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L&i n6i diu
TCVN 11120:2015 hoan toan twong dwong véi ISO 6228:1980,

TCVN 11120:2015 do Ban k¥ thut tiéu chuén quéc gia TCVN/TC47
Héa hoc bién soan, Téng Cuc Tiéu chuidn Po lwéng Chét lveng
d& nghij, B4 Khoa hoc va Céng nghé céng bd.
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San pham héa hoc str dung trong cong nghiép -
Phwong phap chung dé xac dinh lwgng vét cac hop chat
Iwu huynh, tinh theo sulfat - Phwong phap khir va chuan do

Chemical products for industrial use — General method for determinaton of traces of
sulphur compounds, as sulphate, by reduction and titrimetry

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuan nay quy dinh phwong phap chung d& xac dinh lugng vét cac hop chét lwu huynh,
tinh theo sulfat, cia san pham hoa hoc s dyng trong cong nghiép bing phwong phap khir va
chufn do.

Tiéu chudn lién quan dén sin phdm héa hoc ¢ phuong phap dwec dp dung sé quy dinh phdn
mau thi dwgc x& ly d& chuyén héa cac hop chét lu huynh thanh sulfat, néu ¢in, cling véi bat ky
sy thay ddi cin thiét nao so véi quy trinh chung.

2 Linh vic ap dung

Tiéu chudn nay ap dung @& xac dinh lwgng sulfat (SO) trong khodng tir 4,5 pg dén 450 pg,
hodc trong dung dich hodc, trong mot vai tredng hop, thyc hién tryc tiép trong phdn miu thi.
Thé tich dung dich 14y @& xac dinh khéng dugc chlra qua 2 mL nwéc, phdn miu thir khdng chira
nhidu hon cac gi¢i han chdp nhin cla céc yéu té gay nhidu, dugc quy dinh trong tiéu chuln
lién &uan dén san phdm héa hoc cé phwong phap dugc ép dung.

Sulfat cé thé c6 mit trong san phdm hodc cé thé duge sinh ra do quy trinh x{ ly so b phit hop
a6i véi mot mau chra cac hop chét lvu huynh khac ¢é trong dung dich the nghiém.

D6 chum dy kién dat duvgc + 5 %.

CHU THICH: Néu thay dung dich khir bang axit clohydric, c6 thé xac dijnh dugc cac hep chét khac cla
lwu huynh nhe sulfua (nhwng khong phai cac polysulfua).
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3 Nguyén tic

Trwéc khi chuyén héa cac hop chét lwu huynh trong phdn miu thr thanh sulfat, néu cin, va
khir ion sulfat thanh hydro sulfua bang hdn hep axit iodhydric va axit phosphinic (hypophosphoro)
khi cé mat axit clohydric. Hydro sulfua dwgc cudn theo déng nito va hép thy vao trong dung dich
natri hydroxit pha trong axeton 18ng. Chusn @8 ion sulfua véi dung dich chuén @3 tiéu chuan thiy
ngan (Il) axetat ho¥c nitrat v&i s cd mét ca chét chi thj 1,5-diphenyl-3-thiocarbazon (dithiizon).

4 Thubdc thir

Trong qua trinh phan tich, chi s dung thuéc thir c6 cAp tinh khiét phan tich va nwée cht hoic
nwéc co dé tinh khiét teong dwong.

4,1 Axeton,
4.2 Nito, khdng chira oxy.
4.3 Natri hydroxit, dung dich 40 g/mL,

4.4 Dung djch khtr

R&t vao binh dung tich 1000 mL ¢ ba cd nham va 6ng sinh han béng (xem vi dy Hinh 2), dwéi
déng nite (4.2), 1An lwot theo trinh tw sau:

- 100 mL dung dich axit iodhydric, khdi Iweng riéng (o) x&p xi 1,71 g/mL, dung dich khodng
57 % (theo khéi lrong); .

- 25 mL dung djch axit phosphinic (hypophosphoro) (HsPO5), khéi lwgng rigng (o) xép xi 1,21
g/mL, dung dich khodng 50 % (theo khéi lwgng);

- 100 mL dung dich axit chlohydric, khéi Iigng riéng (o) xdp xI 1,19 g/mL, dung dich khodng
38 % (theo khéi lwgng);

Lép dng sinh han vao binh dung tich 1000 mL va dun s&i hdi lwu trong khodng 4 h trong déng
nito.

Sau d6 @& ngudi 8én nhiét dd phong, duy trl déng nito.

Béo quan thudc thlr tranh &nh séng trie tiép, trong binh thily tinh s&m mau, ¢6 nit thliy tinh nhdm va
dugc lam sach béing nito (4.2).

