TIEU CHUAN NGANH

10TCN 363:2006
PHAN BON - PHUONG PHAP XAC BPINH LUU HUYNH TONG SO
1. Pham vi ap dung

Tiéu chuén nay ap dung dé xac dinh ham luvgng lru huynh téng s6 trong cac loai phan bén co
chira Iwu huynh

2. Tiéu chudan trich dan

10TCN 301-2005 Phan tich phan bén - Phwong phap l1ay mau, chuédn bi mau
3. Quy dinh chung

L&y m&u va chudn bi mau theo 10TCN 301- 2005

4. Phwong phap xac dinh

4.1. Nguyén tic

Chuyén hoéa cac hop chét chira Ivu huynh trong mau thanh lwu huynh dang sunphat (S04?) hoa
tan trong dung dich. Xac dinh ham lwvgng sunphat hoa tan trong dung dich bang phwong phap
khéi lvgng véi két tda bari sunphat (BaS0.), suy ra ham lwong lwu huynh trong mau

4.2. Phwong tién thov

4.2.1. Hoa chét

Hoa chét st dung trong phép do cé do tinh khi€t phan tich (PA)

- Axit nitoric dac (HNOs;d=1,4)

- Axit clohydric dac (HCIl d=1,19)

- Clorua bari (BaCl, 2H,0)

- Nwée cét phu hop véi TCVN 4851-89, pH 5,6 dén 6,8, dd dan dién nhé hon 2 puS/cm
4.2.2. Thu6c thir

4.2.2.1. Dung dich HCI 1:1 (thé tich / thé tich)

Lay 500ml axit clohydric dac vao coc da cé sé'n 400ml nwéc, hoa tan réi chuyén sang binh dinh
murc 1000ml, thém nuéc dén vach dinh mic, lac tron déu, duoc dung dich HCI 1:1. Bao quan kin
trong lo thuy tinh

4.2.2.2. Dung dich 10% HCI, dung dich 0,1% HCI

Lay 236,4ml axit clohydric dac vao coc da c6 sén 500ml nwéc, hoa tan roi chuyén sang binh dinh
mtrc 1000ml, thém nwéc dén vach dinh mirc, lac déu, dwoc dung dich 10% HCI. Pha lodng dung
dich 10% HCI mo6t tram |an dwoc dung dich 0,1% HCI. B4o quan kin trong lo thuy tinh

4.2.2.3. Dung dich clorua bari 10% BacCl,

Céan 100 gam clorua bari (BaCl..2H,0) vao c6c, thém 900ml nuwdc, khudy tan rdi chuyén dung
dich sang binh dinh mic 1000ml, thém nwéc dén vach dinh mikc, lac trdn déu. Bao quan trong lo
thuy tinh

4.2.3. Thiét bi dung cu

- Lo nung 1000°C + 5°C

- TG sdy 50°Cdén 200°C+ 2°¢

- Can phan tich do chinh xac = 0,0002gam



- Bép phan huy c6 diéu khién nhiét dd, binh phan huy dung tich 250 dén 500ml

- Chén nung 1000°C c¢6 khdéi lvgng nho hon 20 gam

- Céc chiu nhiét dung tich 250ml

- Binh hat am

- Binh dinh mic cac loai dung tich 25; 50; 100; 1000ml

- Phéu loc, gidy loc khong tro dwdng kinh 8mm, cac dung cu khéc trong phong thi nghiém
4.3. Tién hanh tho

4.3.1. Phan huy mau

St dung dung dich HCI 1:1 va HNO; dac phan huy mau (chuyén hoa cac hop chét chra lwu
huynh thanh lwu huynh dang sunphat hoa tan) *

- Can 2 gam mau (+ 0,001gam) da dugc chudn bi theo 10TCN 301-2005, cho vao binh phan huy
(lwong mau cén c6 chira t6i thi€u 10mg S)

- Thém 20ml dung dich HCI 1:1 va 30ml HNO; dac, day binh bang phéu nhd, ngam 4 gi¢r (hoic
dé qua dém)

- Bat binh 1én bép phan huy, tadng dan nhiét dé dén 120°C, s6i nhe khoang 60 phdt, roi than trong
tang nhiét do I1én 200°C, trong binh xuat hién khéi dé, duy tri khoang 90 phut, dén khi dung dich
"trong" la dwoc (con 2ml)

- D& ngudi, thém 10ml nwéc, dun sdi nhe khoang 5 phat

- Loc qua gidy loc min, rira can trén phéu 5 dén 6 1an bang nwéc néng cho dén khi dung dich thu
dwoc trong coc hirng dén khoang 180ml

