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L&i noi dau

TCVN 12126:2017 hoan toan twong dwong véi ISO 10378:2016.
TCVN 12126:2017 do Ban ki thust tiéu chudn qudc gia
TCVN/TC102 Quing sit bién soan, Téng cyc Tiéu chudn

Do Ivdng Chét lvgng dé nghi, B6 Khoa hoc va Céng nghé
cdng bd.
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L&i giGi thidu
Tiéu chudn nay qui dinh phwong phap xac dinh phan khéi lwong vang va bac trong tinh quing

ddng, chi va kém sulfua. Tiéu chudn dwoc xay dung dé gitp cho cac phong thir nghiém cé thé xac
dinh phén khéi lweng vang va bac trong cac mau phi hp theo cac phiong phap s dung thiét bi.
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Tinh quing dong, chi va kém sulfua — Xac dinh vang va bac -

r -~ -~ A * F A
Phwong phap nhiét nghiém khoi iworng va quang pho hap thu
nguyén tir ngon Itra
Copper, lead and zinc sulfide concentrates~ Determination of gold and silver — Fire assay
gravimetric and flame atomic absorption spectrometric method

CANH BAO: Tiéu chuin nay cé thé lién quan dén cac vat liéu, thao tac va thiét bi nguy hai.
Trach nhiém cGa ngwdi st dung tiéu chudn nay 1 phai thiét 1ap cac quy tic thwe hanh
thich hep dam bio sirc khoé, an toan va xac dinh kha nang ap dung cac gi¢i han cuia |uit
djnh trirére khi st dyng.

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuan nay qui dinh phwong phap nhiét nghiém khéi lwong va quang phd hap thu nguyén tir
ngon I¥a dé xac dinh ham lwgng vang va bac cé trong tinh quing ddng, chi va kém sulfua nhw
sau.

~ Tinh quang déng

Phuwong phap ndy ap dung dé xac dinh c4c ham legng vang tir 0,5 g/t dén 300 g/t va ham lwgng
bac tir 25 g/t dén 1 500 g/t c6 trong tinh quing ddng sulfua cé ham lwgng ddng tir 15 % dén 60 %.

~ Tinh quang chi

Phwong phép ndy 4p dung dé x4c dinh cac ham lwong vang tir 0,1 g/t dén 25 g/t va ham lwong bac
tir 200 g/t dén 3 500 g/t c6 trong tinh quang chi sulfua c6 ham lwgng chi tie 10 % dén 80 %.

- Tinh quang kém

Phwong phap nay 4p dung dé& xac dinh cac ham lwong vang tir 0,1 g/t dén 12 g/t va ham lwong
bac tir 10 g/t dén 800 g/t c6 trong tinh quing kém sulfua c6 ham luong kém dén 60 %.

2 Tailiéu vién dan
Cac tai liéu vién dan sau rat can thiét cho vigc ap dung tiéu chuan nay. Doi véi cac tai lidu vién

dan ghi nam céng bé thi ap dyng phién bdn dwoc néu. Doi véi céc tai liéu vien dan khdng ghi ndm
¢6ng bé thi 4p dung phién ban mé&i nhat, bao gdm ca céc stra dbi, bd sung (néu cb).
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TCVN 1044 (I1SO 4787), Dung cu thi nghiém bang thly tinh - Dung cu do thé tich - Phuong phép
thtr dung tich va céach s dung.

TCVN 4851 (ISO 3696), NuGc ding dé phén tich trong phong thi nghiém - Yéu céu ky thuat va
phuong phap thy

TCVN 7149 (IS0 385), Dung cu thi nghiém béng thdy tinh— Buret
TCVN 7151 (1SO 648), Dyung cu thi nghiém béng thly tinh — Pipet mét mirc
TCVN 7153 (1SO 1042), Dung cy thi nghiém béng thiy tinh — Binh dinh mie mét vach

TCVN 12125 (ISO 9599), Tinh quing ddng, chi, kém va niken sulfua — Xac dinh ham lwong 4m cla
mé&u phén tich - Phuong phap khdi lugng

3 Nguyén tic
3.1 Qui dinh chung

Phwong phap nhiét nghiém @& x4c dinh vang va bac bao gdm nhidu buéc, du tién 14 tach cac kim
loai qui ra khdi hdu hét cac kim loai kém theo, sau d6 tach vang ra khoi bac va cac kim loai khac

dwoe lam gidu trong hgp kim kim loai qui.
Céc bwéc cha cac phép xac dinh dwge mo ta tir 3.2 dén 3.6.
3.2 Nung chay

Cac miu dugce nung chay trong chén sau khi tron voi chat nung chay géc chi oxit, trong céac dieu
kién khtr, thu dwgre cac kim loai qui & dang vién chi kim loai.

3.3 Cupen hda

Céc kim loai khac cé trong vién chi vé co ban dwgc tach ra khoi cac kim loai qui bang phwong phap
nung chay oxy héa. Qua trinh cupen tao ¢ac hat phan 16n gém hop kim bac-vang va mét lwgng nhd
cac kim loai khac.

3.4 Chiatach

Vang dwgc tach ra khéi cac hat so cip biing cach xi Iy véi axit nitric. Cén cac mau vang nhé. Céc
méu vang c6 khdi Igng nhé hon 50 pg dwgc hoa tan trong dung dich cudng thiy va tién hanh xac
dinh vang béng phwong phap quang phd hap thu nguyén tir (AAS). Bac dwoc xéc dinh trong dung
dich chia tach bing AAS.

3.5 X Iy lai

T4t ca cac can ddu dwoc x Iy lai dé thu hdi tdi da lwong vang va bac. Khong can bd sung cac bd thu
gom vang hodc bac, vi sau qud trinh cupen c¢a hai kim loai vang va bac déu xuat hién trong cac
lwong vira A0 dé c6 thé nhin thdy dwoe. Hat thir cp duoc hoa tan trong cac axit theo do phan tich
ca hai kim loai bing AAS. '
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3.6 Hiéu chinh tap chit mau trang

S nhidm ban cac tap chit vang va bac trong cac thubc thl dwoc hidu chinh bang cach nung chay
céc thube thir khdng c6 phan mau thi.

