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                    Lêi nãi ®Çu 

TCVN  6353  : 1998 hoµn toµn t−¬ng ®−¬ng víi ISO 12193 : 1994 

(E); 

TCVN 6353 : 1998 do Ban kü thu©t Tiªu chuÈn TCVN/TC/F2 DÇu 

mì ®éng vËt vµ thùc vËt biªn so¹n, Tæng côc Tiªu chuÈn - §o 

l−êng - ChÊt l−îng ®Ò nghÞ, Bé Khoa häc, C«ng nghÖ vµ M«i 

tr−êng ban hµnh. 
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T i ª u  c h u È n  v i Ö t  n a m TCVN 6353 : 1998 

DÇu, mì ®éng vËt vµ thùc vËt - X¸c ®Þnh hµm l−îng ch× - Ph−¬ng 

ph¸p quang phæ hÊp thô nguyªn tö dïng lß graphit 

Animal and vegetable fats and oils - Determination of lead content - Graphite furnace atomic 

absorption method  

1   Ph¹m vi ¸p dông 

Tiªu chuÈn nµy quy ®Þnh ph−¬ng ph¸p x¸c ®Þnh vÕt ch× (0,1 mg/kg) cña dÇu mì ®éng vËt vµ thùc vËt. 

2   Tiªu chuÈn trÝch dÉn 

TCVN 6128 - 1996 (ISO 661 : 1989) DÇu mì ®éng vËt vµ thùc vËt - ChuÈn bÞ mÉu thö. 

TCVN 4851 - 89 (ISO 3696 : 1987) N−íc sö dông trong phßng thÝ nghiÖm - Yªu cÇu kü thuËt vµ c¸c 

ph−¬ng ph¸p thö 

3   Nguyªn t¾c 

Cho bay h¬i phÇn mÉu thö chÊt bÐo trong lß graphit ®−îc g¾n víi mét m¸y ®o quang phæ hÊp thô 

nguyªn tö ®· ®−îc hiÖu chuÈn tr−íc b»ng c¸c dung dÞch chuÈn chøa hîp chÊt h÷u c¬ cña ch×. TÝnh 

hµm l−îng ch× tõ ®é hÊp thô ë b−íc sãng ®· chän 283,3 nm. 

4   Thuèc thö 

ChØ sö dông c¸c thuèc thö lµ lo¹i ph©n tÝch vµ n−íc phï hîp víi h¹ng 2 cña TCVN 4851 - 89 (ISO 3696 

- 1987). 

4.1   Xiclohecxan 

4.2   DÇu lo·ng, thÝ dô nh− dÇu thùc phÈm tinh chÕ, ë tr¹ng th¸i láng t¹i nhiÖt ®é th−êng. 

B¶o qu¶n dÇu trong chai polyetylen hoÆc chai polypropylen kh«ng cã kim lo¹i (5.1). Hµm l−îng ch× 

trong dÇu kh«ng ®−îc lín h¬n 1 µl/kg; 
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Chó thÝch 1 - C¸c lo¹i dÇu thùc phÈm tinh chÕ cã hµm l−îng ch× nhá h¬n 1 µl/kg. 

4.3   Dung dÞch chuÈn gèc 

ChuÈn bÞ mét dung dÞch chuÈn gèc cã hµm l−îng ch× 10 mg/kg b»ng c¸ch pha lo·ng chuÈn ch× - h÷u c¬  

víi dÇu lo·ng (4.2). 

Chó thÝch 2 - MÉu chuÈn thÝch hîp cã thÓ lÊy tõ C«ng ty DÇu Lôc ®Þa, Thµnh phè Ponca Oklahoma, 

USA (Conostan, 5000 mg/kg) hoÆc ë Merck, D-1600 Darmstadt, §øc (1000 mg/kg). 

4.4   Dung dÞch chuÈn lµm viÖc 

ChuÈn bÞ trong ngµy sö dông c¸c dung dÞch lµm viÖc cã hµm l−îng ch× 0,020 mg/kg, 0,050 mg/kg vµ 

0,100 mg/kg, b»ng c¸ch pha lo·ng dung dÞch chuÈn gèc (4.3) víi dÇu lo·ng (4.2). 

