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Ti8u chuin n&y qui djnh phuong phép xac dinh ham luwyng
lwu huynh trong quiing sit va phu hgp voi ST.CEB. 1227-78.

Ham lwgng luwu huyﬁh dén 0,3% su dyng phuong phép chuén
4§ ist.

Ham lwgng lwu huynh trén 0,3% va khi ham lugng bari
oxit dwodi 5% sir dyng phuong phap kh8i lugng.

1. QUI DINH CHUNG

1.1. MEu xdc dinh ham lugng lvu huynh duge chuén bjtheo
TCVN 1664-86.

i.2. Nuorc cHt theo TCVYN 2117-77.

1.3. Cac loai hoa chét co mrc d8 tinh khidt theo TCVN
1058-78.

1.4. FNhi§t d§ cua nwoc hodc dung dich trong tidu chuén
qui djnh nhw sau : -Nuoc &m hojc dung djch &m c6 nhigt 4

- 75°C, nuoc nong hoéc dung dich nong co nhigt d& trén
75 C; nfu khéng ghi, hiéu la nude ho#ic dung djch @ nhiét
dg phong.
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1.5. Céac thuSc thr & trgngthai 1ong khi pha loang s &
ghi kem theo cac ky hiéu phe loang t:1, 1:2, 1:3, 1: 100
vv... ndu khong ghi, hidu 1a thudc thr ¢ treng thai chua
phe loang.

2. PHOONG PHAP CHUAN Q IOT

2.1. Nguyén tdc cua phuong phap

Nung méu qujng ¢ nhidét d§ 1250-1300°C trong dung dxy
céc hgp chdt chira lwu huynh trong mau se bj phén hiy v a
giai phong ra khi anhidrit sunfurc. Cho khi hfp thy trong
nwoe rdi chudn bing dung djch it voi chat chi thi hd tinmh
bot.

2.2. Thi€t bj va hoa chéat

2.2.1. Thi€t bji

Can phén tich c¢d d§ chinh xac dén 0,0002g ;

Ty sfy c6 nhiét.dd khdng thdp hom 110°C ;

Thi&t bj dé xdc djnh luu huynh (xem hinh ve) ; .

Thi§t bj xac djnh lwu huynh
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Thift bj gdm cac b3 ph@n sau :

1. Blnh chita oxy cé 18p 2 van : 1 van giem ap va 1 van
didu chinh dong oxy.

2. Binh rtra chua &ung djch kall pemangenat 4% trong
dung dich kali hidroxit 30%.

3. Blnh rua chita axit sunfuaric.

4. Blnh lam khd dong khi. Phia trén chwa véi t81 sut,
phia duoi chua canxi clorua khan. Dung béng thuy tinh ngén
cach gilta hai 10p va dém & hai dBu binh.

5. Lo nung ngm:ngang,ﬁﬁng nong bing thanh cac bua si-
lic chju duyc nhidt d9 khéng dwri 1300°C.

6. Nhiét k€ gdn voi 10 nung 43 do nhigt dd cua 1o.

T. Bifn thé diBu chinh dong dién va dign thé vao lo.

8. Ong sw lo nung khﬁng trang men chju dwgc nhidt dj
khéng dwoi 1300°C. Ong co chiBu dai 500 - 700 mm, dwong
kinh trong tr 10-20mm. Hai d&n &ng thiua ra ngoai lo {t
nhdt 150 mm. M8i dBu 8ng cd mdt nut ceo su ( &, b), giita
nit cao su cé 8ng thuy tinh chju nhiét. §"dAu ra ocua dng
& vung 700-800° ¢6 10t mét dém bing amiéng. '

9. Thuyén bing & chju nhi&t, trang men, dai 60 - 120
mm réng T-12 mm, cao 5=-10mm. Trwoec khi dﬁng thuygn phai
dugo rua sach va nung trong dong xh{ oxy o 1300°C. DA

nguoi bao quan trong binh hut am chira silicagen hay canxi
clorua.

10. Ong thuy tinh loc byi chira diy béng thuy tinh sach
dei 80mm, dwomg kinh 20 mm.

11. Binh hép thy kh{ anhidrit sunfurc thoat ra tir maiu
nung.
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12. Binh hdp thy voi dung dich chudn aé so senh.

