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QUY CHUẨN KỸ THUẬT QUỐC GIA 
VỀ NATRI HYDROXIT CÔNG NGHIỆP 
National technical regulations on quality of Industrial sodium hydroxide 

[bookmark: dieu_1_1]1. Quy định chung
1.1. Phạm vi điều chỉnh
Quy chuẩn kỹ thuật này quy định về yêu cầu kỹ thuật, phương pháp thử, quản lý natri hydroxit (NaOH) công nghiệp được sản xuất, nhập khẩu, sử dụng và lưu thông tại Việt Nam.
Quy chuẩn này không áp dụng đối với natri hydroxit tinh khiết và natri hydroxit thực phẩm.
1.2. Đối tượng áp dụng
Quy chuẩn kỹ thuật này áp dụng đối với tổ chức, cá nhân sản xuất, nhập khẩu, sử dụng natri hydroxit công nghiệp.
1.3. Giải thích từ ngữ
Trong Quy chuẩn này, các từ ngữ dưới đây được hiểu như sau:
1.3.1. Lô sản phẩm là khối lượng sản phẩm có chất lượng đạt yêu cầu theo quy định và được sản xuất trong một ca hoặc một đợt sản xuất hoặc một khoảng thời gian xác định, từ cùng một nguồn nguyên liệu giống nhau về chỉ tiêu kỹ thuật.
1.3.2. Lô hàng nhập khẩu là tập hợp một chủng loại hàng hóa được xác định về số lượng, có cùng tên gọi, công dụng, nhãn hiệu, kiểu loại, đặc tính kỹ thuật, của cùng một cơ sở sản xuất và thuộc cùng một bộ hồ sơ nhập khẩu.
1.4. Tài liệu viện dẫn
1.4.1. TCVN 3795 – 83 về natri hidroxit kỹ thuật - phương pháp xác định hàm lượng natri hidroxit, tổng lượng bazơ và natri cacbonat 
1.4.2. TCVN 3796 - 83 về natri hidroxit kỹ thuật - phương pháp xác định hàm lượng natri clorua;
1.4.3. TCVN 3797 - 83 về natri hidroxit kỹ thuật - phương pháp so màu xác định hàm lượng sắt.
1.4.4. TCVN 1055:1986 về thuốc thử - phương pháp chuẩn bị các thuốc thử, dung dịch và hỗn hợp phụ dùng trong phân tích.
1.4.5. TCVN 2117-2009 (ASTM D 1193 -06) về nước thuốc thử  - yêu cầu kỹ thuật.
1.4.6. TCVN 6626:2000 (ISO 11969:1996) về chất lượng nước - xác định asen - phương pháp đo phổ hấp thụ nguyên tử (kỹ thuật hydrua).
[bookmark: loai_1][bookmark: loai_1_name][bookmark: loai_1_name_name][bookmark: loai_1_name_name_name][bookmark: dieu_2_1]2. Quy định kỹ thuật
2.1. Chỉ tiêu kỹ thuật  
	Stt
	Tên chỉ tiêu
	Mức chất lượng

	
	
