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L&i néi dau
TCVN 10110-3:2013 hoan toan twong dwong voi ISO 10540-3:2002;

TCVN 10110-3:2013 do Ban k§ thuat tiéu chudn quéc gia TCVN/TC/F2
Déu m& déng vat va thyc vét bién soan, Tdng cuc Tiéu chudn Do ludng
Chét lwong thdm dinh, Bd Khoa hoc va Cong nghé céng bé;

B tiéu chudn TCVN 10110 (ISO 10540) Dau m& dong vét va thuc vat -
X4c dinh ham lwgng phospho gdm cé cac phén sau:

TCVN 10110-1:2013 (ISO 10540-1:2003), Phén 1: Phuong phap do mau,

TCVN 10110-2:2013 (ISO 10540-2:2003), Phén 2: Phuong phép do phd
hép thy nguyén tr dung 16 graphit;

TCVN 10110-3:2013 (ISO 10540-3:2002), Phén 3: Phuong phép do phé
phat xa quang hoc plasma cam (g cao tén (ICP).

TCVN 10110-3:2013



TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN 10110-3 :2013

Dau m& dong vat va thwe vat — Xac dinh ham lwong phospho -
Phan 3: Phwong phap do phd phat xa quang hoc
plasma cam (rng cao tan (ICP)

Animal and vegetable fats and oils — Determination of phosphorus content —
Part 3: Method using inductively coupled plasma (ICP) optical emission spectroscopy

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay qui dinh phuong phéap dinh Ivgng phospho trong dau ¢6 chra ham lwgng phospho
thédp, khéng bj van dyc ho#c bj c&n c6 thé nhin thdy dwoc.

Tuy thudc vao dung méi pha loang duoc st dung, hdu hét cac loai dau the vét cé thé phan tich dwoc
(dAu tho, dau tinh luyén, diu tinh ché, dau tiy tring, dau da kh» mui va ddu dwec Iam ran lai) va gan
nhuw t4t ca céc loai lecithin va phosphatit. Phirong phap nay chi thich hgp khi phospho ¢é mét & dang
khéng hoa tan. Khi & dang hat min nhw d4t tiy tring thi cac két qua phan tich ICP-OES cé d6 thu hdi
kém do c6 van d& v& phun swong va nguyén t& hoéa. Do d6, phuong phap hap thy nguyén tir ding 16
graphit chi thich hgp véi cac méu khong cén tro hoa.

TCVN 10110-1 (ISO 10540-1) |a phwong phap chuén (do mau) @& xac dinh ham Iwong phospho trong
dau va mé.

2 Tailiéu vién dan

Céc tai liéu vién dan sau rat can thiét cho viéc ap dung tiéu chudn nay. Déi véi céc tai liéu vién dan ghi
ndm cdng bé thi ap dyung phién ban duoc néu. Béi véi céc tai ligu vién dan khong ghi nam cong bb thi ap
dung phién ban méi nhét, bao gdm ca cac sira ddi, bd sung (néu co).

TCVN 6128 (IS0 661), Ddu mé& dong vét va thuc vat — Chudn bj méu thir.
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3 Thuat ngir va dinh nghia
Trong tiéu chudn nay str dung thuét nglr va dinh nghia sau:

3.1
Ham lweng phospho (phosphorus content)
Phospho hoa tan dwgc do bdng phuwong phap qui dinh trong tiéu chuén nay.

CHU THICH: Két qua dwgc tinh bang miligam trén kilogam.
4 Nguyén tic

Phospho trong ddu thirc vat pha loang bing dung méi dwoc phén tich bing cach hat trpc tiép. Mau
dang léng dugc phun swong va dugc dwa vao trong ngudn kich thich bang dong khi théi. Binh lvong
cac nguyén t bang cach do cac dwdng phat xa dac thu tao ra bdi sy phan ra nguyén t tlr cac mirc
nang lugng cao.

5 Thuéc thir

Chi str dung thubc thir dat chét Igng phan tich, trir khi ¢ qui dinh khac.
5.1 Butanol.

