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L&i néi dau
TCVN 8969:2011 dwgc xay dyng dwa theo AOAC 2000.04 lodine-131 in milk.

Radiochemical separation method;

TCVN 8969:2011 do Ban ky thuat tiéu chudn quéc gia TCVN/TC/F13
Phuwong phép phan tich va ldy mau bién soan, Téng cyc Tiéu chudn Do
lwdrng Chét lwgng dé nghi, Bd Khoa hoc va Céng nghé céng bé.



TIEU CHUAN QuUOC GIA TCVN 8969:2011

Sira — Xac dinh iot-131 bang phwong phap tach hoa hoc phéng xa

Milk — Determination of iodine-131 by radiochemical separation method

CANH BAO Khi ap dung tiéu chudn nay cé thé cin phai str dung cac vit ligu, thiét bj va cac
thao tac nguy hiém. Tiéu chuin nay khéng dé cap dén cac van dé an toan khi st dung ching.
Ngwéi siv dung tiéu chudn nay phai tw thiét Iap cac thao tac an toan thich hgip va xac dinh kha
ning ap dung céc giéi han quy dinh trwée khi st dung tiéu chuén,

1 Pham vi ap dung
Tiéu chudn nay quy dinh phurong phap xac dinh iot-131 trong stva & cac mirc tir 0,1 Bg/l dén 0,3 Bq/l.

Tham khao Phu luc A vé két qua thir lién phong thir nghiém.

2 Nguyén tic

Phan mau thir dugc x Iy bang natri bisulfit (NaHSO3) dé chuyén tét ca iot v& dang oxi hoa 1a iodua (I7).
lodua dwoc tach va lam giau trén cdt trao Gdi ion. lodua duoc oxi hba trén cét thanh iodat béng dung
dich natri hypoclorit (NaOCI) va dwgc riva gidi bAng dung dich nay. Natri hypoclorit bi phan hiy va iodat
dwoc kher bdng dung dich hydroxylamin hydroclorua vé iot nguyén t6 va dwoc chiét bng cacbon
tetraclorua (CCl,). lot dwgc khiv lai thanh iodua va dwoc gidi chiét vao dung dich nwéc bang dung dich
natri bisulfit. lodua dugc két tia duéi dang paladi iodua (Pdl,) va dé thu hdi clia chét mang duoc xac
dinh b&ng phuong phap khéi lvgng. lot-131 trong chat mang dwoc dém béng b tring phiing gamma-
beta hodc bing b dém beta phong thap.

3 Thuébc thir

Chi st dung thudc thir loai tinh khiét phan tich va nuéc cét hodc nudc da khir khoang hodc nwdc co
db tinh khiét twong dwong, trir khi cé quy dinh khac.
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3.1 Nha trao ddi anion, dang clorua, ¢& tir 50 mesh dén 100 mesh. Chuén bj dwéi dang hd nhdo
trong nwérc.

3.2 Cacbon tetraclorua (CCl,).

3.3 Dung dijch axit clohydric (HCI)

3.3.1 Dung djch axit clohydric, 6 M

Pha lo&ng 50 ml axit clohydric dac (ndng 46 12 M) bang nwéc dén 100 ml.
3.3.2 Dung dich axit clohydric, 3 M

Pha lodng 25 ml axit clohydric dac (ndng dé 12 M) bang nwéc dén 100 ml.
3.3.3 Dung dich axit clohydric, 1 M

Pha lodng 8,3 ml axit clohydric d4c (ndng d6 12 M) béng nwéc dén 100 ml.
3.4 Dung dich axit nitric (HNO;), dac, 15,8 M.

3.5 Dung dich hydroxylamin hydroclorua (NH,OH.HCI), 1 M

Hoa tan 69,49 g hydroxylamin hydroclorua trong nwéc va thém nwéc dén 11lit.
3.6 Chét mang iot, 20 mg I/ml

Hoa tan 2,62 g kali iodua (KI) trong 100 ml nworc.