4 Héba chit, thudc thir

Trong qua trinh phan tich, chi st dung cac hoa chét cdp phan tich dwoc céng nhan va nwdc phu
hop cac yéu ciu dbi voi loai 2 clia TCVN 4851 (ISO 3696).

4.1 Natri cacbonat, khan

4.2 Chi oxit (Litharge) (PbO), dd tinh khiét cap thudc thir c6 ham lwvgng vang nhd hon 0,01 git
va ham lugng bac nhd hon 0,2 g/t

4.3 Silic dioxit, két tia

4.4 Kali nitrat hoac natri nitrat

CHU THICH: Néu st dyng natri nitrat, thi cac khdi lwong qui dinh cho kali nitrat s& phai sira déi:
s6 gam cita KNO; x 85,0/101,1 = s§ gam clia NaNO3

4.5 Bétmi

4.6 Borac, natri tetraborat khan da nung chay (b6t thiy tinh borac).

4.7 Axit nitric, dam dac (p2o 1,42 g/ml), nong dd clorua < 0,5 pg/ml,

4.8 Axit nitric, pha lodng 1 + 1.

Vira khudy vira cho tir tlv 500 ml axit nitric d@m déc (4.7) vao 500 mi nwérc.

4.9 Chi dang la, cé ham lwgng vang nho hon 0,01 g/t va ham lwgng bac nhd hon 0,2 git.

4,10 Bac, dd tinh khiét toi thiéu 99,99 %.

4.11 Axit clohydric, (p20 1,16 g/mi dén 1,19 g/ml).

4,12 Thiourea, dung djch 10 g/l.

Cho 1 g thiourea vao 100 ml nwéc.

4.13 Dung dich cwong thiy

Tron ba phan axit clohydric (4.11) véi mét phan axit nitric (4.7). Pha ché khi can dung.

4.14 Cac dung dich chuan

Chuén bi cac dung dich chudn tai ciing nhiét & mdi tredng nhu khi tién hanh cac phép xac dinh.

4.14.1 Bac, dung dich chuén gbc A (500 pg Ag/ml).

Can 0,500 0 g kim loai bac chinh xac dén 0,1 mg. Chuyén vao cbc dung tich 100 ml, cho vao 20 ml
axit nitric lodng (4.8) va lam am Ién dé hoa tan. D& ngudi va thém 20 ml axit nitric dam dac (4.7).
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Chuyén vao binh djnh mirc dung tich 1 000 ml, dung nwéc lam day dén gén vach mure, lac Géu va dé

ngudi dén nhiét do phong, sau d6 lam day chinh xac dén vach mirc va lac déu lai.
4.14.2 Bac, dung dich chuén géc B (50 ug Ag/ml).

Ding pipet ldy 10,00 mi dung dich bac gbc chuén A {(4.14.1) véao binh dinh mic dung tich 100 ml,
diing nwéc lam day dén gan vach mire, lic déu va d& ngudi dén nhigt d6 phong, sau d6 tam day
chinh xac dén vach mirc va lic déu lai.

Chuén bi dung dich méi cho tirng mé.
4.14.3 Vang, dung dich chuan (1 000 ug Au/ml).

Can 1,000 g kim loai vang chinh xac dén 0,1 mg. Chuyén vao cbc dung tich 200 ml, cho vao 25 ml
dung dich cwong thily (4.13) va 1am &m 1&n d& hoa tan. D& ngudi va chuyén vao binh dinh mirc dung
tich 1000 ml. Thém 75 ml axit clohydric (4.11), dung nwéc lam day dén gan vach mirc, lac déu va dé
ngudi dén nhiét d phong, sau dé lam day chinh xac @én vach mirc va lac déu lai.

4,14.4 Vang va bac, dung dich chuan (100 pg Au/ml + 50 pg Ag/ml).

Dung pipet Idy 10,00 mi dung dich bac géc chuén A (4.14.1) cho vao binh dinh mtrc dung tich 100 ml.
Thém 40 ml axit clohydric (4.11). Dung pipet Iy 10,00 ml dung dich vang chuan (4.14.3) cho vao
binh dinh mirc d6. Dung nwéc lam day dén gan vach mire, 1ic déu va dé ngudi dén nhiét dd phong,
sau d6 1am day chinh xac dén vach mirc va lac déu lai.

4.15 Cac dung dich dwédng chuan

Chuan bj cac dung dich dwdng chudn tai ciing nhiét dd méi tredng nhwe khi tién hanh cac phép xac
dinh.

4.15.1 Cac dung dich dwéng chuan vang/bac

Dung pipet 1ay 0,0 ml, 1,00 ml, 2,00 ml, 5,00 m! va 10,00 ml dung dich chudn vang va bac (4.14.4)
cho vao mét loat cac binh dinh mirc mdt vach 100 ml.

Cho véo tirng binh 40 ml axit clohydric (4.11), dung nwéc 1am day dén gén vach mivc, tac déu va dé
can bang tai nhiét d6 phong, sau d6 1am @8y chinh xac dén vach mirc va lac déu lai.

Cac dung dich nay c6 chira 0,0 ug Au/ml, 1,00 pg Au/ml, 2,00 pg Au/ml, 5,00 ug Au/mt va 10,00 pg
Aufml, va 0,0 ug Ag/ml, 0,50 pg Ag/mi, 1,00 ug Ag/ml, 2,50 ug Ag/ml, va 5,00 pg Ag/ml, va cac dung
dich nay dwoc chuan bj moi.

