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L&i giéi thigu

Pam bao chat lvgng (QA) Ia mét chwong trinh hoat déng cla phong thir nghiém, quy dinh cac bién
phap cén thiét dé tao ra cac di¥ liu co thé dam bao véi dé chum va dd chinh xac da dinh. Chuwong
trinh nay duoc quy dinh trong s tay QA, trong cac van ban tha tuc/quy trinh, trong cac ban huéng
dan céng viéc va cac hd so. Sé tay chét lwgng phai bao gém chinh sach, xac dinh mirc o tin cay
theo phwong phap théng ké dwoc siv dung dé biéu thi do chinh xac va do léch clia di¥ liéu, cling nhw
gi¢i han phat hién clia phwong phap (MDL) va gi¢i han bao cao. Hé théng tong thé bao gdm tét ca
cac chinh sach QA va cac quy trinh kiém sodt chat lgng (QC) cén thiét dé chirng minh nang lyc cla
phdng thir nghiém va d& dam bao va ghi lai bang van ban vé chét lwong cla di¥ liéu phan tich. Cac
hé théng chat Irgng 1a rat can thiét cho cac phong thir nghiém dé dat dugc sw cong nhan theo cac
chwong trinh chirng nhan phong thtr nghiém clia quéc gia hodc quéc té.

Céac bién phép QC cén thiét cé thé bao gém hiéu chuan phwong phéap, chuan héa thude thr, danh
gid nang lye clia ngwdi phan tich, phan tich cac mau mu, xac dinh do nhay cla phwong phap [gidi
han ph.ét hién phwong phap (MDL), gioi han phat hién (LOD), gi&i han dinh lwong (LOQ), ho3c gidi
han bao cdo (MRL)], va danh gid hang ngay vé do chéch, o chum va sy nhiém ban trong phong thr
nghiém hodc c4c yéu té can trd khac trong phan tich.

Mét sb phurong phap bao gdm cdc quy trinh, tn suét va tiéu chi chdp nhan QC cu thé. Pay dwoc coi la
nhitng QC téi thidu can thiét dé thue hién phuwong phap thanh cong.

Khi st dung céc tir “nén” hodc “tt nhat”, thi QC 1a khuyén nghi; khi st dung tr ‘phai”, thi QC Ia bét
budc. Céc quy trinh QC bé sung dwec str dung khi cin thiét d& dam bao rdng céc két qua 1a hop 18

Mét sé churong trinh nhat dinh co thé yéu ciu QC bé sung hodc co cac gidi han chap nhan khac thay
thé. Trong nhirng trong hop d6, phong thlr nghiém phai tuan thd cac yéu ciu nghiém ngat hon.

Chuong trinh QC bao gém it nhat cac yéu té sau, khi ap dung cho cac phuong phép riéng:
— hiéu chuan,

— kiém tra xac nhan hiéu chudn lién tuc (CCV),

— xac dinh khodng do va MDL,

- chirng minh nang Iyc ban dau (IDC),

— chirng minh nédng lwe lién tuc,

- mau trdng phwong phap/mau trang thuée thi,

- mau trdng thém chuan phong thk nghiém (LFB),

- nén mau thém chudn phong thir nghiém (LFM),

-~ mau lap/nén mau I&p thém chudn phong thi nghiém (LFMD),
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kiém tra xac nhan MDL §a MRL,
tinh toan QC,

so dd kiém soat,

hanh déng khac phuc,

tan suat QC,

tiéu chi ch&p nhan QC, va

xac dinh vé 16 chudn bj va phan tich.
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Chét lwgng nwéc — Dam bao chat lwong/kiém soat chét lwong cho
phan tich kim loai

Water quality - Quality assurance/quality control for metals analysis

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuan nay quy dinh cac thirc hanh dam bdo chat lugng/kiém soat chét Ivgng cho cdc phan tich
kim loai trong mau nuére.

2 Thudt ngir va dinh nghia

Trong tiéu chudn nay s& dung cac thuét ngi theo TCVN 6910-1 (ISO 5725-1) D4 chinh xac (d ding
va d chym) cla phwong phap do va két qua do - Phan 1: Nguyén tic va dinh nghfa chung, va céac
thuat ngtr, dinh nghia sau.
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Dam bao chit lwong (quality assurance)

QA

<trong quan trdc mai tredng> mot hé thdng tich hep cac hoat ddng quan Iy va ky thuat trong mét té
chirc nhdm dam bdo cho hoat ddng quan trdc méi trudng dat dwoc céc tiéu chudn chét lwgng da
quy dinh.

2.2

Kiém soat chit lwong (quality control)

QcC

<trong quan trac méi trwdng> viéc thye hién cac bién phap dé danh gia, theo déi va kip th&i diéu chinh
dé dat dwoc dd chum, @6 chinh xac cla cac phép do nhdm dam bdo cho hoat dong quan trac méi
tredng dat cac tiéu chudn chét lvong da quy dinh.
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2.3 Cac muirc/gi@i han phat hién

2.3.1

Gidi han phat hién thiét bj (instrument detection level)

IDL

Néng dd thanh phin tao ra tin hiéu |&n hon ndm 1an ty 1 tin hiéu: nhiéu clia thiét bi. IDL twong tw nhw

mirc gii han va tiéu chi phat hién, gap 1,645 s clia cac phép phan tich tring (trong dé s la dd léch
chuén).

23.2

Gidi han phat hién (level of detection/detection level)

Mirc phat hién thdp hon (lower level of detection) (LLD)

LOD

Né&ng dd thanh phan trong nudc thudc thir tao ra tin hiéu cao hon 2(1,645) s so véi gia tr trung binh

clia phép phan tich mau tring (trong d6 s 13 dd léch chudn). Didu nay thiét 1ap ¢3 13i loai | va loai Il &
mirc 5 %.

233
Giéi han phat hién phwong phap (method detection level)
MDL

Néng d6 thanh phan'ma khi dwoc x¥ Iy théng qua toan bd phuong phap, tao ra mét tin hiéu ¢ xac
sudt 12 99 % khac véi mau tring. Déi véi bay 1an 13p lai clia mAu, gid tri trung binh phai cao hon 3,14 s
so v&i két qua trang (trong d6 s 13 d8 léch chuén cla bay Ian [3p lai). Tinh MDL tir cac phép do I3p lai
clia cac mau duoc ting dot bién voi chéat phan tich & ndng dd nhiéu hon MDL woc tinh tr mot dén
nam lan. MDL sé I&n hon LOD (LLD) vi thwéng st dung 7 ban sao hodc it hon, Ngoai ra, MDL sé thay
ddi theo ma tran.

