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TIEUCHUANQUOC GIA TCVN 3804 : 2009

W

Natri hydroxit str dung trong céng nghiép — Xac dinh ham lweng
thuy ngan — Phwong phap quang phé hap thu nguyén tir khéng
ngon itra

Sodium hydroxide for industrial use — Determination of mercury content — Flameiess
atomic absorption spectrometric method

1 Pham vi ap dung

1.1 Tieéu chudn nay quy dinh phwong phap quang phd hap thy nguyén tlr khéng ngon Ira aé
xac dinh ham lugng thiy ngan cua natri hydroxit st dyng trong céng nghiép.

Phuong phap nay cé kha nang ap dung déi véi natri hydroxit dang éng hoac ran ¢6 ham lwgng
thdy ngan lén hon 0,02 mg/kg.

CHU THICH: Phuong phap trdc quang dithizon cé thé thay thé dé& xac dinh ham lwong thiy ngan trong
phang thir nghiém khéng c6 thiét bi hap thu nguyén t& khdng ngon [ra, xem 1SO 5992,

2 Tailidu vién dan

Cac tai liéu sau day 1a cAn thiét aé ap dung tiéu chudn nay. Bdi voi cac tai liéu vién dan ghi nam
cong béd thi ap dung ban dwoc néu. D v&i cac tai liéu vién dan khéng ghi ndm cdng b6 thi ap dung
ban mdi nhat, bao gém ca cac stra ddi (néu cb).

TCVN 3794 (1ISO 3195), Natri hydroxit s& dung trong céng nghiép ~ Ldy mau — Mau thir — Chuéan by
dung dich gbéc dung cho phén tich.

ISO 5790, Inorganic chemical products for industrial use -~ General method for determination of
chloride content — Mercurimetric method (San pham héa vé co str dung trong céng nghiép — Phuong
phap chung dé xac dinh ham lwong clorua - Phuong phap thuy ngén ké).

ISO 5992, Sodium hydroxide for industrial use -~ Determination of mercury content — Dithizone
photometric method (Natri hydroxit sty dung trong céng nghiép — Xac dinh ham luwgng thay ngan -
Phuwong phap trdc quang dithizone).
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3 Nguyén tdc

Oxy héa thiy ngan cé trong phdn miu thk dén ion thiy ngan(ll) bang kali pemanganat trong
mai triedng axit sulfuric. Khw chét oxy héa duv béng hydroxylamin clorua. Khir ion thdy ngan(il) vé
thily ngan bang thiéc(ll) clorua. Thdy ngan duec cudn theo dong khéng khi hodc dong khi nito vao

cuvet do.

Sir dyng phd k& hAp thy nguyén tlr do dd hap thy tai bwdc séng 253,7 nm.

4 Thubc thir

Trong tat ca cac phép thir chi str dung thudc thir c6 cp tinh khiét phan tich v&i ham lwgng thiy ngan
thAp nhat va nuéc cat hodc nuédce ¢é dd tinh khiét twong durong.

4.1 Nito, trong binh chwra khi.

4.2 Axit sulfuric, dung dich khoang 490 g/L.

4.3 Kali permanganat, dung dich 40 g/L.

4.4 Hydroxylamin clorua (NH,OH.HCI), dung dich 100 g/L.

4.5 Thiéc(N) elorua, dung dich 100 g/L trong axit clohydric

Hoa tan 25 thiec(ll) clorua dihydrat (SnCl,.2H,0) trong 50 mL dung dich axit clohydric néng, khdi lveng
riéng khodng 1.19 g/mL. Chuyén dinh lwgng dung dich vao binh dinh mc dung tich 250 mL,
pha lodng bang nudc téi vach mirc va 1ac ddu. Chuyédn dung dich sang binh thiy tinh va lam sach
bang cach suc khi nite (4.1) trong 5 min, sau d6 thém mot vai hat thiéc kim loai dé én dinb dung dich.
Dirng suc khi nito khi dung dich b&t ddu van duc.

4.6 16t, dung dich 2,5 g/L.

