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1 & ndi dau
TCVN 6353:2007 thay theé TCVN 6353:1998:

TCVN 8353:2007 hoan toan tuong dudng vdi 1ISO 12193:2004;

TCVN 6353:2007 do ban k¥ thuat tiéu chudn TCVN/TC/F2 Ddu md
dong vat va thuc vat bién soan, Téng cuc Tigu chudn Do udng Chat

lugng dé nghi, Bo Khoa hoc va Cong nghé cong bé.
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Huat ban lan 2

Dau, m& déng vat va thuc vat — Xac dinh chi bang phudng phap
quang phd hap thu nguyén il tryc 1iép ding 16 graphit

Animal and vegetable fats and oils — Determination of lead by direct

Graphite furnace atomic absorption spectroscopy

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuin nay quy dinh phuong phap xac dinh lugng vét cla chi (> 0,001 mg/kg) & tat ca cac dang co
trong san phdm dau md thuc phdm thé hoac da tinh ché.

2 Nguyén tic

D4u hoac chat béo dudc nguyén tlf hoa, co hoac khong cé tdm phéng cing trong 16 graphit dugc gan
v&i mot may do quang phd hdp thu nguyén tir da dugc hiéu chudn trudc bang cac dung dich chuan
chifa hop chat hitu cd clia chi. Ham lugng chi dugc do tir dd hap thu & budc séng 283,3 nm.

3 Thuéc thir

Chi st dung cac thudc thir Ia loai tinh khiét phan tich, trif khi cé cac qui dinh khac va nuéc cat hodc

nudc da khir khoang hodc nudc cé chét lugng tuong duong.
3.1 Xyclohecxan, loai phan tich.
3.2 Lexitin, chira 2 % phospho.

3.3 Dung mdi hén hop, 2 % (khdi Iuong/thé tich), gém 2 g lexitin (3.2) hoa tan trong 100 ml

xyclohecxan (3.1).
3.4 Dau tring tinh ché

Bat ky loai ddu &n nao thich hap, bdo quan dau trong chai polyetylen khong chifa kim loai (5.1). Ham lugng

chi frong dau khéng dugc ién hon 0,001 plikg.
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3.5 Dung dich chi chuin gde, c(Pb) = 10mg/kg.
Chuin bi mét dung dich chuin kim loai hitu co véi méu dau trang (3.4)
CHU THICH Mau chudn thich hop c6 san tir Cong ty " sau day:
~ Céng ty dau luc dia, Thanh phd Ponca Oklahoma, USA (Conostan, 5000 mg/kg);
- Merck KGaa, Darmstadt, Biic ,chudn chi dugc hoa tan trong dau c(Pb) = 1000 mg/kg trong dau tiéu chudn;

- VWR quéc té [Certipur 1.15051, chudn chi hoa tan trong dau, ¢(Pb) = 1 g/kg];

- VWR qudc té [Certipure 1.1505127.AD, chi, dung dich chudn hitu co diing cho s&c ky quang phd hdp thu
nguyén ti Certipure, c(Pb) = 1 g/kg].

3.6 Dung dich chi chuan lam viéc

Chuan bi trong ngay st dung cac dung dich lam viéc ¢6 ham lugng chi ¢(Pb) = 0,02 mg/kg,
¢(Pb) = 0,05 mg/kg va ¢(Pb) = 0,100 mg/kg, bang cach pha loang dung dich chudn gdc 10 mgikg (3.5)
ding dau tring (3.4).

3.7 Agon, dé tinh khiét t3i thi€u 99,99 %.

4 Thiét bi, dung cu
4.1 Chai va nip day bing polypropylen hodc polyetylen khdng ¢ kim loai, dung tich 20 ml

Chai va ndp day bang polyetylen ho#c polypropylen cé thé lam sach kim loai bang cach rifa ki véi dung
dich axit nitric néng, sau dé trang lai bang nudc cat va lam khé trong ti s&y & nhiét dd khoang 80 °C.

4.2 Micropipet, dung tich 20 pl.
4.3 Cac tip pipet.
4.4 Tu sdy dién, gilr dugc nhiét d6 8 60°C = 2°C.

4.5 May do quang phé hap thu nguyén tir, dudc trang bi hosc ché dé “chiéu cao pic” va may in hoc
ché do “dién tich” va may ghi (d6 nhay clia toan thang do la 0,2 gidy), dudc gan véi dén phong dién

khong dién cuc (dén catot réng) va may hiéu chinh nén deteri hosc Zeeman.

4.6 Lo nguyén tir hoa graphit, dat trong may do quang phd hap thu nguyén tif (4.5), dudc trang bi
mét thiét bi diéu khién chuong trinh nhiét do.