5.2 DAu héa.

5.3 Xylen.

5.4 Nguyén té chuin, c6 mét trong dung dich nhw chét hoa tan hipu co.

5.5 DAu nén (ddu nén 20 hoac dau nén 75)" ding dé kiém tra mau dAu trdng dugc sir dung va dé
pha lo@ng dung dich chuln, khi cén.

6 Thiét bi, dung cy
Str dung thiét bi, dung cu phéng thir nghiém théng thwdng va cy thé nhu sau:

6.1 May do phd phat xa quang hoc plasma cam (rng cao tén.

6.2 Can phan tich, c6 thé can chinh xac dén 0,001 g va hién thi dén 0,000 1 g.

" SPEX, 203 Norcross Ave., Metuchen, NJ 08840 (908/549-7144) va d4u nén 20 hogic ddu nén 75 va céac chudn Constan ¢
s8n 1r Accu-Standard, 25 Science Park, New Haven, CT 06511 (800-442-5290) 14 c4c sén phdm thich hop cé ban sdn. Théng
tin ndy dua ra tao thuén tién cho ngudi sir dyng va tiéu chuén ndy khdng &n dinh phai si¥ dyng chiing.
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6.3 Tu sdy, co thé duy tri nhiét d6 & 60 °C + 2 °C.
6.4 May trén ban nghiéng.

6.5 Binh dinh mire, dung tich 100 ml.

7 Liy méu

M3u givi dén phong thi» nghiém phai ding 14 méu dai dién va khéng bi hw hong hoac thay dbi trong
sudt qua trinh bao quan va van chuyén.

Viéc lay mau khéng quy dinh trong tiéu chuén nay. Nén ldy mau theo TCVN 2625 (1SO 5555).

8 Chuan bj mau thir

Chuén bj mu thir theo TCVN 6128 (ISO 661), trlr cac mau khdng can phai 1am trong. Néu cac mau
khong trong khi & dang Iéng thi khéng s& dung phwong phap nay.

9 Cach tién hanh

9.1 Yéu ciu chung

9.1.1 Pha lodng tat c& cac miu, cac chat chuan va mau trdng 1:1 (khéi lwgng) béng 1-butanol (hoac
dau hda/xylen) nham gidm dd nhét clia dau d& phun swong dwoc tét hon. Mét sé mau c6 thé hoa tan
nhiéu hon trong 1-butanol so véi loai khéac.

CHU THICH 1: Diing 1-butanol Ia thich hgp nhét do ¢6 dung sai vé& 46 4m t6t hon va c6 téc 39 ddng cao hon véi ap lyc cao
hon so v&i ddu hda ma khéng Iam tit lira. Dung sai 4m ting cho phép phén tich dAu thd va lecithin ma khdng cin tach pha,
Téc d§ dong cao lam ting giéi han phat hign.

9.1.2 Lam tan chdy cac mau dang ran & nhiét dd cao hon diém tan chay clia mdu khoang 10 °C va
trdn déu trwde khi pha lodng. Gitr mau pha lodng 4m va theo doi trong sudt qua trinh phéan tich dé dam
bao ring mau van & dang dung dich. Nhiét 36 téi da G& phan tich chét béo dac 1a 60 °C.

9.1.3 Céc didu kién van hanh chinh xac sé khac nhau v&i cac thiét bi st dung khac nhau. Van hanh
thiét bj theo hwéng dén clia nha san xuét va theo cac qui dinh ky thuat. Cac diéu kién st dyng dbi voi
cac thiét bi gidng nhau tir ciing mét nha sén xuét sé thay ddi tuy theo kiéu hé théng phun swong va hé
théng bom dugc stk dung.

Néu sir dung dau hda hosic xylen thi tit ca cac didu kién van hanh thiét bi, nhw téc 86 dong bom, sé& khac
so véi khi si¥ dung 1-butanol. Do d6, phép phan tich phai dwgc chudn hoa va tat ca cac lan phan tich déu
thye hién cung véi tat ca cac chét chudn, mau tréng va cac mu hoa tan trong cung mét dung méi.