Hoa tan 2,5 g iot va 30 g kali iodua vao nwdc, pha loang téi vach mirc trong binh dinh mdrc dung tich
1000 mL va i&c déu.

4.7 Thay ngén, dung dich tiéu chuan twong trng vdi 1,000 g Hg trong 1 L.

Hoa tan 1,354 g thuy ngan(ll) clorua (HgCly) trong 25 mL dung dich axit clohydric 38 % (theo
khoi lwong) cd khéi lweng riéng xdp xi 1,19 g/mL. Chuyén dinh iwgng dung dich sang binh
dinh mue dung tich 1000 mL, pha loang béng nwére toi vach mire va lac déu.

Bao quan dung dich noi t6i, mat va sl dung trong 2 thang.
1 mL dung dich tiéu chudn chira 1 mg Hg.

4.8 Thiy ngan, dung dich tiéu chudn twong (ng véi 1 mg va 0,1 mg Mg trong 1 L.
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Chuén bi cac dung dich tidu chudn nay dé sir dung trong ngay bang cach dung dung dich axit clohydric
véi ndng A6 khodng 11 g/L pha lodng lién tiép dung dich tiéu chuan (4.7). Nén chuln bj méi cac
dung dich nay vi ndng doé cha chung ¢é thé thay ddi do sy hao hyt thdy ngan trong qua trinh bay hoi
hodc bi hdp phuy trén thanh binh.

1 mL ca mdi dung dich tiéu chudn nay chira twong ing 1 pg va 0,1 pg Hg.

CHU THICH: D& ngan ngtra sir & nhiém cua nuwéc thai, gom cac dung dich chira mubi thuy ngan va loai bd
thiy ngan theo huéng dan trong Phy lyc B ¢da I1SO 5790.

5 Thiét bj, dung cu

T4t ca dung cy thly tinh méi hay chwa duoc stk dyung tredc d6 ding cho phép xac dinh nay, bao gbm
cac binh dyng thudc thlr va mau thlr, phai dugce rra sach va trang vé&i nude sau mbi ian st dyng

nhu sau:
- Dung ban chadi va xa phéng néu trén thanh bi bdm m& nhon:;
- Duing dung dich axit nitric, khéi lwong riéng xép xi 1,42 g/mL;

~ Dung hén hep, dwec didu ché tai theri diém co rira, bao gdm 4 thé tich dung dich axit sulfuric xap xi
100 g/L va 1 thé tich dung dich kali pemanganat (4.3).

Trwée khi str dung cho phép xac dinh thye, can kiém tra 40 sach cua cac dung cu thuy tinh da rra
nhw trén bang cach st dung dung dich tiéu chuin thy ngan tién hanh maot vai phép xac dinh so bd
thuy ngan cho téi khi thu dugc két qua mong dgi. Chi st dung dung cu thiy tinh nhw vay dé xac dinh
thuy ngan.

Thiét bi dién hinh hgp thanh mdt hé théng do tudn hoan mé (xem 9.1) dwoc trinh bay trong Hinh 1.

Thiét bi bao gdm cac phan sau.

5.1 Phd ké hap thy nguyén tr, 13p dén hoi thily ngan 4p sult thAp holic dén catot réng.

CHU THICH:

1 Den thiy ngan catot rdng ¢ tudi tho twong abi thap ndu sir dung lidn tuc. Do 66, 44i v&ri cac thiét bj khéng c6
13p &n &p co thé dung dén sac thiy ngan ap sult thip aé thay thé cho ré hon

2 Co6 thé sir dung detector hoi thily ngan thich hop dé thay thé thiét bi quang phd hap thu nguyén tcr.

5.2 Dung cu ghi dd nhay- nhanh ho#c ddng hd chi d8 léch i&n nhit.

5.3 Cuvet do, co chiéu dai thich hop véi phd ké st dung (vi du 1 cm hodc 10 cm) véi giao dién
trong suét Adi véi tia tir ngoai tai bwrdc séng khodng 253,7 nm.



TCVN 3804 : 2009

Vo boc chira cuvet ¢é thé duwoc sdy nhe bang tac dung cla dén dién hodc 6 swéi birc xa hoat dong
dudi dién ap dinh mirc dé ngdn nglra sir ngung ty.

