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Dried milk - Determination of nitrate and nitrite content — -
Method by cadmium reduction and photometry
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Loi noi dau
TCVN 6268 : 1997 hoan toan tuong duong véi ISO 6736 : 1982 (E)

TCVN 6268 : 1997 do Ban ky thuat tiéu chudn TCVN/TC/F12 Sira va
san pham sira bién soan, Tong cuc Tiéu chuan - Do luong - Chat luong

dé nghi, B6 Khoa hoc, Céng nghé va Mbi truong ban hanh.
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Sta bot - Xac dinh ham lugng nitrat va i
Phuong phap kh:r bang cadimi va do quang phd

Ceiee e i@ it T Ll 20T e rontent -

Method & . cadmium reduciion and photometry

1 Pham vi va linh vuc ap dung

Tiéu chudn nay qui dinh phuong phap xac dinh ham lugng nitrat va nitrit trong sra bt bang cach khu

cadimi va do quang phd.
Phuong phap nay thich hop ddi vai sira bét nguyén chat, sira bot tach kem timg phén va sira bét gay.
Chu thich — Cac phuong phap xac dinh ham lugng nitrat va nitrit trong bét cua dich sira va dich tach ra

khi san xudt phomat dugc qui dinh trong 1SO 6739 va ISO 6740.

2 Tiéu chuén trich dan

ISO 707 Sira va cac san phdm cua sira - Cac phuong phép 1dy mau.

3 Dinh nghia

Ham lugng nitrat va nitrit trong sira bot : La ham luong cla cac chat duge xac dinh bang phuong phap
qui dinh trong tiéu chudn nay va biéu thi tuong mg theo miligam ion nitrat (NO3 ) va ion nitrit (NO)

trén kilbgam (phan triéu).

4 Nguyén tic
Hoa tan sira bot trong nudc dé tach chat béo va protein, va sau dé loc.

Khtr nitrat trong phan dich loc thanh nitrit badng cadimi ma déng.
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Dé tao mau do trong ca hai phén dich loc chua khir va dung dich khr nitrat, bang cé:h them sulfanilam

va N -1 naphtyl -etylendiamin dihidroclorua, va do quang ¢ butc song 538 nm.
Tinh ham lugng nitrit cda mau th va ham luong nitrit téng s6 sau khi khu nitrat, bang cach sr sanh do

haip thy do dugc Vi do hép thu cla day dung dich natri nitrit chuan; tinh ham lurng ~irat tr hiey s6 cua
hai ham lugng nay.

5 Thubc thi

St dung tat ca cac thua;Mhuéc loai phan tich. Dung nudc cét hoac nudc khir ion khéng chira nitrat

va nitrit. -

Chi thich — Dé iranh kha nang bi tao cac bot khi cua cot cadimi ma déng (6.10), nudc cat hoac nutc da
khif ion sir dung dé chudn bj cot (8.1), d§ kiém tra kha nang khir cha c6t (8.2), va dé phuc hoi cét (8.3)

phai 14 nu6c méi dun s6i va lam ngudi dén nhiét do phong.
5.1 Cadimi, dang hat c6 dugng kinh tir 0,3 mm dén 0,8 mm. : e
Né&u nhu cac hat cadimi khéng co san trén thi truong thi cd thé chudn bi nhu sau:

DAt mot s6 que ké&m thich hop vao c6c c6 moé va phl lén trén mét 16p 40 g/l dung dich cadimi sunfat
ngam 8 phan tir nutc (CdSO4.8H20). Thinh thodng cao bdt x8p cadimi tir cAc que kém trong khoang
thoi gian trén 24 gid. LAy que k&m ra va gan |dy chét 1dng cho dén khi chi con mét 16p ngap cadimi.
Rura bot x6p hai hoac ba 1an bang nudc cét. Chuyén cadimi sang may lac thi nghiém cung v6i 400 ml
dung dich axit clohidric 0,1 mol/l va lac vai giay dé thu dugc céc hat cé kich co theo yéu cau. Lay luong
chira trong may lac cho lai vao c6c cé mo va dé yen trong vai gi¢, thinh thoang khudy dé lam tan bot

khi. Gan phén I6n chéat 1dng va ma déng ngay theo qui dinh trong 8.1.1 dén 8.1.5.

