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L& néi dau
TCVN 9588:2013 hoan toan twong duong véi ISO 27085:2009;

TCVN 9588:2013 do Cuc Chan nudi bién soan, Bd Nong nghiép va Phat
trién nong thén @& nghi, Téng cuc Tiéu chudn Do Iwéng Chét lwgng tham
dinh, Bd Khoa hoc va Cong nghé cong bd.
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Thirc an chan nudi — Xac dinh canxi, natri, phospho, magié, kali,
sat, kém, déng, mangan, coban, molypden, asen, chi va cadimi
bing phwong phap do phé phat xa nguyén tir plasma cam (rng
cao tan (ICP-AES)

Animal feeding stuffs — Determination of calcium, sodium, phosphorus, magnesium,
potassium, iron, zinc, copper, manganese, cobalt, molybdenum, arsenic, lead and
cadmium by ICP-AES

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay qui dinh phurong phap phé phat xa nguyén tr plasma cam (g cao tan (ICP-AES) aé
xac dinh:

a) cac chét khoang canxi, natri, phospho, magié, kali va cac nguyén t6 sét, kém, ddng, mangan,

coban va molypden trong thirc &n chan nudi;

b) cac nguyén t asen, chi va cadimi trong cac chét khoang, premix hoac trong thirc &n hdn hop diing

trong chan nudi.

Gigi han phat hién clia phurong phap déi véi tirng nguyén té phu thudc vao nén mau cling nhu thiét bj.
Phuong phap nay khéng ap dung déi véi cac nguyén té cé ndng dd thdp. Giéi han cla phép dinh
Ivgng 1a thdp hon hodc béng 3 mg/kg.

CHU THICH: Phuwong phap nay c6 thé dugc sir dyng & x4c dinh cac chét khoang trong san phdm c6 ham lwgng khoang
cao (> 5 % khéi lugng), nhung di véi cac san phim nay hign s8n cé cac ky thuét phan tich khac chinh xac hon.
2 Tailigu vién dan

Céc tai liéu vién dan sau rat cin thiét cho viéc ap dung tiéu chun nay. Déi véi céc tai ligu vién dan ghi
nam cong b thi 4p dung phién ban dwoc néu. Déi voi cac tai liéu vién dan khong ghi nam cdng bé thi
ap dung phién ban m&i nhét, bao gdm ca cac sira ddi, bd sung (néu c9).

TCVN 4851 (ISO 3696), Nudc dung dé phén tich trong phong thi nghigm — Yéu céu ky thuét va
phuong phap thi.

TCVN 6952 (ISO 6498), Thirc &n chan nudi — Chuan bj méu thi.
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3 Thuit ngi¥ va dinh nghia
Trong tiéu chudn nay, s(r dung céc thuat nglr va dinh nghia sau day’

31

Giéi han phat hién (limit of detection)

LOD

{thirc an chan nudi) ham lvgng do dwgc nhd nhat, ma tir dé co thé két luan vé sy co mat clia chét
phan tich bing phan tich théng ké tin cay.

CHU THICH: Gidi han phat hién bang ba lan d¢ léch chuin cla trung binh cac phép xac dinh tréng (n > 10, trong @6 n 1a sé
1an do) dwoc thye hién trong cac diéu kién tai 1ap.

3.2

Giéi han djnh lwgng (limit of quantification)

LOQ

(thtrc An chan nudi) ham Iweng thip nhét clia chét phan tich co thé do dugc bing phép théng ké tin cay.

CHU THICH: Néu @9 chinh xac va d6 chym la hing sb trén mt dai ndng do quanh giéi han phat hién, thi giéi han dinh
lweng béing 10 1an d¢ léch chulin clia trung binh céc phép xac dinh tring (n 2 10, trong d6 n 12 b 1an do) dugc thyc hign trong
cac didu kién tai 13p.

3.3

Phuy gia thirc dn chan nudi (feed additive)

Chét hosc ché phadm duoc sir dung trong nudi dwdng dong vat dé: a) cé tac dong tét @én cac dac
tinh clia nguyén liéu thirc &n chan nudi hodc clta thirc &n chan nudi h&n hop hodc cac san phdm
ddng vat; b) dap (rng nhu cu dinh dwdng cia dong vat hoac cai thién qua trinh nudi djng vat, dac
biét tac dong dén hé dwdng rudt hodc kha ning tieu héa thirc &n chan nudi; c) bd sung cac nguyén
té dinh dwéng dé dat duoc muc dich dinh dwdng cu thé hodc 8é dap (rng nhu cdu dinh dudng déc
biét cho ddng vat & thoi diém nhét dinh; d) ngan ngira hodc gidm nhirng &nh hudng cé hai do sy
bai tiét clia d6ng vat hodc viéc cai thién mdi tréng clia déng vét.

CHU THICH: Binh nghia nay phii hgp véi Council directive 96/51/EC,

34

Thirc &n chan nudi (feedingstuff/animal feeding stuff)

San pham c6 ngudn géc thyrc vat hosc dong vét, & trang théi ty nhién, twoi hodc da dwoc béo quan va
céc san phim clia qua trinh ché bién ¢éng nghiép va cac chat hiru co hoc vb co, dwoc sir dung don
1& hoac hén hop, co chira hodc khéng chira phy gia, d& cho ddng véat an qua dwong miéng.

CHU THICH: Binh nghfa nay phu hep voi Council directive 203/32/ECH.,
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4 Nguyén tac

Dé xac dinh cac chat khoang canxi, natri, phospho, magié, kali va cac nguyén to sét, kém, déng,
mangan, coban va molypden, phidn mau thi dugc tro hoéa sau do duoc hoa tan trong axit clohydric
(trong trdng hop thirc an hiru co) hoac dugc phan hily wét bang axit clohydric (trwdng hop cac hop

chét khoang).
Dé xac dinh cac nguyén tb asen, cadimi va chi, phan mau thir duoc phan hly wét bang axit nitric.

Nbng do cla cac chat khoang va cac nguyén té sit, kém, ddng, mangan, coban va molypden duoc xac
dinh bang ICP-AES, ding phwong phap ngoai chuan hoac k¥ thuat thém chuén.

CANH BAO - Khi ap dung tiéu chuin nay cé thé lién quan dén cac vat ligu, thiét bj va cac thao
tac gay nguy hiém. Tiéu chudn nay khéng dwa ra dwoc tit ca cac vén dé an toan lién quan dén
viéc str dung chung. Ngwéi str dung tiéu chudn nay phai tw thiét Iap cac thao tic an toan thich
hop va xac dinh kha nidng ap dung cic giéi han qui djnh trweéc khi str dung tiéu chuén.

5 Thubc thir

5.1 Yéu cdu chung

Chi st dung cac thubc thir loai tinh khiét phan tich va chi str dung nwdc phit hop voi loai 2 quy dinh
trong TCVN 4851 (ISO 3696).

5.2 Axit nitric, dam dac, khong nhd hon 65 % (khdi long), co ty trong o(HNOs) xép xi 1,42 g/ml.

5.3 Axit nitric loang, 50 % (khdi Ivgng), dwgc chuin bj bing cach trdn 1 thé tich axit nitric (5.2) véi 1
thé tich nwéc.

5.4 Dung djch axit nitric, 5 % (thé tich), dwoc chuén bi bing cach dling pipet Iy 160 ml axit nitric
loang (5.3) cho vao binh djnh mirc 1 000 ml (6.7) va thém nwéc dén vach.

5.5 Dung dich axit nitric, 2 % (thé tich), dwoc chudn bj bing cach dung pipet Iy 20 ml axit nitric
loang (5.3) cho vao binh dinh mdc 1 000 ml (6.7) va thém nwéc dén vach.

5.6 Axit clohydric, ddm dc, khéng nhd hon 30 % (khéi lugng), cé ty trong o(HNO,) xép xi 1,15 g/ml.

5.7 Axit clohydric loang, 50 % (thé tich), dugc chun bj bing cach tron 1 thé tich axit clohydric (5.6)
véi 1 thé tich nuéc.

