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L&i néi dau
TCVN 6841:2011 thay thé TCVN 6841:2001:
TCVN 6841:2011 hoan toan twong dirong véi ISO 11813:2010/IDF 156:2010;

TCVN 6841:2011 do Ban ky thuét tiéu chudn qudc gia TCVN/TC/F12
Sira va sén pham sira bién soan, Téng cuc Tiéu chuan Do lwéng Chét lugng
dé nghi, B6 Khoa hoc va Céng nghé céng bé.
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Sira va san pham sira — Xac dinh ham lwgng kém —
Phwong phap do phd hap thu nguyén tir ngon Itra

Milk and milk products — Determination of zinc content -

Flame atomic absorption spectrometric method

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh phuong phap do phé hap thu nguyén t&r ngon Itra dé xac dinh ham lwgng kém
clia sira va san pham stra. Phuong phép thich hop ddi véi ham lwong kém trong khodng tir 25 mg/kg
dén 70 mg/kg (khéi lwgng chét kho) trong stva va san phdm sta.

2 Tailiéu vién dan

Céc tai lidu vién dén sau rét can thiét cho viéc ap dung tiéu chudn nay. Bi véi cac tai liéu vién dan ghi
nam cong bé thi 4p dung phién ban dwoc néu. D6 voi cac tai ligu vién dén khong ghi ndm cong bd thi
ap dung phién ban méi nhat, bao gém ca cac stra ddi, bd sung (néu co).

TCVN 6270 (ISO 6732), Sira va sén phdm sira — Xac dinh ham luong sét — Phuong phap do phé
(Phuong phép chuén).

3 Thuat ngir va dinh nghia

Trong tiéu chudn nay st dyng thuat ngl¥ va dinh nghta sau day:

31
Ham lwong kém trong si¥a va san phdm sira (zinc content in milk and milk products)
Phan khéi lvgng cua chét xac dinh dwgc bing quy trinh quy dinh trong tiéu chuan nay.

CHU THICH Ham lrgng kém dugc biéu thj bing miligam trén kilogam san pham.



TCVN 6841:2011

4 Nguyén tic

Mé&u duoc tro héa trong 16 nung c6 cai d&t chuwong trinh. Tro dwoc hda tan trong axit clohydric dam
dac, thém dung dich stronti clorua rdi pha loang bang nwéc. Ham lugng kém clia dung dich thu duoc
duoc do bang may do phd hap thu nguyén tir ngon Itra & bwéc séng 213,9 nm c6 hiéu chinh nén bing
doteri hodc Zeeman.

5 Thubc ther
Chi str dung thubc thir loai tinh khiét phan tich khéng chira kém, ngoai trir dung dich chuén kém (5.5).

Nén str dung thudc thir Aristar, Suprapur hoc Ultrex” hoac cac san phdm thubc thir tinh khiét twong
dwong, trir khi cé cac quy dinh khac.

5.1 Nuwéce, phi hop véi loai 2 clia TCVN 4851 (1ISO 3696)7.
5.2 Axit clohydric (HCI) Gam d&c, (o0 = 1,17 g/ml dén 1,18 g/ml).
5.3 Dung dich stronti clorua

Hoa tan 38,0 g stronti clorua ngdm sau phan t& nuéc (SrCl,.6H,0) trong nuéc (5.1) thém nwéc dén
250 ml.

CHU THICH Stronti clorua ngadm sau phan t&r nwéc tir BDH (Spectrosol)' hodc trong duong.
5.4 Axit nitric (HNO;) dam dac, (020 = 1,42 g/ml).
5.5 Dung dich chudn kém

5.5.1 Dung dich gbc, chira 1 000 mg k&m trén mét lit axit nitric 0,3 mol/l (twong dwong véi 18,9 g/l
axit nitric).

CHU THICH Dung dich Baker Instra-analyzed Atomic Spectral’’ 1.6946 13 thich hep.

