CVN TIEUCHUANQUOC GIA

-

TCVN 11114:2015
ISO 2997:1974

AXIT PHOSPHORIC SU DUNG TRONG CONG NGHIEP -
XAC DINH HAM LUQNG SULFAT -
PHUONG PHAP KHU VA CHUAN PO

Phosphoric acid for industrial use -
Determination of sulphate content - Method by reduction and titrimetry

HA NOI - 2015



TCVN 11114:2015

L&i néi diu
TCVN 11114:2015 hoan toan tvong duong véi ISO 2997:1974.

TCVN 11114:2015 do Ban k§j thuat tiéu chuin quéc gia TCVN/TC47
Héa hoc bién soan, Téng Cyc Tiéu chudn Do luvdng Chét lvgng
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TIEUCHUAN QUOC GIA TCVN 11114:2015

Axit phosphoric str dung trong c6ng nghiép —

Xac dinh ham lwong sulfat — Phwong phap khir va chuan dg

Phosphoric acid for industrial use — Determinaton of sulphate content —
Method by reduction and titrimetry

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuén nay quy dinh phwong phap khir va chudn d6 dé xac d”[nh ham lwgng sulfat clia axit
phosphoric (ortophosphoric) st dung trong céng nghiép va duwec ép dung cho ham lwgng sulfat,
tinh theo SO, bang hoic I&n hon 0,0005 % (theo khéi lgng).

2 Nguyén tic

Kh sulfat thanh sulfua béng h8n hop cla axit iodhydric va axit hypophosphoro.

Hép thy khi hydro sulfua thoat ra trong hdn hgp chira axeton va natri hydroxit. Chudn @ béng
dung dich chudn dé tiéu chudn thly ngan (1) axetat véi chét chi thj dithizon.

3 Thubc thir

Trong qua trinh phan tich, chi st dung thubc thir ¢ cép tinh khiét phan tich va nwéc clt hodic
nudc cb do tinh khiét trong dwong.

3.1 Axit iodhydric, khéi Iwong riéng () x4p X7 1,71 g/mL, dung dich khodng 57 % (theo khéi Igng).

3.2 Axit hypophosphoro [H(H.PO,)], khéi lwgng rigng (o) xap xi 1,21 g/mL, dung dich khodng
50 % (theo khéi lgng).

3.3 Axit clohydric, khéi lwong riéng (o) xap xi 1,19 g/mL, dung dich khodng 38 % (theo
khéi lrgng).



TCVN 11114:2015

3.4 Dung djch khtr

L&y mét binh dung tich 1000 mL, cé khép néi thiy tinh nhdm ¢é thé 18p dwoc sinh han héi lvu,
duwéi dong ni to (3.10), rét theo trinh ty: 100 mL dung djch axit iodhydric (3.1), 25 mL dung dich
axit hypophosphoro (3.2) va 100 mL dung dich axit clohydric (3.3). Lap sinh han hdi lwu vao binh
va duy tri dong ni to, dun s6i hdi lwu trong 4 h.

Sau d6 dé ngudi dén nhiét 44 phdng, duy trl dong nito.

Bao quan dung dich trong binh thly tinh sdm mau, trwéc d6 dwec lam sach bang ni to, day nat
thay tinh nham.

3.5 Natri sulfat, dung dich déi chirng tiéu chun 0,001 M.

Can 0,1420 g natri sulfat khan, chinh xac dén 0,0001 g, a4 séy trwéc tai nhiét @6 110 °C va dé
ngudi trong binh hut Am. Chuyén vao trong binh dinh mirc mdt vach dung tich 1000 mL, hoa tan
vé&i nwéc, pha loang dén vach mirc va lac ddu.

1 mL dung dich nay t{wong (rng v&i 96 g SO

3.6 Thiy ngan (II) axetat, dung dich chudn &3 tiéu chuén 0,001 M.

Can 0,3187 g thly ngan (1) axetat [Hg(CHsCOO).], chinh x4c dén 0,0001 g. Cho vao trong binh
dinh mtrc mét vach dung tich 1000 mL, hda tan v&i nuéc, pha long dén vach mre va léc ddu.

