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Thwc pham - Xac dinh ham lwong antimon
bang phwong phap quang phé

Foodstuffs — Determination of antimony content by spectrophotometric method

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuan nay quy dinh quy trinh xac dinh ham lugng antimen trong thire phdm bang phuweng phap
do quang phd.

2 Nguyén tic

Trong dung dich axit clohydric, antimon hoa tri ndm phan (kng v&i thubec th Rhodamine B, tao thanh
phirc chat mau, co thé chiét duoc bing dung mai hitu co. Bo d6 hip thy cua phire mau nay & buéc
song 565 nm.

3 Thuébc thir

Chi st dung thudc thi¥ loai tinh khiét phan tich va nwéc dugc sir dung phai 12 nwdc cét hai lan bing
dung cu thuy tinh hodc nwde o6 chit lwgng twong dwrong, trir khi cé quy dinh khac.

CHU THICH Trudére khi str dyung, céc dung dich axit clohydric (3.1), dung dich axit phosphoric (3.2), dung dich Rhodamine {3.3) va
benzen (3.4) dugc gitr trong 10 lanh va duy iri & nhiét 86 5 °C dén 10 °C.

3.1 Dung djch axit clohydric, 6 M

Pha lodng dung dich axit clohydric dam d&c véi nuéc theo ty 1& 1:1 (thé tich).

3.2 Dung dich axit phosphoric lodng, 1 M.

Pha lodng 70 ml dung dich HiPQ, (85 %) bing nuwdc dén 1 000 m trang binh dinh mirc (4.2).

3.3 Dung dich Rhodamine B {[8-(2-cacboxyphenyl}-6-dietylamino-3-xanthenyliden]-dietylamoni cloruz,
cdng thike phan td CaeHay CIN,Os}, 0,02 % trong nuwdc.



3.4 Benzen.

3.5 Axit pecloric (HCIO.), 70 %.

3.6 Amoni oxalat, dung djch baoc hda.

3.7 Axit nitric (HNO.), dung dich dam dac.
3.8 Axit sulfuric (H.50,}, dung dich dam dac.
3.9 Dung dich chudn antimon

3.9.1 Dung dich chuén gbc, 100 ug Sbiml

Dung cén 4.1, can 0,1000 g antimon (Sb) tinh khiét, chinh xac dén 0,1 mg, sau d6 héa tan trong 25 ml
dung dich H,50, (3.8) dyng trong binh dinh mure dung tich 1 000 mi (4.2). Bun néng, lam ngudi rdi
thém nwéc dén vach,

3.9.2 Dung dich chudn lam viéc, 1 ug Sb/ml

Pha lodng 2,0 mi dung dich chuén géc (3.9.1) v&i nwde trong binh dinh mikc dung tich 200 mi (4.2) va
thém nuérc dén vach,

4 Thiét bj, dung cu

Sir dung cac thiét bi, dung cy cla phéng thi nghiém théng thudng va cu thé nhu sau:
4.1 Can phan tich, co thé cén chinh xac dén 0,1 mg.

4.2 Binh djnh murc, dung tich 200; 250; 500 va 1 000 mi.

4.3 Binh nén thuy tinh, dung tich 125 ml.

4.4 Binh Kjeldahl, dung tich 800 ml.

4.5 Binh chiét, dung tich 125 ml, co nit van kin bing teflon.

CHU THICH Trurére khi siv dyng, cac binh chiét (4.5) duge gilr trong t lanh va duy i & nhigt 48 5 °C dén 10 °C,
4.6 Bép dién, co tAm lwdi amidng,

4.7 May nghién phong thir nghiém.

4.8 Pipet,dungtich2 4,5 6, 8va 10 ml

4.9 Ong nghiém.



4.10 Td lanh.
411 Bé nwéc da.

4.12 May do quang phé, cé cuvet 1 cm, ¢d thé do dugc & budc séng 565 nm.

5 Lay mau

M&u glri dén phéng thir nghiém phai Ia m3u dai dién. Miu khéng bi hu hdng hoac bién ddi trong suét
qua trinh van chuyén hodc bao quan.