13. Micré buretchita dung djch 18t.

14. Day méc thuy®n s, lam bdng thép chiu nhigt,dung 48
kéo hofc dAy thuydn st vao 1o.

2.2.2. Hoa chfit

Axit clohidric ( d = 1,19) ;
Axit sunfuric ( d = 1,84) ;
Kali hidroxit dung djch 30% ;
Eali i6dua ;

Thifc kim logl TKHH duvi dgng hgt, dgng la hofc dong
kim logi TKHH dwri dgng phoi bao ;

Natri thiosunfat, dung dich 0,005N ;

H5 tinh bdt, dung dich 1% : 1g h3 tinh bdt hoa tan
trong 10ml nuwc lgnh, sau do rot tiép vao 90ml nuwrc 831 .
Thém vao 2 giot axit clohidric, dun sdi dung djch 2-3 phut,
dé ngudi ;

Dung djch d& hdp thu kh{ anhidrit sunfurc ; Rot 20ml
dung djch hd tinh byt vao 480ml nuvccdt. Khiudy déu;

Kali pemangenat dung djch 4% trong dung djch kali hidrd-
={t 30% ;

Canxi clorua khan 3

V61 t6i sut ;

Béng thuy tinh ;

MBu qu¥ng chudn ;

Dung djch chudn 18t 0,005N : Can 0,6345g 18t hoa tan
trong 20ml nuc cdt co chwa 1,3g kall i8dua. Chuyén dung
dich vao binh dinh mic dung tich 1000ml, dinh mrc béng
nwoc cdt va 14c dBu. Bao quan binh & noi t6i. DG chudn T
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cua dung d.ich theo luwu huynh duge xac dinh theo mau chuén
(cach ti€n hanh phai cung m{t diBu kign nhu & diBu 2.3.1 va
2.3.2), tinh bing g/ml theo cdng thue :

m.c
m
e

v.100
Trong do :
¢ - Ham lugng lwu huynh trong mau chudn, % ;
-~ - b
m - Eh8li lugng méu chuén, g ;

¥ - Thd tich dung djch 18t da dung d& chuln d§ miu
chué.n, ml ;

Truong hgp khdng co mau chudn thl xdc dinh d§ chudn cia
dung dich 18t theo natri thiosunfat bing ocach sau :

18y 20ml dung dich natri thiosunfat vao binh nén dung
t{ch 250ml. Rot vao binh 40ml nuoc cft, 10ml dung djch hd

tinh b8t 1%. Chuldn bing dung dich i8t cho dén khi xudthidn
mau xanh bBn vimg.

P§ chudn cla dung djch i8t theo lwu huynh (T) tinh bing
&/ml theo céng thirc :

” 0,016032.X,V,
Y1 _
Prong do :
0,016032 - 1/1000 d.trcrng ln'q-ng gam cua luu huynh ;
K, - Nong dd nguyén chuﬁn cua dung djch natri thio-
sunfat ; '

v, - Thd t{ch dung djch natri thiosunfat, ml ;
V, - Thé tich dung dich 18t da chuln d§, ml.
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2.2.3. Chudn bj thiét bi dé phan tich

Lép thi€t bj nhw hinh vé. N6i cdc dBu dng thuy tinh voi
nhau bling 6ng cao su sao cho san phdm chdy khéng duge tidp
xic voi cao su. Sau 40 kidém tra d? kin cua 16 va anh huong
cua cac tgp chit luu huynh chia trong thift bi,' dung cu.
D3t 1o dén nhidt d§ 1250°C. M& oxy cho qua thift b voi
t6c 4 40-50 bot kh{ trong 1 phut. Sau 2-3 phit tdc d§ bot
xh{ trong binh h&p thy 11 giem di mdt chit va dén dBn 3n
dinh. Néu sau 5 phut nwa t8c d§ bet kh{ khéng giam xudng
thi thift b} duge coi la kin.

Ngit binh 11 khoi 8ng thuy tinh 10. Tt 1o va van mo
kh{ .0xy . Rot dung djch chuln i8t vao micré buret 13. Rot
vao binh hdp thy 11 va 12 mdi binh 50ml dung dich d& hép
thy khi sunfurc. Nhé timg giot dung djch chudn idt tw mi-
crd burét vao binh 11 va 12 d&n khi xufit hign mau xanh nhu
nhau trong ca hai binh. D3t 1o dén nhigt 4§ 1100°C, mo ven
cho 'oxy qua voi t8c d§ 40-50 bot khi trong 1 phut. - Néu
sau 4-5 phut mau xanh .cua dung dich trong binh 11 khong
giam di coi nhw khong co chdt khwr va chAt huu co trong cac
dung oy cua thidt bi. ]