5.8 Dung dich axit clohydric, 1 % (thé tich), dwgc chuln bj bing cach dung pipet ldy 60 mi axit nitric
loang (5.7) cho vao binh dinh mdrc 1 000 ml (6.7) va thém nudce dén vach.
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5.9 Dung dich gbc Ca, Na, P, Mg, K, Fe, Zn, Cu, Mn, Co, Mo, Cd, Pb, As, p = 1 000 mg/l.

Nguoi st dung can chon dung dich géc phit hop. Ca dung dich géc chira mét nguyén té va dung dich
gbc da nguyén té véi dic tinh ky thuat dinh rd loai axit duoc st dung va ki thuét chuén bi 6 ban san.
Nén st dung cac dung dich gbc da dugc chirng nhan.

Cac dung dich gbc phai duwrgc thay sau mét ndm, trir khi ¢6 quy dinh khac.

C6 thé str dung dung dich gbc clia nguyén té cé ndng dd khac véi 1 000 mgll.
5.10 Dung dich chuin

5.10.1 Yéu ciu chung

Phuy thudc vao pham vi, ¢6 thé cAn aén cac dung dich chuin da nguyén té. Théng thurong, khi két hop
cac dung dich chuin da nguyén té, cin tinh dén sy twong thich vé mat hoa hoc va kha naing thiy phan
clia cac thanh phan. Cac vi dy néu trong 5.10.2 dén 5.10.4 cling can tinh @én dai do clia céc thiét bj
ICP-AES va néng @ dy kién clia nguyén tb c6 trong thirc an chan nubi.

Néu duoc bio quan & noi téi (tuan thi han sl dung duc nha san xudt quy dinh), cac dung dich chuén
da nguyén tb co thé bén dugc trong vai thang.

Céc két hgp khac cla cac nguyén té & cac ndng dd khac nhau cé thé dugc st dung, véi didu kién 1a
céc dung dich géc ciia nguyén t (5.9) dugc pha loang bing ciing mét loai axit & ndng dé twong ty voi
ndng d6 clia axit trong dung dich thir @& chuan bj mot dai cac chét chuén bao trim cac ndng dd cua
céac nguyén té cin xac dinh.

510.2 Dung dich chuin da nguyén té - Cac chét khoéng trong HCI (5.8), A(Ca, Na, P, Mg, K) =
40 mgll.

Dung pipet l4y 40,0 mi dung dich géc clia tirng nguyén tb (Ca, Na, P, Mg, K) (5.9) cho vao binh dinh
mirc 1 000 ml (6.7). Thém 60 ml axit clohydric loang (5.7). Thém nwéc @én vach va chuyén vao lp bao
quan thich hop.

5.10.3 Dung djch chuin da nguyén té Fe, Zn, Cu, Mn, Co, Mo trong HCI (5.8), p(Fe, Zn, Cu, Mn,
Co, Mo) = 50 mg/l.

Duing pipet ldy 50,0 ml dung dich gdc cia tirng nguyén té (Fe, Zn, Cu, Mn, Co, Mo) (5.9) cho vao binh
dinh mirc 1 000 ml (6.7). Thém 60 ml axit clohydric loang (5.7). Thém nuéc @én vach va chuyén vao lo
bao quan thich hep.

5.10.4 Dung dich chuin da nguyén té Cd, Pb, As trong HNO; (5.4), /(Cd, Pb, As) = 100 mg/l.
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Dung pipet lay 100,0 ml dung dich gbc cua tirng nguyén té (Cd, Pb, As) (5.9) cho vao binh dinh mirc
1 000 ml (6.7). Thém 160 ml axit nitric loang (5.3). Thém nudéc dén vach va chuyén vao lo bao quan

thich hop.

6 Thiét bi, dung cu
Str dung cac thiét bi, dung cu cta phong thir nghiém théng thueng va cy thé nhuw sau:
6.1 May nghién phong thir nghiém

6.1.1 May nghién phong thtr nghiém c¢6 kha nang nghién c& hat nhd hon hodc bang 1 mm, vi dy: may

nghién ¢6 lw&i dao hoac loai twong duong.

6.1.2 May nghién phong thir nghiém c6 kha ning nghién ¢& hat nhd hon hodc bang 0,1 mm, vi dy:
may nghién bi hodc loai twong duong.

6.1.3 Céi va chay, khong nhiém bén.

6.2 Can phan tich, c6 thé can chinh xac dén 1 mg.

6.3 Bép dién, co bd phan kiém soat nhiét 6.

6.4 Chén nung héa tro, bang platin, thach anh hoic str.

6.5 Lo nung dién, cé kha ndng duy tri dwgc & nhiét 4 450 °C + 20 °C.

Nhiét d thure clia 16 nung cAn kiém tra dwgc, vi nhiét dd ndy co6 thé khac nhau dang ké do diéu chinh
nhiét do.

6.6 Cébc co mo, dung tich 100 ml, 250 ml.
6.7 Binh dinh mirc mdt vach, dung tich 100 ml, 500 ml, 1 000 mi.
6.8 Thiét bj ICP-AES

Thiét bi nay phai dwoc trang b téi thidu plasma xuyén tam; plasma hwéng tryc cling ¢6 thé chép nhan
dwoc. Khi cin, phai thuc hién hiéu chinh ndn. Viéc cai dat cac didu kign 1am viéc (vi dy, chidu cao
quan sat, téc dd khi, RF hodic cong suét plasma, téc dd din miu, thoi gian tich phan, sb 1an 13p lai)
phai duoc tdi wu hoa theo hwéng din clia nha san xuét.

6.9 Thiét bi lam déng khd, cé kha ning lam déng khé thirc an chan nudi dang Iong.
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7 Lay mau
Vigc lay mau khéng qui dinh trong tiéu chuén nay. Nén Idy mau theo theo TCVN 4325 (1SO 6497)7.

Piéu quan trong 1a phong thir nghiém nhan ding mAu dai dién va khang bi hu héng hodc thay ddi trong
qua trinh bao quan hodc van chuyén.

8 Chuéan bi mau thty

8.1 Yéu cau chung

Chudn bi mAu thi theo TCVN 6952 (ISO 6498):

— viéc nghién mau phai dwgc thwe hién trong cac didu kién khdng lam néng mau dang ké;

— thao tac duoc 13p lai nhidu Ian khi cAn thiét va phai dwec thie hién cang nhanh cang tét @& tranh
tang hodc hao hyt cac thanh phén (do nuérc);

— toan bd san phdm nghién dwgc cho vao binh, vi du bing polypropylen, cé thé day kin va bao quan
sao cho tranh dwoc sy thay ddi vé thanh phén;

— trudc khi can dé phan tich, toan bd mu thir phai dugc tron déu.
8.2 Thirc &n chin nudi cé thé cin nghién tron

Dung méy nghién (6.1.1) ho&ic cbi gia @& nghién mau phong ther nghiém (thwéng 500 g), cho dén khi
thu dwoc c& hat nhd hon hoéc bang 1 mm.

8.3 Thirc dn chin nudi dang long-

Theec &n chan nudi dang 1éng phai dwoc sdy so bd theo qui trinh qui dinh trong 8.3.1 hodc dwec lam
d6ng kho theo qui trinh qui dinh trong 8.3.2.

8.3.1 Sdysobd

Shy so bd mAu phong thir nghiém & nhiét @ 70 °C + 5 °C trong it nhét 16 h & gidm d$ dm. Ding can
phan tich (6.2) @& xac dinh khéi lwgng cila mau truéc va sau khi séy so bd. Nghién mau da say so bo
theo 8.2. '

8.3.2 "Lam déng Khb

Lam déng khd mAu phong thir nghiém theo hwréng dan clia nha san xuét thiét bj déng khd (6.9). Dung
can phan tich (6.2) d& xac dinh khéi lvong cia mAu tredc va sau khi lam déng khd. Nghién miu dong
kho theo 8.2.

10
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8.4 Thirc an chan nudi chira chat khoang

Cac hop chat khoang, ngoai trir cac san pham khoang chira tinh thé nuéc, nhu: MgCl,.6H,0, phai
duoc nghién, ding may nghién (6.1.2) hoac cbi gia cho dén khi thu duoc ¢d hat nhé hon hoac bang
0,1 mm. Khéng can nghién cac san pham khoang chira tinh thé nuéc.

