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TIEUCHUAN QUOC GIA TCVN 11489:2016

Thwe pham - Xac dinh cac nguyén té vét va hop chat héa hoc
cua ching - Xem xét chung va cac yéu cau cu thé

Foodstuffs - Determination of elements and their chemical species -

General considerations and specific requirements

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh cAc tiéu chi hiéu ning dé lra chon phrong phép phan tich c4c nguyén t6 vét
va hop chét héa hoc clia chiing trong thwe phdm, bao gdm céc yéu ciu vé hidu ning, dic tinh va
huwéng din dé thyc hién trong phong thir nghiém, chuin bj mAu va bao céo thi nghiém.

2 Chuén bj miu
2.1 Yéu ciu chung

Céc mAu thye phdm thudng dwgce xt ly theo cling mdt cach nhw duge thire hién trwde khi sir dung
(rlra sach, béc vd, loai bd phan khong an dwgc). Ngoai cac phwong phép xtr Iy dwec 68 cap va néu rd
trong 2.4.1 va 2.4.2, thi c4c m&u khéng cain phai ché bién tiép (ngha 14 cac miu khéng can ludc, hap,
chién, nwéng hodc cac phuong phép ché bién tong ty). C6 thé thyc hién cac phuong phép xtr Iy bd
sung nhu séy dé ngan ngira miu bj théi riva. Dac biét, dbi véi cac phueong phép phén tich cy thé, thi
kha n3ng thét tho4t hodic thay dbi cac chit phan tich phai dwoc xem xét cdn than. Cubi cling, mau can
dwgc dong héa (vi du blng cach nghién) d& thu dwoc phdn miu thir ddng nhét: Han ché tdi da kha
nang nhidm va thét thoat dich 1dng khong kiém soat dwge, vi du trong qua trinh nghién, cét.

2.2 Thuédc thir va thiét b, dung cu

Trong qué trinh chudn bj mAu, chi sir dung nwée. C6 thé sl dung nwée udng dugce dé rira mot sé méu,
vi du: rau. Tuy nhién, phy thugc vao muc dich phan tich va nguyén t6 cin x4c dinh, ¢6 thé cin sir dung
dén nuéc ¢t (xem 3.1). Thiét bi, dung cy phai dugec thiét ké tét nhat cho phép phan tich nguyén t6 vét.
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Céc dung cy nha bép dién hinh (vi dy: dTa nhya, may trdn salat béng nhya va may nghién ca phé)
ciing c6 thé dwgc st dung dé chudn bj m&u mién 12 khong [am anh hudéng @én ca mAu va cac nguyén
16 can xac dinh.

B4t ky thiét bi nao tiép xuc tryc tiép v&i mau déu phai dugc 1am sach bing chét tdy rira va nwéc néng.
Cé4c vét chira & bdo quan mau da ddng nhét cin duoc xi¥ Iy bing axit nitric loang (khodng 6 % tinh
theo thé tich) sau d6 bing nwérc ct, néu thich hop.

Khi str dung thiét bj bing thép khéng gi hodc bing sit d& phan tich cac nguyén t6 vét nhw crom,
molypden, niken va sét c6 thé gay ra sy nhiém bén. Trong trrdng hep nay, phai sl dyng cac dung cy
dac bidt, vi du dao bng titan hoic béng gbm, céi nghi&n bang ma ndo hodc may nghién kiéu bi dé
giam c& va ddng héa mAu. Vat lidu bing gém cho théy én dinh cao vé mit co hoc va héa hoc nhung
chiing c6 thé thay d8i vé thanh phan (vi dy nhdm oxit, zirconi oxit).

Trong triedng hop phan tich d3ic biét, Iwa chon cén than thiét bj ddng héa dé khong Iam thét thoat céc
_ nguyén tb d& bay hoi (vi dy 1am néng mau trong qué trinh trdn) hoac lam nhiém céc nguyén t6 can xac
dinh ho#c 1am bién 35i cac hop chét (vi du, 1am 4m bang ma sét).

2.3 Bao quan
2.3.1 Yéu cdu chung

Ca méu phang thir nghiém va méu thir phai droc bdo quan sao cho thanh phan va khéi lwgng méu
khéng bi thay ddi do két qua clia qua trinh sy, thét thoat do bay hoi, hw hdng hodc théi riva. Méu thir
sau khi chuy&n dén phong thir nghiém phai dwoc chuan bj cang nhanh cang tét.

M4u thir phai dwgc bao quan trong ti lanh hoZc ti déng phy thudce vao ban chét ctia méu va thdi gian
bao quan du kién. V4t chira bing thiy tinh, biing chét déo c6 ndp van kin hoic tii bing chit déo thich
hop d& bdo quan miu. San pham khé ¢cé thé dwoc bao quén & nhiét d phong.

