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TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN 7766:2007
Xuiat ban lan 1

Rau, qua va san pham rau, qua — Xac dinh ham ludng chi -

Phuong phap do phd hap thu nguyén tu khéng ngon Ira

Fruits, vegetables and derived products — Determination of lead content —

Flameless atomic absorption spectrometric method

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuén nay qui dinh phuong phap xac dinh ham lugng chi trong rau, qua va san pham rau, qua

bang do phé hap thu nguyén t& khéng ngon Ia.

2 Nguyén tic

Phan huy cac chét hitu co trong méi trudng axit nitric & diéu kién nhiét d6 va ap suét cao. Xac dinh

cation chi (I) bang quang ph& h&p thu nguyén & khdng ngon Ita sau khi b8 sung axit orthophosphoric.

3 Thudc thir

Céc thuée thit dudc st dung phai 1a loai tinh khiét phan tich, déc biét Ia khong chifa chi (ngoai trir dung
dich chi chuén (3.3). Nudc sit dung phai la nudc cat hai 14n bang thiét bi thuy tinh bo silicat hoac nudc
c6 do tinh khiét tuong duong.

3.1 Axit nitric, (o, = 1,38 g/ml).
3.2 Axit nitric, dung dich.
Pha 1 ph&nthé tich dung dich axit nitric (3.1) v8i 9 phan thé tich nudc.

3.3 Axit orthophosphoric, dung dich 85 % (. = 1,71 g/ml) ho&c st dung cling mét luong chat bién
déi nén tuong duong.



3.4 Chi, dung dich chuan tuong (ng véi 1 g Pb/l.
Hoa tan 1,598 5 g chi nitrat trong dung dich axit nitric 1 % (phan thé tich) va pha loang t&i 1 000 ml.
Gil trong binh thlly tinh bo silicat cé nap day.

1 ml dung dich nay tucng Ung véi 1 mg Pb.

4 Thiét bi, dung cu

CHU THICH Truéc khi st dung, capxun (4.2) va cac dung cu thiy tinh phai dudc rlfta sach bang axit nitric dac,

néng va phai dudc trang bang nudc cét hai lan.
S( dung cac thiét bi, dung cu clia phong thir nghiém thong thudng va cu thé nhu sau:

4.1 May nghién cd, c6 18p 16t va cac IuBi dao bén trong lam tif polytetrafloroetylen (PTFE) .

4.2 Capxun phan hiy loai khép kin, gém mét chén nung hinh tru 23 ml ¢6 vanh dugc ph bang I6p
PTFE, dat trong hop bing thép khong gi c6 nap xody. Mot tdm gioang tron PTFE ep ty lén dinh cla

chén nung dé ddm bao capxun kin hoan toan (xem hinh 1).

4.3 TG khdng ché nhiét do on dinh, c6 thé duy tri & 80 °C.

4.4 Binh dinh mirc mét vach, 50 mi va 1 000 ml.

4.5 Phéu.

4.6 Ong phan giai mau.

4.7 Pipet, 2 ml; 5mi; 10 ml va 20 ml.

4.8 Micropipet Eppendorf, 10 pl va 100 wl c6 dau tip Eppendorf chuan.

CHU THICH Mot sé micropipet c6 d6 khong chinh xac 10 % hodac cao hon. Té&t nhat 1a st dung cung mot pipet
cho dung dich th{, dung dich chuén va dung dich th{r tréng, tri khi ching d& dudc hiéu chuan.

4.9 May do quang phé hip thu nguyén ti, c6 16 graphit chudn (khong phl I8p nhiét phan) va thiét bi
hidu chinh cho cac hép thu khéng dac trung (dén doteri) va mot dau ghi da dién thé 2.

— Nguén: d&n catot chi rong
— Buéc song do: 283,3 nm

_ Khi lam sach: khi agon hodc néu khéng cé san agon thi duing khi nito
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Polytetrafloetylen.
Nén si dung bé L'vov vdi 10,
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4.10 Can phan tich.

5 Cach tién hanh
5.1 Chuan bi mau thir

Tron ky mau phong thr nghiém. N&u can, trudc hét ioeji bo hat, vé cling clia hat va cho mau phong thir
nghiém qua may nghién co (4.1). Cho san pham lanh déng hodc lanh déng sau tan bang trong binh kin

va chuyén toan bo nuéc tan ra vao may trén.

5.2 Phan mau thi

5.2.1 San pham dang Iéng

Dung pipet (4.7) Idy 5 ml mau thir (5.1) cho vao chén nung (xem 4.2).

=

CHU THICH Néu dich long ¢c6 chita cén, thi loai bd cén trudc khi tién hanh, bang cach dun sbi, réi dé ngudi,

sau dé thém nudc dén thé tich ban dau.
5.2.2 San pham sét, rin hoic khé

Cén khoang 1 g phan mau thr vao trong chén nung (xem 4.2) chinh xac ti 0,01 g, thuc hién nhu déi
v6i san pham tudi.

5.3 Phan hiy

Thém vao phan mau thir 10 ml axit nitric (3.1), 3t gioang PTFE I&n miéng chén nung va dat chén nung

vao trong vo thép khéng gi. Pay nép. Chuyén capxun vao ti (4.3), duy tri 8 80 °C trong 24 gio.

L&y capxun ra khdi 16, d& nguéi trong t( lanh, md vé thép va rlta cac giot nudc ngung tu trén giodng vao
chén nung bang vai mililit nuéc. Chuyén dung dich, d8 qua phéu (4.5), vao binh dinh mitc mét vach

50 ml (4.4) va trang chén nung vai Ian bing nudc. Pha lodng dén vach. Tron déu bang cach l3c.

