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Xuét ban i4n 1

Sira bot va sira dac c6 duong -
Xac dinh ham lugng chi bing phuong phap Von-ampe
(Phuong phap chuan)

Powder and sweetened condensed milk —

Determination of lead content by Von-ampe method (Reference method)

1 Pham vi 4p dung

Tiéu chudn nay qui dinh phuong phap xac dinh ham Iugng chi (Pb) b4ng Von-ampe, hoa tan trong sifa
bot va sifa dac ¢ dudng sau khi d vé ca hoa mau theo TCVN 4622:1994.

2 Tailiéu vién dan

Cac tai liéu vién dAn sau la rat cin thiét cho viéc ap dung tiéu chudn nay. D6i vai cac tai ligu vién dan
ghi nam céng b6 thi &p dung phién ban dugc néu. DGi vdi cac tai ligu vién dan khéng ghi nam céng bg
thi 4p dung phién ban méi nh4t, bao gém ca céc sifa déi.

TCVN 4622:1994, Sifa bdt va sifa dic cb dudng - Phuong phap vé cd hoa mau dé xac dinh chi (Pb) va
Asen (As).
3 Nguyén tic

Pién phan lam giau chi 1&n b8 mat dién cuc hoat dong (giot thuy ngan ¢8 dinh hay mang thly ngan trén
nén dién cuc than) tai mot dién th& 4m xac dinh, trong nhimg diéu kién 12p lai, sau d6 hoa tan lugng chl
da duoc 1am giau bang cach phan cuc andt va ghi pic hoa tan tuong (ng.

4 Thudc thir

Chi stf dung cac thuc thir thudc loai tinh khiét phan tich, nudc dugc sUr dung phai 1a nudc cat hai 14n
hodc nudc cd do tinh khiét tuong duong, tri khi co cdc qui dinh khac.
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4.1 Axit nitric (HNO;), d = 1,4 g/ml.

4.2 Thuy ngan clorua (HgCl,) hoAc thuy ngan nitrat Hg(NO,),, dung dich 0,01 M.
4.3 Axit clohydric (HCI), dung dich 1 M.

4.4 Dung dich chi chuan géc, 1 mg Pb/ ml.

Hoa tan 1,5980 g Pb(NO,), (ho&c 1,8300 g Pb(CH,C0OO0),3H,0 trong cdc 100 ml (5.4), thém 10 mi
dung dich HNO; (4.1), thém nuéc c4t dén khodng 50 ml, I4c cho tan hét. Chuyén dung dich vao binh
dinh mic 1 000 ml, trang céc c&n than bing nuéc, thém nudc dén vach va lac déu.

4.5 Dung djch chi chudn lam viéc, 10 pg Pb/mi.

L4y 5 ml dung dich chi chudn (4.4) cho vao binh dinh mifc 500 mi, b8 sung vai giot dung dich HNO,
(4.1). Thém nudc dén vach va 1&c déu. SIr dung dung dich nay trong ngay lam viéc.

5 Thiét bi, dung cu
SUr dung cac thiét bj, dung cu cla phong thif nghiém thong thudng va cu thé nhu sau:

5.1 May do quang phd, c6 dién cuc dang giot thuy ngan cd dinh (ho&c dién cuc rén dang dia quay
b&ng than tinh thé ho3c than mém), dién cuc phu trg bing platin (pt), dién cuc so sanh calomen hoac
Ag/ AgCl.