	Dạng lỏng
	Dạng rắn

	1
	Hàm lượng natri hydroxit (NaOH), %
	X1± 0,02X1
	X2±0,01X2

	2
	Hàm lượng sắt (Fe), ppm
	≤ 1,5
	≤ 2

	3
	Hàm lượng natri clorua (NaCl), ppm
	≤ 100
	≤ 150

	4
	Hàm lượng asen (As), ppm
	≤ 3


X1, X2: hàm lượng natri hydroxit do nhà sản xuất, nhập khẩu công bố, tính theo phần trăm khối lượng.
2.2. Ghi nhãn và vận chuyển
2.2.1. Ghi nhãn
Ghi nhãn hóa chất theo quy định tại Nghị định số 43/2017/NĐ-CP ngày 14 tháng 4 năm 2017 của Chính phủ về nhãn hàng hóa, 
2.2.2. Vận chuyển
Vận chuyển natri hydroxit theo quy định tại Nghị định 42/2020/NĐ-CP ngày 08 tháng 4 năm 2020 của chính phủ quy định về Danh mục hàng hoá nguy hiểm, vận chuyển hàng hoá nguy hiểm bằng phương tiện giao thông cơ giới đường bộ và vận chuyển hàng hóa nguy hiểm trên đường thuỷ nội địa..
[bookmark: dieu_3_1]3. Phương pháp thử
[bookmark: dieu_4]Các phương pháp thử được áp dụng như Phụ lục của Quy chuẩn này.
4. Quy định về quản lý
4.1. Tổ chức, cá nhân sản xuất, nhập khẩu natri hydroxit công nghiệp phải thực hiện việc công bố hợp quy, chứng nhận hợp quy phù hợp với Quy chuẩn này và các quy định có liên quan. 
4.2. Tổ chức, cá nhân sản xuất, nhập khẩu natri hydroxit công nghiệp có nghĩa vụ ghi nhãn hóa chất trước khi đưa natri hydroxit vào sử dụng, lưu thông trên thị trường theo quy định tại Mục 2.2.1 của Quy chuẩn này.
4.3. Việc đánh giá sự phù hợp đối với natri hydroxit sản xuất trong nước thực hiện theo phương thức 5: thử nghiệm mẫu điển hình và đánh giá quá trình sản xuất; giám sát thông qua thử nghiệm mẫu lấy tại nơi sản xuất hoặc trên thị trường kết hợp với đánh giá quá trình sản xuất được quy định tại Mục V, Phụ lục 2, Thông tư số 28/2012/TT-BKHCN ngày 12 tháng 12 năm 2012 của Bộ Khoa học và Công nghệ về việc quy định về công bố hợp chuẩn, công bố hợp quy và phương thức đánh giá sự phù hợp với tiêu chuẩn, quy chuẩn kỹ thuật.
Việc đánh giá sự phù hợp đối với natri hydroxit nhập khẩu thực hiện theo phương thức 7: thử nghiệm, đánh giá lô sản phẩm hàng hóa được quy định tại Mục VII, Phụ lục 2, Thông tư số 28/2012/TT-BKHCN
4.4. Natri hydroxit sản xuất, nhập khẩu trước khi lưu thông trên thị trường phải được gắn dấu hợp quy theo quy định tại Thông tư số 28/2012/TT-BKHCN ngày 12 tháng 12 năm 2012 của Bộ Khoa học và Công nghệ và pháp luật hiện hành về chất lượng sản phẩm, hàng hóa.
4.5. Natri hydroxit sản xuất, nhập khẩu, sử dụng, lưu thông trên thị trường phải chịu sự kiểm tra về chất lượng theo quy định của pháp luật hiện hành về chất lượng sản phẩm, hàng hóa.
4.6. Natri hydroxit nhập khẩu thực hiện kiểm tra chất lượng trước khi thông quan tại phòng thử nghiệm được Bộ Công Thương chỉ định.
[bookmark: dieu_5]5. Tổ chức thực hiện
5.1. Cục Hoá chất chủ trì, phối hợp với Vụ Khoa học và Công nghệ, các đơn vị liên quan hướng dẫn thực hiện Quy chuẩn này.
5.2. Tổng Cục Quản lý thị trường có trách nhiệm tổ chức và chỉ đạo lực lượng Quản lý thị trường kiểm tra, kiểm soát và xử lý vi phạm quy định về chất lượng natri hydroxit lưu thông trên thị trường theo quy định của pháp luật và Quy chuẩn này.
5.3. Sở Công Thương các tỉnh, thành phố trực thuộc Trung ương có trách nhiệm hướng dẫn và kiểm tra việc thực hiện Quy chuẩn này tại địa phương, báo cáo Bộ Công Thương về tình hình thực hiện, những khó khăn, vướng mắc định kỳ trước ngày 31 tháng 01 của năm tiếp theo hoặc đột xuất.
5.4. Trong trường hợp các văn bản quy phạm pháp luật, tài liệu, tiêu chuẩn được viện dẫn trong Quy chuẩn này có sự thay đổi, bổ sung hoặc thay thế thì thực hiện theo quy định tại văn bản mới./











Phụ lục
CÁC PHƯƠNG PHÁP THỬ
(Ban hành kèm theo Thông tư số            /2020/TT-BCT ngày       tháng         năm 2020 của Bộ trưởng Bộ Công Thương)

