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L&i ndi dau
TCVN 9530:2012 hoan toan tvong duong voi ISO/TS 21033:2011 va
Stra déi 1:2012.

TCVN 9530:2012 do Ban k¥ thuat tiéu chuan quéc gia TCVN/TC/F13
Phuong phap phén tich va Iy mau bién soan, Tong cyc Tiéu chun

Po lwong Chat lvgng dé nghi, B Khoa hoc va Céng nghé céng bd.



TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN 9530:2012

Diu m& dong vat va thuc vat — Xac dinh cac nguyén to vét
biang phwong phap phé phat xa quang hoc plasma
cam (rng cao tan (ICP-OES)

Animal and vegetable fats and oils — Determination of trace elements by

inductively coupled plasma optical emission spectroscopy (! CP-OES)

1 Pham vi ap dung

Tieu chuAn nay quy dinh phurong phap pho phat xa quang hoc plasma cam (ng cao tan (ICP-OES)

@& xac dinh ham lwgng nguyén té vét trong dau. Ty thudc vao dung méi pha lodng duoc st dung, ma
hau hét cac loai dAu thuc vat (diu thé, da tinh ché, tinh luyén, khir mau, khir mui va khé dau) va gan

nhu tht ca cac loai lecithin va phosphatit cé thé dwec phan tich.

Phwong phap nay chi thich hop khi nguyén té & dang hoa tan. Céc hat nhé nhw hat dét, hat kim loai da
thy tring va gi sét c6 thé lam cho dd thu hdi cla céc nguyan 16 vét c6 mét kém di Vi kho khan trong qua trinh
phun swong va nguyén t& hoa anh hudng dén phép phan tich ICP-OES.

CHU THICH  Phuong phap khang tro héa tryc tiép chi thich hop déi véi cac miu chira cac hat nhd 13 phrong phap do phd
hép thy nguyén ti dung 1o graphit.

2 Tai liéu vién dan

Cac tai lidu vién din sau rat cin thiét cho viéc ap dung tiéu chuén nay. Di véi cac tai liéu vién dan ghi
nam cong b thi 4p dung phién ban dwgc néu. DGi voi céc tai ligu vién dan khdng ghi ndm céng bé thi

ap dung phién ban m&i nhét, bao gdm ca céc stra ddi, bé sung (néu co).
TCVN 6128 (ISO 661), Dau m& dong vat va thuc vat — Chuan bj mau thi.
3 Thuat ngir va dinh nghia

Trong tiéu chudn nay ap dung thuét ngl va dinh nghia sau:
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3.1

Nguyén té vét (frace element)

Nguyén td co mat vai néng dé rét thap

CHU THICH Ham luong nguyén té vét duoc tinh bang miligam trén kilogam.

4 Nguyén tac

Cac nguyén to vét ctia dau thuc vat dwoc pha lodng trong dung méi réi dugc phan tich bing cach
hat trwee tiép. Mau dang 16ng dugc phun swong va dwec dong khi mang vao ngudn kich thich.
Nguyén tir dwec dinh lwgng bang cach tién hanh do cac vach phét xa quy dinh dwoc tao thanh béi cac
nguyén tr phan ra & mirc nang lwgng cao.

5 Thubc thir

CANH BAO - Chu ¥ cac quy dinh vé& x& Iy cac chit ddc hai va trach nhiém clia ngwdi thwe hién.
Cén tuan tha cac bién phap an toan ky thuét, an toan déi véi té chirc va ca nhén.

Chi str dung cac thudc thir quy dinh trong TCVN 7764-2 (ISO 6353-2)Iva TCVN 7764-3 (ISO 6353)*
néu duorc liét ké, néu khdng, str dung cac thube thi tinh khiét phan tich, trir khi cé cac quy dinh khac.

5.1 1-butanol, quy dinh trong TCVN 7764-3 (ISO 6353-3)".
5.2 DAu hoa.
5.3 Xylen, quy dinh trong TCVN 7764-3 (ISO 6353-3)1%.

5.4 Nguyén té chudn, c6 mat trong dung dich nhu mot chét htru co hoa tan”. C6 thé s dung chét
chuan nhiéu nguyén td.

5.5 DAu chudn [dAu chudn 20 hodc diu chudn 75 co duec tir Accu-Standard”), cé thé durgc dung dé
kidm tra mau diu trdng da dung va ding dé pha loang dung dich chuén, néu can.