CHU THICH 2: Mt sb diéu kién duoc st dung trong nghién ciru cdng tac dugc néu trong Phuy luc B.
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9.1.4 Gia nhiét thiét bi va dé thiét bj &m dan. Thiét bi ty didu chinh bang dén thiy ngan. Phospho cb
thé phat hién dugc & dwdng phét xa chinh 178,2 nm, 213,6 nm hodc 214,9 nm. Gidi han phat hién x4p
xi 0,5 mg/kg.

9.1.5 Chudn hoa thiét bj nhw md ta trong (9.3) va quét tat ca cac mau ba 1an.
CHU THICH 3: Higu chudn lai dd léch da ghi. C6 thd do cacbon tich ty trén dAu tip ciia bom.
9.2 Chuén bj chét chuin

9.2.1 Mau tring

Théng thudng hay st dung céc loai dau tinh luyén va dau dau nanh hodc céc loai diu khac da tdy mau
cho thdy khéng chira cac nguyén té vét. Mau dau trdng dwoc pha lodng 1:1 nhu trong 9.1.1. Co thé st
dung d&u nén 20 hodc dau nén 75 (5.5) lam mau tréng chudn tuyét dbi dé xac dinh miu dau tréng
khéng chra cac nguyén t6 vét.

9.2.2 Dung dich chun phospho

Dung dich chudn phospho dugc chudn bj tir chat chuan hiru co mét nguyén té ¢4 ban sdn. Can chinh
xac chét chudn va thém a0 méu ddu trdng d& c6 dwgc tdng 1a 50,00 g. Thém 50,00 g dung méi
(1-butanol, dau hda hoc xylen) & c6 dd pha loang véi ty 1& 1:1.

Mac du c6 thé sir dung mdt ndng 46 chudn nhwng khi st dung bén ndng do chét chudn thi s& c6 duoc
db tuyén tinh hiéu chuén tét hon va chinh xac hon. Cac mirc nay 1a 2,5 mg/kg, 5,0 mg/kg va 10,0 mg/kg
chét chuén, tuy thude vao dai gia trj dw kién,

Néu sir dyng mot chét chudn ndi thi c6 thé can mot phan chét chudn néi hoac dwa mét phan vao dung
méi pha lodng dé tao ra 10 mg/kg thich hep véi lwong dwgc bd sung vao mau.

9.3 Chuin hoa

Cho chay chét chuan méu dau tréng va diu nén 20 hoac ddu nén 75 da pha loang & budc song qui
dinh @i véi phospho.

Chay céc dung dich chuén phospho (9.2.3) & buwéc sdng phospho @ chon.
Quét mau tréng, mAu va chét chudn ba 14n dbi véi phospho va Iy gia tri trung binh.

Cir chay khoang 10 méu lai cho chay mét I&n cac chéat chudn, mau trang va chuén hoa lai thiét bj khi
cén. Bé chinh xac, st dung dai chudn hoa hep (tir 0 mg/kg dén 25 mg/kg phospho). Khi vizot ra ngoai
dudng tuyén tinh thi can phai pha loang d& dwa ham Iwgng phospho vao trong dai chuan hoa.
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9.4 Chuan bi méiu thr

Can 2,5 g (+ 0,02 g) méu cho vao 6ng ldy mau tw ddng va pha loang béng 2,5 g 1-butanol (d4u héa
hodc xylen) duoc phan phéi tir pipet tw dong. Day ndp éng nghiém va dao chiéu éng 40 Ian dén 50 1an
trén ban trdn.

Pha loang 0,2 g lecithin (dé&n 100 % khong hoa tan trong axeton) dén 5,0 g bang mau dau dau nanh
trdng va sau d6 dén 10 g béng 1-butanol. Trén mau trén may tron ban nghiéng trong 1 h va sau d6 pha
lodng bang méu déu trdng/1-butanol theo ty 1& 1:10 d& c6 dwoc dd pha loang 1:500.

10 Tinh két qua

Héau hét cac thiét bi ddu c6 sdn chuwong trinh tinh toan. Dién tich pic ti cac chét chudn da biét duoc
dwa vao cong thirc hdi qui tuyén tinh. Tir mbi quan hé nay, co thé xac dinh dwgc ndng dd phospho tir
dién tich clia mau.

