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L&i ndi dau
TCVN 6841 : 2001 hoan toan tugng ducng véi ISO 11813 : 1998;

TCVN 6841 : 2001 do Ban ky thuat tiéu chuan TCVN/TC/F12 Sita va san
phdm sita bién soan, T8ng cuc Tiéu chudn Do ludng Chat luong dé nghi,

B& Khoa hoc, Céng nghé va Méi trudng ban hanh.
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Sira va san pham sira — Xac dinh ham itrdng kem - - o

Phuong phap do pho hap thu nguyén tir ngon lta

Milk and milk products - Determination of zinc content —
Flame atomic absorption spectrometric method

1 Pham vi ap dung

Tiéu chun nay qui dinh phuong phap do phé hap thu nguyén tir ngon Ilta dé xac dinh ham Iudng kém
trong sifa va san pham sia. Phuong phap nay da dugc cong nhan co gia tri cho viéc xac dinh ham

lugng kém trong stra va san pham sira tr 25 mgrkg dén 70 mglkg (theo khdi lugng khé).

2 Tiéu chuan vién dian
TCVN 4851 — 89 (ISO 3696) Nudc dung dé phan tich trong phong thi nghiém — Yéu cau ky thuat va
phuong phap thd.

TCVN 6270 : 1997 (ISO 6732) Sifa va cac san phdm siia — Xac dinh ham lugng sat — Phuong phap
quang phd (phuong phap chugn).

3 Thuat ngir va dinh nghia
Trong tiéu chudn nay sl dung dinh nghia sau day
3.1 Ham lugng kém cua sita va san pham sira : Phan khoi luong clia cac chat xac dinh dudc bang

phuong phap qui dinh trong tiéu chuin nay.

Chu thich — Ham luong kém dudgc biéu thi bing miligam trén kilogam.

4 Nguyén tic

Mau dudc hoa tro trong 16 nung cd d&t chuong trinh. Hoa tan tro trong axit clohidric dam dac, sau khi
thém dung dich stronti clorua thi pha lodng bang nudc. Do ham lugng kém trong dung dich tao thanh
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bang do phé hdp thu nguyén tr ngon Ilra & budc séng 213.9 nm vdi hiéu chinh nén bang den doteri

hoac Zeeman.

5 Thubc thu

Chi slr dung cac thuée th(r loai tinh khié€t phan tich khéng chlra kém [ tru cac dung dich k&m tiéu chuar:

(5.4)]. Chi str dung nudc phl hop vai c8p hang 2 cia TCVN 4851 — 89 (1SO 3696).

Chu thich - Néu khdng c6 qui dinh khac, thi nén st dung céac thuéc thir Aristar, Suprapur hoac Ultrex' hoac

cac san pham thuéc thir c6 do tinh khiét tuong duong.

5.1 Axit clohidric (HCI), d@m dac (p,, = 1,17 g/ml dén 1,18 g/ml).

5.2 Dung dich stronti clorua

Hoa tan trong nudc 38,0 g stronti clorua ngam 6 nudc (SrCl,.6H,0) va pha loang bang nudc dén 250m:.
Chu thich — Dung dich thich hop la Stronti clorua ngam 6 nuéc tir BDH (Spectrosol)” hoac tuong duong.

5.3 Axit nitric (HNO,), ddm dac (p,, = 1,42 g/mi)

5.4 Cac dung dich kém tiéu chuan

5.4.1 Dung dich g&c, chifa 1000 mg kém trong mét lit dung dich axit nitric 0,3 mol/l (tuong duong vdi
18,9 g/l axit nitric).

Ch thich - Dung dich Baker 1,6946 chuyén dung cho phan tich phé hap thu nguyén tr " 1a thich hop.

5.4.2 Dung dich lam viéc, chra 100 mg kém trong mét lit. Cho 1 ml axit nitric (5.3) vao 10 mi dung
dich géc (5.4.1) va pha loang bang nudc dén 100 mi.

5.5 Dung dich zero tiéu chuan
St dung binh dinh mitc 500 ml, dung nudc dé pha loang 2,5 mi axit clohidric (5.1) va 12,5 mi dung dich

stronti clorua (5.2) dén vach 500 ml. Trdn ky.

6 Thiét bj, dung cu
. Gilr cac-dung cu thuy tinh sach trong axit nitric (10% phan khéi lugng). Trude khi st dung dung cu dudc

trang ba 1an bang nudc va ti€p d6 trang ba lan nira bang nudc cat hai lan.

