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L&i néi ddu
TCVN 7933:2009 cung vé&i TCVN 7932:2009 thay thé TCVN 5779:1994;

TCVN 7933:2009 hoan toan tuong dudng véi ISO/TS 6733:2006;

TCVN 7933:2009 do Ban ky thuat tiéu chudn quéc gia TCVN/TC/F 12
Siza va sdn phdm siza bién soan, Téng cuc Tiéu chudn Do Iudng Chét
lugng dé nghi, B6 Khoa hoc va Céng nghé céng béd,



TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN 7933:2009

Xuat ban lan 1

Sira va san pham sifa — Xac dinh ham lugng chi -
Phuong phap quang phd hap thu nguyén tir dung 16 graphit

Milk and milk products — Determination of lead content —
Graphite furnace atomic absorption spectrometric method

1 Pham vi ap dung
Tiéu chudn nay quy dinh phuong phap xac dinh t8ng ham luong chi trong sifa va san pham sifa.

Gidi han phat hién cGa phuang phap dugc xac dinh Ia ba lan do léch chudn cua phép xac dinh mau
tréng, la 0,001 mg/kg di véi san phdm sita dang 1dng va 0,01 mg/kg d6i véi cac loai sifa dang ran néu
stf dung phuang phap tro hoa khé. B6i véi viéc khoang hoa uét chiu ap luc, thi cac con sé nay la nhu
nhau d6i v&i cac phan mau thir chifa 0,2 g chat khé. Vige khoang hoa biing 16 vi séng thi cho phép diing
cac phan mau thif 16n hon va do dé cac gi6i han phat hién thap hon.

2 Tailiéu vién dan

Cac tai liéu vién dan sau la rat can thiét cho viéc ap dung tiéu chudn nay. DSi vai cac tai lieu vién dan
ghi n@m cong bd thi ap dung phién ban dugc néu. B8i vai cac tai lidu vién dan khong ghi nam céng bd
thi &p dung phién ban méi nhat, bao gém ca cac stfa déi.

TCVN 7151 (ISO 648), Dung cu thi nghiém bang thuy tinh — Pipet mot muc.
TCVN 7153 (ISO 1042), Dung cu thi nghiém bang thuy tinh — Binh dinh mite.

TCVN 4851 (IS0 3696), Nuc dung dé phan tich trong phong thi nghiém - Yéu cau ky thuat va phuong
phap thdr.

TCVN 6270:1997 (ISO 6732:1985), Sifa va cac sin phdm sita. Xac dinh ham lugng sat -
Phuong phap quang ph8 (Phuong phap chusn).
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3 Thuat ngirva dinhxnghia
Trong tiéu chudn nay ap dung cac thuat ngif va dinh nghfa sau day:

3.1
Ham lugng chi (lead content)

Phan khéi lugng clia chat xac dinh dugc bang quy trinh quy dinh trong tiéu chun nay.

CHU THICH Ham ludng chi dugc bi€u thi bing miligam trén kilogam mAu thr.

4 Nguyeén tic

Phan mau thir duge khoang hoa bang cach tro hoa khd theo chuong trinh véi su ¢6 mat clia axit sulfuric
dé hd trg qua trinh tro hoa. Cach khac, méu thir dugc khoang hoa uét chiu ap Iuc véi axit nitric trong
binh Teflon hoac binh thach anh, hoac kho&ng hoa uét béng 16 vi séng. Tro dugc hoa tan trong axit
nitric loang hoac dich khoang hoa uét dugc lam bay hai dén khd va c&n dugc hoa tan trong axit nitric
loang. Do d6 hap thu nguyén tlr clia dung dich tao thanh & budc séng 283,3 nm bing may do quang
phd h&p thu nguyén tif dung 15 graphit véi hiéu chinh nén Zeeman hoac den D2 hé quang. Viéc dinh
Iugng ducc ti€n hanh bing phuong phap sif dung dudng chudn hoac phuong phap thém chuan.

5 Thuéc thr

Chi sl dung cac thudc thir va cac dung méi thudc loai tinh khiét phan tich, trir khi cé cac qui dinh khac.
5.1 Nudc, da cat hai lan ho3c cb do tinh khiét tuong duong, phi hop vdi loai 2 clia TCVN 48-51 (1ISO 3696).
5.2 Axit nitric dam dic (HNO;), p(HNO,) = 1,40 g/ml, diing cho muc dich lam sach.

5.3 Axit nitric dam dic (HNO;), p,o(HNO;) = 1,40 g/ml, Merk "Suprapur" ho#c tuong dudng.

5.4 Axit sulfuric dam dic (H,SO,), p,(H,SO,) = 1,84 g/ml, Merk "Suprapur'? hoc tuong duong.

5.5 Dung dijch axit sulfuric, 20 % (phan khéi lugng/thé tich).

Pha lodng 130 ml axit sulfuric dam d&c (5.4) b&ng nu6c dén 1000 ml.

