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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.



TIEU CHUAN QuUOC GIA TCVN 8900-5:2012

Phu gia thwc phdm - Xac dinh cac thanh phén vé co -
Phén 5: Cac phép thir gi&i han

Food additives — Determination of inorganic components —
Part 5: Limit tests

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuén nay quy dinh cac phwong phap xac dinh gidi han cla cac thanh phén vé co trong phu gia
thwe pham.

2 Phwong phap tho
2.1 Quy dinh chung

— Chi str dung thubc thir tinh khiét phan tich va st dung nwéc cét hodc nwdc da loai khoang, trir khi
c6 quy dinh khac.

- Str dung cac thiét bi, dung cu khac cla phong thir nghiém thong thuéng va st dung can co thé can
chinh xac dén 0,1 mg.

~ Viéc ldy mAu khéng dwoc quy dinh trong tiéu chuén nay. Mau dwoc giri @én phong thir nghiém phai
la mAu dai dién, khdng bi hi hdng hodc bién ddi trong suét qua trinh bao quan va van chuyén.

2.2 Phép thir gi¢i han asen

221 Thuéc thiy

CHU Y: T4t ca cac thube thir dung trong phép thir gidi han asen déu phai c6 ham lwong asen thép.
2.2.1.1 Dung dich bac dietyldithiocarbamat

Hoa tan 1 g bac dietyldithiocarbamat [(C;Hs).NCSSAg] @4 két tinh lai trong 200 ml pyridin, thyc hién
trong td hit khéi.
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B&o quan dung dich nay trong binh kin & noi téi. Dung dich a4 chudn bi bén dwoc trong 1 thang.

CHU THICH 1: C6 thé chudn bj bac dietyldithiocarbamat nhur sau: Hoa tan 1,7 g bac nitrat trong 100 ml nuéc. Trong mét
binh khac, hoa tan 2,3 g natri dietyldithiocarbamat ngdm ba phan tir nuéc [(C2Hs):NCSSNa.3H;0] trong 100 ml nudc va

loc. D& ngudi dén 15 T, trén hai dung dich v&i nhau, vira trén vira khudy, loc |4y két tlia mau vang qua phéu loc ho3ic
chén loc thiy tinh x8p c6 d6 xép trung binh, rira bing 200 ml ndc lanh.

CHU THICH 2: ©6i véi thube thir ty didu ché va thuée thir mua s&n, ddu phai két tinh lai nhw sau: Hoa tan trong pyridin méi
cét, m8i gam thubc thir trong 100 ml dung méi va lgc. Vira khudy vira thém mét lugng teong duong nudc lanh vao dung dich
pyridin. Hat lgc 14y két tia, rira bing nuéc lanh va dé khé trong chan khéng & nhiét d6 phong trong khoang tir 2 h dén 3 h.
Bac dietyldithiocarbamat kho c6 mau vang tinh khiét va khéng bién tinh sau 1 thang khi bao quan trong lg Kkin, tranh &nh
sang. Khéng sir dung néu thudc thir bi d&i mau ho#c co mui manh.

2.2.1.2 Dung dich chuén asen

Can khoang 132,0 mg asen trioxit 4 duoc nghién min va lam khd 24 h trén chét hut &m thich hop,
chinh xac dén 0,1 mg va hoa tan trong 5 ml dung dich natri hydroxit (1 : 5). Thém dung dich axit
sulfuric 10 % (khéi qung!thé tich) cho @én trung tinh, rdi thém 10 ml axit sulfuric 10 % nira, pha lodng
dén vira 44 1 000 ml bing nwéc méi dun sbi, @& ngudi rdi trén. Chuyén 10,0 ml dung dich nay vao
binh dinh mirc 1 000 ml, thém 10 ml axit sulfuric 10 % rdi thém nuwéc méi dun s6i dé ngudi cho dén
vach va trén.

Dung dung dich nay trong véng 3 ngay sau khi chuén bi, 1 ml dung dich cé chira 1 ug asen (As).
2.2.1.3 Dung dich thiéc (ll) clorua

Hoa tan 40 g thiéc (I1) clorua ngam hai phan tl nwéc (SnCl,.2H,0) trong 100 ml axit clohydric.
Bao quan dung dich nay trong binh thiy tinh va ding trong vong 3 thang.

2.2.1.4 Dung dich hydro peroxit, 30 %.

2.21.5 Dung dich kali iodua

Dung dich kali iodua (KI) trong nwéc, néng dd 16,5 % (x&p xi 1 N).

Bao quan dung dich trong binh kin tranh anh sang.

2.2.1.6 Axit sulfuric dic, 98 %.

2.21.7 Dung dich axit sulfuric lodng (1 : 5).

2.2.1.8 Béng tdm chi axetat

Nhung bdng (khi chudn bi béng va dung béng, can cén than tranh bi nhiém chi) trong dung dich bao
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hoa chi axetat, vét hét phan dung dich, lam khé trong chan khéng & nhiét dé phong.
2.2.2 Thiét bi, dung cu
2.2.2.1 Thiét bi thir gi¢i han asen

So' @4 chung cua thiét bj dwoc mo ta trong Hinh 1. Thiét bi nay bao gdm mét binh tao asin (asen
trihydrua) c6 éng néi chudn d&u thon c& 24/40 gén 6ng lam lanh va éng hép thu néi véi mao quan dwdng
kinh trong 2 mm va duwéng kinh ngoai 8 mm théng qua khép néi ciu-16m, gilr bang kep cé 12. Cling co
thé duing thiét bj khac thay thé, nhung phai cé nguyén tic va thiét ké chung nhu thiét bi G mo ta.

=

Hinh 1 = Thiét bj thir gi&i han asen

2.2.2.2 May do phd hoac may do mau, cé thé hoat ddng budc séng trong khodng tir 535 nm dén
540 nm.

2.2.2.3 Binh phan (rng (xem Hinh 2).

Hinh 2 — Binh phan (rng
37



TCVN 8900-5:2012

2.2.3 Céch tién hanh
2.2.31 Chudn bj dung dich mau thi

Chuén bi dung dich mau thir theo quy dinh trong tiéu chudn cu thd. Cac dung dich miu thir cla cac hop
chét hiru co’ dwge chudn bi trong binh phdn (rng (2.2.2.3) theo quy trinh sau, trir khi ¢6 quy dinh khac.