6 Thiét bi, dung cu
St dung cac thiét bi, dung cu clia phdng thtr nghiém thdng thurdng va cac thiét bi, dung cu cu thé nhu sau:
6.1 May do phd phat xa quang hoc plasma cam rng cao tin

6.2 Can phan tich, co thé can chinh xac dén 0,001 gva hién thj 0,000 1 g.

" SPEX va Accu-Standard 1a cac vi dy vé san phim thich hgp cb ban sin trén thi treong. Théng tin nay duoc dua ra dé tao
thuan tién cho nguei st dung tiéu chudn, con tiéu chudn nay khéng &n dinh phai sir dyng chung.

6
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6.3 Tu say, co thé duy tri nhiét 6 (60 + 2) °C.
6.4 May trén nghiéng.

6.5 Binh dinh mtre, dung tich 100 ml.

7 Laymau
Viéc l4y mau khong quy dinh trong tiéu chudn nay, nén Iy mau theo TCVN 2625 (1ISO 5555)!".

Diéu quan trong 1a mau gt dén phong thi nghiém phai 1a mau dai dién, mau khdng bj hw hdng hoic
thay ddi trong qua trinh bao quan hodc van chuyén.

8 Chuén bj mau thir

Chuén bj mau th theo TCVN 6128 (ISO 661), ngoai trir cdc mau khdng dugc |am trong.

9 Cach tién hanh
9.1 Yéu ciu chung

9.1.1 Lam néng chay cac miu dang rén & nhiét G xap xi 10 °C trén diém nong chdy cla ching, rdi
tron déu trwéc dé pha loang. Gitr Am miu @3 pha long va theo ddi trong suét qué trinh phén tich &
dam bao rdng nhiét d cia mau vin dwoc duy tri. Nhigt do téi da @& phan tich cac mau chét béo déng
clrng 14 60 °C.

9.1.2 Toan bd cac mau thtr, mau chuln va miu trdng dwec pha loang (cac phan thé tich bing nhau)
bing 1-butanol (d4u hda hoac xylen) d& gidm dd nhét clia ddu lam cho qua trinh phun swong tét hon.
Mot vai mAu hoa tan trong 1-butanol nhiéu hon cac miu khac.

Tét nhat Ia dung 1-butanol vi 1-butanol cé kha nang chiu &m tét hon va cho phép téc @ dong cao hon
& ap suét cao hon so véi du hda ma khong dap tét Itea. Viéc ting khd ndng chiu &m cho phép phan
tich ddu thé va lecithin ma khdng ¢in tach pha. Téc d§ déng cao hon cho giéi han phét hién cao hon.

Néu st dung diu hda hodic xylen, thi thay déi tt ca cac didu kién van hanh thiét bj cai dat cho 1-butanol,
vi du téc d6 déng clia bom. Do d6, phép phan tich phai dwoc chudn héa va tit ca chét phan tich phai
duwoc chay voi tht ca cac chét chudn, mAu tring va cac mau dugc hoa tan trong cling mét dung mai.

9.1.3 Thiét bj dwoc dbt va gitr &m. Van hanh thiét bj theo huéng dan clia nha san xuét. Cac nguyén té
dwoc phat hién & cac vach phat xa chinh (xem Béang 1). Hudng dan cai dat thiét bj va vach phat xa b
sung dwoc néu trong EN 14538:2006 ©,
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Bang 1 - Cac gi¢i han va vach phat xa chinh cua detector

Nguyén td Gi@i han dong cua detector Vach phat xa chinh
mg/kg nm

Nhom - 167,078 308,215
Bari - 455,404
Bo —* 249,773
Cadimi —* 226,502 214,441 228,802
Canxi 0,05 315,887 393,366 317,933
Crom —* 267,716 284,325 283,563
Péng 0,05 324,754 327,396
Sét 0,05 259,940 238,204 261,187
Chl —* 220,353
Magie 0,05 285,213 279,553 280,270
Mangan - 257,611 259,373
Molybden - 281,615 202,095
Nikel 0,05 231,604 221,648 341,476
Phospho 0,05 213,618 178,287 177,495
Silic 0,1 251,611 288,158
Bac —* 328,068
Natri 0,1 588,995
Lwu huynh 1 180,731
Thiée —* 242,949
Titan —* 334,941 323,452 336,121
Vanadi —* 309,311 311,071
Kém - 202,613 213,856
® Kkhong dugc bao cao & thei didm cong bd.

