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TCVN 2222-77


THUỐC THỬ-AXIT OXALIC
Reagents -Oxalic acid

 Axit oxalic có dạng tinh thể trắng, tan trong nước.


 Công thức nguyên : H2C2O4 . H2O.


 Công thức cấu tạo : COOH


 ? . H2O


 COOH 

Công thức phân tử : 126,07.


1. CHỈ DẪN CHUNG.


1.1. Thuốc thử sử dụng trong tiêu chuẩn này phải có độ tinh khiết tương đương với tinh khiết hoá học (TKHH) hoặc tinh khiết phân tích (TKPT).


1.2. Nước cất dùng trong tiêu chuẩn này phải phù hợp với TCVN 2217-77.


1.3. Tất cả các phép xác định phải tiến hành song song trên hai mẫu cân.


1.4. Dung dịch so sánh phải được chuẩn bị đồng thời với dung dịch thử trong điều kiện hoàn toàn như khi chuẩn bị dung dịch thử. Khi so sánh, độ cao của dung dịch trong ống thử và ống so sánh phải bằng nhau.


1.5. Các ống so màu phải có kích thước bằng nhau, không màu, đáy phẳng.


1.6. Mẫu được lấy sao cho khối lượng mẫu trung bình không được nhỏ hơn 500 g. Mẫu được đựng trong lọ khô kín.


1.7. Dung dịch so sánh trong các ống so màu quy ước theo số thứ tự như sau: ống 1; ống 2; ống 3 tương ứng với các mức tinh khiết hoá học TKHH); tinh khiết phân tích ( TKPT) và tinh khiết ( TK)


2.YÊU CẦU KỸ THUẬT


Axit oxalic phải phù hợp với các mức ghi trong bảng:


 


		Tên chỉ tiêu

		Mức ( % )



		

		Loại TKHH

		Loại TKPT

		Loại TK



		 


1. Axit oxalic (H2C2O4 . H2O), không được nhỏ hơn


2. Cặn không tan trong nước, không được lớn hơn


3. Cặn còn lại sau khi nung, không được lớn hơn


4. Gốc sunfat( SO4), không được lớn hơn


5. Gốc clorua, ( Cl), không được lớn hơn


6. Nitơ ( N ) tổng số không được lớn hơn


7. Sắt, không được lớn hơn


8. Canxi (Ca), không được lớn hơn


9. Magie (Mg) không được lớn hơn


10.Kim loại nặng ( Pb) không được lớn hơn
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		11. Tạp chất hữu cơ

		theo mục 3.11





3. PHƯƠNG PHÁP PHÂN TÍCH


3.1. Xác định hàm lượng axit oxalic


3.1.1 Dung dịch và thuốc thử


Kali pemanganat, dung dịch 0,1 N;


Cân 3,16 g kali pemanganat, pha trong 1000 ml nước, và xác định độ chuẩn bằng axit oxalic đúng 0,1 N;


Axit sunfuric đậm đặc d= 1,84;


Nước cất theo TCVN 2217-77.


3.1.2 Cách tiến hành


Cân 0,25 g sản phẩm chính xác đến 0,0002 g, cho vào bình nón 250 ml và hoà tan bằng 50 ml nước cất. Thêm 5 ml axit sunfuric đậm đặc, đun nóng hỗn hợp đến 70-80 0 C. Chuẩn độ nóng với dung dịch kali pemangatnat 0,1 N đến khi màu hồng không biến mất sau 1 giây.


Hàm lượng axit oxalic ( X1), tính bằng ( % ), xác định theo công thức:




[image: image1.wmf]G


100


 


.


 


0,006303


 


V.


 


1


=


X




trong đó:


 V- thể tích dung dịch KMnO4 0,1 N dùng để chuẩn độ mẫu, tính bằng ml;


 G- khối lượng mẫu tính bằng g;


 0,006303-lượng axit oxalic tương ứng với 1 ml dung dịch KMnO4 O,1 N, tính bằng g.


3.2. Xác định hàm lượng các chất không tan trong nước


Cân 50 g sản phẩm chính xác đến 0,01 g, cho vào cốc thuỷ tinh dung tích 500 ml. Cho 400 ml nước cất để hoà tan. Lấy mặt kính đồng hồ đậy cốc, cho lên bếp điện đun sôi trong 30 phút. Lọc bã qua chén lọc xốp số 4 ( đã sấy đến khối lượng không đổi). Rửa cặn với 100 ml nước nóng.


Sấy khô chén có cặn ở 105-1100C trong tủ sấy đến khối lượng không đổi.


Sản phẩm đạt tiêu chuẩn, nếu như khối lượng phần cặn không vượt quá:


- 1 mg đối với sản phẩm tinh khiết hoá học;


- 2,5 mg đối với sản phẩm tinh khiết phân tích;


- 5 mg đối với sản phẩm tinh khiết.


3.3. Xác định cặn sau khi nung


Cân 10 g sản phẩm chính xác đến 0,01 g, cho vào chén sứ ( chén đã được nung đến khối lượng không đổi và cân chính xác đến 0,002 g). Đặt chén lên bếp điện, đun đến khi bay hết hơi axit, cho chén vào lò nung, nung ở nhiệt độ 600-700 0C trong 30 phút. Để nguội, đem cân. Tiến hành nung và cân như trên đến khi khối lượng cặn không đổi.


Sản phẩm đạt tiêu chuẩn nếu khối lượng phần cặn còn lại sau khi nung không vượt quá:


- 1 mg đối với sản phẩm tinh khiết hoá học


- 2 mg đối với sản phẩm tinh khiết phân tích


- 5 mg đối với sản phẩm tinh khiết.


Phần cặn có thể giữ lại để xác định sắt, canxi và magie


3.4.Xác định hàm lượng sunfat.


3.4.1 Dung dịch và thuốc thử


Natri cacbonat ( Na2CO3), dung dịch 2 %;


Hydro peoxyt ( H2O2), dung dịch 3 %;


Axit clohidric, dung dịch 10 %;


Bari clorua( BaCl2), dung dịch 10 %;


Chỉ thị metyl đỏ, dung dịch 0,1 %;


Dung dịch sunfat tiêu chuẩn 1 mg sunfat trong 1 ml ( dung dịch A) pha theo TCVN 1056-71;


Dung dịch B chứa 0,1 mg sunfat trong 1 ml, bằng cách pha loãng 10 lần dung dịch A.


Hồ tinh bột, dung dịch 1 %.


3.4.2. Cách tiến hành


Cân 2 g sản phẩm, chính xác dến 0,01 g cho vào bát bạch kim, thêm 1 ml dung dịch Na2CO3, 2%. Đặt bát bạch kim trên bình cách thuỷ đun cho bay hơi đến khô. Chuyển qua lò nung điện, nung ở 600-7000C đến khi bã trong bát trắng ra. Để nguội, hoà tan bã với 20 ml nước, nếu đục tiến hành lọc, chuyển sang bình nón 100 ml, thêm 0,2 ml dung dịch H2O2 và đun sôi. Làm nguội dung dịch và trung hoà bằng HCl theo giấy chỉ thị pH. Dung dịch thu được đưa về 25 ml cho vào ống so màu, thêm 1 ml dung dịch HCl, 3 ml dung dịch hồ tinh bột và 3 ml dung dịch BaCl2. Sau mỗi lần cho thuốc thử phải lắc kỹ.


Chuẩn bị 3 ống so màu, hút lần lượt vào ống 1, ống 2 và ống 3 – 0,2 ml; 0,4 ml và 5 ml dung dịch tiêu chuẩn B. Thêm nước cất vào cho vừa đủ 25 ml và lần lượt cho vào mỗi ống 1 ml dung dịch HCl, 3 ml dung dịch hồ tinh bột và 3 ml dung dịch BaCl2.


Sản phẩm đạt tiêu chuẩn, nếu sau 30 phút độ đục của dung dịch mẫu không đậm hơn dung dịch so sánh.


3.5.Xác định hàm lượng clo


3.5.1 Dung dịch và thuốc thử


 Axit nitric, dung dịch 25 % và 1 %;


 Bạc nitrat, dung dịch 0,1 N;


 Dung dịch A tiêu chuẩn chứa 0,1 mg clorua trong 1 ml, pha chế bằng cách pha loãng 10 lần dung dịch A.


3.5.2. Cách tiến hành


Cân 2 g sản phẩm, chính xác đến 0,01g, cho vào bình nón dung tích 100 ml, hoà tan với 25 ml nước cất. Thêm 15 ml dung dịch axit nitric 1 %.


Chuyển dung dịch sang ống so màu, thêm nước cất đến 50 ml. Thêm 1 ml dung dịch bạc nitrat và lắc kỹ.


Đồng thời chuẩn bị 3 ống so màu khác, lần lượt cho vào ống 1, ống 2, ống 3- 0,2 ml; 0,4 ml và 1 ml dung dịch B. T hêm vào mỗi ống so màu 35 ml nước cất, 15 ml axit nitric 25 % và 1ml dung dịch bạc nitrat và lắc kỹ.


Sau 20 phút tiến hành so màu trên nền đen, sản phẩm đạt tiêu chuẩn nếu màu của dung dịch mẫu không đậm hơn dung dịch so sánh.


3.6.Xác định nitơ tổng số


3.6.1. Dung dịch và thuốc thử


Hợp kim Devatda;


Natri hydroxit, dung dịch 20 %;


Nước cất không chứa amoni, chuẩn bị theo phần phụ lục của TCVN 2217-77;


Dung dịch tiêu chuẩn A chứa 1 mg nitơ trong 1 ml- bằng cách pha loãng 10 lần dung dịch A.


Thuốc thử Netle.


3.6.2. Cách tiến hành


Cân 2 g sản phẩm, chính xác đến 0,01 g, cho vào bình nón 150 ml, đáy tròn, có nút nhám. Hoà tan mẫu với 50 ml nước, thêm 20 ml dung dịch natri hydroxit 20 %, 0,5 g hỗn hợp Devada. Đậy ngay bình bằng nút nhám. Để yên 1 giờ, thỉnh thoảng lắc bình. Sau đó lắp ống sinh hàn vào và cất lấy 50 ml dung dịch vào ống đong dung tích 100 ml đã chứa sẵn 10 ml nước cất.


Lắc kỹ phần dung dịch trong ống đo, sau đó chuyển vào ống so màu, thêm 2 ml dung dịch Netle và lắc.


Đồng thời chuẩn bị 3 ống so màu khác, lần lượt cho vào ống 1, ống 2, ống 3- 0,2 ml; 0,4 ml và 1ml dung dịch B. Thêm nước cất cho amoni đến 60 ml, 2 ml thuốc thử Netle, lắc đều. Sau 5 phút đem so màu.


Sản phẩm đạt tiêu chuẩn nếu màu của dung dịch thử không đậm hơn màu của dung dịch so sánh.


3.7. Xác định hàm lượng sắt


3.7.1. Dung dịch và thuốc thử


Amoni hydroxit ( NHOH), dung dịch 25 %;


Axit clohydric, dung dịch 10 %;


Dung dịch tiêu chuẩn A chứa 1 mg ion sắt III trong 1 mk bằng cáh pha loãn 10 lần dung dịch A bằng axit sunfuric 0,01 N


3.7.2. Cách tiến hành 


Cân 2 g sản phẩm, chính xác đến 0,01 g, cho vào chén sứ. Đặt chén lên bếp điện, đun cẩn thận, sau đó cho vào lò nung, nung ở 500-6000C trong 30 phút. Lấy chén ra, để nguội, thêm 1 ml dung dịch axit clohidric. Đậy chén bằng mặt kính đồng hồ. Đun nóng chén trên bếp cách thuỷ đến khi tan hết phần cặn.


Chuyển toàn bộ dung dịch trong chén sang ống so màu. Thêm nước đến 20 ml, thêm 2 ml dung dịch axit sunfosalixilic. Lắc cẩn thận, thêm 5 ml dung dịch amoni hydroxit ( NH4OH4) và lắc kỹ.


Đồng thời chuẩn bị 3 ống so màu khác, lần lượt cho vào ống 1, ống 2, ống 3- 0,4 ml, 1 ml và 4ml dung dịch B. Thêm nước cất đến 20 ml. Lần lượt thêm vào mỗi ống 1 ml axit clohidric, 2 ml dung dịch axit sunfosalixilic và 5ml dung dịch amoni hydroxit và lắc kỹ.


Tiến hành so màu.


Sản phẩm đạt tiêu chuẩn nếu màu của dung dịch thử không đậm hơn màu của dung dịch so sánh.