CANH BAO: Mét sé hop chét khi cho than héa bing hydro peroxit cé thé phan ng qua manh
liet gay nd. Phai ludn ludn str dung cac bién phap bao hé an toan.

CHU Y: Néu c6 hop chét chira halogen, khi dun néng mau véi axit sulfuric phdi dun & nhiét dd thép,
khéng dwoc dun sbi va cdn than thém peroxit trdc khi hdn hop bét dAu bi than hoa dé tranh thét thoat
asen (Ill).

Chuyén 1,0 g mau vao binh phén (rng (2.2.2.3), thém 5 ml axit sulfuric (2.2.1.6) va mdt vai vién bi thiy
tinh, phan hdy mdu & nhiét a6 khéng qua 120 T trén b ép dién trong ti hit khoi dén khi bat Gau than
hoa (co thé phai thém axit sulfuric d& lam wét hoan toan miu, nhung téng thé tich thém vao khéng
dwoc qua 10 ml). Sau khi mdu da bat ddu bi axit phan hiy, cn than thém tirng giot dung dich hydro
peroxit 30 % (2.2.1.4), & phan (rng diu xuéng rdi méi nhd giot tiép, dun néng lai gilra cac 1an nhé giot.
Nhirng giot 4u tién phai thém rét cham va lac déu & tranh phan (ng xdy ra qué nhanh, néu c6 sl
bot nhidu thi phdi ngirng dun néng ngay. L&c binh xody tron d& cac chét khong phan (rng khdng bi
dong banh 1én thanh hodc déng cén dwdi day binh trong qué trinh phan hiy mau. Duy tri diéu kién oxy
hoa trong suét qua trinh phan hiy méu bang cach thém tirng Iweng nhé peroxit mbi khi hdn hop ngé
mau nau hodc mau téi. Tiép tuc phan hdy m&u dén khi cac chét hiru co bi phan hly hoan toan, ting
nhiét @6 tir tir trén bép dia 3én khodng tir 250 T dén 300 T cho dén khi khéi axit sulfuric béc l1én qua
nhiéu va dung dich da chuyén thanh khdng mau hoan toan, ho&c chi con cé mau vang rom rét nhat.

D& nguéi rdi can than thém 10 ml nude, cho bay hoi l&n nira (khéi clia axit sulfuric sinh ra nhiéu) va dé
ngudi. Cén than thém tiép 10 ml nwérc, lac, riva thanh binh béng vai mililit nwéc réi thém nwéc dén 35 ml.

Néu khéng chudn bi dung dich thir trong binh phan (rng thi cho vao binh c&t mét thé tich nhét dinh dung
dich dwoc chudn bi tre tiép, trong dwong véi 1,0 g hop chét da dwoc thir va thém nwéc cho dd 35 ml.

2.2.3.2 Xac dinh

Thém 20 ml dung dich axit sulfuric lodng (2.2.1.7), 2 ml dung dich kali iodua (2.2.1.5) va 0,5 ml dung
dich thiéc (I1) clorua (2.2.1.3) vao 35 ml dung dich thir (2.2.3.2) va trén. D& yén hén hop 30 min & nhiét
@6 phong. Nhdi hai doan bdng tdm chi axetat (2.2.1.8) vao éng lam sach, aé& mét khodng tréng gilra
hai doan béng, bdi tron phan tiép giap thiy tinh mai béing m& béi tron khoéa néu cin va néi hé théng
éng dan hoi véi éng hép thu. Cho vao éng hép thu 3,0 ml dung dich dietyidithiocarbamat (2.2.1.1),
thém 3,0 g kém hat vao hdn hop trong binh, rdi lap téc 1&p éng néi vao binh. D& asen trihydrua bay lén
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va tao mau & nhiét dé phong (25 + 3) T trong 45 min, ¢ (¢ 10 min xoay binh nhe nhang mét 14n (thém
mét long nhd isopropanol vao binh cét cé thé gilp téc a6 tao khi déng déu hon).

Théo éng hép thu khdi binh phan (&ng va bé lam sach va cho dung dich bac dietyldithiocarbamat vao
cuvet do d6 hép thu bé day 1 cm. Do mat d6 quang tai buwdc séng hép thu cyc dai trong khoang tir
535 nm dén 540 nm, ding may do phd hodc may do mau thich hop (2.2.2.2), véi dung dich bac
dietyldithiocarbamat Iam mau trdng. Mat d6 quang cla dung dich th(r khong dwoc Ién hon dung dich
chudn duoc chudn bi nhw trén, nhung thay dung dich thir bang 3,0 ml dung dich chudn asen (2.2.1.2).
Nhiét 6 phong trong qua trinh tao asen trihydrua tir chudn phai dwoc gilr & cung nhiét do voi khi tién
hanh 1am m&u thir + 2 C.

CHU THICH: Cac kim loai hofic muéi kim loai nhu crom, coban, ddng, thily ngan, molypden, niken, paladi va bac ¢b thd anh
huéng dén viéc sinh asen trihydrua. Antimon (sinh stibin hay antimon trihydrua) 13 kim loai duy nhét cé anh huéng duong
tinh. Stibin tao phirc mau dé cé hép thy cyrc dai & 510 nm véi thude thir bac dietyldithiocarbamat. Tuy nhién, dé hdp thy cla

phirc antimon & buréc séng trong khodng tir 535 nm dén 540 nm rét nhd nén khong co anh hudng dang ké dén két qua dinh
lugng asen.

