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L&i néi diu
TCVN 10912:2015 hoan toan twong dwong véi EN 15763:2009;

TCVN 10912:2015 do Ban k§ thuat tiéu chuén quéc gia TCVN/TC/F13
Phuwong phép phén tich va I4y méu bién soan, T8ng cuc Tiéu chuln
Bo Iwdng Chét lugng thdm dinh, B3 Khoa hoc va Céng nghé cong bé.
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Thwe pham - Xac dinh cac nguyén té vét - Xac dinh asen,
cadimi, thuy ngan va chi bang do phé khéi lwong plasma
cam (rng cao tan (ICP-MS) sau khi phan huy bang ap lwc
Foodstuffs — Determination of trace elements - Determination of arsenic, cadmium,

mercury and lead in foodstuffs by inductively couple plasma mass spectrometry
(ICP-MS) after pressure digestion

1 Pham vi ap dyng

Tiéu chudn nay quy dinh phuong phép xéc dinh ham lwgng asen, cadimi, thiy ngan va chi trong thiec
phdm biing phirong phap do phd khéi lrgng plasma cém (g cao tan (ICP-MS).

Nghién ciru cdng tac a3 thyc hién trén ca rét, ca xay nhuydn, ndm (CRM), bdt graham, thirc an kiéng
md phdng E (CRM), tém, trai va Tort-2 CRM c6 ndng dd khéi lwgng asen trong dai tir 0,06 mg/kg dén
21,5 mg/kg, cadimi tir 0,03 mg/kg dén 28,3 mg/kg, thiy ngan tir 0,04 mg/kg dén 0,56 mg/kg va chi tir
0,01 mg/kg dén 2,4 mg/kg, tét ca ddu tinh theo chét khd.

2 Tailidu vién din

Céc tai liéu vién din sau 1a rit cAn thiét cho viéc 4p dung tiéu chudn. Déi véi céc tai liéu vién dén ghi
n3m cdng b thi &p dyng phién ban dugc néu. B véi cac tai liéu vién din khdng ghi niim cong b thi
ap dyng phién ban méi nhét, bao gdm ca cac sira ddi.

TCVN 9525 (EN 13805), Thure phdm — Phén hily méu bing ép lurc dé xéc dinh céc nguyén t6 vét.

3 Nguyén tic

Dung dich thir thu dwge sau khi phan hly bing 4p Iyc, dwgc phun swrong va tao sol khi, sau 46 dugc
chuyén vao plasma agon cam ung cao tAn. Nhiét a8 cao cla plasma dung d& lam khd sol khi va aé
nguyén t héa va ion héa cac nguyén té. Cac ion dugc téch ra khdi plasma biing hé théng thu mau va
bé tach hinh nén, sau 46 dwgc chuyén vao méy do phd khéi lgng, trong dé céc ion dugc tach theo ty

5



TCVN 10912:2015

& khéi long/dién tich clia chung va durgc xac dinh biing hé théng detector a&m xung va/hoic detector
twong ty. '

CANH BAO — Khi &p dyng tidu chudn nay cé thd lién quan @én céc vit ligu, thibt b va cic thao tac
gy nguy hidm. Tiéu chudn nay khéng a& cap dwgc hét tit ca cac vén @8 an toan lién quan dén
viéc str dung ching. Ngw&i sir dyng tiéu chudn nay phai ty thiét 18p céac thao tac an toan thich
hgp va xéc djnh kha ning ap dyng ho#c c4c giéi han qui dinh treée khi sir dyng tiéu chuén.

4 Thubc thir
4.1 Yéu cluchung

Néng do clia cac nguyén té vét trong thubc thir va nuéc dugce st dung du thip @& khéng lam anh
hudng dén cac két qua ciia phép xac dinh. Sir dyng phirong phép da nguyén té c6 dd nhay cao nhv
ICP-MS thi viéc kidm soat v& nuéc va axit clia mAu tréng Ia rit quan trong. Nén ding nudce siéu tinh
khidt va axit c6 a8 tinh khiét cao, vi dy: duge 1am sach bing chung cAt sdi. Can sir dung cac thiét bi
chuyén dung @8 tranh 1am nhi&m bén trong qué trinh chufin bj va thyre hign do (vi dy: sir dung thiét b
vé sinh).

4.2 Axit nitric
Phan khéi lgng khéng nhd hon w{HNO,) = 85 %, véi ty trong khodng 1,4 g/ml.
4.3 Dung djch géc nguyén té

Nén st dung cac chét chulin mét nguyén té hodic da nguyén té c6 ban s&n trén thj truéng, co néng 4o
_ khéi Iwgng o= 1 000 mgfl As, Au, Cd, Hg, Lu, Rh va Pb. Céc chét chudn cla céac hang khac nhau véi
cac ndng dd thich hop ¢ ban s3n trén thi tneomg. Tét nhét 1 s dung cac dung dich gbc trong axit
nitric lo@ng.

4.4 Dung djch géc thiy ngén pha lodng, p(Hg) = 10 mg/l

Ding pipet l4y 1 mi dung dich géc Hg p(Hg) = 1 000 mg/l (4.3) va 1 ml axit nitric (4.2) cho vao binh dinh
mirc 100 ml va thém nudc dén vach.

