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TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN 7993:2009
Xuit ban 14n 1

Thuc pham — Xac dinh cac nguyén td vét -
Xac dinh thuy ngan bing do phé hip thu nguyén t{r hdi-lanh
(CVAAS) sau khi phan huy bng ap luc

Foodstuffs — Determination of trace elements ~
Determination of mercury by cold-vapour atomic absorption
spectrometry (CVAAS) after pressure digestion

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh phuong phap xac dinh thuy ngan trong cac san phdm thuc phdm béng do phd
hap thu nguyén t hoi lanh (CVAAS) sau khi phan huy bang ap luc.

2 Tai ligu vién din

Cac tai lidu vién dan sau la rat can thiét cho viéc ap dung tiéu chudn. D&i véi cac tai liéu vién dan ghi
nam cong b thi ap dung phién ban dugc néu. DG6i véi cAc tai liéu vién dan khang ghi nam cong bd thi
ap dung phién ban mdi nhat, bao gém ca cac sita ddi.

EN 13804, Foodstuffs — Determination of trace elements — Perfomance criteria, general considerations

and sample preparation.

EN 13805, Foodstuffs — Determination of trace elements — Pressure digestion.
3 Nguyén tic

Xac dinh thuy ngan trong dung dich thlf bing do phd h&p thu nguyén tif hoi lanh (CVAAS) sau khi phan
huy bang ap luc theo EN 13805.

Dung dich thlr dugc chuyén vao binh phan (ng clia may phan tich thuy ngan va thuy ngan duoc khir
biing thiéc hoa tri hai hoac natri borohydrua va cho chdy vao cuvet clia bd phan do AAS biing cach sl
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dung dong khi mang. D% hdp thu & budc séng 253,7 nm (dudng thuy ngan) dugc dung lam phép do
ndng do thuy ngan trong cuvet. N&u ham lugng thuy ngan trong dung dich mau thif rat nhd, thi tét nhat
nén 1am giau thuy ngan trén Iudi platin/vang (k¥ thuat hdn héng) trudc khi xac dinh trong cuvet.

CANH BAO - Khi ap dyng tiéu chudn nay c6 thé lién quan dén cac vat lidu, thidt bj va cac thao tac
gay nguy hiém. Tiéu chuin nay khéng thé dua ra dugc hét tit ca cac van dé an toan lién quan dén
viéc sir dung chiing. Ngudi sir dung tiéu chuin nay phai ty thiét Iap cac thao tac an toan thich hgp
va xac djnh kha n3ng ap dung cic gidi han qui dinh trudc khi sif dung tiéu chuan.

4 Thudc thir
41 Yéu cdu chung

Néng dé clia cac nguyén 3 vét trong thudc thir va nudc dugc st dung phai dd thap dé khong lam anh
hudng dén cac két qua xac dinh.

4.2 Axit clohydric, khéng nhd hon 30 % (khéi luong), p (HCI) = 1,15 g/mi.
4.3 Axit nitric, khdng nhd hon 65 % (khéi lugng), p (HNO,) = 1,4 g/ml.
4.4 Axit nitric loang

Trén axit nitric (4.3) véi nudc theo ty Ié i thidu [a 1 + 9 phan thé tich.

4,5 Tac nhan khir

451 Yéu ciu chung

Cé thé sif dung thiéc (I1) clorua hoac natri borohydrua 1am tac nhan khif, nhung khéng khuyén cao st
dung hai thudc thir thay thé khac. Tién hanh theo chi dan clia nha san xuat thiét bi.

4.5.2 Dung dich thi&c (ll) clorua, ndng dd 100 g/l.

Hoa tan 50 g thiéc (I1) clorua, SnCl,.2H,0 trong khoang 100 ml axit clohydric (4.2) trong binh dinh mitc
500 ml va pha foang b&ng nudc dén vach. Chuin bi dung dich mdi mdi Ian sif dung.

4.5.3 Dung dich natri borohydrua, ndng 44 30 g/l

Hoa tan 3 g natri borohydrua cing véi 1 g natri hydroxit trong nudc va pha loang dén 100 ml. Chudn bi
dung dich méi mdi 1an st dung va loc truéc khi sif dung, néu can.
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N&ng dd khi lugng clia cac dung dich khir c6 thé dugc thay ddi cho phu hop véi hé théng va cin tuan
thli cac chi dan clia nha san xuAt thiét bi.