5.6 Chat bd chinh nén

5.6.1 Hoa tan 2,0 g amoni dihydro phosphat (NH,H,PO,) (Baker "Ultrex")” va 0,17 g magie nitrat
[Mg(NO,),.6H,0] (Merk "Suprapur”) trong nudc. Pha loang dén 100 ml.

' Dung dich Baker "Utrex”, Merck "Suprapur”, Titrisol va Perkin-Elmer Ia vi dy v& nhimg san phdm cé ban sén. Théng tin nay

dua ra tao thuan tién cho ngudi sir dung tiéu chudn nay, ISO khéng &n dinh phai st dung céc san phdm dé.
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Cac dung dich thich hdp cé ban s&n trén thi trudng [vi du: c6 sn tis hang Perkin-Elmer s6.8019-0634 2
(dung dich Mg 1 %) va s6 N930-3445 (dung dich NH,H,PO, 10 %)].

5.6.2 Tron 200 ul dung dich chifa 1 % Pd (theo nitrat, vi du: Perkin-Elmer s6.8019-0635)* va 20 pl
dung dich chifa 1 % Mg (theo nitrat, vi du: Perkin-Elmer s6.B019-0634)? vdi 1,67 ml nudc va 2 giot axit
nitric (5.3).

5.7 Dung dich chi chuan dam déc, c(Pb) = 100 mg/!

Hoa tan 159,9 mg chi nitrat [Pb(NO,),) b&ng nudc trong binh dinh mirc mét vach 1000 ml (6.4). Thém
10 ml axit nitric ddm d4c (5.3). Pha lodng b&ng nudc dén vach va tron.

Bao quan dung dich nay trong chai thuy tinh bosilicat c6 ndp day bang thuy tinh mai.
CHU THICH Cach khac, c6 thé sif dung dung dich c6 ban s&n trén thi truang, vi du nhu Merck Titrisol 99697,
5.8 Dung djch chi chuin, c(Pb) = 1 mg/l

Dung pipet 18y 1,0 mi dung dich chi chudn dam dic (5.7) cho vao binh dinh mifc 100 ml (6.4). Thém
1 mi axit nitric dam dac (5.3). Pha loang bang nudc dén vach va tron.

Bao quan dung dich nay trong binh polyetylen (6.6) c6 ndp van.
5.9 Dung dich chi chuan lam viéc

Dung pipet 18y tuang (mg 0 ml, 0,50 ml, 1,0 ml, 2,0 ml va 3,0 ml dung dich chi chugn (5.8) cho véao binh
dinh mirc mét vach 100 ml (6.4). Thém 1 ml axit nitric dam dac (5.3). Pha lodng bing nudc dén vach va
trén. Chudn bi cac dung dich chi chudn lam viéc nay cho méi tuén.

CHU THICH Cac dung dich chi chudn lam viéc nay cé ndng dé chi tuong ing Ia 0.0 ug/l, 5.0 pg/l, 10,0 ugh,
20,0 ug/l va 30,0 pgfl.

Bao quan cac dung dich nay khéng qua mét tudin trong cAc binh polyetylen (6.6) co nép van.
5.10 Khi nito hoac agon siéu tinh khiét.
6 Thiét bi, dung cu

St dung cac thiét bi, dung cu clia phong thir nghiém théng thudng va cu thé nhu sau:

2 Dung dich Baker "Utrex”, Merck "Suprapur”, Titrisol va Perkin-Elmer |a vi du vé nhimg san phdm c6 ban s&n. Théng tin nay
dua ra tao thuan tién cho nguoi sif dung tiéu chudn nay, ISO khéng &n dinh phai sir dung cac dung dich dé.



TCVN 7933:2009

6.1 Chén nung va dung cu thuy tinh, dudc lam sach nhu sau:

Rifa va tréng béng nudc voi sau d6 trang lai bing nudc cat. Ngam it nhat 12 h trong dung dich axit nitric
dam dac 10 % (phan khdi lugng). Trang ba Idn bing nudc cat hai lan trude khi st dung. DE kho va bao
quan chén nung hoc dung cu thuy tinh da rifa sach trong méi trudng khéng bui.

6.2 Can phan tich, c6 thé can chinh xac dén 0,1 mg.

6.3 CI?én nung b&ng thach anh, day phang, c6 ndp day, cé dung tich khodng tir 25 ml dén 50 mi.
6.4 Binh dinh mirc mdt vach, dung tich 10 mi, 100 ml va 1000 ml, c6 nép day bing thuy tinh mai.
6.5 Pipet mét vach, dungtich 1 ml, 2 mi va 10 ml,

6.6 Binh c4u polyetylen, dung tich 100 mi, cd nap van.

6.7 Pipet dinh lugng, co cac dung tich c6 thé diéu chinh dugc tir 50 pl dén 250 pl, tir 250 pl dén 1000 pl
va tir 1000 pl dén 5000 pl, ¢6 ndp day biing chat déo.

