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L&i n6i dau

TCVN 8900:2012 dwoc xay dyng dya trén co s&¢ JECFA 2008, Combined compendium of food
additive specification, Volume 4: Analytical methods, test procedures and laboratory solutions used by
and referenced in the food additive specifications.

TCVN 8900:2012 do Cuc An toan vé sinh thyc pham té chirc bién soan, Bo Y té d& nghi, Téng cuc
Tiéu chuln Do lwéng Chét Ivong thdm dinh, Bd Khoa hoc va Céng nghé céng bé.

Bb tiéu chudn TCVN 8900, Phu gia thuc phdm — Xac dinh thanh phén v6 co bao gdm céc phan sau:

—  TCVN 8900-1:2012, Phu gia thuc phdm — Xéc dinh céc thanh phén v6 co — Phén 1: Ham luong
nuéc (phuong phép chuén dé Karl Fischer);

- TCVN 8900-2:2012, Phu gia thuc phdm — Xéc dinh céc thénh phén vé co — Phén 2: Hao hut khéi
luong khi sy, hadm lueng tro, chét khéng tan trong nuoéc vé chét khéng tan trong axit;

- TCVN 8900-3:2012, Phu gia thuc phdm — Xac dinh céc thanh phén v6 co — Phén 3: Ham luong
nito (Phuong phéap Kjeldahl);

—  TCVN 8900-4:2012, Phu gia thuc phdm — Xéc dinh céc thanh phén vb co — Phan 4: Ham luong
phosphat va phosphat mach véng;

-~ TCVN 8900-5:2012, Phu gia thuc phdm — Xé4c dinh céc thanh phén v6 co — Phén 5: Céc phép thir
gidéi han;
~  TCVN 8900-6:2012, Phuy gia thuc phdm — X4c dinh céc thanh phdn vé co — Phén 6: Bjnh lugng

antimon, bari, cadimi, crom, @ng, chi va kém bdng do phd hép thu nguyén ti ngon Iira;

-~ TCVN 8900-7:2012, Phu gia thuc phdm — Xéc dinh céc thanh phdn v6 co — Phén 7: Binh luong
antimon, bari, cadimi, crom, ddng, chi va kém bdng do phd phét xa nguyén t& plasma cadm ing
cao tén (ICP-AES);

— TCVN 8900-8:2012, Phu gia thuc phdm — Xéc dinh céc thanh phén vé co — Phén 8: Binh luong
chi va cadimi béng do phb hép thu nguyén ti dung 16 graphit;

- TCVN 8900-9:2012, Phu gia thuc phdm — Xac dinh céc thanh phén vé co — Phén 9: Binh lvong
asen va antimon bdng do phé hép thu nguyén t hydrua héa;

- TCVN 8900-10:2012, Phu gia thuc phdm — X4c dinh cac thanh phén v co— Phén 10: Binh lwong
thily ngén bang do phd hép thu nguyén tir hda hoi lanh.



TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN 8900-4:2012

Phu gia thuwe phdm - Xac dinh cac thanh phén vé co -
Phan 4: Ham lwgng phosphat va phosphat mach vong

Food additives — Determination of inorganic components —
Part 4: Phosphate and cyclic phosphate contents

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh phrong phap xac dinh ham lwong phosphat va phosphat mach véng trong
phu gia thyc pham.

2 Phwong phap thir
2.1 Quy dinh chung

— Chi str dung thudc thie tinh khiét phan tich va st dung nuéc cit hodc nwédc da khir ion, trir khi c6
quy dinh khac.

— S dung céc thiét bi, dung cu khac cua phong thir nghiém théng thwdng va str dung can c6 thé can
chinh xac dén 0,1 mg.

2.2 Xac dinh ham lwong phosphat
2.2.1 Phwong phap 1

2.2.1.1 Thubc thir va vit liéu the
2.2.1.1.1 Dung dich axit nitric, 10 %

Pha lodng 105 ml axit nitric dam dac (ndng dd khodng 70 %) bing nuéc trong binh dinh mirc 1 Iit.
Thém nwéc dén vach va tron.

2.2.1.1.2 Dung dich amoni molybdat

Hoa tan 6,5 g axit molybdic dang b6t min (86 tinh khiét 85 %) trong hén hop gém 14 mi nwéc va 14,5 mi
amoniac 25 % (khoang 15 N). D& cho dung dich ngudi, sau d6 vira khudy vira thém tir tir hdn hop da
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dwoc 1am lanh gém 32 ml dung dich axit nitric 10 % va 40 ml nwéc. pé yén trong 48 h sau d6 loc qua
béng thiy tinh.

