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L&i né6i dau

TCVN 6352 : 1998 hoan toan tuong ducng véi ISO 8294 : 1994
(E);

TCVN 6352 : 1998 do Ban ky thuat Tiéu chuan TCVN/TC/F2 DAu,
m& doéng vat va thuc vat bién soan, Téng cuc Tiéu chuén - Do ludng

- Chét luong dé nghi, B Khoa hoc, Céng nghé va Moi trudng ban
hanh.
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TIEUCHUAN VIET NAM TCVN 6352 : 1998

D3au, md dong vat va thuc vat - Xac dinh ham lugng déng, sat,
niken - Phuong phap quang ph5 hidp thu nguyén t& dung 10
graphit

Animal and vegetable fats and oils - Determination of copper, iron and nickel contents -

Graphite furnace atomic absorption method

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh phuong phap xac dinh lugng rat nhd ddng, sat, niken trong ddu m& dong vat va

thuc vat, sau day sé dudc goi chung l1a chat béo.

2 Tiéu chuan trich dan

TCVN 6128 - 1996 (ISO 661 : 1989) Dau md& doéng vat va thuc vat - Chuan bi mau thi.

TCVN 4851 - 89 (ISO 3696 : 1987) NuSc dung trong phong thi nghiém phan tich - Bac tinh k§ thuat va
phuong phap th.

3 Nguyén tac

Lam bay hai phan mau th{r chat béo trong 16 graphit dudc gan véi moét may do quang phé h&p thu nguyén tu,
da dugc hiéu chuan trudc bang cac dung dich chuan chita cac hop chat hiiu co clia kim loai can xac dinh.

Tinh ham luong kim loai tir d& hdp thu & budc séng da chon.

4 Thubc thir

Chi str dung thuéc thi¥ 1a loai phan tich va nudc phl hop vé6i hang 2 cia TCVN 4851 - 89 (ISO 3696:1987).
4.1 Oxit nhém. loai phan tich
Chu thich 1 - Oxit nhém thich hdp (chat lugng s6 1077) ¢6 san 6 Merck, D-1600 Darmstadt, .

4.2 DAu loang, vi du nhu dau thuc pham tinh ché, & trang thai 10ng tai nhiét do thudng.
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B&o quan dau trong chai polyetylen hodc chai polypropylen khéng cé kim loai (5.1). Ham lugng kim loai cla
dau khéng dudc vugt qué;

Pong 3 ug/kg;
S&t 5 ug/kg; va
Niken 5 ug/kg;

Chu thich 2 - M6t mau dau dudc coi 1a khdng chira kim loai c6 thé dat dudc bang cach sau.
Hoa tan dau trong ete dau hoa (diém s6i trong khoang tir 40°C dén 60°C) theo ty 1& 1 kg dau va 3 lit ete dau
hoa. Chuan bi mét cot 6xit nhém (ty 1é gilra dudng kinh va dé cao la 1/10) st dung gap déi lugng éxit nhém
(dugc hoat hoa bang cach dun néng & 150°C trong 14 h) so véi luong dau dudc lam tinh khiét. Cho dung
dich vao cot va tién hanh rlra gidi bdng moét thé tich clia ete dau hoa 1a 5 trén 3 1an thé tich mau dudc hoa
tan trong d6. Lam bay hai ete dau hod tir dung dich rita giai trén bép cach thuy bang cach dung dong nito
nhe (2 I/phat dén 5 I/phat). Lam bay hoi vét ete ddu hod bang cach hat chan khong.
4.3 Dung dich chuén géc
Chuén bi dung dich chudn géc chita nhiing thanh phan du tinh bang cach pha lodng chuén kim loai - hitu co
cung véi dau loang (4.2) :

Poéng 2 mg/kg;

Sat 10 mg/kg; va

Niken 10 mg/kg.

Chu thich 3 - Nhiing chu&n thich hodp c6 san & cong ty dau luc dia, thanh phé Ponca Oklahoma, USA (Conostan, 5000
mg/kg) hodc & Merck, D-1600 Darmstadt, D¢ (1000 mg/kg).

