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L&i néi dau
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chung, thir nhan biét, dung dich thir va tai liéu tham khao khac cia JECFA.
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Mi chinh _ Phuong phap thu

Natri L - glutamate — Test methods

1 Pham vi 4p dung
Tiéu chuan nay qui dinh cac phuong phap thu chi tiéu chat luong mi chinh ma TCVN 1459 1996 chua

qui dinh.

2 Tinh hoa tan

Tinh hoa tan gan dung duoc qui dinh trong phuong phap tho cua tai liéu chuyén nganh duoc giai thich
bang cac thuat ngir sau -

Thuat ngir S6 phan dung méi can cho mét phan chat hoa tan
ﬁRét dé tan it hon 1

Tan nhiéu T 1 dén 10

Dé tan T 10 dén 30

it tan TU 30dén 100

Hoi tan T 100 dén 1000

Tan rat it TUr 1000 dén 10.000

Thuc 1€ khong tan hoac khong thé hoa tan Nhiéu hon 10.000

»

Néu khéng co quy dinh chi dan nao khac thi kiém tra tinh hoa tan dugc tién hanh sau khi cho mau vao

dung méi da quy dinh va lac khdng it hon 30 giay va khang lau qua 5 phat.
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3 Xac dinh natri

Cac hop chét cua natri sau khi chuyén sang dang muéi clorua hoac nitrat sé duoc tac dung voi dung
dich thir coban - urany! axetat va tao két tia mau vang sau khi khudy vai phit. Cac hop chat natri sé tao

ra mau vang co cudng doé manh trén ngon lra khong phat sang. .

Chd thich - Dung dich thi coban - uranyl axetal -~ Hoa tan khi lam néng 40 g uranyl axetat
[UO2 (C2H302)2 . 2HR0] trén vai 30 g axit axetat bang va cho nudc vira di dén 500 mi. Tuong tu nhu vay, chuén
bi dung dich chira 200 g coban (I1) axetat [Co (C2H302)2 . 4H20] tron voi 30 g axit axetic bang va cho nudc vira
dd dén 500 ml. Trén hai dung dich trén vdi nhau luc con nong va d€ lanh dén 20° Duy tri nhiét d6 20° khoang
2 git dén ic tach cac mudi thira tir dung dich va r6i loc qua bd ioc kho.

4 Xac dinh giam khdi iugng khi say hoac lam kho

Cha thich — Phai thue hién cac budc phong ngura thich hop khi can cac méu dé hit nude, dé chay nudc dé dam
bao qua trinh phan tich méu khéng bi hép thu 4m. )

Néu khéng ¢6 chi dan nao khac trong tai liéu chuyén nganh, tién hanh xac dinh nhu sau : Can chinh xac
g dén 2 g chét cén xac dinh, da duoc tron déu tir trudc. Néu mau l1a dang tinh thé phai nghién thanh
bot min. Can céc thuy tinh c6 nit mai, da duoc sdy khd 30 phit trong cung mot diéu kién nhu diéu kién
cua phuong phap xac dinh. Chuyén mau sang cbc. day nit mai va can ca coe 14n mau. Rai mau cang
déu cang 16t theo do ddy khoang 5 mm va khéng day qua 10 mm khi mau ¢ dang tho (khéng min). Dat
c6c chua mau vac 10 sdy, mo nat dé canh cbc va sdy kho méu & nhiét do va thai gian da qui dinh theo
tai liéu chuyén nganh. Khi vira mé 10 sdy, day kin cc ngay bang nat cia céc do va dat céc vao binh hit
4, d€ ngudi 16i nhiét do phong trude khi can lai khé luong.

Néu méu co diém chay & nhiét do thdp hon nhiét d6 sdy qui dinh cho viéc xac dinh giam khéi luong khi
lam khé thi chudn bi mau nhu mé ta & trén, réi dat céc ¢6 mau vao binh hat &m chan khéng, ¢co ch(’ﬂ\
axit sunturic. Rut chan khéng cla binh hut &m t4i ap sudt 130 Pa (1 mm thuy ngan), duy tri chan khéng
nay trong 24 gid,, va sau dé c&n méu da dugc Iam khé. '

5 Xac dinh pH

5.1 Phuong phép do dién thé

PH cla dung dich nudc c6 thé dugc xac dinh chinh x&c bang phuung phap do dién thé su dung pH mét.

Viéc x&c dinh thuc hanh pH trong nudc cé thé dugc tinh theo céng thic ;

I
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pH = pH® +[ ( E - E°) / 0.0591]

trong dé
pPH  l1a gid tri cla dung dich c4n do;
pH®  la gia tri cGa chat dém chudn:
E la gia tri dién thé cua dung dich cén do:
E® la gid tri dién thé cla chit dém chuin:

0,0591 1a hang sé Nerns & t° = 25°.

Céng thic nay khdng ap dung cho cac dung méi khéng phai 1A nudc hoac cac dung méi hén hop co

chia nude. Tuy nhién, pH mét thutng cho cédc chi s8 I&p lai trong modt s6 hé thdng dung méi khég, trén

€0 sd cua viéc hiéu chudn bang cac dung dich dém va trong khi c4c chi s& pH nay con thiéu y nghia ctia
ﬁaiét ddng hoc, ching van dugc su dung trong ky thuét do pH chuyén dung.

Su dung pH mét dé do pH 14 su so sanh s gta tri do pH cda dung dich chua biét voi cac s6 do pH cta
chédt dém chudn ma gia tri pH nay da dugc biét chinh xac. Phép do thong thuong chi sur dung mét chat
dém va mét dién cuc tugng tmg phu hgp, théng thuong duogc thiét ké cé bd bl tru nhiét d6 dé co dé
chinh xac t¢i + 0,05 don vij pH hodc 16t hon thi su dung hai chat dém co dé pH nam trong gigi han du

doan néu co thé. T4t ca cac mau va chat dem phai duoc do ¢ cung nhiét da.

Viéc lua chon va bao dudng dién cuc thiy tinh va cac dién cuc ddi chimg phai dugc xem xét cin than.
Bién cuc thdy tinh théng thudng, {uc bat ddu kha nhay vdi cac cation kim loai kiém ¢ cac gia tri pH lén
han 9 va s& dan dén sai s& kiém. Do dé nén su dung céc dién cuc cé sai s8 kiém rat nho dé do trong
vung kiém. Bao quan cac dién cuc trong nudc cét khi khong su dung dén, dé tranh sy mat nudc. Cé the
édung dién cuc "kidu dong chay” (flow - type) néu chung minh duge tinh hiéu qua va gi4 tri pH khi do
vang dién cuc nay.