., 1 cééh tifn hanh

2.3.1. Cén O35 - 1g méu quing (tiy theo ham lugng luwu
huynh) 43 vao thuy®n sitr.  Cho tifp vao thuyén 0,5 - 1g
thiéc hoac dong kim loai phu 1lén trén mau. Thao nut ceo su
(a) ra khoi ong sz. Dung moc thuyan day thuy®n sz co mAu
vao gir Gng sw. D3y ngay nut cao su lgi. M& ven cho dong
‘oxy qua thift bl vdi tSc dd 40-50 bot kh{ tromg 1 phut,
Ti8p tuc néng nhiét 4§ lo d&n 1300°C va giir & nhidt A9 nay
trong thoi gian tir 2-3 phmit. Khi anhidrit sunfuro tir t i
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téch ra, di vao binh hdp thu 11 va bit dBu lam mt m a u
dung djch trong binh.

2.3.2, Tir micrd buret nho timg giot dung djch chuén
18t xudng binh 11 voi tdc d§ seo cho dung dich trong -binh
11 vAn luén ludn o6 mau xanh nhat giSng nhe mau dung djch
ldc ohwa chuln ‘d3. Tifp tuec cho dung oxy di qua, néu thdy
mau zanh khdng giam thlfﬁﬁﬁng nhé dung dich iot. Cho dong
8xi di qua 1-2 phut nwa, néu mau -xanh trong binh 11 khéng
thay 481 so voi binh 12 thl k&% thdc chuén d3. Tét lo,
tach binh 11 ra khoi hé thdng nung, khoa van oxy lsi, 1ldy
ngay thuydn sw ra khoi ong s, Ghi thé t{ch dung djch
chudn iot.

2.4. T™nh k€t qua
2.4.1. Ham lugng lwu huynh (X) tinh bi#ng phn trém kh&i
luwgng theo cdng thue ;

7.V.100
X & —————

m

Trong do
? - By chudn cua dung djch int theo luu huynh, g/ml;
YV - Thé tich dung dich chuan iot, ml ;
m - Khdi lugng méu cin, g ;
K - Hé 86 chuydn quing sang quing khd tinh theo
cong thue 3 "
100
100 - W

K =

Trong do :
¥ - D§ Am cua mAu, %, xdc dinh theo TCVN 1666-86.
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2.4.2. Sail 1gch k€t quae giwa 2 1Bn xac Ajnh song Bsong
khi d§ tin cgy P = 0,95 khdng dugc vyt que cac gia tri
néu trong bang 1

% Bang 1

Sai 1&ch cho phep !

Ham lugng lwu huynh

e St b Sl

!

1
Dén 0,03 ! 0,003 !
Trén 0,03 dén 0,05 ! 0,004 !
! Trén 0,05 dén 0,10 ! 0,01 1
! Trén 0,11 dén 0,20 ! 0,02 !
1 Trén 0,20 dén 0,50 ! 0,05 !
! - : !

3. PHOONG PHAP KHOI LOONG
3.1. Nguyén tdc cua phuwong phép

Nung méu quing véi h8n hgp ESEA d& chuydn cec hgp chét
cua lwu huynh v& deng sunfat tan trong nwoc. K&t tua ion
sunfat bing bari clorua. Ti khSi lugng bari sunfat t & o
thﬁnh, xac dinh ham lugng lwu huynh co trong méu.

3.2. Thift bl va hoe chét

Cén phén tich co d§ chinh xac -d6n O ooozg ;

T4 s&y ©6 nhiét dd khdéng thﬁp hon 110°C ;

Lo nung o6 nhi§t A9 nung ndng khéng th&p hom 1000°C
(1 1o nung méu va 1 1o nung k&t tua).

Axit clohidric (d = 1,19), dung djch 1:1 ;

Axit sunfuaric (d = 1,84) ;

Natri cacbpnat khan, dung dich 10% ;
Magle oxit khong chua lwu huynh
Kem oxit khéng chwa luu huy:nh,

15
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HOn hgp nung khan ESKA : Nghi®n nho va trén ddu trong
cdi sir'2 phin natri cacbonst voi 3 phiEn kem oxit (t h e o
khdi lwgng). Co:thé thay kém oxit bing magig oxit ;

Bgc nitrat, dung djch 1% ;

Rugu etylic 96°C ;

Metyl da cam, dung dich 0,1% ;
Bari clorua, dung djch 10% ;
Axit flohidric, dung djch 40% ;