6.8 Lo nung, co cai dat chuong trinh d€n nhiét d6 khodng 800 °C, cb 18p 16t bang vat liéu chita ham
lugng chi thap (vi du nhu thach anh). '

Lam nong dinh ky 16 nung (vi du nhu hai tudn mét 1an) dén nhiét do tir 700 °C dén 800 °C.

6.9 Dung cu khodng hoa udt chju ap Iyc, nhu theo phuong thirc ¢8 truyén hoac ngudn nhiét vi séng,
cé binh khoang hoa bang vat liéu khéng bi nhiém b&n.

6.10 Tu sdy, cé thé duy trid 150 °C + 5 °C.
6.11 Bép dién, co bd n nhiét co thé diéu chinh dugc.

6.12 May do phd hdp thu nguyén tlr, c6 bd phan nguyén tlf hoa bing nhiét dién (1o graphit), hé
théng diéu chinh nén detori- dén D2 hé quang hodc Zeeman, bd phan Iy méu tu déng gém cb cac coc
dung mau, may in hoic may ghi, dugc gén véi dén phong dién khéng dién cuc hoac dén catot réng doi
v6i chi, cac 6ng graphit, tdm Lvov, néu thich hap, v.v...

7 L3y mau

Diéu quan trong la mau gl dén phong thif nghiém phai 1a mau dai dién va khéng bi hu hai hoac thay
ddi cac dic tinh trong sudt qua trinh van chuyén va bdo quan.

Viéc [dy mau khong qui dinh trong tiéu chudn nay. Nén I8y mau theo TCVN 6400 (ISO 707).
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8 Chuan bi mau thir

Chuédn bi mau thir tUr cac loai san phdm khac nhau theo 8.1 clia TCVN 6270:1997 (ISO 6732:1985),

tranh nhiém ban chi.

9 Cach tién hanh

9.1 Tro hoa kho
9.1.1 Phin mau thir

Can khoang 1 g mau thif, d6i vai cac san phdm dang kho, hoac tir 5 g dén 10 g mau thir déi véi cac san
pham dang udt, chinh xac dén 1 mg, cho vao chén nung thach anh (6.3). Cho khoang tif 2 mi dén 3 ml
nude vao mau thir cla san phdm dang khod dé thu dugc dung dich hé nhdo. Cho 2 ml dung dich axit
sulfuric (5.5) vao c& hai phan m&u thir. Ding dda thuy tinh khusy k§. Trang dGa bing mét it nudc.

CHU THICH Viéc thém axit sulfuric 1 d& tranh th&t thoat chi. Tuy nhién kinh nghiém cho thady réng viéc thém
nhu vay 1a khong can thiét khi viéc tro hod dugce thuc hién cé chuong trinh nhiét dé va nhiét dd téi da khéng vuot
qua 500 °C dén 550 °C.

9.1.2 Tro hoa

D&t chén nung thach anh Ién b&p dién (6.11) va cho lugng chira trong chén bay hdi dén kho. Néu phan
(mg qua manh, thi gidm bét nhiét. Tiép tuc gia nhiét cho dén khi khéng con khéi trdng cla sulfua trioxit.

Chuyén chén nung sang 16 nung (6.8). Tang nhiét d6 16, bAt ddu tir nhiét dd phong vdi téc dé khoang
50 °C trén gid dén khi dat dugc 300 °C sau d6 duy tri nhiét do nay trong 2 h. Lai tang nhiét dé cla 16
nung khoang 50 °C trén gid dén 550 °C. Gilt chén nung clung v&i mau & nhiét d6 nay trong khoang 6 h.

L&y chén nung ra khdi 16 va dé ngudi. Lam udt tro bang 1 ml nude va 1 ml axit nitric (5.3). DUng bép
dién (6.11) cho bay hai Iugng chifa trong chén dén khé. ‘

Pat lai chén nung vao 16 nung (6.8), trong luc chd, duge lam ngudi dén khoang tir 550 °C dén 350 °C.
Tang lai nhiét dd cua 16 dén 550 °C. Gilr 30 min & nhiét d6 nay. Lap lai quy trinh nay cho dén khi thu
dudc tro khong con chifa cacbon (trdng).