Dung dich dwec &n dinh trong vai tudn.

CHU THICH: Thuéc thir nay phai dwoc chudn bj trong ti hat @& loai bd legng hydro chiorua durgc gidi phéng ra.
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4.5 Natri sulfat, dung dich ddi chirng tiéu chuan c[Na,SO,] = 0,001 mol/L.

Can 0,1420 g natri sulfat khan, chinh xac dén 0,0001 g, 3 sy trwéc tai nhigt d§ 110 °C trong 2 h va
dé& ngudi trong binh hat &m. Hoa tan trong khodng 100 mL nuéc va chuyén dinh lvgng dung dich
vio_-t:ong binh dinh mirc mét vach dung tich 1000 mL. Pha loang dén vach mirc va lic déu.

1 mL dung dich nay chira 96 pg SO,

4.6 Natri sulfat, dung dich dbi chirng tiéu chuin ¢[Na;SO,] = 0,0001 mol/L.

Chuyén 100,0 mL dung dich dbi chirng tiéu chudn natri suifat (4.5) vao trong binh dinh méc
mét vach dung tich 1000 mL, pha lodng dén vach mrc va lac déu.

1 mL dung djch nay chira 9,6 pg SO

Chudn bj dung dich nay tai thoi diém sir dung.

4.7 Thiy ngén (1) axetat, dung dich chuan d tiéu chudn ¢[Hg(CHsCOO0),] = 0,001 mol/L.

Can 0,3187 g thiy ngan (1) axetat [Hg(CH;COO0),), chinh xac dén 0,0001 g. Hda tan trong khoang
100 mL nwéc va chuyén dinh lvgng dung dich vao trong binh dinh mirc mdt vach dung tich
1000 mL. Pha lo3ng dén vach mirc va lic déu.

C6 thé st dung dung dich thay thé sau:

4.7.4 Thay ngan (il) nitrat, dung dich chudn @ tiéu chudn ¢[Hg(NO,)] = 0,001 mol/L.

Can 10,83 + 0,01 g thiy ngan (1) oxit (HgO), 4 vao trong céc ¢6 dung tich phit hep (vi du
100 mL) va hoa tan trong 10 mL dung dich axit nitric, p khoang 1,40 g/mL, dung dich khoéng
68 % (theo khéi lugng). Pha lodng dung dich, chuyén dinh lvgng vao binh dinh m&c mét vach
dung tich 1000 mL, pha lodng dén vach mirc va lac déu.

CHU THICH: Dung dich nay caing c6 thé dugc chuln bj biing cach hda tan 17,13 g thiy ngan (II) nitrat
monchydrat [Hg(NOs)..H,0] trong nuéc d4 axit héa bing 1 mL dung dich axit nitric, p khodng 1,40 g/mL.

- Chuyén 20,00 mL dung dich ndy vao trong binh dinh mic mdt vach dung tich 1000 mL,
pha loang dén vach murc va lac déu.
Chi chuén bj dung dich cuéi nay tai thdi didm sl dung.

4.8 Thuy ngan (1) axetat, dung dich chuln d tiéu chudn ¢[Hg(CH,COO),] = 0,0001 mol/L.

Chuyén 10,00 mL dung dich thiy ngan (ll) axetat (4.7) vao binh dinh mir¢ mgt vach dung tich
1000 mL, pha loing dén vach mirc va lic déu.

Chuln bi dung dich nay tai thei diém sl dyng.

C6 thé stv dyng dung dich thay thé sau:
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4.8.1 Thuy ngan (Il) nitrat, dung dich chuln db tiéu chudn ¢[Hg(NO).] = 0,0001 mol/L.

Chuyén 100,0 mL dung dich thiy ngan (Il) nitrat (4.7.1) vao trong binh dinh mic mét vach
dung tich 1000 mL, pha lo&ng dén vach mirc va lac déu.

Chi chudn bj dung dich cudi nay tai thoi diém sl dung.

CHU THICH: N8ng d c4c dung dich (4.7, 4.7.1, 4.8 va 4.8.1) duoc chudn bj i chinh xéc, 1y mot lrgng ion
sulfat ¢6 néng 80 thap d& xac dinh. Khéng cAn thiét chuan héa.

4.9 1,5-Diphenyl-3-thiocarbazon (dithizon), dung dich 0,5 g/L trong axeton (4.1).

Loai bo dung dich sau 2 tuln.

5 Thiét bi, dung cu
Thiét bj, dung cy théng thwdng trong phong thér nghiém va

5.1 Thiét bj @ khir va hat (mét loai, vi dy trinh bay trong Hinh 1), tit ca cac bd phan dwec ndi
véi nhau bang cac khép néi néi thiy tinh nham, ngoai trir khép néi linh hoat.