4.5   n-Heptan 

4.6   Thay ®æi matrix 

Hoµ tan 2 g lexitin ®Ëu t−¬ng cã hµm l−îng photpho xÊp xØ 2 % (m/m) trong 100 ml xiclohecxan 

Chó thÝch 3 - Lexitin thÝch hîp cã s½n ë Unimills Zwijndrecht, Netheland, hoÆc ë Verein Deutscher 

Oelfabriken, D-6800 Mannheim, §øc (Bolec M), hoÆc ë Lucas Meyer GmbH & Co., D-2000 

Hamburg, §øc. 

4.7   Agon, ®é tinh khiÕt tèi thiÓu 99,99 %. 

Chó thÝch 4 - NÕu kh«ng cã s½n agon, khÝ nit¬ cã thÓ ®−îc sö dông ®Ó lµm khÝ lµm s¹ch. ë nhiÖt ®é trªn 2300°C, khÝ 

nit¬ t¹o thµnh khÝ ®éc hydro xianua, v× thÕ cÇn thiÕt ph¶i th«ng giã liªn tôc khu vùc lß. 

5   ThiÕt bÞ, dông cô 

Sö dông c¸c thiÕt bÞ thÝ nghiÖm th«ng th−êng vµ ®Æc biÖt nh− sau : 

5.1   Chai vµ n¾p ®Ëy b»ng polyetylen hoÆc polypropylen, kh«ng cã kim lo¹i, dung tÝch 20 ml. 

Chó thÝch 5 - NÕu cÇn thiÕt chai vµ n¾p ®Ëy b»ng polyetylen hoÆc polypropylen cã thÓ lµm s¹ch kim lo¹i b»ng c¸ch röa 

kü víi dung dÞch axit nitric nãng [ c(HNO3) = 1 mol/l ], sau ®ã röa l¹i b»ng n−íc vµ lµm kh« trong tñ sÊy ë nhiÖt ®é kho¶ng 

80°C. 

5.2   Micropipet, dung tÝch 20 µl. 

5.3   Pipet. 

5.4   Tñ sÊy ®iÖn, gi÷ ®−îc nhiÖt ®é ë 60°C ± 2°C. 
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5.5   M¸y ®o quang phæ hÊp thô nguyªn tö, ®−îc trang bÞ hoÆc chÕ ®é “chiÒu cao pic“ vµ m¸y in hoÆc 

chÕ ®é “ghi liªn tôc“ vµ m¸y ghi (®é nh¹y cña toµn thang ®o lµ 0,2 gi©y), ®−îc g¾n víi mét ®Ìn catot 

rçng hoÆc ®Ìn phãng ®iÖn kh«ng ®iÖn cùc vµ m¸y hiÖu chØnh nÒn ®eteri. 

Chó thÝch 6 - ThÝch hîp lµ lo¹i m¸y ®o quang phæ hÊp thô nguyªn tö Zemen. 

5.6   Lß nguyªn tö ho¸ graphit, ®Æt trong m¸y ®o quang phæ hÊp thô nguyªn tö (5.5), ®−îc trang bÞ mét 

thiÕt bÞ ®iÒu khiÓn ch−¬ng tr×nh nhiÖt ®é. 

5.7   èng graphit kh«ng phñ. 

Chó thÝch 7 - Cã thÓ dïng èng graphit cã phñ pyrolitic ®Ó nãi víi tÊm pyrolitic. 

5.8   TÊm pyrolitic (tuú ý) 

 

6   LÊy mÉu 

MÉu ®−a ®Õn phßng thÝ nghiÖm ph¶i ®óng lµ mÉu ®¹i diÖn, mÉu kh«ng h− háng, vµ kh«ng thay ®æi 

trong qu¸ tr×nh vËn chuyÓn vµ b¶o qu¶n. 

Tiªu chuÈn nµy kh«ng quy ®Þnh ph−¬ng ph¸p lÊy mÉu. LÊy mÉu theo ISO 5555. 