3.8. Xác định hàm lượng canxi


3.8.1. Dung dịch và thuốc thử


Axit clohidric, dung dịch 25 %;


Murexit, dung dịch 1 N;


Dung dịch tiêu chuẩn A chứa 1 mg canxi trong 1ml. pha chế theo TCVN 1056-71;


Dung dịch B; pha loãng từ dung dịch A 100 lần, dung dịch B chứa 0,01 g canxi / ml.


3.8.2. Cách tiến hành


Cân 5 g sản phẩm ( chính xác đến 0,01 g), cho vào chén bạch kim. Đun trên bếp điện đến khi mẫu được phân huỷ hết. Cho vào lò nung, nung ở 500-6000 C trong 30 phút. Để nguội chén, thêm 3 ml axit clohidric, cho bay hơi trên bếp cách thuỷ đến khô. Tẩm ướt bã trong chén vào bình định mức 25 ml. Tráng kỹ chén và gộp chung vào bình định mức nói trên. Dung dịch M ( giữ dung dịch này để xác định magie).


Lấy 1ml dung dịch M ( tương đương với 0,2 g sản phẩm) cho vào ống so màu, thêm 3 ml nước cất, 0,5 ml natri hydroxit ( NaOH) và 0,1 ml dung dịch murexit. Sau mỗi lần thêm thuốc thử phải lắc kỹ.


Đồng thời chuẩn bị 2 ống so màu khác cho vào ống 1, ống 2, lần lượt 0,4 và 1ml dung dịch B, 0,5 ml dung dịch natri hydroxit, 0,5 ml dung dịch murexit và 3 ml nước, lắc kỹ,


Sản phẩm đạt tiêu chuẩn, nếu sau 1-2 phút, màu của dung dịch thử không đậm hơn màu của dung dịch so sánh.


3.9. Xác định hàm lượng magie


3.9.1 Thuốc thử và dung dịch


Natri hydroxit, dung dịch 10 %;


Titan vàng, dung dịch 0,05 %;


Dung dịch tiêu chuẩn A chứa 1 mg Mg trong 1 ml, pha chế theo TCVN 1056-71;


3.9.2. Cách tiến hành


Lấy 1 ml dung dịch M ( theo mục 3.8.2.), ( tương ứng với 0,2 g mẫu), cho vào ống so màu. Thêm 0,2 ml dung dịch Titan vàng, 0,2 ml dung dịch natri hydroxit 10 %. Khi cho thêm natri hydroxit phải cho từ từ từng giọt và lắc kỹ.


Đồng thời chuẩn bị 2 ống so màu khác cho vào ống 1, ống 2-0,3 và 0,6 ml dung dịch B và cho các thuốc thử như trên .


Sau 15 phút, đem so màu. Sản phẩm đạt tiêu chuẩn nếu màu của dung dịch thử không đậm hơn màu của dung dịch không đậm hơn màu của dung dịch so sánh.


3.10. Xác định hàm lượng các kim loại nặng


3.10.1 Thuốc thử và dung dịch


Kali natri tatrat, dung dịch 20 %;


Axit clohydric, dung dịch 25 %;


Natri hydroxit, dung dịch 0,5 N;


Thioaxetamit, dung dịch 2 %, pha dùng ngay;


Dung dịch tiêu chuẩn A chứa 1mg ( Pb) trong 1 ml, pha chế theo TCVN 1056-71;


Dung dịch B chứa 0,1 trong 1ml, pha chế bằng cách pha loãng 10 lần dung dịch A.


3.10.2. Cách tiến hành


Cân 5 g sản phẩm chính xác đến 0,01 g cho vào bát sứ 150 m. Đặt bát sứ lên bếp cách thuỷ đun đến khi hết bay hơi axit oxalic.


Tẩm ướt cặn khô vừa nhận được bằng 2 ml axit clohydric và dùng 15-20 ml nước nóng tráng toàn bộ vào ống so màu. Thêm vào dung dịch này 1 ml dung dịch kali natri tatrat, và trung hoà bằng dung dịch natri hydroxit ( theo giấy chỉ thị màu). Thêm 2 ml dung dịch natri hydroxit nữa, lắc kỹ, thêm tiếp 2 ml dung dịch thioaxetamit. Lắc kỹ.


Đồng thời chuẩn bị 3 ống so màu, lần lượt cho vào ống 1, ống 2, ống 3- 0,1; 0,25 và 0,5 ml dung dịch B. Thêm nước cất đến 25 ml và cho vào mỗi ống 1 ml dung dịch kali natri tatrat, 2 ml dung dịch natri hydroxit và 2 ml dung dịch thioaxetamit. Đem so màu.


Sản phẩm đạt tiêu chuẩn, nếu màu dung dịch thử không đậm hơn màu của dung dịch so sánh.


3.11. Xác định tạp chất hữu cơ


3.11.1. Dung dịch và thuốc thử


Axit sunfuric, dung dịch 98 %;


Coban clorua, dung dịch gồm: 5,95 coban clorua và 2,5 ml axit clohydric trong 100 ml dung dịch;


Đồng sunfat, dung dịch chứa 6,24 g đồng sunfat và 2,5 ml axit clohydric trong 100 ml dung dịch.


3.11.2. Cách tiến hành


Cân 2 g sản phẩm, chính xác đến 0,01 g, cho vào ống so màu chịu nhiệt, thêm 20 ml axit sunfuric, lắc cẩn thận và đun trong bình chứa glyxêrin ở 150 0C trong 30 phút.


Sản phẩm đạt tiêu chuẩn tinh khiết hóa học và tinh khiết phân tích nếu như màu của dung dịch mẫu không đậm hơn màu của dung dịch axit sunfuric cùng thể tích, đun nóng ở 1500C trong 30 phút.


Sản phẩm đạt tiêu chuẩn tinh khiết nếu như màu của dung dịch mẫu không đậm hơn, màu của hỗn hợp dung dịch gồm: 0,3 ml dung dịch coban clorua; 0,65 ml dung dịch sắt clorua và 0,5 ml dung dịch đồng sunfat trong 20 ml dung dịch nước.


4.BAO GÓI VÀ GHI NHÃN


4.1. Axit oxalic được đựng trong các chai thuỷ tinh hoặc chai nhựa có nút mài hoặc nút nhựa đậy kín. Khối lượng không bì mỗi chai 0,5; 1; 1,5 kg, mỗi chai kèm theo 1 nhãn phù hợp với tiêu chuẩn này.


4.1.1 Chai, lọ dùng để đựng thuốc thử phải khô, sạch không ảnh hưởng đến chất lượng của thuốc thử


4.2. Ghi nhãn


Trên mỗi chai, lọ, đựng axit oxalic phải dán nhãn ghi rõ:


Tên Bộ hoặc Tổng cục;


Tên xí nghiệp sản xuất;


Địa chỉ xí nghiệp sản xuất;


Tên thuốc thử và công thức hoá h ọc;


Mức độ tinh khiết ( TKHH, TKPT hoặc PT );


Các chỉ tiêu chất lượng


Khối lượng không bì.
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THUỐC THỬ-AMONI SUNFAT
Reagents Amonium sullfate 


Amoni sunfat có dạng tinh thể bột, màu trắng, tan trong nước.


 - Công thức: (NH4)2SO4


- Khối lượng phân tử: 132,15


1. CÁC CHỈ DẪN CHUNG


1.1.Thuốc thử sử dụng trong tiêu chuẩn này, nếu không có quy định gì khác phải có độ tinh khiết hoá học ( TK.HH) hoặc tinh khiết phân tích ( TKPT).


1.2. Nước cất dùng trong tiêu chuẩn này phải phù hợp với TCVN 2117-77


1.3 .Tất cả các phép thử phải tiến hành song song trên hai mẫu cân


1.4. Mẫu được lấy như thế nào đó, sao cho khối lượng mẫu trung bình không được nhỏ hơn 700 gam. Mẫu được đựng trong lọ khô, có nút đậy kín.


2. YÊU CẦU KỸ THUẬT


Thuốc thử amoni sunfat phải phù hợp với các yêu cầu ghi trong bảng sau:


 


		CHỈ TIÊU




		Mức ( tính bằng % )



		

		Loại TK.HH

		Loại TK.PT

		Loại TK



		1.Amoni sunfat, không được nhỏ hơn


2.Cặn không tan trong nước, không được lớn hơn


3. Lượng còn lại sau khi nung không được lớn hơn


4. Nitrat (NO3), không được lớn hơn


5. Sunfua xianua ( CSN) không được lớn hơn


6. Photphat ( PO4) không được lớn hơn


7. Clorua ( Cl), không được lớn hơn


8. Sắt(Fe), không được lớn hơn


9. Magie (Mg), không được lớn hơn


10. Canxi (Ca), không được lớn hơn


11. Asen ( As), không được lớn hơn


12. Kim loại nặng ( Pb), không được lớn hơn


13. pH của dung dịch 5 %
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3. PHƯƠNG PHÁP THỬ


3.1. Xác định hàm lượng amoni sunfat


3.1.1 Dung dịch và thuốc thử


Natri hidroxit ( NaOH) dung dịch 0,5 N và 0,1 N;


Nước cất không chứa cacbonic (CO2) chuẩn bị theo TCVN 1057-71;


Dung dịch phenolphtalein 1 %, theo TCVN 1057-71;


Foocmalin, dung dịch ( 1: 1 ) theo TCVN 1055-71;


3.1.2 Tiến hành thử


Cân 1 g mẫu ( chính xác đến 0,0002 g ) cho vào cốc 250 ml, hoà tan bằng 50 ml nước. Thêm vào 25 ml dung dịch foocmalim, 3-4 giọt chỉ thị phenolphtalein và chuẩn độ bằng dung dịch natri hydroxit 0,5 N cho đến khi dung dịch vừa chuyển sang màu hồng nhạt.


3.1.3. Tính toán kết quả


Hàm lượng amoni sunfat ( X ), tính bằng phần trăm (%), xác định theo công thức:
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trong đó :


V- thể tích natri hydroxit tiêu tốn trong phép chuẩn độ, tính bằng ml;


0,33035- lượng amoni sunfat tương ứng với 1 ml natri hydroxit 0,5 N, tính bằng g;


Sai số giữa hai lần xác định song song không được vượt quá 0,2 % giá trị tuyệt đối.


3.2. Xác định hàm lượng cặn không tan trong nước 


Cân 50 g mẫu ( chính xác đến 0,01 g ), cho vào cốc 500 ml, thêm khoảng 300 ml nước nóng và khuấy cho tan mẫu hết. Đậy cốc bằng mặt kính đồng hồ và đun cách thuỷ trong thời gian khoảng 1 giờ. Tiến hành lọc và chuyển toàn bộ cặn vào chén lọc xốp G2 Và G3 ( chén đã được sấy ở 105-1100 C đến khối lượng không đổi và cân với độ chính xác đến 0,0002 g ). Rửa cốc và cặn bằng 100 ml nước nóng.


Sấy cặn ở 105-110 0C đến khối lượng không đổi. Để nguội chén trong bình hút ẩm và đêm cân.


Amoni sunfat đạt tiêu chuẩn nếu khối lượng cặn sau khi sấy không được vượt quá:


- loại tinh khiết hoá học- 1,0 mg;


- loại tinh khiết phân tích- 2,5 mg;


- loại tinh khiết- 5,0 mg.


3.3. Xác định cặn sau khi nung.


Cân 200 g mẫu chính xác đến 0,01 g, cho vào chén platin hay chén sứ 50 ml ( chén đã được nung ở 6000C đến khối lượng không đổi và cân với độ chính xác đến 0,0002 g). Cẩn thận đun nóng chén trên bếp điện đến khi bay hết khói trắng. Cho chén vào lò nung và nung ở nhiệt độ 6000C đến khối lượng không đổi.


Amoni sunfat đạt tiêu chuẩn, nếu khối lượng cặn sau khi nung không vượt quá:


- loại tinh khiết hoá học- 2,0 mg;


- loại tinh khiết phân tích- 4,0 mg;


- loại tinh khiết – 10,0 mg.


Cặn còn lại sau khi nung được giữ lại để xác định canxi và magie ( theo mục 3.10 và 3.11).


3.4. Xác định hàm lượng Nitrat


3.4.1. Dung dịch và thuốc thử


Axit sunfuric, đậm đặc và dung dịch 16 %;


Axit clohydric đặc;


Natri clorua, dung dịch 5 %;


Dung dịch indigocacmin.


