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L&i néi dau

TCVN 10419:2014 hoan toan twong dwong voi 1ISO 2121:1972.
ISO 2121:1972 da dwoc ra soat va phé duyét lai vao nam 2011, voi
b cuc va ndi dung khodng thay déi.

TCVN 10419:2014 do Ban ky thuat tiéu chuan qubc gia TCVN/TC47
Héa hoc bién soan, Tdéng cuc Tiéu chudn Do lwong Chét lwong

dé nghi, Bd Khoa hoc va Céng nghé cong bé.
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TIEUCHUAN QUOC GIA TCVN 10419:2014

Clo l1éng str dung trong cong nghiép — )
Xac dinh ham lwong nwéc — Phwong phap khéi lwong

Liquid chlorine for industrial use — Determination of water content — Gravimetric method

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuén nay quy dinh phwong phap khéi lwgng dé xac dinh “nwéc bay hoi”, tirc 1a 1am bay hoi

ddng thdi véi clo, cd ngudn gbc tr khi héa cla clo 16ng st dung trong cdng nghiép.

2 Linh vwc ap dung

Phwong phap nay dugc ap dung cho san phdm c6 ham lwong nwéc Ién hon 0,0005 % theo khdi

lwong (5 ppm).

CHU THICH: Phwong phap nay khéng duwoc ap dung dé phan tich mau dwgc tdn chiva trong chai bi &n mon.
Vi s c6 mét cla sat clorua c6 tinh hat &m sé& lam cho viéc xac dinh ham lwong nwéc bi sai léch.

3 Nguyén tac
Hap thu nwéc bang cach cho cac mau khi héa di qua 6ng hap thu da biét trwdc khéi lvong, céd
chira phospho pentoxit hoac magie perclorat.

Loai bd khi clo va tap chat d& bay hoi, néu co, ngoai trlr nwéc bang cach xa 6ng hap thu bang

khéng khi hoac nito khé dwoc gia nhiét dén 80 °C.

Hap thu clo nam trong cac &dng hap thu vao chai da biét trwéc khdi lwong, cé chva dung dich natri

hydroxit.

Lan lwot can 6ng hap thu va binh chiva dung dich natri hydroxit tlr sw chénh léch khéi lwong

so v&i ban dau, xac dinh dwoc khdi lwgng nwédc va khdi lwong phan mau thi.

4 Thubc thor

4.1 Chét hap thu

Chon mét trong hai thuéc thir sau:
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4.1.1 Phospho pentoxit, hoac

4.1.2 Magie perclorat, c6 dang vién hodc hat t&r 3 mm dén 5 mm, dé tranh hao hut khéi lwong
vat liéu trong khi hap thu nwéc. Thubc thtr nay khong dwoc chva nhiéu hon hai phan t& nwéc

hydrat hoa (tirc 14 13,9 %), dwoc khdng dinh bang phwong phap dwgc néu trong Phu luc A.
Khéng dwoc sir dung thudce thir nay néu clo dwoc phan tich chira chéat hivu co.

4.2 Khoéng khi hoac nito, kho.

Nhirng khi nay dwoc sdy kho bang cach cho di qua thap chiva chat hap thu (4.1.1) hodc (4.1.2).
4.3 Natri hydroxit, dung dich 200 g/L hoac khoang 5 N.

4.4 Tinh b6t i-6t hda, dung dich chira 5 g/L tinh b6t va 150 g/L kali iodua.

4.5 Aceton.

4.6 M@ bdi tron chiu dwoc clo

M& boi tron trén co s& cac san pham flo héa hoac clo flo héa la phu hop.

5 Thiét bi, dung cu

Thiét bi, dung cu st dung dworc trinh bay trong Hinh 2. Thiét bi bao gém céac phan sau:

Chai (A), chira 2 L dung dich natri hydroxit (4.3) d& hap thu clo st dung trong mau.
- Binh suc khi (C), chtra dung dich tinh bét i-6t (4.4), dé diéu chinh téc d6 hap thu clo.

- Lwu lwong ké mao dan (D), va ap ké (M) chira cacbon tetaclorua cho phép lwong khi clo di

qua la 25 L/h. Lwu lwgng ké cé chi thi ndi thich hop co6 thé dung dé thay thé.

