TCVYN TIEU CHUAN VIET NAM

TCVN 6269 : 1997
ISO 8070 : 1987 (E)

'SOA BOT — XAC DINH HAM LUONG NATRI
VA KAL! - PHUONG PHAP QUANG PHO
- PHAT XA NGON LUA

Dried mitk - Determination of sodium and potassium contents - -

Flame emission spectrometric method

{. THIS VIEN |

- S : . ot
g;’p‘v\\< ‘L“’f SN o

HA NOI - 1997



Loi n6i dau
TCVN 6269 : 1957 noan toan tuong duong voi ISO 8070 : 1987 (E)

TCVN 6268 : 1987 do Ban ky thuat tiéu chuan TCVN/TC/F12 Sira va
san pham sia bién soan, Téng cuc Tiéu chuan - Do iuong - Chat imng

dé nghi, B6 Khoa hoc, Cong nghé va Méi truong tan hanh.



T T S e

A 2 A I ST T L ATKT-D
TIEU CHUAN VIET NAM |7 .- TCVN 62647997

I3 w
I

~

Sira bot - Xac dinh ham lugng natri va kali -
Phuong phap quang phé phat xa ngon Ira

Dried milk - Determination of sodium and potassium contents - -

Flame emission spectrometric method

1 Pham vi va linh vuc ap dung

Tiéu chudn nay qui dinh phuong phap quang phé phat xa ngon lua dé xéc dinh ham lugng nati va ksl frorg

t3t ca cac loai sira bot.
2 Tiéu chuin trich dan

ISO 707 Sira va c4c san pham clia sifa — Cac phuong phap iy mau;

TCVN 4851 : 1989 (ISO 3696) Nudc dung dé phan tich trong phong thi nghiém — Yéu céau ky thuéh va
phuong phap thu.

3 Dinh nghia

Ham luong natri va kali trong sira b6t : La ham luong cac chat duoc xac dinh bang phuung phd;s qui dinti

trong tiéu chudn nay va duogc biéu thi bang phan tram khdi luong.

4 Nguyén tac

Hoa tan sira bét trong nudc 4m. Nguyén tir hoa dung dich va cac dung dich déi chiéu truc tiép trén ngon lira

clia may do quang phd phat xa ngon Itra va do cudng d anh sang phat xa.
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5 Thuéc thlr

SU dung tat ca cac thudc thir thuoc loai phan tich. Dung nudc cat hoac nudc c6 dé tinh khiét tuong duong,
theo qui dinh cua TCVN 4851 : 1989 (ISO 3696), loai 2.

5.1 Axit clohidiric, khoang 4 mol/l.
Pha loang 300 ml axit clohidric dam dac [37% (m/m)] bang nudc téi 1 000 ml va lac déu.

5.2 Cac dun: dich chuin

Bao quan cac dung dich chuin trong cac binh polyetylen cimg hoac dugc =hé tao tir vat liéu khac co chat
iugng it nhat pridi tuong duong.

5.2.1 Natri, ciung dich chudn

Hba tan trong nudc 1,0168 g natri clorua (NaCl) da sdy khd t6i khéi lugng khong ddi tir 110°C dén 120°C,
pha loang téi * 000 mi va lac déu. '

1 mi dung dici: chu&n nay chira 0,4 mg Na.

5.2.2 Kali, ciung dich chuan

Hoa tan tror:y nudc 1,9068 g Kkali clorua (KCI) ) da say kho t6i khdi lugng khéng ddi tr 110°C dén 120°C, pha
loang t6i 1 60 mi va l4c déu.

1 ml dung ¢:ch chuén nay chira 1 mg K.

5.2.3 Canzi, dung dich chuan

Hoa tan 2,4972 g canxi cacbonat (CaCOs) da sdy kho t6i khdi lugng khong ddi tir 110°C @én 120°C, trong 15
ml axit hidrc.cloric (5.1), pha loang bang nutc t6i 1 000 mi va lac déu.

1 mil dung c:ch chuén nay chra 1 mg Ca.
5.2.4 Pho ho, dung dich chuén

Hda tan trc g nudc 10,660 g diamoni monohydro octophotphat [(NH4)2HPO,), pha loang t6i 1 000 ml va lac
déu. :

1 ml dung ¢ 'ich chuén nay chira 2,5 mg P.
6 Thiét bi

T4t ca ca dung cu thily tinh phai duoc rlra ky va trang lai bang nudc cdt dé dam bao rang trong kién thu
nghiém c: > dung cu thiy tinh khong chira natri va kali.
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Sir dung cac dung cu thi nghiém thong thuding va dic biét la:

6.1 Can phan tich.

6.2 Cdc thay tinh, dung tich 50 mi.

6.3 Binh dirh mic mét vach dung tich 100 m‘l, 500 mi va 1 000 mi, theo qui dinh cua ISO 1042, loa B.
6.4 (5ng éfong chia d§, dung tich 50 ml, theo qui dinh ctia ISO 4788.

6.5 Pipet mét vach, loai 10-15-20-25-30-40-45- 50 - 60 mi, theo qui dinh cGa ISO 648, log A, hoac
ISO 835.

Chu thich - C6 thé dung buret thay cho pipet.
6.6 Dia thuy tinh.

6.7 May do quang phd phét xa ngon lira ¢ ddu dét, dung hén hop axetylen vdi khéng khi, hodc cla hén
hop propan véi khong khi, va cé cac bd loc vi dd truyén quang cyc dai d 589 nm va 768 nm tuong tnmg cho

natri va kali, hoac cd gan mét bd tach don sac.