Cén tinh dén hé sé pha lo4ng hiéu chinh trong tinh két qua.

11 D6 chum
11.1 Phép thir lién phong thir nghiém

Cac chi tiét cia phép th(r lién phong thk nghiém vé dd chum cua phuong phap dwoc néu trong
Phu luc A. Cac gié tri thu dweec tir phép thtr lién phong thir nghiém nay cé thé khéng ap dung cho céc
dai ndng dd va nén mau khac véi cac dai ndng dé va cac nén mau da néu.

11.2 Db l3p lai

Chénh léch tuyét dbi gitra hai két qua thir nghiém doc I&p, don Ié thu dugc khi st dyung cung phuong
phap, tién hanh trén vét liéu thir gidng hét nhau, trong cling mét phong thir nghiém, do mét nguéi thye
hién, s dung clng thiét bi, trong mét khodng thei gian ngén, khéng dugc qua 5 % cac trudng hop 1on
hon gidi han Idp lai (r), néu trong Phu luc A.

11.3 Do tailap

Chénh léch tuyét déi gitra hai két qua thir don I&, thu dwoc khi st dung cung phwong phap, tién hanh
thir trén vat liéu gidng thir gibng hét nhau, trong cac phong thir nghiém khac nhau, do nhitng ngudi
khac nhau thuc hién, str dung cac thiét bi khac nhau, khéng duoc qua 5 % cac trudng hop Ién hon
gidi han tai 1ap (R) néu trong Phu lyc A.
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12 Bao cao thr nghiém

Bao céo thir nghiém phai néu ro:

moi théng tin can thiét d& nhan biét day dt vé mau thir;
- phuwong phap ldy miu da sir dyung, néu biét;
- phuong phap thir d& st dung, vién dan tiéu chuén nay;

- moi didu kién thao tac khdng quy dinh trong ti&u chudn nay hodc dwoc xem Ia tiy chon, clng véi
moi tinh hudng bét thwéng c6 thé dnh huwding dén két qua;

- céac két qua thu dworc.

- néu kiém tra G0 13p lai, néu két qua cudi ciing thu dworc.
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Phu luc A

(Tham khao)

Két qua clia phép thir lién phong thir nghiém

TCVN 10110-3:2013

D& chym clia phuong phap da duoc thiét 1ap cho phospho & mirc cao va mic thap trong diu bing
mot nghién clru quéc té ndm 1998/1999 do AOCS va FOSFA tb chirc. D@ liéu dwoc phan tich théng ké
theo TCVN 6910-2:2001 (ISO 5725-2:1994). Céac vi du v& cAu hinh cla thiét bi st» dung trong phép thtr
lién phong thir nghiém dwgce néu trong Phuy luc B.

Bang A.1 - Phép phén tich ICP cho mirc phospho cao trong dau -

Sé liéu phan tich ti» 15 phong thir nghiém

Mau A B [ D E F G H
$6 phong thir nghiém tham gia sau khi " 1 " - ” 5 i o
trir ngoai &
Téng sb phép phan tich Iap lai 26 26 26 26 26 24 26 26
Gia trj trung binh, mg/kg 497,13 | 334,60 | 147,37 | 101,72 | 56,36 | 29,11 | 12,01 | 305,38
D4 léch chuan I3p lai, (s,) 9,22 7,82 1,92 | 1,34 | 0,97 | 041 | 0,30 | 6,22
Hé sb bién thién 13p lai, % 1,85 2,34 1,30 | 1,32 | 1,73 | 142 | 249 | 2,04
Gi6i han 13p 13i (2,8 x s,) 2581 | 21,89 | 537 | 375 | 272 | 1,16 | 084 | 17,41
D 1&ch chudn t4i 1p (sg) 4842 | 3932 | 2226 | 12,13 | 473 | 1,74 | 1,32 | 36,32
Hé s bién thién tai lap, % 9,74 11,75 | 15,10 | 11,92 | 8,39 | 599 | 10,96 | 11,89
Gidi han t4i 1ap (2.8 x sg) 135,56 | 110,10 | 62,32 | 33,96 | 13,24 | 4,88 | 3,68 | 101,70

TCVN 10110-2 (ISO 10540-2), twong (ng.