Néu sau khi thém 2 ml dung dich dinatri hydrophosphat 12 % vao 5 ml dung dich amoni molybdat da
chudn bj ma khéng tao thanh két tia mau vang, ké ca sau khi lam 4m nhe thi dung dich @3 bi phan hty
va khéng thich hop dé st dung.

Bao quan dung dich noi téi. Néu c6 két tla tao thanh trong qua trinh bdo qudn thi chi st dung Iop
dung dich trong phia trén.

2.2.1.1.3 Dung dich kali nitrat, 1 %.
2.2.1.1.4 Dung dich natri hydroxit, 1 N.
2.2.1.1.5 Dung dich axit sulfuric, 1 N.
2.2.1.1.6 Dung dich phenolphthalein

Hoa tan 0,2 g phenolphthalein (CzoH1404) trong 60 ml etanol 90 % dung trong binh dinh mirc 100 ml.
Thém nwéc dén vach va tron.

2.2.1.1.7 Gidy quy.

2.2.1.2 Thiét bi, dung cu

2.2.1.2.1 Bép dién hoic ndi cach thuy.

2.21.2.2 Giy loc.

2.21.3 Liy miu

Viéc 14y méu khéng dwoc quy dinh trong tiéu chuén nay.

Méu dwoc glri dén phong thir nghiém phai 1a mdu dai dién, khong bi hw héng hodc bién ddi trong subt
quaé trinh bao quan va van chuyén.

2.2.1.4 Cach tién hanh

Can khodng 200 mg dén 300 mg mau, chinh xac dén 0,1 mg, hoa tan trong 25 ml nwéc va 10 ml dung
dich axit nitric 10 % (2.2.1.1.1), dun sbi trong 30 min. Loc hén hop sau khi dun, néu can, sau d6 rira
két tGa néu co rdi hoa tan két tla bang cach thém 1 ml dung dich axit nitric 10 % (2.2.1.1.1). Chinh
nhiét d6 v& khodng 50 T, thém 75 ml dung d ich amoni molybdat (2.2.1.1.2), gilr nhiét 46 & 50 T
trong 30 min, thinh thodng khuy. D& yén trong 16 h hoac dé qua dém & nhiét 46 phong.
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Gan I6p phia trén qua gidy loc, rva két tia mét 1an hodc hai 1&n bing cach I&ng gan véi nwéc, méi lan
ding tir 30 ml @én 40 ml nwée, cho dich riva qua cung gidy loc. Chuyén phan két tha Ién gidy loc, rira
béng dung dich kali nitrat 1 % (2.2.1.1.3) cho dén khi dich loc khéng cén phan (ng axit khi thir véi gidy
quy (2.2.1.1.7). Chuyén két tia cung gidy loc vao cbc da dung dé tao két tia lic dau, thém 50,0 ml
dung dich natri hydroxit 1 N (2.2.1.1.4), l&c va khudy cho dén khi két tGa tan.

Thém 3 giot chét chi thi phenolphthalein (2.2.1.1.6) va chun @6 lwong kiém dw bng dung dich axit
sulfuric 1 N (2.2.1.1.5).

2.2.1.5 Tinh két qua

Ham lwong phosphat trong méu thi, tinh theo phospho pentoxit (P,0s), dwoc tinh béng phan tram
khéi lwong (%) theo cdng thirc sau:

x, = 3088 :’c -V,)

x100 (1)

Trong d6:
3,088 la sé miligam phospho pentoxit twong dwong véi 1 ml dung dich natri hydroxit 1 N;

A la thé tich dung dich natri hydroxit 1 N @& cho vao céc dé hoa tan két tlia, tinh bang mililit (ml).
O day Vi = 50,0 ml;

V, Ia thé tich dung dich axit sulfuric 1 N @a diing dé chuén @6 natri hydroxit dw, tinh bang mililit (ml);

m Ia khéi lwong méu thr, tinh bang miligam (mg).

2.2.2 Phwong phap 2

2.2.21 Thudc thi va vat liéu thie
2.2.2.1.1 Dung dich axit nitric, 10 %.
2.2.2.1.2 Dung dich quimociac

CANH BAO: Thuédc thir nay cé chira axeton. Khéng dé gin ngon lira hé. Khi tién hanh gia nhiét
ho#c dun séi thi phai thwe hién trong tu hit khéi dwoe théng khi tét.

