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L&i néi dau
TCVN 5921 : 1995 hoan toan twong dwong véi ISO 3220 :1975.

TCVN 5921 : 1995 do Ban Ky thuat tiéu chudn TCVN/TC 26 Bdng va hop
kim déng bién soan, Téng cuc Tiéu chuin Do lwéng Chét lwong dé nghi,
B6 Khoa hoc, Céng nghé va Mbéi trwvong (nay la Bé Khoa hoc va Cong

nghé) ban hanh.

Tiéu chuén nay dwoc chuyén ddi ndm 2008 tir Tiéu chuan Viét Nam cung
sb hiéu thanh Tiéu chuan Quéc gia theo quy dinh tai khodn 1 Diéu 69 cta
Luat Tiéu chuan va Quy chuén ky thuat va diém a khoan 1 Diéu 6 Nghj
dinh s6 127/2007/ND-CP ngay 1/8/2007 cta Chinh Phl quy dinh chi tiét

thi hanh mét sb diéu cha Luat Tiéu chuan va Quy chuén ky thuat.
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Pong va hop kim déng — Xac dinh ham lwong asen —

Phwong phap trac quang

Copper and copper alloys — Determination of arsenic — Photometric method

1 Pham vi ap dung
Tiéu chuan nay qui dinh phwong phap trdc quang dé xac dinh ham lwong asen trong ddng va hop

kim ddng.

Phwong phap nay ap dung dé xac dinh ham lwong asen & nguyén t6 hop kim hodc tap chét trong dong va

cac loai hop kim déng.

2 Nguyénly

Chiét asen tir dung dich chira axit clohydric, axit brémhydric va axit pecloric bang benzen. Sau d6 giai

chiét bang nwéc, xac dinh trdc quang & dang xanh mélipden.

Lwong photpho va silic trong gi¢i han miligam khéng gay anh huéng.

3 Hoa chat

T4t ca cac hoa chat phai co do tinh khiét phan tich. Dung nwdc cét va nuéc da khir ion.
3.1 Benzen.

3.2 Axit clohydricd 1,19 g/ml.

3.3 Axit brdbmhydricd 1,5 g/ml.

3.4 Axit pecloricd 1,67 g/ml.

3.5 Axit cloric.

3.6 Axit clohydric, 6 N.

Pha loang 100 ml axit clohydric (d 1,19 g/ml) v&i 100 ml nwéc.



TCVN 5921 : 1995

3.7 Dung dich axit sulfuric

Pha loang 95 ml axit sulfuric (d 1,84 g/ml) v&i nwée thanh 2000 ml.

3.8 Dung dich axit ascobic

Hoa tan 2 g axit ascobic vao 100 ml nwéc; chi dung cac dung dich méi dwoc chuén bi.
3.9 Hydro peoxit, dung dich 30 % (m/m).

3.10 Pemanganat kali, dung dich 0.1 N.

3.11 Dung dich mélypdat

Hoa tan 0,95 g amoni heptamélypdat, [(NH,)s Mo;0.4.4H,0] trong 200 ml axit sulfuric (3.7), chi dung dung

dich méi dwoc chuén bi.
3.12 Dung dich asen gbc

Hoa tan 132 mg oxit asen (As,03) v&i 100 ml natri hydroxit (NaOH), 1 N vao mét cbc polyétylen, cho thém
12,5 ml axit clohydric (HCI), 1 N va dung nwéc pha lodng dén vach trong binh dinh mrc 250 ml.

3.13 Dung dich asen chuén
Cho 20 ml axit clohydric (3.6) vao 25 ml dung dich asen gbc (3.12) trong binh dinh mirc 500 ml va pha loéng
bang nwdc dén vach (1 ml twong dwong véi 20 ug asen).

4 Thiét bj

4.1 Thiét bj phong thi nghiém loai théng thwdng.

4.2 Quang ké

5 Lay mau

L4y mau theo ISO/R 1811.

6 Cach tién hanh
Khéi lwgng phan mau thir déi véi ham lwong asen dén 0,02 % la 2,00 g.
Khéi lwgng phan mau thir déi véi ham lwong asen tir 0,02 % dén 0,8 % 1a 0,500 g.

Hoa tan phan mau thir trong mot binh Erlenmeyer 100 ml v&i 20 ml axit clohydric (3.6) va cho vao theo
trng lwong nhd mot tdng lwong 10 ml dung dich hydro peoxit. Lam ngudi khi hoa tan. Két thic qua

trinh hoa tan bang dun néng tir tw.

