Fhom F

i . DEmE oo 1 207867 |
' Phwong phep xac dinh ham luqng kem " .1.3.:52__
d

: Onozo. Tin ! . !
' ° Ketnod for the leter—i CO M@ |
1 MeToxX onpezexeEEA i .tion of zine gLy tw
i COZepXaREA mMHKa,  content ! 01/7/1988 !

4

L S —— U — —— — ——— —— — — ——— — — - - — —— —

Tiéu chuin n&y ben hanh they th€ TCVN 217&- 77

Ti8u chuén nay quy dinh phwong phap S0 mAu df ‘tac"'j,nn
hem lu'qnb kém tu 0,0003 .d€n 0,002 % va phu-n; phdphfp thy
nguyén t voi hm luqng kem t ©,001 ¢&n 0,002 = trong
thifc.

‘Khi tié&n n;ank} phén tich phai tuén theo nhrng yéu ciu
chung trong TCVN 2172 -87.

1. Phuong phép so mau
1.1. Ban ch§t phueong phep .

Phuong phép nay dyn trén co sd méu duqe hoa tan bing
hOn hgp exit clohydric, axit bromhydric v&i brdm,  thidec
duge tach ra droi dgrg drdmua. Kém duge tso phvc miu  vad
ditizdn trong tétraclorua cacbon ve duge do miAt quangtrin
mey so madu o buoe song 530-550 mm.

1.2. Thift bj, noa chét va dung dich

May so mau yang dién hey phd k& cung cac phu xicn
kem theo

Axit clohydric 4 1,19 va dungdjch (1 + 1)

Axit bromhydric 4 1,49 -

Brom -

ESn hgp dung dich axit d& hod ten : 25 ml axit

clohydric, 25 ml axit bromhydric va 15 ml brém (pha
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dling ngay)e.

ambniac:d 0,91 va dung djch 1 + 200

Hydrogen peoxyt dung dich 30 %.

Axit ax8tic 4 1,05.

gatri axétat,

aung dic. dén axétet pH = 4,7 : 136 g n.atri exétat hoa
ten trong mroc cft, sau chuyén veo blnh d:,nh mu'r dung t:.ch
1000 ml, cho 60 ml axrit axétic, thém nwde cit d%n vgch 1%c
s%a. Lam sgch dung _djch natri axétat bkng dung dich
iitiegin nhe sax : cho 10C ml dung-dich natri aiétat‘véo
% chift, 2 d€a 3 ml Qung dich ditiz3n C,005% trong dung
~31 titra clorus cacbon, lic d& va lgi chift. Qua trinh
155 1ei toi khi neo dung dich ditizdn chift ra vén At ol

catri thiosunfat dung dich 50 %.” CGing lam sgch bing
iiti z.2 gifng nhv dung dich dém'.

T¢traeclorus cecbon -

Ditizdn (diphénylticonbazol).

Iunz éich 0,05 % (éung dich dy trir) 50 mg ditizda hoa
_on trong 50 ml ding dich tétraclorua cacbon. Dung dich
dirre chuyén veo phéu chift va 1fc mgnh hai 1&n voi 100 ml
dung dich amBniac. Dung dich ambniac dwge Tot vao cungmit
1e v 100 ml dung djch tétraclorue cacbon,cho thém . val
5iqt dung djch axit clonyo.nc d€n mdi tmane, ar.* vEu ve

15'.c menh dung djch d&n khi 10p nude khdng con o mAla. DJ.ng

cich ditizdon trong tétraclorue cacbon duqc muye.n veo
t-o . pheu sgch, ria, 1ie menh 2 1&n voi nuoc. ch que
cify lqQc veo binh khd mau t3i ve dugc bao quan ¢ noi téi
ve met .
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Ditiezbn dung dich 0,005 % 14y dung dich ditizdn 0,0% &
& trén pha loeng ra 10 l&n b&ng tétraclorua cacbon, dung
djich nay dung trong ngay .

Kem kim logi .

Dung dich kém chuéu :

Dung djch 4 (dy tr) : 0,1 g kém hoe tan trong 10 ~ 1
dung djch axit clohydric (1 + 1) seu chydn vao tirh ¢inn
mre dung t{ch 1000 ml, thém nuoc dén vgch 15c dau .

1 ml dung dich A nay chre 0,1 mg kem .

