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

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 phd phét xa ngon lia d& xac dinh ham lugng natt! va kel froe
14t ca céc loai stra bdt.

2 Tiéu chudn trich dan

ISO 707 Sira va c4c san pham clia sira - Cac phuong phap &y mau;

TCVN 4851 : 1989 (ISO 3696) Nutc dung dé phan tich trong phong thi nghiém — Yéu cai: Ky Hetiph ¥it
phuong phap thu.

3 Binh nghia

Ham lugng natri va kali trong sia bét © La ham luong cac chit duoe xac dinh bang phuung pha, s aiti dins
trong tiéu chudn nay va duoc biéu thi bang phén tram khdi lugng.

4 Nguyén tac

Héa tan sira bot trong nudc &m. Nguyeén tir héa dung dich va cac dung dich déi chiéu truc tiép trén ngon hua

cua may do quang phé phat xa ngon itra va do cutng dd anh sang phat xa.
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5 Thubéc thir

Sir dung tat ca cac thube thir thudc loai phan tich. Dung nuoc cit hodc nudc co db tinh khiét tuong duong,
theo qui dinh cua TCVN 4851 ; 1989 (1S0O 3696), loai 2.

5.1 Axit clohiiric, khoang 4 mol/l.
Pha lo&ng 300 Tl axit clohidric dam dac [37% (m/m)] bang nudc téi 1 000 mi va lac déu.

5.2 Céac dun: dich chuin

Bao quan cac dung dich chudn trong cac binh polyetylen cimg hoac duoc =hé tao tir vat liéu khac co chéat
lugng it nhat p-idi tuong duong.

5.2.1 Natri, v:;ung dich chudn

Hoa tan trong nudc 1,0168 g natri clorua (NaCl) d& sdy khé tdi khbi lugng khong ddi tir 110°C dén 120°C,
pha loang téi © 000 mi va lac déu.

1 mi dung dicin chuén nay chira 0,4 mg Na.

5.2.2 Kali, :ung dich chuan

Hoa tan tror.) nudc 1,8068 g kali clorua (KCI) ) da sdy kho t6i khéi lugng khéng dbi tir 110°C dén 120°C, pha
lodng t8i 1 G 10 mi va lac déu.

1 mi dung ©:zh chuan nay chia 1 mg K.

5.2.3 Can:, dung dich chuan

Hoa tan 2,4372 g canxi cacbonat (CaCOa) d4 sdy khé t6i khéi lugng khdng ddi tir 110°C dén 120°C, trong 15
ml axit hidrc.cloric (5.1), pha lodng bang nudc téi 1 000 ml va lac déu.

i mil dung ¢=h chu&n nay chira 1 mg Ca.
5.2.4 Pho sho, dung dich chuén

Hoba tan tre ig nudc 10,660 g diamoni monohydro octophotphat [(NH4):HPO4], pha loang t6i 1 000 ml va lac
déu. g

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

Tit ci ca: dung cu thly tinh phai duoc ria k§ va trang lai bang nutc cdt dé dam bao rang trong kién thur
nghiém ¢ = dung cu thdy tinh khéng chira natri va kali.
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Sir dung cac dung cu thi nghiém théng thuting va dac biet la:

6.1 Can phan tich.

6.2 Coc thay tinh, dung tich 50 mi.

6.3 Binh dinh mic mét vach dung tich 100 mi, 500 mil v& 1 000 mi, theo qui dinh cua l;‘FrD 04z, loat B
54 Ong ::fung chia d8, dung tich 50 mi, theo qui dinh cuia ISO 4788.

6.5 Pipet mdt vach, loai 10-15-20-25-30- 40 - 45 - 50 - 60 ml, theo qui dinh qfxa IS0 648, loai & hinde
ISO 835.

Chu thich = Cé thé dung buret thay cho pipet.
6.6 Dia thdy tinh.

