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L&i néi dau

TCVN 10224:2013 hoan toan twong dwong véi ISO 5282:1982.

TCVN 10224:2013 do Ban k¥ thuét tiéu chuédn qudc gia TCVN/TC47
Héa hoc bién soan, Téng cuc Tiéu chudn Do lwvong Chét lvgng
dé nghi, Bo Khoa hoc va Céng nghé céng bé.
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Hydrocarbon thom - Xac dinh ham lwong Iwu huynh -
Phwong phap khir Pitt-Ruprecht va do quang phé

Aromatic hydrocarbons — Determination of sulphur content — Pitt-Ruprecht reduction and
spectrophotometric method.

1 Pham vi ap dung
Tiéu chuan nay quy dinh phurong phap xac dinh ham lwgng Ivu huynh trong hydrocarbon thom
c6 nhiét d$ séi dwdi 200 °C.

Phuwong phap nay 4p dung tryc tiép dbi véi ham legng Ivu huynh tir 0,1 mg/kg dén 30 mg/kg;
ham lwgng cao hon c6 thé dwoc x4c dinh bang cach pha loang mau thich hep.

T4t ca cac hgp chét alkylsulphon, acid arylsulphonic va arylsulphonat cho thu hdi lIu huynh
khéng hoan toan.

2 Tailigu vién din

Céc tai ligu vién dén sau la can thiét khi ap dung tiéu chudn. Déi v&i c4c tai liéu vién dn ghi nam
céng bé thi ap dyng ban dwoc néu. Béi voi cac tai lieu vien din khong ghi ndm cdng b thi
4p dung phién ban méi nhét, bao gdm ca cac ban sira di (néu co).

TCVN 10221 (ISO 1995) Hydrocarbon thom — Ldy méu

3 Nguyén tac

Dung nicken Raney dé& khir hgp chét luu huynh vé nicken sulfide.

DBua hydro sulfide vao méi trwong acid chlohydric va hp thy trong dung dich kiém kém acetat.
Phan &ng gia N, N-dimethyl-p-phenylendiamin sulfat va st (lll) amoni sulfat tao thanh xanh
methylen,

Xéac dinh do hép thy clia dung dich mau xanh tai bwéc séng 667 nm.
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4 Héba chét, thudc thir

Trong qué trinh phén tich, chi st dung héa chét, thudc thir ¢ cép tinh khiét phan tich va nwéc cét
hodc nwéc cb d6 tinh khiét teong duong.

4.1 Dung dich glycol-kali hydroxit

Hoa tan 4 g kali hydroxit trong 100 mL ethylen glycol.
4.2 Dung dich natri hydroxit, c(NaOH) = 2,5 mol/L.
4.3 Dung dich acid chlohydric, c(HCI) = 5 mol/L.
4.4 Kém acetat [kém di(acetat)], dung dich 10 g/L.

4.5 Propan-2-ol, c6 chét lrgng sao cho khi st dung cac lwgng khac nhau trong phép thir tréng (vi
du 25 mL va 50 mL), thi khdng c6 sy khac nhau vé dd hép thuy. Ngoai ra, phép thir tréng phai dugc
thyc hién béng cach st dung toluen khéng c6 luu huynh, huéng dan @& chuén bi dugc néu trong
Phu luc A.

4.6 Nicken Raney

Nicken Raney bao gdm hén hop (50 + 5) % nicken va (50 + 5) % nhém.

Kha nang khir nicken Raney phai dwegc kiém tra thudng xuyén, vi dy bang mau chuén.
4.7 Lwu huynh, dung dich tiéu chuén

Can khoang 320 mg thiophen (d6 tinh khiét > 99 %), chinh xac dén 1 mg, chuyén dinh lwvgng sang
binh dinh mirc mét vach dung tich 500 mL c6 chira 250 mL propan-2-ol (4.5), pha lodng dén vach
mdrc béing propan-2-ol va lac déu.

Dung pipet hat 25,0 mL dung dich nay vao binh dinh mdic mét vach thir hai khé, dung tich 500 mL.
Pha loang dén vach mirc bang propan-2-ol va lac déu.

1 mL dung dich tiéu chudn nay cé chira 3,81 x 10™° m mg S, trong d6 m la khéi lvong thyc clia
thiophen dugc 14y ra, tinh bang miligam.

4.8 Dung dich sét (lll) amoni sulfat [amoni sat bis(sulfat)]

Hoa tan 120,6 g sét(lll) amoni sulfat dodecahydrat [FeNH4(SO4),.12H,0] trong 750 mL nuéc; trong khi
lam mét va khudy, thém 27 mL acid sulfuric (p = 1,84 g/mL), pha loang bing nwéc dén 1000 mL va
l4c déu.

