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Tiªu chuÈn ViÖt nam                                            TCVN 5490 - 1991 

(ISO 4321-1977)

Bét giÆt

X¸c ®Þnh hµm l­îng oxi ho¹t tÝnh. 

Ph­¬ng ph¸p chuÈn ®é

Washing powders

Determination of active 

oxygen content - Titrimetric method

Tiªu chuÈn nµy qui ®Þnh ph­¬ng ph¸p chuÈn ®é x¸c ®Þnh hµm l­îng oxi ho¹t tÝnh cña c¸c lo¹i bét giÆt th­¬ng phÈm. 

Tiªu chuÈn nµy cã thÓ dïng ®Ó x¸c ®Þnh peoxihidrat thÝ dô natri peborat. Ph­¬ng ph¸p nµy kh«ng ¸p dông ®èi víi c¸c lo¹i bét giÆt mµ cïng víi c¸c peoxihidrat cßn cã thªm c¸c chÊt ph¶n øng víi pemanganat trong m«i tr­êng axit theo ®iÒu kiÖn ph©n tÝch. 

Ph­¬ng ph¸p nµy cã thÓ sö dông ®­îc khi cã axittetranxetic (etylendintrilo, EDTA) hoÆc c¸c thuèc thö chelat kh¸c cïng lo¹i víi EDTA khi hµm l­îng cña chóng kh«ng qu¸ 1% (m/m). 

Tiªu chuÈn nµy phï hîp víi  ISO 4321-1977.

1. Nguyªn t¾c

Khö ®ång thêi peoxihidrat vµ kali pemanganat trong dung dÞch axit, ph¶n øng gi¶i phãng oxi.

Chó thÝch: 

1. Khi ph©n tÝch mét sè lo¹i bét giÆt nhÊt ®Þnh cã thÓ gÆp ph¶i giai ®o¹n c¶m øng t­¬ng ®èi dµi. §iÒu ®ã cã thÓ ®­îc kh¾c phôc b»ng c¸ch cho thªm mangan sunfat. 

2. C¸c phøc chÊt cña bitmót mitrat víi EDTA hay víi bÊt kú chÊt t¹o phøc vßng amin axetat cã thÓ lo¹i trõ mäi ¶nh h­ëng ng¨n c¶n viÖc x¸c ®Þnh.

3. NÕu thªm nh«m sunfat sÏ xÈy ra tr­íc hÕt ph¶n øng víi Phot-phat cã nång ®é lín vµ t¹o phøc víi ion mangan, lµm nhËn biÕt râ ®iÓm t­¬ng ®­¬ng cña phÐp chuÈn ®é.

2. Thuèc thö

Trong qu¸ tr×nh ph©n tÝch chØ dïng thuèc thö lo¹i ph©n tÝch vµ n­íc cÊt hay n­íc cã ®é tinh khiÕt t­¬ng ®­¬ng. 

2.1. Nh«m sunfat, lo¹i ngËm 18 ph©n tö n­íc, Al​2(SO4)3. 18 H2O

2.2. Axit sunfuric, dung dÞch chøa bitmót vµ mangan.

Hoµ tan 2 g bitmót nitrat ngËm 5 ph©n tö n­íc Bi(NO3)3. 5 H2O vµ 4 g mangan sunfat ngËm 1 ph©n tö n­íc MnSO4. H2O hay l­îng t­¬ng ®­¬ng cña MnSO4 . 4 H2O hoÆc MnSO4. 5H2O trong 1000ml dung dÞch axit sunfuric 5N. 

2.3. Axit sunfuric (nÕu cÇn), dung dÞch chøa nh«m bimót vµ mangan. 

Hoµ tan 50g nh«m sunfat (2.1), 5 g bitmutnitrat ngËm 5 ph©n tö n­íc, 5 g mangan sunfat ngËm 1 ph©n tö n­íc trong 100ml dung dÞch axit sufuric 5N. 

2.4. Kalipemanganat (KmnO4), dung dÞch chuÈn míi ®­îc x¸c ®Þnh l¹i nång ®é, nång ®é kho¶ng 0,1 N.

3. Dông cô, thiÕt bÞ

C¸c dông cô vµ thiÕt bÞ th«ng th­êng dïng trong phßng thÝ nghiÖm vµ: 

3.1. B×nh ®Þnh møc dung tÝch 1000ml vµ b×nh nãn dung tÝch 500ml. 

3.2. M¸y khuÊy c¬ häc.

4. LÊy mÉu

Theo TCVN 5454-1991 (ISO 607-1967).