Vige lay mu khéng qui dinh trong tiéu chudn nay. Xem tiéu chudn cu thé cé lién quan dén san phar.
Néu chira ¢ tiéu chudn cu thé lién quan dén san pham thi cac bén cb lién quan nén thoa thuan voi
nhau vé& vin dé nay.

6 Chuan bi miu thip
6.1.1 Cac loai qua twoi (tao, 1& hay cac san pham twong tu)

CANH BAO Xem céc chu y vé an toan déi v&i viéc vé co hoa wét, axit nitric, axit sulfuric va axit
pecloric.

Can va got vé mau dai dién (khodng tir 0.5 kg dén 2 kg). Cat bo tit ca phén thit qua quanh rén qua va
phan dau cuéng néu nghi la bi nhiém antimon va tiép tuc got vé néu cin. Cho phén d3 loai bé vé vao
cac binh Kjeldahl 800 mi (4. 4). Thém tir 25 ml dén 50 ml axit nitric (3.7), sau dé cin than thém tiéo
40 ml axit sulfuric (3.8). Dat binh lén bép co tam Iuéi amisng (4.6) ¢ khung véi dwéng kinh 5 cm. Bun
nhe va ngirng dun néu trao bot,

Khi phan (rng da ngirng, dun ndng binh can than va thinh thodng xoay binh & m3u khéng bi déng két
trén phan thiy tinh tiép xtc véi Ita. Duy tri cac didu kién oxy hoa trong binh trong sudt qua trinh pha
mau bang viéc thém cén than cac long nhé axit nitric (3.7) cho téi khi hén hop chuyén sang mau nau

hodc sam.

Tiép tuc phan huy cho téi khi cdc chéat hitu co dwoe pha huy hoan toan va khai SO, bbc 1én, Dung dich
cudi cling phai khang mau hodc mau vang nhat. & phan hly dé dang hon, sau khi thu duoc hén hep
bén & mau nau hodc sim thi dé ngudi rdi thém 0,5 ml axit pecloric (3.5), dun néng cho téi khi xuat hisn
khdi va dich phan hiy trong. D& ngudi va bd sung 2 1&n, méi 1an 0,5 ml axit pecloric (3.5), dun néng tran
bép (4.6) sau mai 1An thém.

D& ngudi tlr tr va thém 75 ml nwéc va 25 ml dung dich amoni oxalat bao hoa (3.6) d& dudi hét cac ox
nito ra khadi dung dich. Lai cho bay hoi dén khi khéi SO, xuét hién & cd binh, Dé ngudi va pha loang
bang nuwdc dén vach cda binh dinh mire 500 mi hodc 1 000 mi (4.2).



6.1.2 San phdm qua khd

Chuén bi mau bng cach nghién nhd va trén 4 dén 5 lan trong may nghién phong thir nghiém (4.7).
Cho 30 g dén 78 g méu vao cac binh Kjeldahl 800 ml (4.4) va thém 10 ml dén 25 mil nuwée, 25 ml d&n
50 ml axit nitric (3.7) va 20 ml axit sulfuric (3.8). Tiép tuc phan hdy méu nhw trong 6.1.1, pha loéng
phan dich phan hiy dén 250 ml trong binh dinh muc.

6.1.3 Cac loai qua nho va rau
Ding 70 g dén 140 g méu va phan hdy mau nhw trong 6.1.1 hoac 6.1.2.
6.1.4 Déi véi cac loai nguyén lidu khac ngoai 6.1.1, 6.1.2 hodc 6.1.3

Phan hiy tir 5 g dén 50 g mau theo 6.1.1 hodc 6.1.2, ty thubc vao dd am va ham lugng antimon dy
kién pha lodng dén thé tich xac dinh.

6.1.5 Cic san phim chira cic hep chit antimon hiru co bén, san phdm tao din xuét hiru co
oxy héa khéng hoan toan lam (rc ché sy phan giai antimon hodc cac san phdm khé phén hay

Bé xac dinh antimon trong cac san phdm nhu: tém, thube |4, ddu m& va mét s6 san phm khac doi hoi
phai x( Iy d&c biét d& oxy héa hoan toan antimon hiru co thanh Sb;Os hodc dé pha hiy cac chét hivu cor
gay nhiéu.

