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L&i néi dau

TCVN 10581:2014 dwoc xdy dwng dya trén co s& AOAC 992.24
lodide in ready-to-feed milk-based infant formula. lon-selective
electrode method,

TCVN 10681:2014 do Ban ky thuat tiéu chuin quéc gia TCVN/TC/F12
Sira va san phdm sira bién soan, Téng cuc Tiéu chuan Do lwdng
Chét lugng thdm dinh, B& Khoa hoc va Cong nghé céng béd.
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TIEU CHUAN QuOC GIA TCVN 10581:2014

Thirc an cong thirc tir sira danh cho tré so sinh -
Xac dinh ham lwong iodua - Phwong phap dién cwc chon loc ion

Milk-based infant formula - Determination of iodide content -

lon-selective electrode method

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuan nay quy dinh phuong phap dién cyc chon loc ion d& xac dinh ham lwgng iodua cé trong thirc
an cdng thire tir sira danh cho tré so sinh.

Tiéu chudn nay cé thé ap dung dé xac dinh ham lwgng iodua tir 75 pg/l dén 150 pg/l.

2 Nguyén tic

Protein trong phan mau thir dwoc Iy ra blng cach tao két tha véi axit. lodua trong dich loc dwoc xac
dinh bang cach sir dung dién cyc chon loc ion va phwong phap thém chuén. Niken (Il) nitrat duoc
thém vao dé giam cac chét gay nhiéu phan (ng iodua clia dién cyc.

3 Thuédc thir

Chi st dung cac thudc thir foai tinh khiét phan tich va sl dung nuwérc ¢t hodc nwdc d5 loai khoang, triv
khi cé quy dinh khac.

3.1 Dung dich axit axetic, 3 % (thé tich)

Chuyén 15 ml axit axetic bang sang binh dinh mirc 500 ml (4.7) c6 chira khoang 250 ml nwdc. Thém
nwée dén vach va trdn déu.

3.2 Dung dich ngam dién cwe, dung dich iodua 0,1 mg/l

Pha loang 1 ml dung dich chuan gbc iot (3.5.2) trong nwéc dén 1 lit va trén déu. Bao quan dung dich
tranh anh sang. Loai bé dung dich sau 3 thang.
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3.3 Chét diéu chinh néng dé ion (ISA), dung dich natri nitrat 5 M

Hoa tan 42,5 g natri nitrat trong khoang 50 ml nwéc dyng trong binh dinh mdc 100 ml (4.7). Thém
nwéc dén vach va tron déu.

3.4 Dung djch nickel (ll) nitrat, 2,0 M

Hda tan 58,2 g niken (l1) nitrat ngam sau phén ttr nwéc trong khodng 50 ml nwéc dng trong binh dinh
murc 100 ml (4.7). Thém nwéc dén vach va tron déu.

3.5 Dung dich chudniodua
3.5.1 Dung djch chudn déi chirng, 0,100 M + 0,001 M (twong dwong véi ndng @6 iodua 12,68 g/l)

Nén str dung cac dung dich natri iodua (Nal) hozc kali iodua (KI) @ dwoc chudn hoa, cé thé truy xuét
ngudn gbc v&i chét chudn @3 dugc ching nhan.

B30 quan dung dich chudn déi chirng iodua & nhiét dd phong, tranh anh sang. Loai bé dung dich sau
khi chu&n hoa 12 thang hoic 6 thang sau khi mé vat chira.

3.5.2 Dung dich chuan géc, 101,5 mg/}

Dung pipet 14y 8,00 ml dung dich chudn @éi chirng (3.5.1) cho vao binh dinh murc 1 lit (4.7). Thém
nwdc Gén vach va tron déu. Bao quan dung dich nay trong chai s8m mau hodc bdo vé tranh anh sang.
Loai bd dung dich sau 2 tuan.

3.5.3 Dung dich chudn trung gian |, 1,0 mg/i

Dung pipet 4y 5,00 ml dung dich chuan géc (3.5.2) cho vao binh dinh mirc 500 ml (4.7). Thém nuéc
dén vach va trén déu. Bao quan dung dich nay trong chai sdm mau hodc bao vé tranh anh sang. Loai
b6 dung dich sau 2 tuan.

