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L&i néi dau

TCVN 5719-2 : 2009 va TCVN 5719-1 ; 2009 thay thé cho TCVN 5719 : 1993,

TCVN 5719-2 : 2009 duwoc xdy dyng trén co s& chap nhan hoan toan twong
duong voi ASTM E 223-08 Standard Test Methods for Analysis of Sulfuric Acid
v&i sy cho phép cia ASTM quéc té, 100 Barr Harbor Drive, West
Conshohocken, PA 19428, USA. Tiéu chuan ASTM E 223-08 thudc ban quyén
cia ASTM qubc té.

TCVN 5719-2 : 2009 do Ban ky thuét tiéu chuan qudc gia TCVN/TC47 Hba hoc
bién soan, Téng cuc Tiéu chudn Do Iwdng Chét lvgng d& nghi, B6 Khoa hoc va
Céng nghé cong bb.

B tiéu chudn TCVN 5719 : 2009 gdm cac tiéu chuan sau:

- TCVN 5719-1 : 2009, Axit sulfuric ky thuét = Phan 1: Yéu céu ky thuét

- TCVN 5719-2 : 2009, Axit sulfuric — Phén 2: Phuong phép the.
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Axit sulfuric - Phdn 2: Phwong phap thir

Standard test methods for analysis of sulfuric acid

1 Pham vi ap dung
1.1 Tiéu chudn nay quy dinh phwong phap thir déi véi axit sulfuric.
1.2 Cac gia trj tinh theo hé Sl 1a gia tr tiéu chudn. Céc gia trj ghi trong ngodc don dung dé tham khao.
1.3 Cac quy trinh phan tich theo trat ty sau:
Diéu
Axit tong 8 dén 16

Khéi luvgng rieng Baume 17 @én 26

Chét khéng bay hoi 27 dén 33
Sét 34 @én 43
Sulfua dioxit 44 dén 51
Asen 52 dén 61

1.4 Tiéu chudn nay khéng d& cap dén tit cd cac van dé lién quan dén an toan khi s& dung. Ngudi
st dung tiéu chudn nay cé trach nhiém thiét 1ap cac nguyén tac vé an toan va bao vé sirc khoe
ciing nhu kha nang ap dung phil hop véi cac gidi han quy dinh trede khi dwa vao st dung. Nhirng
cbng bd vé tinh ddc hai riéng dwroc quy dinh trong Didu 5.

2 Tai lidu vién ddn

Cac tai lidu sau day 1a cAn thiét dé ap dung tiéu chudn nay. Déi voi cac tai liéu vién dan ghi nadm
cdng bd thi ap dung ban dwgc néu. BAi v&i cac tai liéu vién din khdng ghi nam cong bb thi ap dung
ban mdi nhat, bao gbm ca céc stra ddi.

TCVN 2117 : 2009 (ASTM D 1193 — 06), Nudre thube thir— Yéu céu ky thuét.
TCVN 7764 : 2007 (ISO 6353) (cac phdn), Thudce ther ding trong phén tich héa hoc.

ASTM E 1, Specification for ASTM liquid in glass thermometers (Yéu cdu ky thuét dbi vi chét Iong
ASTM trong nhiét ké thay tinh).
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ASTM E 60, Practice for analysis of metals, ores, and related materials by molecular absorption
spectrometry (Phuong phap phén tich cac kim logi, qudng va vét liéu lién quan bdng quang pho
hap thu phan t).

ASTM E 100, Specification for ASTM hydrometer (Yéu céu ky thudt dbi vai ty trong ké ASTM).

ASTM E 180, Practice for determining the precision of ASTM methods for analysis and testing of
industrial and specialty chemicals (Phwong phép xéac dinh d6 chum d6i véi céc phuong phap ASTM
phén tich va thir nghiém céc héa chéat céng nghiép va déc biét).

ASTM E 200, Practice for preparation, standardization, and storage of standard and reagent solutions
for chemical analysis (Phuong phép chudn bj, tiéu chudn héa va bdo quén céc dung dich tiéu chuén,
thubc thie dbi voi phén tich héa hec).

3 Y nghia va sir dung

3.1 Tiéu chun nay quy dinh sy phan loai cac cAp khac nhau clia axit sulfuric va xac dinh cac tap chat
khac nhau. D axit va ham lugng tap chét |1a nhirng yéu té quan trong trong viéc st dung axit sulfuric.

4 PO tinh khiét cia thudc thir

4.1 Db tinh khiét ciia thudc thir

Trong t&t ca cac phép thir phai sir dung hda chét cip thude thir. Trir khi cé quy dinh khéc, tht ca cac
thudc thir phai phu hop véi TCVN 7764 (ISO 6353). C6 thé sir dung cac cip thubce thir khac mién 13
dam bdo rang thuéc thir 46 cap tinh khiét cao, khéng anh hudng dén @4 chinh xac cua phép thir.

4.2 O tinh khiét clia nwérc

Trir khi ¢6 quy dinh khac, nwdc phdi 1a nwéc thude thir loai Il hodc loai IIl phi hep véi TCVYN 2117
(ASTM D 1193).

5 Do dodc hai

5.1 Axit sulfuric |a axit &n mén manh va rat nguy hiém néu x& ly khdng Aling cach. Tranh tiép xtc véi
da ho3c mét.

52 Lam sach ngay tat cd nhirng chd bj tran ra bang cach ding vecmiculit hodc mét sé vat liéu
hép thy tro khac phii toan bd chd tran va quét vao da. Dung nuéc dé loai bd chat hdp thu va cho
chung vao vat chira thich hgp. Dung nwéc ddi sach ving do.
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6 Quang ké va phwong phap tréc quang

6.1 Quang ké va phuong phap tric quang dwgc st dung trong tiéu chudn nay phai phi hop véi
ASTM E 60.

7 Lay mau

7.1 Lay mau axit sulfuric khdng ndm trong pham vi cla tiéu chudn nay.
7.2 Mau dwoc phan tich phdi dwng trong chai riéng va dwec phong thir nghiém phén tich chdp nhan.

7.3 Lwong mau phai di dé thyc hién tat ca céc phép phin tich ma khdng cé sy tai st dung bat ky
phan mau nao.

AXIT TONG

8 Pham vi ap dyng

8.1 Phwong phap nay quy dinh cach xac dinh ham lweng axit tong cha axit sulfuric co dd tinh khiét tir
75 % dén 99 % theo khéi lwgng. Hai phuong phap thir degc dua ra dé can mau 13 phwong phap 6ng
Dely va phwong phap éng ubn khuc.

9 Toém tat phwong phap

9.1 MAu axit 43 can dwoc pha lodng trong nwéc va dwrrgc chudn dd bing dung dich tidu chuln natri
hydroxit 0,5 N, st¥ dyng phenolphtalein lam chét chi thi.

10 Céc anh hwong

10.1  Cac axit khac véi sulfuric va cac hop chat phan (ng voi natri hydroxit s& anh hwéng dén do
chinh x&c clia phwong phép th nay.

11 Thiét bj, dung cu

11.1  Ong Dely (Hinh 1) ho&c éng uén khac (Hinh 2).

11.2 Buret loai bau, cdp dd A, dung tich 100 mL.

12 Thuéc thir
12.1 Dung dich chét chi thj phenolphtalein (10 g/L)
Hoda tan 1 g phenolphtalein trong 100 mL etanol (85 %), metanol hodc isopropanol.