Trong trwéng hop ham lwong asen nhd hon 0,02 % (khdi lwong phan mau thir: 2 g) thi bdc hoi dung
dich cho t&i khi con khodng 3 ml; trong trwdng hop ham lwong asen tir 0,02 % dén 0,08 % (khdi lvong

phan mau thi: 0,5 g), thi bdc hoi dung dich cho t&i khi con khodng 5 ml.
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Néu ham luwong asen tir 0,08 % dén 0,8 % (khdi lwong mau thtr: 0,5 g) thi chuyén dung dich vao binh dinh
mirc 50 ml va pha lodng v&i nwéc dén vach mirc. Néu ham luwong asen tir 0,08 % dén 0,4 % thi lay 10 ml;
néu ham lwong asen tr 0,4 % dén 0,8 % thi 14y 5 ml va chuyén vao céc 100 ml. Trong hai trwérng hop sau,

thém 1 ml dung dich hydro peoxit (3.9) ho&c 1 ml axit cloric (3.5) va béc hoi cho tdi khi con khoang 3 ml.

Sau khi 1am ngudi dén nhiét d6 phong, cho dung dich da c¢6 va 20 ml + 2 ml axit clohydric (3.2) vao phéu
chiét 100 ml dang chira 5 ml axit brémhydric (3.3). Sau khi cho thém 10 ml pecloric (3.4) chiét asen v&i 25

ml benzen (3.1) bang cach I&c manh trong 1 phut. Sau khi tach cac pha, 14y riéng pha nwéc va bé di.
Rlra pha benzen bang cach lac ky trong 30 gidy vé&i 10 ml axit clohydric (3.2) va lai thai b pha nwéc.

Giai chiét asen tr pha benzen bang cach I1&c k§ véi 25 ml nwéc trong 1 phut. LAy pha nuwéc chuyén vao binh

dinh mdre 100 ml, cho thém 1 ml dung dich kali pemanganat (3.4) va dun dén khoang 60 °C (oxy hoa asen).

Sau khi lam ngudi, cho thém 10 ml dung dich mélypdat (3.11) va 10 ml dung dich axit ascobic (3.8), lac ky sau
mdi 1an cho thém. Pun sbi va duy tri & nhiét dd nay khoang 2 phat + 15 gidy. Sau khi lam ngudi dén khoang
20 °C, pha loang bang nwéc dén vach mire va lac ky. Do dung dich nhan dwoc ¢d mau xanh (blue) bang

quang ké (4.2) tai budc song 840 nm (dd hap thu cuc dai) bang cac cuvét 2 cm néu lwong asen dén 150 1g.

Néu lwong asen tir 150 1g dén 300 ug thi dung cac cuvét 1 cm va do & cling budc séng trén. Néu lwong
asen vuot qua 30 g thi dung dich c6 thé dwoc do tai bwéc séng 578 nm (vach thuy ngan) bang cac cuvét 1

cm. St dung nwérc trong kénh so sanh. Mau clia dung dich bén trong vai gio:.

Xd mau trng clia tat ca cac hod chat dwoc dung trong cuing diéu kién nhw mau phan tich dé& hiéu chinh cac

két qua do.
Xay dwng dwéong chuén nhw sau:

Hoa tan 5,00 g ddng khong chitra asen trong céc 400 ml véi 50 ml axit clohydric (3.6) déng thdi cho thém téng
lwong 25 ml dung dich hydro peoxit (3.9) nhw da moé ta & trén. Sau khi lam ngudi cho dung dich nhan dwoc

vao binh dinh mtrc 100 ml va pha lodng bang nwéc dén vach muc.

Dung pipet l4y 5 ml dung dich nay vao sau coc 100 ml va cho 1an lwot 0 ml, 2 ml, 4 ml, 8 ml, 15 ml va 20 ml dung
dich asen chuén (3.13) chtva twong tng 0 £g ,40 1g ,80 g ,160 1g ,300 g va 400 1g asen. Cho thém vao mbi

mét cc 1 ml dung dich hydro peoxit (3.9) hodc 1 ml axit cloric (3.5) va bdc hoi cho t6i khi con khodng 3 ml.
Lam theo cach trén va do cwong dé mau theo ba diéu kién nhw sau:

a) 840 nm, cac cuvét 2 cm;

b) 840 nm, cac cuvét 1 cm;

c) 578 nm, cac cuvét 1 cm.

Méi dwérng chuan nhan dwoc la mét duwdng thang.
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7 Cach tinh két qua

Doc tir dwdng chuan twong (rng, gia tri asen tinh bang microgam twong (ng vé&i gia tri da do dwoc va tinh

ham luwong asen theo phan tram khéi lwong nhw sau:

m

Dbi véi phan mau thir1a2g: As%(m/m)=———
2000

D6i v6i 10 ml ciia 0,5 g phan mAu thir:  As % (m/m)=——
1000
P6i v6i 5 ml clia 0,5 g phan mau thir: As%(m/m):%

trong d6

m la khdi lwong asen, tinh bang 4.

8 Bién ban thir nghiém

Bién ban thir nghiém bao gdm cac néi dung sau:

a) sb hiéu va tén tiéu chuan nay, cac tiéu chuan tham khao;
b) két qua va phwong phéap tinh dwoc dung;

c) moi dac diém béat thworng dwoc ghi nhan khi xac dinh;

d) moi thao tac khéng qui dinh hodc dwgrc coi la tuy y Iwa chon.




