THUYẾT MINH DỰ THẢO TIÊU CHUẨN QUỐC GIA

1. Tên tiêu chuẩn

Phomat – Xác định hàm lượng Titanium – Phương pháp UV-VIS
2. Tổ chức biên soạn
- Tên tổ chức (cá nhân):         Viện Kiểm nghiệm ATVSTP quốc gia

- Địa chỉ: Số 65 Phạm Thận Duật – Cầu Giấy – Hà nội

      - Điện thoại: 043.9335741 (CQ)                          Fax: 04.39335738

- Tên cơ quan chủ quản: Bộ Y tế

3. Khái quát chung:
3.1. Giới thiệu về đối tượng nghiên cứu:

Titan là một kim loại chuyển tiếp, có màu trắng bạc, tỉ trọng thấp và độ bền cao. Titan có hai dạng thù hình và năm đồng vị trong đó Ti46, Ti50, Ti48 là phổ biến nhất (73,8%).

Hợp chất phổ biến nhất của titan là titan dioxide, đó là một chất quang xúc tác phổ biến, có màu trắng sáng và được sử dụng như một chất tạo màu trắng trong nhiều ngành công nghiệp đặc biệt là ngành công nghiệp thực phẩm. Titan dioxide được sử dụng như một chất phụ gia thực phẩm dạng hạt (đường kính 0,2mm).
Các sản phẩm thực phẩm như kem chua, kem phô mai và các sản phẩm sữa khác sử dụng một lượng nhỏ chất màu E171 với thành phần chính là titan dioxide để đạt được màu trắng sáng. Phomat sẽ có màu vàng bơ nếu không bổ sung một lượng nhỏ titan dioxide. Titan dioxide là chất tẩy trắng và sáng nhất, trong thực phẩm nó cung cấp một màu nền cơ bản như là một chất làm mờ và phản chiếu ánh sáng trên hầu hết các lớp bề mặt sản phẩm.

Titan có ảnh hưởng đến một số cơ quan chức năng trong cơ thể như phổi, gan, thận, gây kích ứng da và giảm thị lực. Hiệp hội Ung thư Hoa Kỳ đã liệt kê titan dioxide là một trong năm chất gây ung thư hàng đầu. Nó được coi là một nguyên nhân của một số bệnh như hen suyễn, ung thư, bệnh thận, bệnh Alzheimer và vô sinh. Cơ quan Nghiên cứu Ung thư Quốc tế (IARC) đã phân loại nó như một chất gây ung thư IARC Group 2B '' có thể gây ung thư cho con người ''
4. Một số phương pháp xác định Titan
Trên thế giới đã có nhiều bài báo nghiên cứu về phân tích titan trong các nền mẫu thực phẩm khác nhau. 
Theo tác giả Magdalena Golasik, Barbara Jasiewicz, Malgorzata Herman để xác định hàm lượng titan dioxide trong các mẫu mô mềm thì trước tiên mẫu sẽ được axit hóa, xử lý bằng lò vi sóng và định lượng bằng quang phổ hấp thụ nguyên tử dùng lò graphite (GF-AAS). Chu trình nhiệt độ được cài đặt với nhiệt độ tối ưu để tro hóa là 1300°C và nguyên tử hóa là 2600°C. Chất phụ gia được thêm vào trong quá trình nguyên tử hóa là NH4H2PO4 và Mg(NO3)2 giúp cho phép đo có độ nhạy và độ ổn định tốt nhất. Với các điều kiện tối ưu như trên, giới hạn phát hiện và định lượng của phép đo là 0,82 μg/L và 2,50 μg/L, độ thu hồi từ 77% đến 117%. Kết quả nghiên cứu cho thấy titanium được phát hiện trong cả 9 mẫu bệnh phẩm và 12 mẫu thịt động vật, hàm lượng của nó dao động từ 0,11 μg/g đến 0,80 μg/g.

Theo tác giả Miranda Lomer,  Richard Thompson, Joel Commisso, Carl L. Keen, and  Jonathan J. Powell,  titan dioxide là một chất phụ gia phổ biến. 25 mẫu thực phẩm được cho rằng có chứa titan dioxide đã được thu thập. Dựa trên các nghiên cứu sơ bộ, mẫu được vô cơ trong axit  H2SO4 18mol/L  ở 250°C trong 1 h và sau đó pha loãng bằng axit H2SO4 5,9 mol/L trước khi xác định bằng ICP-OES ở bước sóng 336,131 nm. Giới hạn phát hiện của phương pháp là 2-7,5 ppb. Kết quả nghiên cứu cho thấy có 12/25 mẫu thực phẩm có hàm lượng titan dao động từ 0,001 đến 0,782%. 