12.2 Natri hydroxit, dung dich tiéu chuan (0,5 N), xem ASTM E 200.
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Ong c6 dudng kinh ngoai 4 mm
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Hinh 1 - Ong Dely

Hinh 2 - Ong uén khic

13 Cach tién hanh
13.1 Phwong phap éng Dely

Pao nguwoc chai mau vai lAn. (Gilr nut that chat). LAp nhanh dai cia éng Dely khd, da can va
lay mau bdng cach hut mét lwong thich hop phy thudc vao dé axit nhw da cho trong Bang 1
(Chu thich 1), Dao nguoc dng Dely va ding gidy mém cd vai [&p day lau sach axit trén nhanh dai.
Bo ngay gidy mém dé tranh bdng cac ngon tay. Can lai éng, chinh xac dén 0,0001 g va ghi lai
khdi lwong ctia mAu. Nghiéng éng sao cho axit chay nguec sat véi chd ubn cha nhanh ngan.
G&n nhanh ngan vao binh chira nwéc bang dng cao sat gan véi diu thdp hon bang kep. Lap
nhanh dai clia éng Dely vao céc thuiy tinh dung tich 400 mL c6 chira khoang 100 mL nuwéc. Mé&
kep va dd mau vao cée. Tiép tuc cho nuwdc chay vao cho dén khi tAt cd axit duoc rira khoi éng
Dely (Chu thich 2 va Chu thich 3). Rira nhanh dai cua dng Dely, gom phan nuédc rira vao cbe.
Thém 3 giot dén 5 giot dung dich chét chi thi phenolphtalein. Ghi nhiét dé cua dung dich NaOH
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0,5 N, sau d6 chuan d miu dén diém cudi mau hdng. Ghi thé tich dung dich chuin d& chinh xac
dén 0,02 mL.

CHU THICH 1: Ong Dely c6 thé dwoc danh dau & nhirng diém twong dwong véi cac khdi legng cho trong Bang 1.

CHU THICH 2: Sy cé mat clia axit trong 6ng Dely cé thé dwgc phéat hign bdi sy ddi mau trong nwéce trong binh
chira v&i chét chl thj phenolphtalein va lwgng téi thiéu dung dich NaOH pha loang sé sinh ra mau héng nhat.
Nuwéc chdy qua ong |14 khdng mau khi con axit va sy xuét hign mau hdng cho thdy khéng con axit.

CHU THICH 3: Axit va nuéc bj phan tach bdi bot khdng khi.

Bang 1 - Lwgng miu ddi véi phwrong phap xac dinh axit tdng

H,S0., % khbi lvgng (khéi lvong/khbi lvong) | Lwong miu, g
08 1,9 dén 2,2
94 | 2,08én23
80 218é8n24 |
85 2,2dén26 |
80 | 2,3dén 27
77 | 2.4 dén 238
75 2,5dén 2,9

13.2 Phwong phap éng udn khic

Dao ngugc chai mdu vai lan. (Gilr nat that chat). L&p dau mao quan cla ong ubn khuc kho,
d5 can va lAy miu bdng cach huat mét lvgng thich hgp phuy thude vao dd axit nhw d3 cho trong
Bang 1. Bdo nguwgc 6ng sao cho chd udn ddi & vi tri ndm ngang. Lau sach axit trén mao quan
béng gidy mém co vai I&p. Bd gidy m&m ngay dé tranh bong cac ngén tay. Can lai chinh xac dén
0,0001 g va ghi lai khéi lwgng cia mau. Nhin chim mao quan cla éng trong khodng 100 mL nwéc
co chira trong cdc dung tich 400 mL. LAy mAu da can ra khdi 6ng bang cach diing dong nudc tir
chai rlra trang phin trong cia éng ubn khic (Chu thich 4). LAy 50 mL dén 70 mL nudc dé
rra 6ng. Thao éng ra va rira phdn bén ngoai cho sach axit. Xoay cbc nhe nhang trong khi
lam sach. Gom tat ca nwéc rira vao coc va thém 3 dén 5 giot dung djch chi thj phenolphtalein. Ghi
nhiét d¢ cla dung dich NaOH 0,5 N, sau d6 chudn d) m3u dén diém cudi mau hdng. Ghi thé tich
dung dich chuan d$ chinh x&c dén 0,02 mL.

CHU THICH 4;: Khong dwa nuéc vao 6ng ubn khic qué nhanh, vi s& gay ban tung tde.



TCVN 5719-2 : 2009

14 Tinh toan
14.1 Néu cAn, hiéu chinh sé doc buret dé hiéu chudn sai 56 va ghi lai thé tich dung dich chuan df la V
va nhiét @b la t.

14.2 Hiéu chinh ndng @6 duong lwgng cua dung djch tiéu chuln natri hydroxit dbi v&i moi sw
chénh léch vé nhiét 0 gilra théi gian tiéu chudn héa va thdi gian tién hanh phan tich theo

cdng thirc sau.
N= N; +0,00014 (s - 1) (1)
trong do
N la ndng 46 dwong long N cla dung dich NaOH & nhiét d6 ¢ trong khi phan tich;
N, 12 néng 46 dwong qu'n.g N clia dung dich NaOH & nhiét dé s trong didu kién tiéu chuln:
s 1a nhiét o cta dung dich NaOH trong diéu kién tiéu chudn:

t lanhiét 8 cua dung dich NaOH trong khi phan tich.

14.3 Tinh axit tdng la phan trim khéi lwong (khéi lvong/khéi lueng) cia axit sulfuric nhw sau:

Axit sulfuric, % khbi lromg (kh8i Irgmg/khéi lugng) = (/N> 004904)

x 100 (2)

trong 46
V' la thé tich @4 hiéu chinh clia dung dich NaOH can d& chun d6 mau, tinh bing mililit;
N 14 nong d6 duvong lweng N clia dung dich NaOH:

W 1a khoi lwgng cia méu @3 dung, tinh bang gam.

15 Bao cao

15.1 Bdo co phan tram khdi lwgng (khéi lvgng/khdi lrong) cla axit sulfuric chinh xac dén 0.01 %
khéi lwveng (khdi lvong/khdi lvong).

16 D6 chum va d6 chéch

16.1 Cac chitiéu sau dwoc sir dung dé danh gia kha ning chp nhan két qua (xem Chu thich 5).

16.1.1 D6 1ap lai (chi mdt thi nghiém vién) - d6 léch chuln dbi vai phép xac dinh don dwgc danh gia
14 0,069 % khoi lwgng (khéi leong/khéi lgng) tuyét dbi tai bac tw do 56. Chénh léch giCra hai 1an phan
tich v&i d6 tin cay 95 % 14 0,19 % khdi Ivgng (khéi Ivgng/khdi igng) tuyét dbi

16.1.2 D4 chum phéng thr nghiém (trong cung phdng thi» nghiém, tinh bién thién gira cac ngay) -
d¢ léch chuan cua céc két qua (két qua trung binh cla méi cap), nhan dugc bdi cung mét thi nghiém
vién vao cac ngay khac nhau, dwoc danh gia [a 0,104 % khéi lvong (khdi lvong/khdi lwerng) tuyét dbi

10
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tai bac ty do 28. Chénh léch gi(*a hai hai két qua trung binh véi d6 tin cay 95 % 1a 0,29 % khéi lugng
(khéi lwgng/ khéi lugng) tuyét ddi.

16.1.3 D4 tai lap (nhidu phong thir nghiém) — dd Iéch chuén cla cac két qua (két qua trung binh cua
mbi cap), nhan duwgc béi cac thi nghiém vién trong cac phong thr nghiém khac nhau, dugc danh gia
12 0,124 % khéi lwgng (khbi lwong/khdi lwong) tuyét ddi tai bac ti do 7. Chénh léch gitra hai két qua
trung binh véi dd tin cay 95 % 1a 0,35 % khéi lwgng (khbi lwong/khdi lveng) tuyét abi.