2.3 Phép thir giéi han clorua

2.3.1 Thuéc the

2.3.1.1 Dung dich axit nitric, 10 % (khéi long/thé tich).
2.3.1.2 Dung dich axit clohydric, 0,01 N.

2.3.1.3 Dung dich bac nitrat, 0,25 N.

2.3.2 Cach tién hanh

Cho mét lweng mau thich hop vao éng Nessler, hoa tan mau trong khodng 30 mi nwére va trung hoa
t&ng dung dich axit nitric 10 % (2.3.1.1) néu dung dich kidm, trir khi c6 quy dinh khac. Thém 6 ml dung
dich axit nitric 10 % (2.3.1.1) va thém nudc dén 50 ml. Néu mau thir & dang dung dich, chuyén dung
dich thir nay vao éng Nessler rdi thém nwéc dén 50 ml.

Cho mét lwgng dung dich axit clohydric 0,01 N (2.3.1.2) twong wng vao &ng Nessle: khac 1am éng
chudn, thém 6 ml axit nitric 10 % (2.3.1.1) rdi thém nwée dén 50 mi.

Néu dung dich thir khdng trong, loc ca hai dung dich trong cling Ciéu kién. Thém 1 m! ~‘ung dich bac
nitrat 0,25 N (2.3.1.3) vao méi dung dich, 14c ky, G& yén 5 min, tranh anh sang 4t tri tnac tiép.

So sanh d6 duc cla hai éng theo chiéu doc hodc theo chidu ci ' 5ang w8n nén a2~ (g thi khbng
dwoc duc hon éng chudn.,
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2.4 Phép thir gi&i han crom

CHU THICH: Phép thir gi¢i han duéi gy chi 4p dung dé thir xem m&u chira ham Irgng crom nhd hon hay Kn hon 20 mghkg.
B4 dinh lugng crom, nén sir dung phirong phéap do phd hap thu nguyén tir (AAS) (xem TCVN 8800-6:2012) hodic phirong phap
do phé plasma c3p d6i (ICP) (xem TCVN 8900-7:2012).

2.4.1 Thubc thie

2.4.1.1 Dung dich magie nitrat, 25 %.

2.4.1.2 Dung dich axit sulfuric, 4 N.

2.4.1.3 Dung dich kali permanganat, 0,1 N.

2.4.1.4 Dung dich natri azua, 5 %.

2.4.1.,5 Dung dich natri dihydrophosphat, 5 M.

2.4.1.6 Dung dich diphenyl carbazua

Hoa tan 0,125 g diphenyl carbazua [(CsHs.NH.NH),CO] trong hdn hop gém 25 ml axeton va 25 ml
nuéc. Chuén bi dung dich ngay trwéc khi st dung.

2.41.7 Dung dich cromat chuén

Hoa tan 0,0566 g kali dicromat (K,Cr,0;) trong 1 000 ml nwéc. M&i mililit dung dich cromat chudn chira
0,02 mg crom (Cr).

2.4.1.8 Dung dich saccaroza.

2.4.2 Thiét bi, dung cu

2.4.21 Lo nung, c thé hoat déng & 600 .

2.4.2.2 Nbi cich thuy.

2.4.2.3 Binh dinh mtre, dung tich 50 ml.

24.24 M.y do d6 hip thu, co thé hoat dong & burde song 540 nm.
7425 Piathach anh.

2.4.3 Cach tién hanh

CAr hwdne 1,6 g mau vao dfa thach anh (2.4.2.5). Tang nhiét @8 tir tlr G2 than kaa viu. T e 6 thém
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10 ml dung dich magie nitrat 25 % (2.4.1.1); cho bay hoi réi dun néng nhe dén khi khéng con hoi nito oxit
bay Ién. Nung m&u trong I6 nung & 600 T (2.4.2.1) dén khi khdng con hat mau den (khoang 1 h).

Hoa tan c@n bang 10 ml dung dich axit sulfuric 4 N (2.4.1.2) va 20 ml nwéc. Bun néng trén ndi cach
thily (2.4.2.2) trong 5 min.

Thém 0,5 ml dung dich kali permanganat 0,1 N (2.4.1.3). Thém tiép permanganat néu dung dich mét
mau. Day mat kinh ddng hd rdi dun trén ndi cach thly (2.4.2.2) trong khodng 20 min. C 10 s lai thém
1 giot dung dich natri azua 5 % (2.4.1.4) cho dén khi hét toan bd Ivong kali permanganat du (khdng cho
du natri azua, thwong chi 2 giot 1a dt). Lam ngudi dung dich duéi voi nudre chdy, loc néu thiy c6 mangan
dioxit (két tGa mau den). Chuyén dung dich thu dwoc vao binh dinh mirc 50 ml (2.4.2.3). Thém 2,5 ml
dung dich natri dihydrophosphat 5 M (2.4.1.5) va 2 ml dung dich diphenyl carbazua (2.4.1.6), sau d6 thém
nwéc dén vach. D& yén 30 min rdi do dd hap thu & bwédc song 540 nm.

Dung dich mau tréng chi co hai thuéc ther thém vao sau, ma khong cé6 mdu, phdi la dung dich khéng
mau hodc chi c6 mau tim @3 rét nhat.

Ddng thoi véi mau thir, thye hién phép thir véi dia thach anh (2.4.2.5) thr hai c6 chira 1,00 ml dung
dich cromat chudn (2.4.1.7) va vai mililit dung dich saccaroza (2.4.1.8). Tién hanh dung nhw véi mau
thir va do do hép thu & ciing mét buréc song.

Tinh ham lwong crom cé trong méu tir cac gia tri dd hép thu thu duoc.
2.5 Phép thir gi¢i han flo
2.5.1 Phwong phap | — Phwrong phap do mau dang thori nitrat

CANH BAO: Khi 4p dung phwrong phép nay cho cac hop chét hiru co, phai kiém soat nhiét 46
cét that nghiém ngit, dam bao nhiét A6 ludn ludn nim trong khoang khuyén cao tir 135 T dén
145 T @ tranh kha nang bi chay né.

2.5.1.1 Thuéc thi

2.5.1.1.1 Axit percloric.

2.5.1.1.2 Dung dich bac nitrat, (1: 2).

2.5.1.1.3 Dung dich natri alizarinsulfonat, (1 : 1000), da duwoc loc.
2.5.1.1.4 Dung dich hydroxylamin hydroclorua, (1 : 4000).

