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L&i néi dau

TCVN 10662:2014 duoc xay dwng dwa trén co sé tai liéu cua Hiép
héi mudi Chau Au EuSalt/ AS 014-2005 Determination of total

Cadmium Flame atomic absorption spectrometric method;

TCVN 10662:2014 do Cuc Ché bién Néng 1am thiy sdn va nghéd
mudi bién soan, B Néng nghiép va Phat trién ndng thén @& nghi,
Téng cuc Tiéu chuin Do Iwdng Chét lvgng thdm dinh, BS Khoa
hoc va Cang nghé céng bé.
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Mudi (natri clorua) - Xac dinh ham Iwgng cadimi téng s6 -
Phwong phap do phé hap thu nguyén tr ngon Ira

Sodium chloride — Determination of total cadmium content -

Flame atomic absorption spectrometric method

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh phwong phap do phd hip thy nguyén t& ngon Iira 88 xac dinh ham lugng
cadimi téng sb trong muéi (natri clorua).

Phuong phap nay co thé ap dung cho cac sdn phdm muéi (natri clorua) chira ham lwong cadimi béng
hoéc I&n hon 0,05 mglkg.

CHU THICH: Gigi han dwai cla phép xac dinh chi cd thé dat dugc ndu thyc hién quy trinh trong cac didu kién téi vu sau day.
- nguwdi thre hién phdi thanh thao véi phwong phap nay;

- dung cu thuy tinh dwgc ding phai sach;

— cai a1 thidt bj t&i vu;

- lhudc thir tinh khiét.
2 Nguyén tic
Hoa tan mau thlr trong axit nitric 3 vé co hda hoan toan cadimi.

Tao phirc kim loai béing amoni pyrolidindithiocarbamat. Chiét carbamat kim loai trong clorofom va gidi
chiét bang axit nitric.

Phun swong dung dich axit nitric vao ngon Iira khong khi-axetylen va do @ hap thy & budc séng
228.8 nm.

Xac dinh ham lweng cadimi bing phuwong phép thém chuén.
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3 Thubc ther

Chi str dung cac thudc thir loai tiph khiét phan tich va sir dyng nuwdc cat hodic nudc ¢ d6 tinh khiét
twong duong.

3.1 Axit nitric, ¢ = 1,40 g/ml, 65 % khéi lwong.
3.2 Clorofom, ¢~ 1,48 g/ml.
Lwuy. Viéc sir dung clorofom phdi theo dung quy dinh vi G4y 1a chét gay suy yéu ting ozon.

3.3 APDC (amoni pyrolidindithiocarbamat), dung dich 20 g/l, thubc thir d&c biét dung cho phép do phd
hép thu nguyén t (AAS).

Chuén bi dung dich nay ngay trwée khi sir dung.

CHU THICH: APDC dang rén cé thé phan hity lam méat nhdm amoni. Sdn phdm phan hiy ndi vang trén bd mat dung dich
nuoc co thé d& dang tach durroc bing céch loc.

3.4 Cadimi, 99,99 % kim loai.
3.5 Dung dich amoniac, ¢ = 0,9 g/mi.
3.6 Dung djch dém

Héa tan 113 g diamoni hydro xitrat (NH,);HCsHsO; trong khodng 500 ml nuwée va chuyén dung dich nay
sang phéu chiét dung tich 1 000 ml (4.8).

Tinh sach dung djch nay nhw sau:

Lac v&i 50 ml dung dich APDC (3.3) va chiét ba 1&n m&i 1An twong (ng véi 50 mi, 25 ml va 25 ml

clorofom (3.2). Gép ba dich chiét hiru co va gidi chiét hdn hep nay bang 5 ml axit nitric (3.1) sau khi
thém 45 ml nwéec.

