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L&i néi ddu

TCVN 5971 : 1995 hoan toan tuong duong vdi ISO 8767 : 1990

TCVN 5971 : 1995 do Ban ky thust tiéu chudn TCVN/TC146 Chét
Iugng Khéng khi bién soan, Téng cuc Tidu chufn Do luting Chét Iuong
dé nghi, B Khoa hoc, Cng nghé va Mdi truding (nay 1a B& Khoa hoc
va Cong ngnhé) ban hanh,

Tiéu chudn ndy dugc chuyén ddi nam 2008 tif Tidu chudn Viét Nam
cling s8 hidu thanh Tiéu chufn Quéc gia theo quy dinh tai khoan 1
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1 Didu 6 Nghi dinh s& 127/2007/ND-CP ngay 1/8/2007 clia Chinh phi
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Khdng khi xung quanh - X4c dinh ndng dé khdi lugng cta luu
huynh dioxit - Phitong phap Tetracloromercurat
(TCM)/pararosanilin

Ambient air - Determination of the mass concentration of sulfur dioxide - Tetrachloromercurate
(TCM) pararosaniline method

1 Pham vi ap dung

Tiéu chufn nay quy dinh phuong phap do phd quang ké, thuang dugc biét nhu 13 phuong phép
Tetraclorua thly ngan (TCM)/ pararosanilin, € xac dinh ndng 6 khdi lugng clia luu huynh dioxit trong
khéng khi xung quanh tif 20 ug/m® dén khodng 500 pg/m?,

Thai gian 18y mau thir 13 30 phit dén 60 phit.

Néu da ding thai gian Iy méu thit dai hon 60 phit, hosic néng 48 Iwu huynh dioxit dif dodn cao hon
(dén khoang 2000 pgim?) thi cén than trong dé d3m bao cac néng dd clia luu huynh dioxit trong dung
dich h&p thy néi & didu 6 12 khdng bi vuot qua, Dibu d6 ¢6 th 1am duoc blng cach gidm Iuu igng thé

tich trong khi I8y mau thir. Cac dung dich mau thu dugc blng cach nay c6 thé dugc giir lai dén 24h
trube khi ti€n hanh c4c phép do, mién 1a chiing dugc gill trong td lanh khoang §°C.

Céc chat duge biét 12 gy can tré va chiing ¢ thé c6 mit trong khdng khi dang dugc 1y mau, dutoc it
k& & 7.5,

Nhiing chi dan vé d9 tap trung va db chinh x4c clia phuong phap va gidi han phat hién thip hon duoe
ghi trong 8.2.

Giéi han phat hién, 48 léch chudn va sif cin trd 1am cho phuang phap TCM c6 di tiéu chusn @8 dinh
huéng cac phép Jo hién truang véi diy néng G5 cao hion. Khi cin céc phép do chinh xac hon, i cdn
sif dung c4c dung cu 3 dugc kiém nghiém va hiéu chusn dic biét.

2 Tiéu chuin trich din

Céc tidu chuén sau day dudc st dung cling véi tidu chudn nay:
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TCVN 5968 : 1995 (1ISO 4219 : 1979) Chat Ivgng khdng khi - Xac dinh céc hop chét khi clia vy huynh
trong khdng khi xung quanh - Thiét b 1§y mau.

ISO 6349 : 1979 Phén tich khi - Chu&n bi hdn hdp khi chuan - Phuong phap thdm.

3 Nguyén ly

Hép thu lwu huynh dioxit c6 mat trong mdu khdng khi bing cach cho qua médt dung dich natri
tetracloromercurat (TCM) trong thdi gian xac dinh, két qua tao ra mdt phc chét diclorosunfitomercurat.

Cho thém dung dich axit sunfamic vao d8 phé hly bAt ctf ion nitrit nao dugc hirh thanh trong dung dich
natri tetracloromercurat bang oxit nita c6 mat trong mAu khi. Chuyén phirc ch#t diclorosunfitomercurat
thanh axit pararosanilin methy! sunfonic c6 mau tim thdm bling cdch cho thém dung dich formaidehyd
va dung dich parrosnilin hydroclorua d2 axit héa.