Viéc do pH cla "cac dung dich c6 tinh dém cao” (nudc cat hoac cac dung dich hoa tan hop chat hiu co,
khéng chira ion trong nuoc cat) la dic biét khé. Viéc thém 0,3 mi dung dich kali clorua bao hoa trong
100 mi nudc cét sé cung cidp thém MOt luong nhd chét dién phan. Tuy nhién, rat can phai bao vé dung
dich cdn do khdi cacbon dioxit (COq) trong khéng khi bang cach sir dung mot khodng ngan céch bang
khi nito trong qua trinh do. Do tiép tuc pH cda phan nudc cat hay cac dung dich thy, bang cach khudy

manh chio dén khi két qua quan sat do dugc cua hai phdn do lién tuc ké tiép chénh nhau trong khoang
0,1 don vi pH.



TCVN 1460 : 1997

5.2 Cach tién hanh

Dung mét pH mét thich hop va sl dung theo ban hudng dan cla nha san xuét. Méi 1an st dung, cén
trang cac dién cuc bang nudc cat hodc nudc da khir ion va lau kho nhe nhang can than bang khan sach
tham nudc. Trang coc chira mau ba tan, mbi 1&n bang mét dung dich mai. ‘

Chon hai chat dém chuan® | néu cé thé, cé dé pH nam trong khoang gi6i han pH cla mau cn xac dinh.
Dun nong hoac lam ngudi cac chét chudn nay dé cé nhiét do chi chénh khoang 2° so v6i nhiét do cua
méau cén do pH, va diéu chinh budic ddu nhiét d6 cla bd diéu chinh nhiét pH mét t6i nhiét do cia mau
cén do. Nhung cac dién cuc vao mét ph&n chat dém chudn thir nhat va chinh cac bd phéan diéu khién
chudn tuong Umg (nat &n, bat hoac nat céng tac chinh) theo huding dan cta nha san xudt dén khi chi s6
pH ding bang pH cua chit dém thu nhéit. Lap lai qui trinh nay moét 18n nira vdi cac phln mai cla chat
dém chuin thir nhat cho dén khi hai l4n do ké tiép nhau ndm trong khoang + 0,02 don vi pH ma khéng
chinh cac bd phan diéu khién chuan.

-~

Trang cac dién cuc, lau khd that nhe nhang va lai nhung dién cuc vao chat dém chuan thu hai co do pt.
thap hon. Khéng thay déi viéc diéu chinh pH mét. Tiép tuc hiéu chinh bd phan diéu khién (num van, nut
an hoac bé phan diéu chinh nhiét) theo huing dan clda nha san xuét cho dén khi dat duoc pH chinh xac
cua chat dém c6 db pH thap hon

Lap lai trinh tu chudn hoa ca hai ch&t dém cho dén khi cac sé do pH nam trong khoang + 0,02 don vi
pH d6i vGi ca hai ch&t dém khong diéu chinh chit nao ca hai bo phan diéu khién @ Sau dé cé thé tién
hanh ky thuat do pH clia dung dich c&n do ¥ .

Phai tubn chuan hoa lai thiél bi pH mét du sau mdt khoang thdi gian ngan khong su dung cong tac bd
khuyéch dai & vi tri tat.

5.3 Talliéu trich dan -~

Tiéu chudn vé hoa thuc pham, xuét ban 14n thu 3 (1881); (Food chemicals codex - Third edition 1981);
Tap chi han lam qudc gia, 531 - 2; (National Academy Press, 531 - 2):

Hudng dan cua EC 81 /712 / EEEC, thang 7 / 1981.

Y P& mb ta cac chat d6m tidu chuéin, xem chi §6 Merck, xuét ban I&n thu 11 trang Misc - 113, 1988.

4 Téng s& méu dugc dung trong chufn bi m&u dugc cho khi &p dung yéu ciu ky thult riéng biét.

3 sy sai khac gita cac kél qua cla 2 Ian xac dinh pH khi 1ién hanh dong thoi, fién 1iép theo cung phuong phap phéan tich,
theo cung cac disu kién, khong duoc vugt qué 0,05 don vi pH.

m
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6 Xac dinh d6 quay quang dac trung

6.1 D0 quay quang clia mét sd chat hoa hoc duge bidu thi tng quat bang do Ia "dd quay goéc” (quan
sat dugc) hodc “dé quay dic rung” (tinh todn theo néng dd dac trung cua 1 g chat hoa tan trong 1 mi
dung dich dugc do trong mdt sé diéu kién da dugc dinh rg).

D4 quay dac trung théng thusng dugc bidu thi bang ky hiu [a].. trong 6 : ¢t 1a nhiét d8 & thei diém

xac dinh dé quay, tinh bang d& bach phan va x Ia vach quang phd dac trimg hoac 13 budc séng cua anh
sang sur dung.

Céc vach QUaﬁg phé dugc durig nhiéu hon ca Ia vach D cla natri (cap vach kép g budc séng 589,0 nm
va 588,6 nm va vach vang - xanh 14 cay cua thuy ngan & budc song 546,1 nm). Trong lugng riéng va luc
quay thay déi rd rét tuy thudc vao nhiét do.

Q‘,ép do do quay quang dam bao chinh xac hon néu chd y thuc hién theo cac diéu kién chung sau day.

Ngudn sang duoc I4p bd sung ha théng loc co kha nang truyén dd anh sang 1 mau quang phd tu nhién.
Phan cuc k& loai chinh xac thugng duoc thiét ké sao dé co thé didu chinh cac dia, thay d8i cho nhau
duge nham tach vach quang phé D khdi vach sang natri hay tach vach sang budc s6ng 546,1 nm khdi
vach quang phé thuy ngan. Véi cac phan cut ké khdng dugc thiét ké nhu trén. cac té bao chira chat
long cé mau séc thich hop duoc su dung nhu 13 bé loc [xem "ky thuat hoa hiu co” cua A.Weissberger.
Tap |. Phan il, xudt ban I4n tha 3 (1960) nha xudt ban khoa hoc quédc 1€, Inc, New York, NY].

Nén chu y dac biét dén viéc kiém tra nhiét dd cda dung dich va cda phan cuc ké khi do. Viéc quan sat
phai chinh xac va co kha nang tai lap dén muc ma sy khac nhay gitra cac !dn sao lai hoac gia gia tri dd
quay quan sat duoc (ma gia tri dung duoc thiét 1ap bang hiéu chinh thang cia phan cut ké vdi cac
O;a‘in phu hep), hodc tinh theo dé quay dac trung hoac géc quay cho phu hop, va khéng duoc vuot qua
M0t phdn tu pham vi qui dinh dua theo tai liéu chuyén nganh vé dé gquay cia mau dua thy nghiém.
Nhin chung, phan cuc ké co dé chinh xac cda géc quay tai 0,05° va cdn doc vdi dé chinh xac tuong tu 1a
dud. Trong mét sé trugng hop co thé can dén phan cuc ké dé chinh xac dén 0.01° hodc thdp hon déi voi
goc quay va cing can doc vdi dé chinh xac tuong tu.