CHU THICH Néu viéc xac dinh chi doi hdi 6 nhay cao hon, thi pha loang dung dich trong binh dinh mifc 25 ml.
5.4 Xac dinh

5.4.1 Chuan bi cac dung dich dé bom

5.4.1.1 Dul;g dich hiéu chuin

Dung pipet (4.7) chuyén 10 ml dung dich chi chu&n (3.4) vao .binh dinh mic mét vach 1 000 ml va pha
lodng bang nudc dén vach.



L&y 2 ml; 5 ml; 10 ml va 20 ml ctia dung dich nay va chuyén vao bén binh dinh mdc mot vach 1 000 ml.
Pha lodng mdi dung dich d&n vach bang axit nitric (3.2). (Cac dung dich nay ch(ra tuong Ung vdi 0,02 mg;
0,05 mg; 0,10 mg va 0,20 mg chi trén lit).

Chuyén 500 ul dung dich nay vao b&n dng phan giai mau (4.6) va thém 10 pl axit orthophosphoric (3.3)

vao moéi éng.
5.4.1.2 Dung dich mau thu

Chuyén 500 pl dung dich thu dugc trong 5.3 va thém 10 pl axit orthophosphoric (3.3) vao 6ng phan giai
mau (4.6).

5.4.2 Pat chuong trinh cho 16 graphit

Pat chuang trinh cho 16 graphit dé dap (ng dudc ba qua trinh vén:hénh sau day:
~ lam khé dung dich;

— phan huy bang nhiét;

— nguyén tlr hog;

Céc diéu kién qui dinh nhu sau:

— lam khé 6 110 °C trong 30 s;

— tang tu tu nhiét d6 téi 700 °C (trong 45 s)

— nhiét phan & 700 °C trong 30 s;

— nguyén t& hoa trong 10 s & 2 300 °C. Trong sudt giai doan nay, ghi lai thay déi d6 hap thu. Dong tuan
hoan khi sach dudc ngét dét ngot (“ding khi”) d€ kéo dai thdi gian 4 lai trong 16 clia nguyén td;

— tang nhiét t6i 2 700 °C dé lam sach 1o luc két thtic qua trinh phan huy.
5.4.3 Do quang phd
5.4.3.1 Dung duéng chuan

Dling micropipet (4.8) bom vao trong 16 d& dat chuong trinh theo 5.4.2 lién tiép ba Ian ké ti€p nhau, moi
an 10 pl dung dich hiéu chuén (5.4.1.1). Xac dinh dd hép thu clia méi 1an bom tir dd cao clia cac pic
ghi dugce. Tinh do hap thu trung binh tU cac gia tri thu dugc.

Céac dd hap thu nay tuong (mg véi 0,000 2 pg; 0,000 5 ug; 0,001 pg va 0,002 ug chi. Dung dudng chuan.



5.4.3.2 Do dung dich thir

Dung micropipet (4.8) bom vao 16 d& dat chuong trinh theo 5.4.2 lién ti€p ba lan, méi lan 10wl dung dich
thir (5.4.1.2). Bo d6 hap thu tuong Ung va xac dinh d& hap thu trung binh.

5.5 Thir mau trang
Tién hanh thtt mau trang sl dung cling qua trinh phan huy (5.3) nhung thay phan mau thit bang 5 ml nudc.
Chuén bi dung dich th{ tridng theo 5.4.1.2.

Dung micropipet (4.8) bom vao 16 da dat chuong trinh theo 5.4.2 lién ti€p ba 1an, mdi 1an 10 pl dung
dich th{r trang. B9 hap thu phai bing 0 (zero) hozc nhd hon 0,005.

CHU THICH Khéng can phai th mAu tring néu da chéc chén ring cac thude thr dudc s dung khaéng chira chi.

6 Biéu thij két qua

6.1 Phuong phap tinh va céng thirc

6.1.1 San pham dang Idng

Ham lugng chi trong mau, biéu thi bang miligam trén lit, duoc tinh theo cong thdc sau day:
1 000 m,

trong d6 m, la khéi lugng clia chi da dugc hiéu chinh d6i véi thir mau tring, néu can, trong 10 pl dung
dich thu dugc trong 5.3 va doc dudc tir dudng chuén, tinh bang microgam.

6.1.2 San pham dang sét, rin hoic khé

Ham lugng chi trong méau, biéu thi bAng miligam trén kilogam, tinh theo céng thlic sau day:

|
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my & khéi lughg phan mau thi, tinh bang gam;

m; 1a khéi luong clia chi da dudc hiéu chinh véi mau trdng, néu can, trong 10 ul dung dich thu dugc trong
5.3 va doc dudc tir dudng chuén, tinh bang microgam.

Néu biéu thi ham Iuong chi theo chat khé, thi phai tinh d&h ham luong nudc clia mau thi.



6.2 Do lap lai

Chénh léch gilra cac két qua clia hai phép thir tién hanh déng thai hoic lién tigp trong thdi gian ngan, do cling
mét ngudi phan tich trén cting mau thir khong dugc vudt qua 10 % (gia tri tuong doi).

7 Bao cao thu nghiém

Bao cao théf nghiém phai néu rd phudng phap thu nghiém da dung va két qua thu dudc, néu rd cach biéu thi
dudc s dung. Bao cao thir nghiém ciing phai mo ta moi chi tiét thao tac khéng quy dinh trong tieu chuan

nay hogc nhiing diéu dugc coi la tuy ¥ cling nhu cac su o8 bat ky cb thé anh hudng dén két qua.

B4o céo thit nghiém phai gdm moi thong tin can thiét dé nhan biét day dd vé mau thi.

Kich thudc tinh bang milimet
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Hinh 1 — Capxun phan hudy