9 Cach tién hanh

9.1 Phan hay

9.1.1 Lwa chon quy trinh

9.1.1.1 Xac djnh Ca, Na, P, Mg, K, Fe, Zn, Cu, Mn, Co, Mo

N4u mau thir c6 chira hdn hop chét khoang hodic san pham cé kha néng chira phosphat, thi tién hanh
theo 9.1.2.

Néu mAu thir c6 chira cac chét hiru co va néu miu la cac san phdm khong tan khong ¢ phosphat khi
tro héa, thi tién hanh theo 9.1.3.

Néu .méu thlr cé chira cac chat hiru co va phosphat, thi tién hanh theo 9.1.2.

9.1.1.2 Xac djnh Cd, Pb, As trong cac chét khoang

D& xac dinh Cd, Pb va As trong chét khoang, tién hanh theo 9.1.4.

9.1.2 Chiét bang HCI (5.8)

Can khoang 1 g mau thir da chun bj, chinh xac dén 1 mg cho vao cbe c6 md 250 ml (6.6).
Thém 30 mi axit clohydric loang (5.7). B sung khoang 100 ml nwéc.

Pay cbc cb md (6.6) bang mat kinh ddng hd va dun séi trong 30 min trén bép dién (6.3).

P& ngudi. Chuyén dich 18ng vao binh dinh mic 500 ml (6.7), trang cbc c6 mé va mat kinh déng dd vai

14n bing nuéc.
Dé& ngudi, thém nwéc dén vach.

Saukhi ddng hoa, loc qua gidy loc gap nép vao binh nén. Ding phan dich loc du tién @é trang dung
cu thiy tinh va loai bé phén dich lpc nay. Néu khéng tién hanh xac dinh ngay thi phai dy binh chira
dich Igc.

1
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Tién hanh phép thir trang cing théi diém véi qua trinh chiét nhung chi ding thudc thee va tuan theo

cung qui trinh nhur @i voi mau thir.
Tién hanh theo 9.2.

Khi ndng do d kién cta nguyén tb nhé hon 100 mg/kg, thi tién hanh nhuw qui dinh trong diéu nay,
nhung s dung 6 m! axit clohydric lodng (5.7), khodng 70 ml nuéc va chuyén dich Idng vao binh dinh
mtrc 100 ml (6.7).

9.1.3 Tro héa kho-HCI (5.8)
Can khoang 5 g mau thir da chuan bj, chinh xac dn 1 mg, cho vao chén nung (6.4).

Tro héa trong 16 nung (6.5) & nhiét do 450 °C cho dén khi thu dwoc tro mau trdng hodc mau xam (mot
lwgng nhé cacbon khdng gay trér ngai).

Chuyén tro vao céc c6 md 250 ml (6.6) bang 30 ml axit clohydric loang (5.7). Thém khoang 100 ml

nuwéc,
Pay cbe cé mé (6.6) béing mat kinh ddng hd va dun sdi trong 30 min trén bép dién (6.3).

D& ngudi. Chuyén dich 1ng vao binh dinh mirc 500 ml (6.7), trang cbc c6 mé va mat kinh dong hé vai

lan béng nudrc.
P& nguodi, thém nuwdc dén vach.

Sau khi ddng héa, loc qua gidy loc gAp nép vao binh nén. Dung phén dich loc dAu tién @é trang dung
cu thly tinh va loai bd phan dich loc nay. Néu khéng tién hanh xac dinh ngay thi phai day binh chira
dich lopc.

Tién hanh phép thir tring ciing thdi diém voi qua trinh chiét nhung chi dung thube thir vé tuén theo

cting qui trinh nhw ddi véi méu thee.
Tién hanh theo 9.2.

Khi néng dé di kién clia nguyén t6 nhd hon 100 mg/kg, thi tién hanh nhw qui dinh trong didu nay,
nhwng str dung 6 ml axit clohydric loang (5.7), khodng 70 ml nwdc va chuyén dich Iéng vao binh dinh
mcrc 100 ml (6.7).

9.1.4 Chiét bing HNO; (5.4)

Can khodng 2 g mAu thir da chuén bi, chinh xac dén 1 mg, cho vao céc cé6 mé 250 mi (6.6).

Thém 16 mi axit nitric lo&ng (5.3). Thém khoang 70 mi nuoc.

12
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Day coc c6 mé (6.6) bang mat kinh abng hod va dun séi trong 30 min trén bép dién (6.3).

Dé ngudi. Chuyén dich 1dng vao binh dinh muirc 100 ml (6.7), trang coc ¢6 mé va mat kinh déng hb vai

1a4n bang nuoc
Pé ngudi, thém nuwéc dén vach.

Sau khi déng hoa, loc qua gidy loc gap nép vao binh nén. Ding phan dich loc dau tién dé trang dung
cu thiy tinh va loai bd phan dich loc nay. Néu khéng tién hanh xac dinh ngay thi phai day nép binh
chtra dich loc.

Tién hanh phép thir tring cung thoi diém véi qua trinh chiét nhung chi diing thudce thi va tuan theo

cling qui trinh nhw @6i véi mau thir.
Tién hanh theo 9.2.

9.2 Higu chuén

9.2.1 Yéu cdu chung

Viéc hiéu chudn phai dwoc tién hanh bing phuong phap ngoai chudn ho3c ky thuat thém chun hodc
dung chét ndi chudn. Didu quan trong Ia phép do phai trong dai tuyén tinh clia thiét bi. Phai thic higén
diéu chinh chét nén phi hop clia dung dich hidu chudn néu str dung phwrong phép hiéu chudn (ngoai
chuén) (xem Phy lyc B).

9.2.2 Phwong phap ngoai chuén

Tién hanh hiéu chudn véi it nhat hai dung dich hiéu chuin c6 mét dung dich hiéu chuén mau trang.
Trong moi trdng hop, cAn kiém tra dinh ky do tuyén tinh. Néu ddm bdo dugc @6 tuyén tinh, thi higu
chudn st dung it nhAt hai dung dich hiéu chuin; néu khéng dam bdo duwoc dd tuyén tinh, thi higu
chuén slr dung ba dung dich hiéu chuén (B.3.2).

Thirc hién theo didu nay, sir dung mét chét chuén néi Ia berili bing cach dung éng bd sung trén bom
nhu ddng va bd ndi chi Y. Sau d6 tién hanh theo hwéng din clia nha sén xuét vé hiéu chudn chét
chudn néi.

9.2.3 Ky thuat thém chuén

Puong thém chudn cn bao gdm it nhat hai diém, trong d6 c6 mot diém bd sung (B.3.4). Dbi véi cac
nguyén té c6 ndng dd gAn véi gidi han dinh lugng, thi dudng thém chudn can bao gdm it nhat bén
diém, trong d6 c6 ba diém bd sung. Néu s dung ba diém bd sung, thi néng @9 clia chét chuan cao
nhét phai gap ba Ian dén nim 14n ndng @6 cé trong dung dich méu.

13
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9.2.4 Vidu vé hiéu chudn cé mét 1an thém chuén sau khi tro héa kh6-HCl (5.8)
ViDU: Xac dinh ham lugng déng trong thic &n chan nudi hén hgp véi ndng do Cu dur kién 12 200 mg/kg.
9.2.4.1 Chuén bi dung dich thi

Dung pipet lay 50,0 ml dich loc cla phan mau ther (9.1.3) cho vao binh dinh mirc 100 mi (6.7) va thém
axit clohydric loang (5.8) dén vach.

9.2.4.2 Chuén bj dung djch tring

Dung pipet lay 50,0 ml dich loc cia phan mau thlr trdng (9.1.3) cho vao binh dinh mirc 100 mi (6.7) va
thém dung dich axit clohydric (5.8) dén vach.

9.2.4.3 Chuén bj dung djch thém chuén

Dung pipet lay 50,0 ml dich loc cia phan mau thir (9.1.3) cho vao binh dinh mirc 100 mi (6.7), thém
2,0 ml dung dich chuén da nguyén té clia Fe, Zn, Cu, Mn, Co, Mo trong HCI (5.8) (xem 5.10.3) va thém
dung dich axi clohydric (5.8) én vach.

