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L&i néi dau
TCVN 13677-2:2023  hoan toan twong duong véi 1ISO 21253-2:2018.

TCVN 13677-2:2023  do Ban ky thuat tiéu chuln quéc gia TCVN/TC 147
Chét lugng nuwéc bién soan, Téng cuc Tiéu chudn Do lwéng Chét Irgng
A& nghij, B4 Khoa hoc va Céng nghé cdng bé.

B§ TCVN 13677 (ISO 21253), Chét lupng nudc — Phuong phap da hop
chét theo I6p gém céc phén sau:

TCVN 13677-1:2023 (1ISO 21253-12019), Phan 1; Tiéu chi nhan dang cac
hop chét cAn xac dinh bing sac ky khi, séc ky 1dng va khéi phd.

TCVN 13677-2:2023 (ISO 21253-2:2019), Phan 2; Tiéu chi xac dinh dinh
luwgng cac chat hiru co bing phwong phép phén tich da hop chét theo 1ép.
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Chét lwong nwére — Phwong phap da hop chat theo 16p —
Phadn 2: Tiéu chi xac dinh dinh lwong cac chat hiru co bing
phwong phap phan tich da hop chét theo Iop

Water quality — Multi-compound class methods -
Part 2: Criteria for the quantitative determination of organic substances using a multi-compound
class analytical method

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuén nay quy dinh céc tiéu chi dé phat trién phwong phap dwa trén khdi phd sin cé nham phan
tich dinh leong nhidu phan nhém chit hivu co trong pham vi phén tich c4c chi tiéu ly héa cla nuwéc.

Tiéu chudn nay bd sung cho ISO/TS 13530 nham cung cdp hwéng dan v& dic tinh ban diu cla cac
phép do, bing cach cung cAp céc chi tiét ¢ Ira chon nén miu thir nghiém, cac chuin ndi va tidu chi
cho viéc thu hdi chét phan tich va chuén ndi.

Tiéu chudn nay khéng nhim thay thé cho cac tiéu chun phan tich hién hanh dwoc ap dung danh riéng
cho céc hgp chét hiru co ma 1a nguén cung cép cac yéu té dic trung bd sung.

2 Tailiéu vién din

Cac tai ligu vién dan sau rét cin thiét cho viéc ap dung tiéu chudn nay. Déi véi cac tai liéu vién dan ghi
ndm cdng bé thi 4p dung phién ban dwoc néu. Bdi véi cac tai liéu vién din khong ghi ndm cong bb thi
ap dung phién ban méi nhét, bao gdm ca cac stra ddi, bd sung (néu c6).

TCVN 6661-1 (ISO 8466-1), Chét luong nudc — Higu chuén va dénh gié cac phuong phép phén tich va
wore lugng céc dédc trung thong ké — Phén 1: Dénh gié théng ké ham chuén tuyén tinh.

TCVN 6661-2 (ISO 8466-2), Chét lwgng nudc — Higu chudn va dénh gié céc phuong phép phén tich va

u6c leong céc déc trung thdng ké — Phan 2: Nguyén téc higu chuén dbi v6i céc ham chuén bac hai
khéng tuyén tinh.

TCVN 13677-1 (ISO 21253-1), Chét lwpng nude — Phurong phép da hop chét theo I6p — Phén 1: Tiéu
chi nhén dang céc hop chét can xac dinh bng séc ky khi, séc ky Iong va khéi phé.
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ISO 11352, Water quality — Estimation of measurement uncertainly based on validation and quality
control data (Chét long nwée - Ude tinh do khéng dam béo do dia trén dir lidu kiém soat chét luong
va dénh gia chét luong).

3 Thuét ngir va dinh nghia

Trong tiéu chudn nay s dung céc thuat ng( va dinh nghfa sau:
31

Chét phan tich (analyte)

Chét cAn dugc xac dinh.

INGUON: TCVN 10495:2015 (ISO/TS 28581:2012), 3.1}

3.2

Mau tring (blank)

Lwgng nwéc thube thi (mau trdng thude thir) hodc nén mau trong d6 khdng c6 chét phan tich (3.1)
(mAu trdng) dugc x¥ ly chinh xac nhw x{ Iy mAu trai qua quy trinh phan tich hoan chinh bao gdm chiét,
lam sach, nhan dang va dinh lwgng bao gbm tét ca cac thubc thir va cac vat liéu lién quan.

