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-

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuén nay quy dinh phurong phap xac dinh ham lweng kém, dbng va sat trong thye phdm bang
phwong phap quang phd hap thu nguyén tlr ngon Ira (FAAS) va xac dinh ham lweng cadimi va chi
trong thue pham bang phuong phap quang phé hdp thu nguyén t ding 16 graphit (GFAAS), sau khi
da phan huy bang vi séng.

Tiéu chuln nay co thé ap dung dé xac dinh cac nguyén tb néi trén véi cac nbng dé nhu sau:
— d@bivdichi: = 0,1 mg/kg;

~  dbi v&i cadimi: = 0,01 mag/kg;

~ doi v&ri kém: = 4 mglkg;

- dbi vé&i dbng: = 0,2 malkg, va

—  dbi v&i sdt: = 7 mg/kg.

Tiéu chudn nay khéng ap dung cho cac loai thuc phdm cé ham lwgng chat béo Ién hon hodc bang
40 % va khéng ap dung cho s(ra bt



2 Nguyén tic

Cac san phdm dwoc phan huy bang axit nitric va hydro peroxit dudi ap suat cao trong 1é vi séng. Dung
dich thuy phén dugc pha losing bang nwde. Chi va cadimi dugc xac dinh bing GFAAS. Kém, déng va
sat dugc xdc dinh bing FAAS.

3 Thuéc thir

Chi st dung cac thudc thir loai tinh khiét phan tich va st dung nwde cat hodc nudc da loai ion, co dién
trdr = 18 M cm.

3.1 Axit nitric ddm dac (HNC;), 65 % khéi lrong.

3.2 Axit nitric (HNG;), 0,1 M

Pha loang 7 ml HNO; dam d&c (3.1) bng nwére dén 1 1.

3.3 Axit nitric (HNO;), 3 M

Pha lodng 200 ml HNO, dam dac (3.1) bang nwdc dén 1 1.

3.4 Hydro peroxit (H,0;), 30 % khéi lwgng.

3.5 Dung dich chuin géc

CHUTHICH Cé thé ding cac dung dich chudn kim loai &b ban san loai ding cho quang phé hdp thy nguyén ti.
3.5.1 Dung dich chuén k&m, 1 mg/ml

Hoa tan 1,000 g kém trong 14 ml nwée va 7 ml axit nitric (3.1) trong binh dinh miec 1 000 ml (4.5). Pha
lodng bang nwée dén vach,

3.5.2 Dung dich chudn déng, 1 mg/ml

Hoa tan 1,000 g déng vé&i 7 ml axit nitric (3.1) trong binh dinh mdc 1 000 ml (4.5). Pha lodng bang
nwrére dén vach.

3.5.3 Dung dich chudn sit, 1 mg/ml

Hoa tan 1,000 g sat véi 14 ml nwde va 7 ml axit nitric (3.1) trong binh dinh mirc 1 000 mi (4.5). Pha
loang bang nudc dén vach,

3.5.4 Dung djch chudn chi, 1 mg/ml

Hoa tan 1,000 g chi wv&i 7 ml axit nitric {3.1) trong binh dinh mdc 1 000 ml {(4.5) va pha lodng béng
nwrdre dén vach.



3.5.5 Dung dich chudn cadimi, 1 mg/m|

Hea tan 1,000 mg cadimi véi 14 ml nwée va 7 mi axit nitric (3.1) trong binh dinh mdee 1 000 mi (4.5) va
pha lodng bang nwéc dén vach.

3.6 Dung dich chudn lam viéc
3.6.1 Dung dich chuén lam viéc diing cho phén tich FAAS

Pha lodng dung dich clia cac kim loai (ttr 3.5.1 dén 3.5.5) v&i axit nitric 0,1 M (3.2) &8 c6 dai chudn lam
viéc bao trim ndng d6 clia nguyén té cin xac dinh.

3.6.2 Dung dich chun lam viéc diing cho phan tich GFAAS

Pha loang dung dich cda cac kim loai (tir 3.5.1 dén 3.5.5) véi véi axit nitric 0,1 M (3.2) dé& cb dai chuin
lam vigc bao trum khoang tuyén tinh cla cac nguyén té cin xac dinh.