9.2.5 Vi duy vé hidu chuén vé&i mot 1an thém chuédn sau khi phén hiy wét - HCI (5.8)
vIDU: Xac dinh ham lwgng canxi trong hop chét khoang véi néng @5 Ca dy kién 2 000 mg/kg.

9.2.5.1 Chuén bj dung djch thir

Diing pipet lay 50,0 mi dich loc cta phan mau thik (9.1.2) cho vao binh dinh mirc 100 ml (6.7) va thém
dung dich axit clohydric (5.8) dén vach.

9.2,5.2 Chudn bj dung djch tring

Ding pipet l4y 50,0 ml dich loc ctia phan mAu thtr (9.1.2) cho vao binh dinh mirc 100 ml (6.7) va thém
dung dich axit clohydric (5.8) @én vach.

9.2.5.3 Chuén bj dung dich thém chuin

Diing pipet l4y 50,0 dich loc ctia phin mu thir (9.1.2) cho véao binh dinh mirc 100 ml (6.7), thém 10 ml
dung dich chuln da nguyén té clia cac chét khoang trong HCI (5.8) (xem 5.10.2) va thém dung djch axit
clohydric (5.8) dén vach.

9.2.6 Vidu vé hidu chuidn vé&i mét 1an thém chudn sau khi phin hay wét — HNO; (5.4)
VI DY: Xac dinh ham Iwgng asen trong hop chét khoang cé ndng d6 As di kién 12 20 mg/kg.
9.2.6.1 Chuén bj dung djch thir

Dung pipet lay 10,0 mi dich loc clia phén thi nghiém (9.1.4) cho vao ng nghiém ding cho ICP.
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9.2.6.2 Chuan bi dung dich tring
Dung pipet lay 10,0 mi dich loc clia phép thir trang (9.1.4) cho vao ong nghiém dung cho ICP.

9.2.6.3 Chuan bj dung dich thém chuan
Diing pipet lay 10,0 ml dich loc ctia phan mau thtr (9.1.4) cho vao dng nghiém ding cho ICP. Dung
pipet lay 40 pl dung dich chuan da nguyén té ctia Cd, Pb, As trong HNOs (5.4) (xem 5.10.4).

9.3 Xac dinh

9.3.1 Yéu céu chung

Cac buéc song phan tich, dé nhay, gidi han xac dinh va gidi han dinh lwgng, d¢ chum, ving lam viéc
tuyén tinh va cac nhiéu phai dugc thiét [ap trurdc khi van hanh hé théng ICP-AES.

9.3.2 Xac dinh bang ICP-AES

Bang 1 dwa ra céac bwéc song phan tich va cac chét gay nhiéu c6 lién quan trong phép xac dinh béng
ICP-AES. C6 thé str dung cac budc song khéc vi qui dinh trong Bang 1 (xem Phu luc B).

Bang 1 - Bwéc song phat xa chon lge va céc chét gay nhiéu trong phép xac dinh bing ICP-AES

Nguyén té | Budcsdngphitxa Chétégay Nguyén tb Buéc séng phatxa Chiét gay
{nm) nhiéu {nm) nhiéu
As 188,979 Mn 257,610 Fe, Mo, Cr
189,042 293,306 Al, Fe
193,696 Mo 202,030 Al Fe
197,197 204,558
315,887 Co 330,237
Ca 317,933 Fe, V Na 588,995
393,366 589,592 Ar
214,438 178,287 |
Cd 226,502 213,618 Cu, Fe, Mo, Zn
228,802 P 214,914 Cu, Al, Mg
Co 228,616 Ti 177428 | Cu
324,754 Ti, Fe 216,999
Cu 327,396 Pb 220,353
Fe 238,200 Co 261,418
259,940 Zn 206,200
213,856 P
K 766,490 Mg, Ar
769,900
Mg 279,079
279,553
285,213 Fe
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9.3.2.1 Phuong phap ngoai chuin

Hat dung dich the trang (9.1), dung dich hidu chuén (9.2.1) va dung dich thtr (9.1) riéng ré theo thir tu
tang dan vao bd plasma va do & budc song phat xa clia nguyén td can xac dinh. Méi gia tri can duoc
xac dinh tir it nhét ba phép do riéng ré. L&y cac gia trj trung binh néu ching ném trong dai dugc chap
nhan. Sau mdi 1&n do, hit dung dich axit nitric (5.5).

9.3.2.2 Ky thuat thém chuan

Hat dung dich thir trdng (9.2.4.2, 9.2.5.2 hodc 9.2.6.2), dung dich thir (9.2.4.1, 9.2.5.1 hodc 9.2.6.1) va
viéc thém chuln (9.2.4.3, 9.2.5.3 hoac 9.2.6.3) riéng ré theo thiv ty ting din vao bd plasma va do &
buéc séng phat xa clia nguyén té can xac dinh. Thire hién it nhét hai lan Ep lai. LAy cac gia trj trung
binh néu chiing ndm trong dai dwgc ch&p nhan. Sau méi l&n do, hit dung dich axit nitric (5.5).

10 Tinh va biéu thi két qua
CHU THICH: Tin hiéu thyc dwge dinh nghia 1a sé dém & budc séng chon loc, dwgc higu chinh vé phan bé nén.
10.1 Phwong phap ngoai chun

Péi voi dwdng chuln tuyén tinh dwgc xay dung bing mét dung dich hiéu chuén trdng va mét dung
dich hiéu chuan, thi ham hiéu chuan c6 thé nhw sau:

Sa=pab+a (1)
Trong dé
Sq latin hiéu thyc cha dung dich hiéu chuén;
sy landng @6 clia dung dich higu chudn, tinh bang miligam trén it (mg/).

Tinh ndng dé cia nguyén té trong dich loc clia phin miu th, o, st dung a6 déc b va giao diém a
trong Cong thire (1) nhr sau:

5 —a
b

)

Trong d6 S 1a tin hiéu thire cGa dung dich thir.
10.2 Phwong phap thém chun véi mét lin bd sung
Trong trwéng hop thém chuén don gidn nhét, khi chi the hién mét 1an thém chuén, thi néng d6 cla

nguyén tb cé trong dich loc clia phan mau thix, o, tinh bang miligam trén lit, dwoc xac dinh nhu sau:
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Trong do
o 18 néng dé ctia dung dich chuén, tinh bang miligam trén lit (mgfl);
V, 1a thé tich ctia dung dich chuan dugc b sung, tinh bang lit (1);
Vi 1a thé tich dich loc ctia phan mau thir dugc chuén bj dung dich thir, tinh bang it (1)
Sy la tin hiéu thie cua dung djch thi;
S 1a tin hiéu thire sau khi thém chuan.

10.3 Phwong phap thém chuin bing vai lan bd sung

Trong trwéng hop vai 1an thém chudn, thi k§ thuat hdi quy trén md hinh tuyén tinh cla bién y |a ham
clia bién x, cin duoc st dung dé& xac dinh ndng G nguyén tb trong dich thir. Thong thudng, mé hinh

nay co thé la:
yisax+bx (4)

Trong trwdng hep cy thé ba chét thém chuén nay

¥i=S (d6ivéii=0,1,2,3) &)
xi=psVi (dbivoii=0,1,2,3) (6)
Trong do

Ps la ndng @6 ctia dung dich chudn, tinh bang miligam trén lit (mg/l);

vV, a thé tich bién thién clia dung dich chun dwoc bd sung tinh bang lit (1);

S, 1a tin hiéu thyc sau cac 1an bd sung khac nhau.

