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Tiéu chulin nay quy dinh phwong phap xéc dinh tdng 3 ch4t
hitu co ctha ddt trdng, ding kali bidromat lam ch4t oxy héa.
Tiéu chulin nay ap dung cho cac loai d4t ¢6 ham legng tdng
s8 chét hitu co nkd hon 15% va khong 4p dung cho cac loai d4t
¢6 ham luong chdt kh&t vd co trong d4t 16n (nhw dAt phén, dit
. triing ngap nudc quanh nam..), ‘ -

1. LAY MAU VA cHUAN B MAU

Theo TCVN 4046 — 85 va TCVN 4047 — 85

2. DUNG CU VA HOA CHAT

Can phén tich c6 sai s6 khong qu4 0,001 g;

Can k¥ thuat c6 46 chinh xac 0,1g;

Binh tam giac dung tich 100; 250 ml;

Phéu nhd;- ' :

Binh dinh mtc dung tich 1000: 2000 ml sai s6 khong - qua
“0,5ml;

Buret dung tich 50 ml, sai s6 khéng qua 0,1 ml;

Buret tu dong c6 by phan chéng oxy clia khéng khi;

B&p dién boc hoic bép dién c6 luoi amiing;

Dong hd cat hodic dong hd bim;

Kali bicromat tinh khiét hojec tinh khiét @& phan tich;

Mudi Mo tinh khiét hofc tinh khiét 4% phan tich;

Kali pemanganat phichxana 0,1 N;
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Trang 2/8 - TCYN 4050 — 83

Natri cacbonat tivh khiét;
Axit antranilic — chi thi mauv;: -

- Axit sunfuric, tinh khiét de phan tich, dam ddc, c¢6 khéi
lugng riéng 1,84.g/cm3;
Pyrogalel tinh khiét;
Kali hydroxit tinh khiét;

: PHUONG PHAP XAC PINH

3.1 Phuong phép oxy hoa co dun (phwong phap. trong lal)

3.1.1. Noi dung clia phuong phap:

Phurong phap dua theo phuwong phap Thiurin, 6xy héa chit
hitu co trong dat l)ang dung dich K;Cr,0,, 0,4 N pha trong axit
sunfuric 18 N, thoi gian dun 5 phat k& tur khi bét diu soi. Luong
kali bicromat du dwge xac dinh theo phép chuan do nguoe bang
dung dich chuin mudi Mo.

3.1.2. Chuin bi xac dinh: ’

3.1.2.1. Chuia bi dung dich I{2F1207 O 4N trong dung dich
axit sunfuric 18 N.

CAn chmh xac 39,23 g KoCry0, tinh khidt dé phan tich da duge
sy kho & 200°C bing cén c6 sai s6- nho hon 0,01 g Hoa tan vai
nuée cit thanh 1 Lt dung dich trong binh dinh muc 1 lit. Sau dé
rot dung dich qua binh dinh mirc 2 lIit, rdi cn thin thém ting -
lugng it Hp,SO4 dam ddce, vira thém vira lam lanh cho dén vach
dinh mire 2 lit. Dung dich ¢6 ndong do KyCr 0, ding 0,4 N dugce
st dung lam dung dich chuin.

Dung dich K;Crs0, bén. bdo quin lau khong bién ddi nodng
d6. Cin tranh cac chét hitu co-

Trudng hop st dung KgCI’zO7 khong dat tida chuln tinh'khié’t,
cin can 40g K,Cr;O, va pha thanh 2 lit dung dich trong H;804
nhu & trén. Sau d6 xée dinh nong do K2Cry 05 bang dung dich -
chulin mudi Mo nhu sau:

Dung burett lay 19,00 ml dung dich K;Cry0; cho vao binh
‘tam gidc ¢6 dung tich 100ml, thém 3 giot chi thi axit phenyl
antranilic, Chuan d¢ bing dung dich chuAn mudi Mo cho dén khi
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. TCVYN 4050 — 85 “Trang 3/8 . - ‘
mau tir tim chﬁy@n sang xanh, Lép‘lai 3 1an va ldy két qua ti‘ung’, ,
binh. . . . '
‘,ang\ dé dwong lrong ¢lia dung dich kali bicomat (N tinh
theo cong thue: , : ' . -
. | ' N,V,