4.5 Dung dich géc da nguyén t4 pha lodng

Céc mirc ndng dd clia cac nguyén té trong dung dich géc da nguyén té pha lo&ing c6 thé dugc chon tiy
theo kiéu mau cin phan tich.

Vi DY: p(As) = 20 mgh, p{Cd), p(Pb) = 10 mg/l. Diing pipet liy 2 ml As, 1 ml Cd va Pb, twong rng cla tieng dung
dich géc cho vao binh dinh mirc 100 ml, thém 1 ml axit nitric (4.2), thém nuée dén vach va chuydn dung dich
sang binh thich hop.
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4.6 Dung djch hi¢u chudn da nguyén té

Theo vi dy néu trong 4.5, dung dich hiéu chuén da nguyén té chtra p = 100 pgll As, p = 50 pg/l Cd, Hg,
Pb. Duing pipet Iy 0,5 ml dung dich géc thliy ngan pha loéing (4.4) va 0,5 ml dung dich géc da nguyén
té pha loéing (4.5) cho vao binh dinh mirc 100 mi, thém 1 ml axit nitric (4.2), thém nwéc dén vach va
chuyén dung dich sang binh thich hep (nén diing binh PFA hodc binh thach anh).

4.7 Dung djch ndi chuidn

Dung dich ndi chudn chira Rodi va Luteti c6 ndng @9 khi lgng p = 1 000 mg/l. Si¥ dung vang d8 8n
dinh thiy ngén trong dung djch va gidm hiéu (g nhd. Ndng d% clia cac chét ndi chuln cin bao trum
dai khdi lrgng duwgc sl dung dé xéc dinh cac nguyén t6. Ndng dd cac chit nay cé trong dung dich thir
phai khdng dang ké.

4.8 Dung djch ndi chudn pha loéing

Ndng d8 cla dung dich ndi chudn pha lofing cAn 4l cac @8 c6 cwéng A6 tin hidu a4 manh. Déi véi
dung dich ndi chudn p(Au, Rh, Lu) = 5 mg/l, ding pipet &y 0,5 mi dung dich néi chudn Au, Rh va Lu
(4.7) cho vao tirng binh dinh mirc 100 ml, thém 1 mi axit nitric (4.2), thém nuwéc d8n vach va chuyén
dung dich sang binh thich hgp.

4.9 Dung djch téi wu héa

S(r dung dung dich téi wru héa a8 kidm tra va téi wru hoa trong subt qua trinh cai 84t ICP-MS. Dung dich
ndy dugc s dyng cho myc dich hiéu chudn khdi ligng va @& chinh dd nhay téi da & téc a8 th4p clia
c4c oxit va cac ion tich dién kép. Dung dich ti wu hba c¢in chira cic nguyén té bao trim toan bd dai
khéi lwgng cho téc @9 cao cac oxit va cac ion tich dign kép. Cé thé sir dyng cac dung dich do nha san
xuét thiét bj ICP-MS khuyén céo. Dung dich chira, vi dy: Y, Rh, Ce va Pb Ia thich hgp cho myc dich
ndy. Ndng dd c4c nguyén 8 nay cAn dwgc chon dé dat dugc téc dd dém tir 10 000 dén 100 000.

410 Dung djch mdu tring

S(r dung dung dich miu tréng chira nudc va cling mdt lrgng axit nhur trong dung dich hiéu chudn.

5 Thiét bj va dung cy
5.1 Yéu cdu chung

P9 &n dinh clia cac dung dich géc pha loing va miu thr thwomg bj anh hwdng bdi vat lidu cia binh
chira. Ddi v&i phép xac dinh cac nguyén té vét hodic ndng dd nguyén t& & murc siéu vét, nén sir dung
céc binh bng thach anh hoc béng fluoropolyme (polytetrafiuoroetylen~PTFE, perfluoroalkoxy—PFA).
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Khéng str dung binh thiy tinh ho#c polyvinylclorua (PVC). Cé thd sir dyung binh 1am bing vt liéu khac
néu khéng anh hwrdng dén két qua. Binh cin dugc rira sach va trang kY.

5.2 May do phd khéi lrgng plasma cam (mg cao tin (ICP-MS)

May do phd khéi lwgng cb plasma agon cam (rng 1am viéc trong dai khéi lweng tir 5 amu dén 240 amu.
Sir dyng c4c céch cai @it thong s abi v&i méay do phd khéi luvgng cam (mg cao tAn phai c6 khd nang
phan giai chidu rdng pic 1 amu & 5 % chidu cao pic hoZic tét hon (a0 phan gidi 300) va cé a9 nhay aé
dat dwoc gidi han phat hién nhir trong Bang 2. C6 thé sir dung cac méay do phd khéi lremg cb budng
phén trng hodc cb budng va cham a8 gidm &nh hwdng clia céc ion da nguyén tir. Cling c6 thd str dyng
c4c may do phd khéi lgng cung tir cho phép tach céc ion da nguyén tir bing céch cai a3t dd phan gidi
cao.

Thiét bj ICP-MS, c6 hé théng phun v&i bom nhu d8ng xung thép, cAn dugc trang bi bd phan kiém soét téc
@6 dong khi phun.

5.3 Khiargon

C6 dd tinh khiét téi thidu 89,99 %.

