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L&i néi dau

TCVN 6531 : 1999 hoan toan tuong dudng véi ISO 601:1981.
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Nhién liéu khoang ran — Xac dinh ham ludng asen -
Phuong phap trac quang bac dietyldithiocacbamat ISO 2590

Solid mineral fuels — Determination of arsenic content using the standard silver
diethyldithiocarbamate photometric method of ISO 2590

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh phuong phap trdc quang xac dinh téng s& asen trong than da, than nau,

linhit va céc st dung bac dietyldithiocacbamat phu hop véi ISO 2590.

Phuong phap dudc ap dung dé xac dinh asen (As) chlia trong tat ca cac dung dich thr hodc trong mét phan
dung dich dudc I8y dé xac dinh khoang tir 1 d&n 20 pg tuong ing khéng nhd hon 1 ppm trong mau thi.

2 Tiéu chuan trich dan

ISO 383 Dung cu thuy tinh thi nghiém — D4au ndi day coén c6 thé 14p lan.

ISO 2590 Phuong phap chung dé xac dinh asen — Phuong phap trdc quang bac
dietyldithiocacbamat.

3 Nguyén tac

Oxy hoa mau bang axit nitric va sunfuric hoc bang hdn hop ESKA. Sau dé dung phuong phap qui
dinh trong 1SO 2590 khir asen bang kém trong méi trudng axit sunfuric hodc axit clohidric véi su
tao thanh arsin va hép thu cla arsin trong dung dich bac dietyldithiocacbamat trong pyridine, theo
ddi bang dung cu trdc quang viéc hinh thanh mau d tia do xuat hién keo bac tai diém cuc dai cla
duong cong hép thu (budc séng khoang 540 nm).

Cha thich — Phan (ing tao thanh keo bac la:
AsH, + 6Ag(DDTC) = 6Ag + 3H(DDTC) + As(DDTC),

4 Thuéc thi

Trong qua trinh phan tich chi s& dung thuéc thi cé dé tinh khiét phan tich, chi st dung nudc cat

hoac nuéc c6 do sach tuong duong. Tat ca cac thudc thlr va kém trong thuc t€ phai khong cé asen
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ho&c c6 v6i ham lugng réat thdp. Clung véi thudc thr qui dinh & diéu 4 cla 1SO 2590 con cb cac yéu

cau sau.

4.1 Axit sunfuric, dam dac, p 1,84 g/ml, (cho 7.2).
4.2 Axit nitric, dam dac, p 1,42 g/ml, (cho 7.2).
4.3 Axit clohidric, p 1,18 g/ml, (cho 7.1).

4.4 Hon hop ESKA (cho 7.1)
Tron hai phan khéi lugng magie oxit nhe da nung khé véi mét phan natri (hoac kali) cacbonat

khan. H&n hop phai lot hoan toan qua ray ¢ 16 212 pum.

5 Dung cu

Tat ca dung cu thuy tinh phai dudc ché tao tir thuy tinh borosilicat. Cac méi ghép thuy tinh nham
khi s dung phai tuan theo cac yéu cau qui dinh & ISO 383. Can s dung phai c6 dd chinh xac dén
0,1 mg.

Cung véi cac dung cu qui dinh & diéu 5 cta ISO 2590 con ¢c6 cac yéu cau sau.

5.1 Dung cu thuy phan (xem hinh v&) (cho 7.2), gém cé

Hinh 1 Thiét bi dé oxyhoa khé mau
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5.1.1 Binh Kjeldahl, dung tich 300 ml, I4p khit vGi 6ng néi thuy tinh nham 24/29 theo yéu cau I1ISO
383.

5.1.2 Cac 6ng khéi, dudng kinh ngoai khoadng 28 mm khit v6i phéu nho giot dung tich khéng nhé
hon 15 ml va hinh c6n thuy tinh nham 24/29 phu hdp véi yéu ciu cla ISO 383. Cac 6ng khoi cb
thé 1a mot nhanh roi hodc dudc 13p béng cac mdi ghép thuy tinh nham.

5.1.3 B phan triét kh6i, gdm mdt 6ng thuy tinh dudng kinh khodng 40 mm, mét dau kin va mét
dau kéo dai ndi ti€p v6i bom nudc. Ong ndi véi khoa voi thao nudc va co day mép 16 pht hop Véi
s6 luong 6ng khoi.

5.1.4 Bom nudc.

5.1.5 Gia thuy phan - loai c6 mét sé vi tri, méi vi tri duoc d&t mét binh Kjeldahl nghiéng 45° so véi
gia dd bd phan triét khoi.