2.3.2 Ba&o quan dung cho muc dich ddc biét

MGt vai van d& can Iwu ¥ khi bdo quan c4c miu ding cho myc dich d3c bigt. Cac théng sé c6 anh
huwdng I6n dén phép phén tich cy thé (xem Bang 1) d6 la:

a) Nhiét do: Nhiét do bdo quan phai dd thdp dé& ngan nglra hoat ddng clia vi sinh vat gay cic phan
(rng, v du metyl héa va phén hiy sinh hec (xem Bang 1).

b) pH: D3 pH clia méi trrdng c6 thé dnh hudng manh dén sy én dinh clia cac hep chét vo co. Trong

khi bado quan, khéng dwgce lam thay d8i ndng dd axit trong clia cdc méu dy dinh dé phan tich céc
hop chét.
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c) Anh sang: Anh séng c6 thé gay ra sy mét &n dinh clia cac hop chét co-kim do phan hlly quang
hoc. Khi phan tich cac hop chét co-kim, miu phai dwoc bdo quan & noi tdi hodc trong vét chira

sa&m mau.

d) Thoigian bao quan: N6i chung, thei gian bao quan miu cang ngén cang tét.

Béng 1 - Vi dy vé cac didu kién bao quan ddi véi miu dy dinh dung cho muyc dich dic biét

Nguyén t& (cu thé)

Cac didu kign bao quan

Thiy ngan (Hg) [Hg(l1), metyl thity ngén]

bdo quan miu & 4 °C hoic thdp hon, noi téi. Chi tién
hanh pha lodng ngay truwérc khi phan tich

Thiée (Sn) (hep chét hiru co da butyl hba)

Khéng s dung vat chira bing polyvinyl clorua (PVC)
dé tranh bi nhiém do hep chét thiée hiru co. Bdo quan
m&u trong lg thiy tinh borosilicat & nei t6i véi nhigt 4o
4.°C hoic thap hon

Crom (Cr) [Cr (IIl) va Cr (VI)]

Chi borosilicat hodc thly tinh thach anh méi dwec sir
dung @& xtr ly va bao quan. Mgt s8 dung cy thiy tinh ¢é
thé 1am nhim crom. Bdo quan miu & 4 °C hoc thdp

| hon. P& pH c6 anh hudng khic nhau dén sy &n Gjnh

cta Cr.(Il1) va Cr (VI).

Selen (Se) [(Se (IV), Se (VI) va hop chit da metyl hda]

Tranh ding vat chira bing poly tetra fluoro ethylen [3].
B3o quan & — 20 °C hodc thdp hon d& tranh
bét ky sy thay ddi c4c hep chét v co. Mdi triémg axit
(pH tir 1,5 @én 2) tranh qué trinh oxy héa Se (V) thanh
Se (VI).

Asen (As) [(As (IIl), As (V) v& hop chét asen hiru o]

B3o quan c4c miu & 4 °C hosc thdp hon, & noi téi.
Tranh st dung dung cu thiy tinh vi c6 thd 1am nhiém
asenat.

2.4 Quy trinh chuén bj mau

2.4.1 Yéu céu chung

D6i voi mot sb nguyén t6 vét, ap dung mirc t6i da néu trong TCVN 4832:2015 [4]. Ngoai ra, phwong
phap chufn bj miu dwgc néu trong cac tiéu chuén cy thé.

Trong phén tich thyc phdm chi danh gia xac nhan phén an dwoc va cac két qué cén tham khio tiéu
chudin ndy. Céc phan khong sir dung phai loai bd, vi dy 14 bao, v, da va xwong. Sy nhiém bén bé mét
nhw @4t can duoc loai bd triét d& bling cich ding nwéc udng dwoc hodc nuéc cht dé rira sach. Dé
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chun bj phan m3u thr, cAn mdt legng vira da va dai dién tir phdn &n dwoc cia mau phong thi
nghiém. Phan méu thr dwec chuén bi va phan tich phai dwge mo ta trong bao céo thir nghiém (vi dy
khoai 14y got vé hoic khoai tay da rlra sach va chira got vo).

Rira m3u bing nuoc trede khi cit dé tranh thoi nhiém tir vét cit. Sau khi rira lai biing nuéc ubng
dwoc, phai rira mu bing nuéc cit. Nwéc thiva cin dwoc loai bd bing bign phép vat Iy, vi dy bang
c4ch lic, ding sang hodc bd loc (strainer) (vi dy: i véi cac loai rau &n 14). Loai bd nwéc thira bing
cach dung gidy mé&m lau c6 thé 1am nhiém ban mu ngiu nhién va khéng dwec stz dyng cho phép
phan tich nguyén té vét. C6 thé bd qua céc brdc rira d6i voi cac mau "an lién”.