6 Cach tién hanh
6.1 Xirly so by miu thir

M3u thyc phdm dugce x Iy bing phuong phap phan hily &p lwc néu trong TCVN 9525 (EN 13805).
Dung dich phan hily dugc pha lodng bing nuwéc aén thé tich quy dinh (dung dich thir). Ndng g% axit
nitric dwoc st dung trong céc dung dich higu chudn cAn giéng ndng @9 axit nitric cudi cling c6 trong
dung dich thtr. Néu st dung hydro peroxit & phan hdy, thi khdng cin bd sung hydro peroxit véo céc dung
dich hiéu chuln.

6.2 ICP-MS
6.21 Yéu cuchung

Méi twong quan gi(ra ndng @9 nguyén té véi téc a6 dém do dugc 1a tuyén tinh trén mét sé bac bién dd.
Do d6, ¢4 thé st dung cac ham hiéu chudn tuyén tinh. Cin dinh ky kidm tra dai ndng d6 tuyén tinh clia
tirng nguyén té. Thiét bj ICP-MS ¢6 kha nang t& hop 2 detector, cé dai tuyén tinh kéo dai, cAn dinh ky
kidm tra hé sé hiéu chuln chéo clia hai detector.
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Bang 1 - Vi dy vé cai djtthiét bj ICP-MS

Théng sé ) cai ajt
Cong suét cao tin RF (W) 1500
Téc a9 déng khi mang (Vmin) 1,2
Téc a9 dong khi Plasma (Umin) 15
Téc 6 dong khi phy trg (Vmin) 1,0
Budng phun Lam lanh hai I&n béng nudc
Nhiét dd budng phun (°C) 2
Dién 4p thdu kinh 45
Phan gidi khéi lvgng 08
Diém the1 gian tich phan/ms 3
Bidm trén pic 3
Lan 4p lai 3

CAn tuan thG hudng din van hanh vé thong sb thiét bj. Nhin chung, ¢An chon cng sut plasma tir 1 100 W
dén 1 500 W. Do viéc sir dung thei gian tich phan ngdn hon ho#c dai hon trén chét ddng vi ma @b
nhay & chirng myc ndo d6 bj dnh huwdng. Nhin chung, cin thyre hién do 13p lai ba 1An trén méi dung
dich. VI dy: viéc cai a3t thiét bj dwoc néu trong Bang 1.

6.23 Quy trinh cai djt ICP-MS

Trudre khi bit dAu cac phép do thong thurdng, cin chay quy trinh cai dit sau: Lam 4m thiét bj ICP-MS
& phurong thirc chay toan bd téi thidu 20 min dén 30 min. Kidm tra 4o phan gidi, hiéu chudn, d§ nhay
va dd &n dinh clia hé théng st dung dung dich ti wu héa (4.9) thich hgp. Ding dung dich téi wu hoa
& chinh thiét bj ICP-MS hing ngdy aé dat dugec tin hidu ion téi da va téc @6 oxit thap (vi dy: < 2 %)
cling nhw tdc dd thip clia cac ion tich dién kép (vi du: < 2 %). Néu sir dyng budng va cham hoc
budng phan (ng thl téc dd dong khi cla budng cin duwgc téi wu hda, dé dam béo gidm dugc 44 nhidu
clia da nguyén tir. Néu sir dung may do phd khéi ivgng c6 83 phan gidi cao, thi phai kiém tra viéc hiéu
chun khéi lwgng va 89 nhay abi véi tirng @6 phan gidi dugce si dung. Kidm tra thei gian nap mu va
th&i gian rira tréi lién quan dén chidu dai cia éng. Néu ndng a6 clia dung dich thir dy kién phy thuée
nhidu thi thoi gian nap miu va thdi gian rira trdi phai dugc kéo dai.

6.3 Cac chit gay nhidu
6.3.1 Yéu cdu chung

Céc kidu loai chit gay nhidu khac nhau cé thé anh hwdng dén két qua thu dugc bang may do ICP-MS.
Céc chét gay nhidu khéng c6 s&c phd, vi dy: do d9 nhét va lugng ndn miu cla dung dich thir. Luvgng
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mudi cao ¢6 thé 1am dnh hwdng dén viéc phan hiy miu, dit biét 1a trong hé théng hinh nén. Nhin
chung, Iong mudi trong dung dich m3u khang nén vwrgt qua 0,2 % (phan khéi lwong). Khi diing cac
chét chudn ndi thi mdt s& hidu (rng dnh hirémg khang phd khéidirgng c6 thé dugc hiéu chinh. Hidu img
nhé trong hé théng phan phéi mAu c6 thd anh huwdng dén két qua phén tich sau khi do mau c6 ndng db
cao. Khi cac mau chira ham luong thiy ngan rit cao thi c&n kéo dai thri gian riva trdi va kiém soét cac
1an chay dung dich mAu triing. Trong céc phép do sir dung thiét bj ICP-MS thi cac chét gay nhidu phd
(6.3.2, 6.3.3) thwdng kha cao; Nhirng chét gdy nhidu nhidu nhit dwec liét ké trong Bang 2. Giéi han
phét hién thay d&i tuy theo thiét bj va bj anh hurdng bdi 8 phan gidi khéi lgng clia thiét bj, vi du: nén
mau, didu kién van hanh va mdi trnedmg phang thir nghiém. Thiét bj dwoc sir dung cho ICP-MS cin dat
dwoc gidi han phat hién néu trong Bang 2 dyra vao cac dung dich chudin tinh khiét va viéc cai a3t thiét
bi cho phép do thdng thwdng. Tinh gi¢i han phat hién theo 3 x a8 léch chudn ctia gi4 trj trung binh
trong dung dich miu tréng.

