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T I ª u   c h u È n   v I Ö t   n a m                            tcvn 6622-2: 2000

ChÊt l−îng n−íc − X¸c ®Þnh chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt −

PhÇn 2: X¸c ®Þnh c¸c chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt kh«ng ion sö

dông thuèc thö Dragendorff

Water quality − Determination of surfactants

Part 2: Determination of non-ionic surfactants using Dragendorff reagent

0   Lêi giíi thiÖu

C¸c chÊt cã ho¹t tÝnh bÒ mÆt d¹ng anion vµ kh«ng ion, gäi  chung lµ c¸c chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt,

®−îc dïng trong c¸c s¶n phÈm tÈy röa tæng hîp th«ng th−êng.

TCVN 6622 (IS0 7875 )  bao gåm c¸c phÇn nh− sau :

PhÇn 1: X¸c ®Þnh c¸c chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt anion b»ng ph−¬ng ph¸p ®o phæ dïng metylen xanh.

PhÇn 2: X¸c ®Þnh c¸c chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt kh«ng ion sö dông thuèc thö Dragendorff.

1   Ph¹m vi ¸p dông

Tiªu chuÈn nµy quy ®Þnh ph−¬ng ph¸p x¸c ®Þnh c¸c chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt kh«ng ion sö dông thuèc

thö Dragendorff.

2   LÜnh vùc ¸p dông

Tiªu chuÈn nµy dïng ®Ó x¸c ®Þnh nång ®é thÊp c¸c chÊt ho¹t tÝnh bismut (BiAS), nghÜa lµ c¸c chÊt

ho¹t ®éng bÒ mÆt d¹ng kh«ng ion cña oxit alkylphenol-alkylene vµ c¸c d¹ng oxit alkylen khÐp m¹ch

mµ cã thÓ kÕt tña víi thuèc thö Dragendorff (thÝ dô c¸c etexylen cã 5 ®Õn 30 nhãm oxit etylen trªn
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mét ph©n tö).  Ph−¬ng ph¸p nµy thÝch hîp víi n−íc th¶i ®−a vµo vµ n−íc th¶i ch¶y ra sau khi ®· xö

lý tõ c¸c nhµ m¸y xö lý n−íc th¶i. Khi ®iÒu tra n−íc bÒ mÆt, cÇn thiÕt ph¶i lÊy l−îng mÉu lín (tíi

5 000 ml).

Giíi h¹n ph¸t hiÖn lµ 0,05 mg/l cho 1 l mÉu vµ giíi h¹n tèi −u lµ 250 ®Õn 800 µg.

3   Tiªu chuÈn trÝch dÉn

TCVN 5992: 1995(ISO 5667-2),  ChÊt l−îng n−íc - LÊy mÉu - H−íng dÉn kü thuËt lÊy mÉu.

TCVN 5993: 1995(ISO 5667-3),  ChÊt l−îng n−íc - LÊy mÉu - H−íng dÉn b¶o qu¶n vµ xö lý mÉu.

4   Nguyªn t¾c

§uæi c¸c chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt trong mÉu n−íc sang dung m«i  etyl axetat b»ng kh«ng khÝ. §uæi

dung m«i etyl axetat vµ kÕt tña c¸c chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt d¹ng kh«ng ion víi thuèc thö Dragendorff

(KBi4 + BaCl2 + axit axetic).

T¸ch vµ hoµ tan kÕt tña, x¸c ®Þnh cña nång ®é bismut t−¬ng ®−¬ng víi nång ®é cña chÊt ho¹t ®éng

bÒ mÆt kh«ng ion trong dung dÞch natri pyrolidin-1-yl dithiocacboxylat b»ng ®o thÕ.

C¸c ph−¬ng ph¸p bæ trî kh¸c ®Ó x¸c ®Þnh ion bismut lµ hÊp thô nguyªn tö vµ ®o phæ tö ngo¹i (xem

phô lôc).