4.9 Dung dich N, N-dimethyl-p-phenylendiamin sulfat (4-amoni-N,N-dimethylanilin sulfat)

Hoa tan 930 mg N, N-dimethyl-p-phenylendiamin sulfat trong 75 mL nwéc; trong khi lam mat va
khuéy, thém 187 mL acid sulfuric (p = 1,84 g/mL), pha lodng béng nwéc dén 1000 mL va lic déu.
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4.10 Dung dich kali dicromat - acid nitric

Hoa tan 50 g kali dicromat trong 500 mL nwéc; trong khi khudy, thém 500 mL acid nitric (p =
1,40 g/mL) va lac déu.

4.11 Nito, khdng c6 oxy.

412 Aceton.

5 Thiét bj, dung cu
Thiét bi, dung cu théng thudng trong phong thtr nghiém va thiét bj, dung cu sau

5.1 Thiét bj dé xac dinh liu huynh trong hydrocacbon thom cé nhiét do séi thdp (xem Hinh 1 va 2).

Str dung éng nhya PVC ho&c 6ng nhya khong ¢6 leu huynh @& néi cung cép nito. Ong cao su khéng
phd hgp vi cé chira Iwu huynh va khdng dwgc st dung.

Lam sach thiét bj mé&i béng kali dicromat-acid nitric (4.10). Rira sach béng nwéc va sdy khd bang
ta séy; gitra cac phép xac dinh, lam sach thiét bj bing nwéc va aceton (4.12).

5.2 Quang phd ké, phu hgp dé do tai buéc séng 667 nm, cuvet c6 chidu dai quang 20 mm.
5.3 Cac binh djnh mirc mégt vach, c6 dung tich 50, 250, 500 va 1000 mL.

5.4 Bép, co dung cu khudy tir.

6 Lay miu

L&y mAu dai dién khong it hon 1000 mL tir 16 hang nguyén ligu.

Nén &p dung cac phwong phép Idy miu dwoc quy dinh trong TCVN 10221 (ISO 1995).
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Kich thwéc tinh bang milimet
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CHU DAN:
A binh kh( D hé théng ngung hdi lwru
B d4u vao nito E éng chuyén v&i bd trdn xodn
C phéu chiét F binh hép thy

Hinh 1 - Binh khtr va thiét bi lién quan
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CHU DAN:
G binh rira cé chira dung djch glycol-kali hydroxit
H binh rira c6 chira bdng loc thiy tinh

I ddng hd do lvu lugng

Hinh 2 - Thiét bj khiy

7 Cach tién hanh
7.1 Phin miu thir

Dung pipet Iy phan mau thir phit hgp véi ham legng lwu huynh dy kién, nhe trinh bay trong Bang 1.

Bang 1 - Thé tich phan méu thie

Ham lweng Iu huynh dy kién Thé tich phdn miu thir
mg/kg mL
0,1 dén 1 50
1dén 2 25
2dén5 10
5 dén 10 5
10 dén 30 1
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7.2 Phép thir trang

Tai cung thdi diém véi phép xac dinh (7.4), tién hanh phép thir tring st dung ciing lwong tat ca
thuéc ther, nhwng véi 50 mL propan-2-ol (4.5) thay thé cho phan méu ther.

7.3 Chuén bj dwong chuin
7.3.1 Chuén bi dung dich do mau tiéu chuén
Lién quan dén cac phép do dwoc tién hanh bang cuvet thach anh ¢é chidu dai quang 20 mm.

L4y mot loat sau binh dinh mirc mét vach, khd, dung tich 500 mL, db cac thé tich dung dich lvu huynh
tiéu chuén (4.7) nhu trinh bay trong Bang 2.

Bang 2 - Dung dich do mau tiéu chuin

Dung dich do mau tiéu chuén (4.7) Néng dd Iwu huynh twong dwong

ML mg/L

0* 0

5,0 mx 0,381 x 107
10,0 2mx 0,381 x 107
15,0 3mx0,381x 107
20,0 4mx0,381x107
25,0 5mx0,381x107°

* hiéu chuén tring

Pha lodng tirng binh dinh mirc dén vach bang propan-2-ol (4.5), ldc déu va tién hanh nhw mé ta tai
7.4.2,7.4.3 va 7.4.4, nhung s dung 50 mL dung dich do mau tiéu chuén thay thé cho phdn mau thr.

7.3.2 V@& db thi

LAy @ hap thy cla dung dich do mau tiéu chudn trir di d6 hap thu cla hiéu chuln trdng va vé db thi
c6 dd hap thy theo truc hoanh va ndng @9 Itu huynh twong dwong theo tryc tung, tinh bing miligam
trén lit.

