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Loi néi dau

TCVN 12127:2017 hoan toan twong dwong voi ISO 10469:2006.

TCVN 12127:2017 do Ban ky thuat tiéu chuan qudc gia
TCVN/TC102 Quéng sat bién soan, Téng cuc Tiéu chuin

Do ledng Chét lwong @8 nghi, B Khoa hgc va Cong nghé

cdng bb.
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L& gidi thidu
ISO 10469:1994 da dwoc soat xét dinh ky vao nam 1999. Mac di tai thoi didm do quyét dinh phé
chudn tiéu chudn nay da dwoc dua ra, nhung Nhat ban van dé trinh cc ¢ kién gop ¥ quan trong.

N&m 2000 c4c y kién nay da dwoc nghién clru xem xét tai cude hop ctia ban ky thuat ISO/TC 183,
Hai nghi da nhét tri 3& Nhat Ban soan thao lai ISO 10469 nhim thé hién cac thay dai da kién nghi.

S thay dbi I6n nhét 14 bo di phan hidu chinh ddi vé&i cac tap chat.

ISOITC 183 nhét tri rdng cac thay ddi khong thay cho mdt chuwong trinh thir nghiém lién phong
méi. Chi tiét vé cac thay ddi nhu sau:

a) Bo phan xac dinh cac tap chat trong dong lang cén (7.9 trong ISO 10469:1994);

b) Chinh stra trinh bay phan hoa tan phan mAu thr theo 1ISO 10258:1994, Tinh quidng déng sulfua
— Xéc dinh ham lugng dong - Phwong phép chuén do;

¢) Chinh sira phan trinh bay vé phwong phép tach sulfua theo ISO 10258:1994;

d) Trong trwdng hop tinh quing co6 chira bismut hodc telua, cdi bién qui trinh tach sulfua. Phiong
phap md ta tai tiéu chudn ISQ 10469:1994 c6 ham lwgng ddng cao trong két tlia sét hydroxit, diéu
nay din dén cac két qua khong dung. Phwong phap néu tai ISO 13658:2000, Tinh qudng kém
sulfua — Xac dinh ham luwgng kém — Phuong phép két tia hydroxit va chuén do EDTA ¢6 ham
lwgng ddng it hon trong két ta sat hydroxit so véi phurong phap mé ta tai 1ISO 10469:1994, vi vay
phwrong phap md ta tai ISO 10469:1994 da dwoc sira ddi co tham khao 1SO 13658;

e) Qui trinh xir Iy két ta s&t hydroxit (co chira déng) khdng dwgc néu trong tiéu chudn
1SO 10469:1994. Qui trinh x{& ly da dwoc bd sung vao tiéu chudn soat xét nay.

Dung dich dudng chudn A (4.34.1 trong 1SO 10469:1994) sé s dung tai 7.7.1 (Phwong phap
FAAS xac dinh dbng trong dung dich loc cta két tia sulfua). Dung dich loc nay ¢6 chira ion sit, vi
thé dung dich dwdng chudn A phai cé sit G& dat duoc sy phi hep nén. Phwong phap két taa
dung dich dwéng chudn A da dwoc soat xét d& dé cap dén ion sét trong tiéu chudn soat xét nay.
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Tinh quang déng suifua - Xac dinh déng -
Phwong phap dién phan

Copper sulfide concentrates - Determination of copper — Electrogravimetric method

CANH BAO: Tiéu chuin nay c6 thé lién quan dén cac vat liéu, thao tac va thiét bi nguy hai.
Trach nhiém clia ngwdi st dung tiéu chuin nay 12 phai thiét 1ap cac quy tic thwe hanh
thich hop dam bao sirc khoé, an toan va xac dinh kha nang ap dung cac gi¢i han theo qui
dinh trwére khi sty dung.

1 Pham vi ap dung

Tigu chudn nay qui dinh phwong phéap dién phan dé xac dinh ham lwgng ddng ¢6 trong tinh quéng
déng sulfua tir 15 % (khéi lvgng) dén 50 % (khdi lwong).