CHU THICH 1: Biéu quan trong |4 phdng thi nghiém phai chi rd mu tréng ndo dwec xem xét.
3.3

Dwirng higu chuln (calibration curve)

Biéu thi mdi quan heé gitra chi thj va gia trj dai lugng do twong tng.

[NGUON: TCVN 6165:2009 (ISO/IEC Guide 99:2007), 4.31]

34
Gi&i han dinh lweng (limit of quantification)

LOQ

Gié tri thdp nhét clia chét cAn xac dinh ¢6 thé dwgc xac dinh véi mirc d§ chinh xac chip nhan dugc, ¢o
thé wére tinh dwoc bang cac cach khac nhau va phai dugc kiém tra xac nhéan trong nén mau dy kién.
[NGUON: ISO/TS 21231:2019, 3.2.5, c6 sira ddi — bd Ch thich.)

35

Phwong phap phén tich (analytical method)

Quy trinh bing v&n ban md ta rd rang tat ca cac chi tiét cin thiét dé thye hién phan tich chit cin phan
tich hodc théng sé, cu thé 1a: pham vi va linh virc &p dung, nguyén tic va/hodc cac phan (g, dinh
nghia, thuéc thi, thiét bi, quy trinh phan tich, tinh toan va bidu thj két qua, di¥ liéu hiéu ning va bao
c4o thir nghiém.

[NGUON: ISO/TS 16489:2006, 3.3

6



TCVN 13677-2:2023
3.6
Do thu hdi (recovery)
D6 thu héi twong déi (relative recovery)
lwgng @4 biét clia mot thanh phan cin xac dinh dwgc bd sung vao mét mau cé thé diing hé théng phan
tich dé do duwoc.

CHU THICH 1: g thu hdi dworc tinh tir sw chénh l&ch gitra két qua phan tich clia mt lwvgng thém chudin va mot
lgng khang thém chudn va thirdng dugc tinh bing phan tram (%),

[NGUON: TCVN 6663-14:2018 (ISO 5667-14:2014), 3.8]

3.7
Thai gian lwu twong dbi (relative retention time)

Ty sb gilva thoi gian I cla hop chét cin phan tich va thdi gian lwu clia chét chudn higu chuén.

[NGUON: ISO 15680:2003, 3.5, c6 slva ddi — "chat chuin thdi gian lwu" da dwec thay bang "chét chudn
hiéu chuén”]

3.8
Chudn bom (injection standard)

Hdn hop chudn duwoc bd sung vao mau trudc khi bom vao thiét bj GC-MS, dé giam sét tinh bién ddi
clia tin hiéu phan hdi clia thiét bi va dé tinh toan do thu hdi chuén ndi.

CHU THICH 1: Binh nghia twong ty dwgc ap dung cho GC-MS/MS, LC-MS va LC-MS/MS.

[NGUON: TCVN 10496:2015 (ISO 28540:2011), 3.4, c6 sira @di — Chu thich 43 dworc thay.)

3.9
Phan nhém cac hep chit (subgroup of compounds)

Chét phan tich (3.1) dugc phén loai so bd thanh cac nhém c6 cach thirc phan tich twong ty dap (ng
ché do tach chiét va phan tich.

3.10
Chuén ndi (internal standard)

Hop chét dwoc thém vao miu véi mdt lwong da biét tir khi bat dAu quy trinh va cho phép phan tich
duoc trong suét quy trinh va dwoc st dung dé hiéu chinh cac hao hut trong qud trinh chun bj mau va
phan tich bing cach tinh dén céc hiéu (rng ndn mau clia tat ca hé théng (dd thu hdi, hiéu (rng ion héa,
sw bién thién clia dap (ng cta detector cuia thiét bi déi véi mau).