I. Xác định hàm lượng natri hydroxit 
Phương pháp chuẩn độ xác định natri hydroxit với hàm lượng lớn hơn 10%, tổng lượng bazơ trên 10% và natri cacbonat trong khoảng từ 0,1% đến 3%.
1. Quy định chung
1.1. Khi tiến hành thử nếu không có chỉ dẫn nào khác, phải dùng thuốc thử loại “tinh khiết phân tích - TKPT” và nước cất theo TCVN 2117-2009 (ASTM D 1193 -06).
1.2. Lấy mẫu theo TCVN 3794 : 2009
1.3. Để tiến hành thử, phải chuẩn bị dung dịch theo quy định dưới đây:
Cân 60 g mẫu trong cốc cân có nút kín với độ chính xác 0,01g, chuyển hết mẫu cân sang bình định mức dung tích 1lit, thêm nước cất đến vạch mức, lắc đều.
Chứa dung dịch vào chai polyetylen khô, sạch, có nút kín khi để mẫu lưu.
2. Phương pháp xác định hàm lượng natri hydroxit 
2.1. Nguyên tắc
Dùng dung dịch axit clohydric để chuẩn độ tổng lượng bazơ trong dung dịch với chỉ thị metyl da cam. Hàm lưọng natri hydroxit là hiệu của tổng lượng bazơ và hàm lượng natri cacbonat được xác định theo 3.4.2.
2.2. Thuốc thử và dung dịch
Axit clohydric, dung dịch 1N
Metyl da cam, dung dịch 0,1% trong nước.
2.3. Tiến hành thử
Dùng pipet hút 50ml dung dịch đã chuẩn bị theo điều 1.3 cho vào bình nón dung tích 250ml, thêm 2 giọt metyl da cam rồi chuẩn độ với dung dịch axit clohydric đến khi dung dịch chuyển từ màu vàng sang màu da cam.
2.4. Tính toán kết quả
2.4.1. Hàm lượng natri hydroxit ( X) tính bằng phần trăm theo công thức:
[image: https://vanbanphapluat.co/data/1983/06/293443/image001.gif]
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trong đó:
 V - lượng dung dịch axit clohydric 1N tiêu tốn khi chuẩn độ, tính bằng ml.
 M - khối lượng mẫu thử, tính bằng g.
 X2 - hàm lượng natri cacbonat xác định được theo mục 3.4.2.
 0,04 - lượng natri hydroxit tương ứng với 1ml dung dịch axit clohydric đúng 1N, tính bằng g.
 0,7547- hệ số tính chuyển natri cacbonat ra natri hydroxit.
2.4.2. Kết quả cuối cùng là trung bình cộng của ít nhất hai kết quả xác định song song khi chênh lệch giữa các kết quả đó không vượt quá 0,5% so với kết quả nhỏ nhất.
3. Phương pháp xác định tổng hàm lượng bazơ và natri cacbonat
3.1. Nguyên tắc
Dùng axit clohydric chuẩn độ mẫu thử với chỉ thị phenolphtalein, sau đó với chỉ thị metyl da cam. Lần chuyển màu theo chỉ thị phenolphtalein tương ứng với lượng natri hydroxit và một nửa lượng natri cacbonat.
3.2. Thuốc thử và dung dịch
Axit clohydric, dung dịch 0,1N và 1N.
Phenolphtalein, dung dịch 0,1% trong rưọu etylic.
Metyl da cam, dung dịch 0,1% trong nước.
Nước cất không chứa cacbon dioxit chuẩn bị theo TCVN 1055:1986.
3.3. Tiến hành thử
Dùng pipet hút 50 ml đã chuẩn bị theo mục 1.3, cho vào bình nón dung tích 500 ml, thêm vào khoảng 50 ml nước cất không chứa cacbon dioxit. Sau đó thêm 3 giọt dung dịch phenolphtalein. Dùng axit clohydric 1N chuẩn độ đến mất màu. Xác định gần đúng lượng axit clohydric 1N tiêu tốn.
Dùng pipet hút 50 ml dung dịch đã chuẩn bị theo mục 1.3. cho vào bình nón dung tích 500ml, thêm 50ml nước cất không chứa cacbon dioxit. Dùng dung dịch axit clohydric 1N để chuẩn độ với phenolphtalein đến khi kết thúc (lượng axit clohydric 1N để chuẩn nhỏ hơn 0,5 ml đến 1ml so với lần chuẩn dộ trước) thì dừng lại. Dùng axit clohydric 0,1N chuẩn độ tiếp cho đến khi kết thúc. Lượng axit clohydric tiêu tốn V2 (kể cả lượng axit clohydric 0,1N sau khi đã quy về 1N). Thêm 2 giọt dung dịch chỉ thị metyla dacam rồi tiếp tục chuẩn cho đến lúc màu chuyển từ vàng sang vàng đỏ da cam (V1).
3.4. Tính toán kết quả
3.4.1. Tổng lượng bazơ (X1) chuyển ra natri hydroxit, tính bằng phần trăm theo công thức:
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3.4.2. Hàm lượng natri cacbonat (X2) tính bằng phần trăm theo công thức:
[image: https://vanbanphapluat.co/data/1983/06/293443/image004.gif]
trong đó:
V1 - lượng dung dịch axit clohydric tiêu tốn trong quá trình chuẩn độ dung dịch thử với chỉ thị phenolphtalein và metyla da cam tính bằng ml;
V2 - lượng dung dịch axit clohydric tiêu tốn trong quá trình chuẩn độ dung dịch thử với chỉ thị phenolphtalein tính bằng ml;
M - khối lượng mẫu thử, tính bằng g;
0,04 - lượng natri hydroxit tương ứng với 1ml dung dịch axit clohydric đúng 1N, tính bằng g.
3.4.3. Kết quả cuối cùng là trung bình cộng của ít nhất hai kết quả xác định song song khi chênh lệch giưã các kết quả đó không vượt quy định:
đối với natri hydroxit 0,5%
đối với natri cacbonat 5%
so với kết quả nhỏ nhất
II. Xác định hàm lượng natri clorua
Các phương pháp xác định hàm lượng natri clorua: phương pháp thuỷ ngân, phương pháp bạc khi hàm lượng natri clorua lớn hơn 0,01%, phương pháp đo độ đục khi hàm lượng natri clorua nhỏ hơn 0,01%.
1. Quy định chung
1.1. Khi tiến hành phân tích nếu không có quy định nào khác, phải dùng thuốc thử loại “tinh khiết phân tích -TKPT” và nước cất theo TCVN 2117-2009.
1.2. Lấy mẫu theo TCVN 3794 : 2009.
1.3. Để tiến hành thử, cần chuẩn bị dung dịch theo điều 1.3 TCVN 3795-83.
2. Phương pháp thủy ngân (phương pháp trọng tài)
2.1. Nguyên tắc
Dùng dung dịch muối thuỷ ngân (II) để chuẩn độ ion clo với chỉ thị dìphenylcacbazon.
2.2. Dung dịch và thuốc thử
Thuỷ ngân (II) nitrat, dung dịch 0,05N được chuẩn bị như sau: hoà tan khoảng 8,3405 g thuỷ ngân (II) nitrat Hg(NO3)2.5H2O vào nước, thêm 1ml axit nitric (1:1), thêm nước đến vạch mức 1lit và lắc đều.
Natri clorua, dung dịch 0,05N, chuẩn bị như sau: cân chính xác 2,9222g natri clorua đã nung ở 4000C trong cốc cân có nút kín, hoà tan vào nước, chuyển hết dung dịch sang bình định mức và lắc đều.
Axit nitric, dung dịch có d =1,4 và 2N;
Natri hydroxit, dung dịch 2N;
Brôm fenola xanh, dung dịch 0,1 % trong rượu: hoà tan 0,1 g brom fenola xanh vào 100ml rượu etylic (C2H5OH 96%).
Diphenylcacbazon, dung dịch 1% trong rượu: hoà tan 1g diphenylcacbazon vào 100ml rượu etylic 96%.
2.3. Chuẩn bị thử
2.3.1. Chuẩn bị mẫu trắng
Cho vào bình nón dung tích 500ml chừng 200ml nước, 3 giọt chỉ thị bromfenola xanh, thêm từng giọt axit nitric 2N đến khi dung dịch chuyển từ màu xanh sang vàng, thêm dư 3 giọt axit nitric nữa. Thêm 1ml dung dịch chỉ thị diphenylcacbazon và dùng thuỷ ngân nitrat nhỏ giọt đến màu tím hồng (thường là một giọt).
2.3.2. Xác định độ chuẩn của dung dịch thuỷ ngân (II) nitrat 0,05N
Cho vào bình nón dung tích 500ml chính xác 10ml dung dịch natri clorua 0,05N và khoảng 190ml nước.
Thêm 3 giọt bromfenola xanh, thêm từng giọt axit nitric 2N đến khi dung dịch chuyển từ màu xanh sang vàng, thêm dư 3 giọt axit nitric, thêm 1ml dung dịch chỉ thị diphenylcacbazon và dùng dung dịch thuỷ ngân (II) nitrat chuẩn độ đến khi màu tím hồng giống như màu của mẫu trắng. Tiến hành so sánh màu của hai dung dịch có cùng thể tích để chuẩn độ cho chính xác. Dung dịch chuẩn thuỷ ngân (II) nitrat đúng 0,05N khi lượng tiêu tốn 10ml.
2.4 Tiến hành thử
Lấy vào bình nón dung tích 500ml lần lượt:
Bình thứ nhất: nếu mẫu có chứa hàm lượng natri clorua nhỏ hơn 0,1% thì cân 20g mẫu trong cốc với độ chính xác đến 0,01g. Cẩn thận thêm 100ml nước và 30ml axit nitric có d = 1,4.
Bình thứ hai: nếu mẫu thử có hàm lượng natri clorua lớn hơn 0,1% thì hút chính xác 50ml dung dịch đã chuẩn bị theo điều 1.3. TCVN 3795-83, thêm 100ml nước và 2ml axit nitric có d = 1,4.
Làm nguội dung dịch đến nhiệt độ phòng thêm 3 giọt bromfenola xanh, thêm từng giọt axit nitric có d = 1,4 cho đến lúc dung dịch chuyển từ màu xanh sang màu vàng.
Tiếp đó thêm từng giọt dung dịch natri hydroxit cho đến lúc màu của dung dịch lại trở lại màu xanh. Dùng dung dịch axit nitric 2N nhỏ giọt cho dung dịch chuyển từ xanh sang vàng, thêm dư 3 giọt axit, thêm nước đến thể tích khoảng 200ml, thêm tiếp 10ml diphenylcacbazon, chuẩn độ dung dịch thuỷ ngân (II) nitrat đến khi màu của dung dịch giống màu tím hồng của mẫu trắng (theo mục 2.3.1).
2.5. Tính toán kết quả
2.5.1. Hàm lượng natri clorua (X) tính bằng phần trăm theo công thức:


Trong đó :
V - lượng thuỷ ngân (II) nitrat đúng 0,05N tiêu tốn lúc chuẩn mẫu thử, tính bằng ml.
M - khối lượng mẫu thử, tính bằng g.
0,002923 - khối lượng natri clorua tương ứng với 1ml dung dịch thuỷ ngân (II) nitrat đúng 0,05N.
2.5.2. Kết quả cuối cùng là trung bình cộng của ít nhất hai kết quả xác định song song, khi chênh lệch giữa các kết quả đó không vượt quá 5% so với giá trị nhỏ nhất.
3. Phương pháp bạc
3.1. Nguyên tắc
Dùng dung dịch bạc nitrat chuẩn độ ion clorua với sự có mặt của chỉ thị kali cromat.
3.2. Dung dịch và thuốc thử
Bạc nitrat, dung dịch 0,1N.
Phenolphtalein, dung dịch 1% trong rượu etylic.
Kali cromat, dung dịch 5% trong nước.
Axit sulfuric, dung dịch 1N.
3.3. Tiến hành thử
Hút 50 ml dung dịch đã chuẩn bị theo điều 1.3. TCVN 3795- 83 vào bình nón dung tích 250ml. Thêm 2-3 giọt chỉ thị phenolphtalein dùng axit sulfuric trung hoà đến khi mất màu, thêm 1ml chỉ thị kali cromat, dùng dung dịch bạc nitrat chuẩn độ đến khi xuất hiện màu đỏ nâu bền vững (nhớ lắc đều trong quá trình chuẩn độ).
3.4. Tính toán kết quả
3.4.1. Hàm lượng natri clorua (X1) tính bằng phần trăm theo công thức:


Trong đó:
V2 - Lượng dung dịch bạc nitrat đúng 0,1N tiêu tốn trong quá trình chuẩn độ , tính bằng ml;
M - khối lượng mẫu thử, tính bằng g;
0,0585 - lượng natri clorua tương ứng với 1ml bạc nitrat đúng 0,1N, tính bằng g.
3.4.2. Kết quả cuối cùng là trung bình cộng của ít nhất hai kết quả xác định song song, khi chên lệch giữa các kết quả đó không vượt quá 5% so với giá trị nhỏ nhất.
4. Phương pháp đo độ đục
4.1. Nguyên tắc
Cho bạc nitrat tác dụng với ion clorua có trong mẫu thử và mẫu so sánh, đo độ đục tạo ra của mẫu thử với dãy dung dịch tiêu chuẩn của mẫu so sánh.
4.2. Dung dịch, thuốc thử và dụng cụ
Bạc nitrat, dung dịch 0,1N
Axit nitric, dung dịch 0,25%
Natri clorua, dung dịch tiêu chuẩn chứa 0,01g Cl trong 1 lit, chuẩn bị như sau: cân 0,0165g natri clorua sau khi sấy ở nhiệt độ 400C0 với độ chính xác 0,0001g. Hoà tan mẫu, chuyển hết sang bình định mức, có dung tích 1 lit, lắc đều.
Ống nghiệm có kích thước 170 x 18mm
4.3. Tiến hành thử
Cân 5g mẫu thử, đã lấy theo mục 1.2, với độ chính xác đến 0,005g trong cốc cân có nút kín. Chuyển hết mẫu sang bình định mức dung tích 100ml và thêm nước tới vạch mmức, lắc đều.
Dùng pipet cho vào ống nghiệm lần lượt:
10ml dung dịch mẫu vừa chuẩn bị, nếu hàm lượng clorua từ 0,001 - 0,004% - dung dịch 1.
5 ml dung dịch mẫu vừa chuẩn bị nếu hàm lượng clorua từ 0,004- 0,01 %- dung dịch 2.
Dùng 2,5ml dung dịch axit nitric để axit hoá dug dịch mẫu trong ống nghiệm, thêm 1ml dung dịch bạc nitrat và thêm nước đến thể tích 15ml. Giữ yên dung dịch 10 phút trong chỗ tối. Sau đó, đem so độ đục với dẫy dung dịch tiêu chuẩn, được chuẩn bị tương tự theo quy trình trên và chứa:
0,5; 1,0; 1,5 Và 2,0ml - nếu là dung dịch 1
1,0; 1,5; 2,0 và 2,5ml - nếu là dung dịch 2
4.4. Tính toán kết quả
4.4.1. Hàm lượng natri clorua (X2) tính bằng phần trăm theo công thức:


Trong đó :
M1- khối lượng mẫu thử, tính bằng ml.
V4- lượng dung dịch mẫu thử, tính bằng ml.
V5 - lượng dung dịch tiêu chuẩn lấy để pha dung dịch so sánh có độ đục tương ứng với mẫu thử , tính bằng ml.
1,649 - hệ số tính chuyển hàm lượng clorua ra hàm lượng natri clorua.
4.4.2. Kết quả cuối cùng là trung bình cộng của ít nhất hai kết quả xác định song song, khi chênh lệch giữa các kết quả đó không vượt quá 10 % so với giá trị nhỏ nhất.
III. Xác định hàm lượng sắt chuyển ra sắt (III)
Phương pháp so màu xác định hàm lưọng sắt chuyển ra sắt (III) oxit.
1. Quy định chung
1.1. Khi tiến hành phân tích nếu không có quy định nào khác, phải dùng thuốc thử loại “tinh khiết phân tích -TKPT” và nước cất theo TCVN 2117-2009.
1.2.  Lấy mẫu theo TCVN 3794 : 2009
1.3.  Chuẩn bị mẫu theo điều 1.3 TCVN 3795-83
2. Nguyên tắc
Trong môi trường axit, ion sắt (III) tạo với ion CNS - phức màu đỏ, đem so màu bằng mắt dung dịch mẫu với dung dịch tiêu chuẩn.
3. Dung dịch, thuốc thử và dụng cụ
Axit nitric, dung dịch có d = 1,2
Axit clohydric, dung dịch có d = 1,19
Axit sulfuric, dung dịch 20%
Amoni sunfuaxyanua, dung dịch 10%
Rượu izoamilic, tinh cất.
Dung dịch sắt (III) tiêu chuẩn, chuẩn bị theo TCVN 1055:1986, chứa 0,01mg Fe +3 hoặc 0,0143mg Fe2O3 trong 1ml.
Giấy quỳ.
Ống so màu hình trụ, dung tích 50ml.
4. Tiến hành thử
Dùng pipet hút 10ml dung dịch mẫu đã chuẩn bị theo điều 1.3, cho vào cốc thuỷ tinh chịu nhiệt dung tích 100ml cẩn thận trung hoà bằng axit clohydric với chỉ thị giấy quỳ, thêm 5-6 giọt axit nitric, đun sôi khoảng 5 phút. Chuyển hết dung dịch sang bình định mức dung tích 250ml, thêm nước tới vạch và lắc đều.
Dùng pipet hút 25ml dung dịch mẫu vừa chuẩn bị cho vào ống so màu hình trụ dung tích 50ml, thêm 0,5ml axit nitric, 0,5ml axit sulfuric, 10ml amoni sulfuaxyanua, 10ml rượu izoamylic, thêm nước tới vạch, lắc đều.
Trong 7 ống  so màu hình trụ khác có cùng dung tích, kích thước cho vào 25ml nước cất, tất cả các hoá phẩm, thuốc thử cho thêm vào giống hệt như ống mẫu và cho thêm thứ tự: 0,5ml; 1,0; 1,5; 2,0; 3,0 và 3,5ml dung dịch tiêu chuẩn sắt. Sau đó thêm nước đến vạch mức và lắc đều. Rồi tiến hành so với màu ống mẫu với dãy tiêu chuẩn.
5. Tính toán kết quả
5.1. Hàm lượng sắt (III) chuyển ra sắt (III) oxit (X) tính bằng phần trăm, theo công thức:
	X =    
	V. 0,0000143 . 1000 . 250 . 100
	 =
	1,43, V
	