2 Tailiéu vién dan
Cac tai lidu vién dan sau rat can thiét cho viéc 4p dung tiéu chuan nay. Ddi voi cac tai ligu vién

dén ghi nam cong bd thi 4p dung phién ban dugc néu, DI véi cac tai liéu vien ddn khong ghi nam
cdng b thi 4p dung phién ban méi nhat, bao gém ca c4c slra ddi, bd sung (néu co).

TCVN 1044 (I1SO 4787), Dung cy thi nghiém béng thiy tinh — Dung cu do thé tich bang thiy tinh ~
Phuong phédp st dung va thir nghiém dung tich.

TCVN 7149 (ISO 385), Dung cu thi nghiém béng thay tinh ~ Buret
TCVN 7151 (ISO 648), Dung cu thi nghiém béng thiy tinh - Pipet mjt mirc
TCVN 7153 (ISO 1042), Dung cy thi nghiém béng thdy tinh — Binh dinh miec

TCVN 12125 (ISO 9599), Tinh quéng dbng, chi, kém va niken sulfat ~ Xéac dinh ham lwong &4m clia
mau phén tich — Phuong phép khéi heong

3 Nguyén tac
Phén hily phan mAu thir bang céc axit nitric va axit sulfuric, va tach ddng khdi cac nguyén t6 can tré:

- tach bac bang két tia ctia bac clorua;

- tach asen, antimon, selen va thiéc bang cach cho béc khéi vai axit bromhydric;
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- tach sat bang cach két tia ddng sulfua véi natri thiosulfat hodc sét(ill) oxit hydrat (bismut va
telua cling dwoc tach ra theo cach nay).

Sw két tia clia dong trong qué trinh dign phan xuét hién khi c6 mat axit nitric, axit sulfuric va cac
vét clorua. O didu kién nay, khdng xay ra hién twong cdng két clia molypden.

Cac vét ddng trong chét dién phan, phan loc clia két tia ddng sulfua, tat ca cac két tia va can
duoe xac dinh bang phwong phap quang phd hép thu nguyén t& ngon Itra (FAAS) hoic quang phd
phat xa nguyén t& plasma cip cam ¢ng.

Ham lvgng thong thuwong cla thdy ngan trong tinh quang dong khong dnh hwéng dén két qua
ham legng déng. Tai cac ham lwgng bing hoic lén hon 0,005 %, phai tién hanh kiém tra ham
lwgng clia thily ngan trong két tha dong. Tiéu chun nay khong qui dinh qui trinh kiém tra nay.

4 Hoéa chét, thudce thir

Trong qua trinh phan tich, chi sir dung cac hoa chét cAp phan tich dugc cong nhan va nuéc cht
hodc nwéc cb do tinh khiét twong duong.

4.1 Axit nitric, dm dac (p2o 1,42 g/ml).

4.2 Axit nitric, phaloang 1 + 1.

Vira khudy vira cho tir tir 500 ml axit nitric Gam d&c (4.1) vao 500 ml nudc.

4.3 Axit sulfuric, dam déc (pzo 1,84 g/ml).

4.4 Axit sulfuric, pha loang 1+ 1,

Vira khudy vira cho tir {tr 500 ml axit sulfuric dam dac (4.3) vao 500 ml nwée. Lam ngudi dung dich.
4.5 Axit sulfuric, pha loang 1 + 4.

Vira khudy vira cho tir tir 200 ml axit sulfuric dam déc (4.3) vao 800 ml nwére. Lam ngudi dung dich.
4.6 Natri thiosulfat pentahydrat, dung djch (450 g/L).

4.7 Hon hop nitro hoéa

Cho tir t&r 250 mi axit sulfuric dam d&c (4.3) vao 250 ml axit nitric dém dac (4.1).

4.8 Natri clorua, dung dich 10 g/L..

4.9 Natri clorua, dung dich 0,5 g/L.

4.10 2-propanol

4.11 Etanol, G tinh khiét tdi thidqu 95 % (thé tich).

4.12 Metanol, dd tinh khiét tdi thidu 95 % (thé tich).
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4.13 Dung dich amoni sat(lll) sulfat.