9.1.4 Chusn hoa cac thiét bj theo quy dinh trong 9.3 va quét tit ca cac mau ba lan.

CHU THICH Ghi lai dd chénh léch ciia phép hiéu chun. Chénh léch c6 thé do si hinh thanh cacbon trén G4u tip bom.
9.2 Chuén bj cac chit chuin

9.2.1 Méu trang

Théng thwdng, ddu dau nanh hodic dau khac d4 duoc tdy tring va tinh luyén, cho thay khong chira cac
nguyén té vét. Mau dAu trdng dwroc pha loang theo ti 18 1 + 1 theo mé ta trong quy trinh lay méu. Dau
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chuan 20 hoac dau chuan 75 (5.5) duoc dung lam mau trdng chuén tuyét déi dé xac dinh miu dau

trang khéng cé nguyén té vét
9.2.2 Chat chuan

Chéat chudn dwoc chuln bi tir cac chat chudn mét nguyén té co ngudn gbc hiru co ban san trén thi
trwdng. Can chinh xac chat chudn va thém vira di mau dau trdng @& duoc tdng 1a 50,00 g. Thém

50,00 g dung méi (1-butanol, dau héa hoic xylen) dé co6 dwoc dung dich pha loang co ti1g 1+ 1.

Tuy nhién, mét chat chudn Iam viéc dén bén mirc ndng dd, cac chét chuén da nguyén t6 cho phép higu
chudn tét hon v& dé tuyén tinh va dd chinh xac. Cac mirc ndng dd bao gdm 2,5 mg/kg, 5 mg/kg va 10
mg/kg chét chudn tuy thudc vao dai cac gia tri dy kién:

Cac thiét bi co thé phat hién ddng thei nhiéu nguyén t6 c6 thé tang do chum va db chinh xac bang cach
stv dung chat chudn ndi trong phép phan tich. Néu s& dung chét chudn ndi, thi chat chuan ndi nén
dwoc st dung & giai doan pha loang. Cu thé 1a dung dich pha loang thu dwgc céan chira 10 mg/kg ytri
hodic scandi. Nhw vay, theo trinh t pha loang dé 1y miu (xem 9.1.1 va 9.4), thi chat pha loang cin
chtra 20 mg/kg chét chuan ndi tao ra ytri hodc scandi ndng 46 10 mg/kg trong dung dich pha lodng 1 + 1.

9.3 Chuén héa

Chay mAu chun dAu tréng va du chudn 20 hodic du chuan 75 da duoc pha loang & budce séng quy
dinh @i véi cac nguyén td can xac dinh.

Chay cac dung dich m&u chuén (9.2.2) & bwéc song da chon.
Cac mau tring, mAu thir va mu chuén duoc quét ba 1an dé xac dinh nguyén to vét va 1ay gia tri trung binh.

Cac mAu chudn va mau tréng dwoc chay mi 1An 10 mAu hodc it hon va chudn héa lai thiét bj, néu can.
P& chinh xac. thi nén st dung cac dai chudn héa hep (tir 0 mg/kg dén 25 mg/kg v&i mdi nguyén to).
Miic dit d6 tuyén tinh hoi 1én hon, nén cac mau thir cin dwoc pha loang @é gitr ham lvong cac nguyén
té vét trong dai chuan hoéa.

9.4 Chuén bj miu chuin

Can 2,5 g + 0,02 g mAu, cho vao éng clia bd l4y mau ty dong va ding pipet tw dong pha lodng bang
2.5 g 1-butanol (d3u hda hoic xylen). Day ndp ng va dao chiéu tir 40 |an @én 50 14n trén ban tron.

Pha loang 0,2 g lecithin (c6 dén 100 % axeton khdng hoa tan dugc) thanh 5,0 g bang mau trng dau
dau nanh, sau do pha loang thanh 10 g béng 1-butanol. Trén mau trén may trdn nghiéng trong 1 h, réi
pha long tir 1 thanh 10 bing mau du tréng va hén hop 1-butanol theo ty 1& 1 + 1 dé co duoc tong
lrgng pha loang tir 1 gén 500.
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10 Tinh két qua

Nhin chung cach thiét bi déu c¢6 chwong trinh tinh toan. Cac sé do dién tich tir cac chat chudn thu
duoc duoc dua vao cong thire hoi quy tuyén tinh véi néng d6 mau thir. Tl méi quan hé nay. tinh néng

d6 cla mau thir tir cac sé do dién tich.

Cac thiét bi dbng thdi cb thé cung cAp cac phép tinh déi véi chat chudn ndi. Néu st dung chét chuin
nd1, thi ty s6 cua sb do dién tich chét chuén chia cho sb do dién tich chat chuan néi dugc dwa vao cong

thiee héi quy tuyén tinh.