7.4 Phép xac dinh
7.4.1 Chuén bj hén hop nicken Raney

Chuyén 0,5 g + 0,05 g hén hop nicken Raney (4.6) vao binh khtr A (xem Hinh 1 va 2), thém 10 mL
dung dich natri hydroxit (4.2), @y binh dinh mirc bang nép kinh déng hd va dgi dén khi sy gidi phéng
hydro manh ligt két thuc.
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Dat binh dinh mirc vao bdn cach thiy dang séi va khudy trén chét 1dng trong binh dé gitp sy hoa tan
clia nhém va dé cho nicken dinh vao cac thanh clia binh dinh mirc chim xuéng day binh.

Sau khoang 10 min, khi tdt cd nhdm da hoa tan, lay binh dinh mirc ra khdi bdn cach thly, cho nito
(4.11) vao binh dinh mirc qua éng dwong vao B va ding éng thily tinh c6 miéng nhé dé hat chét 1éng
lo Iteng.

Rtra sach ¢b binh dinh mirc bang 10 mL dén 15 mL nwéc.

Xoay binh dinh mirc d& khudy manh cn nicken, dé lang va lai loai bd chét 1dng lo ItPng béng cach
hat. L3p lai thao tac nay ba Ian véi nwéc va sau d6 véi 10 mL propan-2-ol (4.5)

Cuédi cung thém 10 mL propan-2-ol.
7.4.2 Sy khtr

Chuyén phan mau thir (7.1) sang binh dinh mec va néi binh dinh mirc véi thiét bj. Cho nwéc mat vao
éng ngung.

Chuyén 10 mL dung dich acid clohydric (4.3) vao phéu chiét C. Chuyén 5 mL dung dich kém acetat
(4.4) va 0,5 mL dung dich natri hydroxit (4.2) vao binh hap thy F va @&t binh hap thy sao cho éng cép
E cham g&n t&i day ctia binh hép thy.

Théi sach thiét bj bang nito (dwoc lam sach béng cach cho (di) qua chai khi rira c6 chira glycol-kali
hydoxit (4.1) va sau d6 bdng loc thiy tinh trong chai thi hai), véi téc d dong khodng 1,5 L/h dén
1,7 L/h; duy tri tbc do dong trong subt qua trinh khir.

Dung bép khudy tir (xem 5.4), khudy véi téc dd sao cho nicken da hoat héa duwgc phan bd ddng déu
trong chét 1dng. Gia nhiét binh tai téc d§ sao cho cac chét trong binh sdi trong khoang 10 min.

Duy tri sy gia nhiét trong hon 30 min nira sao cho si hdi lwu dién ra nhe.

Pé dung dich acid clohydric chay nhé giot tir tir vao binh dinh merc (10 mL trong 5 min dén 10 min).
(hydro sulfide dwoc giai phong bj nito hdp thu trong binh hép thy). Tiép tuc hdi leu nhe trong hon
20 min nira d& hoan toan chuyén va hp thu hydro sulfide.

Théo binh hép thy F cdng véi éng cép E ra khdi thiét bj va tat bép khudy tir, bép dién va dong nito.
7.4.3 Tao mau

Thém 10 mL nwéc vao binh hp thy (6ng chuyén hinh xoén éc phai sau dudi bé mat chat 1dng 10 mL
dén 20 mL)

Dung 6ng chuyén khudy dung dich d& ddng nhét.

Dung pipet 4y 5 mL dung dich N,N-dimethl-p-phenylendiamin sulfat (4.9) vao éng chuyén (chat léng
n&ng nay chim xubng day ctia binh hép thy).
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P& ngan ngira thét thoat hydro sulfide, thém theo cach nhuw thé mét I6p chét néi tring (day 5 mm dén
10 mm) duy tri trén b& mat clia chét 1dng trong binh hép thy.

Dung pipet 14y ngay 1 mL dung dich s&t(lll) amoni sulfat (4.8) vao éng chuyén va rira bang nuwéc
cang it cang tét.

Trdn, véi sy hd tro clia éng chuyén, sao cho trirdc tién phdn dwéi va sau @6 phan trén cla chét Idng
duoc ddng nhét (trong thao tac nay, toan bd ng chuyén hinh xodn ¢ phai dugc gitr bén dudi bé
mét chét 16ng).

Khudy manh trong 1 min.

Chuyén dung dich mau xanh sang binh dinh mirc dung tich 50 mL (5.3), pha loang dén vach marc
béng nwéc va tron.

7.4.4 Phép do quang phd

Sau 5 min, xac dinh dd hap thy (E) clia dung dich tai bdc séng 667 nm trong cuvet thach anh c6
chidu dai quang 20 mm, duwgc didu chinh thiét bj dén dai hdp thy zero theo nwéc.