Cho 50 ml axit sulfuric pha 'toéng (4.4) va 43 g amoni sat(lll) sulfat dodecahydrat
[NH4Fe(S0.).12H,0] vao 950 ml nwée.

4.14 Dung dich sat(lll) nitrat.

Cho 30 g s&t(lll) nitrat nonahydrat [Fe(NOsz)s.9H20) vao 100 mi nwéec.
4.15 Dung dich amoniac, (p20 0,91 g/ml).

4,16 Dung dich amonlac, pha loang 1 + 99

417 Axit bromhydric (p2o 1,50 g/mi).

4,18 Axit percloric (p2o 1,53 g/mi).

4.19 Axit flohydric, (px 1,14 giml),

4.20 Kim loai ddng, dd tinh khiét t6i thidu 99,999 %.

4,21 Natri sulfat, (Na;SO,), khan,

4.22 Axit clohydric, dam dic (pzo 1,16 g/ml dén 1,18 g/ml).

4.23 Axit clohydric, pha loang 1+ 1.

Vira khudy vira cho 500 ml axit clohydric d&m déc (4.22) vao 500 ml nwéc,
4,24 Brom.

4.25 Dung dich dong chuin, 1 mi cha 0,1 mg Cu

Hoa tan 0,1 000 g kim loai dong (4.20) trong 10 ml axit nitric lodng 4m (4.2) va gia nhiét cho bay hoi
dén con 5 ml d& dudi cac oxit nito. Chuyén vao binh dinh mirc dung tich 1 000 ml, dung nuwéc 1am
day gan dén vach mur, lac déu va dé can bang tai nhiét ¢ phong, sau dé 1am day chinh xac dén
vach mirc va lac déu lai.

Chuan bj c4c dung dich chuén tai cling nhiét 3 méi tredng xung quanh nhu khi tién hanh cac phép
xac dinh.

4.26 Cac dung dich dwong chuin

Chuén bj cac dung dich dwdng chuan tai cing nhiét §6 méi triedng xurig quanh nhw khi tién hanh cac
phép xac dinh.

Cac dung dich dwéng chudn dugc chudn bj méi ngay trurde khi st dung.
4.26.1 Cac dung dich dwong chuén A

Ding pipet Idy 0,0 mi, 10,00 ml, 20,00 mi, 30,00 mi va 40,00 mi dung dich déng chuén (4.25) thém
mét loat cac binh dinh mirc mdt vach dung tich 500 ml. Thém ting binh 40 mi axit sulfuric lo&ng
(4.4), 13 g natri sulfat (4.21) va 50 ml (xem doan thir ba) amoni sét(lll) sulfat (4.13) (twong ng
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khodng 250 mg sét). Dung nwéc pha lodng, khudy lam tan cac mudi, dung nwéc fam day dén gan
vach musc, I4c déu va dé can bing tai nhiét dd phong, sau do kam ddy chinh xac dén vach mirc va Iic
déu lai.

Cac dung dich nay c6 chira 0 mg Cu, 1 mg Cu, 2 mg Cu, 3 mg Cu va 4 mg Cu trong thé tich 500 ml.

Néu dung dich thr c6 chiva it hon 50 mg sét, chi them 10 ml amoni sat(lll) sulfat (4.13) vao ting
binh.

Trong tredng hop khi dung dich thlr chira nhidu hon 4 mg Cu, pha loang bang dung dich duong
chuén c6 chira 0,0 mg Cu, cho dén khi ndng do clia dong trong dung dich thty dat dwdi 4 mg/500 ml.

4.26.2 Céc dung dich dwdng chuén B

Dung pipet 14y 0,0 ml, 10,00 ml, 20,00 ml, 30,00 ml va 40,00 ml dung dich dong chuan (4.25) thém
mét loat cac binh dinh mirc mdt vach dung tich 500 ml. Thém tirng binh 30 mi axit sulfuric loang
(4.4), 10 mi axit nitric loang (4.2), 15 ml axit clohydric lodng (4.23) va 25 ml dung dich amoni s&t(!ll)
sulfat (4.13). Ding nwéc lam day dén gan vach mire, lac déu va dé can bang tai nhiét d6 phong, sau
do lam day chinh xac dén vach mic va lic déu lai.