CANH BAO Dat bép dién va 16 nung trong ti hut, vi hoi clia axit sulfuric va nito oxit giai phong trong
qua trinh phan huy. Luén day ndp chén nung khi chuyén chén tir noi nay sang noi khac va dugc bao
quan trong qua trinh van chuyén.
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9.1.3 Dung dijch thir

Cho 1,0 ml nudc va 0,5 ml axit nitric (5.3) vao luong chifa treng chén nung thach anh. Lam néng chén
nung c&n than trén bép dién (6.11) d€ hoa tan tro. Chuyén hét luong chifa trong chén nay sang binh
dinh mitc mét vach 10 mi (6.4). Pha lodang bang nudc dén vach. Trén ky va ti€n hanh do.

9.1.4 Phép thirtring

Thuc hién tat ca cac bude trong 9.1.1 dén 9.1.3 nhung bd qua phan mau thr.
9.2 Khoang hoa trong binh kin (phan huy kin)

9.2.1 Phdn miu tho

Can khoang 1 g mau thi, chinh xac dén 0,1 mg déi vdi cac san phdm dang Idng, ho#c 0,2 g mau thdr
d6i vai cac san phdm dang rén, cho vao binh khoang hod Teflon (6.9). Néu ¢6 thé, chinh lugng mau thir
dang long sao cho khéng c6 qua 0,2 g chat hitu co.

Luong nay chi ap dung d6i véi binh khoang hoa ¢6 dung tich 23 ml. Diéu chinh cac lugng nay déi vai
cac binh co dung tich khac.

9.2.2 Khoang hoa

Thém 3 mi axit nitric (5.3). Day nap binh binh khoang hoa Teflon. Chuyén sang binh bang thép va van
chat nap. Dat tat ca vao ti sy (6.10) & nhiét do phong. Tang nhiét d6 cla tl sdy lén dén 150 °C va duy
tri & nhiét do nay it nhat 3 h,

9.2.3 Dung djch thir

Sau khi 1am ngudi dé&n nhiét d6 phong, md ndp binh khoang hoa Teflon. Cho bay hdi lugng chifa trong
binh d&n gén khé trén bép dién (6.11). Thém 250 pl axit nitric (5.3) va dung nudc dé chuyén lugng chira
trong binh nay sang binh dinh mic mét vach 10 mi (6.4). Pha loang b&ng nuéc dén vach.

Tron ky va ti€én hanh do.
9.2.4 Phép thirtring
Thuc hién tat ca cac budc trong 9.2.1 dén 9.2.3 nhung bd qua phan miu thir.

M6t s6 phong thif nghiém dung khoang hoé bang vi séng véi axit nitric thay cho viéc khoang hoa béng
nhigt. Ky thuat nay cing c6 thé duoc sir dung véi diéu kign 1a phong thir nghiém chimg minh duoc rang
viéc khoang hoa bing vi séng tao ra cac dung dich do cb thé so sanh dudc v6i cac dung dich duoc tao
ra bang viéc khoang hoa ap Iuc khi dude phan tich béng séc phd hap thu nguyén tir diing 16 graphit.

10
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9.3 Tién hanh do

9.3.1 Cai djt thiét bj

CHU THICH Trong cac phéng phan tich c6 sif dung thiét bi clia nhidu hang va cac loai may do phd hép thy
nguyén (& khac nhau. Diéu kién ctia mot thiét bi thich hop la dugc gan véi mét ngudn sang, hé théng quang hoc
va hé lhdﬁg diéu chinh nén thich hop (vi du nhu hiéu (ing Zeeman hodc dén deteri-den D2 hd quang). Co vai loai
5ng graphit c6 ban sin, cac két qua t6t nhat co thé thu duge khi sif dung cac 8ng cacbon pyrolytic. duoc ma
pyrolytic hoac dugc ma zirconi va duoc gén véi cac tdm L'vov.

Chinh tat ca céc thong s6 cla thiét bj theo chi d&n clia nha san xut vé phuong phap do chi va t6i wu
hoa dé thu duoc hiéu chinh nén va hinh dang pic c6 thé chdp nhan dudc.

9.3.2 Higu chuan va do cac dung dich mau
9.3.2.1 Yéu cdu chung

Viéc hiéu chudn c6 thé thyc hién dugc béng dudng chudn hoac phuong phap thém chudn. Néu chon
cach sif dung dudng chudn thi phai dugc khing dinh béng phuong phap thém chudn ma cac dudng
cong chu&n phai giéng nhau déi véi cac dung dich chudn va cac dung dich thi.

Cac thé tich bom phu thudc vao loai thiét bj va c6 thé thay ddi trong khodng tU 5 pl dén 40 pl. D6i vdi
cac dung dich chudn va cac dung dich thr thi cdn phai thém moét lugng giéng nhau cia chét b& chinh
nén (5.6.1 hodc 5.6.2) vao éng graphit.