234

Giéi han bao cao (reporting level)

RL

Mtc dwoc dinh lugng thap nhat trong pham vi hoat ddng clia phwang phap phéan tich dwoc coi 1a du
tin cay va do d6 thich hop dé phang thir nghiém bao cdo. RL cé thé duoc thiét 1ap theo quy dinh cla
co quan quan Iy hodc thdng sé ky thuat cla khach hang, hodc dwoc lya chon tly ¥ dwa trén mive dd tin

cdy chdp nhan duoc wu tién. RL thuwong duoc st dung (bén canh MDL) bao gém: gidi han dinh lugng
(LOQ)/gi&i han dinh Iwong téi thiéu (MQL) va giéi han bao cao téi thiéu (MRL).
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2.3.41

Gidi han dinh lwong (level of quantitation)
Gi&i han dinh lwong téi thidu (minimum reporting level) (MQL)
LOQ

Nbng @ chét phan tich tao ra tin hiéu dd manh hon miu tring, sao cho cé thé duec phat hién véi mot
mirc o tin cay cy thé trong cac hoat dong binh thweng. Théng thwong, dé 1a ndng do tao ra tin hiéu
cao hon tin hiéu nuée thude thi 10 s (trong d6 s 1a dd léch chudn) va phai ¢6 dé chum va dd chéch
xac dinh & mirc d6.

2.34.2
Gi@i han bao céo téi thidu (minimum reporting level)
MRL

Ndng db téi thiéu cé thé dwoc bao cao dwdi dang gia tri dinh lwong cho chat phan tich muc tiéu trong
mau. Nong dé xac dinh nay khong thap hon ndng dé ctia chét chuan hiéu chuan thap nhat déi vai chat
phan tich d6 va chi co thé dwoc st dung néu dap (ng cac tiéu chi QC chap nhan dwoc déi véi tiéu
chudn nay.

3 Thwe hanh kiém soat chit lwong

3.1 Yéu ciu chung

Ngudi phan tich it nhat phai st dung cac quy trinh QC dugc quy dinh tai day trlr khi phwong phap
quy dinh cac phuong phap thiee hanh khac thay thé. Cac phong thir nghiém co thé tiét kiém thei gian
va kinh phi bdng cach mua cac chét chudn, chét chudn @6 va thude thir pha sdn, nhung ho van phai
thire hién kiém tra QC déi véi cac vat liéu nay theo yéu cau clia phuong phéap phan tich.

3.2 Hiéu chuin

3.2.4 Hiéu chuén thiét bj (néu c6 st dung thiét bi)

Thyc hién hiéu chuan va bao tri thiét bj theo hwéng din va khuyén nghi clia nha san xuét. Tién hanh
céc phép kiém tra tinh ndng cla thiét bj theo hudng dén cla phurong phap hodc quy trinh thao tac
chudn (SOP).

3.2.2 Hiéu chuin ban diu

Thue hién hiéu chuén ban dau bang cach s dung:

- it nhat ba ndng do chét chuan va mét mau trang (déi voi hiéu chudn tuyén tinh),

~ it nhat nam néng dd cla chat chuan va mét mau tréng (déi vai hiéu chuén phi tuyén tinh), hodc

- nhiéu néng d6 nhw phurang phap quy dinh.
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Néng d¢ thap nhat phai bing hodc thdp hon MRL va ndng dd cao nhét phai & phan trén clia khodng
hiéu chudn. Dam bao khoang hiéu chun bao gdm céc ndng dé di kién trong cac miu clia phuong
phap hodc pha lodng theo yéu cau. D& cé két qua chinh xac nhat, can lya chon néng d6 tiéu chuén
hiéu chuan cach nhau khéng qua mét bac [trir khi hiéu chuan cho phwong phép dién cuc chon loc
ion (ISE)].

Ap dung hé sé dap (rng hodc k¥ thuat thdng ké phi hop dudng cong tuyén tinh (tly thude phuong
phap cho phép) dé phan tich méi quan hé dap (ng gitra ndng dd - thiét bi. Néu do léch chuan twong
dbi (% RSD) ca cac hé sé dap ng < 15 % thi cé thé st dung hé s dap (ng trung binh. Nguoc lai,
can s dung phwong trinh héi quy. Hé sé twong quan tuyén tinh hodic phi tuyén tinh thich hop déi
véi dap (rng gitra ndng do chuan voi thiét bj phai > 0,995 ddi véi hiéu chudn tuyén tinh. C6 thé siv
dung cac hé sé trong sd (vi du: 1/x hodc 1/x?) dé tang trong Iugng cho céc diém cé néng do thap hon
clia hiéu chudn. Tly thudc vao phwong phap, cac dwdng chuin cé thé 1a:

- tuyén tinh qua diém géc,

- tuyén tinh khdng qua diém géc,

- phi tuyén tinh qua diém gbc, hoac
- phi tuyén khéng qua diém géc.

Mét s& ham sé phi tuyén tinh cé thé dwoc tuyén tinh héa théng qua cac phép bién ddi toan hoc (vi
du: log). Cac tiéu chi chap nhan sau day dwoc khuyén nghi cho cac ham hiéu chudn khac nhau (néu
phuong phap khéng quy dinh cac tiéu chi chdp nhan).

So séanh tirng diém hiéu chudn v&i dwdng chudn va tinh lai ndng dé cla né. Néu bat ky gia tri nao
dwoc tinh toan lai khdng ndm trong tiéu chi chdp nhan cla phwong phap, téi da hai 1an MRL £ 50 %;
tr 3 dén 5 [An MRL + 20 %; hodc lén hon 5 1an MRL £ 10 %, néu khéng c6 quy dinh khac trong cac
phuong phap cu thé thi phéi xac dinh ngudn gbc ctia bét ky (cac) gia tri ngoai lai nao va hiéu chinh
trueére khi dinh lwong mau.