5   Thuèc thö

Trong qu¸ tr×nh ph©n tÝch, trõ khi cã chØ ®Þnh kh¸c, chØ sö dông c¸c thuèc thö cã ®é tinh khiÕt ph©n

tÝch vµ víi n−íc cÊt hai lÇn hoÆc n−íc cã ®é tinh khiÕt t−¬ng ®−¬ng.

5.1   Natri clorua (NaCl).

5.2   Natri hydrocacbonat (NaHCO3).

5.3   Etyl axetat (C4H8O2), míi cÊt

C¶nh b¸o − Etyl axetat  lµ chÊt dÔ ch¸y vµ ®éc

5.4   Metanol (CH3OH), míi cÊt, b¶o qu¶n trong b×nh thuû tinh

5.5   axit axetic kÕt tinh (CH3COOH), ρ= 1,05 g/ml.

C¸c nång ®é thÊp lµ kh«ng thÝch hîp.
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5.6   axit clohydric, HCl

Thªm 1 ml axit clohydric HCl (ρ=1,12 g/ml) vµo 100 ml n−íc.

5.7   axit clohydric trong metanol

Pha lo·ng 10 ml axit clohydric HCl (ρ=1,12 g/ml) thµnh 100 ml b»ng metanol (5.4).

5.8   axit sulfuric (H2SO4), 0,5 mol/l.

5.9   Dung dich ammoniac

Thªm 10,0 ml dung dÞch ammoniac (ρ=0,91 g/ml) vµo 250 ml n−íc

5.10   Dung dÞch ammoni tacrat

Thªm 12,40 g axit tactaric (C4H6O6) vµo dung dÞch chøa 12,40 g ammoniac (ρ=0.91 g/ml) vµ pha

lo·ng thµnh 1000 ml b»ng n−íc.

5.11   Dung dÞch A

Hoµ tan 1,70 g bismut (III) monohydrat oxynitrat (BiONO3.H2O) trong 20 ml axit axetic kÕt tinh (5.5)

vµ pha lo·ng thµnh 100 ml b»ng n−íc.

Hoµ tan 65,0 g kali iotdua (KI) trong kho¶ng 200 ml n−íc.

Trén c¶ hai dung dÞch trong b×nh ®Þnh møc 1 000 ml, thªm 200 ml  axit axetic kÕt tinh  (5.5) vµ ®Þnh

møc tíi v¹ch b»ng n−íc cÊt.

Dung dÞch bÒn kho¶ng 1 tuÇn nÕu b¶o qu¶n trong tèi.

5.12   Dung dÞch B

Hoµ tan 290,0 g bari clorua dihydrat (BaCl2.2H2O) trong 1 000 ml n−íc.

5.13   Thuèc thö kÕt tña

Trén hai phÇn thÓ tÝch dung dÞch A (5.11)vµ mét phÇn thÓ tÝch dung dÞch B (5.12)

Dung dÞch bÒn kho¶ng 1 tuÇn nÕu ®−îc b¶o qu¶n trong lä thuû tinh n©u.

5.14   §Öm axetat tiªu chuÈn
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Hoµ tan 40,0 g natri hydroxit (NaOH) trong kho¶ng 500 ml n−íc. Thªm 120 ml axit axetic kÕt tinh

(5.5). Trén ®Òu, lµm l¹nh vµ ®Þnh møc thµnh 1 000 ml b»ng n−íc trong b×nh ®Þnh møc.

5.15   Natri pyrolidin-1-yl dithiocarboxylat, dung dÞch 0,5 mmol/l.

Hoµ tan 103,0 mg natri pyrolidin-1-yl dithiocarboxylat dihidrat(C5H8NS2Na.2H2O) trong kho¶ng 500

ml n−íc. Thªm 10,0 ml amyl alcohol (C5H11OH) vµ 0,50 g natri hydro carbonat (5.2) pha lo·ng thµnh

1 000 ml b»ng n−íc.

5.16   §ång (II) sulfat, dung dÞch gèc.

