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1. CHỈ DẪN CHUNG


1.1. Tiêu chuẩn này quy định phương pháp thử để xác định cặn không tan trong nước của các thuốc thử vô cơ và hữu cơ tan trong nước .


1.2. Đối với mỗi thuốc thử phải dùng những thuốc thử và chất chỉ thị tích hợp tương ứng đẻ nhận biết khi phân tích .


1.3. Mẫu phân tích phải tiến hành đồng thời trên hai phép cân .


Nước cất dùng để phân tích : theo TCVN 2117 – 77 .


1.4. Khối lượng mẫu thử được quy định trong các tiêu chuẩn cụ thể của thuốc thử .


2. CÁCH TIẾN HÀNH 


2.1. Dụng cụ và hoá chất 


Phễu lọc xốp ;


Bếp cách thuỷ ;


Tủ sấy .


Dụng cụ lọc hút chân không


Cốc thuỷ tinh


Nước cất và thuố thử hoặc chỉ thị thích họp tương úng để nhận biết .


 2.2. Cách xác định 


Cân một lượng mẫu với độ chính xác 0,01 g hoà tan vào 300 ml nước nóng . Dùng mặt kính đồng hồ đậy cốc mẫu , đun dung dịch trong nồi cách thuỷ 1 giờ . Sau đó lọc dung dịch qua phễu lọc đã sấy trước ở 100 – 105 0C đến khối lượng không đổi và cân chính xác đến 0,0002 g .


 Dùng nước nóng rửa phần còn lại trên phễu lọc đến hết thuốc thử . Xác định bằng chỉ thị hoặc thuốc thử thích hợp . Sau đó sấy trong tủ sấy ở 100 – 105 0C đến khối lượng không đổi rồi cân với độ chính xác đến 0,0002 g .


2.3. cách tính toán kết quả :


lượng cặn không tan ( X ) , tính bằng % theo công thức :
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Trong đó :


a – khối lượng cặn tìm được sau khi sấy tính bằng g theo công thức 


a = m2 – m1


m2 – khối lượng chén có chứa cặn , tính bằng g ;


m1 – khối lượng chén không chứa cặn , tính bằng g .


G – lượng mẫu để phân tích bằng g .


_1317735440.unknown




_1317735522.doc
TCVN 3731 – 82

1. CHỈ DẪN CHUNG


1.1. Tiêu chuẩn này quy định các phương pháp xác định khối lượng riêng ( mật độ ) của các sản phẩm hoá họ lỏng bằng mật độ kế và bình tỷ trọng.


 Tiêu chuẩn này không áp dụng cho các sản phẩm dầu . Không cho phép dùng mật độ kế để xác định khối lượng riêng của các chất dễ bay hơi .


1.2 . Khối lượng riêng của một chất ở 20 0C là khối lượng của một đơn vị thể tích bằng g/ml ở nhiệt độ đó .


1.3. Mẫu phân tích phải tiến hành đồng thời trên hai phép đo đối với phương pháp mật độ kế và hai phép cân đối với phương pháp bình tỷ trọng .


1.4. Nước cất dùng để phân tích phải theo TCVN 2117 -77


2. PHƯƠNG PHÁP XÁC ĐỊNH KHỐI LƯỢNG RIÊNG BẰNG BINHG TỶ TRỌNG ( PHƯƠNG PHÁP TRỌNG TÀI )


2.1. Nguyên tắc phương pháp 


Xác định khối lượng ỏ 20 0 C của một thể tích chất lỏng đựng trong bình tỷ trọng có thể tích xác định , sau đó khối lượng của một thể tích tương đương nước ở 20 0C . Tính khối lượng riêng bằng cách chia khối lượng của thể tích chất lỏng đó cho thể tích của nó .


2.2. Dụng cụ 


Bình tỷ trọng ( pinomet ) làm bằng thuỷ tinh kích thước và kiểu loại thích hợp với chất lỏng đem thử có thể là 5, 10 , 25 hoặc 50 ml có hình dáng như hình vẽ dưới đây :


Bình điều hoá nhiệt có thể điều chỉnh được nhiệt độ ở 200C ± 0,1 0C.


1. ống mao dẫn


2. Nút thuỷ tinh có đầu nhám và


mao quản ở giữa


3. Thân bình


Bình tỷ trọng


Nhiệt kế chia độ đến 0,1 0C.