	
	M . 10 .25
	
	M
	


 	Trong đó: V - lượng dung dịch sắt (III) tiêu chuẩn cho vào ống so màu tiêu chuẩn có cường độ màu giống ống mẫu, tính bằng ml.
0,0000143 - lượng sắt (III) oxit tương ứng với 1ml dung dịch sắt tiêu chuẩn, tính bằng g.
 5.2. Kết quả cuối cùng là trung bình cộng của ít nhất hai kết quả xác định song song khi chênh lệch không vượt quá 2% so với kết quả nhỏ nhất.
IV. Xác định hàm lượng asen 
Xác định hàm lượng asen (As) bằng phương pháp đo phổ hấp thụ nguyên tử (kỹ thuật hydrua)
1. Phạm vi áp dụng
Quy chuẩn này qui định phương pháp xác định asen, gồm cả asen liên kết với các hợp chất hữu cơ trong nước uống, nước ngầm và nước mặt ở nồng độ từ 1 μg/l đến 10 μg/l.
[bookmark: dieu_2]Nếu nồng độ asen lớn hơn thì dùng cách pha loãng mẫu.
2. Tiêu chuẩn trích dẫn
ISO 5667-1:1980 Chất lượng nước - Lấy mẫu - Phần 1: Hướng dẫn lập chương trình lấy mẫu.
TCVN 5992:1995 (ISO 5667-2:1991) Chất lượng nước - Lấy mẫu - Hướng dẫn kĩ thuật lấy mẫu.
[bookmark: dieu_3]TCVN 5993: 1995 (ISO 5667-3:1991) Chất lượng nước - Lấy mẫu - Hướng dẫn bảo quản mẫu.
3. Nguyên tắc
Phương pháp dựa trên đo hấp thụ nguyên tử asen được sinh ra do phân huỷ nhiệt asen (III) hydrua.
Trong điều kiện của phương pháp này chỉ có As (III) được chuyển định lượng thành hydrua. Để tránh sai số khi xác định, mọi trạng thái oxy hóa khác cần chuyển về As (III) trước khi xác định.
As (III) được khử thành khí asen hidrua AsH3 bằng natri tetrahydroborat trong môi trường axit clohydric.
Độ hấp thụ được đo ở bước sóng 193,7 nm.
4. Thuốc thử
Chỉ dùng các thuốc thử tinh khiết phân tích.
Hàm lượng asen trong các thuốc thử và trong nước cất cần phải không đáng kể so với nồng độ thấp nhất cần xác định.
4.1. Axit sunfuric (H2SO4), ρ = 1,84 g/ml.
4.2. Axit clohydric (HCl), ρ = 1,15 g/ml.
4.3. Hydro peroxyt (H2O2), w = 30 % (m/m).
4.4. Natri hydroxyt (NaOH).
4.5. Dung dịch natri tetrahydroborat
Hòa tan 1 g natri hydroxit NaOH (4.4) trong khoảng 20 ml nước. Thêm 3 g natri tetrahydroborat NaBH4.
Pha loãng đến 100 ml bằng nước.
Dung dịch này pha để dùng trong ngày.
Chú thích 1 - Đối với hệ dòng chảy, đề nghị theo hướng dẫn của hãng sản xuất. Dùng một dung dịch NaBH4 0,5% và NaOH 0,5 % là thích hợp. Dung dịch này bền ít nhất 1 tuần lễ.
4.6. Dung dịch kali iodua - axit ascobic
Hòa tan 3 g kali iodua KI và 5 g L (+) - axit ascobic C6H8O6 trong 100 ml nước.
Dung dịch này pha để dùng trong ngày.
Chú thích 2 - Không cần dùng axit ascobic nếu dùng dung dịch kali iodua KI 20 %.
4.7. Dung dịch asen gốc, 1000 mg As trong 1 lit.
Cân 1,320 g asen (III) oxyt (As2O3) và cho vào bình định mức 1000 ml.
Thêm 2 g natri hydroxit NaOH (4.4) và thêm nước đến vạch.
Dung dịch này bền ít nhất 1 năm.
Dung dịch asen gốc có thể mua ngoài thị trường. Nếu dung dịch chứa As (V) thì phải được xử lý như mẫu nước trong bước khử (8.3.2).
4.8. Dung dịch tiêu chuẩn asen 1, 10 mg As/l
Dùng pipet hút 10 ml dung dịch asen gốc (4.7) cho vào bình định mức 1000 ml. Thêm 20 ml axit clohydric HCl (4.2) và pha loãng bằng nước đến vạch mức. Dung dịch bền khoảng 1 tháng.
Nếu dung dịch gốc là asen (V) thì cần khử đến asen (III) theo 8.3.2 trước khi pha loãng thành 1000 ml.
4.9. Dung dịch tiêu chuẩn asen 2, 0,1 mg As/l
Dùng pipet hút 10 ml dung dịch tiêu chuẩn asen 1 (4.8) cho vào bình định mức 1000 ml. Thêm 20 ml axit clohyric HCl (4.2) và pha loãng bằng nước đến vạch mức.
Chuẩn bị dung dịch để dùng trong ngày.
5. Thiết bị, dụng cụ
Các thiết bị, dụng cụ thông thường trong phòng thí nghiệm và:
5.1. Máy đo phổ hấp thụ nguyên tử, phù hợp với hệ hydrua và có nguồn sáng để xác định asen, thí dụ đèn phóng điện hoặc đèn catot rỗng với thiết bị hiệu chỉnh đường nền nếu cần.
5.2. Cấp khí, argon hoặc nitơ.
[bookmark: dieu_6]5.3. Dụng cụ thủy tinh, cần được rửa ngay trước khi dùng bằng axit nitric loãng [10 % (V/V)], ấm, và tráng bằng nước.