CHU THICH 1:  Viéc xac dinh ty sé clia cwedng d9 tin hiéu phan t& dic trung ddi vai chulin ndi c6 thé giup cho
viéc tinh dugc ty sé dinh legng gitra phan tir va chudn ndi va tir d6 suy ra néng do phan tir ¢o trong mau. Mot
lwgng twong t cling dwoc bd sung vao cac dung dich chudn hiéu chudn.
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3.11

Higu suét (yield)

Dg thu héi tuyét déi (absolute recovery)

Lwong chét phan tich (3.1) dugc thém vao trong mau thir nghiém da dwoc higu chinh béng @6 thu hi
twong déi cla chun ndi (ty sé chét phan tich trén chudn noi)

CHU THICH 1: Higu suét 1 gia tri tinh dén ca hiéu (g nén mAu va do thu hdi hop chit.

4 Nguyén tic

Tiéu chudn ndy quy dinh cac diém t&i han cin xem xét khi phét trién phwrong phép diea trén khéi phd
@& phan tich nhidu phan nhém céc chét hivu co trong m&u nwére. Cac didm t6i han cin dwoc gidi quyét
bao gém:

~  chon nén méu;
- c4c chudn ndi va do thu hdi chuin ndi;
- @6 thu hdi chat phan tich.

Tiéu chuén nay d& xuét phuong phap thang diém dé danh gia cac quy trinh phan tich sé leong Ion céc
hop chét dé c6 phwong phap tin cdy dbi vai tirng hop chét. Khi viéc xem xét cac diém toi han nay két
luén réng phuwong phap cé thé dinh lwgng ding cac chét phén tich, thi cé thé bat dAu xac dinh déc tinh
ban d4u cla céc phép do clia phwong phép.

Tiéu chuén nay cubi cling d& xuét cac tiéu chi @&m bao chét lwgng cn dwec thye hién thuwdng xuyén
@& @am bao ring cac mirc hidu nang khéng bj suy gidm theo thdi gian.

Néu can mé rong danh myc ban d4u cac chét phan tich c6 thé dinh lugng tin cy trong phwong phap,
khi @6 kiém tra xac nhan céc dich chuyén twong ty, thdi gian luu, giéi han dinh lvgng LOQ va d6 chinh
xac. Viéc sira ddi higu nang phwrong phéap cla cac chét phan tich dwgc déc trung treée d6 thanh cac
mirc hiéu nding méi yéu clu cap nhat cac dic tinh clia phwong phap theo cach da mé ta trwdc day.

Déi voi mBi chét, phwong phap nay chi ¢ thd dugc khing dinh 13 tin cay dbi véi nhing nén miu da
duwoe thlr nghiém hiéu qua trong qua trinh xac dinh déc tinh.

Néu can thire hién mét hodic nhidu bwdc tinh sach va néu co mat cc chat 6 kha ning tao cac can tré
trén séc dd hodc lam nhiém bin hé théng phan tich, thi higu sut do dwoc d6i voi tirng chét phai tinh
dén buérc tinh sach.

5 Chon nén mau

Phwong phap nay phéi dac trung trén ndn mau dai dién cho dai ap dung da dwoc cong bb. Nén mau
nwéc duoc dic treng bdi cac d3c tinh héa Iy clia n6 (SPM, TOC, d6 dén dién, 6 pH, céc ion chinh,
AR
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Théng tin bd sung v& ngudn mau (nwdc bién, nwoc thai, nudc ngdm, nwéc ubng, v.v.) cé thé théng
bao cho ngwdi st dung cudi cling vé cac thong sé hoa Iy nhét dinh. Céc thong sb nay phai duoc nhan
dang khi bt diu phat trién phwrong phap va dwoc ghi lai.

N&n m&u dai dién co thé 13 tw nhién hodc tdng hop. Nudc cip phong thi nghiém (nwéc cit, nwéc da
loai ion) khdng phai la nwée t nhién.

Trong trvéng hop khdng c6 mau iring rén khdng chiva chét phan tich thich hop (dac biét 1a dé mé ta
dic tinh clia LOQ, thi nén mAu tw nhién cé thé dwoc pha loang (vi du: véi nwde ubng hodc nwéc cip
phong thi nghiém) d& gidm ndng dé clia cac hop chét hitu co, chli y didu chinh thich hgp cac dic tinh
da stra ddi (SPM, TOC, d6 dan dién, pH, v.v.) nhir quy dinh trong ISO/TS 21231:2019, 7.1.