Piéu quan trong 1a phai gdm hé sé pha loang.

11 Bo6 chum

11.1 Phép thir lién phong thir nghiém

Chi tiét ctia phép thir lién phéng thr nghiém vé @ chum clia phirong phap dwgc néu trong Phu lyc A.
Gia trj nhan duwoc tir phép thir lién phong thir nghiém nay cé thé khéng 4p dung cho cac dai néng dd
vé chat nén khac véi cac dai ndng d6 va chat nén d3 néu.

11.2 D§ lap lai

Chénh léch tuyét ddi gitra hai két qua thir riéng ré doc 1ap thu dwoc, khi st dung cting mét phiwrong
phép, trén vat liéu thir gidng hét nhau, trong cling mét phang thir nghiém, do clng mét ngurdi thao tac,
st dyng cing thiét bj, trong ciing mét khodng théi gian ngén, khéng dugc virot qua gidi han I3p lai, r,
néu trong Phuy lyc A,

11.3 DG tai lap

Chénh I&ch tuyét déi gitra hai két qua thir riéng ré thu duorc, khi st dung cling mdt phurong phép, trén
vat liéu thir giéng hét nhau, trong céc phéng thir nghiém khac nhau, do nhitng ngwoi thao tac khac
nhau, st dung thiét bj khac nhau, khéng duoc virot qua gid¢i han tai lap, R, néu trong Phu luc A,

12 Bao cao thir nghiém

Bao céo thdr nghiém phai ghi ré:

a) moi théng tin cin thiét @& nhan biét ddy da vé miu tha:

b) phuong phap lay mau da dir dung, néu biét;

¢) phuong phap thtr da str dung va vién dan tiéu chuin nay;

d) moi chi tiét thao tac khéng quy dinh trong tiéu chuén nay hoc tiy chon ciing nhur cac sw cb bat ky
€6 anh hudng dén két qua thir nghiém:;

e) kétqua thir nghiém thu duoc:

f) néu kiém tra d¢ I4p lai, thi ghi két qua cudi clng thu dworc.

10
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Phu luc A
(Tham khao)

Két qua cac nghién ctu lién phéong thir nghiém

D6 chum cia phuong phap da duoc thiét 1ap & mirc cao déi voi déng, sit va niken trong dau dau
nanh do AOCS thyc hién nghién ciru & cip quédc té vao nam 1999. D liéu dwge phan tich theo
TCVN 6019-1:2001% (ISO 5725-1:1994) ¥ va TCVN 6910-2:2001 (ISO 5725-2:1994) 1¥),

A.1 Thir nghiém cia AOCS, nam 1999

Bang A.1 — Phép phan tich ICP cac nguyén té vét & mrc cao trong déu:
Théng ké tir cac phép phan tich ciia 11 phéng thir nghiém

Péng sét Niken

Théng s
$1)|8-2(S3|S4|S5(|5-6|8S-7|85-8]|85-9(S-10|S8-11|S-12

Sé cac phong thlr nghiémthamgia, N | 11 | 11 | 11 | 11 | 11 | 11 [ 11 | 11 [ 11 | 11| 11| 11

Sé cac phong thr nghiém dugc gitr

lai sau khi loai trir cac ngoai 1&, n e (8| 8|9 1M1 (11109 |10] 810

S6 két qua thir Adc 13p cla tit cac

phdng thir nghiém trén tirng mAu 18 (16 (16 | 18 | 22 | 22 | 22 [ 20 [ 18 | 20 | 16 | 20

Gi4 trj trung binh, mg/kg 2,05(9,918,14]|9,94|2,05|2,07 (8,29 [10,08] 4,94 | 5,64 | 7,64 | 2,10
D6 léch chuan I3p lai, s, mg/kg 0,05(0,10/0,12|0,10|0,06|0,05|0,25 | 0,19 [ 0,09 0,23 0,37 [ 0,05
Hé s bién thién Iap lai, Cy,, % 2,291,03(1,48]1,03(3,10|2,493,06 | 1.911,86 4,06 |4,88|262

Giéi han l§p lai, r (s, x 2,8), mgkg (0,13/0,29|0,34(0,29/0,18|0,140,71 [0,54|0,26(0,64|1,04|0,15

D¢ léch chun tai 18p, sp, mg/kg 0,06(0,13|0,31|0,43(0,20(0,190,56 | 0,41(0,25]|0,41|0,46 0,20

Hé s bién thién tai lap, Cy.r % 2,85(1,32(3,81|4,37|9,629,386,70 |4,10|4,97|7,18|5,98 9,51

