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Tiéu c. 14n nay ban hanh thay th& TCVE 2175-77

Tifu ¢ méao nay quy dinh pheong phep xac dinhham lugng
antimon trorng thifc bing : '
- Phwong phap so0 miu voi ham lugng tu 0,003 dén 0,35
- Phworg phép hfp thy nguyén + & voi hem luqrg trr 0,02
d8n C,35%.

Khi ti€n henh phin tich phai tuadn theo phtng yéu céu
chung trong TCVN 2172 -87.

1. Phtrc'ng phép 80 miu

1.1. Ben ckLft phuong phap

Phuong phép nsy dya ¢rén ¢o s& hoa tan méu b¥ng exit
sunfuric , antimon dugec tgo phtf'c voi brilian xenhtrong lép
toluen, 1op ray degc chift tach ra va do mdt dj queng trén
mey s0 mau queng dién & brde song 640 d&n 670 rm, hojcumeay
phd k& & buoe song 656 mm.

1.2. Thift b4, hoa chft va dung dich

Mdy phéin t{ch phd k€ hojcl: may so mau quarg dign voi
cac phy kién kem theo .
. Axit ;Sunfuric 4 1,84
Axit clohydric d 1,19 va Qung dich (3 + 1)

21



Trang 2/ TCVK 2173-87

Hatri nitric dung djch 10 %

Thiour$ dumg djch beo hoa (505 hoa tan trorng S0 ml

nroe nong).

Brilian xanh dung dich C,1 % pha trong nuwde

Thifc bal clorua dung dich 105 pha trong axit

clohydrie dic (pha dung ngay) .

Toluen*

4xéton -

Antimon kim logil .

Dung dich entimon chuin A : Cin 0,100 g entimon hoa
tan nong trong 5 ml axit sunfuric . Khi da taa hét)lam
rgui dung d{ch, thém 20 ml durg djch axit clohydric, lai
lanm ngu§i r8i cmuyén vao dlnh dinh mic dung tich 1000 ml
thém ding dich axit clohydric d6n vech, léc dau .

1 ml dang dich A nay co 0,1 mg artimen

Dung djch B : 18y 10 ml dung dich tidu cnudn A chovao
binh d{nh mrc dingtich 100 ml, thém dung dich axit
clohydric d€n vgch 1ic d&u. Dung dich B nay chi pha trude
khi st dyng.

1 ml aurg dich B nay co 0,01 mg antimoL .
1.4. Ti8n hanh phan t{ch

1.4.1. Can 0,3 g thifc cho vao binhnon dung tich 100ml
rot thém veo 5 ml axit sunfuric ,dun dén khi phin mu¥ hoan
toan mfu va co04l0p mang mong lwa huynh bam & thanh binh.
Mi8i eanfat nay dé& ngudi, cho veo 20 ml dung dich axit
e¢lohydric dun norg nhg d&n ten hét mudi, dé& ngudi, chuyén
v blnh dinh mie dung tich 100 ml, thém dung dich axit
clohydric d8n vgeh 1fc ddu. Tuy theo ham lugng antimon co
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TCVN 2175-87 trang 3/7

trorg m&i, 19y ra mdt phin dung djch d& thi nghién theo
chl afin & beng 1 cho veo cBc co dung tich 50 ml

Barg 1
T .i&m luqug sntimon 1 Thé tich aurg dich !
! dy ki8n, % ! mau the, ml !
e e e e ————— ] RS A -1
1 D&n 0,05 1 10 !
! Lon hel 0,05 d&n 0,12 1 5 !
r ” 0,172 " 0,35 ! 2 !