Cân 0,20 g indigocacmin ( chính xác đến 0,001 g), cho vào bình định mức 1 lit và hoà tan bằng 500 ml axit sunfuric 16 %. Thêm vào 20 ml axit clohydric đậm đặc. Thêm nước đến vạch mức, và lắc kỹ. Dung dịch bền trong thời gian 14 ngày.


Dung dịch tiêu chuẩn 1 mg NO3 / ml chuẩn bị theo TCVN 1056-71. Khi dùng pha loãng thành dung dịch 0,01 mg NO3/ ML.


3.4.2. Tiến hành thử


Cân 2,5 g mẫu ( chính xác đến 0,01 g ), cho vào ống so màu 100 ml có vạch mức ở 50 ml sau đó hoà tan bằng 30 ml nước và thêm nước đến mưcs 50 ml. Lấy 10 ml dung dịch mẫu ( tương ứng 0,5 g mẫu) cho vào ống so màu 50 ml, thêm 1ml dung dịch natri clorua, 1 ml dung dịch indigocacmin, 12 ml axit sunfuric đậm đặc ( vừa thêm vừa lắc). Sau 5 phút, so màu trên nền thuỷ tinh trắng đục. Amoni sunfat đạt tiêu chuẩn nếu màu dung dịch mẫu không nhạt hơn màu của dung dịch so sánh gồm:


- loại tinh khiết hoá học - 0,005 mg NO3;


- loại tinh khiết phân tích - 0,010 mg NO3;


- loại tinh khiết - 0,025 mg NO3.


và 10 ml nước, 1ml natri clorua, 1 ml dung dịch indigocacmin, 12 ml axit sunfuric đậm đặc,thêm nước để độ cao dung dịch trong ống mẫu và ống so sánh bằng nhau.


3.5. Xác định hàm lượng sunfua xianua


3.5.1. Dung dịch và thuốc thử


Phèn sắt-amoni sunfat, dung dịch bão hoà trong nước;


Axit sunfuric, dung dịch 16 %;


Natri sunfat khan có hàm lượng sunfoxianua (CSN) nhỏ hơn 10-5 %;


Dung dịch tiêu chuẩn 1 mg CSN /ml pha chế theo TCVN 1056-71, khi dùng pha thành dung dịch phèn sắt và lắc kỹ,( đun nóng).


Amoni sunfat đạt tiêu chuẩn, nếu màu đỏ nâu của dung dịch mẫu không đậm hơn màu của dung dịch so sánh gồm:


- loại tinh khiết hoá học- 0,3 mg CSN;


- loại tinh khiết phân tích- 0,5 mg CSN;


- loại tinh khiết - 0,5 mg CSN;


Thêm 10 g natri sunfat và đun nóng đến tan các tinh thể muối. Thêm 0,5 ml dung dịch axit sunfuric, để nguội. Thêm 0,5 ml dung dịch phèn sắt và thêm nước cất dể độ cao dung dịch trong hai ống bằng nhau.


3.6. Xác định hàm lượng photphat


3.6.1. Dung dịch và thuốc thử


Natri sunfit khan, dung dịch 10 % bảo quản trong lọ nâu, kín, dung dịch bền trong thời gian ba tuần;


Axit sunfit khan, dung dịch 10 % bảo quản trong lọ nâu, kín , dung dịch bền trong thời gian 3 tuần;


Axit clohydric, dung dịch 1:2;


Amoni hydroxit, dung dịch 1:1;


Amoni molipdat, dung dịch 5 %;


Cân 25 g amoni molipdat, cho vào cốc dung tích 500 ml, hoà tan với 300 ml nước và đun sôi. Nếu dung dịch đục thì lọc, sau đó thêm nước đến 500 ml.


Phèn sắt ( III ) amoni ( sắt ( III )- amoni sunfat)


Cân 110 g phèn sắt amoni vào cốc 500 ml, thêm vào 10 ml axit clohidric ( 1:2) và thêm đến 500 ml.


Dung dịch tiêu chuẩn 1 mg PO4/ ml theo TCVN 1056-71, khi dùng pha loãng thành dung dịch 0,05 mg PO4/ ml.


3.6.2 Tiến hành thử


Cân 10 g mẫu ( chính xác đến 0,01 g ) cho vào ống so màu 50 ml, thêm 20 ml nước và lắc cho tan mẫu. Thêm 2 ml dung dịch phèn sắt và trung hoà bằng dung dịch amoni hidroxit. Hoà tan kết tủa bằng một vài giọt axit clohidric và cho thêm 1 ml nữa. Sau đó thêm 2 ml dung dịch natri sunfit và đun cách thuỷ 2 phút. Làm lạnh dung dịch , thêm 3 ml dung dịch axit clohidric ( vừa thêm từng giọt vừa lắc), 2 ml dung dịch amoni molipdat. Thêm nước đến vạch mức, lắc đều. Sau 5 phút so màu trên nền thuỷ tinh trắng đục. Amoni sunfat đạt tiêu chuẩn nếu màu của dung dịch mẫu nhạt hơn màu của dung dịch so sánh được chuẩn bị đồng thời và gồm:


- loại tinh khiết hoá học- 0,5 mg PO4;


- loại tinh khiết phân tích -0,100 mg PO4;


- loại tinh khiết- 0,200 mg PO4;


và tiến hành như khi chuẩn bị dung dịch mẫu từ giai đoạn cho thêm phèn sắt.


3.7. Xác định hàm lượng clorua


3.7.1. Dung dịch và thuốc thử


Axit nitric, dung dịch 0,1 N;


Bạc nitrat, dung dịch tiêu chuẩn 1 mg Cl/ ml theo TCVN 1056-71.


Khi dùng pha loãng 2,5 lần thành dung dịch 0,4 ml Cl/ml.


3.7.2. Tiến hành thử


Cân 4 g mẫu( chính xác đến 0,01 g), cho vào ống so màu 50 ml, thêm 30 ml nước và lắc cho tan mẫu. Thêm 2 ml dung dịch axit nỉtic, 1 ml dung dịch bạc nitrat và lác đều. Sau 20 phút so mầu trên nền thuỷ tinh đen. Amoni sunfat đạt tiêu chuẩn nếu dung dịch mẫu không đục hơn dung dịch so sánh; dung dịch so sánh được chuẩn bị đồng thời và gồm:


- loại tinh khiết hoá học- 0,012 mg Cl;


- loại tinh khiết phân tích- 0,040 mg Cl;


- loại tinh khiết- 0,080 mg Cl,


và 30 ml nước cất, 2 ml dung dịch axit nitric, 1 ml dung dịch bạc nitrat.


3.8. Xác định hàm lượng sắt


3.8.1. Dung dịch và thuốc thử


Axit ascobic hoặc hidroxylamin, dung dịch 10 %;


Đệm axetat- lấy 500 ml dung dịch axetic đặc trộn với 10 ml natri axetat 2 M;


Axit clohidric, dung dịch 25 %;


Phenolphtalein, dung dịch 0,1 % trong rượu etylic;


Dung dịch tiêu chuẩn 1 mg Fe/ ml theo TCVN 1056-71, khi dùng pha thành dung dịch 0,04 mg Fe/ ml.


3.8.1.2 Tiến hành thử


Cân 2 g mẫu ( chính xác đến 0,01 g ), cho vào ống so màu 50 ml, thêm 20 ml nước, 1 ml dung dịch axit clohidric và đun cách thuỷ trong thời gian 20 phút. Làm lạnh dung dịch, thêm 2 ml dung dịch axit ascobic, 1 giọt dung dịch phenolphtalein và dùng amoni hydroxit 25 % trung hoà đến vừa mất màu hồng. Thêm 5 ml dung dịch a-a� dipyridin, 5 ml dung dịch đệm axetat và thêm nước cất đến vạch 50 ml. Sau 30 phút đêm so màu.


Amoni sunfat đạt tiêu chuẩn nếu màu của dung dịch mẫu không đậm hơn màu của dung dịch so sánh, dung dịch so sánh được chuẩn bị đồng thời với dung dịch mẫu và gồm:


- loại tinh khiết hoá học- 0,004 mg Fe;


- loại tinh khiết phân tích- 0,010 mg Fe;


- loại tinh khiết- 0,020 mg Fe;


và tiến hành như đối với dung dịch mẫu từ phần thêm dung dịch axit ascobic.


3.8.2. Xác định sắt theo axit sufoxalisilic


3.8.2.1 Dung dịch và thuốc thử


Amoni hidroxit, dung dịch 25 %;


Kali pemanganat, dung dịch 0,85 %;


Axit clohydric đậm đặc;


Axit sunfoxalisilic, dung dịch 10 %;


Dung dịch sắt tiêu chuẩn theo 3.8.1.1.


3.8.2.2 Tiến hành thử


Cân 2 g mẫu( chính xác đến 0,01g ) và cho vào ống so màu 50 ml, thêm 20 ml nước, 1 ml axit clohidric và đun cách thuỷ trong thời gian 2 phút. Để nguội dung dịch, thêm 2 ml dung dịch axit sunfoxalisilic, lắc đều và thêm 5 ml dung dịch amoni hydroxit, thêm nước đến vạch mức và lắc kỹ.


Sau 10 phút mật độ quang trên máy FEK – M, dùng kính lọc màu chàm ( số 3) và cuvet dày 5 cm, thêm cuvet bổ sung sát với kính lọc. Dùng nước cất làm dung dcịh so sánh.


Amoni hidroxit đạt tiêu chuẩn nếu mật độ quang của dung dịch mẫu không lớn hơn mật độ quang của dung dịch mẫu không lớn hơn mật độ quang của dung dịch so sánh gồm:


 -loại tinh khiết hoá học- 0,004 mg Fe;


 -loại tinh khiết phân tích- 0,010 mg Fe;


 -loại tinh khiết- 0,020 mg Fe;


và tiến hành như đối với dung dịch mẫu từ phần thêm dung dịch axit clohidric.


3.9. Xác định hàm lượng canxi


3.9.1. Dung dịch và thuốc thử


Axit clohydric, dung dịch 25 %;


Murexit, dung dcịh 0,5 %, bền trong 2 ngày;


Natri hydroxit, dung dịch 1 N;


Dung dịch tiêu chuẩn 1 mg Ca/ ml theo TCVN 1056-71; khi dùng pha loãng thành dung dịch 0,01 mg Ca/ mg.


3.9.2. Tiến hành thử


Cặn sau khi nung( theo mục 3.3), thêm vào 1 ml dung dịch axit clohidric, 10 ml nước và đun cách thuỷ cho đến khi cặn tan hết. Thêm nước đến 100 ml, ta được dung dịch A dùng để xác định canxi và magie.


Dùng pipet khắc độ lấy 2,5 ml dung dịch A (tương ứng với 0,5 g mẫu), cho vào ống so màu 50 ml, thêm 5,5 ml nước cất, 1 ml dung dịch natri hydroxit, lắc đều. Thêm tiếp 1 ml dung dịch murexit và lắc đều. Sau 2 phút so màu trên nền thuỷ tinh trắng đục.


Amoni sunfat đạt tiêu chuẩn nếu màu tím hồng của dung dịch mẫu nhạt hơn màu của dung dịch so sánh gồm:


- loại tinh khiết hoá học – 0,010 mg Ca;


- loại tinh khiết phân tích- 0,025 ng Ca;


và 1 ml dung dịch natri hydroxit, 1ml dung dịch murexit và thêm nước để độ caocủa dung dịch trong ống so sánh và ống mẫu bằng nhau.


Màu của dung dịch bền trong 10 phút.


3.10. Xác định hàm lượng magie


3.10.1. Dung dịch và thuốc thử


Natri hidroxit, dung dịch 10 %;


Titan vàng, dung dịch 0,05%;


Dung dịch magie tiêu chuẩn 1 mg Mg/ ml theo TCVN 1056-71.


Khi dùng pha loãng thành dung dịch 0,005 mg Mg/ ml.


3.10.2. Tiến hành thử


Dùng pipet khắc độ lấy 7,5 ml dung dịch A, cho vào ống so màu 50 ml, thêm 0,2 ml dung dịch titan vàng, 2 ml dung dịch natri hydroxit và lắc kỹ.


Sau 10 phút so màu trên nền thuỷ tinh trắng đục. Amoni sunfat đạt tiêu chuẩn nếu màu hồng của dung dcịh mẫu không đậm hơn màu của dung dịch so sánh gồm:


- loại tinh khết hoá học- 0,0030 mg Mg;


- loại tinh khết phân tích – 0,0075 mg Mg;


và 0,2 ml dung dịch titan vàng, 2 ml natri hidroxit và thêm nước để độ cao dung dịch trong ống mẫu và ống so sánh bằng nhau.