Dung dich B . Ghuén bj dhng trong ngay. L&y 10 ml dungz
dich A cho veo binh dinh mvc dung t{ck 10 ml, thém nudc oit
dén vgch, léc déu ,

1 ml céung dick B nay cha 0,01 mg kém,

Eali bicrdmat ;

Axit sunfuric d 1,84 ;

Dung djch hdn hgp cromic 10 % trong exit sunfuric.
Axit clohydric 4 1,19 .

1<3. Tiéfr. hanh phin tich .

1.3.1. Cin 1 g mBu thifc cho vao c¢6c dung tich 250 =2
ho3c la bat su ﬁung t{ich 150 ml, cho veo 10 ml hdn hgp duayg
dich axit, diy mit k{nh ddng hd, khdng dun nong, d& miu ty
tan hoan toan. Seu do ria mit kinh ddng BE bing 3 ml  exit
clohydric va dun rong nhe cho :8c hoi dfn kkd 1&y xulnr.cuo
ti€p 5 ml hdn hgp hoa tan dé loai hoan toan thifc ve un
bdc holi d&n khd, sau cho veo mu8i ki3 do 5 ml exit clobyaric
val giqt dung dich hydrogen peoxyt ve lgi dun bdc hci tif
d&n khb. Lip lgi qua trinmh nay mdt l&8n n¥a. Cho vao m
khS do 4 ml mroc, diy mit kfnh ddng hd dun néng cho mudi tan

hoan toan. Dung Gjch chuydr vao phfu chift dung tich 50 =i .

e
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“ring r¢e c¢Sc 2 l&n bing 4 ml nwdc cBt. Cho vao ph&u chift
§ wml dung dj‘ch axetat 1l dung djich thiosunfat 5 ml dung
dich ditiebn va 1%c mgnh trong vong 1 phut. ‘Sau khi phanlup
ticn phEn hiu co vao binh dinh mie khd dung tien 25 m1l.Phin
©v 5 pean kni tach ra cho veo phBu chift va lgi ti€n. chift
S trén cho toi khi nao mEa cla ditiebn Xhdng they: d8i.Gp
phtn dung mdéi htm co da tach vao binh dinh mc ‘& trén
£.. ditiedn-d&n vgch, 1fc ddu va 1qQc du.ng dick qua g:.aquc

‘.z tro ¥hd, blnh Xh5, bo di phdn mroc lQc dEu tidm. ---

o mit CQ quang cua dung d ich trén me::,r so mBu quang
1181 bueoc song 530 - 550 mm hay trén may phd k€ & bude song
-;.4;?- ma. Dung dich so senh la dung djch daitizdn song Xkhdag
¢o aung dich tidu chudn kém. Tr mft d§ quang do duge & irén
e 43 thi chu3n sé xac dinh durge ham lwgng kém trong wmiu

=

phan tich

L]

-t

. 3,2, Dyng d0 thi chuén . LAy 7 cbc dung tich 50 ml,cho
¢Bec : 0,5; 1,03 1,5 ; 2,0 va 3 ml dung dich B, tuomg
¢,005% ; ©,01 ; 0,015 ; 0,020; ©,025 ; ve 0,030 mg kém.
T~ tifp vao 7 blnh m8i binh 8 m1 nwoec, 4 ml dung dich exétat
_ .c déu, 1 ml dung dich natri thiosanfat, 5 ml dung dfch

‘i tiz5n va tifn hanh phén t{ch theo &iBu 3.1. Iung dich 80
gunh 1z dung dich khong co dung dich tidu chuin kém.Cac trj
s =3t 4§ quang do duege tmng wng voi ham ldq'zla kem da 1&y
a% phdn t{ch. P?rén co s& cac thdng s8 do ve d3 thi chuén.

s

1.4, t{nn k8¢t qua .

1.4.1. Ham luwgng xem (X) tinn b\éng phan trZm theo cdng
" thuc ¢
st
X = . 100 ,
m
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Trong do

m, - kh6i lugng kém trong méu thw tim duge qua €3 thi
chuén y £ 3

m - kh8i lugnz m3u cén 1&y d4é phén tich , g .

1.4.2. Sai léch cho phep gita cac k8t qua phéin t{cheons
song khong dugc vuqt qua cac tri s8 quy dinh trong bang .

?

