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Thirc an cong thirc danh cho tré so sinh va thwe pham
dinh dwdng cho ngwi I&n - Xac dinh crom, selen va molypden -
Phwong phap do pho khdi lwgng plasma cam (rng cao tan (ICP-MS)

Infant formula and adult nutritionals - Determination of chromium, solenium and

molypdenum - Inductively coupled plasma mass spectrometryy (ICP-MS)

CANH BAO - Khi dp dung tiéu chuin nay c6 thé lién quan dén cac vit lidu, thiét bj va cac thao
tac gay nguy hiém. Tiéu chuin nay khéng dwa ra dwoc tit ca cac van dé an toan lién quan dén
viéc sir dung chang. Nguwrdi st dung tiéu chuan nay phai tw thiét lap cac thao tac an toan thich

hop va xac dinh kha ning ap dung hodc cac gidi han quy dinh trieére khi str dung tiéu chuan.

1 Pham vi ap dyng

Tiéu chuén nay quy dinh phwong phap phd khéi lwgng plasma cam (ng cao tan (ICP-MS) dé xac dinh
crom, selen va molypden trong thirc an cong thire danh cho tré so sinh va thye pham dinh dwdng danh
cho nguéi Ién. Phuong phap nay da dwgc danh gia xac nhan bang nghién ciru lién phong trén bay nén
méu khac nhau.

2 Nguyén tac

Phan miu thi dwgc dun néng vdi axit nitric trong hé thdng binh phan hiy kin béng vi song & nhiét
d6 200 °C. Dung dich mau th(r da phan hiy hoac pha loang thich hop, dugc dwa véo thiét bj ICP-MS da
dwoc chuan héa bang axit phil hop véi dung dich hiéu chuén. Dung dich dém ion héa (kali) dugc st
dung dé giam thiéu anh hudng clia nguyén té dé bj ion hda (EIE), metanol dwgc thém vao dé on dinh
ham lwgng carbon, germani va telua dugc ding lam chat ndi chudn. Co6 thé két hgp phan tich
Cr/Mo/Se ddng thdi véi phép xac dinh clia tat ca hodc bét ky nguyén té nao sau day: Na, K, P, Mg,
Ca, Fe, Zn, Cu, Mn. Khdng bd sung dung dich dém ion héa néu cac chét chudn hiéu chudn cé chira
san Na, K, Mg va/hoic Ca.
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3 Thudc thir va vit liéu thir

Chi s dung céc thudc thix loai tinh khiét phan tich va nuwéc sl dung phai [a nuéc cit hodc nuwée da
loai khoéng hodc nwéc cb db tinh khiét twong dwong, trlr khi co quy dinh khac. C6 thé s dung céc loai
thudc thir va céc hda chét twong duong.

3.1 Nuwée tinh sach, 18 MQ/cm.

3.2 Axit nitric (HNO;) ddm dac, ndng do tir 65 % dén 70 %, khong chiva cac kim loai dang vét.
3.3 Hydro peroxit (H20z), 30 %.

3.4 Metanol, d tinh khiét > 99,99 % phil hop v&i nén méu.

3.5 Dung djch kali trong axit nitric, néng d6 khdi lieong o = 10 000 mg/l phii hop véi nén mau.

Dung dich kali cé thé dugc thay thé bing cac chat chuan da nguyén t6 co chira kali, néu can xac dinh

dbng thei cac nguyén té chinh.
3.6 Chét chuin

3.6.1 Dung dich chuan goc da nguyén t6 Cr/Mo/Se trong axit nitric, pcr = 2 mg/l, pwo = 2 mg/l va
pse = 1 mg/l. Cac chat chuén c6 do tinh khiét cao™" hodc twong dwrong.

3.6.2 Dung dich chuan géc da nguyén té Ge/Te trong axit nitric, pce = 5 mg/l, pre = 5 mg/l. Cac
chét chudn c6 @ tinh khiét cao™ " hoac twong dwong.

3.6.3 Chét chudn SRM 1849a ciia Vién Tiéu chudn va Cdng nghé quéc gia (NIST), hodc chét chuén
thich hgp khac dé kiém soat phép phan tich nay.

3.7 Chuan bi cac dung dich chuén

Chuén bj cac dung dich chuén trung gian tir cac dung dich chudn géc thwong mai ¢6 ndng do crom,
molypden va selen twong &ng 1a 40 ng/ml, 40 ng/mi va 20 ng/ml. C6 thé dung dung dich chuén géc da
nguyén t6 hdn hop trong axit nitric. Chudn bi ba dung dich chuin lam viéc da nguyén té c6 nbng d6
crom, molypden twong (¢ng Ia 0,8 ng/ml, 4,0 ng/ml, 20 ng/ml va ndng do selen Ia 0,4 ng/ml, 2,0 ng/ml, 10
ng/ml va dung dich tréng c6 cac ndng do chat néi chuan germani va telua 50 ng/ml trong axit nitric.