Cac dng cuta phan cuc ké phai dugc rét diy dé tranh viéc tao ra hoac dé lai bot khi lam anh huong t6i su
truyén cda chim anh sang. Viéc nhiéu do bot khi sé& dugc giam t6i thiéu véi cac Gng co 16 dugc ma rdng
g mét cz‘éiu Tuy nhién, véi cac 6ng cé 16 d6ng déu nhu Gng ban vi luong hodc ong vi lugng thi cdn phai
chu y viéc rot ddy. O thai diém rot day, cac 6ng va chat I6ng hodc dung dich phai ¢ nhiét dé khéng cao
han nhiét d& qui dinh khi do, dé tranh viéc 1ao bot khi khi lam ngudi va co lai cla chat long.
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Khi d6ng kin nhimg ioai 6ng cé tdm day co thé thao rdi duoc gan véi 16p dém doang va nap, thi I6p dém
va ndp day phai van di chat dé dam bao do kin gira tam day va than cua 6ng. Néu luc ép 1én tdm day
qua I6n c6 thé gay umg sudt lam can trg t6i phep do. Trong viéc xac dinh dé quay dac trung cua chét co
lyc quay thap, t6t nhat la ngi Idng nap day va xiét chat lai gita hai lan doc két qua lién tuc cua ca khi do
dd quay va o diém zero (0). Su khac nhau co thé xuat hién tr sv cang cla tam day va can c6 ‘v digu

chinh thich hap dé loai trir cac nguyén nhan gay sy khac nhau.

6.2 Cach tién hanh

D6i voi chat ran, hoa tan trong dung mdi thich hop, cé gilr lai mét luong dung moi (du trif) danh cho xac
dinh méau trang vé sau. Thyc hién it nhat 1a & 1&n doc khi do do quay cua dung dich d& hoa tan mau
ho#c clia mau la chét 16ng & 25°C, ho&c 0 nhiét do dac trung trong tai §iéu chuyén nganh. Thay dung
dich bang lugng dung méi (du trl) (ho&c trong truong hop d6i véi chat 16ng thi dung 6ng rong), tién hanh
du s6 1an doc nhu trén va |y gid tri trung binh tam gia tri thu mau trang. LAy gia tri trung binh do quay
dac trung quan sat duoc tru di gia tri cua mé&u trdng, néu ca hai gia tri cung dau hoac néu khac dau 1\\

cong cac gia tri do voi nhau, sé thu dugc goc quay dang.

6.3 Tinh toan

Tinh d6 quay dac trung cua chét long hoac cla dung dich da hoa tan chat ran theo mdt trong nhimg
cOng thuc sau :
() D&i voi chationg, [a] =(a/id);

() D&i v6i dung dich da hoa tan chétran, [@], = (100a/ipd) = (100a / ic)

trong do
a la goc quay ding & nhiét do t, tinh bang do;
/" la @b dai cua 6ng nghiém phan cuc ké, tinh bang deximet;
d la trong luong riéng cla chélt Iong hoac cla dung dich & nhiét db lic quan sat;
p la néng d6 cia dung dich, tinh bang gam cla chét cé trong 100 g dung dich;

¢ lanéng 86 cua dung dich, tinh bang gam cua chét cé trong 100 mi dung dich.

Céac néng db p va ¢ phai tinh trén miu khd hoac dang khan trir khi ¢6 qui dinh khac.
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7 ~Xac dinh gidgi han clorua

Néu khdﬁg ¢6 qui dinh nao khac thi cho mdt lugng mau x4c dinh vao 8ng nghi@m Nestle (Nessler), hoa
tan mau bang khodng 30 mi nudc, va trung hoa bang dung dich thir axit nitric lodng néu dung dich hoa
tan c6 tinh kiém. Thém 6 mi dung dich thd axit nitric loang va pha lodng bang nudc cat t6i 50 mi. N&u
mau thir 13 dung dich, cho dung dich mau vao éng nghiém Nestle (Nessler) va pha loang bang nudc cit
1di 50 ml. Cho mét thé tich xac dinh axit clohidric 0,01N vao mdt dng nghiém Nestle (Nessler) khac dé
lam chudn, cho thém 6 mi dung dich thi axit nitric lodng va pha lodng bang nudc cit t¢i 50 mi.

Néu dung dich d4 hoa tan madu khéng trong thi loc ca hai dung dich trong cung mét diéu kién. Thém
1 mi dung dich th{r bac nitrat vao timg dung dich, Ic ky, va dé yén trong 5 phut noi khéng cé anh sang
mat trdii truc tiép. So sanh dd duc cua 2 dung dich bang cach quan sat cac dng nghiém Nestle (Nessler)
dat trén nén den, tir thanh 3ng nghiém va trén miéng 6ng nghiém xuéng. DO duc cua dung dich mau
khdng dugc vuot qua dd duc cla dung dich chuin.

8 Xac dinh gigi han asen

Néu khéng ¢6 qui dinh nao khac thi phuong phap Il thudng duge dung hon phuong phép 1.
8.1 Phuong phap I (Qui trinh Gutzeit)

8.1.1 Chuan bi dung dich mau

Dung dich thu dugc bang cach xi Iy mau theo hudng din trong tai liéu chuyén nganh. duoc ding truc
tiép lam dung dich mau trong qui trinh thir nay.

8.1.2 Chuan bl dung dich chuin asen

; 0 10 ml dung dich thu SnCl, trong HCI va 1,0 ml dung dich thur asen lodng vao 50 mi nudc. Dung dich
thu dugc khi thao t4c theo qui trinh sau day sé tao vét mau trén gidy thuy ngan clorua nhu chdt mau
chudn, tuong (ng vdi 10 ug As.

Chu thich -
1 Dung dich thir thiéc clorua (SnCl, ) trong HCI:
Pha 1 mi dung dich thc thide clorua (SnClo) véi 100 mi axit clohydric (25% wiv dung dich HCI trong nudc).

2 Dung dich thir thigc clorua (SnCly)

Hodtan 3,2 g thiéc clorua (SnCl, . 2H2Q) trong 40 mi axit clohydric 0,3 N. Chuyén dung dich vao binh dinh muc
100 mi va pha lodng dé&n vach bang axit clohydric 0,3 N. Chusn bi dung dich hang ngay. Dung dich thic clorua
phai chudn dé vdi axit sunfuric / periodic trudc khi dung va diéu chinh dé 10,0 m! thudc thir thisc clorua sé chuin
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a6 voi 10,2 mi thudc thir axit periodic. D& chuén @6, 5 mi axit clohydnic dam dac duoc thém vao 10 mi dung dich thiéc
clorua va 1 ml chat chi thi ho tinh bot (mAu xanh dugc bidu thi & diém cubi).