CHU THICH 5: Cac danh gia 4§ chym nay trén co s& nghién clru phan tich lién phéng thi nghiém duoc thyc
hién vao ndm 1963 trén ba mau cé chira khodng 80, 90 va 95 % khbi lveng (khéi Ivgng/khbi lwgng) axit sulfuric.
M6t thi nghiém vién cOa mot trong mudi phang thir nghiém thyc hién cac phép xac dinh kép va I3p lai mdt ngay
sau, tong cOng 12 120 phép x4c dinh. Tiéu chudn ASTM E 180 dugc sir dung dé xay dyrng cac do chum nay.

16.2 Do khong cé vat lieu chuln duoc chip nhan dé xac dinh dd chéch ddi véi phép do axit tong cua
axit sulfuric, nén dd chéch clia phwong phap thtr ndy chwa xac dinh dugc.

KHOI LPONG RIENG BAUME

17 Pham vi ap dyng

17.1 Phuwong phap nady quy dinh cach xac dinh khéi lwvgng riéng Baumé cla axit sulfuric ddm ddc
bing ty trong ké thdy tinh trong dai tir 57 ° Baumé dén 66,2° Baumé. Khbi luvgng riéng Baumé dugc
xac dinh & 15,5 °C (60 °F). Phwong phap thir nay khdng ap dung ddi vai gia trj doc trén 66,2 don vi
khoi lwegng riéng Baume.

18 Thuat ngir, dinh nghia

18.1
Khéi lwong riéng Baumé (Baumé gravity)
Pon vi khéi lwong riéng dyra trén khéi lwgng riéng va dugc xac dinh theo cong thurc sau.

Khéi lvong rieng Baumé = 145 — [145/khéi lwgng riéng] & 15,5/15,5 °C (60/60 °F) (3)

19 ToOm tit phwong phap

19.1  MAu axit sulfuric dwgc cho vao éng dong ty trong ké va khi nhiét 46 khdng doi, doc gia tri
khéi lwong riéng Baumé tir ty trong ké thay tinh.

20 Y nghia va st dyng

201 Khbi lwgng riéng Baumé dwoc sir dyung dé phan loai cac ndng d9 khac nhau cua axit sulfuric.
Phuwong phap thtr ndy khang 4p dung dé xac dinh chinh xac ndng @6 cla axit sulfuric.

11



TCVN 5719-2 : 2009

21 Thiét bj, dung cu

21.1 Ty trong ké, dang thing ho#c xodn bc, cdp chinh xac ddi véi cac chét léng ¢6 khéi lugng riéng
nang hon khéi lvong riéng cla nudc trong dai tir 57 ° Bé dén 62° Bé va 63 ° Bé dén 67° Bé. Téng
chidu dai 1& khoang 305 mm (12 in.) dwoc chia dén 0,05° Bé trén toan bd thang do 152 mm (6 in.) va
dwoc tiéu chuan hoa & 15,5/15,5 °C (60/60 °F) véi dung sai 0,05° Bé. Modul nhr sau:

Bé = 145 — [145/khéi lvgng riéng] & 15,5/15,5 °C (60/60 °F) (4)
M&i ty trong ké chi ra modul trén thang do.

21.1  Nhigt ké, ¢ dai do tir -2 °C @én +80 °C (30 °F dén 180 °F) va phi hop véi yéu chu k§ thuat
dbi véi nhiét ké 15C (15F) quy dinh trong ASTM E 1.

21.3 Ong dong, ty trong ké, bdng thiy tinh, c6 hodic khéng c6 nit, dwdng kinh tir 38 mm dén
40 mm, chiéu cao tir 325 mm dén 375 mm.

22 Nhiét dd phép thir

22.1 Khoi lwgng riéng Baumé phai dwoc xdc dinh & 15,5 °C + 0,3 °C (60 °F + 0,5 °F).

23 Cach tién hanh

23.1 Trang ong dong ty trong ké sach bing mAu duoc phan tich, thém mau va didu chinh nhigt 4o
@én 15,5 °C + 0,3 °C (60 °F £ 0,5 °F). D4t éng dong & vj tri thdng dirng trong méi trirrng Kin gio. Dat
ty trong ke vao mau. Ddy ty trong ké xudng khodng 3 mm dudi mirc ma tai d6 ty trong ké sé ndi va tha
no ra. Boc ty trong ké khi né Aing yén, ndi tr do va nhiét @8 1a 15,5 °C (60 °F). S6 doc dung la didm
trén thang do ty trong ké ma & dé bé mat clia chét 1dng cét thang do. Xac dinh diém nay bing cach dé
mat nhin dwéi mirc chat [dng va tir tir tang 1&n cho dén ngang bd maét, lic @3u nhin nhw hinh elip bj
van xodn, xuét hién réi tr& thanh dwdng thing cét thang do ty trong ké. Doc khéi lwong riéng Baumé.

24 Tinh toan
24.1 Tinh khdi long riéng cho phép tinh sau theo cbng thirc sau.

145
145 - Be'

Khoi lgng riéng = (5)

25 Béao cao
25.1 Bé&o céo khéi lgng riéng Baumé chinh xac dén 0,01 don vi.
26 DO chum va 44 chéch

26.1 Cac chi tiéu sau duoc slr dung dé danh gia kha nang ch4p nhan két qua (xem Chu thich 6).

12
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26.1.1 D¢ l@p lai (chi m6t thi nghiém vién) — d§ Iéch chuén déi v&i phép xac dinh don duoc danh gia
la 0,018 don vij tuyét d6i tai bac ty do 48. Sy chénh léch gitra hai phép xac dinh véi d6 tin cay 95 % la
0,05 don vij tuyét dbi.

26.1.2 B chum phong thir nghiém (trong cling phdng th nghiém, tinh bién thién gitra cac ngay) —
dd léch chuan clia cac két qua (két qua trung binh clia mdi ca'p), nhan dwgc bdi cung mét thi nghiém
vién vao cac ngay khac nhau, dwec danh gia 1a 0,016 don vi tuyét ddi tai bac tv do 24. S chénh léch
gitra hai két qua trung binh v&i dé tin cay 95 % la 0,045 don vij tuyét déi.

26.1.3 D¢ tai Iap (da phong thir nghiém) — a9 léch chuln cua céc két qua (két qua trung binh ctia méi
cap), nhan duwgc bdi cac thi nghiém vién trong cac phong thir nghiém khac rihau, dwoc déﬁh gia Ia
0,063 don vj tuyét ddi tai bac ty do 7. Sy chénh léch gitra hai két qua trung binh v&i dd tin cay 95 % la
0,18 don vi tuyét dbi.

CHU THICH 6: Cac danh gia dd chym nay trén co s& nghién ciru phan tich lién phong thir nghiém dugc thuc
hién vao ndm 1963 trén ba mau cd khéi lwgng rigng Baumé khoang 61, 65 va 66 don vj. M6t thi nghiém vién cda
mot trong mudi phong thlr nghiém thyc higén cac phép xac dinh kép va 1ap lai mét ngay sau, tdng cbng I3 104
phép xac dinh. Tiéu chuan ASTM E 180 dugc sir dung dé xady dwng cac d6 chym nay.

26.2 Do khdng cé vat lieu chudn duoc chdp nhan dé xac dinh d chéch dbéi véi khdi lugng riéng
Baume cua axit sulfuric nén dd chéch clia phwong phép thir nay chwa xac dinh dwoc.