CHU THICH: Khong st dung hé sb tweng quan dé kiém tra xac nhan @6 chinh xac ctia hiéu chuan. Didu do
cho théy, nhiéu phirong phap van yéu cau tinh toan hé sé tvong quan va so sanh véi mét gidi han cu thé.

Kiém tra xac nhan hiéu chuin ban diu bang cach phan tich chét chuin dwoc chuan b tr chat chuan
gbc khac véi chat chudn da s dung dé xay dyng dudng chudn; néng d6 clia né phai gan diém gitra
clia khoang hiéu chudn. Cac két qua phan tich cho chét chudn tm trung ngudn thr cap nay phéi
ndm trong pham vi 10 % gia trj thyrc clia nd, ngoai trir ICP-AES, phai ndm trong pham vi 5 % gia trj
thie cla né. Néu khdng, phai xac dinh nguyén nhan gay sai I8i, thwe hién hanh ddng khic phuc va
kiém tra xac nhan lai qua trinh hiéu chudn. Néu qua trinh kiém tra xac nhan lai nay dat yéu clu, tiép
tuc cac phép phan tich; néu khong dat phai thie hién lai hiéu chuan ban dau.

Xem céc phuong phap riéng hodc huéng dan cla nha san xuét déi véi cac phuong phap ISE.

S dung hiéu chuén ban dau dé dinh Ivgng cac chét phan tich dwoc quan tam trong mau. Chi st dung

10
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CCV duwéi day cho cac phép kiém tra hiéu chudn, khong dung dé dinh lugng mau. Thye hién hiéu
chudn ban dAu khi thiét bj dwoc 13p dat va bét el khi ndo cac tiéu chi CCV khdng dwoc dép (ng.

3.2.3 Kiém tra xac nhén hiéu chudn lién tuc

Trong CCV, ngudi phan tich thwéng s dung chat chudn higu chudn dé& xac nhan réng hiéu suét
clia thiét bj khéng thay ddi dang ké, ké tir 1an hiéu chuan ban dau. Cin c( vao khodng thdi gian cla
CCV vé sé luvgng mau dugc phan tich (vi dy: sau méi 10 mau va it nhat mét [an cho méi 18). Kiém
tra xac nhan hiéu chuin bang cach phan tich mét chét chudn c6 néng dd gan diém gilra cia khoang
hiéu chuan. Cac két qua phai ndm trong khodng sai léch cho phép (trong pham vi 10 % gia trj thyrc
clia nd) so vé&i gia tri hiéu chudn ban diu hodc cac diém cu thé trén dudng chuan. Néu CCV nim
ngoai tdm kiém soat, phai thirc hién hanh déng khac phuc, bao gém phan tich lai bat ky mau da
phan tich ké tir 1an cuéi cing CCV dwoc chap nhan.

Tham khao phrong phap vé tan sudt CCV va cac tiéu chi chdp nhan; néu khéng ¢é quy dinh khéc, thi
stz dung cac tiéu chi dwoc néu sau day. Co thé s dung cac ndng @6 khac (vi du: ndng dd gan MRL),
nhung luu ¥ réing cac tiéu chi chap nhan cé thé khac nhau tly thudc vao ndng dé ctia chét chuan.

3.3 Xac dijnh khoang do va MDL

Trwde khi st dung mét phwong phdp hodc thiét bi méi, cin phai xac dinh khodng do (hiéu chudn) cla
thiét bj d6 (gidi han trén va giéi han dudi). Hidu chuln theo 3.2, hodc kiém tra xac nhan hiéu chuén
bing cach phan tich cac dung dich chudn @ chuln bi tlr néng do thap dén ndng do cao. Xac dinh
ndng d téi da co thé do duoc trong pham vi 10 % gia tri thue cda né dya trén dwong chudn: day la
giéi han tuyén tinh. T4t cd cac mau cd ndng dd virot qua gidi han tuyén tinh thi phai pha lodng.

Déi véi két qua bao cao < MRL, wdc tinh ban d4u MDL theo néng dd thap hon khodng tir 3 dén 5 Ian
so v&i chat chuan higu chuén téi thiéu.

Dé xac dinh MDL, chuan bj va phan tich it nh4t bay dung dich thém chudn béng hodc gan ndng dé hiéu
chudn téi thiéu va sé lvong mau tring bang nhau. Ngudi phan tich can chudn bj va phan tich cac mau
thém chuén va cac mau trang trong 3 ngay thay vi thwe hién tat ca trong mot dot. Néu mot MDL duwoc
st dung cho nhiéu thiét bj, viéc phan tich MDL phai duoc thyc hién trén tat ca cac thiét bi do (tuy
nhién, khdng can thiét phai phan tich tdt cd cac mau trén tit ca cac thiét bj). Nguwdi phan tich phai
chuén bi va phan tich it nhat hai mau thém chudn va hai mau trng vao céc ngay khac nhau cho tirng
thiét bi. Néu danh gia nhiéu hon ba thiét bj, co thé phan tich mét bd cla mau thém chudn va mau tring
trén nhidu thiét bj, mién 1a st dung it nhat bdy bd mau thém chudn va mau trdng. Cach khac 1a xac
dinh céc MDL riéng cho tizng thiét bi, '

Tinh @6 léch chudn wéc tinh cGa mau, s,, clia 7 lan 1p lai va nhan véi 3,14 dé tinh MDL. Tinh MDL,
(MDL dwa trén cac mau trang phueng phap) theo quy trinh sau.

Néu khang cé cac may trdng phuong phap cho két qua bing sé (dwong hodc am), thi MDL, khéng 4p
dung dugc va MDL = MDL,. Néu mét sé mau cho két qua bing sé, thi MDL, bing két qua cao nhét

11
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clia m3u trdng phwrong phap. Néu tAt ca cac mau trdng phwong phap déu cho két qua bing sé, thi tinh
MDL, la:

MDL, = X + 3,14s,

Trong dé:
X gia tri két qua trung binh clia mau tréng (dat cac gia tri am vé 0), va
Sb d6 léch chudn ctia két qua mau tréng.

Khi d6 MDL duoc 1ay bang gia tri I&n hon: MDL, hodc MDL,.

Néu st dung nhidu hon 7 1an 13p lai, thi phai diéu chinh gia trj ¢ tir 3,14 bang cach s& dung bang
t Student voi n-1 bac ty do.