Ở Việt Nam, TCVN 9960:2013 áp dụng cho chất phụ gia tạo màu titan dioxide theo đó để xác định hàm lượn titan, mẫu sẽ được hòa tan trong axit clohydric sau đó được định lượng bằng phương pháp ICP-OES.
Một phương pháp quang phổ phổ biến khác để xác định titan là phương pháp ICP-MS. Phương pháp ICP-MS thường có giới hạn phát hiện thấp hơn, khả năng xử lý được cả nền mẫu đơn giản và phức tạp với nhiễu nền tối thiểu nhờ nhiệt độ cao của nguồn ICP. Ngoài ra nó còn có khả năng phân tích được cả các đồng vị của các nguyên tố. 

So với các phương pháp xác định hàm lượng Titan bằng các kỹ thuật quang phổ hiện đại như AAS, ICP-OES, ICP-MS thì phương pháp quang phổ hấp thụ phân tử UV-VIS thao tác đơn giản, nhanh chóng, thích hợp cho phân tích lượng mẫu lớn với chi phí tiết kiệm hơn. Vì vậy việc triển khai áp dụng phương pháp này trên thực tế sẽ cho hiệu quả tốt hơn. Đây là cơ sở để chúng tôi tiến hành nghiên cứu thực hiện nhiệm vụ xây dựng dự thảo TCVN “Phomat. Xác định hàm lượng Titanium. Phương pháp UV-VIS”.
5. Sự cần thiết của việc xây dựng tiêu chuẩn
Hiện nay vấn đề kiểm soát chất lượng của sản phẩm đang được quan tâm, việc xây dựng phương pháp chuẩn làm công cụ giúp các cơ quan chức năng kiểm soát và đánh giá được chất lượng của sản phẩm là rất cần thiết. Hơn nữa, tại Việt Nam thiết bị quang phổ UV-Vis được trang bị phổ biến hơn nhiều so với các thiết bị quang phổ đắt tiền khác như AAS, ICP. Vì vậy phương pháp được xây dựng phù hợp với điều kiện sẵn có của các phòng thí nghiệm với độ nhạy, độ chính xác cao, ban hành thành tiêu chuẩn quốc gia áp dụng rộng rãi trong cả nước.
6. Phương thức xây dựng và tài liệu làm căn cứ xây dựng TCVN:
- Phương thức thực hiện:

         Trên cơ sở rà soát các tiêu chuẩn Việt nam và quốc tế về phương pháp phân tích hàm lượng Titan trong thực phẩm, cũng như tham khảo các phương pháp xây dựng các tiêu chuẩn/quy chuẩn, nhóm xây dựng khuyến nghị biên soạn tiêu chuẩn này theo phương pháp chấp thuận nguyên vẹn (có chỉnh sửa về thể thức trình bày theo qui định về trình bày Tiêu chuẩn Quốc gia)
- Tài liệu chính làm căn cứ xây dựng TCVN:
       Dự thảo được xây dựng trên cơ sở AOAC Official method 973.36: Titanium in cheese - Spectrophotometric Method
7. Nội dung chính của dự thảo tiêu chuẩn

Dự thảo được xây dựng với các nội dung như sau:

      Lời nói đầu

1 Phạm vi áp dụng

2 Nguyên tắc

3 Thuốc thử và vật liệu thử
4 Thiết bị, dụng cụ

5 Lấy mẫu

6 Cách tiến hành

7 Tính kết quả

8 Báo cáo thử nghiệm
8. Thuyết minh đối với một số nội dung:
Bảng đối chiếu tiêu chuẩn viện dẫn

	Nội dung
 tiêu chuẩn
	Tài liệu viện dẫn

AOAC 973.36
	Sửa đổi, bổ sung

	Tên tiêu chuẩn
	
	

	Lời nói đầu
	
	Tham khảo các TCVN được xây dựng dựa trên AOAC

	1 Phạm vi áp dụng
	
	Tự biên soạn dựa trên nội dung của phương pháp

	2 Nguyên tắc
	
	Tự biên soạn dựa trên nội dung của phương pháp

	3 Thuốc thử và vật liệu thử
	
	Tự biên soạn dựa trên nội dung của phương pháp

	4 Thiết bị dụng cụ
	
	Tự biên soạn dựa trên nội dung của phương pháp

	5 Lấy mẫu
	
	Tự biên soạn dựa trên quy định xây dựng TCVN
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	6.1 Chuẩn bị mẫu thử
6.2 Dựng đường chuẩn

6.3 Xác định
	Trích dẫn AOAC 955.30

C. Preparation of standard curve

D. Determination
	Chấp thuận nguyên vẹn

	7 Tính kết quả
	
	Tự biên soạn dựa trên nội dung của phương pháp

	8 Báo cáo thử nghiệm
	
	Tự biên soạn, tham khảo các TCVN về phương pháp kiểm nghiệm thực phẩm 


Kết luận: Dự thảo hoàn toàn tương đương với AOAC 973.36 và đáp ứng các yêu cầu xây dựng TCVN.
	
	Hà Nội, ngày       tháng      năm 2019

TM. Ban soạn thảo
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