5.2 Binh khi nito hosc cacbonic, cd bé loc.
5.3 Binh dinh mire, dung tich 25 ml, 500 mi va 1000 ml.

5.4 Céc, dung tich 100 ml.

6 Cach tién hanh
6.1 Phan tich theo dudng chuin
8.1.1 Chudn bj cac dung djch

Cho 1dn lugt vao sau binh dinh mic dung tich 25 ml (5.3) dung dich chi chudn lam viéc (4.5) cac lugng
sau day: 0,0 ml; 0,1 ml; 0,25 ml; 0,5 ml; 0,75 mi, 1 ml va binh thr bdy cho 10 ml dung dich mau. Thém
dung dich HCI (4.3) vao t4t c& cac binh cho dén vach va lac déu [néu trong trudng hgp dung dién cuc
mang thuy ngan trén nén than thi trudc khi thém dung dich HCI, thi b8 sung vao mdi binh 0,25 ml dung
dich HgCl, hotic Hg(NO,),]. Trong truding hgp ham lugng chi trong méu phan tich vugt qua dudng chuén
thi gidm bét thé tich dung dich mau phan tich tuong (ng.
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6.1.2 Do Von-ampe hoa tan

Cho cac dung dich (6.1.1) vao binh dién phan (Ian luot tit néng dd nhd dén ndng 4 I6n), néu ding dién
cuc dang giot thuy ngan c6 dinh thi tao giot c6 duding kinh < 0,5 mm (theo cach hudng dan clia mdi loai
dién cuc), gt gia tri dién thé -0,7 V (so vai dién cuc calomen bado hoa). Suc khi nito (hodc cacbonat)
trong 5 min (timg bot nhd lién tuc tir dudi day binh Ién) sau d6 kéo dng dan khi [én trén bé mat dung
dich. Khu&y dung dich vai mét t6c do khéng ddi (sao cho khéng tao xoay nudc). Bat chuyén mach cho
dién phan (néu thao tac tu déng theo chuong trinh thi khdi déng chuong trinh may tinh), trong 120 s.
Ngimg khudy 30 s réi giam t8c dé khodng tir 6 mV/s dén 20 mVi/s (tuy theo loai may cuc phé qui dinh)
cho d&n khi vé 0,0 V, Danh gia dinh hoa tan tai gia tri - 450 mV + 50 mV (cling ¢6 thé sai léch chut it
tuy theo timg may). Trang rifa binh dién phéan, thay dung djch mdi, rdi I&p lai quéa trinh vdi nhimg théng
s& hoan toan gidng nhu trong 14n do thir nhat [kich thuéc giot thuy ngan (hoic danh béng lai bé mat
dién cuyc), thai gian dién phan). Tif cac gia tri chiéu cao dinh thu dugc, dung dudng chudn gilra chiéu
cao dinh hoa tan va kh&i lugng chi (ug) trong dung dich. Tir cac gia tri nhan dudc, suy ra khdi lugng chi
trong dung dich m3u phan tich, m, (ug).

6.1.3 Phan tich theo phuong phap bé sung chuin

Cho vao binh dinh mdc 10 mi dung dich phan tich rdi ti€n hanh do nhu da dé cap d trén khi do vdi dung
dich phan tich. Ngay sau khi két thic phép do, chuén bi lai dién cuc nhuy mét phan do mdi nhung khéng
thay dung dich ma thém vao dung dich phan tich mét Iugng chinh xac dung dich chi chuén g&c (4.4)
chira khodng 2 pug chi (tuy theo Iugng chi cé trong mé&u) réi thuc hién do Von-ampe nhu cach do vdi dung
dich phan tich (6.1.2). Tir hai chiéu cao dinh (ho3c hai dién iugng hoa 1an) tinh khéi lugng chi cé trong
mau phan tich.

7 Tinh va bidu thj két qua
Ham Iuong chi (Pb) cb trong miu, X, duoc bidu thi bang miligam trén kilogam, tinh theo cong thix sau day:

x=_m,x2,5
m

trong do:
m, 14 khéi fugng chi (Pb) c6 trong m&u phan tich (6.1.2), tinh bang microgam;

m 1a kh6i luong mAu da vo co hod, tinh bang gam (vi du 25 g).

K&t qua phan tich duge ch&p nhan khi thuc hién ba phép phan tich song song trong cung diéu kién cho
sai léch tuong d6i khong vugt qua + 25 %.