Bang 2 - Cac chit ddng v| dwgc khuyén céo, giéi han phat hign va khd nang nhidu cia thiét bj

Gii han pht Nhidu do lon Nhilu do ion da nguyén tir phy
Nguyén té Bdng v hign cia thiét b] | aing dpva ion | thudc vao a9 phan gial khdi reng
gl tich 81dn kép 300 10 000
ArCl®, KAr*, CaCl®,
As 75 0,5 KS*, caS* CoO",
CoNH*, NiN*, NiNH*
Au 197 Chét chudn ndi Ta0" HfOH*, WOH*
+ +
Moo" MoOH" [ cr
Cd 11 0.5 AsAr’, SeCl’, SeS’, MoOH*
BrS", ZnAr*
112"
MoO*, MoOH"*, N
- + . * MoQ",
114 0.2 Sn SeCl', SeS*, SeAr*, MoOH*
BrCI*, BrS*
Hg 199*
200 1 HgH*, WO"*, WOH" HgH*
201*
202 0,2 HgH*, wo'* Hgl-l‘
* *
Ly 175 Chét chun noi BaCr’, e
Pb 206 0,3 RhRh*
207 0,3 PbH', Ir0* PbH*
208 0,2 PbH", HgC', PtO* PbH*
Pb2"™, CuAr’, Sro*,
Rh 103 Chét chun ndi SrOH*, StNH?, KrOH*, sr0*
ZnCl®
* €6 thé st dyng chét ddng vi [am chét kidm soat chit Iwgng aé kidm tra ty 18 ddng vi.
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6.3.2 Céic chét gdy nhidu ding 4p

Céc chét gay nhiéu @dng &p, vi du: 114 Cd va 114 Sn ¢b thé guoc hiéu chinh, str dung cdng thirc hidu
chinh (vi dy: trong Bang 3). Hé s6 hiéu chinh dya vao phan tréim ti nhién clia cac ddng vi.

vi DY: Tinhmsbmehmmha.hmﬁtgaymi&u 114 Sn khi xac dinh 114 Cd sir dyng 118 Sn (0,65 = % clia dbng vi 114 Sn;
24,22 = % cla 8dng vi 118 Sn), diing Cng thirc (1):

0,65x114 S,

24.22.1185, 0208 M

Céc céng thirc hidu chinh nhidu théng thwdmg dwgc bao gdm trong phan médm clia thiét bj ICP-MS.

Biang 3 -~ Céng thiee hidu chinh mdt sé chit gay nhiéu aing ap

Chitaddng v| Hidu chinh dwgc khuyén céo

75As -3127%x(77Se+0322x 78 Se )
Hogc-3,127 x (77 Se - 0,826 x 82 Se )

114 Cd -0,026 83 x 118 Sn

6.3.3 Céc chét gy nhidu da nguyén tir

D nhidu gay ra do chét khi plasma, thuc thir va nén m3u cé trong plasma. Céc vi dy dugc lit ké
trong Bang 2. S6 lrgng cac loai chit gay nhidu ndy bj dnh hiedng manh béi cach cai dit plasma cla
thiét bj (vi du nhur: ty 18 oxit), loai va Iweng nén mau cé mat. C6 thé thye hién hiéu chinh bang cac hé
sb toan hoc hodic bing cach do hiéu ng nhidu clia nguyén té gdy nhiu. Hiu hét cac chét gay nhidu
da nguyén t& c6 thé dugc gidi quyét bing céch sir dung méy do phd ICP véi 6 phan gidi khdi lvong
I&n dén 10 000.

6.4 Dung dich higu chudn

D4 hiéu chuln thiét bi, str dung mdt bd cb it nhat ba ndng a9 khac nhau. Dai ndng 4 dugc chon cin
bao trum dai ndng dd dy kién va nim trong dai tuyén tinh clia thiét bj. Didu quan trong I néng a6 clia
axit nitric ¢ trong cac dung dich m3u va dung dich hiéu chudn 12 gin giéng nhau.

C6 thé tham khao cac vi dy sau:
Dung dich hiéu chudn 1: p(As) = 1 pg/l, p(Cd, Hg, Pb) = 0,5 g/l

Diing pipet l4y 0,5 ml dung dich hiéu chuin da nguyén té (4.6) da pha lodng, cho vao binh dnh mirc
50 ml, thém 1 ml axit nitric (4.2) va thém nu&c dén vach.

Dung dich hiéu chuén 2: p(As) = 5 ug/l, p(Cd, Hg, Pb) = 2,5 ug/l
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Dung pipet I4y 2,5 ml dung dich hiéu chuln da nguyén t4 (4.6) 4 pha loding, cho vao binh dinh mirc
50 m, thém 1 ml axit nitric (4.2) va thém nueéc dén vach, '

Dung dich hiéu chudn 3: p(As) = 20 pgfl, p(Cd, Hg, Pb) = 10 ug/

Duing pipet 4y 10 ml dung dich higu chuén da nguyén t6 (4.6) d4 pha lo&ng, cho vao binh dinh mirc
50 ml, thém 1 ml axit nitric (4.2) va thém nwéc dén vach.

