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P4t da quang chi kém - Phan 2: Xac dinh ham Iwong chi, kém
bang phwong phap chuan d

Soils, racks, ore containing lead zinc - Part 2: Determination of lead, zinc content by titration
method

1 Pham vi ap dung

Tigu chun nay quy dinh phurong phap chudn d6 dé xac dinh ham lgng chi, kém. Gidi han xdc dinh tir
0,5 % (theo khéi Ivgng) dén 30 % (theo khéi legng) trong mAu d4t, da quang chi kém.

2 Tailiéu vién din

Cac tai liéu vién din sau la cn thiét cho viéc ap dung tiéu chudn nay. D6i véi cac tai liéu ghi ndm cong
b thi 4p dung phién ban dugc néu. D&i véi cac tai lidu vién din khong ghi nam cong bé thi 4p dung
phién ban méi nhét, bao gdm ca cac stra ddi, b sung (néu co).

TCVN 4851:1989 (ISO 3696:1987), Nudrc dung dé phén tich trong phong thi nghiém — Yéu céu ky thuét
va phuong phép they

TCVN 7151:2010 (ISO 648:2008), Dung cy thi nghiém béng thuy tinh - Pipet mot mic
TCVN 7153:2002 (ISO 1042:1998), Dung cu thf nghiém béng thuy tinh - Binh dinh mirc

TCVN 9924:2013, D4t, d4, quing — Quy trinh gia cong mau st dung cho céc phuong phép phén tich
héa hoc, hoa Iy, ronghen, nhiét.

3 Nguyén tic

31 Phwong phap chuén dd xac dinh chi

Co s& cta phuong phap dya trén phwrong phap chudn do truc tiép Pb?* trong mau bang dung dich
chudn complexon Hi (trilon B) & pH = 5-6 (dém axetat) v&i chi thj xylen da cam.
PO + HY? o (PBY)r + 2H (1)
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3.2 Phwong phap chuin dé xac dinh kém

Trong mdi trwong axit yéu, c6 mit kali ferixianua, kali iodua va kém sé tao thanh tia cta mubdi kali-
kém-hexaxianua-feroat va giai phéng mét lwgng ot tirong (rng véi Ivgng kém cd mét trong dung djch.
Chuan @6 Iwgng iot tach ra bing dung dich natri thiosunfat Na»S:0a.

2FeCNg* + 21" + 3Zn* = KaZna(Fe(CN)s)z + 12 (2)
2>+ Na,S:0; — Nal + NazS5:0s (3)

4 Héa chiét, thudc thir

Trong qua trinh phan tich, chi st dung thude thl loai tinh khiét phan tich va nwéc phi hop véi loai 2
clia TCVN 4851:1989 (1SO 3696:1987).

4.1 Axit clohydric HCI (d = 1,19).

4.2 Axit nitric HNO; (d = 1,40).

4.3 Axit sunfuric H.SO4 dung dich (1+1) (v/v), dung djch 0,5M va dung dich 2 % (v/v).

4.4 Kali sunfat K;SO tinh thé.

4.5 Hidroxylamin clohydric NH,OH.HCI tinh thé.

4.6 Dung djch dém axetat pH = 5-5,5: Pha tir axit axetic (CHsCOOH) va Natri hidroxit (NaOH), didu
chinh d&n PH mong muén bing PH meter.

4.7 Dung dich chuin complexon Il (trilon B) NazH2Y cé ndng d chinh xac 0,01 - 0,02M: Pha tir
tinh thé trilon B da duoc két tinh lai, tinh khiét. sdy muéi trilon B & 80 °C dén khéi lvong khong ddi aé
dugc NazH,Y.2H,0.

4.8 Xilen da cam hén hop rén véi KCI, ty 1é 1/100 (theo trong lwgng).

Nghién va tron déu 0,5 g xilen da cam vé&i 50 g kali clorua KCI trong cbi stz. H3n hep dwoc bao quan
trong binh thy tinh kin.

4.9 Amoni clorua NH,CI tinh th&; dung dich 1%.

Hoa tan 10 g amoni clorua NH4Cl tinh thé vao céc thiy tinh dung tich 1000 ml, thém nwéc cét dén vach
mtkc va khudy déu.