S{ dung cac thiét bi, dung cu phong thi nghiém théng thudng va dac biét nhu sau :

b Cac thudc thir Aristar, Suprapur, Ultrex va Spectrosol va dung dich Baker Instra-analysed Atomic Spectral 1a
nhimg thi du cta cac san pham thich hap c6 ban san. Théng tin nay do ngudi st dung cung céap va té chitc 1SO
khong chimg nhan cac san pham nay.

4
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6.1 Chén nung thach anh, c6 ndp &éy bang thach anh, dung tich 50 ml.
6.2 Binh dinh mirc mét vach, dung tich 100 ml va 250 mi.
6.3 Pipet pitong dung béng tay, dung tich 0,2 mi, 1,0 mi va 5,0 m|
6.4 Lo say, co thé lam viéc & nhiét 3 102 °C + 5 °C.

b 3
R

6.5 Lo nung co dit chuong trinh, hoac tuang duong, cé thé dat dudc nhiét do t6i thiéu 550 °C co lén
chuang trinh nhiét d6 3 téc do tang 50 °C trén gid. '

Chu thich — N&u khéng c6 16 nung cé dat chuong trinh, thi cé thé chinh nhiét do cha 16 nung ding nhiét & téc

dd 50 °C trén gio.
6.6 Bép dun nong, c6 thé lam viéc 3 100 °C.
6.7 Noi cach thuy, cé thé dun séi nudc.

6.8 May do phé hap thu nguyén ti ngon Iira, c6 thé do & budc séng 213,9 nm vdi chiéu rong dai
phd khuyén nghi 1a 0,2 nm va dau dét khi axetylen/khéng khi mét ranh dai 10 cm va hiéu chinh nén -

bang dén detori hoac Zeeman.

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

7 Lay mau
Viéc I8y m3u khong qui dinh trong tiéu chudn nay. Nén 1dy mau theo TCVN 6400 : 1998 (1SO 707).

Piéu quan trong la phong thi nghiém nhan dudc ding mau dai dién va khéng bi hu hdng hodc bi bién

ddi chat Iugng trong suét qua trinh van chuyén va bao quan.
Bao quan mau sao dé tranh gidm chat luong va thay déi thanh phan cGa mau. Nén cha y tranh mau bi

nhiém ban kém.

8 Chuan bi mau thir

Chuan bi mau thr theo TCVN 6270 : 1997 (ISO 6732), tranh mau bi nhiém ban kém.

9 Cach tién hanh

Chu thich — Né&u phai kiém tra su thoa man clia do Iap lai (11.2), thi thuc hién hai phép xac dinh ddc lap theo
9.1 dén 9.3.
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9.1 Phan mau th

Can 5g = 1 g mau thi clia sifa da chun bj, chinh xac dén 1 mg (hoac mét lugng mau thif cla san
pham sla da chuan bi tuong duong véi 0,5 g+ 0.1 g khoi luong khd) cho vao chén nung thach anh
(6.1). Say kho chén dung mau trong 16 (6.4) 4 102 °C.

9.2 Hoatro

D6t chén nung thach anh chita mau da séy kho (9.1) trong 10 nung (6.5) tir nhiét do phong dén 500 °C
& t3c 6 tang nhiét o 1a 50 °C trén gio. Giif & nhiét G6 500 °C trong 3 h.

Tiép theo, d& chén nung chifa mau ngudi dén nhiét G moi trusng trong td khéng chira kém. Néu khéng

thu dugc tro trang, thi dung khoang 0.5 mi nudc dé lam uét tro va cho tiép 3 giot axit nitric (5.3;.

S&y khé cén than trén bép dun nong (6.6) hoac trén néi cach thuy (6.7). Dot lai 30 min trong 10 nung

(6.5) & 500 °C.
9.3 Tién hanh xac dinh

9.3.1 Chuan bi dung dich thir

Cho 0.5 m! nudc va 0,5 mi axit clohidric (5.1) vao tro (9.2). Hoa tan tro bang nudc va chuyén tro da hoa

tan vao binh dinh mic 100 mi (6.2).

Dung pipet pitong 5,0 mi (6.3) lay 2,5 mi dung dich stronti clorua (5.2) cho vao binh dinh mic chia tro

hoa tan. Pha lodng bang nudc dén vach mic va tron ky.

9.3.2 Do phé hip thu nguyén tir ngon I

Chinh phd ké (6.8), dat 8 budc song 213,9 nm va vi tri ngon Itta d8 c6 duoc do chinh xac va do nhay
toi uu.

9.3.2.1 Hiéu chuin

Cho vao bdn binh dinh mic 100 ml (6.2) tuong (mg : 0,2 ml, 0,4 ml, 0,6 ml va 0,8 mi dung dich kém lam
viéc (5.4.2). Pha loang dén vach bang dung dichb zero tiéu chudn (5.5) va tron ky. Cac dung dich hiéu

chudn nay chlfa tuong ing 0,2 mg, 0,4 mg, 0,6 mg va 0,8 mg kém trong mét lit.