4.15.2 Cic dung dich dwdng chudn bac

Dung pipet 1ay 0,0 ml, 1,00 ml, 2,00 ml, 4,00 m!, 6,00 ml, 8,00 ml va 10,00 ml dung dich bac chuén B
(4.14.2) cho vao mot loat cac binh dinh mdc dung tich 100 ml. Cho vao tirng birh 10 ml axit nitric
(4.7), ding nuéc lam day dén gan vach mire, tc déu va dé can béng tai nhiét do phong, sau dé 1dm
day chinh xac dén vach mire va lic déu lai.
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Céc dung dich nay cé chira 0,0 pg Ag/ml, 0,50 ug Ag/mi, 1,00 pg Ag/ml, 2,00 pg Ag/mi, 3,00 ug
Agiml, 4,00 pg Ag/ml va 5,00 g ‘Ag/ml, va cac dung dich nay dwoc chuan bj mai,

Sy nhiém bdi cac tap chét vang va bac trong cac thudc thir dwoc hiéu chinh bang cach cho néng
chay céc thude thir, khdng bao gdm phan miu thi,

5 Thiét b, dung cu
5.1 Lo nung luyén, c6 nhiét 35 van hanh lon nhat yéu cau bing 1 200 °C.

5.2 L& mip, cb nhiét @ van hanh I&n nhat yéu ciu bang 1 100 °C. Tét nhét nén sir dung loai 1o
¢6 bd hién thi nhiét d6, tw ddng diéu chinh nhiét 3, va dong khong khi dugc kiém soat.

5.3 Chén nung, dugc lam bang dat sét chiu Itva, c6 dung tich danh nghia tir 200 mi dén 600 ml,
chiu &n man bdi mau va va cac chéat nung chay tai 1 100 °C,

5.4 Chén cupen, iam bing magie oxit, hodc cac chén tro-xwong cé dung tich danh nghia chva
duoc 50 g chi nong chay,

Déy trong chén 16m hinh Idng chdo, nhw khuyén cao trong cac tai liéu vé nhiét nghiém néu tai Thw
muyc tai figu tham khao.

5.5 Khudn dic hinh nén, lam béng gang duc, cé dung tich a4 dé chira tat ca cac chat chi néng
chay va xi tir chén nung chay.

5.6 Can phan tich, chinh x4c Gén 1 mg.
5.7 Can phan tich, chinh xac dén bang hodc nhd hon 1 ug.
5.8 Dung cu thay tinh théng thwong ctia phong thir nghiém, dwgc lam sach khong cé clorua.

5.9 Cac dung cu thé tich bang thay tinh, loai A pht hop cac TCVN 7149 (ISO 385), TCVN 7151
(ISO 648), va TCVN 7153 (1SO 1042) va st dung phll hgp véi TCVN 1044 (ISO 4787).

5.10 May quang phd hap thu nguyén tir (AAS), duoc trang bj hiéu chinh nén va hat thily tinh
trong budng phun.

5.11 May quang phd phat xa nguyén tir plasma cdp cam (rng (ICP).
5.12 May nghién min (Pulverizer).

5.13 Bép dién.
6 Mau
6.1 Mau thiy

Chudn bi mau thir da can bing trong khdng khi theo TCVN 12125 (1SO 9599).

CHU THICH: Khong yéu cau chuén bi mau thir néu st dyng cac phan mau thir da sy so bd (xem Phy lyc A).
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6.2 Phan mau thir

L4y nhiéu mau don tir méu thi 38 cé miu ther nghiém theo cach sao cho dam bao tinh dai dién cho
toan b tinh quang trén dia hoidc khay. Can khoang 10 g dén 20 g mau thir chinh xac dén 1 mg. Cung
lic d6 can cac phin mau thir dung cho phép phan tich, can c4c phan mau thir dé xac dinh ham lwong
&m theo TCVN 12125 (ISO 9599).

CHU THICH 1: D& chum cia phép xac dinh khdi luong vang cé trong mét 16 12 téng clia d6 chum ldy miu va
phén tich. Sy c6 mat cla vang dang hat trong tinh quing gop phén lam gidm 46 chum thanh phan phan tich
cUia d6 chum toan phan. Khi da biét ta co vang dang hat trong tinh quang 1am gidm dd chym, khuyén cao st
dung cac phwong phéap tron va ldy mau sau.

a) Tron déu miu theo cac phrrong phap nhu mé ta tai ISO 12743:2006:

- 15.3.2 c), thanh khuéy;

~ 15.3.2 e), dung cu chia mau dang ranh hodc quay.

Khuyén céo khdng ap dung céc phuong phép néu trong 1SO 12743:2006, 15.3.2, a), b) va d).
b) LAy phdn mau thi tir miu thr s& dung cac phuong phap sau md ta tai ISO 12743:2006:
- 15.4.1 a), quay chia mau;

~ 15.3.2 f), bang chia mu,

Khuyén cdo khdng ép dung céc phwong phap néu trong 1SO 12743, 15.3.2, b), e) va g).

Ngoai ra, ¢6 thé siv dung phurong phéap qui dinh tai Phu lyuc A dé chudn b cac phan mau thir da sdy so
b tir mAu phong thtr nghiém.

Néu phan méu thir c6 chira asen cao hon 2 %, thi phai loai bd nguyén té nay theo qui trinh néu tai Phy
luc J; néu khdng thi c6 thé gay can tr¢ trong bwére tach kim loai.

CHU THICH 2: Néu ham lwong dong 1on hon 30 %, thi khéi lwgng phin mau thir 1a 10 g hodc 15 g la phi hop
{xem doan ther tr cla 7.4).

Déi voi céc loai tinh quang chi, khéi lvgng phin mau thir nén 13 10 g d& dém bao cung cép dd
lwgng chi.

7 Cach tién hanh

7.1 S6 lwgng céc phép xac dinh

Péi véi tirng mAu thiy, thuc hign it nhat mdt phép xac dinh hai 1an I3p lai, ddm bao cang dung theo céac
didu kién I3p lai cang tét.

CHU THICH 1: C4c didu kién 13p lai xay ra khi cac két qua thir khdng phy thudc 1an nhau, thu dugc khi st
dung cing mét phwong phap trén cing mot vat liéu thiv trong cong mét phong thie nghiém do cing mét thi
nghiém vign thwe hién trén cing mét thiét bi, trong cac khodng thei gian ngén.
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CHU THICH 2: Trong tredng hop khi ty 1é clia bac trén vang khong Ién hon 2,5:1 va thye hién qui trinh qui dinh
tai 7.10 d& xac dinh bac, thi ¢in phai thye hién cac phép xac dinh riéng ra (xem Phy luc D). Vi vay, cin bén phan
méu thi, tirc 1 hai phan cho phép x4c dinh vang va hai phin cho phép xac dinh bac.

