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Tiéu cbuén nay ban hanh thay th& cho TCVN 2176=77 ..

Ti%u chufn nayquy dinh phwong phap so meu d2 xac dinh
hem lwqng asen tr 0,001 d&n 0,25% trong thifc. Khi ti&n
henh phan t{ch phai tuan theo nhung yéu ciu chung trong
TCVE 2172-87.

1. Phvong phap tech asen dudi dgng sxir .
1.1. Ban chft phweng phap

Phwong phap dya trén co s¢ mAu duge hoa tan trong sxit
clohydric, exit nitric va axit sunfuric. Asen dugc tach ra
droi dgng exin tlr dung djch axit clohydric, seu do mit d§
quang cua phue axit gia asen voi mdlipden trén may
phd k6 & buoc song 840 nm hojc trén may so mau quang dién
o buoe song tu 620 - 660 mm .

1.2, Thift b4y hoa chft va dungdich

May phd k& hogch may so mau quang dign, voi céc phy
kién kem theo .
Dyng cy dé chift tach xem hlnh 1
Axit clohydric d 1,19 khdng ¢ chire asen va dung dich

€321 %)3
Axit surfuric 4 1,84, dung dich 6 K (1 + 1) va (1 + 4) .

HOn hqp exit olohydric axit nitric ty 1 3 + 1 , pha
dil.ng PEayY .
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YCVN 2176-87 trang 2/10

Blnh cft hlnh ndn migng

mai dung tich 100 il

8ng bao hiém duong k{nh
3 mm dai 300 mm

3. dng n8i dvong x{nh 3 am

4o

(dogn dei ding 150 ma ,
dogn ngén d&ng 25 mm va

dogn ngeng 80 mm)

dng Thuy tinh co biudai
50 mm dvong kfah 3 mm
duvong k{nh cda phin biu
20 am (co chua b3ng tém
axétet chl khi bong den
thl thay mci).

5. Ong thoat kni co duﬁng x{rn 3 mm dai 150 mo

phdn dwdi cung cua 8ng 1la dng mao quan  ¢o
drong k{nh 0, 5 mn

6. Blnh h&p thy cso 150 mm, drong kinn phan
trén la 15 mm (thé tich phan thit & gita

phia dvdi la 1,5 ml)

7. éng thu¥ tink ces € mm
8, 8ng cao su 4& ndi cac khop

Natri hydroxyt, dung dich 1 XK. Truece khi su dyng, can
pheai 1Qc, dung dich duge giv trong blnh pslydtylen ,

Eeli rodue dung dich 15 %

KEem kim losei ;

Thuy ngin hei clorus dung dich 1,5 %

Kali pemanganat dung dich 0,1 K

Amoni molypdatdung djch 1 % :
1 g nudi hoa tan trong 100 ml dung dich exit sunfuric

6 ¥ .
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Hyd.ralin sinfat dang dj,ch 0,25% pha trroc khi au dyng.

HSn hqp amoni molypdat va hydrezin sinfat (50 ml dung
dich emoni molypdat 1 % trdn voi 10 ml ding dich hydrazin
sunfat 0,25 % sau thém nuoc c8t d6n 100 ml 14c dBu (HSnhqp
dung d {ch pha truce khi su dyng).

Pung djch chl exétat 5% .

Bdng tém dung dich chl axétat, sfy khd 3

Asen ba oxyt (uzo ) -

Dung dich asen chuan .

Dung dfch 4 . Cén 0,0332 g asen badxit cho vao cScdung
tich 100 ml, hoas tan bing 2 ml durg djch natri hydroxit 1K,
thém 20 ml nwoc, 3 ml dung dich axit sunfuric 1 N chuyén

vao binh dinh myc dung tich 250 ml thém nuoc cBt d8n vach,
18c ddu .

1 ml ung dich A ngy co chm 0,1 mg asen

Durg dich B . L&y 10 ml &ing dich A chuyén vao  binh
di{nh mrc dung tich 100 ml thém nuwoc dZn vgch, 1&c d&u.(Dung
dich B nay chd chuén bi tnro'c khi s dyng).

1 ml aang dich B nay co chua 0,01 mg asen .