CANH BAO Cén tuan thi cac chi dan vé an toan khi lam vidc vdi natri borohydrua, Natri
borohydrua tao ra hydro két hgp vdi axit, do dé cé thé tao ra hén hgp khithydro gay né. Cén cé
hé thdng tach chiét thuang xuyén khi thyc hién cac phép do.

4.6 Dung djch kali permanganat, ndng dd 40 g/l

Hoa tan 0,4 g dung dich kali permanganat trong nudc va pha loang dén 10 ml. Chuén bi dung dich mdi
trong ngay sU dung.

4.7 Dung dich kali dicromat, ndng dd 5 g/I
Hoa tan 5 g kali dicromat trong 500 ml axit nitric (4.3) va pha lodng bang nudc dén 11.
4.8 Dung dich gdc thuy ngéan, ndng dé 1000 mg/l

Hoa tan 1,080 g thuy ngan (1) oxit trong 10 mi dung dich kali dicromat (4.7) va pha lodng bing nuéc dén
11. Dung dich gbc nay c6 ban sén trén thj trudng. Nén sir dung cac dung dich géc da dugc ching nhan.

4.9 Dung dich higu chuin thuy ngin

Pha lodng cac dung dich géc dén cac ndng dé can cho hiéu chudn bang 10 ml dung dich kali dicromat
(4.7) trén it d6i v6i mdi dung dich. Chon cac néng dd sao cho khong vuot quéa dai tuyén tinh higu
chudn. Nén sir dung tdi thidu 3 dung dich hiéu chudn ¢b cac ndng dd khac nhau.

Néng db axit trong cac dung dich hiéu chudn phai bing ndng do clia dung dich thir. Cac dung dich thuy
ngéan khong bén trong thdi gian dai, ngay ¢ khi c6 néng dé rat cao, do d6 can chuin bi dung dich nay
trong ngay s{r dung.

4.10 Dung djch bu dén vach sé khong

Dung dich bu dén vach s6 khdng gém cé nudc, kali dicromat 10 mi/l (4.7) va mdt lugng axit nitric (4.3)
¢ ndng d6 gidng vdi néng dé axit clia dung dich thi.

5 Thiét bi, dung cu
51 Yéu cdu chung

D& giam thi€u su nhiém ban, 14t ca cac dung cu tiép xuc truc ti€p véi miu va cac dung dich cdn duge
xU ly so bd theo quy dinh trong EN 13804.
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5.2 May do quang phé hip thy nguyén ti, c6 diéu chinh nén tuy chon, cb cac phu kién dudc sit
dung cho k§ thuat hai lanh va ky thuat hdn hdng va cb hé thdng do va ghi. C6 thé sir dung hé thdng
bom dong thay cho ky thuat th cong.

5.3 Dén dic tha, dung cho thuy ngéan.

6 Cach tién hanh
6.1 Do phd hap thy nguyén t& hoi lanh (CVAAS)
6.1.1 Cai dit may do phd

Dé dat chuong trinh thir, trude hét chinh thiét bi theo quy dinh trong s8 tay hudng din cla nha san
xudt, sau d6 t8i uu hoda viéc cai dat, chu y dic biét vé thai gian dong khi va lugng thiéc (11) clorua hoac
natri borohydrua dua vao.

6.1.2 Viduy vé xac dinh bing CVAAS
Chinh dung cu do vé vi tri s& khong bang dung dich bu dén vach s& khong 4.10, khi can.

S{r dung céc dung dich hiéu chudn thich hgp dé thu dudc ham s& hiéu chudn. Néu cé thé, hiéu chudn

s6 do truc ti€p theo néng d6 bang cac dung dich hiéu chudn. Dinh ky kiém tra dai tuyén tinh ca ham
s6 hiéu chudn.

Sau khi thiét 1ap xong ham s& hiéu chudn, c6 thé sl dung dung dich thir d& xac dinh, khong can phai
xt ly ti€p hoac néu ndng 46 ndm ngodi dai tuyén tinh thi cdn pha loang dung dich thif trudc. Khi cdn
kéo dai mét day cac phép do, thi nén kiém tra vi tri s& khdng va viéc hiéu chuan tai cac khoang nhét dinh.