CHU tHICH 3: Phy lyc ! néu luu d8 clia phrong phap xac dinh.

7.2 Nung chay thi

S dung qui trinh nung chay thir nhir md ta tai Phy juc B, nham dam bao vién chi ¢6 khdi lwong trong
khodng tir 30 g dén 45 q.

7.3 Phép thir tring

Thyc hién phép thi trang nhu mé ta tai Phy luc C song song v6i phép phan tich, st dyng cing mot
hrong clia tat ca cac thudc thlr, cho @t lwong bat mi (4.5) vao chit nung chay dé& co vién chi
bingkhoang 30 g dén 45 g. Khang c6 phan mu they va kali nitrat. Téng cac két qua clia phép thir tréng
khéng dwgc vwgt qua 5 pg vang hodc 100 ug bac.

7.4 Chudn bi cac thanh phin chét nung chay
X4c dinh khéi lwong ca kali nitrat (4.4) va bt mi (4.5) can thiét trong phén dé nap, nhw dwoc dua ra
trong nung thir da chi ra (xem Phy lyc B), va bao gdm thudc thlr nay trong hén hop trg chay. Cac khbi

lwgng dién hinh clia cac thanh phan chat nung chdy dbi véi tinh quang dong, chi va kém dugc néu
trong (rng tai Bang 1 dén Bang 3.

Trdn k§ phan mau ther véi chét nung chay.
Viéc trfn thét ki cac thanh phan chét nung chady va phan mau thir 1a rat quan trong. Tét ca c4c thanh
phén chat nung chay phai & trang thai mjn v&i ¢& hat tét nhat 13 nhd hon 0,5 mm.

Bang 1 — Khédi lwgng dién hinh cia cac thanh phan chét nung chdy déi véi tinh quing déng

Céc thanh phan chat nung chay Khéi twong, g
Natri cacbonat (4.1) 30
Chi oxit (4.2) 210
Silica (4.3) 25
Kali nitrat (4.4} -
BGt mi (4.5) -
Phan mau ther 20

Néu ham lwgng clia dng 1én hon 30 %, thi khdi long chi oxit phai gép 30 I&n khéi lvgng dong cong
35 g ddi voi vien chi. Cach khac, cé thé st dung 10 g hodic 15 g trong khi duy tri thanh ph&n chét nung
chay nhe néu tai Bang 1. Néu cé kho khan G& co dugc chét nung chay 1dng, thi ¢6 thé giam luong
silica nhw khuyén cao trong Bang 1 xudng cén 19 g, trong d6 c6 6 g borac.
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Béng 2 — Khdi lwong dién hinh ciia cac thanh phén chit nung chay déi véi tinh quiing chi

Céc thanh phén chat nung chay Khoi lwong, g

Natri cacbonat (4.1) 30
Chi oxit (4.2) - 100
Silica (4.3) 10
Borac (4.6) 10
Kali nitrat (4.4) -

Bot mi (4.5) -

Phan mau thtr 10

Bang 3 - Khéi lwgng dién hinh clia cac thanh phan chat nung chay dbi voi tinh quing kém

Céc thanh phan chat nung chay Khoi lrong, g

Natri cacbonat (4.1) 30
Chi oxit (4.2) 120
Sifica (4.3) 10
Borac (4.6) 10
Kali nitrat (4.4) -
Botmi (4.5) g

Phan mau thir 20

Cho hén hep tro chay vao chén (5.3).

7.5 Nung chdy so cdp

Cho céc chén thir vao 16 (5.1) d& dwoc gia nhiét treéc dén khodng 900 °C.

Néu str dyng cac 16 dét béng dau hodc ga, thi phai ngét ngay dong nhién lidu trede khi mé 16.

Nang dan dan nhigt dd 16 [én 1000 °C dén 1050 °C. Duy tri nhiét d6 nay cho dén khi khéi chay yén lang
trong it nhat 10 min.

Nhiét dd cai dat téi wu cho 16 phu thude vao két cu 1o va vi tri a4t nhiét ké. Néu dwéi day chén thir van
con vat liéu khéng chay, thi phai tng nhiét d6 cai dat cta 16 1&n va 13p lai qua trinh thiy.

Dé giam thidu sw an mon chén va sw tich tu cac tap chét trong vién chi, tdng thoi gian nung chay
khong duoc virot qué 40 min. Tuy nhién, qué trinh nung chay c6 thé can thém thei gian dé dn dinh, vi
vay théi gian nung chay cé thé cin kéo dai hon 40 min.

Khuyén céo sir dung chup bang dét sét chiu Iira hoic I¢p mudi hoac borac day khoang 12 mm dé ngan
ngira hao hut vét ligu thir do byi bay hodc sbi trao. Néu sir dung borac 8& chup/day thi lwong chét
nung chay ciing giam theo. Néu thay trén xi 6 hién tegng "bén ra” cta chi (didu nay thuwong xay ra déi
vdi quang k&m), khuyén cao nén cho thém borac.

D6 hén hop chay vao khudn hinh nén khd (5.5), can chit y d& khéng bi hao hut chi hodc xi. Gitt Tai chén
@& xt Iy lai nung chay. '
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Pé hén hop ngudi va cin than tach vién chi ra khoi xi. Dap bda 1&n vién chi vira di dé loai bé cac hat xi
nhd bam vao. Gilr phan xi dé x 1y lai.
Can vién chi. Néu khdi lwong vién chi nhd hon 30 g hodic Ién hon 45 g, thi b vién chi va xi d6 va I3p
lai thCr nghiém sau khi didu chinh tac nhan oxy héa thich hgp (xem Phy luc B).

