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T i ª u   c h u È n   Q U è C   G I A  TCVN 6619 : 2000 

 
Axit phosphoric thùc phÈm vµ axit phosphoric kü thuËt −−−−  
Ph−¬ng ph¸p thö 

Phosphoric acid for food and for technical purpose − Method of test 

 
 
1   Ph¹m vi ¸p dông 

Tiªu chuÈn nµy ¸p dông cho axit phosphoric dïng trong thùc phÈm vµ axit phosphoric kü thuËt. 

 
2   Tiªu chuÈn trÝch dÉn 

TCVN 1694 - 75   S¶n phÈm ho¸ häc. LÊy mÉu vµ chuÈn bÞ mÉu. 

TCVN 1056 - 86   Thuèc thö. Ph−¬ng ph¸p chuÈn bÞ c¸c dung dÞch cho ph©n tÝch tr¾c quang vµ ph©n 

tÝch ®ôc khuyÕch t¸n. 

TCVN 4851 - 89 (ISO 3696 : 1987)   N−íc dïng ®Ó ph©n tÝch trong phßng thÝ nghiÖm. Yªu cÇu kü thuËt 

vµ ph−¬ng ph¸p thö. 

TCVN 6618 : 2000   Axit phosphoric thùc phÈm vµ axit phosphoric kü thuËt − Yªu cÇu kü thuËt. 

3   Ph−¬ng ph¸p thö 

3.1   Qui ®Þnh chung 

Hµm l−îng c¸c t¹p chÊt ®−îc x¸c ®Þnh theo nguyªn t¾c so mµu vµ so ®é ®ôc víi c¸c mÉu chuÈn ®−îc 

chuÈn bÞ víi c¸c møc chÊt l−îng t−¬ng øng víi b¶ng 1 TCVN 6618 : 2000. 

Ho¸ chÊt dïng trong c¸c phÐp thö lµ lo¹i TKPT hoÆc TKHH. 
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NÕu kh«ng cã chØ dÉn nµo kh¸c th× pha chÕ c¸c dung dÞch b»ng n−íc dïng ®Ó ph©n tÝch trong phßng 

thÝ nghiÖm theo TCVN 4851 - 89 (ISO 3696 : 1987). 

3.2   LÊy mÉu 

3.2.1   LÊy mÉu theo TCVN 1694 - 75, mÉu ®−îc lÊy ë 5 % tæng sè can chøa nh−ng kh«ng Ýt h¬n 3 can 

®èi víi l« hµng nhá (l« hµng Ýt h¬n 60 can lµ l« hµng nhá). Mçi xitÐc lÊy mét mÉu. 

3.2.2   Dïng dông cô chuyªn dïng lÊy mÉu ë ba vÞ trÝ theo chiÒu cao gÇn bÒ mÆt chÊt láng, ë gi÷a vµ 

s¸t ®¸y dông cô chøa. L−îng mÉu lÊy ®−îc ë mçi l« hµng hoÆc mçi xitÐc kh«ng Ýt h¬n 0,5 lÝt. 

3.2.3   Trén ®Òu mÉu lÊy ®−îc cho vµo hai lä thuû tinh kh« s¹ch cã nót kÝn. Mét lä ®Ó ph©n tÝch, lä cßn 

l¹i b¶o qu¶n ë n¬i kh« m¸t Ýt nhÊt mét th¸ng ®Ó khi cÇn ®em ph©n tÝch träng tµi. Trªn lä ®ùng mÉu ph¶i 

ghi râ: 

– tªn s¶n phÈm; 

– sè hiÖu l« hµng; 

– ngµy, th¸ng vµ n¬i lÊy mÉu. 

3.3   KiÓm tra ngo¹i quan 

LÊy kho¶ng 50 g mÉu vµo cèc thuû tinh dung tÝch 100 ml. Dïng m¾t ®Ó quan s¸t mÉu, cÇn tiÕn hµnh ë 

n¬i s¹ch sÏ, ®ñ ¸nh s¸ng. 