' Day la nhimg thi du san phdm thich hgp ¢ sén trén thi trudng. Thang tin nay chi tao thuan Igi cho ngudi st dung tiéu chuan

chif khéng phai su thita nhan clia 1SO déi véi san pham nay
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4.7 Ong graphit , loai thudng (khéng phl) hoac cd phu (pyrolytic).
4.8 Tam pyrolytic cling véi éng graphit c6 phi pyrolytic hodc khéng phd
Cé thé sir dung ca hai cach nguyén tif hoa cé hodc khéng ¢ tam phéng clting. D6 chinh xac va dé nhay
s& gép hai Ian khi sit dung c6 tdm phéng ciing so véi khi khong sif dung tam phéng ciing.
5 Lay mau
Mau thit nghiém it nhat 1,5 g va phai dugc bao quan trong lo khong chira kim loai (4.1).

Piéu quan trong la mau glfi d&n phong thif nghiém phai la mau dai dién va khong bi hu hai hodc thay

ddi cac dAc tinh trong sudt qua trinh van chuyén va bao quan.

Viéc I8y mAu khong qui dinh trong tiéu chudn nay, nén I8y miu theo TCVN 2625:2007 (ISO 5555:2001).

6 Cach tién hanh

6.1 X{ly mau, mau tring va dung dich chun.

6.1.1 D#t tat ca cac mau va dung dich chudn lam viéc (3.6) vao tl sdy (4.4) & nhiét 46 60 °C.
6.1.2 Lic manh mau.

6.1.3 Can50 g mau, cho vao chai 20 ml (4.1) véi 5,0 g dung dich hén hop (3.3) va tron ky.

6.1.4 Tién hanh cac budc 6.1.2 va 6.1.3 d8i véi ca ba dung dich chudn lam viéc (3.6) va mau dau

trang (3.4).
6.2 Chuan bj thiét bj
6.2.1 Bat may do quang phd hap thu nguyén tlf (4.5) va hiéu chinh nén ( D , hodc Zeeman).

6.2.2 Theo hudng dan ciia nha san xuét, diéu chinh cuting dé ctia dén, khe hd, d6 dai budc song va dé
khuéch dai. D6 dai budc sbng dudc qui dinh 1a 283,3 nm.

© 6.2.3 Tai uu hoa vi tri cha |6 nguyén tlr hoa graphit (4.6) trong may do quang phd hap thu nguyén tlr va
cai dat chuong trinh theo yéu cau ddi véi bd phan kiém soat 16. SUf dung cac thong sé theo bang 1 va
bang 2. Néu c6 sin thi dat tdm (4.8) vao 6ng graphit.

6.2.4 Trudc méilan bom mau, x{ Iy tip pipet (4.3) béng cach hat vao rdi bé di 20 ul xyclohecxan.

Chugng trinh dai vai 16 nguyén tr hoa graphit cho trong bang 1 va bang 2.
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B8ang 1 - Ong khdng phti khang cé tam ohéng ctng vdi ning lugng ddt néng t5i da va b6 phan dimg khi

Cac budc Nhiét do Thdi gian ting Thai gian duy tri Luts hegng khi trong 1o
| e giay gidy ml/phtit
Ty T 100 10 20 300
: 2 " 650 60 40 B
R 1900 o 5 o
_ 4 B 2700 Y 50

Bang 2 — Ong phii pyro c6 tam phing cling véi ning lugng dat néng tdi da va bé phan dimg khi

;— Céac budc Nhiét do Thei gian ting Thdéi gian duy tri Luu lugng khi trong 16
|' oc gidy gidy mifpht
| 1 200 10 20 300
i 2 650 60 40 300
| 3 1700 0 5 0
| 4 [ 2700 1 50
6.3 Xac dinh

6.3.1 Po dung dich miu tring

Bom 20 ul dung dich mAu trng da dugc chudn bi theo (6.1.4) vaoc | graphit, bat chudng trinh nhiét dé va

ghi d& hap thu,

6.3.2 Do dung dich chudn

Bom 20 ul clia ba dung dich chuin da dudc chuin bj theo (6.1.4) vao 10 graphit, bat chugng trinh nhiét d6

va ghi d6 hap thu.

6.3.3 Do dung dich miu

Bom 20 ul dung dich méu da chuén bj theo (6.1.3) vao 16 graphit, bat chuong trinh nhiét dé va ghi @

hap thu.

7 Tinh toan va biéu thj két qua

7.1 Tinh toan

7.1.1 Do chiéu cao clia pic trén bidu dé ghi, hoac 18y s doc trén man hinh ho#dc may in.

7.1.2 V& dé thi chudn d6 hap thu clia ba dung dich chudn (6.3.2), d4 dudc hiéu chinh véi dung dich
mau tréng (6.3.1), dua vao ham luong chi tuong tng.
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Gl THiCl-_l Co thé hisu chudn tu dong bang cach sir dung thidt bi tinh vi.
74.3 Doc ham ludng chi i dudng chuan.
7.2 Biéu thi két qua

Biéu thi két qua theo mg/kg (d€n hai chir sé cé nghia).

8 Do chum

8.1 Cac chi tiét clia phép thi lién phong thr nghiém vé dé chum dugc téng két trong phu luc A.Céc gia
tri nhan dugc tir thit lién phong thir nghiém c6 thé khéng ap dung dugc vdi giai néng do va matric ngoai

pham vi da cho.