5.2 Dung dich déng () suntat

Hoa tan 20g déng (1) sunfat ngam 5 phan tif nudc (CuSO4.5H20) trong nudc va pha loang tdi 1 000 ml.
5.3 Dung dich dém, pH tir 9,6 dén 9,7

Pha loang 50 mi axit clohidric dam dac (dung dich p2o 1,19 g/ml, khoang 38% (m/mj) véi 600 ml nudc.
Sau khi Iéc,'thém 135 ml dung dich amon hidroxit (dung dich pzo 0,91 g/ml, khoang 25% km/m)).'Pha
loang bang nudc t6i 1 000 ml va lac. ' '

Ch thich — Néu dung dich amoni hidroxit khong c6 san @ néng d6 dé ca thé su dung mét lugng tuang
duong dung dich dam dac han, thi du - 100 ml dung dich 35% (m/m) (pzo 0,88 g/ml).

e

N&u can, diéu chinh pH 16i9,6 d8n9,7..

4 .
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5.4 Axit clohidric, dung dich khoang 2 mol/l.

Pha lodng 160 mi axii clohid;i'c dém dac ( p;o 1,19 g/r.nl‘) béng nudc t6i 1 000 ml.

5.5 Axit clohidric, dung dich khoang 0,1 mol/l.

Pha lodng 'éo ml dung dich axit clohidric (5.4) bang nudc tdi 1 000 mi.

5.6 Dun‘g dich dé 1am két t0a protein va chat béo

5.6.1 Dung dich kém suntat

Hoa tan trong nudc 53,5 g k&m sunfat ngdm 7 phan t&f nudc (ZnS04.7H,0) va pha loéng tgi 100 ml.

5.6.2 Dung dich kali hecxaxianoferat (II)

Hoa tan trong nudc 17,2 g kali hecxaxianoferat (1) ngdm 3 phan tr nudc [K4Fe(CN)g.3H20] va pha

lodng téi 100 ml.

5.7 Dung dich EDTA

Hoa tan trong nudc 33,5g dinatri etylendiamintetraaxetat ngam 2 phan t nudc (NazC1oH14N203.2H,0)

va pha loang t&i 1 000 ml.
5.8 Dung dich hién mau

5.8.1 Dung dich |

Hoa tan bang cach dun néng trong néi cach thuy 0,5 g sunphanilamid (NH,CgH4SO2NH,) trong hon hop
cda 75 ml nudc va 5 mi axit clohidric dam dac ( p2o 1,19 g/ml). Lam ngudi tdi nhiét dé phong va pha
lo&ng bang nudc téi 100 ml. Loc néu can.

5.8.2 Dung dich I
Pha loéng 450 mi axit clohidric dam dac ( pzo 1,19 g/ml) bang nudc tdi 1 000 mi.

5.8.3 Dung dich Il

Hoa tan trong nudc 0,1 g N-1-naphtyl-etylendiamin dihidro ciorua (C1gH7NHCH,CHoNH5.2HC!). Pha

lodng bang nudc téi 100 ml. Loc néu can.

Dung dich nay co thé bao quan dudi 1 tudn trong chai nau, day nat chat dé trong td lanh.
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5.9 Natri nitrit, dung dich chudn, tuong ing v&i 0,001 g nitrit trong lit.

Trong ngay st dung, hoa tan 0,150 g natri nitrit (NaNO) da duoc sdy kho téi khéi fugng khéng doi tir
110°C dén 120°C trong nudc, pha loang bang nudc téi 1 000 mi trong binh dinh mic mét vach va

lac déu.

Pha loang 10 mi dung dich nay vai 20 ml dung dich dém (5.4) va pha loang tiép bang nudc t6i 1 000 mi
trong binh dinh mirc mét vach. Lac déu.

1 ml dung dich chudn nay chira 1,00 pg NO 2
5.10 Kali nitrat, dung dich chuén tuong (mg vdi 0,0045 g ion nitrat trong 1 lit.

Hoa tan trong nudc 1,468 g kali nitrat (KNO3) da dugc sdy khé t6i khdi luong khéng doi & 120°C dén
120°C, pha loang bang nudc tdi 1 000 mi trong binh dinh mic mét vach va lac déu.

Trong ngay st dung, pha lodng 5 ml dung dich nay véi 20 mi dung dich dém (5.3) va pha loéng tiép
bang nudc t6i 1 000 ml trong binh dinh mirc mdt vach va lac déu.

1 mi dung dich chu#n nay chira 4,50 pg NO'y

6 Thiét bi

* T#t cac cac dung cu thuy tinh phai dugc rira sach va trang bang nudc cdt d€ dam bao khong con chira
nitrat va nitrit.