Gi¢i han tai 1ap, R (sg x 2,8), mg/kg [0,16|0,37|0,87(1,22(0,55|0,54 1,56 {1,16(0,69|1,13[1,28 |0,56
L

A.2 Thir nghiém cdng tac cia DGF, nam 2011

A.2.1 D liéu thu dwee tiv phin I&n cac phong thiv nghiém tham gia

Dir liéu vé dd chum tiép theo da dwoc thiét lap thong qua phép th&r ¢ong tac do DGF (Deutsche
Geselischaft fur Fettwissenschaft) thwc hién vao ndm 2011. D& lieu d3 dwoc phan tich theo
TCVN 6019-1:2001 (1ISO 5725-1:1994) ¥ va TCVN 6910-2:2001 (ISO 5725-2:1994) ©. Trong phép
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thir nay. c6 14 phong thir nghiém tir Ao (1), Blrc (12) va Hoa Ky (1) tham gia. nhung khang phai tat ca

cac phong thlr nghiém déu phan tich tat ca cac nguyén té.

Cac Bang tir A 2 dén A 9 liét ké cac mire khac nhau clia Al, Ca. Cd, Na, Cr. Ni, Cu, Mg, Fe. P, Pb. Si, va Zn.

Bang A.2 — Cac két qua déi vei cac mire khac nhau ciia nhém va canxi

" Mau
Thong so
Al Ca
Sé Ivgng phong thir nghiém, N, 8 12 12 | 12 | 12 12
Sé lwong phéng thir nghiém con lai sau khi trir ngoai 18, n 8 1 10 11 12 12
S6 leong két qua thir riéng ré ciia tht ca cac phong thir nghiém
trén mdi mau 16 22 20 22 24 24
Gia trj trung binh, W, mg/kg 0,420 | 0,064 | 0,082 | 0,114 | 1,384 | 25,237
Do léch chuan 1ap lai, s, mg/kg 0,009 | 0,003 | 0,006 | 0,006 | 0,043 | 0,397
Hé sé bién thién 13p lai, Cy,, % 72 | 41 | 7.3 | 49 | 31 1.6
Gidi han Iap lai, r (s, x 2,8), mg/kg 0,024 | 0,007 | 0,017 | 0,016 | 0,122 | 1,110
Do léch chudn tai lap, sz, mg/kg 0,049 | 0,029 | 0016 | 0,017 | 0,098 | 1,360
Heé s bién thién tai 13p, Cyr, % 407 | 450 | 197 | 148 | 7.1 54
Gidi han tai 13p, R (sp x 2,8), mg/kg - 0,137 | 0,080 | 0,045 | 0,047 | 0,273 | 3,809
Bang A.3 — Cac két qua ddi véi cac mirc khac nhau clia cadimi va natri
Théng sb sl
Cd Na
Sé lugng phong thir nghiém, N, 9 9 9 9 11 10
Sé legng phong thi nghiém cén lai sau khi trir ngoai 18, n 8 9 9 9 8 9
84 Iegng két qua thi riéng ré cia tht ca cac phang thir nghiém
trén mdi mau 16 18 18 18 16 18
Gi trj trung binh, W, mg/kg 0,037 | 0,045 | 0,081 | 0,117 | 0,807 | 1,026
D6 I&ch chuén I3p lai, s, mg/kg 0,004 | 0,004 | 0,004 | 0,006 | 0,016 | 0111
Heé sé bién thién 1ap lai, Cy, % 11,7 | 91 4,3 49 20 10,8
Gidi han lap lai, r (s, x 2,8), mg/kg 0,012 | 0011 | 0,010 | 0,016 | 0,046 | 0,310
D9 léch chudn tai lap, sg, malkg 0,006 | 0,011 | 0,014 | 0,017 | 0,232 | 0252
Hé sé bién thién tai lap, Cvr % 166 | 251 168 | 14,5 | 28,8 246
Gi¢i han tai lap, R (sg x 2,8), mg/kg 0,017 | 0,032 | 0,038 | 0,047 | 0,650 | 0,707

12
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Bang A.4 — Cac két qua déi véi cac mirc khac nhau clia crom va nikel