5.2 Lo mup (cho 7.1) nung néng bang dién, vung gilr nhiét dd khong thay ddi 6 800 + 25°C.
Théng gié qua 16 mup dam bao déi khi nam |an/phut.

Chu thich — S6 khi théng qua trong phat cé thé danh gia dudc bang cach dung éng pito tinh va ap ké
nhay dé do dong khi th&i qua 16 mup.

5.3 Chén (cho 7.1), bang s hoac silic, dung tich khoang 25 ml.

5.4 Tam cach ly (cho 7.1), bang silic, ddy 6 mm ho&c cé kich thuéc tuong duong dé dé di
chuyén vao 16 map (5.2).

6 Chuan bi mau

MAu than ho&c céc phai la mau phan tich (sdy khd khéng khi) dugc nghién lot qua ray c& 16 212
um. Mau phai dudc tron déu it nhat 1a 1 phat, phu hop 1a trén bang phuong tién co gidi, ngay trudc
khi tién hanh thr.

7 Ti€n hanh tha

7.1 Phuong phap oxy hoa kho
7.1.1 Can chinh xac d&n 0,1 mg khodng 1 g mau thi trong thia.

7.1.2 Chuyén mau th{r (7.1.1) vao chén (5.3) c6 chia khoang 2 g hén hop ESKA (4.4). Dung thia
nho trén can than réi phi tiép 1 g hén hop ESKA (4.4).
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7.1.3 Dat chén lén tdm cach ly (5.4), cho tdm cach ly va chén vao trong 10 map ngudi (5.2) roi
nung néng 16 dén nhiét dé 800°C. Duy tri nhiét do nay trong 5 h. L&y chén ra dé& ngudi.

7.1.4 Chuyén dinh luong hén hdp da nung vao moét binh. Rita chén bang 10 ml nuéc néng roi
chuyén nuéc rita vao binh. Thém 20 ml axit clohidric (4.3) dé hoa tan hén hdp.

7.1.5 Chuyén dinh luong vao binh nén (xem diéu 5.1.1 ISO 2590) toan b6 dung dich hoic moét
phan dung dich chra khoang tir 1 ng dén 20 ug asen roi pha loang dén 40 ml.

Cha thich — Véi phan dung dich da |4y thi luong axit clohidric phai thém vao di dé ddm b&o néng d6 HCI
khoang 3 mol/l.

7.2 Phuong phap oxy hoa uét
7.2.1 Can chinh xac d&n 0,1 mg khodng 1 g mau thd.

7.2.2 Chuyén mau th{ (7.2.1) vao binh Kjeldahl khé sach (5.1.1) vé nhe ¢é binh. L4p dung cu
(5.1) nhu & hinh vé, trong tl thédng khoi tét. Thém 7 ml axit sunfuric (4.1) va 3,5 ml axit nitric (4.2)
b&ng phéu nhod giot, quay binh dé cudn mau bam & cd binh xuéng dudi.

7.2.3 Sau khi phan (ng ban dau I&ng gidm, dun néng can than binh dé phan (ing xay ra ém diu
va khéng sui bot. Tiép tuc dun néng binh trong cling diéu kién cho t&i khi chi con thay khéi cla axit
sunfuric. Thém 0,2 ml dén 0,4 ml axit nitric (4.2) bang phéu nhd giot va d8 axit tiing giot vao binh.

Cha thich — Né&u khi thém axit hén hop ma xay ra sli bot manh, dung vai thAm uét cudn vao cé binh réi
dun néng gian doan dé giam bét sdi bot.

7.2.4 DPun ndng tlr 2 phat dé€n 3 phat dén khi khéng con khoéi ndu dac nira. Lap lai viéc thém axit
nitric va dun néng, dinh ky quay binh dé cac chat c6 cacbon bam & thanh binh roi xuéng, cho dén
khi tat ca cac chéat c6 cacbon thdy dudc da oxyhoa va dung dich ¢c6 mau vang luc nhat. Cach nay
mat 1,5 h d&n 2,0 h hoac lau hon trong trudng hdp ngoai 1& d&i v6i moét s6 mau céc.

Chu thich — D6i véi 15 phat dau khi dun néng mau than, hén hop phan (ing 1a mét khéi giéng hac in; sau
d6 n6 thay déi tr mau den sang mau nau doé sdm, mau hé phach va cudi cing la mau vang luc nhat.

