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Thuc pham — Xac dinh ham lugng thdy ngan béing
phuong phap quang phd hap thu nguyén tir khéng ngon Iira

Foods — Determination of mercury content by flameless atomic absorption
spectrophotometric method

1 Pham vi 4p dung

Tieu chudn nay quy dinh phuong phap xac dinh ham Iugng thily ngan cé trong thuc phadm béng phudng
phap quang phé hap thu nguyén tif khéng ngon Ia.

2 Nguyén tac

Thily ngan dudc tach ra khdi phan mau thir da phan hdy dudi dang hdi thdy ngan bang phuong phap
héa hdi lanh, sau dé lugng thiy ngan dudc xac dinh bang do ph& hap thu nguyén tir khang ngon |fa.
Ham lugng thlly ngan dudc xac dinh theo phuong phap duging chuan.

3 Thudc thir

Trong qua trinh phan tich, chi st dung thudc thir tinh khiét phan tich va nudc ct hodc nudc co chat
Iutgng tuong duong, trir khi co qui dinh khac.

3.1 Dung dich khu

Pha 50 ml axit sulfuric (3.5) véi khoang 300 ml nuéc. B ngudi dén nhiét dd phong va hoa tan 15 g natri
clorrua (3.8}, 15 g hydroxylamin sunfat (3.7) va 25 g thiéc clorua (3.8). Pha lodng bang nudc dén vach
trong binh dinh mic 500 ml (4.6).

3.2 Dung dich pha loang

Cho 58 ml axit nitric (3.9) va 67 ml axit sulfuric (3.5) vao binh dinh mc 1 00C mi (4.6) chifa san khoang tir
300 ml dén 500 ml nude. Pha lodng bang nudc dén vach mifc.



3.3 Magié pec;lurat_[Mg[CID,,jz], chat hat 8m dude d8 vao binh lam khé (Hinh 1). Thay thé néu can.
CANH BAO Cén than trong vi magié peclorat c6 thé né khi tiép xtc vdi cac chat hitu cg.

3.4 Dung dich thiy ngan chuin

3.4.1 Dung dich géc, 1 000 ug/mi.

Hoa tan 0,1354 g thiy ngan clorua trong 100,0 ml nudc,

3.4.2 Dung dich lam viéc, 1 pg/ml.

Pha lodng 1 ml dung dich g&c bang dung dich H,50, 0,5 M (3.10) dén vach mic 1 000 ml clia binh
(4.8). Chuan bi dung dich trong ngay sif dung,

3.5 Axit sulfuric (HPSD:,], 898 %.

3.6 Natri clorua (NaCl).

3.7 Hydroxylamin sunfat [(NH,OH),H,S0,].
3.8 Thiéc clorua (5nCl,).

3.9 Axit nitric (HNO,), 7 M.

3.10 Axit sulfuric (H.S0O,), 5 M.

3.11 Axit sulfuric (H,SQ,), 9 M.

3.12 Natri molipdat [Na,MoO,], 2 %.

3.13 Axit pecloric (HCIO,),

4 Thiét bi, dung cu

S dung cac thiét bi, dung cu clia phéng thir nghiém théng thudng (cé thé st dung cac loai thiét bj

chuyén dung dé xac dinh thdy ngan) va cu thé nhu sau:

4.1 May quang phé hip thu nguyén tir

Bo dugc ¢ budc séng 253,7 nm, dé rong khe do 160 pm, cudng dd dong dign 3 mA va thang dé nhay 2,5

va cd trang bi cuvet do khi.

4,2 Bom mang



Vat liéu clia mang ngoai va cac phan bén trong vdi ddu phun tia lam bang chat déo loai acrylic. St

dung cac éng Teflon chudn 16 cho tat ca cac chd két néi.
4.3 Thiét bi ngung hoac bé sinh han, cé dau néi nham.

Lam kin thiét bi ngung bang cac vong Haééhig dén chidu cao 100 mm, sau do d6 mét 16p day khoang

20 mm cac hat thiy tinh duéng kinh 4 mm {4.8) 1&n phia trén cla cac vong.
4.4 PAau ndi nham.

