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L&i nol ddu

TCVN 11291:2016 duwoc xady dung frén co si tham khdo AOAC 957.22
Arsenic (total) in féeds. Colorimetric Method,

"TCUN 11261:2016 do Vign Chain nubi bién sogn, B Néng nghiép va
Phét ridn néng thdn d& nghi. Tang cyc Tiéu chudn Po lrdrng Chét lrgng
thAm dinh, B Khoa hoc va Cong nghé c8ng bé.
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Thirc &n chin nuéi - Xac dinh ham lwong asen téng sé -
Phwong phap do mau

Animal feeding stuffs - Determination of total arsenic content -

Colorimetric method

1 Pham vi 4p dyng

Tiéu chuéh' nay quy dinh phuwong phéap do mau dé& xac dinh ham-lweng asen téng sé trong thirc &n

chan nudi.
2. Tailigu vién din

Céc tai ligu vign dan sau rét cén thiét cho viéc ap dung tiéu chudn nay. D&i véi céc tai liéu vien din ghi
ném cong bé thi ap dung phién ban dwec néu. Déi véi cac tai lidu vién dan khong ghi ndm céng bé thi
ap dyng phién ban méi nhét, bao gém ca céc sira dbi, bd sung (néu co).

TCVN 6952 (IS0 9498), Thirc &n chén nui6i— Chudn bj méu ther.

3 Nguyén tic -

Nung m&u & nhigt 6 tir 550 °C dén 600 °C, hoa tan tro bing dung dich axit clohydric (4.4), khi¥ hop
chét asen thanh asin, hép thu asin bang muéi thiy ngan dé tao hop chét thiy ngan asenua. Cho thly
ngan _gss_énya hién mau v6i thube thir amoni molypdat va hydrazin sulfat. Do mau & bwdéc song thich
hop trong dai tir 750 nm dén 840 nm.

4 Thuéc thiv va vat ligu thir

Chi si¥ dung cac thudc thi¥ tinh khiét phan tich va nuéce ct hoic nwdc da loai ion, trir khi cé quy dinh khac.

4.1 Dung dich chi axetat [Pb(CH;COO),] bao hoa.
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4.2 Hb nhdo ctia magie oxit-magie nitrat

Can 75 g magie oxit {MgO) va 105 g -magie nitrat ngam 6 phén t&¢ nwée [Mg{NO;)2'6H20), chinh xéac
dén 1 mg, cho vao binh dinh mec 1 Iit, thém nwdc @én vach va tron.

Khuy manh triréc khi cho vao phin mu thir.

4.3 Axit clohydric (HCl) dic, ndng 4 tir 36,5 % dén 38,0 % (khéi lgng/thé tich).
4.4 Dung dich axit clohydric lofing

Pha loang axit clohydric déc (4.3) trong nwéc voi ti1é thé tich 1 : 1.

4.5 Asen trioxit (As;03).

4.6 Dung dich natri hydroxit (NaOH), 10 % (khéi lgng/thé tich).

4.7 Dung dich Kali iodua (K1), 15 %.

Bao quan dung dich trong té, théi bd néu dung dich chuyén sang mau vang.

4.8 Dung dich tﬁiéc (M) clorua (SnCly)

Can 40 g thiée (Il ciorua ngém hai phan t nwée khéng chira asen, chinh xéc dén 1 mg, cho vao binh
dinh mizc 100 ml. Hoa tan trong axit clohydric d3c (4.3) va thém dung dich nay dén vach.

Khéng si» dung néu dung dich d& pha chuyén mau vang trong dich chiét mau.
4.3 Dung dich hédp thy

Diing éng dong chia vach chuyén 25 mi dung dich thiy ngan clorua (HgCl2) 1,5 % va dung pipet chuyén
3,75 ml dung dich axit sulfuric 3 M, 3,76 ml dung dich kali permanganat (KMnO,) 0,006 M vao binh dinh
mirc 250 ml. Thém nwée dén vach 250 ml va trén. Chudn bj dung dich nay trong ngay st dung.

4,10 Thudc thir amoni molybdat

Can 1 g amoni molybdat [(NH,)2MoO4)], chinh xac @én 0,1 mg, cho vao binh dinh mic 100 mi. Hoa tan
béing dung dich axit sulfuric (H,S0,) 2,7 M va thém dung dich dén vach.

Dung dich da chudn bj c6 thé bén dwec vai tudn.