7   ChuÈn bÞ mÉu 

ChuÈn bÞ mÉu thö theo TCVN 6128 - 1996 (ISO 661 - 1989). 

Kh«ng ®−îc läc mÉu 

8   C¸ch tiÕn hµnh 

Chó thÝch 8 - NÕu cÇn thiÕt kiÓm tra ®é lÆp l¹i cã ®¹t hay kh«ng th× tiÕn hµnh hai phÐp x¸c ®Þnh song song d−íi ®iÒu 

kiÖn lÆp l¹i. 

8.1   ChuÈn bÞ thiÕt bÞ 

8.1.1   BËt m¸y ®o quang phæ hÊp thô nguyªn tö (5.5) vµ m¸y hiÖu chØnh nÒn deteri. 

8.1.2   §iÒu chØnh c−êng ®é cña ®Ìn, khe hë (the slit), ®é dµi b−íc sãng vµ ®é khuyÕch ®¹i. 

§é dµi b−íc sãng ®−îc quy ®Þnh lµ 283,3 nm. 

8.1.3   Tèi −u ho¸ vÞ trÝ cña lß nguyªn tö ho¸ graphit (5.6) trong m¸y ®o quang phæ hÊp thô nguyªn tö 

(5.5) vµ cho ch¹y ch−¬ng tr×nh quy ®Þnh cña m¸y ®iÒu khiÓn lß theo b¶ng 1. 

Chó thÝch 9 - NÕu kh«ng ®iÒu chØnh ®−îc c¸c m¸y theo b¶ng 1, th× sö dông mét ch−¬ng tr×nh t−¬ng ®−¬ng phï hîp víi 

c¸c m¸y nµy. NÕu trong tr−êng hîp kh«ng ®¹t ®−îc viÖc hiÖu chØnh nÒn th× pha lo·ng mÉu tr¾ng, dung dÞch chuÈn lµm 
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viÖc vµ mÉu thö trong mét dung m«i dÇu h÷u c¬ (thÝ dô nh− n-heptan) víi tØ lÖ tèi ®a lµ 1 : 2 (m/m) vµ tiÕn hµnh ®o quang 

phæ ë nhiÖt ®é th−êng. 

NÕu sö sông tÊm pyrolitic (5.8) th× ®Æt vµo èng graphit (5.7). 

 Chó thÝch 10 - Cã thÓ sö dông c¶ hai lo¹i cã thµnh ®· nguyªn tö ho¸ vµ tÊm pirolitic ®· nguyªn tö ho¸. Tuy nhiªn, khi 

dïng lo¹i thø hai th× ®é chÝnh x¸c vµ ®é nh¹y cao gÊp ®«i. 

B¶ng 1 - Ch−¬ng tr×nh ho¹t ®éng cña lß nguyªn tö ho¸ graphit 

èng graphit   

Giai ®o¹n 

NhiÖt ®é 

trong lß 

°C 

Thêi gian t¨ng 

 

gi©y 

Thêi gian 

duy tr×, 

gi©y 

L−u l−îng khÝ trong lß, 

ml/phót 

Kh«ng tÊm 1 

2 

3 

4 

100 

650 

1900 

2700 

10 

60 

0 

1 

20 

40 

5 

3 

300 

300 

0 

50 

Cã tÊm 1 

2 

3 

4 

200 

650 

1700 

2700 

10 

60 

0 

1 

20 

40 

5 

3 

300 

300 

0 

50 

8.1.4   Tr−íc mçi lÇn b¬m mÉu, xö lý ®Çu pipet (5.3) b»ng c¸ch hót vµo råi bá ®i 20 µl xiclohecxan. 

Chó thÝch 11 - Mµng cña xiclohecxan cßn dÝnh l¹i trªn thµnh cña ®Çu pipet t¹o thuËn lîi cho viÖc hót mÉu sau nµy. 

