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Thuwc pham — Phan hiy mau bang ap luc
dé xac dinh cac nguyén to vét

Foodstuffs — Determination of trace elements —
Pressure digestion

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh phirong phap phan hdy mau thirc phdm béng &p lwc Gé xac dinh cac nguyén
té vét. Phwong phap nay da dugc thl nghiém két hop véi ky thuét hap thu nguyén ti (ngen Ika, 16
graphit, hydrua hoa, hoa hoi lanh), phé khéi lvgng plasma cam (rng cao tan (ICP-MS). Ky thuat quang
phd phat xa nguyén t& plasma cam (rng cao tan (ICP-OES) va k¥ thuat do dién ap co thé dwoc dung

két hop voi cac chuan do lwong dé so sanh véi phuong phap nay.
2 Tailiéu vién din

Cac tai liéu vién dan sau rat can thiét cho viéc ap dung tiéu chuan nay. Doi véi cac tai liéu vién dan ghi
nam céng bé thi ap dung phién ban duoc néu. Béi vai cac tai liéu vién dan khéng ghi ndm céng b thi

ap dung phién ban mai nhét, bao gém ca cac stra ddi, bd sung (néu co).

EN 13804, Foodstuffs — Determination of trace elements — Performance criteria, general considerations
and sample preparation (Thuc phdm — Xéc dinh céc nguyén té vét — Céac chudn myc thuc hién, xem

xét chung va chuén bj mau thi).

3 Nguyén tic

Vo co hoa mau bing phuong phap Iy hda phan hiy dwéi ap luc quy dinh trong tiéu chuan nay va
chuén bi dung dich thte chira cac nguyén té vét trrde khi xac dinh ching theo cac tiéu chuan co vién

dan dén phuong phap nay va da duoc danh gia xac nhan khi két hop phuong phap nay.

M3u duoc dong hoa trong thiét bj cé mirc nhiém ban thap, sau do mau duoc phan hly trong lo kin

dung trong binh ap luc & nhiét d6 va ap suat cao theo nhiét dd quy dinh hoac 16 vi song (1], [2]. [3].
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4 Thubc thiy

4.1 Yéu ciu chung

Néng dé cua cac nguyén td vét trong cac thube thir va nudc duge st dung can phai du thap dé khong
lam anh hwdng dén cac két qua clia phép xac dinh.

4.2 Axit nitric, khong nhé hon 65 % (khéi lwong), co ty trong p(HNO;) = 1,4 g/ml. Trong trwdng hop
chwa d0 d6 tinh khiét, thi c&n tinh sach axit trong thiét bj chung cét (5.5).

4.3 Axit nitric lodng, dwoc chuin bj bing cach tron axit nitric (4.2) va nwéc véi ty 1é nhd nhét 1 + 9
phén thé tich.

4.4 Axit clohydric, khéng nhé hon 30 % (khéi ligng), ¢ ty trong x&p xi p (HCI) = 1,15 g/ml.

4.5 Hydro peroxit, khong nhd hon 30 % (khdi luvgng)

5 Thiét bi, dung cu
5.1 Yéu céu chung

Pé giam thidu sy nhiém bén, 1am sach tit ca cac dyng cu tiép xtc tryc tiép véi mau béng céch xir Iy
vGi axit nitric lodng (4.3) rdi bing nwéc. Nén dung thiét bj khdng cé vd boc (5.6) d& 1am sach binh hodc
cbc co mé.

5.2 Thiét bj phan hiy biing ap lwc, cé ban s3n trén thi tredmg, binh p lyc da dugc thir nghigm vé
db an toan, 1am biing vt lidu chéng axit va ¢ by phan dyng miu bing vat liéu chéng axit c6 mirc
nhi&m ban thap. Thiét bj ban s3n c6 str dung 16 nung chiu 4p lyc cao c6 hodic khéng cé ndi hap ap Ivc.

Thay vi diung bd phan dung miu bing polytetrafioetylen (PTFE), tét nhét nén dung lo dwng mau
bing thach anh, perfloetylen propylen (FEP) [4], [5] ho&c béng perflo alkoxy (PFA) dugc chia vach.
Nén st dung lo dyng miu bing thach anh dé& xac dinh thiy ngan va @bi véi mau cé nhigt 49 phan
hdy trén 230 °C.

