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Dau, m& ddng vat va thuc vat - Xac dinh asen bang phuong phap
dung bac dietyldithiocacbamat

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

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh phuong phap xac dinh asen trong dau mé& dong vat va thuc vat bang phuong
phap dung bac dietyldithiocacbamat.

2 Nguyeén tac

Xac dinh asen bang phudng phap do quang phé & buéc séng 522 nm va dung dé thi ctia d6 hap thu
dua vao ham lugng ug As203.

3 Thuéc thir

3.1 Nudc brom : dung dich nlra bdo hoa. Pha lodng 75 ml dung dich bao hoa Br-H20 véi cing mét thé

tich nudc.

3.2 Dung dich natri hipobromit : cho 50 ml dung dich NaOH 0,5 N vao binh dinh mic dung tich 200 mi

va pha loang dén vach bang nudc brom nlra béo hoa (theo 3.1).

3.3 Dung dich amoni molipdat axit sunfuric : hoa tan 5,000 g (NH4)gMo70244H20 vao nudc cat va
thém tir 42,8 ml HpSO4 pha lodng dén 100 ml bang nudc cét.

3.4 Cac dung dich chuan asen oxit

3.4.1 Dung dich chudn géc (asen oxit) : 1 mg/ml, hoa tan 1,000 g As203 trong 25 ml dung dich NaOH

20 % va pha lodng dén 1000 ml (chu thich : xem cac chl y vé an toan déi v6i AsoO3 va bui doc.)
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3.4.2 Dung dich chuén trung gian : 10 ug/ml, pha lodng 10 ml dung dich chu&n géc d&n 1000 ml.
3.4.3 Dung dich chuén lam viéc : 1 pg/ml, pha lodng 100 ml dung dich chuén trung gian d&n 1000 ml.
3.5 Dung dich hidrazin sunfat :1,5 % N2H4H2SO4 trong nuéc.

3.6 Dung dich kali iodua : 1,5 %. D& & nai t6i. Khi dung dich chuyén mau vang thi bd khéng ding nira.

3.7 Dung dich thiéc clorua : Hoa tan 40 g SnCl2.2H20 khong chira asen trong axit clohidric va pha

loang dén 100 ml bang axit clohidric.
3.8 Dung dich axit clohidric lodng : pha loang 144 ml axit clohidric d&n 200 ml bang nuéc cét.

3.9 Dung dich chi axetat : 10 % Pb(CH3COOH)2.3H20 trong nudc.

Chu thich - Pb(OAC) 2.3H20 Ia viét tt cia Pb(CH3COOH)2.3H20, diing trong tai liéu AOAC.
3.10 Kém kim loai, c8 hat 30 mesh ”
3.11 Cat bién : dé lam sach cat bién (cd hat 30 mesh) trudc khi si dung va trong qua trinh xac dinh,
l&p 1 6ng thuy tinh c6 dudng kinh trong 1a 3 mm xuyén qua nut cao su trong binh hat. Lap 1 doan 6ng
cao su hoac Tygon qua miéng binh dé dé ti€p day ng hap thu sunphit va giir né thang diing. Lan lugt
thém b&ng cach hat nudc cudng toan, nudc cat, axit nitric HNO3, va lai thém nudc cat dé rita lai toan bo
vét axit (trén 5 Ian rdia). Thadm uét cat bang dung dich Pb(CH3COOH) 2 va loai bd phan du bang cach
hat.
3.12 Bac dietyldithiocacbamat : lam lanh 200 ml dung dich AgNO3 0,1 M (3,4 g/200 ml) va 200 ml
dung dich natri dietyldithiocacbamat 0,1 M (4,5 g/200 ml) xuéng dén 10°C hoac thap hon. Vira khudy
vira thém tur tir dung dich cacbamat vao dung dich nitrat bac (AgNO3), loc qua phéu loc c6 nhanh (phéu
Buchner), rifa béng nuéc lanh, lam khé trong binh hat 4m c6 chan khéng & nhiét d6 phong, hoa tan
mudi trong pyridin (loai thuéc thir). Vira khudy vira thém ti tir nuGe lanh cho dén khi két tda hoan toan,
loc qua phéu loc Buchner va rira bng nudc cat cho dén sach hoan toan pyridin. Lam khé tinh thé mau
vang nhat trong diéu kién ap suét thap (diém néng chay 185 - 187°C), do thu héi 85-90°C, bao quan
trong lo kin mau nau & td lanh (néu cau tién hanh két tinh 14n 2 dé c6 dudc diém néng chay chinh xac).
3.13 Dung dich bac dietyldithiocacbamat, hoa tan 0,5000 g mudi (3.12) vao pyridin khdng mau trong

binh dinh méc dung tich 100 ml va pha lodng dén vach miic bang pyridin. Ladc déu va bao quan trong

chai mau nau. Thudc thir bén vai thang & nhiét d6 phong.

4 Cach tién hanh

) Mesh la don vi do kich thuéc clia mat sang (16 ray).

4
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4.1 Chu&n bi mau thir

Dé&i v6i cac san phdm chira cac hop chat hitu co bén, nhitng san phdm cé kha nang sinh ra cac dan
xuéat hitu co oxi hoa khéng hoan toan, lam Gc ché viéc phan giai asen, hoc cac san pham khé vo co
hoa dudc nhu : cac loai dau va 1 s6 san pham khac can phai x{ ly d4c biét dé oxi hoa hoan toan asen
hitu co thanh asen v6 co (As203) hodc dé pha huy cac yéu td can trd mang tinh hitu co truéc khi xac
dinh asen.

(Tham kh&o céc tai liéu : Ind.Eng.Chem.Anal 5.8 (1933); 6.280.327 (1934):; JAO 20.171.171 (1937);
47.629 (1964)).

Pha lodng cac dung dich asen thu dudc theo cac phuong phap riéng biét trén dén thé tich nhat dinh.
4.2 Xac dinh

Chuyén dung dich mau thlr da vo co hoa, (4.1), (thdng thudng khodng 2-5 ml) va mau trdng véi cling
thé tich vao cac binh phan (ng, thém nudc cat cho dén 35 ml, sau d6 vira l4c tron binh vira thém 5 ml

HCI va 2 ml dung dich kali iodua (theo 3.6) va 8 giot dung dich thiéc clorua SnCla, (3.7), réi dé yén tu
15 phat trd 18n, cat tach AsH3.
Thém 4 ml dung dich bac dietyldithiocacbamat (3.13) vao ché 18p 6ng néi chir U.

Théo bd 6ng néi va tron déu dung dich trong phan 6ng néi bang cach hut ddy nhe dung dich 5 1an bang
thiét bi hut. Chuyén thdng dung dich vao cuvet do quang phé (nén dung cuvet thuy tinh) va doc dd hap
thu & budc séng 522 nm. Xac dinh AspO3 (hay As) trong dung dich theo dé thi chuén.

4.3 Dung dd thi chun

Cho 0,0; 1,0; 3,0; 6,0; 10,0 va 15,0 ml dung dich chudn chira 1,00 ug As203/ml vao cac binh phan ng.
Thém nuéc dén 35 ml va tién hanh nhu trong 4.2. Do quang phé buéc séng 522 nm va dung dé thi do
hap thu dua vao ham lugng ug As203 (hay As).