6 Bao quan miu trwéc khi phan tich

Trong trudng hop khdng c6 cac yéu cau quy dinh rd rang ddi véi chét phan tich, thi thoi gian luu trir va
ché d¢ bao quan mAu phai dugc xac dinh va dwoc xac nhan tir viéc thu thap mau qua viéc hoan thanh
tht ca cac thao tac phan tich lién quan. Théi gian bao quan dwgc xac dinh bat dau vao ngay 14y mau.

Céc phép thir tinh toan ven cla qué trinh bao quan m3u phai dugc tién hanh trén ndn miu dai dién
(xem Diéu 5) va c6 chét bdo quan, néu thich hop. Cac phép thir ndy phéi dwgc tién hanh it nhat mot
mirc LOQ ho#c gin véi mire 1én gép 10 14n LOQ hodc & gid tri quy dinh, véi cac mAu I13p lai tai hién
tredng/phong thi nghiém, Phy lyc C clia ISO 5667-3:2018 dwa ra quy trinh hoan chinh hon, vi dy, néu
thich hgp, cac phép thir ndy phéi kéo dai dén thai gian bao quan ddi véi cac dich chiét mau.

Cén dic biét chi y dén bt ky san phim phan hly nao clia cac phan t&r cht phan tich (phan t&r me va
cac chat chuyén hda) néu chiing bao gém trong pham vi &p dung clia phwong phap.

7 Chuén néi va chuin bom
7.1 Yéu cdu chung

Mot hodc nhidu chudn ndi phai dwgc sir dung va dwa vao mau ngay khi bat dAu quy trinh. Day 14 cach
hiéu qua nhét dé& sang loc va hiéu chinh moi can tré tdc ddng tiém 4&n clia hiéu (ng nén miu khi chiét
va phén tich tlrng miu.

Viéc st dung cac chudn ndi dwgc danh diu ddng vi bén dwoc khuyén cao dé tinh dén cac tht thoat cu
thé chit phan tich va dbi véi cac hiéu (ng nén. '

Céc chét chudn bom duoc thém vao ngay tredc khi phén tich. Ching cung cAp théng tin bd sung cho
phan tich cong cy, dap (g clia detector va dwgc str dung dé tinh dd thu hdi chuén ndi.

Ca hai loai chat chudn nay d&u c6 thé dugc st dung cho bwérc dinh luong, mac dl viée str dung chuin
ndi dwgre wru tién hon.
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7.2 Chon chit chuén

Chun néi va chudn bom phai c6 cac dic tinh @& 1am dai dién cho phan tich. Cac tiéu chi néu trong

ISO/TS 13530:2009, 4.4.3.1. Thei gian lwu gén giéng cling c6 thé 14 tidu chi hiru fch.

Dbi véi cac phurong phéap cé mdt s6 lwong 1én cac hop chét va trong nhirng treedng hep khdng thé c6

dwgc chun ndi cho mdi chét phan tich, thi nén chi dinh mét chun ndi hodc chuin bom cho méi phan

nhém hop chét, dwa ra minh chiing phli hgp cho chat chuan néi dwec chon.

Péi véi nén mAu phirc tap c6 kha ndng tao cac can tré manh, vi du nhw ting tin higu, triét tiéu tin hidu

hodic thay ddi thai gian lueu, thi nén cé cht trong ty danh d4u dbi véi tirng chét chiu tac dong cla cac

can tré do.

Moi n Iyc phai dworc thue hign d& dam bao chun ndi hodic cac chudn bom dwoc phan bd ddu theo

toan b thi gian clia sic dd, va & tirng ché do ion héa, néu can.

Viéc tich ldy mét loat cac chudn ndi va chuén bom cé thé gilip khéc phuc nhitng khé khan khi thye hién

céc phurong phéap phan tich 1ép da hop chét va lam cho viéc dinh lugng tré dang tin cay (xem 11.2).

P& phat hién khéi phé, nén st dung chét trong tw 13 ddng vj bén dwgc danh dAu 1am chudn ndi; Cac

hop chét dwgc danh ddu C hodc N dwoc wu tién hon cac hop chit da doteri hda. Thudng cb thé

quan séat dugc sy trdi thei gian lvu so véi hop chét tw nhién khi 1am viéc véi cac chét chudn duoc

danh d4u ddng vj (higu (mg ddng vi).