Xac dinh phd hdp thy ctia dung dich m3u & buic séng khoang 550 nm biing cach ding phé quang ké
thich hgp (holic may so maus) va tinh néng d8 khdi lugng clia heu huynh dioxit bing d8 thi chuén duc
14p ra blng diing hdn hap khi chudn,

Phu thudc vao thiét bi c6 sdn trong phdng thi nghiém, c6 thé Ia thich hop khi diing dung dich natri
dissunfit cho c4c kiém tra hang ngay. Tuy nhién cac dung dich chi dugc ding sau khi hidu chufn hodn
héo béing cach st dung thiét bj thim.

4 Thuodc this

Trong qué trinh phan tich, chi ding céc thudc thir loai tinh khiét phéan tich dugc cdng nhan dé phén tich
v chi 1a nubic ct, t6t hon 13 nube cét 2 1dn, hodic nudc tinh khiét tuong duong, khdng cb chét oxy héa,

Canh bao: Diing céic thudc thir phii phit hgp véi céc quy thc y té va an toan thich hgp.

4.1 Natri tetracloromercurat (TCM), dung dich hip thu c{Na,{HgCl]) = 0,04 molA.

Hoa tan 10,9 g thiy ngén (il) clorua (HgCl,), 4,7 g natri clorua (NacCl) va 0,07 g mudi dinatri dihydrat
clia axit etylen dinitrotetra axetic, [(HOCOCH,), N(CH,); N(CH,COONa), . 2H,0] EDTA vao nuffic, trong
binh dinh mic dung tich 1000 mi. Thém nutc 1n tdi vach va trn déu.

Giif dung dich trong binh day nut kin.

Dung dich &n dinh dugc trong vai thang, nhung néu thdy ¢4 tia thi phai loai bd.
CHU THICH 1 - Phuong phép thu hdi thily ngén tf cac dung dich mdi va da diing, dugc cho trong
Phuy luc C.

4.2 Pararosanilin hydroclorua (PRA), dung dich 0,16 g/l
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4.2.1 Chuyén 86 ml axit clohydric (HCI) (p = 1,19 g/ml) gén diing 38% (m/m) vao binh dinh mic dung
tich 1000 m!. Thém nudc 1én téi vach va lic déu.

4.2.2 Chuyén 205 ml axit phosphoric H,PO, gén ding 85% (m/m) ((p = 1,69 g/mi) vao binh dung tich
1000 ml. Thém nudc |én téi vach va trdn déu.

4,2,3 Hoa tan 0,2 g pararosnilin hydroclorua (CyHy N, .HCl) vao 100 ml dung dich axit clohydric dugc
pha ché theo 4.2.1; d6 tinh khiét clia pararosanilin hydroclorua dem diing da dugc kiém nghidm cho
timg 1 PRA mdi theo nhuf Phu luc A.

4.24 Ding pipet |8y 20 mi dung dich da pha ché theo 4.2.3. cho vao binh dinh mitc dung tich 250 mi.
Cho thém 25 ml dung dich axit phosphoric pha ché theo 4.2.2, Trén déu va thém nuSc tdi vach mix.

Dung dich 8n dinh trong vai thang néu dugc bio quén trong t5i.

Néu dung dich PRA dugc pha ché tif dung dich gc PRA thu duge bang sy tinh ch8 PRA theo ding
muc A.2; thi mdi 1% khéc biét giita d0 tinh khi&t 100% va dd tinh khiét thu dugc cho thém 0,2 ml dung
dich g&c PRA truéc khi thém nuc dén vach mirc.

4.3 Formaldehyd, dung dich gan ding 2 g/l

Diing pipet I&y 5 ml dung dich formaldehyd (HCHO) tif 36% (m/m) dén 38% (m/m) ban sin & thi trudng
cho vao binh dinh mitc dung tich 1000 ml. Cho nuéc téi vach va lic déu.

Pha ché& dung dich nay trong ngay st dung.

4.4 Axit sunfamic - dung dich 6 g/

Hoa tan 0,6 g axit sunfamic (NH,SO,H) trong 100 mi nuéic. Dung dich nay 8n dinh dudc vai ngay, ndu
tranh duge khdng khf,

4,5 Natri disunfit, dung dich 0,012 g/

4.5.1 Hoa tan 0,3 g natri disunfit (Na,S,0;) trong 500 ml nudc méi cit 83 duge loai khi, thi dy bling
dun s6i va lam ngudi tdi nhiét dd phdng.

Dung dich nay khdng bén.