5.2 Micro buret, ¢ vach chia dén 0,01 mL.

6 Cach tién hanh

CANH BAO: Céac hop chét thiy ngén rit dgc va phal dwge x ly cén thin. Lwu gilr nhivng dung djch
dw thu dwoc tir cac phép chudn dd va xir ly theo quy dinh trong Phy lyc C d& tranh & nhiém
nwée thii do thiy ngén.

6.1 Phin miu thir va chudn bj dung djch thi

Can khéi lvgng mau the va chuin bj dung dich thr theo quy trinh cy thé trong tiéu chuln lién quan

dén san phim héa hoc ¢ phurong phap dwgc sir dung. Dung dich thr phai dap tng céc yéu clu sau:

a) Dung dich chira khéng qua 2 mL nwéc va cé chira khodng tir 4,5 pg dén 450 pg cac ion
sulfat (SO,%) trong tdng thé tich hoac trong phan miu thir dwoc ldy dé xac dinh,

b)  Dung dich khéng chira cac yéu té gy nhiu dwgc qui dinh trong Phy luc B hodc phai dugc
x(r ly dé loai bd cac anh hwéng cla ching.

CHU THICH: Néu san phAm 1 chét 1dng ho#c |2 chét rin hoa tan dugc trong axit, ham lugng ion sulfat de

kién cla phén mau thir trong khoang tir 4,5 ug dén 450 g, phan mau thir phai duge 88 tryc tiép vao trong
binh clia thiét bj khir (5.1).
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6.2 Phép thir kiém tra

Kidm tra sy kin khi va cach van hanh clia thiét bj (khi* cac hop chit lwu huynh va thu hdi
dinh lwgng hydro sulfua dwec gidi phong ra) nhw sau.

Cho 5 mL dung djch natri hydroxit (4.3), 5 mL axeton (4.1) va 0,1 mL dung djch dithizon (4.9) vao
trong dng tht nghiém cla thiét bj (4.2). Lic d&u va thém ting giot dung dich thly ngén (Il) axetat
hodc nitrat thich hgp, duec dwa ra trong Bang 1, cho dén khi mau chuyén tir vang sang hdng.

Bang 1 - Dung dich chudn dé tiéu chuln thiy ngan (ll) axetat hojc nitrat

Ham lwgng SO dw kién Dung djch chudn d$ tiéu chudn | Dung dich @6i chizng
thily ngén (l1) axetat hodc nitrat | tiéu chuln natri sulfat

Hg
Tir 4,5 dén 60 4.8 ho3c 4.8.1 4.6
T 45 dén 450 4.7 hodc 4.7.1 45

CHU THICH: Néu diung mét thé tich nhd (khodng 1 mL) dung djch chudn d9 0,0001 mol/L thi can gidm 1 giot
dung dich dithizon bd sung @& nhan rd hon diém cuéi clia phan ¢ng.

D8 2,00 mL dung dich d8i chirng tiéu chuldn natri sulfat thich hgp (4.5 hodic 4.6) vao binh khir
(5.1) sach va khé.

Lap thiét bj (5.1), vi dy, nhur trinh bay trong Hinh 1, trudc 46 43 dugc bdi mét I6p méng m silicon
quanh nat thuy tinh nhdm hinh nén. Khéa van 3, bdé nGt hinh nén trén dinh ph&u nhé giot, rét
15 mL dung dich khi (4.4) va day nat. Vin chat tt ca cac khop néi thiy tinh nham @é dam béo
kin khi hoan toan. M& van 1 va cho déng nito (4.2) 6i tl tir qua éng hut sao cho khodng 2 hodc 3
bot bong béng trong 1 s qua éng vao binh nhan. M& van 2 va 3 va cho dung dich kht¥ (4.4) trong
phéu nhé gigt chay vao binh khir. Khéa van 2 va 3.

Duy tri dong nito qua éng hut, ngam binh khir xubng 46 sau khodng 70 mm trong bdn cach thly
dun s6i khodng 30 min. Sau d6 m& van 2 va 3 va cho nito chdy vao phéu nhd giot trong 5 min.
Hydro sunfua dwoc gidi phéng ra do qua trinh kh* dwoc hép thy vao dung dich chia trong
binh nhé&n 1am cho dung dich cé mau vang.

CHU THICH: Sy xuét hién mau xanh da tr&i — xanh 14 cay (blue - green) chl ra réng mét lugng lén axit
clohydric da bj cuén theo. Thir nghiém phai thyrc hign lai, kidm tra cn than luu lwgng nite va higu suét lam
ngudi clia binh ngwng.