Ngoai ra, ¢6 thé stz dyng dung dich chuin dd tiéu chuén thiy ngén (II) nitrat 0,001 M.

3.6.1 Thiy ngin (il) nitrat, dung dich chudn d¢ tiéu chuén 0,001 M.

Can 10,85 g + 0,01 g thiy ngan (ll) oxit (HgO). Cho vao trong cdc ¢ dung tich phi hep (vi du
100 mL) va hoa tan trong 10 mL dung djch axit nitric, khodng 68 % (theo khéi lvgng).

Pha loang dung dich, chuydn dinh lwgng vao binh dinh mirc mét vach dung tich 1000 mL,
pha lodng d&n vach mtrc va Iic d&u. (Dung dich nhan duwgc la 0,05 M, twong (ng v&i 0,1 N).

L&y 20,00 mL dung dich nay, rét vao trong binh dinh mirc mét vach dung tich 1000 mL, pha lodng
dén vach mae va lac ddu.
Chi chuén bj dung dich cudi nay trwdc khi st dung.

CHU THICH 1: Trong hAu hét cac phdng thir nghiém, thudmng cé sin dung dich chufn o tieu chudn
thlly ngan (Il) nitrat chinh xac 0,1 N (twong dwong véi dung dich 0,05 M), dung dich ndy thudng sir dung
trong phwong phap do thiy ngan d& xac dinh céc clorua.

CHU THICH 2: Ndng @0 cla dung dich 3.6 va 3.6,1 da chun bj dugc md ta bén trén ad chinh xéc, lay mt
lwgng nhd sulfat d& xac dinh. Do vay, khong cén thiét chudn héa.

3.7 Axeton.



TCVN 11114:2015
3.8 Dithizon, dung dich 0,5 g/L trong aceton.
3.9 Natri hydroxit, dung dich khodng 1 N.

3.10 Nito.

4 Thiét bj, dung cu
Thiét bj, dung cy thdng thudng trong phong thr nghiém va
4.1 Micro buret, c6 vach chia dén 0,01 mL.

4.2 Thiét bj khir va chwng cét (Vi dy v thiét bj khir va chirng cAt dién hinh xem Hinh 1), tit ¢
céc bd phan dwgc ndi véi nhau bing cac khép néi thly tinh nham.

5 Cach tién hanh

5.1 Phin miu thir

Dbi v&i miu chira tlr 50 pg @én 200 pg SO, can lwgng miu thir khdong nhidu hon 10 g,
chinh xac dén 0,0001 g.

CHU THICH: Ph&n m3u thir khong chira nhidu hon 2 mL nuéce,

5.2 Phép thir kidm tra

Muc dich clia thir nghiém nay a8 kidm tra s kin khi va cich van hanh clia thiét bj (khir hgp chét
Ieu huynh va thu hdi dinh lvgng hydro sulfua thoét ra).

Rét 5 mL dung djch natri hydroxit (3.9), 5 mL axeton (3.7) va 0,1 mL dung dijch dithizon vao trong
éng thir nghiém cua thiét bj (4.2).

L4c ddu va thém tirng giot dung djch thly ngan (I1) axetat (3.6) cho @&n khi mau chuyén tir vang
sang hdng.

R6t 2,00 mL dung dich d&i chirng tiéu chuln natri sulfat (3.5) vao binh khir sach va khd. Lép cac
bd phan cla thiét bj (4.2) v&i nhau theo chi din trong Hinh 1, cn than bdi m& silicon vao céc
khép ndi nhau ddm bdo cho hé théng kin khi va gilr chat thiét bj bing kep 10 xo d& ddm bio
kin khi hoan toan. Cho dong nitor (3.10) chay tir tir vao trong éng hit (2 dén 3 bt bong béng trong
1's). Sau @6 rét 15 mL dung dich khir (3.4) vao trong binh khir qua ph&u nhd giot, dwdi 4p suét nhe
clia nito.
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Duy tri dong nito qua éng hit, ngam mét phan binh khir (khodng 70 mm) trong bdn céach thay
trong khodng it nhat 30 min. Sau d6 syc dong nito qua ph8u nhd giot trong § min @& dam bdo
phan dung dich trong ph&u nh giot cing dugc syc kj bang nito.