9.3.2.2 Quy trinh si&r dung dudng chuan

Do nam dung dich chi chun lam viéc (5.9) lap lai ba |&n. Sau d6 ciing do I4p lai ba 1an dung dich thif
(9.1.3 ho#c 9.2.3) va phép thlr trdng (9.1.4 hodc 9.2.4). Cac s6 doc riéng lé dugc hiéu chinh nén (cac
dién tich pic ho#c chiéu cao pic) di véi cac chét chudn giéng nhau hosc dung dich thir khéng dugc sai
khac qua 10 %.

Cir sau méi 14n thir nam dung dich, do dung dich chi chudn lam viéc 10 pg/l (5.9) d& kiém tra hiéu qua
hoat déng cla thiét bi.

9.3.2.3 . Quy trinh thém chuan

Po tgt ca cac phép thir trdng (9.1.4 hodc 9.2.4) va cac dung dich thir (9.1.3 ho3c 9.2.3) nhu sau: Bam x pl
dung dich thir v&i x pl chét b8 chinh nén (5.6.1 hodc 5.6.2) va do do hap thu nguyén tI duoc hiéu chinh
vé dé hap thu nén. Lap lai quy trinh nay.

Sau @6 thuc hién tudng tu, nhung bom thém x ul dung dich chi chudn lam viéc (5.9) va do do hép thu
nguyén tr da dugc chinh vé dd hap thu nén. Lap lai qui trinh nay.

Tiép tuc thuc hién tuong ty, bom thém 2 x pl cling dung dich chi chudn lam viéc. Thuc hién phép do nay
hai Ian. Day théng s bom dugc néu trong Bang 1.

11
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Chénh léch cac két qua thir 1ap lai clla méi cip khdng dugc vuot qua 10 %. DE kiém tra do tuyén tinh.
thi viéc tang tin hiéu do Ian thém th(r hai phai tir 90 % dén 110 % clia tin hiéu do I3n thém thi nhat.

CHU THICH Tuy thudc vao loai thiét bi ma x s& dao ddng tir 5 d&n 20.

Bang 1 - Day théng sé bom

Nguén So 14n bom M3u bom

Méau tring

MAu trdng

M3u tring + thém 1an 1
M3u tréng + thém 1an 1
M3u trdng + thém 13n 2
MAu tring + thém lan 2
Miu 1

Mau 1

M3u 1 + thém 13n 1
M&u 1 + thém lan 1
M3u 1 + thém Idn 2
Mau 1 + thém ldn 2
Mau 2

Miu 2

M&u 2 + thém Ian 1
M&u 2 + thém I3n 1
Mau 2 + thém 1an 2
M3u 2 + thém lan 2
B&t d4u fai vi mau trdng V.V

Mau tring

-

Dung dich thir 1

Dung dich thir 2

O s W =200 e WD 22D B WM

ViDU Viéc cai a3t nhu sau d6i v&i may do phd hap thu nguyén tir Perkin-Elmer AAS 4100 ZL® duoc trang bi dén
catot rdng da duoc s dung:

Ong graphit dugc phi pyrolytic, c6 gén véi cac t&m cacbon pyrolytic
(Perkin-Elmer® s6 B050-4033, d&i vdi AAS 4100 ZL)

Cudng 86 dong dién cla dén | 10 mA

Bub6c sbng 283,3nm o

DO rong k& ha 0,7 nm (thdp) |

Khi heath Nito )

Td&c d hut cha pipet 100 %

Thé tich bom 10 pl

Nhiét d& bom 20°C

Chat b8 chinh nén 10 4l [0,05 % Pb/ 0,03 % Mg(NO,),] (5.62) |

Do tin hiéu Dién tich pic o o

Hiéu chun Phuong phap thém chuén o

¥ Perkin-Elmer AAS 4100 ZL 1a v du vé san phdm c6 ban s3n. Thang tin nay dua ra sy thun tién cho ngudi st dung tiéu
chudn nay. 1ISO ho4c IDF khéng 4n dinh phai st dung san pham dé.

12
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Bang 2 - Chuong trinh nhiét do

T o Thai gian Dong khi bén tron_g:;_"-ﬁ
Buéc Nhiét dé lo s ml/min
8 Budc nhay Giir

[ 1 120 10 30 250 N
iz .

2 130 ! 25 40 250

3 - 1200 20 30 250

4 1850 0 5 0 h

5 2500 1 5 250 ]

® Tin hiéu nay chi biéu 16 trong budc nguyén t hoa (4).

10 'Tinh va biéu thi két qua
10.1 Tinh ty déng

Cac thiét bi hién dai dugc cung cédp s&n chuong trinh tinh phdn mém cé kha nang gia tri trung binh va
do lech chudn cla cac phép do Iip lai. Cac chuong trinh nay ciing co thé thuc hién tinh déi vai dudng
chudn vé cac chudn ngoai, ciing nhu d8i v6i phuong phap thém chudn. Ngoai ra, khéi Iugng phan mau
thir va cac hé s& pha lodng c6 thé dugc dua vao may dé thiét bi tinh truc ti€p két qua theo mg/kg mau thr.