3.4 Chi*ng minh nang lc ban diu (IDC)

M&i ngudi phan tich trong phong thir nghiém phai tién hanh IDC it nhat mét 1an truérc khi phan tich
bét ky mau nao dé chirng minh sy thanh thao trong viéc thure hién phirong phap va thu dugc két qua
chép nhan duoc déi vai méi chat phan tich. IDC ciing dwoc st dung dé chirng minh ring céc stra
ddi ddi voi mét phuong phap ctia phdng thir nghiém sé mang lai két qua d6 chum va dd chinh xac
nhu két qua thu dugc bing phwrong phap tham chiéu. Téi thiéu, bao gdm mét mau tring (thudc thir)
va it nhét bén LFB tai ndng do nim gitra mét dén bdn 1an MRL (hodc mirc khac dwoc quy dinh trong
phuong phap). Bam bao rang mau triang thudc thtr khong chira bat ky chét phan tich nao cin quan
tam & néng dd Ién hon mét nira diém hiéu chudn thap nhat (hodc mirc khac dwoc chi dinh trong
phuong phéap). Dam bdo réng d§ chum va dd chinh xac (phan trdm thu hdi) tinh dwee cho LFB ndm
trong tiéu chi chap nhan duwoc néu trong phwong phap Ira chon hodc do phong thir nghiém thiét lap
(néu khdng ¢6 cac tiéu chi bat budc da dugc thiét 1ap).

Dé thiét Iap gi¢i han dd chum va dd chinh xac do phong th&r nghiém quy dinh, can tinh toan cac gidi
han trén va duwdi so véi gia tri trung binh va dd léch chudn ctia phan trdm thu hdi déi véi 2 20 diém
di liéu:

Gi&i han kiém sodt trén = Gi4 trj trung binh + 3 (D6 léch chuén)

Gi6i han kiém soét dudi = Gi tri trung binh - 3 (Pé Iéch chuén)

Trong tréng hop khdng cé tiéu chi bat budce da thiét 1ap, s& dung tiéu chi chap nhan do phong thi
nghiém quy dinh cho IDC hodc lay tiéu chi chap nhan tir nha cung cép thir nghiém thanh thao (PT)
vé cac nghién'clru PT va chuyén di¥ liéu sang giéi han phan tram thu hdi dbi véi tirng chét phan tich
va phuwong phép Iwa chon. Bam béo rang tiéu chi do phong thtr nghiém quy dinh it nhat ciing chat
ché nhu tiéu chi nghién clru PT, diéu nay thuong dya trén nhiéu két qua phong thlr nghiém hodc
gi¢i han khéng di clia nha cung cap PT quy dinh.

12
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3.5 Chirng minh nang lwc lién tuc (Mau kiém soat phong thir nghiém)

Viéc chirng minh nang lwc lién tuc, ddi khi duoc goi 1a mau kiém soat phong thir nghiém (LCS),
chudn kiém soat phong thr nghiém, mau kiém tra QC, hodc mau tring thém chuin clia phong thir
nghiém, duoc stv dung dé ddm bdo réng viéc phan tich trong phéng thtr nghiém van dwoc kiém soat
trong khi céc mau dwoc phan tich va tach biét hiéu sudt clia phong thir nghiém véi higu sudt cla
phuong phap trén nén mau. Chuén nay phai dwoc bao quan phi hop véi cac yéu cau cla phwong
phap va dugc thie hién trong toan b quy trinh, bao gdm cac qua trinh pha mau, chiét hoac loc. Can
mua chudn QC bén ngoai (néu cd) tir nha cung cip co uy tin va st dung cac giéi han chip nhan da
duwoc chirng nhan 1am tiéu chi chap nhan clia phong thir nghiém.

Tiéu chi chap nhan sé khac nhau tly thudc vao phwong phéap, chat nén va ndng dd. Khoang néng dd
phai gan gitra khodng hiéu chudn hodc gan mirc gay & nhiém téi da (MCL), chon mirc thdp hon.
Ngoai ra, chuan bj chuin QC cla riéng minh va tinh toan gi¢i han chap nhan bing + 2 1an d§ léch
chudn dwa trén phan tich 2 20 1an 13p lai, trir khi phwong phap cé quy dinh gidi han chap nhan.

Chirng minh kha nang lién tuc cé thé 1a mét trong nhirng diéu sau:

- hiéu suat chdp nhan dugc clia phép phan tich mau mi (mu don déi véi ngwdi phan tich);

~ IDC khac;

~ it nhat bdn LCS lién tiép véi cac mire clia dd chum va dd chinh xac chap nhan dugc (phong thir
nghiém phai xac dinh cac giéi han dd chym va dd chinh xac co thé chap nhan dugc trvdc khi
phan tich); hodc

— quy trinh xem xét danh gia ngudi phan tich dwoc 1ap thanh van ban, cd st dung cac miu QC
(cac mau QC co thé dwoe xem xét dé xac dinh cac mau cla ca nhan hodc cla nhém va xac dinh
xem can thiét c6 hanh dong khic phuc hodc dao tao lai).

3.6 MAu tring thuéc thir

Mau tréng thuéc thle (mau trdng phuong phap) bao gém nuwéc cép thude thir [Nudc thude thlr 1a
nuéc khéng thé phat hién dugce cla hop chat hodc nguyén té cin phan tich (nghfa 1a nd ndm duoi
mdrc db phat hién clia phuong phap phan tich). Nuéc thube thir ciing khdng nén chira cac chat can
tré phuong phap phan tich]; va tit ca cac thube thir (k& ca chéat bao quan) ma thwong tiép xdc voi
m3u trong toan bd qua trinh phan tich. Mau trdng thudc thtr duoc st dung dé xac dinh xem cé hay
khéng va bao nhiéu thuéc thir cling nhu cac budc chuén bi phan tich déng gop vao d¢ khong dam
bdo do. Téi thidu, bao gdm mot mAu trdng thubc thir véi mdi bd mau (18) hoac trén co s& 5 %, tly
theo mirc d6 nao thwdng xuyén hon. Phan tich mau trdng sau khi chudn CCV va trwéce khi phan tich
mau. Danh gia két qua mau trang vé do nhiém ban cla thudc thi¥; néu mirc d nhiém ban khong thé
chap nhan dugc, thi x4c dinh va loai bd ngudn nay.