CAn chudn bj c4c dung dich hiéu chulin nay trong ngay st dyng.

6.5 Chudn bj cac dung djch higu chudn va dung djch thir a8 do ICP-MS

M&i dung dich dugc do biing ICP-MS trong c4c van hanh thdng thuémg cin chira mdt chét chuln ndi.
Nang db clia cac chit chuin ndi phai bing nhau trong tét ca céc dung dich. i v&i phép xac dinh thily
ngan, cin bd sung vang @& &n dinh thiy ngan. MAu thu duwgc bang phén hiy &p luc [theo TCVN 9525
(EN 13805)] cAn duwgc phan tich ngay sau khi pha lo&ng.

VI DY: Diing pipet 14y 10 ml dung djch zero hofic dung dich hiéu chudn cho vao binh dyng miu, thém 0,1 ml dung dich ndi
chudn pha lo3ng (4.8) va trdn. Diing pipet I4y 2 mi mau thir cho vao binh dyng méu, thém 8 ml nuwée va 0,1 ml dung dich ndi
chuln pha lo&ng (4.8) va trdn. M8i dung dich chira khodng 10 g/ chét chulin ndi Rh.

Dung dich néi chun ciing c6 thé duwoc bd sung tryc tidp bang kénh khac trén may bom nhu dong
duwoc st dung @8 phan tich. Chinh ndng a6 clia dung dich chit chudn ndi va téc a6 bom dé aat duoc
ndng dd khédi lugng chit chudn ndi x4p xi p = 50 pg.

CHU THICH: Viéc bd sung chét chudin ndi tryc tidp c6 thé din aén pha loling dung dich thir.
6.6 Hiéu chudn thiét bj ICP-MS
Do dung dich mAu tréng (4.10) va sau dé do dung dich higu chuén (6.5).

Tinh ham hiéu chudn theo huéng din st dyng thiét bi. Néu cin, cin tinh dén cac ty 18 adng vi khéc
nhau gitra cac dung dich hiéu chudn va dung dich thr.

6.7 Phén tich miu

Sau khi hiéu chufn thit bi, cAn phan tich cac dung dich thir. Cac miu thu dwgc béing phan hiy 4p lve
cin dwoc pha loing trurdc khi do (6.5) @& tranh nhidu do c4c ndng dd cac nguyén 18 nén miu cao. Néu
thé tich cubi ciing cla dung dich phan hdy tir 20 mi dén 30 ml, thi nén pha lo&ing theo hé sé 10 & do
ICP-MS. Trong khodng th&i gian ngén thich hop (vi dy: sau ndm miu hodc muei miu) phai kiém tra
bing dung dich mAu tring va mét dung dich hiéu chudn. B9 dap (rng clia dung dich higu chudn cin
dao ddng trong khodng + 10 % A9 dap (ng clia cac dung dich hiéu chudn truée do/hiéu chudn lai. Déi
v6i cac miu chira ndng @9 thily ngan cao thi phai kéo dai thdi gian rira trdi. P& ap dyng cac thei gian
rira trdi thich hop (kéo dai), thi cAn kidm tra hé théng vé théi gian rira trdi, s&r dung dung dich chudn

12



TCVN 10912:2015

hiéu chudn cao nhat. Nén s dung phép do kiém tra mau tring sau khi téc 86 dém cac nguyén té nay
cao dé kiém tra hiéu (rng nhé.

6.8 Kidm tra hiéu (’ng nén miu

Lwong nén mau cb trong dung dich thir cAn phan tich c6 thé tao it hodic nhidu hiéu *ng ndn miu. P&
kiém tra hiéu ¢mg nén mau, bd sung mdt ligng chit chulin da nguyén té a3 biét vao dung dich thi.

VI DY: Chudn bj c4c dung dich thir (6.5) diing pipet [dy 2 mi miu thir cho vao binh dyng méu, thém 7 ml nwéc va 1 ml dung
dich hiéu chuln 3 (8.4). Sau 46, thém 0,1 ml dung dich chét chudn ndi pha loing (4.8) va trdn. Chuln bji m3u khéng thém
chudn theo cach tuong ty, sir dyung 1 ml nuée thay cho dung dich hidu chudn.

N&ng 49 khéi lwgng thu dwge bing céch thém chuln khdng dugc veret qua + 10 % ndng dd bd sung.
Trwedng hgp chénh I&ch 1én hon, thi hiéu Gng nén mau phéi dwgc bu bdng hiéu chudn thém chuén.

6.9 Hiéu chudn thém chuin

Viéc hiéu chuin thém chuln cin bao gdm [t nhét ba diém, trong a6 ¢6 hai didm thém chuin. Néng do
cao nhét clia chét chudn phdi Ién hon ndng dd chét c6 trong dung dich mAu tir ba dén ndm lAn. Néng
dd thAp nhét clia chét chudn phai bing mét nira ndng @9 clia dung dich chuln cao nhét, nghia 1a 100
%, 200 % va 400 % ndng a6 khdi Ivgng ban diu clia miu thir. S dyng dung dich thir khéng thém
chuln 12 mirc thdp nhét trong dwéng chudn. Hai quy tuyén tinh qua cac didm nay di qua tryc ndng @6
am. Gia tri tuyét dbi clia didm nay 1 ndng a4 clia nguyén té trong dung djch thir.

