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L& noi dau
TCVN 11878:2017 dwec x3y dung trén co s& tham khéo 1SO 2482:1973;

TCVN 11878:2017 do Ban ky thuat tiéu chudn quéc gia TCVN/TC/F4
Gia vj va phu gia thuc phdm bién soan, Téng cuc Tiéu chuan Do lwdng
Chét lwgng thdm dinh, Bd Khoa hoc va Cong nghé cong bé.
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Mudi (natri clorua) - Xac dinh ham lwong canxi va magie -
Phwong phap do phirc chat EDTA

Sodium chloride - Determination of calcium and magnesium contents -
EDTA complexometric methods

1 Pham vi ap dung

Tiéu chun nay quy dinh phwong phap do phirc chit EDTA dé& xac dinh ham lwong canxi va magie
trong mudi (natri clorua), dwoc chuan bi trong méi trvdng axit.

Phuong phap nay co thé ap dung dé xac dinh canxi va magie tan trong nwéc voi ham lwgng canxi va
magie 16n hon 0,001 % khéi lvong.

CHU THICH: Trong céc didu kign a3 dwgc chdp nhan, moi phép xac dinh ¢6 lién quan phai dwgc tién hanh trong cliing moéi
truring, ngoai trir phép xac dinh clorua duge tién hanh trong dung dich nwéc.

2 Tailidu vién dn

Céc tai ligu vién dan sau rit can thiét cho viéc ap dung tiéu chudn nay. Déi véi cac tai lidu vién dan ghi
nam cong bé thi ap dung phién ban dwoc néu. Dbi voi cac tai lidu vién din khong ghi ndm cbng b thi
ap dung phién ban méi nhét, bao gém ca céac stra ddi, bd sung (néu cd).

TCVN 10240 (ISO 2479) Mubi (natri clorua) dung trong cong nghiép — Xéc dinh chét khéng tan trong
nuéc hoéc trong axit va chudn bi cac dung dich chinh ding cho cac phép xac dinh khéc.

3 Nguyén tic
Héa tan phan méu the va tach chét khéng tan.

Chuén db dich loc thu dugc theo TCVN 10240 (ISO 2479), mét mat dé xac dinh canxi, mét khac dé xac
dinh téng canxi va magie, dung dinatri etylendiamintetra-axetat (EDTA) véi sy c6 méat clia glyoxal-bis-
(2-hydroxyanil) (GBHA) va thubc nhudm den 11 (Cl 14645) Iam chét chi thj twong (eng.
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4 Thubc thi

Chi st dung thudc thir loai tinh khiét phan tich va chi stv dung nwéc ¢t hodc nwéc co chét lvong
twong dwong, trie khi ¢6 quy dinh khac.

4.1 Natri hydroxit, p = 1,08 g/mi, khodng 7,5 % khéi luvong hodc khoang 2 N

Hoa tan 80 g natri hydroxit trong nudc va pha loang dén 1 000 ml.

4.2 Etanol, 95 % thé tich

C6 thé str dung ancol da duoc bién tinh bing axeton, khdng mau.

4.3 Dung dich trietanolamin, 25 % thé tich.

Chuyén 25 ml trietanolamin vao binh dinh mirc mdt vach 100 ml, pha loang dén vach va trgn.
4.4 Dung dich dém

Hoda tan 54 g amoni clorua trong nwdc. Thém 350 ml dung dich amoniac (o = 0,920 g/ml) va pha loang
dén vach trong binh dinh m&rc mdt vach 1 000 mi.

4.5 Dung dich chi thj diém két thic chuan do

Chuan bj dung dich nay ngay trudc khi xac dinh (6.1.2). R6t 50 mi nwéc vao binh nén 250 ml, sau §6
thém 2 ml dung dich trietanolamin (4.3), 10 m! dung dich natri hydroxit (4.1), 15 ml etanol (4.2) va
1,0 ml dung dich glyoxal-bis-(2-hydroxyanil) (4.8). #

4.6 Dung dich chuan dinatri etylendiamintetra-axetat (EDTA), 0,02 M

Céan 7,445 g EDTA, chinh x&c dén 0,1 mg rdi hoa tan trong nwéc. Chuyén dinh Iwgng vao binh dinh
mirc mét vach 1 000 ml, pha loang dén vach va trén,

4.7 Dung dich chuan dinatri etylendiaminetetra-axetat (EDTA), 0,002 M

L&y 100,0 ml dung dich EDTA 0,02 M (4.6), cho vao binh dinh mirc mdt vach 1 000 ml, pha loang dén vach
va tron.

