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RAU, QUA VA CAC SAN PHAM TU RAU QUA -
XAC DINH HAM LUONG THUY NGAN - PHUONG
PHAP QUANG PHO HAP THU NGUYEN TU
KHONG NGON LUA

Fruits, vegetables and derived products - Determination of
mercury content. Flameless atomic absorption method
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.31 n6i dau

TCVN 6542 : 1999 hoan toan tuong duong voi 1SO 6637 : 1984
va NF V05 - 123. '

TCVN 6542 1999 do Ban ky thuat tiéu chuan TCVN/TC/F10
Rau qua va san phdm rau qua bién soan, Téng cuc Tiéu chuan
_ Do ludng - Chat lugng dé nghi va dugc Bo Khoa hoc Cong

nghé& va Mo6i truong ban hanh.



TIEU CHUAN VIET NAM

Rau, qua va cac san pham ti rau qua - Xac dinh ham
lugng thuy ngén - Phuong phap quang phd hip thu
nguyén tir khéng ngon Ita

Fruits, vegetables and derived products - Determination of mercury content.

Flameless atomic absorption method

1. D&i tugng va pham vi ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh phudng phap xac dinh ham lugng thuy ngan trong rau, qua va san pham
rau qua bang phucong phap quang phd hap thu nguyén t&r khéng ngon Ida.

2. Nguyén tic

Phan huy chat hitu co trong méi trudng sunfo - nitric.

Dung thi€c Il clorua khi thuy ngan (11) thanh thuy ngan kim loai, hat thuy ngan bang mét dong
khong khi va dinh lugng bang phuong phap quang phé hap thu nguyén t khéng ngon Ifa trong
mot dung cu kin. '

3. Thuéc tha

Tat ca cac thudc thir phai thudc loai tinh khiét phan tich va dac biét khong chlra thuy ngan, phai
st dung nudc cat khdng chira thuy ngan hodc nudc cé do tinh khiét tuong duong.

3.1 Axit sunfuric {p,, = 1,84 g/ml)
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3.2 Axit nitric (p,, = 1,38 g/ml)

3.3 Axit nitric, dung dich 5% (V/V) |

3.4 Thié€c II clorua, dung dich 10% (m/V)

3.5 Uré, dung dich 40% (m/v)

3.6 Dung dich chuén thuy ngan Hl clorua c6 1g thuy ngan trong mét lit.

Trong binh dinh mirc dung tich 500 mi hoa tan 0,6768 g thuy ngan !l clorua trong dung dich axit
nitric (3.3) va thém chinh dung dich axit nitric (3.3) nay t6i vach m(rc.

3.7 Dung dich chuén thuy ngan Il clorua. Pha loang 100 pg thuy ngan trong mét lit dudc diéu ché
bang cach pha loang dén 1/10.000 (V/V) tir dung dich chudn (3.6) véi dung dich axit nitric 5%
(3.3) ngay trudc khi st dung.

4. Thiét b

Chu y : Dung cu thuy tinh si dung trudc tién phai dugc rira bang axit nitric dam dac, néng (70 -

80°C) va trang lai bang nuéc.

SU dung thiét bi thong thudng clia phong thi nghiém, va dac biét |3 :

4.1 May nghién cc hoc ¢6 I6p phii bén trong va cac dao nghién bang pdlitétra fluoroétylen.
4.2 Thiét bi phan huy mau (xem hinh 1).

Thiét bi st dung dugc lam tir thuy tinh bosilicat va dudc cau tao bdi ba bd phan, khép véi nhau

qua cac khdép hinh con.

4.2.1 B6 phan (A) binh ki€u Soxhlet c6 dung tich 200 mi, c6 khoa van va mét 8ng bén ndi truc

ti€p véi binh cau D.
4.2.2 B6 phan (C) phan lam lanh dai 35cm, dudc néi v6i dinh cla A.
4.2.3 B6 phan (D) binh cau day tron dung tich 500ml, dudc néi tiép véi phan dudi cla A.

Binh cau nay (D) c6 mét c6 thir hai cach c8 thir nhat 3cm, dudc néi qua khép c6 véi mot phéu cé

khoa van (B) dung tich 75ml.

Khi khoda cla phan A md, thiét bi & tu thé héi luu ; khi khoa déng, & phan A hoi nudc va cac axit

dam dac sé duagc giu lai.
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4.3 Thiét bi hap thu nguyén ti& khéng ngon IGa (hé thong phan tich thuy ngan).
Thiét bi gdm mét dung cu quang hoc va cac binh dinh lugng (xem hinh 2).