Céc két qud duong clia mau bi nghi ng&r néu (cac) chéat phan tich trong mau tréng thude tht > %2 MRL,
trir khi phwong phap cé quy dinh khac. Cac mau dwoc phan tich ciing mAu tring bj nhiém ban phai
duoc chuan bj lai va tién hanh phan tich lai, trlr khi cac néng dé cao hon 10 lan so véi mau trdng,
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ndng dd khéng phét hién duoc hodc ngudi st dung dir liéu chdp nhan di liéu 4l tiéu chudn. Xem
phuong phap dé biét cac tiéu chi chap nhan mau tring thuéc thtr cy thé. Cac hwéng dan chung vé
két qua mau dG diéu kién lién quan dén chét lvgng mau trang dwoc quy dinh nhu sau:

- Néu mau tréng thudc thir < MDL, khdng can xac nhan.

— Néu miu trang thuéc thlr > % MRL nhung < MRL va céc két qua cla mau > MRL, két qua du
diéu kién cho biét chat phan tich da dugc phat hién trong mau trang.

~ Néu miu tréng thudc thir > MRL, tiép theo cn thuc hién hanh ddng khic phuc va danh gia chét
lrong (40 didu kién).

3.7 MAiu tring thém chuin phong thir nghiém (LFB)

Mau trdng thém chuan phong thir nghiém (LFB) la mau nuéc cap thude thir (cé cac chat bdo quan di
kém) dwoc cho vao mdt ndng do da biét ca chat phan tich dang quan tam. Cé thé s dung LFB lam
LCS (3.5) néu phwong phap nay yéu cau chiét hodc pha mau so bd.

St dung LFB dé danh gia hiéu suat clia phong thlr nghiém va thu hdi chat phan tich trong chéat nén
clia m3u trdng. Nong dd cla né phai d0 cao dé& do dugc chinh xac, nhung khéng du cao dé khéng
li€n quan dén ndng d& méi treong do dwoc. Nguwdi phan tich nén st dung luan phién cac ndng o
LFB dé bao phti cac phin khac nhau cla khodng hiéu chudn. Téi thiéu, bao gdm mét LFB cho tirng
bd mAu (18) hodc trén co s& 5 %, tly theo mirc dd nao thudng xuyén hon. (Dinh nghia vé 16 déi véi
tlrng dy an).

Tién hanh LFB cho tit ca cac bwdc chudn bi va phan tich m3u. S dung ndng d4 bd sung it nhat 13
10 x MDL hodc mdrc duge quy dinh trong muc tiéu chét lwgng di liéu cda ké hoach d an. Ly twéng
nhét la néng d6 LFB phai nhd hon MCL (néu chét gay 6 nhiém cé mét). Tuy thudc vao yéu ciu cla
phwong phap, chuan bj treée dung dich cho vao (bé sung) tir cing mét ngudn chuan da s dung dé
hiéu chudn hoac tir mét ngudn doc lap. Banh gia LFB v& phan tram thu hdi clia cac chéat phan tich da
cho vao bang céch so sanh két qua véi céc gidi han do phwong phap quy dinh, biéu a4 kiém soat
hodc cac tiéu chi da dwoc phé duyét khac. Néu két qua LFB ndm ngoai pham vi kiém soét, thi phai
thure hién hanh déng khic phuc, bao gém ca viéc chuan bj lai va phan tich lai cac mau lién quan néu
¢ yéu cau. S&r dung két qua LFB dé danh gia hiéu suét 16, tinh cac gi&i han thu héi va biéu db kiém
soat 15.

3.8 Nén miu thém chudn phong thir nghiém (LFM)

Nén m&u thém chudn phong thlr nghiém (LFM) [a mét phin cho vao miu ma mét lwong da biét
(cac) chat phan tich dang quan tam dwoc cho vao trwdc khi chudn bi mau. Mot sé chat phan tich (vi
" duy, phuong phap cuy thé) khéng thich hop @& phan tich LFM.

LFM duoc st dung dé danh gia khad nang thu hdi chat phan tich trong nén mau. Néu LFM la kha thi
va phuong phap khéng quy dinh cac yéu cu v_éj tan suét LFM, thi gém it nhat mét LFM cho tirng b
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mau (18) hodc trén co s& 5 %, tly theo mirc nao thwdng xuyén hon. Cho vao mét ndng dd it nhat 1a
10 x MRL, nhd hon hodc bing diém gitra clia dwdng chudn hodc mirc quy dinh ctia phuong phap
vao (c&c) mau da chon. Ngudi phan tich nén st dung cling ndng dé nhu déi voi LFB (3.7) dé cé thé
tach riéng sw anh hwdng cla chat nén véi higu suét clia phong thr nghiém. Chuén bj LFM tir cling
mét nguén tham chiéu da s& dung cho LFB. Tién hanh thao tac cho vao sao cho cadc mirc nén cla
mau khdng gay dnh hwdng x4u dén dd thu hdi (nén diéu chinh ndng 6 clia LFM néu mau da biét
¢6 ndng dd cao hon nam Ian so véi miee nén). Vi du, ndu mau cd chira chét can phan tich, cho vao
mau LFM mét lwgng chét phan tich x4p xi bing ndng dd da tim duoc trong mAu da biét.

Daénh gi& céc két qua cla LFM vé phan trim thu hdi; néu ching khéng ndm trong gi¢i han kiém
soat, thuc hién hanh dong khdc phuc dé diéu chinh anh hwdng cla chat nén, s dung phurong
phap khac, st dung phuong phéap thém chudn hodc danh dau cho cac d liéu néu duwgce bao cdo.
Xem phwong phap dé biét cac tiéu chi chap nhan LFM cu thé cho dén khi phong th® nghiém xay
duyng céc tiéu chi thyc hién riéng, hop |é vé mat thdng ké. Néu phwong phap khéng quy dinh céc
giéi han, thi st dung céc gidi han so bd dwgc tinh toan tir IDC (3.4). Céc gidi han kiém soat LFM
¢é thé rdng hon so véi LFB hodc LCS, va néi chung viéc chap nhan theo 16 khéng phu thude vao
két qua LFM.