4.8 Dung dich glyoxal-bis-{2-hydroxyanil) (GBHA) trong etanol, khoang 2,5 g/l

L&y khoang 0,25 g GBHA vao céc thly tinh mau nau, c6 nat thiy tinh mai ddy kin. Tham 100 ml etanol
(4.2) va khudy dén khi hoa tan.
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4.9 Thudc nhudm den 11" (Cl 14645), hdn hop khodng 0,4 % khéi lvgng

Trdn ki 0,4 g thubc nhudm den 11 vai 100 g natri clorua dé thu dugc hén hop ddng nhét.

5 Thiét bi, dung cu

Str dung cac thiét bj, dung cu clia phong thir nghiém théng thudng.

6 Cach tién hanh

6.1 Xac dinh canxi

6.1.1 Phan miu thi

L4y 50,0 ml dung dich chinh A2 chiva 100 g m&u thi trong 1 000 mil.
6.1.2 Phép xac dinh

Chuyén phan mau thir (6.1.1) vao binh nén 250 ml. Thém Ian Iwgt 2 ml dung dich trietanolamin (4.3),
10 ml dung dich natri hydroxit (4.1), 15 ml etanol (4.2) va 1,0 ml dung dich glyoxal-bis-(2-hydroxyanif)
(4.8). pH clia dung dich phai I&n hon 12. Clng ¢6 thé thém mét lwong dung dich natri hydroxit (4.1) du
dé tang pH Ién mure néu trén. Boi khoang 2 min rdi chudn do bang dung dich EDTA (4.6) cho dén khi
mau clia dung dich chuyén tir do sang vang, twong (ng véi mau clia dung dich chi thi diém két thuc
chuén d4 (4.5). Viéc chuan dd phai dwoc thywe hién trong thoi gian ngén hon 3 min,

6.2 Xac djnh tdng canxi va magie

6.2.1 Phan méu the

L&y 100,0 mi dung djch chinh A chira 100 g mAu thir trong 1 000 m.
6.2.2 Phép xac dinh

Chuyén phan miu th (6.2.1) vao binh nén 500 ml. Pha loang dén khoang 200 ml. Thém 2 ml dung
dich trietanolamin (4.3), 5 mi dung dich dém (4.4) va mot thé tich dung dich EDTA (4.6) bing gan hai
{an thé tich da st dung trong phép xac dinh canxi.

Bun dén 50 °C va thém khoang 0,1 g thuéc nhudm den 11 (4.9).

) Mot trong cAc tén thuong mai cla san phdm nay 14 "Eriochrome black T".
2 Xem 7.3 clia TCVN 10240 (ISO 2479).
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Tiép tuc thém tir tir dung dich EDTA (4.6), d4c biét gan dén didm két thic chudn d6 thi thém rat cham,
cho dén khi mau clia dung dich thay @i tir mau clia regu vang d6 dén mau xanh nuéc bién (khdng co
mau tim).

CHU THICH 1: Néu dung dich c6 mau xanh nuéc bin sau khi thém thudc nhudm den 11 (4.9) thi treec khi tiép tuc chudn 48,
cinthém6 giot dung dich chira magie etylendiamintetra-axetat (Mg EDTA) 5 g/100 ml 6& 46i mau cia chét chi thi sang mau do.

CHU THICH 2: Néu phép chulin 46 trong 6.1 va 6.2 cAn nhiku hon 50 mi dung dich EDTA (4.6) thi gidm khéi legng phan mau
thir va sr dung lrgng ndy trong phép tinh két qua.