4.4 Dung dich chudn lam viéc

Chuén bi cac dung dich lam viéc nhu yéu cau trong ngay s dung véi cac néng do sau, bang cach pha lodng

cac dung dich géc (4.3) véi dau loang (4.2) :
Pong : 0,05 mg/kg; 0,1 mg/kg; 0,2 mg/kg
Sat: 0,25 mg/kg; 0,5 mg/kg; 0,1 mg/kg
Niken : 0,25 mg/kg; 0,5 mg/kg; 1,0 mg/kg

4.5 Dung dich Niobi [Nb(NO3)s] chita 1000 mg niobi trong 1 I; “dung dich chuan quang ph& hap thu nguyén

tlr (AAS) trong matrix nuéc”.

Chu thich 4 - Dung dich thich hogp d& c6 san 6 Cuc Alfa, 152 phé Andover, danves, MA 01923, My (s6 c6t 88083).



TCVN 6352 : 1998

4.6 n-Heptan, loai phan tich

4.7 Agon db tinh khiét t3i thi€u 99,99 %.

Chu thich 5 - N&u khong c6 sén agon, khi nito co thé dugdc sit dung d& lam khi lam sach. & nhiét d6 trén 2300°C, khi

nitd tao thanh khi déc hydro xianua, vi thé can thiét théng gié lién tuc khu vuc 10.

5 Thiét bi, dung cu

S dung cac thiét bi thi nghiém théng thudng va dac biét nhu sau :
5.1 Cac chai va ndp day, bang polyetylen hodc polypropylen, khéng cé kim loai, dung tich 20 ml va 50 ml.

Chu thich 6 - N&u can thiét nhing chai va ndp day c6 thé lam sach kim loai bing cach rlra k§ véi dung dich axit nitric

néng [ c(HNO3) = 1 mol/l ], sau d6 rira lai bang nudc va lam khé trong ti sdy & nhiét do khoang 80°C.
5.2 Micropipet dung tich 20 ul va 100 pl.
5.3 Pipet.
5.4 Tu sdy dién, gilr dugc nhiét dé & 150°C + 2°C.

5.5 May do quang phé hap thu nguyén t, dudc trang bi hodc ché do “chiéu cap pic va may in hodc ché
do “ghi lién tuc va may ghi (d6 nhay clia toan thang do 1a 0,2 giay), dudc gén v6i mét dén katét réng thich

hop ho&c dén phéng dién khong dién cuc va may hiéu chinh nén deteri.

5.6 Lo nguyén t&r hoa graphit, dat trong may quang phé hap thu nguyén t (5.5), dudc trang bi mot thiét bi

diéu khién chuong trinh nhiét do va mét éng graphit.

5.7 Ong graphit khéng pht, dung d& nguyén té hoa.

6 Lay mau

MAu dua dé&n phong thi nghiém phai dung 1a mau dai dién, khéng hu hdng va khéng thay déi trong qua trinh

van chuyén va bao quan.

Tiéu chuan nay khéng quy dinh phuong phap 1&y mau. Lay mau theo I1SO 5555.



TCVN 6352 : 1998

7 Chuan bi mau
Chuan bi mau thr theo TCVN 6128 - 1996 (ISO 661 - 1989).

Khéng dudc loc mau

8 Cach tién hanh

Xéc dinh 1an luot ham lugng tiing kim loai.

Chu thich 7 - Né&u can thiét kiém tra do 15p lai c6 dat hay khéng, thi tién hanh hai phép xac dinh song song dudi diéu

kién Iap lai.
8.1 Chuan bi thiét bi
8.1.1 Bat may do quang phé hap thu nguyén t (5.5) va may hiéu chinh nén deteri.

8.1.2 Theo huéng dan clia nha san xuét, diéu chinh cudng dd cla dén, khe hd, dd dai budc séng va do

khuyé&ch dai.

D6 dai budc séng thich hop cho tung loai kim loai la :
Pbong:  324,7 nm
Sat : 302,1 nm
Niken:  232,0 nm

8.1.3 Téi uu hoa vi tri clia |6 graphit trong may do quang phd hap thu nguyén tir (5.5) va cho chay chuong

trinh diéu khién 16 theo bang 1.

Chu thich 8 - N&u khéng diéu chinh dudc cac may theo bang 1, si dung mét chuong trinh tuong duong pht hop véi cac
may nay. Néu trong trudng hop khong dat dudc viéc hiéu chinh nén thi pha lodng mau trdng, dung dich chudn lam viéc
(4.4) va nhitng mau th{ trong dung méi dau hifu co (thi du n-heptan) vdi ti 1& t&i da 1a 1 : 2 (m/m), tién hanh do quang phé
& nhiét dé thudng.

