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                    Lêi nãi ®Çu 

TCVN  6354  : 1998 dùa theo tµi liÖu cña AOAC 952-13A, 952-13B, 

963-21A, 963-21C ®Ó tham kh¶o, biªn so¹n; 

TCVN 6353 : 1998 do Ban kü thu©t Tiªu chuÈn TCVN/TC/F2 DÇu 

mì ®éng vËt vµ thùc vËt biªn so¹n, Tæng côc Tiªu chuÈn - §o l−êng 

- ChÊt l−îng ®Ò nghÞ, Bé Khoa häc, C«ng nghÖ vµ M«i tr−êng ban 

hµnh. 
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T i ª u  c h u È n  v i Ö t  n a m TCVN 6354 : 1998 

DÇu, mì ®éng vËt vµ thùc vËt - X¸c ®Þnh asen b»ng ph−¬ng ph¸p 

dïng b¹c dietyldithiocacbamat 

Animal and vegetable fats and oils - Determination of arsenic. Silver diethyldithiocarbamate 

method 

 

1   Ph¹m vi ¸p dông 

Tiªu chuÈn nµy quy ®Þnh ph−¬ng ph¸p x¸c ®Þnh asen trong dÇu mì ®éng vËt vµ thùc vËt b»ng ph−¬ng 

ph¸p dïng b¹c dietyldithiocacbamat. 

2   Nguyªn t¾c 

X¸c ®Þnh asen b»ng ph−¬ng ph¸p ®o quang phæ ë b−íc sãng 522 nm vµ dùng ®å thÞ cña ®é hÊp thô 

dùa vµo hµm l−îng µg As2O3. 

3   Thuèc thö 

3.1   N−íc brom : dung dÞch nöa b·o hoµ. Pha lo·ng 75 ml dung dÞch b·o hoµ Br-H2O víi cïng mét thÓ 

tÝch n−íc. 

3.2   Dung dÞch natri hipobromit : cho 50 ml dung dÞch NaOH 0,5 N vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch 200 ml 

vµ pha lo·ng ®Õn v¹ch b»ng n−íc brom nöa b·o hoµ (theo 3.1). 

3.3   Dung dÞch amoni molipdat axit sunfuric : hoµ tan 5,000 g (NH4)6Mo7O244H2O vµo n−íc cÊt vµ 

thªm tõ 42,8 ml H2SO4 pha lo·ng ®Õn 100 ml b»ng n−íc cÊt. 

3.4   C¸c dung dÞch chuÈn asen oxit 

3.4.1   Dung dÞch chuÈn gèc (asen oxit) : 1 mg/ml, hoµ tan 1,000 g As2O3 trong 25 ml dung dÞch NaOH 

20 % vµ pha lo·ng ®Õn 1000 ml (chó thÝch : xem c¸c chó ý vÒ an toµn ®èi víi As2O3 vµ bôi ®éc.) 
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3.4.2   Dung dÞch chuÈn trung gian : 10 µg/ml, pha lo·ng 10 ml dung dÞch chuÈn gèc ®Õn 1000 ml. 

3.4.3   Dung dÞch chuÈn lµm viÖc : 1 µg/ml, pha lo·ng 100 ml dung dÞch chuÈn trung gian ®Õn 1000 ml. 

3.5   Dung dÞch hidrazin sunfat  :1,5 % N2H4H2SO4 trong n−íc. 

3.6   Dung dÞch kali iodua : 1,5 %. §Ó ë n¬i tèi. Khi dung dÞch chuyÓn mµu vµng th× bá kh«ng dïng n÷a. 

3.7   Dung dÞch thiÕc clorua : Hoµ tan 40 g SnCl2.2H2O kh«ng chøa asen trong axit clohidric vµ pha 

lo·ng ®Õn 100 ml b»ng axit clohidric. 

3.8   Dung dÞch axit clohidric lo·ng : pha lo·ng 144 ml axit clohidric ®Õn 200 ml b»ng n−íc cÊt. 

3.9   Dung dÞch ch× axetat : 10 % Pb(CH3COOH)2.3H2O trong n−íc. 

Chó thÝch - Pb(OAC) 2.3H2O lµ viÕt t¾t cña  Pb(CH3COOH)2.3H2O, dïng trong tµi liÖu AOAC. 

3.10   KÏm kim lo¹i, cì h¹t 30 mesh *) 

3.11   C¸t biÓn : ®Ó lµm s¹ch c¸t biÓn (cì h¹t 30 mesh) tr−íc khi sö dông vµ trong qu¸ tr×nh x¸c ®Þnh, 

l¾p 1 èng thuû tinh cã ®−êng kÝnh trong lµ 3 mm xuyªn qua nót cao su trong b×nh hót. L¾p 1 ®o¹n èng 

cao su hoÆc Tygon qua miÖng b×nh ®Ó dÔ tiÕp ®¸y èng hÊp thô sunphit vµ gi÷ nã th¼ng ®øng. LÇn l−ît 

thªm b»ng c¸ch hót n−íc c−êng toan, n−íc cÊt, axit nitric HNO3, vµ l¹i thªm n−íc cÊt ®Ó röa l¹i toµn bé 

vÕt axit (trªn 5 lÇn röa). ThÊm −ít c¸t b»ng dung dÞch Pb(CH3COOH) 2 vµ lo¹i bá phÇn d− b»ng c¸ch 

hót. 