Né&u sau 45 phat dun néng, chat 16ng van gilt mau den thi d6 la:
a) tién hanh & nhiét do6 qua thap va axit nitric khdng phan @ng v6i mau; tang nhiét do6 dé chung

cat axit nitric du, roi ti€p tuc oxy hoa binh thudng nhu mé ta & trén, hoac

b) ti€n hanh & nhiét d6 qua cao, axit nitric bi chung cat ma khéng phan ¢ng; lam ngudi, thém

axit nitric va dun néng hén hop nhu mé ta & trén.
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7.2.5 DBun néng binh manh hon cho téi khi xuat hién khéi trdng va dé béc khoéi trong 5 phut. Lam
ngudi binh d&n nhiét d& phong, thdo phéu nhd giot va bé phan I1&p 6ng khéi, réi thém mét vai hat
thuy tinh vao Ian cac chat chita trong binh.

Chu thich — Né&u trd lai mau hé phach hoic mau dé tham, thém ti€p 0,2 ml dén 0,4 ml axit nitric, dun dén
b&c khéi va dé béc khéi trong 5 phat.

7.2.6 Can than thém 10 ml nuéc, dun dén khi xuat hién khéi trdng réi cho béc khoéi nhe nhang
trong 10 phat. Lam ngudi binh dén khi ngiing phéat sinh khoi trdng, thém 0,2 ml axit nitric, dun
néng lai binh va dé bdc khéi trong 10 phut nira.

7.2.7 Chac chén oxyhoéa hoan toan, lam ngudi binh dén nhiét dé phong va lap lai cac thao tac qui
dinh trong 7.2.6.

7.2.8 Lam ngudi binh d&n nhiét d6 phong, thém 10 ml nuéc, dun dé&n bdc khoi va dé béc khéi
trong 20 phat. Thém ti€p 10 ml nudc, dun dén béc khoi va dé béc khoi 10 phut réi [am ngudi.

Chu thich — Can dam béo tat ca cac vét axit nitric phai dugdc loai trir, néu khong thi phép thr sé khéng cé
gia tri.

7.2.9 Chuyén dinh ludng vao binh nén (xem diéu 5.1.1 clGa ISO 2590) toan b6 dung dich hoic
moét phan dung dich chlra khoang tir 1 ug dé€n 20 ug asen roi pha loang dén 40 ml.

Cha thich — V6i phan dung dich da I&y thi lugng axit sunfuric phai thém vao di dé dam bao néng do
H,SO, khoang 2 mol/l.

7.3 Thi nghiém tring
Xem diéu 6.2 cla 1SO 2590.

7.4 Chuan bi dudng cong hiéu chuin
Xem diéu 6.3 clia 1SO 2590.

7.5 Tién hanh
Xem diéu 6.4 ctia 1ISO 2590

8 Biéu thi két qua

Tinh ham luong asen (As) biéu thi bang phan tram khdi luong theo cong thic:

ax 10
As = ————
m

trong do

a la duong lugng asen ddi véi phép do quang ké cla dung dich th nhd hon duong lugng

asen clla mau trang, tinh bang microgam;
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m 1a khéi luong mau thr hodc khéi lugng vat liéu cé trong phan dung dich thi, tinh bang gam.

Tinh ham luong asen (l11) oxit (As,0,) biéu thi bdng phan tram khéi luong theo coéng thic:
As,O, = As x 1,3204

Két qua dudc tinh chinh xac dén 0,000 1% (m/m).

9 Do chinh xac cua phuong phap

9.1 Do lap lai
Cac két qua phan tich mau dup thuc hién trong cac thdi gian khac nhau do ciing mét ngudi thao
tac v6i cung dung cu thiét bi trén hai luong can 1ay tir cing mét mau (xem diéu 6) khéng dudc

khac nhau 16n hon gia tri ghi trong bang.

9.2 Do tai lap
Gia tri trung binh cac két qua phan tich mau dup tién hanh & hai phong thi nghiém khac nhau trén

hai lugng can I8y tir cing mét mau (xem diéu 6) khdng dudc khac nhau 16n hon gia tri ghi trong

bang.
Ham lugng asen (lll) oxit (As,0,) D6 l3p lai Do tai lap
% (m/m) O lap 12 0 2
Nho hon 0,000 6 0,000 1 % 0,000 1 %
tuyét doi tuyét doi
Bang hoac I6n hon 0,000 6 + 10% gié tri trung binh + 10% gié tri trung binh
cla hai két qua cla hai két qua
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