Néu thiét bi khéng dudc trang bi chuong trinh nhu vay thi tién hanh theo 10.2 ho#c 10.3.
10.2 Tinh bing cach s dyng dudng chuin

10.2.1 Tinh c4c gia tri trung binh clia cac tin hiéu thu dugc déi vai cac dung dich chudn, dung dich
mau trang va cac dung dich thir (xem 9.3.2.1).

V& dé thi cac gia tri hdp do thu clia cac dung dich chi chudn lam viéc (5.9) dua theo cac ndng do tuang
(mg va dung dudng tuyén tinh phi hop nh&t hodc cach khac, tinh dudng hdi quy bing phuong phap
binh phugng nhd nhat. Boc tir 48 thi, hodc tinh néng dd cla dung dich thlf va dung dich mau trang bang

microgram trén |it.
10.2.2 Tinh ham ludng chi clia mau thi, w, bang miligam trén kilogam theo cong thifc sau day:

(wy —wo)V

W ="9000m

13
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trong dé:
w, la ham lugng chi clia dung dich thir (9.1.3 ho3c 9.2.3), tinh bang microgam trén lit;
w, la ham lugng chi clia dung dich mau tréng (9.1.4 hoac 9.2.4), tinh bang microgam trén lit;
V 14 thé tich clia dung dich thir (9.1.3 hoac 9.2.3), tinh b&ng mililit;
m 1a kh&i lugng phan mau thir (9.1.1 hoac 9.2.1), tinh bing gam.

10.3 Tinh d&i vdi phuong phap thém chuan

10.3.1 Tinh ham lugdng chi cia mau thd, w,, va cla mau trdng, w,, ca hai gia tri dudc biéu thi bang
microgam trén lit d6i vdi phuong phap thém chudn, theo cong thirc sau day:

w,(wo)=Ao/]:(A"_A’);(A’_A”)]xcs

trong do:
w, la ham lugng chi clia dung dich thir (9.1.3 ho#c 9.2.3), tinh bang microgam trén lit;
W, la ham luong chi cla dung dich méu trdng (9.1.4 ho#c 9.2.4), tinh b&ng microgam trén lit;
A, latri s6 tin hiéu (dién tich hoac chiéu cao) clia dung dich thit hoic dung dich mau trang (9.3.2.2);
A, latr sé tin hiéu ctia dung dich thlr hoc dung dich mau trang déi vdi mot 1an thém (9.3.2.2);
A, latri sé tin hiéu cda dung dich thir hoac dung dich mau trang ddi véi hai I3n thém (9.3.2.2);
¢, la néng d6 trong dung dich chi chudn dugc thém (5.9), tinh bang microgam trén lit.

10.3.2 Tinh ham lugng chi trong mau thir, w, biéu thi b&ng miligam trén kilogam, dung céng thiec trong
10.2.2 nhung thay ham lugng chi ctia mau tring, w, va ham lugng chi clia dung dich thir, w,, bang gia
tri thu dugce trong 10.3.1.

10.4 Biéu thj két qua

Biéu thi cac két qua thu dugc trong 10.2.2 hodc trong 10.3.2 d&n hai chil s6 thap phan.
11 Do chum

11.1 Phép thir liégn phong thir nghiém

C4c gia tri vé do lap lai va do tai lap thu dudc tif cac két qua clia phép thi lién phong thir nghiém dudc
ti€én hanh theo TCVN 6910-1 (ISO 5725-1) va TCVN 6910-2 (ISO 5725-2). Cac chi ti€t ctia phép thl
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lien phong thif nghiém vé dd chum clia phuong phap dugc néu trong Phu luc A. Cac gia tri nhan dugc
tir phép thir lién phong thr nghiém nay co thé khéng ap dung dugc cho cac dai nong do va chét nén

khac véi cac dai ndng dé va chat nén da néu.

11.2 Db lap lai

Chénh léch tuyét ddi gitra hai két qua thir dbc lap, riéng ré thu dugc khi sU dung cung mot phuong phap,
trén cung mét loai vat ligu thir, trong cling phong thir nghiém, véi cing mét ngudi thao tac trong cung
mot khoang thdi gian ngan nhu nhau, khong qua 5 % trudng hdp 16n hon cac gia tri dugc néu trong
Bang A.1.

11.3 Do tailap

Chénh léch tuyét d6i gitta hai két qua thi riéng ré, thu duoc khi str dung cung mét phuong phap, trén
cling mét loai vat liéu thir, 8 cac phong thif nghiém khéac nhau, do nhimg ngudi thao tac khac nhau va
trén cac thiét bi khac nhau, khéng qua 5 % céc trudng hdp I6n hon cac gia tri néu trong Bang A.1.