CHAT KHONG BAY HOI

27 Pham vi ap dyng

27.1 Phuwong phap nay quy dinh cach xac dinh khéi lwgng cia chat khdng bay hoi trong axit sulfuric.
Gidi han dwi cla phép xac dinh chat khéng bay hoi 1a 0,001 % khoi lvgng (khoi lvgng/khdi Irgng).
28 Tom tit phweong phap

28.1 Cho bay hoi va nung mau axit 43 can, sau d6 can phan can con lai.

29 Thiét bj, dyng cy

29.1 Dia bay hoi, bang platin hoic thach anh, dung tich 150 mL.

29.2 Lo nung, duy tri & nhiét d6 800 °C + 25 °C (1472 °F + 45 °F).

29.3 Kep chén nung.

30 Cach tién hanh
30.1 Lam sach dia platin hodc dia thach anh (Chu thich 7 va 8) va nung trong 16 nung & nhiét d¢
800 °C + 25 °C (1472 °F + 45 °F) it nh&t 10 min. D& ngudi trong binh hat &m dén nhiét db phong va

can dia chinh x&c dén 0,1 mg (Chu thich 9).

13
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CHU THICH 7. Céc dia p!.atin ho#3c dTa thach anh méi duoc sl dyung lan Gau nén dun soi trong HCI (1+1) trong
10 min, sau d6 rira va nung trong 16 it nhat 1 h.

CHU THICH 8: Cac dia thach anh chi nén sir dyng cho vat lieu khdng bay hoi. Can con lai trong mau co luong
Iérn chét khong bay hoi ¢6 thé nung trong dia.

CHU THICH 9: Cac dTa thach anh nén dé& ngudi it nhat 45 min va cac dia platin thi it nhat 20 min trudc khi can.

30.2 Trdn mau bing cich d3o nguegce chai miu lap di 13p lai cho dén khi tAt c3 c4c chét rdn & thé
huyén phu.

CHU THICH 10: Diéu quan trong 1a mau duwoc trdn déu va tat ca cac chat rdn & thé huyén phu ddng nhat sao
cho ¢6 thé nhan dwoc mau dai dién,

30.3 Chuyén mdu @3 can cé it nhat 50 g, can chinh xac dén 0,1 g, hodc miu da can ¢6 lwgng mau
vira du @é c6 duec Ivgng can khdng nhd hon 1 mg, vao dia bay hoi va cho bay hoi d&n khé hoan toan
trén bép trong tG hut. Sau khi bay hoi, nung m3u trong 16 nung trong 10 min. Trong qua trinh thire hién
st dung kep chén nung & x ly dfa bay hoi.

30.4 Dé dTa ngudi dén nhiét @ phdng trong binh hit m va nhanh chéng cin dfa mAu chinh xac @én
0,1 mg.
31 Tinh toan

31.1 Tinh % khéi lwong (khéi Igng/khbi lwgng) chit khéng bay hoi nhw sau.
o . : _(rR-D)
Chat khéng bay hoi, % khéi lvong (khdi legng/khéi lrong) = e 100 (6)

trong @6
R lakhéi lwgng dia bay hoi va can, tinh bing g:
D la khéi lwong dia bay hoi, tinh bang g;
W 14 khéi wgng mau @3 sir dyng, tinh bing g.

CHU THICH 11:  Néu gia tri nay nhd hon 0,0010 % khdi lrgng (khéi lwona/khéi lwgng), b4o céo 14 nhd hon
0,0010 % khéi lwgng (khéi lvong/khédi twrong).

32 Bao cao

32.1 Béo cdo phan tram chat khong bay hoi chinh xac dén 0,0001 % khbi lwgng (khdi lwong/
khéi lvong).

33 D¢ chym va dd chéch

33.1 Cac chitiéu sau duoc sir dyung @& danh gia kha nang chdp nhan két qua (xem Cha thich 12).

14
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33.1.1 DG Iap lai (chi mét thi nghiém vién) — d9 I&ch chudn ddi véi phép xac dinh don dugre danh gia
la gia trj trong Bang 2 tai bac tw do @& cho. Sy chénh I&ch gilra hai phép xac dinh vai dd tin cay 95 %
dugc néu trong Bang 2.

33.1.2 D6 chum phong thtr nghiém (trong cung phong thir nghiém, tinh bién thién gitra cac ngay) -
d5 léch chuan cla cac két qua (két qua trung binh cla mdi cap), nhan dwoc bdi cing mét thi nghiém
vién vao cac ngay khac nhau, dwoc dénh gia la gia trj trong Bang 2 tai bac ty do da cho. Sy chénh
Iéch gitra hai két qua trung binh v&i d tin cay 95 % duwoc néu trong Bang 2.

33.1.3 D6 tai lap (da phong thir nghiém) — a9 Iéch chudn clia cac két qua (két qua trung binh clia mai
cap), nhan dugc béi céc thi nghiém vién trong cac phéng thi nghiém khac nhau, dwoc danh gia la
gia trj trong Bang 2 tai béc tv do da cho. St chénh léch gitra hai két qua trung binh véi d tin cay 95 %
duegc néu trong Bang 2. |

CHU THICH 12: Céac danh gia do chum nay trén co s¢ nghién clru phan tich lién phéng ther nghiém dwoc thuc
hién vao ndm 1963-1964 trén n&m mlu cd chat khéng bay hoi khodng 0,003: 0,005: 0,010: 0.014: 0.024 va
0,048 % khdi Iegng (khoi lvgng/khdi lgng). Mét thi nghiém vidn ctia mét trong tam aén muwéi phong thir nghiém
thire hign cac phep xac dinh kép va 1ap lai mét ngay sau. Tidu chudn ASTM E 180 duoc sir dyng dé xay dng cac
dd chum nay.

33.2 Do khong c6 vat ligu chudn dwgc chdp nhan dé xac dinh 86 chéch dbi véi phép xac dinh chét
khong bay hei cha axit sulfuric, @9 chéch cla phwong phap thr nay chwa xac dinh duoc.

Bang 2 - Gia trj 4§ chum chit khéng bay hoi

F T
NVM, % | Pé Idp lai —F Bé chum phoéng thie nghiém | Do tai 1ap
khéi lwgng ' |
(khéi B0 léch Bédc 895 % b léch Bic 95% | B lgch Bdqc | 95%
Iwgng/khdi chuén ty do dai do chuén ty do ddido | chudn tw do dai do
| lwong) r | _|
0,003 0,0004 22 0,0010 0,0004 11 0,0010 0,0015 10 0,0040
0,004 0,0008 16 0,0023 | 0,0007 8 0,0019 0,0013 7 0,0036
0,01 dén 0,0015 o4 0,0042 0,0009 27 0.,0024 0,0013 7 0,0036
0,024
0,048 0,0009 | 20 0,0025 | 0,0013 10 | 0,0036 | 0,0046 g 0,0130
SAT

34 Pham vi ap dyng

34.1 Phuong phap ndy quy dinh cach xac dinh sét trong axit sulfuric. Gi¢i han dwdi clia phép
xac dinh sat 1a 0,0001 % khéi lvong (khéi wang/khéi Ivong).
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35 Tém tat phwrong phéap

35.1 Sit bi khir va dugce xac dinh bang cach do mau véi 1,10-phenanthrolin (octo-phenanthrolin), a
chit tao phirc mau dd-cam voi sét ferro. Cudng d6 mau tao thanh duwec do trong quang ké da
hiéu chudn bing dung dich st tiéu chuén.

36 Céac anh hwong

36.1 Pham vi 4p dung clia phwrong phép thir ndy khéng thd mé ta quy trinh @& khac phuc tt ca cac
anh hudng cé thé gap phai. Crom véi lugng déang k& co thd gay nhidu do mau clia ion cromic co
hiéu (rng che. Ddng, antimon, coban, thiy ngan(l) va thiéc (1I, i) &nh hwdng & ndng @6 10 pg/g (ppm)
@én 50 pg/g (ppm). Cadimi, thiy ngan (I1), kém va niken cé thd dnh hwdng nhung cé thé khic phyc
bang viéc st dung lwgng thude th& 1,10-phenanthrolin.

37 Thiét bj, dung cu

37.1 Quang ké, quang phd ké quang dién hodc quang ké lpc mau do dd hap thy ctia dung dich tai dai
bwéc séng tlr 500 nm dén 525 nm.

