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THIT VA SAN PHAM CUA TEIT
Phuong phép xéc dinh ham lwuong chi
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Co quan bién soen: Trung tém ki&m dich ddng vit xudt
nhdp khiu Ha ndi

Co quan d% nghi ben hanh: B Nong nghigp va Céng
nghiép thuc pbém

Co quan trinb duyét: Tdng cuc Tidu chuan-bo luong-

» Chét luong

Co quan xét duygt ve ben hanh: ~

Ty ban Khoa hoc Nha nudc

Quy4t dinh ben henh s§ 736/QD ngay 31 théng 12
nam 1990
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Pidu chuln néy qui dinh phuomg phép xac dinh ham lugng
chi cd trong thit va san phém cie thit dung lam thyc phim
cho ngu&i va thic ¥n gia suc.

1. DEC TINH CHUNG

Chi thudec nhom kim loai ning gdy ddc cho nguoi va gia suc,
né tbn tai o dang nguyédn t8 va cac mubi cua né. DEc  bidt,
chi 4% tan & nhiét d§ cao, tdn tei trong thit va sén  phém
cla thjt v&i ham lugng rdt nho duoi dang hgp chit co kim.

2. NGUYEN TaC

, ? ’ N ?
MBu thit c&n phéin tich dugc tro hod o 550°C ¢d chat bao
vé la mudi magiénitrat, dung djch 2% trong nuoc. Seu do hoa

tan tro thu dugc trong axit clohydric, dung dich 6M, dudi
axit du, djnh mic dén thé t{ch nh&t dinh va xac dinh chi
trong mdu bing phép do phd°h&p thu nguyén tlk. Néng d¢  chi

trong miu phén tich dwgc phat hién theo phuong phap  duong
chuln.
N&éu ham lugng chi trong mlu qué bé thi phai lam giBu b3ng
- bing phuomg phép chift voi MIBK cd mit thudc thl APDC Toi
xéc djrh chl trong tuomg hdu co MIBK cing bing phép do AAS.

3. LIY MAU

Theo TCVN 4833-89 (ST SEV 2433-80)
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4. DYNG CU, THIET BI Vi HO:

4.1, Dang cy, thiét bj

o+ o+ o+

+

M&y phd hip thu nguyén ti SP-9/800 hay logi tuomg duong
Lo nung logi 1.000°C

Bép dun cach thuy

Binh djnh mic cdc ~oai

Pipet cac loai -

Cdc chiu nhigt

Chén nung bgng thach anh ¢& 100 ml -

+ Phéu chi&t o5 250 nl
+ Mot s8 dung cy khac

4,2, Ho4 chat :

Ding logi tinh khi8t cao 99,99% hay tinh khi&t

quang phd (Specpure).

+

Ax{t clohydric dung djch 35% va 1%

+ Axit nitric dung dich 55% va 1%

- w2 . 1A
5.7. Chuan bj mau phir *

Dung djch gBc tidu chudn cta chl ndng dé 1 mg/ml trong
axit nitric, 1%

Lentanclorua (LaCl,), dung djich 10% trong exit
clohydric 1%

Magidnitrat, dung djch 2% trong nuoc

Thudc th& APDC, duag dich 2% trong nudc (4PDC :_Amonium
pyrolydine dithiocarbamat)

Dung mbéi hiw co MIBK (Methyl izo butyl keton) da bao
hoz nudec

Natrihydroxyt, dung djch 1% trong nuoc

.
Nuoce c&t 2 1lan.

~? ?
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hau thit cén phin tich dugc thai rhé, nghién min,
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tron déu, cér. 10g vao chén nung, thém 5 ml magiénitret 2%,
khudy deu, siy khd, lic dau & 120°C ¢&8n khé, thém 5 ml

exit nitric %, lei s&y khé, sau 6d duwe vao 1o nung. Néng
dBn nnidt 4o ti 306°C déa 550°C, ci 50 phut ting 50°c, dén
whi dat 550°C thl gil trong 2 gio lién tyc.

L&y tro thu duge tdm udt bing nuoc cdt, thém 8 ml axit
ciohydric, 6l va 5 _giot axit nitric 657, dun nhé cho tan
hét, lam bay hoi de dudi axit du, thém 1 ml lentanclorua
10% 71oi chufen dung djch nay vao binh dinh nirc va dinh muc
birg axit clohydric 1% dén thd tich 20 ml (cé thé dén 10 ml).
Dung djch nay dung dé xéc djnh chi.

