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Loi néi dau

TCVN 5780 - 1994 duogc bién soan dua trén cac tiéu chudn
sau day

- AOAC 1984 - 25.007; 25.041; 25.048

- ST SEV 4878 - 84.

TCVN 5780 - 1994 phu hgp v6i ISO 6634 - 82.

TCVN 5780 - 1994 do B6 mdn Héa Phan tich Truong Dai
hoc Téng hop Ha Nbi bién soan, Téng cuc Tiéu chuin - Do

ludng - Chat luong dé nghi va dugc B6 Khoa hoc Céng
nghé va Méi trudng ban hanh.
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- “PHUONG PHAP XAC DINH HAM LUONG ASEN (As)
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Tiéu chudn nay qui dghh cac phuong phap xac dinh ham lugng asen trong sira bét va sira dac cé dudng sau khi
da dugc v co hod'méu theo TCVN 4622 - 1994

Tiéu chudn nay phu hop vdi IS0 6634 - 82

1 Xac dinh asen bang phuong phap so mau véi thudc thir bac
dietyldithiocacbamat ( phuong phép trong tai )

1.1 Néidung

Phuong phap dua tén cét asin ( AsH,) ra khdi hdn hop. réi phan ung voi thuée thu bac dietyldithiocachamat
trong pyridin cho mét san phdm cé mau dé nau va dugc do mau ¢ budc séng 520nm.

1.2 May méc, dung cu
- May so mau c6 thé 1dy dugc budc séng 520 nm hodc kinh loc tuong duong, cuvet thay tinh bé day 1 cm.
- Binh hat &m c6 hat chan khéng.

- B cat AsHy theo hinh vé : (so dé nguyén ly )

1- Binh phan {mg 100 - 250 mi [E]——“‘

2- Ong ndi bang thay tinh dai 15 cm co dudng kinh bén trong g M ,
1,5 cm, phia dudi that nhd con 0,5 cm. B S

les

3- Ong dan bang thdy tinh dai 40cm, duding kinh trong khoang

0,4cm, doan di 1én dai 5 cm, doan nam ngang 10cm, doan di i
a0 o are ) 4 " N a - ]

xuong 25 cm, phan cubi kéo dai thanh mét mao quan. - / \

4- 8ng dung dung dich hap thu dai 15 cm, dudng kinh 1,5 cm. = =
(6ng chia dd )

3- C&c nut bang thay tinh mai hoac cao su.

1.3 Héachat

- Nutic cét hai l8n theo TCVN 2117 - 77 hodc nudc ¢ dd tinh
khiét tuong duong; Hinh 1
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- Axit sunfuric H,S0, TKPT, dung dich 1 :10:

- Axit clohydric HCI TKPT, dung dich dam dac va dung dich 1M,
- Kali iodua KiI TKPT, dung dich 10%;

- Thiéc (ll) clorua SnCl, TKPT, duoc chudn bi nhu sau : hoa tan <) gam SnCl,. 2H,0 TKPT trong 60 mi HCI
dam dac, them nudc cat dén khoang 100mi, dung trong lo kin, cé mét vai hat Sn;

- Kém hat Zn khong chua Asen;

- Natri hydroxit NaOH TKPT, dung dich 1M;

- Kali hydroxit KOH TKPT, dang vién;

- Bac nitrat AQNO, TKPT;

- Pyridin C:H-N TKPT da duoc cét lai khi c6 KOH;

- Dietyldithiocacbamat natri ( CgH;oNS,Na. 3H,0) TKPT.

- Bac dietyldithiocacbamat dutc chuén bi nhu sau : hoa tan 3,4g AgNO, trong 200ml nutc cat, iam lanh xuéng
dudi 10°C, hoa tan 4,5g dietyidithiocacbamat natri trong 200ml nudc cat, lam lanh xubng dudi 10°C. Vira khuay
déu vira thém dung dich dietyldithiocacbamat natri vao dung dich AgNO,, sau @6 loc qua phéu loc G4, rira bang
nutc lanh duti 109C, sdy trong binh hit 4m c6 hat chan khéng & nhiét d6 phong trong khoang 4 gi, hoac lam
khé trong binh hit &m c6 ch&t 1am khé, ép muéi nay gitra hai to gidy loc trong thei gian 1 - 2 ngay, moi thao tac
can dugc thyc hién trong diéu kién gidm &nh sé&ng. Bac quan trong o n&u, co nit kin, dé trong td lanh.