37.2 Cuvet hip thy, c6 chidu day 2 cm.

38 Thuébc thir
38.1 Amoni axetat - Dung djch axit axetic

Hoda tan 100 g amoni axetat (CH,COONH,) trong khodang 600 mL nuwéc, lgc, thém 200 mL axit axetic
b&ng vao phan loc va pha loang dén 1L

38.2 Dung dich amoni hydroxit (1+1)

Pha loang dén 500 mL ammmoni hydroxit (NH;OH) bing 500 mL nwéc va lac ddu.

38.3 Gidy Congo dd.

38.4 Dung dich hydroxylamin clohydrua (100 g/L)

Hoa tan 100 g hydroxylamin clohydrua (NH,OH.HCI) trong khodng 600 mL nuwérc, loc va pha lodng @én 1 L.
38.5 Sét, dung dich tiéu chudn (1 mL = 0,01 mg Fe) . Xem ASTM E 200.

38.6 Dung dich 1,10-phenanthrolin (o-Phenanthrolin) (3 g/L)

Hoa tan 3 g octo-phenanthrolin monohydrat trong 500 mL nwéc, thém 1 mL axit clohydric (HC), lac,
loc va pha loang @én 1 L.

" Thudc thir nay chi s&r dyng dé hiéu chun.
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39 Hiéu chuin

39.1 Dung pipet lay chinh xac day cac dung dich sét tiéu chuin vao binh dinh mdc dung tich 100 mL
nhw sau: 0. 2, 4, 8 va 10 mL. Thém vao tirng binh dinh mdrc thubc thir sau theo trat tw, lac sau mbi an
thém: 20 mL nwée, 1 mL dung dich hydroxylamin clohydrua, 5 mL dung dich 1,10-phenanthrolin va
NH,OH (1+1) theo yéu ciu dé dua pH vé 3,5 dén 4,0 (chi kiém bang gidy Congo dd). Thém 5 mL
dung dich amoni axetat, pha lodng dén vach béng nudc, I&c déu va dé yén khoang 15 min.

39.2 Do dd hap thy cla cadc dung dich s dung quang ké tai budc séng 510 nm hodc quang ke
loc mau duoc trang bi bd loc trong dai tir 500 nm dén 525 nm, diéu chinh quang ké vé dd hap thu zero
d6i voi phép thir trang.

39.3 Trén gidy toa d9, vé do thj dd hap thy ctia dung dich hiéu chuan theo miligam sat co mét trén
100 mL dung djch.

40 Cach tién hanh

40.1 Trén mau bing cach ddo nguoc chai miu cho dén khi tat ca cac chat ran ¢ thé huyen phu
(Chu thich 10).

40.2 Lap cubng phéu dai 70 mm vao binh dinh mic dung tich 100 mL va thém 50 mL nwoc
(Chu thich 14). LAy ph&u ra va thém tir tir, vira thém vira khudy, 1 g mlu d3 cén bang cach tr
chinh xac dén 0,001 g. LAy khodng 5 mL nuwéc dé rira cb binh dinh mirc.

CHU THICH 14: Thyec hién viéc 1&p cubng phéu vao binh @& gilr cho cé cia binh dinh mirc khd va ngdn nglra
mau ban tung tde.

40.3 Thém vao binh dinh mlrc cac thubc thir sau theo trat tw, Idc sau méi lan thém: 1 mL dung dich
hydroxylamin clohydrua, 5 mL dung djch 1,10-phenanthrolin va NH,OH (1+1) theo yéu cau dé dwa pH
clia dung dich vé 3,5 dén 4,0 (chi kitm bang gidy Congo d4). Thém 5 mL dung dich amoni axetat,
pha lodng dén vach muc bng nudc, lac ky va dé yén khoang 15 min.

40.4 Chudn bij dung dich trdng, st dung tit ca cac thudc thi trir m3u. D& yén khodng 15 min.

40.5 Xac dinh d6 hap thy cla miu tai bwédc séng nhw s dung dbéi véi dwong chuan, hiéu chinh
thiét bi tai A6 hdp thu zero bdng dung dich mAu tring. Xac dinh t& dwéng chuan s miligam sat
trong ¢ng véi dd hap thy cla méu quan séat dugc.

CHU THICH 15: Né&u mau nhan duoc qua dam nhung vaAn ndm trong dai cia duéng chudn, I3p lai voi lveng
mau nhad hon.

CHU THICH 16: Néu mau nhan dwoc nhat hon mau nhan duoc ¢o 0,01 mg sét, 13p lai nhu sau: chuyén 10 g
mAu, 63 can bang cach trir chinh xac dén 0,01 g, vao cbc dung tich 50 mL va bay hoi dén gan khd hoan toan trén
bép trong tu hut. D& nguoi. Thém 10 mL nwédc va 2 mL axit clohydric (khéi lwgng riéng 1,19) va gia nhiet de
hoa tan chét rin. Chuyén dung dich vao binh dinh mirc dung tich 100 mL vé&i lwgng nwée nhd nhat va tién hanh
theo 40.3 bat d4u véi lrgng gia tang 1 mL dung dich hydroxylamin clohydrua,
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41 Tinh toan
41.1 Tinh % khéi lvong (khéi lweong/khédi Igng) clda sdt nhw sau (Cha thich 17).

M
% khéi = 100 7
Sét, % khéi lvgng T X (7)

trong 46
M 1aluvong sét nhan dugc tir dudng chudn, tinh bang mg;
W |4 lwvgng mau g4 st dung, tinh bing g.

CHU THICH 17: Néu gia trj ndy nhd hon 0,0001 % khdi Ivgng (khdi Irgong/khdi lwong), bao cdo 1A nhd hon
0,0001 % khéi lvgng (khdi lvong/khbi lwgng).

42 Bao cao

421 Bao cao % khdi luong (khéi lvgng/khdi lvong) sét chinh xac dén 0,0001 % khéi lvong
(khéi lvong/khdi lvgng).

43 Do chym va dd chéch
43.1 Céc chitiéu sau duoc sl dung dé danh gia kha nang chip nhan két qua (xem Chi thich 18).

43.1.1 D0 lap lai (chi mét thi nghiém vién) — 48 léch chudn dbi v&i phép xac dinh don duoc danh gia
la 0,00018 % khéi lwgng (khdi lwong/khdi lwgng) tuydt dbi tai bac tie do 52. Sy chénh léch gita hai
phép xac dinh v&i d¢ tin cdy 95 % 1a 0,0005 % khéi lvgng (khéi Iegng/khdi lvgng) tuyét dbi.

43.1.2 B chum phdng thlr nghiém (trong cung phong thlr nghiém, tinh bién thién gitra cac ngay) —
a6 léch chudn cla cac két qua (két qua trung binh ctia m&i ¢3p), nhan dwoc bdi cling mét thi nghiém
vién vao cac ngay khac nhau, dwoc danh gia 1a 0,00021 % khéi lvgng (khéi lwgng/khdi Iwong)
tuyét doi tai bac tr do 28. Sy chénh léch gitra hai két qua trung binh v&i 4§ tin cdy 95 % la 0,0006 %
khéi lvgng (khdi lugng/khdi lwong) tuyét abi.

43.1.3 D¢ tai lap (da phong thir nghiém) — d¢ léch chuan cla cac két qua (két qua trung binh clia méi
cap), nhan dwoc badi cac thi nghiém vién trong cac phong thlr nghiém khac nhau, dwoc danh gia la
0,00034 % khoi luvong (khdi Iwong/khdi lvgng) tuyst @bi tai bac tw do 6. Sy chénh léch gia hai
két qua trung binh véi A6 tin cy 95 % I 0,0009 % khdi Iteong (khéi ILgng/khéi Irgong) tuyét dbi.

