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L&i néi dau

TCVN 10916:2015 dwgc xay dyng trén co s& tham khdo AOAC 985.35
Minerais in Infant Formula, Enteral Products and Pet Foods. Atomic
Absarption Spectrophotometric Method,
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Thwe pham - Xac dinh cac chat khoang trong thirc dn
céng thirc va thwe pham dinh dwéng dic biét -
Phwong phap quang phé hap thu nguyén tw

Foodstuffs - Determination of minerals in infant fomula and enteral products -

Atomic absorption spectrophotometric method

1 Pham vi 4p dung

Tiéu chun nay qui dinh phwong phap xac dinh ham lwgng céc chét khodng: canxi, magie, sat, kém,
ddng, mangan, natri va kali trong thirc &n cdng thirc va thye phdm dinh dudng dic biét bing do quang
phd hip thy nguyén tlr (AAS).

Céc két qua nghién ciru lién phong v& chép nhan phirong phap dwoc néu trong Phu lyc B.

2 Tai ligu vién ddn

Céc tai lidu vién din sau 12 rit cAn thiét cho viéc ap dung tiéu chudin. Déi véi céc tai lidu vién din ghi
nim cong bé thi 4p dyng phién ban dwgc néu. BSi véi céc tai ligu vién din khdng ghi ndm cong bé thi
&p dyng phién ban méi nhét, bao gdm ca cac sira adi (néu co).

TCVN 4851 (ISO 3696), Nute ding dé phén tich trong phong thi nghiém — Yéu cdu ky thuét va
phuong phép ther.

3 Nguyén tic

MAu duoc tro héa khd trong 16 nung @& phan hiy chét nén hiru co. Tro dugc hda tan trong axit lodng
va chét phan tich dwgc x4c dinh biing do quang phd hép thy nguyén tlr.

4 Thube thir

4.1 Yéucluchung

Chi sz dung thudc thir loai tinh khiét phan tich va sir dung nuwoc cAt hodic nwéc da loai ion cb dién tré
18 MQ @2 chuln bj céc dung dich chuln va dung dich mau ther, trir khi ¢6 quy dinh khac.
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4.2 Axit clohydric (HCI), 37 % khéi lvong.

4.3 Axit clohydric (HCI), dung dich 6 M

4.4 Axit clohydric (HCI), dung dich 3 M

4.5 Axit clohydric (HCI), dung dich 0,1 M.

4.6 Axit nitric (HNO), siéu tinh khiét hoZic dugre chung cét lai.

4.7 Axit nitric (HNO,), dung dich 1 M.

4.8 Axit nitric (HNO3), 20 % thé tich.

4.9 Lantan oxit (La,05), d9 tinh khiét 99,99 % dat chét ligng dé phan tich AAS.
4.10 Dung djch lantan (LaCls) 1 % (khéi lwgng/thd tich)

Can khoang 11,6 g dén 11,8 g lantan oxit (4.9), chinh xac dén 0,01 g va chuyén vao binh dinh murc 1 lit
(5.2). Them mdt lwgng nuwdc AU A8 1am wét bdt va thém tir tir 50 mi axit clohydric ddc (4.2) (Cha y:
phan (rng tda nhiét). D& cho bdt tan va thém nwéc dén vach rdi trdn. Dung dich nay khi dugc bao quéan
& nhiét 46 phong c6 thé bén trong 6 théng.

4.11 Dung djch cesi (CsCl), 10 % (khéi lugng/thé tich)

Can 12,6 g 8én 12,8 g cesi clorua, chinh xac dén 0,01 g va chuyén vao binh dinh mde 100 mi (5.2).
Thém nuwéce dén vach va trdn. Dung dich nay bén trong 6 thang.

4.12 Dung djch chudn géc
Co thé st dung cac dung dich chudn gbc cé ban sin trén thj trréng hodc chuln bj béing céch sau:
4.12.1 Dung djch chuin géc natri, 1 000 pg/ml.

Séy khdé natri clorua (NaCl) 2 h trong ti sy (5.7) & 110 °C, a8 ngudi trong binh hat &m (5.9). Ding can
(5.4) can 2,5421 g natri clorua a4 s4y khd cho vao binh dinh mirc 1 lit (5.2) va thém nwéc dén vach.

4.12.2 Dung djch chudn géc Kali, 1 000 pg/ml.

Séy khd kali clorua (KCI) 2 h trong tG sy (5.7) & 110 °C, 48 ngudi trong binh hit 4m (5.9). Ding cén
(5.4) can 1,9068 g kali clorua @4 s&y khé cho vao binh dinh mérc 1 Iit (5.2) va thém nuwéc dén vach.