VviDy: ©éivéi dung dich thir chira x8p xi «Cd) = 0,5 pgh, diing pipet Iy 2 ml m8i m&u thir cho vao bén binh dyng mau khac

nhau, Cho 8 ml nuére vao binh m&u thir nhét (dung dich thir khdng thém chuln). Cho 7,5 ml nuéc va 0,5 mi dung djch hidu
chudn 3 (6.4) (= mAu thém chudn 1, c6 ndng a9 khéi lrgng bl sung clia p(Cd) = 0,5 ugh) vao binh dyng mau thir hai,

Thém véo binh dyng miu thir ba, 7 ml nudc va 1 mi dung dich hidu chudn 3 (6.4) (= mau thém chudn 2, c6 ndng 6 knhéi
legng bd sung clia g(Cd) = 1 pg). Thém vio binh diyng miu thir tr, 8 ml nuéc va 2 mi dung dich higu chudn 3 (6.4) (= miu
thém chudin 3, cé ndng a0 khéi lgng bd sung cilia p(Cd) = 2 pgh).

7 Tinh két qua

Viéc tinh ndng dd céc nguyén té thudng dugc thye hién ty ddng bing phdn mém cla thiét bj ICP-MS.
Thye hién cic budc sau ddy véi mdi nguyén té: téc dd dém dugc hiéu chinh theo cdc ham hiéu chinh
&4 chon. Téc a4 dém duwgc do trong dung dich zero, dung dich hiéu chudn va dung dich miu thir dwoc
chulin héa theo tbc 40 @dm clia chét chun ndi. Tinh ham hiéu chuln bing céch st dung téc a6 dém,
ham hiéu chudn va hé sé pha loang ndng @& clia cac nguyén té dugc tinh.

Tinh ham legng, w, clia nguyén té cin xac dinh bing miligam trén kilogam miu thl, s& dung Céng
thire (2):

_axVxF

~ mx1000 @
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Trong d6:
a phéan khéi lvgng clia nguyén té c6 trong dung dich thir, tinh biing microgam trén lit (ug/);
V 14 thé tich dung dich phan hy, tinh bing mililit (ml);
F 1a hé sé pha lodng ctia dung dich thir.

m 13 khéi lgng phin thir ban dAu, tinh bing gam ().

8 Kiém soat chat lvgng phén tich

DA kidm soat chét legng phan tich, cAn phan tich cac dung dich m3u tréng va miu déi chirng clia nén
mAu twong ty ¢6 ham Iwong cic nguyén té cin x4c dinh @4 biét, song song véi cac ddy miu duoc
phan tich. Cac mau @i chirng phai dugc phan tich theo t&t ca céc burdc clia phurong phép, bét dau tir
qua trinh phan hiy.

9 Gié&i han djnh lwgng

Giéi han dinh Ivong cAn dugc danh gia déi véi tirng nguyén té, c6 tinh dén Ao l&ch chudn tim duec
trong céc danh gia dai han. D&i véi cac nguyén 6 vét, giéi han dinh legng thudmng quy wéc bing 6c,
trong dé o |a A 1éch chudn ctia tin hiéu mAu tring.

10 B§chyum

10.1 Yéu ciu chung

Chi tiét clia phép th(z lién phong thir nghiém dwegre néu trong Phy lyc A. Céc gia trj thu duwoc tir phép
thir lién phong nay cé thd khdng ap dung durgre cho céc dai ndng dd phan tich va chat nén khac véi dai
ndng a9 va chit nén a4 cho trong Phy lyc A.

10.2 DY Idp lal

Chénh léch tuyét ddi gitra hal két qua thir dbc 14p, ridng r8, thu dwgc khi sir dung cling phuwong phap,
tién hanh trén vat liéu thir gibng hét nhau, trong médt phong thir nghiém, do mét ngudi thyre hién sir
dung cung thiét bj, trong mdt khodng th&i gian ngén, khdng qué 5 % céc treémg hop vurot qué cac gia tr
gi®i han I4p lai r néu trong Bang 4.

10.3 D tai l3p

Chénh léch tuyét déi gitra hai két qua thir riéng ré, thu duge khi sir dyung cling phirong phép, tién hanh
thir trén vat liéu gibng hét nhau, trong cac phang thir nghiém khac nhau, do cac ngudi khac nhau thyee
hién, s dung cac thiét bj khdc nhau, khéng qué 5 % cac trurdng hop viret qué cac gia tri gidi han tai
l&p R néu trong Bang 4.

14
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Bang 4 - Gia trj trung binh, gi&i han I3p lai va gi&i han téi 14p adi v&i As, Cd, Hg va Pb trong