3.5.4 Dungdich chuén trung gian I, 0,1 mg/|

Dung pipet 14y 10,00 ml dung dich chudn trung gian | (3.5.3) cho vao binh dinh mirc 100 ml (4.7). Thém
nwée dén vach va tron déu. Bdo quan dung dich nay trong chai sAm mau hoic béo vé tranh anh sang.
Loai bé dung dich sau 2 tun.

3.5.5 Dung dich thém chuin da biét

Dung pipet lay 10,00 ml dung dich chuén gdc (3.5.2) vao binh dinh mirc 1 it (4.7). Thém nudc dén
vach va tron déu. Pha loang 100,00 ml dung dich nay véi 1,0 ml mdi dung dich ISA (3.3), dung dich
niken (I1) nitrat (3 4) va nwdc. Tron déu. Chudn bi méi trong ngay st» dung.

3.6 Axit nitric dac, ndbng do tlr 69 % dén 71 %.
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4 Thiét bi, dung cu
St dung céc thiét bi, dung cu thdng thudng clia phong thlr nghiém va cu thé nhw sau:
4.1 May tron, co mé to chdéng nd.

4.2 Bién cwc chon lgc iodua (vi dy: loai Orion 94-53-00 " |4 thich hop) va dién cwe so sanh, dién
cwe 6ng ndi bac/bac clorua (vi dy: Orion 90-01-00 " 1 thich hop).

Bao quan dién cyc chon loc iodua trong dung dich ngam (3.2) khi khdng str dung, thay dung dich ngam
hang tudn.

4.3 May do pH, loai ky thuat sb, co thé doc dén 0,1 mV.
4.4 May khudy tiv, dwoc ph I&p bot styron hodc vat ligu cach dién khac dé ngan truydn nhiét vao miu.

4.5 Gidy loc gip nép, loc nhanh, c6 thé git lai cac hat kich thudc 20 pm dén 25 pm (vi du: gidy
Whatman 541).

4.6 Pipet, c6 thé phan phdi cac thé tich thich hop.
4.7 Binh dinh mirc, dung tich 100 ml, 250 ml, 500 ml va 1 lit.
4.8 Céccéomo.

4.9 Can phan tich, co thé can chinh xac 6én 0,001 g.

5 Lay mau
Viéc lay mau khong quy dinh trong tiéu chudn nay. Nén lay mu theo TCVN 6400:2010 (ISO 707:2008)'".

Mau giri dén phong thl nghiém phai dlng la méu dai dién va khong bj hr hang hodc thay déi trong
sudt qua trinh bdo quan va van chuyén.

6 Cach tién hanh
6.1 Chuan bj dung dich thir

Chuyén 100 ml phan mau thl vao binh dinh mic 250 ml (4.7). Thém 10 ml dung dich axit axetic 3 %
(3.1). Thém nwéc dén vach va tron Géu. Trdn trong may trén (4.1) & téc dd thap, trong 2 min. Loc dé ¢
duoc dich Ioc trong, loai bd 10 ml dich loc dAu tién, néu bj duc.

Loai sdn pham thich hop c6 ban sdn, théng tin dua ra tgo thuan tién cho ngudi stz dyng tiéu chuén va khong an dinh phai
si¥ dung cac san pham nay. Co thé st dung cac san pham treng b néu cho cac két qua twong duong.
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6.2 Xic dinh
Lwu y: Ngay trude khi st dung, ding may khudy tir d& khudy tron tht ca cac dung dich.
6.2.1 Kiém tra d9 déc cua dién cyc

Bat cac dign cyc (4.2) vao 100,00 mi dung dich chun trung gian iodua Il (3.5.4), b sung dung dich
ISA (3.3), dung dich nickel (ll) nitrat (3.4) va nwéc, mdi loai 1,0 ml. Khi sé doc &n dinh (khoang 2 min
dén 5 min), ghi lai 6 doc Ej, chinh xac @én 0,1 mV. LAy cac dién cue ra, trang dién cuc bing nuéc va
tham kho.

Dat cac dién cyc da tham khé vao 100,00 ml dung dich chudn trung gian iodua | (3.5.3), bd sung dung
dich ISA (3.3), dung dich nickel (') nitrat (3.4) va nwéc, méi loai 1,0 mi. Khi sé doc dn dinh (khodng 2
min dén 5 min), ghi lai s6 doc E;, chinh xac dén 0,1 mV. L4y céc dién cwc ra, trang dién cyc bing
nwéc va tham kha.