Lap lai quy trinh chiét nay cho dén khi 89 hip thy cla dich chiét trong axit nitric do dugc & budc séng
228,8 nm thap hon 10 14n 49 hap thy cla dich chiét dugc tir 20 ml clorofom véi 1 mi axit nitric va 9 ml
nwéc,

Chuyén dung dich @3 tinh sach vao binh dinh mirc mdt vach dung tich 1 000 ml (4.7) va thém 100 mi
dung~dich amoniac (3.5). Thém nuéc dén vach va trdn.
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3.7 Dung dich chudn géc cadimi |, c.cqy = 1 000 mgil.
Str dung dung dich cé ban sén trén thj trwérng hodc chuén bj dung dich nhw sau:

Héa tan 1,000 g cadimi (3.4) trong 10 ml axit nitric (3.1). Chuyén dinh legng sang binh dinh mirc mot
vach dung tich 1 000 gl (4.7). Thém nwéc dén vach va trdn.

3.8 Dung djch chudn géc cadimill, ccqy = 5 mg/l

Chuyén 5,0 m! dung dich chuln gbc cadimi | (3.7) va 1 ml axit nitric (3.1) vao biph Ajnh mre modt vach
dung tich 1 000 mi (4.7). Thém nudc dén vach va trén.

4 Thiét bi, dung cy
Sir dung cac thiét bi, dung cu thdng thudng clia phéng thir nghiém.

T4t ca dyng cu bang thuy tinh duec ding dé xac dinh cadimi cAn dugc 1am sach va trang rira bing
nwéc sau mbi 1n thao tac nhu sau:

- dung ban chai va chét tdy rira ndu thanh binh c6 m& bam.

— dung axit nitric lo8ng, Cyyp,,= 7 mol/l.

4.1 May do phé hip thy nguyén tie, durgc trang bi diu bt dung hdn hep khdng khi-axetylen.
CHU THICH: D& giam cac chét gay nhidu khdng hdp thy nguyén tir, nén sir dung céc thiét bj c6 higu chinh duéng nén
4.2 Pén catod réng cadimi

4.3 Cbc c6 mo, dung tich 2 000 ml.

4.4 Can, co thé can chinh xac dén 0,01 g.

4.5 May lic co hoc.

4.6 Bép dign.

4.7 Binh djinh mirc mét vach, dung tich 50 ml va 1 000 mil.

4.8 Phéu chiét, dung tich 100 ml va 500 ml, 1 000 m.

4,9 Ong nghigm.

4.10 Vién bij thuay tinh.

4.11 Pipet, ¢6 46 chinh xac 0,01 ml.
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5 L&y mau va chuin bj miu thir

Tiéu chuan nay khéng quy dinh viéc 14y mau. Didu quan trong 1a m3u glri dén phong thir nghiém
phai dung la mau dai dién va khdng bj hw héng hodc suy giam chét lvgng trong qua trinh bdo quan
va van chuyén.

Lwuy Dam bdo rang khdng nhiém vét cadimi trong qué trinh 1Ay mau.

LAy knoang 500 g mAu thir && phan tich.

6 Cach tién hanh

Lwuy: Déam bao réng khdng nhiém vét cadimi trong qua trinh phan tich.
6.1 Phin miu thir

Dung can (4.4) can khodng 250 g mAu thir (5.2), chinh xac dén 0,01 g.
6.2 Dung djch miu thir

Chuyén phan miu thir (6.1) vao cdc cé mé dung tich 2 000 ml (4.3) cé chira 850 ml nwéc va 10,0 ml
axit nitric (3.1). Khudy @& héa tan.

Thém vai vién bi thay tinh (4.10), dun trén b&p dién (4.6) va giC sdi trong 30 min. Dam bao dé tdng thé
tich knéng gidm xudng duwéi 800 ml va thém nwéc, nédu cin.

Dé ngudi rdi chuyén dinh Iweng sang binh dinh mirc mét vach dung tich 1 000 ml (4.7). Thém nuwéc
dén vach va trén.

CHU THICH: Trong trwéng hop mudi cb chira chét khong tan trong axit, cén ghi Igi moi chi tidt thao tac khang quy dinh trong
tiéu chudn nay, cung v&i cac chi tiét bt thwémg ndo khac c6 thé dnh hudng 161 két qua thir.

