TIEU CHUAN VIET NAM TCVN 5971: 1995

ISO 6767 : 1990

Khong khi xung quanh - Xac dinh nong dé khéi luong cua
luu huynh Dioxit- Phuong phap Tetracloromercurat
(TCM)/pararo sanilin

Ambient air - Determination of the mass concentration of sulfur diexide
Tetrachloromercurate (TCM) pararosaniline method.

1. Pham vi ap dung
Tiéu chudn nay quy dinh phuong phdp do phé quang k€&, thudng duoc biét nhu 1a
phuong phép tetraclorua thiy ngan (TCM)/pararosanilin, dé xdc dinh nong do khoi
luong cua luu huynh dioxit trong khong khi xung quanh tir 20pg/m® dén khoang
500ug/m?.
Thoi gian 1ay mau thu 1a 30 phdt dé€n 60 phit.
Néu da dung thoi gian 1ay mau thir dai hon 60 phiit, hoac nong do Iuu huynh dioxit du
dodn cao hon (dén khoang 2000pug/m?) thi can than trong dé ddm béo cic néng do clia
luu huynh dioxit trong dung dich hap thu néi & diéu 6 1a khong bi vugt qua. Diéu d6
c6 thé lam dugc bing cach giam luu lugng thé tich trong khi 14y mau thir. Cic dung
dich mau thu dugc bang cich nay c6 thé dugc giit lai dén 24h trude khi tién hanh cac
phép do, mién la ching duoc git trong th lanh khoang 5°C.
Ciac chat duoc biét 1a gay can trd va ching c6 thé c6 mit trong khong khi dang duoc
lay mau, dugc liét ké & 7.5.
Nhiing chi dan vé do tap trung va do chinh xéac cua phuong phap va gidi han phat hién
thap hon duogc ghi trong 8.2.
Gidi han phat hién, do léch chudn va su can trd 1am cho phuong phdp TCM c6 du tiéu
chu4n dé dinh huéng cdc phép do hién truong véi diy néng do cao hon. Khi cin cic
phép do chinh x4c hon, thi cin st dung cdc dung cu da dugc kiém nghiém va hiéu
chuén dic biét.

2. Tiéu chu4n trich dan
Céc tiéu chuén sau day dugc st dung cling véi tiéu chuén nay:
TCVN 5968: 1995 (ISO 4219: 1979) Chat luong khong khi - Xac dinh cac hop khi cua
luru huynh trong khong khi xung quanh - Thiét bi 18y mau.
ISO 6349: 1979 Phan tich khi - Chuan bi hén hop khi chuan - Phuong phép tham.

3. Nguyén li
Hap thu luu huynh dioxit c6 mat trong mau khong khi bang cach cho qua mot dung
dich natri tetracloromercurat (TCM) trong thoi gian xac dinh, két qua tao ra mot phiic
chat diclorosunfitomercurat:

Cho thém dung dich axit sunfamic vdo dé ph4 hay bat ctt ion nitrit ndo dugc hinh
thanh trong dung dich natri tetracloromercurat bang oxit nito ¢c6 mat trong mau khi.
Chuyén phtc chat diclorosunfitomercurat thanh axit pararosanilin methyl sunfonic c6
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4.1.

4.2.

4.2.1.

4.2.2.

4.2.3.

4.2.4.

4.3.