Chi phan phan t& ban dwoc danh dAu va mirc o danh dau khang dwoc thay ddi trong sudt qua trinh

phan tich. Vi du, cé thé xay ra céc trao dbi, thong qua cac qua trinh phan (ng hoa hoc, do dd, loai co

ché ndy phai dwoc kiém chirng bing thire nghiém trong trudng hop mirc d6 phong ph ciia chudn ni

cho thay c6 su thay déi.

Phai trdnh sy chdng phé gitra chét twong tw dugc danh ddu va cac chét tw nhién. Do d6, ddi véi phin

I&n cac (ng dung phén t& nhd, chit trong ty dwoc Ganh dAu 16t nhat nén ¢ khéi fwgng don ddng vi

I&n hon it nhét 3 Da.

D4 tinh khiét ddng vi cla chun ndi phai dugc kiém tra. N6 khdng phai 12 mét yéu 6 t&i han khi cac tap

chét, k& ca chét tong tw khdng danh du, khdng gop phan vao céc hop chét cAn phan tich clia

phwong phap. Trong treeng hop khéng thé, thi sy dong gép cla chat twong ty danh du cho chét

twong ty khéng danh dau nén dwoc bd qua & mike LOQ.

Pé khéng dinh @9 chinh xac cla phwrong phép, cAn phai khdng dinh sw can bing phl hop gitra chét

twong tir dwoc danh dau va chét tw nhién. Co thé cAn phai thwe hién cac nghién ciru so bd dé kiém tra:

~ chudn ndi da dugc tach chiét hoan toan ma khong bi gidm chét lwgng, hodc

~  chudn ndi & trang thai can bang véi mau va lién két véi vat chét hat lo lirng (SPM) theo cach gibng
nhw chét t nhién,

Néu phong thi nghiém dw dinh loc, thi cac chudn ndi co thé dwoc thém vao trudc khi loc, cho phép s

¢&n bang xay ra cham va kha ning ap dung clia cac chudn ngi cho bwéc nay phai dwoc kiém tra xac

nhan (xem 9.3).

10
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8 Higu chuan

Dé phan tich va dinh lwgng chét cAn quan tam, ngudi phan tich phai 1y hop chét c6 do tinh khiét cao
nhét c6 thé d& Iam chét chun hiéu chuln. Chét chudn phan tich nay cé thé & dang tinh khiét hodic &
dang dung dich. Viéc nay sé& dam bao ring phan tich bang thiét bj vira kha thi va vira dwoc kidm soat.
Pidu nay cling khdng dinh dugc chit dé cé trong mu va sé dwgc ding dé 13p dwdng higu chuln dé
dinh lwong va dé thiét lap hiéu suét clia cdng doan chiét.

Théng tin quan trong (cho dit déi véi cac dung dich da dwoc chudn bj ndi by hay cac dung dich c6
ngudn gdc thwong mai) 13

— Nhan dang cac chét: cAn d3c biét cha y khi x Iy hdn hep cac chat (vi dy: nonylphenol) va véi cac
chét ddng phan hodc hn hop ddng phan phan bé riéng ré (vi dy: endosuifan);

— Do tinh khiét clia ching;
— D% khdng d3m bao vé ndng d6 dwoe danh gia cla ching;
— Céc kiéu chuén ndi va chuin bom, thu dwoc bang céch bom riéng ré;

— Kiéu tac dong cla cac hop chét trong qua trinh phan tich, cho dii dwgc bom riéng 18 hodc trdn 1an
mét lwgng nhd cac chét va duwoc trdn véi tht ca cac chét dy dinh khac, chuln ndi, chuin bom
trong cac dung dich dung méi hiéu chun @& kiém tra moi dnh hwdng hd tro hodc dbi khang gitra
chét véi chét trong qua trinh phan tich. Néu co sy khac biét do v& d6 dap ting, thi phwong phép
phan tich thiét b chira dugc t6i Lru hoa. Tuy nhién, néu phwong phap nay van 1a k¥ thuat duoc
phong thi nghiém st dung, thi viéc Iya chon chuén ndi phai bao gdm chét tvong tyw dénh d4u ddng
vi bén clia titng hop chat ma dap (ng cla ching thé hién tac dong & trén hodic d& 4p dung
phwrong phap thém chuin.