4.3.1 Dung cu quang hoc gém moét dén hal thuy ngan, tir d6 chum tia xuyén qua té bao hap thu.
Su bién ddi nang luong chuyén qua té bao dugc do bang moét 6ng quang nhay cam vdi cac tia cuc
tim. Mot thiét bi loc dat trudc 6ng quang sé chon loc birc xa 252,7nm. Thiét bi con c6 mét bd

phan doc.

4.3.2 Cac binh dinh lugng gan véi mét binh loc dudc ndi vao mdt mang khép kin, trong dé thuy
ngan kim loai dugc gidi phéng va dudc kéo theo dong khi, ddm bao su phan tan déng nhét cla
thuy ngan vao dong khi luu chuyén bdi mot vong tuén hoan. Trén mang nay c6 dat té bao hap thu

cla bd phan quang hoc (4.3.1).
4.4 Pipét va burét ¢ cac dung tich thich ang
4.5 Binh dinh m&c 100 mi

4.6 Can phan tich

5. Cach tién hanh

5.1 Chuan bi mau thd

D6ng nhat mau thi nghiém that ky, néu can, trudc tién loai bd hat va cac vach cling buéng hat,

sau dé dua vao may nghién co hoc (4.1).

Céac san pham déng lanh hay déng lanh sau phai dugc lam tan gia trudc trong binh kin va dung

dich hinh thanh trong qua trinh tan déng phai dudc gop vao san phdm trudc khi dong nhat mau.
5.2 Tién hanh th

5.2.1 Cac san pham ldng

Dung pipet (4.4) 1dy 10ml mau dé th va cho vao binh cau D (4.2.3).

Ghi chu : Ciing cé thé thuc hién viéc 1ay mau thd theo khéi lugng, bing cach can 10g mau thd,

chinh xac dén 0,01 g.
5.2.2 San phdm dang nhao, dac, hay dudc say kho

Can chinh xac dén 0,01g, mét khéi lugng mau thir vao khodng 5g (tinh theo san pham tugi) cho

vao binh cau (D) (4.2.3) va thém 5 dén 10ml nudc.
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5.3 Phan huy mau

5.3.1 Phan huy phan mau thir

5.3.1.1 Cho vao vai vién bi thuy tinh vao binh.cdu D. N6i binh cau vdi bo th-ié't bi (4.2). Cho vao
qua phéu B, ting giot, 5mi acid nitric (3.2). Dan mét dong nuéc chay nhanh vao b6 phan lam lanh
C va dua khoa ca bd Soxhlet A vao vi tri hdi luu (chay ngudc). Bun néng binh cau trén ngon Ia
nhd, dat xen gilra binh cau va ngon Iira mot tdm ton Got 16 c6 duong kinh khoang 5cm, trude khi

dun néng.

Didu khién phan (ng dién ra tir tr @€ tranh lam that thoat thuy ngan do viéc dich chuyén céac hat
nhé bj 16i kéo bdi ludng hai nitd trong bd phan lam ianh. Tiép tuc tién trinh phan huy mau trong
héi luu trong khodng 30 phat cho t6i khi thdy dung dich phan huy c6 trang thai doéng nhéat. Néu

hén hop c6 mau nau, cho thém vai giot acid nitric qua phéu B téi khi mét mau nau. D& ngudi.

5.3.1.2 Than trong thém 10ml mot hdn hop acid nitric (3.2) va acid sulfuric (3.1)co lugng bang
nhau. Bun nho Ira va trong trudng hgp dung dich nga mau nau thi thém acid nitric ting giot mot,
tiép tuc dun cho dén khi quan sat thay cac chéat xg da dugc phan huy. Bong khoa clua bd Soxhlet
dé gitr nudc va cac acid, va tiép tuc dun ndng. Dung dich mau phan huy sé co dac lai. Néu cb
mau nau, thém val giot axit nitric véi luong vira da @€ lam sang mau. Tiép tuc dun t6i khi dudi hét

cac hoi nito dam dac tir khéi trang phia trén dung dich dang phan huy mau.
Ghi chu : Cac chat sap va chét béo cé thé khang bi phan huy hoan toan bai cac acid nong.

5.3.1.3 Diéu chinh nhiét sao cho luéng hoi trdng khéng vugt qua nita b phan lam lanh C. Dung
dich phai khéng c6 mau hoac vang nhat. Pé ngudi. Than trong rat nudc va cac acid thu thap dudc
& A vao binh cau D bang cach md khoa. Thém 5ml dung dich ure (3.5) va dun sobi hoi luu trong 30

phut. D& ngudi.