CHU THICH: Khéi lvgng vién chi nhd hon 30 g ¢6 thé chirng té hiéu suét thu gom kém, ¢on khi khéi fvgng
nay lon hon 45 g thi cd thé c6 chira cac lwgng dbng va cac kim loai khac khac cao hon,

7.6 Cupen hoa
Cho vién chi thu dugc tai (7.5) vao trong chén cupen (5.4) da gia nhiét trwéc va dat vae 15 mip (5.2)

tai 900 °C. Cho qua trinh tach kim loai qui dién ra tai nhiét 44 16 mup thap hon béing khoéng 860 °C
v&i dong khdng khi n dinh.

Cac thay dbi phu thudc vao loai chén cupen va cac diéu kién van hanh 10, Trong truong hop chén
cupen lam bang tro xuong, thi khuyén cao nhiét 4o tach la 820 °C.

CHU THICH 1: Trong trivéng hep chi xac dinh vang, thi cé thé 1a hiru ich khi tang nhiét 46 15 1&n 900 °C aé két
thic qué trinh tach kim loai qui sau khi nhin thdy trén chén tach c6 chi tan chay véi dudng kinh khoang 10 mm
[x4p xi 80 % (khdi lwgng) cla chi da hap thy].

Khi tach béng cupen cac nhiét do cao s& gy hao hyt bac nhiéu hon, con cac nhiét 46 thap co thé
gay hién twong hat “dong bang” va lam cho qua trinh tach s& khéng hoan toan. Khuyén céo thyc hién
xac dinh lwgng hao hut bac trong qua trinh tach béng cupen, dira vao dé quyét dinh cac diéu kién
van hanh (6 (Phu lyc E).

LAy chén cupen ra khoi 16 va dé ngudi.

Cén than tach cac hat so cép va dung ban chai loai bd cac vat liéu dinh vao hat cupen. Lam phing
nhe cac hat va cho vao chén s dung tich 30 ml.

CHU THICH 2: C6 thé ding dng nghiém thay cho chén sie.

CHU THICH 3: Trong trwéng hep khi ty 1& clia bac trén vang trong hat so ¢dp lon hon 2,5 dén 1, thi xac dinh
bac bang phuong phép khéi lgng thay cho qui trinh qui djnh tai 7,10, Bdi voi phwong phap khéi lwgng, can
hat so cap chinh xac dén 1 pg (mo), tinh bing microgam, tién hanh tich theo qui trinh néu tai 7.8, va xac
dinh cac tap chét trong dung dich tach va rira theo qui trinh qui dinh tai Phu lyc G.

CHU THICH 4: Néu c6 kho khan 84 thu hbi hat do kich c& nhd, thi thém 1 mg paladi treéc khi nung chay.
Trong treedng hop nay, hat paladi dwgc hoa tan va xac dinh theo qui trinh néu tai 7.9.

Gii¥ chén cupen lai dé tiép tuc x Iy can,
7.7 Xi ly lai phén cén

Cho ¢3 cupen va xi vao may nghién (5.12) va nghién khoang 20 s dé vt liéu gidm kich c& xubng nhd
hon 150 um.

Néu str dung céc chén cupen magie, khuyén co xtr Iy chén cupen va Xi riéng biét.
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CHU THICH 1: Nghién lau s& lam cho vat liéu dinh két/dong banh va 1am tang nhiét bi nghién.

CHU THICH 2: C6 thé 1am sach may nghién giva cc 14n nghidn m&u bang cch nghién cac phin nhd clia thiy
tinh hodc thach anh vun,

Tron ky cac ciin nghién min véi chat nung chdy. Thanh phén dién hinh cla chat nung chdy dwoc néu
trong Bang 4.

Bang 4 - Khéi lwong dién hinh cua cac thanh phin chit nung chay dé xiv Iy lai cin

Khéi lvong, g
Thanh phan chat nung chay Cupen magie oxit Cupen tro xwong
Natri cacbonat (4.1) 50 dén 60 40
Chi oxit (4.2) 50 dén 60 45
Silica (4.3) 50 dé&n 60 20
Bt (4.4) 4 24dén3
Borac (4.6) 30 dén 50 15

Khéi lrgng bot néu tai Bang 4 14 dién hinh, Khéi lvgng nay phai di @& tao ra vién chi 30 g dén 45 g.

Ngoai cac thanh phén chét nung chdy néu trong Bang 4, khéi lwgng két hop clia xi va chén cupen
clia qué trinh nung chdy so bd co thé virot qua dung tich cac chén thlr, hodc qua trinh nung chay ¢é
thé phan (ng manh lam cho chét nung chdy soi suc bot Ién. Trong cac trvdng hop nay cho phép
tach can thanh hai phan bdng nhau va nung riéng trong hai chén. Cac vién chi thu dwoc nén cupen
riéng, hodc gop fai v&i nhau va cung cupen.

Cho hén hgp nay vao chén nghiém ban du.
Thyre hién nung chay nhw néu chi tiét tai 7.5, bo chén va xi di.

Tién hanh thee vién chi nhw ndu chi tiét tai 7.6 d& thu duoc hat thir ¢Ap va bd chén cupen di.

7.8 Xac dinh vang trong céc hat so cp

Thém 10 ml axit nitric loang (4.8) vao cac hat so cp trong chén siv 4 chudn bj tai 7.6 va gia nhiét tr
tlr trén bép dién (5.13) trong 20 min hodc cho dén khi phan (ng cham dixt.

CHU THICH 1: Bidu cét yéu 1a khéng c6 clorua trong qua trinh tach; néu khéng thi mdt sé vang cé thé hoa tan,

Khi cac hat durgc x ly v6i axit nitric loang nong, thi bac bat dau tan véi didu kién 1a ty 18 gitra bac va
vang trong hat 1&n hon 2,5 dén 1. Téc do hoa tan tang Ién khi ham lugng cla bac trong hat ting.
Tranh sw tan cong nhanh clia hat bing cach pha lodng thém va gia nhiét cham dé ngan ngiva s ra
ra clia vang. Ty I gikra bac va vang nhd hon 2,5:1, vi cho thay 1a khong tach dwoc trong axit nitric
lodng nong vi vay hat phai dwgce thém bac (xem Phy luc D),

Néu ¢ nguy co bot vang v& vun trong qua trinh tach, thi khuyén céo 1a thue hién cac thao tac voi
axit sulfuric (xem Phu lyc F).