2.3. Cách xác định 


Cân bình tỷ trọng sạch và khô ( cả nút ) với độ chính xác đến 0,0001 g cho nước cất đã đun sôi và để nguội vào bình , xác định khối lượng nước chứa trong bình một cách chính xác sau khi đã để trong bình điều hoà nhiệt có nhiệt độ 20 0C ± 0,1 0C . Ghi khối lượng của nước cất trong bình ( m2 ) .


Cho mẫu thử vào cùng bình tỷ trọng đã rửa sạch sấy khô xác định chính xác khối lượng của mẫu chứa trong bình ở 20 0C ghi khối lượng ( m1).


Đối với chất lỏng để bay hơi cần phải thao tác hết sức cẩn thận để tránh mất mát do bị bay hơi .


2.4 Tính kết quả 


Kết qủa có thể biến đổi với các điều kiện áp suất nhưng thông thường sự biến đổi này không đáng kể và ta có thể bỏ qua được .


Khối lượng riêng cuả mẫu ở 20 0C 
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tính bằng g/ ml được tính 

theo công thức sau : 
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trong đó :


m1 – khối lượng chính xác của mẫu thử cho vào bình ở 200C tính bằng g 


 m2 – khối lượng chính xác của nước cất cho vào bình ở 200C tính bằng g 


d – khối lượng riêng của nước ở 20 0C bằng 0,9982g / ml ;


A – số hiệu chỉnh được tính bằng A = Pa.m2 .


ở đây Pa là khối lượng riêng của không khí bằng 0,001 g / ml.


3. Phương pháp xác định khối lượng riêng bằng mật độ kế 

3.1. Dụng cụ


Mật độ kế chia độ dến 0,001 g / ml ( loại I ) hay 0,0005 g / ml ( lọai II ) theo hình vẽ .


- Nhiệt kế chia độ đến 1 0C.


1. Thân mật độ kế 


2. Hạt chì 


3. Lớp parafin tráng trên


4. Thang chia độ 


Mật độ kế


Bộ điều nhiệt 


Bình hình trụ bằng thuỷ tinh không màu có đường kính tối thiểu phải lớn hơn đường kính lớn nhất của mật độ kế 25 mm .


3.2. Cách tiến hành 


Cho mẫu thử vào bình hình trụ sạch và khô sao cho mức chất lỏng cách miệng bình 4 cm . Đưa bình hình trụ có chất lỏng vào bình điều hoà nhịêt và giữ 20 phút ở nhiệt độ 20 0C ± 0,1 0C sau đó dùng nhiệt kế vừa khuấy vừa đo nhiệt độ của chất lỏng . Khi nhiệt độ của chất lỏng đạt 20 0C ±0,1 0C cẩn thận thả mật độ kế khô vào bình hình trụ sao cho mật độ kế không chạm vào đáy và thành bình hình trụ . Sau 3- 4 phút đọc trực tiếp mật độ của chất lỏng . Khoảng cách đáy dưới của mật độ kế đến đáy hình trụ không được nhỏ hơn 3 cm .


Sau khi đo kiểm tra lại nhiệt độ của chất lỏng , nếu sự thay đổi nhiệ độ lớn hơn 3 0C , cần phải đo lại .


Mật độ của chất lỏng ứng với độ chia của mật độ kế theo điểm dưới của mặt cầu lõm đối với chất lỏng trong suốt và sáng mầu và giới hạn trên của mặt cầu lõm đối với chất lỏng hơi đục và tối màu .


3.3. Tính kết quả 


Kết quả đo trung bình của hai lần đo liên tiếp . Sự chênh lệch của hai lần đo không được vượt quá 0,001 g / ml đối với mật độ kế loại I và 0,0005 g/ ml đối với mật độ kế loại II .
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THUỐC THỬ. PHƯƠNG PHÁP XÁC ĐỊNH PHẦN CÒN LẠI SAU KHI NUNG.

Tiêu chuẩn này quy định phương pháp xác định phần còn lại sau khi nung và phần còn lại sau khi nung ở dạng sunfat của thuốc thử hoá học .


Phần còn lại nhận được sau khi nung ban đầu được xử lý bằng axit sunfuric ( H2SO4 ) gọi là phần còn lại sau khi nung ở dạng sunfat . 


Phương pháp này ứng dụng đối với hàm lượng phần còn lại sau khi nung trong thuốc thử không lớn hơn 1 % .


1 . CHỈ DẪN CHUNG


1.1. Khối lượng mẫu thử đựơc quy định trong các tiêu chuẩn riêng phải đủ lớn , sao cho tổng số phần còn lại sau khi nung nhỏ nhất là 0,001 g .