Phuong phap da dudc thlr véi dau 1dng (dau dau tuong va chat béo dic—ba ca cao).

8.2 Gidi han dd 1ap lai

Chénh léch tuyét déi gilta hai két qua thir déc 1ap khi st dung cung mét phuong phéap, trén cing mot
loai vat liéu thir, trong cting phong thir nghiém, véi cling mét ngudi thao tac trong cling mét khoang thdi
gian ngan nhu nhau, khéng qué 5 % trudng hdp I6n hon gidi han dé lap lai (r) dudc tinh toan tur cong

thic trong bang 3.

Bang 3 — Gisi han dé 13p lai (r) va gi6i han dé tal Iap (R)

| |‘
r R

Chi trong dau an 0,19M 0,30M

Chi trong bd ca cao 0,15M 0.68M

| CHUTHICH M la gia tri ndng dd trung binh tuong (ng.

8.3 Do tailap

Chénh léch tuyét déi gilra hai két qua thlr riéng ré, thu dudc khi sir dung cting mét phuong phap, trén
cung mét loai vat liéu thit, 3 cac phong thir nghiém khéc nhau, do nhitng ngudi thao tac khac nhau va
trén cac thiét bi khac nhau, khéng qua 5% cac trueng hop 16n hon gidi han do tai lap (R) dugc tinh toan

tir céng thife trcng bang 3.
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8.4 6 dang

Su bién thién clia phuong phap (xem bang A1) la khéng dang ké khi st dung dé xac dinh ham Iugng chi
trong khoang 0,01 mg/kg dén 0,10 mg/kg.

8.5 Do nhay

D6 nhay cla phuang phap da dugc chimg minh bang gia tri nhd déi vdi p va P & nong do thap dudc
nghién cliu, xem bang A.1. Gidi han phat hién la 0,001 mg/kg, gidi han xac dinh 12 0,01 mg/kg.

Viéc do chi & budc song xac dinh (283,3 nm) la thich hgp, khang bi nhiéu clia cac nguyén t6 khac.

9 Bao cao th{r nghiém

B&o céo thlr nghiém phai ghi ré:

a) moi thong tin can thiét cho viéc nhan biét mau day du.

b) phuong phap 1ay mau da sir dung, néu biét,

c) phuong phap thir da slt dung va vién dan tiéu chudn nay,

d) mei thao tac khdng duge quy dinh trong tiéu chudn nay, ho#c nhiing diéu dudc coi la tu chon, va bat
ky chi ti€t nao c6 anh hudng téi két qua,

e) két qua thir nghiém thu duoc, hodc néu dap (ng yéu cau vé do Iap lai, thi ghi két qua cudi ciing thu dugc.
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Phu iuc A
(tham khao)

Thir lién phong thif nghiém

TCVM 635

3:2007

Thi lién phong thit nghiém 3 cap quéc t& vao nam 1988 do Uy ban IUPAC vé dau, chat béo va dan

xuat véi su tham gia cGia 20 phong thir nghiém, mdi phong thir nghiém nhan duge 2 mau thlr cho moi

mau, két qua théng ké dudc dua ra trong bing A.1 ( viéc danh gia nay theo ISO 5725:1986)7.

Bang A.1 - Két qua théng ké

i o Mau

| Dau ;a—u tuong Bd ca cao

j A . B & A B c

J 56 phang thir nghiém_d_é tham gia sau khi trU-' 14 14 14 16 16 16

i‘ ngoailé
S6 phong thi nghiém bi loai bo 6 6 8 4 4 4
S6 két qua dudc chap nhan 112 112 112 128 128 128
Gia tri tru;g—.t;;.l; (mg/kg mau) 0,087 0,053 0,022 0,087 0,054 0,026

I D% trung binh, gia tri dugc chdp nhan (mgkg) 0,085 0,050 0.020 0,085 0,050 0,020 .

i D4 léch chudn tap lai, S, (mgkg) 0,0059 0,0034 0,0022 0,0039 0,0031 0,0013

| Hé sé bién thién 1ap lai,(%) 6.8 6.4 10.1 45 55T 5,0 |
Gi6i han d6 13p lai (1) (28.S,) 0,017 | 00095 | 00062 | 0,011 0,0087 | 0,004
E_')o léch chudn tai lap (Sg) (mokg) ] 0,0089 | 0,0057 | 00034 | 0,0180 | 00117 | 0,0073
Hé s bién thien tal lap (%) 10,2 10,9 15.4 20,6 21,7 27,7
Gidi han tai lap (R} (28. Sg) 0,025 I 0,016 | 0,008 0,050 0,033 0,020 JI
R -Ifi-(-',‘ H”_l”;rnr_J_lon 0{ t-(-e_st_methods — Determic.atun of repeatahility and reproducibility for standard tests methed by

riardabo ooy fesis (Rien nzy d2 hoyh
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