Rét can than dung dich nay vao céc dung tich 200 ml bing cach gani @& tranh su hao hut.
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Thém 15 ml axit nitric loding 4m (4.8) vao chén st va tiép tuc gia nhiét nhe cho dén khi tach dwoc
hoan toan. Budc nay thue hién trong khoang 25 min.

Rét can than dung dich nay vao cdc dung tich 200 ml biing cach gan d8 tranh hao hut. Ria chén va
vang bang bon Ian nuwéc néng méi 1an 15 ml, Gom tat ¢ cac nudrc riva vao clng cbe dung tich 200
ml. Git¥ lai dung dich nay @& xac dinh bac nhw qui dinh tai 7.10.

CHU THICH 2: Co thé xéc dinh kha niing xuét hign cac hat vang trong phan gom va trong c4c dung dich riva
béang cach cho bay hoi dung dich ti¥ tir con tir 2 ml 3én 3 mi, sau dé tiép tuc xac dinh nhe qui dinh tai 7.9.

Lam kho bot vang trong chén str, trén bép dién.
Cho chén vao o mip (5.2) dé toi vang tai nhiét néng do trong khodng 5 min.
D& ngudi va can méu vang nhd tao thanh chinh xac dén 1 ug (M), tinh bang microgam.

Néu khéi lwgng vang nhd hon 50 pg, p lai qua trinh nung chay va tach cupen kim loai, sau d6 hoa
tan hat da chuan bj va xac dinh ham lwgng vang va bac theo 7.9 khdng cén thao tac chia tach. Qui
trinh thay thé nay dugc khuyén cao ¢ nguy co bot vang v& vun trong qua trinh tach. Tuy nhién,
khong thé ap dyng qui trinh nay néu khdi lvong cudi cling ctia phan mau thlr theo ham lwgng bac,
tére 12 khéi lwgng trong phan mau thl, Ion hon 7 500 pg.

CHU THICH 3: Néu dd nhay ctia can vi legng 14 0,1 pg, thi pham vi 4p dung clia phwong phap ¢ thé mé réng
dén 5 pg vang, trong truérng hop nhyw vay, can méu vang chinh xac dén 0,1 pg (m1), tinh bang microgram.

Gii¥ lai méu vang dé xac dinh bac trong d6. Hoa tan mau nay va xac dinh khéi lwgng bac theo 7.9.
Co thé két hop mot s&6 méu vang da can clia cing mdt mau phong thir nghiém dé xac dinh.

Platin va paladi dwoc loai khdi mau kim loai nhd trong qua trinh chia tach bang axit nitric. Néu thay
can xac dinh c4c nguyén td nay con lai trong mau kim loai, thi xac dinh theo qui trinh néu tai 7.9, theo
@6 cho platin va paladi vao cac dung dich chuén theo ty 1é twong (ng. i voi AAS hoic ICP, néu
khong thé thu dwoe gidi han phat hién db trén mdt manh don 18, thi can két hgp nhidu manh cla
cling mdt mau thr phong thir nghiém.

7.9 Xac dinh vang va bac trong cac hat thir cip va mau trang, va bac trong cac mau kim loai

Déi v&i cac mau trdng va mau thix dwoc xac dinh theo qui trinh néu tai doan the tw cudi clng clia 7.8
khong ¢ thao tac tach, thi nén két hop cac hat so clp va thir cp dé xi ly cing nhau.

Chuyén (cac) hat hodc (cac) manh kim loai nhd vao 6ng nghiém hoac chén sir. Cho vao 2 ml axit
nitric (4.7) va 1am &m 1&n trén khdi gia nhiét hodc bé cat da dat tai khoang 98 °C. Cho vao 6 mi axit
clohydric (4.11) va gia nhiét lai d& 1am hoa tan vang. Néu c¢én, cho thém 2 ml axit nitric (4.7). Lay
dung dich trén, hoac dung dich da chudn bj theo Phy luc C, va gia nhiét dén gan kha.

Khong @& dung dich bay hoi dén khé, néu khdng thi sé hinh thanh kim loai vang.
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L4y éng nghiém hodc chén ra khdi khéi gia nhiat hodc bé cat va @& ngudi. Cho 10 mi axit clohydric
(4.11) va l&c hodc xoay dé hoa tan cac mubi. Chuyén dinh lwgng sang binh dinh mire dung tich 50
ml, thém 10 ml axit clohydric (4.11), ding nwéc lam day dén vach mirc, va I4c ky.

Tuy thude vao ham lwong bac (xem Phu luc K), c6 thé cin pha loang sao cho nbng do bac trong cac
dung dich thtr ndm trong pham vi cla cac dung dich dudng chudn bac (4.15.1). C6 thé cho vao axit
clohydric (4.11) sao cho c6 40 ml axit ¢6 trong 100 ml c&c dung dich thir da pha loang.

Hat cac dung dich thir va cac dung dich duong chun vang/bac (4.15.1) vao may quang phd hép thy
nguyén i (5.10) va do d hép thu. Theo hwéng dén, khuyén cao cac thong sb cai dat vé hép thy
nguyén t& néu trong Bang 5, tuy nhién, can t6i Lru hoa thiét bi d& khang bi nhiéu va c6 d6 nhay téi da
va gan sat véi mbi twong quan tuyén tinh gitra 3 hép thy va néng do.

Bang 5 — Khuyén cao cai dit cac thong s6 hap thu nguyén te

Thong sb Vang Bac
Ngon Itra Khdng khi/acetylen (oxy hda)
Budc song 242,8 nm 328,1 nm
Doéng dién cua dén 4 mA 5mA
B hiéu chinh nén Bat Tét
Téc d§ hit Téi vu héa cho tin hiéu Ion nhat
Thei gian tich hep 3s
$6 lan tich hop 5
D6 4p thu bang 5 ug/ml dung dich duing chuén 0,17 l 0,55

Thure hién ba lan do d6i véi tirng dung dich thir va dung dich dwéng chudn. Tinh gia tri hép thy trung
binh cho tieng dung dich, tinh dén ba chi¥ s6 c6 nghiia, mién 13 dai cia cac gia tri khéng viegt qua
0,003 don vi hap thu. Néu khong dap (ng yéu cau nay thi phai lap lai phép do.