SU dung céc thiét bi phong thi nghiém théng thuting va dac biét la:
6.1 Can phan tich

6.2 Binh dung mau cé nip day kin.

6.3 Binh nén ¢ dung tich 250 ml.

6.4 Binh non cé dung tich 500 ml.

6.5 Binh dinh mic cé dung tich tir 100 ml dén 500 mi va 1 000 ml, phu hgp véi yéu cu cﬂé 1SC 1042,
toai B. :

6.6 Pipet, loai 2-4-5-6-8-10-12-20-25 ml va 50 m! phu hop véi yéu clu cua ISO 648, loai A, hodc
ISO 835.

Chu thich — C6 thé dung buret thay cho pipet.
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6.7 (5ng dong chia dg, ¢é dung tich 5 -10‘ -25 - 160 - 250 - 500 miva 1 000 mi.
6.8 Phéu thuy tinh, cé dudng kinh khoang 7 cm, c6 dudi ngan.-

6.9 Giay IQQ, logi trung co duong kinh khoépg 15 cm, khong chia nitrat va nitrit.
6.10 COt khur (thi du :theo hinh 1).

6.11 May so mau quang dién hoac may do quang phq, thich hop dé do & butc séng 538 nm vdi cuvét

day trtcmdén2cm.

7 Lay mau

Xem ISO 707.

8 Cach tién hanh

8.1 Chudn bi cot cadimi ma déng

8.1.1 Cho céac hat cadimi (5.1) (khoang tir 40 g dén 60 g cho mdi cot) vao binh nén (6.3).

8.1.2 Thém mét lugng dung dich axit clohidric (5.4) vira dd ngap cadimi. Xoay binh trong it phot.
8.1.3 Gan dung dich va rira cadimi trong binh bang nudc cho dén khi hét clorua.

8.1.4 Déng hoa cac hat cadimi bang cach thém dung dich déng (1) suntat (5.2) (khoang 2,5 ml cho ig

cadimi) va xoay trong 1 phut.
8.1.5 Gan dung dich va rira ngay cadimi bang nudc, cha y 1a luén dé nudc ngap cadimi. Két thuc viec
rira khi nudc rira khéng con chira déng két tda.

8.1.6 Lap nut bong thuy tinh vao dudi day cét thuy tinh chira cadimi da ma déng (xem hinh 1). D8 ddy
nudc vao cét thuy tinh.

8.1.7 Chuyén cadimi da ma déng sang cét thuy tinh that nhanh tranh tiép xtc véi khéng khi. Chiéu cac

cta cadimi ma déng phai tr 15 cm dén 20 cm.
Chu thich
1) Tranh dé bot khi bam vao giira cac hat cadimi da ma déng.
2) Chu y khong dé cho muc nudc thdp hon bé mat trén cla cadimi da ma déng.

8.1.8 Kiém tra cdt mdi chudn bi xong bang cach cho hdn hop cla 750 mi nudc, 225 mi dung dich
chuén kali nitrat (5.10), 20 ml dung dich dém (5.3) va 20 mi dung dich EDTA (5.7) chay qua. vai t3c do
chay khdng dugc vuot qua 6 mi/phat, sau dé rira cdt bang 50 mi nudc.
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g2 Kiém tra kha nang khu cua cot
Tién hanh kiém tra it nhat la hai 1an trong ngay, 0 thoi diém bat diu va thoi diém cubi cua day xac dinh.

g.2.1 Dung pipet lay 20 mi dung dich kali nitrat chuéan (5.10) cho vao binh chua trén dinh c6t. Thém
ngay 5 mi dung dich dem (5.3) vao binh chua nay. Hing chét thoat ra vao binh dinh muc dung tich

100 mi. T6c dd chay khong duoc vuot qua 6 mi/phat.

822 Khibinh chira gan can, rira thanh binh véi khoang 15 mi nudc va sau do6 khi binh nay da can hét,
rira lai 14n nra bang 15 ml nuoc khac. Sau khi nudc rira 1an hai nay da chay hét sang cot, dé day nudc

vao binh va cho chay qua cdt vdi téc d nhanh nhat.

8.2.3 Sau khi thu dugc khoang 100 ml nudc thoét ra, thao binh dinh muc ra, thém nudc cho t6i vach va
1ac déu.

8.2.4 Dung pipet ldy 10 ml nugc thoat ra nay cho vao binh dinh muc dung tich 100 ml. Thém nudc cho
16i khoang 60 ml. Tiép tuc tién hanh theo qui dinh trong 8.8.2,8.8.3 va 8.8.4.