Germani dwgc dung lam chét ndi chuan cho crom va molypden, con telua dung cho selen.

" Vi dy vé san phdm thich hop ¢6 ban s8n. Théng tin nay dua ra tao thuan fién cho ngui stz dung tiéu chun va khang 4n dinh
phai str dung ching. Co thé st dyung cac san phim trong ty néu cho cic két qué twong duong.
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4 Thiét bi, dung cu
St dyng cac thiét bj, dung cy pr;éng thir nghiém théng thwéng va cy thé nhy sau:
4.1 Lovisong

Lo vi song dugc thiét ké cho phong thir nghiém sit dung & nhiét do tir 0 °C dén 300 °C, c6 hé théng
binh phén hlly kin va c6 kha ning kiém soat sy tang nhiét do. Nén dung binh chiu dwoc ap suét téi da
vi cac nguyén ligu hiu co va mubi carbonat néu khong ¢ da thdi gian dé phan hdy thi sé tao ra ap
suét I6n trong qua trinh phan hdy. Tién hanh thdng khi theo khuyén c4o clia nha san xuét,

CANH BAO: Khi vian hanh 16 vi séng c6 dung dich axit v&i 4p suét cao thi phai ding mit na va
quan 4o bao vé thich hop.

4.2 May do phd khéi wvgng plasma cam bng (ICP-MS) c6 budng va cham phan (rng va ngudn
hydro va heli. Trong nghién clru cong tac, nam kiéu thiét bj ICP-MS khéc nhau tir ba nha sén xuét cho
hiéu nang twang duwong.

4.3 Cac dung cu bing chéat déo va pipet. Cac 6ng lay mau ty dong/éng béng chét déo duing mét lan
@& dyng cac dung dich mau, cac pipet dinh mirc loai A dé& chuan bj dung dich chudn, micropipet
1 000 pl cé thé chinh thé tich hodc pipet 500 pl cé dinh thé tich d& bd sung cac chat ndi chuén, can
dwoc hiéu chudn trwdc khi st dung.

4.4 Can phan tich, c6 thé doc dugc dén 0,0001 g.

5 Cach tién hanh -
5.1 Chuén bi miu thir

Pbi voi mau dang bét, hoan nguyén khoang 25 g mu trong 200 ml nwéc cat &m (60 °C). Can chinh
xéc khodng 1,8 g phan méu thi» da hoan nguyén cho vao binh phan hiy. Miu dai dién nay cha
khoang 0,2 g mau bét ban dau. Céan 0,2 g SRM 1849a cho triyc tiép vao binh. Déi véi mau dang 1dng
dwoc chudn bj bang cach can chinh x4c khodng 1 g phan miu thi @4 trén, cho trirc tiép vao binh phan
hay. Di véi viec phan hiy mét buwéc (hai giai doan trong chuong trinh clia 16 vi séng), thém 0,5 ml
dung dich ndi chudn germani va telua néng dd 5000 ng/ml diing micropipet da hiéu chudn dé& chuyén
véi G0 chinh xac nhé nhét 13 0,8 %. D& tang hiéu qua clia chat ndi chudn va tang o chic chén clia
phuong phap nay, khdng bd sung tryc tiép cac chét ndi chuan. Thém 5 ml axit nitric khdng chira kim
loai dang vét, sau dé thém 2 ml hydro peroxit vao binh phan hiy cla 16 vi séng. Lam kin binh theo
hwéng dan clia nha san xuét va dat vao 16 vi séng. Nang nhiét do tie nhiét d6 mai trwong dén 180 °C
trong 20 min, giv nhiét 20 min & giai doan 1. O giai doan 2, nhiét dd cla 16 vi séng ty dong nang dén
200 °C trong 20 min va gi nhiét & 20 min, xem Bang 1.
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Béng 1 - Cac théng s6 van hanh cta 16 vi séng

Giai doan 1 — Phan hiy mau

1 Céing suét 100 % (1600 W)
2 Thei gian tang nhiét 20 min
3 Thévi gian gile nhiét 20 min
4 Nhiét a6 180 °C
5 - _"“I-_‘ém mat 20 min

Giai doan 2 — Phén hiy mau

1 Cong suét 100 % (1600 W)
2 Nang nhiét 4 20 min
3 Thoi gian gitr nhiét 20 min
4 Nhiét dé 200°C
5 Lam mat ' 20 min

D4i véi 16 vi séng khang c6 churong trinh gdm hai giai doan thi s& tién lgi hon néu st dung chwong trinh
phan hiy hai bwéc. Thém 0,5 ml dung dich ndi chudn germani va telua ndng do 5000 ng/ml (diing
micropipet da hiéu chuén) va 5 ml axit nitric khdng chiva kim loai dang vét. Khéng bd sung trwe tiép chét
ndi chudn. Cai dat cong suét thich hop cho 16 vi song va sé binh, nang nhiét dd tir nhiét dd méi treong
dén 200 °C trong 20 min. Gii¥ & nhiét d6 200 °C trong 20 min. Lam ngudi binh theo hwéng dan clia nha
san xut, khodng 20 min. M tir tl binh chira, cho bay hoi khi nito dioxit c6 mau nau.