1+3. T1&n hanh phén tich

Can mQt lugng mau theo chi d8a & béng 1 cho vao cdc
dung tich 100 ml,rot veo 10 ml hln hgp axit, day cBc bing
m¥t x{nh ddng hd va dun nong dén khi méu ten hoan toan.
Sau ¥hi dung djch mft mbu cho tham 2 ml hdn hgp exit, 6ml
dung djch axit sunfuric 1 + 1 md hé m3t kinh dBrg hd dun
bfo hoi ding dich d&n khi thoat re khoi trfng cla sy phdn
huy axit, 18y xudng d& ngudi, trang nhe nhang c8c bing
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nroe 1lfic deu va lgi mdt 1ldn n'&a dun pong cho b3c hoi d8n
khi lei thoat ra Xhoi tréng cue. 8y piEn huy axit sunfuric
¥usi thifc deng keo ray duqc hoa ten bang. 1C ml nwoc. Sen
ctuyén dury djch tr cBc veo bloh dinh mire durngtich 100 ml
4réng r¥e cSc va dinh mic bing dung djch axit sunturic
T+ 4 va fc da.

J

u‘iy re w5t poEn dung d;cb. theo chi daic & bédng 1 cruyeén
vao biph chong ¢Zt. L&y ca toen bd d.u.ng djc:, hodc mQt
pha.n la 10 ml chl thén veo 5 ml mroc. Léu 1€y m{t pLén
dune, d;ch la 5 ml thl théz veo 5 ml dung dich axit sunfuric
1 + 4 va 5 ml nroe. Cho tiép vao binn chung cft 15 ml dung
d:,ch axit clohydric, 2 ol kali iodua va dé yén 20 plmt.

Eang 1
! o ! } ! Pran tod ticr !
1 Hem lugng asen % ! Liyng meu cén! dung dich méu 18y !
! ! % 1 ra phén tich, mi 1
o e e ] e e e = e e e e ]
! B€n 0,005 r 1 | Toea b5 dung djch !
] Lon hom 0,005 - ! ! !
1  c,060 1 . ! L :
! " 0.06 - 0,25] c,5 ! 5 :
L—————-—---——-—-—--—————- —— N — —— L—--—-—-—-—- ————————— !

2 chudn b{ durg dich hfp thy, o ves ngt Gng nonicn
0,4 ml durg éjcn ext sunfuric & &, 2@l dung cica touy
ngic bei clomua. Sau khi dé 2C ph.zt, thémved & cem,
nranc chorg déy mut, ndi binh voi 8ns ngang, phan cudi
8ng ngun: la phén Sng meo dEc. Ong meo désn nu duege d,--fao
trong m3t Ong ngr iz co dng dich nfp toy & trén. kKnf tach
ra trong kni cft duge hfp thy fs;.i dzy . KEhi éung djchnép

n



Treng 5/10 TCVR 2176-87

thy nft mdu lgi thém tung glqt dung djch kall pemanganat.
Phen wng k&t thuc t8t nhft khi dung djch b5t dBu xubthisdn
mdu hong, o ddy cén gi dung djch ludn co m3u phot hdng .
Durg dich hfp thy tu 8ng nghiém ney chuyén qua blnh hinh
non ding t{ch 100 ml. Rua g nghiém va 3ng mao.quénj 1lan
bing 4 m1 h3n hgp durg djch va 35 ml mrdc. Blnh dyng dung
dfch duge d%t trong bEp cach thuy dun sdi 15 phut. D3
ngufi duol dong nuoe chay. Dung dich nay duge chuyan veo
blnh d{nh mrc 50 ml. Thé&n mroe d8n vgch 1§c dBu. Do mitdd
queng cua dung dich trén mey phd k& voi buse _sérgt?r 620
d%n 660 mm. Dung dich so sanh 1la dung dich h3n hqp cac
logl hoa ¢ hft trén, song khdng co chue asen. Lrgng asen
trong dung djch dvqe tinh euy ra qua dd thj chufn.

1.3.2, byng 4o thi chuan : L&y & binh hinh ndn dung
tich 100 ml 13n lugt cho vao 7 bimh 1;2; 334; 5;6; va Tml
dung dijch B tuwong duong 0,01; 0,02, 0,03; 0,04; 0,05;0,06
0,07 mg asen. Cho tiép veo 8 blnh, mdi blnh 0,4 ml exit
sunfuric 6 K, 2 ml dung djch thuy ngén hail clorua,’ gigt
‘durg dich keli pemanganat va sau thém nuoe d%n 40 ml.THt
ca cac binh ney duge dit trong ©ép cach thuy dunsdi trong
vorg 5 phut. Ly ra va 1z ng3i dudi dong nude chay, sau
chuyén dung djch veo binh dinh mic dung tich 50 ml,sa: dé
tifp tyc t1€n hach theo didu 1.3.1. Dumg dich s sanh 13
durg dich khong chwm dvng dich esen chudn. Cac tr{ &8 mit
d3 @ang cua cac dung dich trén s3 tuong wng vii cac  him
lwong asen da 18y dé ‘tinf'nghiém. Trén co sC cac thdong =88
nay vé d8 thi chuén .
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1.4. Iinh k&t qe