3.11 Xác định hàm lượng asen


3.11.1. Dung dịch, thuốc thử và dụng cụ


Chì axetat, dung dịch 5 %;


Thiếc (II) clorua, dung dịch 10 %;


Axit sunfuric đậm đặc, d= 1,84;


Thuỷ ngân II bromua, dung dịch 1%;


Dung dịch asen tiêu chuẩn 1 mg As/ ml theo TCVN 1056-71, khi dùng pha thành 0,001 mg As/ ml.


Kẽm kim loại hạt đồng đều có hàm lượng asen nhỏ hơn 10-5 %.


Giấy tẩm dung dịch chì axetat theo TCVN 1055-71;


Bông thấm nước, tẩm dung dịch chì axetat, được sấy khô và đựng trong lọ có nút đậy kín;


Giấy tẩm thuỷ ngân (II) bromua theo TCVN 1055-71;


Dụng cụ xác định asen (theo hình vẽ)


3.11.2. Tiến hành thử


Cân 10 g mẫu( chính xác đến 0,01 g) cho vào cốc 250 ml, thêm 40 ml nước cất và khuấy cho tan mẫu. Sau đó thêm nước đến 50 ml ( cốc có vạch mức 50 ml).


Lấy 10 ml dung dịch mẫu( tương ứng 2 g mẫu) cho vào bình phản ứng, thêm 20 ml nước cất, 0,5 ml dung dịch thiếc ( II) clorua, 20 ml dung dịch axit sunfuric, 5 g kẽm hạt. Nhanh chóng lắp dụng cụ xác định asen vào bình phản ứng.


Sau 1 giờ 30 phút, so màu giấy vàng của dung dịch thử và dung dịch so sánh được tiến hành song song ở dụng cụ xác định asen thứ 2 gồm:


-loại tinh khiết hoá học- 0,001 mg As;


-loại tinh khiết phân tích- 0,004 mg As;


-loại tinh khiết- 0,01 mg As;


và các thuốc thử như trên, thể tích dung dịch thử và dung dịch so sánh trong 2 bình phản ứng bằng nahu.


Amoni sunfat đạt tiêu chuẩn nếu màu vàng của giấy tẩm thuỷ ngân bromua trong bình thử không đậm hơn màu vàng của giấy tẩm thuỷ ngân bromua trong bình so sánh.


3.12. Xác định hàm lượng kim loại nặng


3.12.1.Dung dịch và thuốc thử


Kali hidroxit, dung dịch 10 %;


Kali-natri tatrat, dung dịch 20 %;


Thioaxetamit, dung dịch 2 %, bền trong 3 ngày;


Dung dịch tiêu chuẩn 1 mg Pb/ ml, theo TCVN 1056-71, khi dùng pha thành dung dịch 0,005 mg Pb/ ml.


3.12.2. Tiến hành thử


Cân 6,6 g mẫu( chính xác đến 0,01 g) cho vào ống so màu 50 ml, hoà tan bằng 30 ml nước. Thêm vào 2 ml dung dịch kali hidroxit, 2 ml dung dịch axetamit và thêm nước đến vạch mức. Sau 10 phút so màu trên nền thuỷ tinh trắng đục. Amoni sunfat đạt tiêu chuẩn nền thuỷ tinh trắng đục. Amoni sunfat đạt tiêu chuẩn nếu mầu đen của dung dịch thử không đậm hơn màu đen của dung dịch so sánh, dung dịch so sánh được chuẩn bị đồng thời với dung dịch mẫu và gồm:


- loại tinh khiết hoá học- 0,018 mg Pb;


- loại tinh khiết phân tích- 0,030 mg Pb;


- loại tinh khiết – 0,060 mg Pb;


và tiến hành như trên từ phần cho dung dịch kali-natri tatrat.


3.13. Xác định pH của dung dịch 5 %


Cân 5 g mẫu( với độ chính xác đến 0,01 g ) cho vào bình cầu 200 ml, hoà tan với 95 ml nước cất không chứa cacbonic ( CO2). Tiến hành đo pH của dung dịch trên pHmet với điện cực thuỷ tinh.


4.BAO GÓI VÀ GHI NHÃN


Amoni sunfat được đựng trong các chai thuỷ tinh có nút mài hoặc chai nhựa có nút xoáy đậy kín. Khối lượng không bì mỗi chai 0,5; 1 ; 1,5 kg mỗi chai dán kèm theo 1 nhãn phù hợp với tiêuc chuẩn này.


4.1. Chai dùng để đựng thuốc thử phải khô, sạch và không ảnh hưởng đến chất lượng của thuốc thử.


4.2. Ghi nhãn


Trên mỗi chai đựng amnoi sunfat phải dán nhãn, ghi rõ:


Tên Bộ hoặc Tổng cục,


Tên xí nghiệp sản xuất,


Địa chỉ xí nghiệp sản xuất,


Tên thuốc thử và công thức hoá học,


Mức độ tinh khiết ( TK-HH; TK-PT; TK)


Các chỉ tiêu chất lượng,


Khối lượng không bì.
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THUỐC THỬ- PHUONG PHÁP XÁC ĐỊNH ASEN
Reagents-Method for the determination of asenic content 

1.QUI ĐỊNH CHUNG


1.1. Lượng cân thuốc thử và các phép xử lý mẫu cụ thể được quy định trong các tiêu chuẩn riêng cho từng thuốc thử


1.2. Trong các mẫu thử, nếu asen ở hàm lượng khoảng:


 + 0,0003- 0,0015 mg; nên sử dụng dụng cụ xác định asen có đường kính các ống thuỷ tinh d = 2-3 mm;


 + 0,001-0,005 mg: nên sử dụng dụng cụ xác định asen có đường kính các ống thuỷ tinh d = 10 mm.


1.3. Các phép cân mẫu thử, các thuốc thử để chuẩn bị dung dịch dùng trong phép xác định được cân chính xác đến 0,01 g.


1.4 Dung dịch sử dụng để xác định asen không được chứa các chất oxy hoá


1.5. Phải loại trừ khả năng gây sai số cho asen từ các dụng cụ thủy tinh chuyển vào dung dịch khi sử lý các mẫu hữu cơ bằng axit sunfuric đặc, rửa sạch và sấy kỹ trước khi dùng.


1.6.Các thuốc thử không thể xác định trực tiếp hàm lượng asen sẽ được xử lý trước bằng môt trong những phương pháp ở mục 2.


2. XỬ LÝ TRƯỚC MẪU THỬ


2.1.Xử lý các mẫu hữu cơ


2.1.1 Phá mẫu bằng hydro peroxyt;


Cho lượng mẫu cân cần thiết vào bình cầu đáy tròn, cổ dài, cho thêm vào bình 10 ml axit sunfuric đậm đặc và đậy bình bằng phễu thuỷ tinh. Đun sôi hõn hợp với axit và để sôi nhẹ khoảng bốn mươi phút. Sau đó, cho cẩn thận theo thành bình vào dung dịch 6 ml hydro peoxyt 30 %. Đun sôi dung dịch ba mươi phút, thêm 5 ml hydro peroxyt và đun sôi mười lăm phút. Nếu dung dịch còn đen lại xử lý thêm bằng 5 ml hydro peroxyt lần nữa.


Dung dịch không màu hoặc có màu vàng cô đến khô, để nguội, tráng bình bằng nước cất và chuyển định lượng vào bình để xác định asen.


Xác định tiếp theo phần 3.


2.1.2 Phá mẫu bằng kali nitrat:


Cho lượng mẫu cần thiết vào bình cầu đáy tròn, cổ dài, cho thêm vào bình 10 ml axit sunfuric đậm đặc và 0,25 g kali nitrat, đậy bình bằng phễu thuỷ tinh. Đun nhẹ khoảng ba mươi phút, sau đó đun sôi và đun nhẹ thêm một giờ. Để dung dịch nguội ( không cần nguội hẳn) và cho thêm vào dung dịch 0,25 g kali nitrat. Đun sôi dung dịch trong bình cho đến khi dung dịch mất mầu ( khoảng ba giờ ). Để nguội dung dịch thêm 0,5 g amoni sunfat vào bình và đun cho đến khi khí nitơ ngừng bay ra, tiến hành phép thử này lần nữa. Để ngội dung dịch, tráng thành bình bằng nước cất và chuyển định lượng vò bình để xác định asen.


Xác định tiếp theo phần 3.


2.2. Xử lý các chất vô cơ


2.2.1 Tách asen bằng cất từ các hợp chất có khả năng kết tủa trên kẽm.


Hoà tan lượng mẫu cần thiết vào 20 ml axit clohidric 5-7 N thêm 2 ml dung dịch thiếc ( II ) clorua 10 %. Sau đó chuyển định lượng vào dụng cụ câta asen và tiến hành cất ở nhiệt độ thấp hơn hoặc bằng 110 0C. Tiến hành cất khoảng 15 ml dung dịch vào bình chứa 30 ml nước và 15 ml dung dịch thiếc ( II ) clorua trong axit clohidric nếu tiến hành xác định asen theo mục 3.3.3 hoặc chứa 15 ml nước và 2 ml dung dịch thiếc ( II ) clorua nếu tiến hành xác định theo mục 3.3.4.


2.2.2. Tách asen bằn cách kết tủa với hydorxyt sắt dưới dạng asenat sắt, cho lượng mẫu cần thiết vào cốc có dung tích 400 ml, hoà tan vào 200 ml nước, trong trường hợp dung dịch kiềm, trung hoà bằng axit nitric đậm đặc ( d= 1,4). Sau đó cho thêm vào 2 ml axit và đun dung dịch sôi năm phút. Thêm 1 ml dung dịch phần sắt amoni 1 % ( dung dịch 1 % trong dung dịch axit sunfuric 0,2 %) vào dung dịch nóng và vừa khuấy vừa cho cẩn thận dung dịch 25 % amoni hydroxyt đến khi xuất hiện mùi amoniac. Dung dịch nhận được đun sôi ba mươi phút trên bếp cách thuỷ, sau đó dung dịch được lọc trên giấy lọc không tàn. Cặn trên phễu rửa ba, bốn lần bằng dung dịch 1 % amoniac và hoà tan bằng axit clohidric 5 %. Có thể hoà tan bằng axit sunfuric 1 : 4 ( d=1,14), phụ thuộc vào phương pháp xác định asen.


Xem tiếp theo phần 3.


3. PHƯƠNG PHÁP XÁC ĐỊNH


3.1. Nguyên tắc : Phương pháp dựa trên sự khử hợp chất asen bằng hydro đến khí asin (AsH3 ). Khí asin sẽ tạo phức màu vàng với thuỷ ngân bromua trên giấy.


3.2. Thuốc thử và dụng cụ


 - Dụng cụ để xác định asen ( hình 1 ) gồm :


 Bình phản ứng ( 1) có dung tích 200-300 ml;


 Các ống thuỷ tinh ( 1) có đường kính trong 10 mm hoặc 2-3 mm;


 Phần ống thuỷ tinh ( 2) đi từ nút nhám ( 4) ra thường được chứa đầy bông hoặc giấy chì axetat, đầu dưới và đầu trên đã tẩm của ống được chứa một lớp bông dày khoảng 15 mm. Đầu trên của ống thuỷ tinh có một nút nhám ( 5), trước khi tiến hành xác định asen cần đặt lên mặt nhám này một mẩu giấy tẩm thuỷ ngân bromua ( hoặc thuỷ ngân (II) clorua). Giấy này được giữ bằng một ống thuỷ tinh ( 3 ) cũng có một mặt nhám và nhờ có khoá (4) hai mặt nhám này được áp chặt vào nhau.


- Giấy tẩm thuỷ ngân bromua chuẩn bị theo TCVN 1055-71;


- Giấy ( hoặc bông) tẩm chì axetat chuẩn bị theo TCVN 1055-71;


- Dung dịch thiếc ( II ) clorua 0,1 % trong axit clohidric : 1,0 g thiếc (II) clorua được hoà tan trong 80 ml dung dịch 15 % axit clohidric, cho vào dung dịch vài hạt kém kim loại để bảo quản dung dịch;


- Paraphin;


- Rượu etylic 96 %;


- Dung dịch niken clorua 15 %;


- Axit clohydric 25 % và 15 %;


- Axit sunfuric, dung dịch d= 1,84 và 1:4 ( d=1,14);


- Dung dịch tiêu chuẩn chứa Asen, chuẩn bị theo TCVN 1056-71, khi dùng pha loãng đến 0,01 mg/ml và đến 0,001 mg/ml. Dung dịch loãng khi dùng mới pha;


- Kẽm hạt chứa asen nhỏ hơn 1,5,10-5 %;


- Ete etylic;


- Dung dịch KI 10 %;


- Nước cất , theo TCVN 2117-77.