4 Thiét bi, dung cu

CHU THICH  Tét ca cac dung cu biing thuy tinh va chit déo cln phai dugc riva va lam sach ky, vi du: riva béng axit nitric
hoac axit clohydric d& tranh nhidm ban kim loai,

a) Lam sach cac dyng cy thuy tinh va chat déo: Truée tién, riva bang nurdc va chat tiy riva, tiép theo trang dwdéi déng nuwdrc
chay., trang tiép bing nudc cit, sau do trang bling dung dich axit nitric 10dng [hoa tan 500 mi axit nitric d&m dac (3.1) véi 4 500 mi
nirére cAt]. Cudi cling tréng 4 ln dén 5 l4n bang nwée.

b) Lam sach binh phan huy Teflon: Trang binh bing axeton sau d6 riva biing nwée, cho axit nitic 0.1 M {3.2) vao binh va dé
it nhét 30 min, trang béng nwée va 4 khé binh.

Sir dung cac binh khac nhau cho cac ing dung khac nhau, phy thudc vao ndng 46 cla cac kim loai. Tuy nhién, néu ding
cung mdt binh phan huy cho ¢dc sén pham nhidm bin ndng, vi du: bj ddng cdin thi cac binh ndy cin phai lam sach vai tan,
vi dy: dun nong binh cing véi axit nitric d&m dac (3.1). Thing thwéng, cc thiét bi thuéng co cac huedng din cu thé vé qua
trinh lam sach.

Str dung cac thiét bj, dung cu clia phang thir nghiém théng thwéng va cu thé 1a:

41 May do quang phd hdp thy nguyén tir: co diu dbt khdng khilaxetylen hodc diu dét nito
oxit/axetylen dung cho phan tich FAAS (xem Phuy luc A) va dong cho phan tich GFAAS sir dung nhiét
dién (xem Phu luc B), cé higu chinh nén (phi hat nhan) thich hop.

4.2 Bén catot rdng hodc dén phéng dién khéng dién cuec, loai diing cho chi, cadimi, kém, ddng
va sét.

4.3 Lo visong, dugce thiét ké dé dung trong phang thiy nghiém, thuéng xuyén kiém tra cong suét clia
15 vi séng. Néu hiéu qua do khéng phu hep v&i qui dinh thi phai digu chinh chuong trinh: D& dhy
1,000 ml nuwéc (& nhiét 39 phéng) vao cbc cé mé bang chit déo (polypropylen hodic Teflon) va do nhiét



@6 (T,). Pua cbe 6 md vao 1o vi séng va dun nong nude & cong sudt téi da trong 2 min. Lay coc ra,
khudy nuwdc va do nhiét do (T.). Cong suét, P, tinh bang wat, nhu sau:

P=35%x(Ta— Th)
4.4 Binh phan huy Teflon, dung tich 100 ml, cé kha nang chiu dugc ap subt téi thiéu 1a 1,4 MPa.

CANH BAO - Céac binh phan huy phai dwoc 1am ngudi & thi gian thich hegp trwvéc khi mé dé
tranh bj béng do hei néng.

4.5 Binh dinh mirc, dung tich 25 ml d&n 1 000 ml.

4.6 Phéu, bang thuy tinh hodc chat déo.

47 Chai bing chit déo, vi du: chai lam bang polystyren c6 ndp day kin, dung tich 50 ml dén 100 ml.
4.8 Ta sdy hodc thiét bj déng khé.

4.9 Can phan tich, co thé can chinh xac dén 0,1 mg.

5 Lay mau

M&u glri dén phong thir nghiém phai la mAu dai dién. M3u khéng bi hur héng hoac thay ddi trong sudt
qua trinh van chuyén hodc bdo quan.

Viéc 14y mau khéng qui dinh trong tiéu chuén nay. Xem tiéu chudn cy thé co lién quan dén san pham.
Néu chwa co tieu chudn cu thé lién quan dén sin pham thi cac bén co lién quan nén thoa thuan voi
nhau vé van de nay.

6 Chuan bi mau
Chuan bi miu thir theo cAc tiéu chuan cu the lién quan dén san pham.
6.1 Xirly so bd

Néu san pham khi phan tich & dang tuoi thi tién hanh ddng hoa (xem 6.3) hodic ¢6 thé dugc sy khd
{xem 6.2).

6.2 Séy

Shy dén khéi long khéng dbi trong ti sdy (4.8) & 105 °C, hodc trong thiét bj déng kho. Viéc déng khd
thwéng thich hop hon vi nd lam cho san phdm it bi ran lai va dé dong hoa. Néu két qua cudi clng tinh
theo khéi lrong twei thi can phan mau thir truére va sau khi sdy dé thu duge db am.



6.3 Dbng hoa

Dé dbng hoa san phdm phai dung thiét bi khéng nhiém ban. Kidm tra cac kim loai bj théi ra néu cac
dung cy dong hoa cé cac phan kim loai.