2.4.2 Vi dy vé viéc chuin bj miu déi vél mét s logi thyee pham

C6 nhidu loai thie phdm khac nhau trén thi treéng. Viéc chudin bi c6 thé thure hién khac nhau gitra céc
san pham. Vi vay, khéng thé bao trim moi quy trinh chudn bj trong tiéu chudn ndy. Vi du quy trinh
chudn bj @6i v&i mot sé loai thue phdm durge néu trong Bang 2.

Bang 2 - Céac vi dy vé quy trinh chuin bj miu

Thiec phdm Chuén bj miu
Stra Léc ky.
Phomat B6 vd ¢6 tao sap, dau hodc mau. Khéng loai bd Iop vé an duec.
Trieng Bo vo.

Thit clia ddng vat mau néng, | BS phin mau khong sir dyng, vi dy xwong, gan, mo lién két va ma. Bdng héa

gan va than toan bd than, vi mét sé nguyén 16 c6 thé khdng dugc phan bd khéng déu trong
mo th@n.

Xuc xich Loai bd cac phén khdng &n dwgc, vi dy l6p vo téng hop.

Ca tuoi Rira ca bing nudc. Trong qua trinh cét, khéng dwoc 1am rach thanh byung dé

tranh 1am nhiém bén co va rugt. Chi ddng héa co, khdng ddng héa da va
xvong. Cac lodi ¢a thudng duge 8n cd xwong va da (vay), vi du ca mdi, ¢4
com, ¢4 trich com (sprat) va ca tréng phai dwoc déng hda todn bé. Bidu nay
phéi dwge ghi rd frong quy trinh phén tich,

Ca déng hop Téch ca ra khdi pha lang cia san phdm, ndu ¢6 thé. Khi toan bé lrgng chira
trong hdp déu An duwgc thi ddng héa toan bd Iegng chira trong hdp

Gidp x4c va nhuydnthd co vd | B6i véi ddng vat gidp x4c, dudng tiéu héa cb thé nhin thdy dwgc can dugc
loai bd truére khi phan tich.

Phan an dwee duge chudn bj ttr m3u phdng thir nghiém khéng dwge chira manh
vd hodic cac phan ciia bd xwrong ngoal cdn s6t Iai. Néu ti&n hanh thir nghiém trén
cac phan &n duge clia ddng vat nhuydn thi loai bd hét tit ca cic phan cla rudt
{gan tyy). B5i v&i cua ghe, chi st dyng thit tlr phédn chan va chén cang.
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Bang 2 (két thic)

Chuan bi mau

Hat phai dwoc tach ra khéi vo trdu. M3u can dugce nghién dén co hat di thép
38 thu dwoc phan miu ddng nhét cho phép phan tich.

Pau d8, hat c6 diu, cac
loai hat

Logi bd cac phan bi hie hdng hodc bj bén. B vé hat. Bau cb thé droc tach vé
theo tap quan.

Khoai tay Loai bd mam v rira bang nudc dé loai bd dt. Got vo va rira sach béng
nuéce.

Rau &n 14 Loai bd c4c phin hosc than cay bi bln, khd héo, théi va muc nét hosc rira,
néu cin. _

Rau an than cu Loai bd chét ban, 14 bj khd héo, théi va muc nét, Loai bd than néu khéng dung
&8 &n. Rira miu. Céc mau cb vo khéng &n dwoc (vi dy hanh tay, su hao) thi
phai béc vo.

Rau #@n ol Loai bd phan ngon, phén déu, chét ban, cac phadn myc nat va rira bing nwée.

C4c méu c6 vé khang diing dé &n (vi du ¢l cai dd) phai dugc cao bd hodc bée
vd trirdrc khi rira.

Rau di ché bién

Khéng cén chudn bj cy thé. San phdm déng géi trong mdi trréng 1dng ma dich
1éng khong s dyng thi ¢dn dugc [am rdo nwéc, vi du siF dung bd foc. San
phdm déng géi frong méi truifrng léng ma dich Idng sir dung dwgc thi phai
ddng héa san pham ciing v&i dich 16ng.

Loai bo phén thdi va chat ban. Loai bé lép mang clia qua thé néu thich hop va
rira bang nweée, néu cin,

Qua va rau an quéa

B4 cuéng, dai hoa, canh hoa, chét bin va cac phéin bi théi. Rira mau va bé hat,
néu cén. Qua khdng n dwgc thi khdng cén rira nheng can loai bd vb va hat (vi
dy bi ngd, duwra).

Thye pham da ché bién (thuwe
pham déng hdp va thire pham
Gdng lanh)

Loai bd nurére sét, nwdc mudi hodc mai truéng déng gbi khic thwéng khdng
ding dé an, bing cach 1am réo nwéc. G lai nuée sbtnuec qua.