7 Lay mau
7.1 Ldy mau theo ISO 707.

7.2 Bao quan mau sao cho méu khdng bi hu héng va khdng thay d6i thanh phan.

8 Cach tién hanh T

Chi y - Tranh sy nhiém bén, dic biét vdi sy dong hai nudc.

8.1 Chudn bi mau tha

Cho méu vao binh chira c6 dung tich khoang gép ddi thé tich ctia mau, c6 nép day kin. Day nap binh ngay
va Iic déu mau that ky bang cach i&c va déo chiéu binh iién tuc.

Trong qua trinh chudn bi, tranh dé mau tiép xuc vdi moi truting khéng khi cang it cang t6t, dé lam giam t6i da

su hdp thu am clia méi trudng.
8.2 Phan mau thu

Can 1,25 g mau thit chinh xac téi 1 mg, cho vao cdc thuy tinh c6 mo (6.2).
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g.3 Chudn bi dung dich thu

Hoa tan phan mau th
Chuyén luong mau trong coc thay tinh sang binh dinh muc mét vach dung tich 500 ml

nudc dé trang coc, lam ngudi dén 2

Chu thich

0°C va pha loang dén vach. Lac déu luong chira trong binh.

(8.2) vao khoang 20 ml nuoc am (40°C dén 50°C), dung dia thuy tinh (6.6) dé khuay.
(6.3), dung mét luong

1) Dung sira bdt nguyén chél thdng thuong, dung dich nay chira khoang 10 mg natri va 40 m g kali trong 1 Iit.

2) N6u dung dich nay chira cac hat khong hoa tan thi s& khong thu duoc két qua tin cay.

8.4 Chuin bi dung dich d5i chiéu natri va kali

Dung pipet, cho lan luot vao bay binh dinh mic mét vach dung tich 1 000 ml cac thé tich cua dung dich ’

chuén (5.2.1, 5.2.2 va 5.2.3) nhu ghi trong bang 1 va pha loang véi nudc dén 900 ml. Thém vao méi binh

10 mi dung dich chuén photpho (5.2.4), pha loang véi nudc cho dén vach va lac déu.

Bang 1 — Chudn bj va thanh phén cua dung dich dbi chiéu natri va kali

Thé tich Thé tich Thé tich Thé tich cia
Dung | chadung | Ham lugng | chadung | Ham lugng | ctadung | Ham luong dung dich | Ham luong
dich d6i | dich chuan natri dich chudn kali dich chuin | canxi tuong chuan photpho
chiéu natri tuong (mg kali tuong (mg canxi img photpho tuong ing
(5.2.1) (5.2.2) (5.2.3) (5.2.4)
mi mg/l ml mg/l mi mg/l mi mg/l
1 15 6 50 50 30 30 10 25
2 20 8 45 45 30 30 10 25
3 25 10 40 40 30 30 10 25
4 30 12 40 40 30 30 10 25
5. 40 16 35 35 35 35 10 25
3] 50 20 30 30 35 35 10 25
7 60 24 25 25 35 35 10 25
Ch thich

1) Dung dich d8i chiéu s6 7 la khong bat bubc.

2) Céac dung dich d6i chiéu nay co thé d& trong it nhat 1a mot thang néu bao quan trong binh polyetyleh cimg hoac cac
chét liéu khac co chét luogng tuong duong.
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8.5 Xac dinh
8.5.1 Ham luong natri

Nguyén t(r hoa l4n luot cac dung dich dbi chiéu (8.4), bat d4u tir dung dich c¢6 ham lugng natri thap nhat, va
dung dich thir (8.3), trong ngon Ifa cia may do quang phé phat xa ngon l(a, theo cac huong dan cua nha

san xudt va st dung b loc natri hoac dung cu don sac da duoc diéu chinh ¢ 589 nm. Ghi lai cac so do.
8.5.2 Ham luong kali

Nguyén tir héa I4n luot cac dung dich dbi chiéu (8.4), bat d4u tir dung dich ¢6 ham lugng kali thap nhat, va
dung dich thir (8.3), trong ngon lira ctia may do quang phé phat xa ngon Ilra, theo hudng dén clia nha san

xudt va str dung bd loc kali hoac dung cu don sac da duoc diéu chinh & budc song 768 nm. Ghi lai cac s6 do.

8.5.3 Phaloang

Néu chi s6 cua may do qué.ng ph& phat xa ngon ira déi véi dung dich thir (8.3) vuot qua chi s6 cla dung dich
d6i chiéu co néng dd cao nhét, thi lap lai phép do quang phé clia mau thir (8.3) thich hop da pha loang va
clia cac dung dich d6i chigu tuong tmg. Véi muc dich nay, chudn bi cac dung dich ddi chiéu co cac nong doé

natri, kali, canxi va photpho cang gén véi néng dé du kién cang t6t cia dung dich thir da pha loang .

9 Biéu thi két qua -
9.1 Phuong phap tinh va cong thirc

Ham luong natri va kali ca m&u biéu thi bang phén tram khéi lugng dugc tinh theo cong thurc:

IX-I1( ) f
Cp,—Cy)+ &y | —
I, - 1, 2= C) T

trong do
Ix la chis6 trén may do quang phd phat xa ngon Ira déi véi dung dich mau thir (8.3);

I la chi s6 thap hon gén nhét trén may do quang phé phat xa ngon Ifra ddi véi dung dich dbi
chiéu cé nbng do c;

I la chi s6 cao hon gé&n nhét trén may do quang phd phat xa ngon Ilra d6i véi dung dich dbi
chiéu c6 néng dd c;
¢, la néng dd cla dung dich déi chiéu cho chi s& /;, tinh bang miligam trén lit;

o, la nbng dd clia dung dich déi chiéu cho chi s6 I, tinh bang miligam trén lit;