Bang
%

1 . _ 1 3Sai léch cho phep
! Hem lugng kem 1 (tuyét d61) !
| e e e e S S S———
! bén 0,0003 ! 0,00015 !
! Lon hon 0,0003 d€n 0,0005 ! 0,0002 !
! " 0,0005 "™ 0,0010 ! 0,0004
! " 0,0010 " 0,002 ! ©,0005 !
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2 « Phrong pl:uip kEp thy nguyén tr

Z.1.. Ben chit phwong phep »

Phuong phép n&y dye trén co s& mau duge fFoa tan trongz
hon hgp dung djch axit. Sau dc do .awrc d3 h&p thu nguyén £
cus kém trong ngQn lia axétylen voi khdng khi & buoc song
213;8 IER o

2.2. Thi8t bj, hoa ch&t ve dung djck .



Trang 6/~ TCVN 2178-87

Mgy quang phd bfp thy naayén tw va tft ca cac phy kién
k e theo,. ) |

irit nitric 4 1,40 va dung dj,rh {1 + 1)

At fluohydrie ndng df 40 %

i3n hqp exit : 25 wl axit clonydric; 25 ml exit

oromhydrie va 15 ml brdm (pha ding ngay) - ;

ion hgp durg d;ch cromic 10 % trong axit Bun.furig s
Ya» kim logi .
r}..t.:‘-;_ d..,Cb. ka: Ch;lsn

Dung dich 4 : 0,100 g keém hoa tan trong 20 ml dung
h axit clohydric, chuyé:: vao binh dinh muc dung tich
1000 ml thém neoce dén vqc':/lic déu .

i

" ml dung djch A - ¢o chua C,1 mg kém

ung dijch B : 1l&y 10 ml dung dich A cho vao binh dinh
e dung tich 100 ml thém nuwoc cft d&n vgch 1fc d2u

1 1 a&ng dich E co chwe 0,01 mg kém .

Axit clohydric d 1,

Xell bicromat

ixit sunturic 4 1,84 .

3. Tifn hanh phén <ich

2.3.1. Cén 1 gax nfu cho veo cBc nhya fluo hoe dung
iz 50 ml, cho 10 ml hin hgp exit dé hoa ten, cho ting
synz nhd 1 = 2 ml dé trahh phén whg manh 1idt. Khi miu
i tan h€t, dun nong nhe trén b8p cach thuy vai phut -
(kiidng dum s8di) dé ngugQi, chuyén veo binh dinh mx “@ung
tich 50 ml, thé& vao 10 ml hdn hqp exit ve thém nucc .cit
dén vech, lfc d3a. Do muc dj hfp thy nguyén t¥ ocla. kea
trong ngQn lum ax8tylen voi Xhdng khi & trde song 213,8nm
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Tién p&hh do d%ng thoi voi &ing dich kiém tra. Ham lugng
kém duwqe tinh suy ra tir d8 chl chuldn .

2.3.2. Tqng 46 thj chuin

I8y T binh dinh mx dung tich 50 ml, cho vao 6 blin:
0,5; 1,0;'1,5; 2,0; 2,5; va 3,0 ml dung dich B,trong dvons
0 005, o, 01; 0o 015; 0,020; 0 025 va 0,030 mg kem, Cro vao
tft ca cac dinx m3i binh 10 ml hin hgp axit, thém nu'c'cd:, n
vgch, léc d3u, Ti8n hanh do d¢j hfp thy nguyén tir theodli
2.3.1. Gia trj do nhén duqe trong uﬁﬁ voi hem lugng  ké
da lﬁ'y @é pran tich, Trén co so cac thing =8 do ve 45 thi
chua.n -

2.4. T{nn x&t qua

2.4.1, Hm lugng kem (X) t{inh bing phan trim theocirxz
thlrc : (
cC, - C. ) .Y
I = 1 £ T 00
m

Trong 4o ;

c,y — Ham lugqng kem trong dung dich m2u tinh suy ra tir
do thi chuan, g/al;

C, - Hem lqu'ng ken trongmeu kiem tra suy ra2 tu do th{
chuédn (n&1 ¢d) g/nl}

Vv - Thé tich ding dich méu thu 16y ¢é préin tich, mnl :

m _ Kndi lwong mZu cén, ° g ; .

2.4.2. 5ai léch cho phép gilte cac kGt qué prin t{c..
s0ng S0Lg khon,, cdrge: vugt qua cac "tri 83 quy
dinh trong ‘oang .
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