Thige phdm khd

Théng thiéng céc loai thure phdm khé nhe qua dwge ding dé st dung tryc
tiép, vi vay chi cdn chon phén &n duerc. '

Ruou va dé udng c6 cbn

Loai bd moi méi han va 1am sach dau chai hodic dau vét chira cin than béing
gidy m&m 4m tredc khi mé. Rwgu cé chit két tia nhin thiy dwoc phai dugc
gan treedc khi ldy m3u thir nghiém hodc lay phan mau thir, Khir tit ca khi
cacbonic trong d6 udng c6 cdn bing bé siéu am trede khi ldy mau hodc &y
phin mau thi,

Nu&d khoang va dé uéng

Ding bé siéu am khi¥ khi trwérc khi 1dy mau thir hodc 14y phin miu ther.
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2.4.3 Lam khod va lam khé lanh

C6 thé loai bd dich 16ng bang cach 1am khé bing nhiét (lam bay hoi &m va alcol) ho3c bing cacl':n lam
khd lanh (thdng hoa nwéc). Tién hanh can than dé tranh 1am thét thoat chét phan tich hodc 13m bién
ddi c4c hop chét, vi dy sir dung nhiét 45 sy thap hon. Cac san pham déng lanh cé thé dwoc 1am déng
khé (séy lanh). Dam bao rdng san phdm déng khé duoc chudn b thanh Iép di méng. Cac miu chia
alcol dwgre loai bd tnedc khi phén hly nén dwec lam khd triede @& trdnh nhieng phan (rng khéng kiém
soat dugc.

2.4.4 Pong hoa

Sau khi chudn bj theo Bang 2, mau phai dwoc ddng héa biing cac thiét bj thich hop (xem 3.3). béi vei
cac phép phin tich dc biét, cn kiém tra 48 dam béo rdng cac hop chét khdng bi bién d8i trong suét
qua trinh ddng héa.

- Céc sén ph&m déng lanh c6 thé duoc déng hoéa tredc khi ra dong. Can tranh lam th4t thoat dich léng
trong qua trinh ra déng. C4 thé khdng kidm soat dwoc s thit thoat cla dich ldng, vi dy nghién qua
mirc va tiép xic véi nhiét 68 cao. Nite' I6ng hodic cacbon dioxit dang tuyét cing c6 thé duoc siv dung
d& gidn tiép hd trer cho qua trinh déng lanh va nghidn mAu nhung khéng duoc tiép xdc véi mau.

Vige dong héa céc san phadm ban khd (vi du 14 che, thio méc, ngé va gao) ¢d thé don gidn héa béng
cach thém lrgng nwéc cht da biét (xem 3.1).
3 Céc y8u ciu cu thé d6i v&i phép phan tich cac nguyén té vét

3.1 Thuéc thiy

N&ng d6 clia céc nguyén té vét trong nuéc phai dii thép dé khéng lam anh hwéng dén két qua cua
Phép xac dinh. Nuwdc cét c6 thd dugc tao ra bing cach chung cét, vi du chung cét hai lan, chung cét
trong thiét bj thach anh, khiz ion ho#ic chung cét dw6i diém sbi,

Héa chat loai phén tich thirdng khéng dil tinh khiét d& x4c dinh ndng do vét clia cac nguyén t6. Nén sir
dung céc logi héa chét c6 dg tinh khiét cao. Cach khac, c6 thé st dyng quy trinh chwng cat dwai diém
$6i @& tinh sach thém c4c axit vé co (axit nitric hogc axit clohydric) dung trong phong thtr nghigém.

3.2 M3u higu chudn va miu chuin

Céc chét chudn duoc st dyng d8 hidu chudn phai phai kém theo gidy chi¥rng nhan d& c6 tha truy xuét
ngudn géc. Miu chuin (RM) dugre sir dung cho muyc dich kiém soét chét lwgng ndi bd khi lién két voi
mau chudn dwoc chrng nhan (CRM), khi c6 th.
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3.3 Vat.chiva, dyng cuy thay tinh va thiét bj
3.3.1 Yéu céu cy thé vé thanh phin

Nhin chung, phai si¥ dung thiét bi, vat chira va dyng cu bing vat liéu c6 do tinh sach cao 6& tranh
nhiém ban cdc nguyén 6 vét. Binh nén, binh dinh murc, cdc ¢é md, binh, dTa, chén nung hosc vét chira
phdi duvgc 1am bing cic hop chét fluoropolyme [vi du: polytetrafluoroethylen (PTFE),
perfluoroalkoxyfluorocacbon (PFA)], thach anh hosic polyolefin (vi du béng polyethylen, polypropylen).
Polyolefin c6 thé chira c4c chét x(c tic anh hudng dén phép xéc dinh cac nguyén tb vét.

