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Xac dinh ham lugng asen trong san pham dudng tinh luyén
bang phuong phap so mau

The determination of asenic in refined sugar products by a colorimetric method

1 Pham vi va linh vuc ap dung

Tiéu chuan nay quy dinh phuong phéap xac dinh asen trong san pham duong trang va dudng tinh fuvén

c6 néng do asen khéng qua 2 mglkg.

2 Nguyén tac

Phuong phap nay dua trén sy hinh thanh phic chat mau & dang asenua hydro khi asen dugdc suc vao
dung dich bac dietyldithiocacbamat trong pyridin. Dung dich mau dugc x{r Iy bang hydro méi ché theo
phuong phap Gutzeit tao thanh hydro sunfua va asen hydrua. Hydro sunfua dugc hap thu bang
chi axetat va asen hydrua duogc cuén theo dong khi hydro khi cho suc vao dung dich bac

dietyldithiocacbamat trong pyridin dé tao thanh phirc chat mau dd.

3 Thubc thu va vat liéu
CANH BAO VA YEU CAU VE AN TOAN

Ngudi sir dung phuong phap nay nén tham khao cac vin ban phap luat vé sirc khoé va an toan

cua quéc gia trudc khi st dung cac thudc tha nay, cu thé Ia Pyridin.

T4t ca cac thudce thir. néu co thé phai I loai phan tich hozc thich hop dé phan tich kim loai vét. Chi str

dung nudc cét hoac nudc cb do tinh khiét tuong duong.
3.1 Axit clohydric. p,, = 1.18 g/mi.

3.2 Axit clohydric, khoang 5.0 mol/!.
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3.3 Dung dich natri hydroxit, khoang 0.05 mol/l.
3.4 Pyridin.

3.5 Kaliiodua, thé ran.

3.6 Kém, dang hat, khong chua asen.

3.7 Dung dich chi axetat, khoang 25 g/100 ml. Hoa tan 25 g chi axetat trong nudc va thém nudc dén
100 ml.

3.8 Dung dich thiéc (ll) clorua, khoang 40 g/ 100ml. Hoa tan 40 g thiéc (I1) clorua ngdm hai phan tu
nudc trong axit clohydric lodng (3.2) va thém axit clohydric dén 100 mi (3.2).

3.9 Thudc thir bac dietyldithiocarbamat, khoéng 0.5 g/100 ml. Hoa tan 0.5 g bac dietyldithiocarbamat
trong pyridin va thém pyridin dén 100 ml.

3.10 Bong xo da tham chi axetat. Nhing bong xo da tham vao dung dich chi axetat (3.7). gdi lai

bang gidy loc va sdy & nhiét do phong.

3.11  Dung dich asen tiéu chuan, 500 mg As/l. Hoa tan 0,660 g asen trioxit trong dung dich natri
hydroxit loang (3.3) va thém dung dich natri hydroxit déen 11

3.12 Dung dich asen loang tiéu chuan, 1 mg As/l. Pha lodng 2 ml dung dich asen tiéu chuan (3:11)

bang nudc dén 1 lit.

4 Thiét bi, dung cu

4.1 Dung cu thuy tinh phong thu nghiém tiéu chuan, bao gom ca cac pipet chia d 2 ml. 5 ml va 10 mi.
4.2 Binh phan tmg, dung tich 100 mi dugc gan véi 6ng hép thu nhu trong hinh 1.

4.3 May do quang phé hodc may so mau, sir dung & budc séng 540 nm.

4.4 Can phan tich, c6 thé doc dén 1 mg.

5 Chuan bi mau

Tuy thudéc ham luong asen trong mau, hoa tan trong nudc tr 10 g dén 20 g dudng trang hoac lugng
chét kho tuong duong cia dudng tinh luyén va thém nudc dén 100 mi.
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Sgi bong —
tham chi axetat I J

<—— Dung dich bac.dietyl
dithiocacbamat

/ \ <+— Binh phan {mg 100 mi

Hinh 1 - Binh phan (ing va dng hap thu

6 Cach tién hanh

6.1 Xac dinh asen. Dung dich mau can phan tich nén chia tir 1 pg dén 10 ug asen. Chuyén 50 mi
dung dich mau & diéu 5 vao binh phan dng cda thiét bi néu & hinh 1. Thém 2 g kali iodua (3.5). hoa tan
va thém 2 mi dung dich thiéc (Il) clorua (3.8). sau d6 thém 10 ml axit clohydric (3.1) (hoac thé tich vira

du dé néng d6 axit clohydric trong binh khodng 2 mol/l).

Nhoi mot mét nut nhd lam bang soi bong da tham chi axetat (3.10) vao 6ng hap thu va chuyén 3 mi
thudc thir bac dietylbithiocarbamat (3.9) vao 6ng hinh chit U. Thém 5 g d&n 10 g kém (3.6) vao binh

phan (ng va lap nhanh lai dung cu hdp thu, d@m bao rang tat c& cac khdp néi dugc kin khi.

D& phan Ung xay ra trong 45 phat trudc khi thao éng chit U. Hoa tan hét cac phiic chat mau dé con
bam trén thanh binh cla 6ng hdp thu bang cach nghiéng binh va l&c di 1&c lai vai lan. Bam bao rang
thube tht d& dugce tron déu va do do hap thu & budc séng 540 nm trong cuvet 1 cm. ding nudc trong

cuvet dé so sanh.

6.2 Dudng chuan asen, chuyén lan luct dung dich asen lodng tiéu chuan (3.12) nam & cac phan tu

0 ml dén 20 mi cla binh chlra tuong (ng véi 2 pg, 4 ug, 8 ug, 12 ug. 16 ug va 20 ug asen vao cac binh
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dinh mic 100 mi va thém nudc dén vach. Chuyén 50 ml cla cac phan dung dich nay (tuong (ng vdi
1 ug. 2 ug. 4 pg. 6 g, 8 ug va 10 ug asen) vao binh phan (ing va ap dung qui trinh mo ta trong 6.1 déi

v6i méi dung dich chuan. Dung dusng chudn theo cac gia tri hdp thu sau khi trir di gia tri mau trang.
7 Tinh va biéu thi két qua
7.1 Tinh toan

Tir duong chuén. suy ra lugng asen trong luong duong trdng hoac san pham tinh luyén va biéu thi két

qua theo mg As/ kg.

7.2 D6 chum. Thong thudng. ham lugng asen cla dudng trang nam trong khoang tu 0.01 mg den
0.05 mg As/kg. nhung khé dat dugc d6 tin cay cao. Cac két qua clia mot s6 phép xac dinh gidi han vé
asen trong dudng tréng. duoc ghi lai véi @6 léch chudn tuong doi vé db tai lap (RSDx) nam trong
khoang tir 93 % dén 185 %.
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