CHU THICH 18: Cac danh gia @6 chum nay trén co s& nghién cru phan tich lién phong thir nghiém duge
thyc higén vao ndm 1963-1964 trén ba miu cé chira khodng 0,004, 0,005 va 0,008 % khdi lwgng (khdi lwgng/
khdi lvgng) sit. Mét thi nghiém vién ctia mdt trong chin phong thir nghiém thyc hign cac phép xac dinh kép va
lap lai m¢t ngay sau, tng céng 12 108 phép xac dinh. Tieu chudn ASTM E 180 dwoc sir dung & xay dung cac
dd chum nay.

Mot mau, chira khodng 0,0003 % khéi lrgng (khéi lrgng/khdi lvgng) sat va dugc phan tich bdi mot thi nghiém
vién ctia mét trong tdm phong thir nghieém &bi v&i tdng sé 32 phép xac dinh, cho d lidu 46 chum sau’
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Pé 1&p lai (chi mot thi nghiém vién) — do léch chuan ddi véi phép xac dinh don dugc danh gia |4 0,000041 %
khéi lwgng (khdi lvgng/khdi Ivgng) tuyét ddi tai bac ty do 16. Sy chénh léch gilra hai phép xac djnh véi @6 tin cay
95 % la 0,0001 % khéi lwgng (khdi lwgng/khdi lugng) tuyét ddi,

Do chum phdng thir nghiém (trong cung phéng thir nghiém, tinh bién thién gilra cac ngay) — A6 l&ch chudn cla
cac két qua (két qua trung binh clia mdi cp), nhan duec bdi cling mot thi nghiém vién vao cac ngay khac nhau,
dwoc danh gid 1a 0,000051 % khéi fvong (khdi lrgng/khdi Ivgng) tuyét ddi tai bac ty do 8. Sy chénh I&ch gitra hai
két qua trung binh v&i A6 tin cay 95 % la 0,0001 % khéi lwgng (khéi lwgng/khdi Iwgng) tuyét dbi.

D6 tai 1ap (da phong thir nghiém) — d% léch chudn clia cac két qua (két qua trung binh cia mdi cap), nhan duoc
bdi cac thi nghiém vién trong céc phong thlr nghiém khac nhau, dwgc danh gia 1a 0,00014 % khbdi luveng
(kndi lrgng/khbi lreng) tuyét adi tai bac tw do 7. Sy chénh léch gilra hai két qua trung binh v&i @ tin ca:.f 85 % la
0,0004 % khéi lwong (khéi lveng/khdi lwgng) tuyét dbi.

43.1.4 Trén 0,01 % khéi lwgng (khbi lvgng/khbi lweng) sét, @& chum thap vi khé khan trong lay méu.

43.2 Vikhong co vat liéu chudn dugc chip nhan dé xac dinh d6 chéch di véi phwong phap xac dinh
ham lwgng sét cha axit sulfuric nén dd chéch cla phwong phap thir nay chwa xac dinh duoec.

SULFUA DIOXIT
44 Pham vi ap dung

44.1 Phwong phap nay quy dinh cach xac dinh sulfura dioxit tw do hda tan trong axit sulfuric. Gi¢l han
dudi clia phép xac dinh sulfua dioxit Ia 0,002 % khdi lwgng (khdi luvgng/khédi lvgng):

45 To6m tdt phwong phap

45.1 Sulfua dioxit dwgce 1Ay ra khdi mAu axit sulfuric bang dong khi nite. Sulfua dioxit 43 14y ra duoc
hép thy trong dung dich kiém, x(r ly béng lwgng dw dung dich iodat-iot va lwgng duv duoc chuan 4o
bang natri thiosulfat.

46 Thiét bj, dyng cy
46.1 Chudi thoat khi va hap thy, gém co,
46.1.1 Ngudn khi nito tinh khiét, dwec néi voi

46.1.2 Binh rira khi Drechsel, dung tich 125 ml, dwgc ndi nhw 1& bdy an toan dé& ngan axit hut trd lai,
duwoc ndi voi

46.1.3 Binh rira khi Drechsel, dung tich 125 ml, c6 dia thay tinh trén éng dan vao, duoc ndi voi
46.1.4 Binh rra khi Drechsel, dung tich 250 ml, ¢é dia thiy tinh trén dng dén vao.

47 Thuédc thir

47.1 Dung dich kali iodat - kali iodua (khoang 0,1 N)

Haoa tan 4 g kali iodat (KIOs) va 100 g kali iodua (KI) trong nwéc va pha lodng dén 1 L nwérc.

47.2 Dung dich natri hydroxit (4 g/L.)
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Hoa tan 4 g natri hydroxit (NaOH) trong nuéc va pha lodng dén 1 L.
47.3 ‘Natri thiosulfat, dung dijch tiéu chuan (0,1 N) - Xem ASTM E 200.

47.4 Natri thiosulfat, dung dich tiéu chuan (0,1 N)

Dung pipet |4y 100 mL dung dich natri thiosulfat 0,1 N (Na;S,03) cho vao binh djnh mirc dung tich 1 L,
pha loang dén vach murc bdng nwéc. Ndng dd dwong Iegng chinh x&c clia dung dich 14 0,1 N.

47.5 Dung dich chét chi thj tinh bét (10 g/L)

Trén 1 g tinh bét tan dwec véi 5 mg thiy ngan iodua dé va nuwéc lanh vira AU dé tao thanh bt nhao,
rot tir tlr, véi tbe do khudy khdng ddi, vao 100 mL nwéc dang séi. Bun séi hdn hep trong lic dang
khudy cho dén khi nhan dwgc chét 16ng trong. Dé ngudi truée khi dung.

47.6 Axit sulfuric (1+5)

Trén cln than trong khi khudy, 1 thé tich axit sulfuric dam dic (H,SO,, khbi lwvgng riéng 1,84) voi
5 thé tich nwéce.

48 Céach tién hanh
48.1 Théi khi nitor ddy binh an toan.

48.2 T 6ng dong cob chia vach, chuyén khodng 50 mL mau vao binh Drechsel dung tich 125 mL va
ndi vé&i binh an toan. Ghi thé tich mau d3 st dung, V.

48.3 Cho khoang 100 mL dung dich NaOH vao binh Drechsel dung tich 250 mL va ndi véi binh
Drechsel dung tich 125 mL.

48.4 Cho khi nito di qua thiét bj vé&i te @6 khoang 20 L/h trong 3 h.

48.5 Th4o binh chira dung dich NaOH va ngét déng nito. Rtra sach éng binh ciu bing nwéc vao
binh, ding pipet 1ay 5 mL dung dich KIO;-KI vao binh va lic déu.

48.6 Thém 5 mL H.SO, (1+5) va 2 mL dung dich chét chi thj tinh b6t va chudn @6 véi dung dich
Na,S,03 0,01 N cho dén khi mau xanh bj mé4t. Ghi lai thd tich dung dich Na,S,0; d4 sir dung, A. (Néu
mau xanh khéng rd rang, 1ap lai qua trinh véi 25 mL miu).

48.7 L3p lai toan bd qua trinh, thay thé 50 mL nwéc cho mAu trong binh Drechsel dung tich 125 mL.
Ghi thé tich dung dich Na,S,0,d4 st dung, B.

48.8 Néu chuan @9 trang dung dich mau can nhiéu hon 30 mL dung dich Na,S,0; 13p lai ca hai phép
xac dinh trdng va mau, chi sir dung 2 mL dung dich KIO,-KI.