8.2   Xö lý tr−íc mÉu thö vµ c¸c dung dÞch ®· chuÈn bÞ 

8.2.1   Cho mÉu thö, dÇu lo·ng (4.2) vµ c¸c dung dÞch chuÈn lµm viÖc (4.4) vµo tñ sÊy (5.4), ®Ó ë 60°C 

Ýt nhÊt lµ 15 phót tr−íc khi x¸c ®Þnh. 

8.2.2   L¾c kü c¸c mÉu thö vµ c¸c dung dÞch tr−íc khi ph©n tÝch. 

8.3   X¸c ®Þnh 

8.3.1   èng mÉu tr¾ng graphit 

Ghi ®é hÊp thô cña èng graphit vµ ®iÒu chØnh thiÕt bÞ sao cho sè ®äc t−¬ng øng víi ®é hÊp thô b»ng 

kh«ng. 

8.3.2   DÇu lo·ng dïng cho mÉu tr¾ng 
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C©n 5,00 g dÇu pha lo·ng ®· xö lý (8.2.1) cho vµo chai (5.1), thªm 5,00 g matrix (4.6) vµ l¾c cÈn thËn.  

B¬m 20 µl hçn hîp vµo lß grapit, b¾t ®Çu ch¹y ch−¬ng tr×nh vµ ghi ®é hÊp thô. 

8.3.3   ChuÈn ho¸ thiÕt bÞ 

C©n 5,00 g mçi lo¹i dung dÞch chuÈn lµm viÖc ®· ®−îc xö lý tr−íc (8.2.1) vµo ba chai (5.1), thªm 5,00 g 

matrix (4.6) vµo mçi chai vµ l¾c cÈn thËn. 

B¬m 20 µl cña mét trong ba hçn hîp vµo lß graphit, b¾t ®Çu cho ch¹y ch−¬ng tr×nh vµ ghi ®é hÊp thô. 

LÆp l¹i quy tr×nh nµy ®èi víi 2 hçn hîp cßn l¹i. 

8.3.4   Ph©n tÝch mÉu thö 

C©n 5,00 g mÉu thö ®· xö lý (8,2,1) cho vµo chai (5.1), thªm 5,00 g matrix (4.6) vµ l¾c cÈn thËn. 

B¬m 20 µl  mÉu thö  ®· xö lý  tr−íc nµy vµo lß graphit, b¾t ®Çu cho ch¹y ch−¬ng tr×nh vµ ghi ®é hÊp thô. 

8.3.5   Dùng ®å thÞ chuÈn 

VÏ ®−êng cong chuÈn b»ng c¸ch dùng ®å thÞ ®é hÊp thô cña mçi dung dÞch chuÈn (8.3.3) ®· hiÖu chØnh 

theo mÉu tr¾ng (8.3.2) vµ c¸c hµm l−îng ch× cña chóng (tÝnh theo miligam trªn kilogam). 

Chó thÝch 12 - Cã thÓ sö dông nh÷ng thiÕt bÞ phøc t¹p cã hiÖu chuÈn tù ®éng. 

9   BiÓu thÞ kÕt qu¶ 

9.1   §o chiÒu cao cña pic trªn biÓu ®å ghi, hoÆc lÊy sè ®äc trªn mµn h×nh hoÆc m¸y in. 

9.2   Dïng ®å thÞ chuÈn, x¸c ®Þnh hµm l−îng ch× cña mÉu thö. 

BiÓu thÞ kÕt qu¶ theo miligam trªn kilogam. 

10   §é chÝnh x¸c  

§é chÝnh x¸c cña ph−¬ng ph¸p ®· ®−îc liªn phßng thÝ nghiÖm quèc tÕ IUPAC thiÕt lËp, tæ chøc n¨m 

1988 vµ ®−îc tiÕn hµnh theo TCVN 4550 - 88 (ISO 5725 - 1986). 

Trong thö nghiÖm nµy cã 20 phßng thÝ nghiÖm ®· tham gia vµ c¸c mÉu thö nghiÖm ®−îc tiÕn hµnh ®èi 

víi dÇu ®Ëu t−¬ng vµ b¬ cacao. 