1.Bình phản ứng


2. Ống thuỷ tinh đựng giấy tẩm chì axeteat 


3. Ống thuỷ tinh đậy trên


4. Nút nhựa


5. Giấy tẩm thuỷ ngân bromua


 


 Hình 1. Dụng cụ để xác định Asen


3.3. Tiến hành xác định


3.3.1. Chuẩn bị thang tiêu chuẩn.


Khi xác định asen ở hàm lượng 0,0003-0,0015 mg, dung dịch so sánh chuẩn bị trong khoảng thay đổi nồng độ từng 0,0003 mg, còn khi asen ở hàm lượng 0,001-0,05 mg- thay đổi từng 0,001 mg asen.


Khi cần xác định hàm lượng asen có thực trong thuốc thử, chuẩn bị thang so sánh trước trong cùng điều kiện tiến hành xác định, từng dung dịch so sánh của thang cần thu được hai mầu giấy như nhau. Nếu không dung dịch so sánh phải chuẩn bị lại.


3.3.2. Bảo quản thang tiêu chuẩn


Thang tiêu chuẩn để so sánh có thể giữ ở chỗ tối bảy ngày, nếu cần bảo quản lâu thì xử lý như nhau: Nhúng giấy tẩm thuỷ ngân bromua sau phản ứng một chút vào rượu etylic, nhúng hai lần, sau đó nhúng vào ete một phút , lấy ra để khô trong không khí và sau đó nhúng vào paraphin sôi.


3.3.3 Tiến hành xác định trong dung dịch axit clohidric. Lượng cân mẫu thử cần thiết được hoà trong 30 ml nước vào bình để xác định asen, nếu trong tiêu chuẩn cho thuốc thử không có những chỉ dẫn cụ thể khác. Cho thêm vào dung dịch 30 ml dung dịch thiếc II clorua 0,4 %, 5 ml dung dịch kali iodua, 1 ml dung dịch niken clorua và 5 g kẽm. Đóng ngay nắp bình và để yên một giờ ở nhiệt độ phòng.


Sau một giờ đem so màu giấy tẩm thuỷ ngân bromua của dung dịch thuốc thử với mẫu của giấy tẩm thuỷ ngân bromua của dung dịch so sánh được chuẩn bị trong cùng điều kiện xác định và tương ứng với lượng asen quy định cho thuốc thử theo tiêu chuẩn.


3.3.4. Tiến hành xác định trong dung dịch axit sunfuric.


Nếu trong tiêu chuẩn không có những chỉ dẫn cụ thể khác thì hoà tan lượng mẫu thử càn thiết vào 30 ml nước trong bình xác định asen. Cho vào dung dịch 20 ml axit sunfuric 1:4, 0,5 ml 10 % dung dịch thiếc II clorua, lắc đều thêm 5 g kẽm và đóng ngay nắp bình, lắc cẩn thận vòng tròn.


Qua 1 giờ rưỡi đem so màu giấy tẩm thuỷ ngân bromua với giấy của dung dịch tiêu chuẩn.
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THUỐC THỬ-KALI CLORUA
Reagents-Pitassium Chloride


Kali clorua là những tinh thể mầu trắng, tan trong nước.


Công thức hoá học : KCl


Khối lượngnguyên tử ( theo khối lượng nguyên tử quốc tế năm 1967)-74,56


1. QUY ĐỊNH CHUNG


1.1.Nước cất dùng trong tiêu chuẩn này phải phù hợp với TCVN 2117-77.


1.2. Tất cả các phép thử phải tiến hành song song trên hai mẫu cân


1.3. Ccá ống so màu phải có kích thước như nhau, bằng thuỷ tinh không màu và có cùng tính chất quang học.


1.4. Các thuốc thử dùng trong tiêu chuẩn này phải là loại TK.HH hoặc TK PT


1.5. Chất lượng của thuốc thử kali clorua được đánh giá trên cơ sở phân tích các mẫu trung bình lấy đưọc ở từng lô hàng.


1.6. Lô hàng là lượng sản phẩm có cùng chỉ tiêu chất lượng được đóng gói trong cùng một loại bao gói và giao nhận trong cùng một đợt.


1.7. Tuỳ thuộc vào cách bao gói sản phẩm, có thể tiến hành lấy mẫu theo bảng 1.


Bảng 1


		Số đơn vị bao gói trong lô hàng

		Số đơn vị bao gói lấy để phân tích



		 Từ 1 đến 10


 Từ 11 đến 50


 Từ 51 đến 100


 Từ 101 đến 500


 Từ 501 đến 700


 Từ 701 đến 1000


 Lớn hơn 1000

		1


2


4


5


6


7


10





1.8. Trên mỗi đơn vị bao gói lấy để phân tích tiến hành lấy mẫu ở những vị trí khác nhau ( từ 3 vị trí trở lên ) sao cho khối lượng của mẫu trung bình không được nhỏ hơn 300 g.


2. YÊU CẦU KỸ THUẬT


Thuốc thử kali clorua phải phù hợp với yêu cầu kỹ thuật ghi trong bẳng 2.


Bảng 2.


		 


Tên chỉ tiêu

		Mức ( % )



		

		Tinh khiết phân tích 


(TK . PT )

		Tinh khiết 


(TK )



		1. Hàm lượng kali clorua trong mẫu dã sấy khô không được nhỏ hơn


2. Lượng hao phí sau khi sấy khô, không được lớn hơn


3. Hàm lượng cặn không tan trong nước, không được lớn hơn


4. Hàm lượng clorat và nitrat( tính ra ClO3), không được lớn hơn


5. Hàm lượng sunfat ( SO4), không được lớn hơn


6. Hàm lượng photphat, (PO4), không được 


7. Hàm lượng canxi ( Ca), không được lớn hơn


8. Hàm lượng magiê ( Mg), không lớn hơn


9. Hàm lượng kim loại nặng ( tính ra Pb ), không được lớn hơn


10. Hàm lượng sắt ( Fe), không được lớn hơn

		 99,0


1,0


0,005


0,003


0,005


0,002


0,005


0,003


0,0005


0,0003

		 98,5


1,5


0,02


0,006


0,010


0,005


0,010


0,005


0,001


0,0005





 3. PHƯƠNG PHÁP THỬ


 3.1. Xác định hàm lượng kali clorua


 3.1.1 Thuốc thử và dung dịch


Amoni thioxioanat, dung dịch 0,1 N;


Sắt ( III ) amoni sunfat, dung dịch bão hoà;


Axit nitric đậmđặc, theo TCVN 2297-78;


Nitro benzen;


Bạc nitrat, dung dịch 0,1 N.


3.1.2 Tiến hành thử


Cân khoảng 0,3 g mẫu ( m ) của cặp đã sấy khô ( mục 3.2. ) chính xác đến 0,0002 g cho vào bình tam giác dung tích 250 ml, hoà tan bằng 50 ml nước, thêm 10 ml axit nitric, 1 ml nitrobenzen, vừa lắc vừa cho vào 50 ml dung dịch bạc nitrat dư bằng dung dịch amoni thioxianat với chỉ thị sắt ( III ) amoni sunfat.


Hàm lượng kali clorua ( X ) tính bằng phần trăm theo công thức:
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 trong đó:


 V1 – thể tích dung dịch bạc nitrat có nồng độ chính xác 0,1 N, đã cho vào dung dịch ( ml );


 V2- thể tích dung dịch amoni thioxianat ( ml ) có nồng độ chính xác 0,1 N , đã tiêu tốn để chuẩn lượng bạc nitrat dư;


 0,007456- lượng kali clorua ( g ) tương ứng với 1 ml dung dịch bạc nitrat có nồng độ chính xác 0,1 N;


 m- lượng cân chính xác mẫu đã xấy khô


 3.2. Xác định lượng hao phí sau khi sấy khô


 Cân khoảng 1 g mẫu trong chén platin hoặc chén sứ, chính xác đến 0,0002 g và sấy trong tủ sấy ở nhiệt độ 105 – 1000C đến khối lượng không đổi ( m). Lượng hao phí sau khi sấy khô ( X1) tính bằng phần trăm theo công thức:
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trong đó:


 m1-khối lượng mẫu được cân chính xác ( g);


 m- khối lượng còn lại sau khi sấy ( g).


 Khối lượng này được giữ lại để xác định hàm lượng kali clorua ở mục 3.1.


3.3. Xác định hàm lượng cặn không tan trong nước.


 Cân 25 g mẫu chính xác đến 0,01 g cho vào cốc có dung tích 250 ml và hoà tan bằng 100 ml nước. Đun dung dịch trên bếp cách thuỷ khoảng một giờ và lọc qua loại TPC-4 hoặc 64 đã được sấy khô đến khối lượng không đổi và cân chính xác đến 0,0002 g. Rửa cặn trên phễu lọc bằng nước nóng đến hết clo ( thử bằng dung dịch bạc nitrat 0,1 N) và sấy trong tủ sấy ở nhiệt độ 105 4 1100 C đến khối lượng không đổi.


Mẫu đạt tiêu chuẩn nếu khối lượng cặn khô không lớn hơn:


1,2 mg đối với loại TKPT;


5 mg đối với loại TK.


3.4. Xác định hàm lượng clorat và nitrat


3.4.1. Thuốc thử và dung dịch


Indigo, dung dịch 1 : 5000 hay


Indigocarmin, chuẩn bị theo TCVN 1055-71;


Axit sunfuric, dung dịch 96 %;


Natri clorua, dung dịch 0,25 %;


Dung dịch chứa clorat, chuẩn bị theo TCVN 1056-71, pha loãng đến 0,01 mg/ ml.


3.4.2. Tiến hành thử


Cân 1 g mẫu loại TKPT hoặc 0,5 g mẫu loại TK, chính xác đến 0,01 g vào ống so màu nút mài, hoà tan bằng 15 ml nước, thêm 2 ml dung dịch natri clorua, 1 ml dung dịch indigo hoặc indigocarmin, 10 ml dung dịch axit sunfuric và lắc đều. Mẫu đạt tiêu chuẩn nếu sau mười phút màu của dung dịch thử đậm hơn màu của dung dịch so sánh.


Dung dịch so sánh được chuẩn bị đồng thời với dung dịch thử và chứa trong cùng thể tích:


0,03 mg ClO3 đối với loại TKPT;


0,03 mg ClO3 đối với loại TK, 


và 2 ml dung dịch natri clorua, 1 m dung dịch indigo hoặc indigocarmin, 10 ml axit sunfuric.


3.5. Xác định hàm lượng sunfat


3.5.1. Thuốc thử và dung dịch


Bari clorua, cách chuẩn bị như sau:


Hoà tan 20 g bari clorua bằng 90 ml nước, nếu dung dịch đục thì lọc qua giấy lọc không tàn, thêm 2,5 ml dung dịch axit clohydric ( d=1,17 – 1,19 ) và đun dung dịch đến sôi. Cho vào dung dịch nóng, vừa cho vừa khuấy 0,25 g tinh bột đã trộn cẩn thận với 7,5 ml nước. Dùng dung dịch sau khi đã nguội.


Dung dịch chứa sunfat, chuẩn bị theo TCVN 1056-71 pha loãng đến 0,01 mg/ml;


Axit clohydric theo TCVN 22978-78, d = 1,17 –1,19


3.5.2. Tiến hành thử


Cân 1 g mẫu chính xác đến 0,01 g, cho vào ống so màu nút mài, hoà tan bằng 20 ml nước cất, nếu dung dịch đục thì lọc qua giấy lọc giấy lọc không tàn đã được rửa trước bằng nước nóng. Sau đó thêm 1 ml axit clohydric và 3 ml dung dịch bari clorua, lắc đều.


Mẫu đạt tiêu chuẩn nếu sau 30 phút dung dịch thử không đục hơn dung dịch so sánh. Dung dịch so sánh được chuẩn bị đồng thời với dung dịch thử và chứa trong cùng thể tích:


0,05 mg SO4 đối với loại TKPT;


0,1 mg SO4 đối với loại TK,


và 1 ml axit clohydric, 3 ml dung dịch bari clorua,


3.6. Xác định hàm lượng photphat


3.6.1. Thuốc thử và dung dịch


Thuốc thử photphat, chuẩn bị theo TCVN 1055-761;


Dung dịch chứa photphat, chuẩn bị theo TCVN 1056-71 pha loãng đến 0,1 mg/ml.