Chuén bi dung dich axit sulfuric 2,7 M bang cach pha lo&ing dung djch axit sulfuric 3 M trong nwéc theo
fi1e thé tich 9 1. '
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4.11 Thudc thir hydrazin sulfat, 0,15 %

Can 0,15 g hydmzln sulfat (N;H4-H;SOy), chinh xéc dén 0,1 mg, cho vao binh dinh mirc 100 ml. Hoa
tan bing nuwéc va thém nudc dén vach. Dung dich nay c6 thé bén duoc vai tudin,

5 Thiét bj, t‘:l'u_ng cu

CHU ¥: Knong:rira cAc thiét bi, dung cy thily tinh bing chét tdy ri¥a, vi chung c6 thé gdy nhiéu cho
viéc hién mau. -. . )

S{ dyng céc thic:‘ét bi, dung cu thong thudng cla phong ghfr nghiém va cy 1hé nhu sau:
51 Cén phﬂn}fféh, c&;} thé can chinh xé4c aén 0.1 mg.
52 Can phan tlch, c6 thé can chinh xac dén 1 mg.
53 Binh’ dlnh ml'rc dung tlch 50'ml, 1 00 ml, 250 ml, 1000 m.
§.4- Ong ly tﬂm. duo’c dénh déu & 50 rnl
55 ‘Blnh nén, duhg tlch_1.25 mi va 150 ml.
I 5.6 P'i_pet.j
5.7 - Chén | nung dung tich 70 ml.
58 Lo nung, 06 thé cruy trl & 550 °C dén 600 °C
59 Qus il thaygin.
"5}1;_1 _ Giﬁquc Whatman 36 30..
5:.'1'1 N&icéchthﬁy dun _s‘{).l..-
512 Thiét bj giii' ﬁﬁgﬁb a‘ig':l'n

Tai mét @3u éng nghiém thiy tinh dwdng Kinh trong 6 mm, uén mét doan 10 cm véi goc 120° va tai
dau con [ai ubn mdt doan 15 cm véi géc 60°. Chén bong thlly tinh da tAm chl axetat bdo hoa (4.1) vao
64u éng ngén va cdm vao nit cao su A4t & miéng binh nén 125 mi sao cho doan cudi cua éng tho ra
khdi nit. Ch’én d4u éng con Iz bang béng thiy tinh khong t&m chi axetat va dung bng cao su ndi von
thily tinh khac b phén"cuéi duoce thu hep, sao cho cham téi day clia binh dinh mirc ¢d réng dung tich
50 ml, tét nhét 1 &ng ly tam 50 ml, danh déu chinh xac 50 ml va & x4p xJ 20 ml.

513 May do mau, do & budc séng tir 750 nm dén 840 nm.
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6 Lay mau

Mau g dén phong thi¥ nghiém phai dang 1a m3u dai dién. Mau khang bj hie hdng hoic thay ddi trong
sudt qua trinh van chuyén hoc bdo quan.

Viéc Iy mBu khong quy dinh trong tiéu chudin ndy, nén 14y miu theo TCVN 4325 (ISO 6497) Thirc &n
chan nudi- Ly méu.

7 Chuén bi méu thir

Chudn bj miu thir theo TCVN 6952 (ISO 9498).

8 Cach tién hanh
8.1 Chudn bj dung dich thi

Can phan mAu thir 83 nghién cé chira lweng asen khdng l&n hon 50 pg (trir khi 14y mAu tir dung dich
da phan hdy), chinh xac dén 1 mg, cho vao chén nung 70 ml (5.7). Thém khoang 10 mt h& nh&o &
trén ddu (4.2) va mot lugng nuwéc vira dd d& trdn dwoc ki bing que khudy (5.9). Néu sir dung phin
méau thir Ién.hon 2,5 g thl tang lrgng hd nhfo clia magie oxit-magie nitrat (4.2} va s dyng chén
nung cé kich thuéc I6n hon. Tréng riva que khudy, sdy khé miu & 100 °C.'Nung tir 2 h @én 4 h &
nhiét d6 tlr 550 °C dén 600 °C trong 18 nung (5.8). Chii ¥ khdng @& thét thoét tro.

D& ngudi rdi tam Am tro bing nuéc. Thém khodng 15 ml dung dich axit clohydric (4.4) va day chén
nung b3ng mat kinh ddng hd. D& y&n qua dém hodc dé trong ndi cach thiy (5.11), thinh thodng lic dén
khi tro hda tan hodn toan. Loc qua gidy loc Whatman sé 30 (5.10) cho vao binh nén 125 m! (5.5). Tréng
rira gidy loc nhidu 1An bang mét lrgng nwée néng vira &l 38 thu dwec phan dich loc khodng 60 ml.

8.2 Dyng dwdng chuén

Can 0,660 g asen trioxit {4.5), chinh x4¢ dén 0,1 mg, cho véo binh dinh mirc 1 lit. Hoa tan trong 25 ml
dung dich natri hydroxit 10 % (4.6), thém nude dén vach.