Dung dich nay chita khdi lugng twong duong véi 320 pg t6i 400 pg Iuu huynh dioxit trén mililit. Xéc dinh
néng 49 khéi lugng hién tai ctia fuu huynh dioxit cé mat trong dung dich, nhu dugc chi ra trong Phy luc B.

452 Ngay sau khi x4c dinh nng d3 kh&i luong hién tai clia tu huynh dioxid c6 mat trong dung dich
nhu dugce chi ra trong 4.5.1, diing pipet |4y 2,0 mi dung dich dé cho vao binh dinh mic dung tich 100mi.
Thém dung dich h&p thu (4.1.) vao binh cho 18i vach va tron déu.

Dung dich nay én dinh trong 30 ngay néu gilt & nhiét dd 5°C, ho#ic chi 1 ngdy néu & nhiét dd trong
phong.
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4.6 Hén hop khi chudn

Ngay truéc khi ding, chudn bi khi "khdng" (zero gas) va hén hop luu huynh dioxid va khéng khi, bing
cach sif dung ky thuat tao ndng 8 dudc quy dinh trong ISO 6349. Chu#in bi khi "khéng" theo tidu
chudn nay sé cb dugc ft nh4t 1a 4 mirc ndng 84 khac nhau cta luvu huynh dioxid, di cho c diy mic
ndng dd khéi lugng 1am viéc nhi mong mudn,

5 Thidt bi

Thiét bi thdng thudng ciia phong thi nghiém va cac thist bi sau:

5.1 Thiét bi &y mau: nhu da néu trong TCVN 5968 - 1995 (ISO 4218) va trong 5.1.1 t6i 5.1.5 cla tidu
chudn nay.

5.1.1 Déu Ify mau khéng khi (xem TCVN 5968 - 1995), dugc lam biing polytetra fluoro etylen holc
thiy tinh bo silicat, dugc na biing axit percloric réi na bing nudc c&t va lam khé.

5.1.2 Cailoc bui (xem TCVN 5968 - 1995)

Khi ¢6 thé, tranh ding bd loc bui. Tuy nhién, néu sif dung bd loc bui, thi nd cdn duge lam béng vat lidu
thda man nhing yéu cdu duoc néu trong TCVN 5968 - 1995.

51.3 Binh hép thu (xem TCVN 5968 - 1995)

Hiéu su#t hdp thu cla binh h3p thu sunfua dioxit phéi dugc xac dinh trudc khi diing va phéi dat it nhét
13 0,95. Thi du céc binh h&p thu thich hap dugc ghi trong Hinh 1.

Hiéu sut hdp thu thay d6i theo hinh déng clia binh, kich ¢ clia cac bot khi va thdi gian tiép xdc cla
ching véi dung dich. Hidu suft ndy cb thd dudc xac dinh biing cach I4p ghép vao bd 14y méu mét binh
hép thy thir hai n&i tip véi binh th( nh&t va so sanh gilra long sunfua dioxit im dugc trong binh thir 1 voi
tng Iuong sunfua dioxit tim dugc trong ¢ 2 binh hép thu, Khi lam viée véi cac binh h4p thu nhd (midget
impingers) du6i nhitng didu kidn dugc md 12 trong myc 6, hidu suit hdp thu tim ducc |4 t3t hon 0,98.

Khi ding hdn hdp sunfua dioxit va khang khf a8 hiéu chu&n nhu duge mé & trong 7.1, thi phdi tinh dén
hidu suft hdp thu clia hé thdng.

5.1.4 Ddng hé do khi hodic b didu chinh ddng khi (xem TCVN 5968 - 1995).

P4 thay thé ddng hé do khi, trong hop kidm tra nhiét do co thé dugc st dung 16 t6i han, trong trudng
hop 46, bom phdi ¢6 kha niing dat dugc dén PP, < 5, & 4y P, va P, 1a cac 4p suét xubi dong va
ngudc dong tvong img ciia kim (xem 5.1.5).