5.3 Thiét bj gia nhiét, co thé kidm soat nhiét do (vi du, b phan dbt néng hodc 10 vi séng).
5.4 Bé siéu am

5.5 Thiét bj chwng cét, bing thly tinh thach anh hoc loai twvong dwong lam bang flopolyme c6 d6
tinh khiét cao, theo Hinh A.1.

5.6 Thiét bi khéng c6 vé boc, theo Hinh A.2.
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6 Lay mau

Tién hanh lay mau theo EN 13804.

7 Cach tién hanh
7.4 Yéu ciuchung

& tirng giai doan ctia phwong phap, cin thye hién cac buéc sao cho dam béo rang cang it bj nhiém
ban cang tét.

CANH BAO - Khi ap dung tiéu chun nay cé thé Jién quan dén cac vat ligu, thiét bj va cac thao
tac gay nguy hidm. Tiéu chuin nay khéng dwa ra dwec tit ca cac van dé an toan lién quan dén
viéc str dung chiing. Ngwéi st dyng tiéu chudn nay phai ty thiét 1ap cac thao tic an toan thich
hep va xac dijnh kha nidng ap dung céc gi&i han quy dinh trwéc khi sir dyung tiéu chuén.

CAn Iwu ¥ ring, viéc phan hiy cac vét lidu gidu cacbon (vi dy cacbohydrat, chét béo, v.v..) co thé
gay nd.

Trudc khi st dung thiét bj phan hly bang 4p Iwc, doc s tay van hanh va tuan thi cac huéng dén vé
an toan. C4n dic biét chli ¥ dén méi nguy do khi nito d8i véi nhan vién phong thtk nghiém.

Cac mé ta chi tiét quy trinh cin sdn ¢6 trong mdi phong thir nghiém dwéi dang hudng dan céng viéc.
7.2 Chuén bj miu

Chudn bj cac miu theo cach théng thwang nhw khi chudn bj thwe phdm & hd gia dinh. Tranh lam
nhi&m bin cac nguyén té can xac dinh & mlc cao nhét (vi dy, d& xac dinh crom va nikel, khéng dugc
diing dao bing thép khéng gi trong qua trinh chuén bj mau). Xem EN 13804.

7.3 Cac didu kién phan hiy ap lyc
7.3.1  Khéi lwgng miu ban diu va cac thé tich axit

Lwong miu ban diu cin phu hgp véi dung tich cla binh phan hiy, tudn thi nghiém ngat cac hudng
din cGia nha san xuét vé an toan.

Néu dung tich, vi du 70 ml thi c6 thé phan hdy dwoc dén 400 mg (chinh xac dén miligam) chét khd
hodc dén 4 ml chét 16ng, twong duong v&i ham lwong cacbon 200 mg [5]. Néu ham lwong cacbon thdp
hon, thi cé thé tang phan mAu thtr. Lgng axit can dé phan hiy phy thudc vao ban chét ciia mau thir.
Thwéng 3 mi axit nitric 34 dé phan hidy lwgng mau néi trén. Déi véi chét béo thuan khiét, thi cé thé can
gidm khéi lvgng mau ban dAu va ting lwong axit. Co thé bd sung 0,5 ml dén 1 mi hydro peroxit dé
tranh dinh mau 1&n thanh binh phan hiy va mau dwec trén déu véi axit.
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CHU THICH Néu tiép theo cén xac dinh sét, thi co thé can thém 0.5 ml axit clohydric (4 4) dé tranh lam thal thoat sét vi hap
phu lén thanh binh

7.3.2 Nhiét do phan hay

Xac dinh nhiét dd phan hiy can thiét va sau dé hoan thanh viéc phan hdy, tiép theo s dung phuong
phap do (vi du, nhiét dé cao hon cho Iwgng cacbon con lai trong dung dich phan hiy thap hon. Do dé
nén trong phép do ET-AAS va ICP-AES gidm di. Cac chét gay nhiéu trong phép xac dinh crom béng
ICP-MS dwoc gidm dén mirc téi thidu [6] va khong khoé dé c6 thé tién hanh cac phép do dién ap.

Nén ting ddu nhiét dd khi bat d4u phan hay.

CHU THICH Nhin chung, chét lvgng cba viéc phan hiy s& tr& nén tét hon véi sy tang nhiét 6 phén hiy, (7], [8]. Néu céc
hop chét asen hitu co co mat trong thyc phdm, ndu s dung HG-AAS cho phép x4c dinh asen [9] tiép theo, thi c6 thé cin dén
nhigt 49 320 °C.