3.9 Mau lap/nén miu lap thém chuin phong thir nghiém

Cac mau 18p duoc phan tich dé wéc tinh dd chum. Néu chat phan tich hiém khi dwoc phat hién trong
loai chét nén, c&n si dung mau 1ap LFM. MAu Iap LFM 3 phén th( hai clia mau dwgc mé ta trong
3.8 ma mét lugng da biét cla (cac) chat phan tich dang xét dwge cho vao trwde khi chudn bj mau.
Néu lwgng mau duoc lay dd, phdn mau th( hai nay dugc cho vao va xtr ly theo cach tuong tu nhw
ddi voi LFM. Téi thiéu, gdm mét mau lap hodc mét mau lap LFM cho tirng bé mau (18) hodc trén co
s& 5 %, tuy theo mirc nao thwéng xuyén hon va xi ly doc lap trong toan bd qua trinh chudn bj \éél
phan tich mau. :

Panh gia két qua cla cac mau 13p LFM vé dé chum va dd chinh xac (d6i véi cac mau I13p thi chi danh
gia do chum). Néu két qua clia cac mau I3p LFM nam ngoai pham vi kiém soat, thwc hién hanh déng
kh&c phuc dé diéu chinh dnh hwdng cla nén, st dung phwong phap khac, st dung phuong phap
thém chuén hodc danh diu dir liéu néu dugc bao cao. Néu két qua cla cac miu lap LFM ngoai
pham vi kiém soat, chudn bj lai va tién hanh phan tich lai mau va thic hién hanh déng khic phyc bd
sung, néu can thiét. Khi gia tri clia mot hodc ¢ hai mau I3p < 5 1an MRL, phéng thir nghiém c6 thé
st dung MRL lam gidi han kiém soat déi véi phan tram thu hdi va khdng s dung két qua clia-mau
|&p. Xem phuong phap dé biét cac tiéu chi chap nhan cu thé déi vai miu 13p hodc cac mau 1ap LFM
cho dén khi phang thir nghiém xay dung cc tiéu chi vé hiéu suat riéng clia phong thtr nghiém, va co gia
tri vé mat théng ké. Néu phuong phap khéng quy dinh cac gidi han, s& dung céc gidi han du.o"b_ tinh todn
so bd tir IDC. Néi chung, viéc chap nhan 16 khéng phu thudc vao cac két qua mau lap LFM.
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3.10 Kiém tra xac nhan MDL va MRL

Véi méi 16 phan tich, can phan tich mau nwéc cp thude thtr thém chuin tai MRL va dam béo réng
dap (rng cac tiéu chi ch&p nhan MRL (thwdng & 50 %). N&u khong, phai tién hanh phan tich lai
toan bd 16 hodc danh diu cac két qua ddi voi tAt ca cac mau trong 16. Néu MRL co dd léch cao, cac
méu khéng phat hién dugc (ND) thi cé thé durec bao cao cé danh diu néu phwong phap hodc quy
dinh cho phép.

Néu bao cdo cho MDL, phai kiém tra xac nhan MDL it nhat hang quy bang phan tich mét mau thém
chudn tai cling mirc da st dung dé xac dinh MDL va dam bao két qua Ia dwong. Néu lién tiép kiém
tra xac nhan hai mau MDL ma khéng thu duoc cac két qua dwong, phai tinh lai MDL béng st dung
tap hop gan nhat gdm it nhat 7 mau tring va mirc MRL thém chudn, theo cac quy dinh néu tai 3.3.

3.11 Tinhtodan QC

Téng hop céc cong thire thweng dlrgc stk dung trong cac phép tinh toan QC.

a) Nén mau thém chuan trong phong thlr nghiém (LFM) (nén mau thém chuén):

néng @6 LFM x (thé tich thém chudn + thé tich mau) - (ndng dé mau x thé thich mau)

% thu héi LFM = : x 100
néng d6 dung dich thém chudn x thé tich thém chudn

b) Chénh léch phan trdm tuwong d6i (% RPD):

|LFM - LFMD)|
%RPD =| A———— [x100
: LFM+LFMD] 2
i .
hoac
|D1-D2|
%RPD =| ——2_1x100
’ D1+D2J X
L 2
Trong dé:

LFM  néng dd duoc xéac dinh cho LFM,
LFMD néng d6 dwoc xéc dinh cho LFMD,

D, ndng dd duoc xac dinh cho mau 1ap dau tién, va

D, ndng d6 dugc xac dinh cho mau lap thi hai.
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¢) Hiéu chun ban dau:

Hé sb dap tng trong déi (RRF):

A C.
RRF(x) = S x—&
(x A,.,x

C,
Trong dé:
RRF hé sé dap (g twong ddi
A dién tich pic hodc chiéu cao pic cla ion ddc trwng do dwoc
C néng do
is chudn ndi, va
X chét can phan tich.
Hé sé dap tng (RF):
A
k=2
- Trong dé:
RF hé sé dap ung,
A dién tich pic hodc chiéu cao pic,
C ndng da,
X chét can phan tich.
Hé s hiéu chudn (CF):

OF = dién tich pic (hodc chiéu cao pic) cta chét chuan

khéi luong da bom

D léch chuén twong dbi (% RSD):

%RSD = ~x100

Trong do:

d6 léch chuan
tdng 6 cac gia tri;
tlrng gia tri riéng 1é s» dung dé tinh gia trj trung binh; va

gia trj trung binh cda n gia tr.