mau tim thdm béang cdch cho thém dung dich formaldehyd va dung dich pararosanilin
hydroclonrua da axit héa.
Xac dinh pho hap thu ctia dung dich mau & béc séng khoang 550nm bing céch dung
phé quang ké thich hgp (hodc mdy so mau) va tinh ndng do khéi luong cta luu huynh
dioxit bing do thi chuan duogc lap ra bang dung hén hop khi chuan.
Phu thugc vao thiét bi c¢6 sdn trong phong thi nghiém, c6 thé la thich hgp khi dung
dung dich natri dissunflt cho cdc kiém tra hang ngay. Tuy nhién cdc dung dich chi
duoc dung sau khi hiéu chu4n hoan hao bing cach sir dung thiét bi tham.
Thudc thu
Trong qua trinh phan tich, chi dung cac thudc thir loai tinh khiét phan tich dugc cong
nhan dé phan tich va chi 1a nuéc cat, t6t hon 1a nu6c cat 2 1an, hodc nudc tinh khiét
tuong duong, khong c6 chit oxy hoa.
Canh bdo: Dung céc thudc thir phai phit hop vdi cdc quy tac y t€ va an toan thich hop.
Natri tetracloromercurat (TCM), dung dich hap thu C(Na,[HgCl;]) = 0,04mol/l.
Hoa tan 10,9¢g thuy ngan (IT) clorua (HgCl), 4,7g natri clorua (NaCl) va 0,07g mudi
dinatri dihydrat cta axit etylen dinitrotetra axetic, [(HOCOCH,), N(CH,), . N(CH,.
COONa)2. 2H20 EDTA vao nudc, trong binh dinh mttc dung tich 1000ml.
Thém nudce 1én téi vach va tron déu.
Giit dung dich trong binh day nut kin.
Dung dich én dinh dugc trong vai thang, nhung néu thay c6 két tha thi phai loai bo.
Chit thich 1: Phuong phdp thu hoi thiy ngdn tir cdc dung dich moi va da diung, duoc cho
trong phu luc C.
Pararosanilin hydroclorua (PRA), dung dich 0,16g/1 .
Chuyén 86ml axit clohydric (HCI) (p = 1,19g/ml) gin diing 38% (mm) vao binh
dinh muc dung tich 1000ml. Thém nudc 1én t6i vach va lac déu.
Chuyén 205ml axit phosphoric H;PO, gin ding 85% (mm) (p = 1,69g/1)l/) vao
binh dung tich 1000ml. Thém nuéc 1én tGi vach va tron déu.
Hoa tan 0,2g pararosanilin hydroclorua (C,H;;N; . HCI) vao 100ml dung dich axit

clohydric dugc pha ché theo 4.2.1; do tinh khiét ctia pararosanilin hydroclorua dem
diing da duoc kiém nghiém cho nhitng 16 PRA méi theo nhu phu luc A.

Dung pipet 1y 20ml dung dich da pha ch€ theo 4.2.3 cho vao binh dinh miic dung
tich 250ml. Cho thém 25ml dung dich axit phosphoric pha ché theo 4.2.2. Tron
déu va thém nudc tGi vach miic.
Dung dich 6n dinh trong vai thang néu duoc bao quan trong toi.
Néu dung dich PRA dugc pha ché tir dung dich g6c PRA thu dugc bang su tinh
ché€ PRA theo ding muc A.2; thi mdi 1% khdc biét giita do tinh khiét 100% va do
tinh khiét thu duoc cho thém 0,2ml dung dich géc PRA trude khi thém nudc dén
vach muc.

Formaldehyd, dung dich gan ding 2g/1

Dung pipet 14y 5ml dung dich formaldehyd (HCHO) tir 36% (m/m) dén 38% béan
sén & thi trudng cho vao binh dinh mic dung tich 1000ml. Cho nudc tdi vach va lac
déu.

Pha ché€ dung dich nay trong ngay su dung.
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4.4.  Axit sunfamic - dung dich 6g/1

Hoa tan 0,6g axit sunfamic (NH,SO;H) trong 100ml nuéc. Dung dich ndy 6n dinh
dugc vai ngay, néu tranh dugc khong khi.

4.5.  Natri disunfit, dung dich 0,012g/1

4.5.1. Hoa tan 0,3g axit sunfamic (NH,SO;H) trong 500ml nuéc méi cat da duge loai khi
thi du bang dun s6i va 1am nguoi téi nhiét do phong.

Dung dich nay khong bén.

Dung dich nay chtra khoi lugng tuong dong véi 320ug t6i 400ug luu huynh trén
mililit. X4c dinh nong d6 khoi lugng hién tai cta luu huynh dioxit ¢c6 mat dung
dich, nhu dugc chi ra trong phu luc B.