6. Lấy mẫu
Lấy mẫu theo ISO 5667-1 và TCVN 5992: 1995 (ISO 5667-2)
Lấy mẫu vào bình polyetylen hay thủy tinh bosilicat đã rửa trước bằng axit nitric HNO3 [thí dụ 10 % (V/V)] và tráng bằng nước.
Thêm ngay 20 ml axit clohydric (4.2) vào 1000 ml mẫu nước.
Nếu pH của mẫu vẫn lớn hơn 2 thì thêm axit clohyric nữa cho tới khi pH < 2.
[bookmark: dieu_7]Lưu giữ mẫu theo TCVN 5993: 1995 (ISO 5667-3).
7. Cản trở
Hầu hết các chất hữu cơ cản trở việc xác định asen. Chúng được loại trừ trước khi phân tích bằng cách phân hủy mẫu theo 8.3.1. Những mẫu tạo bọt, khi thêm tetrahydroborat cần được xử lý trước (thí dụ thêm chất chống bọt hoặc bằng cách phân huỷ hoàn toàn). Khi thêm chất chống bọt thì cần thả cả vào mẫu trắng và các dung dịch hiệu chuẩn.
8. Cách tiến hành
8.1. Mẫu trắng
Dùng pipet lấy 2 ml axit clohydric (4.2) vào bình định mức 100 ml rồi pha nước đến vạch.
Xử lý mẫu trắng giống như mẫu thật.
8.2. Dung dịch hiệu chuẩn
Chuẩn bị ít nhất 5 dung dịch hiệu chuẩn từ dung dịch asen tiêu chuẩn 2 (4.9) và có nồng độ tương ứng với khoảng dự kiến làm việc.
Thí dụ cho khoảng 1 μg/l đến 10 μg/l thì dùng pipet hút 1 ml, 3 ml, 5 ml, 8 ml và 10 ml dung dịch tiêu chuẩn 2 vào một dãy bình định mức 100 ml. Thêm vào mỗi bình 2 ml axit clohydric (4.2) và thêm nước đến vạch. Các dung dịch này có nồng độ 1 μg/l, 3 μg/l, 5 μg/l, 8 μg/l và 10 μg/l.
Chuẩn bị các dung dịch hiệu chuẩn khi dùng đến.
Xử lý các dung dịch hiệu chuẩn giống như mẫu nước.
8.3. Xử lý trước
Hầu hết các hợp chất hữu cơ liên kết với asen được phân hủy bằng phá mẫu theo 8.3.1. Nếu biết trước mẫu không chứa các hợp chất như vậy thì phá mẫu như 8.3.1 có thể bỏ qua và làm tiếp 8.3.2.
8.3.1. Cách phân hủy mẫu
Cảnh báo - Khói bốc lên từ axit sunfuric đậm đặc bị đun nóng gây kích thích, bởi vậy cần làm việc này trong tủ hút.
Thêm 5 ml axit sunfuric (4.1) và 5 ml hydro peroxit H2O2 (4.3) vào bình cầu tròn đáy (xem 8.3). Thêm vài hạt đá bọt và nối bình vào máy như chỉ trên hình 1. Đun đến sôi và thu phần hứng được vào bình hứng.
Tiếp tục đun cho đến khi khói của axit sunfuric xuất hiện. Quan sát mẫu. Nếu mẫu đục và không mầu thì thêm 5 ml hydro peroxit H2O2 (4.3) nữa và tiếp tục đun như trước.
Khi mẫu không màu và không đục thì để nguội bình, đổ phần hứng được vào bình cầu đáy tròn và làm tiếp như 8.3.2.
Cẩn thận không để mẫu bị cạn khô.
8.3.2. Khử As (V) đến As (III)
Thêm 20 ml axit clohydric (4.2) và 4 ml dung dịch kali iodua (KI) - axit ascobic (4.6) vào bình cầu đáy tròn chứa mẫu đã phá (8.3.1) hoặc mẫu không phá (8.3).
Đun nóng nhẹ ở 50 oC trong 15 min.
Để nguội dung dịch và chuyển hoàn toàn vào bình định mức 100 ml. Thêm nước đến vạch.
8.4. Hiệu chuẩn và xác định
Tùy theo hệ thống hydrua được dùng, thể tích có thể lấy lớn hơn hay nhỏ hơn thể tích mô tả dưới đây. Tuy nhiên cần giữ tỷ lệ đã định.
Đặt mọi thông số máy đo phổ hấp thụ nguyên tử (5.1) theo hướng dẫn của hãng sản xuất (độ dài sóng 193,7 nm) và đặt cuvet ở vị trí thích hợp nhất để thu được chùm sáng truyền qua cực đại.
Cho một dòng argon hoặc nitơ (5.2) qua hệ thống và đặt điểm "không" cho máy.
Đo độ hấp thụ của các dung dịch theo thứ tự sau:
- dung dịch mẫu trắng;
- dung dịch hiệu chuẩn;
- mẫu, chuẩn bị như sau
Chuyền một thể tích mẫu thích hợp (xem 8.3.2) vào bình phản ứng.
Nối bình phản ứng với hệ thống hydrua.
Cho argon hoặc nitơ qua dung dịch cho đến khi độ hấp thụ chỉ trên máy đo phổ hấp thụ nguyên tử trở về không.
Với 20 ml dung dịch mẫu (8.3.2) thì thêm 5 ml + 0,1 ml dung dịch natri tetrahydroborat (4.5) và ghi tín hiệu.
Lặp lại với mỗi dung dịch. Dùng kết quả trung bình.
Thiết lập đường chuẩn bằng các giá trị trung bình của mẫu trắng và dung dịch hiệu chuẩn.
[bookmark: dieu_9]Chú thích: Cần thỉnh thoảng kiểm tra lại đường chuẩn. Với các mẫu lạ, nên thêm một thể tích đã biết asen vào ít nhất một mẫu để xem độ tin cậy của phương pháp.
9. Tính kết quả dùng đường chuẩn
[bookmark: dieu_10]Tính nồng độ asen trong mẫu bằng cách dựa vào đường chuẩn (8.4). Mọi sự pha loãng đều cần tính đến.
10. Biểu thị kết quả
[bookmark: dieu_11]Kết quả tính bằng microgam trên lit với 2 số có nghĩa và một số lẻ sau dấu phẩy.
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