TCVN 13449:2021
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d) Kiém tra xac nhan hiéu chuan:
% chénh léch (% D) clia hé sé dap ¢ng:
RF, - RE.
%D =———<x100
RF,
Trong do
EF': gid trj trung binh clia RF hodc RRF tir hiéu chudn ban du va
RF,  gia tri trong déi clia RF hodc RRF tir chun kiém tra xac nhan hiéu chuan

% chénh léch (% D) cla cac gia tri:

gia tri thue — gia trj tim thdy
D= gia tri thue x 100

e) Do thu hdi clia mau trang thém chudn trong phong thlr nghiém:

Y L LA
gia tri thue
f) Céc chuén thém:
- . Sx Vyx C
Néng d6 mau tht x mg/l. = ——————
(S$i-S)x 7,

Trong do
C  ndng dd cla dung dich tiéu chuén, mg/L
S;  tin hiéu clia phan mAu da duoc lam gidu
S, ~ tin hiéu cta phin miu chua duoc [am gidu
Vi thétich clia chét thém chudn, L, va

V, thé tich ciia phin mAu thir s& dung trong phurong phap thém chuén, L

3.12 Biéu db kiém soat

Biéu db kiém soat dwa ra hd so dd hoa vé chét lugng béng cach hién thi két qua QC theo thdi gian dé
chitng minh sy kiém soat théng ké déi véi qua trinh phan tich va dé phat hién nhirng thay ddi rd rang
trong qua trinh phan tich c6 thé 1am anh hwdng s kiém soat do. Cac biéu dd nay la cong cy QC can
thiét cho cac phép thir st dung cac bién phap QC dd chinh xac va dé chum. Danh sach hodc co s& dir
liéu do may tinh tao 1ap va duy tri v&i cac gid tri, gidi han va xu huéng QC c¢6 thé duwoc si dung nhw

mét gidi phap thay thé cho cac biéu dd kiém soat dwoc vé thl cong.

Bidu db kidm sodt déi véi QC theo 16 thwdng dya trén mot két qua QC duy nhét cho méi 16 va cac
quyét dinh vé viéc chap nhan hay tir chédi 16 d6 cé thé phu thudc vao mot két qua nay. Tredng hop dic
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biét nay dwoc goi la biéu db kiém soat cho cac ca nhan vi kich thudc nhém con hep Iy 1a 1. Khi phan
phéi diz liéu QC khdng ddi xirng rd rét (vi du: phrong phap mau trang), can sir dung biéu d kiém soat
cho cac ca nhan mét cach than trong.

Hai loai biéu dd kiém soét thudng duoc st dung trong phong thir nghiém: biéu dé dé chinh xac (trung
binh) cho cac mau QC va biéu d d6 chum (khodng) cho cac phan tich I3p lai.

a) Biéu d4 do chinh xac (trung binh):

Biéu @b d¢ chinh xac cho cac mau QC (vi dy, mAu tring thubc thir, LCS, chét chudn kiém tra hiéu
chudn, LFB, LFM va chét thay thé) dwoc xay ding tir gid tri trung binh va d léch chudn clia mét sé
phép do cu thé clia chat phan tich (Hinh 1). Bidu dé dd chinh xac bao gdm murc canh béo trén va dudi
(WL) va mirc kiém soat trén va duwdi (CL). Thurc té phd bién str dung cac gidi han + 2s va + 3s cho WL
va CL, trong d6 s dai dién cho d8 léch chudn. Cac gidi han tinh todn nay khdng dwec vret qua cac gidi
han yéu cau trong phuong phap. Gia tri nay, s, phai la d6 léch chuén trung binh thu dwoc tir mét loat
cac 1an chay thir dugc thue hién trde khi thiét 1ap bidu db kiém soat. Tét nhat, tién hanh it nhat 7 th
nghiém voi cling sé lvgng phép do cho mdi thir nghiém nhw di doan khi st dung bidu @b kiém soat.
(Cac) do léch chudn dugc st dung trong Bang 1 la gid tri trung binh sb hoc clia cac dd léch chuan
riéng 1é dwoc st dung trong cac thlr nghiém. Cac gid tri nay duoc lay tir cac gia tri da néu hoac do
dwoc ddi vai cac vat lieu tham chiéu. Sb phép do (n) duoc s dung dé xac dinh (cac) do léch chudn
wde tinh duge chi dinh lién quan dén gidi han tin cay thdng ké 1a 95 % dbi voi WL va 99 % déi véi CL.
Thiét lap biéu dd 6 chinh xac bing cach s& dung cac gia trj dugc tinh todn cho gia tri trung binh va dd
léch chuén hodc phan trdm thu hdi (phan tram thu hdi 1a cin thiét néu ndng do khac nhau). Xay dyung
biéu dd cho tirng phirong phap phan tich. QC danh riéng cho ma tran c6 thé yéu ciu cac bidu db kiém
soét riéng biét theo ma tran, Nhap két qua trén bidu d& méi khi mau QC duoc phan tich. Nén tinh lai
wéc Irong ban dAu clia s khi s8 An thir dat tir 20 dén 50 két qua. '

ueL
40 - b b |+ S S . S S P
ucL i
bd o L] .
-------------------- UwL 3 ok TR o
< . . . . . 3
S a5t 3 — * o X
E . » s o " °« e A
s * % - *
. [] - 90F
,g, . LR g .
Z a30f o® he - o
z
-------------------- LWL 80 [ LcL
LeL
25 T0
Ngay Ngay -

Hinh 1 - Biéu dd kiém soat déi v&i céc gia tri trung binh.
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Bang 1 - Cac hé sb dbi voi dong may tinh trén cac bang kiém soat khoang

$6 lwong quan sat Hé so ddi v&i dwéng trung tam Hé sa doi véi cac gidi han kiém soat
() (d2) (D4
2 1,128 3,267
3 1,693 2,575
4 2,059 2,282
5 2,326 2,114
6 2,534 2,004
NGUON: Tém tat tir Bang 6 ctia AMERICAN SOCIETY FOR TESTING & MATERIALS. 2002. Manual on
Presentation of Data and Control Chart Analysis, 7th ed.; 150, MNL 7A, pp. 67, 112. W. Conshohacken,
Pa.

b) Biéu d6 dé chum (khoang):

Biéu dd do chum ciing duoc xay dwng tir d6 léch trung binh va d6 léch chudn ctia mét sé phép do cu
thé [vi du: % RSD hodc chénh léch phéan tram twong déi (RPD)] cho cac phép phan tich I3p lai hodc 1ap
lai cGia chat phan tich. Néu d3 biét dg léch chudn clia phrrong phép, st dung céc hé s tir Bang 1 dé
xay dwng dwdng trung tam va cac WL va CL nhu trong Hinh 2. Thda thuan hoan hdo gidra cac két qua
1&p hodc tai lap dan dén chénh léch bing khong khi céc gia tri bj trl¥ di, do do, dwéng co s& trén biéu
a8 béng khang. Do d6, dbi v&i bidu dd 4o chum, chi cé WL trén va CL trén 13 ¢6 y nghfa. D4 léch chuin
dwoc chuyén ddi thanh khodng nén nguwoi phan tich chi can trlr hai két qua dé vé gia tri trén biéu dd do
chum. Khodng trung binh dwgc tinh theo cong thire:

R= d,s
CL tinh theo:

CL=R+3s(R)=D,R
Va WL tinh theo:

WL=R+2s(R)=R+2/3(D,R-R)
Trong d6:

R Khodng trung binh cla R,
d;  hé s dé chuyén s thanh khodng trung binh (1,128 cho mau l3p, nhu trong Bang 1),
s(R)  d6 léch chudn cla khoang, va

Dy hé sbé dé chuyén ddi khodng trung binh thanh CL (3,267 cho mau Iap, nhu trong Bang 1).
LUV Y: Khi gia tri CL thap hon hodc WL thdp hon dwoc tinh 4 am, hay ghi lai gid tri
béng 0 vi gid tri khodng, R, 1a dwong theo dinh nghia.
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Hinh 2 - Cac phan tich lap ctia mét chét chuan.
Bidu d& @6 chum kha don gian khi st dung cac phan tich 13p clia mdt chét chun (Hinh 2). Déi véi cac
phan tich l3p clia cac mau, biéu dd sé ¢ vé khac nhau do cé sy thay ddi vé nong dd mau. Néu gia st
RSD khong ddi trong dai ndng dé quan tam, thi R , D,R, V.v.., b thé duoc tinh nhw trén d8i voi mot
sé ndng 44, mdt dwong cong tron dwoc vé qua cac diém thu dwec va khodng chéap nhan dwoc déi véi

cac didm 13p duoc xac dinh (Hinh 3). Mot bang riéng biét, nhu duoc dé xuét bén dwéi hinh, sé& cin
thiét dé theo déi dd chum theo thai gian.

100

Khodng cta cmiu lap, mg/L

100 200 300 400 500
Néng do, mg/L

>CL
<CL
<WL
Date

Hinh 3 - Biéu d4 khoang déi v&i cac néng d thay doi.

Théng thudng hon, khodng cé thé dugc bidu thi dwéi dang mét ham cia RSD (hé sé bién thién).
Khodng cé thé dwoc chudn héa bing cach chia cho mive trung binh. Xac dinh khoang trung binh cho
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cac cap dwoc phan tich theo cong thire:
R=(YR)/n
Sau d6, vé cac dwong trén bidu dd tai R+2s, va R+3s,va dbi véi méi phan tich I3p, tinh toan

khodng chuan héa va nhap két qua vao biéu db (Hinh 4).
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Ngay hodc tan suat mau
Hinh 4 - Biéu db khoang déi véi cac khodng thay ddi.

¢) Phan tich biéu dé:

Néu WL & mirc do tin cay 95 %, thi trung binh 1 trén 20 diém sé vwot qua giéi han dé, trong khi chi 1
trén 100 diém trung binh vwrot qua CL. C6 mét sé “quy tic" (vi du: Western Electric) ¢ thé dugc st
dung & kiém tra di¥ liéu biéu dd kiém soat cho cac xu huéng va nhirng thay déi ngodi tdm kiém soat
ré rang khac vé hiéu suat clia phuong phap. Sy can béng gilra viéc bd 16 mot thay ddi trong hiéu suét
cla phuong phap (am tinh gid) so vai viéc diéu tra va hanh déng dya trén mét sy thay ddi rd rang
trong hiéu sudt phrong phap khi khang cé gi thire s thay ddi (dwong tinh gid). Viéc Iya chon cac quy
téc dé danh gia biéu @b kiém soat cin can béng rui ro giira dwong tinh gid va 4m tinh gid trong viéc
thye hién phwong phép; sv Iwa chon ndy cling cé thé bi anh hwdng béi cac quy tic cd san trong phan
mém hodc gdi thdng ké dwoc si dung dé phan tich biéu dd kiém soat. Dwéi ddy 1a cac huéng dan
dién hinh, dua trén cac tham s théng ké nay (Hinh 5);

+ Gidi han kiém soat — Néu mét phép do vuot qua CL, 13p lai phép phan tich ngay Iap tirc. Néu phép
do Iap lai ndm trong CL, tiép tuc phan tich; néu nd vurot qua CL, dirng phan tich va khic phuc st ¢b.
+ Gidi han canh bao — Néu hai trong ba diém lién tiép vuot qua mat WL, phan tich mét mau khac. Néu

diém tiép theo nam trong WL, tiép tuc phan tich; néu diém tiép theo virot qua WL, danh gia dg chéch
tiém &n va khéc phuc s cé.

22



TCVN 13449:2021
+ D6 léch chuin — Néu bén trong sé nim diém lién tiép virot qua 1s (s 1a dd léch chudn) hodc theo

thte t gidm hodc ting, phan tich mdt mau khac. Néu diém tiép theo nhd hon 1s, hodc thay ddi thir tu,
tiép tuc phan tich; néu khang, dirng phan tich va khac phuc st c.

* Xu hudng — Néu bdy mau lién tiép ndm trén clng mét phia clia dwéng trung tam, dirng phan tich va
khac phuc sy ¢d.

Cac can nhéc & trén ap dung khi cac diéu kién & trén hodc dwdi dwéng trung tam, nhung khéng phai &
¢a hai bén (vi du: bdn trong nam gia tri phai vurot qua +1s hodc =1s). Sau khi khic phuc sw cé, phan
tich lai cac mu da phan tich gitra phép do trong kiém soat cudi cung va phép do ngoai kiém soat.

Mét chirc nang quan trong khac clia biéu dd kiém soat 1a danh gia cac cai tién vé dé chum cla phwong
phap. Néu cac phép do khdng bao gi¢ hodc hiém khi virgt qua WL trong biéu dé b chinh xéc va dd
chum, tinh toan lai WL va CL bang cach st dung 10 dén 20 diém d liéu gan nhét. Cac xu huwéng vé
d chum c6 thé dwoc phat hién sém hon néu duy tri miee trung binh chay tir 10 dén 20. Céc xu hwéng
chi ra 18i hé théng; 16i ngau nhién dwoc tiét 1§ bdi s vt qua ngdu nhién ctia WL hodc CL.
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Hinh 5 - Bidu dd kiém soat trung binh v&i di¥ liéu vwgt ngoai pham vi kiém soat (nira trén)
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