2.5.1.1.5 Dung dich natri hydroxit, 1 N ho&c 0,05 N.
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2.5.1.1.6 Dung dich axit clohydric, 0,1 N.
2.5.1.1.7 Dung dich thori nitrat, (1 : 4000).
2.5.1.1.8 Dung dich natri florua

Séy khodng 0,5 g natri florua & 200 T trong 4 h. Can chinh xac 0,222 g natri flor ua da séy kho, hoa
tan trong mét lwong nuéc vira dG va dinh mirc dén 100 ml. Chuyén 10,0 ml dung dich ndy vao binh
dinh mirc 1 000 ml, thém nwéc dén vach va tron.

M&i mililit dung dich d& chuén bij twong rng véi 1 ug ion flo (F).
2.5.1.2 Thiét bi, dung cu

2.5.1.2.1 BO cét, dwoc trang bi:

— Binh cét, dung tich 125 ml, c6 nhanh bén va cé bay;

- Ong sinh han;

— Nhiét ké;

- Ong mao quan.

— Phéu nhé giot ho#c bd tao hoi nwéc.

2.5.1.2.2 Ong Nessler, dung tich 50 ml.

CHU THICH: ©4 gidm thidu lugng flo trong m3u tréing do flo b hoa tan tir dung cy thily tinh, nén xir Iy dung cy thiy tinh treée khi
sir dung béing dung dich natri hydroxit 10 % néng, sau dé rira biing nuédc may va trang blng nudc cit. It nhét 1 1an/ngay, xir ly
thém bling cach dun sbi tir 15 ml dén 20 ml axit sulfuric (1:2) dén khi khoi ngép dAy trong thiét bi; 3& ngudi db axit di, x{r Iy lai
béing dung dich natri hydroxit 10 %, rdi trang lai that ky.

2.5.1.3 Cach tién hanh

Cho 5,0 g m3u va 30 ml nwéc vao binh cit 125 ml cé nhanh bén va c6 bly (2.5.1.2.1), trir khi co
quy dinh khac. Binh cét dwoc néi véi éng sinh han va c6 nhiét ké va éng mao quan cling nhing
chim trong chét 16ng. Thém tir tir 10 ml axit percloric (2.5.1.1.1), vira thém vira khudy, sau dé thém
2 giot hodc 3 giot dung dich bac nitrat (2.5.1.1.2) va mét vai vién bi thdy tinh. N&i phéu nhé giot hodc
bd tao hoi nwéc véi éng mao quan. Lot day binh bing Iwdi amiang, dé chira mét 18 tréng dién tich
khodng 1/3 day binh tiép xtic v&i ngon Ilra. C4t @én khi nhiét d6 dat khoang 135 C. Thém n udc qua
phéu hodc cho dong hoi nwéc théng qua 6ng mao quan, gitr nhiét dd luén luén ndm trong khodng tir
135 C @én 140 C. Tiép tuc cit aén khi thu dwoc 100 mi dich cét (dich cét A), rdi cit thém khodng
50 ml dich cét (dich cét B) d& dam bdo flo da bay hoi hét.
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Cho 50 mi dich cét A vao éng Nessler 50 ml (2.5.1.2.2). Cho 50 ml nuéc dwoc cht qua thiét bj trén vao
6ng Nessler khac twong ty @& 1am mau tréng. Thém vao méi éng 0,1 ml dung dich natri alizarinsulfonat
da duoc loc (2.5.1.1.3) va 1 ml dung dich hydroxylamin hydroclorua (2.5.1.1.4) méi chudn bi, I&c ky.
Thém vao éng dng dich cét tirng giot dung dich natri hydroxit 1 N ho&c 0,05 N (2.5.1.1.5), tly theo
Ivong axit bay hoi d& duwroc cét 1an vao, vira thém vira khudy cho dén khi mau ctia éng giéng nhwr mau
so sanh, tirc la c6 mau héng nhat. Sau d6 thém vao méi éng 1,0 ml dung dich axit clohydric 0,1 N
(2.5.1.1.6) va trn. Duing buret chia vach dén 0,05 ml thém tir tir dung dich thori nitrat (2.5.1.1.7) vao éng
chira dich ct sao cho sau khi I&c ddu, mau ctia dung dich chi chuyén thanh mau hdng rét nhat. Ghi lai
thé tich dung dich thém vao va thém ding ciing thé tich vao éng so sanh rdi tron. Dung buret thém vao
dung dich so sanh mét lvong wra al dung dich natri florua (2.5.1.1.8) sao cho sau khi pha loang dén
ciing thé tich, mau ca hai éng giéng nhau. Léc ddu, @& cho bot khi bay ra hét trréc khi so mau 1an cudi
cung. Kiém tra @iém két thic bng cach thém 1 giot hoac 2 giot dung dich natri florua (2.5.1.1.8) vao éng
s0 sanh, khi d6 phai cé sy thay d8i mau dot ngét. Ghi lai thé tich dung dich natri florua da dung.

Pha lo&ng dich cét B thanh 100 ml, trén G&u. Chuydn 50 ml dung dich nay vao éng Nessler, rdi lam
theo quy trinh nhw @4 tién hanh voi dich c&t A. Tdng thé tich dung dich natri florua (2.5.1.1.8) diing hét
cho dich cét A va dich cét B khdng dwoc qué 2,5 mi.

25.2 Phuwong phap Il - Phwong phap dién cwe chon loc ion A

CANH BAO: Khi 4p dung phwong phap nay cho cac hop chit hitu co, phai kiém soat nhiét a6
cét that nghiém ngit, dam bao nhiét 46 ludn luén ndm trong khoang khuyén cao tir 135 T dén
145 T dé tranh kha ning bi chay nd.