Pha lodng dich phan huy bang cac phwong phap dac biét dén thé tich xac djnh.

7 Cach tién hanh
7.1 Xac dinh

Chuyén dich phan huy da chuan bi vao binh nén thuy tinh 125 ml (4.3), thém mt thé tich dung dich
H,S0; (3.8) vira d0 5 ml va cho bay hoi dén khi xuét hién khoi SOs. D& ngudi va thém 10 giot dung
dich HCIO, (3.5), tiép tuc cho bay hoi dén khi xuét hién khoi trang.

Lam nguéi dich phan huy trong bé nwérc da (4.11) trong théi gian khang nhd hon 30 min, sau do dung
pipet (4.8) thém tir tir 5 ml dung dich HCI 6 M (3.1) d& dwoc lam lanh treére. DE yén 15 min trong bé
nwrdic da (4.11), rbi thém 8 ml dung dich H:PO, 1 M (3.2) d& dugc 1am lanh truede. Ngay khi dich chiét
chuyén sang mau nau (mau dé trong vai gid). Thém ngay 5 ml dung dich Rhodamine B (3.3) da duoc
lam lanh trudre, day nidt binh non va lac manh.

CHU THICH Thire hidn gué trinh tach chiét va hién méu trong fidu kign nhigt 45 5 °C dén 10 °C va anh sang yéu.

Chuyén dich thu dugc vao binh chiét 125 ml (4.5) g8 dwoc lam lanh trudc. Dung pipet lay 10 mi
benzen (3.4) 43 duoc lam lanh trude cho vao binh chiét, e manh trong 1 min rbi loai bé |&p chat long.
Chuyén I&p benzen mau nau (hodc mau dé néu ¢6 mat antimon) vao 6ng nghiém (4.9) va dé cho nuéc



lAng xubng. Trang cuvet 1 cm béng dich thu dugc, lam day cuvet rdi do dé hdp thy & buwdc song
565 nm so véri mAu tréng benzen. Boc két qua tlr dwdng chudn.

Thyec hién phép thir trdng st dung ciing mét qui trinh nhw d6i véi phan méu thix, nhwng bé qua phan

mau thiv.

7.2 Dyng dwéng chudn

Dlng pipet (4.8) lay 0; 2; 4; 6; 8 va 10 ml dung dich chudn lam viéc antimon (3.9.2) cho vao cac birh
non dung tich 125 ml (4.3), thém vao mdi binh 5 ml dung dich H,S0, va tién hanh theo 7.1. Dung d3
thi d6 hap thu theo s& microgam antimon trong dung dich chuan lam viéc. '

8 Tinh két qua

Ham luwgng antimon trong mau thir, Cs,, bidu thi bdng microgam trén gam (ug/g) dugc tinh theo corg

thire sau:

trong doé

C. la ham lweng antimon trong dung dich méu thir, xac dinh dwee tlr dwéng chudn (xem 7.2

tinh bang microgam trén mililit (ug/ml);
m  la khbi lugng mau thi, tinh bang gam (g);
V  la dung tich binh dinh mie ding d& pha loding dich chiét tir mau thdr (xem 7.1), tinh bang
mililit (ml).
9 Bao cao thir nghiém
Bao cao thir nghiém phai ghi ré:
a) moi thang tin can thiét vé viéc nhan bist d4y dG mau thi:
b) phuong phap 1ay mau d3 s dung, néu biét;
¢) phwong phap thly da si dung va vién dan tiéu chuln nay;

d) moi thao tac khéng duwec quy dinh trong tiéu chudn nay, hodc nhing digu dugc coi la ty chon va
bat ky chi tiét ndo c6 anh hudng téi két qua;

e} két qua thir nghiém thu duoc,



Thw muyc tai lidu tham khao

[1] AOQAC 963.21 Arsenic in Food. Kjeldah! Flask Digestion.