Théo thiét bj (5.1) va rira 8ng ndi véi vai mililit hén hep clia nwéc va axeton (4.1) 6 cung thé tich,
the hién viéc riva trong &ng thir nghiém. Chudn dd dung dich nhén dwec véi dung dich thiy ngan
(11} axetat (4.7 hodc 4.8 1a thich hgp) hodc véi dung dich thiy ngan (1l) nitrat (4.7.1 hodc 4.8.1, la
thich hgp) chira trong micro buret (5.2) cho dén khi xuét hién lai mau héng.
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Thye hién phép thir tréng véi céc thube thlr, stz dung cling mét quy trinh nhu kiém tra th& nghiém
nhung khéng si dung dung dich i chieng tiéu chudn natri sulfat (4.5 hodc 4.6, néu thich hep).

Két qua clia phép thir kidm tra dugc xem la dat nédu thé tich dung dich chuadn dd tiéu chuin
thily ngan (Il) axetat hodic thily ngan (ll) nitrat dugc st dyng dé chudn &6 ndm trong khodng tir
1,90 mL dén 2,10 mL cho phép thir tring clia cling cac thuée thir. Néu két qua ndm ngoai khodng
gi&i han, phi tim Iy do va loai bd, vi dy, kidm tra khe hé clia thiét bi.

6.3 Phép xac dinh

Thie hién phép xéac dinh sir dung quy trinh quy dinh trong 6.2, chd y Ia

- Thay 2,00 mL dung dich chun d tiéu chudn natri suflat thich hop bang phin mau thir (6.1)
hosic mdt phan nhd dung dich thir nghiém (trong ca hai treéng hep khéng chira nhidu hon
2 mL nwée),;

- Gia nhiét binh khir trong bén cach thly trong khodng thdi gian quy dinh trong tiéu chuin
thich hop d8i véi san phdm dwec phan tich d& dam bao ring cac ion sulfat dwge chuyén hoa
hoan toan thanh hydro sulfua.

6.4 Phép thir tring

Thyc hién phép thr tring si dung cung thubc thi (bao gdm ca viéc chudn bj dung dich
thir nghig¢m) dwgc dung trong phép xac dinh (6.3), va st dung cling mét quy trinh, nhung khéng
st dung phin mau thtr (6.1).

7 Biéu thj két qua

Tiéu chudn lién quan dén san phim s& duwa ra cong thirc 4p dyng trong viéc tinh toan.

8 Bao cao thir nghiém

Béo cdo thlr nghiém phai bao gdm céc théng tin cu thé sau:
a)  Moi thdng tin cin thiét d nhan dang diy 4G miu;

b) Vién din phwong phap chung str dung va tiéu chuldn lién quan &én san phdm duec
phan tich;

c) Kétqua thir nghiém va don vj tinh dwgc st dung;
d) Moid4u hiéu bét thwong ghi nhan trong qua trinh xéc djnh;

e) Thao tac bat ky khéng bao gdm trong tiéu chuin nay hodc trong tiéu chuin lién quan dén
san phém dweoc phan tich, hodc lya chon tuy y. !

10
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Ong sinh han
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Hinh 2 - Thiét bj di&n hinh déi vé1 vigc chudn bj dung djch khie

12



TCVN 11120:2015

Phu luc A

(Tham khao)

Cac phwong phap khoang héa cac hop chit hiru co dé xac dinh Iwu huynh ¢é
ham lwgng nhé

A.0 Céc phuong phap dwéi day c6 thé phi hop dé chudn bj dung dich thlr nghiém tir céc hop chét
hiru co.

A.1 Dbt trong thiét bj Grote, gém mot éng silic dioxit 14p hai dia silic dioxit va mét tAm phing bj
xuyén qua mét phan ba. Cubi éng dwoc nbi véi binh hap thy cé tam xép. Thic hién viéc dét trong
dong khéng khi hodc déng oxy.

Phwong phép ndy ap dung véi tat cd cac hop chét hiru co dic biét hop chét dang Idng va dang khi.

A.2 D6t trong thiét bj Wickbold, gdm mat dng silic dioxit 14p binh ngwng va binh hép thy. Thiét bj
phai I&p dyng cy an toan dé ngan chay ngurgc va luu lwgng ké ding cho khi oxy va hydro.

Phwong phap ndy ap dung véi hop chét dang Iéng dé bay hoi va hop chét dang khi.

A.3 Dbt trong bom véi natri peroxit (bom Parr ho#c thiét bj twvong dwong). Véi phwong phéap nay,
phin miu thi dwgc gidi han trong khodng tir 200 mg dén 300 mg.

