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TIEUCHUANQUOC GIA TCVN 7147-1 : 2002

Dung cu biing thuy tinh cé long sau tiép xtc véi thuc pham —
Su thoi ra cta chi va cadimi -
Phan 1: Phuong phap thi

Glass hollowware in contact with food — Release of lead and cadmium

Part 1 : Test method

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh phudng phap thir déi vdi su théi ra clia chi va cadimi tif cac dung cu bang thuy
tinh c6 1dng sdu nhim muc dich s dung c6 tiép xtc véi thuc phdm.

Tiéu chudn nay ap dung cho cac dung cu biing thuy tinh c6 long sadu nhdm muc dich dé& chuén bi, ndu
nuéng, phuc vu bifa 3n, bao quan thuc phdm va dé udng, trif cac dung cu béing gém thuy tinh, dung cu
bng thuy tinh c6 1dng ndng phang va tat ca cac dung cu khac dudc sir dung trong cac doanh nghiép san
xuét hoc kinh doanh thuc phdm.

2 Tiéu chuan vién dan

TCVN 7149-2 : 2002 (ISO 385-2 :1984), Dung cu thi nghiém bing thuy tinh - Buret - Phdn 2: Buret
khéng quy dinh thdi gian chg;

TCVN 7151 : 2002 (ISO 648-1977), Dung cu thi nghiém béng thuy tinh - Pipet mét mitc.
TCVN 7153 : 2002 (ISO 1042:1998), Dung cu thi nghiém bang thuy tinh - Binh dinh mic.
ISO 3585:1998, Borosilicat glassware 3.3 - Properties (Thuy tinh borosilicat 3.3 - Tinh chat).

TCVN 4851- 89 (ISO 3696 :1987), Nudc dung dé phan tich trong phong thi nghiém - Yéu cau ky thuat va
phuong phép thtf.
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3 Thuat ngir va dinh nghia

Trong tiéu chudn nay, ap dung nhing thuat ngir va dinh nghia sau day.
3.1 Quang phé hip thu nguyén tl (atomic absorption spectrometry) (AAS)

Phuang phap phan tich quang phd dé dinh tinh va dinh lugng ndng dd cac nguyén t&. Xac dinh cac néng
dd nay bang cach do sy hap thu nguyén tif clia cac nguyén tif tu do.

3.2 Hap thu nguyén tlr (atomic absorption)

Su hap thu bic xa dién tir bdi cac nguyén ti tu do trong pha khi do mét phd vach dic trung cho cac
nguyén tit hap thu.

3.3 Ky thuat diéu chinh (bracketing technique)

Phuang phéap phan tich béng cach diéu chinh sao cho @ hép thu clia mau do dudc hoc s6 doc trén
may nam giifa hai gi4 tri do trén céc dung dich hiéu chudn véi néng do trong khoang lam viéc t8i uu.

3.4 Ham chuin (calibration function)

Ham s6 lién quan dén cac s liéu hap thu nguyén tir doc dugc clia thiét bi, hodc trong hap thu hosc trong
cac chi tiét may, d6i véi ndng dd chi hoc cadimi bat ngudn tir viéc doc trén may.

3.5 Phuong phap xac dinh truc tiép (direct method of determination)

Phuong phép phan tich bao gém viéc ghép cac gia tri hdp thu vao ham sé hiéu chinh va suy ra néng dd
clia chat phan tich.

3.6 Vanh udng (drinking rim)

Phan réng 20 mm cla bé mat bén ngoai clia mét binh diing dé uéng, do dudc tir trén miéng doc theo
thanh binh.

3.7 Dung dich chiét (extration solution)
Axit axétic 4 % (V/V), thu héi dugc sau khi chiét va duing dé phan tich néng dé chi va cadimi.
3.8 Quang phd hap thu nguyén tir ngon Iira ( flame atomic absorption spectrometry) (FAAS)

Quang phd h&p thu nguyén tir diing ngon Iifa dé tao thanh cac nguyén tif tu do ciia chét phan tich trong
pha khi.
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3.9 Dung cu cé ldng néng phang (flatware)

Dung cu béng thuy tinh c6 d sau bén trong khéng qua 25 mm dudc do tif diém sau nhat dén bé mat
ngang di qua diém tran.