Cac dung dich nay c6 chtra 0 mg Cu, 1 mg Cu, 2 mg Cu, 3 mg Cu va 4 mg Cu trong thé tich 500 ml.

Trong tredng hop khi dung dich thir chira nhiéu hon 4 mg Cu, pha lodng bang dung dich dwong
chuan ¢é chira 0,0 mg Cu, cho dén khi ndng 46 clia dong trong dung dich thir dat dwdi 4 mg/500 mil.

4.26.3 Céac dung dich dwing chuin C

Ding pipet 14y 0,0 ml, 10,00 ml, 20,00 ml, 30,00 ml va 40,00 ml dung dich déng chun (4.25) thém
mét foat cac binh dinh mir¢ mdt vach dung tich 500 ml. Thém tirng binh 20 ml axit sulfuric loéng
(4.4), 10 ml axit nitric loang (4.2) va 50 mi (xem doan thir ba) amoni sat(Ill) sulfat (4.13) (twong tng
khodng 250 mg sét), Dung nwéc 1am ddy gan dén vach murc, Iac déu va dé can bang tai nhiét do
phong, sau dé 1am day chinh xac dén vach mirc va lic déu lai.

Cac dung dich nay co chira 0 mg Cu, 1 mg Cu, 2 mg Cu, 3 mg Cu va 4 mg Cu trong thé tich 500 m.

Néu phan mau thir c6 chira it hon 50 mg sat [< 2,5 % (khéi lwgng) Fel, mdi 1an chi thém vao
10 ml dung dich amoni sét(Il1) sulfat (4.13).

Trong trwéng hop khi dung dich thir chira nhiéu hon 4 mg Cu, pha lodng béng dung dich dwdng
chudn ¢c6 chira 0,0 mg Cu, cho dén khi néng dé clia déng trong dung dich thir dat dwéi 4 mg/500 ml.

5 Thiét bj, dung cu

5.1 Cac thiét bi thong dung trong phong thi nghiém, bao gdm céc ti hat, bép dién, ta sy, can
phan tich va bdn cach thiy c6 bd kiém soat nhiét do cac dung dich.

5.2 Cac dung cu thdng thwong trong phong thi nghiém.
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5.3 Cac dung cu thé tich bing thiy tinh, loai A phit hop cac TCVN 7149 (ISO 385), TCVN 7151
(1SO 648), vaTCVN 7153 (ISO 1042) va st dung pht hop véi TCVN 1044 (ISO 4787).
5.4 Binh hit dm
5.5 Giay loc, co cac d6 xdp khac nhau (day va trung binh).
5.6 Thiét bi ding cho phép dién phan tinh
5.7 Dién cwe platin/platin, dién cwc dang lwdi lam catot, dién cwc dang x04n 1am anot.
CHU THICH: Cac catdt Winkeler cho thay la pht hgp.
5.8 May quang pho hap thu nguyén tir (AAS)
Céac diéu kién ctia thiét bi:
- Ngon Ira: khéng khifacetylen;
- Buwde song: 324,7 nm.
5.9 May quang phé phat xa nguyén tir plasma cap cam irng (ICP) (tly chon)
5.10 BDia platin

5.11 Dia polytetrafluoroetylen (PTFE)

6 Maiu

6.1 Mau thi

Chuén bj mau thir d& can baing trong khdng khi theo TCVN 12125 (I1SO 9599).

CHU THICH: Khang ¢&n mau thir néu st dung cac phan miu thir da sdy so bd (xem Phy lyc A).
6.2 Phan miu thi

L&y nhiéu mau don, lay khodng 2 g mau thlr va cén chinh xac dén 0,1 mg (m). Dong thdi cén cac phén
mau thlr ding cho phép phan tich, can cac phin mau thir dé xac dinh ham lwong 4m theo TCVN
12125 (1SO 9599).

Ngoadi ra, c6 thé st dung phwong phéap qui dinh tai Phu luc A 6& chudn bj cac phan méu thr 63 sy so
b ttr mau phang thr nghiém.