1.2. Khi cần thiết phải nghiền mẫu trước . Nếu lượng mẫu lớn cần xác định từng phần nhỏ .


1.3. Trong tiêu chuẩn về các thuốc thử riêng nếu không csop ự chỉ dẫ khác thì tiến hành nung ở 700 – 750 0C.


1.4. Nếu phần còn lại sau khi nung có khả năeng hút ẩm thì phải cân trong chén có nắp .


1.5. Phần còn lại sau khi nung được làm nguội trong bình chống ẩm có chứa một trong những chất sau đây : silicagel , axit sunfuric đậm đặc , canxi clorua .


1.6. Để kiểm tra khối lượng phần còn lại sau khi nung có giá trị không đổi , cần nung lại 1 – 2 lần ,. Mỗi lần khoảng 15 phút .


1.7. Các thuốc thử dùng phân tích phải là loại tinh khiết .


2. XÁC ĐỊNH PHẦN CÒN LẠI SAU KHI NUNG 


2.1. Thuốc thử và dung dịch


Amoni nitrat : dung dịch 10 %


Axit sunfuric đậm đặc 


2.2. Cách tiến hành :


Cân một khối lượng mẫu thử với độ chính xác đến 0,0002 g và cho vào chén ( bạch kim hay sứ ) đã nung đến khối lượng không đổi , rải đều mẫu ở đáy chén . Đun chén cẩn thận trên bếp cách thuỷ để mẫu có thể bay hơi khi mẫu thử còn một phần chưa bay hơi hết thì cho thêm 2 ml dung dịch amoni nitra ( NH4NO3 ) và đun tiếp trên bình cách thuỷ đến khô . Sau đó bỏ vào lò nung , tăng nhiệt độ dần dần và nung ở 700 -750 0C trong khoảng 1 giờ .


Để nguội trong bình chống ẩm đến nhiệt độ phòng rồi cân . Nung lại 15 phút và cân đến khối lượng không đổi .


Phần còn lại sau khi nung ( X ) , tính bằng phần trăm theo công thức :
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trong đó :


m1 – khối lượng phần còn lại sau khi nung ( g ) ;


m – khối lượng mẫu thử ( g ) 


Kết quả được tính là kết quả trung bình của hai lần xác định song song , chênh lệch cho phép không được quá số quy định trong bảng .


		 Hàm lượng phần còn lại sau khi nung ( % ) 

		Chênh lệch cho phép những lần xác định song song 



		 


 Đến 0,01


 Lớn hơn 0,01 đến 0,10


 Lớn hơn 0,10 đến 1,00

		 30 % kết quả nhỏ nhất 


 20 % kết quả nhỏ nhất


 10 % kết quả nhỏ nhất





 3. XÁC ĐỊNH PHẦN CÒN LẠI SAU KHI NUNG Ở DẠNG SUNFAT


3.1. Cách tiến hành 


Cân một khối lượng mẫu với độ chính xác đến 0,0002 g và cho vào chén ( bạch kim hay chén sứ ( đã nung đế khối lượng không đổi , rải đều ở đáy chén , thấm ướt mẫu bằng 0,5 ml axit sunfuric đậm đặc . Đun chén cẩn thận trên bếp cách cát để bay hết axit sunfuric . Trong trường hợp mẫu chưa tác dụng hết với axit lại cho tiếp 0,5 ml axit sunfuric nữa và đun trên bếp cách cát . Nếu mẫu cònm than đen cho thêm 2 ml amoni nitrat ( NH4NO3 10 % ) và 0,5 ml axit sunfuric ( H​2SO4 ) nữa . Đun nhẹ trên bình cách thuỷ đến khi bắt đầu bay hoi axit thì cho sang bếp cách cát , đun đến khô sau đó cho vào lò nung , tăng nhiệt đồ dần dần và nung ở 700 – 750 0C trong khoảng 1 giờ .


Để nguội trong bình chống ẩm đến nhiệt độ phòng rồi cân . Nung lại 15 phút và cân đến khối lượng không dổi .


Phần còn lại sau khi nung ở dạng sunfat ( X1) , tính bằng % theo công thức :
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trong đó :


m 1 – khối lượng phần còn lại sau khi nung ( g ) ;


m – khối lượng mẫu thử ( g ) 


Kết quả như bảng trong phần 2.2.
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