4.12.3 Dung djch chuin géc canxi, 25 ug/ml

Héa tan 1,249 g canxi cacbonat trong mdt lgng nhd nhét dung dich axit clohydric (4.4) trong binh dinh
murc 1 lit (5.2). Pha loang dén 1 lit. Cho 50 ml dung dich pha lo&ng nay vao binh dinh mdc 1 lit (5.2)
khac va thém nwéc dén vach.
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4.12.4 Dung djch chuin géc ddng, 1 000 pg/mi

Hoa tan 1,000 g kim loai ddng tinh khiét trong mét Irgng nhd nhét dung dich axit nitric (4.6) va thém
5 ml axit clohydric (4.2). Cho bay hoi @én kh va pha loang dén 1 lit bing axit clohydric (4.5).

4.12.5 Dung djch chudn géc sit, 1 000 pg/ml

Hoa tan 1,000 g day st tinh khiét trong khodng 30 ml dung dich axit clohydric (4.3) ¢ dun soi. Pha
lodng dén 1 lit.

4.12.6 Dung djch chudn géc magie, 1 000 pg/ml

Cho 1,000 g kim loai magie tinh khiét vao 50 ml nwéc va thém tir tir 10 ml axit clohydric (4.2). Pha
lo&ng dén 1 lit.

4.12.7 Dung dich chudn géc mangan, 1 000 pg/m!

Hoa tan 1,582 g mangan oxit trong khodng 30 ml dung dich axit clohydric (4.3). Bun séi d& loai hét clo
va pha lodng dén 1 Iit.

4.12.8 Dung djch chudn géc k&m, 1 000 pg/ml

Héa tan 1,000 g kim loai kém tinh khiét trong khodng 10 ml dung dich axit clohydric (4.3). Pha loang
dén 1 lit.

4.12.9 Dung djch chuln Iam viéc

Chuan bj cac dung dich chuln lam viéc tlr cac dung dich chun gbc (4.12) bao trum dai ndng @8 cin
phan tich.

5 Thiét bj, dyng cy
5.1 Yéu cdu chung

Céc dyng cy thiy tinh duge st dyung phdi dwge trang nra ki bing cach ngaAm qua dém trong axit nitric
(4.8), tréng lai ba 1An bng nudc quy dinh trong 4.1 trwrére khi st dung.

5.2 Binh djnh mirc, dung tich 50 ml, 100 mi, 1 lit.
5.3 Lo viséng.
5.4 Can, cé thé can chinh x4c dén 0,1 mg.

5.5 Chén nung bing sir khong trang men hodc chén nung bdng platin, dung tich 100 ml, day
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phéang, co6 miéng rét, chju dwgc nhiét 4 600 °C .

5.6 Pipet.

5.7 Tu sdy, c6 thé duy trl duwgc nhiét dd & 100 °C va 110 °C.

5.8 Lo nung, cb nhiét ké a8 kiém soat nhiét dd trong dai tir 250 °C dén 600 °C, vé&i dung sai + 10 °C.
5.9 Binh hutim.

5.10 Thiét bj do quang phd hip thy nguyén tir, cAn duy tri dwge dd nhay tét trén don vi ndng @9,
Vi DU: Do hép thy 0,200 ho3c ndng 44 ddng trén 4 mg.

511 Giay lgc khéng tro.

5.12 Bép dién ho3c ndi cach thiy.

6 Cach tién hanh
6.1 Phidn miu ther

Cho phan mAu thir vao chén nung (5.5) sach [cé thé chira 5 g gidy loc (5.11) d& d& dang cho viéc xi ly
mau]. Luvgng mAu chinh xac cin Iy phy thudc vao ndng 48 céc chit khoang c6 mit. Béi véi miu dang
bét, 4y = 1,5 g. Béi véi miu dang 16ng thurdng 25 mi 14 . Béi véi mdt 86 loai khoang, sét, ddng hodc
mangan, thuémg ¢6 mit & céc mirc rit thdp, nén cé thé cn dén lwgng 1én nhung khong Iém hon 50 mi.