4.10 Amoni hidroxit NH,OH 25% (dam déc).
4.11 Amoni persunfat (NH4)2S20s tinh thé.

412 Hé tinh bdt dung dich 1 %: Can 1g hd tinh bt vao céc 100 ml, thém vao d6 10 mi nuoce cét,
diing dda thuy tinh khudy déu. Rét vao d6 90 ml nwéc cat soi, vira rét vira khudy déu, thém vao 1 giot
axit clohydric (1+1) va dun séi tiép tir 3 min dén 5 min.
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4.13 Kali ferixianua, dung dich 0,05N: Hoa tan 16 g kali ferixianua trong 1 L nwéc cét, lac déu.

4.14 Kali iotdua Kl dung dich 10 %. Hoa tan 10g Kl tinh thé vao chc thiy tinh dung tich 100 ml, thém
nude cit dén vach mire, khudy déu. Bio quan trong binh thiy tinh t6i mau.

4.15 Natri thiosunfat Na,S$,0;, dung djch chudn d% 0,025N: Pha tir tinh thé natri thiosunfat, sau d6
xac dinh lai ndng dd cta dung dich bang dung dich chuin kali bicromat.

L4y chinh xac 25 ml dung dich chudn kali bicromat c6 néng d6 khodng 0,02 @én 0,025N cho vao binh
nén 250 ml, thém vao binh tir 10-15 ml nwéc cét, 2 mi dung dich axit sunfuric H;SO4 0,5M, 10 mi dung
dich kali iodua KI 10%, léc déu. Dé yén trong budng t6i 5 min. Chuén do lugng lot tach ra bang dung
dich natri thiosunfat Na;S:0s 0,025N (4.15) cho dén khi dung dich con mau vang nhat (vang rom),
thém 2 ml dung dich hd tinh bdt 1 % (4.12) va tiép tuc chudn d¢ cho dén khi dung dich mat mau tim
(khang mau), ghi thé tich dung dich chudn & tidu tén.

Tién hanh |am ddng thdi mau tréng, (st dyng cling mét lwgng tat cd cac héa chét, thude thir nhung
khéng cé dung dich chuén kali bicromat).

Néng do dwong lugng (N) cia dung dich natri thiosunfat dwgre tinh theo céng thirc sau:

N:. 25
Nz ——— (4
(V -V0)

trong d6
Ni: 12 néng @6 dwong lwgng clia dung dich kali bicromat;
V: 1a thé tich dung dich natri thiosunfat tiéu tén khi chudn do dung dich kali bicromat (ml);
Vo: 1a thé tich dung dich natri thiosunfat tiéu tén khi chuin d¢ mau tring (ml);

Tién hanh xac dinh lai ndng do sau tir 5 - 7 ngay st dung.

5 Thiét bj, dung cu

Trong tiéu chudn nay st dung cac thiét bj, dung cy théng thudmg trong phong thir nghiém va cac thiét
bi, dung cu sau:

6.1 Can phan tich dg chinh xac 1.104g.

5.2 Céc thuy tinh chju nhiét, dung tich 100 ml, 250 ml.

5.3 Can ky thujt.
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5.4 * Binh nén thdy tinh, dung tich 250 ml, 500 ml.

5.5 Binh hit dm.

5.6 Gidy lgc chay cham, phéu loc, ndp kinh thiy tinh, dia thiy tinh, bép dién.
5.7 Pipet mgt mirc theo TCVN 7151.

5.8 Binh dinh mirc theo TCVN 7153,

6 Chudn bj miu thir
Chuén bj va gia cong mAu thir theo TCVN 9924:2013

7 Céch tién hanh
7.1 Phwong phap chudn dd xac dinh chi

Dung can phan tich (5.1) can 0,2 g dén 0,5 g mAu chinh xac dén 0,0001 g, (mAu da dwgc sdy dén khéi
Igng khéng déi & 105 °C trong 2 h va 1am ngudi trong binh hit &m (5.5) dén nhiét do phdng), cho vao
binh nén thly tinh dung tich 250 ml (5.4). Thém vac d6 2-3 g kali sunfat KzSO4 (4.4), 25 ml axit
clohydric HCI (d=1,19) (4.1), lac d&u rdi dun dén sbi va tiép tuc dun dén con khodng 5ml dung dich.