3.6.2. Tiến hành thử


Cân 2 g mẫu chính xác đến 0,01 g, cho vào ống so màu nút mài, hoà tan bằng 15 ml nước, cho thêm 10 ml dung dịch thước thử photphat, lắc đều.


Mẫu đạt tiêu chuẩn nếu sau mười phút màu của dung dịch thử không đậm hơn màu của dung dịch so sánh. Dung dịch so sánh được chuẩn bị đồng thời với dung dịch thử và chứa trong cùng thể tích:


0,01 mg PO4 đối với loại TKPT;


0,10 mg PO4 đối với loại TK, và 10 ml dung dịch thuốc thử photphat.


3.7. Xác định hàm lượng canxi


3.7.1. Thuốc thử và dung dịch


Natri hydroxit, dung dịch 1 N;


Murexit, dung dịch 0,05 %, dùng được trong hai ngày;


Dung dịch chứa canxi, chuẩn bị theo TCVN 1056-71 pha loãng đến 0,01 mg/ml


3.7.2. Tiến hành thử


Cân 0,2 g mẫu chính xác đến 0,01 g, cho vào ống so màu nút mài, hoà tan bằng 5 ml nước, thêm 1 ml dung dịch natri hydroxit và 1 ml dung dịch murexit, lắc đều sau mỗi lần thêm thuốc thử.


Mẫu đạt tiêu chuẩn nếu sau một đến hai phút màu hồng tím của dung dịch thử không đậm hơn màu hồng tím của dung dịch so sánh. Dung dịch so sánh được chuẩn bị đồng thời với dung dịch thử và chứa trong cùng thể tích:


0,01 mg Ca đối với loại TKPT;


0,02 mg Ca đối với loại TK;


và 1 ml dung dịch natri hydroxit, 1ml dung dịch murexit


3.8. Xác định hàm lượng magiê


3.8.1. Thuốc thử và dung dịch


Natri hydroxit, dung dịch 30 %;


Titan vàng, dung dịch 0,05 %, mới chuẩn bị;


Dung dịch chứa magie, chuẩn bị theo TCVN 1056-71, pha loãng đến 0,01 mg/ml


3.8.2. Tiến hành thử


Cân 1 g mẫu chính xác đến 0,01 g, cho vào ống so màu nút mài, hoà tan bằng 15 ml nước, thêm 2 ml dung dịch natri hydroxit, 0,2 ml dung dịch titan vàng, thêm nước đến vạch mức, lắc đều.


Mẫu đạt tiêu chuẩn nếu sau mười lăm phút, màu hồng vàng của dung dịch thử không đậm hơn màu hồng vàng của dung dịch so sánh. Dung dịch so sánh được chuẩn bị đồng thời với dung dịch thử và chứa trong cùng thể tích:


0,03 mg Mg đối với loại TKPT


0,05 mg Mg đối với loại TK


và 2ml dung dịch natri hydroxit, 0,2 ml dung dịch titan vàng.


3.9. Xác định hàm lượng kim loại nặng


3.9.1. Thuốc thử và dung dịch 


Kali-natri-tatrat, dung dịch 20 %;


Natri hydroxit, dung dịch 10 %;


Thioaxetamit, dung dịch 2%, dùng được trong ba ngày;


Dung dịch chứa chì chuẩn bị theo TCVN 1056-71, pha loãng đến 0,01 mg/ml.


3.9.2. Tiến hành thử


Cân 2 g mẫu chính xác đến 0,01 g, cho vào ống so màu, hoà tan bằng 20 ml nước, thêm 0,5 ml dung dịch kali-natri tatrat, 1ml dung dịch natri hydroxit, 1,5 ml dung dịch thioaxetamit, lắc đều.


Mẫu đạt tiêu chuẩn nếu sau mười phút màu của dung dịch thử không đậm hơn màu của dung dịch so sánh. Dung dịch so sánh được chuẩn bị đồng thời với dung dịch thử và chứa trong cùng thể tích:


0,01 mg Pb đối với loại TKPT;


0,02 mg Pb đối với loại TK,


và 0,5 ml dung dịch kali-natri-tatrat, 1ml dung dịch natri hydroxit, 1,5 ml dung dịch thioaxetamit.


3.10 Xác định hàm lượng sắt


3.10.1. Thuốc thử và dung dịch


Axit clohydric, dung dịch 25 %;


Axit sunfosalisilic, dung dịch 10 %


Dung dịch chứa sắt, chuẩn bị theo TCVN 1056-72, pha loãng đến 0,01 mg/ml.


3.10.2. Tiến hành thử


Cân 5 g mẫu chính xác đến 0,01g, cho vào ống so màu nút mài, hoà tan bằng nước, thêm 1 ml dung dịch axit clohydric, 2 ml dung dịch axit sufosalíilic và 5 ml dung dịch amoniac, lắc đều.


Mẫu đạt tiêu chuẩn nếu sau mười phút màu của dung dịch thử không đậm hơn màu của dung dịch so sánh. Dung dịch so sánh được chuẩn bị đồng thời với dung dịch thử và chứa trong cùng thể tích:


0,015 mgFe đối với thuốc thử TKPT;


0,025 mg Fe đối với thuốc thử TK,


và 1 ml dung dịch axit clohydric, 2 ml dung dịch axit sunfosalisilic, 5 ml dung dịch amoniac.


4. BAO GÓI, BẢO QUẢN, NHÃN HIỆU


 4.1. Bao gói và bảo quản


 4.1.1 Kali clorua được đóng gói vào những chai thuỷ tinh chai nhựa nút nhựa hoặc nút mài miệng rộng có khối lượng không bì là 0,5-1 kg, những bao gói này phải đóng vào hòm gỗ hoặc hộp các tông và gắn nhãn hiệu phù hợp với điều 4.2 của tiêu chuẩn này.


 4.1.2. Kali clorua có thể đóng gói vào những túi chất dẻo hai lớp, khối lượng theo yêu cầu khách hàng, những bao gói này phải đóng vào hòm gỗ hoặc hộp cactông bên ngoài gắn nhãn phù hợp với điều 4.2 của tiêu chuẩn này.


 4.1.3. Những bao gói này phải khô, sạch, không gây ảnh hưởng đến chất lượng sản phẩm và để ở nơi khô, mát.


 4.2. Nhãn hiệu


 Trên mỗi bao gói đựng kali clorua phải gắn nhãn ghi rõ:


Tên Bộ, Tổng cục;


Tên xí nghiệp sản xuất;


Tên thuốc thử và công thức hoá học;


Mức độ tinh khiết và các chỉ tiêu chất lượng;


Ký hiệu và số tiêu chuẩn ( TCVN 2869-79)


Khối lượng không bì.
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THUỐC THỬ-AXETON
Reagents-Aceton 


Tiêu chuẩn này áp dụng cho axeton là chất lỏng trong suốt không màu, dễ bắt lửa, có mùi đặc trưng, hỗn hợp với nước, rượu este theo tỷ lệ bất kỳ, hoà tan trong clorofooc là dung môi tốt hoà tan một số chất hữu cơ và vô cơ khác.


Công thức hoá học : CH3COCH3


Khối lượng phân tử ( theo khối lượng nguyên tử quốc tế năm 1969)-58-08.


1.YÊU CẦU KỸ THUẬT


1.1. Thuốc thử axeton phải phù hợp với yêu cầu và các mức quy định trong bảng sau:


		Tên các chỉ tiêu 

		Mức và yêu cầu



		

		TKPT

		TK



		1

		2

		3



		1. Khối lượng riêng ở 200C ( d420 ), tính bằng g/ml


2. Hàm lượng axeton ( CH3COCH3), tính bằng %, không nhỏ hơn


3. Khoảng nhiệt độ sôi ở 760 mm Hg, tính bằng 0 C.


4. Độ axit tính theo axit axetic (CH3COOH), tính bằng % không lớn hơn 


 Hoặc độ kiềm tính theo OH tính bằng %, không lớn hơn

		0,790-0,793


 99,0


55,5-57,0


0,003


 0,006

		0,790-0,793


 99,0


55,5-57,0


0,004


0,012



		5. Hàm lượng cặn không bay hơi tính bằng %, không lớn hơn


6. Hàm lượng andehyt (CH2O), tính bằng %, không lớn hơn


7. Hàm lượng rượu metylic (CH3OH)


8. Hàm lượng chất khử với KMnO4( theo oxy), tính bằng %, không lớn hơn


9. Hàm lượng nước, tính bằng % không lớn hơn


10. Hàm lượng tạp chất hữu cơ không tan trong nước

		 0,001


0,006


thử đạt theo mục 2-9


0,0003

		 0,002


0,12


Thử đạt theo mục 2-9


0,0004


0,8


thử đạt theo mục 2.12





2. PHƯƠNG PHÁP THỬ


2.1 Quy định chung


2.1.1 Nước cất dùng trong tiêu chuẩn này tuân theo TCVN-2117-77.


2.1.2 Các thuốc thử dùng trong tiêu chuẩn phải là loại TKHH hoặc TKPT.


2.1.3 Tất cả các phép thử phải tiến hành song song trên hai mẫu cân.


2.1.4 Các ống so màu phải có kích thước như nhau có nút mài đậy kín, đáy phẳng, làm bằng thuỷ tinh trung tính không màu và có tính chất quang học


2.2 Lấy mẫu


2.2.1 Lấy mẫu theo TCVN 3852-83, khối lượng của mẫu lấy trung bình không được nhỏ hơn 1 kg.


2.2.2 Lượng cân thuốc thử axeton trong phép thử xác định tạp chất được lấy bằng pipet hoặc ống đong có thể tích tương ứng và có độ chia chính xác đến 1 %.


2.3 Xác định khối lượng riêng 200 C ( d420) theo TCVN 3731-82


2.4 Xác định hàm lượng axeton ( CH3COCH3 )


2.4.1. Thuốc thử và dung dịch


Axit sunfuric, dung dịch 1 N


Natri hydroxit, dung dịch 1 N


Natri thiosunfat, dung dịch 0,1 N


Iot, dung dịch 0,1 N


Tinh bột tan, dung dịch 0,5 %, mới chuẩn bị theo TCVN 1055-71


2.4.2 Tiến hành thử


Cân bình tam giác nút mài dung tích 50 ml đã chứa sẵn 25 ml nước chính xác đến 0,0002 g, thêm vào 1,5 ml mẫu, đậy nhanh nút mài và cân lại. Chuyển toàn bộ dung dịch đã cân vào bình định mức dung tích 500 ml, thêm nước đến vạch mức, lắc đều.


Lấy 10 ml dung dịch từ bình định mức trên vào bình tam giác nút mài dung tích 250 ml đã chứa sẵn 20 ml dung dịch natri hydroxit, thêm vào 50 ml dung dịch iot, đậy nhanh nút mài, lắc đều và để yên trong chỗ tối 15 phút. Sau đó vừa lắc vừa thêm nhanh vào bình 20 ml dung dịch axit sunfuric. Chuẩn độ lượng iot dư tự do trong bình bằng dung dịch natri thiosunfat đến lúc dung dịch có màu vàng rơm, thêm 5 ml dung dịch tinh bột tan và chuẩn độ tiếp đến lúc dung dịch mất màu xanh ( V ml).


Đồng thời tiến hành chuẩn độ mẫu trắng trong cùng một điều kiện như mẫu thử với tất cả các lượng thuốc thử trên, không chứa lượng mẫu thử ( V0 ml)


2.4.3. Tính kết quả :


Hàm lượng axeton ( X ), tính bằng % theo công thức :
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trong đó:


V- thể tích natri thiosunfat 0,1 N để chuẩn độ iot có trong mẫu thử , tính bằng ml;


V0- thể tích dung dịch natri thiosunfat 0,1 N dùng để chuẩn độ lượng iot có trong mẫu trằng, tính bằng ml;


0,000968-lượng axeton tương ứng với 1 ml dung dịch iot 0,1 N, tính bằng g.


m- lượng cân mẫu thử, tính bằng g.


2.5 Xác định khoảng nhiệt độ sôi ở áp xuất 760 mm Hg


Khoảng nhiệt độ sôi của chất lỏng là khoảng nhiệt độ từ lúc bắt đầu sôi đến nhiệt độ kết thúc sôi nhiệt độ bắt đầu sôi là nhiệt độ khi 5 giọt chất lỏng cất được chảy sang bình hứng còn nhiệt độ kết thúc sôi là nhiệt độ khi 95 phần trăm chất lỏng đã được cất sang bình hứng.