7 Cach tién hanh
7.1 86 lwong cac phép xac dinh

Déi véi tirng mAu thlr, thue hién it nhat mat phép xac dinh kép dwdi cac didu kién cang gidng cac diu
kién 13p lai cang tot.
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CHU THICH: C4c digu kién I3p lai 14 Gidu kién ma & d6 cac két qua thir doc Iap thu duge bing clng mét phurong
phap frén cing mét vat ligu thir trong cing mdt phong thir nghiém do ciing mét thi nghiém vién thuc hién trén
cling mot thiét b, trong cac khoang théi gian ngén.

7.2 Phép thir tring

Thue hién phép thir tring song song véi phép phan tich, st¢ dung cling mdt lwong tat ca cac thube thir
nhung khong ¢6 phan méu thiz. Trong phuong phap nay, muc dich clia phép the tréng Ia kiém tra chat
Iegng cha cic thude thir, Néu trong phép thl tréng nhan duoc két qua la gia trj dang ké, phai kiém tra
tht ca c4c loai thubc thir va tién hanh khic phuc cac van d& nay.

7.3 Hoa tan phan méu thi

Cho phan méau thr vao binh tam giac hodc binh cao thanh c6 dung tich 400 mi hodc 500 ml, hodc
binh Erlenmeyer dung tich 500 mi, Lam dm bang 10 ml nwéc. Thém 20 ml axit nitric lodng (4.2). Day
binh béng ndp kinh ddng hd hodc s dung binh Erlenmeyer ¢ khoa nhd giot va gia nhiét trong
khodng

10 min tai nhiét do tir 60 °C dén 70 °C. Cho thém 10 ml axit sulfuric lodng (4.4) va gia nhiét tir tir &
phan hiy phan méu thi. Sau khi két thic phan &ng dau tién, rlra mat dwéi cia ndp kinh ddng hd
hosic khba nhd giot bing mét lwgng nwoc thi thidu, thu lai phdn nudc rira nay vao binh tam giac
ho#c binh Erlenmeyer. Tiép tyc gia nhiét cho dén khi cé khai tring béc 18n, sau d6 dé ngudi.

Néu thay can c6 mau téi (co carbon), cho tir tir mdt lwgng nhd hon hop nitro hda (4.7) vao dung dich
néng ndy cho dén khi dung dich chuyén thanh khéng mau hodc mau hot xanh va gia nhiét cho dén
khi c6 khéi tréng bdc 1én manh.

Néu sy phan hiy lwu huynh lang cin chwa triét dé, cho thém 5 ml axit nitric (4.1) va 1 ml brom
{4.24), va gia nhiét cho dén khi co khoi trdng bbc 1&n manh,

7.4 Tach asen, antimon, thiéc, selen va bac

Cén than cho 5 mi nwéc va 10 mi axit bromhydric (4.17), gia nhiét cho dén khi ¢6 khéi trdng bbc 1én
manh, sau d6 dé& ngudi. Cho thém 5 ml axit sulfuric lodng (4.4) va 10 ml axit bromhydric (4.17) va gia
nhiét cho dén khi c6 khoi trang béc Ién manh, sau @6 dé ngudi.

CANH BAO ~ PHAI rat cin than khi thwc hién bwdc nay.

CHU THICH: C6 thd b0 qua buéc ndy néu méu thlr c6 ham lweng clia mbi nguyén td As, Sb, Sn va Se nhd
hon 0,01 % (khéi lvong).

Thém 100 mi nwéc va lam &m [én dé& hoa tan cac mudi tan dwroc.
Két tlia bac hoan toan thanh bac clorua bing cach thém khoang 1 ml dung dich natri clorua (4.8).
CHU THICH: C6 thé bd qua buéc nay néu mau thir ¢6 nhd hon 0,01 % (khéi lveng) Ag.

Gia nhiét dén sdi, sau d6 G& ngudi.