Pé lam sach hé théng dng phun, nén khuyén cao 1a hit dung dich 1am sach gitra cac phép do, vi dy,
chuén bi dung dich lam sach bang cach ¢in than cho 500 mi axit clohydric (4.11) va 100 ml axit nitric
dam dac (4.7) vao 400 ml nuwére,

Vé dudng chuan cta d6 hap thu so v&i ndng dd va xac dinh cac ndng d6 vang valhodc bac trong cac
dung dich thi¥, tinh bang microgam trén mililit, sau d6 tinh khdi lwong vang va/moac bac {ms), tinh
bng microgam, st» dung Phwong trinh (1):

m, = pxTDF (1)

trong do
P la ndng dd khéi lwgng vang valhodc bac;
TDF la hé sé pha lodng toan phan.
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Cach khac, ¢ thé st dung may quang phd phat xa nguyén ti ICP (5.11) dé xac dinh vang va bac tai
budc song thich hop. Cac bude séng dién hinh 1a 242,8 nm dbi voi vang va 328,1 nm déi véi bac;
tuy nhién, thiét bi nay phai duoc 16i wu hoa @& tranh bi nhidu va c6 do nhay I6n nhit gAn sat méi
twong quan tuyén tinh gitra 46 hap thy va ndng do. D& cai thién dd chum, khuyén cao hidu chinh
chuén ndi ddng thei duoce chap nhan. Thong thudng Yiri duoc siv dung ¥am chat chudn noi.

Trong qua trinh cac phép xac dinh AAS hodc ICP, c4c dung dich thtr va cac dung dich dwdng chun
dé&u phai c6 nhiét 6 nhw nhau, cling nhu ndng dé axit ciing phai giéng nhau.

7.10 Xac dinh bac trong dung dich tich

CHU THICH 1: Phép xac dinh nay ¢6 thé &p dyung khi ty 1& gitra bac va vang lén hon 2,5:1 va bac d4 tach ra ti
vang nhu chira tai 7.8.

CHU THICH 2: Cé thé xac dinh bac theo phuwong phap khdi lvong thay cho qui trinh néu tai didu nay. Déi voi
phuong phép khéi Ivong, xac dinh cac tap chét trong cac dung dich tach va nwéc riva theo qui trinh néu tai
Phuy lyc G.

Léy c4c dung dich tAch va nwdc riva, da gitr lai tai 7.8. Gia nhiét cho bay hoi con xap xi 20 ml, dé
ngudi, sau dd cho vao 2 ml axit nitric (4.8). Chuyén vao binh dinh méc dung tich 100 ml, ding nwéc
lam day dén vach mrc va lac déu.

Néu dung dich van duc, thi vira khudy vira cho vao ting giot dung dich thiourea 1 % (4.12) cho dén
khi dung dich trong. Cho thém 2 mli, sau dé pha loang dén vach mdec.

Tuy thudc vao ham krgng bac (xem Phu luc K), ¢6 thé can pha long sao cho ndng d3 bac trong cac
dung dich thir ndm trong dai cGa cac dung dich duwéng chudn bac (4.15.2). C6 thé cho axit nitric (4.7)
vao sao cho 10 ml axit ¢d trong 100 ml cac dung dich thir da pha loang.

Hot cac dung dich thr va cac dung dich duwdng chudn bac (4.15.2) vao may quang phd hép thy
nguyén t (5.10) va do d9 hap thy. Theo huéng din, khuyén céo cac thong sé cai dat vé hap thy
nguyén tlr néu trong Bang 5, tuy nhién, can t6i wu hoa thiét bj d& khong bj nhiéu va c6 dd nhay téi da
va gén sat v&i méi twong quan tuyén tinh gitra do hép thy va nong do.

Thc hién ba lan do déi véi tirng dung dich thl va dung dich dwéng chuén. Tinh gia tri hap thy trung
binh cho tirng dung dich, tinh dén ba chir s6 c6 nghta, mién Ia dai cac gia trj khong vwrot qua 0,003
domn vi hép thy. Néu khéng dap (rng yéu ciu nay thi phai 13p lai phép do.

Ve dwong chuan clia d6 hap thu so voi néng d6 va xac dinh cac ndng d6 bac trong cac dung dich
thir, tinh bang microgam trén mililit, sau d6 tinh khdi lwgng bac (m,), tinh bang microgam, theo

Phuwong trinh (1).

Cach khac, c6 thé st dung may quang phd phat xa nguyén t& ICP (5.11) d& xac dinh bac tai budc
séng thich hop. Budc song dién hinh 1a 328,1 nm; tuy nhién, thiét bi nay phai dugc téi wu hoa dé
tranh bi can trd va o6 dd nhay cic dai gin sat mdi twong quan tuyén tinh gitva d6 hép thy va néng

17



TCVN 12126:2017

d6. D& cai thien dd chum, khuyén cao nhan hiéu chinh chuén ndi dng thdi dwoc chap nhéan. Théng
thurdng st dung Ytri [am chét chudn néi,

Trong qua trinh c&c phép xac dinh AAS hoac ICP, cac dung dich thir va cac dung dich duong chuan
d&u phai ¢ nhiét d6 nhw nhau, cling nhw ndng do axit cling phai gidng nhau,

8 Biéu thi két qua
8.1 Ham lwong cua vang

Ham lvong vang ctia phdn miu thiy, wa biu thi bang gam trén tan, dwoc tinh theo Phrong trinh (2):