4.5 Binh phan hdy. binh chiu nhiét 250 ml c6 cé nham,

4.6 Binh dinh murc, 100 ml, 500 mi, 1 000 ml.

4.7 Manh chéng trao.

4.8 Bi thuy tinh, dudng kinh 4 mm.

5 Cach tién hanh
5.1 Phan hdy mau

Can khodng 5.0 g phan mau thif cho vao binh phan hily (4.5), thém 25 ml axit sulfuric 9 M (3.11), 20 ml axit
nitric 7 M (3.9), 1 ml dung dich natri molipdat 2 % (3.12) va 5 manh dén 6 manh chéng trao (4.7). Lap bd
sinh han {tudn hoan nudc) (4.3) va dun nhe trong khodng 1 gid. Ngat nhiét va dé yén trong véng 15 phuit.
Thém 20 ml hdn hop dung dich axit nitric (3.9) va axit pecloric (3.13) theo ty 1& 1:1 qua bd sinh han (4.3).

Tat nudc tuan hoan gua bd sinh han va dun sbi manh dén khi xuat hién khéi trdng trong binh. Tiép tuc

dun trong 10 phut.

PE ngudi, thém can than 10 ml nude qua bé sinh han trong khi van khudy dung dich trong binh. Bun séi
ti€p dung dich trong 10 phat. Tat bép va rita bo sinh han 3 1an, mai 1an bang 15 ml nudc. DEé ngudi dén
nhiét dé phong.

5.2 Tién hanh do

Chuyén toan bdé mau da phan hly vao binh dinh mic 100 ml va pha lodng bang nuéc dén vach,
Chuyén 25,0 ml phan mau thir vao binh phan hly {4.5) khac. Dung dung dich pha lodng (3.2) dé diéu
chinh thé tich d&n 100 ml.

Chinh tdc d6 tai ddu ra clia bom dén khoang 2 lit khilphat bang bom mang (4.2). Lap thiét bj nhu &
Hinh 1, trir 8ng ndi khi. Chinh may quang phd vé "0" khi may bom dang hoat dong, thém 20 ml dung



dich khir (3.1) d& hoa tan phan mau thir. Lap ngay dng néi khi va thdi khi vao trong khodng 3 phat.
(Diéu chinh thai gian thai khi dé thu dudc do hap thu tai da). Ghi lai gia tri do hép thu A, xa ap & phin

ngoai cla bdm va md 16 thoang trén binh loc dé hé thang can bang.

10 g Magé peclorat
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badm mang

binh phan hiy, dung tich 250 ml
éng dan khi

éng Teflon chuan 16

cuvet do khi 11,5 cm

16 thoat c6 khéa

binh lam khé, dung tich 125 ml

Hinh 1 - Thi&t bi phan tich quang phé hap thu nguyén tir khéng ngon Iira

4.3 Dung duéng chuan

Chudn bi mau trang va dung dudng chudn béng cach cho 0 ug; 0.2 pg; 0,4 pg; 0,6 ug; 0.8 pg va 1,0 ug

thly ngén vao mét day cac binh phan hilly. Thém vao méi binh 100 ml dung dich pha lodng (3.2). Cuéi
cung, thém dung dich khit (3.1} va thue hién cac thao tac nhu déi véi mau thir,

Dung dudng chudn. N&u ham lugng thly ngan ndm ngoai dudng chudn thi l&p lai phép xac dinh vdi
phan dung dich thir nhd hdn & dua lugng thily ngan vao pham vi cla dudng chudn.



5 Tinh két qua

Ham Iugng thly ngén, X, tinh béng microgam trén gam, theo céng thie sau:

X=—1

trong déa
m, 14 khdi luong thly ngan cé trong mau, tinh bang micro gam:;
m, 1a 114 khéi lugng phan mau thir ban dau, tinh bang gam.
6 Bao cao thi nghiém
Bao cao thir nghiém phai chi ra:
moi théng tin can thigt dé nhan biét ddy dd vé mau thi,
- phuong phap I8y mau da sl dung, néu biét;
— phuong phap thir da sf dung va vién dan tiéu chuan nay;

~ moi chi tiét thao tac khéng qui dinh trong tiéu chudn nay, cling vdi céc chi tiét bat thudng nao khac cd
thé anh huding dén két qua;

— cac két qua thir nghiém thu duge.