Cho tifp veo c8c dung dich £y : n& nhr phan durgdich
l§y re 1a 2 ol thl cho vao 3 ml dungdich axit clohydric
va tung giqt durg dj,dl thifc hai olorua, vum cho vie 1lie
deu ¢én khi mét mau cia dung dich. Cho veo tié’p 1 ml dung
dich thioure 1fc dBu trong 15 gidy sau chuyen toan 2§
dung dich veo ph& chift dung tich 150 ml, thém nwoc dér
100 ml (nfu nnv luqrng dung dich miu ben ¢Bu la 10 ml)hoje
dZn 50 ml (néu nhv lugng dung dich m&u 1&y ban dau ls Sml
hey 20 ml). Thé& veo ph&u chift 1 ml brilian xanh, 1C ml
toluen lac mgnh tro::g 5 phut, *each *C'rp htu cc ra va dé 1
phut, sau do chuyén veo blnh ¢inn mic aungtich 25 ml khd.
Thém veo 1 ml exétdn vao phin nwec chift ra 18n dZu,chift
lgi m5t 18n ne bdng 1 ml brilian xenh va 5 =1 toluen.lgp
phEt 2 18n c1ift lgi ve thém toluen d&nvgea, ve lic da
sau 10 phut do madt ¢§ queng cle dang dich htu cc nay trén
may phd k& ¢ bude song 656nm ho¥c way so mau quang dién o
budc sorg 640-670 nm. Dung dich so sanh la hdn  hgp cue 2
dung dich cie toluen va arétdn voi t:;‘ 1é 3 + 2.
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Zrang 4/7 TCVH 2175-87

?y 88 88 do mét A§ quang cﬁa mau chudn voi 88 do mit
43 quang cua mau ki&n tra pban tich qua a3 thi chuln e
tinh &rqe ham lwgng antimon tromg dung djich cia mBu phén
ticn .

1.4.2, Dgng 43 thi chuén

18y 9 0B8c aungtich 100 ml 1&n lugt cho vao m3i c8e

0,15; 0,25; 0,50; 1,0; 1,5; 2,0; 2,5 va 4 ml dung dich B
trong dwong voi 0,0015; 0,0025; 0,005; 0,010; -0,015;0,02
0,025 va 0,040 mg artimon. Ldn lwgt cho veo m3i ce 5 ml
dung dich exit clohydric, tung giqQt thifc hai clorus, wvim
cho via 1fc cho t0i khi mft mau aung dich. Tifp tyc +tién
hanh theo diBu 1.4.1. k8t qud 88 c6 cac tri s do mat dg
quaag ung voi cac ham luqng ant imon da 18y thi nghiém.Que
cac thdng s8 trén sé vé d5 thj chuan .

1.5. T{nh k8t qua

1.5.1. Hem luegng entimon (X) tinh bing phin tr¥m theo

cdng thue @ 100
1 -
m

-
A =

Trong do :

m, - kh8i lugng eatimon trong dung ci.@ch mau 18y thi
ghién tim duge qua A& thj chudn, g3

m _ Kh8i lugng ma: can trong wng voi phen dung djch
18y ra dé th{ nghieép, g ;

1. 5. 2. Sai léch cho phép gita c.;.c k&t qu.;. ‘pran t{ch
song song, khdng duqe vuqgt que cac tri s quy din> trong
beng 2 .
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TCVH 2175-87 trang 5/7

2

______________________ e
i. Hen luqng antimon : Saiétsgé-ghg it)wp :
f e e e e o e e e e e e ] -
! B8n 0,005 ! 0,002 1
! Lom hca 0,005 d8n 0,010 ! 0,003 !
1 " 0,010 ®* 0,015 ! 0,004 !
! o 0,015 " 0,030 ! 0,006 !
! " 2,030 ® 0,050 ! 0,010 !
1 " 0,057 ® 0,150 ! 0,020 !
! n 0,150 * 0,200 ! 0,030 !
:' " 0,200 " 0,350 ! 0,040 !

2. Phuong phap hép thy rguyén tu
2.1. Ban chft phuong phap

Phu'cma Dne.p ney dyga trén co 80 méu duqc hoa tan tro':.g

hon hgp exit J.U.Ohyd..lc , axit nitric va mrcc, sau do muc

‘c_!q‘hgp thy nguyén tr cue antimon trong ngqQn 1lva exétylen
voi khdng khi & buce song 231,1 m.

kem

2.2. Thidt bi va dyng cy

%ay quenz ph3 hfp thy rguyén t& ve tft ca cec dynr oy
theo. -

B3 ngadn brc xg nguyén tu entimon.

C8c nhys fluohoa hofc la ba"t bgch kim dung tieh  lom
hon S0 ml .