3.7 Dung dich paladi clorua (PdCl,)

Hoa tan 3,3 g paladi clorua trong 100 ml dung dich axit clohydric 6 M (3.3.1).
3.8 Dung dich natri bisulfit

3.8.1 Dung dich natri bisulfit, 0,1 M

Hoa tan 1,04 g natri bisulfit trong nuéc va thém nwéc dén 100 ml.

3.8.2 Dung dich natri bisulfit, 1 M

Hoa tan 10,4 g natri bisulfit trong nuéc va thém nwéc dén 100 ml.

3.9 Dung dich natri clorua, 2 M

Hoa tan 117 g natri clorua trong nwéc va thém nuéc dén 1 lit.
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3.10 Dung dich natri hydroxit

3.10.1 Dung dich natri hydroxit, 10 %

Hoa tan 100 g NaOH trong nwéc va thém nwée dén 1 lit.
3.10.2 Dung djch natri hydroxit, 50 %

Hoa tan 500 g NaOH trong 500 ml nwéc.

3.11 Dung dich natri hypoclorit (NaOClI), 5 %.

3.12 Dung dich chuan iot-131, 0,1 uCi

Pha lodng thé tich yéu ciu clia chét chuan dén 100 ml bing dung dich natri bisulfit 0,1 M (3.8.1). Bao
quan dung dich chuén trong vat chira thiy tinh khéng qua 30 ngay.

3.13 Dung dich rira hydroxylamin hydroclorua

Thém 20 ml axit nitric d%c (3.4) va 100 ml nwéc vao 20 ml hydroxylamin hydroclorua 1 M (3.5). Chuén
bi mé&i dung dich trong ngay st dung.

4 Thiét bi, dung cu

S dung cac thiét bi, dung cu ctia phong thir nghiém théng thudng va céc thiét bi, dung cu sau day:
4.1 Binh hat, dung tich 2 lit va 4 lit, c6 6ng ndi cao su va kep.

4.2 May do pH, c6 cac dién cyc dai it nhét 10 cm.

4.3 Ong séc ky, dai 150 mm, dwéng kinh trong 20 mm, c6 khép ndi dau vao, cac dia loc va khéa.
4.4 Binh chira, bang thiy tinh, dung tich 500 ml.

4.5 Dia teflon duc 15, c6 hai vong tron.

4.6 Khép néi bang chét déo.

4.7 Gia d& b loc, dwdng kinh bd loc 25 mm,

4.8 Gidy loc, dudng kinh 24 mm, khéng tro, loc nhanh. Bdo quan trong binh hat &m véi silica gel.
4.9 B& loc bang si thuy tinh, dwdng kinh 42,5 mm.

4,10 Phéu Buchner, duwdng kinh 42,5 mm.



4.11 Phéu chiét, dung tich 125 ml va 250 ml.
4.12 May lac, dung cho phéu chiét (4.11).
4.13 Mang chét déo, vi dy polyeste "

4.14 Cugn bang dan polyeste, rgng 38,1 mm.

4.15 B§ dém, bd dém beta phong thap cé phang nhd hon 1,0 sé dém trén phat (min™") hodc by dém
tring phung gamma-beta; detector Nal hodc germani dwoc gén véi may phan tich da kénh tiép néi véi
éng quang dién dé phat hién tia beta 2.

4.16 Mat kinh déng hd, c6 gan, dwdng kinh 125 mm.

417 Tu séy chan khéng.

4.18 Binh hat &m.

4.19 Chai chira, chai polypropylen cé nip day, dung tich 1 lit.

4.20 Cbéc c6 mé, dung tich 100 ml va 250 ml.

5 Lay mau

M3u gtri dén phong thir nghiém phai ding 1a mau dai dién. M&u khdng bj hw hdng hoac thay déi trong
subt qua trinh van chuyé&n hoac bao quan.

Viéc Iy m&u khéng dwoc quy dinh trong tiéu chudn nay, nén Iy mau theo TCVN 6400 (ISO 707) Sta
va san phdm stra — Ldy méu [2).