4.5.2. Ngay sau khi xdc dinh néng do khdéi lugng hién tai cua luu huynh dioxit c6 mat
trong dung dich nhu dugc chi ra trong 4.5.1, dung pipet 14y 2,0ml dung dich d6 cho
vao binh.mutc dung tich 100ml. Thém dung dich hap thu (4.1) vao binh cho t6i vach
va tron déu.

Dung dich nay 6n dinh trong 30 ngay néu giit & nhiét do 5°C, hoic chi 1 ngay néu &
nhiét do trong phong.

4.6.  Hén hgp khi chuan

Ngay tru6c khi dung, chuin bi khi "khong" (zero gas) va hén hop luu huynh dioxit
va khong khi, bang cach st dung ki thuat tao nong do duoc quy dinh trong ISO
6349. Chudn bi khi "khong" theo tiéu chudn nay s& cé dugc it nhat 1a 4 mic néng do
khdc nhau cta Iuu huynh dioxit, da cho ca ddy miic néng do khoi lugng lam viéc
mong muon.

5.  Thiét bi

Thiét bi thong thuong ctia phong thi nghiém va céc thiét bi sau:

5.1.  Thiét bi 1dy mau: nhu da néu trong TCVN 5968: 1995 (ISO 4219) va trong 5.1.1 t6i
5.1.5 clia tiéu chuén nay.

5.1.1.  DAu ldy mau khong khi (xem TCVN 5968: 1995) dugc lam béng polytetra fluro
etylen hodc thiy tinh bo silicét, duoc rira bang axit percloric r6i rita bang nudc cat
va lam kho.

5.1.2.  Cdi loc bui (xem TCVN 5968: 1995).

Khi ¢6 thé, tranh dung bo loc bui. Tuy nhién, néu st dung bo loc bui, thi né6 cén
duoc lam bang vat liéu thoa man nhiing yéu ciu dugc néu trong TCVN 5968 :
1995

5.1.3.  Binh hap thu (xem TCVN 5968 : 1995)

Hiéu sudt hap thu cta binh hap thu sunfat dioxit phai duoc xac dinh truéc khi dung
va phai dat it nhat la 0,95. Thi du cac binh hap thu thich hgp dugc ghi trong binh 1.

Hiéu suat hap thu thay déi theo hinh ddng clia binh, kich ¢& cua cdc bot khi va
thoi gian ti€p xudc cua ching v6i dung dich. Hiéu suat ndy c6 thé duoc xdc dinh
bang cach lap ghéo vao bo 14y mau mot binh hap thu néi ti€p v6i binh thit nhat va
so sénh giita luong sunfua dioxit tim dugc trong binh thi 1 vé6i téng luong sunfua
dioxit tim duogc trong ca hai binh hap thu. Khi lam viéc véi cac binh hdp thu nho
(midget impingers) dudi nhiing diéu kién dugc mo ta trong muc 6, hiéu suét hap
thu tim dugc 1a tot hon 0,98.
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Khi ding hén hop sunfua dioxit va khong khi dé hiéu chuan nhu dugc mo ta trong
7.1, thi phai tinh dén hiéu suat hap thu ctia hé thong.
5.1.4. Dong ho do khi hodc bo diéu chinh dong khi (xem TCVN 5968 : 1995)
Dé thay th€ dong hé do khi, trong hop kiém tra nhiét do c¢6 thé dugc sir dung 16 t6i
han, trong truong hop do, bom phai ¢6 kha nang dat duoc dén P,/P, < 5, & day P,
va P, 1a cac 4p suat sudi dong va ngugc dong tuong Gng cta kim (xem 5.1.5).
5.1.5.  Hai dp k&, chinh xéc t6i 1kPa, dung do 4p suét khi stt dung 16 tGi han thay déng ho
do khi
5.2. Pho quang ké hay mdy so mau thich hop cho viéc do do hap thu & khoang 550nm.
Néu phé quang s& duoc sir dung, thi phai thuc hién phép do véi dung cu & budc séng
gitta 548nm. Néu str dung may do mau thi ding mot bo loc sang tuong tng véi do
dai budc séng gitta 540nm va 550nm. May c6 do rong cua khe do 16n hon 20nm sé€
c6 khé khan trong viéc do miu trang.
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4 18 ¢ xung quanh va 1 18 d day

Dudng kinh méi I8 = 1,5mm 1 18, dudmg kinh trong Imm
Binh Muenke (dung tich 50ml) Binh Midget — impinger (dung tich 30ml)

5.3.  Cuvet timg cap c6 do day tu 1,0cm t61 Scm.
5.4.  Binh polyethylen, dung tich 100ml dé chuyén van céc dung dich hép thu t6i phong
thi nghiém.