Hoµ tan 1,249 g ®ång (II) sulfat ngËm 5 ph©n tö n−íc (CuSO4.5H2O) trong 50 ml axit sulfuric (5.8)

vµ 200 ml n−íc, pha lo·ng thµnh 1 000 ml b»ng n−íc.

Kh«ng sö dông c¸c tinh thÓ vì hoÆc mÒm.

5.17   §ång (II) sulfat, dung dÞch chuÈn.

Pha lo·ng 50,0 ml dung dÞch ®ång gèc (5.16) vµ 10 ml axit sulfuric (5.8) trong n−íc thµnh 1000 ml

5.18   Dung dÞch bromocresol ®á

Hoµ tan 0,10 g bromocresol trong 100 ml metanol (5.4)

5.19   Cationit, d¹ng SO3H+ (50 tíi 100 mesh ~ 0,15 tíi 0,30 mm), chÞu cån.

6   ThiÕt bÞ, dông cô

M¸y mãc phßng thÝ nghiÖm th«ng th−êng vµ:

6.1   Bé chiÕt dïng khÝ (xem h×nh vÏ, lo¹i th«ng dông)

§−êng kÝnh cña ®Üa läc xèp cÇn ph¶i b»ng ®−êng kÝnh trong cña èng chiÕt.

Chó thÝch − §Ó dÔ dµng lµm s¹ch, c¸c bé phËn cÇn ®−îc nèi víi nhau b»ng c¸c cæ nèi h×nh cÇu. KÑp gi÷

còng cÇn ph¶i dÔ dµng th¸o rêi.

6.2   Cét trao ®æi ion, ®−êng kÝnh 16 mm, chiÒu cao 200 mm

6.3   ThiÕt bÞ ®o thÕ tù ghi, trang bÞ ®iÖn cùc platin/calomel hoÆc platin/b¹c clorua, thang 250 mV,

víi buret tù ®éng dung tÝch 20 ®Õn 25 ml hoÆc thiÕt bÞ thÝch hîp b»ng tay.

Chó ý lµm s¹ch dông cô thuû tinh.

C¸c dông cô thuû tinh cÇn ®−îc lµm s¹ch kü b»ng n−íc, sau ®ã b»ng dung dÞch axit clohidric 10%

(m/m) trong etanol  vµ tiÕp tôc röa b»ng n−íc.
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7   LÊy mÉu vµ b¶o qu¶n mÉu

C¸ch thøc lÊy mÉu ®· ®−îc nªu trong TCVN 5992: 1995 (ISO 5667-2) vµ TCVN 5993: 1995

(ISO 5667-3).

MÉu kh«ng ®−îc hót qua líp bät. Dïng lä thuû tinh s¹ch, ®· ®−îc tr¸ng b»ng metanol (5.4) ®Ó lÊy

vµ b¶o qu¶n mÉu. B¶o qu¶n l¹nh ë 4oC chØ ®−îc thêi gian ng¾n. CÇn ph¶i thªm c¸c chÊt b¶o qu¶n

nÕu nh− muèn gi÷ mÉu qu¸ 24 h. Thªm 1% (V/V) dung dÞch formaldehyt lo¹i 40% (V/V) cã thÓ b¶o

qu¶n ®−îc 4 ngµy, trong khi ®ã nÕu b·o hoµ cloroform cã thÒ b¶o qu¶n ®−îc 8 ngµy. Th«ng th−êng

mÉu cÇn ph¶i ®−îc lo¹i bá c¸c chÊt l¬ löng b»ng c¸ch ly t©m. Song khi ®ã c¸c chÊt ho¹t ®éng bÒ

mÆt hÊp phô trªn chÊt l¬ löng sÏ kh«ng ®−îc x¸c ®Þnh.