5.1.5 Hai 4p ké, chinh xac i 1 kPa, ding do ap suéit khi sir dung I t6i han thay cho déng h& do khi.

5.2 Phd quang k& hay may so mau thich hop cho viéc do 6 hdp thu & khoang 550 nm. N&u phd
quang ké duoc sif dung, thi phai thc hign phép do véi dung cu & budc séng gilfa 548 nm. N&u sir dung
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may so mau thi dung mdt bd loc sang tuong (ng véi d6 dai bubc sbng gilta 540 nm va 550 nm. My ¢b
d réng clia khe do I6n hon 20 nm $8 ¢d khé khin trong viéc do mau tring.

i
(1N —A
i L R
arr
G L
F-l—
418 Sxung -
U/ quanhva 1154 Ej
N/ day. wont ™ 113, Qutng kinh
Dudng kinh méi :
i6=15mm 0q i
Binh Muenke (dung tich 50 mi) Binh Midget - inpinger (dung tich 30 mf)

Hinh 1 - Thi dy v& céc binh hip thy thich hgp cho vidce 1dy midu sunfua dioxit trong khong khi.

5.3 Cuvet timg c3p c6 do day tir 1,0 cm t6i 5 cm.
5.4 Binh polyethylen, dung tich 100 ml d& chuyén van céc dung dich h&p thy t6i phdng thi nghiém.

6 Liy mau

L3p rap bd I&y mau theo céc thi du & Hinh 2 va phd hop véi moi yéu ciu dic bigt d3i véi khi kh duoc
didu tra d4nh gia.

Cho 10 mi dung dich hp thy (4.1) vao mot binh hép thy (5.1.3.) va I4p vao trong b Iy mAu, Chon thi
gian |8y méu 30 phit hoic 60 phat va Iuu lugng thé tich gilta 0,50/min va 1lmin.

Két qua 1a t6t nhét néu thu duoc 0,25 pg t6i 2,5 ug (0,1 pl d&n 0,95 pl & 25°C va 101,3 kPa) sunfua
dioxit trong 1 ml dung dich hép thu dugc biy.

Sau khi 18y mau, xéac dinh thé tich khi dugc 18y v ghi ap sut khi quyén (xem 8.1 CHU THICH 3), M3u
1&y xong phai phan tich ngay, néu khong thi m&u c6 thé duoe bao quan & 5°C khdng tau hon 24 giv.

N&u mau clia phong thi nghiém cho thy cb két tia, didu d6 c6 thé 1a do phan (g cla thiy ngan (I1)
véi hop chét sunfua cb tinh khir. Loai bd két tda biing loc holc ly tam trudc khi phén tich.
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7 Quytrinh

7.1 Binh chusn
7.1.1 Diéu ché day dung dich chuén

Hdn hop sunfua dioxit va khang khi dugc dibu ché theo ISO 6349. Budng chudn bidu thi dd hp thy
phu thudc vao néng 46 sunfua dioxit. D& 1ap duding chudn it nhét 1a cin 4 mic ndng dd khac nhau cla
sunfua dioxit trong day nhu chi ra & diéu 2 (ISO 6349).

L&y miu timg hdn hgp khi trong cling nhimg diéu kién nhu da dugc ding dé 18y m3u khi chua bit
ngodi hién trudng, d3c biét 1a phai cing mét théi gian &y mau va vdi cing mét Iuu lugng. Xt ly céc
dung dich méu thu dugc theo nhu 3 md t4 trong 7.3 (xem 4.6).

7.1.2 Dung dich trdng

Pha ché dung dich tring tif khi "khdng" (xem 4.6).
Sy pha ché nay duac thue hién theo 7.1.1,

7.1.3 Lap dudng chudn

Higu chinh cac gia tri h&p thu dya vao gia trj hap thu clia dung dich tring (7.4). Lap a8 thi hép thu clia
mdi dung dich theo khéi Igng clia sunfua dioxit, tinh bing microgram, trong mau khi ma n6 da dugc
1y. Tinh hé s& higu chusn f (nghich d4o clia 48 ddc) dé ding trong khi tinh toan két qua (8.1).

7.2 Chuén bi dé thi kiém tra hang ngay

Diing pipet 14y 0 ml, 1,0 ml, 2,0 ml, 3,0 m! va 4,0 mi dung dich natridisunfit (4.5.2) vao mét day binh
dinh méc dung tich 25 ml.

Thém dung dich h&p thu (4.1) vao méi binh a4 nang thé tich 16i gin 10ml. Sau d6 thyc hién phén tich
nhumd 13 trong 7.3.2.