3.4    X¸c ®Þnh hµm l−îng axit phosphoric 

3.4.1   Ph−¬ng ph¸p A (ph−¬ng ph¸p träng tµi) 

3.4.1.1   Thuèc thö, dung dÞch vµ thiÕt bÞ: 

– natri hidroxit, dung dÞch 0,1 N; 

– m¸y ®o pH; 

– m¸y khuÊy tõ. 

3.4.1.2   C¸ch tiÕn hµnh  

C©n kho¶ng 2,5 g mÉu (kho¶ng 1,5 ml) trong cèc c©n Èm cã n¾p chøa 5 ml n−íc chÝnh x¸c ®Õn  

0,0001 g, chuyÓn vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch 250 ml, thªm n−íc ®Õn v¹ch møc, l¾c ®Òu. 
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Dïng pipet lÊy 25 ml dung dÞch ®· ®Þnh møc, cho vµo cèc dung tÝch 200 ml, cho que khuÊy tõ vµo, 

thªm 75 ml n−íc vµ ®Æt lªn m¸y khuÊy tõ. 

Cho ®iÖn cùc vµo dung dÞch, bËt m¸y khuÊy tõ vµ chuÈn ®é b»ng dung dÞch natri hidroxit ®Õn pH  

b»ng 4,6. 

3.4.1.3   TÝnh kÕt qu¶ 

Hµm l−îng axit phosphoric (H3PO4), tÝnh b»ng phÇn tr¨m, theo c«ng thøc: 

 
   V  x  0,009799  x  250  x  100        V  x  9,799 
 %H3PO4 = ______________________________________  =  ________________ 
         m  x  25       m 

trong ®ã 

V lµ thÓ tÝch dung dÞch natri hidroxit 0,1 N tiªu tèn ®Ó chuÈn ®é, tÝnh b»ng mililit; 

m lµ l−îng mÉu lÊy ®Ó chuÈn ®é, tÝnh b»ng gam; 

0,009799 lµ l−îng axit phosphoric t−¬ng øng víi 1 ml dung dÞch natri hidroxit 0,1 N, tÝnh b»ng gam. 

 

3.4.2   Ph−¬ng ph¸p B 

3.4.2.1   Thuèc thö vµ dung dÞch 

– natri hidroxit, dung dÞch 0,5 N; 

– dung dÞch b·o hoµ natri clorua, chuÈn bÞ nh− sau: hoµ tan 400 g natri clorua trong 1000 ml n−íc, 

®Ó yªn trong 24 giê, khuÊy ®Òu, läc lÊy dung dÞch trong; 

– phenolphtalein, dung dÞch 1 % pha trong etanol 95 %. 

3.4.2.2   C¸ch tiÕn hµnh  

C©n kho¶ng 1 g mÉu trong cèc c©n Èm chøa 5 ml n−íc, chÝnh x¸c ®Õn 0,0001 g, hoµ tan b»ng 10 ml 

n−íc, thªm 30 ml dung dÞch b·o hoµ natri clorua vµ chuÈn ®é b»ng dung dÞch natri hidroxit 0,5 N cho 

tíi khi xuÊt hiÖn mµu hång (chØ thÞ phenolphtalein). 

3.4.2.3   TÝnh kÕt qu¶ 

Hµm l−îng axit phosphoric (H3PO4), tÝnh b»ng phÇn tr¨m, theo c«ng thøc: 
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   V  x  0,0244975  x  100         
 %H3PO4 = _______________________________ 
           m   

trong ®ã 

V lµ thÓ tÝch dung dÞch natri hidroxit 0,5 N tiªu tèn ®Ó chuÈn ®é, tÝnh b»ng mililit; 

m lµ l−îng mÉu lÊy ®Ó chuÈn ®é, tÝnh b»ng gam; 

0,0244975 lµ l−îng axit phosphoric t−¬ng øng víi 1 ml dung dÞch natri hidroxit 0,5 N, tÝnh  

b»ng gam. 

 

3.5   X¸c ®Þnh hµm l−îng clo 

3.5.1   Thuèc thö vµ dung dÞch 

– axit nitric, dung dÞch 25 %; 

– b¹c nitrat, dung dÞch 0,1 N; 

– dung dÞch Clo chuÈn chøa 0,01 mg CL/ml, chuÈn bÞ theo TCVN 1056 - 86. 