6.7 May do quang phd phat xa ngon lira co ddu dét, dung hén hop axetylen vai khong khi, hodc cua hiéii
hop propan véi khéng khi, va co cac bd loc vai do truyén quang cuc dai g 589 nm va 768 nmi i tmg cho
natri va kali, hoac co gan mét bo tach don sac.

7 LAy mau
7.1 Ly mau theo ISO 707.

7.2 Béo quan mau sao cho miu khéng bi hur hdng va khéng thay d6i thanh phan.

8 Cach ti€n hanh

Chii y - Tranh sy nhiém bédn, dac biét vdi sy dong hoi nudc.
8.1 Chudn bi miu thir

Cho méu vao binh chira c6 dung tich khoang gdp ddi thé tich clia mau, cé ndp day kin. Day nap binh ngay
va lac déu mau that ky bang cach I&c va dao chiéu binh lién tuc.

Trong qua trinh chudn bi, tranh dé mdu tiép xdc vai méi trubing khong khi cang it cang tét, dé lam giam 6i da
su hdp thu 4m cla méi truding.

8.2 Phdn mau thi

Can 1,25 g mau thir chinh xac t¢i 1 mg, cho vao céc thuy tinh ¢6 mo (6.2).
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g3 Chudn bi dung dich thu

Hoa tan phan mau thir (8.2) vao khoang 20 mi nuoc &m (40°C dén 50°C). dung dda thuy tinh (6.6) dé khuay.
Chuyén luong méau trong céc thly tinh sang binh dinh muc mét vach dung tich 500 ml (6.3), dung mot luong

nudc @é trang cbc. lam ngudi dén 20°C va pha loang dén vach. Lac déu luong chira trong binh.

Cha thich
1) Dung sira bt nguyén chél théng thuong, dung dich nay chira khoang 10 mg natni va 40 m g kali trong 1 it

2) N&u dung dich nay chira cac hat khong hoa tan thi & khong thu duoc két gua tin cay.
8.4 Chuén bi dung dich déi chiéu natri va kali

Diing pipet, cho l&n lugt vao bay binh dinh mirc mét vach dung tich 1 000 ml cac thé tich cla dung dich
chudn (5.2.1, 5.2.2 va 5.2.3) nhu ghi trong bang 1 va pha lo&ng véi nugc dén 900 mi. Thém vao mébi binh
10 ml dung dich chudn photpho (5.2.4), pha loang véi nugc cho dén vach va lac déu

Bang 1 — Chuén bi va thanh phén cla dung dich déi chiéu natri va kali

Thé tich Thé tich Thé tich Thé tich cia
Dung | ciadung | Ham hwong | cladung | Ham uong | cladung | Ham lugng | dung dich |Ham luong
dich déi | dich chuan natri dich chuin kali dich chuan | canxi tuong chuén photpho
chiéu natri tuong Lmg kali tuong (mg canxi img photpho | tuong (mg
(5.2.1) (5.2.2) (5.2.3) (5.2.4)
mi mg/| mi mig/ mi mg/l mi mg/l
] 15 5] 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
& 50 20 30 30 35 35 10 25
i 7 60 24 25 25 35 35 10 25
= |
Cha thich

1) Dung dich a8 chiéu st 7 la khong bat bubc

2) Cac dung dich d&i chigu nay co thé & trong it nhat |a mit thang néu bao guan trong binh polyetyleh cimg hoac cac
chét lidu khéc oo chét luong tuang duong
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8.5 Xacdinh
8.5.1 Ham lugng natri

Nguyén tir hoa |an lugt cac dung dich dbi chiéu (8.4), bat dau tir dung dich ¢6 ham luong natri thap nhat. va
dung dich thir (8.3), trong ngon lUa cua may do quang phd phat xa ngon lia, theo cac huong dan cua nha
san xudt va sir dung bd loc natri hodc dung cu don sic da duoc diéu chinh ¢ 589 nm. Ghi lai cac s6 do.