6.3 Dung dich mau tring
Dung dich mAu tréing nay chira 10,0 ml axit nitric (3.1) trong mét lit.
6.4 Dung djch higu chudn (dung cho dung dich mu tring)

Dung pipet (4.11) chuyén vao day bén binh dinh mirc dung tich 50 ml (4.5), m3i binh: 0,5 m! axit
nitric (3.1) va cac thé tich dung dich chudn géc cadimi Il (3.8) nhu trong Bang 1. Thém nuwéc aén
vach va trgn.
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Bang 1 - Chudn bj cac dung dich hi¢u chuin

Dung dich higu chudn Sé Dung djch chuin géc cadimi Il (3.8), | Ham lwgng cadimi twong ng,
mi Hg
el 0 | 0
|
2 0.5 i 25
3 1.0 5.0
4 2,0 ‘10,0
' Dung dich higu chuén zero

6.5 Dung dich hi¢ chudn (dung cho miu thir)

Dung pipet (4.11) chuyén vao day bén ph&u chiét dung tich 500 ml (4.8), m&i phéu chiét: 200 ml dung
dich mau thi» (6.2) va cac thé tich dung dich chudn Il (3.8) nhw trong Bang 1 (6.4). Thém nudc dén
vach va trén.

Dung dich s& 1 la dung dich m3u thir khdng thém chuén.

CHU THICH: Co thé xac dinh ddng théi cadimi va chi trong cung mét miu thir. Trong tredng hop nay, chudn bj dung dich
niéu chudn cadimi theo Bang 1 va chudin bj dung dich hiéu chuin chi theo TCVN 10861:2014 Mudi (ratri clorua) - Xac dinh
ham luong chi tdng s6 — Phuong phap do phé hép thy nguyén tr ngon lira.

6.6 Xac dinh

6.6.1 Tao phirc va chiét

Chuyén 200 mil dung dich m&u tring (6.3) vao phéu chiét dung tich 500 ml (4.8).

Tién hanh nhu sau véi phBu chiét nay va bén dung dich da chudn bj trong 6.5.

Tao phirc:

Thém 20,0 mi dung dich (3.6), 5.0 ml dung dich APDC (3.3) va lac bang may I4c co hoc (4.5) trong 30 s.
Chiét:

Thém 10,0 ml clorofom (3.2) va l&c manh bing may lac co hoc (4.5) trong 1 min.

€huyén pha hiru co vao ph&u chiét dung tich 100 ml (4.8) da dugc lam kho trwére @b, cé chira 1,0 mi
axit nitric (3.1).

Lap lai viéc chiét nay hai 1an, mdi 1an ding 5 mi clorofom (3.2).
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Gop ba dich chiét hiru co vao phéu chiét dung tich 100 ml (4.8).

Giai chiét

Dung may I&c co hoc (4.5) I&c manh phdu chiét dung tich 100 ml néu trén trong 30 s.

Thém 9.0 ml nwdc va IA¢ manh lai trong 1 min.

Loai bé 16p hiru co phia duwdi khi @3 tach 1ép va thu Iy I&p cht 16ng phia trén vao éng nghiém kho (4.9).
6.6.2 Cai dat thdng sb thiét bj

L&p dén catod réng cadimi (4.2) vao may do phd (4.1).

Cai dat dong dién cua dén, khe do va dp sudt clia khéng khi, axetylen theo huwéng din cla nha séan
xuét. Chinh buée séng phéat xa cuyrc dai & khodng 228,8 nm.