8   C¸ch tiÕn hµnh

8.1   T¸ch vµ lµm giµu chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt

L¾p ®Æt bé chiÕt dïng khÝ (6.1) trong tñ hèt ®Ó lµm bay h¬i etyl axetat

MÉu phßng thÝ nghiÖm cÇn ph¶i ly t©m nÕu chÊt r¾n l¬ löng lín h¬n 0,3 g/l

Cho mét l−îng mÉu nhÊt ®Þnh (mÉu thö) cã chøa tõ 200 ®Õn 1 000 µg chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt vµo bé

chiÕt dïng khÝ. C©n 100 g natri clorua  (5.1) vµ 5 g natri hidrocacbonat (5.2). NÕu thÓ tÝch mÉu v−ît

qu¸ 500 ml, cho muèi ë d¹ng r¾n vµo mÉu vµ hoµ tan b»ng c¸ch thæi dßng kh«ng khÝ hoÆc nit¬ qua.

NÕu thÓ tÝch mÉu nhá h¬n, hoµ tan muèi trong 400 ml n−íc vµ thªm vµo dung dÞch.

NÕu cÇn thiÕt thªm n−íc tíi møc trªn kho¸. Thªm 100 ml etyl axetate (5.3). L¾p b×nh röa khÝ ®· cã

chøa hai phÇn ba  etyl axetat. Thæi víi tèc ®é 20 ®Õn 50 l/h qua bé chiÕt dïng khÝ. Nªn dïng l−u

l−îng kÕ ®Ó ®iÒu chØnh l−u l−îng dßng.  Duy tr× dßng khÝ sao cho c¸c pha t¸ch ra nh−ng kh«ng g©y

ra sù khuÊy trén  t¹i bÒ mÆt tiÕp gi¸p. Nªn tr¸nh sù khuÊy trén m¹nh  cña c¸c pha lµm etyl axetat

hoµ tan  trong n−íc.  Dõng thæi khÝ sau 5 min.

NÕu thÊy mÊt h¬n 20% (V/V) pha h÷u c¬ do sù hoµ tan trong pha n−íc, bá mÉu thö.

ChuyÓn pha h÷u c¬ vµo phÔu chiÕt. BÊt kú mét l−îng n−íc nµo cã mÆt trong phÔu chiÕt dï chØ mét

vµi mililit còng cÇn chuyÓn trë l¹i bé chiÕt dïng khÝ.

Läc dung dÞch etyl axetat qua giÊy läc kh« vµo b×nh cÇu (250 ml). Thªm tiÕp 100 ml etyl axetat vµo

bé chiÕt dïng khÝ vµ tiÕp tôc thæi b»ng nit¬ hoÆc kh«ng khÝ trong 5 min. T¸ch pha h÷u c¬ nh− trªn sö

dông cïng mét phÔu chiÕt, phÔu läc, vµ chuyÓn vµo phÇn ban ®Çu. Röa phÔu läc, phÔu chiÕt b»ng

25 ml etyl axetat. §uæi etyl exetat trªn bÕp c¸ch thuû trong tñ hèt. §Ó ®uæi nhanh dïng mét luång

kh«ng khÝ nhÑ thæi trùc tiÕp lªn bÒ mÆt dung dÞch.
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8.2   Thö tr¾ng

Víi mét nhãm mÉu cÇn tiÕn hµnh thö tr¾ng song song víi viÖc x¸c ®Þnh, sö dông 5 ml metanol (5.4)

vµ 40 ml n−íc thay cho phÇn mÉu thö. L−îng dung dÞch natri pyrrolidin-1-yl dithiocarboxylat bÞ tiªu

tèn ph¶i nhá h¬n 1 ml; nÕu lín h¬n cÇn ph¶i kiÓm tra hµm l−îng cña kim lo¹i nÆng trong thuèc thö .

8.3   KÕt tña vµ läc

Hoµ tan cÆn kh« tõ 8.1 sau khi lo¹i bá tÊt c¶ c¸c chÊt c¶n trë (xem 10) trong 5 ml metanol (5.4),

chuyÓn vµo cèc, thªm 40 ml n−íc vµ 0,5 ml axit clohidric (5.6), khuÊy b»ng m¸y khuÊy tõ vµ dïng

èng ®ong thªm  30 ml thuèc thö kÕt tña (5.13). KÕt tña ®−îc h×nh thµnh khi khuÊy. Ngõng khuÊy sau

10 min vµ ®Ó yªn Ýt nhÊt 5 min.