5.4 Binh rira khi, dung tich xap xi 100 mL, 1&p véi mét éng nhon nhing chim va vach mure diu chi
dung tich 1a 60 mL. Kiém tra tat ca cac binh nhw thé cho cung biéu 48 hiéu chun.

5.5 Binh an toan, dung tich x4p xi 100 mL. Khéng bét budc si¥ dyng.
5.6 Van 4 chiéu.

5.7 Van kim.

5.8 Bo diéu ap.

5.9 Lwu lwreng ké&, dai do tir 0 L/h téi 150 L/h.

5.10 Chat hdp thy, gdm co6 dung dich ibt (4.6) dé xir ly cac khi thoat ra c6 1an hoi thay ngan.

Khong khi

hoac 9 Van kim (5.7)
(4.1},
J—— O

B diéu ap (5.8) !

Van bén chiéu (5.6)
/— X3 khi
v
]. v — -
Chat hdp thu (5.10)

Cuvet d0 (5.3)
1 cm hodac 10 cm

Luu lveng ké (5.9)

60 mi ! Binh an toan (5.5)
-zt (khéng bat budc)

Binh rira khi (5.4)

Hinh 1 - Thiét bj didn hinh dé xac djnh thiy ngan bing hdp thy nguyén tir

6 Lay mau

Theo quy trinh quy dinh trong TCVN 3794 (ISO 3195), chu y t&i cac canh bao bd sung quy dinh trong
6.1va6.2

6.1 San pham long

Do cac san phdm 16ng cé thé chira cac hat nhd thiy ngan kim loai nén 1Ay miu phoéng thir nghiem
phai dugc lay & vi tri co si khudy trdn ky dé ddm bdo 14y mau dai dién.

MAu thdr phai dugc lay ngay tir m3u phong thir nghiém va tién hanh oxy héa, ngay /dp tirc, theo
quy trinh quy dinh tai 7.1.1 va 7.4.1.1 dé& trdnh hao hyt thily ngan do bay hoi hoac bi hap phu.
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6.2 San phadm rin

L4y mau cac san phdm ran khdng cé khé khan gi dédc biét do cac san phadm nay duwgc tdng hop
bang cach cho bay heoi dung dich natri hydroxit nén tat ca thdy ngan dé bay hoi @3 bi loai bé trong
qua trinh tdng hop. Dé tranh mat mat thiy ngan, chi yéu cAu phéi oxy héa ngay lap tire dung dich
mau thtr dwgce chuan bj cho viéc xac dinh thdy ngéan.

LAy va x(r ly phdn mau th theo quy trinh quy dinh tai 7.1.2 va 7.4.1.2.

7 Cach tién hanh

CANH BAO : Vi ly do an toan, khi din khi khéi cuvet do (5.3) phai cho qua cdt hdp thy (5.10) c6 chira
dung dich iét (4.6). ,
7.1 Phan miu ther

7.1.1 Mau iéng

Can chinh xac dén 0,1 g, binh nhya dung tich 100 mL ¢bé chira 10 mL dung dich kali pemanganat.
Ngay sau khi chudn bi mdu thr (xem 6.1), rét khodng 50 mL mau thdr (6.1) vao trong binh va can |ai
binh ¢é chira mau chinh xac dén 0,1 g (xem 9.2). Sau 46 thyrc hién theo quy trinh quy dinh tai 7.4.1.1
(xem 9.3)}.

7.4.2 Mau ran

Can, chinh xac dén 0,1 g, khodng 20 g mau ther cho vao cédc cé mé dung tich 400 mL. Sau d6
thire hién theo quy trinh quy dinh tai 7.4.1.2.

7.2 Phép thir trang

Tién hanh phép thir trdng Abdng thdi voi phép xac dinh, theo cung quy trinh va s& dung lveng
thubc the nhw nhau dé 14y mau va xac dinh, nhwng khéng ¢6 phan mau ther.