7 Biéu thi két qua

7.1 Phwong phap tinh va cong thirc

7.1.1 Ham lvong canxi

Ham lugng canxi tan trong nwére, tinh bang phan tram khéi lwong, theo Céng thire sau:

V x0,02x0,04008 x 1220, 100 _ 460324 L
50 m m

Trong do:
V  Iathé tich clia dung dich EDTA (5.6) st dung trong phép xac dinh canxi, tinh béng mililit (ml);
m 14 khéi lwong clia phdn mau thir st dung dé chuén bj dung dich A, tinh bang gam (g);

0,02 x 0,04008 14 khéi Irong clia canxi tuong teng véi 1 mi dung dich EDTA (4.6), tinh bang gam (g).
7.1.2 Ham lwgng magie

Ham lwgng magie tan trong nwée, tinh bang phan tram khbi Ivong, theo Cong thirc sau:

1000 100 _(-2V)
m

V- ' ,024 _ 0,4864
(V,-2v)x 0,02 x 0 32x100xm X

Trong dé:

Vi 14 thé tich ctia dung dich EDTA (5.6) st¥ dung trong phép xac dinh téng canxi va magie, tinh
bang mililit (ml);

0,02 x 0,02432 la khéi lwvong clia magie twong (rng véi 1 ml dung dich EDTA (4.6), tinh bang
gam (g).

CHU THICH: N&u ham lwgng canxi va magie tvong (zng thip hon 0,02 % va 0,01 % (khdi legng) thi st dung dung dich EDTA
0,002 M (4.7) va thay 0,02 bing 0,002 trong ¢6ng thirc tinh,
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7.2 D6 1ap lai va do tai lap

Cac phép phan tich so sanh trén hai m3u tir 19 phong thir nghiém thu dwoc két qua théng ké sau day:

Xac dinh canxi Xac dinh magie
Mudi bay hoi Mudi bién Mubi bay hoi Mubi bién
Gia trj trung binh (phén tram khdi lweng) 0,014 0,040 0,0014 0,006
ddi voi dé 13p lai (o) 0,0003 0,0013 y 0,0003
Dé léch chuén -
dbi voi do tai l3p (o) 0,0012 0,0022 * 0,0009

* Cac phép tinh nay khéng dure thyrc hién bdi vi cac két qua co mure rt thap, khdng thé 1y dén bén chir sé thap phan.

8 Trwong hop dac biét: Xac dinh canxi va magie trong dung dich chinh dwec chuan bj
trong moéi trwong axit

8.1 Nguyén tac

Hoa tan phan mau thir trong moi trwérng axit va tach phan cén khdng hoa tan.
Chudn d§ cac ion canxi va tdng cac ion canxi va magie theo Diéu 3.
8.2 Thubc thir

Xem Diéu 4.

8.3 Thiét bi, dung cu

Xem Diéu 5.

8.4 Cach tién hanh

8.4.1 Xac dinh canxi

8.4.1.1 Phan méu thi

Lay 50,0 ml dung dich B® chéra 100 g mau thi trong 1 000 ml.
8.4.1.2 Phép xac dinh

Xem 6.1.2.

3 Xem 9.5.4 ciia TCVN 10240 (ISO 2479).



TCVN 11878:2017

8.4.2 Xac dinh tdng canxi va magie

8.4.21 Phén mau thir

L&y 100,0 mi dung dich B chi¥a 100 g m&u thi trong 1 000 ml.
8.4.2.2 Phép xac dinh

Xem 6.2.2.

8.5 Biéu thj két qua

8.5.1 Ham lwong canxi

Ham lugng canxi tan trong méi trrdng axit trong cac didu kién cu thé da cho, tinh bang phan tram khbi
lwgng, theo céng thirc 7.1.1, trong @6 V 1a thé tich clia dung dich EDTA (4.6) dwoc str dung dé xac
dinh canxi, tinh bing mililit (ml) va m la khéi lwgng cta phdn méu thir dwoc st dung d& chuén bi dung
dich B, tinh bang gam (g). X

8.5.2 Ham lwgng magie

Ham lwgng magie tan trong mai treéng axit trong cac didu kién cy thé da cho, tinh bang phan tram
khdi Iwong, theo cong thire 7.1.2, trong d6 V4 1a thé tich clia dung dich EDTA (4.6) dugc sir dung dé
xac dinh tdng canxi va magie, tinh bang mililit (mf) va m Ia khéi lwvgng clia phdn mau thlr duoc sty dung
dé chuan bi dung dich B, tinh bang gam (g).

9 Bao cao thir nghiém

B&o cdo thir nghiém phai bao gdm cac thong tin sau:

a) vién dan phwong phap da siv dung;

b) két qua va phwong phap biéu thj két qua;

¢) moi tinh hudng bét thwérng ghi nhan dwec trong phép xac dinh;

d) moi chi tiét thao tac khéng quy dinh trong tiéu chuén nay hodc duoc coi la tly chon.
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