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Xac dinh ham lugng asen va chi trong dudng trang
biing quang phd hap thu nguyén tir

The determination of arsenic and lead in white sugar

by atomic absorption spectroscopy

1 Pham vi va linh vuc ap dung

Tiéu chuan nay ap dung cho dudng trdng va san pham dudng tinh luyén chra dén 0.3 mg/kg asen va
0.3 mg/kg chi.

2 Nguyén tac

Mau dudc phan hiy uét dé loai bd chat hiru co cd trong mau. Dung dich nay sau d6 dudc phan tich
bang quang phd hap thu nguyén ti Graphit dét néng (HGA AAS) sir dung budc séng 193.7 nm déi véi
asen va budc séng 283,3 nm ddi véi chi. ¢o hiéu chinh nén cho tung trLfdng hop. DGi véi asen. s dung
niken nitrat lam chat dém dé loai bd cac chat gay nhiéu trong giai doan nguyén tir hoa va trong trusng
hop xac dinh chi thi sit dung amoni dihydro phosphat. Hiéu chuén bé‘ng cach so sanh truc tiép vai

cac chuan.

3 Thuéc tha
CANH BAO VA YEU CAU VE AN TOAN

Ngudi sir dung phuong phap nay nén tham khao céac van ban phap luat vé dam bao sic khoe

va an toan cda qudc gia trudc khi sir dung nhimg thuéc thir nay.

Tat ca thudc th(r phai c6 chat luong cao nhat. Dung nudc cat hay nudc da loai ion ¢6 do dan dién nhé

haon 5 uS/cm.
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3.1 Axit nitric dam déc, (p,, = 1.42 g/ml).
3.2 Axit nitric 1% V/V, pha lodng 10 mi axit nitric d@m dac véi nudc cat dén 1 lit.

3.3 Hydro peroxit, khoang 30 g/ 100 ml.

3.4 Dung dich niken nitrat, khoang 0.5 g/100 ml. Hoa tan 0,8 g niken nitrat ngdm 6 phan t& nudc vao

nudc cat va thém nudc dén 100 mi.

3.5 Dung dich asen goc, 1 000 mg/l. Hoa tan 1,320 g asen oxit trong dung dich kali hydroxit (20 g/100
ml). Trung hoa bang axit sulphuric (20 g/100 ml) dé diém két thuc chuyén mau phenolphtalein. Pha
loang bang axit sulphuric (1 g/100 mi) dén 1 iit.

3.6 Dung dich amoni dihydro orthophosphat, khoang 4 g/100 mi. Hoa tan 4 g amoni dihydro

phosphat trong nuéc cat va thém nudc dén 100 ml.

3.7 Dung dich chi géc, 1 000 mg/l. Hoa tan 1.598 g chi (ll) nitrat trong axit nitric loang (3.2) va pha

loang'bang dung dich axit nitric dén 1 lit.

4 Thiét bi dung cu

RUa tat ca dung cu thuy tinh bang dung dich axit nitric loang (1 ml axit nitrtic d@m dac/100 ml) va trang

bang nudc cat trudc khi st dung.

4.1 Binh nén 100 ml, c6 phéu loc nhd bang thay tinh gan véi cé.

4.2 May quang phé hap thu nguyén tit. co hiéu chinh nén va s dung do réng 0.7 nm.
4.3 Catot réng“ dé do asen hoac dén dién cuc tu do. hoat ddng & budc séng 193.7 nm.
4.4 Catot rong dé do chi hoac den dién cuc tu do. hoat dong & budc séng 283.3 nm.
4.5 Thiét bi nguyén tir hoa graphit dot nong.

4.6 Can phan tich, co thé doc dén 1 mg.

5 Cach tién hanh

5.1 Pha mau. Can chinh xac khoang 5,000 g mau. cho vao binh nén 100 ml va gin mét phéu nhd &
cS (4.1). Thém 10 ml axit nitric dam dac (3.1) vao binh va chuyén binh sang bép dién. Trudc tién dun
nhe cho dén khi hét khéi nau. Lay binh ra khéi nguén nhiét va dé ngudi trudc khi thém 5 mi, hydro

peroxit (3.3). Dua binh trd vé bép dién va tiép tuc dun nhe cho dén khi khoi nau xuat hién trd lai. Lap lai
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cach tién hanh nay hai lan mai lan 5 mi-dung dich hydro peroxit, tiép tuc dun néng nhe cho dén khi khéi
nau xudt hién lai. Khi khoi nau xuat hién sau lan b sung dung dich thit ba, thi tang nhiét do cua bép
dién va tiép tuc dun cho dén khi chéat 1dng con lai chi vira di bao phl day binh. L&y binh ra khoi bép

dién. dé ngudi va chuyén lugng nay vao binh dinh mic 50 ml va thém nudc cat dén vach.