. Mau
Théng so
Cr . Ni
Sé luwgng phong thix nghiém, N, 9 9 9 9 g 9
Sé luong phong thir nghiém con lai sau khi trir ngoai I&, n 9 7 9 9 8 9
S6 lwgng két qua thir riéng ré cla tat ca cac phong thir nghiém
trén moi mau 18 14 18 18 16 18
Gia trj trung binh, W, mg/kg 0,049 | 0,053 | 0,098 | 0,314 | 0,054 | 0,097
D¢ léch chudn Iap lai, s, mglkg 0,003 | 0,000 | 0,000 | 0,008 | 0,003 | 0,006
Hé sé bién thién 1ap lai, Cy,, % 68 | 00 | 00 | 26 | 46 6.4
GiGi han I3p lai, r (s, x 2,8), mg/kg 0,009 | 0,000 | 0,000 | 0,023 | 0,007 | 0,017
D4 léch chudn tai Iap, sr, mg/kg 0,007 | 0,013 | 0,012 | 0,019 | 0012 | 0,017
Hé sd bién thién t&i lap, Cyr, % 142 | 23,7 | 123 59 219 17,7
Gici han tai lap, R (sg x 2,8), mg/kg 0,019 | 0,035 | 0,034 | 0,052 | 0,033 | 0,048
Bang A.5 — Cac két qua ddi véi cac mirc khac nhau ciia ddng va magie
: Mau
Théng s6
Cu Mg
S lwgng phong thir nghiém, N, 12 12 13 13 13 13
S6 lwgng phong thir nghiém cén lai sau khi trlr ngoai 1€, n 12 12 12 13 13 13
S4 lwong két qua thir riéng ré cla tit ca cac phong thir nghiém
trén mdi mau 24 24 24 26 26 26
Gia trj trung binh, w, mg/kg 0,060 | 0,066 | 0,070 | 0,102 | 0,458 | 5,794
Do léch chudn 13p lai, 5, mg/kg 0,004 | 0,007 | 0,004 | 0,005 | 0016 | 0124
Heé sé bién thién 1ap lai, Cy,, % 50 | 102 | 51 | 47 | 34 2.1
Gi&i han 13p lai, r (s, x 2,8), mg/kg 0,010 | 0,019 | 0,010 | 0,013 | 0,044 | 0,348
D6 leéch chuan tai 1ap, s, ma/kg 0,026 | 0,028 | 0,028 | 0,027 | 0,038 | 0,270
Heé sé bién thién tai lap, Cyr % 431 | 416 | 396 | 271 | 83 47
Gi&i han tai 13p, R (sg X 2,8), mg/kg 0,073 | 0,077 | 0,077 | 0,077 | 0,107 | 0,756

13
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Bang A.6 — Cac két qua déi véi cac mirc khac nhau cua sit

; Miu
Thong so
Fe

S6 lugng phong thi nghiém, N, 12 12 12 12 12
S6 lvgng phong thir nghiém con lai sau khi trr ngoai lé, n 11 11 12 10 1
Sé legng két qua thir riéng ré clia tht ca cac phong thir nghiém trén méi

mau 22 22 24 20 22
Gia trj trung binh, W, mg/kg 0,055 | 0,060 | 0,095 | 0,213 02317
Do léch chudn I3p lai, s, mg/kg 0,000 | 0,005 | 0,008 | 0,007 | 0,008
Hé sb bién thién Iap lai, Cy,, % 0.0 8,8 84 34 25
Gi&i han I3p lai, r (s, x 2,8), mg/kg 0,000 | 0,015 | 0,022 | 0,020 | 0,022
D6 léch chuan tai 1ap, sg, mg/kg 0,025 | 0,022 | 0,014 | 0,018 0,016
Hé sé bién thién tai 1ap, Cyr % 452 | 366 | 145 | 85 5,1
Gi&i han tai 1ap, R (sg x 2,8), mg/kg 0,070 | 0,061 | 0,038 | 0,051 0,045

Bang A.7 — Céc két qua déi v&i cac mirc khac nhau ctia phospho
Miu
Théng sé
P

S6 lugng phong thir nghiém, N, 1 11 11 1 11
S6 lrgng phong thir nghiém con lai sau khi trie ngoai 18, n 1 10 1 1" 1
S6 lwgng két qua thir riéng ré cla tat ca cac phong thir nghidm trén mbi

mau 22 20 22 22 22
Gia trj trung binh, W, mg/kg 0,977 | 3,335 | 3,464 | 6,235 | 43,150
D4 léch chudn 13p lai, s,, mg/kg 0,032 | 0,092 | 0,076 | 0,098 | 0,500
Hé s bién thién I3p lai, Cy,, % 33 27 2,2 1,6 1,2
Gi&i han I3p lai, r (s, x 2,8), mg/kg 0,090 | 0,256 | 0,212 | 0,273 | 1,401
D6 léch chuén tai lap, sk, mg/kg 0236 | 0,197 | 0,343 | 0463 | 3,203
Hé sb bién thién tai lap, Cyr, % 242 59 9.9 7.4 7.4
Gi&i han tai 1ap, R (sg x 2,8), mg/kg 0661 | 0,553 | 0,961 | 1,298 | 8,970
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Bang A.8 - Cac két qua doi véi cac mirc khac nhau cua chi va silic