6. Lay mau
Lap rap bo 14y méu theo cac thi du ¢ hinh 2 va phut hop véi moi yéu cau dic biét doi
vGi khai khi duogc diéu tra danh gid.
Cho 10ml dung dich hap thu (4.1) vao mot binh héap thu (5.1.3) va lap vao trong bo 14y
mau. Chon thoi gian 1ay mau 30 phit hodc 60 phit va luu lugng thé tich 0,5//min va
1//min.
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7.
7.1.
7.1.1.

7.1.2.

7.1.3.

7.2.

7.3.
7.3.1.

Két qua 12 t6t nhat néu thu duoc 0,25 pg t6i 2,5ug (0,1 ug dén 0,95 pg 6 25°C va 101,3
kPa) sunfua dioxit trong 1ml dung dich hdp thu dugc bay.
Sau khi 1ay mau, xac dinh thé tich khi dugc 14y va ghi dp sudt khi quyén (xem 8.1 chi
thich 3). Mu 14y xong phai phan tich ngay, néu khong thi mau c6 thé duoc bdo quan &
5°C khong lau hon 24 gid.
Néu méu ctia phong thi nghiém cho thay c6 két tlia, diéu d6 c6 thé 1a do phéan ting cla
thily ngan (II) v6i hop chat sunfua c6 tinh khir loai bo két ta bang loc hodc li tam
trude khi phan tich.
Quy trinh

DPinh chuén

Diéu ché day dung dich chuin

Hoén hgp sunfua dioxit va khong khi dugc diéu ché theo ISO 6349. Dudng chuin
biéu thi do hdp thu phu thudc vio ndng do sunfa dioxit. Dé 1ap dudng chuin nhat
la can 4 miic ndng do khac nhau cua sunfua dioxit trong day nhu chi ra & diéu 2
(ISO 6349).

Lay miu timg hdn hop khi trong cing nhiing diéu kién nhu da dugc diung dé lay
mau khi chua biét ngoai hién trudong, dac biét 1a phai cung mot thoi gian 14y méau
va v6i cung mot luu luong. Xt 1i cac dung dich mau thu duge theo nhu da mo ta
trong 7.3 (xem 4.6).

Dung dich trang:
Pha ché€ dung dich trang tir khi "khong”(xem 4.6)
Su pha ché nay dugc thuc hién theo 7.1.1.
Lap duong chuin
Hiéu chinh cdc gid tri hap thu dua vao gia tri hip thu cua dung dich trang (7.4).
Lap d6 thi hdp thu cia moi dung dich theo khéi luong cira sunfua dioxit, tinh bang
microgam, trong mau khi ma né da dugc 14y. Tinh hé s6 hiéu chuén f (nghich dao
cua do doc) dé dung trong khi tinh toan két qua (8.1).
Chuan bi d6 thi kiém tra hang ngay
Dung pipet 1y 0 ml; 1,0ml; 2,0ml; 3,0ml va 4,0ml dung dich natridisunfit (4.5.2)
vao moét day binh dinh mic dung tich 25ml.
Thém dung dich hdp thu (4.1) vao mdi binh dé€ nang thé tich t6i gan 10ml. Sau d6
thuc hién phan tich nhu mo ta trong 7.3.2.
Lap d6 thi clia cdc dung dich, truc tung thé hién do hap thuy, truc hoanh thé hién khoi
lugng, tinh bang g, clia sunfua dioxit dugc tinh nhu phu luc B va thu dugc mot moi
quan bé tuyén tinh. Néu ding cuvet xem khi do dung dich tring thi do thi cat truc
tung tai diém 0,02 don vi hdp thu. Tinh hé s6 hiéu chudn > (nghich dao ctia do doc).
Hé s6 hiéu chudn nay c6 thé dugc dung cho cdc muc dich hang ngay, gid tri thu d-
woc khi chia f” cho thé tich (tinh bang m?®) clia khong khi da duoc 14y mau trong qué
trinh hiéu chuén theo 7.1 can khac biét dudi 10% so v6i hé chuén f thu duge véi cac
hén hop khi chuén.
Xéc dinh
Dé mau (diéu 6) it nhat trong 20 phiit sau khi 1ay méau dé cho ozon di bi lot vao s&
duoc phan hity. Sau d6 chuyén dinh lugng dung dich miu vao binh dinh mic dung
tich 25 ml, ding khoang 5ml nudc dé stc rura.
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7.3.2.