Dé ngudi bot rdi cho thém vao binh 10 ml axit sunfuric H,SO4 (1+1) (4.3), tiép tuc dun dén tach nhidu
khéi tring SOs, nhéc binh khdi bép, d& ngudi. Thém tir tir vao binh khodng 100 ml nwéc cAt néng, lac
d&u, dun s6i cho tan mudi. Thém ting tinh thé hidroxylamin clohydric NH2OH.HCI (4.5) (vira thém vira
l&c) dén hét mau vang cua sét(lll) clorua. ©& yén dung dich trong 4-5 h hodc dé qua dém.

Loc Iy tlia qua gidy lgc chdy cham, hirng nwéc lgc vao cbe thdy tinh dung tich 250 ml (5.2). Trang binh
nén va rira tha 9-10 An bang dung dich axit sunfuric H2S04 2% (4.34) lanh, sau d6 rira tiép 9-10 Ian
nira béng nudc cit lanh.

Chuyén gidy loc va két tlia vao binh nén truwérc d6 da ding dé két ta chi sunfat. Thém vao binh 60 mi
dung dich dém axetat (4.6), dun néng dén sdi nhe khodng 5 min va gitr nhiét dd khodng 90 °C trong
10-15 min nira (khéng dun sdi manh). Loc dung dich qua gidy loc chdy cham vao binh nén thiy tinh
dung tich 250 ml (5.4). Trang, rira binh va ph&n khdng tan trén gidy loc 9-10 14n béng nwéc cit nong
c6 pha thém 10 % (theo thé tich) dung dich dém axetat (4.6). Bd gidy loc, tia trang quanh thanh binh va
@& ngudi. Thé tich cla dung dich gitr khoadng 100-120 ml.

Cho vao binh khodng 0,1 g chi thj xilen da cam (4.8), chudn dd bang dung dich trilon B 0,01 - 0,02M
cho dén khi dung dich chuy&n mau tir hdng tim sang vang sang. Ghi thé tich dung dich trilon B (4.7) ¢4
tiéu tén,

Tién hanh lam d8ng thoi miu tréng véi loat mAu phan tich (str dung cling mét lwgng tat ca cac héa
chét, thudc thir nhung khéng ¢6 mau thir).
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7.2 Phwong phap chudn d xac dinh kém

Dung can phan tich (5.1) can khoang 0,2g dén 0,5 g'mau chinh xac dén 0,0001 g, miu da duoc sdy
dén khéi lvgng khdong ddi & 105 °C trong 2 h va lam ngudi trong binh hit 4m (5.5) dén nhiét d¢ phong,
cho vao céc thiy tinh dung tich 100 mi (5.2). Thém vao d6 10-15 ml axit clohydric HCI (d =1,19) (4.1)
dun s6i vai min, thém 5 ml axit nitric HNO; (d =1,40) (4.2), day nép kinh, tiép tuc dun s6i cho dén gin
can (con khoang 1 ml - 2 mi), nhéc ra khoi bép, dé ngudi.

Duing binh tia chira axit clohydric HCI (d = 1,19) (4.1) tia trang thanh céc va nép kinh (khodng 5 ml) va
lai dun tiép d&n gAn can (khdng day nip kinh). L3p lai thao tac nay hai lAn nira. LAn cuéi ciing, dun dén
giai doan muéi &m, nhic céc khdi bép, @& ngudi.

Thém vao cbe khodng 3 g dén 5 g amoni clorua NHCI tinh thé (4.9), dung dda thuy tinh tron déu.
Thém 15-20 ml amoni hidroxit NHsOH 25% (4.10), khodng 0,59 - 1g amoni pesunfat tinh thé
(NHs)2S205 (4.11), khudy déu, dun s6i 5-7 min cho von két tlia.

Loc néng dung dich qua gidy loc chay cham. Hirng nuwérc lgc vae binh nén thdy tinh dung tich 500 mi.
Rira céc va két tiia 8-10 1An bang dung dich amoni clorua NH.Cl 1% (4.9) néng. Phan két tia bd di.

Phén nwéc loc, cd dén khd. Ding binh tia chira nwéc cét tia trang thanh binh (khodng 10 ml) va lai c6
dén kho. Lap lai thao tac nay hai lAn nira, nhic binh ra khdi bép, dé ngudi.