49 Tinh toan
49.1 Tinh % khdi lwgng cla sulfua dioxit nhw sau (Chd thich 19).

B-A)xNx0032

Sulfua dioxit, % khdi lwgng (khéi lvgng/khéi lvong) = (
V x spgr

x 100 (8)
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trong do
B la thé tich dung dich Na,S,0; cin dé chun d6 dung djch tréng, tinh bang mL;
A la thé tich dung dich Na,S,0; cAn dé& chudn @6 dung dich méu, tinh bdng mL;
N 14 ndng dd dwong lvgng N clia dung dich Na,S,0;
V  lalwong mau d4 s dung, tinh bang mL.

CHU THICH 19: N&u gia tri nay 1a nhd hon 0,002 % khéi lwgng (khdi lvgng/khdi Ivgng), bao céo 14 nhd hon
0,002 % khéi Irgng (khédi lvgng/khdi lvgng).

50 Bao céao

50.1 Bao cao % khéi lwgng (khdi lwgng/khdi lvgng) cla sulfua dioxit chinh xac dén 0,01 %
khéi lwgng (khdi lwgng/khdi Ivgng).

51 D chuym va dd chéch
51.1 Cac chi tiéu sau duwgc st dung @& danh gia kha ning chdp nhan két qua (xem Chu thich 20).

51.1.1 D Iap lai (chi mot thi nghiém vién) — hé sb bién thién dbi véi phép xac dinh don duoc
danh gia la 10,1 % tuwong d4i tai bac ty do 42. Sy chénh léch gitra hai phép xac dinh v&i d6 tin cay la
28 % khdi lvgng (khéi lvgng/khéi lwgng) twong dbi.

51.1.2 D6 chum phéng thlr nghiém (trong cung phéng thir nghiém, tinh bién thién gira cac ngay) -
hé sé bién thién cla cac két qua (két qua trung binh clia mdi c&p), nhan dwgc bdi ciing mét thi nghiém
vién vao cac ngay khac nhau, duoc danh gia 1a 7,45 % khéi lvgng (khdi lwgng/khéi lwgng) twong @b
tai bac tw do 21. Sy chénh l&ch giira hai két qua trung binh véi dd tin cay 1a 21 % khdi lwong
(khéi lwgng/khdi lrgng) twong @bi.

51.1.3 D0 tai 1ap (da phong thi nghiém) — hé sé bién thién clia cac két qua (két qua trung binh cua
mdi cap), nhan duoc bdi cac thi nghiém vién trong cac phong thl nghiém khac nhau, dwgc danh gia
12 15,7 % khéi lwgng (khdi lweng/khdi Ivgng) twvong @i véi bac ty do 6. Sy chénh léch giCra hai
két qua trung binh véi db tin cay Ia 44 % khdi lvong (khéi lvgng/khéi legng) twong dbi.

CHU THICH 20: Céac danh gia dd chum nay trén co s& nghién clru phan tich lién phong thir ghiém dugc
thyc hién vao nam 1967 trén ba miu c¢éd chira khodng 0,004, 0,008 va 0,016 % khdi lugng (khdi lweng/
khéi legng) sulfua dioxit. Mot thl nghiém vién clia mdt trong bay phdng thir nghiém thyc hién cac phép xac dinh

kép va Iap lai mot ngay sau, tdng cong |14 84 phép xac dinh. Tiéu chudn ASTM E 180 duoc sir dung d& xay dung
cac d¢ chym nay.

51.2 Vikhoéng co vat liéu chudn chdp nhan @& xac dinh dd chéch déi véi ham lweng sulfua dioxit cua
axit sulfuric, 86 chéch cia phuong phap the nay chwa xac dinh duwoc.
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ASEN

52 Pham vi ap dyung
52.1 Phuwong phap nay quy dinh cach do mau xac dinh asen trong axit sulfuric. Gidi han dwoi cua
phép xac dinh la 0,01 ug/g (ppm) asen.

53 Tom tdt phwong phap
53.1 Asen bji khr vé& khi asin. Khi asin dwgc hap thy trong dung djch pyridin cia bac
dietyldithiocacbamat, tao thanh phirc mau dé, cwéng dé clia mau dugce do trén quang ke.

54 Cac anh hwong

54.1 Antimon bi khi¥ vé& stibin. Stibin phdn (rng véi thube thlr. Mau sinh ra hoi khac véi mau duwoc
sinh ra b&i asin.
55 Thiét bj, dung cy

55.1 Cuvet hap thuy, chiéu day 2 em.

CHU THICH 21: Quy trinh nay dugc viét cho cuvet ¢ chidu day 2 cm. Cang c6 thé s dung cuvet ¢6 kich thuéc
khac, mién Ia dieu chinh phiu hop voi lwvgng miu va thube thir 44 sir dung.

55.2 May phat asen (Hinh 3)

55.3 Binh dinh mirc, cé nit thay tinh nham, dung tich 10 mL.

55.4 Quang ké, quang phd ké quang dién hodc quang ké lpc mau, do dwoc budc séng hip thy cla
dung djch trong dai tr 500 nm dén 575 nm.

56 Thudc thie (Chu thich 22)

CHU THICH 22: T4t ca cac thube thir va nwéc s dung trong phép xac dinh asen theo phuong phép tht nay
nén rat nghéo asen, dac biét 12 kém. N&u NaNO, giau asen, thay thé 0,1 g NaNO, béing 5 giot HNO; (khéi lwong
riéng 1.42).

56.1 Asen, dung dich tiéu chuan (1 mL = 0,001 mg As) — Xem ASTM E 200.
56.2 Axit clohydric (HCI) (khéi lwgng riéng 1,189), dam dic.
56.3 B6ng thiy tinh tAm chi axetat

Hoa tan 100 g chi axetat trihydrat [Pb(C,H30,)2.2H;0] trong 200 mL nwéc. Bao hda bdng thiy tinh
bang dung dich, loai bd Iweng dung dich dw va @& khé chan khéng dén nhiét o phéng. Bao quan
béng tdm trong lo cé nép.
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56.4 Dung dich chat chi thj metyl 46 (5 g/L)

Hoa tan 5 g metyl d6 trong 1 L etanol (95 %).

56.5 Dung dich kali iodua (100 g/L)

Hoa tan 100 g kali iodua (Kl) trong khoang 750 mL nworc, loc va pha lodng dén 1 L.
56.6 Pyridin (CsHsN)

Thubc thir phai trong subt.

56.7 Dung dich bac dietyldithiocacbamat [(C,Hs),.NSCSAg] (5 g/L pyridin)

Hoa tan 1 g bac dietyldithiocacbamat trong 200 mL pyridin. Bao quan trong chai sdm mau. S& dung

trong mét thang.

56.8 Natri clorua (NaCl).

56.9 Dung dich natri hydroxit (100 g/L)

Hoa tan 100 g natri hydroxit (NaOH) trong nwéc va pha lodng dén 1 L béng nuéc
56.10 Natri nitrat (NaNQa,).

56.11 Dung dich thiéc clorua (400 g/L)

Hoa tan 40 g thiéc clorua dihydrat (SnCl,.2H,0) trong hdn hop gbm 25 mL nuwéc va 75 mL HC
(khoi legng riéng 1,19).

56.12 Kém, co kich thwdc hat 20 mesh.

57 Hiéu chuén

57.1 Dung pipet lay 0, 1, 3, 5, 10 va 15 mL dung dich tiéu chudn asen (Chu thich 23) vao day cac
binh sinh dung tich 125 mL. Pha loang tirng binh dén 35 mL bang nwéc. Thém 5§ mL HCI, 2 mL
dung dich Ki va 8 giot dung dich SnCl, (Chu thich 24). Lic d&u dung dich va dé yén trong 15 min dé

dam bao kh(r hoan toan asen vé dang héa tri 3.