5. TiÕn hµnh thö

5.1. C©n 10g mÉu thÝ nghiÖm, chÝnh x¸c ®Õn 0,01g.

5.2. Cho mÉu (5.1) vµo b×nh ®Þnh møc 2000ml. Dïng b×nh ®Þnh møc 1000ml lÊy (®Õn v¹ch) n­íc ë nhiÖt ®é 35-400C råi ®æ vµo mÉu thö. Sau vµi gi©y khuÊy m¹nh b»ng m¸y khuÊy (3.2) trong 3 phót ®Õn tan. Cã thÓ cßn mét l­îng nhá silicat kh«ng tan (dung dÞch L1).

Trong khi tiÕn hµnh hoµ tan, cho 50 ml dung dÞch axit sunfuric vµo b×nh nãn (3.1) vµ thªm tõng giät dung dÞch kali pemanganat (2.4), ®ång thêi l¾c trßn cho tíi khi xuÊt hiÖn mµu hång nh¹t. 

Dïng pipet lÊy 100ml dung dÞch L1  cho vµo b×nh nãn ®ã. ChuÈn ®é b»ng dung dÞch kali pemanganat cho tíi khi xuÊt hiÖn mµu hång nh¹t bÒn trong kho¶ng Ýt nhÊt 15 gi©y. NÕu ®iÓm t­¬ng ®­¬ng nh«m sunfat hoÆc dïng 20ml dung dÞch axit sunfuric. 

Chó thÝch: 

1. ViÖc x¸c ®Þnh tiÕn hµnh cµng nhanh cµng tèt ngay sau khi hoµ tan mÉu thö,

2. §èi víi qui tr×nh tan mÉu, c¸c qui t¾c th«ng th­êng vÒ sö dông c¸c dông cô thuû tinh ®o thÓ tÝch kh«ng cÇn nh¾c tíi v× trªn thùc tÕ ®· chÊp nhËn mét ph­¬ng ph¸p gÇn ®óng hoµ tan mÉu thö phô thuéc vµo b¶n chÊt cña phÐp x¸c ®Þnh. 

6. TÝnh kÕt qu¶

6.1. Ph­¬ng ph¸p tÝnh

Hµm l­îng oxi ho¹t tÝnh trong bét giÆt ®­îc tÝnh b»ng phÇn tr¨m khèi l­îng, theo c«ng thøc: 

V.T. 8,0

M

Trong ®ã: 

V- Lµ thÓ tÝch cña dung dÞch chuÈn kali penmanganat (2.4) dïng ®Ó x¸c ®Þnh, ml;

T - Lµ nång ®é ®­¬ng l­îng chÝnh x¸c cña dung dÞch kali penmanganat (2.4) ®· dïng;

m - Lµ khèi l­îng mÉu thö (5.1), g

6.2. §é lÆp l¹i

Sai lÖch lín nhÊt gi÷a hai lÇn x¸c ®Þnh ®­îc tiÕn hµnh liªn tiÕp nhau ®èi víi cïng mét s¶n phÈm do mét ng­êi ph©n tÝch, dïng cïng mét bé thiÕt bÞ kh«ng v­ît qu¸ 1,3% gi¸ trÞ trung b×nh tÝnh ®­îc ®èi víi hµm l­îng oxi ho¹t tÝnh kho¶ng 2% (m/m). 

6.3. §é t¸i lËp

Sai lÖch lín nhÊt gi÷a hai kÕt qu¶ thu ®­îc víi cïng mét mÉu trong hai phßng thÝ nghiÖm kh¸c nhau kh«ng v­ît qu¸ 5% gi¸ trÞ trung b×nh tÝnh ®­îc ®èi víi hµm l­îng «xi ho¹t tÝnh kho¶ng 2% (m/m). 

7. B¸o c¸o kÕt qu¶

B¸o c¸o kÕt qu¶ gåm: 

C¸c th«ng tin cÇn thiÕt vÒ ®Æc tÝnh cña mÉu thö;

C¸c tµi liÖu tham kh¶o cho ph­¬ng ph¸p ®· dïng

C¸c kÕt qu¶ vµ c¸ch thÓ hiÖn chóng;

C¸c chi tiÕt vÒ thao t¸c kh«ng ghi trong tiªu chuÈn nµy vµ c¸c sù viÖc cã thÓ ¶nh h­ëng ®Õn kÕt qu¶ thö./.
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