Lap d6 thi ctia cac dung dich, truc tung thé hién 80 h&p thu, truc hoanh thé hién khdi Iugng, tinh bing
pg, ctia sunfua dioxit dugc tinh nhu phu luc B va thu dudc mét mdi quan hé tuyén tinh. Néu dung cuvet
1 cm khi do dung dich tring thi 88 thi ct tryc tung tai diém 0,02 Gon vi hép thy. Tinh hé s& hidu chudn
£ (nghich ¢ clia 86 d&c). H8 & higu chusin ndy c6 thé duge diing cho cic muc dich hang ngay, giam
thu duac khi chia f cho thé tich (tinh bing m®) clia khéng khi d& dugc 1§y mAu trong qué trinh higu
chudn theo 7.1 c&n khéc biét duti 10% so véi hé s6 higu chufn f thu dugc véi cac hdn hop khi chuén.

7.3 Xécdinh

7.3.1 D€ miu (didu 6) it nhét trong 20 phit sau khi idy. m3u d€ cho ozon d4 bj lot vao s& dugc phén
hlly. Sau dé chuy8n dinh ltdng dung dich m3u vao binh dinh mic dung tich 25 ml, diing khodng 5mi
nude a8 xic rifa.

10
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7.3.2 Thém 1ml dung dich axit sunfamic (4.4) vao mdi binh va giir cho phan img trong 10 phit 68 phé
hily nitrit tit nito oxit. Sau d6 ding pipet [fy 2.0 ml dung dich formaldshyt (4.3) va Sml thuc thir
pararosanilin (4.2.4) cho vao trong binh. Thém nitdic cét vita duoc dun sdi va a8 ngudi téi vach va gir &
nhiét d6 20°C + 1°C. Diing phé quang k& hogic may so mau (5.2) do d6 hdp thy clia dung dich miu va
dung dich "khéng" so véi nubc c4t trong cuvét. Sau khi thém céc thuc thir tir 30 dén 60 phat thi tién
hanh do ngay.

Khéng dugc dé dung dich c6 méu dong lai trong cuvét vi mét I6p mang mau s& ling & mat trong thanh
cuvét. Sau mdi I8n do phai rira sach cuvét.

CHU THICH 2 - C4 dinh céc khodng cach théi gian gilfa céc I4n cho tham thubc thlt, thi dy 1
phit, d& dam bao t6t han 4 tai lap clia phép do.
7.4 Chuén bi dung dich trdng (khéng ¢4 thudc thi)

Hat 10 mi dung dich hép thu chua qua hdp thu (4.1) cho vao binh dinh mifc dung tich 25 mi, cho thém
céc thube thif nhus trube, xif Iy dung dich nhu ¢ md t& trong 7.3.2 va doc 46 hép thy dua theo nudc cfit
dung ngan do 1 cm. So sénh gia tri ndy véi gi4 tri cla dung dich trdng thu duge khi chudn bi 86 thi
chudn (7.1). Céc sai khac 16n hon 10% gilfa 2 gid tri chi ra ring c6 sy nhiém bdn ciia nutic c&t holic
thudc thir, hosic sy bién chat clia thude thl, trong truding hop d6, cén pha ché thudc thir méi.

7.5 Sucantrd

Néu trong 10 mi dung dich hdp thu c6 dén 30 pg mangan (1l), 10 ug crdm (itl), 10 ug déng (Il) va 22 ug
vanadi (V) thi EDTA dugc cho thém dé loai trir can trd cla cac kim loai nang.

Néu axit sunfamic (4.4) dugc ding theo phuong phép da dugc mé ta, thi trén 50ug nita dioxit trong
10m! dung dich c6 thé ch4p nhén dugc.

Sy can trd cla c4c nita oxit, ozon va cAc hop chét khir cla lvu huynh (thi dy hydro sunfua va
mercaptan) dugc loai trir hosic dugc gidm dén t5i thidu. Axit sunfuric va cac sunfat khdng gay cin trd.
Sunfua trioxit khdng gdy can trd d& duge ching minh béing thyc nghiém, vi chdt nay cb I8 trd nén bj
thiy phan thanh acid sunfuric trong dung djch hép thu.

8 Trinh by két qua

8.1 Tinh to&n

Tinh néng 48 khdi ligng clia sunfua dioxit p (SO,), bidu thi bing microgam/m?, bling céc phudng trinh:

_Jis - 4)
P(S0;) 7

1"
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f(“‘s = Ab)

p(S0;) = 7

trong d6:
fva f 1a cAc hé s8 hiéu chudn (xem 7.1 va 7.2);
A, 12 46 h3p thu clia dung dich mau;
A, la 36 hép thu cla mau trdng; V, 12 thé tich, tinh bing m®, clia m3u khi.