3.5.2   C¸ch tiÕn hµnh 

C©n 5 g mÉu (kho¶ng 3 ml), chÝnh x¸c ®Õn 0,01 g, thªm 10 ml n−íc, chuyÓn dung dÞch vµo èng so 

mµu. 

Thªm 1 ml axit nitric, 1 ml b¹c nitrat, l¾c ®Òu. 

MÉu ®¹t tiªu chuÈn nÕu sau 10 phót dung dÞch mÉu kh«ng ®ôc h¬n dung dÞch chuÈn ®−îc chuÈn bÞ 

®ång thêi víi dung dÞch mÉu, chøa trong cïng thÓ tÝch 1 ml axit nitric, 1 ml b¹c nitrat vµ 0,025 mg Cl. 

3.6   X¸c ®Þnh hµm l−îng sunfat 

3.6.1   Thuèc thö vµ dung dÞch 

Bari clorua cã hå tinh bét, chuÈn bÞ nh− sau: hoµ tan 20 g bari clorua trong 90 ml n−íc, nÕu dung dÞch 

®ôc th× läc qua giÊy läc kh«ng tµn, thªm 2,5 ml axit clohidric ®Ëm ®Æc 35 ®Õn 38 % , ®un s«i dung dÞch, 

thªm vµo dung dÞch cßn nãng (võa thªm võa khuÊy ®Òu) 0,25 g hå tinh bét. 

Dung dÞch sunfat chuÈn chøa 0,01 mg SO4/ml, chuÈn bÞ theo TCVN 1056 - 86. 

3.6.2   TiÕn hµnh thö 

C©n 2 g mÉu (kho¶ng 1,2 ml) chÝnh x¸c ®Õn 0,01 g, thªm 10 ml n−íc, chuyÓn dung dÞch vµo èng so 

mµu, thªm 2 ml bari clorua, l¾c ®Òu. 
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MÉu ®¹t tiªu chuÈn nÕu sau 30 phót dung dÞch mÉu kh«ng ®ôc h¬n dung dÞch chuÈn ®−îc chuÈn bÞ 

®ång thêi víi dung dÞch mÉu vµ chøa trong cïng thÓ tÝch 2 ml bari clorua, 0,06 mg SO4 ®èi víi axit 

phosphoric thùc phÈm vµ 0,1 mg SO4 ®èi víi axit phosphoric kü thuËt. 

3.7   X¸c ®Þnh hµm l−îng s¾t 

3.7.1   Thuèc thö vµ dung dÞch 

– axit sunfosalisilic, dung dÞch 5 %; 

– n−íc amoniac 25 %; 

– dung dÞch s¾t chuÈn chøa 0,01 mg Fe/ml, chuÈn bÞ theo TCVN 1056 - 86. 

3.7.2   C¸ch tiÕn hµnh  

C©n 1 g mÉu (kho¶ng 0,6 ml) chÝnh x¸c ®Õn 0,01 g, thªm 10 ml n−íc, chuyÓn dung dÞch vµo èng so 

mµu, thªm 2 ml axit sunfosalisilic, 5 ml n−íc amoniac, l¾c ®Òu. 

MÉu ®¹t tiªu chuÈn nÕu sau 15 phót mµu vµng cña dung dÞch mÉu kh«ng ®Ëm h¬n mµu vµng cña dung 

dÞch chuÈn ®−îc chuÈn bÞ ®ång thêi víi dung dÞch mÉu chøa trong cïng thÓ tÝch 0,01 mg Fe ®èi víi axit 

phosphoric thùc phÈm, 0,05 mg Fe ®èi víi axit phosphoric kü thuËt vµ 2 ml axit sunfosalisilic, 5 ml 

n−íc amoniac. 