7 Cach tién hanh

7.1 Phan huy

Dung can (4.9), can tir 0,2 g dén 0,5 g mAu thir dang khé, chinh xac dén 0,1 mg, cho vao binh phan
huy (4.4). Néu dung miu thir dang wét thi khéi lwong t6i da khéng virot qua 2 g va ham luong chét
kho khong duwoc virot qua 0,5 g. Vi du: néu san phdm co ham lugng nwéc 50 % thi lay téi da 1 g (chét
khd bang 0,5 g). Néu san phdm co ham lwong nuée 95 % thi Iy 2 g (chét khd nhé hon 0,5 g).

CHU ¥: Néu phan huy cac sdn phdm chiva ham lugng chét rdn qua I&n chua biét r8 thi co thé s& lam thing mang an toan
cia binh phén huy

Thém 5 ml axit nitric (3.1) va 2 ml hydro peroxit (3.4) vao binh phan hily. Bay nap, dat binh vao gia d& rdi
dura vao 10 vi song (4.3) roi dong cra 16. DAt churong trinh clia 16 theo cac théng sé trong Bang 1 va bét dhu
phan hiy.

Béng 1 — Cac théng sb chwong trinh déi véi 16 vi séng

Céng suit Khoang thii gian
Bwoc
W min
1 250 3
2 630 5
= b X 21 |
3 S00 22
4 a 15 |

Chuwong trinh van hanh cia 16 ¢6 hiéu e khi 12 binh Gwoc phan huy ddng thei. Néu chi ¢é mot sé
binh duge phan huy, thi cac binh cén lai phai duoc lam ddy véi thudc thir tring. Khi dung mét 16 vi
song khac co chwong trinh khdc véi cac théng sd néu trén thi cé thé can phai sty dung mét chirong
trinh théri gian/cdng suét co khac dai chit.

Lay cac binh phan huy ra khdi 16 vi séng (4.3) va @& ngudi hoan toan trwéc khi mé chung. M& binh
phén huy, tréng ndp day va thanh binh bén trong. Chuyén dung dich nay sang binh dinh mirc 25 ml
(4.5} va pha lo&ng dén vach bing nwéc da loai ion. Sau g6, chuyén dung dich sang binh chat déo. X0
Iy mau tréng gibng mau thtr. B&i vai mdi mé cAn thye hién mét phép thi tréng.



7.2 Pha lodng

Néu dung dich thi¥ can dwoc pha lodng tiép (do néng dd kim loai cao) thi pha lodng véi axit nitric 3 M
(3.3), dé duy tri cing mét ndng dé axit thap trudrc khi xac dinh kim loai bang may do quang phé hép thu
nguyén tor (4.1).

Nbng d6 axit cao sé& khong thich hgp vé maéi trweng va lam suy gidm tin hiéu phan tich. Giam ndng d6
axit bang cach pha loéng mét nira dung dich thir wé&i axit nitric 0,1 M (3.2) va mét nira dung dich chuan
v axit nitric 3 M (3.3). Khi do dung dich thir va dung dich chuan sé cé cling mét néng dé axit. Néng dé
axit thich herp rat quan trong khi st dung dwéng higu chuan.

7.3 Do quang phd hdp thy nguyén ti

St dung ki thuat do FAAS hodc ki thuat do GFAAS dé xac dinh ham lwgng kim loai can tim. Nén s
dung k¥ thuat FAAS khi cé thé, vi ki thuat nay it bj nhiéu béi cac chat gay nhiéu hon so véi ki thuat
GFAAS. Chuong trinh nhigf @6 hén hop khi, buéc séng va cac théng sé thidt bi khac thich hop nhét

doi veri mdi loai kim loai thi xem so tay duoe cung cap cing thiét bi. Luén sl dung hiéu chinh nén.

Cac phép do phai ndm trong dai tuyén tinh khi st¥ dung phwong phap thém chuan. Buéng chudn nay
gbm it nhét 14 ba diém, trong d6 cd it nhat 2 diém chuan. Néng dé cla chat chuan cao nhéat can phai
gép 3 1an @én 5 14n nbng @b dung dich thir. Néng d6 cla chat chuan thap hon nén & khoang mét nira
nbng dé chat chudn cao nhit. Phuong phap thém chudn dugc don gidn hoa la st dung dwéng chuén
phi hop véi chat nén, cé thé ap dung cho cac san pham cé clng chét nén: Dung dich thir va dung dich
chuén duwgc tron va dwoe st dung dé tao dwdng bd sung chuan. Bwéng nay dugc tao song song tir
g6c toa db va duoc st dung nhu duéng chuan cho cac phép thir va cd clng mét ty & pha loang. Nhw
vay dudng chuan phi hop vai chét nén va dung dich thir s& co cing nbng d& chét nén. Trong cac thiét
bi hién dai nhat, chirc nang nay dwgc cai san trong phan mem.