Chu thich 3 - N&u cin néng d¢ sunfua dioxit & cac didu kién chufn (298K, 101,3 kPa ~ 10%Pa)
thi thay thé thé tich V, clia khi dugc 14y mAu theo gia tri tuong (ng thé tich V, & didu kién chudn,

987,

2T 2134010?

trong d6:
p 12 &p sust khi quyén, biing kilopascal;
t fa nhiét 38 cla mAu khi, b&ing °C.

8.2 Cac dictinh

8.2.1 D4 tap trung va dd chinh xac

Phuong phép nay dat dugc dd chinh xéac cao. D chinh xac dat duge trong thuc hanh s& phu thudc vac
sy than trong trong thao tac Iap duting chudn va cac phép do khac nhau.

Néu ndng dd khdng khi xung quanh dugc do gila 80 pg SO/m® va 200 pg SO,/m? thi d8 léch chudn
tuong ddi [a £10%.

8.2.2 Gidi han phat hién

Gidi han phéat hién sunfua dioxit trong 10 ml dung dich miu TCM 12 giifa 0,2 pg va 1,0 pg, dva trén 2
1&n 46 1éch chufn clia dung dich trdng (7.1.2). Biéu d6 tuong duong véi ndng d6 gilta 7 pg SO/m® va
33 ug SO,/m® [0,002 ppm (v/v) t6i 0,011 ppm (v/v) trong m&t mAu khi 30 lit (thi du 1 h idy mau véi 0,5
Vmin)).

9 Bao cdo thir nghiém
Trong bao co két qua thit nghiém cén phéi bao gdm théng tin sau: ' -
al sy nhan biét ddy di mau khi;

b/ theo tidu chudn nay;
¢/ nhitmg két qua thu dugc;

12
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d/ bét cif nhimg didu dic biét bat thudng ghi nhan dugc trong qué trinh xac dinh;

e/ moi sy thao téc khdng quy dinh trong tidu chudn nay ho#c trong tiéu chudn khac d4 ducce ding im
tham khdo, ho#c tiy chon.

Bélocbuiva gidd3  Binh hdp thy 80 loc bao v& Déng hé da khi holic
@ibu chinh lw
khi va nhiddt ké
Bau hit
Béng hd do ap sulit
* Bdlocbuivagiddd  Binhhépthu B4 ioc bdo v Bom iy miu
v hit

Hinh 2 - Céc vi du vé so d6 Idy mau dé x4c djnh néng dd khéi lugng SO,
trong khdng khi xung quanh

13
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Phyluc A

Xét nghiém dd tinh khiét va phuong phép
tinh ché pararosanilin hydroclorua (PRA)

A1 Xét nghigm d tinh khiét cha PRA

Thuc hién 2 xét nghiém dudi day dé kidm tra dd tinh khiét clia pararosamilin hydroclorua (PRA). N&u
mdt trong 2 xét nghidm 13 am tinh, holic 1 loai bé 16 PRA d6, hoic 12 tinh ch& né theo phuang phép
duge md ta trong muc A.2,

A.1.1 Kiém tra gi4 tri trdng

Pha ché thudc thir véi dung dich pararosanilin (4.2) nhu d& mé ta trong 7.3.
Sy hép thy clia thudc thir dung dich tring khdng dugc vuot qua 0.17.

A.1.2 Kiém tra d9 tinh khiét

Hoa tan 1 ml dung dich pararosanilin (4.2.3) trong 100 ml nudc cét. L8y 5 mi cho vao trong binh dinh
mirc 50 ml v& cho thém 5ml dung dich dém 0,1 moll mudi natri axétat clia axit axétic. Cho nubc dén
vach va trén déu. D& yén hdn hop trong 1h. Dung dich 6 d8 hdp thu 15i da & 540nm, phai c6 d6 hap
thu it nh&t 12 0,45 & bubc séng a6 khi duoc do baing cuvét 1cm,

Diing 44 h&p thu & 540 nm d8 tinh d4 tinh khiét clia PRA, biéu thi bing % kh&i lugng, theo céng thic:
AxK
m

frong 46
A 13 d hép thu cla dung dich;
m, 14 khdi lugng bling mg clia thudc thir trong 50 mi clia dung dich PRA (4.2.3);
k = 21.300 khi s dung ph8 quang ké véi dd rdng clia khe do nhd hon 10nm.
D6 tinh khiét ciia thudc thit it nht phai 1a 95%.