7.3.3 Thei gian phan huy

Théi gian phan hily dwgc khuyén céo déi véi vat liéu m3u da dugc ddng héa 1a khodng 3 h. Trong
trwérng hop stz dung hé théng vi séng, thi thdi gian phan hiy thuwdng tir 15 min dén 30 min. Déi véi mét
sé mau, viéc phan hily s& d& dang hon néu phan (ng ban dAu dugc a4t & nhiét d6 phong, vi dy dé
qua dém, sau khi bd sung axit.

7.3.4 Lam lanh
D& gidm 4p lyc trong binh phén hiy, 1am ngudi binh &p Iwc kin gan véi nhiét d méi trdng.
7.3.5 Chuén bj dung djch thir nghiém

Sau khi binh thiy phan da ngudi va dwgc mé, dat binh dwéi td hut khéi cho dén khi khdng nhin thiy
dwoc cac khéi mau nau biing mét thwdng. Nén khir khi dung dich phan hly trong bé siéu am. Db day
nuwéc dén thé tich quy dinh (dung dich thir nghiém) va chuyén dung dich thir nghiém vao binh thach
anh (dwoc khuyén cao ddi véi phép xac dinh thly ngan), FEP hodc PFA.

Dung dich phan hlly phai trong va c6 thé tich gn giéng nhw treéc khi chuwa phan hiy. Khi thé tich b
gidm rd rét chirng té rdng binh chiu ap lyc khéng kin va trong treding hop d6, can I3p lai qua trinh
phén huy.

7.3.6 Dung dich tring

Dé kidm tra sw nhiém ban, chudn bj miu tring thubc thir chira cing mét lwong mau axit nhw trong
mAu va thém nwéc dén 4 ml (ty thudc vao khdi lwgng mau ban dau), rdi tién hanh tat ca cac budc cla
phwong phap (7.3.1 dén 7.3.5).
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7.3.7 Mau déi chirng

Poi vé1 muc dich kiém soat phép phan tich. phan tich cac mau ddi chixng da biét ham lugng cac
nguyén to can xac dinh, song song vodi tat ca cac day mau can duwoc phan tich. tién hanh tat ca cac

budc ciia phuong phap doi véi mau déi chirng, bat dau tir viéc phan hay.
7.4 Vidu phan hiy bang 16 vi séng

St dung cac binh 70 ml @&n 100 ml, thi can t& 1 g dén 2 g thit hodc 3 g rau diép (khdi lvong twoi).
Thém 3 ml axit nitric va 0,5 ml hydro peroxit, 1am kin binh phan huy va bd gitr 4p chinh xac. Ap dung
nang lweng vi séng thap khi bét diu phan hly va ting din ning lwong dén cong suét téi da, vi du bét
dau tir 100 W, tang dén 600 W trong 5 min, gitr trong 5 min, tdng dén 1 000 W, gil¥ trong 10 min, lam
ngudi xudng trong it nhat I3 20 min dén 25 min.

7.5 Viduvé tro héa & ap suit cao

Khi str dung binh 70 ml, thi can tr 1 g dén 2 g thit hodc 3 g rau diép (khéi It_rqrng twoi). Thém 3 ml axit
nitric, 1am Kin binh phan hly va binh ap lwc mét cach chinh xac va nang tlr nhi¢t 4 phong dén 150 °C
trong 60 min, rdi tang dén 300 °C trong 40 min va gitr & 300 °C trong 90 min tneée khi lam ngudi.
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Phu luc A
(Tham khao)

Hinh cua thiét bi

CHU DAN

1 Bubdng chung cAt

2 Ong thiy tinh thach anh
3 Spidén gia nhiét

4 Tay cAm ngudi

5 Lo chira axit 43 tinh sach
6 Axit dwoc chung ct

7 B phén két ndi

8 Phéunap

Hinh A.1 — Thiét bj chwng cét bing thay tinh thach anh
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CHU DAN

1 B phan gia nhigt
2 Auxit nitric

3 Binh clu déy tron
4 Siphon

5 Buéng lam bay hoi

6 Ong sinh han

Hinh A.2 - Thiét bj khéng cé vé boc
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