TCVN TIEUCHUAN QUAC GIA

TCVN 9520:2012

Xuat ban 1an 1

- THY'C PHAM - XAC DINH CROM, SELEN VA MOLYPDEN
BANG PHUONG PHAP PHO KHOI LUONG PLASMA
CAM IPNG CAO TAN (ICP-MS)

Foodstuffs — Determination of chromium, selenium and molybdenum

by inductively coupled plasma mass spectrometry (ICP-MS)

HA NQI - 2012



TCVN 8520:2012

Led noi dau

TCVN 9520:2012 duoc xay dung trén co s& AOAC 2011.19 Chromium,
selenvum. and molybdenum in infant formula and adult nutritional

products. Inductively coupled ptasma/mass spectrometry.

TCVN 9520:2012 do Ban ky thuat tiéu chudn quéc gia TCVN/TC/F13
Phuong phéap phan tich va ldy méu bién soan, Téng cuc Tiéu chuan
Do lrdng Chét Ivong d& nghi, B Khoa hoc va Céng nghé cang bb.



TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN 9520:2012

Thwe pham - Xac dinh crom, selen va molypden bang
phwong phap phd khéi lwong plasma cdm rng cao tan (ICP-MS)

Foodstuffs - Determination of chromium, selenium and molybdenum
by inductively coupled plasma mass spectrometry (ICP-MS)

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh phurong phap phd khéi lugng plasma cam (g cao tan (ICP-MS) dé xac dinh
crom, selen va molypden trong thirc &n cdng thirc va cac san phdm dinh dwéng danh cho tré nhd.

2 Nguyén tic

Phin miu thir dwoc phan hiy & nhiét dd cao bang axit nitric trong 18 vi séng ¢6 binh kin & nhiét 4o
200 °C. Dung dich thir mu duwoc phan hiy hogic dugc pha lodng thich hep, rdi dwa vao thiét bj ICP-MS
d3 dugc chudn hoa bing axit phi) hop véi dung dich hiu chuéin.

Dung dich dém ion héa (kali) dwec ding dé gidm thiéu nh huéng clia nguyén t6 c6 thé dé bj ion hoa
(EIE). Metanol dugc thém vao dé &n dinh ham lwong cacbon; niken va telua dwgc ding lam chét
chudn ndi.

3 Thuébc thir

Chi st dung cac thubc thiz loai tinh khiét phan tich va nuéc str dyng phai la nwdc co dién tro 13 18 MQ,
trr khi co quy dinh khac.

CHU Y Cén c6 cac canh bao an toan trong phong thir nghiém thong thwéng (4o va kinh an
toan) khi xir ly axit dim dic, bazo dam dic va cac dung mdi hiru co. Ngoai ra, cin trang bj mat
na, ging tay cao su va tap dé. St dyng td hat dé tranh hit phai khi déc.

3.1 Axit nitric (HNO,) dam dic, ndng d% tir 65 % dén 70 %, khdng chira cac kim loai dang vét.
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3.2 Hydro peroxit (H,0,), 30 %.

3.3 Metanol, d6 tinh khiét 99,99 %.

3.4 Dung dich kali trong axit nitric. néng dd 10 000 mg/I.

3.5 Dung dich chuin da nguyén té Cr, Mo va Se trong axit nitric

3.5.1 Dung dich chuén gbc, néng d6 crom, molypden va selen trong axit nitric twong trng la 2 mg/l,
2 mg/l va 1 mg/l.

3.5.2 Dung djch chuén trung gian

Tl dung dich chuan géc (3.5.1), chudn bj dung dich chudn trung gian cé ndng d& crom, molypden va
selen wong &ng la 40 ng/ml, 40 ng/ml va 20 ng/ml.

3.5.3 Dung djch chuén lam viéc

Twr dung dich chudn trung gian (3.5.2), chudn bij téi thidu ba dung dich chudn 1am viéc c6 ndng dd crom,
molypden twong tng |a 0,8 ng/ml, 4,0 ng/ml, 20 ng/mi va ndng dd selen & 0,4 ng/ml, 2,0 ng/ml, 10 ng/ml.