- Ong hinh chivr U (E), dwoc gan véi cac méi ni thdy tinh nham, nhdi diy bdng khoang da

dwoc say trudce tai nhiét d6 110 °C trong 1 h.

- Ong loc (F), gébm 6ng thép dwoc ren c6 duwong kinh trong khoang 6 mm, chiéu dai 150 mm va

dwoc nhdi day bong thay tinh.
- Chai an toan (G).
- Bép dién (H).
- Van thay tinh (P), nhéi day cacbon tetraclorua.
- Khéa chir T c6 16 (R1).
- Khéa thang c6 16 (R2).

- Cudn thép (S) ngam trong thung nwéc dwoc gia nhiét dén nhiét dd 80 °C bang cach ding bép

dién.
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- Ba éng hinh chir U (T1, T2 va T3), c6 nat thay tinh nham, chira phospho pentoxit (4.1.1) ho&c
magie perclorat (4.1.2), dwoc lam day bang cach chén bdng thay tinh trong ca hai nhanh. Viéc
nhéi phospho pentoxit hay magie perclorat vao cac éng hap thu nén dwoc thwc hién trong
dong nito khd dé tranh d6 dm moéi trwong. Diéu chinh cén than thiét bj theo trinh tw dé dam
bao 1&p rap dwoc kin. V&i mbi 6ng chiu tai, can riéng, phai cé khéi lwgng khéng qua 100 g.
Sau méi 1an can dét lai dng theo trinh tw, d& chuyén céac khi theo cung huéng.

- Van (V1).

- Van kim bang thép (V2).

- Ong néi déo, bang cao su chiu dwoc clo.

L4y m&u bang voi

/
Van (V1)
o

zH

DPén thiét bj d& xac dinh nwdc

Ong cép hoac xa

v

Hinh 1 — So’ d6 ldy mau bang voi cap hodc 6ng xa cua xi-téc xe hang
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Dé loai bd clo
CHU THICH: Méi néi tiép dat dwoc pht m& béi tron (4.6)

Hinh 2 — So d6 thiét bi dé xac dinh nwéc trong clo

6 Cach tién hanh

CAC BIEN PHAP AN TOAN: Ngwei lam viéc véi clo phai dwoc hwéng dan vé sw nguy hai cia san
pham va cac bién phap an toan phai dwo'c xem xét.

Clo la chat khi dé gay béng trén da, kich (»ng va gay khé thé. Nong dé clo trong khdng khi khéng
dwoc veot qua 1 ppm (theo thé tich) hoac 3 mglm3.

Vi nhirng Iy do nay dé nghi phai mic quan ao bao hé va deo kinh, noi 1am viéc phai thong thoang,
chl y rang khi clo ning hon khéng khi nén sé tap trung & nhirng ving thap.

Trong trwong hop khi bi ro ri dang ké, chi ngwei deo méit na thich hop méi dwoc & lai trong ving 6
nhiém. Khoanh vung ro ri bidng gié tam amoniac.

Ngwei bi nhiém doc do hit phai khi phai dwoc dwa ra khéi vung 6 nhiém cang nhanh cang tét, tranh
van dong tat ca cac co, trong khi doi sw cé6 mat cia bac sy, dat ngwei bi nhiém doéc noi yén tinh,
tranh nhiém lanh va so cru néu can. Néu ngirng th&, phai hé hap nhan tao ngay lap tirc.

6.1 Phan mau tho

Quy trinh t&t nhat bao gdm viéc nbi thiét bi, chira chat hap thu, da can sdn dé xac dinh truc tiép
véi diém ldy mau nguoc dong trong dwong 6ng clo 16ng (xem Hinh 1). Phdn mau thé duoc lay

trong khi d6 day hoac lam tréng xi téc xe hang 1a mau dai dién rét tét.
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Néu cach van hanh nay khéng kha thi va néu cé sén cac chai nhé bang thép khong gi, sach va
khd, cac mau thlr nghiém cé thé dwoc 1dy vao céac chai nay véi diéu kién phép xac dinh phai dwoc
tién hanh ngay lap tirc, va sau do6 cac chai dwoc lam tréng va l1am sach bén trong that can than,

béng cach xa dong khi nito ndng, khd, dé s&n sang cho l1an lay mau tiép theo.
6.2 Van hanh so bd

Trwée khi a6 day cac éng chiv U (T1, T2 va T3) véi chat hap thu (4.1), dung nwéc lam sach céac
dng va sau dé trang bang aceton (4.5), va sdy kho dng. Sau khi dé day, pha 1én cac voi mot it mé

boi tron (3.6) va dat cac dng hap thu vao trong thiét bi.