L¾p phÔu läc xèp (kÝch th−íc sè 4, dung tÝch 40 ml) vµo b×nh läc 500 ml . Cã thÓ ®Æt thªm giÊy läc

thuû tinh  ®Ó b¶o vÖ phÔu läc.  ThÊm −ít giÊy läc b¾ng 2 ml axit axetic (5.5) kÕt tinh vµ hót ch©n

kh«ng. Läc kÕt tña. (NÕu sö dông nót cao su cho phÔu läc kh«ng ®Ó ho¸ chÊt d©y vµo nót). Nªn sö

dông b×nh polyetylen cã vßi tia ®Ó ®ùng axit axetic. Kh«ng cÇn chuyÓn toµn bé kÕt tña lªn c¸i läc bëi

v× dung dÞch kÕt tña (xem 8.4) sÏ ®−îc chuyÓn trë l¹i cèc  tr−íc khi chuÈn ®é, v× vËy cÇn ph¶i ch¾c

ch¾n r»ng  mäi kÕt tña cßn l¹i trong cèc cÇn ph¶i tan hÕt.

8.4   Hoµ tan kÕt tña

§Ó phÔu läc xèp lªn b×nh läc 250 ml. Hoµ tan kÕt tña b»ng c¸ch thªm dung dÞch ammoni tactrat

(5.10) nãng (xÊp xØ 800C) ba lÇn, mçi lÇn 10 ml. ChuyÓn dung dÞch hoµ tan sang cèc, thªm tiÕp 20

ml dung dÞch tactrat nãng ®Ó b¶o ®¶m hoµ tan hÕt c¸c kÕt tña. CÈn thËn röa cæ nèi, phÔu läc, b×nh

läc b»ng     20 ml dung dÞch tartrat  nãng ®Ó hoµ tan hÕt bÊt kú kÕt tña nµo cßn sãt l¹i. TiÕp tôc röa

cÈn thËn phÔu läc, b×nh läc b»ng 100 ®Õn 150 ml n−íc vµ chuyÓn toµn bé vµo cèc.

8.5   ChuÈn ho¸ dung dÞch natri pyrolidin-1-yl dithiocarboxylat

Nång ®é cña dung dÞch natri pyrolidin-1-yl dithiocarboxylat  (5.15) cÇn ph¶i ®−îc kiÓm tra tr−íc khi

sö dông hoÆc hµng ngµy khi cÇn ph©n tÝch th−êng xuyªn b»ng c¸ch chuÈn ®é hçn hîp 10 ml dung

dÞch tiªu chuÈn ®ång sunfat (5.17), 100ml n−íc vµ 10.0 ml ®Öm axetat tiªu chuÈn (5.14).

HÖ sè t cña dung dÞch natri pyrrolidin-1-yl dithiocarboxylat  tÝnh theo ph−¬ng tr×nh: 

V1

t =
V2

trong ®ã

V1 lµ thÓ tÝch cña dung dÞch chuÈn(trong tr−êng hîp nµy lµ 10 ml), tÝnh b»ng mililit;.

V2 lµ dung dÞch natri pyrrolidin-1-yl dithiocarboxylat tiªu tèn, tÝnh b»ng mililit.
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8.6   ChuÈn ®é

KhuÊy dung dÞch b»ng m¸y khuÊy tõ, thªm mét vµi giät bromocresol ®á (5.18) vµ dung dÞch

ammonia (5.9) cho ®Õn khi chuyÓn sang mµu tÝm (dung dÞch cã thÓ mang tÝnh axit nhÑ do röa b»ng

axit axetic).