6 Chuan bji miu thi

Chuyén khoang tir 100 ml dén 500 ml si¥a vao chai béng chét déo (4.19). Néu mau khong chira chét bao
quan thi cir 100 ml sira thém 1 g natri bisulfit va tron cho dén khi hoa tan. Ghi nhan mau béng sé hiéu nhan
biét va tién hanh xac dinh iot bén, hodc bao quan trong tt lanh (tr 2 °C dén 8 °C) cho dén khi phan tich.

" C6 thé sir dyng san pham Mylar® cia E.I. du Pont de Nemours & Co., 1007 Market St, Wilmington, DE 19898-0001, Hoa
Ki. Théng tin nay dugc dwa ra nhdm tao thuan loi cho ngui sir dung tiéu chudn va tiéu chudn nay khéng &n dinh phai st
dung san pham néu trén.

2 C6 thé sir dung san phdm clia Canberra Industries, 800 Research Parkway, Meriden, CT 06450, Hoa Ki; EG&G Nuclear
Instruments, Midland Rd, PO Box 895, Oak Ridge, TN 37831-0895, Hoa Ki; Protean Instrument Corp., PO Box 1008, Lenoir
City, TN 37771, Hoa Ki; Gamma Products, Inc., 7730 W 114th Place, Palos Hills, IL 60465, Hoa Ki. Théng tin nay dugc duwa
ra nhdm tao thuén Igi cho ngudi sir dyng tiéu chuan va tiéu chudn nay khéng 4n dinh phai sz dyng san phim cla cic nha
cung cép néu trén.
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Thém 1,0 ml ch&t mang iot (3.6) vao binh hut dung tich 2 lit hoat 4 it (4.1), sau d6 thém mét lwgng miu
thir da biét. Chinh pH (dung may do hoc gidy thir) dén khoang pH tir 6,5 dén 7,5 bing dung dich natri
hydroxit 50 % (3.10.2), diing que khudy dé khudy lién tyc.

7 Caéch tién hanh
7.1 Lam sach bang trao ddi ion

L&p rap cét trao ddi ion (4.3). Rot hé nhao nhya trao ddi anion vao cdt cho dén khi thé tich I&ng xuéng
1a 20 ml (65 mm trén dia cét). Rira nhya vai lan bang nuérc, dé khoang 5 cm nwéc ngap trén nhya.

Dét dia Teflon duc 16 (4.5) 1én dinh cdt, phia trén nhya trao ddi anion. Thém doan cbt thi hai dai 150 mm
phia trén dia Teflon va d&t bong thiy tinh Ién trén dia Teflon trén dinh cét thir hai. D4y dinh cot bing khép
ndi (4.6).

Dat binh hat (4.1) chira dung dich thir 1én trén cac cdt. G&n bng trén binh vao véi khép néi dAu vao.
M& tht ca cac kep va van va chinh téc d6 dong dén 20 ml/min.

Khoéa dong chay cla sta qua nhya khi cream da tach bat dau chay vao dinh cot. Loai bd dich rira chay
qua cét. Loai bd cream.

CHU THICH Cream c6 thé duorc loai bo nhu chét thai khac khéng chira phéng xa.

Théo cét trén rdi thao binh hat. D&t binh chira dung tich 500 ml (4.4) 1én trén cdt dudi. DAu tién riva cot
bdng 200 ml nwéc & nhigt 36 phong (ttr 22 °C dén 24 °C), sau dé riva bing 500 ml nwéc gan sbi
(khoang 99 °C), ri¥a ca hai I&n véi téc do 20 ml/min.

Rira cdt bang 100 ml dung dich muéi natri clorua 2 M (3.9) téc dd 20 ml/min. Loai bd t4t ca nuéc rira.
7.2 Chiét

Rira giai cot béng 50 ml dung dich NaOCI 5 % téc d6 2 ml/min. Thu l4y dich rira gidi vao cc c6 mod
dung tich 250 ml (4.20). Néu dich rlra gidi khong trong thi loc qua bd loc béng thly tinh (3.9), st dung
éng hut sau d6 chuyén dich riva giai vao céc cé mé dung tich 250 ml. D4t que khudy vao cbc cé mé va
dat cbe co6 mo trén may khudy, dé trong ta hat. Thém tiv tir mot lwgng viva di HNO; ddc (3.4) (khoang
10 ml) dé dich rira gidi c6 ndng do axit khoang tir 2 M dén 3 M. Khudy manh dung dich, dat trong ti hut
khodng 5 min dén hét khi clo.