7.3 Chuln bj dworng chuin

Chuan bi dwéng chudn cho hai loat dung dich di chirng tiéu chudn cé chira:

- tr O pg dén 1 pg thdy ngan;

- 1 O pg dén 10 pg thay ngén.

7.3.1 Chuin bj cac dung dijch déi chirng tidu chuin

Rét 40 mL nwée, 1 mL dung dich axit sulfuric (4.2), 1 mL dung dich kali pemanganat va cac thé tich
dung dich tiéu chuan thuy ngan thich hop (4.8) d3 cho trong Bang 1, vao tirng loat cia muwdi hai céc
dung tich 100 mL.
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Bang 1 — Thé tich dung djch tidu chuln thiy ngin

AEE—
e —————— el — -

Pwong chudn Dung djch tiéu chudn thiy ngén (4.8) Khéi lrgng thiy ngan
tvong irng |
ug Hg Nong 4%, mg/L mL e
0,1 0 0
0,1 2,0 0.2
0,1 | 4.0 . 0,4
0dén 1,0 0.1 6.0 0.6
0.1 8,0 | 0.8
0,1 10,0 1,0
1,0 0* 0
1,0 2,0 2,0
1,0 4,0 4,0
0 dén 10,0 1.0 6.0 6.0
1.0 8,0 8,0
1,0 10,0 10,0

- * Dung dich hiéu chudn trang.

bk e —

Dung miét kinh ddng hd day tirng cbc, dun sbi trong vai gidy va dé ngubi.

7.3.2 Phép do phé

Néi mot trong sé cac binh réra khi (5.4) chira 60 mL nwdc vao hé thdng thiét bj do. Diéu chinh thiét bi,
phai dam bao rang thidt 1ap dwoc téc dd dong khi [khdng khi hodc nito (4.1)] khoang 60 L/h.

Tién hanh x&r ly riéng biét va khéng dwgc gian doan tirng dung dich dbi chieng tiéu chuan

Nhir sau.

Khir kali pemanganat dw bang cach thém tirng giot dung dich hydroxyamin clorua (4.4) cho dén khi
mat mau dung dich. Rét dung dich 36 vao mt binh rira khi (5.4) va pha loang t&i 60 mL. Lam tréch
huwéng dong khi va thay binh rira khi cé chira nwéc bing binh rira khi ¢d chira dung dich @i chirng
tiéu chudn. Thém 2 mL dung dich thiéc (I} clorua (4.5), 86ng kin binh rira khi ngay lap tirc, l3c déu dé
tron cac thanh phadn va |ap lai dang khi chinh xac trong 30 gidy sau khi cho thiéc clorua vao. Do cac pic
trén biéu dé hoic ghi 40 l&ch I&n nhét, chuyén Adi cac gia tri sang dai hap thy, néu cin.

7.3.3 Vé A thj

Vé hai 46 thi twong rng véi khdi lwgng cua thay ngan trong dai tir O ug dén 1 pg va tiy 0 pg dén 10 g,
vi dy truc hoanh 1a khéi lwgng cla thdy ngan trong dung dich ddi ching tiéu chuln biéu thj bing
microgam, tryc tung la cac gia tri twong ang cta dai hp thy do duwgce, nhd hon cac gia tri do
duoc cua dung dich hiéu chuan trdng (7.3.1 - 0).

10
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7.4 Cach xac djnh

7.4.1 Chudn bj dung djch th

7.4.1.1 Mau léng

ROt phan mau thd (7.1.1) vao céde dung tich 600 mL, thém khodng 150 mL nwéc va dé ngudi. Trang
binh chira phan mau thd, dung 25 mL dung dich axit sulfuric (4.2) cd thém 2 giot dung dich hydroxyl
amoni clorua (4.4), @& hoa tan két tha mangan hydroxit bam vao thanh binh. R6t cham va can than

dung dich riva vao céc dung tich 600 mL, khudy lién tyc.

Sau do thém tir tir va can than 150 mL dung dich axit suifuric (4.2), trong khi khuay lién tuc. Day
céc badng mat kinh ddng hd va dun sbi trong khodng 10 min.