2.5.21 Thuéc thiy
2,5.21.1 Dung dich dém

Hoa tan 36 g axit xyclohexylendinitrilotetraaxetic (CDTA) trong mét lwgng vira @u natri hydroxit 1 M
dé dvoc 200 ml. Chuyén 20 mi cda dung dich nay (twong dwong v6i 4 g dinatri CDTA) vao cée co
mé 1 000 ml chira 500 ml nwéc, 57 ml axit axetic bang va 58 g natri clorua, khudy déu cho tan.
Thém dung dich natri hydroxit 5 M @é didu chinh pH dung dich dén khodng gitra 5,0 va 5.5 rdi a&
ngudi gén nhiét 4 phong, thém nwéc dén A 1 000 ml, khudy déu.

2,5.2.1.2 Axit percloric.
2.5.21.3 Dung dich bac nitrat, (1: 2).
2,5.2.1.4 Dung dich natri florua

Can chinh xac 0,222 g natri florua da sdy kho & 200 T trong 4 h, hda tan trong m ét lvong nuéc vira
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da trong binh dinh mdc 100 ml, thém nwéc dén vach va trén.
M3i mililit dung dich d& chudn bj twong (ng véi 100 pg ion flo (F).
2.5.2.2 Thiét bj, dung cu

2.5.2.2.1 Binh cét, dung tich 250 ml.

CHU THICH: D4 giam thidu Iugng flo trong mau tréing do flo bi hda tan tir dung cy thiy tinh, nén xir Iy dung cy thiy tinh trude khi
sir dung béing dung dich natri hydroxit 10 % néng, sau d6 rira bing nuéc may va trang bing nuéce cét. It nhét 1 1An/ngay, xir Iy
thém béng cach dun sdi tir 15 ml Gén 20 ml axit sulfuric (1:2) dén khi khéi ngép ddy trong thiét bi; d& ngudi d axit i, xir Iy lai
béing dung dich natri hydroxit 10 %, ri trang lai that ky.

2.5.2.2.2 Thiét bi dién cuc chon loc ion, dworc trang bj dién cyc ion flo va dién cyc so sanh (hodc
dién cyec flo t& hop).

2.5.2.3 Cach tién hanh

Cho 8,0 g mau thir va 20 ml nwéc vao binh ct 250 ml (2.5.2.2.1), cin than thém 20 ml axit percloric
(2.5.2.1.2), rdi thém 2 giot hoic 3 giot dung dich bac nitrat (2.5.2.1.3) va mét vai vién bi thly tinh. CAt
dung dich cho dén khi thu dworc khodng 200 mi dich cét.

Cho 25,0 ml dich cét vao céc c6 mé béng nhyra 250 ml, thém dung dich dém (2.5.2.1.1) &n 100 ml.
Nhung cac dién cyc ion flo va dién cyc so sanh (hodc dién cwe flo td hop) cuia thiét bj dién cye chon loc
ion thich hop (2.5.2.2.2) vao dung dich. Chinh nit hiéu chuén sao cho kim chi vao chinh giira thang
logarit ndng @6, ché dU thoi gian cho may dat can bang (khodng 20 min), khudy lién tuc trong théi gian
thiét 1ap can béng va trong ca cac giai doan con lai (gia tri 1). LAy 1,0 ml dung dich natri florua (2.5.2.1.4)
cho vao cée ¢ md, @é cho dién curc dat can béng, ghi lai gia tri trén thang logarit ndng dé (R).

CHU Y: Thyc hién theo hiréng dén va canh béo clia nha san xuét thiét bi, cac yéu té anh hudng, kiém
tra va lam G4y dién cuc, bd chinh nhiét d6 va cach hiéu chuén.

2.5.2.4 Tinh két qua

Ham lwong flo trong mau thir, X, tinh bang miligam trén kilogam (mg/kg) theo cdng thirc sau:

200
X = x 100 x
R-1 25xm

Trong do:

! 1 gié tri kh&i GAu doc trén thang do tridic khi thém dung dich natri florua;
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R lagié tri doc cubi cuing, sau khi thém dung dich natri florua;

A lanédng @b clia dung dich natri florua thém vao, tinh béng microgam trén mililit (ug/ml);
m  la khéi lwvong ban d&u ctia méu, tinh bang gam (g).

2.5.3 Phwong phap Il - Phwrong phap dién cwe chon locion B

2.5.3.1 Thuéc thir

2.5.3.1.1 Dung dich natri florua, néng d6 ion F Ia 5 ug/ml

Can chinh xac 2,210 g natri florua da sdy kho & 200 T trong 4 h, chuy én vao céc cé6 mé bang nhya
400 ml, thém 200 ml nwéc, khudy dén khi tan hét. Chuyén toan lwong dung dich nay vao binh dinh
mirc 1 000 ml, trang céc bang nwdc, ddn vao binh dinh mirc rdi thém nwéc dén vach va trén. Bo
quan dung dich gbc nay trong binh nhua.

L4y 5,0 ml dung dich géc cho vao binh dinh mire 1 000 ml, thém nwéc dén vach va trén.
Chuén bi dung dich lam viéc trong ngay st dung.

2.5.3.1.2 Dung dich axit clohydric, 1 N.

2.5.3.1.3 Dung dich natri xitrat, 1 M.

2,5.3.1.4 Dung dich dinatri EDTA, 0,2 M.

2.5.3.1.5 Dung dich natri bydroxit, 1 M.

2.5.3.2 Thiét bi, dung cu

2.5.3.2.1 Binh dinh mirc, dung tich 100 ml.

2.5.3.2.2 Céc nhwa, dung tich 125 ml.

2.5.3.2.3 Thiét bi dién cwe chon loc ion, dwoc trang bi dién cyre so sanh.
2.5.3.3 Cach tién hanh

2.5.3.3.1 Dwng dwong chuédn

Cho vao cac céc nhya riéng ré méi cbe 1,0; 2,0; 3,0; 5,0; 10,0 va 15,0 mi dung dich natri florua
(2.5.3.1.1), thém 50 ml nwée, 5 ml dung dich axit clohydric 1 N (2.5.3.1.2), 10 mi dung dich natri xitrat 1 M
(2.5.3.1.3) va 10 ml dung dich dinatri EDTA 0,2 M (2.5.3.1.4) rdi trén. Chuyén toan bé lwong chira trong
tirng céc vao cac binh dinh mirc 100 ml (2.5.3.2.1) riéng ré, thém nuée dén vach va tron. Lay 50 mi tir
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m&i binh dinh mirc vao tirng cdc nhira 125 mi (2.5.3.2.2) riéng ré va do dién thé clia mdi dung dich bang
dién cyc chon loc ion thich hop (2.5.3.2.3), diing dién cuc so sanh. Dung dwdng chudn trén gidy vé ab
thi ban logarit hai chu ky, v&i thang logarit c6 don vi 1a pg F trong 100 ml.