Dé tranh viéc hdp thu thuy ngan trén thanh binh do va dé tang d6 8n dinh clia cac dung dich miu thif
va dung dich hiéu chudn khi van hanh, thi c6 thé nén b8 sung vai giot dung dich kali permanganat (4.6)
vao dung dich mau trong binh do cho dén khi thu dudc mau dd bén. D€ yén dung dich trong mudi phat
trude khi cho vao binh phan (ng dé xac dinh.

Tuy réng ky thuat hai lanh it khi can dén hiéu chinh va du hiéu chinh nén cé cin hay khong thi van phai
kiém tra di véi timg loai mau. D& kiém soat chat lugng phan tich, can phan tich cac mau chudn cé
ham lugng thuy ngan biét trudc déng thdi véi tat ca cac day mau cdn phan tich, cac mau chudn ciing
can phai trdi qua tat ca cac budc clia phuong phap ké tir giai doan phan huy. Cac dung dich thif tring
duoc chudn bj cling phai qua cac budc clia phuong phap xac dinh.
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7 Tinh két qua

Tinh ham Iugng thuy ngan, w, cé trong mau thd, tinh bang miligam trén kilogam mau, theo cdng thirc
sau day:

- axV
B V, xmx1000

trong do
a 14 khdi luong tuyét di clia thuy ngan, cb trong dung dich da sif dung, tinh bang nanogam;
V 1a thé tich dung dich phan huy, tinh bang mililit;
V, 1a thé tich dung dich thir, tinh bing mililit;
m |a khéi lugng ban dau clia phan mau thi, tinh bang gam.

Né&u can, 14y ham Iugng thuy ngan, a, trir di két qua cia dung dich tréng.

8 Gigi han dinh lugng

Gidi han dinh lugng theo EN 13804 clia dung dich do tuy thuéc vao cac thong s6 sau day:
- nguyeén tic gidi phong thuy ngan (theo mé hay hé thdng dong chay);

- lam giau (hdn hdng) hay khong lam giau;

- trong trudng hop hé thdng dong chay:

giai phong lién tuc/khong lién tuc Hg;

I

lugng dung dich phan huy da st dung;

két cau cla thiét bi;

su gay nhiéu cta chét nén.
Gidi han dinh luong thudng trong dai tif 0,05 g/l dén 5 pg/l, lién quan dén dung dich do.

Vi phan miu thir 0.5 g va thé tich phan huy cudi cling 20 ml thi gidi han dinh lugng cla thuc phdm sé
duoc tinh trong khodng tr 0,002 mg/kg dén 0,2 mg/kg.
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9 D6 chum
9.1 Yéu cdu chung
Céc chi tiét clia phép thir lién phong thir nghiém vé do chum clia phuong phap dugc néu trong Phu

luc A. Céc gia tri thu duogc tir phép thir lién phong nay ¢ thé khéng 4p dung dugc cho cac dai ndng dd
va cac chat nén khac vdi cac dai néng dd va cac chat nén da néu.

9.2 DP9 lgplai

Chénh léch tuyét d6i giita hai két qua thi nghiém riéng ré, ddc Iap, thu dugc khi st dung cling phuong
phap, ti€n hanh trén vat liéu thir ging hét nhau trong mdt phong thir nghiém, do mét ngudi thuc hién
s dung cung thiét bj, trong mét khodng thoi gian ngan, khdng qua 5 % cac trudng hop vuot qua cac gia
tri néu trong Bang 1.

Bang 1 - Do I3p lai

Miu o r
mg/kg mg/kg
Gan bd dbng khd 0,042 0,007
Ca ngam nudc mudi, d& ddng nhat 0,36 0,04
Tom hum, da d8ng nhat 0.020 0,005
Ca héi ddng khd 0,12 0.04
Bot tao déng khd 0.015 0,003
Bot mi 0.017 0.003

9.3 Db tai lap

Chénh léch tuyét ddi gilta hai k&t qua thi nghiém riéng ré, thu dudc khi st dung cling phuong phap,
tién hanh thir trén vat liéu gidng hét nhau trong cac phong thlf nghiém khac nhau, do cac ngudi khac
nhau thuc hién, s dung cac thiét bi khac nhau, khong qua 5 % cac truéng hop vuot qua cac gia tri néu
trong Bang 2.