Pé ngudi dén nhidt dd phong va thém tirng giot dung djch hydroxylamin clorua (4.4) dén khi mét mél:
dung dich kaii pemanganat, thém dw 0,5 mL nlra. Chuyén dinh lwong cac thanh phan trong cée sang
binh dinh mirc dung tich 500 mL, pha loang t&i vach mde, 14c déu va tién hanh ngay theo quy trinh
quy dinh tai 7.4.2. |

7.4.1.2 MAau dang ran

X ly phan mau thr (7.1.2) trong cbc nhw sau.

Hoa tan miu thi trong 100 mL nwée, 38 ngudi dén nhidt A& phong, thém 5 mL dung dich kal;
pemanganat (4.3), tiép tuc thém mét cach tir tir va cin than 85 mL dung dich axit sulfuric (4.2)
dong théi khudy lién tuc. DAy cdc bing mit kinh ddng hd va dun séi trong khoang 10 min,

Pé ngudi dén nhiét d& phong va thém ting giot dung dich hydroxylamin clorua (4.4) cho dén kbhi
mat mau dung dich kali pemanganat, thém dw 0,25 mL nira dé& hoa tan tit ca cac két tia mangan
hydroxit bam trén thanh binh. Chuyén dinh lugng vao binh dinh mtre dung tich 250 mL, pha loang t&i
vach murc, trén déu va tién hanh ngay theo quy trinh quy djnh tai 7.4.2.

7.4.2 Phép do phd

Cho vao mét trong cac binh rira khi (5.4) khdng nhidu hon 60 mL mdt phan cta dung dich ther (7.4.1)
c6 ham lwgng thiy ngan nhd hon 10 pg. Pha loang dén 60 mL, néu cn.

Diéu chinh lai cac thiét bj nhw néu trong doan diu tién cha 7.3.2. LAm chéch hwéng dong khi va
thay binh ra khi chira nwéc bang binh rira khi ¢6 chira dung dich thér. Thém 2,0 mL dung dich
thiec (1) clorua (4.5), day kin ngay binh rira khi, 13c d&u dé trén cac thanh phan va [ap lai lvu lwong khi
chinh xac 30 s sau khi thém thiéc clorua vao. Do céc pic trén bidu dd hodc ghi dd iéch Ién nhét,
chuyeén d6i cac gia tri sang dai hap thy, ndu cAn. Xac dinh ham lwong thdy ngan cia phin miu thir
duoc sir dung cho phép xac dinh tir dwdmng chudn, cd tinh d8n miu trdng.

11
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7.4.3 Kiém tra phép ther

Kiém tra khoéng cé hién twong nhiéu bing cach 13p lai cac thao tac mo ta trong 7.4.2 trén mét phan
khac cta dung dich thir (7.4.1) dwee thém vao mat lwgng dung dich tiéu chuin thay ngan biét trudre.
Néu guan sat co hién tvong nhiéu, si dung phan con lai cia dung dich thir (7.4.1) dé 1ap lai sy
hiéu chudn bang phwong phap tiéu chudn bd sung. Dam bao trong trirdng hgp ndy, cac thao tac duec
tién hanh trong phan tuyén tinh ctia dwéng chuin.

8 Biéu thi két qua
8.1 Tinh toan
Ham lwong thiy ngan, tinh bang miligam thay ngan (Hg) trén kilogam, theo cbng thuc sau.

- Ddbi vai san phdm dang long

1500 1000

1000 ° VT Tm,

- 500m,
V xm,

- Pébi véi san phdm dang ran

1 250 1000
m, x X X
1000 V m,
_ 250m
V x m,

trong dé
m, la khéi lvgng clia phdn miu th (7.1), tinh bang gam;

m, 1a khdi lwgng cda thiy ngan cé trong phan thir cha dung dich thir (7.4.1) sir dung
trong phép xac dinh, tinh bdng microgam;

V ta thé tich ctia phan thir 43 dung dé& do phd cua dung dich mAu théz, tinh bang mitilit.