Cac gia tri clia a va b c6 thé duwc tinh nhw sau:

b—_-nZ!x’y’_zlx‘z;y’ 7
anf—(Zx,)z wa

o= 2X 02X ®)
n
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Trong dé. n 1 sb lwgng dung dich do dugc (11 = 4 trong trudng hop ba lan thém chuan).
Nb6ng d6 nguyén té trong dich loc clia phan thtr nghiém, pr, duoc tinh bang cong thire (9):
= )]
Trong d6 V; 1a thé tich dich loc clia phin m3u thr dwgc ding dé chuan bj dung dich thir nghiém, tinh
bang lit (1).
10.4 Tinh ham lwgng nguyén té trong mau

Ham Iwgng nguyén té trong maAu hodic khéi lwgng clia nguyén tb Woguyen 15, durge biu thj biing miligam
trén kilogam thirc @n chan nudi, dugc xac dinh béng Céng thirc (10):

(P = Pu)
Woguytnt6 = ~—f~m—'°“—V, (10)

Trong do

o landng 4o dich loc clia phan mau thir, da xac dinh dwgc, ding Céng thire (2), (3) hoac (9),
tinh bing miligam trén lit (g/1);

oo lanbdng dd clia dung dich tréng, tinh baing miligam trén lit (mg/l);

m 13 khéi lwgng mAu dugc lAy d& chiét va dwoc hi¢u chinh ham lweng nudc, tinh bang
kilogam (kg);

V, 1a tdng thé tich ctia dich chiét (dich loc clia phn thir nghiém), tinh bang it ().
Néu mAu 63 dwoc pha loang, thi cin tinh hé sb pha loang.

N&u miu da dwoc 1am khé treée hogic lam déng khd (8.3), thi tinh lai két qua khéi lvong miu twoi co
tinh dén that thoat Am trong qua trinh sy so b hoc lam dang khé.

Két qua ctia phép xac dinh dwoc bidu thj bing phan tram khéi leong d@bi v&i cac chat khoang Ca, Na,
P, Mg, K va tinh biing miligam trén kilogam d6i v&i cac nguyén té Fe, Zn, Cu, Mn, Co, Mo, As, Cd, Pb.

10.5 Vi dy vé cach tinh sau khi thém chudn mét lan

Ap dung phuong phéap thém chuin mdt 14n §& xac dinh ham lwgng ddng (xem 9.2.4), két qua 1a S,, Si,
V;, Vs Vé ps VOi c4c 56 dém 76 057, 152 440, 0,050 lit, 0,002 lit va 50,00 mg/l trong img. Theo tinh két
qua, thi ndng dd pr tlr Cong thirc (3) bang 1,99 mg/l.
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Khéi luong cia mau, m, duoc lay dé chiét 1a 0,005 kg va téng thé tich V; ctia dich chiét 12 0,005 lit, ham
lrong dong trong mAu hodc khéi lweng ca déng we, co thé tinh duoc, dung Céng thic (10) 1a
199 mg/kg. Trong trwdng hop nay, ndng dé clia dung dich trdng dwoc coi nhw 1a zero.

11 D6 chum
11.1 Phép thi¥ lién phong thir nghiém

Hai phép thir lién phong thir nghiém da duoc tién hanh vao nam 2004 va 2005. Cac chi tiét clia phép
thir lién phang thir nghiém duoc néu trong Phuy luc A. Cac gia trj thu dwoc tir phép thi lién phong thir
nghiém nay co thé khong ap dung cho cac dai nbng @6 va cac chét nén ngoai cac dai nbng dé va cac

chat nén da néu.
11.2 D6 lap lai

Chénh léch tuyét dbi gitra cac két qua cGa hai phép thir 8dc 1ap, don 1é thu duwoc khi st dyng clng
phwong phap trén vat liéu thir gibng hét nhau trong cling mét phong thl* nghiém, do mét ngudi thyc
hién, st dung clng thiét bi, thyc hién trong mét khodng thei gian ngén, khdng dugc qua 5 % céc
trwdrng hep gidi han 14p lai (r) dwgce néu trong Bang 2 (cac chét khoang Ca, Na, Mg, P, K), Bang 3 (cac
nguyén téc Fe, Mn, Cu, Zn, Co, Mo) va Bang 4 (As, Pb, Cd).

11.3 B¢ tai lap

Chénh l&ch tuyét dbi gitra cac két qua clia hai phép thir doc lap, don I, thu dwgc khi sir dung cling
phwong phap trén vat lidu thir gidng hét nhau trong cac phong thlr nghiém khac nhau, do nhirng nguéi
khac nhau thyc hién, st dung cac thiét bj khac nhau, khéng dwec qua 5 % cac trrang hep vuoet qué
gia trj tai lap (R) dwgc néu trong Bang 2 (cac chét khodng Ca, Na, Mg, P, K), Bang 3 (c&c nguyén th
Fe, Mn, Cu, Zn, Co, Mo) va Béng 4 (As, Pb, Cd).
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Bang 2 - Dir ligu vé ddé chum - Ca, Na, Mg, P, K

Méu Ca
Gi4 trj trung binh, W, (%) r (%) R (%)
Thirc &n cho lon" 1,09 0,07 0,15
Thirc an cho ciru 1,00 0,05 0,16
Phosphat " 10,78 0,47 1,34
Premix khoang" 21,78 1,25 2,58
Hén hop khoang” 2,43 0,17 0,56
Hén hep khoang? 14,6 0,7 2,9
Mau Na
Gia trj trung binh, Wy, (%) r{%) R (%)
Thirc 3n cho lgn” 0,17 0,02 0,04
Thirc &n cho civu 0,40 0,04 0,08
Phosphat " 0,11 0,02 0,04
Premix khoang" 6,56 0,42 0,75
Han hgp khoang? 11,5 0,9 2.9
Mau Mg
Gié tr| trung binh, W, (%) r (%) R (%)
Thirc &n cho lon" 0,21 0,02 0,05
Thire &n cho ctru ” 0,38 0,02 0,07
Phosphat " 11,12 0,66 1,73
Premix khoang" 0,36 0,03 0,06
H&n hop khoang® 10,31 0,50 1,03
Miu P
Gi4 trj trung binh, W, (%) r(%) R (%)
Thirc &n cho lon” 0,49 0,03 0,09
Thre &n cho ciru 0,50 0,03 0,08
Phosphat " 19,48 0,84 1,67
Premix khoang" 0,023 0,01 0,01
H&n hop khoang? 4,07 0,17 0,60
Miu K
Gi4 trj trung binh, Wy (%) 1 (%) R (%)
Thirc &n cho lgn" 0,93 0,08 0,26
Thirc &n cho ciru 1,18 0,06 0,27
Phosphat " 0,076 0,01 0,02
Premix khoang" 0,13 0,02 0,06
H&n hop khoang® 0,04 0,01 0,03

" "PRép thir vong 1.
2 phép thir vong 2.
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| . Mau o Fe
B | Gia trj trung binh, W,, (%) | (%) [ R (%)
| Thicancholon” | 293 1 26 81
Thurc &n cho ciru 407 36 95
Phosphat V' 2629 194 380
Premix khoang” 5561 752 | 1601
| Hon hop khoang” 8 182 544 | 1241
Hén hop khoang” ~ 3215 240 } 837
| Mau Mn
I Gi4 tri trung binh, w,,, (%) r (%) R (%)
Thire &n cho lon” 127 15 25
Thire 3n cho ciru 92,8 12 16
Phosphat " 135 11 19
Premix khoang” 3527 620 952
Hén hep khoang" 215 34 94
Hén hop khoang? 2188 17 490
Miu Cu
Gia trj trung binh, W, (%) r (%) R (%)
Thirc 3n cho lon" 166 18 41
Thirc &n cho ciru 13,8 24 3,1
Phosphat " 11,1 1,3 3,9
Premix khoéng” 514 41 124
Han hop khoang” 6,8 1,5 43
H3n hop khoang” 775 252 304
Mau Zn
Gia trj trung binh, w5, (%) r(%) R (%)
Thirc 3n cho lgn" 169 16 34
Thire &n cho ciru 119 17 29
Phosphat " 181 1 25
Premix khoéng" 3574 334 735
H&n hop khoang” 27.4 6,6 15
H&n hop khoang? 3626 183 827
Méu Co
Gia trj trung binh, W, (%) r (%) R (%)
Thirc an cho lon” 0,75 0,25 0,52
Thirc &n cho ciru 1,13 0,27 0,57
Phosphat " 1,07 0,14 0,80
Premix khoang" 35,0 6,3 23,9
Hén hop khoang” 19 942 1661 6 849
Hén hop khoang” 3,34 0,80 1,43
Miu Mo
Gia trj trung binh, w,,, r (mgfkg) R (mg/kg)
(mg/kg)
Thirc &n cho lon” 1,09 0,40 0,75
“Thirc &ncho-ciru 1,21 0,18 1,09
Phosphat " 2,30 0,54 1,33
Premix khoang" 1,06 0,46 0,75
Hén hop khoéng!i 16 672 1448 5283

Y Phép thir vong 1.
2 Phép thir véng 2.
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Bang 4 — Di¥ lidu v& d6 chum — As, Pb, Cd

g Mau As
Gia trj trung binh, i ,, r (mg/kg) 'R (mg/kg)
| | (mg/kg)
Phosphat ? 4,56 0,58 1,54
CaCo0,? 6,04 1,23 3,18
Bentonit ? 7,92 2,04 4,88
Cuso,? 10,3 1,03 3,76
Hén hep khoang? 3,44 0,41 1,36
Mau Pb
Gia trj trung binh, W, r (mg/kg) R (mglkg)
(mg/kg)
Phosphat ? 4,93 0,76 2,61
CaCQ,? 4,88 1,27 2,93
Bentonit? 38,7 2,03 6,34
Cuso,? 6,26 1.41 3,56
Hé&n hop khoang? 1,86 0,36 0,72
- Miu cd
Gia trj trung binh, r (%) R (%)
Weg (%)
Phosphat 4,78 0,32 2,35
Phosphat ? 5,15 0,44 1,83
" Phép thir vong 1.
2 Phép thir véng 2.