2.5.3.3.2 Xac dinh

Can 1,00 g mdu cho vao céc thly tinh, thém 10 ml nwére, khudy lién tuc, ddng théi thém tir tir 20 ml dung
dich axit clohydric 1 N (2.5.3.1.2) 8é hoa tan m&u. Bun nhanh trong 1 min rdi chuyén vao mét céc nhya,
lam lanh nhanh trong nuéc da. Thém 15 ml dung dich natri xitrat 1 M (2.5.3.1.3), 10 ml dung dich dinatri
EDTA 0,2 M (25.3.1.4) va trdn. Chinh pH v& 5,5 + 0,1 bing dung dich axit clohydric 1 N (2.5.3.1.2) ho&c
natri hydroxit 1 M (2.5.3.1.5) néu cén, rdi chuyén vao binh dinh mirc 100 ml (2.5.3.2.1), thém nuwéc dén
vach va trén. L&y 50 ml dung dich nay cho vao céc nhua 125 ml (2.5.3.2.2) va do dién thé clia dung
dich nay nhw quy @inh trong 2.5.3.3.1.

Dya vao duwdng chudn, xac dinh ham lwong flo trong mau thir, tinh b&ng microgam trén gam (ug/g).
2.5.4 Phwong phap IV — Phwong phap dién cwe chon loc ion C

2.5.4.1 Thudc the

2.5.4.1.1 Dung dich dém

Hoa tan 150 g trinatri xitrat dihydrat va 10,3 g dinatri EDTA dihydrat trong 800 mi nwéc, didu chinh pH
@én 8,0 béng dung dich natri hydroxit 50 % réi thém nwéc dén vach.

2.5.4.1.2 Cac dung dich chuén florua
a) Dung dich chuén florua, 1 000 mg/l

Chuyén 2,2108 g natri florua da s&y khd & 200 T trong 4 h vao binh dinh mirc 1 000 ml va hoa tan,
béng nuéc, thém nuédc Gén vach.

M3i mililit dung dich thu dwoc chira 1 mg florua.

b) Dung dich chuén florua, 50 mg/l

L4y 50 mi dung dich chuén florua 1 000 mg/l vao binh dinh mdrc 1 000 mi, thém nwédc dén vach.
¢) Dung dich chuén florua, 10 mg/l

L&y 100 ml dung dich chudn florua 50 mg/l vao binh dinh mdc 500 ml, thém nwéc aén vach.
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25.4.1.3 Céac dung dich giéi han florua (cho 1 g mau thir)

a) Dung dich giéi han florua, 50 mg/l (dung dich chudn florua, 1 mg/l)

L4y 50 ml dung dich chudn florua 10 mg/l vao binh dinh mirc 500 ml, thém nuéc dén vach.
b) Dung dich giéi han florua, 10 mg/l (dung dich chun florua, 0,2 mg/l)

L4y 10 ml dung dich chudn florua 10 mg/l vao binh dinh mirc 500 ml, thém nwéc dén vach.
2.5.41.4 Céc dung dich gi&i han florua (cho 2 g mau thi)

a) Dung dich giéi han florua, 50 mg/kg (dung dich chuén florua, 2 mg/l)

L4y 100 ml dung dich chuén florua 10 mg/l vao binh dinh mirc 500 ml, thém nuwéc dén vach.
b) Dung dich gié¢i han florua, 10 mg/kg (dung dich chuén florua, 0,4 mg/l)

L4y 20 ml dung dich chudn florua 10 mg/l vao binh dinh mirc 500 ml, thém nwéc dén vach.
Cha y: Bdo quan tat ca cac dung dich chuén va dung dich giéi han trong vat chira béing nhya.
2.5.4.2 Thiét bi, dung cu

2.5.4.2.1 Binh dinh mdre, dung tich 100 ml.

254.22 B dién cwe chon loc ion, gdm dién cyc ion florua va dién cuc so sanh (hoac dién cyc
florua té hop).

2.5.4.3 Cach tién hanh
2.5.4.3.1 Chuén bi miu the

Can chinh xac mét Iwong méu theo quy dinh trong tiéu chudn cu thé vao binh dinh mirc 100 ml
(2.5.4.2.1), rdi hda tan trong mét lirgng nuwéc 16i thiéu. Thém 50,0 ml dung dich dém (2.5.4.1.1), thém
nuédc dén vach va tron.

2.5.4.3.2 Hiéu chuén dién cuc

L&y 50 ml dung dich dém (2.5.4.1.1) cho vao cbc nhya, nhing céc dién cyce ion florua va dién cyc so
sanh (hodc dién cyc florua td hop) (2.5.4.2.2) vao cbe nhira va khudy. Cle 5 min thém 1an Iuot 100 pl va
1 000 pl dung dich chudn florua 1 000 mg/l (2.5.4.1.2a) va doc dién thé sau méi 1an thém, tinh theo
milivon (mV). Sy chénh I&ch gitra hai 1an doc dién thé la @6 déc clia dién cyc florua va thudng ném trong
khodng tir 54 mV dén 60 mV & 25 T. N éu sy chénh léch khéng ndm trong déi nay thi kiém tra va thay
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dién cyre hodic ddi thiét bi hodc pha lai cac dung dich, néu can.
2.5.4.3.3 Xac dinh

Cho toan bé méu vao cbe cd mé bing nhwa. Nhing dién cue vao cbe, viva khudy vira ché 5 min cho
dung dich dat can bing rdi moi doc gia tri dién thé, tinh theo milivon (mV). LAy dién cuc ra va trang
sach béng nwéc. Dung pipet ldy 50 ml dung dich dém (2.5.4.1.1) va 50 ml dung dich gié¢i han florua
(2.5.4.1.3 ho3c 2.5.4.1.4) c6 ndng dd thich hop véi gi¢i han florua cia méu thiy, cho vao céc nhya.
Nhung dién cuc vao cée, @& yén 3 min rdi doc dién thé, tinh theo milivon (mV). Néu dién thé cGa dung
dich giéi han florua nhé hon etia mau thir thi mau thir dat yéu céu vé giéi han florua.