Hoa tan 70 g natri molybdat ngam hai phéan t& nwéc (Na;MoO,.2H,0) trong 150 ml nwéc (dung dich A).
Hoa tan 60 g axit xitric trong h&n hop gém 85 ml axit nitric 10 % va 150 ml nuédc, & ngudi (dung dich B).
Thém tir tir dung dich A vao dung dich B trong khi khudy, thu dwoc dung dich C.
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Hoa tan 5,0 ml quinolin tdng hop vao hdn hop gdm 35 mi axit nitric 10 % va 100 ml nwéc (dung dich D).
Thém tir tir dung dich D vao dung dich C, trén ki va d& yén qua dém.

Loc h&n hop thu dwoc, chuyén dich loc vao binh dinh mirc 1 Iit va thém 280 ml axeton, sau d6 thém
nwée dén vach va trdn. Bng dung dich thu dwoc trong chai polyetylen.

2.2.2.2 Thiét bi, dung cu

2.2.2.21 Céc cé mo, dung tich 500 ml.
2.2.2,2.2 Binh dinh mirc, dung tich 500 ml.
2.2.2.2.3 Binh nén, dung tich 500 ml.
2.2.2.2.4 Pipet.

2.2.2.2.5 Ta hat khéi, dwoc thong gi6 tét.
2.2.2.2.6 Chén loc hodc phéu thuy tinh xép, c6 c& 18 trung binh.
2.2.2.2.7 Bép dién.

2.2.2.3 Léy méu

Xem 2.2.1.3.

2.2.2.4 Cach tién hanh

Can khoang 1,5 g mau thi¥, chinh xac dén 0,1 mg. Chuyén mau thir da can vao céc c6 mé 500 ml
(2.2.2.2.1), thém 100 ml nwéc va 25 ml axit nitric (2.2.2.1.1), dun s6i trong 10 min trén bép dién
(2.2.2.2.7). D& ngudi rdi chuyén toan bd Irong chira trong cée vao binh dinh mirc 500 ml (2.2.2.2.2),
thém nwéc dén vach va tron. LAy chinh x&c 20,0 mi dung dich ndy vao binh nén 500 ml (2.2.2.2.3),
thém 100 ml nwéc va dun dén vira séi. Thém 50 ml dung dich quimociac (2.2.2.1.2), vira thém vira
khudy, sau @6 day binh bdng mat kinh ddng hé va dun séi trong 1 min trong td hat khéi dworc théng gid
tét (2.2.2.2.5). D& ngudi v& nhiét 46 phong, thinh thodng I&c trong khi lam ngudi, sau d6 loc qua chén
loc (hodc ph&u thiy tinh xép c6 ¢& 18 trung binh) (2.2.2.2.6) @4 biét trudc khéi lvong va dwoc rira ndm
1&n, mé&i 1&n véi 25 ml nwéc. Sy khd & 225 T trong 30 min, d& ngudi va can.

2.2.25 Tinh két qua

Ham lwong phosphat trong miu this, tinh theo phospho pentoxit (P,Os), duwrorc tinh bing phén tram
khéi lwong (%) theo cong thirc sau:
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N 32074 x (m, —
mx10°

) ¢ o) 100 2)

Trong d6:
32,074 1a sé microgam phospho pentoxit tirong dwong véi 1 mg két tla thu dwoc;
me  la khéi lwong chén loc (hoc phéu thdy tinh xép), tinh bang miligam (mg);
m;  lakhéiluong chén loc (hodc phéu thiy tinh xép) chira két tda, tinh bang miligam (mg);

m 1a khéi lvong méu thir, tinh bang miligam (mg).

2.3 Xac dinh cac hop chét phosphat mach véng

CANH BAO: Phwong phap nay cé dung dén axit percloric. Phai rét than trong trong khi thao tac
va thwe hién tét ca cac thao tac trong tu hit khéi axit percloric.

2.3.1 Nguyén tic

Str dung séc ki gidy hai chiéu, trwdc tién khai trién mét chiéu trwéc bang dung méi bazo, sau d6 xoay
chidu gidy 90°va ch ay s&c ki 14n 2 bang dung mai axit. Phun hién mau béng thubc thir axit percloric
trong molybdat va dinh tinh b&ng c&ch so sanh s&c a8 méu thir voi séc dé cia m&u chudn phosphat.

