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PHOMAT ( XÁC ĐỊNH HÀM LƯỢNG TITANIUM –   PHƯƠNG PHÁP UV-VIS
Cheese ( Determination of titanium content ( Spectrophotometric method
HÀ NỘI – 2019
Lời nói đầu

TCVN..........:20... được xây dựng trên cơ sở tham khảo AOAC 973.36, Titanium in Cheese. Spectrophotometric Method;
TCVN..........:20... do Viện Kiểm nghiệm an toàn vệ sinh thực phẩm quốc gia biên soạn, Bộ Y tế đề nghị, Tổng cục Tiêu chuẩn Đo lường Chất lượng thẩm định, Bộ Khoa học và Công nghệ công bố.
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                               TCVN           :2019
Phomat – Xác định hàm lượng titanium – Phương pháp UV-VIS
Cheese ( Determination of titanium content ( Spectrophotometric method
1  Phạm vi áp dụng

Tiêu chuẩn này quy định phương pháp xác định hàm lượng titan trong phomat bằng phương pháp quang phổ UV-VIS.

2  Nguyên tắc

Dựa trên việc tạo phức màu vàng của phản ứng giữa titan (IV) với hydro peroxit trong môi trường axit sulfuric, sau đó chất phân tích được đo quang phổ ở bước sóng 408 nm.

3   Thuốc thử và vật liệu thử
Chỉ sử dụng thuốc thử loại tinh khiết phân tích và nước sử dụng là nước cất hoặc nước có chất lượng tương đương, trừ khi có quy định khác.
3.1   Axit sulfuric (H2SO4) đặc,  98 %.
3.2  Axit sulfuric (H2SO4), 1,8 M
Pha loãng 1 phần thể tích axit sulfuric đặc (3.1) với 9 phần thể tích nước.

3.3   Hydro peroxit (H2O2), 30 %.
3.4   Natri sulfat (Na2SO4), khan.
3.5   Titan dioxit (TiO2).
3.6   Dung dịch chuẩn gốc titan dioxit, 0,1 mg/ml
Cân chính xác 50 mg titan dioxit (3.5) vào cốc 250 ml (4.6), thêm 15 g natri sulfat (3.4) và 50 ml axit sulfuric đặc (3.1). Thêm vài hạt trợ sôi (3.8), đậy mặt kính đồng hồ (4.9) và đun trên bếp điện (4.4) đến sôi để hòa tan hoàn toàn hỗn hợp. Để nguội, thêm 100 ml nước và khuấy đều (làm ấm trên nồi hơi nếu dung dịch bị đục). Để nguội, chuyển dung dịch vào bình định mức 500 ml (4.7) có chứa  200 ml nước và thêm nước đến vạch.
CHÚ THÍCH  có thể sử dụng dung dịch chuẩn gốc titan dioxit có bán sẵn.
3.7   Dung dịch chuẩn làm việc titan dioxit, từ 0,02 mg/ml đến 0,1 mg/ml
Lấy 0 ml, 1 ml, 2 ml, 3 ml, 4 ml và 5 ml dung dịch chuẩn gốc titan dioxit (3.6) vào các bình định mức          5 ml (4.7) và thêm axit sulfuric 1,8 M (3.2) đến vạch.
3.8   Hạt trợ sôi.
4   Thiết bị, dụng cụ

Trong tiêu chuẩn này sử dụng các thiết bị và dụng cụ thông thường của phòng thử nghiệm và cụ thể như sau:

4.1   Máy đo quang phổ, có thể hoạt động ở bước sóng 408 nm, được trang bị cuvet có chiều dài đường quang 1 cm.

4.2   Đĩa tro hóa, bằng platin, dung tích 100 ml.
4.3   Lò nung.
4.4   Bếp điện.
4.5   Cân phân tích, có thể cân chính xác đến 0,1 mg.
4.6   Cốc có mỏ, dung tích 250 ml.
4.7   Bình định mức, dung tích 5 ml,100 ml và 500 ml.
4.8   Nồi hơi hoặc nồi cách thủy đun sôi.
4.9   Mặt kính đồng hồ.
4.10  Máy xay tốc độ cao, có cốc dung tích 1 L.
4.11  Dao. 

4.12  Đèn hồng ngoại.
4.13  Đũa khuấy.
5   Lấy mẫu

Mẫu gửi đến phòng thử nghiệm phải là mẫu đại diện. Mẫu không bị hư hỏng hoặc biến đổi trong suốt quá trình vận chuyển hoặc bảo quản.