10
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Loc qua gidy loc day (5.5), rira bng nuéc ngudi, va thu gom dich loc vao binh tam giac hoac binh
thanh cao dung tich 400 mi hoc 500 ml hodc binh Erlenmeyer dung tich 500 ml (chi 46i v&i viéc tach
sulfua). Gitr lai gidy loc va can cho phép xac dinh déng bang may quang phé hép thu nguyén t ngon
tira (FAAS) (nhu mé ta tai 7.7.3) trl khi da chirng minh qua phép thi truée, 1a déng c¢6 trong mau

thir nay tan hoan toan, st dung I&n hoa tan ban dau (7.3).

7.5 Tach déng

Tach ddng ra khdi cac nguyén tb sét can tré theo 7.5.1 hodic 7.5.2.
7.5.1 Tach sulfua

Dung nuwéc pha lodng dung dich loc dén 200 mi va gia nhiét d&n nhiét d6 t&r 70 °C dén 90 °C. Vira
khudy vira cho tir t& 50 ml dung dich natri thiosulfat (4.6) vao dé tao thanh nhd twong ¢6 mau vang
hodc nau vang. Gia nhiét tir tir dén soi nhe cho dén khi xuét hign két tia Gong dac.

Loc tach két tla qua gidy loc trung binh (5.5). Gom phan dung dich loc vao binh tam giac 500 ml, va
rira ngay gidy loc cling cin béng nwéc nong. Gil dich loc cho céc phép xac dinh dong béng FAAS
(nhw mo ta tai 7.7.1).

Cho gidy loc va két tia ddng sulfua vao fai binh da dung cho két tla, day bing ndp kinh dong hd
hoac khéa nho giot, thém 30 ml axit nitric (4.1) va 10 ml axit sulfuric (4.3), gia nhiét dé phan hiy két
tha va gidy loc, va tiép tuc gia nhiét cho dén khi c6 khéi manh béc 1én.

Néu thdy céin cd mau i (c6 carbon), cho tlr tr mét lwong nhd hén hep nitro héa (4.7) vao dung dich
néng nay cho dén khi dung dich chuyén thanh khdng mau hoac mau hoi xanh.

Néu leu huynh dang nguyén t6 van con, tiép tuc gia nhiét cho dén khi phan hily hoan toan. Cho 10 ml
axit nitric (4.1) vao xung quanh phia trén vanh céc thir dé rira hét can lwu huynh. Sau d6 cho 2 ml
axit sulfuric loang (4.5) va gia nhiét cho dén khi khéi béc 18n manh. D& ngudi.

Dung nuéc pha lodng dén 100 ml, Iam &m Ién dé hoa tan cac mudi tan duwgrc, loc vao binh thanh cao
dung tich 400 ml va rlra gidy loc va binh bing nwéc. Gilr 1ai dung dich loc cho phép xac dinh ddng
bang méy quang phd hép thu nguyén t& ngon Iira (FAAS) (nhw md ta tai 7.7.3)

CHU THICH: C6 thé bd qua buérc nay nédu méu thir ¢b chira Bi vathosdc Te nhd hon 0,01 % (khéi lwgng).

Thém 3 ml dung dich s&t(Il} nitrat (4.14) va vira khudy vira cho tir tir dung dich amoniac (4.15) cho
dén khi mubi ddng bazo két tha lic dau bi hoa tan lai, sau d6 cho tiép 30 ml dung dich amoniac
(4.15) d& tao thanh dung dich kidm. Gia nhiét cho dén khi b4t d4u soi, loc két tiia qua gidy loc trung
binh (5.5) va rlva béng dung dich amoniac lodng (4.16). Gom phan dung dich loc va rira vao cdc
thanh cao dung tich 400 ml.

Dung nwoe riva két tla vao cbe ban dau va hoa tan két tha con bam trén gidy loc béng cach cho 15
ml axit sulfuric lodng &m (4.5) theo cac lwong nhd. Dung nwdc nong riva gidy loc, gom phén nwée
rira vao cbc ban diu. Hoa tan hoan toan két tlia bang cach cho 10 ml axit sulfuric lodng (4.4), 1am am
l&n va pha loang bing nwoc dé co thé tich xap xi 100 mi. Vira khudy vira cho dung dich amoniac

1"