5.3.1.4 Thao thiét bj va dd dich chla trong binh cau D vao mét binh dinh mic dung tich 100 m!
(4.5). Trang that ky bo phan tam lanh C va bo Soxhlet A 2 1an bang 15 dén 20 ml acid nitric loang
(3.3).Rat dung dich rita vao binh cau va trat vao binh dinh méc néi trén. Trang that ky bo thiét bi
2 1an v6i 10 dén 20 ml nudc va cho ti€ép nudc trang nay vao dung dich dung trong binh dinh mirc

trén. Chinh bang nudc téi vach dau.

5.3.2 Mau trang

Tién hanh cing médt thao tac nhut & 5.3.1 nhung thay mau thlr bang 10ml nudc.
5.4 Xac dinh

5.4.1 Cho dung dich v6 co hoa vao mét binh dinh lugng (4.3.2). Khir thuy ngan 6 trang thai kim
loai bang cach thém 5 ml dung dich clorua thi€c (l) (3.4). N&i ngay VGi thiét bi suc khong khi va
6
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cho chay bom dam bao dong khéng khi luan chuyén.
5.4.2 Do d6 hap thy & bude séng 253,7 nm bing thiét bj md ta & 4.3.1

5.4.3 Thao tac tuong tu véi dung dich thir mau trang (5.3.2), trir s6 do thu dudc tu d6 hap thu cla

mau thr.
5.5 Dung dé thj chudn

Trong 6 binh dinh mirc 100ml (4.5) cho 0 -1 -2 - 3 - 4 va 5ml dung dich chuan pha loang (3.7)
tuong ing véi 0 - 0,1 - 0,2 - 0,3 - 0,4 va 0.5ug thuy ngan. Chinh d@én vach mic bang nuéc.
Chuyén dinh lugng vao 6 binh dinh lugng (4.3.2). Tiép tuc theo cung mdt thao tac da moé td &
5.4.1 va 5.4.2. Vé d6 thj chuén, thi du hoanh dé la ham lugng thuy ngéan, tinh bang micro gam,

cUa cac dung dich chuén va tung d6 la cac gia tri turong (ng cla cac d6 hap thu.
5.6 Sé lan thi

Tién hanh hai lan trén cing mot mau th

6. Biéu thj két qua
6.1 Cach tinh va coéng thirc
6.1.1 Mau th{r 1dy theo thé tich

Ham jugng thuy ngéan tinh bang micro gam trong mét lit s&n phdm, dudc tinh theo cbng thic :

1000
Mmx ——
Vv

trong dé :

m : khéi lugng thuy ngan chira trong mau thr tinh bang micro gam, thu dudc trr d6 thi chuan (5.5).
V : dung tich tinh theo mililit, cGia mau thir, 1a 10 m!

6.1.2 Mau th(r Iay theo khéi lugng

Ham lugng thuy ngan, tinh bang micro gam cho 1 kilogam san phdm, dudc tinh theo cbng thirc :

1000
mO

m x

trong do :

m : khéi lugng thuy ngan chia trong mau Iay thr, tinh bang microgam, thu dudc tir d6 thi chusn (5.5).

-
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m, : khéi luong bang gam cla mau thd.
6.1.3 Két qua

K&t qua la trung binh céng cla cac gia tri thu dugc trong hai lan xac dinh (5.6) néu cac diéu kién

1ap lai (xem 6.2) dugc thoa man
6.2 Do lap lai

Chénh léch gilta cac két qua clia hai 1an xac dinh song song hay lién ti€p nhau, bdi cung mét

ngudi phan tich, trén cung mot mau th( khong dude vugt qua 10% gia tri trung binh. -
6.3 Biéu thi két qua bang cach khac

Néu ngudi ta mudn biéu thi ham lugng thuy ngan theo chat kho thi thay dsi cac tinh toan maot

cach thich hgp.

7 Bao cao két qua

Bao cao thd nghiém phai chi ré phuong phap da dung va két qua dat dugc. Bao cao clng phai dé
cap dén tat ca cac chi tiét thao tac khong néu ra trong tiéu chudn nay hodc tuy y khong bat budc,
cling nhu cac su cé c6 xay ra, c6 tac déng dén két qua bao cao thir nghiém phai cho cac chi dan

cén thiét cho viéc xac nhan mau day du.
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%] ngoai 6 mm

Nap hinhnén 18/26
[N {43.1)

Dung tich 300 ml

Hinh 2