3.10 Dung cu dung thyc pham (foodware)

Dung cu dugc dung véi muc dich d& chudn bi, ndu nuéng, phuc vu #n, bao quan thuc phdm hoic dd
udng.

3.11 Gom thuy tinh (glass ceramic)

Vat liéu v6 cd dugc san xudt bang cach ndu chdy hoan toan cac nguyén liéu ban diu & nhiét o cao
thanh mét chat Idng dong nhéat va sau d6 dudc lam ngudi dén trang thai rén va nhiét d6 dudc xir ly sao

cho tao thanh mét dang vat liéu chl yéu 1a vi tinh thé.

3.12 Dung cu biing thuy tinh (glassware)

Dung cu bang thuy tinh dugc dung dé tiép xdc véi thuc pham.
3.13 Thuy tinh (glass)

Vit liéu vo co dugc sdn xudt bang cach ndu chdy hoan toan cac nguyén liéu ban dau & nhiét dd cao
thanh mét chat 16ng déng nhat va sau dé dugc lam ngudi dén trang thai rén, dic biét Ia khdng cb su két
tinh.

CHU THICH Thuy tinh cé thé trong suét, dugc nhuém mau hodc duc ma.
3.14 Dung cu cé long sau (hollowware)

Dung cu bang thuy tinh c6 dd sau 16n hon 25 mm, dugc do tir diém sau nhat dén bé mat ngang di qua
diém tran.

CHU THICH Dung cu cé 1dng sau dugc chia thanh 3 nhém theo dung tich:
- Nhé: dung cu cé long séu véi dung tich nhd han 600 ml;
- Lén: dung cu cé ldng sau véi dung tich trong khoang tir 600 ml dén 3 [;

- Bao quan: dung cu c6 ldng sau vai dung tich tir 3 | trd Ién.
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3.15 Khoang lam viéc t8i wu (optimum working range)

khodng ndng d6 clia mét chat phan tich qua dé méi lién quan giita dé hap thu va néng dé dugc biéu thi
béing mét dudng thing tuyén tinh.

3.16 Dién tich bé mat tiép xuc (reference surface area)
Dién tich bé mat dugc s dung dé tiép xuc vdi thuc pham.
3.17 Dung dich thir (test solution)

Dung méi dugc dung trong phép thir @& chiét chi va cadimi tif dung cu béng thuy tinh [vi du axit axétic
4%(VIV)).

4 Nguyén tic

Bé mat silicat dugc dat ti€p xuc véi dung dich axit axétic 4 % (V/V) trong 24 gid & nhiét dé 22 °C dé chiét
chi va/ho#c cadimi tif cac bé mat clia dung cu hodc cac mau thit, néu cé.

Lugng chi va cadimi chiét dugc sé dudc xac dinh bang quang phd hap thu nguyén tif ngon Ilra (FAAS).
Trong cac phép thif théng thudng cé thé sir dung cac phuong phap phan tich tuong duong khac.

5 Thudc thir va nguyén liéu
5.1 Thudc thir

Tat ca thudc thir déu phai la loai tinh khiét phan tich. Nudc cat hoic nuéc co do tinh khiét tuong duong
duge dung trong phong thi nghiém phai phil hgp vdi yéu cdu cla TCVN 4851- 89 (ISO 3696: 1987)
(nudc loai 3).

5.1.1 Axit axétic, bang, (CH;,COOH), p = 1,05 g/ml
5.1.2 Dung dich thir axit axétic, 4 % (V/V)

Thém 40 ml axit axétic (5.1.1) vao nudc c4t va pha thanh 1 lit. Dung dich nay chi pha khi can diing. C6 thé
pha céc lugng theo ti 1é I6n hon.