N, =
! Vi

trong doé:
~V,: Th? tich dung dich Kali bicromat (ml);

Nz : Nong ¢ duong lugng dung dich mudi Mo ;

Va: Thé lich dung-dich,mugi Mo (ml);

3.1.2.2. Chuln bi dung dich mu&i Mo 0,2N s

Can 80 g mugi Mo FeSO, (NHy), SO . 6 H,0 biing can k§ thuat
. ¢0 sai 86 khong qua 0,1g. Hoa tan trong khoang 700 ml dung dich
H3SO4 IN. Loc dung dich qua gidy loc va cho dung dich vao
binh dinh mwe 1lit. Thém nuéc cit dén vach dinh mitrc. Khudy
déu dung dich. Bio quin dung dich trong lo mau, ¢6 bd phian
chdéng oxy clia khong khi xam nhap. '

Mu6i Mo kém bén, d& bj 6xy hoa; nong @6 dung dich cin -
- dugc thuong xuyén xac dinh frudce khi ding bing each chuln 44

vGi dung dich chuin KMnO,. ’ N .

‘ Dang pipét hiat 10 ml dung dich mudi Mo cho vao binh tam
giac cd dung tich 250 ml. Thém I'ml H,SO, dam dfc va 50 ml
nu6e clt. Chudn d¢ bing dung dich chuin KMnO, 0,1 N cho dén
khi xuft hién mau hdéng khong bién mit sau 1 phat. Lip lai 3 13n
va 14y két qua trung binh. ' ' S ‘

.‘N?_mg dé duong lwgng mudi Mo (N,) tinh theo cOng thirc: -
o N, = N,V,
, vy
‘trong doé: ' _
 V;:Th& tich dung dich mudi Mo (ml);
N2 : Nong d6 duong lugng dung dich KMnO, ;
© V3:Th® tich dung dich KMnOy (ml).. '
3.1.2.3. Chuan bi dung dich axit phenyl anlranilic
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Trang 4/8 ° TCVN 4050 ~ 85°

Céan 0,2 g axit phenyl antranilic cho vao bat s, thém moét it
- dung dich Na»CO3 0,2% va tron déu thanh dang sén sét, sau dé
cho thém dung dich Na,GO, 0,2% thinh 100 ml, o '
3.1.2.4, Chuén bj dung dich pyrogallol trong kidm :-
Hoa tan 12 g pyrogallol véi 50 ml nude cdt (dung dich A).
Hoa tan 180 g kali hydroxit véi 300 inl nuwde cAt (dung dich B).
Tron dung dich A véi-dung dieh B. Dung dich thu duoc ding
d& chdng oxy chia khéng khi xaAm nhap oxy héa musi Mo.
3.1.3. Tién banh xac dinh '
Céan chinh xéc bing can phan tich cé sai s§ khong 16n hon
0,001g khéi- lwgng d4t (0,5000) da duoe chuin bj theo TCVN
4047 — 85. ;

Khéi lwgng ddt ¢6 thd it hon néu ham lrgng chét hitu co
trong dit cao. Co6 the quy dinh nhu sau: -

Ham {wgng CHC, (%) - Khéi ligng d4t, (g)
7—15 : ~ 0,1000
5—7 , . 10,2000
. 3—5 0,3000
1—3 , 0,5000
nhé hon 1 1én hon 0,5000

“~

Cho d4t vao d4y binh tam gic chiu nhiét c6 dung tich 100 ml.
Sau d6 cho vao binh tam gisic mot thd tich chinh xéc 10,00 ml
dung dich K,Cr,0; 0,4N trong axit sunfuric 18N. Lic déu va
dung phéu con day binh (cuéng phéu & phia duoi). .

Bun trén bé&p dién c6 ludi amiing (hoic bép dién boc) cho
801 nhe trong 5 phut k& tw khi bit diu soi.

Ldy binh tam gidc ra khéi bép va d& nguodi binh dén nhiét -
d¢ trong phong. Thém 3 giot chi thi mau axit phenyl antranilic_
Chuin d¢ béng dung dich chuin mudi Mo 0,2N cho dén khi mau
. chuy@n tir tim sang xanh.