Pha lo&ng 10 mi dung dich trén béng nwéc dén 1 Iit (1 ml dung dich nay chira 5 pg As). Chuyén cac
lwong G ml, 2 mi, 4 mt, 6 ml, 8 ml, 10 ml, 12 m] va 14 ml dung djch d& pha lo&ing vao cac binh nén
125 mi (5.5). Thém vao m&i binh khodng 60 mi nwédc va tién hanh theo 8.3. Ding dudng chuén cla

a6 hap thy theo sé microgam asen.
8.3 Gidi'phéng asin

B6 sung khodng 10 ml axit clohydric (4.3), 2 ml dung dich kali iodua (4.7) va 0,5 mi dung dich thiéc (I1)
clorua {4.8) vao dung dich thi¥ dizng trong binh nén (xem 8.2). Xoay binh, gia nhigt trong ndi c4ch thiy
(5.11) khedng 5 min va jam ngudi.

8
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Chuan bj thiét b| gidl phong asin (5.12), dung khodng 20 ml dung dich hdp thy (4.9) trong binh dinh
mire 50 ml (5.3) hodc dng ly tdm danh déu vach 50 ml, Thém khoang 5 g dén 6 g kém c& hat 30 mesh
vao dung dich 85.phan hly, ddy nhanh ndt c6 éng thiy tinh vao binh nén va dat éng phan phéi vao dy
binh dinh mirc hogic énghly tam sao cho ¢6 it bot khi nhét. Ding vai giot nwéc aé kiém tra do kin cia
n_ﬂf va binh nén. Ong néi thity tinh phal &l I&n sao cho bet khi khdng mang sang cac hop chét chi tir
nit bong thiy tinh d& tim véo binh hdp thy. ‘

8.4 Phat trién mau va do mau

Sau khoang 30 fn_iﬁ._vthéc_) ng cao su, d& ng phan phéi trong binh thu nhan sao cho t&t ¢4 thiy ngan

asenua adu tidp xtc dwgc voi thuéc the hign mau. Thém 1,0 m! thubc th&r amoni molybdat (4.10),
' tréh k§ béng khOng khi thdi qua dng phan phéi. Thém 1,0 ml thubc thir hydrazin sulfat (4.11) va tron
Tai. Lam néng dung. d]ch trén ndi cach thuy (5.11) khoéng 20 min. Trang éng phan phdi bang nudc va
it éng ra. Lém ngue:u dung dich dén nhiét a6’ phong. pha loang @én 50 mi va trén. Loc dung dich qua
- nat bOng thuy tinh dé trén phéu ho$c cho Iy tﬁm

. GHU Y Khbrig dung giéy Ioc vl rn&u sé b| hép thy.

Boc glé tr| 'ds hép thu cua d[ch chlél m5u S0 vd'l nu'é'c & bwdc séng thich hgp trong déi tir 750 nm
. @én 840 nm.

9 Tinh két qua

Ham I-u'aﬁg__asa'n ‘66, trong phan mau thir, Xo, tinh _bﬁng_'miligam trén kilogam {mg/kg), theo céng thic
‘sau!.

. C
xo?'ﬁ

Trong d6:.

C la Iu'qng asen c6, trong phan méu thiv, tinh béng microgam (ug) xac dinh duoc tr dwong
chuén (xem 8.2); '

w |a khéi qurng phén mu thi, tinh béng gam (g).

Ham lveng chét héa duo'c ¢6 chiva asen oé trong phdn mdu thir, X, tinh béng miligam trén kilogam
(mg/kg), theo cong thirc sau:

X=XyxF
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Trong d6: F1a hg s chuyén ddi tir asen vé chét hoa dugc chira asen (bing ti 18 gitra khéi lgng phan

tr chét hoa durgc so voi khéi lrgng nguyén t asen):

Vi axit arsanilic, - F=2,90
Vi arsenosobenzen, F=2.24
Véi axit 3-nitro-4-hydroxyphenylarsonic, F= 3,51
Véi axit 4-nitrophenylarsonic, F=330
V61 axit p-ureidobenzenearsonic, F=3A4T7.

10 Béo céo thi nghiém

Bao cdo thi¥ nghiém phai ghi ré:

a) moi thdng tin cn thiét d& nhan biét day a0 vé mAu thie;
b) phuong phap thy mAu da st dyng, néu biét;

¢) phuong phap thiz 4& dang, vién dan tiéu chuin nay;

d) tAt ca céc chi tiét thao tac khdng quy dinh trong tidu chuén nay, hoic tuy chén cling vdi céc chi tiét
bét thudng nao khac c6 thé anh hudng dén két qué;

@) két qua thi nghidm thu dugc.
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