5.1.3 Dung dich chi géc

Chuén bi cac dung dich géc c6 chita 1000 mg/l + 1 mg chi trén mét lit trong dung dich thir (5.1.2). C6 th&
dung cac dung dich quang phd hap thu nguyén tlr chi chuén cho AAS ¢ ban sin ngoai thi trudng.
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5.1.4 Dung dich cadimi goc

Chuén bi cac dung dich géc c6 chita 1000 mg + 1 mg cadimi trén mét lit trong dung dich thir (5.1 2). Co thé
dung cac dung dich quang phé hap thu nguyén tir cadimi chudn cho AAS c6 ban sin ngoai thi trudng.

5.1.5 Dung dich chi chuin

Pha loang mugi 1an dung dich chi géc véi dung dich thif (5.1.2) dé dudc dung dich chi chudn c6100 mg
Pb /l hodc 0,1 g Pb /I.

5.1.6 Dung dich cadimi chuin

Pha loang 100 1an dung dich cadimi g&c¢ véi dung dich thit (5.1.2) dé dugc dung dich cadimi chudn
¢6 10 mg Cd /I hoac 0,01 g Cd /1.

CHU THICH 1 Céc dung dich chuén cé thé dudc bao quan trong cac binh dung da cii, kin va thich hop trong bdn
tuan ma khéng bi gidm chat Ilugng (vi du nhu binh nhyta polyethylen). Cac binh dung méi c6 thé duac lam cho cii
béng cach d8 ddy dung dich chudn vao cac binh méi nay va dé trong 24 gi¢, sau d6 bd dung dich nay di.

Chu thich 2 Ding pipét thuy tinh m6t mlc ho&c pipét chinh xac cé pitdng véi chu trinh hoat déng c¢é dinh, théng
thuding 1a loai 1 000 pl va 500 pl, va cac binh dinh mifc thuy tinh thich hgp (loai 500 ml d&n 2 000 ml) d& chusn bi
céc dung dich hiéu chuén riéng bang cach pha loang cac dung dich géc chudn (5.1.5 va 5.1.6) vdi dung dich thit
(5.1.2). Bao quan cac dung dich nay trong céc binh da ci thich hgp. Cf sau bén tudn phéi pha dung dich méi.

5.2 Vatligu
5.2.1 Sap parafin, c6 diém néng chay cao.

5.2.2 Chat tay rira, chat tdy rira khéng chira axit c6 ban sin ngoai thi trudng dugc pha theo chi dan clia

héng san xuét.

5.2.3 Keo silicon, c6 kha nang tao thanh mét bang dinh c6 dudng kinh khoang 6 mm. Keo nay khdng
dugc thdi nhiém axit axétic, cadimi hodc chi vao dung dich thir (5.1.2).
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6 Thiét bi va dung cu

6.1 May quang phd hap thu nguyén tir

May quang phd hap thu nguyén tir dudc trang bi cac nguén sang (dén catdt réng hoic cac dén phéng
khong dién cuc) riéng cho chi va cadimi, cé b phan diéu chinh nén cla thiét bi, va mét khe don (khoang
100 mm) ho#c cb dau dét. C6 thé dung loai hién thi ndng d6 hién s6. Dung ngon Iira khi axétylen va cac
diéu kién van hanh theo chi dan cla hang san xuat. Khi sit dung cac diéu kién nay, ndng do d3c trung
(ndng dd cho 0,004 4 dd hap thy) phai Ia khodng 0,2 mg/l d6i véi chi (£ 20 %) do dudc & budc séng
217 nm. Tuong tu nhu vay d6i véi cadimi phai la 0,02 mg/l (x 20 %) do dudc & budc séng 228,8 nm.

6.2 Cac dung cu khac

6.2.1 Dung cu bing thuy tinh khac, theo yéu cau dudc lam bing thuy tinh borosilicat nhu quy dinh
trong ISO 3585 : 1998.

6.2.2 Buret, dung tich 25 ml, dugc chia d6 tir 0,05 ml, phi hgp véi TCVN 7149-2 : 2002 (1ISO 385-2),
cap B hoc tét hon,

6.2.3 Nap day, cho cac dung cu thif nghiém, vi du nhu dia, mat kinh dong hd, dia petri cac cd. Cac nip
déu phai c6 mau néu khéng c6 phong téi.