5.5.2 Dung dich lam vigc, chira 100 mg kém trén mét lit. Thém 1 ml axit nitric (5.4) vao 10 ml dung
dich gbc (5.5.1) va thém nwéc (5.1) dén 100 ml.

5.6 Dung dich chuén zero

Pha lodng 2,5 ml axit clohydric (5.2) va 12,5 ml dung dich stronti clorua (5.3) trong binh dinh mirc mét
vach 500 ml bang nwéc (5.1) dén vach. Trén ki.

" Thuébc thir Aristar, Suprapur ho#ic Ultrex va dung dich Baker Instra-analyzed Atomic Spactral la cac vi dy vé cac san phdm
phi hgp co ban sdn. Théng tin nay dua ra tao thuan tién cho ngudi siv dyng tiéu chudn va tiéu chuan nay khong an dinh phai
sir dyng cac san phdm néu trén.
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6 Thiét bj, dung cu

PIEU QUAN TRONG - Bao quan dyng cy thiy tinh sach trong axit nitric 10 % khéi lwgng. Trang
ba lan trwérc khi str dung bang nwée cét va sau dé trang tiép ba 1an bing nwéc cét hai lan.

St dung céc thiét bj, dung cy ctia phang thir nghiém théng thwong va cy thé nhu sau:

6.1 Chén nung thach anh, c6 nép thach anh, dung tich 50 mi.

6.2 Binh djnh mirc mét vach, dung tich 100 ml va 250 ml, phis hop véi loai A clia TCVN 7153 (ISO 1042)"%).
6.3 Pipet pittdng diéu khién bang tay, dung tich 0,2 ml, 1,0 ml va 5,0 ml, ISO 8655-2'°,

6.4 Tu sdy, co thé duy tri nhiét do & 102 °C 5 °C.

6.5 Lo nung cai dat dwerc, hodc twong duong, cb thé dat dwoc nhiét do téi thidu 550 °C véi téc do
gia nhiét dwgc cai dat & 50 °C/h.

CHU THICH Néu 16 nung cai dat dugc khong co sdn, diéu chinh bang tay tirng buée thich hgp nhiét dé cua Id ddng nhiét
50 °C méi gid.

6.6 Bép dién, co thé duy tri nhiét db & khoang 100 °C.
6.7 N&i cach thuy, cé thé duy tri nuéc & diém séi.

6.8 May do phd hap thu nguyén tir ngon lira, co thé do & budrc séng 213,9 nm véi dai quang phd
khuyén cao réng 0,2 nm va dén khi axetylen khe don 10 ¢cm va hiéu chinh nén doteri ho3c Zeeman.

6.9 Can phan tich, c6 thé doc chinh xac dén 1 mg.

7 Lay miu
Viéc 14y mau khéng quy dinh trong tiéu chudn nay, nén ldy m&u theo TCVN 6400 (1ISO 707)".

M3u giri dén phong thir nghiém phai dung 1a mau dai dién va khéng bi hw héng hoac thay ddi trong
subt qua trinh bao quan va van chuyén.

Bao quan cac mau dé ngan can duwoc sy suy gidm va thay déi thanh phan. Cén thyc hién cac bién
phap phong ngtra dé tranh nhiém ban kém vao mau.

8 Chuan bj mau thiy

P& tranh nhiém ban k&m, chuan bj mAu thir theo TCVN 6270 (I1SO 6732).
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9 Cach tién hanh
9.1 Yéu ciu chung

Néu phép thir d4p trng yéu cAu kiém tra gi¢i han I3p lai (xem 11.2) thi thye hién hai phép xac dinh don
18 theo 9.2 dén 9.4.

9.2 Phan méu thw

Cén 5 g + 1 g mau slra da chuan bj (hodc mét lwgng miu thir da chuan bi cho san phdm si¥a twong
duong 0,5 g + 0,1 g khéi lwgng chét khd), chinh xac dén 1 mg, cho vao chén nung thach anh (6.1). S&y
khé mau can than trong 16 sy (6.4) duy tri & 102 °C.