Tinh 86 déc, S, cla cap dién cye iodua/dién cie chudn, S = E, - E,. Trong qua trinh str dung dién cyec,
cl» 4 h lai o dién thé va tinh o déc. S& dung do déc vira duc xac dinh gan nhét dé tinh két qua cho
cac phép do iodua tiép theo, nghta 1a dbi véi mdi cap E, va E; tiép theo.

6.2.2 Do dung dich miu thir

Dung pipet I4y 100,00 mi dich loc clia phin mAu thtr (xem 6.1) cho vao cbc cd mé (4.8) va khudy béng
may khudy ti (4.4). B& sung dung dich ISA (3.3), dung dich nickel (If) nitrat (3.4) va dung djch axit nitric
dac (3.6), mdi loai 1,0 ml.

Dat cac dién cye (4.2) vao dung dich mau the trong coc ¢6 md. Khi sé doc &n dinh (khodng 2 min), ghi
lai s6 doc s, chinh xac dén 0,1 mV.

Dung pipet thém nhanh 10,0 ml dung dich thém chudn d3 biét (3.5.5) vao dung dich mau thl trong céc
c6 md. Khi sé doc dn dinh (khodng 2 min), ghi lai s6 doc £, chinh xac d&n 0,1 mV.

7 Tinh két qua

Ham Iwong iodua c6 trong ph&n méau thir, X, biéu thi bang miligam trén lit (mg/), tinh dwoc theo cong
thirc sau:

X‘—-CGXD,XDZKQ

Trong do:

Cc la nong 4§ iodua clia dung dich thém chuan da biét (3.5.5). tinh bang miligam trén lit (trong
trwong hop nay Co = 0,9854 mg/l);
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D:  1a hé sé pha loing dung dich mau the tir 100 ml dén 250 ml (xem 6.1) (D; = 2,5);

D, la hé sb pha loang 100 ml dich loc mau trong cbc c6 mé bang cac thube thiv dé c6 tong thé
tich 1a 103 ml (xem 6.2.2) (D, = 1,03);

Q 14 hé s6, tinh dugc theo cdng thirc sau:

v,
_ V. +V,
S . ( E, - EQJ V,
antilog -
L S v, +V,
Bis 0,0885

amnog[E‘—;%—J -0912

Trong do:
S ladé déc cua cla ciap dién cyc iodualdién cyre chudn (xem 6.2.1), tinh bang milivon (mV);
E,, E;la cac sb dgc dién thé (xem 6.2.1), tinh bang milivon (mV);

V, 14 thé tich ban d4u cua dich loc t&r phan mau thir dwoc 1y dé do (xem 6.2.2), tinh bang
mililit (trong treerng hep nay V4 = 103 ml);

V,  la thé tich dung dich thém chuén da st dung (xem 6.2.2), tinh béng mililit {trong trwéng hop
nay V. = 10 ml).

Bao cao thi nghiém

Bao cao thir nghiém phai ghi ro:

a)
b)
c)
d)

e)

moi théng tin can thiét vé nhan biét day dd vé mau thiv;
phuong phap lay mau 3 s dung, néu biét;

phurong phap thtr da str dung, vién dan tiéu chuln nay;
két qua thtr nghiém thu duorc;

moi ch' tiét thao tac khéng quy dinh trong tiéu chuan nay, hodc dwoc cei la tuy chon, cling véi moi
tinh huéng bat thuéong khac ¢é thé anh hwéng dén két qua.
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Phy luc A
(Tham khao)

Két qua clia phép thir lién phong thir nghiém

Két qua nghién ciru lién phong thir nghiém trén mau thirc &n cong thire tr stra dang Idng danh cho tré
s@ sinh nhw sau:

|
Miu 1 | Miu 2 Miu 3 |
Ham lugng iodua trung binh, pg/l 75,8 143,5 | 148,2
| B Iéch chuan lap lai (s)), pg/l 6,2 16,4 I 56
]
Hé sé bién thién lap lai, RSD,, % 8.2 11,4 40
— .
D4 léch chudn tai lap (sg), pg/l ' 13,7 26,1 ‘ 18,9
1
Hé sé bién thién tai 1ap, RSDg, % 18,1 18,2 L 13,5 !
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Thw muc tai liéu tham khao

[1] TCVN 6400:2010 (ISO 707:2008) Sia va sén phém si¥a — Hudng dén 1&y méu.
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