da dwoc dinh nghia & céng thic (1);
ma4 & khéi lwong cia chén, ndp va phan mau thir da dwoc nung, tinh bang gam.

Tinh khéi lvgng hao hut khi nung (300 °C dén 1000 °C duwoc ky hiéu 1a A1000) dua trén mau da sy,
Waio00,4, theo cong thirc (3)
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mj, my, ms, my da duoc dinh nghia & cong thirc (1) va (2).
Céc két qua dugc bao cao chinh xac dén 0,01%.

9 D6 chum

Ké& hoach thi* nghiém dwoc thwe hién theo AS 2850. MAu nhém oxit nung chay & 5 cdp do dwoc phan
tich trén co’ s& mau “nhuw da nhan”, dd &m trong khoang tir 0,5% dén 3,0% va hao hut khi nung tir 0,7%
dén 0,9%. Cac két qua duoc cung cap theo phép phan tich Iap lai bon lan tlr sdu phong thtr nghiém.
Két qua khdi lwong hao hut khi nung dwgc tinh trén mau da say. Do chum trong modt phong thir nghiém
(r) va gitra cac phong thir nghiém (R) (& cac gi¢i han tin cay 95%) duoc tinh tlr cac két qua néu trong
Bang 1.



Bang 1 - SO liéu d6 chum d6i v&i hao hut khdi lwgng
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10 Bao cao thtr nghiém

Bao cao thir nghiém bao gém nhirng théng tin sau:
a) Nhan dang mau;

b) Vién dan tiéu chudn nay, TCVN 11656 (ISO 806);

¢) Khéi luong hao hut & nhiét do 300 °C (d&m) va 1000 °C (mét khi nung), biéu thi bang phan tram Khoi
lrgng phan mau thir va phai cong bd la mau da dwgc xtr ly & trang thai “nhw da nhan” hoac “can bang
trong khéng khi”;

d) Phan tram khéi lvgng hao hut & nhiét do 1000 °C (mét khi nung) duoc tinh trén mau da sy (300 °C)
hoac khéng say;

e) ngay th&r nghiém;
f) nhirng bi€u hién bat thwdng trong qua trinh thtr nghiém c6 thé anh hudng dén két qua.
11 Phan tich céng cu

Sw phat trién cac thiét bi nhiét trong lrgng hién dai cho phép tw dong xac dinh ham lwgng am va mat
khi nung ctia nhdm oxit & dang nung chay.

DE dam bao viéc sr dung cac thiét bi nhiét trong lwvong khéng gay sai sét vé do chinh xac phan tich



hodc d6 chum, nhitng khia canh sau clia phép xac dinh phai dwoc hiéu rd triwde khi ching cé thé duwoc
ap dung thanh céng.

Céc thong s6 dwoc an dinh trong phwong phap thi céng, chidng han nhu thoi gian & 300 °C va & 1000
°C, kh& nang kiém soét ti sdy & (300 + 2) °C, kiém soat 10 & (1000 + 10) °C, kha nang can chinh xac
dén 0,0001 g va kha nang can téng khéi lvong clia chén va phan mau thir déu c6 anh huwdng lén khi
thwe hién & thiét bi nhiét trong luong.

Ngoai ra, cac thiét bi nhiét trong Ivong can cé thoi gian dé dat nhiét do 300 °C. Khi dat dwoc nhiét do
nay, khdng khi trong 16 phai khé va can phai lam sach 160 bang khong khi khé. Ngay ca trong moi
trwong kho, thoi gian dé 10 dat dén 300 °C khong nén qué 15 min va thi gian dé tang nhiét do tir 300
°C dén 1000 °C ciling khong nén qua 20 min dé dam bao khong c6 su sai léch I1&n so v&i quy trinh tha
cbng.

St dung céc thiét bi nhiét trong lwvong dwoc chap nhan, mién la chirng minh duoc cac két qua co do
chinh xac twong dwong véi cac két qua nhan dwoc tir phwong phap thi cong va doi véi vat liéu cu thé
dwoc thir nghiém c6 dd chum néu trong Bang 1.

CHU DAN:

1 Van ba nhanh

2 Bay am

3 Van khéng khi vao

4 Binh hat am

5 BO tan nhiét bang nhém

6 Bia co6 duc 16

7 Chat hat am va khay

8 Ong chan khéng

9 bong ho chan khéng

10 Bom chan khoéng
Hinh 1 - So’ d6 dién hinh cta bé tan nhiét bang nhém va chat hat &m trong binh hat am

Kich thwéc tinh bang milimet
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Hinh 2 - B6 tan nhiét bang nhém

Phu luc A
(quy dinh)
Quy trinh va anh hwéng cta viéc xt ly mau déi véi mau can bang trong khong khi

M@t quy trinh chudn bi mau khac véi quy trinh trong Biéu 6 1a dé mau “can bang trong khdng khi”. Quy
trinh nay cai thién dé6 chum nhwng dan dén dé am bi tang va cac gia tri lvong mat khi nung khéng han
dai dién cho 16 nhdm oxit.

Quy trinh dé “can bang trong khéng khi” nhu sau:

a) On dinh mau bang cach trai I&p mau c6 do day t6i da 5 mm, dé tiép xtc v&i méi truong phong thir
nghiém it nhat trong 2 h, sau dé tron va phan chia thanh cac phan mau tht trwéc khi phan tich.

b) Str dung phan mau thir khoang 300 g cho mbi phép xac dinh.

c) Lay mot mau don khoang 50 g cho vao hdp chira kin dé phan tich 4m.

M@t vi du vé anh huéng cla “can bang trong khong khi” duwgc néu trong Bang A.1.

Bang A.1 - Anh hwéng cta viéc phoi nhém oxit nhiét luyén trong mdi trwdng phong thir nghiém
Th&i gian phoi Khoi lwong hao hut @ 300 °C| Khai lwong hao hut é 1000 °C

(am) (mat khi nung)
min % %

0 0,18 0,75




10 0,60 0,80
20 0,95 0,86
30 1,30 0,89
60 2,02 0,91
90 2,40 0,92
120 2,70 0,92
240 3,05 0,93

Chu y la sw thay doi khéi lvgng hao hut & 300 °C va 1000 °C do sw hdp thu @m tir m6i trirng phong
thlr nghiém. Ngoai ra, két qua khdi lvgng hao hut ban dau & 1000 °C sé khong dat dwoc ngay ca sau
khi sdy kho kéo dai & 300 °C.