6.2.4 Pipét mot mire, cé dung tich 10 ml va 100 ml, phu hgp v8i TCVN 7151 : 2002 (ISO 648 : 1977),
loai B hozc t6t hon. Cac cd khéc theo yéu ciu.

6.2.5 Binh dinh mirc, dung tich 100 ml va 1000 ml, phu hgp véi TCVN 7153 : 2002 (ISO1042 : 1998),
cap B hoac t6t hon. Céc cap khac theo yéu céu.

6.2.6 Pipét chinh xac c6 pittong, c6 chu trinh hoat dong c6 dinh, thdng thudng 1a cac loai 1 000 pl va
500 pl.

6.2.7 Dung cu do dé sau va do thing, dudc hidu chudn theo milimét.

7 Lay mau
7.1 Uu tién

Khi 1dy mau & mét 16 hén hgp clia cac dung cu dung thuc phdm, wu tién cac dung cu c6 dién tich bé mat
hoZc dung tich I6n nhat trong mbi loai. D&c biét Iuu y Idy m3u cac dung cu c6 mau ho&c dugc trang tri
dam nhat trén cac bé mat tiép xuc v6i thuc pham.

10
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7.2 Cdmau

Diéu mong mudn la thiét 1ap mét hé théng kiém tra viéc 1ay mau phl hgp véi moi hoan canh. Trong moi
trudng hap 1y it nhat bén mau dé do. M&i mau phai dudc phan biét theo kich thudc, hinh dang, mau sic
va su trang tri.

7.3 Chuin bi va bao quan mau thir

Cac mau clia dung cu phai dudc 1am sach va khéng c6 dau md hoc chét khac cb thé lam anh hudng
dén két qua thlr. Rira sach mau béng dung dich chat tdy rita khéng cé axit & nhiét 36 40 °C. X& sach
dudi voi nudc va sau d6 bang nudc cat hosc nudc cé dé tinh khiét tuong duong. Dé rao nuéc va say khd
trong t sy ho3c tham kho bang gidy loc. Khéng st dung méu con ban. Sau khi rifa sach khéng sé tay
1&n nhitng bé mat sé& dugc thir.

Trong diéu kién sl dung théng thuding, néu c6 mét dién tich bé mat cla mau khdng cén thiét phai ti€p
xuc véi thuc phdm, trif mat trong clia bat ky ndp day nao, sau khi rlta va sdy khd, che dién tich nay lai
bang mét I6p phli bao vé nhu sap parafin hodc silicon bén duéi tac dung cla dung dich thif va khéng bi
théi nhiém bat ky lugng chi hosc cadimi c6 thé phat hién dugc vao dung dich thi.

8 Cach tién hanh

8.1 Chiét

8.1.1 Nhiét do chiét

Tién hanh chiét & nhiét @ 22 °C + 2 °C. Khi xac dinh cadimi, tién hanh chiét trong phong t6i.
8.1.2 Ngam chiét

P& day timg mAu bang dung dich thir (5.1.2) dén 1 mm tir diém tran, theo phuong thang dimg. Bay mau
lai. Ngam chiét trong 24 gié + 30 pht.

8.1.3 Lay mau dung dich chiét dé phan tich

Truéc khi 18y mau, trén déu dung dich chiét bing cach khudy hoc bang phuong phap thich hgp khac,
tranh khong l1am hao hut dung dich chiét ho3c lam mon bé mat. Lay mét lugng vira G0 dung dich chiét
bang pipet va chuyén vao dung cu bao quan thich hgp.

Phan tich dung dich chiét nay cang sém cang tot vi chi hoic cadimi c6 thé s& hdp phuy vao thanh cla
dung cu bao quan, d3c biét khi ndng do chi va cadimi rat nho.

1
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8.2 Vanh udng va céac thir nghiém dic biét khac

CHU THICH DPay Ia quy trinh tuy chon dé danh gia vanh uéng.