3.8   X¸c ®Þnh hµm l−îng kim lo¹i nÆng 

3.8.1   Thuèc thö vµ dung dÞch 

– natri hidroxit, dung dÞch 10%; 

– giÊy c«ng g« ®á chuÈn bÞ nh− sau: hoµ tan 0,1 g c«ng g« ®á trong 20 ml cån 96 %, thªm n−íc 

®Õn 100 ml. TÈm dung dÞch chØ thÞ vµo giÊy läc tr¾ng vµ ®Ó kh« trong kh«ng khÝ ë chç tèi kh«ng 

cã h¬i amoniac; 

– kali natri tatrat, dung dÞch 5 %; 

– thioaxetamit, dung dÞch 2%; 

– dung dÞch ch× chuÈn chøa 0,01 mg Pb/ml, chuÈn bÞ theo TCVN 1056 - 86. 

3.8.2   C¸ch tiÕn hµnh  

C©n 5 g mÉu (kho¶ng 3 ml) ®èi víi axit phosphoric thùc phÈm vµ 1 g mÉu (kho¶ng 0,6 ml ®èi víi axit 

phosphoric kü thuËt) chÝnh x¸c ®Õn 0,01 g, thªm 10 ml n−íc, chuyÓn dung dÞch vµo èng so mµu, trung 

hoµ b»ng dung dÞch natri hidroxit ®Õn lóc giÊy c«ng g« chuyÓn tõ mµy xanh sang ®á, thªm 2 ml kali 

natri tatrat, 2 ml natri hidroxit, 2 ml thioaxetamit, l¾c ®Òu. 
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MÉu ®¹t tiªu chuÈn nÕu sau 10 phót, mµu tèi cña dung dÞch mÉu kh«ng ®Ëm h¬n mµu tèi cña dung 

dÞch chuÈn ®−îc chuÈn bÞ ®ång thêi víi dung dÞch mÉu vµ chøa trong cïng thÓ tÝch l−îng dung dÞch 

natri hidroxit, 2 ml kali natri tatrat, 2 ml thioaxetamit, 0,05 mg Pb ®èi víi axit phosphoric thùc phÈm vµ 

0,5 mg Pb ®èi víi axit phosphoric kü thuËt. 

 

3.9   X¸c ®Þnh hµm l−îng asen 

3.9.1   Thuèc thö, dung dÞch vµ thiÕt bÞ: 

– n−íc cÊt; 

– axit sunfuric 98 %, dung dÞch 1 : 5; 

– thiÕc II clorua, dung dÞch 10%; 

– kÏm kim lo¹i d¹ng h¹t, kh«ng chøa asen; 

– b«ng tÈm dung dÞch ch× axetat 1%; 

– etanolamine 99%; 

– Dietyl dithiocacbamat b¹c (AgDDTC), chuÈn bÞ nh− sau: c©n 0,12 g AgDDTC chÝnh x¸c ®Õn  

0,01 g, hoµ tan trong 20 ml cloroform 99%, theem 2 ml etanolamine, khuÊy ®Òu, läc lÊy dung 

dÞch trong (dïng khi míi chuÈn bÞ); 

– dung dÞch asen chuÈn chøa 0,01 mg As/ml, chuÈn bÞ theo TCVN 1056-86; 

– dông cô x¸c ®Þnh asen theo h×nh 1. 

 

3.9.2   C¸ch tiÕn hµnh  

C©n 10 g mÉu (kho¶ng 6 ml), ®èi víi axit phosphoric thùc phÈm vµ 0,1 g mÉu (1 g mÉu ®Þnh møc trong 

100 ml n−íc, hót ra 1 ml) chÝnh x¸c ®Õn 0,01 g, hoµ tan trong n−íc, chuyÓn vµo b×nh tam gi¸c 100 ml 

cña dông cô x¸c ®Þnh asen. Thªm 40 ml n−íc, 30 ml axit sunfuric, 3 giät thiÕc II clorua, 5 g kÏm vµ ®Ëy 

nhanh b×nh b»ng phÇn trªn cña dông cô chøa dung dÞch AgDDTC vµ b«ng tÈm dung dÞch ch× axetat. 