3 Axit sunturic / axit periodic

Hoa tan 3,42 g axit periodic (Hs!Os) trong 100 ml axit sunturic 0.25 M. Chuyén dung dich vao binh dinh muc
500 m! va pha loang dén vach véi axit sunturic 6,25 M. (Axit sunturic / axit periodic néng d6 x&p xi 0,03 M)‘

4 Dung dich thu asen pha loang

Pha'1 ml dung dich thif asen manh véi nuéc vira di dén vach 100 ml. Dung dich asen pha loang phai duoc chuén
bi ngay luc c&n dung. 1 mi chiza 0,01 mg asen.

5 Dung dich thir asen manh

Hoa tan 0,132 g asen trioxyt trong 50 ml axit clohydric (25% w/v dung dich HC! trong nudc) va thém nugc vua du
dén 100 mi.

8.1.3 Cach tién hanh

Cho dung dich (D) vao binh nén dung tich 120 ml (xem hinh 1).
£ gidy thir hinh tron tam thuy ngan (1) clorua
B nb:cao su
C . gac bang soi bdng 34 bao hoa chi axstat
T . dung dich thu
E ' cac manh nhédm vudng
<

Hinh 1 — Thiét bj xac dinh giéi han asen

Binh dugc day chit bang nut cao su, cé6 mét éng thuy tinh dai 200 mm duting kinh trong la 6,5 mm
xuyén qua nat nay. D4u dudi cla 6ng thuy tinh dugc cét vat va khoét mot {6 & thanh 6ng c6 duding kinh
I6n hon 2 mm. O phia trén cach mét nut khoang 40 mm 6ng duoc cat phang thanh 2 phén : ¢ gila 2
phén nay cla 6ng dat mét manh gidy thir (A) nho hinh tron; co dudng kinh bang duding kinh ngoai cua
6ng. Hai phén cla 6ng cung v6i gidy thir dugc ndi chat véi nhau bang 6ng cao su (B).




TCVN 1450 : 1997

Gidy tha hinh tron nay dugc iam dang gidy loc (Whatman N° 1 hay gidy co tiéu chuan cnat \uong tuong

duong) dugc tdm bang dung dich thuy ngan clorua 5% trong etanol va lam khé trong khdng khi.
Nut Iong diu dudi cta dng thuy tinh bang gac sqi bdng tdm dung dich chi axetat 5% va da sdy khé (C).

Cho 3 manh nhém vudng (8 mm x 8 mm x 1 mm) (E) vao binh non va déng ngay binh bang nuat cao su.
D€ binh vao néi c4ch thuy & t° = 25°C trong 45 phit.

Déng thai tién hanh thir nghiém song song, st dung dung dich chuin asen thay cho mau thu. So sanh
mau cua 2 gidy thu duoc tdm thuy ngan clorua. Cuding dé mau cla mau thy khéng duoc lon hon cugng
dé mau cla mau chuin. '

8.2 Phuong phap |l (phuong phap so mau)

02.1 Thiét bi

Thiét bi duoc mé ta theo hinh 2. Gém mét binh tao asen hydrua 125 ml (A) cé 6ng ndi dang con chudn
24/ 40 (B) duoc gan vai bd phan thap loc khi (C) va mot dng h&p thu (E) dugc néi bang dng maoc dan co
duong kinh trong 1a 2 mm, dudng kinh ngoai !1a 8 mm di qua khap néi - cdu - 16ng (D) dugc gan chat
bang kep s6 12 dé néi lién két cac bo phan. Cang co thé st dung mét thiét bi khac co nguyén ly lap rap
nhy da md ta va minh hoa d hinh 2.

' A : binh tao asen hydrua
: 6ng ndi con chuin 24/40

- thap loc khi

B
C
D khop noi cdu - 16ng
E : éng hdp thu

Hinh 2 — Thiét bi xac dinh gigl han asen — Phuong phap il

11
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8.2.2 Thuéc thu

8.2.2.1 Dung dich bac dietyldithiocacbamat

Hoa tan 1 g bac dietyldithiocacbamat d& duoc két tinh lai (C,H5)o,NCSSAg, trong 200 mi pyridin loai
[ 4

thuéc thi trong tu hat. Bao quan dung dich nay trong binh tranh duoc anh sang va sir dung trong vong

mot thang.

Bac dietyldithiocacbamat thuding c6 san ¢ dang thuong pham hodc c6 thé pha ché theo cach sau : Hoa
tan 1.7 g bac nitrat loai thudc thi trong 100 ml nudc. Trong mot binh chira khac, hoa tan 2,3 g natri
dietyldithiocacbamat (C;Hs5)>NCSSNa.3H,0 trong 100 ml nudc cat va loc. Lam mat céc dung dich nay
t6i nhiét dd khoang 15° va vura khudy vira trén 2 dung dich nay véi nhau, thu két tia mau vang nay vao
phéu hoac binh tam giac bang thuy tinh mg c6 dbé x6p trung binh va rira voi khoang 200 m! nudc cét

lanh.

Két tinh lai thuéc thar dugc chudn bi theo chi dan ¢ trén hodc mua ¢ dang thuong pham va két tinh,\‘ip,z
theo cach sau: Hoa tan khoang méi gam thuéc thir trong khoang 100 mi dung mai pyridin vira mdi chung
cét va loc. Thém moét luong thé tich nudc cal lanh gidng nhu trén vao dung dich pyridin vira thém vira
khuay. Loc va tach lay chat két tua, hut chan khéng qua phéu x6p va ria bang nudc lanh. Sau do lam
kho trong chan khong ¢ nhiét do phong tir 2 gio dén 3 gid. San pham mubi khd cd mau vang tinh khiét
va khong thay déi dac tinh sau 1 thang, néu duoc bao quan trong binh kin tranh duogc anh sang. Loai bo

hoa chat thu bi d61 mau hoac ¢6 mui manh.

8.2.2.2 Dung dich chuan asen

Can chinh xac 132,0 mg asen trioxit 0 dang bdt min va say khd trong binh hat &m thich hop trong 24
gic hoatan trong 5 mi dung dich natri hydroxit {1phan NaOH trong 5 phan nutc). Trung hoa dung dich
nay bang dung dich thir axit sunturic lo&ing thém du 10 ml va pha loang dén 1000,0 mi bang nuﬂc‘r«“*
vira dun sb6i va lac déu. Chuyén 10,0 mi dung dich nay sang binh dinh mdc 1000 mi, thém 10 ml dung
dich th axit sunfuric lo&ng va cho thém nudc c&t mdi dun sbi Gén vach va lac déu.

Su dung dung dich chudn cudi cung nay trong véng 3 ngay, mbi 1 mi chira 1 pg asen (As).
8.2.2.3 Dung dich thiéc clorua

Hoa tan 40 g thiéc clorua ngam 2 phan tUr nudc (SnCl, . 2H,0) loai thudc thir, trong 100 mi axit
clohidric. Bao quan dung dich nay trong binh thuy tinh va sir dung trong vong 3 thang.
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8.2.2.4 Béng tam chi axetat

Ngam boéng trong dung dich bao hoa chi axetat loai thudc thu, vat kiét nudc va lam khé trong chan

khong o nhiét d6 phong.