12 Bao cao thir nghiém

Bao c4o thr nghiém cin bao gdm cdac théng tin sau:

a) phwong phap thir da sir dung, vién dan tiéu chuén nay;
b) mgi théng tin can thiét dé nhan biét ddy GG vé mAu thir;
c) diém cu thé bat ky quan sat dwoc trong khi thir nghiém;

d) mgi chi tiét thao tac khac vé&i quy dinh trong tiéu chudn nay hosc nhitng didu dugc coi la tuy chon
cling nhw cac sy cb bat ky cé thé anh hwédng dén két qua thir nghiém;

e) cac két qua thu dugc clia phép xac dinh, dwoc biéu thi theo phén trdm khéi Iweng, Waguyen s tinh
béng miligam trén kilogam thirc &n chdn nudi hoac tinh béing phn tram khéi lrgng chét khoang.
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Cac két qua cua phép thir lién phong thir nghiém

Phu luc A

(tham khao)

TCVN 9588:2013

Hai phép th( lién phong thr nghiém dwoc tién hanh trong nam 2004 (phép thlr vong 1 = ) va nam
2005 (phép thir vong 2 = @) véi 30 phong thtr nghiém tham gia va 11 loai thirc an khac nhau, bao gbém
thirc an hoan chinh cho lon, thirc &n hoan chinh cho ciru, hai loai phosphat (Y va @), hai loai premix
khoéng khac nhau (! va ¥), CaCO,, CuSO,, MgO va bentonit. Cac mau dwoc ddng hda va dugc phan
phéi cho céc don vj tham gia thir nghiém. cac phép thdr nay cho céac di liéu nhu trong cac Bang A.1,
A.2 va A3. Db 18p lai va d9 tai 1ap dwoc tinh theo TCVN 6910-1 (ISO 5725-1)". Nguyén té cadimi
dwoc phan tich trong tat ca cac mau. Con ham lugng cadimi clia tAt ca cac mAu trlr phosphat (" va @)
14 th&p hon gi&i han dinh lwgng clia phwong phap. Do vay, chi co diy liéu thdng ké vé& cadimi d6i voi

cac mubi phosphat.

Bing A.1 — Céc két qua théng ké vé phép thir lién phong thir nghiém vé Ca, Na, Mg, P, K

Théng sé Ca
Thiec 3n | Thirc &n | Phosphat | Premix | Hénhgp | Hén hep
cholgn | chociru khoang khoadng khoang
(m (1) ) M (M 7
Sé lwgng phéng thir nghiém 12 12 12 12 12 12
Sb lugng phoéng thi¥ nghiém con lai 10 12 11 12 12 12
sau khi trir ngoai l&
86 lwgng phong thir nghiém ngoai l¢ 2 0 1 0 0 0
Gid trj trung binh, W, (%) 1,08 1,00 10,78 21,78 2,43 14,6
D6 léch chuén lap lai, s, (%) 0,026 0,017 0,17 0,45 0,062 0,25
Gigi han 13p lai, r (%) 0,07 0,05 0,47 1,25 0,17 0,7
D4 lach chun tai 1ap, Sk (%) 0,055 0,058 0,48 0,92 0,20 1,03
Gi¢i han tai lap, R (%) 0,15 0,16 1,34 2,58 0,56 29
1. Ty & Horwitz, HorRat R 1,3 1,5 1,6 1.7 23 27
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Bang A.1 (tiép theo)

Na
Théng sb Thican | Thicdn | Phosphat | Premix | Hén hop
i cho lgn cho ciru khoang khoéang
e : M (M (1) (1) @)
$6 lugng cac phong thir nghiém 12 12 13 12 12
S6 lugng cac phang thir nghiém con lai 12 12 12 1 10
sau khi trlr ngoai &
Sé Iwgng cac phéng thir nghiém ngoai 1& 0 0 1 1 2
Gié ri trung binh, Wy, (%) 0,17 0,40 0,11 6,56 11,5
D6 lech chudn 13p lai, s, (%) 0,008 0,013 0,008 0,15 0,34
Gidi han idp lai, r (%) 0,02 0,04 0,02 0,42 09
D6 léch chudn tai 1ap, Sg (%) 0,013 0,029 0,013 0,27 0,88
Gidi han tai lap, R (%) 0,04 0,08 0,04 0,75 25
Ty I& Horwitz, HorRat R 1,56 1,6 2,0 1.4 28
Mg
Thong sé Thiecan | Thican | Phosphat | Premix | Hén hep
cho lon cho ciru (1) khoang khoang
(1) (1) (1) (1)
S lwgng cac phang thir nghiém 12 12 13 1 13
Sé lwgng céc phong thr nghiém con lai 11 12 13 9 11
sau khi trir ngoai 1&
S6 lugng cac phong thir nghiém ngoai 18 1 0 0 2 2
Gia trj trung binh, WMg (%) 0,21 0,38 111 0,36 10,31
D0 lech chudn I3p lai, s (%) 0,008 0,009 0,23 0,012 0,18
Gidi han l&p lai, r (%) 0,02 0,02 0,66 0,03 0,50
D6 1&ch chuln tai 1ap, Sg (%) 0,016 0,024 0,62 0,021 0,37
Gigi han tai lap, R (%) 0,05 0,07 1,73 0,06 1,03
Ty I& Horwitz, HorRat R 1.5 14 2,0 1,2 1.3
P
Théng sb Thire in Thirc 3n | Phosphat Premix Hbn hep
cho len cho ciru (1) khoang khoang
(1) (1) (1 (1
S6 Iwgng cac phong thir nghiém 12 12 12 12 12
S6 lwong cac phong thi» nghiém con i 11 12 12 10 12
sau khi trir ngoai l&
S6 legng cac phéng thi nghiém ngoai lé 1 0 0 2 0
Gia trj trung binh, W, (%) 0,49 0,50 19,48 0,023 4,07
D6 léch chun 13p lai, s, (%) 0,009 0,010 0,30 0,003 0,06
Gidi han 13p lai, r (%) 0,03 0,03 0,84 0,01 0,17
Po léch chudn tai lap, Sg (%) 0,032 0,027 0,60 0,004 021
Gigi han téi lap, R (%) 0,09 0,08 1,67 0,01 0,60
Ty 1& Horwitz, HorRat R 1.5 1,2 1,2 25 16
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K i—
Théng sé ) | ! - .
Thirc dn Thire an Phosphat | Premix Hén hop
cho lgn cho ciru | khoang khoang
(1) {1 {1) (1) (2)

Sé luong cac phong thir nghiém 12 12 12 12 12
8é lrong cac phong thir nghiém con lai 12 12 1" 12 1
sau khi trlr ngoai &
Sé lwgng cac phong thir nghiém ngoai 1¢ 0 0 0 1
Gia tri trung binh, Wy (%) 0,93 1,18 0,076 0,13 0,04
Do lech chun 13p lai, s, (%) 0,027 0,02 0,003 0,009 0,004
Gigi han lap lai, r (%) 0,08 0,06 0,01 0,02 0,01
D6 lech chun tai 1ap, Sg (%) 0,092 0,10 0,009 0,02 0,01
Gi¢i han tai lap, R (%) 0,26 0,27 0,02 0,06 0,03
Ty 1& Horwitz, HorRat R 24 21 1,9 29 36