Phwong phap nay dwgc 4p dung voi hop chét dang 18ng khé bay hoi va hgp chét dang rén.

A.4 Dbt chét 1dng hiru co va chét rin trong bom nhiét legng ké Berthelot-Mahler-Kroecker duwéi
oxy ¢6 ap.

Phwong phap nay dwgce 4p dung véi hop chit dang 16ng va dang ran.

A.5 Nung chay phan miu thir véi natri carbonat khan trong dia ho3ic chén nung platin.

Phwong phap ndy dugc ap dung véi hgp chat khé bay hoi.

A.6 Dbt phin miu thir véi hdn hop Eschka.

Phwong phap nay dwec ap dyng véi hgp chét khé bay hoi.

A.7 Déttrong binh Schoeniger trong oxy. V&i phwong phap ndy, khéi lwgng phin mau thi rét €6 han ché.

Phwong phap ndy dwoc ap dung véi hep chit dang rén va voi hop chét dang 18ng chi dung ndi
gelatin.

Sv lya chon phuwong phap phy thudc vao ban chét clia hgp cht hGu co va trang théi vat Iy cla
san phdm (dang rén, 16ng hay khi). Hon nira, khéi lwong phan miu thr 48 khoang héa phy thudc
vao ham lrgng lwu huynh di kién clia mau.

13
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Tét ca cac phuong phap phai twong thich véi phwong phép chudn d$ clia phép xac dinh. Trong
trwong hgp ndy, tranh dwa cac tdc nhan oxy héa va néu d& c6 mat phai pha hily treéc khi
tién hanh khir. Dic bigt, cAn tranh sy ¢6 mét clia axit nitric hodic hydro peroxit.

Khi hoa tan san phdm d3 khoang héa, dung dich phéi chira khodng 4,5 pig dén 450 pg céc ion
sulfat (SO,%) trong mét phin nhd dugc lay dé xéc dinh.

14
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Phu luc B

(Tham khao)

Yéu t6 gay nhidu

Viéc kiém tra cac chét gay nhiéu phai lubn duoc thyc hién. Hon niva, viéc x Iy c6 thé khong
bao gdm t4t cd cac trwdng hop co sén,

Céc loai yéu té

Céac giél han chdp nhan

Céc xtr ly sdn ¢6 néu vwot qué cac

gay nhiéu ctia mét phdn nhd dwec giéi han chép nhén dwgc
Iy trong phép xic djnh
Cac peroxit Khéng Bun sbi liégn tuc trong dung dich kiém va thém
dung dich thiéc (lI) clorua
cr Khéng Thém dung dich thiéc (Ii) clorua trong méi treding
axit
NO;™ Khéng L&p lai sy bay hoi trong méi trwdng axit clohydric
NO; Khong Lap lai sy bay hei trong mdi trrdng axit clohydric
Céc chét oxy Khéng Khir bing dung dich thiéc (I1) chlorua
héa néi chung
Céc hop chét - Xem Phy lyc A
hu co
Fe¥ 01g Kh&r véi dung dich thiéc (ll) clorua trong
mdi trwéng axit _
cu® 1mg Két tla trong mdi trudng kidm hodc natri
carbonat béng cach loc ddng (1) oxit.
Nwéc 2mL Lam bay nwéc trong mdi truwdmg kidm
Mo - Sy ¢6 mit chit khir a3 kh& hoan todn cée céc |
molypdat bng mét lwgng phy thudc trye tiép véo
ham Iwgng molypden. Véi sy cé mét cla 200 mg
thiée (1l) clorua, sé khir hoan toan.
Hg, Cd, Bi, Pb, 1mg Khéng gay nhiéu.
Sn, Sb, va As

S gay nhidu do mét Iwgng Ién hon 1 mg khdng
cAn kiém tra.

15
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Phy luc C

(Tham khao)

Loai bé thiy ngan tir dung dich dw thira

T4t cd cac dung dich duw thira nhan dugc tir phép chuldn dd va bét ky dung dich nao chira céac
hep chét thliy ngan trong binh chira ¢é dung tich vira d0.

Lam két tha thiy ngan trong mai triedng kidm véi natri sulfua duw.

Oxy héa lwgng du nay bdng hydro peroxit & ngdn thly ngan hoda tan lai dwéi dang céc
polysulfua. :

Gan va loc dung dich khdng chira thiy ngan trirdc khi bd dung dich thai.

Lwgng cin khong hoa tan dugc chuyén vao binh lwu trir @& thu hdi thdy ngan tiép theo béi cac
cang ty chuyén nghiép. :

16
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