- Chuyén toan bo dung dich trong c6c hirng sang binh dinh mdc 200ml, thém nwéc dén vach
dinh mtrc, lac déu duoc dung dich xac dinh Iwu huynh

- Chuén bj dong thoi hai mau trdng khong c6 mau phan bon, tién hanh cang diéu kién nhw mau
th&r phan boén

* Ghi chu:

Phai theo dbi thuong xuyén qua trinh phan huy, tranh nhiét d6 cao, (nhiét d6 cao dé mat luwu
huynh), khéng dé trao ban mau ra ngoai va khéng dé€ khé mau (con 2mi)

Lwu huynh téng s6 trong phan bén chi yéu dudi dang sunphat (SO4?), c6 mét luong rét nhé
(dwdi 0,5%) & dang Ity htiynh hivu co, qua trinh phan huy mau cé thé lam mét di mét luvong nhé
Itru huynh hitu co khi str dung hé théng phén huy Iwu huynh khéng cé héi lvu

4.3.2. Két tha BaSO, *

- LAy vao c6c chiu nhiét chinh xac mot thé tich dung dich dé xac dinh lwu huynh (c6 chira toi
thi€éu 7mg S hay 50mg BaSO.)

- Bun néng dén sbi, thém 1ml 10%HCI, dun néng dén soi

- Thém 10ml clorua bari BaCl, vao dung dich dang sdi, ti€p tuc dun séi,'léc nhe, xuat hién két tla
sunphat bari (BaS0O.,) mau trang, gitr nhiét do gan s6i khoang 30 phdt, tat bép dé yén bén gio

- Thir két tha SO42 bang dung dich BaCl,, néu con két tia cho thém 2ml 10% BaCl,, ti€p tuc dun
s6i nhu trén cho két tha hoan toan

- Loc gan keét tia qua gidy loc min khong tro (hoac da biét trede khoi lvong tro), riva két tua trong
c6c ba lan bang dung dich 0,1% HCI néng

- DN toan bd két tha 1én gidy loc, rira sach két tha trong céc ba Ian bang dung dich 0,1% HCI
néng, dé rao giay loc



- Chudn bi ddng thoi mot mau trang khong cé mau phan bon chi co gidy loc, tién hanh ciing diéu
kién nhw mau thir phan bon

* Ghi chi: BaSO, két tia chon loc tét trong méi trirdng axit clohydric t6i thi€u HCI 0,05N, két taa
néng lam tang qua trinh phan hap thu va tao tinh thé I6n, cé thé d€ yén két tia bbn gio trong tu
am 80°C

4.3.3. Nung két tlia BaSO, *
- G6i két tia cho vao chén nung da biét trwéc chinh xac khéi lvong

- Nung két tGa lan thir nhat & nhiét dé6 750°C khoang hai gior, dé ngudi chén nung trong binh hat
am, can lan th&r nhat khoi lwvgng chén va két tia

- Tiép tuc nung két tda 1an thir hai & nhiét dé 750°C khoang mét gi®, dé ngudi chén nung trong
binh hat &m, céan lan thi hai. Lap lai nhe vay cho dén khi khéi lvgng can hai lan lién ti€p khdng
thay déi (két tia trang hoan toan)

* Ghi cha: Néu st¥ dung chén nung bang si, phai nung chén & nhiét d6 750°C khodng mét gio,
dé ngudi chén nung trong binh hat &m, can chinh xac khéi long chén trurde khi st dung. Nung
két tda BaSO, & nhiét dd6 khéng qua 750°C, vi & nhiét d6 800°C, BaSO, bi phadn huy sé mét luu
huynh

4.4. Tinh toan két qua
4.4.1. Cong thirc tinh
Phan tram khéi lwvong Iwu huynh trong mau (ky hiéu %S)
(a-b-c)x0,1374 x Vax 100
M X Vg

%S =

Trong do6:

M Khéi lvong mau can dé phan huy (gam)
VA Thé tich dung dich A sau phan huy (ml)
Vg Thé tich dung dich lay dé két tha (ml)

a Khéi lvgng chén va két tha sau khi nung (gam)
(chén nung + két tda + tro gidy loc)

b Khéi lwvong chén nung (gam)

¢ Khéi luvgng tro gidy loc (gam)

0,1374 Hé sb chuyén déi tir BaSO, sang S
100 Hé sb chuyén d6i phan tram

4.4.2. Sai s6 phép do

Két qua phép thir kiEm nghiém chét lwvong phan bon la gia tri trung binh cta it nhat hai lan thi
Iap lai ti€n hanh song song, sai léch két qua githa cac lan lap lai so véi gia tri trung binh cta phép
thr khong 1én hon 0,5% gia tri tuyét déi dwoc chap nhan.