Khi chat hap thu dwoc st dung lan dau, chudn bi cac dng bdng cach dwa khi clo vao véi tbc do
25 L/h trong khodng 2 h, d& phan (rng gilra clo va tap chét trong thubc thtr xay ra. Néu khéng van

hanh so bo, két qua 1an dau sé vuot qua gia tri dang.

Sau d6 m& khéa R1 va R2 dé thiét bi tiép xtc v&i khéng khi khé hodc nito kho (4.2), va déng van
dan clo V1 va V2. Xa cac 6ng hap thu khodng 10 min tai tbc d6 khdng khi 25 L/h hoéc nito tai
nhiét d6 80 °C dé loai bd bat ky tap chat d& bay hoi nao khac trir nwéc con lai trong édng hap thu.
Chuyén bdn cach thdy va tiép tuc xa khoang hon 10 min véi cung loai khi tai nhiét dd phong, sau
d6 déong R1 va R2, thao cac 6ng hap thu T1 va T2, xoa nhe ching bang vai tdm aceton dé phan

tan bat ky tich dién nao. Sau 2 min dén 3 min can tirng ng riéng biét chinh xac dén 0,1 mg.

D6 2 L dung dich natri hydroxit (4.3) vao trong chai A, can toan bd chinh xac dén 0,5 g va l&p céac

phan cua thiét bj lai v&i nhau.
6.3 Phép xac dinh

M& l1an luvot cac van V1 va V2, va m& voi R1 dé cho clo da loc va khi héa chay theo hwéng vao
van P. Sau 10 min mé& khéa R2 dé& cho clo thAm vao cac chéat hap thu, véi téc d6 chay 25 L/h, dwoc
xac dinh bang sw chénh léch mrc n cla carbon tetraclorua trong hai nhanh cta ap ké chénh léch M
cta lwu lwong ké D hodc bing dd cao clia qua béng trong lwu lwong ké chi thi ndi. Lwu lwgng nay thu

duwoc bang cach diéu chinh d mé cla cac van va chiéu cao h cia carbon tetraclorua trong van P.

Theo céach nay, cho phép khoang 100 L clo di qua cac chat hap thu. Khéi lwgng chinh xac dwoc

xac dinh bang cach can binh hap thu A trwdc va sau khi xac dinh.

Trong sudt khoang thoi gian xac dinh (khodng 4 h) ddm bao rang clo dwoc hap thu toan bo. Néu
diéu kién nay duoc thda man, dung dich tinh bot i-6t (4.4) trong binh suc khi (C) khéng bién thanh
mau xanh dam.

Khi lwong clo s dung dwoc coi 1a da, déong van V1, doi cho dén khi lwu lwong do dwoc cda clo
trong M nglrng, déng van V2 va sau d6 diéu chinh khoéa R1 dé& cho thiét bi tiép xuc v&i khong khi
kh hoac nito khd (4.2).
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Xa& cac 6ng hép thu trong khodng 10 min tai tdc dd khong khi 25 L/h ho&c nito tai nhiét do 80 °C
dé loai bd bat ky tap chat dé bay hoi nao khac trir nwéc con lai trong dng hép thu. Chuyén bén
cach thay va tiép tuc x& khodng hon 10 min v&i cung loai khi tai nhiét d6 phong, sau d6 dong
khoa R1 va R2, thdo cac 6ng hap thu T1 va T2, xoa nhe ching v&i vai tm aceton dé phan tan béat

ky tich dién ndo. Sau 2 min d&n 3 min can tirng dng riéng biét chinh xac dén 0,1 mg.