Bang A.2 — Cac két qua théng ké ctia phép thir lién phong thi» nghiém vé Fe, Mn, Cu, Zn, Co, Mo

Fe
Thirc an | Thirc in | Phosphat | Premix | Hénhegp | Hén hop
Théng sb cholgn | chociru khoang khoang khoéng
M (1 (1) (1) (1) 2
Sé lwvgng cac phong thir nghiém 11 12 12 12 13 12
S6 Irgng cac phdng thir nghiém 11 12 1 11 13 12
con lai sau khi trir ngoai 1&
Sé lwgng cac phong thir nghiém 0 0 1 1 0 0
ngoai &
Gia tri trung binh, W, (%) 293 407 2629 5 561 8182 3215
D6 léch chudn 13p lai, s, (%) 9 13 69 269 194 86
Gidi han Iap lai, r {%) 26 36 194 752 544 240
Do léch chudn tai 18p, Sg (%) 29 34 136 572 443 299
Gidi han tai 1ap, R (%) 81 95 380 1601 1241 837
Ty |& Horwitz, HorRat R 1.5 1,3 1.1 2,4 13 2,0
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~ Bang A.2 (tiép theo)

| Mn
- :I'I'_m;c_an_ - Th;'cgn ] _P;wsphat Premix Hén hgp | Hén hop
Théng sé cholon | chociru khoang khoang khoang
(1 (1 M M M (2)
| sé lugng cac phéng th'.)‘.}lghiém 12 12 12 12 13 12
Sé lwgng cac phang thir nghigm 12 " 11 11 13 12
con lai sau khi trir ngoai l&
S6 lwgng cac phong thir nghiém 0 1 1 1 0 0
ngoai lé
Gia trj trung binh, W, (%) 127 92,8 135 3527 215 2188
D6 léch chudn 12p lai, s, (%) 5 4 4 221 12 42
Gidi han lap lai, r (%) 15 12 11 620 34 117
D0 lech chudn tai lap, Sg (%) 9 6 7 340 34 175
Gidi han tai lap, R (%) 25 16 19 952 94 490
Ty & Horwitz, HorRat R 0.9 0.8 0,7 21 22 1,6
Cu
Thirc &n | Thirc 3n | Phosphat | Premix | H8n hgp | Hén hep
Théng sb cho lgn cho ciru khoang khoang khoang
1 (1) M (M (1) )
Sé Ivgng céac phong thix nghiém 11 1 11 12 1 12
S6 Irgng cac phong thtr nghiém 11 10 10 11 11 11
con lai sau khi trir ngoai 1&
S Iwgng cac phong thir nghiém 0 1 1 1 0 1
ngoai I&
Gid tri trung binh, W, (%) 166 13,8 11,1 514 6,83 775
Do lech chudn 13p lai, s, (%) 6,4 0,85 0,48 15 0,55 90
Gigi han 1ap lai, r (%) 18 24 1,3 41 25 252
P 1éch chuan-tai lap, Sk (%) 15 11 1.4 44 1.5 108
Gigi han tai 1ap, R (%) 41 3.1 3,9 124 43 304
Ty 1& Horwitz, HorRat R 1,2 0,7 1.1 1.4 1,9 24
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zn

|
Thirc &n | Thikc &n | Phosphat ] Premix | Hoénhop | Hén hop
Théng sé cholgn | chociru (1) E khoang khoing khoang |
) () G () @ |
Sé luong cac phong thir nghiém 12 12 12 12 13 12 i
'sé lugng cac phong thir nghiém 1 12 1 12 13 12
con lai sau khi trir ngoai 1é
S6 lwgng cac phéng thir nghiém 1 0 1 0 0 0
ngoai lé
Gia trj trung binh, W5, (%) 169 119 181 3574 274 3826
D6 lech chudn 13p lai, s, (%) 59 6,2 39 119 24 65
Gidi han lap lai, r (%) 16 17 11 334 6,6 183
D0 léch chun tai 1ap, Sg (%) 12 10 9,1 263 53 295
Gidi han tai lap, R (%) 34 29 25 735 15 827
Ty & Horwitz, HorRat R 1,0 1,1 0.7 16 2,0 1.7
Co
Thirc an | Thive &n | Phosphat | Premix | Hnhgp | Hén hop
Théng s6 cholgn | cho ciru ) khoing | khoang | khoang
(1) (1) (M M (2)
Sé lwgng cac phong thir nghiém 8 10 6 10 12 10
S6 lugng cac phong thir nghiém 8 10 6 10 12 10
cdn lai sau khi trir ngoai 1&
S6 lwgng céac phang thir nghiém 0 0 0 0 0 0
ngoai I
Gia trj trung binh, W, (%) 0,75 1,13 1,07 35,0 19 942 3,34
D6 léch chuén 13p lai, s, (%) 0,09 0,10 0,05 2,3 593 0,28
Gidi han 1ap lai, r (%) 0,25 0,27 0,14 6,3 1661 0,80
-1 -Do1ech chuan tai 1ap, Sg (%) 0,19 0,20 0,28 8,5 . 2448 0,51
Gi&i han tai lap, R (%) 0,52 0,57 0,80 238 6849 1,43
Ty 1& Horwitz, HorRat R 1.5 11 1,7 2,6 3.4 1,1
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Bang A.2 (két thic)

Mo
| Thicsn | Thive an Phosphat | Premix T Hén hop
Théng sé cho lgn cho ciru ) khoang khoang
(1 M (1) (2)
Sé lveng cac phdng thir nghiém 7 8 6 8 11
Sé lwgng cac phong thir nghiem con lai 7 8 6 6 11
sau khi trir ngoai 1&
Sé lwgng cac phong thir nghiém ngoai 1é 0 0 0 2 0
Gié trj trung binh, Wy, (%) 1,09 1,21 2,30 1,06 16 672
P& lech chuan 13p lai, 5, (%) 0,14 0,07 0,19 0,17 517
Gidi han lap lai, r {%) 0,40 0,18 0,54 0,46 1448
D0 lech chudn téi lap, Sk (%) 0,27 0,39 047 0,27 1887
Gidri han tai lap, R (%) 0,75 1,09 1,33 0,75 5283
Ty & Horwitz, HorRat R 1,5 2.1 15 1.6 31

Bang A.3 — Cac két qua théng ké cua phép thir lién phong thir nghiém - As, Pb, Cd

Théng sb As
Thire an Thirc 4n | Phosphat Premix Hén hop
cho lgn cho ciru (1) khoéng khoang
(1 (1) (M (2)
S6 lugng cac phong thir nghiém 11 11 10 1" 8
86 lwgng cac phong thir nghiém con lai 10 9 10 10 7.
sau khi trir ngoai 1
S6 lwgng cac phong thir nghiém ngoai 18 1 2 0 1 1
Gid trj trung binh, W, (%) 4,56 6,04 7,92 10,3 3,44
D6 l&ch chuén I13p lai, s, (%) 0,21 0,44 0,73 0,37 0,156
Gi¢i han 13p lai, r (%) 0,58 1,23 2,04 1,03 0,41
Dé-éch-chun-tai 18p, Sg (%) 0,55 1,14 1,74 1,34 0,49
Gidri han tai lap, R (%) 1,54 3,18 4,88 3,76 1,36
Ty Ié Horwitz, HorRat R 0,9 15 1.9 1,2 1.1
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i Théng sb - Pb
Thivc dn Thirc &n Phosphat Premix | Hon hop
cho lgn cho clru khoang ] khoang
(2) -
P L (2) (2) (2) (2)
S6 lrong cac phong thir nghiém 9 10 10 9 6
Sé lvgng cac phong thir nghiém con lai 9 9 9 8 6
sau khi trlr ngoai 1&
S lwgng cac phong thir nghiém ngoai 18 0 1 1 1 0
Gia tri trung binh, W, (%) 4,93 4,88 38,7 6,26 1,86
D0 léch chuan I3p lai, s, (%) 0,27 0,45 0,73 0,50 0,1
Gigi han 1&p lai, r (%) 0,76 1,27 2,03 141 0,36
D6 léch chudn tai 1ap, Sg (%) 0,93 1,05 2,3 1.3 0,3
Gidi han tai lap, R (%) 2,61 2,93 6,34 3,65 0,72
Ty |& Horwitz, HorRat R 1,5 17 06 17 09
Théng sé c
Phosphat | Phosphat
(1) )
Sb legng cac phong thir nghiém 9 10
Sb lwgng cac phong thir nghiém con lai 8 10
sau khi trir ngoai 1&
Sé lvgng céac phong thir nghiém ngoai & 1 0
Gia tri trung binh, Wy (%) 4,78 5,15
D0 l&ch chudn 13p lai, s, (%) 0,12 0,16
Gidi han 13p lai, r (%) 0,32 0,44
BOE_;;éa-iéi.lap. S;R-{%) N 0,84 0,65
Gii han tai lap, R (%) 2,35 1,83
Ty I& Horwitz, HorRat R 14 1,0
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Phu luc B