3.3. Cach tién hﬁnh

3.3.1. Can 0,5 - 1g mau quing (tuy theo ham luwgng lim
huynh) cho vao chén st dung tich 30m1 da lot & day 3-4 g
h8n hgp nung khan ESK&. Dung dua thuy tinh trqn déu méu
voi h8n hgp ESEA & vung giwa chén sao cho madu khéng dfnh
vao thanh chén. L&y 1-2g hdn hgp ESKA vao mdt to gidy nhd,
lau dila thuy tinh blng hdn hgp nay rdi cho vao chén. Phu
1én b mit m8u trong cheén bang 1-2g hdn hgp ESKA. Ditchén
vao 1o nung khi 1o con ngudi. Bt dBu t#ng dBn nhidt dj
dén 750-800°C, git nhidt d§ nay trong 1 gic. Dung k ep
thay ddi vi tr{ cdc chén trong lo. Ti€p tuc nhing chén ¢
nhidt 4§ 750-800°C trong 30 phit nwa.

3.3.2. L&y chén ra, d& ngudi, dung dua thuy tinh chuydn
kh8i nung vao cSc dung tich 250ml rdi lam todi méu ra. Thém
nuwse cdt vao cSc dén thé tich 50ml, nho vao 3-4 giqt TIQu
etylic 96°. Dun s6i cSc “trong 10qﬂﬁ\phnt Néu méu nao co

mangan thi tifp tuc dun cho déanhi mAt mau xanh cua dung
djch.

Loc nong dung djch qua gidy loc chiy nhanh. Nwoc lgc
hing vao c8c dung tich 500-600ml. Khi ‘dung djch da chay
hét, rot vao phin ba con lai trong cdc 30ml dung djch na-
tri cacbonat 10%. Bun c8c dén s8i, rdi tifp tyc loc nong.
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Lép lgi qua trinh nay 2-3 1#n nue cho d8n khi khéng con
ion sunfat (th bing dung djch bari clorua). Pha 1 o a ng
nwoc loc bing nwoe cat dén thé tich 200ml.

3.3.3. Nho vao c8c 2-3 giot chAt chl thj metyl da cam,
trung hoa bé#ng axit clohidric 1:1, khufy dBu cho dén khi
ddi mau chi thi tr vang da cam sang dd tim, thém dw 2ml
nita. Dun sdi dung djch dén tach hdt bot kh{ cacbonic.Via
khudy, vira rot vao cdc 10ml dung digh bari clorua 10%.
Pi8p tuc dun s6i dung dich 5 phit nwa va d3 yén & nhidt
46 60-70°C trong 1 gie, 1ldy c8c ra, dd & nhiét do phong
trong 12 gi&.

3.3.4. Lgc k€t tha bari sunfat qua gidy loc mjn Xkhong
tro chay chém. Rira c6c va k&t tua bing nurc nong cho dén
xhi khéng con ion clorua (thw bang dung dich bac nitrat).

Cho k&t tua va gidy lec vao chen platin, sy va d & t
cho chay hét gidy lgc, sau dd nung d8n nhiét dp 800°C,gim
& nhidt d§ nay trong 10 phut. D& ngudi chen, cho vao 10
gigt axit sunfuric, 10ml axit flohidric va ¢d dén.khs.
Tifp tuc nung chen & nhiét 4§ B00°C trong 20 phit. D &
ngudi chén trong binh hut &m ré1i cén khdi lugng chén va
k&t tua.

3.4. T{nh k&t qua

3.4.1. Ham lugng lwu huynh (X) tinh b3ng ph&n tr#m
kh8i lugng theo cdng thire sau :
(m1—m2) 0,1374.K.100

X =

-4

m

Trong do :
nH - Khdi lugng chén voi két tﬁa bari sunfat, g ;
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- Eh8i lwyng chen khéng, g ;
m - Eh8i luwgng méu cén, g ;
0,1374 - H§ 88 chuyén bari sunfat thanh lm huynh ;

K - H§ 80 chuyén bari sang quing khﬁ t{nh theo céng

thwe
200

100-W

X

Trong do :
¥ - D5 &n cua mBu, %, xdc dinh theo TCVN 1066-86.
3.4.2., Sai 18ch k&t .qua gira hai 1Bn xac dinh song song

khi 49 tin ow P = 0,95 khong dugc vugt que cac g:.a. tri
néu trong 'bang 2.

% Bang 2

Ham lwgng lwu huynh Sai 1&ch cho phep !

[ T S —

!
!

™ 0,2 dén 0,5 ! 0,05 v

Trén 0,5 dén 1,0 1 0,10 1

! Trén 1,0 d&n 2,0 ! 0,15 !

| Trén 2,0 d6n 5,0 1 0,20 !

| Trén 5,0 d€n 10,0 ! 0,25 !
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