- Dung dich hép thy : Can 0,5g thuéc thir bac dietyldithiocacbamat hoa tan vao 100mi piridin. Thuéc thi dung
trong lo mau nau, nat kin.

- Dung dich Asen chuan :

a/ Dung dich géc chira 1mg As trong 1ml, chuan bj nhu sau : héa tan 0,3300 g As,O,5 TKPT trong binh dinh
mic dung tich250m! bang 15mi dung dich NaOH 1M, sau khi tan hét them 20m! dung dich HCI 1M va thém
nuvc cat cho dén vach.

b/ Dung dich lam viéc : chra 10ug As/ml duoc chuan bi bang cach lay 5 mi dung dich géc pha lo&ng thanh
S00ml trong binh dinh mac. Dung dich dung trong ngay.

- Bong tam chi axetat d€ hip thu H.S : shz dun

dich chi axetal 15% r8i t&m udi bdng, sy khd & nniét d6

Wy

2

phong, cét vao lo cé nat kin.

1.4 Céch thuc hién
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Dat vao dng néi (2) cla bd cat AsH; 4 - 5 hat KOH, sau do ph( day béng tdm axetat chi, trong éng hép thu (4)
ldy 10 mi dung dich hdp thy bac dietyidithiocacbamat trong piridin. Ly vao 6 binh phan Ung cuda dung cu cat
AsH; 1an luot cac dung dich sau day : 0,0; 0,1: 0.2; 0,5 va 1.0 mi dung dich chuin 10 ug As/mi, trong binh thg
6 1dy 10ml dung dich mau phan tich, thém dung dich H,S0, 1 : 10 cho d&n thé tich 25 mi, thém tiép 15ml HClI
dam d&c 5mi K1, 0,5 ml dung dich SnCl,. L&c déu, d€ yén trong ché t6i 10 phat. Sau dé thém vao binh 5g kém
hat, ddy nut that nhanh va kin, I4p 6ng hap thu vaoe cusi 6ng dan mao quan, cho ddu mao quan gan sat Xubng
day. Tiép tuc qua trinh cat AsH, 80 phat. Néu trai rét cé thé dun néng binh phan (mg ién khoang 30 - 35°C.

Do mat d6 quang cia dung dich hap thy tai budc séng 520 nm, diing cuvet c6 bé& ddy 1 cm véi dung dich so
sanh bac dietyldithiocacbamat trong piridin.

Tl céc két qua dung duding chudn sy phu thude gitra khéi lugng As cé trong dung dich va mat 48 quang, tu doé
xac dinh khéi luong As trong mau phan tich.

Chui thich : néu khdng cd 6 bé cat dé cung thue hién cung mot lic 6 thi nghiém thi lam I3n ot khi do cédc dung
dich dupe chuén bj ngay tndc méi th nghiém.

1.5 Tinh todn va x ly két qua :
Ham lugng As trong miu (X) tinh theo mg/kg duoc tinh theo cong thic sau :

m, x2,5

X=
m

trong d6 :
m, : khéi lugng As trong mau phan tich bing ug.
m : Khéi rgng méu sfia da can khi vé co héa, tinh bing gam (vi du : 25g)

Két qua phan tich dugc chdp nhan khi thuc hién 3 phép phan tich song song trong clng diéu kién cho sai léch
tuong di khéng vuot qua + 20%.

2 Xac dinh As bang phudng phap quang phé hap ihy nguyén il

2.1 N&i dung phuong phép : Asen dugc cét ra dudi dang AsH, nha chat khir NaBH, trong binh hidrua héa, dan
hai AsH; vaoc budng nguyén t hda nha mdt dong khi nito va do nhd hdp thy bang dén catot réng As.