3.6 Dung dich chuin ndi niken va telua trong axit nitric, néng dd 5 mg/l.

4 Thiét bj, dung cu
Str dung cac thiét bj, dung cy phong thir nghiém théng thwdng va cy thé nhu sau:
4.1 Léviséng

Lo vi séng dwoc thiét ké cho phong thir nghiém st dung & nhiét dé tir 0 °C dén 300 °C, c6 hé théng
binh phan hy kin va ¢6 kha nang kiém soat sv ting nhiét 4. Nén dung binh chju dwoc 4p suét téi da
vi cac nguyén liéu hiru co va mubi cacbonat néu khong c6 da thei gian @é phan hiy thi sé tao ra ap
suét 1én trong qua trinh phén hay.

Binh phai dworc thiét ké sao cho qua trinh thyrc hién chi dung 6 ml thé tich dung dich hodc thé tich phai
dwoc didu chinh phit hep. Tién hanh thng khi theo khuyén co clia nha san xuét.

CANH BAO: Khi van hanh 15 vi séng ¢6 dung djch axit dic vé&i ap suat cao thi phai ding mit na
va quén ao bdo vé thich hop.

Céc thdng sé cla thiét bi dwgc néu trong Bang 1.
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Bang 1 - Cac thong sé cua thiét bj ICP-MS

Cac diéu kién van hanh dac trung
Céng suét cao tan, W - ‘ I_‘1-6-00 |
Diéu hop cao tan, V 1.8
D6 sau lay mau, mm 9
Th&u kinh tach 1, V 0
Khi mang, I/min 0,9
Khi phuy trg, I/min 0,2
BAu phun swrong nhu déng (thly tinh déng tam) MicroMist
Nhiét a6 khoang phun, °C 2
Giao dién hinh nén Ni
Téc dd dong khi heli, ml/min 4,5
Té»c c;ts_ dong khi hydro, ml/min 4,2
Téc G5 bom nhu déng, r/s 0,1 (0,5 ml/min)
Chét phan tich/ch4t chudn nifloai khi 52Cr, ®*Mo/ *°Ni,/He "*Se/™*"Te/H,

4.2 May do phd khéi lwgng plasma cam (rng, ¢ budng va cham phan trng (CRS)
4.3 Cac dung cy bang chét déo va pipet.
4.4 Tuhat

4.5 Lo dwng mau, dung tich 50 mi.

5 Lay mau

M3u gl dén phong thtr nghiém phai ding la mau dai dién va khéng bj hu hdng hoac bién ddi trong
subt qua trinh van chuyén hoac bao quan.

" MicroMist 1 san pham ph hop c6 ban sdn. Théng tin nay dua ra tao thuan tién cho ngudi siv dung va khdng &n dinh phai
st dyng san pham nay, cé thé st dung cac san pham twong ty néu cho két qua twong duong.



TCVN 9520:2012
6 Cach tién hanh

6.1 Chuan bi mau thiy

6.1.1 Déi véi mau dang bot

Hoan nguyén khodng 25 g mau trong 200 ml nuéc am (60 °C). Can chinh xac khoang 1.8 g phan mau
thir d& hoan nguyén cho vao binh phan hdy. Mau dai dién nay chira khoang 0,2 g mau bét ban dau.

6.1.2 Dbi véi miu dang ldng
Can chinh xac khoang 1 g ph&n miu thi da tron, tryc tiép vao binh phan hay.

Péi véi viéc phan hiy mot budc (hai giai doan trong chuwong trinh cla 16 vi séng), thém 0,5 ml dung
dich chuén ndi niken va telua ndng do 5 mg/l (3.6) va 5 ml axit nitric dam déc (3.1) sau dé thém 2 ml
hydro peroxit (3.2) vao binh phan hiy cla 16 vi séng (4.1). LAp kin binh theo hwéng din cla nha san
xuét va dat vao 16 vi séng.

Nang nhiét ¢ tir nhiét do méi trwong dén 180 °C trong 20 min, gitr nhiét 20 min & giai doan 1. O giai
doan 2, 16 vi séng tw ddng nang nhiét dén 200 °C trong 20 min va gitr nhiét & 20 min. Cac théng sb van
hanh cua [6 vi séng dwgc quy dinh trong Bang 2.