thyre phdm va CRM (Tort-2)
Nguyén té Miu Trung binh, mg/kg r, mglkg R, mg/kg
Asen Cardt <0,02
Ca xay nhuyén 1,6 0,2 0.4
N&m 0,07 0,03 0,08
Bot Graham <0,02
Thirc &n kieng md phdng E 0,023 0,012 0,052
Tém 19 1,9 6.1
Trai (mussel) 9,3 1,2 3,5
TORT-2 21,5 1.8 7.1
Cadimi carét 03 0,02 0,07
Ca xay nhuy&n 0,87 0,18 0,26
Ném 0,46 0,05 0,09
Bot Graham 0,033 0,008 0,028
Thirc &n kidéng md phong E 0,52 0,039 0,12
Tém 0,08 0,021 0,036
Trai (mussel) 1.7 0,18 0,45
TORT-2 28,3 4,0 10
Thiy ngan Carét <0,04
Ca xay nhuy&n 0,104 0,022 0,084
Nam 0,24 0,03 0.1
B&t Graham <0,04
Thirc &n kiéng md phdng E 0,047 0,026 0,042
Tom 0,57 0,11 0,31
Trai (mussel) 0,15 0,09 0,10
TORT-2 0,31 0,13 0,16
Chi Carét 0,088 0,015 0,029
C4 xay nhuy&n 21 03 0,5
Nam 1,5 06 0,7
Bét Graham 0,013 0,009 0,018
Thire 3n kidng md phdng E 0,26 0,08
Tém 1,14 0,19 0,31
Trai (mussel) 2,5 09 1.1
TORT-2 0,41 0,14 0.17
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11 Bao céo thir nghigém

Béo c4o thir nghiém phai bao gbm:

a) mgi thdng tin can thiét 4 nhan biét ady au vé miu;

b) phuong phép thir a4 st dung, vién din tiéu chudn nay;

¢) két qua thu dwoc va don vi bidu thj két qua;

d) ngay va quy trinh Iy m3u (néu biét);

e) ngay két thac thir nghiém;

f) néukidm tra 83 13p lai thl néu két qua cubi cling thu duerc;

g) moi thao tac khéng qui dinh trong tiéu chudn nay, holic durgc xem 12 tly chon, clng véi mei tinh
huéng bAt thiwémg c6 thd anh hudng dén két qua thir nghiém.
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Phylyc A
(Tham khao)

Céc két qua ctia phép thir cdng tiac

B0 chym cla phwong phap dugc Uy ban phan tich thiee phdm Na Uy (NMKL) thiét 1ap, phép the
cong tac da dugc danh gia phi hgp véi [1]. Két qua dwge néu trong cac Bang A.1 dén A.4. Két qua
thuc hién trén mau chuln chirng nhan dugc néu trong Bang A.5.

Mui bdn phang thir nghiém tham gia vao nghién ciru cdng tac vé higu ning clia phuong phap dé
xac dinh asen, cadimi, thdy ngan va chi trong thyc phdm bing phwong phap phd khéi Irgng plasma
cam (rng-cao tAn sau khi phan huy ap lyc. Céc _thénh vién tham gia trong nghién clru dwoe giao cac
miu kép mu va thyc hién trén cadc miu don (8. Mudi mdt phdng thir nghiém st dyng 10 vi séng dé
phan hly m3u, cdn ba phdng st dung thiét bj tro héa &p Ic cao d& phan hiy miu.

Bing A.1 — Di¥ li¢u phan tich thdng ké cua nghién clru cdng tic
ddi voi asen w = mglkg mau kép mu

Miu
Carét [Cixay | Ndm | Bot CRM | Tom | Tral | CRM
Théng sb nhuyén| CRM |Graham|Thirc &n (mussel) Tort-2
kiéng s
md
phong E
$6 lvgng phéng thir nghiém 12 12 12 12 12 12 12 12
"|Phong thir nghiém < LOD 8 1 2 9 6 0

$4 lwgng phong thir nghiém 0 0 0 o | o
ngoai ¢
$6 lugng phéng thir nghiém con (] 1 10 0 6 12 12 12
lai sau khi trir ngoai lé
Gi4 trj trung binh, X (mg/kg) <002 | 16 0,07 | <0,02 | 0,023 | 19,0 93 21,5
D¢ lech chudn I3p lai, s, (mg/kg) 0,07 | 0012 0,0043 | 0,68 042 | 063
RSDr, (%) 46 18,6 19 36 45 29
Giti han 13p lai, r (mg/kg) 0,2 0,03 0,012 1,9 1,2 1,76
B9 1&ch chuln t4i 14p, se (mg/kg) 014 | 028 0,019 | 22 1,2 2,52
RSDg (%) 8,8 43 81 1 13 12
Gidi han tai 1ap R (mg/kg) 04 0,08 0,052 | 8,1 35 7,1
Gia trj R Horwitz 15 23 23 10 11 10
Sc/sr 052 | 043 0,23 0,31 035 | 025
Tri s6 R Horrat 0,59 1,8 32 1.1 12 1,2
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Bang A.2 - Di¥ ligu phan tich théng ké clia nghién ciru cdng tac

adl véi cadimi w = mg/kg miu kép ma

Miu
Carft | Caxay | Nim | Bot CRM | Tém | Trai | CRM
Théng sb nhuydn| CRM |Graham|Thirc én (mussel) | Tort-2
kidng
mé
phong E
$6 lugng phang thtr nghiém 13 13 13 13 13 13 13 13
Phong thir nghiém < LOD 0 0 0 0 0 0 0 0
86 lwgng phong thir nghigm 0 0 ] 0 0 0 ] 0
ngoai I¢
S6 lugng phong thir nghigm con 13 13 13 13 13 13 13 13
lgi sau khi tr{r ngoai I&
Gia trj trung binh, X (mg/kg) 0,30 0,87 046 | 0,033 0,52 0,08 1.7 28,3
D¢ léch chuln I3p lai, s, (mg/kg) | 0,008 | 0,06 0,02 | 0,002 | 0,014 | 0,008 0,07 14
RSDr, (%) 26 73 38 6 2,7 9,5 39 5.1
Gidi han [3p lai, r (mg/kg) 0,02 0,18 0,05 | 0,008 0,04 | 0,021 0,18 4
D0 léch chudn tai lap, sg (mg/kg) | 0,03 0,09 0,03 0,01 004 | 0,013 | 0,16 3,56
RSDg (%) 88 1 6.9 32 8.1 16 8,5 13
Gi¢i han tai l3p R (mg/kg) 0074 | 026 0,09 | 0,028 012 | 0036 | 045 9,97
Gia tri R Horwitz 19 16 18 23 18 23 15 10
s /sg 0,31 0,68 0,56 0,2 0,33 0,62 0,41 0,4
Tri s6 R Horrat 0,46 0,66 0,38 1,4 0,46 0,67 0,64 13
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Bang A.3 — Dir lidu phén tich théng ké ctia phép thir cdng tac

