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TCVN:      2018 do Tổng Cục Địa chất và Khoáng sản Việt Nam xây dựng trên cơ sở phương pháp đã được nghiên cứu triển khai tại Trung tâm phân tích Thí nghiệm Địa chất, Bộ Tài nguyên và Môi trường đề nghị Tổng Cục Tiêu chuẩn 
Đo lường Chất lượng thẩm định, Bộ Khoa học và Công nghệ công bố.

Đất đá, quặng có đồng – Xác định hàm lượng đồng bằng phương pháp chuẩn độ iot

Soils rocks, plaster contains copper – Determination of copper by iot   method
1. Phạm vi áp dụng
Tiêu chuẩn này qui định phương pháp chuẩn độ Iot xác định hàm lượng đồng với hàm lượng từ 1% trở lên trong mẫu đất đá quặng chứa đồng, phục vụ công tác điều tra, thăm dò, khai thác, chế biến khoáng sản.

2. Tài liệu viện dẫn

Các tài liệu viện dẫn sau rất cần thiết cho việc áp dụng tiêu chuẩn này. Đối với các tài liệu ghi năm công bố thì áp dụng phiên bản được nêu. Đối với các tài liệu viện dẫn không ghi năm công bố thì áp dụng phiên bản mới nhất, bao gồm cả các sửa đổi, bổ sung (nếu có).

TCVN 1-1: 2015, Bố cục TCVN.
TCVN 1-2: 2015, Hình thức thể hiện

TCVN 7870: 2010 (ISO 8000), Đại lượng và đơn vị
TCVN  9924:2013, Tiêu chuẩn về gia công mẫu cho phân tích Hoá học
TCVN 4851-89, Nước dùng để phân tích trong phòng thí nghiệm

TCVN 1058-78, Hóa chất. Phân nhóm và ký hiệu mức độ tinh khiết 
TCVN 7151 (ISO 648), Dụng cụ thí nghiệm bằng thủy tinh - Pipet một mức

TCVN 7153 (ISO 1042), Dụng cụ thí nghiệm bằng  thủy tinh –Bình định mức

3. Nguyên tắc của phương pháp

Xác định đồng (II) dùng phương pháp chuẩn độ iod gián tiếp dựa trên cơ sở ph¶n øng của Cu2+ víi I- gi¶i phãng ra I2 mét c¸ch ®Þnh l­îng, chuÈn ®é ®Þnh l­îng I2 gi¶i phãng ra b»ng dung dÞch Na2S2O3 víi chÊt chØ thÞ hå tinh bét. 

Ph­¬ng tr×nh:
2Cu2+ + 4 I-  
[image: image1.wmf]®

 2CuI + I2
I2  +  2Na2S2O3 
[image: image2.wmf]®

 Na2S4O6  + 2NaI
CuI hÊp thô I2 kết quả chuẩn độ có thể bị sai lệch. Để tránh điều đó, gần cuối chuẩn độ khi dung dịch có màu vàng nhạt  thªm CNS- vµo ®Ó t¹o thµnh CuCNS  ®Ó ng¨n chÆn hiÖn t­îng hÊp thô nµy ®ång thêi lµm t¨ng thÕ oxy ho¸ - khö cña cÆp Cu2+ /Cu+ do CuCNS cã tÝch sè tan nhá h¬n.

CuI + CNS-  
[image: image3.wmf]®

 CuCNS + I-​
4. Thiết bị - Dụng cụ

4.1  Cân phân tích, có độ chính xác 2mg.
4.2  Tủ sấy, có điều khiển nhiệt độ đến 120°C.
4.3  Bình hút ẩm
4.4  Máy lọc nước siêu sạch.

4.5  Cốc thủy tinh, chịu nhiệt dung tích: 100; 250 ml.
4.6  Bình nón, dung tích 500ml.
4.7  Phễu lọc, Φ = 5; 7cm.
4.8  Ống đong, dung tích: 10; 25; 50; 100 ml.
4.9  Pipet thủy tinh, dung tích: 5; 10; 15; 25; 50 ml.