Chu thich — Phai hét sic can than dé tranh bi nhiém bén chi khi chuén bi va s dung gac bang soi béng tAm chi

axetat.
8.2.3 Chuan bi dung dich méau

Dung dich thu duoc bang cach xu ly mau theo hudng dan cla tai lieu chuyén nganh duoc dung lam
dung dich mau trong qui trinh tht nay. Céc dung dich mau cla cac hop chét hiru co da duoc chuén bi
trong binh phan tmg (A) theo qui trinh sau day, néu khéng cé qui dinh nao khac.

Chu y — M6t s6 chat co thé phan Umg gay né bat ngd ngoai y muén khi phan ing véi
hidroperoxit. Do dé phai luén chu y dam bao an toan tuyét doi trong moi luc.

e Chu thich — N8&u cé mat cac hop chét cé chua halogen phai su dung nhiét d6 thap hon khi dun nong mau vé: axt

sunturic, khéng duoc dun s6i hdn hop va than trong khi thém peroxit trudc khi bat dau chay thanh than dé tranh
hao hut asen hoa tri ba

Cho 1,0 g mau vao binh phan img, thém 5 mil axit sunturic va vai vién bi thuy tinh va dun ¢ nhié: do
khong qué 120° trén bép dién dat trong tu hut cho 16i khi bat dau chay den (co thé cén thié: phai them
axit sunfuric dé lam udt hoan toan mét s6 mau nhung t6ng thé tich duoc thém khong duoe vuo: que
10 mi}. Sau khi mau da bat d4u bi axit phan huy, thém mét cach than trong tuimg giot hidgro peroxi: 309%
dé cho phan ung duoc xay ra nhanh va mbi khi nho giot lai tiép tuc dun néng. May giot d4u phai nhé giot
rat cham va lubn tr{:n ihat déu dé tranh phé}n Umg xay ra 'qua nhanh, va néu tac bot manh khéng nén
dun nong lién tuc. Lac xoay dung dich chira trong binh that déu dé cac chit bam trén thanh binh hoac
duti day phan img duoc trong khi dun. Trong suét thei gian dun phai ubn luén duy tri cac diéu kién oxy
‘oa bang cach thém mét iuong nhé peroxit mbi khi hén hop trd thanh mau nau hoac t6i mau. Tiép tuc
dun cho dén khi chat hiru co bi ph&n huy hét va tang nhiét dd cla bép dién t6i 250° — 300°, cho dén khi

khéi axit sunfuric toa ra va dung dich tro nén khéng mau, hoac chi con lai mau vang rom nhe.

D& nguoi. thém cadn than 10 ml nudc tiép tuc dun cho bay hoi 14n nira (dén khi khoi axit sunfuric toa ra}
va lam ngudi. Thém can than 10 mi nudc, lac déu, rira thanh binh bang vai mililit nuoc va pha loang toi
35 ml.

8.2.4 Cach tién hanh

Néu chwa chuan bi dugc dung dich méau trong binh phan tmg, thi cho vao binh mét thé tich dung dich dz

chuén bi thec nhu hudng dan, tuong duong voi 1,0 g chat cén thir va thém nudc vis di o 35 mi.

-
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Thém 20 ml dung dich axit sunturic I6dng ipha ! trang 5 ghéan nuoc), 2 mi dung dich thu kali idtua, va
9.5 mi dung dich thiéc clorua, iac déu. D& yén hén hop trong 30 phut g nhiét do phong. Day éng loc khi
(C) bang hai nat lam bang gac soi bong tdm chi axetat, dé mét khodng khong chua mét luong nho
khéng khi gitra 2 nit, néu cdn, bdi tron dng va khdp ndi tai hai diém (B) va (D) bang m@ bdi tron su dung
cho phong thi nghiém va néi dng loc khi véi dng hdp thu (E). Cho 3,0 ml dung dich bac
dietyldithiocacbamat vao ong hap thy, thém 3,0 g hat kém (cd kich thudce théng qua sang 20 16/cm?) vao
hén hop chua trong binh, rdi 1ap ngay 8ng ndi dang con chudn vao binh. Pé cho bay hoi hidro va dé
hién mau & nhiét do phong (25° + 3°) trong 45 phit, cu 10 phut lai 14c xoay nhe binh. (C6 thé thém mét
irgng nho isopropanol vao binh phan img dé tang téc do khi bay hoi). Sau d6 thao rai éng hap thu khéi
binh phan (mg va dng loc khi, chuyén dung dich bac dietyidithiocacbamat sang 1 cuvet hap thu cé chiéu
day 1 cm. Xac dinh dé hdp thu & budc séng c6 dd hdp thu cuc dai tir 535 nm dén 540 nm bang may do
quang phé hoac may so mau, dung dung dich bac dietyldithiocacbamat lam mau trang. Do hdp thu do
duoe do mau do cua dung dich mau khong dugc qua dd hdp thu tao ra do 3,0 mi dung dich chuidn asen
'3 ug As) khi xtr ly mau theo cung moét thao tac ky thuat va cung mot digu kién. Nhiét dd phong trong
suAt qua trinh tao ra asen mau chudn phai gilr trong khodng + 2° cing gidng nhu nhiét do trong qua¢l
trinh xac dinh mau thu, ‘

Chu thich 1 — Cac kim loai hay mudi cla kim loai nhu crom, coban, déng, thuy ngan, molipden, kén {niken)
saladi va bac ia cac kim loai gay can trd td viéc tao thanh asen hydrua (AsHa). Antimoan duai dang stibin ta kim
'aa1 anh hudng 10 nhat tai su phat trién mau cung voi bac dietyldithiocacbamat. Stibin tac mau dd co dé hap thu
suc dal ¥ buac song 510 nm, nhung ¢ bugc song tU 535 nm dén 540 nm do6 hap thu cua phuc chat antimoan sé
J:am va két qua cua ky thudt dinh luong khdng bi bidn ddi nhidu.

Chu thich 2 — Tat ca cac thudc thir st dung dé thu gidi han asen phai chua ham lugng asen cuc thap.

9 Xac dinh gici han chi

9.1 Thuéc thu dac biét

N

Chon cac thuéc thir chira ham lugng chi cang thdp cang tét va bao quan cac dung dich trong cac binh
thuy tinh bosilicat. Trang k¥ cac dung cu thuy tinh bang axit nitric loang, dm (1 thé tich axit trong 2 thé
tich nudc cat), sau do trang bang nudc.

9.2 Dung dich xyanua - amoniac

Hoa tan 2 g kali xyanua trong 15 mi dung dich thur amoniac dac va cho thém nudc cat vua da 100 mi.