Bang 2 - Cac théng s8 van hanh cua quy trinh phan hily miu

Giai doan 1
1 Céng suét 100 % (1600 W)
2 Nang nhiét 4o 20 min
3 Théi gian gitr nhiét 20 min
4 Nhiét a6 180 °C
5 Lam mat 20 min
Giai‘doan 2
1 Cong suét 100 % (1600 W)
2 Nang nhiét do 20 min
3 Thai gian gilr nhiét 20 min
4 Nhiét do 200 °C
5 Lam mat 20 min
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Bo1 voi 16 vi séng khéng co chuong trinh gém hai giai doan thi sé tién loi hon néu st dung chuong trinh
phan huy hai buéc Thém 0,5 ml dung dich ndi chuan niken va telua nong do 5 mg/l (3.6) va 5 ml axit
nitric dam dac (3.1). Cai dat cong suét thich hop cho 16 vi s6ng va so binh, nang nhiét do t&r nhigt dé6 mai
treong dén 200 °C trong 20 min. Gilr nhigt @6 & 200 °C trong 20 min. Lam ngudi binh theo huéng dén

clia nha san xuat, khoang 20 min. M& tir tir binh chira, cho bay hoi khi nito dioxit co6 mau nau.
CANH BAO: Qua trinh bay hoi phai dwoc tién hanh trong ti hit (4.4) do nito dioxit la chat rit doc.

Thém 1 ml hydro peroxit (3.2) va phan hy lai mau béng cach nang nhiét d tir nhiét do méi trwéng dén
180 °C trong 15 min. Gilr & 180 °C trong 15 min va lam ngudi trong 20 min.

6.2 Chuén bj dung djch thir

Thém khoadng 20 ml nwéc vao binh chira mau da phan hly va chuyén vao lo dwng mau dung tich
50 ml (4.5). Trang binh va chuyén nwéc trang vao lo dyng méu. Thém 0,5 ml metanol (3.3) vao lo
dwng mau va pha loang béng nuéc dén khoang 50 ml.

6.3 Phép xac dinh

Phan tich dung dich thir bang thiét bj ICP-MS da dwec chudn hoa bng cac dung dich chun. Niken
ding 1am chét chudn ndi cho c& crom va molypden (khi heli) va telua dwgc diing 1am chét chudn ni
cho selen (khi hydro). Phan tich dung dich chuén lam viéc ndng d6 crom va molypden 4 ng/ml va néng
d$ selen 2 ng/ml hodc dung dich kiém soat chét lvong phi hep khac sau 10 phan miu thir @& kiém tra
dd chéch va dd tuyén tinh clia thiét bj (két qua quy dinh 12 100 % + 5 %).

Phép thir trang (chay mét mau), mau kép [sai s6 twong dbi (RPD) < 10 %), va mAiu chudn da biét lam
mau dbi chirng (kiém tra d6 thu hdi trong gidi han kiém soat) 1a bat budc déi véi quy trinh thyc hanh
phuong phap tét. Néu bat ky mau kiém soat nao khong dat chat lvong thi két qua tinh c6 thé khéng
dung va can duoc danh gia khang dinh lai.

7 Tinh két qua

Néng dé mau ty dong dwoc tinh theo phin mém ChemStation sir dung phép phan tich hiéu chinh hbi
quy tuyén tinh binh phuong nhd nhat khéng trong lwgng dé thu dugc dwong tuyén tinh thich hop nhét:

y=ax+b

Néng dé chat phan tich co trong mau thlr, X, bidu thi bang nanogam trén gam (ng/g), dwoc tinh theo

cdng thirc sau:




TCVN 9520:2012

Trong do

Y laty & dac trung ciia mau, tinh bang nanogam trén mililit (ng/ml), 12 s6 dém do dwoc cla
tirng diém ol liéu clia dung dich chudn phan tich trén dwong chuan dwoc chia theo ty 1& sé
dém/ndng dé chét chuan ndi & cung mirc quy dinh;

b 1a dung dich chun tréng, tinh bing nanogam trén mililit (ng/ml), 1a sé dém do duoc tirng
diém di¥ liéu ctia dung dich chuén trdng trén dwdng chuln chia theo ty 1& sé dém/ndng 4o
chéat chuan ndi & cling mirc quy dinh nhw dung dich chuén tréng;

a diém ubn cla dudng chudn;

DF 14 hé sb pha lodng ctia dung dich mAu so v&i khéi lwgng mau, tinh bang mililit trén gam (ml/g).