Cét cac vét sic ki, rira gidy blng amoniac, rdi xac dinh ham lwong phospho bang cach do mau phirc
xanh molybden.

Ham Irong phosphat mach vong duwoc tinh theo ham lrong natri metaphosphat (NaPO;).
2.3.2 Thubc thir
2.3.2.1 Dung méi A (bazo)

Trén 400 ml isopropanol, 200 ml isobutanol, 300 mi nwéc va 10 mi dung dich amoniac (ty trong twong
aéi 0,880).

2.3.2.2 Dung méi B (axit)

Trén 750 ml isopropanol va 250 ml nuéc loai ion. Thém 50 g axit tricloaxetic va 2,5 ml dung dich
amoniac (ty trong twong déi 0,880).

2.3.2.3 Thudc thir phun (dung dich amoni molybdat trong méi trieong axit)
Thém 5 ml axit percloric 60 %, 1 ml axit clohydric dam d&c (ty trong twong abi 1,18) va 1 g amoni
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molybdat vao 50 ml nwéc dgng trong binh dinh mirc 100 ml. Thém nwéc dén vach va trén.
2.3.2.4 Céc dung dich metaphosphat chuén

Chuln bi cac dung dich natri trimetaphosphat [(NaPOs)s), natri tetrametaphosphat [(NaPOs)s], natri
hexametaphosphat [(NaPOs)s] va natri octametaphosphat [(NaPOs)s] c6 ndng @6 2 pg/mi (0,2 % khéi
lrong/thé tich).

2.3.2.5 Dung dich amoni hydroxit, 0,1 N.
2.3.2.6 Dung dich axit sulfuric, 10 N.

2.3.2.7 Dung dich amoni molybdat, 12,5 %.
2.3.2.8 Dung dich hydrazin hydroclorua, 0,6 %.
2.3.3 Thiét bi, dung cu

2.3.3.1 Thiét bi sic ki gidy.

2.3.3.2 Tu sy, c6 théng khi.

23.3.3 benuv.

2.3.3.4 Binh dinh mire, dung tich 50 ml.

2.3.3.5 N&i cach thuy.

2.3.3.6 May quang phé, c6 thé do & budc séng 830 nm.
2.3.4 Liyméu

Xem 2.2.1.3.

2.3.5 Céch tién hanh

2.3.5.1 Dinh tinh phosphat mach vong

Ding but chi ké hai dwdng thang mé 18n t& gidy séc ki 23 cm x 23 cm, mét dwong cach mép dwdi clia
t& gidy 2,56 cm va dwong kia cach mép phéi 2,5 cm. Cham 1 pl dung dich thir néng @6 10 % (khéi
long/thé tich) 1&n didm giao nhau cia hai dwdng ké chi. D& cho kho, cudn t& gidy lai thanh éng, lay
kep nhyra kep lai rdi ding cudn gidy dirng théng trong binh séc ki (2.3.3.1) c6 dung méi bazo (2.3.2.1),
chi1 y @& phan gidy ngap trong dung dich chi khoang 6 mm. D& yén cho dung méi chay I&n cao khodng
20 cm, sau d6 14y t& gidy ra khéi binh séc ki, anh du vi tri dung mai. Lam khd ban gidy séc ki trong
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t0 sy c6 théng khi (2.3.3.2) & 50 T rdi cét bé phan gidy thira phia trén vach dung mai.

Cho trién khai séc ki trong dung méi axit (2.3.2.2), quay mép phai dwoc ké chi xubng duwéi. D& cho
tuyén dung méi chay khodng 20 cm, l4y gidy sac ki ra khdi binh, sy khé réi phun dung dich amoni
molybdat trong méi trwdng axit (2.3.2.3). Cho hién mau cac vét bang cach dd t& gidy dwédi dén UV
(2.3.3.3) & budc sdng 250 nm trong vai phut.

Ké cac dudng chi danh déu nhi da huwéng dan 18n mét t& gidy khac. Tai diém giao nhau cia hai
dwong ké chi, chdm 1 pl 1an lwot tirng dung dich chudn metaphosphat, sy khé sau méi l&n chdm. Cho
chay séc ki nhw da 1am véi mau thir. Hai 14n chay sdc ki nay phdi dung cing mét hé dung méi, cling
binh sé&c ki va ciing dung dich phun mau.