9.3 Dung dich chuan chi, loang (1 ug Pb trong 1 mi)

Ngay trudc khi kiém tra miu, cho 10,0 ml dung dich chudn chi chua 10 ug chi trong 1 mi, vao binh dinh

muc 100 ml. Pha lodang bang axit nitric loang vira di 100 mi (1 phdn trong 100 phdn nutc cét) va lac
déu.
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9.4 Dung dich mau

Dung dich thu duoc bang cach xir ly mau theo huéng dan trong tai liéu chuyén nganh, dugc dung lam
dung dich ma&u trong qui trinh thir nay, tac dung dich méu thir cla cac hgp chét hiru co clng phai duoc
chuan bi theo phuong phap chung sau day néu khéng co6 qui dinh nao khac:

Chu y — Mét' sé chat co thé tab phan {mg né bat ngd khi phan g v6i hidro peroxit. Phai
luén dé phong, chiu y dam bao an toan.

Cho 1,0 g mau vao mét binh thich hop, thém 5 mi axit sunturic va vai vién bi thuy tinh va dun & nhiét do
khéng quéa 120° cho 16i khi bat d4u chay thanh than. Néu sir dung bép dién dat trong tu hut (cé thé cho
thém axit sunturic d€ thdm udt hoan toan mau thir, nhimg t8ng thé tich b sung thém khéng duoc vuot
qua 10 mi). Sau khi mau bét d4u bi axit phan huy, thém cin than timg giot hidro peroxit 30%, dé cho
phan img thuc hién nhanh, va giira méi I4n nhé giot thi lai tiép tuc dun néng. C4c giot d4u tién phai nho
rat cham va trén déu dé tranh phan ung xdy ra qua nhanh va nén dun nong ngat duang (khéng lién tuc)
" Bunhuco tao bot nhiéu. Lac xoay dich chira trong binh dé »céc ch&t bam ¢ thanh binh hoac day binh
thyc hién duoc phan tmg trong subt qua trinh dun. Thém mot lugng nho peroxit khi dung dich bat d4u tré
nén t6i mau va tiép tuc dun cho toi khi chat hiu co bi phan huy hoan toan, tang d4n nhiét do cla bép
dién 1én dén 250° - 300° dén khi tod khoi sunfua trioxit va dung dich tro nén khoéng mau hoac chi con lai
mau vang rom nhat. Lam ngudi, thém can than 10 ml nudc, cho bay hoi lai cho dén kh: béc khoi manh.

sau d6 dé ngudi. Chuyén iuong dung dich sang binh chiét va thém moét lugng nhé nudc.

8.5 Cach tién hanh

Cho dung dich m&u da chuan bi theo taj tiét chuyén ngash-sang binh chiét va néu khong cé qui dinh
nao khac, thém 6 mi dung dich thu amoni xitrat va 2 mi dung dich thur hidroxytamin clohydrat (dung
10 mi dung dich xitrat khi xac dinh chi trong cac muéi s&t). Nho thém 2 giot dung dich thir pheno! do vao
/mnh chiét, va thém dung dich thir amoniac dac lam cho dung dich bat ddu chuyén sang kiém (mau dd).
~dm nguéi dung dich dudi voi nudc néu thay cn thiét, sau dé thém 2 mi dung dich th(r kali xyanua.
Ngay lap tirc chiét dung dich bang timg phé&n 5 ml dung méi chiét dithizon, gan mébi phan chiét sang
binh chiét khac, ého dén khi dung dich dithizon con lai ¢6 mau xanh cla né. Lac cac dung dich hén hop
dithizon chiét duoc trong 30 giay v6i 20 ml axit nitric loang (1 phén trong 100 ph&n nudc) gan bd iop
clorofom, thém 5,0 ml dung dich thi dithizon chudn va 4 m| dung dich amoni - xyanua vao dung dich
axit, lac 30 gidy. Mau dé tuoi cla dung dich clorofom cia mau chimg t6 su ¢é mat cla chi dithizonat,
khéng dugc vuot qua mau cla dung dich kiém tra, co chia thé tich dung dich chi chuan pha loang tuong

duong véi lugng chi qui dinh trong tai liéu chuyén nganh khi xur ly theo cung phuong thirc nhu xir ly mau.



TCVN 1460 : 1997

10 Xac dinh giél han kim loai nang

10.1 Day !a phép thu kiém tra 14t ca (empirical "catch — all” test) cac kim loai sau day thém cung vai
chi bao gém: thuy ngan, cadimi, antimoan, asen (timg phan), bac, ddng va mat s& kim loai khac. Tat ca
cac kim loai nay déu tao mau véi sunfua hidro va qua th{t nghiém da chimg minh rang tong s8 lugng kim
loai co mat déu tinh theo don vi cua chi va khéng dugc vuot qué gigi han kim loai nang qui dinh trong
cdc tai lidu chuyén nganh. K&m va thiéc cing tao ra sunfua va mac du ching khdng tao mau & pH trong
phép thu (la 3 dén 4) nhung ¢ muc do nao d6 chung cing co thé anh hudng dén két qua thd nghiém.
Phép thir nay kha thuan tién trong viéc phat hién su cé mat cuia kim loai nang trong nguyén liéu thd tur
cac ngudn mau mdi va dé phat hién su nhiém bdn ngdu nhién ma nha san xudt c6 thé khdng nhan biét
duoc. Tha nghiém nay cdng c4n dé chimg nhan thyc hanh san xudt 16t (GMP). Tuy nhién, néu nhu trong
phuong phap san xudt hoac khi ching loai nguyén liéu thé dugc sUr dung cho thdy c6 kha nang bi 6
nhi&m thuy ngan hoac cadimi c&n phai c6 thir nghiém dac biét di vai loai tap chat nay.

Phuong phap | dugc sir dung vdi cac chdt cé dung dich khéng ¢ mau trong sudt, trude khi thém ior@
sunfua va nén st dung phuong phap | néu khong cd qui dinh nao khac trong tai liéu chuyén nganh.
Phugng phap Il duoc su dung vdi cac chdt khong tao ra céc dung dich khvc‘;r;g 7&6 méh, trdng suot theo
cac didu kién thit da qui dinh trong phuong phap | hodc d&i véi cac chat tu nhién co6 ban chat phuc tap
c6 thé gay nhiéu tdi két qua két tia cac kim loai nang do suntua.

10.2 Thudc thu
10.2.1 Dung dich tha amoniac
Dung nudc cét pha loang 400 mi amoni hidroxit loai thudc thir téi vira dud 1000 mi

10.2.2 Axit clohidric

S{ dung axit clohidric loai thuéc thu dé chudn bi tat ca cac dung dich axit clohidric dung trong ph A
thu nay.

10.2.3 Dung dich géc chi nitrat

Hoa tan 159,8 mg chi nitrat Pb(NO3), trong 100 mi nudc cét da cé 1 ml axit nitric sau d6 pha loang vai
nudc cat tdi vira dG 1000 mi va lac déu. Dung dich dugc chudn bi va bao quan trong binh thuy tinh
khéng chira cac mudi cua chi.