MÉu ®¹t tiªu chuÈn nÕu sau 1 giê mµu dung dÞch AgDDTC ë b×nh mÉu kh«ng ®Ëm h¬n mµu cña dung 

dÞch AgDDTC ë b×nh chuÈn ®−îc chuÈn bÞ ®ång thêi víi b×nh mÉu, chøa 20 ml n−íc, 30 ml axit 

sunfuric, 3 giät thiÕc II clorua, 5 g kÏm vµ 0,01 mg As. 
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KÝch th−íc tÝnh b»ng milimÐt 

1. B×nh tam gi¸c 100 cm3; 

2. B«ng tÈm ch× axetat 1 %; 

3. Cét bãng thuû tinh chøa dung dÞch AgDDTC. 

H×nh 1 - Dông cô x¸c ®Þnh asen 
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Phô lôc A 

(Tham kh¶o) 

X¸c ®Þnh hµm l−îng asen 

A.1   Thuèc thö, dung dÞch vµ thiÕt bÞ 

– n−íc cÊt; 

– axit sunfuric ®Æc (d = 1,84 g/ml); 

– kali permanganat, dung dÞch 50 g/l; 

– kali persunfat, dung dÞch 40 g/l; 

– hidroxylamin hidroclohidric, dung dÞch 100 g/l; 

– kali iodua, dung dÞch 150 g/l; 

– dung dÞch thiÕc clorua: hoµ tan 55 gam SnCl2.2H2O trong 25 ml axit clohidric ®Æc (d = 1,19 g/ml) 

vµ thªm n−íc ®Õn 100 ml. B¶o qu¶n dung dÞch chç m¸t; 

– dung dÞch hÊp thô: hoµ tan 0,12 g (c©n chÝnh x¸c ®Õn 0,01 g) b¹c dietyldithiocarbamat 

(AgDDTC) trong 20 ml cloroform 99%, thªm 2 ml etanolamin, khuÊy ®Òu, läc lÊy dung dÞch trong 

(sö dông dung dÞch míi chuÈn bÞ); 

– kÏm kim lo¹i d¹ng h¹t kh«ng chøa asen; 

– ®ång (II) sunfat, dung dÞch 15%; 

– asen, dung dÞch chuÈn chøa 0,01 mg As/ml, chuÈn bÞ theo TCVN 1056-86; 

– dông cô x¸c ®Þnh asen theo h×nh A.1. 

A.2   C¸ch tiÕn hµnh 

C©n 10 g mÉu (kho¶ng 6 ml) ®èi víi axit phosphoric thùc phÈm vµ 0,1 g mÉu (10 g mÉu ®Þnh møc  

100 ml b»ng n−íc cÊt vµ hót 1 ml) ®èi víi axit phosphoric kü thuËt, chÝnh x¸c ®Õn 0,01 g, hoµ tan trong 

n−íc, chuyÓn vµo b×nh tam gi¸c cña dông cô x¸c ®Þnh asen. Thªm 20 ml axit sunfuric ®Æc, 5 ml dung 

dÞch kali permanganat vµ 50 ml dung dÞch kali persunfat. §un c¸ch thuû ë nhiÖt ®é 90oC − 95oC trong 

vßng 30 phót. §Ó nguéi dung dÞch ®Õn nhiÖt ®é phßng, thªm 20 ml dung dÞch hidroxilamin 

hidroclohidric, 10 ml dung dÞch kali Ýodua vµ 1 ml dung dÞch thiÕc clorua. 

Hót chÝnh x¸c 5 ml dung dÞch hÊp thô vµ chuyÓn vµo èng hÊp thô cña dông cô x¸c ®Þnh asen. 

Thªm 1 ml dung dÞch ®ång sunfat, 15 g kÏm h¹t vµo b×nh tam gi¸c vµ nhanh chãng ®Ëy phÇn trªn cña 

dông cô x¸c ®Þnh asen vµo b×nh tam gi¸c. 
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MÉu ®¹t tiªu chuÈn nÕu sau 1 giê mµu dung dÞch AgDDTC ë b×nh mÉu kh«ng ®Ëm h¬n mµu cña dung 

dÞch AgDDTC ë b×nh chuÈn ®−îc tiÕn hµnh ®ång thêi víi b×nh mÉu, chøa 0,01 mg As vµ c¸c thuèc thö 

nh− phÇn x¸c ®Þnh mÉu. 

 

KÝch th−íc tÝnh b»ng milimÐt 

                       

H×nh A.1 - Dông cô x¸c ®Þnh asen 

 