8.5.2 Ham luong kali

Nguyén tir héa 1an luot cac dung dich dbi chiéu (8.4), bat déu tir dung dich c6 ham luong kali thap nhit, va
dung dich thir (8.3), trong ngon lira cia may do quang phé phat xa ngon Ira, theo hudng déan cla nha san
xust va sir dung b loc kali hoac dung cu don sé&c da duoc diéu chinh & budc song 768 nm. Ghi lai cac s6 do.

£.5.3 Phaloang

N&u chi s6 clia may do quang phé phét xa ngon lira déi véi dung dich thir (8.3) vuot qua chi s6 cla dung dich
d6i chiéu cé néng db cao nht, thi 1ap lai phép do quang phd clia mau thir (8.3) thich hop dé pha loang va
clia cac dung dich d6i chiéu tuong tmg. Véi muc dich nay, chuén bi cac dung dich dbi chiéu co cac nong dé
natri, kali, canxi va photpho cang gén véi néing db du kién cang 16t clia dung dich thir da pha loang .

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

Ham lugng natri va kali cia méu biéu thi bang phén tram khéi luong dugc tinh theo céng thuc:

=
| IJ-:_'F'I

f
22—, =)+ 6 |—
|_f2‘-:1{2 1) 1]-‘1‘?
trong do
I la chisé trén may do quang phd phat xa ngon Ira déi véi dung dich mau thir (8.3},

I; la chi s6 thdp hon gén nhét trén may do quang phé phat xa ngon Ia d&i voi dung dich dbi
chiéu co néng doé c,;

I, la chi s6 cao hon gén nhét trén may do quang phé phét xa ngon Iira dbi véi dung dich doi
chiéu cé nbng db ¢z,

¢ la nbng db cla dung dich déi chiéu cho chi s& /;, tinh bang miligam trén lit;

¢ la nbng dd cla dung dich ddi chigu cho chi s& I, tinh bang miligam trén lit;
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f la hé sé chuyén ddi dé biéu thi két qua nhuty 1& phén tram khéi luong (d&i vai natri va kali,
f=0,04),
m la khéi lugng cla phdn mau thi, tinh bang gam.

Chu thich = Cin tinh t& 8 pha loang dung dich thi (xem 8.5.3).

Ghi két qua ham luong natri va kali chinh xac dén 0,01% (m/m).
9.2 Bo chinh xac

Chu thich — Céc chi 5§ v& dt lap lai va do tai 14p co duoc tir két qua thi nghiém lién phang phi hop vai TCVN
4550 : 1988 (ISO 5725) D& chinh x4c cla phuang phap thir — Xac dinh db 1ap lai va db tai 14p cla cc thir nghiém cla
lign phang thi nghiém .

9.2.1 D& lap lai

Dé chénh léch gifra cac két qua cla hai l4n xac dinh duge tién hanh déng thai hoac lién tuc, do cung mot -
nguti phan tich, sir dung ciing mét thiét bi, khéng dugc vuot qua 6% trung binh cong cla cac ket qua ddi vai
ca natri va kali.

9.22 Dotailap

06 chénh léch gitra két qua cia hai I14n thir nghiém riéng ré va dbc lap, thu dugc do hai nha phan tich khac
nhau thut hién trong cdc phong thi nghiém khac nhau, trén cing mét nguyén liéu thir, khéng dugc vuot gqua
8% gia tri trung binh cng cla cac két qua déi vai ca natri va kali.

10 Bdéo cdo két qua

Bao cao két qua phai chi ra phuong phap da sir dung va két qua thdr nghiém thu duge. Clng phai dé cap dén
tit ca cac chi tiét thao tac khdng qui dinh trong tiéu chudn nay, hodc tly ¥ lua chon, cing vdi cac tinh hudng =~
bét thuing khac lam anh huang tdi két qua.

Bao cdo két qua ciing bao gém tdt ca moi théng tin c4n thiét cho viéc nhan biét ddy 60 mAu thir.