Théng thuong nwéc dwoc hap thu hoan toan trong 6ng T1. Néu thay khdi lwgng dng T2 téng 1én
nhiéu hon 20 % lwong dwoc hap thu trong T1, thi nén tién hanh xac dinh sau khi nap T1 va

én dinh lai 6ng nhw dwoc dwa ra trong doan 2 cla 6.2.

Sw ¢6 mat 6ng T3 dwoc xac dinh sé& kha thi hon trong cach nay, thoi diém khi cac chéat cia T2

phai dwoc lam mdéi lai sé lam chai an toan hon.

7 Biéu thi két qua

Ham lwgng nudc, tinh bang gam trén kilogam, theo céng thirc:

m, x100
mO
trong do
m; la khdi lwong cla nwdc can duwoc (chénh léch gitra cac khdi lwong chat hap thu

T1 + T2, trwde va sau khi di qua clo), tinh béng gam;

M, la khéi lwong cta phan mau thir (chénh Iéch vé khéi lwong cla chai A trwdc va sau

khi xac dinh), tinh bang gam.

Biéu thi két qua dén hai chir sb thap phan.

8 Bao cao thir nghiém

B&o cé&o thtr nghiém phai bao gébm cac théng tin cu thé sau:

a) Vién dan tiéu chuan nay;

b) Biéu thi két qua va phwong phap tinh toan st dung;

c) Bét ky dac diém bét thwdng nao trong qua trinh xac dinh;

d) Thao tac bat ky khéng bao gém trong tiéu chuan nay hoéc lwa chon tiy .

10
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Phu luc A
(Quy dinh)

Phwong phap kiém tra mirc d6 hydrat héa ciia magie perclorat str dung lam

chat lam khé trong xac dinh ham lwong nwéc caa clo

A.1 Nguyén tac

Do sy tang cla nhiét d dan dén hoa tan magie perclorat trong nwéc. Xac dinh ham lwong nuéc
twong rng, st dung so dé dinh kém (xem Hinh A.1)
A.2 Thiét bi, dung cu

A.2.1 Binh Dewar phu bac, dung tich 300 mL, cé dwéng kinh trong khodng 60 mm, chiéu cao
100 mm.

A.2.2 Nhiét ké, c6 dai do tir 0 °C dén 100 °C, vach chia 1 °C.
A.2.3 Nt lie parafin, khoét mét 16 cho nhiét ké va lam nut day cta binh Dewar (A.2.1).

A.2.4 Ong tru bang gidy loc, dwdng kinh 40 mm va chiéu cao 75 mm, du trén mé, duoc lam
tlr tdm gidy loc hinh ch nhat kich thwéc 100 mm x 150 mm, cudn trong khuén phu hop va quay

hwéng xubng dudi dé tao thanh day, dung gidy dinh dé tao thanh hinh.

A.2.5 Ong dong, dung tich 100 mL.

A.3 Cach tién hanh
A.3.1 Phan mau tho

Tai thoi diém sir dung, can 20 g magie perclorat trong dng tru bang gidy loc (A.2.4), chinh xac

dén 0,1 g, va déng 6ng tru nay bang cach gap gidy lai.
A.3.2 Phép xac dinh

R6t 75 mL nwéc cat vao binh Dewar (A.2.1). Day binh bang nut lie parafin (A.2.3) c6 lap nhiét ké

(A.2.2) va doc nhiét dd cha nwdc khi dat dén trang thai can bang.

Cho bng tru bang gidy loc (A.2.4) cé chivra phan mau thtr (A.3.1) vao trong binh Dewar (A.2.1) va
thay nat lie. L&c binh bang cach xoay tron nhe dé hoa tan hoan toan san pham va doc nhiét do khi

dat dén trang thai can bang (ttrc la sau 20 s dén 25 s).

A.4 Biéu thi két qua

Xac dinh ham lwong nwéc cla sadn phdm tr so dd trong Hinh A.1, tinh bang phan trdm

khdi lwong, twong (rng v&i sy gia tang vé nhiét dé quan sat dwoc tai thoi diém hoa tan.
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nhiét do do hoa tan

12