825 Tir ham lugng nitrit (microgam ion nitrit trén mililit) cua nudc thoat ra da pha loang (8.2.4), dugc
xac dinh tir dutng chuén (8.10), tinh ph&n tram kha nang khu cla cot (0,067 pg NOz trén mililit tuong
{mg v0i"100% kha nang khir ). Néu kha nang khir nhd hon 95% thi cot phai dugc phuc héi lai.

8.3 Phuc hdi cot

Phuc héi lai cot nhu sau, néu khi kiém tra (8.2) cho thay bi kem hiéu qua sau moi ngay s({r dung, ho&c

khi kiém tra thuding xuyén.

g.3.1 Thém khoang 5 mi dung dich EDTA (5.7) va 2 ml dung dich axit ciohidric (5.5) vao 100 ml nudc.
Cho hén hgp chay qua cét véi téc dé khoang 10 ml / phut.

8.3.2  Khi binh chira trén dinh da can hét, rira sach cot bang nudc, dung dich axit clohidric (5.5)
va nudc.
8.3.3 Néu cdt van con chua dap ung kha nang thi Iap lai qui trinh qui dinh trong 8.1.8.

8.4 Chuén bi miu th

Cho sira bdt vao hép chia co nap day kin va c6 dung tich 1on gap doi thé tich sira. bong ngay nap hop.
LAc k§ hdn hop bang cach fac va dao chiéu hop lién tuc.

8.5 Phan mau thir
Can 10 g mau thir chinh xac t6i 0,001 g va cho vao binh nén (6.4).
8.6 Chiétva tach protein

861 Thém chinh xac 112 ml nuoc &m (tr 50°C dén 55°C) vao phan méu thir va dung dia thuy tinh dé
khudy hoac Iac binh dé tan hét. A ' :
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8.6.2 Thém theo thu tu sau: 24 ml dung dich kém sunfat (5.6.1), 24 m! dung dich kali hecxaxyanoferat
(1) (5.6.2) va 40 ml dung dich dém (5.3), xoay ky binh sau méi tan thém.
8.6.3 DE yeén it nhat la 15 phut nhung khong qué 1 gio. Sau do loc qua giay loc (6.9), thu dich loc vao
binh nén dung tich 250 ml.
Chu thich — Diéu co ban 1a nudc loc phai trong va do do cén phai dé yén dung dich qua 15 phat dé thoa
man yéu cau nay.
8.7 Khu nitrat thanh nitrit
8.7.1 Dung pipet ldy 20 mi dich loc (8.6.3) cho vao binh chira trén dinh cot khir. Thém 5 mi dung dich

dém (5.3) vao binh nay va dung daa thuy tinh dé khudy lac. Thu nudc thoat ra vao binh dinh mic dung

tich 100 ml. Téc do chay khéng dugc vuot qua 6 mi/phut.

r . , - >
8.7.2 Khi binh chira trén dinh da can hét, rira thanh binh véi khoang 15 mi nutc va khi nudc da chay

hét, rira lai 14n nira bang 15 ml nudc khac. Sau khi phén nudc Ian thi hai nay chay hét sang cot; dé day

nudc vao binh va cho nudc chay qua cét véi téc do Ion nhat.

8.7.3 Sau khi da thu dugc g&n 100 ml nudc thoat ra, ldy binh dinh muc ra va thém nudc cho t6i vach va
l&c déu.

8.8 Xac dinh

8.8.1 Dung pipet ldy cac thé tich nhu nhau (thi du 25 ml) clGa nudc loc (8.6.3) va nudc thoat ra (8.7.3)
cho vao cac binh dinh muc dung tich 100 mi riéng biét. Thém nudc vao moi binh dé thu duoc thé tich

khoang 60 ml. Sau doé x ly lugng chia trong mbi binh theo qui dinh trong 8.8.2, 8.8.3 va 8.8.4.

8.8.2 Thém 6 ml dung dich Il (5.8.2) va sau d6 thém 5 mi dung dich | (5.8.1). L&c céan than va dé yén

— dung dich trong 5 phat ¢ nhiét dé phong, tranh anh sang truc tiép cua mat troi.

8.8.3 Thém 2 ml dung dich il (5.8.3). Lac cén than va dé yén dung dich 5 phut ¢ nhiét d6 phong, tranh
anh sang truc tiép clia mat trgi. Thém nudc tdi vach va lac déu. ‘

8.8.4 Do do hap thu cda dung dich trong 15 phat so v6i do hép thu cta dung dich cua cac thudc thu
trang (8.9) 6 budc séng 538 nm.