dbi véi thiy ngan w = mg/kg miu kép mi
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Miu
Carbt | Cixay | Nim BOt CRM | Tom | Tral | CRM
Théng sé nhuydn| CRM |Graham|Thirc &n {mussel)| Tort-2
kiéng
mb
phdng E
Sé lwgng phang thlr nghiém 12 12 12 12 12 12 12 12
Phong thlr nghiém < LOD 8 1] 0 9 2 0 0 0
S6 lwong phong thir nghiém 0 0 1 0 1 0 0 0
ngoai l&
86 ligng phong thir nghiém con 0 12 1 0 9 12 12 12
lai sau khi trlr ngoai 1¢
Gié tri trung binh, X (mg/kg) <0,04 | 0,104 024 | <0,04 | 0,047 0,57 0,15 0,31
P4 lach chudn 13p lai, s, (mg/kg) 0,008 | 0,011 0,009 0,04 0,03 0,046
RSDr, (%) 74 4.5 20 6,8 21 15
Gi¢i han 13p lai, r (mg/kg) 0,022 0,03 0,026 0,11 0,09 0,13
D3 1&ch chuln tal 13p, ss (mg/kg) 0,03 | 0,04 0,015 | 0,11 0,04 | 0057
|RSDg (%) 29 16 32 20 24 19
Gi¢i han tai lap R (mg/kg) 0,084 0,1 0,042 0,31 0,10 0,16
Gia tri R Horwitz 22 20 23 17 21 19
selsp 0,27 03 0,6 0,35 0,86 0,8
Tri s& R Horrat 1,3 0,78 1.4 1.1 1,1 0,96
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Bang A.4 — Dir ligu phén tich thdng ké clia phép thir cdng tic

aéi v&i chi w = mg/kg miu-kép mu

Miu
Carét | Caxay | Ném BOt CRM | Td6m | Trai | CRM
Théng sb nhuyén| CRM |Graham|Thire &n {mussel) | Tort-2
kiéng
mé
phong E

Sé lwgng phéng thir nghiém 13 13 13 13 13 13 13 13
Phong thir nghi¢m < LOD 0 0 0 5 0 0 0 0
S Iwgng phéng thr nghiém 0 0 0 0 0 0 0 0
ngoai &
S6 lrgng phéng thir nghiém con 13 13 13 8 13 13 13 13
lai sau khi trir ngogi 18
Gid tri trung binh, X (mg/kg) 0,088 | 21 15 | 0013 | 026 | 1,14 25 | 041
DY lech chudn 13p lai, s, (mg/kg) 0,005 0,11 0,2 0,003 0,03 0,07 03 0,14
RSDr, (%) 59 50 16 25 10 6,0 13 34
Gidi han 13p lai, r (mg/kg) 0,015 03 0.6 0,009 0,08 0,19 09 0,14
Do l&ch chuan tai 14p, sg (mg/kg) | 0,010 0,17 0,2 0,006 0,03 0,11 04 0,059
RSDg (%) 12 8 16 47 13 93 16 33
Giti han téi 1ap R {mg/kg) 0,029 05 07 0,018 0,10 0,31 1.1 017
Gia tri R Horwitz 23 14 15 23 20 16 14 18
s, /sp 0,52 0,65 0,92 0,52 0,79 0,62 0,84 24
Tri sé R Horrat 0,51 0,56 1,0 2,0 0,64 0,59 1,1 1,8
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Bang A.5 - Cac két qua ding cia asen, cadimi, thiy ngén va chi trong
nghién ctru cdng tac dra trén CRM (Tort-2, NRC Canada)

Gla tr] phén tich Gia trj chieng nhin
Nguyén td Awge va sp, vay Z-Score
mg/kg mg/kg
Asen 215225 216%x18 -0.1
Cadimi 283136 26,706 1,6
Thiy ngan 0,31+0,06 0,27 £+ 0,06 2,3
Chi 0,41+ 0,06 035+0,13 0,1
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Thw muyc tai ligu tham khao

[1] Guidelines for collaborative Study Procedures to Validate Characteristics of a Method of Analysis
(1995) J. AOAC Int. 78, 143A-160A.

21 K. Julshamn, A. Mage, H. Skaar Norli, K. Grobecker, L. Jorhem and P. Fecher (2007).
Determination of arsenic, cadmium, mercury and lead by ICP-MS in foods after pressure
digestion: NMKL Collaborative study. J AOAC INTERNATIONAL, 90, 844-856.
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