Viéc nhan dang chét chudn va do ding clia phép hiéu chuén phai dugc kim tra hai 1an si dyng dung
dich kiém tra chéo dwoc chudn bj véi cling mét chat nhung thu dwgc thdng qua mét hé quy chiéu khac
nhau: vi dy, nha cung cAp khac nhau, sd 16 khac nhau, cach pha ché khac nhau — dic biét néu duegc
lam tir hgp chét tinh khiét hodic chat chudn dwgc chirng nhan (CRM) néu c6.

CAn chi y dac biét d&n nhi¥ng chét ¢6 cAu tric hoa hoc twong ty nhau (ciing ho, cac chét gbe va cac
chét chuyén héa) va cung thdi gian lwu d& ngén ngira kha ning mét tinh dic hiéu. C6 thé phat hién sy
mét tinh d&c hiéu bing cach bom cac dung dich chun riéng 1& va xem xét k tAt ca cac chuyén ddi
duoc quy dinh cho phwong phap.

Mot sb thiét b co ché d6 tdi wu hoa ion hoa tw ddng d& bom hdn hop cac chét, trong mét s6 tredng
hop, c6 thé din dén mét tinh d3c hiéu. Do d6, cac thong sb téi wu héa dwoc d& xuét phai dwoc kiém
tra xac nhan véi cac hep chét riéng I€.

Ddi véi cac phuong thire higu chuln, xem bd TCVN 6661 (ISO 8466) va ISO/TS 13530, Hiéu chuln
ndi phai dwoc wu tién hon so véi hiéu chudn bén ngoai.

1
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9 Xac djnh d¢ thu hoi

9.1 Khai quat

Khéng thé phat tridn tiép phwrong phap phan tich néu khdng biét a6 thu hdi phil hep véi nén mau clia
tleng chét. Anh hudng ciia ndn mau dén phép phén tich va thu hdi tach chiét cac hop chét c6 thé dwgc

phan biét bing cach st dung Phuy-lyc A. Thong tin ndy gilp hwéng din sy phat trién tiép phwong
phép, cu thé Ia viéc lwa chon hé théng hiéu chudn.

Néu phuwrong phap yéu ciu loc thi dnh hwdng clia buére loc di véi 6 thu hdi phéi dwoc xéc dinh,
9.2 Djnh lwong bing hidu chuin bén ngoai

Trong trwdng hep khdng ¢b cac tiéu chi tinh nang yéu cAu hodc quy dinh, thi &p dung cac tiéu chi sau
day dbi véi dd thu héi.

—  D6i véi tirng mirc ndng do chét phan tich, thu dwec @ thu héi trung binh & d§ chinh xac trung
binh (vi dy: n = it nhat 10,5 x 2 I4n I3p lai) trong khodng tir 70 % dén 120 % v&i hé sb bién thién
S 20 %.

— Trong treng hop dd thu hdi nhd hon 70 %, thi hé sb bién thién clia d¢ thu hdi khéng duoc sai
khac qua 20 % quanh gia tri 46 thu hdi nay. Néu khang, ngwdi phan tich phai str dung chuan ni.

- Trong trwdng hop hé sb bién thién vé& do thu hoi (trong khodng 70 % dén 120 %) > 20 %, néu
khéng thé téi wu hoa théng sé nay (phuwrong phap chiét khac, phwong phap phén tich khac, v.v.) thi
phai st dung chuln néi.

— Néu dd thu hdi > 120 %, thi nén nhan dang phwong phép thay thé (phwong phép chiét khac,
phwong phap phan tich khac, v.v.).

Néu khdng thé dap (rng dwoc cac tiéu chi v& dic tinh quy dinh trong diéu nay, thi nén st dung phuong
phap thém chuln trong 9.2.

Trong moi tredng hep, phai chli ¥ dén tac dong clia 6 thu hdi va hé sé bién thién ctia n6 1én d khéng
dam bao do.

9.3 Dinh lvong bing hig¢u chuin ndi

Khi viéc dinh iwgng dwoc thire hién bing hiéu chudn ndi, tiéu chi duy nhat cin xem xét la tiéu chi ap
dung dbi voi hiéu suét. Hiéu sut trung binh phai ndm trong khodng 70 % dén 120 %, v&i hé sb bién
thién < 20 %.