7.4.

7.5.

8.
8.1.

Thém Iml dung dich axit sunfamic (4.4) vao moi binh va gitt cho phan ting trong
10 phiit dé ph4 hay nitrit tir nito oxit. Sau d6 diung pipet 1ay 2,0 ml dung dich
formaldehyt (4.3) va Sml thudc thit pararosanilin (4.2.4) cho vao trong binh. Thém
nudc cat vira doc dun so6i va dé nguoi t6i vach va giit 6 nhiét do 20°C + 1°C. Dang
phé quang k€ hodc mdy so mdu (5.2) do do hap thu cta dung dich miu va dung
dich "khong" so véi nude cat trong cuvét. Sau khi thém cac thudce thir tir 30 dén 60
phtit thi tién banh do ngay.
Khong duge dé dung dich c6 mau dong lai trong cuvét vi mot 16p mang mau s&
lang & mat trong thanh cuvét. Sau mdi 1an do phai rira sach cuvét.
Chii thich 2: C6 dinh cdc khodng cdch thdi gian giita cdc lan cho thém thudc thit, thi du
1 phiit, dé ddm bdo tot hon do tdi ldp cdc phép do.

Chuén bi dung dich truong (khong c6 thudc thir)

Hut 10ml dung dich hép thu chua qua hap thu (4.1) cho vao binh dinh miic dung tich
25ml, cho thém céc thudc thlr nhu trudce, xtt 1 dung dich nhu da mo ta trong 7.3.2 va
doc do hap thu dua theo nudc cat dung ngan do lem: So sanh gid tri nay véi gia tri
ctia dung dich tring thu duoc khi chuén bi d6 thi chuén (7.1). C4c sai khdc 16n hon
10% giita 2 gi4 tri chi ra ring c¢6 su nhiém ban clia nudc cat hoic thude thir, hoac su
bién chat cua thudc thir, trong truong hgp do, can pha ché thudc thir méi.

Su can tro

Néu trong 10ml dung dich hap thu c¢6 dén 30pg mangan (II), 10pg crom (III), 10pg
déng (II) va 22pg vanadi (V) thi EDTA duoc cho thém dé loai trix can trd clia céc
kim loai nang.

Néu axit sunfanric (4.4) doc dung theo phuong phap da duoc mo ta, thi trén 50ug
nito dioxit trong 10ml dung dich c6 thé chdp nhan dugc.

Su can trd cua cac nito oxit, ozon va cic hgp chat khu cta luu huynh (thi du hydro
sunfua va mercaptan) duoc loai trir hodc duoc gidm dén t6i thiéu. Axit sunfuric va
cac sunfat khong gay can tré. Sunfua trioxit khong gay can tré da duge ching minh
bang thuc nghiém, vi chat nay c6 1€ trd nén bi thuy phan thanh acid sunfuric trong
dung dich hap thu.

Trinh bay két qua

Tinh toan

Tinh néng do khéi lugng ciia sunfua dioxit p (SO,) biéu thi bing microgam/m?,
béng céc phuong trinh:

plso,)- L1
f(a-4)

p(SOZ)=

1
Trong do6 :
fva f, 12 c4c hé so hiéu chudn (xem 7.1 va 7.2);
A, 1a d6 hap thu cta dung dich mau;
A, 12 do hap thu clia mau trang;
V, la thé tich, tinh bing m? ctia mau khi.
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8.2.
8.2.1

8.2.2.