12 Bao cao thur nghiém

Bao cao thir nghiém phai ghi rd:

a) moi théng tin can thiét vé viéc nhan biét ddy di mau thr.
b) phudng phap I8y mau da sUr dung, néu biét,

c) phuong phap thir da sif dung va vién dan tiéu chun nay,

d) moi thao tac khéng durdc quy dinh trong tiéu chudn nay, hoac nhimg diéu dudc coi 1a tu chon, va bét
ky chi tiét nao co anh hudng téi két qua,

e) két qua thir nghidém thu duoc, hoic néu dap ing yéu cau vé a6 1ap lai, thi ghi két qua cudi cung thu dugc.
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Phu lyc A

(tham khao)

Thur lién phéng thir nghiém

A.1 Bao cao clia nghién ciru

Mot phep thir cong tac quéc té véi su tham gia cla chin phong thlr nghiém da dugc thuc hién trén tam

mau sifa va san phdm sifa khac nhau. Tuy nhién, cac bao cao clia n&m phong thlf nghiém tham gia

cho thdy cé kho khan khi stf dung phuang phap hodc quy trinh da khéng dugc thuc hién chinh xac.

Cac két qua cta bon phong thir nghiém con lai, tat ca sir dung mau khodng hoa trong 16 nung ap Iuc
hoac 16 vi séng, cac két qua da dugc phan tich théng ké theo TCVN 6910-1 (ISO 5725-1) va
TCVN 6910-2 (ISO 5725-2) d& thu dugc dif liéu vé dé chum nhuf trong Bang A.1. Cac phép thir Grubbs

va Cochran cho thdy réing khdng cé cac ngoai lé.

Bing A.1 - Két qua clia phép thir lién phong thir nghiém

Trung binh CVr r CVR R CVR |
Loai san phdm
ng/kg % Hg/kg % ng/kg %*
A (1/13) | Sira cé dac déng 38,7 16,8 18,40 20,9 22,89 26,1
khd 1
B (2/7) | B6tsita nguyén 236 58,9 39,34 80.9 54,05 28,1
chét
1
C (3/10) | Phomat ché& bién 95 727 19,55 80,1 21,53 32,2 |
]
D (4/11) Bét whey 16,3 69,9 32,24 127 58,58 29,7
E (5/15) Caseinat 253 490 35,08 755 54,06 27.8
F (6/12) | Sita cd dic bing 19,4 103 56,55 77.3 42 44 29,0
phuong phap
ddng khd 2
1
G (8/14) Phomat dong 22,0 36,4 2266 49,5 30,82 28.4
khd
H (9/16) Bot sira gdy 19,6 378 2097 2986 16,42 28,9
® Hé s6 bién thién tai lap du bao cla cang thirc Horwitz
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A.2 Két luan va khuyén nghij

Cac két qua nghién citu cho thdy rang cac dif liéu vé dd chum khéng thod min cac két qua mong
muén. Chi co do tai lap clia cap mau A cd ham lugng chi cao nhét trong tat ca cac mau la giéng vdi gia
tri du bao clia cong thirc Horwitz, trong khi mau H c6 thé dugc coi la “chap nhan dugc”. Déi véi cac cap
mau con lai thi do tai lap cao hon tir hai dén ba 1dn so voi du doan.

‘Céac két qua nghién ciu da khong thod man cho tat ca, s8 lugng cac phong thir nghiém cho sé liéu ma
c6 thé dua vao danh gié la qua thdp, do db cac s6 liéu v& dé chum khéng dudc chap nhan. Co thé viéc
gidi thich vé d6 chum khéng thoa méan nay lién quan dén cac mic ham lugng chi thap trong cac mau.
Chi c6 hai mau da b8 sung chi trong khi cac mau khac van c6 mic nhiém chi “tu nhién”. T quan didm
vé chét lugng san phim, thi cac ham lugng chi cé thé rat thap. Mat khac, dé 1a mot thach thie d&i voi
cac phong phan tich. ’

Dai vdi sifa dang 10ng, gidi han ma EU thiét lap la 20 pg/kg. D&i véi bét sita va cac san phdm sita dang
kho khéc thi diéu nay (mg vai gidi han tif 150 pg/kg dén 200 ug/kg. Gidi han nay d6i véi phomat la
75 pg/kg.

Cac mic ham luong chi clia cac mau thlr duge st dung trong nghién citu nay la qua thap. 137! c'hum va
45 chinh xac c6 thé duge chdp nhan ddi véi mau A cé ham Iugng chi khodng 35 pg/kg, co thé udc tinh
rang ddi vai cac mau thlr c6 ham lugng chi tir 50 pg/kg dén 100 pg/kg thi phuong phap nay da co thé
cho cac két qua thoa dang hon.

