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L&i n6i dau

TCVN 8900:2012 dwoc xay dyng dya trén co s&¢ JECFA 2008, Combined compendium of food
additive specification, Volume 4: Analytical methods, test procedures and laboratory solutions used by
and referenced in the food additive specifications.

TCVN 8900:2012 do Cuc An toan vé sinh thyc pham té chirc bién soan, Bo Y té d& nghi, Téng cuc
Tiéu chuln Do lwéng Chét Ivong thdm dinh, Bd Khoa hoc va Céng nghé céng bé.

Bb tiéu chudn TCVN 8900, Phu gia thuc phdm — Xac dinh thanh phén v6 co bao gdm céc phan sau:

—  TCVN 8900-1:2012, Phu gia thuc phdm — Xéc dinh céc thanh phén v6 co — Phén 1: Ham luong
nuéc (phuong phép chuén dé Karl Fischer);

- TCVN 8900-2:2012, Phu gia thuc phdm — Xéc dinh céc thénh phén vé co — Phén 2: Hao hut khéi
luong khi sy, hadm lueng tro, chét khéng tan trong nuoéc vé chét khéng tan trong axit;

- TCVN 8900-3:2012, Phu gia thuc phdm — Xac dinh céc thanh phén v6 co — Phén 3: Ham luong
nito (Phuong phéap Kjeldahl);

—  TCVN 8900-4:2012, Phu gia thuc phdm — Xéc dinh céc thanh phén vb co — Phan 4: Ham luong
phosphat va phosphat mach véng;

-~ TCVN 8900-5:2012, Phu gia thuc phdm — Xé4c dinh céc thanh phén v6 co — Phén 5: Céc phép thir
gidéi han;
~  TCVN 8900-6:2012, Phuy gia thuc phdm — X4c dinh céc thanh phdn vé co — Phén 6: Bjnh lugng

antimon, bari, cadimi, crom, @ng, chi va kém bdng do phd hép thu nguyén ti ngon Iira;

-~ TCVN 8900-7:2012, Phu gia thuc phdm — Xéc dinh céc thanh phdn v6 co — Phén 7: Binh luong
antimon, bari, cadimi, crom, ddng, chi va kém bdng do phd phét xa nguyén t& plasma cadm ing
cao tén (ICP-AES);

— TCVN 8900-8:2012, Phu gia thuc phdm — Xéc dinh céc thanh phén vé co — Phén 8: Binh luong
chi va cadimi béng do phb hép thu nguyén ti dung 16 graphit;

- TCVN 8900-9:2012, Phu gia thuc phdm — Xac dinh céc thanh phén vé co — Phén 9: Binh lvong
asen va antimon bdng do phé hép thu nguyén t hydrua héa;

- TCVN 8900-10:2012, Phu gia thuc phdm — X4c dinh cac thanh phén v co— Phén 10: Binh lwong
thily ngén bang do phd hép thu nguyén tir hda hoi lanh.
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Phu gia thwe phdm — Xac dinh cac thanh phan vé co’ -
Phén 9: Pinh lwong asen va antimon béng do phé

hép thu nguyén ttr hydrua héa

Food additives — Determination of inorganic components —

Part 9: Measurement of arsenic and antimony
by hydride generation atomic absorption spectrometry

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuén nay quy dinh phurong phap xac dinh ham lwong asen va antimon trong phu gia thirc phédm
bang do phé h&p thu nguyén tir hydrua héa (HG-AAS).

CHU THICH: Antimon cing ¢6 thé dugc xac dinh bing phuong phap phuong phap do phéd hép thu nguyén tir ngon Ira
théng thudng (xem TCVN 8900-6:2012) ho&c phwong phap do phd phat xa nguyén tl plasma cam (rng cao tan (xem TCVN
8900-7:2012).

2 Nguyén tic

MAu thtr dwoc hoa tan trong hdn hop gém axit sulfuric va axit clohydric hodc dwec vé co hoa trong
hén hop gdm axit sulfuric, axit nitric va c6 thé c6 axit percloric. Asen va antimon trong dung dich méu
thir dwoc chuyén thanh dang hydrua dé& bay hoi va dwoc dinh lvong béing do phé & bréc séng va
cac didu kién van hanh thiét bi thich hep.

3 Thuéc ther

Trong tiéu chuén nay chi st dung thuéc thir tinh khiét phan tich va si dung nuwéc cét hai 1&n hodc
nuwéc da loai khoang, trir khi cé quy dinh khac.

3.1 Dung dich chuén trung gian

St dung c4c dung dich chuén ban san trén thj trudng, pha loang dung dich chuan géc bang dung dich
axit nitric 1 % @& thu dwoc cac dung dich chuén trung gian sau:
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a) Dung dich chuén antimon, 200 ug/mi;
b) Dung dich chudn asen, 5 ug/ml.