Néu dung djch mdu trén khong phat hlen dugc chi thi can
luqng miu 1lém hom va chift gé 1am glau Dang MIBK co sy co
mat cua thubc thé APDC 2% & moi truomg pH~3 de chi&t chi
vao tuong him co, sau do tach 18y pha htu co de xac djnh chi.
d’day mau phén tich va mdu chuln phéi cung chidt vao MIBK
trong cung © didu kién thf nghiém.

5.2. Pha day chudn :
Dun: dung djch gdc tidu chudn cua chi ndng 46 1mg/ml
phe loang ve dinn mic bdng axit clohydric 1%; tinh lugng
phu hop dé phe ady chudn c¢d néng @6 : 1 -2 -4 -6 -8
/Ag/ml trong thé tich 25 ml nhw bang dusi day

C1 c2 C3f (673 C5

Nén lantenclorues (%) 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5

Magiénitrat % 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5
Axit clohyric (%) 1 1 1 1 1
C/ug/ml) 1 2 4 6 8

- 5 28 pA . 4
5.3. Chuan bj mau tréng :
- s N ’ . ;A N 2 . x oA 7. L
DOng thodi vel vigc chuan D3 @mau pihan tica phal
L2 PN =~ <z 2 L < 2 2z -
chuan tj tiém mau tring dé so sanh Ve b0 chinh nén.
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Mau trang dugc chuén bj nhu méu phén tich nhung Xkhdng

mau phan tich,

5.4. Cac didu kién thyc nghiém :

Vach pnd do cua chl 283,3 nm hay 217 om
Khe do may AAS : 0,5 nm

Burner : loai khe dai 10 cm

+ o+ o+ o+ o+

HSn hgp kh{ : khéng khi nen va axetylen 4,2/1,2
{/bhﬁt

+ T8¢ d6 din mdu : Sml/phut

+ Thoi gian do : 10 gidy

+ Céc diBu kién khac cher phu hgp theo may AAS

6., TIEN HANH THO

+ D&t cac théng s8 da chon cho méy & myc 5.4 ad do
+ Cho méy chey dé& 3n djnh (15 phut)

Cwong d6 den catdt réng : dung 70% gia tri cyc dgi

chi

+ Do phd h&p thy cua chl 1An luwot tir céc mdu chudn, mlu

trdng, rdi dén miu phér tich. M6i m3u do 3 1An. K&t

qué la trung binh cdng cua 3 1lan thi i0ng thoi co sai

léch gia trj khdéng vugt qua 15%

e~ L, . ? < - -
+ Hiéu chinh gis tri cua mdu tring (néu co)

"+ Dyng duomg chun theo hé toa d8 D - C. Trong dé D la

N 7 ~ M ) - =
cueomg do cua vach phd h&p thy cua chi trong cac mau

chudn tuong Umg voi cdc ndng dé,CXCﬁa no trong day

2
chuan.

+ Xéc dinh ndng dd Cx cua chl theo duomz chudn trén.

7. TINE KET QUA

Ham lugng cua chi trong mau poan tich duge tinh theo

‘céng thurc sau

Co = (C¢x.V.PFP)/ a T{mbzng}qg/g
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Trong d6 : a 1a sd gam mau thit cdn dé x¥ 1y ve dinh mre
thanh thé tich V ml. (nhv trén V = 20 ml), P la ké s8 pha
1, ‘

7

loang mau khi do. NEu khdng pha loang thi F =
PHU 1yC

1. PhAn chu thich cua myc 7 TCVN 5152-90.
2. Céch pha day dung dinh chuln cla chi:
+ Dung dich thl nbng &3 mg/ml cén 1,5980g chi nitrat
(Pb(NO,), tinh thé, tam wdt bing vai gigt axit nitric 15%,
thém 50 ml axit nitric 5%, 1ic cho tan, djnih méc bing nuoe
c&t d6n 1 2{t. Dung djch nay goi la dung djch A.

+ Dung djch chi ndng dé 10 /ug/ml : 18y 1 ml dung djch 4,
pha 1o§ng va dinh mie bgng axit nitric 1% d&n 100ml. Dung

dich nay gpi la dung djch B.

+ Dung d;ch chi nong @@ 0,1 ng/ml : 18y 1 ml dung djch
B pha loang va djnh mifc ting axit nitric 1% dén 100 ml.