Twong t, xac dinh dd hap thu (E,) clia dung dich thir tréing (7.2).

X4c dinh tir dwdng chudn ndng @6 lvu huynh , ¢, twong dwong véi E — Eq, tinh bang miligam trén lit.
8 Biéu thj két qua

8.1 Tinh toan

Ham lwgng lwu huynh ¢, tinh béng miligam trén lit theo céng thirc sau

Vxp
Trong dé
C. Ia ndng d6 hiéu chinh ctia Iu huynh trong dung dich thir, twong ng véi E - E,
(xem 7.4.4), tinh bang miligam trén lit;
v 1 thé tich ctia phan mau thi (7.1), tinh bing mililit;
Vi la thé tich cta binh dinh mdc (xem 7.4.3) (nghia 1a 50 mL), tinh bang mililit;
p Ia khéi lwgng riéng cia mau, tinh bang gam trén mililit
8.2 Pd chum

8.21 D3 I3p lai (N

Gi4 tri dwéi day 1a sy chénh léch tuyét ddi gitka hai két qua thir don trén vat liéu ddng nhét, nhan
dugc bdi mét thi nghiém vién 1am viéc trong cing mdt phong thi nghiém str dung ciing thiét bj trong
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khoang th&i gian ngén, st dung phuong phap thir da dwgc tiéu chudn héa, c6 thé mong dgi ndm
trong
xac suét 95 %, da néu trong Bang 3.

8.2.2 Do tailap (R)

Gia tri dwdi day 1a sy chénh léch tuyét di gitra hai két qua thir don trén vat liéu ddng nhét, nhan
dwgc bdi cac thi nghiém vién khac nhau lam viéc trong cac phdng thi nghiém khac nhau, st dung
phwong phap thir da dwoc tiéu chudn hoa, co thé mong dgi ndm trong xac suét 95 %, da néu trong
Bang 3

Bang 3 - D6 chum

Ham lwgng Iwu huynh . -
mglkg
0,5 0,05 0,15
1,5 0,15 0,30
5 0,62 0,97

9 Bao cao thtr nghiém

Bao cao thir nghiém phai cé it nhét cac théng tin sau:

a) Loai va nhan dang san phdm duoc thi;

b)  Vién dan tiéu chudn nay;

c) Sai khac bét ky, theo thda thuan hodc nguoc lai, tir quy trinh da quy dinh;
d) Két qua thir nghiém

e) Ngay thir nghiém.
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14

Phu luc A
(Quy dinh)
Chuén bj toluen khéng ¢é Iwu huynh

Trén lwgng nhd hon lugng toluen dwoc yéu cau véi mot phdn ba dung tich clia dung dich kali
hydroxit trong ethanol [c(KOH) = 1 mol/L] cho dén khi thu dugc dung dich ddng nhét.

Sau 1 h, rira ba 14n bing dung tich nwéc twong tu.

Loc toluen @& bd nudc chwa hoa tan va chuyén phan loc sang dung cu rira thich hop dé xi ly
tang cuwdng bang acid sulfuric dac (vi du binh trén cé vach ngan va may khudy tuéc bin)

Xt ly toluen ba 1&n véi thé tich acid sulfuric 5 % (p = 1,84 g/mL) trong thoi gian 30 min. Sau d6
rira sach toluen véi dung dich natri hydroxit 5 % va rtra lai bang nuwéc.

Loc dé bd nuéc chua hoa tan va chuyén sang phéu.

Thém thily ngén vao (v&i dung tich béng 1 % so véi dung tich cla toluen) va khudy trong thei gian
10 min.

CANH BAO: Chua y nguy hiém khi sir dung thitly ngan. Nguyén té nay téa ra hoi rit déc cé
nguy co gdy tich ldy. Tranh hit phai hoi va tiép xdic véi mat va da.

Gan toluen va loc sang phéu chiét khac.

L3p lai viéc xt Iy cac phan ké tiép c6 thiy ngan cho dén khi quan sat dwgc dung dich chira
thly ngan khéng mét mau.

Chuyén toluen dén binh chung cét chira manh ddng (dugc rira véi dung mdi khdng chira lwu
huynh va khd) va chung cét trong cdt Vigreux.

Loai bd 5 % phén cét ddu va lay 90 % toluen khang c6 Itu huynh.
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Thw muc tai liéu tham khao

Die Bestimmung von Mikrogrammen Gesamtschwefel in Reinbenzol und anderen
niedrigsiedenden Kohlenwasserstoffen, Erdél, Kohle, Erdgas, Petrochemie, 22 pp. 684-687
(1969).
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