2.6 Phép thir gi&i han sit

CHU THICH: B2 dinh Iugng sit, nén sir dung phuong phap AAS ho#c ICP thich hgp thay cho phép thir gi&i han.
2.6.1 Thuéc thir

2.6.1.1 Dung dich axit clohydric, dam dac.

2.6.1.2 Nwéc brom, dung dich bdo hoa

Hoa tan tlr 2 ml dén 3 ml brom (Br;) trong 100 ml nwéc lanh trong chai thiy tinh ¢6 nit day, nut chai
dwoc boi mét lop vaselin.

Bdo quan nwéc brom trong diéu kién lanh, tranh sang.
2.6.1.3 Amoni persulfat.

2.6.1.4 Dung dich amoni thioxyanat (NH,SCN), 1 N.
2.6.1.5 Dung dich sit chuén

Hoa tan 0,70 g sét (lll) amoni sulfat ngadm sau phan tl nwéc [Fe(NH4)3(S04)2.6H20) trong 50 mi nwéc
va thém 20 ml dung dich axit sulfuric lodng (1 : 15). Pha lodng béng nuéc dén 1 000 mi va tron ki. Pha
ioang 10 ml dung dich néu trén bang nwéc dén 100 m.

M8i mililit dung dich vira chudn bi chira 0,01 mg sét (Fe).
2.6.2 Thiét bi, dung cu
2.6.21 N&i cach thay.

2.6.2.2 Tu hat khoi.
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2.6.3 Cach tién hanh

Can 0,5 g méu, chinh xac d&én 0,001 g, thém vao 2 ml dung dich axit clohydric (2.6.1.1) réi cho bay hoi
@én kho trén ndi cach thily (2.6.2.1). Hoa tan cin cdn lai trong 2 ml dung dich axit clohydric (2.6.1.1) va
20 ml nweoc, thém vai giot brom (2.6.1.2). Bun séi dung dich trong td hat khéi (2.6.2.2) d& loai brom, 68
ngudi, thém nwéc dén 25 ml, rdi thém 50 mg amoni persulfat (2.6.1.3) va 5 ml dung dich amoni
thioxyanat (2.6.1.4). Mau @6 tao thanh khdng dwoc ddm hon mau clia dung dich déi chiéu dwoc chudn
bi theo céch tvong tw, thay mdu thr bang mét lwong dung dich chuén sét (2.6.1.5) nhw quy dinh trong
tiéu chuén cu thé.

2.7 Phép thir giéi han niken

CHU THICH: B4 dinh lugng niken, nén st dung phuong phap AAS hoc ICP thich hgp thay cho phép thir giéi han.
2.7.1 Thuéc ther

2.7.1.1 Nwéc brom, xem 2.6.1.2.

2.7.1.2 Dung dich axit xitric, 20 %.

2.7.1.3 Dung dich amoniac, x4p xi 6 N

Pha lodng 400 ml dung dich amoni hydroxit 28 % véi lwong nudc vira dd, trén va thém nwéc dén
1 000 ml. Dung dich @& chuan bi c6 néng d6 amoniac (NH;) tir 9,5 % dé&n 10,5 % (x&p xi 6 N).

2.7.1.4 Dung dich dimetylglyoxim, 1 % trong etanol.
2.7.1.5 Dung dich chuén niken

Pha loang 1,0 ml dung dich niken clorua 0,401 % (dwec chuén bi tir NiCl,.6H,0) trong nwéc thanh
100,0 ml. Dung dich @& chuén bi c6 néng @6 niken (Ni) la 10 ma/kg.

2.7.2 Céach tién hanh

Hoa tan 10 g méu thir trong Iwgng nwéc vira Al dé tao hanh 20 ml. thdm 3 11l nwéc brom (2.7.1.1)
va 2 ml dung dich axit xitric 20 % (2.7.1.2) trén va thém 0 ml dung dich amoniac (2.7.1.3) va 1 ml
dung dich dimetylglyoxim (2.7.1.4). L&c déu, thém nw < dér 50 ml va @& yén 5 min. Mau tao
thanh khéng dwoc dam hon mau cla mau chudr, duee chuédn bi theo cung cach, trong cling mét
thoi gian, v&i 1 ml dung dich chuén niken (2 7.1.5) ph. loang bang nwéce dén 26 mi (ndng Ao
niken la 0,5 mg/kg).
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2.8 Phép thir gi¢i han selen

CHU THICH: 4 dinh Iwgng selen, nén st dung phuong phap AAS thich hgp thay cho phép thir gidi han.
2.8.1 Thuéc thir

2.8.1.1 Dung dich 2,3-diaminonaphthalen

Hoéa tan 100 mg 2,3-diaminonaphthalen (CiH1oNz) va 500 mg hydroxylamin hydroclorua (NH,OH.HCI)
trong lwong vira dG dung dich axit clohydric 0,1 N dé dwoc 100 ml.

Dung dich @3 chuén bi dwoc dung trong ngay.
2.8.1.2 Dung dich chuén selen

Chuyén 120,0 mg bét selen kim loai vao binh dinh mirc 1 000 ml va hoa tan trong 100 ml axit nitric
loang (1 : 2), dun néng nhe trén ndi cach thiy dé tan thanh dung dich ddng nhét. Dé ngudi, thém nwéc
dén vach va trén. Chuyén 5,0 ml dung dich nay vao binh dinh mdc 200 ml, thém nwéc dén vach va
trén. M6i mililit dung dich nay chira 3 g selen (Se).