Bang 1 - Chuaong trinh hoat ddng cua 16 nguyén tir hoa graphit

Xac dinh Giai doan Nhiét do Théi gian Théi gian Luu luogng khi trong 19,
trong lo tang, duy tri,
°C giay giay ml/phut
bong 1 900 50 30 300
2 2700 1 5 50
Sét, Niken 1 1200 50 30 300
2 2700 1 5 50
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Dé xac dinh ham lugng clia déng va niken st dung mét 6ng graphit khéng pha pyrolitic (5.7). D& xac dinh
ham lugng clia sat, s&f dung mot ng dudc phl niobi bén trong dé chic chén rang toan bo lugng sat dudc

xac dinh.

Chu thich 9 - véi 6ng khéng dudc pha thi két qué khac nhau tuy thudc vao loai hop chat clia sat cé trong chat béo. Quy
trinh phd thich hgp nhu sau.

Phun 100 pl dung dich niobi (4.5) vao 16. Bat chuong trinh nhiét d6 dé& say & nhiét d6 100°C trong 60 gidy va sau do
nguyén ti hoa & 2700°C trong 5 gidy. Lap lai quy trinh nay cho t6i khi 300 ul clia dung dich niobi dugc phun hét. Nguyén
tlr hoa & 2700°C cho tdi khi c6 d6 hadp thu dat dugc 1a mot hang s6 (A8 loai di tat ca cac nhiém ban sét).

8.1.4 Truéc mbilan bom mau, x{ ly dau pipet truéc (5.3) bang cach hat vao rdi bod di 20 pl n-heptan.
Chu thich 10 - Mang cla n-heptan con dinh lai trén thanh clia d4u pipet tao thuan Igi cho viéc hit mau sau nay.

8.2 XU ly tru6c mau thir va dung dich da chuén bi

8.2.1 Cho tat c& mau thlr, dau loang (4.2) va cac dung dich chuén lam viéc (4.4) vao t0 sdy (5.4) 6 60°C it
nhat 1a 15 phat trude khi xac dinh.

8.2.2 Né&u ham luong cla kim loai trong chat béo dudc biét nam ngoai pham vi dua ra 6 4.4, pha loang
chung v6i dung dich dau loang (4.2).

8.2.3 L&c k¥ tat ca cac mau thlr va cac dung dich trudc khi phan tich.

8.3 Xac dinh

8.3.1 Ong mAu tréng graphit

Ghi d6 hap thu cla 8ng graphit va diéu chinh thiét bi sao cho s doc tuong (ing véi dd hap thu bang khong.
8.3.2 DAu loang dung cho mau tréng

Bom 20 ul dau loang (4.2) vao 16 graphit, bat ddu chay chuong trinh nhiét dd va ghi dé hap thu.

8.3.3 Chuén hoa thiét bi

Bom 20 pl cia mét trong ba dung dich chuén lam viéc clia kim loai can xac dinh (4.4) vao |6 graphit va ghi

dd hap thu. Lap lai quy trinh nay véi 2 dung dich chuén lam viéc khac.
8.3.4 Phan tich mau thir

8.3.4.1 Cac mau thir16ng 6 40°C

Bom 20 ul dung dich mau th{r da dudc chuén bi truéc (8.2) vao 16 graphit, bat dau chay chuong trinh nhiét do
va ghi do hap thu.

8.3.4.2 Cac mau thr dac & 40°C
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Bén canh céac giai doan 1 va 2, gidi thiéu thém budc phu sau trong chuong trinh ctia phan diéu khién : thoi
gian gilr 20 giay; nhiét d6 60°C; luu lugng khi trong 10 0 ml/phut. Dat chuong trinh. Trong giai doan 1 cla
chuong trinh, bom 20 ul mau thr da dudc x{ ly truc (8.1) vao 16 graphit, d& dau éng hat ma ra dé lam 16ng
chat béo sau d6 bom. Ghi dé hap thu.
Chu thich 11 - Gi6i han xac dinh ciing c6 thé thap hon bdi su méd rong clia thang do hay do viéc phun 13p lai cia mau
thr vao cudi giai doan 1, sau d6 hoan thanh chuong trinh. Néu ham lugng kim loai qua cao (nghia la vugt qua mic dudng
cong hiéu chudn), mau thir (8.2) nén dudc pha loang véi dau loang (4.2) (xem 8.2.2).