6.6.3 Do phd
Hut nuéc sau méi lan do.

Ht cac dung dich vao ngon Ira khéng khi-axetylen va xac dinh d hép thy cla tirng dung dich theo
thur ty sau:

- bén dung dich da chudn bj trong 6.4;

-~ dich chiét trong nitric thu dwgc trong 6.6.1 ddi vé&i dung dich mau tring (6.3),

- cac dich chiét trong nitric thu dwrc trong 6.6.1 déi véi céc dung dich dugc chudn bj trong 6.5.
6.7 Dwong chudn

6.7.1 Dbi véi dung djch miu tring

L&y @ hap thy cua tirng dung djch hiéu chudn (6.4) trir di 40 hdp thy cta dung dich hidu chuén zero va
dyng duong chudn thé hién Irgng cadimi tinh bing microgam trén truc hodnh va dd hap thy d3 hiéu
‘chinh twong trng trén tryc tung.

6.7.2 Déi v&i dung dich méu thir

L&y do hép thy cua tirng dich chidt thu duoc dbi véi cac dung dich sé 2, 3 va 4 [cac dung dich mAu thi
da_thém chudn (6.5)] trir di dd hép thy cla dich chiét nitric thu dwoc @i véi dung dich sé 1 [cac dung
dich mdu th¢ khéng thém chudn (6.5)] va dung dudng chuln thd hién ivgng cadimi tinh bing
microgam dwec dung dé chudn bj cac dung dich nay trén truc hoanh va dé hip thy da hiéu chinh
twong rng trén tryc tung.

10
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7 Tinh va biéu thj két qua

Ham luong cadimi tng sé trong mau thir, excq, tinh bang miligam trén kilogam, theo cSng thirc sau:
hea= —-x (5 my - mo)
'-kcc.: m 1 o

Trong d6:
m  1a khdi lvong phan mau thir (6.1), tinh bing gam (g);

m, 1a khéi lwgng cla cadimi, xac dinh dugc trong dich chiét cia dung dich sb 1 da chuln bi
trong 8.5, tinh b&ng microgam (ug);

mo 13 khéi lwgng cua cadimi, xac dinh duoc trong dich chiét cia dung dich m3u trdng (6.3), tinh
bdng microgam (ug);

5 latilé gilra thé tich dung dich miu thir sir dung d& chudn bj dung dich hiéu chuén (6.5) so
v@i thé tich dung dich mu thir thu dugc tir 6.2.
8 Bao cao thir nghiém
Bao cao thlr nghiém phai néu rd:

moi théng tin cin thiét dé nhan biét ddy At vé miu thi;

phurong phap 14y miu da s& dung, néu biét;

phwong phap thir 4 st dyng va vién din tiéu chun nay;

ngay thir nghiém;

két qua thlr nghiém thu duoc;

— moi chi tiét thao tac khdng quy dinh trong tiéu chudn nay cung véi cac chi tiét bat thwérng khac c6 thé
anh huéng toi két qua thir, vi dy m&u thir ¢6 chira chit khdng tan trong axit.

11
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Phy luc A
{Tham khao)

D¢ chum cua phwong phap

Cac phép phan tich do mét.sé phong thir nghiém thyc hién trén ba mau, mdi phong thr nghiém cho
cac két qua thu duwec do cung mdt ngudi thire hién hai phép phan tich trén mdt mau, cho cac két qua
thdng ké néu trong Bang A.1 dwéi day:

Bing A.1 - Céc két qua vé 4 chym clia phuong phap

Mudi mo Mudi sdy bing Mu éi bién
chén khéng

Sé lwgng phong thir nghiém con lai sau 14 15 15
khi trr ngoai 1&
Ham lvgng cadimi trung binh, mg/kg ” 0,002 0,001 0,011
D06 lech chuan 13p Iai, s, mg/kg 0,0026 0,0054 0,0022
D6 Iéch chudn tai 1ap, sg, mg/kg 0,0119 0.0104 0,0102
4 Cac gi4 tri trung binh thap hon giéi han dinh lrong.

12
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Thw muc tai liéu tham khao

[1] European Committee for the Study of Salt, ECSS/CN 287-1982, Statistical study of Inter-
Laboratory Analysis of Sodium Chloride (As, Cd, Hg, Pb).
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