57.2 Goi 6ng loc khi @6i véi tirng binh c6 bdng thiy tinh tAm chi axetat va 1am am bang 1 giot
dung dich chi axetat. Bai tron cén tiéu chuén, bi va joang éng néi bang dau béi tron * va lap vao
b6 loc khi-hAp thu. Khéng gan bd loc khi-hdp thy vao binh sinh. Dung pipet lay 3 mL dung dich
bac dietyldithiocacbamat vao tirng phan hap thu. Dung phéu rét bdt, thém nhanh 3.0 g kém vao
trng binh. Ngay lap tirc gén bd loc khi-hdp thy vao binh sinh va dé yén trong 30 min.

' Dau béi tron phai khéng tan trong pyridin,
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57.3 Chuyén cac dung dich tir cac phan hép thu vao binh djnh mirc riéng ré, kh6 c6 dung tich 10 mL.
R(ra tirng phin hép thy béng pyridin va chuyén phan nwéc rira vao cung binh. Dung pyridin dinh mirc

dén thé tich va lac déu.

57.4 Do @6 hap thy cla cac dung dich s dung quang ké c6 bwéc séng a3t & 560 nm hodc quang ké
loc mau c6 bd loc & dai tlr 500 nm dén 575 nm, didu chinh quang ké vé gia tri hdp thu zero dbi véi
phép thir trang.

57.5 Trén giay @6 thj vé 86 hap thy clia cac dung dich hiéu chuln theo sé miligam cua asen
¢6 mat trong 10 mL.

CHU THICH 23: Tat ca cac dung cy thly tinh méi phai dwgc 1am sach béng H,SO, dam dic, néng, rira bing
nudc, rira béng axeton va lam kho. Néu dung cu thiy tinh dwgc bdo quan chi dé xac dinh asen, co thé bd qua
H,SO, trong 1an r(ra tiép theo.

CHU THICH 24: Luong SnCl, dw qué nhidu s& 1am hao hyt asen do bj khir v& asen nguyén té.

58 Cach tién hanh

58.1 Tir 6ng dong ¢b chia vach, chuyén khoang 50 mL miu vao cée dung tich 100 mL. Ghi thé tich
duoc ldy, V. Thém khodng 0,1 g NaNO; va 0,1 g NaCl va lam bay hoi trén bép trong ti hit cho dén
kho hoan toan.

58.2 Rira mau trong binh sinh b&ng Iweng nhd nwée. Téng thé tich khdng qua 30 mL.

58.3 Thém 1 giot dung dich chat chi thi metyl @ va thém tirng giot dung dich NaOH cho dén khi dung
dich chi 1a kiém (mau vang). Pha loang dén 35 mL bing nwéc.

58.4 Thém 5 mL HCI, 2 mL dung dich Kl va 8 giot dung dich SnCl,. Léc @u dung dich va @& yén

trong 15 min.

58.5 Goi 6ng loc khi ddi véi tirng binh ¢ béng thiy tinh tam chi axetat va lam 4m béng 1 giot
dung dich chi axetat. BSi tron cbn tiéu chuan, bi va joing éng nbi bing diu bdi tron va Idp vao
bd loc khi-hap thy. Khong gén bd loc khi-h4p thy vao binh sinh. Ding pipet l&y 3 mL dung dich
bac dietyldithiocacbamat vao phan hap thy. Dung ph&u rét bdt, thém nhanh 3,0 g kém vao binh.
Ngay lap tirc gan bd loc khi-h&p thy vao binh sinh va dé yén trong 30 min.

58.6 Chuyén dung dich tr phdn hip thu vao binh ginh mirc khd ¢ dung tich 10 mL. Rira phan
hap thu béng pyridin va chuyén phdn nuéc rira vao cung binh. Ding pyridin dinh mirc dén thé tich va
l4c @éu.

58.7 Xac dinh 46 hép thy clia m3u tai cung bwée séng da s dung dbi véi dwdng chudn, hiéu chinh
tréng thiét bj tai hé sé hap thy zero bing dung dich tring. X4c dinh t&r dwéng chuln sé miligam asen
twong rng v&i A6 hap thu dwoe quan sat.

CHU THICH 25: Néu mau nhan duwoc qua manh ndm trong dai dudng chuan, 13p lai véi lwgng mau it hon.
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59 Tinh toan
59.1 Tinh pg/g (ppm) asen theo céng thirc sau (Chu thich 26).

M x1000 (9)
W x spgr

Asen, ug/g (ppm) =

trong do
M la lwgng asen tim thay tir dwéng chudén, tinh béng mg;

W  la lwgng mau, tinh bang g.

CHU THICH 26: Néu gié tri nay nhd hon 0,01 pg/g (ppm), bao céo la nhd hon 0,01 ug/g (ppm).

60 Bao cao

60.1 Bao cao ug/g (ppm) asen chinh xac dén 0,01 ug/g (ppm).

61 Pé chum va dd chéch
61.1 Cac chi tiéu sau dugc st dung dé danh gia kha ndng chap nhan két qua (xem Chu thich 27).

61.1.1 D I&p lai (chi mét thi nghiém vién) — dd léch chudn dbi véi phép xac dinh don dwoc danh gia
la gia trj trong Bang 3 tai bac ty do da cho. Sy chénh iéch gilra hai phép dinh véi dd tin cay 95 % cho
trong Bang 3.

61.1.2 D¢ chym phong thi nghiém (trong clng phéng thir nghiém, tinh bién thién gitra cac ngay) -
a6 léch chuén cla cac két qua (két qua trung binh clia mdi cap), nhan dwec bdi ciing mot thi nghiém
vién vao cac ngay khac nhau, dwoc danh gia la gia trj trong Bang 3 tai bac ty do da cho. Sy chénh
léch gilra hai két qua trung binh véi d6 tin cay 95 % cho trong Béng 3.

61.1.3 DO tai lap (da phong thlr nghiém) — @6 Iéch chudn clia cac két qua (két qua trung binh ctia mbi
cap), nhan dwgc bdi cac thi nghiém vién trong cac phong thl» nghiém khac nhau, dwgc danh gia la
gia tri trong Bang 3 tai bac ty do da cho. Sy chénh léch gira hai két qua trung binh véi 86 tin cay 95 %
cho trong Bang 3.

CHU THICH 27: Céc d4anh gid d chum nay trén co s& nghién clru phan tich lién phong thir nghiém dugc thye
hién vao nam 1967 trén hai mA3u cé chira khodng 0,06 va 0.6 1g/g (ppm) asen. Mt thi nghiém vién cia mdt trong
tam phong thir nghiém the hién cac phép xac dinh kép va 1ap lai mdt ngay sau, dbi véi tbng sb 32 phép xac dinh.
Tiéu chuan ASTM E 180 duoc sir dung dé xay diwng cac db chum nay.

Mdt mau, cé chira khodng 0,01 pg/g (ppm) asen, dwgc phan tich bdi mdt thl nghiém vién cla mdt trong tam
phéng thir nghiém véi tdng sb 32 phép x4ac dinh. D lidu ¢6 dugc tai mirc 1 khdng tin cay vi ham lugng asen &
gi¢i han cta d$ nhay clia phwrong phap thir nay

61.2 Vikhong co vat fiéu chudn chdp nhan dé xac dinh d9 chéch ddi véi ham lwgng asen cua axit
sulfuric, ¢ chéch cla phwong phap thlr nay chuwa xac dinh dwoc.
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Bang 3 - Gia trj d§ chum asen

M e, Po 1ap lai P9 chum phong thir nghigdm Do tai lap
{Sg’;ﬁ} D6 ldch | Bac 95% | Polech | Bac 95% | Pdléch | Bic 95 %
chudn twdo | gidihan | chudn twdo | giéihan | chudn twdo | gi@ihan
0,06 0,0069 | 16 | 0,02 0,0052 8 0,01 0,018 7 | 0,05
0.6 0,040 J| 14 0,11 0,028 7 0,08 0,134 6 0,37
|
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