§èi víi c¸c gi¸ trÞ thu ®−îc ®èi víi giíi h¹n vÒ ®é lÆp l¹i vµ giíi h¹n vÒ ®é t¸i lËp th× x¸c xuÊt lµ 95 %. 

10.1   §é lÆp l¹i 
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Chªnh lÖch tuyÖt ®èi gi÷a hai kÕt qu¶ thö riªng biÖt thu ®−îc theo cïng mét ph−¬ng ph¸p, trªn cïng 

mét nguyªn liÖu, trong cïng mét phßng thÝ nghiÖm cïng mét lo¹i thiÕt bÞ, do cïng mét ng−êi tiÕn hµnh 

trong cïng mét kho¶ng thêi gian ng¾n, kh«ng ®−îc lín h¬n gi¸ trÞ r ®−a ra trong b¶ng 2. 

Lo¹i bá c¶ hai kÕt qu¶ nÕu chªnh lÖch v−ît qu¸ gi¸ trÞ r vµ tiÕn hµnh hai x¸c ®Þnh riªng rÏ míi. 

10.2   §é t¸i lËp 

Chªnh lÖch tuyÖt ®èi gi÷a hai kÕt qu¶ thö  riªng biÖt thu ®−îc, theo cïng mét ph−¬ng ph¸p, trªn cïng 

nguyªn liÖu, do nh÷ng nhµ ph©n tÝch kh¸c nhau tiÕn hµnh trong c¸c phßng thÝ nghiÖm kh¸c nhau dïng 

thiÕt bÞ kh¸c nhau, kh«ng ®−îc lín h¬n gi¸ trÞ R ®−a ra trong b¶ng 2. 

11   B¸o c¸o kÕt qu¶ 

B¸o c¸o kÕt qu¶ ph¶i chØ râ : 

-   ph−¬ng ph¸p lÊy mÉu (nÕu cã) 

-   ph−¬ng ph¸p ®· sö dông 

-   kÕt qu¶ thö thu ®−îc, vµ 

-   nÕu kiÓm tra vÒ ®é lÆp l¹i, nªu kÕt qu¶ cuèi cïng thu ®−îc. 

B¸o c¸o kÕt qu¶ còng ph¶i ®Ò cËp ®Õn tÊt c¶ c¸c chi tiÕt thao t¸c mµ kh«ng quy ®Þnh trong tiªu chuÈn 

nµy, hoÆc tuú ý lùa chän, cïng víi c¸c chi tiÕt bÊt th−êng nµo kh¸c cã thÓ ¶nh h−ëng ®Õn kÕt qu¶. 

B¸o c¸o kÕt qu¶ còng bao gåm tÊt c¶ c¸c th«ng tin cÇn thiÕt vÒ viÖc nhËn biÕt mÉu thö mét c¸ch ®Çy 

®ñ. 

B¶ng 2 - Giíi h¹n ®é lÆp l¹i, r vµ giíi h¹n vÒ ®é t¸i lËp R 

Gi¸ trÞ tÝnh b»ng miligam trªn kil«gam 

Hµm l−îng ch× MÉu r R 

WPb ≤ 0,1 DÇu 0,19 W¦ Pb 0,30 W¦ Pb 

 Mì 0,15 W¦ Pb 0,68 W¦ Pb 

Chó thÝch - W¦ Pb lµ gi¸ trÞ trung b×nh cña hai kÕt qu¶, tÝnh b»ng miligam trªn kil«gam 
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Phô lôc A 

(Tham kh¶o) 

Tµi liÖu tham kh¶o 

 

 

[1] ISO 5555 : 1991   DÇu mì ®éng vËt vµ thùc vËt - LÊy mÉu 

[2] TCVN 4550 - 88 (ISO 5725 : 1996)   §é chÝnh x¸c cña c¸c ph−¬ng ph¸p thö - X¸c ®Þnh ®é lÆp l¹i 

vµ ®é t¸i lËp cho ph−¬ng ph¸p thö chuÈn b»ng c¸c ph−¬ng ph¸p thö cña liªn phßng thÝ nghiÖm. 

 

 