1.4.1. lam luwgng asen (X) tinh bl¥ng phin trém theo
cdng thue :

X m sty 100
m

Prorg do m, —lwqgng asen tim duge trén do thi, g «
1 - lugng m&u cin trong wng voi phan thé
tich méu 1&y re dé thf nghiga, g .
1e4.2. Sei léch cho pnep gita cac k€t qua phan tiech song
song khdng dege wveqt qua cac tri s3 quy dinh trong bang 2 .

pl
. Bang 2
SO SUS - - S,
ySai lgeh cho S)’r-.ép )
i (tuyet ddi ‘

! —— i — ————————— —— ———— —————— —— — — —— ——— i — ———— ——

! Han lwgns asen

! 7w 0,001 d&n C,003 ! 0,004 !
! Lom hon 0,003 ®* 0,005 ! 0,00C6 !
1 n 0,005.® 0,010 1 0,0015 !
! " 0,01C * (,C20 ! 0,0025 !
! u 0,02¢ " 0,030 ! 0,003C '
! " 0,03C ® 0,C60 ! 0,0C50 !
! " 0,06 " (,10 ! &, CCEC !
! L 0,10 *» 0,25 ! 0,0150 !

14

2. Phuong pbép tech esen dudi dgrg asen ba clorma
2.1, Ben chft phuong phep

Phworg phéap nay dya trén co s méu duge hoa tan trong
hon hgp axit clohydric, exit nitric mxit sunfurie
33
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Asen ba clorua duqc chung cft va tgo phuc di da axit voi
molipden. Po m§t dd quang cua phuc pey trén may pho k& voi

buce song 840nm ho3c trén mey S0 MAU quang diqn & buwoc song
tu 620 d€n 660 mm .

2.2. Thift bj hoa chél va cec dung dich .

May phd k€ hoic mey so méu querg dién véi phy kién kem
theo .

Cyng oy chung clt asen (hlm 1)

Axit clohydric 4 1,19

Axit nitric 4 1,40

HS3n hgp axit clohydric, exit nitric vei ty 1§ ( 3 + 1)
phe dung ngay o

Aixit sunfuric 4 1,84 dung djch 6 N (1 + 1),

Hydrazin sunfat dung djch 0,3 %, pha dung ngay .

Kali bromua .

Fatri hydroxyt dung djch 10 % dung djch nay duqgc gilr
trong blnh pbliétylen . -

Dung dich hydrogenpecxyt 1 % .

Menh su khﬁng.chﬁa axen va cac chat oxy hoa khace

Ccon étylic.

Amoni molipdat. C&n thi&t phai lem sgch nhu sau :

Ly 70 g mubi hoa tan trong 400 ml nroc nong. IQc  qua
glfy lqc thwomg,cho veo dung djch 250 ml cdn &tylic va sau
2 glo, lgc tlnh thé mubi nay trén phéu buyt-ne.Tinh thé mudi
pay lsi hoa tan m3t 1&n nra va k&t tinh lgi.Tinh thé emdni
mdlypdat nay dwge lam khd trong khdrg khi o -

Dung dich ammoni molypdat 1 % : 1 gam hoa ten %trong
100 m1 dung dich axit sunfuric 6 X .



ICVK 2176-87 trang 8/10

HSn hgp dung djch 50 ml dung djch ewoni molypdat 1 % pha
loéng voi nwoe thanh 450 ml cho vao 5 ml dungdichhydrazin
sinfat 0,3 ) thé nuwdc cho Al 500 ml va 1&c dBu, Hbn hgp
nay chi pbr trude khi s dyng. '

Dung ich asen chuén

Dung .ch A : cén 0,332 g asen ba Oxit (.13203) choveo
cc dung t.ch 100 ml hoa ten birng 2 ml durg dijch netri
hydroxyt, rot veo 20 ml nwoc, 3 ml dung dich exit
sunfuric & N, chuyén vao btinh dinh mic dung tich 250 ml
thém nuwoc d%n vach 1fc d&u.

3

1 cm” dung djch .A co cham 0,1 mg asen -

Durg djch B : 1dy 10 ml dung dich A ¢chuyén veo blnh
dinh mue dung tich 100 ml, thém mwdc d2n vgeh lic dgu.
Durg dich B chil pha trroc khi éurg.