Vanh uéng clia dung cu béng thuy tinh c6 1dong sau cé thé dugc thir biing cach danh du vao 4 dung cu
nay, chd dudi vanh udng 20 mm & thanh ngoai clia dung cu. Mdi dung cu béng thuy tinh dugc dat 16n
ngugc trong mét vat chita béng thuy tinh dung trong phong thi nghiém thich hgp véi dudng kinh 16n hon
1,25 va 2 lan cla dung cu dugc thir. Thém vira da dung dich axit axétic 4 % (V/V) vao vat chita bang
thuy tinh cho dén vach 20 mm trén dung cu dudc thir. D€ yén trong 24 gid & 22 °C + 2 °C (trong phong
t6i d6i véi phép xac dinh cadimi) va tranh dé bay hoi nhiéu. Trudc khi 1dy mau dung dich ngam chiét,
thém vira du Iugng dung dich axit axétic 4 % (V/V) dé tai 14p lai lugng dung dich thif trong vat chira & mirc
20 mm. X&c dinh chi va cadimi b&ng quang phd hédp thu nguyén tir va bao cao céc két qua bang miligam
trén mét dung cu.

8.3 Hiéu chuan

Dat ché do 1am viéc clia may quang phd hdp thu nguyén tif theo cac chi dan clia hang san xuét sir dung
cac budc séng 217 nm ddi véi xac dinh chi va 228,8 nm ddi vdi xac dinh cadimi vdi hé s& diéu chinh
thich hop d6i véi cac anh hudng hap thu nén.

Hat dung dich s6 “0” clia day cac dung dich hiéu chudn va diéu chinh vé s khéng “zero”. Hat day cac
dung dich hiéu chudn da dudc chuin bi bing cach pha dung dich chuin véi axit axétic 4 % va chudn bi
cac dudng cong hiéu chudn qua mét dudng tuyén tinh. Cac day du kién:

- 0,5-10 mg/l Pb;
- 0,05-0,5mg/l Cd.
8.4 Xac dinh chi va cadimi

D3t ché dé lam viéc cla may quang phé nhu da trinh bay & trén. Hat nudc cat va sau dé 1a dung dich
axit axétic 4 % va diéu chinh do hap thu vé “khéng”. Hut dich chiét, ciing vdi axit axétic néng dé 4 % va
ghi lai cac gia tri d6 hap thu clia céc dich chiét.

Néu ndng dd chi clia dich chiét tim dugc 16n hon10 mg/l, pha lodng mét phan dich chiét pht hdp véi
dung dich axit axétic 4 % dé giam néng d6 nay xudng dudi 10 mg/l.

Lam tuong tu nhu vay déi véi phép xac dinh cadimi.

12
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9 Biéu thi két qua

9.1 Ky thuat diéu chinh

NGng d6 chi hoic cadimi, p, dugc tinh bang miligam trén lit dung dich chiét, dugc tinh theo cng thirc:

Pa=[[ﬁ](ﬂz—m+p1]d

trong dé:
A o la do hap thu chi hodc cadimi trong dung dich chiét;
A, la dd hap thu clia chi hosc cadimi trong dung dich diéu chinh c6 néng @6 thap hon;
A, 14 d6 hdp thu cta chi hodc cadimi trong dung dich diéu chinh cé ndng d6 cao han;
pi 12 néng db chi hoac cadimi, clia dung dich diéu chinh thap han, tinh bing miligam trén Iit;
P2 1a ndng d chi hoac cadimi, clia dung dich diéu chinh cao han, tinh b&ng miligam trén Iit.
CHU THICH N&u dung dich chiét dugc pha loang, thi hé s6 diéu chinh ,d, dugc st dung trong cong thifc nay.
9.2 Ky thuat hiéu chuan duéng cong
Boc ndng d6 chi hoac cadimi truc tiép tir dudng cong hiéu chudn hoic tir két qua doc truc tiép.
10 Do tai lap va su bién dong

Céc phép do su théi ra cla chi va cadimi tir dung cu bang gém dung trong thuc phdm thudng gap cac sai
s6 vé do tai lap trong phan tich va sy bién dong trong qua trinh I&y mAu. Tai lidu duoc gidi thiéu trong
tiéu chudn nay la tir méi quan tam vé céng nghé va khoa hoc nhung khéng c6 gia tri vé phap ly ho#c
chudn déi véi tiéu chudn nay.