10.2.4 Dung dich chuén chi
Ngay trong ngdy st dung pha lodng dang 10,0 mi dung dich gbc chi nitrat véi nudc cat tdi vira ding

100,0 mi. M&i * mi dung dich nay chia 10 pug ion chi (Pb).
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10.3 Céch tién hanh

Chi thich — Trong cac budc tién hanh sau day theo phuang phap | va phuong phap i, néu khdng diéu chinh

chinh xac pH cla cac dung dich trong cAc gi6i han qui dinh, ¢6 thé dan dén sy m&t mat dang k€ vé db nhay cla
phép thu.

10.3.1 Phuong phap |

a) Dung dich A

Dung pipet hat 2 mi dung dich chuan chi [c6 20 ug ion chi (Pb)] cho vao 6ng Nestlie (Nessier) icai
50 mi, trir khi c6 qui dinh nao khac trong tai liéu chuyén nganh. Diéu chinh pH 16i khoang 3,0 va 4,0 (sU
dung gidy chi thi cé khoang pH hep) bang cach thém dung dich thir axit axetic loang hay dung dich thir
amoniac, pha lodng v&i nudc cit t¢i 40 mt va lac déu. '

b) Dung dichB

‘Cho 25 mi dung dich mau da chuan bi theo hudng dan & tai liéu chuyén nganh vao 6ng nghiém Nestle
(Nessler) ioai 50 ml gibng nhu 6ng dung d6i vdi dung dich A, chinh pH t6i khoang 3,0 va 4,0 (sUr dung
gidy chi thi cé khoang pH hep), bang cach cho thém dung dich thir axit axetic loang hoac dung dich thir
amoniac, pha loang voi nudc cat t6i 40 ml va lac déu.

c) DungdichC

Cho 25 ml mAu d4 chudn bi theo hudng dan trong tai liéu chuyén nganh, vao mét 6ng nghiém Nestle
(Nessier) thu 3 loai 50 mi, gibng nhu cac 6ng dung &6i v6i dung dich A va dung dich B va thém vao
46 mot thé tich dung dich chuan chi dung nhu da thém vao dung dich A. Diéu chinh pH té1 khoang
3,0 va 4,0 (str dung gidy chi thi c6 khoang pH hep), bang cach cho thém dung dich thir axit axetic loang
hoac dung dich thir amoniac r6i pha io&ng vai nudc cét t6i 40 ml va lac déu.

‘hao tac trong tO hit, thém vao mbi dng 10 ml dung dich tht sunfua hidro vira m&i chuan bi, tron déu
va dé yén 5 phat, réi quan sét tir trén xudng trén mot bé mat trang. Mau sic cla dung dich B khéng t6i
hon mau sac cia dung dich A. VA mau séc cla dung dich C giéng hoac dam hon mau clia dung dich A
Néu mau cua dung dich C nhat hon mau cta dung dich A chimg t6 cé chdt gay nhiéu trong chat thir va
phai dung phuong phap I1.

40.3.2 Phuong phap Ii
Tién hanh theo hudng dan nhu phuong phap | va chudn bi dung dich B nhu sau

Thao tac trong t0 hit, dat luong mau qui dinh. d& can chinh x4ac, vao trong mét chén nung thich hop,
cho thém axit sunfuric vira AU dé lam udt mau, va nung can than bat ddu & nhiét dé thap, cho dén khi
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chay hét thanh than, day hg nap vung trong sudt qua trinh nung. Sau Khi da chay hét thanh than, thém
2 mi axit nitric va 5 giot axit sunfuric, va dun néng cdn than dén khi béc khéi trang, sau dé nung tiép,
thich hgp nhat 1a nung trong |6 nung & nhiét d§ 500° d&n 600°, cho t6i khi tdt ca chay hét, khéng con
than den. Lam mat, thém 4 mi axit clohidric loang (pha 1 phan axit trong 2 phin nudc cit), day nip va
dun cach thuy tir 10 dén 15 phut. Md nap va cho béc hoi tir tir trén ndi cach thuy dén khd, dé con lai tro.

Lam dm luong tro nay bang 1 giot axit ciohidric, thém 10 ml nudc cdt néng va dun néng trong 2 phut.
Thém timg giot dung dich thir amoniac cho dén khi dung dich chém kiém khi thir trén gidy qui, pha loang
bang nudc cét t6i 25 mi didu chinh tdi pH khoang 3,0 va 4,0 (st dung gidy chi thi co khoang pH hep)
bang cach thém dung dich thu axit axetic loang. Néu cdn thi loc, rira chén nung va phéu loc véi 10 ml
nudc cdt va chuyén dung dich va nudc trang sang dng nghiém Nestle (Nesster) loai 50 mi réi pha loang
bang nudc cdt 16i 40 mi va lac déu.

Chudn bi dung dich C cing giéng nhu chudn bi dung dich B va cing thém cung mét thé tich dung dich
chudn chi vao mau dung trong chén nung nhu d& thém vao dung dich A. Tié&n hanh theo nhu phuong
phap | bat d4u tir doan "Thao tac trong td hut, thém . . . "

11 Kiém tra bdng sac ky Igp méng

Trong sac ky |dp mong (TLC) pha tinh la mét 1ap bt déng nhat duoc phu déu 1én bé& mat cua mot tam
mat phang thuy tinh hoac tim nhua. dugc cd dinh thém bang chat két dinh. Kha nang phan tich cua hé
théng sac ky phu thudc vao dé day cla Idp bt mong, co thé giao dong tr 0,1 dén 2,0 mm. Céc ban sac
ky co 16p mong hon thugng duoc su dung cho ky thuat phan tich tach chiét co ban, trong khi dé cac ban
sac ky cé I6p ddy han duoc su dung cho ky thuat phén tich théng thudng bdi vi do kha nang (ng dung
trong viéc xu ly mau Idn hon |4 thuan Igi cho céng viéc chuan bi.

Cac chat dung dé trang 16p phu trong sac ky I6p mong gém cé silicagen, bét nhém vé dinh hinh hoac

xenluyld. Viéc tach chiét xay ra do su hdp phu cda chét hoa tan tir pha déng 1én bé mat cua l9p méng..

Tuy nhién, viéc hdp phu nudc tir khéng khi hodc cla cac thanh phan cla dung méi tir pha déng co thé
tang su tach chiét hodc sac ky ldng — 1ong. Céc ban sic ky dugc trang phi dac biét co thé cho phép sur

dung trong viéc chiét trao ddi ion hoac tach cac pha nguoc.

11.1 Thiét bi

Céc thiét bi va vat liéu duge chdp nhan dung cho sac ky Idp mong gém

18
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11.1.1 Tam thuy tinh

Céac tdm thuy tinh phang co db day ddng nhat trén toan bd dién tich. Kich thudc thong dung nhat ia
20cmx20cmvaScm x 20 cm.