5.2 Chudn bi thudc thif tring. Chuan bi thudc thé trdng theo cach tuong tu nhu cac dung dich mau.

bd qua 5 g mau tir giai doan phan huy mau.

5.3 Chuan bi dung dich hiéu chudn. Chuan bi cac dai mau chuan chita 0,000 mg, 0.010 mg. 0.020 mg
va 0.030 mg asen va chi/ trén lit tir cac dung dich géc c6 ndng dé 1 000 mg/! (3.5) va (3.7) bang cach pha

loang trong axit nitric lodng (3.2) nhu sau:

- 10 mi dung dich asen géc hoac dung dich chi goc véi ndng dd 1 000 mg/l pha lodng trong 1 000 ml

dé co6 dudc dung dich asen hoac chi véi ndng do 10 mg/l.

- 10 mi asen hoac chi véi néng dé 10 mg/l pha loang trong 1 000 mi d& c6 dugc dung dich asen

hoac chinéng d& 0.1 mg/l.

-0 ml. 10 mi. 20 mi va 30 mi clia asen hoac chi v8i néng d6 0.1 mg/l pha loang trong 100 mi dé co
dugc cac dung dich chudn asen hoac chi vai ndng do tuong Ung la: 0 mg/l. 0.010 mg/l. 0.020 mg/l
va 0.030 mg/l.

5.4 Hiéu chuan va xac dinh asen. Dat thai gian sdy. thoi gian tro hoa va thai gian nguyén ti hoa va
nhiét d6 theo hudng dan cla nha san xuat. Tién hanh phan tich quang phé & budc séng 193.7 nm véi

dd rong 0.7 nm.

Thong thuong. sU dung thé tich bom 30 pl cia mau hoac dung dich chuan véi 15 ul chat dém
niken nitrat (3.4) trong HGA.

Tién hanh mdi phép phan tich hai 1an hoac cho dén khi dat dugc két qua gidng nhau trong khoang
10 %. Ghi lai dién tich pic.

Phan tich hai 1an trong HGA cac mau chudn ¢ néng dd 0,000 mg. 0.010 mg. 0.020 mg va 0.030 mg
asen trén lit. Ghi lai dién tich pic va vé& db thi cla dién tich pic trung binh theo néng d6. Dung do thi nay

dé xac dinh nong dé asen trong cac dung dich mau.

Phan tich cac mau, ¢ 5 mau cho chay lai mau chudn néng dé 0,020 mg As/l, d& chac chan rang viéc
hiéu chudn da én dinh. Néu cho thay thay ddi qua 10 %, thi hiéu chudn lai va phan tich lai tat ca cac

mau ké tir 1an kiém tra trudc.
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5.5 Hiéu chudn va xéac dinh chi. Dat thdi gian say. thdi gian tro hoa va thai gian hguyén t hoa va
nhiét d6 theo huéng dan cliia nha san xuét. Tién hanh phan tich quang phd & budc séng 283,3 nm véi

dé réng 0,7 nm.

Thong thudng. st dung thé tich bom clGa 30 ul mau hoac dung dich chudn cung véi 15 ul chat nén
amoni dihydro ortophosphat (3.6) trong HGA.

MGi phép phan tich ti€n hanh hai Ian nhu d6i véi asen trong 5.4. Ghi lai dién tich pic.

Phan tich hai 1an trong HGA cac mau chuan cé néng d6 0,000 mg. 0.010 mg. 0.020 mg va 0.030 mg
chi trén lit. Ghi lai dién tich pic va vé& do thi dién tich trung binh clia cac pic theo véi nong do. Dung

d6 thi nay dé xac dinh néng dé chi trong cac dung dich mau.

Phén tich cac mau. cir 5 mau cho chay lai mau chudn néng dd 0,020 mg Pb/l. d& chic chén ring viéc
hiéu chudn la 6n dinh. N&u cho thdy thay d8i qua 10 %. thi hiéu chudn lai va phan tich lai tat ca cac

mau ké tir 1an kiém tra trude.

6 Biéu thi két qua
6.1 T’inhtoén

B6i vai asen. tinh dién tich pic trung binh cho méi dung dich mau dugc phan tich. S dung gia tri nay dé
xac dinh ndng d6 clia asen trong dung dich bang cach d6i chiu véi dudng chudn trong 5.4. Néng d6

cla asen trong mau cé thé dudc tinh nhu sau:

(mg As/l. mau thir - mau trang)

= x thé tich dung dich. mi
Khéi lugng mau. g

Asen mg/kg =

D6i vai chi. tinh dién tich pic trung binh cho méi dung dich mau dudc phéan tich. S dung gia tri nay dé

xac dinh néng do cla chi trong dung dich bang cach ddi chiéu véi dudng chudn trong 5.5. Néng d6 cua

chi trong mau cé thé dudc tinh nhu sau:

(mg Pb/l. méuth(r - mautrang)
Khéi Iuong méu.g

Chi mgrkg = x thé tich dung dich. mi
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