3.1.4. Tinh két qui
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T8ng s6 chit hiru co tinh bing puin traim khéi lugng (CHE)
theo cac cong thic: , e '
3.1.4.1. Tinh theo ndng d¢ dung dich kali bicromat
(a—b).V.N.0,003.100K. 1724 "~
ag

CHC =
trong d6: * . : o
V : thd tich dung dich K,Cr20, ding d& oxy héa (ml);
“a : the tich dung dich muéi Mo chufn 44 tring (ml);
b : thd tich dung dich mudi Mo chufin'dd lugng du (ml);
N: ndng d6 dwong lugng dung dich K;Cry0q; ‘
g : khéi lwong ddt kho khong khi cdn @& xac dinh (g);
0,003 : mili dwong lugng gam cacbhon (g);
K : hé $6 tinh ra d4t kho tuyét déi;
100 : hé s6 tinh phin tram; .
1,724 : h& s6 chuy®n thanh tdng s6 chat hitu co.
31.4.2. Tinh theo ndng d6 dung dich mudi Mo

“(a — byN 0,003.1.724.100 k
‘ g

CHC =

trong do: ,
' . Thé tich dung dich mudi Mo chuin d¢ tring (ml);
. Th? tich dung dung mudi Mo chuin 46 lugng du (ni!);
: Néng 46 dung dich mudi Mo;
: Khéi lwong ddt kho khong khi cén de xac dinh (g);
: Heé 6 tinh ra d4t kho tuyét doi; " -
100 : Hé'sc‘)' tinh phén trim; '
1,724 : Hé 56 chuyén thanh tong sg chét hiru co.
3.2. Phwong phap 6xy hoa khong dun |
.3.2.1. Noi dung ctia phuong phap ,
Phuwong phap dya theo phwong phap wallkley va Blackdzy
hoa chit hitu co trong dit bing dung dich KpCr20q 0,5N trong
dung dich H,SO4 25 N, dung nhiét d0 do nhiét hoa tan H,SO, vao
dung dich KjCr,0; lam nhigt do oxy hoéa. Luwgng Kg(};z(),, du

LR
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Trang 6/8 _TCVN_ 4050 — 85

duge xdc dinh theo phep chuln a6 nguoc béng dung dl(,h chuhn
mudi Mo.. .

3.2.2. Chuan bi xac dinh:

3.2.2.1. Chuin bi dung dich K3Cry0; 1N
‘ Can chinh xac 49,040 g K5Cry,0, tinh khiét d% phan tich da
duoc sy kho & 200°C biing can c6 sai s6 nhd hon 0,01 g. Hoa tan .
v6i nude clt thanh 11 trong binh dinh mte.

Truong hop pha tir K,Cr,07 khong dat tidu chuiin tinh khiét
cin can 50¢g K,Cr,0, pha v6i nudc cit thanh 11 dung dich. Sau
d6 xac dinh nbng dd dung dich K,Cr;0, bing dung dich chuin
mudi Mo, : :

Ding pipét hat 5,00 ml dung dich KZCr207 cho vao binh tam
gic, thém 10 ml H,SO, dam dic va 3 glot chi thi mau axit phenyl
~ antranilic. Chuin d6 bang dung dich chun mudi Mo cho d&n kbi

mau chuy&n tir tim qua xanh. Lap lai 3 lan va ldy ké&t qua
trung binh.

Nong 46 duong lugng dung dich. KgCI'207 (Ny) ‘tinh lheor
cdng thirc: _

N, NaVa
V1
trong do
. Thé tich dung djch KgCI‘zO‘[ (ml);

Nz Nong d9 duwong lwong dung dich mudi Mo;

V,: Thé tich dung dich mudi Mo (ml).

3.2.2:2. Chuln bi dung dich mudi Mo 0,2N theo 3. 1 2.2.

3.2.2.3. Chufin bi dung dich-axit phenyl antranilic theo 3. 1.2. 3.

3.2.3. Tién hanh xéc dinh

Can chinh x4c bing can phan tich cé sai s8 1on hon 0,001 g,
khéi lwrong d4t 0,5000 g da dwge chulin bi theo TCVN 4047 — 85.