Burdrc 1: Thém vao binh 30-40 mi nwde cat, 2 ml dung dich axit sunfuric H,$040,5M (4.3), 10 mi dung
dich kali iodua KI 10 % (4.14), lac déu. D& yén trong budng ti 5 min. Chuén d¢ lwgng lot tach ra bing
dung dich natri thiosunfat Na,S;0; 0,025N (4.15) cho dén khi dung dich con mau vang nhat (vang
rom), thém 2 ml dung dich hé tinh bdt 1 % (4.12) va tiép tuc chudn d6 cho dén khi dung dich mét mau
tim (khéng mau), khéng ghi thé tich nay. (Pay la bwéc chudn d6 dwa Cu(ll) vé Cu(l) @8 loai bd anh
huéng ctia Cu(ll) dén viéc xac dinh kém).

Budrc 2: Thém tiép vao binh 120 ml nwéc cit, 10-20 ml dung dich kali ferixianua O,bSN (4.13), lac déu.
D& yén trong bubdng téi 5 min. Chun @b fwong lot tach ra bing dung dich natri thiosunfat Na,S,04
0,025N (4.15) cho dén khi dung dich d&i mau tir tim thdm dén luc sang. Ghi thé tich dung dich chuin
tiéu tén & bude 2.

Tién hanh lam ddng thdi mAu tring v&i loat mAu phan tich (stv dung cung mot lwgng tAt ca cac hoa
chét, thuéc thir nhung khdng c6 mau thi).

8 Tinh két qua
8.1 Tinh ham lwong nguyén td
8.1.1 D6i véi phwong phap chudn d xac dinh chi:

Ham Iwgng chi biéu th theo phan tram (%) khéi lgng, durge tinh bing céng thire sau:
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(V -Vo) .M. 207,19
%Pb = X100 4)
1000. m

trong dé
V:  lathé tich dung dich trilon B tiéu tén khi chuin a6 mau phan tich (ml);
Vo: 14 thé tich dung dich trilon B tiéu tén khi chudn ¢ mau trang (ml);
M: 14 ndng d6 mol clia dung dich trilon B;
207,19: 1a nguyeén tir khéi cla chi;

m: 1 khéi lugng mAu can (g).

8.1.2 Déi voi phuong phap chuldn dd xac dinh kém

Ham Ieong kém biéu thi theo phan trdm (%) khéi lvong, dwc tinh bing cdng thirc sau:
(V =Vo) .N. 98,05
%Zn = x100 (5)
1000. m

trong dé:
V: |4 thé tich dung dich natri thiosunfat Na,S;0; tiéu tén khi chuin d kém & mau phan tich (ml);
~V0: la thé tich dung dich natri thiosunfat Na,S,0; tiéu tén khi chudn a6 kém & mAu tréng (ml);
N: Ia ndng d6 duong lwgng gam cua dung dich natri thiosunfat Na2S20s;
98,05: la dwong lwgng gam cla kém;

m: la khéi leeng mau can (g).

8.2 o chéch phép thir song song
Sai léch Ién nhét gilra hai két qua xac dinh song song hodc déi song khéng vuet qua gia tri D trong
Bang 1, Bang 2.
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Bang 1 - D§ chéch cho phép trong phwong phap chuén d xac djnh chi

Cép ham lwgng Pb Sai léch twong déi D

(%) (%)

Tir 0,50 dén nhd hon 1,00 25
Tir 1,00 dén nhé hon 2,00 19
Tér 2,00 dén nhd hom 5,00 13
Tir 5,00 dén nho hon 10,00 7.8
Tir 10,00 dén nhd hon 20,00 58
Tir 20,00 dén nhd hon 30,00 40

Béng 2 - Do chéch cho phép trong phwong phap chudn dd xac dinh kém

Cép ham lweng Zn Sai lgch twong ddi D

(%) (%)

Tir 0,50 dén nhé hon 1,00 25
Tir 1,00 dén nhé hon 2,00 19
Tlr 2,00 dén nhd hon 5,00 13
Tir 5,00 én nhd hon 10,00 7.8
Tir 10,00 dén nhé hon 20,00 | 58
Tir 20,00 dén nhd hon 30,00 39
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9 Bao cao thir nghiém

B4o cao thir nghiém bao gdm céc théng tin sau:
a) Vién dan tiéu chuén nay;

b) Nhan dang méu thi,

¢) Tén va dia chi phéng thi¥ nghiém;

d) Ngay tién hanh thir nghiém;

e) Két qua thr nghiém:;

f) Bét ky cac dic diém da ghi nhan trong qua trinh xac dinh, cac thao tac khéng quy dinh trong tiéu
chudn nay cé thé anh hudng dén két qua clia mau thir. '
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