Chuyén dung dich sang phéu chiét dung tich 250 ml (4.11) va cr 50 ml dich rira gidi dwoc sir dung thi
thém 10 ml dung dich hydroxylamin hydroclorua 1 M (3.5) (vi dy: néu tdng thé tich cta dich rira gidi va
axit nitric 1a 75 mil thi thém 15 ml hydroxylamin hydroclorua). Thém tir 50 ml dén 60 ml cacbon
tetraclorua (3.2) va chiét iot vao pha hiru co' bing cach l&c 2 min. Thao pha hiru co (pha phia duéi)
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vao phéu chiét khac. Thém 25 ml cacbon tetraclorua (3.2) va 5 ml dung dich hydroxylamin hydroclorua
1 M vao phéu chiét thir nhat va I&c tiép 2 min. Gop cac pha hiru co vao phéu chiét th hai.

Thém 20 ml dung dich rira hydroxylamin hydroclorua (3.13) vao phéu chiét chira cacbon tetraclorua va
l&c 2 min. D& cho tach pha va chuyén cacbon tetraclorua (pha phia dwéi) vao ph&u chiét sach. Loai bd
dung dich rira.

Thém 25 ml nwéc va 10 giot natri bisulfit 1 M (3.8.2) vao phéu chiét cé chira cacbon tetraclorua va lac phéu
2 min. Loai bd pha hiru co' phia dwéi. Thao pha nuwéc phia trén vao cde cé6 mé dung tich 100 ml (4.20).

7.3 Két tua paladi iodua

Cho 10 ml dung dich axit clohydric 3 M (3.3.2) vao pha nuwéc dwng trong coc cé md. Bay coc cd md
bang kinh déng hd c6 gan (4.16) va dat trén bép dién co khudy dé trong ti hat. Sir dung may khudy ti,
dun sbi va khudy dung dich trong khoang ti¥ 5 min dén 10 min.

CHU THICH Mt kinh ddng hé thong thudng co thé ngan can s thét thoat SO..

Dung dung dich axit clohydric 1 M (3.3.3) dé rra hét chét Idng trén mat kinh déng hd cho vao cbe co
md. Thém tirng giot 1,0 ml dung dich paladi clorua (3.7). Rira thanh cdc cé mé béng dung dich axit
clohydric 1 M (3.3.3) va pha loang tir tir (duy tri s6i) dung dich dén 30 ml bang dung dich axit clohydric
1M (3.3.3).

Tét ngudn nhiét nhung vAn tiép tuc khudy dung dich cho dén ngudi & nhiét dd phong (tir 22 °C dén
24 °C). Dat cbc c6 md 1&n khay thép khong gi va dat trong ta lanh (tr 2 °C dén 4 °C) qua dém
(khodng 12 h) d& cho tinh thé két tia paladi iodua ting kich c& dé& dé loc.