CHU THICH: Cac méu thir gibng nhau duwgc phén tich bing phwong phap do mau theo qui dinh trong TCVN 10110-1
(ISO 10540-1) va bing phuwong phap do phd hap thy nguyén tir (AAS) theo qui dinh trong TCVN 10110-2 (ISO 10540-2).
Cac két qua théng ke lién quan dén phwong phap do mau va AAS dwgc duwa ra trong TCVN 10110-1 (ISO 10540-1) va
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12

Bang A.2 - Phép phan tich ICP ¢ mirc phospho thap trong diu -

S6 ligu phan tich tir 9 phong thir nghiém

Miu A B c D E
Phong thir nghiém tra lai cac két qua 8 8 9 8 9
Sé phong thir nghiém cén lai sau khi triv ngoai 18 8 8 9 8 9
Téng sé phép phan tich 1ap lai 16 16 18 16 18
Gia trj trung binh, mg/kg 7,51 3.40 1,60 342 | 14,66
D% léch chuln I3p lai (s) 0,22 0,05 0,08 0,05 0,96
Hé sé bién thién lap lai, % 2,93 1,59 5,07 1,33 6,53
Gidihan 13p lai (2,8 x s,) 0,62 0,15 0,23 0,13 2,68
D3 lech chudn t4i 1ap (sg) 0,59 0,44 0,29 0,42 0,96
Hé s6 bién thién tai lap, % 7,86 1303 | 1824 | 1222 | 6,53
Gidi han tai 13p (2,8 x sg) 1,65 1,24 0,81 1,17 2,68
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Phuluc B
(Tham khao)

Cau hinh cua thiét bi

Bang B.1 - C4u hinh cuia thiét bi dwge bao cao
trong phép thtr lién phong thir nghiém

Thiét bi Céu hinh ghi I Dau phun swong
Unicam 7000 Toa tron Ranh chi¥ V
Leeman PS 1000 Tda tron Rénh chit V
Thermo-JA Huwéng truc Meinhard TR 30-K3
Do phd ngon Ilra Modul OES Téa tron Déng chay ngang
Do phé ngon Ira Téa trén Meinhard
P-E Plasma 400 Huwéng tryc D¢ déc cao
ARL 3410 Toa tron Thiy tinh ddng tam
Thermo-JA Iris Téa tron Lichte cai tién
P-E Optima 3000 DV Hwéng truc External mount gemcone

Bang B.2 - Vi du vé mét sé diéu kién cla thiét bi

Cai dat Thermo-JA IRIS Unicam 7000
Céng suat 1350 W 1200 W
Thoi gian hap thu 99s
Thei gian tich phan 3x1s
Dong phun swong 20,06 psi 40 psi
Téc dé dong bom 1,85 ml/min 1,5 mlimin
Dong phuy trg 1 500 ml/fmin 600 ml/min
Dong khi lam ngudi 16 If/min
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Thw muyc tai liéu tham khao

TCVN 2625: 2007 (ISO 5555:2001), Ddu mé& dong vét va thyuc vat — Lay méu

TCVN 6910-1:2001 (1SO 5725-1:1994), B chinh x4c (46 dung va d6 chym) cda phuwong phép do va
két qué do — Phén 1: Nguyén téc va dinh nghfa chung

TCVN 6910-2:2001 (ISO 5725-2:1994), D chinh xac (d6 dung va dé chum) ctia phurong phép do va
két qua do — Phén 2: Phuong phép co ban xac dinh d 1ap lai va dj téi Iap cua phwrong phép do tiéu
chuén

TCVN 10110-1 (ISO 10540-1), Ddu m& dong vét va thuc vat — Xac dinh ham lwong phospho —
Phén 1: Phuong phép do mau.

TCVN 10110-2 (ISO 10540-2), D4u mé& dong vét va thuc vat — Xéac dinh ham lwgng phospho —
Phén 2: Phuong phap do phb hép thu nguyén tte dung 16 graphit.
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