D4 thu hdi téi thidu dwec khuyén nghi ddi véi chudn ndi 1a 30 %.

Trong moi trwéng hep va chi yéu 1a trong trwéng hep dé thu hdi trung binh thép, thi phai chi y dén tac
dong 1&én dd khéng dam bao do.
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10 Gi&i han dinh lwong (LOQ)

LOQ phai duwoc thiét lap bang phép do phi hop véi nén mau va déi véi tirng chét phan tich dwgc cong
bé trong pham vi clia phwong phap. Viéc xac dinh LOQ bao gdm toan b quy trinh clia phwong phap.
Trong trwérng hop khdng c6 yéu cAu hodc quy dinh quéc gia bét ky khac, c6 thé 14y LOQ theo quy dinh
trong ISO/TS 13530:2008, 3.1.7 va CEN/TS 16800:2016, 6.4.5.

Trong triéng hop phén tich khéi phd @& dinh tinh va dinh lwong & d6 cac phan tir dwoc nhan dang
théng qua qua trinh chuyén d8i hodc ion, thi LOQ phai dugc kim tra xac nhan v& qua trinh chuyén dbi

dinh Iwgng MS hodc ion, vi didu kién 13 cé mét sy chuyén ddi dinh tinh hodc ion [xem TCVN 13677-1
(1SO 21253-1)].

Khi nghién ctru LOQ, it nhat mét mau tring ndn phai dwoc x Iy gibng hét nhw cac mau (bao gom tat
ca cc bréc xi? I so bg). Néng d6 clia cac chat trong mau trang nén khong dugc vuet qua LOQ.
Néu khdng, cin didu tra dé tim va loai bd nguyén nhan. Néu két qua clia mau tring vin cao hon
LOQ, thl gia trj nay khang bj trir khéi cac gia trj thu dwoc dé dinh lwgng mau, nhung LOQ phai dwgc
danh gia lai.

11 Kétqua

11.1 Nhin dang cac hgp chit
Theo TCVN 13677-1 (1SO 21253-1).
11.2 Pjnh lwgng

Viéc dinh leong ddi héi phdi cé d sb diém hiéu chuin duoc phan bé thich hgp. Bg chinh xéc hiéu
chuén phai @ap (rng mét loat cac yéu cAu téi thidu theo TCVN 6661-1 (ISO 8466-1) va TCVN 6661-2
(ISO 8466-2).

Phong thi nghiém phai quy dinh cac hé s hidu chinh hidu suét bt ky dwoc 4p dung. Néu sy hiéu
chinh nay khéng dwec ap dyng, thi d§ chéch chwa dugc higu chinh ndy phéi duwoc tinh dén trong céc
phép tinh 4§ khéng dam béo do.

11.3 P06 khong dam bao do

Uéc tinh dd khdng dam bao do phai dwoc tinh toan cho tirng chét phan tich va tirng nén miu & budc
xac dinh cac dic tinh s dung ISO 11352. '

12 Kiém soat chét lwong
121 Yéu ciu chung

Diéu quan trong la phai thwéng xuyén kiém tra cac trinh tu phan tich béng cach dwa vao cac mu kiém
soat qua toan bé qua trinh phan tich (bao gbm ca buwée loc, néu cb). Cac mau kidm soat nay thu dwgc
béng cach thém tryc tiép cac dung dich chudn véo chai ldy mau c6 chira chinh x4c lwong nén mAu dai
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dién nhw thé tich phan miu thir dugc Idy. Viéc tham gia thwdng xuyén vao thl nghiém thanh thao
(phép thir lién phong) ciing dugc khuyén nghi.

Chn kiém tra féng cac gid tri d6 khong dam bao do ban d4u thu dwgc & giai doan xac dinh cac dic tinh
van phit hgp véi cac gia tri 46 khong dam bao do thu dwoc trong subt thoi gian thie hién phuong
phap, théng qua hé théng dam bao chat lrgng ndi bé hodc phép thir lién phong.