So sanh séc dd mau thir va mau chuén va dinh tinh cac vét, tham khdo gia tri Ry cho trong Bang 1.

Bang 1 - Gia tri R; cua cac phosphat orto, pyro va phosphat mach vong

Phosphat R; bazo R;axit
Tri-meta 0,49 0,13
Tetra-meta 0,36 0,05
Hexa-meta 0,27 0,02
Octa-meta 0,21 , 0,01
Orto 0,32 0,71
Pyro 0,26 0,40

Néu vét can quan tdm nao d6 qua mé thi cho chay sic ki lai, tang lwong mdu chdm s&c ki tir 1 pl
I&n 2 pl hodc 5 pl. Cac vét phosphat thwéng s& nhin rd khi chém 2 pl.

2.3.5.2 Dinh lwong phosphat mach vong
C6 thé woc lwong tirng thanh phan cé trong mAu béng cach so sanh cac séc dd bang mat thuong.

D& xac dinh chinh xac hon, cét 14y tirng vét va ngam tirng méu gidy séc ki da cét ra trong 25 ml dung
dich amoni hydroxit 0,1 N (2.3.2.5) trong it nhét 1 h. L4y chinh xac 20,00 ml dung dich thu dwoc cho
vao binh dinh mdéc 50 mi (2.3.3.4), thém 5 ml dung dich axit sulfuric 10 N (2.3.2.6) va dun ndng trong
ndi cach thiy (2.3.3.5), thoi gian sdi khodng 30 min dé thdy phan hét cac hop chét phosphat mach
vong thanh orto-phosphat. & ngudi Gén nhiét d6 phang, thém 1 ml dung dich amoni molybdat 12,5 %
(2.3.2.7), 4c binh réi thém 1 ml dung dich hydrazin hydroclorua 0,6 % (2.3.2.8). Thém nuéc dén vach
rdi dun trong ndi cach thly (2.3.3.5), théi gian séi ding 10 min. Lam ngudi nhanh trong chau nuwéc
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lanh va do mat dé quang cla dung dich bang may quang phd & 830 nm (2.3.3.6), dung nwéc ldm dung
dich @éi chirng.

Thire hién phép dinh lvong mau tréng, ding manh gidy séc ki c6 kich c& twong dwong va khéng chira
vét phosphat nao.

Dyng dwong chuln dinh lvong phospho tir mét day mAu chudn kali dihydro-ortophosphat, do & bwéc
séng 830 nm.

Néu c6 vét nao khdng xac dinh dwoc thi so sanh véi séc @b chuén va cét phan gidy tvong (*ng Vi vi
tri vét dang ra s& co vét. C4t tAt ca cac vét metaphosphat dé dinh lvong téng phosphat mach vong.

2.3.6 Tinh két qua

Ham Iwong phosphat mach vong trong méu thir tinh theo natri metaphosphat (NaPO3), X;, tinh bang
phan tram khéi lwong (%) theo cdng thirc sau:

102
X.=—xX 4
3539 X Ap (4)

Trong do:
102 14 khéi lwong phén tir cia NaPO,, tinh b&ng gam trén mol (g/mol);
31 1a khéi lwong phan tr ciia phospho, tinh bang gam trén mol (g/mol);
Xe 13 ham lwong phospho trong mu thr, tinh bang phan tram khéi Iong (%) theo céng thirc sau:

m.
X, =—= 3
° = 3)

Trong d6:

ms 14 khéi lwong phospho (P) xac dinh dwoc tir dudng chudn dinh lwong phospho (xem 2.3.5.2),
tinh béng microgam (ug);

Vs 1a thé tich dung dich thir 10 % @4 ch&m I&n gidy sic ki (xem 2.3.5.1), tinh bang microlit ().
Trong tredng hop nay V=1 pl.

Két qua cubi cung thu dwoc bang cach Iy cac két qua ctia mAu thi trir di két qua trén mau tréng.
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3 Bao cao thir nghiém
Béo cao thir nghiém phai ghi ro:
a) phwong phép ldy mau da st dung, néu biét;
b) phwong phép thir da dung, vién dan tiéu chuén nay;
c) két qua thir nghiém thu duworc;

d) tAt ca cac chi tiét thao tac khéng quy dinh trong tiéu chudn nay, hodc tuy y Iwa chon cling véi cac
chi tiét bét thworng nao khac co thé anh hudng dén két qua;

e) moi thdng tin can thiét d& nhan biét ay au vé mau thir.
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