Chii thich 3: Néu can nong do sunfua dioxit & cac diéu kién chudn (298K, 101,3 kPa ~ 10°kPa) thi
thay thé thé'tich V| ciia khi duoc Idy mdu theo gid tri twong ting thé' tich V, & diéu kién chudn .

298V,
V.= 7
2 (273 +1)10
Trong do:
p 1a 4p suat khi quyén, bang kilopaecal;
t 12 nhiét do ctra mau khi, bang °C.
Céc dac tinh

. Do tap trung va do chinh xac

Phuong phdp nay dat dugc do chinh x4c cao. B chinh xdc dat dugc trong thuc
hanh s& phu thudc vao su than trong trong thao tdc 1ap dudng chuén va cdc phép do
khéic nhau.

Néu néng do khong khi xung quanh duoc do giita 80ug SO,/m? va 200pg SO, /m’
thi do léch chuan tuong do6i 1a +10% .

Gi6i han phat hién

Gi6i han phat hién sunfua dioxit trong 10 ml dung dich mau TCM la gitta 0,2pug va
10pg dua trén 2 1an do léch chudn clia dung dich tring (7.1.2). Diéu d6 tuong
duong v6i néng do gitta 7ug SO,/m’ va 33u SO,/m? [0,002 ppm (v/v) t6i 0,01 1ppm
(v/v) trong mot mau khi 30 lit (thi du 1h 18y mau véi 0,5 min)].

Bao cao thir nghiém.

Trong bao cdo két qua thir nghiém can phai bao gom thong tin sau:

a/ Su nhan biét ddy du mau khi;

b/ Theo tiéu chuin nay;

¢/ Nhiing két qua thu dugc;

d/ Bat ¢t nhitng di€u dac biét bat thudng ghi nhan duoc trong qué trinh

e/ Moi su thao tic thong quy dinh trong tiéu chuin nay hoic trong tiéu chuin khac da
duoc dung lam tham khao, hoac tuy chon.
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Béng hd do ap sudt

Bau hut
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Bd loc byi va gia ¢ .inh hdp ht Bd loc bao vé Bom lay mau
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. 1 V _/ v
B3 loc bui va gid d6 Binh hap thu 86 loc bio ve Exing fi Hic isthoge
i diéu chinh luu luvong
Déu hit Khi va nhiét ké

Al

AllL

Al2.

Hinh 2 : Céc vi du v so dd lay mdu dé xdc dinh nong A6 khéi 'uong SO2
trong khong khi xung quanh

Phu Luc A

Xét nghiém do tinh khiét va phuong phap

tinh ché paraosanilin hydroclorua (PRA)
Xét nghiém Do tinh khiét cua PRA
Thuc hién 2 xét nghiém du6i day dé kiém tra do tinh khi€t clia parsrosanilin
hydroclorua (PRA). Néu mot trong hai xét nghiém la am tinh, hoac 1a loai bo 16 PRA
do, hodc 1a tinh ché n6 theo phuong phap dugc mo ta trong muc A.2.
Kiém tra gia tri tring
Pha ché€ thuoc thir v6i dung dich pararosanilin(4.2) nhu dd mo ta trong 7.8. Su hip
thu ctia thudc thir dung dich trang khong vuot qua 0.17.
Kiém tra do tinh khiét
Hoa tan Iml dung dlich pararosanilin(4.2.8) trong 100ml nudc cat. Lay Sml cho vao
trong binh dinh mic 50ml va cho thém 5ml dung dich dém 0,I mol/l mu6i natri
axétat cia axit axetic. Cho nu6c dén vach va tron déu. D€ yén hén hgp trong lh.
Dung dich c6 do hép thu t6i da & 540nm, phai c6 do hap thu it nhat 1a 0,45 & budc
séng do khi do bang cuvét lem.
Dung do hap thu & 540nm dé tinh do tinh khiét clia PRA, biéu thi bang % khéi
luong, theo cong thiic:

Ax K

Trong do:
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A2.