LUV Y: déi véi miu thir dang 18ng, 1ic ki vat chira treée khi can.
6.2 Tro hda

S4y khd phan miu thir trong t sy (5.7) & 100 °C qua dém hoac trong 16 vi séng (5.3) khodng 30 min.
Sau khi kho, d@ét trén bép dién (5.12) cho dén khi hét khéi, sau d6 dit chén vao 16 nung (5.8) & 525 °C
(cén than dé tranh bét Ira) trong khodng théi gian téi thidu cAn thiét a8 thu dwec tro mau tring va hét
han cacbon, thudng tir 3 h @&n 5 h (dwéi 8 h). LAy chén nung ra khdi 16 va d& ngudi. Tro phai cé mau
trdng va hét hin cacbon. Néu tro con chira cac hat cacbon (tro mau xam), thi lam w6t tro bing nuéc
va dung pipet (5.6) thém tir 0,5 ml dén 3,0 ml axit nitric (4.8). Lam khé trén bép dién (5.12) hoic ndi
cach thuy va a3t lai chén vao 16 nung & 525°C tir 1 hdén 2 h.

Haa tan tro bing 5 mi dung dich axit nitric (4.7), 1am néng trén ndi cach thiy hosic bép dién (5.12),
khodng 2 min dén 3 min @& hda tan tro. Cho dung djch nay vao binh djnh mirc 50 mi (5.2) va Idp lai qua
trinh nay 2 lan nira véi axit nitric (4.7), sau d6 thém axit nitric @&n vach.

Néu can, pha losing thém biing dung dich axit nitric (4.7) 48 dwa ndng dd v& dai tuyén tinh ciia thié bj.

8
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6.3 Xac dinh

D6i voi phép xéac dinh canxi va magie, bd sung dung dich lantan (4.10) vao dung dich pha lodng cubi
ciing cla tirng dung dich chudn va dung dich thir a8 c6 duoc 0,1 % (khéi lvgng/thé tich) lantan.

Déi voi phép xac dinh natri va kali, bd sung dung dich cesi (4.11) vao dung dich pha loéing cui cling
cla tirng dung dich chuéin va dung dich thir 48 c6 dugc 0,5 % (khdi lvgng/thé tich) cesi (0,04 M).

6.4 Dung dich miu tring
Chuén bj dung dich m&u tréng d& kiém tra t&t ca cac thubc thir, dung cu thily tinh va kidm tra quy trinh.
6.5 Dwng dwong chuidn

Xac dinh d$ hép thy clia cac dung dich mau thir pha lo&ng, st dung thiét bj do phd hap thy nguyén tc
(5.10) v&i bude séng va ngon Iira qui dinh trong Bang 1. Téi wu héa cac thdng sb ngon Ilra theo huéng
d&n cta nha san xuét. Chudn bj cac dung dich hiéu chudn thiét bj bao trim dai ndng @b tuyén tinh cia
dwdng chuin. Xem hwéng din clia nha san xuét thiét bj.

Bang 1 - Bwéc séng va théng s8 ngon lira

Nguyén td de::éng ci:;ﬁ‘:h;f; "l Ngon Ira

B Canxi 4227 211- VIS khong khi khir, axetylen
o Péng 3247 325-uv khéng khi &xi hda, axetylen
[ Sét 248,3 248-VIS khdng khi &xi héa, axetylen
Kali 766,5 hodc 769,9 383- VIS khéng khi &xi h6a, axetylen
Natri 589,0 295-VIS khéng khi &xi hda, axetylen
Magie 285,2 285-UV khéng khi &xi héa, axetylen
Mangan 279,5 279-UV khéng khi &xi héa, axetylen
N Kém 2139 214-UV khéng khi &xi héa, axetylen

7 Tinh két qua

Xac dinh.ham lwgng chit khodng, X, c6 trong mau thir, tinh bang miligam trén kilogam, sir dyng Céng
thire (1):

= ax;xf (1}

X
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Trong do:

a l1a ndng dd chét khoang trong dung dich miu thlr, thu dwge sau khi tro héa ho#c trong dung
dich pha lodng thich hep, thu dwgc tir drdng chudn theo 8 hip thy A (6.3), tinh biing microgam
trén mililit (pg/ml);

V 14 thé tich dung dich m&u thir thu duere sau khi tro héa, tinh bang mililit (ml) (& day, V=50 mi);
f 13 hé sé pha lodng clia dung dich miu thir, (trong triedng hep khdng pha loding thi f= 1);

m | khéi lwvgng phin mau thi¥, tinh bing gam (q).

8 Bao cao thir nghiém

Bao cao thir nghiém phai bao gdm:

a) moi thdng tin cAn thiét d& nhan biét ddy aG vé& miu thir;
b) phuwong phap Ay miu da s dung, néu bidt;

¢) phwong phap th(r a3 str dyng, vién din tidu chun nay;
d) kétqua va don vj bidu thj két qua;

€) moi chi tiét thao tac khdng duwegc quy dinh trong tiéu chudn ndy ho3ic nhirng didu duwec coi la tuy
chon ¢o thé anh hwdng dén két qua.