8 Panh gia phwong phap
8.1 Khoang tuyén tinh

T4t ca dwong chudn dwoc xay dyng bing céch st dung phép phan tich hdi quy tuyén tinh binh
phwong nhd nhét khdng trong lgng va céc gié tri hé sé twong quan (r) dugc tinh cho tirng dwong
chudn. M3i dwéng chudn dugc xay dyng bing bén dung dich chudn da nguyén té, bao gdm cé dung
dich chudin tréng. CAn Iwu y ring tAt ca cac ndng dd phan tich trong mau phai ndm trong dai tuyén tinh
clia dwdng chudn va trén giéi han tuyén tinh thip hon da dwoc thiét |4p.

8.2 Gidi han djnh lwgng (LOQ)

Gidi han dinh legng 1a ndng dd thap nhét clia chét phan tich trong m3u ma c6 thé dugc dinh lrgng
chinh x4c bang thiét bj. Gi4 trj LOQ clia phwong phap thudng dugc xac dinh bing cach nhéan SD trung
binh ctia 10 mAu thi¥ véi hé sb clia 10 va LOQ cia thiét bj dwoc xac dinh bang céch nhén giéi han
phat hién (LOD) cGa thiét bj v&i 3. Tuy nhién trong phwong phap ndy, LOQ hiru dung hodc LOQ thyc
té (PLOQ) dugc xac dinh thdp hon gia trj giéi han tuyén tinh clia dwéng chudn do @9 chinh xac va dd
chum ctia mAu cin do c6 thé khéng chic chin.

Hau hét cac san phdm dinh dudng c6 bd sung khoang chét nhw crom, selen va molypden, cin duoc
pha loang trwdc khi phan tich.

8.3 Chudn hoa nén bing metanol

Sy ¢6 mat ctia cacbon (hop chét hiru co) trong dung dich phan tich lam téng tin hiéu cla selen trong
qué trinh phan tich bing ICP-MS. D& xac dinh ndng dd téi wu clia metanol (ngudn cacbon), cin bd
sung dé ting tin hiéu clia selen, ndng @6 metanol khac nhau dwgc thém vao cho ca cac chét chuan
hiéu chinh va mau phan hy.

10



TCVN 9520:2012

8.4 Anh hwéng cia cac EIE

Nhiéu san pham dinh dudng chira mirc EIE dang ké nhu canxi, natri. kali, megie. Do do, ca dung dich
mau tring va dung dich chira crom, molypden ndng db 4 ng/ml va selen nong dé 2 ng/ml (3.5.2) c6 va

khong cé EIE dwoc phan tich dé xac dinh bét ky sw thay ddi nao vé néng do cac chat phan tich.
8.5 Do dac higu

D6 dic hiéu ctia phwong phap 1a kha nang dé do chinh xac chét phan tich khi co mat cac thanh phan
khac trong mAu nén ma co thé 1am nhiéu phé. D& chirng minh sy déc trung clia phurong phap thi dung
dich tring khdng phan hiy dugc thém chudn bang céc dung dich da nguyén td & cac ndng do dai dién
cho cac san phdm dinh dwdng trong cac mau dé phan tich ICP-MS. S dung loai khi hydro d&c tring
cho selen va khi heli d3c trieng cho crom va molypden.

9 Pochum

Céc gia tri clia 6 1éch chudn twong déi tai lap trong ngdy va gilra cac ngay phan tich dwec xac dinh
b&ng cach phan tich hai mau kidm soat phong thtr nghiém néi bd. B chum trong ngay dugc xac dinh
biing cach phan tich cac mu kiém soét phong thir nghiém kép trong mdi ngay va dd chum gitra cac
ngay phan tich do dugc b&ng cach st dung cac két qua trung binh cla mau kép phan tich dwgc cla
tirng ngdy trong 10 ngay khac nhau.

10 Baéo cao thir nghiém

Bao cao thir nghiém phai ghi ro:

a) moi thong tin cin thiét v& viéc nhan biét ddy ai méu the,
b) phwong phap l4y m3u d6 st dung, néu biét;

c) phuong phap thir d6 st dung va vién dén tiéu chudn nay;

d) moi chi tiét thao tac khong quy dinh trong tiéu chudn nay, hodc duoc xem Ia tuy chon, cung v&i moi
tinh huéng bét thurong c6 thé anh hudng dén két qué;

e) két qua thir nghiém thu dugc.

1"
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