12.2 Kiém tra viéc kiém soat chit lwong trén méu tring

Trong méi trinh tw phan tich, it nhat mot mau tréing phai dugc xi¥ ly theo céch gidng hét nhw mau thi,
bao gdm tht ca cac bwéc xi Iy so bd. Nén thyrc hién it nhat mét phép xac dinh mau tréng trudc khi
phén tich mau thyc dé dam bao réing quy trinh hodn todn khéng bj nhigm bén,

Néu ndng 4 trong mau tring Ién hon LOQ, thi ndng @9 nay sé khong bj trir ra khdi ndng d6 trong mau,
hodc mé phan tich bj loai hodc LOQ dwgc tang |én.

12.3 Kiém tra viéc kidm soat chit lwgng dbi véi cac chuldn ndi

Viéc dap (’ng clia cac dung dich chudn va chuin ndi phai tuan theo cac tiéu chi chip nhan va dwoc
theo ddi thurdng xuyén, vi dy: sir dung bidu dd kiém soét.

12.4 Kiém tra vidc kiém soat chét lwong gi@i han dinh liegng

LOQ phdi dugc kiém tra xac nhan tai mdi day phép do chira cac miu thdp hon LOQ, trong mét nén
mau dai dién cho cdc mau dwoc thir nghiém.

Diéu chinh bt ky dwoc thyc hign ddi véi LOQ do:

— tinh dén gia trj mAu trang;

— ho#c pha loang mau hodc dich chiét

phai dwgc néu rd va dwoc Iap thanh van ban thich hep.

Néu nghi ng&r c6 can trd, thi c6 thé can thirc hién cac phép do bd sung dé khing dinh viéc nhan dang
chét phan tich, nhw str dung cac didu kién tach sic ky khac nhau hodc danh gia ty s& m/z bd sung
ho&c chuyén tiép SRM.
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Phuluc A
(tham khao)

Higu ’ng nén mau

Tl quan diém phan tich, c6 thé hivu ich khi phan biét hidu suit tuyét ddi tir hidu (ng ndn mAu. Hai hién
twong ndy c6 thd dwgc dic trung thdng qua cach tiép can dwoc mé ta dwdi ddy, theo ISO 12787, khi
thirc hién céc thir nghiém néu trong 1ISO 11352,

— B syng hep chét sau khi chiét m3u, tiec 13 thém chét chudn vao dich chiét thu dwgc sau buéc
chiét, didu nay sé thang tin v& hiéu &ng nén miu lén phép phan tich va xac dinh dwéng hiéu chuén
dung méi.

— Thém chét chudn vao mau trwdc brdc chiét va xac dinh dwéng hidu chuiin dung méi (hiéu suét
tuyét ddi).

—  Tinh ty s6 gira hai d6 thu hdi nay, thu dwoc higu suét chiét hop chét trong mau.
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Thw muc tai liéu tham khao

ISO 5667-3:2018, Water quality - Sampling - Part 3: Preservation and handling of water samples

TCVN 6663-14:2018 (ISO 5667-14:2014), Chét lrong nude - LAy méu - Phén 14: Huéng dén vé
dam béo vé kiém soét chét lugng nuée duge 1dy méu va xix Iy

I1SO 12787:2011, Cosmetics - Analytical methods - Validation criteria for analytical results using
chromatographic techniques

1SO 15680:2003, Water quality - Gas-chromatographic determination of a number of monocyclic
aromatic hydrocarbons, naphthalene and several chiorinated compounds using purge-and-trap
and thermal desorption

TCVN 10496:2015 (ISO 28540:2011), Chét lwgng nude - Xéc dinh 16 hydrocacbon thom da
vong (PAH) trong nubc - Phisong phép st dung séc ky khi két hop khéi phd (GC-MS)

ISO/TS 13530:2009, Water quality - Guidance on analytical quality control for chemical and

physicochemical water analysis
ISO/TS 16489:2006, Water quality - Guidance for establishing the equivalency of results

ISO/TS 21231:2019, Water quality — Characterization of analytical methods — Guidelines for
the selection of a representative matrix

TCVN 10495:2015 (ISO/TS 28581:2012), Chét lugng nudc - Xac dinh mot sb chat khéng phén
cyc - Phuong phép st dung séc ky khi két hop khéi phd (GC-MS)

TCVN 6165:2009 (ISO/IEC Guide 99:2007), Tir ving quéc té vé do luong hoc - Khéi niém, thudt
ngi¥ chung va co ban (VIM)

CEN/TS 16800:2016, Guideline for the validation of physicochemical analytical methods
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