Thªm 10 ml dung dÞch ®Öm axetat tiªu chuÈn (5.14), nhóng ®iÖn cùc vµ chuÈn ®é b»ng dung dÞch

natri pyrrolidin-1-yl dithiocarboxylat  (5.15) b»ng ®Çu buret nhóng trong dung dÞch. ChuÈn ®é ®Õn

khi thÕ gi¶m ®ét ngét. §iÒu chØnh tèc ®é nhá giät ®¹t 2 ml/min vµ tèc ®é giÊy kho¶ng 4 cm/ml..

§iÓm cuèi lµ ®iÓm c¾t cña tiÕp tuyÕn cña hai nh¸nh ®−êng cong thÕ. ThØnh tho¶ng xÈy ra t×nh tr¹ng

®−êng cong thÕ trë nªn th¼ng, khi ®ã cÇn lµm s¹ch cÈn thËn ®iÖn cùc platin (mµi bãng b»ng giÊy

r¸p).

9   BiÓu thÞ kÕt qu¶

9.1   TÝnh to¸n

Do mäi chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt kh«ng ion cã hÖ sè chuyÓn riªng cña nã, phô thuéc vµo chiÒu dµi

m¹ch etylen oxit nªn c¸c tÝnh to¸n th−êng quy vµo chÊt tiªu chuÈn. Sö dông nonyl phenol cã 10 ®¬n

vÞ etylen oxit (NP 10) lµm chÊt chuÈn lµ thÝch hîp, víi hÖ sè kinh nghiÖm cho chÊt nµy lµ b»ng 54.

NghÜa lµ 1 ml cña dung dÞch natri pyrrolydin-1-yl dithiocarboxylat (5.15) t−¬ng ®−¬ng víi 54 µg cña

NP 10.

Nång ®é khèi l−îng cña chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt kh«ng ion ρx cña mÉu tÝnh b»ng miligam trªn lit ®−îc

tÝnh theo c«ng thøc:

(V3 -V4) × t × f
ρx =   

V0

trong ®ã:

V0 lµ thÓ tÝch mÉu, tÝnh b»ng mililit;

V3 lµ l−îng dung dÞch natri pyrrolidin-1-yl dithiocarboxylat tiªu tèn cho mÉu,tÝnh b»ng mililit;

V4 lµ l−îng dung dÞch natri pyrrolidin-1-yl dithiocarboxylat tiªu tèn cho thö tr¾ng, tÝnh b»ng mililit;

t lµ hÖ sè cña  dung dÞch natri pyrrolidin-1-yl dithiocarboxylat (xem 8.5);

f lµ hÖ sè tÝnh to¸n (54 mg/l).

9.2   §é t¸i lËp

Trong kho¶ng nång ®é tõ 0,5 ®Õn 1,0 mg/l, ®é lÖch chuÈn s = ± 10%.
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10   C¸c chÊt c¶n trë

C¸c chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt d¹ng anionic ë nång ®é lín gÊp 10 lÇn  kh«ng g©y c¶n trë. C¸c chÊt

ho¹t ®éng bÒ mÆt cation còng ®−îc x¸c ®Þnh nh− vËy nªn cÇn ph¶i t¸ch b»ng trao ®æi ion nÕu cÇn

thiÕt.MÆc dï nh÷ng chÊt polyetylen glycol vµ phÇn lín c¸c chÊt kh«ng ho¹t ®éng bÒ mÆt kh¸c cã thÓ

g©y c¶n trë nh−ng nh÷ng th«ng tin chi tiÕt lµ rÊt Ýt. HiÖu suÊt t×m thÊy tæng céng cã thÓ kh«ng nhËn

®−îc nÕu trong mÉu chøa nhiÒu chÊt r¾n l¬ löng (xem 8.1).

ChÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt cation ph¶n øng cïng víi thuèc thö kÕt tña (5.13) vµ lµm t¨ng kÕt qu¶. Lo¹i

trõ chóng b»ng c¸ch nh− d−íi ®©y:

Lµm bay h¬i etyl  axetat  khái dÞch chiÕt vµ hoµ tan cÆn trong kho¶ng 20 ml metanol (5.4). §æ dung

dÞch vµo cét trao ®æi ion (6.2) cã chøa 10 ml cationit (5.19). §iÒu chØnh tèc ®é dßng ®Ó c¸c giät nhá

thËt nhanh vµ liªn tiÕp. Röa cét b»ng 50 ®Õn 60 ml metanol vµ bay h¬i dÞch röa gi¶i thu ®−îc  trªn

bÕp c¸ch thuû. NÕu cã mÆt c¸c lo¹i chÊt ho¹t ®éng  bÒ mÆt ethoxylat (cã h¬n 25 nhãm etylen oxyt

trong mét ph©n tö) sö dông hçn hîp bèn phÇn thÓ tÝch metanol vµ mét phÇn metylen clorua thay cho

metanol tinh khiÕt.

T¸i sinh nhùa trao ®æi cation tr−íc khi sö dông b»ng axit clohydric trong metanol (5.7). Röa cét

b»ng metanol cho tíi khi kh«ng cßn thay ®æi mµu metyl ®á. B¶o qu¶n nhùa trao ®æi ion trong

metanol.

11   B¸o c¸o kÕt qu¶

B¸o c¸o kÕt qu¶ cÇn ph¶i bao gåm c¸c th«ng tin sau:

a) nhËn d¹ng mÉu

b) trÝch dÉn ph−¬ng ph¸p sö dông

c) kÕt qu¶ vµ ph−¬ng ph¸p biÓu diÔn kÕt qu¶

d) bÊt kú mét bÊt th−êng nµo trong qu¸ tr×nh x¸c ®Þnh

e) bÊt kú mét thao t¸c nµo kh«ng quy ®Þnh trong tiªu chuÈn nµy hoÆc xem nh− tù chän.
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Phô lôc

X¸c ®Þnh bismut

A1   Ph−¬ng ph¸p hÊp thô nguyªn tö

ChuÈn bÞ kÕt tña nh− 8.3 vµ hoµ tan chóng trong thÓ tÝch thÝch hîp dung dÞch amoni tactrat nong

nh− 8.4 hoÆc trong axit nitric, c¸ch thøc nh− sau:

Thªm 2 ml dung dÞch axit nitric (ρ =1,42 g/ml) ®Ó röa kÕt tña, quay trßn phÔu läc nh−ng kh«ng dïng

ch©n kh«ng. Thªm 2 ®Õn 3 ml n−íc , l¾c nhÑ vµ hót ch©n kh«ng. L¾p l¹i nh− thÕ hai lÇn ®Ó hoµ tan

vµ ®uæi hÕt toµn bé kÕt tña. Röa phÔu vµ cæ nèi b»ng n−íc ®Ó b¶o ®¶m chuyÓn hoµn toµn vµo b×nh

Buchner. ChuyÓn dung dÞch trong b×nh Buchner vµo b×nh ®Þnh møc 100 ml vµ ®Þnh møc tíi v¹ch b»ng n−íc.

ChuÈn bÞ dung dÞch chuÈn cña bismut b»ng c¸ch c©n chÝnh x¸c 0,500 ± 0,005 g bét bismut tinh

khiÕt vµ hoµ tan trong vµi giät axit nitric (ρ=1,420 g/ml) vµ sau ®ã pha lo·ng b»ng n−íc thµnh 500

ml trong b×nh ®Þnh møc. ChuÈn bÞ d·y dung dÞch hiÖu chuÈn tõ dung dÞch nµy chøa 1, 2, 3, 4 vµ 5

mg/l bismut.

B¶o ®¶m r»ng mçi mét dung dÞch hiÖu chuÈn cã chøa cïng mét l−îng gièng nh− l−îng axit nitric

hoÆc ammoni tactrat (dïng ®Ó hoµ tan kÕt tña) nh− lµ dung dÞch mÉu nãi trªn.