9.3 Tro héa

Gia nhiét chén nung thach anh chira phdn mau tht d4 khé (9.2) trong 16 tro héa (6.5) tir nhiét d6 phong
dén 500 °C & tbc d6 50 °C/h. Duy tri trong 3 h & nhiét dé 500 °C.

Sau d6, dé Ivong chira trong chén nung thach anh ngudi dén nhiét @ méi trwéng trong t khdng chira
kém. Néu thu duorc tro khéng tréng, 1am wét tro véi khodng 0,5 ml nuwéc (5.1), sau dé thém ba giot axit
nitric (5.4).

Sy kho cén than trén bép dién (6.6) hodic trén ndi cach thiy dun séi (6.7). Gia nhiét lai 30 min trong 16
(6.5) dwore duy tri & 500 °C.

9.4 Phép xac dinh

9.4.1 Chuén bj dung dich thir

Thém 0,5 ml nwérc (5.1) va 0,5 ml axit clohydric (5.2) vao tro (9.3). Hoa tan tro va chuyén lwgng tro da
hda tan véi nwéde vao binh dinh mirc mét vach 100 mi (6.2).

Str dung pipet pittong 5,0 ml (6.3), thém 2,5 ml dung dich stronti clorua (5.3) vao lwgng chira trong
binh. Thém nwdc dén vach va tron ki.

9.4.2 Do bing may do phé hip thu nguyén tir

Biéu chinh may do phd (6.8) dén buéc song 213,9 nm va céc didu kién ngon Ira dé dat duoc 46 nhay
va dé chinh xac téi wu.

9.4.2.1 Hiéu chuan

Thém 1an lwot 0,2 ml, 0,4 ml, 0,6 ml va 0,8 ml dung dich lam viéc k&m (5.5.2) vao bén binh dinh mcc

mét vach 100 ml (6.2). Thém dung dich chuén zero (5.6) dén vach va trén ki. Cac dung dich hiéu chudn
nay lan lrot chira 0,2 mg, 0,4 mg, 0,6 mg va 0,8 mg kém trén lit.
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Sau dé, hut dung dich chudn zero (5.6) va bn dung dich hiéu chudn, méi dung dich l4y bén IAn va tinh
trung binh cac gia trj d hap thuy.

L4y trung binh gia tri hAp thy cta dung dich hiéu chudn trir di trung binh gia trj hap thy cta dung dich
chuén zero. Dyng dd thj két qua gia tri hap thu dwa vao néng d6 hiéu chuan twong (ng.

CHU THICH Phy thudc vao chirc nang clia dung cy, phép trir cling co thé dugc thye hién béing cach ty déng dua vé zero.
9.4.2.2 Po dung dich mau
Do dung dich thir (xem 9.4.1) ngay sau khi do hiéu chuén dwéi cing mét diéu kién.

Néu tin hiéu cao hon chudn cao nhét thi pha loang dung dich thir béng dung dich chuén zero (5.6) (hé
s6 pha loang f) va I&p lai phép do.

Thinh thoang, kiém tra dung cu va dd én dinh hiéu chudn bang cach s dung dung dich hiéu chuén
kém 0,4 mg/l. Cing thuc hién do hiéu chuan & cudi day do va thuc hién cac phép do bd sung & gitra
day do déi voi day do réng.

MBi phép do I3p lai bén 1an va tinh gia tri trung binh. Trir di trung binh gia tri hap thu cla dung dich
chuén zero. Doc néng dé twong trng tir db thi chudn (xem 9.4.2.1).