Sau khi 1am sach so bd bang axit loang {vi dy axit nitric loAng khodng 6 % th& tich), c4c thiét bi, vat
chira chwa chéc da sach. Vi vay, tit ca cac loai vat liéu phai dwoc kiém tra §& dam bao réing cac ndng
d6 clia cac nguyén t6 cin xac dinh khong bi anh hwdng. Tuy nhién, cin tinh dén kha nang hép phy
trén thanh khi binh dwoc sir dung nhidu Ian hodc bé mat binh bi tray xwéc.

V& nguyén tic, khong nén sl dung c&c dung cu thily tinh d& xéac dinh tdng ham lwgng cac nguyén td vét
do kha nang giai phong céc chét ra khdi thanh binh cling nhir viéc hép phy cac chét trén thanh binh.

Khi xac dinh iot, chi nén diing binh thuy tinh d& tranh hap phu va gidi phéng iot trong qué trinh sir
dung binh. '

Trong phép phén tich ddc biét dbi v&i hop chét thily ngan va thiéc, nén slr dung cac vat chira bing
thity tinh borosilicat sm mau. Tranh diing vat‘chl'ra thily tinh d& xac dinh hgp chét asen hodc crom, vi
sy théi nhidm tlr c4c dung cu thly tinh, vi dy asenat tir lo nhd ho#c pipet thiy tinh, c6 thé anh hudng
dén mau va céc dung dich.

3.3.2 Lam sach

Dung cu phang thir nghiém dwgc s dung trong phép phan tich can dwgce lam sach sao cho moi chét
nhiém ban dwgc loai bé trwde khi s dung. Quy trinh 1am sach nay thwdng bao gdm céc bwdc sau: riva
béng nwéc udng dugc, xv Iy bing dung dich tiy riba (khdng chira céc nguyén té vét), riva lai bang
nwéc ubng dugc va d& qua dém hodc ngam trong axit nitric loang mét thei gian 1au hon. Cudi cling,
riva bang nurdre cAt trede khi sir dung.

Tréanh str dung axit sulfuric cromic dé 1am sach dung cuy thiy tinh.

Phuwong phép hiéu qua dé lam sach va thudng xuyén duoc sl dung trong phén tich nguyén té vi lwgng
nhuw: dun séi c4c loai binh &n dinh cao vé héa hoc (thach anh, fluoropalyme, thiy tinh) véi axit nitric.

3.4 Thiét bi, dung cu

Thiét bj, dung cu do phai dwgc I4p @4t trong phong, khac vé&i phong tién hanh chudn bj mAu, khi c6 theé.
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3.5 Phong thir nghigém

Tranh sir dung héa chét va céc chat dung cho phép phan tich khac hodc dung cho myc dich lam éach
théng thurdng, ¢6 chira cAc lrong lon cia moét hodc nhidu nguyén té vét can dugc xac dinh & trong
phong noi tién hanh phan tich cac nguyén tb vét.

Dam bdo riing khéng khi di vao c¢6 ham lwgng bui thap va &p suét cao hon so véi bén ngoai phong thly
nghiém, néu c6 thé. Sir dung ban cé dong khi mét chidqu sach bui hozc td hat, ndu cén.

Thwrdng xuyén 1am sach phdng thir nghiém dé loai bd chéat ban, bui nhdm tranh nhiém bén thiét bj
va miu. '

4 Yéu cau vé hiéu ning va cac dic tinh
4,1 Yéu céuchung

Céc tiéu chi v& hiéu nang cy thé @i véi chi (Pb), cadimi (Cd), thlly ngan {Hg) va thiéc {Sn) dwoc quy
dinh trong céc tiéu chuén riéng.

4.2 Gidi han phat hién va giéi han dinh lwong
Gigi han phat hign {LOD) va giéi han dinh lwgng (LOQ) dugc tinh tir sw bién thign cia:

a) tin hidu phan tich tir dung dich mAu tring, dung dich nay c6 thd khéng chira ch&t phan tich hozic
chira mét lrgng gan nhur béing khéng, hodc;

b) nén miu khdng chira chét phan tich; trong tréng hep khong thé tim thiy nén mau thyc pham ndi
trén thi sF dung ndn miu md phang chira cdc nguyén 16 chi yéu.

St dung mau tring trong subt qua trinh phan tich bao gém qua trinh phén hiy, pha loang va xac dinh.
LOD dwgec tinh bing cach sir dung hé s 3 x SD va LOQ dwoc tinh bang céch st dung hé s6 6 hoc
10 14n SD [5].