Can luu y rang viéc xac dinh ham Iuong chi khéng phai la phuong phap xac dinh cuéi cling, nhung viéc
udc tinh ndng d6 clia mét hoa chat da xac dinh thi cach tiép can chudn trong tuong lai cé thé thich hop
nhat d6i véi van dé nay.

Theo kinh nghiém. phuang phap nay cé thé cho d6 chum va cac két qua chinh xac vdi ham lugng chi
I6n hon 40 ug/kg tinh theo ham lugng chét kho.
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Phu luc B

(tham kh&o)

Kha n3ng ap dung tro hoa khé Iam quy trinh khoang hoa

Chi c6 mét phong th nghiém tham gia trong phép thir lién phong nay s dung viéc tro hoa khé. Rat tigc
la phong thtr nghiém nay khéng tuan thi chinh xac quy trinh da dinh, viéc tro hoa duoc thuc hién &
700 °C + 50 °C thay cho viéc tro hoa & 550 °C. Dich phan huy thu dudc da dudc chiét bang APDC tao
thanh MIBK, diéu nay cling khong nam trong quy trinh da dinh. Tuy nhién, cac két qua nghién ciu cla
phong thir nghiém nay khéng sai khac theo thdng ké so v&i cac két qua clia bdn phong sU dung ky |
thuat phan huy kin va hoan toan tring vai két qua cla ba phong thif nghiém s dung ICP-MS va ky
thuat GFAAS I8y m3u rdn, xem Bang B.1.

Bang B.1 - So sanh cac két qua trung binh thu dugc sir dung phuong phap nay (véi phan huy
kin) v&i két qua clia cac phong thir nghidm diing ki thuat GFAAS lay mau rin va ICP-MS (B) va
tro hoa khé & 700 °C (C)

Miu Loai san pham A B c
trung binh trung binh trung binh
ng/kg na/kg ng/kg
A(1/13) Sira cb dac bing 38,7 336 29,8 }
phuong phap déng
kho 1
B (2/7) Bot sifa nguyén chét 236 10,1 6.0
C (3/10) Phomat ché& bién 9,5 58 7.2
D (4/11) Bot whey 16,3 6.1 _ 0
o |
E (5/15) Caseinat 253 19,3 212 i
F (6/12) Sifa c6 d4c béng 19,4 13,5 11,6
phuong phap ddng
khé 2
G (8/14) Phomat dbng kho 22,0 15,2 15.7
H (9/16) Bot sira gdy 19,6 88 6,3

M6t phong thir nghiém bao co 1a khéng thé thu duoc cac két qua thif nghiém tét khi st dung chat phan
huy tir viéc tro hoa kho vi d6 hdp thu nén rat cao, vdi thiét bi ndy thi khong thé bl dugc. C6 thé thuc té
la axit sulfuric dudc dung dé hd trg viéc tro hoa cé thé da gay nén cac tin hiéu nén tang cao. Kinh
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nghiém cho thay rang céc loai 16 graphit ci dung cac 6ng graphit tugng ddi rong thi khéng gap phai khé
khan khi bu nén v6i kiu phan huy nay ®., nhung céc thiét bi méi c6 cac 8ng graphit nhd hon cé thé gap
phai van dé nay.

Dua trén co sd nay, viéc sir dung axit sulfuric la hét sirc can thiét véi muc dich chinh 1a dé ngan ngtra
that thoat chi do bay hai. Kinh nghiém sau day va thong tin thém tir cac phong thir nghiém cho thay viéc
thém axit sulfuric la khong can thiét dé ngan ngira cac that thoat chi néu viéc tro hoa dudc thuc hién vdi
chugng trinh nhiét do t6i da tir 500 °C dén 550 °C 5.

Viéc that thoat manh chi khéng xuét hién khi miu khong chira chat vo co, d€ lai mét Iuong rat nho trong
phan tro con lai. Ngoai ra, khi chi mét lugng nhd dung dich chusn dudc tro hoa thi hé sé thu héi rat
thdp. Diéu nay ngu y réng cac chat nén vé ca kém theo chi va nhu thé ngan ngifa dugc su bay hai cia
né. Tuy nhién, phan I6n sifta va cac san phdm sifa sinh ra mét Iugng tro I6n tif Iugng chat hiu co.

Viéc tro hoa khé tuong d6i don gian va khéng ky thuat nao cho phép viéc khoang hoa déng thdi nhiéu
mau. Tuy thudc vao kich cd I6 nung ma lugng mau cé thé dao dong tir 10 mau dén 50 mau. Nén cac
chuyén gia khuyén céo van gilr phuong phap phan huy nay trong tiéu chuin. Dd do, cé thé tuy y lua
chon, nhung Iuu.y (xem 9.1.1) viéc bd qua budc thém axit sulfuric.
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