7.3.1 Ky thuat FAAS

Néng d6 cla kém, ddng va sat thudng & mirc thich hop dé xac dinh bing FAAS. Khi sl dung duéng
hiéu chudn thi cac dung dich chuén va dung dich thi phai cé cung néng @8 axit.

Vi st c6 thé bi anh hwdng nhidu béi chat nén, do d6 nén sl dung phueng phap thém chuén hodc cac
chuan phi hgp voi chat nén. Khi cho thay co nhiu manh thi cé thé thay thé bang ngon Ilra oxi hoa

axetylen nito oxit.
7.3.2 Ky thuat GFFAS

K§ thuat nay thwdong dwoe ding dé xac dinh chi va cadimi trong thire pham. S0 dung cac cuvet nhiét
ohan co dé. Vi phuong phap nay tao ra déi pha lodng phén tich kha rang, nén phurong phap nay oé thé
dlng dé xac dinh déng.



Nén s dung phwong phap thém chuln hodc cdc chuln phil hop véi chat nén, trir khi khéng can thiét
(nghla la khéng cé sy khac nhau dang ké giiva dé déc clia dwéng hiéu chuln cla dung dich chudn 1am
viéc tinh khiét va duwéng bb sung chuan cia miu thiy). Khi si¥ dung phuweng phap thém chuén thi cac
phép do phai ndm trong dai tuyén tinh.

Biét chuwrong trinh cho bé 14y mau ty ddng dé phan phdi mat thé tich ma cé thé cho @ hap thu cang lén
cang tét ndm trong dai tuyén tinh va tao ra @& hap thy nén khéng Ién hon 0,5 don vi. Viée bom nhiéu
co thé tang dé hap thu & ndng @6 rat thap. Banh gia mbi chat nén mé&i bing cach ding 6 thj st dung
tro hod va nguyén tr hod nham téi wu hoa cac thdng s6 cua | graphit.

8 Tinh va biéu thi két qua

Tinh ndng d6 cla kim loai trong mau thir, C, biéu thi bang miligam trén kildgam (mag/kg), theo céng
thive (1):

{a—b}df %25
A {1'}

m

trong da:
a la ndng dd trang dung dich thik, tinh béng miligam trén 1it {mg/l),
b Iandng dé trung binh trong dung dich trang, tinh bang miligam trén lit (mg/);
di 1a hé sb pha loang;
m 1a khéi lwgng cda méu thiy, tinh bing gam (g).

Néu gi4 tri {a - b) thap hon gi¢i han phat hién (DL) thi {a-b) dwoc thay bang DL dé tinh gidi han phat
hién trong mau thi.

Néu dung dich thir d3 dugc pha loAng, thi phai tinh ¢d hé sb pha loang {d)).

Néu phan mau thir dwoc 1am khd va tinh két qua dwa trén khéi lwong twoi thi ndng dé cda kim loai
trong mau thir, Crw, bidu thi bang (mgfkg), tinh duwrge theo cong thire (2):

Crw= C @T;“ (2)

trong dé:

C 14 ndng d6 cla kim loai trong mau thir da 1am khd, tinh bang miligam trén kildgam (mg/kg), tinh
theo cong thire (1);

w 1a ham legng nudc cha phin mau thi, tinh bang phén tram (%), tinh theo céng thire (3):



w= 21" 100 (3)
Wy
trong dd:
wy |& khéi lvgng cla phan mau thi, tinh bang gam (g);
wy la khoi legng cla phan mau thir sau khi sdy, tinh bing gam (g).

Khi tién hanh phép thie 18p lai thi 1y két qua trung binh dén 3 chi sé ¢ nghia,

9 Bao cao thir nghiém

Bao cao thir nghiém phai ghi ré:

a} moi théng tin cin thiét d& nhan biét dAy dd vé mau thir

b) phuwong phap lay mau da st dung, néu biét;

c) phwong phap thir nghiém da dung, vién dan tiéu chuan nay;

d) moi chi tiét thao tac khang duoc quy dinh trong tiéu chudn nay hodc nhirng dieu dwoc coi la tuy v
cling nhw cac s ¢b bét ky ma cé thé anh hudng dén két qua th;

e} ket qua thi nghiém thu drgrc, hodc néu thda man yéu cu vé do 13p lai thi néu két qua cudi ciing
thu duec.