Sy bién thién tin hiéu phan tich d& xac dinh LOD/LOQ c6 thé dugc tinh theo nhiéu cach khic nhau.

c) Béi v6i gia fri trung binh clia sb Iwgng thich hop mau tring thi sir dung 86 léch chuan (SD). S6
Irong mAu trdng it nhat 14 20 miu, thu dwoc vao nhirng ngay khac nhau va trén co & hiéu chudn
khé&c nhau. Lwu ¥ rdng céc dung dich trdng gdm nwéce hodc axit loang khéng dai dign cho nén thye
ph&m néi chung, nhung c6 thé dai dién cho thwe phdm cé ham lwong khodng thép, vi du regu manh
va dudng. Cac LOD s& thay dbi phu thugc vao khéi lvong mau va thé tich pha loang.

d) B6 sung chét phan tich vao méau khéng chira cic chét phan tich & ndng d véi LOD duwoc dy kién
I&n dén 10 x LOD. Trong treéng hop nay, thwe hién bd sung 10 1an & ndng d6 cach déu, cach khéc, cé
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thé sir dung bd sung bbn Ian trong phép xac dinh I3p lai ba Ian [6]. LOD/LOQ ¢6 thé khac nhau gitra
cac nén mau, vi dy stra, thit, ¢4, rau va qua v.v... phy thudc vao loai, lwgng miu va o nhay cla
phueng phép xac dinh céc thanh phan nén méu. Thong thudng, Iwa chon thie phdm thay thé cho nén
mé&u nhat dinh va x4c dinh LOD/LOQ dbi véi thirc pham thay thé. B§ 1éch chudn clia mAu tréng (o) thu
dugre tir A 1&ch chudn cla giao diém dwdng chudn véi tryc tung xem [7].

Trong trwérng hep cac phwrong phép nay khang thich hop, thi st dung cac bién thién khac da xac djnh
gi¢i han phdat hién va gi¢i han dinh lwgng, vi dy dd léch chuén cla tin hiéu nhidu nén sic 66 tai thoi
gian |wru cla chét phén tich trong trurdng hop phan tich déc biét.

4.3 Do chéch va dd thu héi cua phuong phap

Trong phan tich nguyén t6 vét, khi tdng ham Igng chét phan tich dwec xéac dinh sau khi phan hiy nén
m&u htru co thi 36 ding clia phuong phap dwoc thiét 1ap bing CMR. D6 dang thudng dugc bidu thi
theo d6 chéch. Két qua tr mau chuén dugc chirng nhan thudng phan anh toan bd qua trinh phén tich
sau khi ddng héa. B3 chéch dang ké thudng khéng dwgc bl vi cho thdy phwong phap luan chia pha
hop va phai duoc nhan biét va khic phuc v& vin d& dé. C6 mét sb quy trinh s&n c6 dé tinh d3 chéch
(8, 9], [10].

P thu hdi 12 dic tinh higu ning thwdng dwge sitr dung trong cac phrong phap bao gdm qué trinh chiét
hodc budc ¢b ddc so bd. Cac phuwong phap d& xac dinh tdng ham Iweng cic nguyén té vét khong bj
anh hudng bdi cac yéu t6 nhw hidu qua chiét'va vi vay do-thu hdi khdng cung cép nhidu thdng tin ¢6
gia tri. Nhirng anh hwrdng gy ra do nhidm hozc that thoat cac nguyén td trong sudt qua trinh 12 ngéu
nhién hodc c6 hé théng va co thé khang dwerc hiéu chinh bing cach 4p dung hé sb. Trong céc trwdng
hop nay, dd thu hdi khéng lién quan va khéng dp dung hiéu chinh.

Trong qué trinh chiét hop chét héa hoc clia cac nguyén t6, d6 thu hdi cé thé dwgc hidu chinh trong
trwdng hop khi qua trinh chiét cac hop chét dich 12 khang hoan toan. Két qua phéan tich phai dwgc higu
chinh v& dd thu hdi chi dbi véi phép phan tich déc bigt va mirc thu hdi phai dwgc bao céo (chi tiét hon,
xem [12]).

4.4 P$ khéng dam bao do

D% khéng dam bao do bao gdm tat ca cac yéu 8 anh hudng dén do khdng dam bao cia két qua cudi
eling. Vi vay, tAt ¢a céc burde clia quy trinh, nhw chudn bj mau, ddng héa, phén hiy va xac dinh cin
dwoc dwa vao trong phép tinh va wéc tinh d¢ khong dam bao do.

Murc thi da cGia chét nhidm ban trong thye pham néu trong TCVN 4832:2015 [4], nén 4p dung mcec tdi
da d8 tinh 46 khdng dam bao do chudn téi da tir d6 co céc quyét dinh khéch quan cho du mirc téi da ¢d
bi vrgt qua hay khdng. Trong tréng hep ndy, dai dién d¢ khong dam bao do 1bi da lién quan dén sy
phi qu ctia phwong phéap, dwgc tinh theo Cong thire 1.
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2
R (_] (@C) (1)

Trong doé
Unmax 12 d6 khdng dam bdo chuén téi da, tinh bang microgam trén kilégam (ug/kg);
C  landng dd clia cac chét cén xac dinh, tinh bing microgam trén kildgam (ug/kg);
a@  lahé sé phy thude vao gié tri C. Céc gia tr dwoc st dyng néu trong Bang 3;
b béng 10 déi véi ndng dd nhé hon 100 pg/kg;
béng 20 déi véi ndng do bing hodc I6n hon 100 pg/kg.