_m +my ~ (Mg +mgp)—nig +my, « 100

2
& m 100-H @
trong 4o
m 13 khdi lwong vang thu dugc trong hat so cdp (nhw can dwge hodc xac dinh theo
AAS), tinh bang microgam;
mz2 1a khdi lwgng vang trong hat thie cép, tinh bang microgam;

ms+mez 12 khéi lwgng vang trong hat so cip méu tring két hop véi khéi lwong vang trong hat

thz cip mau trang, tinh bang microgam;

ns la khéi lwgng bac con lai trong mau quang (trong trudmg hop str dung AAS dé nhén
dwgc m, ms= 0), tinh bang microgam,;

my ta khdi eeng vang trong cac dung dich tach va rira, tinh bang microgam;

m la khdi lgng chia phan mau thlz, tinh bang gam;

H 14 ham lweng am cta phdn mau thir, tinh bang phén tram (trong trudng hop sé& dung

m&u di séy so bd thi H = 0),
8.2 Ham lwong cua bac
Néu bac dugce xac dinh theo qui trinh qui dinh tai 7.10, thi ham lwgng bac clia phan mAu thir, (wag)

biéu thi bang gam trén tan, dwee tinh theo Phuwong trinh (3):

_ Myt my = (mp +mgp) + i . 100

3
@ m 100-H @)
trong do
m; la khéi lwgng bac trong céc dung dich tach va rira, tinh bang microgam:;
my 1a khdi legng bac trong can thu hadi, tinh bang microgam;
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la khéi lwong bac trong hat so cap méu tréng két hop véi khéi lwgng bac trong phép
xac dinh mAu tréng cla can thu hdi, tinh bing microgam;
1a khéi lwong bac con lai trong mau quaing, tinh bang microgam:

14 khéi lwgng ctia phan mAu thi, tinh bing gam;

14 ham lwong &m clia phan mau ther, (trong trudng hop sir dung mau da siy so ba thi
H = 0), tinh bang phan tram,

Néu khéng dat duoc su thu hdi bac hoan toan trong qua trinh tach bing cupen, thi hiéu chinh ham
iwgng bac ctia phan méu thlr (xem Phu luc E).

Néu xéc dinh bac theo phuong phap khdi lwvong thay cho qui trinh néu tai 7.10, thi ham leong bac
clia phan mau thir, (wag) bidu thi bdng gam trén tén, dwoc tinh theo Phwong trinh (4):

trong dé
mo

m

mp + meg

ms

Hlipm.

" __m,,—ml+m4—(m3+m”)+m5-mwx 100

= 4
A2 m 100- H “)

1a khéi lrgng clia hat so ¢ép, tinh bang microgam;

la khoi lwgng vang thu dwoc trong hat so cép (theo khéi lwong hodc xac dinh theo
AAS), tinh bang microgam;

la khéi leong bac trong can thu hdi, tinh biing microgam;

1a khéi lwong bac trong hat so cap méu tréng két hop véi khéi Iwong bac trong phép
xac dinh m&u trang ctia can thu hdi, tinh bang microgam;

la khéi lwong bac con lai trong mau quang, tinh bang microgam;

1a tdng khdi lwgng clia céac tap chét trong céc dung dich tach va rliva nhén duoc theo
qui trinh néu tai Phu luc G, tinh bing microgam;

14 khéi figng clia phan mau thie, tinh bang gam;

la ham lweng &m cla phan mau thir, (trong trvérng hep st dung miu da sdy so b thi
H = 0), tinh bdng phan tram.

Néu khéng dat duoc sw thu hoi bac hoan toan trong qua trinh tach bang cupen, thi higu chinh ham

lwong bac cGia phan méu thir (xem Phu luc E).

9 Do chum

9.1 Biéu thi dé chum

D6 chum ciia phép phén tich nay dwoc biéu thi bang cac Phuwong trinh sau:
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Tinh quang kém

Vang
S, =0,0225X +0,0325 (5)
S, =0,0504X +0,0571 (6)
Bac
S, = 0,0091X +2,0575 M
S, =0,0166.X +5,7750 (8)

Tinh quang chi

Vang
S, =0,0309X +0,0336 (9)
8, =0,0582X +0,0553 (10)
Bac
S, =0,0032X +5,8438 (11)
S, =0,0032X +169747 (12)

Tinh quing ddng

Vang
S =0,0044X +0,2422 (13)
S, =0,0084X +0,2651 (14)
Bac
S, =0,0075X +0,9688 (15)
S, =0,0109X +2,1558 (16)
trong dé

X i trung binh clia ham lwong vang hodc bac trong mau thlv, tinh bang gam trén tan;

S, 1a.d0 lech chudn trong ndi ba phong thi nghiém, tinh béing gam vang hoéc bac trén tan;

St 1ad6 lech chudn gitra cac phong thir nghiém, tinh béng gam vang hoic bac trén tan.
9.2 Phwong phap tinh két qua cudi cling (xem Phu luc H)

Tinh cac dai lwong sau ttr c4c két qua xac dinh hai Jan 13p lai X va X, va tién hanh theo lvu db néu tai
Phu lyc H:

Trung binh clia c4c két qua hai 1an 1ap lai: X=X +X)2 (17)
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D léch chuan ndi bd mot phang thir nghiém:

Tinh quang kém
Xac dinh vang
8, =0,0225X +0,0325
Xac dinh bac
S, =0,0091X +2,0575
Tinh quiang chi
Xac dinh vang
S, =0,0309X +0,0336
Xac dinh bac
S, =0,0032X +5,8438
Tinh qu3ng ddng
Xac dinh vang
S, =0,0044X +0,2422
Xéc dinh bac
S, =0,0075X +0,9688
Gi%i han d6 1dp lai
e=28S.

9.3 D6 chum giira cac phong thir nghiém
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(18)

(19)

(20)

(21)

(22)

(23)

(24)

S dung dé chum gilra cac phong thl» nghiém dé xac dinh sy nhét quan gitra cac két qua do hai
(hoac nhidu) phong thir nghiém da bao c4o. Gia si» 14 tat ca cac phong thir nghiém nay déu 4p dung

theo clng mdt qui trinh.

Tinh céc dai lwgng sau:

Trung binh cla cac két qua cudi cling:

D6 lech chudn gilra cac phong thir nghiém:
Tinh quéng kém

Xac dinh vang

S =0,050 4 i3+ 0,057 1

M= (it )2

(25)

(26)
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