"~ Khéi lugng d4t co6 thé it-hon néu ham lwong chét hitu co
trong dét eao, c6 th& quy dinh theo 3.1.3. '
-+ Cho d4t vao day binh tam giac ¢6 dung tich 100mi cho véo
‘binh tam. gléc mot thé tich chinh xac 5,00 ml dung dich K3Cr,05
IN.;Thém mot cach can than 10 ml H,SO, dam ddc. Lic déu va
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sau 46 d8 yén 30 phtit. Thém khodng 20 — 30 ml- nudc, 4 — 5 glqt
axit phenyl antrauilic. Chuin d¢ hrong K,Cry07 du bing dung -
dich chudn mudi Mo cho dé&n khi chuyen mau tir tim sang xanh

. 3.2.4. Tinh két qui

[‘ong s@ chit hitu co tinh bdng phan trim khdi lurorng (LHC) '
theo dit kho tuyét d6i biang cac cong thire: ‘

'3.24.1. Tinh theo ndng 46 dung dich K,Cr,0,
(@—b).V.N.0,003.1,724.1,16.100.K
: — :

CHC =

trong dé: :
a: thé tich dung dich mudi Mo chufin do triing (ml);
b : thé tich dung dich mu01 Mo chuén do luong du (ml);
V : thé tich dung dich K,Cry0, dung dé& 6xy héa (ml);
N: ndng d6 dwong lvgng dung dich K,Cr,0,;
© 0,003 : mili dwong luwgng gam clia cacbon (g);
- g : khoi lwong d&t kho khong khi cin d& xac dinh (g);
1,16 : hé s6 quy bam lrong tdng s8 chit hiru co twong dwong
‘ vOi phwong phap trong tai;
100 : hé s8 tinh phldn trim;
K': hé s6 tinh ra d4t khoé tuyét d6i; »
1,724 : hé s6 chuyén thanh t6ng s& ch4t hiru co:
3.2.4.2. Tinh theo ndng dd dung dich mudi Mo:

~ (a—b).N.0,003.1,16.1,724.100.K
g ‘

CHC =

trong do6:
a : thé tich du‘ng'dich mudi Mo chuéin d¢ tring (ml);
b : thé tich dung dich mudi Mo chuin d¢ lugng dw (ml); -
N: ndng d¢ dwong lugng dung dich mudi Mo; ‘
- 0,003 : mili duong lwong gam cacbon (g) ;
g: kh&i lugng ddt kho khong khi cin dé xac dinh (g);

. L16: hé s6 quy ham Juwong tdng sG chét hitu co twong dwong
voi phuong phap trong tai.
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100 : hé s6 tinh phin frim; .
~ K.: hé s8 tinh ra d4t kho tuyét ddi;
- 1,724 : h¢ s6 chuy&n thanh tdng s6 chil hiru co.

3.2.4.3. Céc yéu t§ 4nh hudng. ‘ S _

Céc chét khit v6 co nhue Cl—, Fe2+, Mn2+, S?- va cac dang thtr
khic... tic dung véi K,Cr,0, lam tiéu t6n mét lrong K,Cr;0q va
- do d6 1am ting ham luong ch4t hiru co, gy sai s6. ; :

a) Cac loai ddt m3in c6 ham lugng CI- bé hon 0,6% trong dit
gay sai s§ khong dang k&. Nhirng loai d4t min ¢6 ham legng Cl-
16n hon 0,6% cén loai bé dnh hudngdo Cl- gdy ra theo cong thie:

%C thye t& = % C xéc dinh — V_Ol%';
| b) Vi cic loai ddt c6 nhidu chit khi v6 co khéc nhu Fel+,
Mn?+ va cac sin phim’ khir clia S (S2-, FeS;) nhu - d4t pheén, d4t -
triing ngdp nude quanh nim..., sai s6 phan tich 16n cin sk dung
phuong phap Knép. '

¢) Phuong phap duoc s& dung véi dit c6 ham lugng tdng s6

chit hitu co bé hon 15%.
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