10.1 Do tai lap

C6 ba loai sai s6 xéc dinh thudng gap trong phép do phan tich ndng do chi va cadimi. Gia tri gan dang
vé d6 léch chuan clia ching dugc liét ké trong Bang 1 -

13



TCVN 7147 -1 : 2002

Bang 1 — Ngudn bién déng trong xac dinh phan tich chi va cadimi

1 | Nguén bién déng D6 léch chuan, | D6 léch chudn,
xac dinh chi xac dinh cadimi
(mg/) (mg)
2 | Phan tich, trong phong thi nghiém 0,04 0,004
3 | Phan tich, gilta cac phong thi nghiém 0,06 0,007
4 | Phong thi nghiém x sy tuong tac clia mau 0,06 0,01
5 | botailap 0,094 0,012

Thuat nglr chi sy tuong tac théng ké, dong 4 trong Bang 1 phan anh su ¢ clia cac chénh léch trong cac
phép phan tich mau phai nhu nhau d6i v6i moi phong thi nghiém. C6 thé thdy mét thao luan chi tiét trong
cac van ban théng ké co ban dé cap trong cudn Cac phuong phap phan tich Variance (ANOVA). D6 tai
1ap la c&n bac hai clia téng binh phuong céc sai Iéch chudn tif ba loai ngudn bién ddng trén.

10.2 Su bién dong

Su tai lap phan tich la hoan toan t6t so véi dé bién dong doban chét clia phuong phap chiét cac bé mat
thuy tinh va gém. Su bién dong nay dugc goi la su bién ddng do qua trinh 18y mau, 1a ngudn gay sai s&
thuc nghiém 16n nhat. Moore - @a chi ra riing hé sé bién dong clia su thdi ra clia chi va cadimi dsi véi
cac mau Ién thudng 1a 60 %. Do vay, gia tri trung binh théi ra clia chi di véi mét tap hap 16n phai la
khoang 0,58 mg/l dé tranh mét trong bén mau thir vugt qua gidi han 2 mg/l mét trong 10.000 14n. Bang 2
cho thdy anh hudng clia cac gia tri cla tap hdp va sai léch chudn dén xac sudt ma 1 trong 4 ho#c 1
trong 6 mau sé vugt qua gia tri gi6i han 2 mg/l.

Bang 2 - Cac xac suat vugt qua giéi han 2 mgl/l

Gia tri tap hop Tap hgp Xéc suat cua Xac suit cua
sai léch chuan 1 trong 4 & mirc 1 trong 6 & mirc

>2mg/l >2mgl/l

0,4 0,24 < 0,000 01 < 0,000 01

0,8 0,48 0,138 26 0,200 05

1,2 0,72 0,758 36 0,881 22

0,4 0,12 < 0,000 01 < 0,000 01

0,8 0,24 0,000 02 0,000 04

1,2 0,36 0,325 68 0,446 27

14
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11 Béo céo thir nghiém

Béao céo thir nghiém s& bao gém céc théng tin sau:

a) vién dan tiéu chudn nay;

b) nhan dang mau, bao gém loai, nguén géc va muc dich;
c) s6 mau da thi nghiém;

d) cac két qua thlr nghiém, dudc biéu thi nhu cac gia tri don 1& cho titlng mau va gia tri trung binh cho
cac nhém mau. Cac gia tri thir nghiém nay phai dudc bao céo chinh xac dén 0,1 mg/l déi véi chi va
0,01 mg/l d&i v4i cadimi;

e) nhimg chi tiét khéng binh thudng trong qua trinh thi,

f) nhimg thao tac dugc coi & tu chon ho3c khéng qui dinh trong tiéu chudn nay.
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