A2 Tinh ché PRA

Cho 100 ml {-butanol va 100 ml axit clohydric 1 mol/l vio trong mét phéu chiét 250 ml. Can
0,1g paranosanilin hydroclorua (PRA) vao trong 1 cfc. Cho thém 50 ml axit bdo hda butanol va
d& yén trong nhidu phit. Cho thém 50 m! 1-butanol bdo hda HCI vao trong phdu chiét 125 ml.
Chuyén dung dich axit c6 chita PRA vao phéu va chiét. Moi tap ch&t mau tim s& duge chuyén
vao pha hitu co. Chuy8n pha dudi (pha nudc) vao phdu chiét khac va thém 20 ml 1-butanol bao
hda HCI. Didu d6 thudng dG dé loai bé hdu hét tap chat mau tim 1am bén dung dich tring. Néu
tap ch&t mau tim van xudt hién trong pha 1- butano! sau 5 i4n chiét, thi loai bd 16 thudc thir d6.
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Sau I4n chiét cudi ciing, loc pha nudc qua bdng xo vao trong binh dinh mdc 50 mi va cho axit clohydric
[c(HCI) = 1 mol/l] 18n dén vach. Dung dich dugc tinh ché ndy s& c6 méu 46 hai vang va diing nhy dung
dich PRA du trif {(xem 4.2.3).

CHU THICH 4 - Mdt 8 16 1 - butanol chifa cac chét oxy héa, diéu 36 gay phan ng nhy sunfua
dioxit. Kiém tra béing I&c 20 mi 1- butanol trdn véi 5 mi dung dich kali iodua 15% (m/m). Néu
méu vang xu#lt hién trong pha rugu thi phai c4t lai 1-butanol ¢ cho thém oxyt bac.
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Phyluc B

Xic djnh ndng dd khdi lugng clia sunfua dioxit c6 mét trong dung djch disunfit
cho céc kiém tra hang ngay

B.4 Thudc thir

B.1.1 lot, dung dich iot dyf trit - c{l;) = 0,05 mol

Can 12,7 giiot (I;) vio trong c8c 250 ml, cho thém 40g kali iodua (K1) va 25 ml nuéce, khudly cho d&n khi
tan hoan toan va chuyén ca dung dich vao binh dinh mic 1000 ml. Thém nudc vao cho t8i vach.

B.1.2 Dung dich iot, ¢(l;) ~ 0,005 molf

Pha lodng 50 ml dung dich dy trix (B.1.1) d&n 500 ml béng nudc c4t,

B.1.3 Dung dich chi thi hé tinh bt 2g/.

Nghién 0,4 g tinh bdt tan va 0,002 g thlly ngan iodua (Hgl,) d& bio quan, véi mét It nudc, va cho thém
tit tir b6t nhao vao 200 ml nube sbi. Tidp tuc dun sdi cho dén khi dung dich tré nén trong, 1am ngudi va
chuyén vao chai ¢6 nit thily tinh.

B.1.4 Dung dich kali iodat (KIO,), 3,0g/t

S4y vai gam kali iodat & 180°C. C4n khodng 1,5 g, chinh xac 13i 0,1 mg, cho vao binh dinh mitc dung
tich 500ml va hoa véi nube téi vach,

B.1.5 Axit clohydric 44g/t

Hoa 100 ml axit clohydric dam d3c (p ~ 1,19 g/ml) thanh 1 Iit.

B.1.6 Natri thiosunfat, dung dich du trit c(Na,$,0,.5H,0) ~ 0,1 molll.

Hoa tan 25g natri thiosunfat pentahydrat trong 1 | nuic c&t mdi dun s6i va cho thém 0,1 g natri
cacbonat vao dung dich.

D& yén dung dich trong 1 ngay trudc khi chuén nhy sau:

Diing pipet hat 25 mi dung dich kali iodat (B.1.4) cho vio binh phan (mg iod 500 mi. Thém 1 g kali
iodua (KI) v 10 ml axit clohydric (B.1.5). Day nit binh. Sau 5 phut, chuin dé bing dung dich natri
thiosunfat cho ti mau vang nhat. Thém 2 mi hé tinh b6t (B.1.3) va chudn 4 cho t6i khi m&t méu xanh.