CHU THICH Néu paladi iodua hoa tan lai thi c6 thé dwoc phyc hdi lai nhir sau: Dua dung dich vé nhiét dé phong (tir 22 °C
@én 24 °C) va sau d6 chuyén dung dich vao phéu chiét dung tich 125 ml (4.11). Thém 50 mi cacbon tetraclorua (3.2) va 1 ml
dung dich hydroxylamin hydroclorua 1 M (3.5). Chiét iot vao pha hitu co’ bang cach léc khoang 2 min. Thao pha hitu co' & phia
dudi vao phéu chiét thir hai dung tich 125 ml (4.11). Thém 1 ml hydroxylamin hydroclorua 1 M (3.5) va 25 ml cacbon
tetraclorua (3.2) vao phéu chiét thir nhat va Iic 2 min. Thao pha hiru co phia dui vao phu chiét thir hai nhu truéc. Néu pha
hi*u co c6 mau hbng dam thi thém 1 ml dung dich hydroxylamin hydroclorua 1 M (3.5) va 25 ml cacbon tetraclorua (3.2) vao
phéu chiét thir nhét va Iéc 2 min. Thao pha hiru co phia dudi vao ph&u chiét thir hai. Str dung hén hop cac pha hiu co, tién
hanh theo 7.2, b4t d4u tir “Thém 20 ml dung dich rra hydroxylamin hydroclorua (3.13) vao phéu chiét chira cacbon
tetraclorua...” va thire hign tiép dén 7.3. Pam bao khong co lrgng du vi c6 thé 1am that thoat két tiia. Néu quy trinh 7.3 khdng
két thic trong cling mét ngay thi dung dich & cudi qua trinh 7.2 c6 thé dwgc bdo quan qua dém.

Can b loc sach (4.9), chinh xac dén 0,1 mg, bao quan trén silica gel trong binh hat &m (4.11). Ghi lai
khéi lwgng, chinh xac dén miligam. Dat bg loc vao gia d& bd loc (4.7). Loc dung dich chira cac tinh thé
paladi iodua va rtra c@n voi khoang 50 ml dung dich axit clohydric 1 M (3.3.3) va sau dé v&i khoang
100 ml cdn tuyét dbi. Thao bd loc ciing véi cén ra khdi gia do' va dat 1én mét kinh dng hd. Sy khd 1 h
trong ti s&y chan khong (4.17) & 60 °C. Chuyén bd loc cliing véi can vao binh hut Am chira silica gel va
dé ngudi dén nhiét d6 phong (tir 22 °C dén 24 °C). Can bd loc cling véi can, chinh xac dén 0,1 mg. Lay
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khéi lvgng thu dugc trir khéi lwgng bd loc va tinh lugng iot thu hbi tir chét mang iot dwgc thém vao
trong Didu 6.

Cét khoang 3,5 cm dai baing dan polyeste (4.14), Gé trén bé mat sach, dé mat huéng Ién trén. Dat bd
loc ¢6 phan két tha & trén vao gitra bing keo. C4t miéng chét déo (4.13) réng khoang 3,5 cm. Dung
dao @& dinh vj, dat miéng chét déo tryc tiép Ién phan két tia va cd dinh bang bang dan polyeste. Dung
kéo hodc dao dé tia xung quanh, chi dé lai khoang 5 mm tir mép bd loc. Ghi lai s hiéu nhan biét cua
méu thir trén nhan bang dinh va dan Ién mé&t dwéi clia bang dinh polyeste.

Truwéc khi dém photon tir phan két tia, xac dinh hiéu sudt dém clia may dém beta phéng thép hodc
may dém trung phung gamma-beta (4.15), €, s& dung dung dich chuén iot-131 (3.12) trong cuing dang
hinh hoc nhu clia mAu thir (nghia Ia paladi iodua trén gidy loc).

Dém sb photon tir phan két tua trong khodng thdi gian cin thiét dé& thu dugc cac sé dém mang tinh
théng ke, téi thidu 50 min d& c6 duoc s liéu théng ké tét hon c6 thé dém trong 100 min.

Néu iot-131 tinh dugc 16n hon 0,0185 Ba/l thi bao quan mau thir trong binh hit 4m (4.18) hodc tu lanh
va dém lai sau 7 ngay dén 8 ngay.

Tién hanh kiém tra néu hoat do gidm theo chu ky ban ra cla iot-131. Hoat d phai gidm trong khoang
+ 10 % chu Ky ban ra cla iot-131 (8,04 ngay), I&p lai qua trinh phan tich néu cb quy dinh khac.