8.2 D¢ lap laiva do tai lap

Cac phép thir so sanh duwoc tién hanh trén hai mau do 27 va 16 phong thlr nghiém twong ng duwa ra
cac s0 liéu théng ké trong Bang 2.

12
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Bang 2 - S$6 liéu théng ké

Pic tinh Mau
1 2
P — P |
- Gia tri trung binh, mg/kg 0,021 0,201
Do léch chuln cha 46 lap lai, o, 0.0017 0.011
P 6 léch chuln caa A9 tai lap, or 0.0048 0,038

g Chu thich trong quy trinh

9.1 Co thé sir dung hé thédng do mach kin & noi cé thiy ngédn duwec tuan hoan bang may bom.
Trong treéng hop nay, c6 thé thay thé dugc cho thidt b gia nhiét (xem 5.3) bdng 6ng nghiém kho
coO chira magié peclorat, duwoc dat gitra binh rira khi (5.4) va cuvet do.

9.2 Néu khéng thé lAy m3u th ngay thi tién hanh nhu sau.

Ghi iai khéi lwong clia miu phong thi nghiém. Lic manh miu phéng tht nghiém va sau dé 1ay mau
ther. D& hét m3u ra khdi binh chira va thu lai tht ca thiy ngan bam trén thanh binh bang thiét bj lac
trong 1 h v&i s ¢6 mét cua hén hop dung dich kali pemanganat (4.3) va dung dich axit sulfuric (4.2).
Xac dinh ham lw¢ng cuia thdy ngan trong hén hep d6 va hiéu chinh két qua (8.1) thich hop.

9.3 Néu khéng thé tién hanh xac dinh ngay thi mét sé lwgng thldy ngan co6 thé bi hdp phy trén
thanh binh. Trong cac diéu kién nhw vy, ap dung hiéu chinh theo quy trinh trong 9.2.

10 Bao cao thw nghiém

Bao cao thir nghiém s& bao gdm cac phan nhu sau

a) Nhan biét miu;

b) Vién dan tiéu chudn nay;

c) Két qua va phwong phap sir dung;

d) Sai khac bat ky duoc ghi nhan trong qua trinh xac dinh:

e) Thao tac bat ky khéng ¢c6 trong tiéu chuin nay dwoc vién dan hodc tay chon.
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Phy luc A
(tham khao)
Cac tiéu chudn lién quan dén natri hydroxit sir dyng trong céng nghiép

TCVN 3794 (ISO 3195) — L4y mdu — Mau thér = Chuén bj dung djch goc dung cho phén tich.

TCVN 3804 {ISO 5993) - Xdc dinh ham luong thdy ngédn — Phuong phap quang phb khéng ngon
itra hdp thy nquyén te.

iSO 979 - Phuwong phap thw nghiém.

ISO 980 - Xdc dinh ham luong cacbonat — Phuong phép thé tich khi.

ISO 981 — Xac dinh ham lwong clo ~ Phuong phap do lugpng thuy ngén.

ISO 982 — X&c dinh ham lugng sunphéat — Phuwong phap phén tich trong lupng bari sunfat,

ISO 983 - Xdc dinh ham luong sét — Phuong phap trdc quang 1,10- phenantrolin.

ISO 984 - Xac dinh ham lwong silic oxit — Phuwong phép trdc quang kbt hop chét silicomolybdic.

ISO 985 — Xac dinh ham lwong silic oxit — Phuong phap phan tich trong luong bdi sy két tha cua

quinolin molybdosilicate.

1SO 986 - Xdc dinh canxi - Phuong phép phire hgp EDTA (mudi di natri).

1ISO 3196 — X&c dinh ham lirpng cacbon dioxit — Phuong phép chudn do.

1SO 3197 - Xac dinh ham lupng clo - Phuwong phép tréc quang.

ISO 3198 - Xac dinh hop chét lwu huynh — Phuong phép khu vé chuén d6

ISO 3697 - Xéac dinh ham hwepng caxi va magie — Phuong phap khdng ngon lira hap thy nguyén tu

ISO 5992 ~ X4c dinh ham lugng thuy ngén — Phuong phép trdc quang dithizone.
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