Tiép theo, hut dung dich zero tiéu chudn (5.5) va bén dung dich hiéu chudn méi dung dich bén lan va

tinh gia tri trung binh clia cac d6 hap thu.

Lay cac gia tri trung binh cac d6 hap thu clia cac dung dich hiéu chuén trir di gia tri trung binh cla d6
hap thu cia dung dich zero tiéu chuén . Dung db thi cac gia tri hap thu thuc thu dudc theo cac néng do

hiéu chudn tuong (ng.
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Chu' tnich - Tuy thudc vao diéu kién ctia dung cu. ma phép trlr c6 thé duoc thuc hién tu dong.
9.3.2.2 Do dung dich miu
Do dung dich mau (9.3.1) ngay sau khi hiéu chuan phép do, dudi cung mét diéu kiér:.

Néu c6 dau hiéu cao hon chudn cao nhat, thi pha lo&ng dung dich thir bang dung dich zero tidu chuin
(5.5) (hé s6 pha loang f ) va lap lai cac phép do.

Kiém tra ngay dung cu va d6 8n dinh hiéu chusn bang cach st dung dung dich kém hiéu chuin
0.4 mg/i. Ciing thuc hién cac phép do hiéu chuan & cudi cac day do va d6i véi cac day do réng thi bd
sung phép do hiéu chuan vao gilta cac day do.

Lap lai mbi phép do bon lan va tinh trung binh clia céc gia tri nay. L&y gia tri trung binh thu dugc trir di
gia tri hap thu trung binh clia dung dich zero tiéu chudn . Doc nong dd tuong (mg tir d6 thi hiéu chuén
(9.3.2.1).

10 Tinh toan va biéu thj két qua
Tinh ham iuong kém cla mau theo cong thirc sau

c..fl

m

wW =

K

trong dé
W la ham lugng kém clia mau thi, tinh b&ng miiigam trén kilogam:
¢ la néng d6 k&m trong dung dich thir, doc tir d8 thj hiéu chusn (9.3.2.2), tinh bang miligam trén lit:

f la hé s pha loang [thé tich cudi ciing clia dung dich thir d3 pha loang (9.3.2.2) chia cho thé tich
dung dich thir ban dau (9.3 1) dugc I8y dé pha loang]; |

V 13 thé tich dung dich thir (9.3.1), tinh bang mililit (V=100 mi);

m & khéi lugng phan mau thd, tinh bing gam.

11 Do chinh xac
11.1 Thir lién phong thi nghiém
Cac gia trj vé do lap lai va do tai lap thu dudc tur cac két qua thir lién phong thi nghiém duoc tién hanh

theo ISO 5725 [2,3]. Céac chi tiét thl lien phong thi nghiém v& d6 chinh xac cla phuong phap dudc téng

két trong phan tai liéu tham khao [4].
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Cac gia tri thu dugc tu th{ lien phong thi nghiém nay c6 thé khong ap dung cho cac khoang nong do va
matrix khac vai gia tri da néu.

11.2 Do lap lai

Chénh léch tuyét ddi gitra hai ket qua thir nghiém riéng ré thu dudc khi s{r dung cuing phuong phap, tién
hanh trén vat lidu thr gibng hét nhau trong mat phong thi nghiém, do moét ngudi thuc hién s dung cung
thiét bi, trong moét khoang thdi gian ngén, 18n hon 7% trung binh cong clia hai két qua khéng vugt qua
5% cac truong hop.

11.3 Db tailap

Chénh léch tuyét doi gitra hai két qua thir nghiém riéng ré, thu dugc khi st dung cung phuong phap,
tién hanh thd trén vat liéu giong nhau trong cac phong thi nghiém khac nhau, do cac nha phan ticp\\
khac nhau st dung cac thiét bi khac nhau, 16n hon 4 mg/kg ham lugng chét kho cua san pham Kkhor. _

vuct qua 5% cac trudng hop.

12 Bao cao thlr nghiém
B4o cao thé nghiém phai chira

moi thdng tin can thiét d8.nhan biét day dG vé mau th,

phuong phap I8y mau da sir dung, néu biét;

phuong phap thlr da dung, vién dan tiéu chudn nay;

|

_ t4t ca cac chi tiét thao tac khéng qui dinh trong tidu chudn nay, cling vdi cac chi tiét bat thuong
—

nao khac cé thé anh hudng téi két qua;
— két qua thu dugc; hoac

_ néu kiém tra dé 1ap lai, néu két qua thu duac.
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