3.12   B¹c dietyldithiocacbamat : lµm l¹nh 200 ml dung dÞch AgNO3 0,1 M (3,4 g/200 ml) vµ 200 ml 

dung dÞch natri dietyldithiocacbamat 0,1 M (4,5 g/200 ml) xuèng ®Õn 10°C hoÆc thÊp h¬n. Võa khuÊy 

võa thªm tõ tõ dung dÞch cacbamat vµo dung dÞch nitrat b¹c (AgNO3), läc qua phÔu läc cã nh¸nh (phÔu 

Buchner), röa b»ng n−íc l¹nh, lµm kh« trong b×nh hót Èm cã ch©n kh«ng ë nhiÖt ®é phßng, hoµ tan 

muèi trong pyridin (lo¹i thuèc thö). Võa khuÊy võa thªm tõ tõ n−íc l¹nh cho ®Õn khi kÕt tña hoµn toµn, 

läc qua phÔu läc Buchner vµ röa b»ng n−íc cÊt cho ®Õn s¹ch hoµn toµn pyridin. Lµm kh« tinh thÓ mµu 

vµng nh¹t trong ®iÒu kiÖn ¸p suÊt thÊp (®iÓm nãng ch¶y 185 - 187°C), ®é thu håi 85-90°C, b¶o qu¶n 

trong lä kÝn mµu n©u ë tñ l¹nh (nÕu cÇu tiÕn hµnh kÕt tinh lÇn 2 ®Ó cã ®−îc ®iÓm nãng ch¶y chÝnh x¸c). 

3.13   Dung dÞch b¹c dietyldithiocacbamat, hoµ tan 0,5000 g muèi (3.12) vµo pyridin kh«ng mµu trong 

b×nh ®Þnh møc dung tÝch 100 ml vµ pha lo·ng ®Õn v¹ch møc b»ng pyridin. L¾c ®Òu vµ b¶o qu¶n trong 

chai mµu n©u. Thuèc thö bÒn vµi th¸ng ë nhiÖt ®é phßng. 

4   C¸ch tiÕn hµnh 

                                                  

*) Mesh lµ ®¬n vÞ ®o kÝch th−íc cña m¾t sµng (lç r©y). 
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4.1   ChuÈn bÞ mÉu thö 

§èi víi c¸c s¶n phÈm chøa c¸c hîp chÊt h÷u c¬ bÒn, nh÷ng s¶n phÈm cã kh¶ n¨ng sinh ra c¸c dÉn 

xuÊt h÷u c¬ oxi ho¸ kh«ng hoµn toµn, lµm øc chÕ viÖc ph©n gi¶i asen, hoÆc c¸c s¶n phÈm khã v« c¬ 

ho¸ ®−îc nh− : c¸c lo¹i dÇu vµ 1 sè s¶n phÈm kh¸c cÇn ph¶i xö lý ®Æc biÖt ®Ó oxi ho¸ hoµn toµn asen 

h÷u c¬ thµnh asen v« c¬ (As2O3) hoÆc ®Ó ph¸ huû c¸c yÕu tè c¶n trë mang tÝnh h÷u c¬ tr−íc khi x¸c 

®Þnh asen. 

(Tham kh¶o c¸c tµi liÖu : lnd.Eng.Chem.Anal 5.8 (1933); 6.280.327 (1934); JAO 20.171.171 (1937); 

47.629 (1964)). 

Pha lo·ng c¸c dung dÞch asen thu ®−îc theo c¸c ph−¬ng ph¸p riªng biÖt trªn ®Õn thÓ tÝch nhÊt ®Þnh. 

4.2   X¸c ®Þnh 

ChuyÓn dung dÞch mÉu thö ®· v« c¬ ho¸, (4.1), (th«ng th−êng kho¶ng 2-5 ml) vµ mÉu tr¾ng víi cïng 

thÓ tÝch vµo c¸c b×nh ph¶n øng, thªm n−íc cÊt cho ®Õn 35 ml, sau ®ã võa l¾c trßn b×nh võa thªm 5 ml 

HCl vµ 2 ml dung dÞch kali iodua (theo 3.6) vµ 8 giät dung dÞch thiÕc clorua SnCl2, (3.7), råi ®Ó yªn tõ 

15 phót trë lªn, cÊt t¸ch AsH3. 

Thªm 4 ml dung dÞch b¹c dietyldithiocacbamat (3.13) vµo chç l¾p èng nèi ch÷ U. 

Th¸o bá èng nèi vµ trén ®Òu dung dÞch trong phÇn èng nèi b»ng c¸ch hót ®Èy nhÑ dung dÞch 5 lÇn b»ng 

thiÕt bÞ hót. ChuyÓn th¼ng dung dÞch vµo cuvet ®o quang phæ (nªn dïng cuvet thuû tinh) vµ ®äc ®é hÊp 

thô ë b−íc sãng 522 nm. X¸c ®Þnh As2O3 (hay As) trong dung dÞch theo ®å thÞ chuÈn. 

4.3   Dùng ®å thÞ chuÈn 

Cho 0,0; 1,0; 3,0; 6,0; 10,0 vµ 15,0 ml dung dÞch chuÈn chøa 1,00 µg As2O3/ml vµo c¸c b×nh ph¶n øng. 

Thªm n−íc ®Õn 35 ml vµ tiÕn hµnh nh− trong 4.2. §o quang phæ b−íc sãng 522 nm vµ dùng ®å thÞ ®é 

hÊp thô dùa vµo hµm l−îng µg As2O3 (hay As). 