A 1a d6 hap thu ctia dung dich;

m, 12 khéi lugng bang mg cta thudc thir trong 50ml cia dung dich PRA (4.2.3);
K = 21.300 khi stt dung phé quang ké& véi do rong ciia khe do nhd hon 10nm.
Do tinh khiét cua thudc thir it nhat phai 1a 95%.

Tinh ché€ PRA

Cho 100ml I-butanol va 100 ml axit clohydric 1 mol/l vao trong méi phéu chiét
250ml. Can 0,1g pararosanilin hydroclorua (PRA) vao trong 1 c6c. Cho thém 50ml
axit bdo hoa butanol va dé yén trong nhiéu phit. Cho thém 50ml 1- butanol bio hoa
HCI vao trong phéu chiét 125ml. Chuyén dung dich axit c6 chita PRA vao phéu va
chiét. Moi tap chit mdu tim s& dugc chuyén vao pha hitu co. Chuyén pha dudi (pha
nudc) vao phéu chiét khac va thém 20ml 1 - butanol bao hoa HCI. Diéu d6 thuong da
dé€ loai bo hdu hét tap chat mau tim 1am ban dung dich tring. Néu tap chat miu tim
van xudt hién trong pha 1 - butanol sau 5 1an chiét, thi loai bo 16 thudc thir d6.

Sau lan chiét cudi cung, loc pha nuéc qua bong xo vao trong binh dinh mitc 50ml va
cho axit clohydric [c (HCI) = Imol// 1én dén vach. Dung dich dugc tinh ché nay s€ c6
mau do hoi vang va dung nhu dung dich PRA du trit (xem 4.2.3).

Chit thich: Mot s6 16 1 - butanol chita cdc chdt oxy héa, diéu dé gay phdn iing nhu sunfua dioxit.
Kiém tra bdng ldc 20 ml 1 - butanol véi 5 ml dung dich kali iodua 15% (m/m). Néu mdu vang xudt
hién trong pha ruou thi phdi cdt lai [ - butanol ¢6 cho thém oxyt bac.

Phu luc B

Xac dinh nong do¢ khéi luong cua sunfua dioxit c6 mat trong dung dich disunfit cho

B.l
B.1.1.

B.1.2.

B.1.3.

B.1.5.

B.1.6.

cac kiém tra hang ngay
Thuoc thir
Iot, dung dich iot du trit - c(l,) = 0,05mol/l

Can 12,7g iot (I,) vao trong coc 250ml, cho thém 40g kali iodua (K,) va 25ml nudc,
khuay cho dén khi tan hoan toan va chuyén ca dung dich vao binh dinh mdc 1000ml.
Thém nuéc vao cho téi vach.

Dung dich iot c(I,) = 0,005mol/l
Pha loang 50ml dung dich du trit (B.1.1) dén 500ml bang nudc cét.
Dung dich chi thi ho tinh bot 2g/1

Nghién 0,4g tinh bot tan va 0,002g thily ngan iodua (Hgl,) dé bdo quan, véi mot it
nudée, va cho thém tir tir bot nhao vao 200ml nude so6i. Ti€p tuc dun s6i cho dén khi
dung dich tr& nén trong, 1am ngudi va chuyén vao chai c6 nit thity tinh.

. Dung dich kali iodat (K10,), 3,0g/1.

Sdy vai gam kali iodat & 180°C. Can khoang 1,5g, chinh x4c t6i 0,1mg, cho vao binh
dinh muc dung tich 500ml va hoa véi nuée té6i vach.

Axit clohydric 44g/1.
Hoa 100ml axit clohydric dam dac (p = 1,19 g/ml) thanh I lit.
Natri thiosunfat, dung dich du trit ¢ (Na,S,05.5H,0) = 0,lmol/I.
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B.1.7.

B.2.

B.3.

Hoa tan 25g natri thiosunfat pentahydrat trong 1/ nuéc cat méi dun so6i va cho thém
0,1g natri cacbonat vao dung dich.

Dé yén dung dich trong 1 ngdy trudc khi chun nhu sau:

Dung pipet hit 25ml dung dich kali iodat (B.1.4) cho vao binh phan tng iot 500ml.
Thém lg kali iodua (K1) va 10ml axit clohydric (B.15). Pay nit binh. Sau 5 phuit,
chuin do bang dung dich natri thiosunfat cho t6i mau vang nhat. Thém 2ml hé tinh
bot (B.1.8) va chuén do cho t6i khi mat mau xanh.