3.2 Dung dich chuén lam viéc

Diing buret Iy chinh xac 0; 1; 2; 3; 4 va 5 ml cac dung dich chudn trung gian (3.1) vao mét day binh
dinh mirc 100 ml (4.4) rdi thém nwéc dén khodng 50 ml. Thém 8 ml axit sulfuric dam dac (3.8) va
10 ml axit clohydric dam dé&c (3.3). L&c dé hoa tan. Thém nwéc dén vach va tron.

3.3 Dung dich axit clohydric, 37 %.

3.4 Dung dich axit clohydric, 10 %.

3.5 Dung dich axit clohydric, 5 N.

3.6 Dung dich axit nitric, 70 %.

3.7 Dung dich axit nitric, 10 %.

3.8 Dung dich axit sulfuric, 98 %.

3.9 Dung dich axit sulfuric, tir 94,5 % @én 95,5 %.
3.10 Dung dich axit sulfuric, 10 %.

3.11 Dung dich axit percloric, 70 %.

CANH BAO: Phai cén than khi xtr li v&i axit percloric. Moi thao tac phai dwoc thirc hién trong tu
hat khéi.

3.12 Natri bohydrua, dang vién.

4 Thiét bi, dung cu

Moi dung cu thir phdi dwoc lam sach hoan toan béng hén hop axit lodng nong (axit clohydric : axit
nitric d&c : nwéc = 1 : 1 : 3), sau d6 rira sach béng nwéc ngay trirdre khi sz dung.

Trong tiéu chudn nay s dung cac thiét bj, dung cu cta phéng thir nghiém théng thuéng va cu thé
nhu sau:

4.1 Can phén tich, c6 thé can chinh xac dén 0,1 mg.

4.2 Binh Kjeldahl, [am bang thach anh hodc thuy tinh bosilicat, dung tich danh dinh t&r 100 ml Gén
150 ml, duoc I&p thém & cd mét khép ndi mai 24 nhie Hinh 1. Phan cb binh dwoc néi vao binh
ngwng khoi va c6 phéu cling voi khoa qua d6 cé thé dwa thubc thir vao binh.
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/) oAb

Dungtich  +
150 mi

Hinh 1 - Binh Kjeldahl cai tién (kiéu ho)

4.3 Thiét bi do phd hip thu nguyén tir, co thé hoat déng & buéc séng 193,7 nm (d6i voi asen) va
217,6 nm (déi véi antimon), dwoc trang bi dén catot réng ho&dc dén phong dién khéng dién cyc va
bé hydro héa thich hop.

4.4 Binh dinh mipc, dung tich 50 ml va 100 ml.
4.5 Pipet.

4.6 Buret.

5 Liy miu
Viéc Iy m3u khéng quy dinh trong tiéu chuén nay.

MAu duoc giri 3én phong thir nghiém phai 13 m3u dai dién, khang bi hir hdng hoac bién ddi trong subt
qué trinh bdo quan va van chuyén.

6 Cach tién hanh

6.1 Chuén bi dung dich méu thie
6.1.1 Miu ther hoa tan dworc trong axit lodng hodic hén hop cuia céc axit lodng

Can khodng 2,5 g mAu, chinh xac dén 0,1 mg va hoa tan trong hdn hop gdm 4 ml dung dich axit
sulfuric 10 % (3.10) va 5 ml dung dich axit clohydric 10 % (3.4). Chuyén dung dich thu dwoc vao binh
dinh mirc 50 mi (4.4), thém nudc dén vach.
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6.1.2 MAu thir khéng hoa tan dwoc trong axit lodng hodc hén hop cua céc axit lodng

Can khodng 2,5 g mAu, chinh xac @én 0,1 mg, dwa vao binh Kjeldahl dung tich tir 100 ml dén 150 mi
(4.2) va thém 5 ml dung dich axit nitric 10 % (3.7). Ngay khi phdn (rng ban dau lang xuéng, dun nhe
cho d@én khi cac phan (rng manh hon tiép theo dirng lai va sau d6 d& ngudi. Cho tir tir 4 ml axit sulfuric
ndng dé tir 94,5 % dén 95,5 % (3.9) voi téc dd khong gay sui bot nhiéu khi dun (thuong can tir 5 min
dén 10 min) va sau @6 dun ndng cho dén khi chét I6ng sAm mau rd rét, nghia la bat ddu hod than.