2.5.1. Dụng cụ


Bộ dụng cụ để xác định nhiệt độ gồm:


a) Một bình cầu thuỷ tinh chịu nhiệt dung tích 50 ml có vòi thoát giữa cổ bình làm thành một góc 75 6 20 đối với thành bình, kích thước theo milimet như sau :


Đường kính ngoài của bình 58 6 2;


Đường kính trong cổ bình 16 6 1;


Chiều cao của cổ bình 125;


Chiều dài của ống thoát 100 6 3.


b) Một ống sinh hàn thuỷ tinh chịu nhiệt có lắp một ống dẫn bên trong, kích thước theo milimet như sau :


Chiều dài toàn bộ của ống dẫn 600 6 15;


Chiều dài của phễu của ống dẫn 60 6 3;


Đường kính trong của phễu 20 6 3;


Đường kính ngoài của ống dẫn 12 60,5;


Góc thoải của ống nối 45 6 30


Ống sinh hàn dùng nước để làm lạnh


c) Bình hứng 


Có thể dùng một ống đong dung tích 50 ml, chia độ đến 0,1 ml.


d) Hai nhiệt kế đã được kiểm tra từ 0-1000C;


- Một áp kế.


e) Hai giá có khoá kẹp một giá kẹp cho bình cất, một giá kẹp cho ống sinh hàn.


Cho phép dùng những dụng cụ khác nhưng phải đảm bảo được độ chính xác theo yêu cầu.


2.5.2 Tiến hành thử


Lắp bình cất vào giá kẹp, thân bình ngập trong nước của bếp cách thuỷ. Lắp nhiệt kế chính vào trong cổ bình qua một nút, sao cho bầu thuỷ ngân thấp hơn lỗ của ống thoát 1 cm và lắp ống sinh hàn vào ống thoát sao cho đầu của ống thoát cắm sâu vào ống sinh hàn ít nhất 3-4 cm ( nhưng không được chạm tới đoạn hẹp ).


Đong 50 ml chất lỏng cần thử và rót vào bình cất bằng phễu dài cuống để tránh chất lỏng chảy lên thành bình và đặc biệt vào ống thoát. Cho thêm vào bình cất 1 ống mao quản hở một đầu. Đầu của ống sinh hàn ngập sâu vào bình hứng 2,5 cm.


Bắt đầu đun nóng bình và sau 5 giọt chất lỏng cất được chảy sang bình hứng, ghi nhiệt độ khi bắt đầu sôi. Tiếp tục đun sao cho chất lỏng cất được 2-3 ml trong một phút. Khi thể tích chất lỏng cất được trong bình hứng đạt 95 % thể tích, ghi nhiệt độ kết thúc sôi.


Trước khi bắt đầu sôi, ghi áp suất không khí. Nếu áp suất không khí không phải 760 mm Hg, phải thêm vào nhiệt độ sôi số hiệu chỉnh a, tính theo công thức sau:


 a = 0,04 ( 760 –V )


Trong đó:


V- áp suất không khí đo được trong quá trình chưng cất.


0,04 – hệ số của nhiệt độ sôi đối với axeton cho 1 mm Hg


Trong quá trình chưng cất, cột thuỷ ngân của nhiệt kế không hoàn toàn ở trong dụng cụ phải điều chỉnh thêm phần cột thuỷ ngân ở ngoài dụng cụ bằng cách : buộc nhiệt kế phụ cạnh nhiệt kế chính sao cho bầu thuỷ ngân của nhiệt kế phụ ở giữa đoạn cột thuỷ ngân lộ ra ngoài của nhiệt kế chính. Tính số hiệu chỉnh theo công thức sau:


T = 0,000143 ( T – t ) .N


trong đó :


T- Nhiệt độ ghi ở nhiệt kế chính khi chưng;


t- nhiệt độ ghi ở nhiệt kế phụ khi chưng;


N-số khoảng chia độ của đoạn cột thuỷ ngân của nhiệt kế chính ở ngoài dụng cụ kể từ phần cuối của nút.


2.6 Xác định độ axit, tính theo axit axetic ( CH3COOH) hoặc độ kiềm, tính theo hydroxyt ( OH ).


2.6.1 Thuốc thử, dung dịch và dụng cụ


Natri hydroxyt hay kali hydroxyt, dung dịch 0,01 N;


Axit sunfuric hay axit clohydric, dung dịch 0,01 N;


Rượu etylic tuyệt đối hay 96 0;


Phenolphtalein, dung dịch 1 % trong rượu, chuẩn bị theo TCVN 1057-71.


Buret vi lượng, dung tích 5 ml


2.6.2 Tiến hành thử


Cho 25 ml mẫu thử vào bình tam giác nút mài, dung tích 100 ml đã chứa sẵn 25 ml nước cất, thêm 2 giọt chỉ thị phenolphtalein, đậy nút lại và lắc đều ( dung dịch A ).


2.6.2.1 Nếu dung dịch trên ( dung dịch A ) sau khi lắc đều không có màu thì xác định độ axit. Chuẩn độ dung dịch đó bằng dung dịch natri hydroxyt hay kali hydroxyt từ buret vi lượng đến lúc dung dịch có màu hồng bền khi lắc xoay tròn trong 30 giây.


Đồng thời tiến hành chuẩn độ mẫu trắng chứa 25 ml nước cất trong cùng một điều kiện như dung dịch mẫu.


Độ axit (X1), theo axit axetic, tính bằng % theo công thức:




[image: image2.wmf]d


0,00024


 


Vt).


 


-


V1


 


(


 


25.d


100


 


0,0006.


 


).


Vt  


-


V1


 


(


=


=


X




 


trong đó :


V1: thể tích dung dịch natri hydroxit hay kali hydroxit 0,01 N tiêu tốn để chuẩn độ mẫu thử tính bằng ml;


Vt : thể tích dung dịch natri hydroxit hay kali hydroxit 0,01 N, tiêu tốn để chuẩn độ mẫu trắng, tính bằng ml;


0,0006 : lượng axit axetic tương ứng với 1ml dung dịch natri hydroxit hay kali hydroxit 0,01 N, tính bằng g;


d: khối lượng riêng của axeton được xác định theo mục 2.3.


2.6.2.2 Nếu dung dịch A sau khi xác định xong có màu hồng thì xác định độ kiềm bằng cách chuẩn độ dung dịch đó bằng dung dịch axit sunfuric hay axit clohydric từ buret vi lượng đến khi dng dịch mất màu hồng.


Đồng thời chuẩn độ mẫu trắng chứa 25 ml nước cất bằng natri hydroxit hay kali hydroxit 0,01 N cho đến khi dung dịch có màu hồng bền khi lắc xoay tròn 30 giây.


Độ kiềm ( X2 ) , theo OH, tính bằng phần trăm theo công thức :
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trong đó :


V2 –thể tích dung dịch axit sunfuric hay axit clohydric 0,01 N , tiêu tốn để chuẩn độ mẫu thử, tính bằng ml;


Vt –thể tích dung dịch axit sunfuric hay axit clohydric 0,01 N , tiêu tốn để chuẩn độ mẫu trắng, tính bằng ml;


0,00017-lượng hydroxyt (OH- ) tương ứng với 1 ml dung dịch axit sunfuric hay axit clohydric 0,01 N, tính bằng g;


d-khối lượng riêng đã được xác định theo mục 2.3


2.7 Xác định hàm lượng cặn không bay hơi


Cho 125 ml mẫu thử ( khoảng 100 g ) vào chén sứ hay chén bạch kim đã được sấy trước đến khói lượng không đổi và cân chính xác đến 0,0002 g, làm bay hơi mẫu đến khô trên bếp cách thuỷ . Sấy cặn ở 10041050 C đến khối lượng không đổi.


Mẫu đạt tiêu chuẩn nếu khối lượng cặn sau khi sấy khô không lớn hơn:


1mg đối với loại tinh khiết phân tích;


2 mg đối với loại tinh khiết


2.8 Xác định hàm lượng andehyt (CH2O)


2.8.1. Thuốc thử và dung dịch


Thuốc thử fucsin-sunfit, chuẩn bị theo TCVN 1055-71;


Dung dịch chứa andehyt foocmic, chuẩn bị theo TCVN 1055-71, pha loãng đến 0,01 mg/ml


2.8.2. Tiến hành thử


Cho 1, 25 ml mẫu thử ( khoảng 1 g ) vào ống so màu nút mài dung tích 25 ml, thêm nước đến 23 ml, thêm 2 ml fucsin sunfit và lắc đều.


Mẫu đạt tiêu chuẩn nếu quan sát sau 10 phút màu hồng của dung dịch thử không đậm hơn màu của dung dịch so sánh chuẩn bị đồng thời với dung dịch thử trong cùng một thể tích và chứa:


0,06 mg andehyt đối với loại tinh khiết phân tích


0,12 mg andehyt đối với loại tinh khiết


và 2 ml dung dịch fucsin sunfit


2.9 Xác định hàm lượng rượu metylic ( CH3OH )


2.9.1 Thuốc thử và dung dịch 


Axit sunfuric đậm đặc ( d= 1,84);


Axit oxalic, dung dịch bão hoà;


Kali pemanganat, dung dịch 2%;


Thuốc thử fucsin sunfit, chuẩn bị theo TCVN 1055-71.


2.9.1 Tiến hành thử


Cho 1 ml mẫu thử ( khoảng 0,8 g ) vào ống so màu nút mài dung tích 25 ml, thêm 5 ml nước cất, thêm 2,5 ml kali pemanganat và 0,2 ml axit sunfuric , sau 5 phút thêm 1,5 ml axit oxalic, dung dịch mất màu dần, thêm 1 ml axit sunfuric và để nguội đến nhiệt độ phòng. Thêm 5 ml dung dịch thuốc thử fucsin sunfit.


Mẫu đạt tiêu chuẩn nếu sau 5 phút trên nền trắng và trong ánh sáng xuyên qua, không có màu xanh tím xuất hiện.


2.10 Xác định hàm lượng chất khử với kali pemanganat tính theo oxy ( O2 )


2.10.1 Thuốc thử và dung dịch


Kali pemaganat, dung dịch 0,01 N;


2.10.2 Tiến hành thử


Cho 70 g mẫu thử( khoảng 56 g ) vào bình tam giác nút mài dung tích 100 ml, thêm vào bình:


2,1 ml KMnO4 đối với loại tinh khiết phân tích;


2,8 ml đối với loại tinh khiết


và lắc đều


Đặt bình chứa mẫu thử vào nồi nước có nhiệt độ 15 6 1 0 C trong:


90 phút đối với loại tinh khiết phân tích;


60 phút đối với loại tinh khiết.


Mẫu đạt tiêu chuẩn nếu sau thời gian quy định trên mầu hồng không hoàn toàn mất đi.


1 ml dung dịch kali pemaganat 0,01 N tương ứng với 0,00008 g oxy.


2.11. Xác định hàm lượng nước


Theo TCVN 2309-78


2.12. Xác định hàm lượng tạp chất hữu cơ không tan trong nước


Trộn 25 ml mẫu với 25 ml nước trong một ống so màu có nút mài, dung tích 50 ml lắc đều dung dịch và để yên.


Mẫu đạt tiêu chuẩn nếu sau 30 phút dung dịch vẫn trong suốt không trắng đục.


3. BAO GÓI, GHI NHÃN VÀ BẢO QUẢN


3.1 Bao gói:


3.1.1 Thuốc thử axeton phải đóng vào những chai thuỷ tinh màu miệng hẹp nút mài hoặc nút xiáy có 2 lần nút. Thuốc thử axeton còn có thể đóng vào những chai thuỷ tinh trắng có nút như trên nhưng bọc giấy đen bên ngoài. Khối lượng không bì từ 0,5-5 kg.


3.1.2 Các bao gói phải khô, sạch và không làm ảnh hưởng đến chất lượng sản phẩm.


3.1.3 Trên mỗi bao gói phải gắn nhãn phù hợp với điều 3.2 của tiêu chuẩn này


3.1.4 Các bao gói phải để trong hòm gỗ hoặc cactông bên trong có chèn lót tránh va chạm đổ vỡ, bên ngoài gắn nhãn phù hợp với điều 3.2 của tiêu chuẩn này và phải có ký hiệu cấm lửa, độc


3.2 Ghi nhãn


Trên mỗi bao gói đựng axeton phải có nhãn ghi rõ:


Tên cơ sở sản xuất


Tên thuốc thử, công thức hoá học và phân tử lượng


Mức độ tinh khiết, ký hiệu số hiệu tiêu chuẩn này


Khối lượng không bì


3.3 Bảo quản


Thuốc thử axeton phải để ở những nơi khô mát tránh ánh sáng và tránh xa nguồn sinh ra lửa.