5.10  Bình tia, nhựa dung tích: 500 ml.
5.11  Buret, có chia vạch 25;50 ml.
5.  Hoá chất, thuốc thử
5.1  Axit clohydric, HCl (d =1,19).
5.2  Axit Nitric, HNO3(d = 1,40).
5.3  Axit sunfuric,  H2SO4 dung dịch 1N.
5.4  Amoni clorua tinh thể, 
5.5  Amoni clorua dung dịch 1-2%.
5.6  Amoni hydroxit, NH4OH 25%.
5.7  Amoni (hoặc kali) pesunfat, tinh thể.
5.8  Kali iodua, tinh thể.
5.8 Tinh bột, dung dịch 1%. Hòa tan 1 gam tinh bột vào cốc dung tích 250 ml với 10ml nước cất, dùng đũa thủy tinh khuấy đều.Thêm 1 giọt axit clohydric và đun sôi tiếp 3 phút nữa, định mức vào bình 100ml bằng nước cất.
5.9  Natri thiosunfat, dung dịch chuẩn 0,025 N. Cân 6,2 gam tinh thể natri thiosunfat, hòa tan bằng   nước cất mới đun sôi, để nguội vào bình định mức 1 lít. Thêm nước cất đến vạch, lắc đều. Dung dịch được bảo quản trong chai thủy tinh màu. Sau 10 ngày, xác định độ chuẩn của dung dịch trên bằng dung dịch chuẩn kali bicromat 0,025 N.
5.10  Dung dÞch KSCN 150g/l, víi dung dÞch nµy ph¶i pha tr­íc khi dïng 24 giê. C©n 150g cho vµo cèc 1 lÝt hoµ tan råi thªm n­íc cất ®Õn 1 lÝt. Rãt dung dÞch ra cèc 250 ml thªm vµo ®ã 2g KI råi thªm vµo 1ml hå tinh bét, råi dïng dung dÞch iốt 0,04 mol/l nhá ®Õn mµu lam nh¹t råi l¹i dïng dung dÞch Na2S2O3 chuÈn ®Õn ®iÓm t­¬ng ®­¬ng (hÕt mµu lam).
6. Chuẩn bị mẫu thử
Chuẩn bị và gia công mẫu thử theo TCVN 9924:2013, Đất, đá, quặng – Quy trình gia công mẫu sử dụng cho các phương pháp phân tích hóa học, hóa lý, rơnghen, nhiệt.

7. Tiến hành xác định
Cân 0,1000 – 1,000 gam mẫu (tùy theo hàm lượng đồng dự kiến có trong mẫu) vào cốc chịu nhiệt dung tích 100 ml. Thêm vào đó 10-15ml axit clohydric (5.1), đun sôi vài phút. Thêm 5 ml axit nitric (5.2), đậy nắp kính đồng hồ, tiếp tục đun cho đến khi gần khô (còn khoảng 1-2 ml). Để nguội, dùng bình tia chứa axit clohydric (5.1) tia tráng thành cốc và nắp kính (khoảng 5ml) và lại đun tiếp đến gần khô (không đậy nắp kính). Lặp lại thao tác này 2 lần nữa, lần cuối đun đến dạng muối ẩm. Để nguội, thêm vào cốc 3-5 gam NH4Cl (5.4), dùng đũa thủy tinh trộn đều. Thêm vào cốc 10-15 ml NH4OH (5.6) và 0,5 -1 gam amonipesunfat (5.7) ( tùy hàm lượng Mn, Fe có trong mẫu) để loại mangan, hydroxit sắt. Khuấy đều, đun sôi 5-7 phút nữa cho vón tủa.
Lọc nóng dung dịch qua giấy lọc băng đỏ, hứng nước lọc vào bình nón dung tích 500 ml. Rửa cốc và tủa 8 – 10 lần bằng dung dịch NH4Cl (4.5) nóng, tủa bỏ đi. 
Cô nước lọc đến khô, để nguội. Tia nước cất tráng thành bình (khoảng 10 ml) và lại cô khô. Lặp lại thao tác này 2 lần nữa, để nguội.