10



Bang 2 - Do tai lap
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Mau x R
mglkg mo/kg
Gan bo ddng kho 0,042 0,020
Ca ngam nuéc mudi, da dong nhat 0.36 0.13
Tém hiim, da déng nhat 0,020 0,011
Ca héi dbng khd 0,12 0,08
Bt tao ddng khd 0,015 0.022
B4t mi 0017 0,023

10 Bao cio thir nghiém

Bao cao thir nghiém phai ghi rd:

a) moi thong tin can thiét d€ nhan biét ddy d0 vé mau thr,

b)

c)

d)

e)

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

két qua thu dudc va don vi do;

ngay I8y mau va quy trinh Idy mau, néu biét;

ngay két thuc phan tich:

f) yéu cau vé do lap lai va do tai lap da dat dugc hay chua;

g) moi chi tiét thao tac khdng qui dinh trong tiéu chudn nay, hoic tuy y Iua chon cling vdi cac chi tiét
bét thudng nao khac c6 thé anh hudng tdi két qua;

11
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Phu luc A

(tham khdo)

Két qua thir lién phong thd nghiém

D6 chum cla phuong phap da dudc thiét 1ap bdi Nhém Céng tac “Balaced diets — Trace element
analysis” cia Uy ban Sirc khde Lién bang Bic vé viéc ap dung diéu khodn 35 clia Dao luat Thuc phdm
Lién bang Bic va Nhém cdng tac “Thanh phan v6 cd” clia nhém nghién ciu thuée Hai hoa hoc Thuc
phdm cla Difc va da kiém tra x4c nhan trong phép thlf lién phong thir nghiém duoc danh gia theo
ISO 5725 (3). Két qua dugce néu trong Bang A.1.

Bang A.1 - Céc dir ligu vé dé chum

Miu
Théng s8 Ganbd, | Cangam | Témhum, | CaAh8i, di | Bét tio, Bot mi
dudc lam nuéc didéng | dugclam | daduge
khd lanh | mudi, da nhét khé lanh | lam khé
déng nhét lanh

Nam thir nghiém 1993 1993 1993 1993 1993 1994
S6 lugng phong thir nghiém 10 12 1 12 8 8
S6 lugng phong thir nghiém 9 12 10 12 8 8
con lai sau khi trif ngoai & *
S6 ngoai l& 1 0 1 0 0 0
S6 Iugng két qud duoc chap 45 60 20 24 16 16
nhan
Gia tri trung binh o (mg/kg) 0,042 0,36 0,020 0,12 0.015 0.017
Dd lch chudn 13p lai, s, | 0,002 0,01 0.002 0,02 0,001 0,001
(mgrkg)
RSD - r (%) 57 41 88 12,9 7.2 6.7
Gidi han 1ap lai r (mg/kg) 0,007 0,04 0,005 0,04 0,003 0.003
Tri s6 Horwitz r 17 13 19 15 20 19
Chi sd Horrat, r 0,34 0,32 0,46 0,89 0,37 0,35
D6 léch chudn tai 1ap, s, | 0,007 0,04 0,004 0,03 0,008 0,008
(mglkg) -
RSD - R (%) 16,6 123 19,7 23,0 51,0 47
Gidi han tai lap R (mg/kg) 0,020 0,13 0,011 0,08 0.022 0,023
Tri s8 Horwitz r 26 19 29 22 30 29
Chi sé Horrat r 0,64 0,65 0.68 1,05 1,69 1,58

12
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Cac gia tri da dugc ching nhan clia mot s6 mau da phan tich trong cac phép thir lién phong thir nghidm

néu trong Bang A.2 [4].

Bang A.2 - Cac gia trj da dugc chimg nhan

Mau Gia tri da dugc chdng nhan Khodang tin ciy Gia trj trung binh
mg/kg (95 %) mg'kg
Gan bd déng khé 0,044 0,003 0,042
Tom him, déng nhat 0,017 0,002 0,020
Ca hdi ddng khd 0,116 0,018 0,121

13
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Thu muc tai liéu tham khao
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