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L&i néi dau

TCVN 5355 : 1991 do Trung tdm phan tich - Vién Nang lwvgng nguyén to
quédc gia bién soan, Téng cuc Tiéu chudn Po lwdng Chat lwong trinh duyét,

Uy ban khoa hoc Nha nwéc (nay l1a Bé Khoa hoc va Céng nghé) ban hanh.

Tiéu chudn nay dwoc chuyén ddi nam 2008 tir Tiéu chuan Viét Nam cung
s hiéu thanh Tiéu chudn Quéc gia theo quy dinh tai khodn 1 Diéu 69 cua
Luat Tiéu chuén va Quy chuan ky thuat va diém a khoan 1 Diéu 6 Nghi dinh
sb 127/2007/ND-CP ngay 1/8/2007 ctGa Chinh phl quy dinh chi tiét thi hanh

mot s diéu cda Luat Tiéu chuén va Quy chuan ky thuat.

TCVN 5355 : 1991



TCVN 5355 : 1991



TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN 5355 : 1991

Graphit - Phwong phap xac dinh ham lwong dong

Graphite — Method for the determination of copper content

Tiéu chuan nay quy dinh phwong phap chiét - trdc quang xac dinh ham lwgng déng va ap dung

cho quang graphit, tinh quéng va cac san pham lam t& graphit.

1 Nguyén tac

Phwong phap dwa trén viéc tao phirc mau vang cta déng véi chi dietylditiocacbamat, chiét phirc

nay bang clorofom va do mat dd quang cla dung dich ph&rc mau.

2 Quy dinh chung

Theo TCVN 5348 : 1991.

3 Dung cu, héa chat va dung dich

3.1 Dé tién hanh phan tich dung:
May trac quang;

Axit nitric, dung dich 1 : 1;

Amoni hidroxit;

Clorofoom (triclo metan);

Chi axetat dung dich 1 g/I;

Natri N, N — dietyldithiocacbamat, dung dich 1 g/I, chi dietyldithiocacbamat, dung dich trong
clorofoom chuén bj nhw sau: cho 50 ml dung dich natri dietyldithiocacbamat mé&i diéu ché vao

100 ml dung dich chi axetat. Loc dung dich qua gidy loc bang dd, bé phan nuéc loc. Hoa tan két
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tGa trong 250 ml clorofoom, néu dung dich duc thi loc qua gidy loc bang dé khé, bé di phan dich
loc ban dau. Chuyén dung dich vao binh dinh mirc dung tich 500 ml, clorofooc dén vach mirc va
l&c déu.

Dung dich déng chuan:

Dung dich A chuén bi nhu sau: hoa tan 0,3928 g déng sunfat vao nwéc, chuyén dung dich nhan
dwoc vao binh dinh mrc dung tich 1000 ml, thém nwéc dén vach mac va lac.

1 ml dung dich A chiva 0,1 mg déng.

Dung dich B chudn bi nhw sau: dung pipet I4y 25 ml dung dich A cho vao binh dinh mirc dung tich

500 ml, thém nwéc dén vach mire lac déu.

1 ml dung dich B ch*ra 0,005 mg déng.

4 Cach tién hanh

4.1 Can 25 gam mau graphit vao cdc dung tich 300 ml dén 400 ml, thém 100 ml dung dich axit
nitric 1 : 1 va dun 10 phut dé loai hoan toan nito oxit. Loc dung dich vao binh dinh mdr¢c dung tich
250 ml. Rira két tta 5 dén 6 1an bang nwdc néng va bé can. Thém nwéc dén vach mirc va lac ky

(dung dich gbc).

L4y 10 ml dung dich ttr dung dich gbc cho vao phé&u chiét dung tich 100 ml, thém 10 ml nwéc
amoni hidroxit d&n pH 3 dén 5 theo gidy chi thi van nang, 5 ml dung dich clorofoom chira chi
dietyldithiocacbamat, day phéu chiét va lac trong khodng 1 phut dén 2 phat. P& yén dung dich

5 phat, sau d6 cho 1&p chiét & dwdi vao binh dinh mirc dung tich 50 ml.

L&p lai qua trinh chiét. Thu cac phan da chiét lai, thém clorofoom dén vach mac va lac. Néu dung

dich duc thi phai loc dung dich qua gidy loc bang dd khé, bd di phan dich loc ban dau.

Do mat dé quang dung dich trén may so mau véi kinh loc A = 400 nm — 500 nm va cuvet chiéu

day 1&p hap thu anh sang 50 mm.

Dung dich so sanh dwoc chuén bj nhw trén nhwng khéng cé dung dich géc.

Tw gia tri mat dd quang cla dung dich phan tich xac dinh ham lwong ddng trén dé thi chuén.

4.2 Lap d6 thj chuadn nhu sau: dung pipet cho vao cac phéu chiét dung tich 100 ml nhitrng lwong

1ml; 2 ml; 4 ml; 6 ml; 8 ml; 10 ml va 12 ml dung dich B twong wng véi 0,005 mg; 0,01 mg;
0,02 mg; 0,03 mg; 0,04 mg; 0,05 mg; 0,06 mg déng.
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Cho vao mbi phéu chiét khoang 10 ml dén 15 ml nwéc va tirng giot amonihidroxit dén pH 3 dén
5 pH theo gidy chi thi, 5 ml dung dich clorofoom chra chi dietyldithiocacbamat va lam tiép theo

nhw da chi dan & 4.1.
Dé xay dwng dd thi chuan |4y két qua trung binh cla ba lan do mat dé quang ctia mbi dung dich.

Theo gia tri trung binh mat dd quang do dwoc va ham lwong déng da biét, 1ap dd thi chuén.

5 Tinh két qua
5.1 Ham lwgng déng (X) dwoc tinh bdng phan tram, theo céng thic:

~m;xVx100

X =— 27777
V, xmx100

trong do
m; la lwgng ddng tim thay trén dd thj chuan, tinh bang miligam;
V; 1a thé tich toan bd dung dich phan tich, tinh bang mililit;
V la thé tich phan dung dich 14y dé phan tich, tinh bang mililit;

m la lwong mau graphit, tinh bang gam.

5.2 Sai léch cho phép gitra hai lan xac dinh song song khéng dwoc I&én hon gia tri cho trong

Bang sau.
%
Ham lwong dong Sai léch cho phép
Pén 0,05 0,0004
Lén hon 0,005 dén 0,01 0,0015
Trén 0,01 0,005

Néu sai s6 gitra hai l4n xac dinh song song vwot qua gia tri cho trén, phai xac dinh lai.

Két qua cudi cung cua phép thir 1a trung binh cong cac két qua cla hai phép xac dinh song song

cudi cung.