Hydro sulfua thoat ra do phan Umg sé dugc hép thy b&i dung dich chira trong binh thu va lam dung dich
nay chuyén sang mau vang.

CHU THICH: Sy tao thanh mau xanh da tr&i — xanh 14 cay (blue — green) chi ra réng c6 mot legng 1&n axit
clohydric bj cuén theo va khi @6 phai tién hanh lai phép thir.

Théo thiét bj (4.2) va rira éng nbi bdng vai mililit dung dich hdn hop clia nwéc va axeton (3.7)
dwoc pha theo cing ty 1& v& thé tich, gép nwéc rlra vao trong éng thir nghiém. Chudn d%
dung dich thu dwgc bing dung dich thiy ngan (1l) axetat (3.6) trong micro buret (4.1) cho dén khi
xuét hién mau hdng.

K&t qua clia phép thir kidm tra dugc xem 13 dat néu thd tich dung dich chudn d¢ tidu chudn
thiiy ngan (1) axetat (3.6) dung @& chuln 44, sau khi trir di két qua phép thir tréng (5.4), ndm
trong khoang tir 1,90 mL dén 2,10 mL. Néu khéng, kiém tra cac khe h& cla thiét bj.

5.3 Phép xéc djnh

Cho phn m&u thir (5.1) vao trong binh khir clia thiét bj. Lip céc phdn khéc clia thidt bj (4.2) v6i
binh khir chira phin miu thir (5.1). R6t 5 mL dung dich natri hydroxit (3.9), 5 mL aceton (3.7) va
0,1 mL dung dich dithizon vao trong éng thlr nghiém. L&c déu va thém, tirng giot, dung dich
chun db tidu chuin thiy ngan (Il) axetat (3.6) cho @én khi mau chuyén tir vang sang hdng.

Cho dong nito chdy qua thiét bj va rét 15 mL dung djch khir (3.4) qua phé&u nhd giot, dwéi 4p suét
nhe cla nito.

Tiép theo, tién hanh theo 5.2 d8 thir nghiém kiém tra.

5.4 Phép thir tring

Tai cung didu kién trong phép xac dinh (5.3), thyc hién phép thir tring, nhung sir dung 2 mL
nwéc thay cho phdn mau thir (5.1).

6 Bidu thj két qua

Ham Iwgng sulfat, tinh theo phAn trim khéi lvgng SO,*, theo céng thirc sau

(V1 —V4)x96x100 _ (¥, —¥,)x0,0096
100000021, m,

trong @6
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¥, Ia thé tich dung dich chudn d¢ tiéu chudn thiy ngan (Il) axetat (3.6) ding trong phép
x4c dinh, tinh bang mililit;

V, lathé tich dung dich chun @6 tiéu chun thly ngan (ll) axetat (3.6) ding trong phép
thir tréng, tinh béng mililit;

m, 13 khéi lvgng phan mAu thir (5.1), tinh bing gam;

96 14 khéi lwong clia SO, tuong (rng v&i 1 mL dung dich chudn @9 tiéu chudn thly ngén
(1) axetat (3.6), tinh bdng microgam.

7 B&o céo thir nghiém

Bao c4o thir nghiém bao gdm it nhét cac théng tin sau:

a) Vién d&n phwong phap st dung;

b)  Két qua thir nghiém va don vj tinh dugc st dung;

¢)  Moi d4u hiéu bit thung ghi nhan trong qua trinh x4c dinh;

d) Thao tac bt ky khdng bao gdm trong tiéu chudn nay hoZc Iva chon tly y.
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Kich thwéc tinh b&ng milimet

- . 90 y
. Ong néi
] Dyrong 4
Phdu nhé giot
dung tich 50 mL
° 8
Ong hut
|
L
8|
Binh khi¥ 8 e
—— v
\V / — gy, O 08
BB Knop néi thiy tinh Ong thi nghigm / |
nham ¢35 .

Hinh 1 - Thiét bj khir va chwng cét dién hinh
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