10 Tinh va biéu thj két qua

Tinh ham lwgng kém cla miu, wz,, bing miligam trén kilogam (mg/kg), theo cong thirc:

Pzn X ExV

Wz=
4 m

Trong do:

pzn 13 ndng kém ciia dung dich thir, doc tir dd thi chudn (xem 9.4.2.2), tinh béng miligam trén lit
(mgfl);

f la hé sb pha lodng [thé tich cudi clia dung dich th(r da pha lodng (xem 9.4.2.2) chia cho thé
tich ctia dung dich thir ban dau (xem 9.4.1) dugc dem pha loang];

V  la thé tich ctia dung dich thir (xem 9.4.1), tinh bang mililit (ml) (V = 100 ml);

m  1a khéi lwgng ctia phdn méu thi, tinh bang gam (g);
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11 D¢ chum
11.1 Phép thir lién phong thir nghiém

CAc gia tri vé dd 13p lai va do tai 1ap thu dwgc tir cac két qua clia phép thir lién phong thir nghiém nay
dwoc danh gia phi hgp véi TCVN 6910-1 (ISO 5725-1) va TCVN 6910-2 (ISO 5725-2)®. Chi tiét caa
phép thir lién phong thtr nghiém v& dd chym clia phuong phap da dugc tém tit trong Tai liéu tham
khao [7].

CAc gi4 trj thu dugc tir phép thir lién phang thir nghiém nay cé thé khang ap dung cho céc dai ndng dé
va chét nén khac véi cac dai ndng dd va chét nén da néu.

11.2 D4 ldp lai

Chénh léch tuyét déi gitra cac két qua cla hai phép thir ddc I1ap, don I&, thu dwgc khi st dung cling
phuong phép, trén vat liéu thir gibng hét nhau, trong cling mét phong thir nghiém, do mét ngudi thyc
hién, st dung cung thiét bi, thwe hién trong mét khoang thdi gian ngén, khéng dwoc qua 5 % cac
trorng hop 1én hon 7 % gia tri trung binh clia hai két qua.

11.3 Do tai lap

Chénh léch tuyét déi gitra cac két qua ctia hai phép thir riéng 18, thu dwoe khi st dung cuing phwong
phap, tién hanh thir trén vat liéu gibng nhau, trong cac phong thir nghiém khac nhau, do nhitng ngudi
phén tich khac nhau thyc hién, st dung cac thiét bi khac nhau thyc hién, khéng dwoc qua 5 % cac
trwng hop Ién hon 4 mg/kg chét khd ciia san pham.

12 Bao cao thir nghiém

Bao cao thir nghiém phai néu ro:

a) moi thdng tin can thiét d& nhan biét ddy da vé mau thir;

b) phwong phap ldy mau da st dung, néu biét;

c) phuong phap thir da dung, cling nhu vién dan tiéu chuén nay;

d) moi diéu kién thao tac khéng quy dinh trong tiéu chuadn nay hodc dugc xem la tiy chon, cling voi
moi tinh huéng bét thudng c6 thé anh huwdng dén két qua;

e) két qua thir nghiém thu dugc;

f) két qua cudi cung thu dugc, néu kiém tra dd I4p lai.

10



(1]
(2]

(3]

(4]

(5]

(6]

(8]

TCVN 6841:2011

Thw muc tai liéu tham khao

TCVN 6400 (ISO 707), S@a va sén phédm sira — Huéing dén Idy méu
TCVN 7153 (ISO 1042), Dyng cy thi nghiém béng thuy tinh — Binh dinh murc

TCVN 4851 (ISO 3686), Nudc dung phén tich trong phéng thi nghiém — Yéu céu ki that va phuong
phap the

TCVN 6910-1 (ISO 5725-1), B6 chinh xéac (dé dung va dé chum) cua phuong phap do va két qua
do — Phén 1: Nguyén téc va dinh nghia chung

TCVN 6910-2 (ISO 5725-2), D6 chinh xéc (d6 ding vé dé chum) cua phuong phép do va két qué
do — Phén 2: Phuong phép co ban xac dinh dé Iap lai va dé téi lap ca phuong phép do tiéu chuén

ISO 8655-2, Piston-operated volumetric apparatus — Part 2: Piston pipettes
CARL, M. Collaborative study — Zinc in milk and product milk. Bull. IDF 1995, (3086), pp. 2-19

Koors, J., KLoMP, H., WESTERBEEK, D. Nertherlands Milk Dairy J.1986,40,pp.337-350
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