Tinh néng @& chét C1, bidu thi biing molflit, clia dung dich natri thiosunfat bing sif dung phuong trinh;

my x10° x 0, _ 100m,

C= a6t s,
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trong d6
m, 14 khdi lwgng tinh bing gam clia kali iodat trong 25ml clia dung dich (B.1.4)
V, 12 thé tich, tinh bAng ml, ciia dung dich natri thiosunfat da diing cho chudn db.
35, 67 12 khai Iwong phén tt tuong d6i cia (KIO,)/ 6

B.17 Nati thiosunfat, dung dich chuén c(Na,S,0,.5H,0) = 0,01 moll.
Hoa lo@ng 50,0 ml dung dich g&c natri thiosunfat (B.1.16) vao 500 m! nuéc va trdn déu.
Dung dich khéng bén vitng va cédn dugc pha ché vao ngay st dung.

B.2 Quy trinh

©é pha ché& miu trdng, cho 25 ml nuéc vao binh nbn 500 mi, sau 46 ding pipet hat 50 mi dung
dich iod (B.1.2) cho vao binh nén. HUt 25 ml dung dich Na disunfit (4.5.1) cho vao binh nén thir
hai va ding pipet hut 50 mi dung dich iod (B.1.2) vao binh ndy. Day nut cac binh nén va &6 cho
phén lng trong 5 phiit.

Chudn d6 ham lugng clia mdi binh I4n luot véi dung dich nalri thiosunfat (B.1.7) cho t6i mau
vang nhat. Réi cho thém 5 mi hd tinh bt (B.1.3) va tiép tuc chudn d6 cho 16i khi m&t mau xanh.

B.3 Bidu thj céc két qua

Tinh ndng 40 khéi lugng clia sunfur dioxit, p(SO,) dugc bidu thj bAng microgam trong 1 mililit,
trong dung dich natri disunfat bdng phuong trinh:

(V4 -Vs)3202 C,
Vg

p(S0 ;) =

trong d6;
V, 1A thé tich, tinh bing ml, clia dung dich natri thiosunfat (B.17) d diing d8 chusin 69 dung dich tring;
Vs 14 thé tich tinh bing ml, clia natri thiosunfat 44 diing d& chudn 46 méu thir;
V, 12 thé tich tinh bing ml, clia dung dich Na disunfit (4.5.1) d4 ding;
C, 1andng 4o, tinh bng molfit, clia natri thiosunfat trong dung dich natri thiosunfat (B.1.7);
32.02 14 khai lugng phan tif tvang d6i clia (SO,)/2.
Néng @8 luu huynh dioxit trong dung dich natri disunfit (4.5.2) duoc tim biing cach chia két qua cho 0.
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PhulycC
Thu hdi thuy ngan tir céc dung djch mdi pha va di sir dung

C.1 Muc dich

Phu luc ndy mé ta mdt phuong phap dé tach thuy ngan khdi céc dung dich du lai thu dugc khi sif dyng
dung dich hip thu (4.1).

C.2 Céc thudc thi

C.2.1 Natri hydroxit (NaOH) dung dich xp xI 400gA.

C.2.2 Hydroperoxit (H,0,) gdn dang 30% (m/m).

C.2.3 Natri sunfit ngam nudc (Na,$ . 9 H,0).

C.3 Quy trinh

Thu thap céc dung dich du lai, ma ham lugng thuy ngan cla ching quéa cao khdng cho phép théi ra
c8ng thai, vao binh polyetylen c6 thé tich 50 lit, Khi thé tich thu thap dat x&p xi 40 I, cho thém vao theo
thir ty duéi 34y trong khi khu8y bang céc phuong tién tao bot khi qua dung dich:

- Mt thé tich dung dich natri hydroxit (C.2.1) d dé trung hoa;

- 400 ml dung dich natri hydroxit phu thém;

- 100 g natri sunfit (C.2.3), va sau 10 phdt cho tir tir 400 ml dung dich hydro peroxit (C.2.2) vao.
D& hdn hop trong 24 gic va r8i rit ra va vit bd dich trong.
Thai ba con lai theo cac quy dinh clia Nha nube.
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