1 ml durg djch B c6 chue C,01 mg asen ,

2.3. Ti€rn hanh phén tich

2.3.1%. Can 1 g mfu cko veo c8c dung tich 100 ml, hoa
tan bing 10 ml h3n hgp exit, diy m&t kinh d3ng hd, saikni
méu da tan h8t, thém vao 2 ml hin h¢p exit, 10 ml dvng
dich exit sunfuric 1 + 1, mC he mit ddng ud cun d€n bde
kroi tréng cue sy phir huy exit sunfuric . Seu ¢6 ldy ra
dé nguidi, mufi sanfat nay dege hoa tan bing 1Gml puce va
sau do chuyén vao blnh chung cZt, Trang cbc biug nuce
(thé tich toan b§ dung djch ching 50 ml). Thém vao  btiah
méu sz xbp, 5 g hydrezin sunfet, 1 g keli bromua.k8i 1idn
binh chung c&t voi 8ng ngeng. Cho veo binh chung qua phéu
75 ml axit clohydric va chung c3t dfn khi con 2/3 thétich
ben dBu. Dung djch chung c8t duge cauyén dfn 1.c8c cao

35
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thanh da co 25 ml dung djch hydrogen peoxyt 1 %, seau lsgi
chuyin dung dich chung cZt 11t c8c vao binh dinh mfc dung
t{ch 250 ml thém 15 ml exit nitric, thém tifp nucc <¢&n
vgeh 18c dau. '

Iﬁf mdt phin dung dich cho vao ¢3c cao thanh dung tich
150 ml phan durg djch l1an nay phy thudc veo hem luwqngasen
theo ca{ d%n & beng 3 :

Bang 3

I —— — ——— —— S ——— —— — —— ———  ————

. Thé,t{ch ph&n dungdich!
! Hem luqng asen, % ! 1&‘:12 pran tich, ml

!
B o e s i

1
i

' T 0,001 d€n 0,03 ! 100

! Ion hon 0,03 " 0,10 ! 25 !
! " 0,10 * 0,25 ! 10 !
i 1

!

Iun dung djch trong c8c d&n ki bgy hoi d€n khé trén
bép cach thuy, chuyén c8c veo tu s3y ve sfy khd & nhiét
d§ 130°C trorg thoi glan 1 h. L&y ra dé ngu3i, thém vao
30 m1 hBn hgp aung dica ve dun nong trong b8p cech thuy
10 phut. Dung djch 1l&y redé ngudi chuy‘n veo blna dinh
e 50 ml, thém veo hdn hgp dung dich d€n vech va 1fcddu,
Do mit d3 quang cue dung dich trén mey so mzu quang dién
o buoe song tr 620 d€n 660 nm, hoic trénmay phd k& o
broc song le 840 mm. Dung dich = senh la dung djch hdn
hqp cla cac lugng thudc thie trén, song khing co chun ding
dich tiéu chuén asen. Han lugng asen drgc tinh sy ra tu
45 th{ chuén qua tr{ s3 cla mat d3 quang do duque.

2.3.2. Dyng dd thy chuén : 18y 9 cBc ¢o dungtich 50ml
cto vao tung ¢8¢ C,4; 1,0; 2,0; 4,0 ; 6,0; 8,0; 10,0; va
12 ml dung d{ch B, tuwong drorg : 0,004; 0,01; 0,02;0,04

3%
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0,06 ; 0,08 ; 0,10 va 0,12 mg asen. Cho ti&p vao 9 c8c, ~~!
cGc 5 ml exit nitric va dun bSc hoi trong bdp cech thuy ¢ n
knd. Seu chuyén veo tu sfy gix & nhiét dg 130°¢ trong vong
1 h. Seu do t 8p tyc tifn hanh theo didu 2.3.1. C8c so sarh
la c3c khdng chwa dung djch asen cbudn .

T cec tri sd m§t d§ quang va cac ham luqng asen trong
wng da bi&t ve ¢3 thi chudn .

2.4, T{nh X6t qua .
2.4.1, Ean lugng asen (X) t{nh bing phaén trim theo cin

tbucl: m,
= _ x 100
m
Trong déc :

m, - kh61i lugng asen trong fh en dung djch 1&y dé -
nghiép, xac dinh duqge qua do tkhi, g .

m - kh8i lugng mZu cén trong wng voi phan dung cict

méu l&y re dé thi ngh iéx & trén , g .

2.-4,2. Sai léch cho phep gire cec k&t qua phén ticn ng
song khdng drge vuqt Qa cec tri s§ quy dinh trong btans 2 .

‘Lo