8.3.5 Dung dd thj chuan

V& dudng cong chuan cho tiing kim loai bang cach dung dé thi d6 hap thu cta tiing dung dich chuin lam
viéc (8.3.3) da dudc hiéu chinh theo mau trdng dua vao ham lugng kim loai du kién (tinh theo miligam trén

kilbgam).

Chu thich 12 - C6 thé st dung nhiing thiét bi phic tap c6 hiéu chuén tu dong.

9 Biéu thj két qua

9.1 Déi véi tiing mau thi, do chiéu cao cla pic trén biéu dd ghi hodc 14y s6 doc trén man hinh hodc may in.

9.2 Dung d6 thi chun tuong (ing xac dinh ham lugng kim loai clia méi mau, cé tinh dén su pha lodng cla

mau.

Biéu thi k&t qua theo miligam trén kilégam.

10 DO chinh xac

Do chinh xac clia phuong phap da dudc thiét Iap bdi phép thir lién phong thi nghiém qudc té do Lién doan
quéc t& hoa chat tinh khiét va (ing dung (IUPAC) t6 chiic nam 1984 va tién hanh theo TCVN 4550 - 88 (ISO
5725 - 1986).

Trong th{r nghiém nay, 32 phong thi nghiém da tham gia va nghién c(u trén dau dau tuong va dau lac va bo
cacao. Déng va sat da dugdc xac dinh ca& 6 mau 16ng va mau ran. Niken khéng can xac dinh & trong bo ca
cao do niken khéng thé xuét hién trong bo cacao.

Dai v6i cac gia tri nhan dudc vé giGi han dd Iap lai va do tai lap thi xac xuét 1a 95 %.

10.1 Db Iap lai

Chénh léch tuyét doi gilta hai két qua th{ riéng biét thu dugc theo cung mét phuong phap trén cung mot
nguyén liéu th{r trong cing mét phong thi nghiém, cung mot loai thiét bi, do cung mét ngudi ti€n hanh, trong
cung mét thai gian ngan, can phai khéng 16n hon gié tri r trong bang 2.

Loai b ca hai két qua néu chénh léch vugt qua gia tri tinh toan cua r va tién hanh 2 phép xac dinh riéng biét

7yt

moil.
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10.2 DO tai lap

Chénh léch tuyét doi gilra hai két qua th( riéng biét thu dugc theo cling mét phuong phap trén cing mot
nguyén liéu thi do nhiing ngudi thao tac trong cac phong thi nghiém khac nhau, dung thiét bi khac nhau tién
hanh thi khong dudc I6n hon gia tri R cho trong bang 3.

11 Béo cao két qua

Bao céo két qua phai chi ro :

- phuong phap ld8y mau (néu biét);

phuong phap da s dung;

két qua thi thu dugc va

néu do 1ap lai dugc kiém tra thi néu két qua da thu dugc.

Béao cao két qua ciing can dé cap dén tat ca cac chi tiét thao tac ma khoéng quy dinh trong tiéu chuan nay,

hoc tuy y lua chon cling véi nhiing chi tiét bat thudng nao khac c6 thé anh hudng dén két qua.

Béao c4o két qua ciing phai bao gém tat ca cac thong tin can thiét dé nhan biét mau mét cach day du.

Bang 2 - GiGi han dd lap lai, r

Gia tri tinh bang miligam trén kildgam

Nguyén té Ham lugng kim loai Mau thu r
w
Cu Wg, < 0,2 DAu 0,010 + 0,14 W,
M& 0,008 + 0,11 Wy,
Fe Wee < 1,0 DAau 0,077 + 0,08 Wge
MG 0,026 + 0,20 Wk,
Ni Wy < 1,0 Dau 0,056 + 0,13 Wy;
Chu thich - W Ia gia tri trung binh clia ca 2 két qua, tinh bang miligam trén kildgam.
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Bang 3 - Gigi han db tai lap, R

Gia tri tinh bang miligam trén kildgam

Nguyén t& Ham lugng kim loai Mau thir R
w
Cu Wey <0,2 DAu 0,008 + 0,36 W,
Mo 0,003 + 0,49 W,
Fe Wge < 1,0 DAu 0,040 + 0,48 Wg,
Mo 0,031 + 0,54 Wg,
Ni Wi < 1,0 DAu 0,027 + 0,44 Wy;

Chu thich - W Ia gi tri trung binh cla ca 2 két qua, tinh bang miligam trén kilégam.

10