Phu luc A

(Qui dinh)

Céac théng sé cua thiét bj diing cho FAAS

Buwére sdng
Kim loai Loai ngon lbra
nm
Zn Khéng khi-axetylen, axy hoa 2139
Cu Khong khi-axetylen, oxy hoa 3247
Fe Khéng khi-axetylen. oxy hoa 248,3
Fe~ MN.O-axetylen, oxy hod - 2483




Phu lyc B

(Qui dinh)

Céc thong s6 cua thiét bi ding cho GFAAS

_ Buwéc song Nhiét o (“C)/théi gian (s) Bidrc lam
. — - sach
K los nm Budc tro hoa Burérc nguyeén t hod 4
c
Pb 283,3 650/15-10 1900/0-4 2500
Cd 228,8 350/15-10 1200/0-4 2500




Két qua ctia phép thir lién phéng thir nghiém

Phy luc C

(Tham khao)

Bang C.1 - Két qua cia phép thir lién phong thir nghiém

N&n

Kim loai | Mu Giatri |n"|Ngoai| s | s | RSD, | RSDm, | - R |
dé chat trung [} B | %
phin binh ' ‘
tich malky .
ma/kg . . '
Chi Gan =01 0,130 |11 1 0049 | 0055 | 37 | 42 | 014 | 015
| (GFAAS) | Cam lua | 0185 [12] o 0,088 | 0,091 57 59 025 | 0285
rri i
Thue 0394 [12| 0 | 0063 | 0098 | 16 25 | 018 | 027
| phém
&n !
kigng
Bap bo 0,388 | 10 2 | 0,088 22 0,24
Ca 048 12| 0 0,13 o7 0,36
N&m 62 LA | g 0,26 | 16 0,73
Cadimi | Bdpbd | 2001 | 00124 12| 1 0,0034 | 28 0,0097
(GFAAS) | Gan | 0164 [13| ‘0 0,025 | 0,034 15 20 | 0,070 | 0,004
Cam loa 0171 11| 2 | 00078 | 0022 | 46 13 | 0022 0,063 |
mi . |
Ca 0211 |12 0,035 17 0,009 |
Ném 0,482 | 11 0,053 | 11 0,149
. Thue 0764 |12 1 0,050 9-1951 6,5 14 014 | 0294 |
pham | |
an | i
kiéng ' .
Kém Ca =4 450 |12| 0O 0,41 9.1 | 1.1
(FAAS) | SiFa bot 353 |14} 33 | 9,3 9.1
Thue 478 |13 1 1.9 25 | 40 53 | 54 7.1
phém . :
an 5
kigng |
Nam 56,9 14 0 30 | 5,3 8.4
Cam lua 735 |13 1 2,5 35 3.4 48 | 8.9
mi
_Bép b 1473 11 25 1.7 7.0
Gan 1818 |12 2.8 8.8 1.6 45 | 78 25




Bang C.1 — (két thuc)

Kim loai | Méu Néngdé | Giatritrung | n° | Ngoai | s, | s | RSD, | RSDs, | r | R
| chét phan binh mg/kg e | o %
. tich
_ ol |
Bdng | Ca >0.2 0,241 4 i 0,094 39 | 0,28
(FAAS) | Bép bo 2,63 0 | 047 6,4 0,47
| Cam 10,14 10 044 | 0,81 | 43 798 |12 23
| laa mi
| N&m 37.7 |14 2,2 57 | 5,0
Thuc 63,42 12 095| 1.9 1,5 30 |27 53
pham
an .
ki&ng i
Gan 107.5 14| 0 33 | 41 3.1 38 |93]| 12 |
Sét Ca =7 7.4 9 0 13 17 35 |
(FAAS) | Bép bé X 750 12| o 8,1 11 23
N&m 105,5 1] 0 7.9 7.5 it o0
' cam 123.1 g ol |E8 [ eel] 42 g1 (11| 28
| Ida mi ) s i
| Thyc | 303 10 e 2 12 | 18 4,0 59 |33] 50
phim |
an
kigéng hlA
Gan i 487 T2 [ 2 olng 5.4 64 | 74| 88 |

? = Sé phong thik nghiém sau khi da triy ngoai 1&. Cac gia tri ddi véi s, RSO, va r chi cé san cho cac phép xac I
dinh lap lai ho&c mic 36 tach.