Binh non pdliétylen dung tich 50 ml,

Hoa ch8t va cac dung djch ;

Axit nitric 4 1,40

Axit sunfuric a 1,84 25



Trang 6/7 TCVE 2175-37

Axit fluohydric diém d3c 40 %.
Axit .clohydric d1,19 va dung djch 3 + 1 .

H3n hqp axit dé hoa tan : axit fluohydric, axit nitric
trdn vol nroc theo ty 1§ 2 + 3 + 5. HOn hgp ney dyng trong
blnh p8li&tylen .

Thifc kim losi,

Aotimon kim logi.

Dung dich antimon chuén :

Cdn 0,100 g antimon hoa tan nong trong 10 ml axit
sunfuric, dé ngudi, thém 20 ml dung dich exit clohydric,lai
dé nzuji va chuyén vao binh dinh muc dung tfch 1000 ml thém
dung dich axit clohydric d&n vgch, lic deu .

1 ml dung dich chuan nay chua 0,1 mg antinmon

2.4. Ti8n hanh phdn tich

Beng 3
1 Ham luqng antimon, % 1 Iuqng m&u cén, g ]
S 1 o s o e s o e e s e |
t T™r 0,02 dén 0,1 1 1 !
1 Lon hom 0,1 d&n 0,35 ! 0,5 !

- —— - —— T ——— ——— —— — — — — — T —— — S ——— —— — S ——— — = —

Cin m3t lugng méu cén theo chi dAn ¢ béng 3 cho vao cBc
nhya, hoa tan bing 10 ml hdn hgp axit, cho tr tr tung luqgng
nho wdt, tranh phan wng x4y ra manh 1iét, KEt thic phan ung
cBc duge dun nong 1 - 2 phit (trong bEp cach tmy kndng dun
851), seu dé nguji, dung dich duge chuyén vao binh dinh mic
dung tich 50 ml, thém nwoc dén vach 1&c dBu .
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TCVN 2175-87 treng 7/7

Do mirc d§ hfp thy rguyén t¥ cua antimon trong ngqniva
exétilen voi khéng khi & bwoc song 31,1 nm song song voi
caéc.dung dich dé xdy dyng d3 thi. chufn va mfu kiém tra.

2.4.2. Dyng dd thj chuén . Cho veo 8 c8c nhqa fluohoa
\noZc bat bgch kim) 1 g hofc 0,5 g thifc twong urg voli
lugrg m& can thi nghi&m, hoa ten bing 10 ml hdn hgp exit
ve ti€n nn phéa tich theo didu 2.4.1. Dung dich dé nmji
gsmu d0 A ¢ chuyén vao 8 binh dinh mwe dung tichS0 mi. L&n
lugt cho veo 7 ¢8c 2,0 ; 4,0 ; 6,0 3 8.0 3 10,0 ; 15,0 va
20 ml dung djiJ: antimon chuén tuong duorg 0,2 ; C,4; 0,6
0,8; 1,0; 1,5; va 2 mg antimon. Rot veo 7 cBc niy mdi cBe
20 ol hln hgp hoa ten, tiém nuoc ddn vach,lic ddu. Do mic
d3 hfp thy nguyén t cus amtimon theo di&u 2.4.1. higtlogt
cac tri s§ s8 do nhin drge se tvorng uwng voi cac han lugng
antimon da 1&y d& pnén t{ch. Trén co s& cac théng 89 nay
sé v& d9 thi chufn cua antimon .

2.5. T{nh k€t qua .
2.5.1. Hem luqng antimon (X) t{nh b¥ng phan trim theo

Sng thue : -
o X = - % )'Vx 100
o
Trong do ’
C, - Han lwQng entimon trcng}dung dick zfu th{ neni€m
tim duvge @a d9 tuj chuéx g/ol

C2 - Ham lueong entimon trong ‘DEu k‘a: tre, soseal
cing tlm duge qua do thj chuand g/ml (ndu co).
¥ - Thé tich dung dich 18y re d& phan tich , ml .,
m _ Kh6i luqng miu cén ldy re ¢& prén tich, g .
2.5.2, Sai 1léch cho phép gia chc k8t que pnén tich
sorg song khdng duge vuqgt qua cec tri s§ quy dinn trong
bang 2.
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