Thêm vào bình 30 - 40 ml nước cất, 2ml dung dịch H2SO4 (5.3), 2-3g KI (5.8), lắc đều. Chuẩn độ ngay (chuẩn nhanh) bằng dung dịch Na2S2O3 (5.9) đến khi dung dịch có màu vàng nhạt. Thêm vào 1- 2ml dung dịch hồ tinh bột 1%,  lắc đều tiếp tục chuẩn độ bằng dung dịch Na2S2O3  (chuẩn chậm) đến khi dung dịch mất màu xanh, thêm tiếp 5ml dung dịch KSCN lắc nhẹ dung dịch có màu xanh lam thẫm. Chuẩn tiếp đến vừa mất màu lam (dung dịch có màu trắng sữa). Ghi thể tích dung dịch Na2S2O3 tiêu tốn để tính hàm lượng đồng (V). 
Đối với mẫu trắng tiến hành thực hiện các bước xác định như mẫu thử nhưng không có mãu thực. Ghi thể tích dung dịch Na2S2O3  tiêu tốn (Vo).
8. Cách tính kết quả
8.1 Tính hàm lượng đồng

Hàm lượng nguyên tố Cu được tính theo công thức sau:
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Trong đó:
Cu (%): Hàm lượng nguyên tố Cu có  trong mẫu (%);

V         : Thể tích dung dịch Na2S2O3 tiêu tốn khi chuẩn độ đồng trong mẫu phân tích ml;

Vo       : Thể tích dung dịch Na2S2O3 tiêu tốn khi chuản độ đồng trong mẫu trắng ml;

N         : Nồng độ của dung dịch Na2S2O3 ;
G         : Lượng cân mẫu (gam);

Đg       : Đương lượng gam của đồng (63,54).
8.2 Độ chụm
8.2.1 Độ lặp lại

Các kết quả của các phép xác định song song được thực hiện tại các thời điểm khác nhau, trong cùng một phòng thí nghiệm, do cùng một người thao tác, trên cùng một thiết bị, trên các phần mẫu đại diện lấy từ cùng một mẫu thử, không được chênh lệch lớn hơn giá trị nêu trong Bảng 1
8.1.2 Độ tái lập

 giá trị trung bình của các kết quả của các phép xác định, thực hiện tại hai phòng thí nghiệm, trên các phần mẫu đại diện lấy từ cùng một mẫu sau bước cuối cùng của quá trình chuẩn bị mẫu, không được chênh lệch lớn hơn giá trị nêu trong Bảng 1.  

Bảng 1- Các giới hạn cho phép của độ lặp lại, độ tái lập
	Hàm lượng đồng (%)
	Chênh lệch lớn nhất có thể chấp nhận giữa các kết quả

	
	Giới hạn độ lặp lại r
	Giới hạn độ tái lập R

	1  đến 9
	0,2% giá trị tuyệt đối
	0,6 % giá trị tuyệt đối

	10 đến 50
	0,3 % giá trị tuyệt đối
	1 % giá trị tuyệt đối

	Lớn hơn 50
	0,5 % giá trị tuyệt đối
	1,5 % giá trị tuyệt đối


9. Báo cáo thử nghiệm

Báo cáo thử nghiệm bao gồm các thông tin sau:

a)  Viện dẫn tiêu chuẩn này;

b)  Nhận dạng mẫu thử;

c)  Tên và địa chỉ phòng thử nghiệm;

d)  ngày tiến hành thử nghiệm;

e)  Ngày báo cáo kết quả thử nghiệm;

f)  Bất kỳ các đặc điểm đã ghi nhận trong quá trình xác định, các thao tác không quy định trong tiêu chuẩn này có thể ảnh hưởng đến kết quả của mẫu thử. 
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