8 Tinh két qua
8.1 Tinh hiéu suét héa hoc

Tinh hiéu suét héa hoc, Y, theo cong thirc sau:

!C +fﬂ

Trong do:

I, 1alwgng iot c6 mat trong phan két tia, dwoc tinh nhu sau:

M,
1, =1, x—==1,%0,7046 (2)
Mm:z

trong do:

I, l1alwong iot thu hdi tir chAt mang iot dwgc thém vao sira trong Diéu 6, tinh bang miligam
paladi iodua (mg Pdiz);

M,, 1a khéi lvgng mol cla Iz, tinh bang gam trén mol (g/mol);

11
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Mpy, 1 khéi lwgng mol cia Pdl,, tinh béng gam trén mol (g/mol);

l. 1a lwgng iot c6 mat trong chat mang iot. Trong tréng hop nay I = 20 mg |;
I, lalwgng iot ty nhién cé trong slra, dugc tinh nhw sau:
l, =025xV (3)
trong dé:
0,25 I1a lugng iot tw nhién cé trong mét don vi thé tich stra, tinh bang miligam iot trén lit (mg/l);
V  lathé tich cia m&u thi, tinh béng lit (1).

8.2 Tinh hé sé phanra

Tinh hé sé phan ra, D, tir ngay l4y m&u dén ngay dém, theo cong thirc sau:

- eIn2><'.r

8,04 “

Trong do:

T lathdi gian tinh tir ngay ldy mau dén ngay dém, tinh bing ngay, chinh xac dén 0,1 ngay;

8,04 Ia chu ky ban ra cua iot-131, tinh bang ngay.

8.3 Tinh hoat A% cua iot-131

Tinh hoat d ctia iot-131 trong m&u thlr, X, bang becquerel trén lit (Bg/l), theo cdng thirc sau:

C-B
= (5)
60xexY xVxD,

Trong dé:
C laténg tbc dd dém ctia mau thix, tinh bang s6 d@ém trén phat (min™");
B latéc dd dém phéng, tinh bang s6 dém trén phat (min™");

€ 13 hiéu sudt dém da duoc hiéu chinh theo dé hép thy, tinh bing sé dém trén phat trén
becquerel [(min.Bq)™;

Y I hiéu suét héa hoc, dugc tinh theo Céng thirc (1);
V 14 thé tich cia mAu thir, tinh bang lit (1);

D; 1a hé sé phan ra, dwoc tinh theo Céng thirc (4).

12
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9 Bao cao thitr nghiém
Bao cao thir nghiém phai ghi rd:
a) moi thong tin can thiét dé nhan biét diy da vé méau th;
b) phuwong phap ldy mau da st dung, néu biét;
¢) phuwong phap thir da ding, vién dén tiéu chuén nay;

d) tét ca cac chi tiét thao tac khdng quy dinh trong tiéu chudn nay, hoic tuy chon ciing véi cac chi tiét
bét thuwérng ndo khac c6 thé anh hudng dén két qua;

e) két qua thir nghiém thu dugc.

13
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Phu luc A
(Tham khao)

Phép thir lién phong thir nghiém

Bang A.1 - Két qua thir nghiém lién phong xac djnh iot-131 trong sira
béng phwong phap tach hoa hoc phéng xa

Lwong thém vao, Bqg/l 0,962 0,185 0,296
Gié tri trung binh, X, B/l 0,099 0,196 0,300
Sé phong thir nghiém tham gia * 8(0) 8 (0) 8 (0)
Do léch chuén 13p lai, s,, Bq/l 0,066 0,012 0,020
Do léch chuén twong déi 13p lai, RSD,, % 6,62 5,93 6,77
D4 léch chudn tai I4p, sg, Bg/l 0,027 0,053 0,088
D6 léch chuan twong déi tai lap, RSDg, % I 26,6 27,1 29,2

® Tirng gia tri cua s6 phéng thir nghiém dugc gitr lai sau khi loai trir ngoai 1§; gia tr trong d4u ngodic don la sé phong thir
nghiém da duoc loai bd.

14
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Thw muc tai liéu tham khao

[1] J. AOAC Int.84, 507 (2001).

[2] TCVN 6400:2010 (ISO 707:2008) St¥a véa sén phdm sira — Ldy méu.
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