Thém tr tir axit nitric dam dac (3.6) véi teng Iwong nhd, dun néng gitra cac 14n thém cho dén khi dung
dich s&m mau lai. Khdng dun qua manh @& qua trinh than hoa khong xdy ra quéa mirc hodc asen bi thét
thodt, cAn c6 mét Ivong nhé nhing khéng qua du axit nitric tw do c6 mét trong suét qua trinh. Tiép tuc
viéc x( |i ndy @én khi dung dich chi con mau vang nhat va khong s&m lai khi dun thém. Néu dung dich
van con c6 mau, thém 0,5 ml dung dich axit percloric dam dac (3.11) va mét it axit nitric da@m dac (3.6),
dun néng khodng 15 min, sau @ thém 0,5 ml dung dich axit percloric (3.11) va dun thém vai phut niva.
Ghi lai tdng Iwong axit nitric @&m d&c da s dung.

D& nguéi dung dich va pha lodng béing 10 mi nwéc. Dung dich ndy phai hoan toan khéng mau (néu cé
nhidu s&t, dung dich co thé c6 mau vang nhe). Dun sbi nhe, chu y khong @8 tran ra ngoai, @én khi xuét
hién khoi trang. D& ngudi, thém tiép 5 ml nwdc va lai dun sbi nhe dén khi bée khoi. D& ngudi, réi thém
10 ml axit clohydric 5 N (3.5) vao va @un soi nhe it phut. D& ngudi tiép va chuyén dung dich vao binh
dinh mirc 50 ml (4.4). Rira sach binh Kjeldahl bdng mét Iweng nuwéc nhd, cho nwdc rira nay vao binh
dinh mirc néu trén, thém nwéc dén vach va tron.

6.2 Dung dich méu tring
Chuén bi dung dich mau tréng twong (rng véi dung dich m&u thir (6.1.1 hodc 6.1.2).
6.3 Duwng dwdng chuédn

L4y 5,0 ml dung dich chun 1am viéc (3.2) dam dic nhét vao binh hydro héa cua thiét bi do phd hap
thu nguyén i (4.3), thém 25 ml nwde va 2 ml dung dich axit clohydric 5 N (3.5). Day nut binh hydro
hoa, ddy hét khdng khi ra bing cach bom ddy khi argon vao thiét bi. Khéa van nhanh dé cb 1ap binh
khéi bd phan nguyén tir héa. Thao bd phan nguyén tr héa ra rdi thém nhanh 1 vién natri bohydrua
(khodng 0,2 g) (3.12) réi lai day lai. Kidm tra lai & @am bdo cac chd néi déu kin.

Khi phan (*ng @& cham lai (sau khoang tir 20 s dén 30 s), mé khéa dé argon dén khi hydrua sinh ra vao
ngon Itra. Khi bd ghi cho thdy khi hydrua da ra hét, van khéa lai vi tri ban d&u va xa hét chét trong binh.

Téi wu hoa cac théng sé cla thiét bi dé cé sw dich chuyén toan thang do véi dung dich chuén lam
viéc dam déc nhét.

Do @6 hép thu clia cac dung dich chuén Iam viéc khac va dung dwéng chuén biéu dién chidu cao pic
trén may ghi theo ndng a6 asen va/hoac antimon c6 trong dung dich chuén 1am viéc (3.2).
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6.4 Xac dinh

Tién hanh véi dung dich mau thir (xem 6.1) va dung dich mau tréng twong (*ng (xem 6.2) theo quy
trinh @6i véi dung dich chudn 1am viéc (xem 6.3).

Xéac dinh ndng a6 clia mi nguyén t6 trong dung dich mAu thir dya trén dudng chudn (6.3) clia nguyén t6 86.

7 Tinh két qua

Ham Iwong ctia mdi nguyén t6 trong mau thir, X, dwoc tinh theo miligam trén kilogam (mg/kg) theo
cong thirc sau:

C xV
X =
i w

Trong dé:

C. 13 ndng @b clia nguyén té trong dung dich mu thir, x4c dinh duoc tir Gudng chudn (xem
6.4), tinh bang microgam trén mililit (ug/ml);

vV lathé tich clia binh dinh mirc khi chudn bi dung dich m&u thir (xem 6.1), tinh bang mililit (ml).
Trong trwdng hop nay, V = 50 mi;

w  lakhéilvong méu thiz, tinh bdng gam (g).

8 Bao cao thir nghiém

B4o cao thir nghiém phai ghi rd:

a) phwong phap ldy méu 44 sir dung, néu biét;

b) phwong phap thir da dung (vién dan tiéu chudn nay);
c) két qua thir nghiém thu duorc;

d) moi chi tiét thao tac khdng quy dinh trong tiéu chudn nay, hodc tuy chon cling véi cac chi tiét bat
thwong khac c6 thé anh hudng @én két qua;

e) moi thdng tin can thiét @& nhan biét Giy au vé mau thir.
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