Hé sb b duwgc dwa vao trong phép tinh, LOD phai nhé hon mét phin mudi miec téi da, twong ¢ng mét
mét phdn n&m déi v6i ndng @6 nhd hon 100 pg/kg.

Bang 3 - Céac gia trj dwoe str dung déi v&i hang sé o trong Cong thire (1)
phu thuéc vao ndéng dé ctia chit cin xac dinh

Néng 4é o
Hg/kg
<50 _ 0,20
51 dén 500 0,18
501 dén 1 000 0,15
1001 @én 10 000 0,12
> 10000 0,10

B khéng dam bao do mé rgng Unaxdurgc tinh theo Céng thire (2):
Um . 2X Um (2)
Vé&i mire tin c8y khoang 95 %.

Phuong phép sir dung cho phép kiém soat chinh thiec phai cho két qua dd khéng dam béo do thép
hon d§ khdng dam bao do dwoc tinh theo cong thirc trén. Luu ¥ ring Uy chi cho thdy d6 khdng dam
bao t4i da lién quan dén phép do, cé thé phl hop véi TCVN 4832:2015 [4). Phai tién hanh d@anh gig
diing d6 khdng dam bio clia phrong phép d& kidm tra xem c6 dap tng yéu ciu hay khéng.
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4.5 Dam bao chat lwgng phan tich (AQA)

4.5.1 Khai quat

Cac phong thir nghidm phai chirng minh dwoc 13 dang dugc kiém soét vA thirc hanh thanh thao. Cac
phdng thir nghiém cdn c6 hé thdng tai liéu dya trén cac cac yéu clu cla TCVN ISO/IEC 17025
(ISO/IEC 17025) [13] @& dam bdo chét lrgng phan tich.

4.5.2 Kiém soéat chit lvgng phan tich (AQC)-

Day la mét phan tich hop clia AQA va nhdm dam bao céc phong thir nghiém c6 céc quy trinh thich hop
@& giam sét tinh hop 18 clia cac két qua thir nghiém. Van @& nay bao gbm viéc sir dung thudng xuyén
mau chuén hogc méu chudn duwgc chirng nhan va viéc tham gia thir nghiém thanh thao (PT). Kiém soat
chét lgong phan tich cling bao gdm danh gia céac két qua thir nghiém, quyét dinh c6 thé phan tich lai v&i
cung mét phwong phap hodc véi phirong phép khac va nhieng van dé can thiét d& dam bao két qua dé.

4,53 Kiém soat chit lwong ndl bd

Cac phong thi¥ nghiém kiém soat the phidm cin chirng minh réing hg ¢6 cac quy trinh kiém soat chét
lwgng ndi bd ngay tai cor sd. Céc vi du dwoe néu trong TCVN ISO/IEC 17025 (ISO/IEC 17025) [13] va
trong [7]-

Kiém soat chét Iwgng ndi bd bao gém:
a) MA3u tréng, & kidm soét sy nhi8m cla céc axit va céc binh dwec st dung;
b) M&u chuén, dai dién cho dd chinh x4c ctia phwong phép va quy trinh.

¢) Céac miu dwoc phan tich trong hai phép thir I3p lai ddc Iap, dung 1am chi thj vé& sy nhiém bén, méu
a0 ddng nhét hodic miu bj thét thoat trong qué trinh phan tich.

Day 13 yéu 6 quan trong cua kiém soét chit lgng ndi bd, @& chay tit ca c4c méu tir a) dén c) xuyén
subt qué trinh phén tich hoan chinh (vi du qué trinh phan hdy, pha lodng v.v...).

Tim hidu ky hon vé kiém soét chét lwgng néi bg, ¢é thé xem Tai liéu tham khao [8).
4.5.4 Sir dyng miu chudn dwece chi¥ng nhin

Mau chudn dwgc chiPng nhan thiedmg dwge phin tich song song véi mau thir vA cin dugce x@ Iy nhe
nhau. Myc dich ciia phan tich mdu chuin dwoc ching nhan chl yéu Ia @& woc tinh @ chéch cda
phuong phép. Do d6, didu quan trong 1a mau chudn dwoc chirng nhan phai cang gidng véi mau thir
nghiém cang tét, c6 lién quan dén nén mAu va mirc phan tich. Két qua clia phan tich miu chuén dweoc
chirng nhan cin dwgc danh gié trén c4c khia canh:
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a) ham lwgng nurde clia miu (cac gi tri dwgc chirng nhan thudng lién quan dén mau khd);

b) ._ khoang tin c&y (hodc céc thong sé bién thién treong ty) clia mu chuan dugc chirng nhén,va;
¢) 8% khéng ddm bdo do clia phwrong phép da sir dung.