2.2 May méc, dung cu.
- May quang phd hdp thu nguyén tir (AAS) va cac phy kién cta nd, co dén catét rong As.
- Binh hidrua hoa (theo mau)

Binh hidrua héa (binh nay c¢é sin trong phu kién cba AAS) sau day 1a mét vi du trong sé dé.
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1- Ong polietylen (ndi vao dau vao cla budng dot burner)

2- Nt cao su

3- Ong polietylen cé 16 nho (tao ra bang dét chay) 7 N
4- Ngan dung thubc thi. \‘\\:‘
Q;“);//’
5- Dung dich NaBH,
i . ., N N 2
6- Dung dich phéan tich. \ \\\ | W
. - . . i RS \\ WA \,\» \
7- Ong dan nito tir dau ra phu cba may AAS. W\\\\\ \ \\\ \\
!
3 ‘
2.3 Hoachat 7\ i AN
// 4_—1' i ! \\
- Khi nita N, tinh khiét quang phd / t =5
, | | l
- Nudc cit theo TCVN 2117 - 77 hoac nudc co do tinh khiét tuong duang. \ / ‘/
&
<

- Kali iodua K! TKPT, dung dich 10%. Ej/ -

- Axit clohydric HC! TKPT, dung dich 1 : 1

' Hinh 2
- Dung dich chudn As (xem 1.3 dung dich 10 pg As/mi).

- Natri bohidrua NaBH, TKPT, dung dich 4% : hoa tan 4 g NaBlH, trong 100m! dung dich NaOH 4%.

- Magié clorua MgCl, TKPT, dung dich 1M : hoa tan 8,400 ¢ MgCO, TKPT trong binh dinh mic dung tich
100mi bang cach thém tir tir dung dich HCI 1 : 1 cho dén khi vira tan hét, sau d6 thém nudc cét cho dén vach.
(hoac hoa tan 20,300 g mudi MgCl,. 6H,0 TKPT).

2.4 Cach thuc hién
244 C4cthao tac vai may AAS c6 dén catdt réng As theo chi dan sU dung ca hang san xuét.

2.4.2 Chuén bj dung dich : lay vao 6 binh phan img cé dung tich ¢& 50 - 100 mi (binh hidrua hoa muc 2.2) 1an
it 2 mi dung dich MgCl, 0.1M; trong cac binh tir 1 dén 5 I&n luot thém bang micropipet 0,0: 100: 200; 400 va
600 pl dung dich chuén, trong binh thir 6 thém 10mi dung dich mAau phan tich, thém 0,5 mi dung dich Ki 10%
vao méi binh, 14c déu va dé yén 2 - 3 phut. N&i binh hidrua hoa voi may AAS va diéu chinh cac thong sé theo
chi dan cla nha san xuat may.

Thém 4mi dung dich NaBH, 4% vac ngan dung thudc thi cla binh hidrua hod. day ndt, thao tac nhe nhang va
nhanh tay, déng thdi m& van khi nito, lac nhe , nghiéng binh phan (g & trén dung dich thudc thu va dung dich
chuén (cang nhu dung dich m&u phan tich), ché may ghi tin hiéu dén khi but tré vé dudng nén thi két thic. mo
nit ( 2). trang binh phan Ung va ti€p tuc véi cac dung dich mau khéac (chuén va phan tich).

TU céac két qué nhan dugc. 1ap dé thi phu thudc khdi lugng (ug) As trong dung dich chuén v& s& chi cia méy. tir
do suy ra khdi luong (As) trong mau phan tich.

Khi co nghi ngd ¢an thuc hién vai mau trang.
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2.5 Tinh todn va xu ly két qua.

Ham iuong As trong sra (X} duoc tinh theo mg/kg. theo cong thic sau day !

my x25
X =
m
trong d6 : e ,_,‘,,n,,,.m,’. Mg et s
LR TR I L
my - khéi lugng As trong méu phan tich'baﬁg«pg* v
0 TV N e

14 {3
m - Khéi lugng sra da lay dé€ vo co hoa g gyl Bt’: E‘Sg AL j

tuong d&i khong vuo't qua % 20°'.



