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Tiéu chuiin nay quy-diih phirong phap thé tich ioduaiodat
dé xac dinh ham lwong lwu huyush trong ferocrom (tir 0,019
tro 1én).

Khi tién hanh phan tich nhdt thiét phai tuan theo nhitng véu
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cau chung trong TCVN 3853 — 83.

1. NGUYEN TAC

Phuong phéap dva vao sy hdp thu khi sunfuro tao thanh khi
nung miu & 1300 — 1380°C. trong dong oxy béng nude va chuin
Ao axit sunfurc bang dung dich ijodua-iodat véi chi thi ho
tinh bot.

9. THIET BI, HOA CHAT VA DUNG DICH

Thiét bi xac dinh luwu huynh (theo so do)

Thuyén sii: trirdge khi st dung phii duge nung trong dong
Aaxy & 1300 — 1380°C khodng 3 — 5 phut roi bdo quan trong binh
huat am.

Axit clohidric d 1,19.

Kali hidroxit, dung dich 409 .

Véi xut hodce canxi clorua ikhan.

hali pemanganat.

Kali iodua.

Kali iodat.

Dong (1I) oxit dang bdi di duge nung & 800 —856°C khodng
J—4 gig co6 ham lrong lwuw huynh khong qué 0,029 .
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So d6 thiét bi xdc dinh luwu huynh i Bl
1. Binh oxy vér dong hd va van didu chinh(hodc binh gu’lm ap); Bmh raea khi dung dung

dich .kali pemanganat 1% trong dung dich kali hidroxit; 3. Ong chi U drrng canxi clorua khan hodc

voi xit; 4. Khéa 2 nhanh; 5. Dong hé do nhiét dn 15 néi voi edp nhigt dign; 6. Lo 6ng co the dgt

nong 1ép 1400°G; 7. Bién thé A2 didu chinh nhidt @6 10; 8. Ong sk khfmg trﬁng men dai 650—750mm,

drong kinh trong 18 — 20 mm, trude khi si dung phat nung sudt chiéu dai & 1300 — 1380°C ; 9. Biu

thiy tinh dung béng thdy tinh dé loc buyi; 10. Khéa 2 nhénh; 11. Binh hdp thu; 12.
13. Buret

Binh so sanh

€3 — 0C8€ NADL
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Trang 2?5 TCYN 3856 — 83

Ho6 tinh bot, dung dich 0,05% méi pha chufin bi nhu sau:
nghién 0,5 g tinh b4t trong c6i st vi 50 ml nwrée ngudi. Rot thanh
déng nho honhop dé vao 50 ml nuwde soi, thém 5ml axit clohidric
roi dun séi 2—3 phiat. P8 ngudi. Thém dung dich iodua-iodat
dén khi dung dich ¢6 mau xanh nhat.

lodua-iodat, dung dich chuiin dé: Dungdich A chuin hinhu
sau: hog tan 0,1115g kali iodat trong 100 ml nuée. Thém 10l
dung dich kali hidroxit, 3g kali iodua, khudy cho tan réi pha
loding biing mrée dén 1 1it. Mot ml dung dich nay tuwong duong
véi khodng 0,00005 g Iwru huynh.

Dung dich B chuiin bi nhu sau: Pha lodng 230 ml dung dich
A dén 1 1it biing nude. MOt ml dung dich ndy twong dwong véi
khodng 0,0000125 g lwu huynh.

D9 chudn (T) cla dung dich chuin d6 duwogc tinh bing gam
trén mililit xAc dinh bing miu tiéu chuin ferocrom c6 ham
lrong luru huynh gin v6i miu phan tich, duge. biéu thi bing gam
Irru huynh, theo céng thire: '

S.m
(V-=Vy). 100

1 =

trong d6:

S-— ham lrong luu huynh trong miu tiéu chuin, % ;

m — khoi lugng mau tidu chuin, g; ;

V — th® tich dung dich ‘kali iodua- lodat tigu tén khi chuan
dd miu tiéu chuin, ml;

V, — th& tich dung dich kali iodua-iodat tiéu tén khi chufin
@6 miu tring, ml.

3. CACIH TIEN HANH

NGi eae dng thay tinh caa hé thong ddu khi sat véi nhau dé
khi sinh ra khi dot mau khong GU€p xie vai cde doan dng cao su
dung dé néi.

Lo dwge nung dén 1300 — 1380°C. Ki¢m tra do kin clia hé
thdng biing cach dong khoa 10 rdi théng oxv, sau it phdat néu
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TCVN 3856 — 83 Trang /5

trong binh rira khi khong xu#t hién bot khi chirng td hé théng
dd kin. Trong truong hop nguwoe lai, thao ra lau chui va
1ap lai.

Cho vao binh hdp thu va binh so sanh méi binh 100 -
120 ml dung dich ho tinh bot. Thong 6xy ctia binh hip thu. Néu
sau 4 — 5 phut, mau (rong binh hdp thy nhat di, chirng té tr
Ong sir da sinh ra khi khit dung dich chuin d9, thi tiép tuc théng
6xy va nho ting giot dung dich kali iodua — iodat vio cho dén
khi mau & 2 binh bing nhau.

DBé kiém tra do on dinh cta thiét bi, tién hanh dét 2 — 3
lrong can mau tiéu chudn va chﬁ’} chdy d¢ hiéu chinh két qua.

Can 0,5 — 1,0g ferocrom cho vao thuyén s, pha lén 1
luong chdt chay véi ty lé (1 + 2) theo trinh tur sau: lin lueot
railén day thuy&n st mot ntra lugng chél chay, luong cdn miu
va mot ntra lvgng chit chdy con lai. Duwa thuygn st vao ving
néng nhit cda 6ng st. Nut ngay dOng 3¢ lai va thong dxy voi
téc d0 sao cho muc dung dich trong binh hdp thu ding lén
30 — 40mm. Khi khi, sunfuro sinh ra lam cho mau trong binh
hdp thu nhat di thi nho dung dich chudn do ti buret sao cho
mau_dung dich trong binh hdp thu va binh so sanh gin giéng nhau.
Qué trinh chuin d9 s& két thic khi mau cha dung dich trong”
binh-hdp thu bing mau dung dich trong binh so sinh viA bén
trong 1 phut. Lan lugt dong khoa 10 va 4 lai, m& nit cao su ldy
thuyén st ra khoi ong st va chuin do miu tiép theo.

. TINH KET QUA

4.1. Ham legng lwu huynh (X) tinh bing phan trim theo
céng thic: :
T.(V-Vy).100
m

X =

trong d6:

T — d¢ chuan cta dung dich chuliin d¢, g/ml;

V — thé tich dung dich chuin d6 tiéu t6n khi phan tich
méu, ml;
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Trang 5/5 TCVN 3856 — 83

V; — thd tich dung dich chuiin d0 tiéu tdn khi phan tich
mau tring, ml;

m — kh6i lwong mau.
4.2. Badng sai léch cho phép

Ham lwgng lwu buynh. % Sai léch cho phép, % (tuyeét d6i)
den 0,02 0,003
Trén 0,02 dén 0,05 0,004
» 0,03 » 0,04 0,006
» 0,04 0,008