i 2 Méu
Thoéng so
Pb Si
S6 lvong phong thr nghiém, N, 8 9 9 9 9
S6 lveng phong thir nghiém con lai sau khi trir ngoai &, n 8 8 8 7 9
Sé lrong két qua thir rieng ré cua tat ca cac phong thir nghiém trén mdi
mau 16 16 16 14 18
Gia trj trung binh, W, mg/kg 0,090 | 0,035 | 0,043 | 0,088 [ 0,515
D0 léch chudn I3p lai, s, mg/kg 0,003 | 0,004 | 0,003 | 0007 [ 0,033
Hé sé bién thién 13p lai, Cy,, % 3,5 10,9 6,6 7.5 6.4
Gi®i han 1ap lai, r (s, x 2,8), mglkg 0,009 | 0,011 | 0,008 | 0,019 | 0,093
D0 léch chudn tai 1ap, ss, mg/kg 0,043 | 0,018 | 0,021 | 0,010 | 0,067
Hé sé bién thien tai lap, Cvr, % 473 | 51,3 | 490 | 118 13,0
Gii han téi lap, R (sg x 2,8), mg/kg 0,119 | 0,051 | 0,058 | 0,029 | 0,187
Bang A.9 - Cac két qua déi véi cac mirc khiac nhau ciia kém
Mau
Théng sé
Zn
Sé lwgng phong thir nghiém, N, 9 9 9 9 9*
Sé lvgng phong thér nghiém con lai sau khi trir ngoai 1é, n 8 7 9 8 9
S6 lrgng két qua thir rigng ré clia tht ci cac phong thi nghi¢m trén mbi
mau 16 14 18 16 18
Gia trj trung binh, W, mg/kg 0,038 | 0,039 | 0,072 | 0,079 | 0,162
Do léch chudn 13p lai, s, mg/kg 0,000 | 0,000 | 0,006 | 0.003 [ 0,003
Hé s bién thién I3p lai, Cy,, % 0,0 0,0 8.7 3,2 2.1
Gi&i han 13p lai, r (s, x 2,8), mg/kg 0,000 | 0,000 | 0,017 | 0,007 | 0,009
D9 léch chudn tai 1ap, sg, mg/kg 0,015 | 0,019 | 0,016 | 0,022 | 0,022
Hé sé bién thién tai 1ap, Cyr, % 39,7 | 483 | 226 | 27,5 13,5
Gi&i han tai lap, R (sg x 2,8), mg/kg 0,042 | 0,052 | 0,045 | 0,061 | 0,061
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A.2.2 Dt lieu tir bay phong they nghiém tham gia

Cac Bang tir A 10 dén A.12 co chira cac di¥ liéu bd sung vé Ag. Mn, Mo, Pb, Ti, Sn, va V cla bay

phong thir nghiém, TAt ca cac di liéu nay khdng chira cac ngoai lé.

Bang A.10 — Cac két qua ddi v&i cac mire khac nhau clia bac va mangan

Miu
Théng sb
Ag Mn
S lrgng phong thie nghigm, N, 7 7 7 7 7 7 7
Sé lrgng phong thir nghiém coén lai sau khi trir ngoai
&, n 7 7 7 7 7 7 7
S6 lwgng két qua thir riéng ré cla tht ca cac phong thir
nghiém trén méi mau 14 14 14 14 14 14 14
Gia trj trung binh, W, mg/kg 0,036 | 0,060 | 0,121 | 0,041 | 0,084 | 0,101 | 0,188
P4 leéch chudn 1ap lai, s, mg/kg 0,004 | 0,007 | 0,004 | 0,004 | 0,004 | 0,004 | 0,006
Hé sb bién thign lap lai, Cy,, % 106 | 123 31 9,2 4.5 37 3,2
Gidi han I3p lai, r (s, x 2,8), mg/kg 0,011 | 0,021 | 0,011 | 0,011 | 0,011 | 0,011 | 0,017
Do léch chudn tai lap, sp, mg/kg 0,013 |0,019| 0,018 | 0,014 | 0,015 | 0,012 | 0,016
He sé bién thién tai lap, Cur % 355 | 31,0 | 15,0 334 17,2 11,9 8,7
Gidi han tai 1ap, R (sg x 2,8), mg/kg 0,035 | 0,052 | 0,051 | 0,039 | 0,041 | 0,034 | 0,046