ChuÈn bÞ m¸y hÊp thô nguyªn tö vµ vËn hµnh theo sù h−íng dÉn cña nhµ s¶n xuÊt. §o ®é hÊp thô

cña mÉu vµ dung dÞch hiÖu chuÈn. Sau khi biÕt ®−îc nång ®é cña bismut trong dung dÞch mÉu tÝnh

to¸n nång ®é cña chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt d¹ng kh«ng ionic trong mÉu nguyªn thuû.

A.2   Ph−¬ng ph¸p ®o phæ tö ngo¹i

ChuÈn bÞ kÕt tña nh− 8.3. §un nãng 50 ± 1 ml dung dÞch ammoni tactrat chøa trong cèc ®un 150 ml

ë kho¶ng 800C. §Æt phÔu läc lªn trong b×nh läc cã kÝch th−íc thÝch hîp,  l¾p chÆt cæ nèi vµ hoµ tan

kÕt tña b»ng 15 ®Õn 20 ml dung dÞch ammoni tactrat nãng. Dïng tiÕp 15 ml ammoni tactrat ®Ó röa

trªn thµnh cèc (dïng trong 8.3) ®Ó hoµ tan hÕt tÊt c¶ c¸c kÕt tña. Läc dung dÞch qua phÔu läc xèp vµ

röa phÔu b»ng l−îng dung dÞch tactrat cßn l¹i, sau ®ã röa thªm 10 ml n−íc. ChuyÓn dung dÞch ®−îc

läc trë l¹i cèc, röa b×nh läc hai lÇn b»ng 10 ml vµ 5 ml n−íc vµ cho vµo cèc. Thªm 4 ml dung dÞch

axit ethylen diamin tetra axetic (EDTA) 0,02 mol/l vµo cèc, l¾c ®Òu vµ chuyÓn vµo b×nh ®Þnh møc

100 ml. Röa cèc b»ng n−íc vµ dïng n−íc röa lµm ®Çy dung dÞch trong b×nh ®Þnh møc ®Õn 100 ml.

(xem chó thÝch 1).

VËn hµnh m¸y tr¾c quang theo h−íng dÉn cña nhµ s¶n xuÊt. Dïng cuvet 20 mm, ®o ®é hÊp thô cña

dung dÞch trong b×nh ®Þnh møc ë b−íc sãng 263,5 nm, lÊy n−íc cÊt lµm ®èi chøng. ChuÈn bÞ d·y
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dung dÞch chuÈn  chøa 0, 200, 600, vµ 1 000  µg cña chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt kh«ng ionic b»ng c¸ch

hoµ tan tõng l−îng c©n trong 5 ml metanol vµ 40 ml n−íc vµ chuÈn bÞ kÕt tña nh− trong môc 8.3.

Hoµ tan kÕt tña nh− trªn vµ ®o ®é hÊp thô ë b−íc sãng 263,5 nm sö dông cuvet 20 mm gièng nh−

víi mÉu. Dùng ®−êng chuÈn theo ®é hÊp thô vµ nång ®é cña chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt kh«ng ion tiªu

chuÈn. TÝnh to¸n khèi l−îng cña chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt kh«ng ionic trong mÉu thö theo ®−êng

chuÈn (xem chó thÝch 2).

Chó thÝch

1   Do ®é hÊp thô cña phøc bismut-EDTA ë b−íc sãng 263,5 nm lµ mét h»ng sè khi pH d−íi 2 hoÆc trªn 9

nªn cÇn ph¶i kiÓm tra pH cña dung dÞch tr−íc khi ®o mµu. pH cña dung dÞch ®Ó ®o th−êng tõ 4 ®Õn 5.

2   C¶ hai ion tactrat vµ EDTA ®Òu cã sù hÊp thô yÕu ë b−íc sãng 263,5 nm nªn ®é hÊp thô cña mÉu tr¾ng

thuêng tõ 0,03 ®Õn 0,04.
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KÝch th−íc tÝnh b»ng milimet

H×nh − Bé chiÕt dïng khÝ

(Xem chó thÝch 6.1)
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