CANH BAO - Qua trinh bay hoi phai dwec tién hanh trong ta hat vi nito dioxit rit déc.

Thém 1 ml hydro peroxit va phén hly lai mau bing cach nang nhiét dé tir nhiét 4o mai trwdng dén 180 °C
trong 16 min. Gitr & 180 °C trong 15 min va lam ngudi trong 20 min.

5.2 Chuan bj dung dich thi»

Thém khodng 20 ml nwéc cat vao binh chira mau da phan hiy va chuyén vao lo dung miu dung tich
50 ml. Trang binh va chuyén nuwéc trang vao lo dwng mau. Thém 0,5 ml metanol vao lo dwng mau va
pha loang bang nuéc cit Gén khoang 50 ml. Cach khéc, ¢6 thé bd sung truc tiép metanol theo ty 18
1 % thé tich.

5.3 Phép xac dinh

Bang 2 duwa ra cac théng sé cla thiét bj dién hinh dbi v&i phép phén tich. Phan tich dung dich thir bang
thiét bj ICP-MS da dwoc chuén héa bing cac dung dich chudn da biét. Germani duoc dung lam chét noi

chudn cho ca crom va molypden (cﬁé do khi heli) va telua du@c diing 1am chét nodi chuan cho selen (ché
dd khi hydro),
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Nén diing ché dd khi hydro d& xac dinh Se & cac néng do thép trong thiec an danh cho tré so sinh va
tuy thudc vao kiéu thiét bj co'thé khong dé dang chuyén ché d6 gitva khi heli va khi hydro. Trong
trrdng hop ndy, thiee hién theo hudng dén clia nha san xuét @é chuyén ddi tr ché dg khi heli sang ché
@6 hydro va tach riéng Se khdi Cr va Mo. Cach khac, cac thyc nghiém riéng ré cho thay ring gi¢i han
dinh lwong thyc té (PLOQ) déi voi Se Ia thdp hon hodc bang 10 ng/g khi st dung khi phan tngiva
cham thay thé. Mét phong thir nghiém da thyc hién thanh céng nghién cleu d9 tai 1ap s dung khi heli
va mot phong thte nghiém khac st dyng khi amoniac.

Ctr sau 10 phan mAu thir, phan tich dung dich chuan 1am viéc Cr va Mo néng d6 4 ng/ml va Se néng
@6 2 ng/ml hodic dung dich kiém soat chét lwong phis hop khac, dé kiém tra do troi va do tuyén tinh clia
thiét bi. Két qua phai ndm trong khoang 4 % ndng dd danh nghia clia chét chudn. Phép ther trdng (chay
mdt mau, ndng @6 do dwoc phai nhd hon mot nira nong dd chét chuén hiéu chuan thap nhat), mau kép
[phén trim sai sb twong ddi (RPD) < 10 % ddi v&i Cr, 7 % ddi v&i Se va 5 % dbi véi Mo] va cac chét
chudn da biét lam mAu kidm soat (kidm tra dd thu hdi trong gi¢i han kiém soat) 1a bt budc dbi voi quy
trinh thc hanh phwong phép tot. Néu bat ky mau kiém soat nao khéng dat chét lugng thi két qua tinh
c6 thé khdng dang va can duoc danh gia khdng dinh lai. Thi tw clia phép phan tich nén 1a cac chét
chudn hiéu chuén, sau d6 trang riva, kiém tra mau tring, kiém tra chét chuan, mau kiém soat, mau the,
mau ther 18p lai (dén 10 mAu) va cudi cung kiém tra chat chudn.

Bang 2 - Cac thong sé cla thiét bi ICP-MS

Cac diéu kién vén hanh dién hinh

Céng suat cao tan, W 1600

Thé diéu hgp cao tan, V 1,8

D6 sau lay mau, mm 9

Thé tach mét théu kinh, V 0

Khi mang, Vmin - 09

Khi phy trg, I/min 0,2

Béu phun swong nhu déng (thdy tinh déng tam) MicroMist®

Nhiét 36 khoang phun, °C 2

Giao dién hinh con Ni

Téc 6 dong khi heli clia c6t, mi/min 45

Téc d4 dong khi hydro cda cdt, miimin 42

Téc a9 bom nhu dong, s _ 0,1 (0,5 mlimin)

Chét phan tich/chat ndi chudnfloai khi 52Cr, 95Mo/ "2Ge ché d§ He ®Se/**Te ché dd Ha
_"—\-!.i dy ;ré san ph;r; thich hop ¢6 ban s&n. Thong tin nay dua ra tao thudin tién cho ngudi st dung tidu chuén va khong

&n dinh phai sir dyng chung. C6 thé s dung c4c sdn phdm twong ty néu cho cac két qua trongduang.