(tham khao)

Cac chi y vé ky thuat phat hién, nhiéu va phép dinh lwong

B.1 Khai quat

Ky thuat AES dwoc ding rong rai dé phan tich dinh tinh va dinh luong. Phy lyc nay mé ta mét sé van
@& quan trong dé dién giai cac qui trinh quy dinh trong tiéu chufn nay. Mac du da c6 sy xem xét vé Iy
thuyét, nhung phu luc nay khéng dung dé Iam sb tay huwéng dan ki thuat do quang phé.

B.2 Cac nhiéu
B.2.1 Yéu ciu chung

D& xac dinh mét chét phan tich cu thé trong mau, thwdng wu tién cac vach phé nhay nhét. Trong
trudng hop bi nhidu, dac biét cac nhiéu phd, thi cin chon vach khac, thdm chi vach dé kém nhay hon.
Ky thuat ICP-AES chju nhiéu loai nhiéu khac nhau, dugc mé ta ngan gon dudi day.

B.2.2 Nhiéu phd

Nhigu phd cé cac vach phd nguyén t&r chdng 18n nhau hoc khéng phan gidi dwgc nhiéu nay, thuwéng
xuét hién trong phat xa nguyén tir khi anh sang duoc phét xa khéng chi do nguyén té c&n xac dinh ma
con tir cac nguyén td khac cé mat trong mau. Loai nhidu nay thirong dugc loai bd néu lya chon ding
dwong phat xa.

M&t loai nhiéu phé gap phai trong ky thuat phat xa Ia sy xuét hién cla phd phat xa dam do ¢6 mét cac
loai phéan tor.

B.2.3 Nhiéuion hoa

Cac nhidu ion héa la do cé mat cac nguyén 16 dé ion héa trong chét nén mau, dan dén sy thay ddi can
béng ion ctia chat phan tich vi lam tiing mat d6 sé lwong electron.

C6 thé bd sung nhirng legng I&n nguyén té dé ion héa vao mau va c6 thé ding cac dung dich hi¢u
chuén @& khic phuc loai nhiéu nay.

B.2.4 Nhidu vatly

Cac nhidu vat Iy 1a do s khac nhau vé mét sb cac dic tinh vat Iy clia cac dung dich (mAu va céc chat
chuén hiéu chun) vi du 86 nhét, strc cang bé mit va ap suét hoi nuéc. Sy khac nhau ndy c6 thé dén
dén s thay d8i v& sy hit, khi dung héa, hodc hiéu qué nguyén ti hoa.
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Cac nhigu nay cd thé khic phuc bang cach ap dung chat nén voi dung dich hiéu chun, bang cach pha

lo&ng hoac bb sung ndng dd axit twong dbi cao phu hop hoac bang ky thuat thém chuén.

B.3 Dinh lwong va diéu chinh chit nén
B.3.1 Yéu ciu chung

Vi cac ky thuat quang phd khong thé do truc tiép ndng d6 ma phai qua chuyén doi tin hiéu phat xa
sang ndng dd, nén viéc hiu chuln 13 khdng thé tranh khdi. Tién hanh hiéu chudn bang cach dung

dwong chudn hodic thém chudn.

Dya vao cac loai gay nhiéu khac nhau va thyc té 1a phan Ién thirc &n chin nudi co cac chat nén hén
hop. nén cin cé s didu chinh nén gitra cac dung dich hiéu chuén va dung dich mau, dé loai cac dnh
hwdng clia chat nén.

Néu can x{ Iy mét sé mau chwa biét thi nén xac dinh néng do clia chét phan tich béng phuong phap

thém chuén.

B.3.2 Dwéng chuln

Dyng dwong chudn biing cach tiang tang dan c4c lugng chét can xac dinh duoc bd sung vao dung
dich chAt nén h& tro. Didu kién khé khan nhat cin dap (ng la tao ra céc dung dich @& dyng dwong
chuin 12 gibng hét cac dung dich mAu cin phan tich. Tuy nhién, dwéng chuén thudng dwoc ghi lai &
cac dung dich chi chira hop chét cAn phan tich, trong khi @6 mau thi Iai chira cac chét nén.

Sy hiéu biét khéng day @u vé thanh phan mAu c6 thé 1am khé khan cho viéc diéu chinh nén. Ngwoc lai,
néu da biét rd vé thanh phan clia m&u va mAu phai thay di qua nhiéu, thi nén diéu chinh chét nén qua
viéc thém chuan, dic biét Ia trong cac phwong phap xac dinh nhiéu nguyén té.

Thong thudng, ty sb gitba ham lwgng cla chét phan tich véi ham lwgng clia nguyén t thir hai (chét
chudn ndi) droc bd sung vao miu duoc s dung dé ting dé chum cla phép phan tich. Cling theo
cach nay, mot sé thay ddi vé didu kién kich thich va qua trinh do quang phd co thé téi tiéu hoa hodic
dugc loai tir dwgc nhidu bang cach 4p dyng k§ thuat ndi chun.

Néu dam bao dwgc dd tuyén tinh, thi hai dung dich hiéu chuin cin a0 @& dyng duwéng chuén. Tuy
nhién, nén st dyung tir ba d&n nam dung dich hiéu chuin. Trong tat cd céc treng hop, dd tuyén tinh
cAn dwoc kiém tra dinh ky. Dai ndng db lam viéc cin dwoc chon sao cho ndng dd cia dung dich mau
nim & gira dwdng chudn.
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B.3.3 Diéu chinh dwdng nén

Déi voi cac chat nén da biét, thi ky thuat didu chinh dudng nén gitra cac dung dich hiéu chuan va cac
dung dich mau dwoc thue hién bang cach thém mét lwgng thich hop cac thube thir loai phan tich vao
dung dich hiéu chuan @& md phong chét nén clia dung dich mau.

B.3.4 Thém chuin

Phwong phap thém chudn Ia cach do cac ndng @6 phit hep vao cac mau ¢6 ndng do cao nhung chua
biét tdng nbng @6 ion (chét nén) hodc déi véi cac mAu co thanh phin dung dich bién dong cao. Cach
tiép can nay khéng yéu ciu chudn bj dwéng chuén. Phiong phap thém chudn nay ciing st dung dé b
cac nhiéu héa hoc, cac anh hwdng va cac nhiéu chat nén khéc.

Théng thwang, thém chuén véi mét thé tich nhé clia dung dich dam dic sao cho tdng thé tich dung
dich va néng db ion khang thay di dang k&. Cac phép xac dinh chinh xac dugc thyc hién khi thay ddi
ndng do clia nguyén t6 cAn xac dinh thi tdng ndng dd 12 khodng gép dbi.

Viéc thém chuln bj anh hwéng dac biét bdi sy khong tuyén tinh, vi vay cin thém chun téi thiéu ti ba
tAn dén nam 1An. D6 chum t6t nhat co thé dat dwoc, bing cach tang thém mét vai lwong nhd, t6t hon 1
thwe hién do thém mdt chét chuén don 18.

Khi st dung phurong phap nay, thi didu kién vé& cac thanh phén nhu nhau cia cac dung dich can so
sénh phai dugc dap tng chét ché.
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