8.9 Thiu mau trang
Tién hanh thir mAu trang cda thude thlr, st dung tét ca cac thudc thi, nhung khdng dung phan mau thur.

8.10 Dudng chuan

8.10.1 Dung pipet |4y 0-2-4-6-8-10-12-16 va 20 mi dung dich chuan natri nitrit (5.9) cho vao cac binh

dinh mic dung tich 100 mi riéng biét. Thém nutc vao mdi binh dén thé tich khoang 60 ml.

8.10.2 Tién hanh theo qui dinh trong 8.8.2 va 8.8.3.

«
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8.10.3 Do dd hap thu cua cac dung dich so véi dd hdp thu cua dung dich thir nhdt (khdng chdra natri
~ nitrit ) 0 budc song 538 nm trong vong 15 phat.

8.10.4 V& dé thi cac dd hdp thu thu dugc trong 8.10.3 tuong img vGi céc ndng dd cua nitrit, microgam

trén mililit, tinh dugc tir cac lugng dung dich chuin natri nitrit duge thém vao (xem 8.10.1).
9 Biéu thi két qua

8.1 Ham lugng nitrit

9.1.1 Phuong phap tinh va céng thuc

Ham lugng nitrit cGa mau thd, biéu thi bang miligam ion nitrit (NO5) trén kilogam, tinh theo cdng thuc:

20000 x ¢
mxV
trong doé
Ct la  ndng dd cua ion nitrit thu dugc tr duding chuin, tuong (mg vdi do hap thu do duoc
(8.8.4) clia dung dich thu dugc khi str dung dich loc, tinh bang microgam trén lit (8.6.3):
m la  kh&i luong cia phan mAu the, tinh bang gam;
v la thé tich (8.8.1) 14y tir dich loc (8.6.3), tinh bang mililit.

Ghi két qua chinh xac dén 0,1 mg/kg.
9.1.2 Db lap lai

D6 chénh léch giua hai két qua thu dugc trong mét khoang thdi gian ngan, do cung mét ngudi tién hanh
khoéng dugc vuot qua 1 mg/kg.

9.2 Ham lugng nitrat

9.2.1 Phuong phap tinh va cong thic:

Ham lugng nitrat cia mau thi, biéu thi bang miligam ion nitrat (NO'3) trén kilogam, tinh theo céng thic:

100000 -
1,35 (—ﬂ - NOz)
mxV
trong dé
Co la ndng do cua ion nitrit thu dugc tir dudng chuan, tuong Ung vdi dd hap thu do dugc

(8.8.4) cua dung dich thu dugc khi sir dung nutc thoat ra (8.7.3), tinh bang microgam trén lit;

NO7Zz la ham luong nitrit cdia mau thu duge tinh trong 9.1.1, tinh bang miligam trén kilogam:

10
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m & kh6i lugng cua phan mau thd, tinh bang gam;
v a thétich (8.8.1) lay tir nudc thoat ra (8.7.3), tinh bang mililit.

Chu thich — Néu tinh dén kha nang khir cha cé6t, ham lugng nitrat cia mau this, biéu thi b ng miligam ion

nitrat (NO';) :rén kilogam theo cong thuc:

100

1,35(100000><cz —NOz) 0

m X

trongdé r a khanang khir cda cot 9 thoi diém cudi cla day x4c dinh.
Ghi két qua chir:h xac dén 0,1 mg/kg.
 8.2.2 Dotailap

Do chénh léch ¢iira hai két qua thu dugc trong mét khoang thdi gian ngan, do ciing mé! 1gudi tién hanh
khong dugc 6n 1on 3 mg/kg, néu ham lugng nitrat nhé hon 30 mg/kg, va khéng dugc 160 hon 10% gié tri

trung binh cong cua cac két qua, néu ham lugng nitrat I6n hon hoac bang 30 mg/kg.

10 Bao cdo «ét qua

Bao cao két qua phai chi ra phuong phap da su dung va két qua thu dugc. N6 cing ph: dé cap dén tat
ca céac chi tiét thao tac khéng qui dinh trong phAn nay cua tiéu chuin, hodc tuy y lua ¢ n, cung véi tat
ca c4c tinh hudng bat thudng ¢6 thé anh hudng dén két qua.

B4o c4o két qua cling bao gébm moi théng tin c&n thiét vé viéc nhan biét ddy du mau thi.

11
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Kich thudc tinh theo milimet
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Bu 16ng xiét chat

Hinh 1 — Thiét bi khr nitrat