Tinh nong do chét C1, biéu thi bing mol/lit, ctia dung dich natri thiosunfat bang st
dung phuong trinh:

_m, X 10° x 0,1 B 100m*
V, x 35,67 35,67V,

1

Trong do6 :

m, 12 khoi lugng tinh bang gam cta kali iodat trong 25ml cua dung dich (B. 1.4)

V; 1a thé tich, tinh bing ml, ctia dung dich natri thiosunfat da dung cho chuin do.

35, 67 1a khéi lugng phan tir tuong doi cua (K105)/6

Natri thiosunfat, dung dich chuin c(Na,S,0;. 5H,0) ~ 0,01mol/l.

Hoa loang 50,0ml dung dich goc natri thiosunfat (B.1.16) vao 500ml nudc va tron
déu.

Dung dich khong bén vitng va can dugc pha ché vao ngay sur dung:

Quy trinh

Dé pha ché miu tring, cho 25ml nuéc vao binh nén 500ml, sau d6 dung pipet hit
50ml dung dich iot B.1.2) cho vao binh nén. Hiit 25ml dung dich Na disunfit (4.5.1)
cho vao binh nén thit hai va dung pipet hit 50ml dung dich iot (B.1.2) vao binh nay.
Day niit c4c hinh nén va dé cho phan ting trong 5 phiit.

Chuén do ham luong ctia mdi binh 14n luot v6i dung dich natri thiosunfat (B. 1.7) cho
t6i mau vang nhat. Réi cho thém 5ml ho tinh bot (B.1.3) va tié€p tuc chuin do cho té6i
khi mau xanh.

Biéu thi c4c két qua

Tinh néng do khoi lugng ctia sunfur dioxit, p(SO2) dugc biéu thi bing microgam
trong 1 millilit trong dung dich natri disunfat bang phuong trinh .

(50,)= (v, -V, 32,02¢,

6

Trong do :

V, 1a thé tich, tinh bang ml, ctia dung dich natri thiosunfat (B.1.7) da dung dé chuin
do dung dich trang;

V; 1a thé tich tinh bang ml, clia natri thiosunfat da ding dé chuin do mau thir;
V, 1a thé tich tinh bang ml, clia dung dich Na disunfit (4.5.1) da dung;

C, 1a nbéng do, tinh bang mol/l, cha natri thiosungfat trong dung dich thiosunfat
(B.1.7).
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C.1.

C.2.
C2l
C.2.2.
C.2.3.
C3.

32,02 1a khoéi luong phan tir tuong d6i cta (SO,)/2

Nong do Iuu huynh dioxit trong dung dich natri disunfit (4.5,2) duoc tim bang cach
chia két qua cho 50.

Phu luc C
Muc dich
Phu luc ndy mo td mot phuong phap dé tdch thuy ngan khoi cdc dung dich du lai thu
duoc khi st dung dung dich hap thu (4.1).
Céc thudc thir
Natri hydroxit (NaOH) dung dich xap xi 400g/1.
Hydroperoxit (H,0,) gan ding 30% (m/m).
Natri sunfit ngadm nuéc (Na,S . 9H,0).
Quy trinh
Thu thap cic dung dich du lai, ma ham luong thuy ngan cta ching qua cao khong
cho phép thai ra cong thai, vao binh polyetylen c6 thé tich 50 lit. Khi thé tich thu
thap dat xdp xi 40 lit, cho thém vao dudi day trong khi khudly bang cdc phuong tién
tao bot khi qua dung dich:
- Mot thé tich dung dich natri hydroxit (C.2.1) da dé trung hoa;
- 400ml dung dich natri hydroxa phu thém;

- 100g natri sunfit (C.2.3) va sau 10 phiit cho tr tir 400ml dung dich hydro peroxit
(C.2.2) vao.

Dé hén hop trong 24 gid va 16i riit ra va viit bo dich trong.
Thai ba con lai theo cac quy dinh ctia nha nudc.



