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L&i néi dau

TCVN 9699:2013 dwegc xay dwng trén co s& tham khao tai liéu
clia Hiép hdi mudi Chau Au EuroSalt/AS 002-2005 Determination of
total iodine content — Titrimetric method using sodium thiosulphate;

TCVN 9699:2013 do Cyc Ché bién, Thwong mai néng 1am thly san
va nghé muédi bién soan, BO Nong nghiép va Phat trién néng thén
d& nghj, Tdng cuc Tiéu chuin Do lvdng Chét lvgng thdm dinh,
B Khoa hoc va Céng nghé cong bé.
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3.3 Dung dich kali iodua, fk,= 100 g/l

Chuén bj dung dich nay ngay trong ngay st dung va bdo quan dung dich trong chai téi mau.
3.4 Nwéc brom, da bao hoa ¢ nhigt Ao mdi tredng.

3.5 Axit clohydric, ¢yc) = 0,1 moll

3.6 Natri thiosulfat, ¢y, s, = 0,1 mol/l, dung dich thé tich chuén.
3.7 Natri thiosulfat, ¢(,.s,0,) = 0,01 mol/l, dung dich thé tich chuén

Chuén bj dung dich nay bang cach pha lodng dung dich thé tich chudn (3.6). Chuan héa bing dung
dich kali iodat ¢(;5¢0,) = 0,01 mol/l.

3.8 D6 metyl, dung dich 0,5 g/l trong etanol 95 % thé tich.
3.9 Dung djch tinh bét, 2 g/l

Chuén bi dung dich nay tir tinh bdt hoa tan ngay trwéc khi st dung.

4 Thiét bi, dung cu

Str dung cac thiét bj, dung cu ctia phong thir nghiém thong thdng va cu thé dudi day.
4.1 Buret, c6 thé phan phéi cac Igng 0,01 ml.

4.2 Binh nén cé nat bang thiy tinh mai, dung tich 500 ml.

4.3 Can, c6 thé can chinh xac dén 0,1 g.

5 Lay mau va chuin bj miu thir
5.1 Lay miu

Tiéu chuan nay khdng quy dinh vé viéc ldy mau. Diéu quan trong 1a mAu giri dén phong thir nghiém
phai la mau dai dién va khong bi hw hdng hodc suy gidm chét lwgng trong qua trinh bao quan va
van chuyén.

5.2 Chuén bj miu ther

Cén lay khoang 500 g m4u dé phan tich.
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6 Cach tién hanh

6.1 Phan mau thr

Can khoang 50 g mau thir (5.2), chinh xac dén 0,1 g.

6.2 Dung dich thir

Chuyén phan miu thir (6.1) vao 175 ml nwérc dgng trong binh nén 500 ml (4.2) va khudy dé hoa tan.
6.3 Dung dich trang

Cho 175 ml nwéc vao binh nén 500 mi (4.2).

6.4 Xac dinh

Tién hanh véi cac binh nén da chuén bj trong 6.2 va 6.3 theo cach sau:

Cho 4 giot d6 metyl (3.8) va dung dich axit clohydric 0,1 mol/l (3.5) dén khi bat dau thay dbi mau tir
vang sang da cam va sau dé thém ngay 1,5 ml nwéc brom (3.4). D& yén 3 min.

Thém vai vién bi thay tinh, lam ndng va gitr sdi trong 5 min, khudy va tranh két tinh natri clorua.

Dé yén 1 min, thém 1,0 ml axit formic (3.2) theo cach sao cho tit ca b mat bén trong binh nén déu wot
va xoay binh.

Sau 1 min, 1am ngudi binh dén 20 °C, thém 1,0 ml dung dich axit phosphoric (3.1) va 1,0 ml dung dich
kali iodua (3.3). Xoay binh, day nut binh nén va dé yén noi téi trong ding 5 min.

Chuan d6 béng dung dich thé tich chuén natri thiosulfat 0,01 mol/l (3.7), st dung buret (4.1). Khi dung
dich g&n nhw mat mau thi thém 1 ml dung dich tinh bt (3.9) va tiép tuc chudn dd cho dén khi mét hin
mau xanh trong it nhét 3 s.

7 Tinh va biéu thj két qua
Tinh ham lwgng idt trong m&u, wy, biéu thj bng miligam trén kilogam (mg/kg), theo cong thirc sau:

_ 1269 x1orgox(v‘_v0]

(U] 6 (NazS;04)

1000
Nm = 21,1 5 x C(Na;S,Oﬂ x T X (V‘ - VO)

Trong doé:

m  lakhéilwong phdn mau thir (6.1), tinh béng gam (g);
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Phu luc A
(Tham khao)

Cac lwu y vé cach tién hanh

A1 Dbi véi ham lugng idt I6n hon 20 mg/kg mudi thi gidm twong (rng ¢& mau thir (6.1).

A.2 Sy c6 mit clia cac chat oxy hoa co thé 1am cho két qua khéng chinh x4c. lon sét (II1) gay nhiéu co
thé tranh dugc bang cach tao phirc véi EDTA.

A.3 Cob thé slr dung bd chuén dd ty dong c6 dién ciee platin va cé dién cye so sanh Ag/AgCI. Khi do,
khéng cén phai bd sung dung dich tinh bat (3.9) trong qua trinh xac dinh (6.4).
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Phuluc B
(Tham khao)

Do chum va giéi han dinh lwgng

B.1 Dirliéu vé d3 chum

Céac phép phan tich do 14 phong thir nghiém thyc hién trén sau miu, m&i phong thlr nghiém cho céc
két qua thu dugc tir cing mdt ngudi thire hién ba phép phan tich trén mdt méu, cho cac két qua théng
ké vé& do chum nhu sau:

San pham o k p n S SR
Mubi mé 24,4 13 13 3 0,77 1,55
Muéi bién 11,6 13 13 3 0,65 1,05
63,2 12 12 3 1,19 3,08
Muéi sdy bang chan 46 13 13 3 0,34 0,50
khéng 15,2 13 13 3 0,49 0,70
45,1 12 12 3 1,11 1,41
Trong dé:

ay 14 tdng ham Iugng iot, tinh bang miligam trén kilogam;

k 14 sé lugng phang phén tich;

p 12 sé lugng phong thir nghiém con lai sau khi trir ngoai 1&;
n 1asé lugng két qua trén day thir;

¢ 1a dd léch chuén 13p lai, tinh bang miligam trén kilogam;
sr la a9 1ch chudn tai 1ap, tinh bang miligam trén kilogam.

B.2 Giéi han dinh lwgng
Gi¢i han dinh lwgng i6t (LOQ = 3,5 mg/kg) dugc tinh theo cdng thire sau:
LOQ=10xs,

Trong d6 s, la d6 Iéch chuén I13p lai clia m3u dai dién c6 ham lwong idt gan véi LOQ dy kién (xem mubi
séy bang chan khang, ¢6 ham lwong iét 4,6 mg/kg).

Gié tri tinh dugc ndy twong (g véi thé tich chat chudn A9 [Ci,,s,0,) = 0,01 mol/] 12 0,8 ml.
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