11.1.2 Khay trai ban moéng

Mot khay hoac mat phang phu hop dung dé trai va gilr cac tdm ban mong trong qua trinh trang phl chat
hap phu.

11.1.3 Chat hap phy

Chét hap phu bao gém loai bét cé dang hat rat nhd chuyén dung cho sac ky. Chang cé thé duoc trang
phu tryc tiép 16n bé mat cac tdm thuy tinh hoac ching duoc dinh vao tam thuy tinh nh& bdt thach cao

hoac ho tinh bét. Hién trén thi trudng c6 ban cac tdm sac ky da lam san.
11.1.4 Thiét bi rai

Thiét bi rai phai phi hop, sao dé dé di chuyén trén bé mat tdm thuy tinh va phl dugc mét Iop chit hap

phu déng nhat co dd day mong mudn th/ét déu trén toan bo bé mat tam thuy tinh do.

11.1.5 Gia do

Gia 0o can co kich thude thich hop dé gilr cac tdm ban méng trong qua trinh lam kho va van chuyén.

11.1.6 Binh chay sac ky

Binh bang thuy tinh ¢6 thé chira mdt hodc nhiéu tim ban ‘mong co6 thé dong kin va gan kin nhu mé ta
thiét bi sac ky gidy. Binh c6 |ap mét gia do ¢o thé gilr cac tam ban mong khi day nap binh. Co thé cén
dén ngubn sang tia cuc tim thich hop dé quan sat vai budc séng cuc tim ngan (254 nm) va butc séng

’F tim dai (360 nm).

11.2 Cach tién hanh

Rua sach cac tdm thuy tinh mét cach cén than, bang cach nhung vao hén hgp lam sach axit cromic va
trang nhiéu &n bang nudc cAt cho dén khi nudc chady hét khéi tAm va khéng con nhin thdy nudc hoac
vét dau nao nira va sau db sdy kho t&m thuy tinh.

Dat mot tam thuy tinh hodc mot s6 t&m thuy tinh 1&n khay rai ban mong va c¢6 dinh ching sao dé trong
subt qua trinh trang phu chét hap phu ching khéng bi truot. Tron mét luong thich hgp chét hdp phu va
chét long, thuding hay dung nudc c4t, sau khi lic hén hop khoang 30 giy thu duoc bdt hé nhuyén va rai
déu 1én cdc tdm thuy tinh nhe thiét bi rai. Chi y thao tac nhanh khi cho bt hé vac thiét bi rai va dung

ngay dé phong chét két dinh cimg lai. Chi y di chuyén thiét bi rai nhe nhang va déu qua cac tam tir dau
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khay dén cudi khay. Thao thiét bi rai ra va iau ho con thua. Dé yén cac tdm nay trong 10 phut va sau dé
dat chung vao cac gia do va lam khd & 105° trong 30 phit hoac theo chi dan trong tai lidéu chuyén
nganh. Bao quan cac tdm sac ky |dp mong da chudn bi xong trong binh hut dm.

Lam bao hoa va can bang méi trudng trong binh chay sac ky nhu mé ta trong qui trinh déi voi ky thuat
S&c Ky tU trén xudng trong chuong sac ky gidy.

Cham cac vét dung dich miu va dung dich chudn & cac diém cach nhau khoang 1,5 cm va cach meép
dudi cla tAm séc ky ban méng khodng 2 cm (mép dudi |a ché bat dau phd Idp hdp phu bang thiét bj rai)
va dé cho khd. C6 thé dung thudc dé gitp dinh vi vét chdm véi khoang cach tir 10 cm dén 15 cm ma
dung méi phai di qua.

Dat tdm sic ky ban mong trén gia d& (cac vét chdm mdau va chudn ¢ phia dugi) va dat gia do vao
binh chay sac ky. Dung méi trong binh sac ky phai du dé 1iép xuc 16i cac diém co vét chdm mau va
chudn. DAy nap binh sic ky va duy tri ky thuat chay sdc ky cho dén khi dung moi chay co chiéu dai
trén 10 cm — 15 ¢cm cao hon so vdi cac vét chdm sic ky, thong thuang thai gian dé dat duoc nhu thé mé“ ‘

khoang tir 15 phat dén 1 gig. Nhic cac tdm sac Ky ra khoi binh va Iam kh§ trong khéng khi.

£o va danh ddu khoang cach cua vét cham sic ky chuyén ddng cung vdi dung méi so vai diém vét
cham ban diu. Sau dé phun thudc nhudm hién hinh méu theo chi dan lén vét mau va chudn, quan sat

va so sanh vét mau ctia mau so vai vét phd chudn.
11.3 Phat hién va nhan biét

Viéc phat hién va nhan biét cac chat hoa tan duoc thyc hién bang cac phuong phap sac ky, cd ban
giéng cac phuong phap qui dinh trong sac ky gidy va sac ky cét. Tuy vay, trong sac ky lap mong,
ohuong phap bé sung dugc goi la phuong phap tat huynh quang cing dugc su dung. Trong qui trinh
nay, photpho vé co dugc trdn vai chat hdp phu truge khi pha ién tdm. Khi chiéu tia cuc tim Ién sac phé«-
da chay thi bé mat clia tim sac ky Idp mong sé phat huynh quang véi mau dac trung trir nhimg vi tri
chit hap phu tia cuc tim da hoa tan véi mau va chudn. Chat mau hoa tan sé tat huynh quang va vét ti
dugc phat hién.

11.4 Phan tich dinh lugng
Néu cdn dinh lugng mau thir (chat hoa tan) ¢6 2 phuung phap

Phuong phap tha nhat — Phat hién cac vét sac ky phan biét va danh dau vi tri cua chang, mau va chuan
d4 duoc tach trén dai s&c ky 16p méng. Cao 16p bét hdp phu trén tdm ban mdng rdi cho vao éng i tam.
Sir dung dung méi manh thich hgp va li tam, sau dé gan dung dich trong cua mau va chudn trong ng ly

tam, rdi tién hanh phan tich bang phuong phap phan tich dinh lugng thich hop.
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Trong phuong phép thi hai, cdn sir dung dén thiét bi quang mat dd guét (scanning densitometer). Day
ia thiét bi do quang phé c6 chum phét xa don sic xuyén qua bé mat tdm sac ky ban mong. Sau khi tac
dong véi chét hoa tan trong |6p hap phu, su phat xa dugc phat hién nhd anh sang truyén qua hoac phan
xa va dugc ghi lai cudng do anh sang truyén nguoc lai. Néng dé chat hoa tan cla miu sé ty 1€ voi dién
tich cGa cac dinh (peak) cla mau va co thé xac dinh chinh xac bang cach so sanh véi cac dinh
cla chuan.