4.YÊU CẦU VỀ AN TOÀN


4.1 Khi làm việc với axeton cần tránh không để hơi axeton tạo với không khí thành hỗn hợp cháy nổ nguy hiểm ở giới hạn 2,15 413 % thể tích.


4.2 Trong quá trình sản xuất sử dụng, bảo quản và vận chuyển axeton, phải tuân theo các quy định về chất độc và chất dễ bắt lửa trong “ Quy phạm tạm thời về an toàn trong sản xuất và sử dụng, bảo quản, vận chuyển các loại hoá chất nguy hiểm” ban hành theo Quyết định số 151/QĐ-LB ngày 30/7/1969
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THUỐC THỬ KALI SUNFAT-YÊU CẦU KỸ THUẬT
Reagents-Potassium sulphate-Technical requirements 

Tiêu chuẩn này áp dụng cho thuốc thử kali sunfat ở dạng những tinh thể trắng, tan trong nước, không tan trong rượu.


Công thức hoá học : K2SO4


Khối lượng phân tử : 174,27 ( theo khối lượng nguyên tử quốc tế năm 1971 ).


1. YÊU CẦU KỸ THUẬT


Thuốc thử kali sunfat phải phù hợp với chỉ tiêu và mức quy định trong bảng


2. PHƯƠNG PHÁP THỬ


2.1 Quy định chung


2.1.1 Nước cất dùng trong các phép thử phải theo TCVN 2117-77.


2.1.2 Các thuốc thử dùng trong các phép thử phải là loại TKHH hoặc TKPT.


2.1.3 Tất cả các phép thử phảI tiến hành song song trên hai mẫu cân.


2.1.4 Các ống so màu phảI có kích thước như nhau có nút màI đậy kín, đáy phẳng được làm bằng thuỷ tinh trung tính, không màu và có cùng tính chất quang học


		Tên chỉ tiêu ( % )

		Mức



		

		TKPT

		TK



		1

		2

		3



		1.Hàm lượng kali sunfat, không nhỏ hơn


2.Hàm lượng cặn không tan trong nước, không lớn hơn


3.Hàm lượng amoni, không lớn hơn


4.Hàm lượng nitrat, không lớn hơn


5. Hàm lượng clorua, không lớn hơn


6. Hàm lượng sắt, không lớn hơn


7. Hàm lượng magiê, không lớn hơn


8. Hàm lượng asen, không lớn hơn


9. Hàm lượng canxi, không lớn hơn


10. Hàm lượng kim loại nặng,tính ra chì (Pb), không lớn hơn


11.Độ kiềm dư ( tính theo KOH) hoặc độ axit dư ( tính theo H2SO4) không lớn hơn


12. Hàm lượng natri, không lớn hơn ( khuyến khích áp dụng )
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2.2 Lấy mẫu


Lấy mẫu theo TCVN 3852-83. Khối lượng mẫu trung bình không được nhỏ hơn 0,5 kg.


2.3 Xác định hàm lượng kali sunfat


Tiến hành xác định theo TCVN 2928-79 ( phương pháp trọng tàI ) hoặc theo phương pháp sau:


2.3.1 Thuốc thử và dung dịch


Nước cất;


Bari clorua, dung dịch 5 %;


Axit clohidric, dung dịch 25 %;


Bạc nitrat, dung dịch 0,1 N;


Giấy lọc dày không tro( giấy lọc băng xanh).


2.3.2 Tiến hành xác định


Cân khoảng 0,3 g mẫu thử với độ chính xác đến 0,0002 g, hoà tan trong 100 ml nước, thêm vào dung dịch 1 ml dung dịch axit clohydric, đun dung dịch đến sôI, vừa khuấy vừa thêm từng giọt 10 ml dung dịch bari clorua, giữ cho sôI trong vòng 1 phút và khuấy. Đậy cốc bằng mặt kính đồng hồ, để yên 20 giờ.


Sau khi kiểm tra thấy kết tủa hoàn toàn đem lọc dung dịch qua giấy lọc dày không tro. Rửa kết tủa bằng nước nóng đến hết ion clo ( thử bằng dung dịch bạc nitrat). Chuyển kết tủa vào giấy lọc vào chén sứ đã được rửa sạch và nung trước ở 8000 C đến khối lượng không đổi, cân chính xác đến 0,0002 g. Làm khô kết tủa giấy lọc trên bếp đIện, nung kết tủa ở 8000 C đến khối lượng không đổi và cân.


2.3.3 Tính kết quả


Hàm lượng kali sunfat ( X), tính bằng phần trăm theo công thức:
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trong đó :


a- khối lượng của kết tủa bari sunfat sau khi nung, tính bắng g;


m- khối lượng mẫu thử, tính bằng g.


0,7465- hệ số chuyển của bari sunfat sang kali sunfat


2.4. Xác định hàm lượng cặn không tan trong nước


Tiến hành xác định theo TCVN 3732-82.


Cân 20 g mẫu thử với độ chính xác đến 0,01 g, hoà tan bằng 200 ml nước nóng và tiến hành tiếp theo TCVN 3732-82.


Mẫu đạt tiêu chuẩn nếu hàm lượng cặn khi sấy khô không vượt quá:


 2 mg đối với loại tinh khiết phân tích;


 5 mg đối với loại tinh khiết.


2.5 Xác định hàm lượng cặn không tan trong nước


Tiến hành xác định theo TCVN 2928-79


Mẫu đạt tiêu chuẩn nếu hàm lượng amoni không vượt quá:


0,02 mg NH4 đối với loại tinh khiết phân tích;


0,04 mg NH4 đối với loại tinh khiết.


2.6 Xác định hàm lượng nitrat


Tiến hành xác định theo TCVN 2928-79.


Mẫu đạt tiêu chuẩn nếu hàm lượng nitrat không vượt quá:


0,01 mg NO3 đối với loại tinh khiết phân tích;


0,02 mg NO3 đối với loại tinh khiết.


2.7 Xác định hàm lượng clorua


Tiến hành xác định theo TCVN 2928-79


Mẫu đạt tiêu chuẩn nếu hàm lượng clorua không vượt quá :


0,02 mg Cl đối với loại tinh khiết phân tích;


0,10 mg Cl đối với loại tinh khiết.


2.8 Xác định hàm lượng sắt


Tiến hành xác định theo TCVN 2928-79


Mẫu đạt tiêu chuẩn nếu hàm lượng sắt không vượt quá:


0,0125 mg Fe đối với loại tinh khiết phân tích;


0,050 mg Fe đối với loại tinh khiết


2.9 Xác định hàm lượng magie


Tiến hành xác định theo TCVN 2928-79


Mẫu đạt tiêu chuẩn nếu hàm lượng magie không vượt quá :


 0,008 mg Mg đối với loại tinh khiết phân tích;


0,020 mg Mg đối với laọi tinh khiết.


2.10 Xác định hàm lượng asen


Tiến hành xác định theo TCVN 3778-83.


Khi đó, cân 1 g mẫu thử với độ chính xác đến 0,01 g, hoà tan bằng 30 ml nước, chuyển vào bình xác định asen và tiến hành tiếp theo TCVN 3778-83. Mẫu đạt tiêu chuẩn nếu hàm lượng asen không vượt quá:


 0,002 ng As đối với loại tinh khiết phân tích;


 0,004 mg As đối với loại tinh khiết.


2.11 Xác định hàm lượng canxi


Tiến hành xác định theo TCVN 2928-79 ( phương pháp trọng tài) hoặc theo phương pháp sau:


2.11.1Thuốc thử và dung dịch


Amoni hidroxit , dung dịch d= 0,91;


Amoni oxalat, dung dịch 4 %;


Etanola 96%;


Dung dịch tiêu chuẩn chứa canxi, chuẩn bị theo TCVN 1056-71, pha loãng thành 0,01 mg/ml.


2.11.2 Tiến hành xác định


Cân 2 g mẫu thử với độ chính xác đến 0,01 g, hoà tan bằng 30 ml nước, thêm 10 ml etanola, làm lạnh xuống 100 C và lọc


Lấy 20 ml dung dịch lọc, thêm vào 2,5 mg dung dịch amoni hidroxit, thêm 2,5 ml dung dịch amoni oxalat, đun đến sôI và làm lạnh nhanh xuống 100C.


Chuyển dung dịch vào ống so màu và so sánh.


Mẫu đạt tiêu chuẩn nếu quan sát sau 2 giờ độ đục của dung dịch mẫu kgông đậm hơn độ đục của dung dịch so sánh được chuẩn bị đồng thời cùng một thể tích và chứa:


0,10 mg Ca đối với loại tinh khiết phân tích;


0,25 mg Ca đối với loại tinh khiết;


và 2,5 mg dung dịch amoni hidroxit, 2,5 mg dung dịch amoni oxalat và 5 ml rượu.


2.12. Xác định hàm lượng kim loại nặng


Tiến hành xác định theo TCVN 2928-79


Mẫu đạt tiêu chuẩn nếu hàm lượng chì không vượt quá:


0,02 mg Pb đối với loại tinh khiết phân tích;


0,10 mg Pb đối với loại tinh khiết.


2.13 Xác định độ kiềm ( tính theo KOH ) hoặc độ axit ( tính theo H2SO4)


2.13.1 Thuốc thử và dung dịch


Nước cất không chứa CO2 chuẩn bị theo TCVN 1056-71;


Axit clohidric, dung dịch 0,01 N;


Natri hidroxit, dung dịch 0,01N;


Fenolftalein, dung dịch 1 % trong etanola;


Etanola 96%.


2.13.2. Tiến hành xác định


Cân 5 g mẫu thử với độ chính xác đến 0,01 g, hoà tan bằng 100 ml nước. Thêm 3 giọt chỉ thị fenolftalein vào dung dịch nếu:


Dung dịch có màu hồng thì xác định độ kiềm bằng cách chuẩn độ từ từ ( từ microburet) bằng dung dịch axit clohidric cho đến khi dung dịch mất màu hồng


Nếu dung dịch không có màu thì xác định độ axit bằng dung dịch natri hidroxit đến khi dung dịch bắt đầu chuyển sang màu hồng.


2.13.3 Tính kết quả


Hàm lượng kali hidroxit hay axit sunfuric tự do (X2), tính bằng % theo công thức:
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Trong đó:


 V-thể tích dung dịch natri hidroxit hay dung dịch axit clohidric đúng 0,01 N tiêu tốn trong phép chuẩn độ, tính bằng ml.


A- lượng axit sunfuric ( 0,00049) hay lượng kali hidroxit ( 0,00056 ) tương ứng với 1 ml natri hidroxit hay 1 ml axit clohidric đúng 0,01 N , tính bằng g.


m- lượng mẫu thử, tính bằng g.


PhảI hiệu chỉnh vào kết quả tính toán lượng axit có trong nước cất xác định bằng thí nghiệm trắng.


2.14 Xác định hàm lượng natri


Tiến hành xác định theo TCVN 2928-79


Mẫu đạt tiêu chuẩn nếu hàm lượng natri không vượt quá:


1,5 mg Na đối với loại tinh khiết phân tích;


2,0 mg Na đối với loại tinh khiết.


3. BAO GÓI, GHI NHÃN


3.1 Bao gói


3.1.1 Thuốc thử kali sunfat được đóng vào chai thuỷ tinh trung tính, chai polyetylen có hai lần nút.


Sản phẩm tinh khiết có thể đongd vào hai lớp túi polyetylen dán kín ( theo thoả thuận khách hàng), khối lượng không bì không quá 3 kg.


Các bao gói đựng thuốc thử kali sunfat phảI sạch, khô và không làm ảnh hưởng đến chất lượng thuốc thử.


3.1.2 Thuốc thử kali sunfat đã bao gói được để trong các hòm gỗ, hòm cacton có chèn lót tránh va chạm đổ vỡ và để nơI khô ráo, khối lượng không bì không quá 30 kg.


3.2 Ghi nhãn


Trên các bap gói đựng thuốc thử kali sunfat phảI có nhãn và ghi rõ:


Tên cơ quan chủ quản


Tên cơ sở sản xuất;


Tên thuốc thử, công thức hoá học và khối lượng phân tử;


Mức độ tinh khiết TKPT hay TK;


Ký hiệu và số hiệu tiêu chuẩn này;


Khối lượng không bì.