Việc lấy mẫu không qui định trong tiêu chuẩn này. Xem tiêu chuẩn cụ thể có liên quan đến sản phẩm. Nếu chưa có tiêu chuẩn cụ thể liên quan đến sản phẩm thì các bên có liên quan nên thoả thuận với nhau về vấn đề này.

6   Cách tiến hành
6.1  Chuẩn bị mẫu thử

Dùng dao (4.11) cắt mẫu thành từng lát mỏng, sau đó băm nhỏ và nghiền nhuyễn. Cho từ 300 g đến 600 g mẫu ở nhiệt độ dưới 15 oC vào cốc 1 L của máy xay tốc độ cao (4.10) và xay từ 2 min đến 5 min để thu được hỗn hợp đồng nhất. Nhiệt độ mẫu sau khi xay phải nhỏ hơn 25 oC. 

Cân 10 g mẫu, chính xác đến 0,1 g, đã được chuẩn bị trước vào đĩa tro hóa 100 ml (4.2) và đốt dưới đèn hồng ngoại (4.12). Sau đó đặt mẫu vào lò nung (4.3) và nung ở 850 oC đến khi mẫu chuyển hoàn toàn thành tro trắng. 
Để nguội, thêm khoảng 1,5 g natri sulfat khan (3.4) và 10 ml axit sulfuric. Đậy mặt kính đồng hồ lên trên và đun trên bếp điện đến điểm sôi để hòa tan. Tắt chế độ gia nhiệt và để nguội trên bếp điện. Tráng mặt kính đồng hồ, thêm từ từ 30 ml nước, dùng đũa khuấy (4.13) để phân tán đều các hạt muối. Gia nhiệt trên nồi hơi hoặc nồi cách thủy đun sôi (4.8) nếu vẫn còn các hạt muối ở đáy đĩa.

Chuyển toàn bộ dung dịch vào bình định mức 100 ml (4.7) cùng với khoảng 40 ml nước. Nếu dung dịch bị đục thì gia nhiệt tiếp trên bếp điện (4.4) cho đến khi dung dịch trở lên trong suốt. Để nguội và thêm nước đến vạch.
6.2   Dựng đường chuẩn

Thêm 0,2 ml hydro peroxit 30 % (3.3) vào bình chứa dãy các dung dịch chuẩn làm việc đã chuẩn bị            (3.7) và lắc đều, chuyển mẫu vào cuvet 1 cm. Đo độ hấp thụ của mẫu trắng [chứa 0,2 ml hydro peroxit 30 % (3.3) và 5 ml axit sulfuric 1,8 M (3.2)] và dãy dung dịch chuẩn ở bước sóng từ 325 nm đến              650 nm. Xác định độ hấp thụ cực đại ở bước sóng khoảng 408 nm. Dựng đường chuẩn tuyến tính biểu thị sự phụ thuộc của độ hấp thụ cực đại vào lượng titan dioxit có trong các dung dịch chuẩn.
6.3   Xác định

Chuyển 3,0 ml dung dịch mẫu thử đã chuẩn bị (6.1) vào bình định mức 5 ml (4.7) và thêm axit sulfuric   1,8 M (3.2) đến vạch. Thêm 0,2 ml hydro peroxit 30 % (3.3), lắc đều và chuyển mẫu vào cuvet 1 cm. Đo độ hấp thụ của mẫu thử ở bước sóng 408 nm.

7   Tính kết quả

Hàm lượng titan dioxit, X, trong mẫu được tính theo công thức (1):
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     Trong đó: 


C
 là lượng titan dioxit  trong dung dịch mẫu thử tính theo đường chuẩn, bằng miligam (mg);

V
là thể tích của bình định mức, tính bằng mililit (ml) (trường hợp này: 100 ml);

m
 là khối lượng của mẫu, tính bằng gam (g) (trường hợp này: 10 g);

V1
 là thể tích dung dịch mẫu thử được lấy để đo, tính bằng mililit (trường hợp này: 3 ml);  

k
là hệ số pha loãng (nếu có).
8  Báo cáo thử nghiệm

Báo cáo thử nghiệm phải ghi rõ:

–  mọi thông tin cần thiết để nhận biết đầy đủ về mẫu thử; 

–  phương pháp lấy mẫu đã sử dụng, nếu biết;

–  viện dẫn tiêu chuẩn này;

–  tất cả các chi tiết thao tác không quy định trong tiêu chuẩn này, hoặc tuỳ ý lựa chọn cùng với các chi tiết bất thường nào khác có thể ảnh hưởng đến kết quả;

–  kết quả thử nghiệm thu được.
______________________
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