Co thé thay thé bang cac dung dich chuén selen ban s&n, pha loang thich hop @é thu dwoc dung
dich 3 pg/ml.

2.8.1.3 Dung dich axit clohydric, 2 N va 4 N.

2.8.1.4 Dung dich amoni hydroxit.

2.8.1.5 Dung dich amoni hydroxit lodng (1: 2).

2.8.1.6 Hydroxylamin hydroclorua.

2.8.1.7 Xyclohexan.

2.3.2 Thiét bi, Gung cu

2.8.2.1 Céc c6 mo, dung tich 150 ml.

2.8.2.2 Nbi cach thuy.

2.8.2.3 Tu hat khai.

2.8.2.4 May do phd, dwoc trang bi cuvet day 1 cm, c6 thé hoat ddng tai buéc sénc 380 nm.

2225 Maylitdm,
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2.8.3 Cach tién hanh
2.8.3.1 Chuén bi miu chuén

Chuyén 2,0 ml dung dich chudn selen (2.8.1.2) vao céc ¢6 mé 150 ml (2.8.2.1), thém 50 ml dung dich
axit clohydric 2 N (2.8.1.3) va trén.

2.8.3.2 Chuén bi miu the

Chuyén mét leong mau quy dinh trong tiéu chun cu thé vao céc c6 mé 150 ml (2.8.2.1), hda tan
trong 25 ml dung dich axit clohydric 4 N (2.8.1.3) va I4c, néu can, dé tao thanh dung dich ddng nhét,
dun nhe dén s6i va dun trén ndi cach thiy (2.8.2.2) trong 15 min. Nhic cbc c6 mé ra khéi bép, thém
25 ml nwére rdi dé& ngudi dén nhiét dd phong.

2.8.3.3 Xac dinh

Bt cac cée c6 mé chira mau chudn (xem 2.8.3.1) va méu thir (xem 2.8.3.2) vao ti hit khéi (2.8.2.3).
Can than thém 5 ml dung dich amoni hydroxit (2.8.1.4) vao méi céc va cée thir 3 chira 50 ml dung dich
axit clohydric 2 N (2.8.1.3) dwoc dung lam méu tréng. D& nguéi cac dung dich, chinh pH cta tirng
dung dich vé& 2,0 + 0,2 b&ng dung dich amoni hydroxit loang (2.8.1.5).

Thém 200 mg hydroxylamin hydroclorua (2.8.1.6) vao mdi céc, 1ac nhe dé& hoa tan, sau d6 thém
ngay 5 ml dung dich 2,3-diaminonaphthalen (2.8.1.1) vao méi binh va trén. Day cbc béng mét kinh
dadng hd, @& & nhiét 6 phang trong 100 min. Chuyén méi dung dich vao mét binh gan riéng biét,
trang cbc bang khodng 10 ml nuwéc, chiét dung dich bang 5,0 ml xyclohexan (2.8.1.7), l&c manh
binh, gan trong 2 min, dé tach 16p. Loai bé pha nwéc, li tam dich chiét xyclohexan dé loai hét nwérc
con lai. Po d6 hép thu cla tirng dich chiét trong cuvet 1 cm & buéc song cwe dai khodng 380 nm
béng may do phd thich hop (2.8.2.4), ding mAu tring d& chinh may vé zero.

D6 hép thu cua dich chiét tir dung dich thir khdng dwoc Ién hon dd hdp thu cla dich chiét tir dung dich
chuan khi lweng mau dem thir 1a 200 mg hodc khéng dwoc I&n hon 1/2 d& hap thu cua dich chiét tir
dung dich chuan khi lweng mau dem thir 1a 100 mg.

2.9 Phép thir gi¢i han sulfat

2.9.1 Thube thir

2.9.1.1 Dung dich axit clohydric, 10 %

Pha loang 266 mi clohydric axit (36 %) béng lwong nwéc vira dd dén 1 000 ml.
2.9.1.2 Dung dich axit sulfuric, 0,01 N.

2.9.1.3 Dung dich bari clorua, 1 N.

51



TCVN 8900-5:2012
2.9.2 Cach xéc dinh

Chuyén Iwong méu theo quy dinh trong tiéu chuén cu thé vao éng Nessler, hoa tan béng khoang 30 ml
nwéc. Néu dung dich thu dwoc co tinh kiém thi trung hoda bang dung dich axit clohydric 10 % (2.9.1.1).
Thém 1 ml dung dich axit clohydric 10 % (2.9.1.1) va thém nwéc dén 50 ml.

Néu méu thir & dang dung dich thi chuyén dung dich thi vao éng Nessler va pha loang véi nudc @én
50 ml. Chuy&n mét th& tich dung dich axit sulfuric 0,01 N (2.9.1.2) quy dinh trong tiéu chun cu thé vao
éng Nessler khac dé 1am mau chuén, thém 1 ml dung dich axit clohydric 10 % (2.9.1.1) va pha loang
dén 50 ml béng nwéc.

Néu dung dich mau th khéng trong thi loc cd hai dung dich trong ciing diéu kién. Thém 2 ml dung
dich bari clorua (2.9.1.3) vao méi dung dich, lac k¥, Gé yén 10 min.

So sanh dd duc clta hai dung dich béng cach quan sat éng Nessler tir bén canh va tir trén xuéng trén
nén den. D duc ctia mau thir khéng dwoc virot qua méu chuén.

3 Bao céao thir nghiém

Bao céo thr nghiém phai ghi ré:

a) phuong phap l&y mau da str dung, néu biét;

b) phwong phéap thir da dung, vién dan tiéu chuén nay;

c) két qua thir nghiém thu duoc;

d) tAt ca cac chi tiét thao tac khéng quy dinh trong tiéu chudn nay, hodc tuy y Iya chon clng véi cac
chi tiét bt thweng nao khac co thé dnh hwdng dén két qua;

e) moi théng tin can thiét d& nhan biét day aG vé mau this.
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