Bang A.11 — Cac két qua dbi v&i cac mirc khac nhau clia molybden, chi va titan

Théng sé e
Mo Pb Ti

Sé lugng phong thir nghiem, Ny 7 7 7 7 7 7
S6 lugng phong thir nghiém cdn lai sau khi trir ngoai 1&, n 7 7 7 7 7 7
S6 lwgng két qua thir riéng ré clia tit ¢a cac phang thir nghiém
trén mdi mau E 14 14 14 14 14 14
Gia trj trung binh, W, mg/kg 0,034 | 0,042 | 0,168 | 0,046 | 0,053 | 0,096
Do léch chudn I3p lai, s, mg/kg 0,004 | 0,007 | 0,009 | 0,000 | 0,004 [ 0,000
Hé sb bién thién 13p lai, Cy,, % 110 | 168 | 53 | 00 | 7.2 0,0
Gi@i han 1dp lai, r (s, x 2,8), mg/kg 0,011 | 0,020 | 0,025 | 0,000 | 0,011 | 0,000
D¢ lech chuan tai lap, sp, ma/kg 0,012 | 0,013 | 0,047 | 0,013 | 0,014 | 0,013
Hé sé bién thién tai 1ap, Cyr, % 350 | 320 | 281 | 278 | 272 | 133
Gidi han tai lap, R (sg x 2,8), mg/kg 0,034 | 0,038 | 0,132 | 0,036 | 0,040 | 0,036
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Bang A.12 — Cac két qua déi véi cac mirc khac nhau cua bari, thiéc va vanadi

. Mau
Théng so
Ba Sn

S6 lgng phong thir nghiém, N 7 7 7 7 7 ¥
Sé lwgng phong thlr nghiém con lai sau khitrlr ngoai lé,n| 7 7 7 7 7 7
S6 Iwong két qua thiy riéng ré clia tat ca cac phong the
nghiém trén méi mau 14 | 14 | 14 | 14 | 14 14
Gia tr trung binh, W, mg/kg 0,093 | 0,115 | 0,105 | 0,360 | 0,026 | 0,044
D6 léch chudn 13p lai, s, mg/kg 0,004 | 0,009 | 0,008 | 0,008 | 0,004 | 0,000
Hé sb bién thién 13p lai, Cy,, % 41 | 77 | 76 | 21 | 147 | 00
Gi®i han lap lai, r (s, x 2,8), mg/kg 0,011 | 0,025 | 0,022 | 0,021 | 0,011 | 0,000
Do lech chuén tai lap, sg, mg/kg 0,029 | 0,029 | 0,024 | 0,023 | 0,011 | 0,016
Hé s bién thién tai 1ap, Cye, % 309|249 |225| 65 | 409 | 365
Gi&i han tai 1ap, R (sr x 2,8), mg/kg 0,080 | 0,080 | 0,066 | 0,065 | 0,029 | 0,045
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Thw muc tai lieéu tham khao

TCVN 2625 (1ISO 5555), Déu m& déng vt va thyc vat - Lay méu.

TCVN 6910-1:2001 (ISO 5725-1:1994), D6 chinh xac (06 ding va db chum) cda phuong phép do
vé két qua do — Phan 1: Dinh nghia vé nguyén téc chung.

TCVN 6910-2:2001 (ISO 5725-2:1994), B§ chinh xéc (40 ding va dd chum) cia phuong phép do
va két qua do — Phén 2: Phwong phép co ban xéc dinh dd 13p lai va dj tai lap cla phwrong phép
do tiéu chuén.

TCVN 7764-2 (ISO 6353-2), Thudc thir ding trong phén tich hoé hoc — Phén 2: Yéu céu ky thuét —
Seri thir nhét.

TCVN 7764-3 (ISO 6353-3), Thudc thir ding trong phén tich hod hoc — Phan 3: Yéu céu ky thuét -
Seri thiz hai.

EN 14538:2006, Fat and oil derivatives — Fatty acid methyl ester (FAME) — Determination of Ca,
K, Mg and Na content by optical emission spectral analysis with inductively coupled plasma
(ICP OES).

AOCS Official Method Ca 2099, Analysis for phospho in oil by inductively coupled plasma optical
emission spectroscopy