4.5.5 Sirdung miu chudn

Khi str dyng m&u chudn, t6t nhat m&u chuan nén truy xuét dwgc véi méu chudn duoce chivng nhén, khi
c6 thé. Didu nay c6 thé dat dwc bing cach phan tich mau chuén dwoce ching nhan, cé nén méu va
ndng do chét phan tich teang ty, theo chudi lién tuc, vi dy chét chudn — mau chuén dwoc chieng nhan
— méu chudn — miu trdng — méu chudn — mau chudn duoc chirng nhan — chét chudn. Néu c6 sy khac
biét dang ké gitra hai b két qua thi st dung quy trinh théng ké thich hp @& kiém tra. Tuy nhién, Iwu ¥
ring chénh lach chip nhan duoc khdng chuyén tir mau chudn sang mau chudn dwgc chirng nhéan.

4.5.6 Thir nghiém thanh thao

Béing céch tham gia vao c4c thir nghiém thanh thao (PT), phong thir nghiém dwec danh gia déc lap vé
nang lyc trong mét finh vige phén tich cu thé. Bidu quan trong 13 cac yéu té (item) thtr nghiém thanh
thao cang giéng mau thir cang tét, lién quan dén nén mau va mirc clia chat phén tich. Nhiéu té chire
cdng nhén yéu cdu phong thir nghiém tham gia thir nghiém thanh thao dé& dat duorc, duy tri va cong
nhén thir nghiém thanh thao. Tuy nhién, cﬁimrng trinh thi nghiém thanh thao khéng sén c¢é cho moi
chét phan tich hay nén miu.

5 Dién giai va bidu thj két qua
T4t ca cac két qua cudi cling cin dugc bao cdo bao gdm do khong dam bao do, néu dwoc yéu cau.

Béi véi muc dich kiém soat chinh thirc, quy dinh cu thé v& viéc gidi thich va biéu thj cac két qua dwoc
néu trong tiéu chuén cy thé.

Péi v&i cac phép phan tich khac, nén bio c4o @ khong d3m bao do mé rgng véi két qua cubi cling,
trong trurdng hop:

a) vuot qua giéi han nhét dinh;
b) @& so sénh két qua cubi cling véi két qua tiv phdng thir nghiém khac.

Két qua cubi cing dwédi gidi han dinh legng phéi dwgc bdo céo la "< LOQ (mg/kg)" hodc "nhé hon
LOQ (mg/kg)", khi LOQ 1A gia trj biing s8, vi dy, < LOQ (0,010 mg/kg) hodc < 0,010 mgkg (LOQ).
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 Gia trj bing s va cac don vi biéu thi két qua phai phii hop véi cée quy dinh va cac yéu cau thich hop
v& do chum [vi du néu cac gi¢i han dugc thiét ip 1a tinh bang miligam trén kildgam (mg/kg), thi céc két
qua dugc bidu th theo cling mét don vj va sé lgng).

Péi voi mét s6 thyre phdm, thurding yéu cau bidu thj cac két qua ndng a8 theo khéi lwong clia nguyén th
trén khéi lwgng miu khé. Trong trwdng hep nay phai cung cép théng tin v& ham lrgng nwdc clia mau
phan tich, cang nhw k¥ thuat x4c dinh dd 4m dwoc siv dung.

6 Bao cao thir nghiém

Bao céo thir nghiém phai tuan thi theo TCVN ISO/IEC 17025 {(ISO/IEC 17025) [13]. Thong thuérng,
cac thdng tin sau day dwoc coi 12 toi thidu cho mét bao céo, nhwng ¢é thé yéu cdu thdng tin bd sung,
tly thudc vao béo céo finh hudng.

a) moi théng tin cAn thiét @& nhan biét dy du v& méu thir;

b) mé ta phan mau thir dwgc phan tich va phdn miu dwoc chuan bi ;
¢) phwong phap thlr nghiém §a str dung, vién dér_1 tiéu chudn nay;

d) céc két qué thir nghiém thu dugc va cac don vi dwge quy dinh ;
e) ngay két thic phan tich;

f) yéu chu vé& gi6i han lap lai da dwgc dap (ng;

g) tAt ca cAc chi tiét thao tac khéng quy dinh trong tiéu chudn nay ndy, hogc dwgc xem la tlly chon,
ciing véi cac chi tiét v& moi st ¢é xay ra khi thye hién phwong phap c6 thé da anh hudng dén két qua
thir nghiém.
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