10
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Phu lyc A
(Tham khao)
Két qua thir lién phong thir nghiém

Céc két qud nghién ctu clia 8 phong thlr nghiém v& xac dinh cac chAt khoang dwoc néu trong
Bang A.1.

Bing A.1 - Két qua nghién ciru lién phong thir nghigm trén thirc dn céng thirc
bing phwong phap phd hdp thy nguyén ti*

o [ [ " [ il T g T
Thirc #n céng thirc binh, | Wiplal, | tillgp, | thién | thidn tai | 13p lai, | tai lap,
ualg . Sr l5p lat, 14p ¢ R®
RSD,, % | RSDg, %
Canxi
Thikc &n dinh dwdng déc biét 7 660 70 1 196,0
RTF? dau twong 2 808 81 10 226,8
RTF déu twong (4 va 6)° 660 36 73 54 11 100,8 | 204,4
Bot d4u twong (1 va 5)° 5270 320 482 6,1 9,2 896,0 | 13496
Whey bot 3510 194 55 543,2
Magie
Thirc an dinh du®ng dc bigt 7 208 12,7 6.8 35,6
RTF dau teong (2 va 6)* ' 69,9 3,1 37 44 53 8.7 10,4
RTF d4u tvong 4 101 38 38 10,6
Bt dau twong (1 va5)° 454 15,8 24,1 3,5 53 442 | 675
Whey bot 3 367 17,6 48 49,3
Kém
Thirc &n dinh dwdng d&c biét 7 11,0 0,89 8,0 2,48
RTF dau tvong 2 7.50 0,52 6.9 1,46
RTF d4u tvong (4 va 6)° 6,45 0,43 0,51 8,7 7.9 1,20 | 143
Bot dau tvong (1 va 5)° 443 0,87 32 2,0 7.2 244 | 896
Whey bot 3 483 33 6,8 9,24
Pdng
Thirc 2n dinh dudng d#c bigt 7 1,02 0,12 12 0,34
RTF du twong (2 va 4)° 0,80 0,056 | 0,106 7.0 13 0,157 | 0.30
RTF @4u tvong 6 0,56 0,06 11 0,17
Bt dau trong (1 va 5)° 3.90 0,19 0,30 48 78 053 | 084
| Whey bot 3 4,76 0,23 48 0,64

11
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sit

Thirc &n dinh dung d%c bigt 7 10,1 06 59 1,68

RTF dau twong (2 va 4)° 12,8 0,53 0,53 41 4.1 1,48 1,48

RTF dau tvong 6 13,5 0,56 41 1,57

BOt dau tvong (1 va §)° 89,6 56 76 6,2 8.4 15,7 | 21,28

Whey bot 3 95 45 48 12,6

Mangan

Thirc &n dinh duw&ng dic bigt 7 1,67 0,10 6,1 0,28

RTF dau teong (2 va6)° 0,305 0,015 | 0,026 48 8 0,042 | 0,073

RTF dau tvong 4 0,408 0,056 14 0,157

Bot du tvong (1 va §)° 2,87 032 | 040 11,0 13 0896 | 1,12

Whey bot 3 0,87 0,093 11 0,26

Kali

Thire &n dinh dudng déc biét 7 1340 85 6,8 238

RTF d4u tuong 2 1050 28 2,7 78,4

RTF dau twong (4 va 6)* 840 14 18 2,0 2,1 392 | 504

Bot dau tuong (1 va §)° 630 | 128 | 3% 2,0 56 | 3584 | 996,8
| Whey bt 3 5080 153 3,0 428,4
[ Natri

Thirc &n dinh dudng dédc biét 7 544 20 3,7 56

RTF d4u tuong 2 312 9.4 3,0 26,32

RTF 6au twong (4 va 6)*' 238 13,7 13,7 58 5,8 38,36 | 38,36

Bot dau tuong (1 va 5)° 2090 73 90 35 43 2044 | 252

Whey bét 3 1290 87 8,7 243,6

* Dir lidu thu droc tir 8 phdng thir nghidm a4 duoc ding dé phan tich théng ke.

®r=28xs.

©R=28xsn.

9 RTF = an lién.

® Cac c3p két hop.

" Cac két qua thu dugce tir 7 phong thir nghiém (1 phong ngoal 1§ Grubbs).

12
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Thw myc tai lidu tham khao

[1] AOAC 965.09 Nutrients (Minor) in Fertinlizers. Atomic Absorption Spectrophotometric Method

[2] AOAC 969.23 Sodium and Potassium in Seafood. Flame Photometric Method

13
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