
tCvn        T i ª u  c h u È n  V i Ö t  N a m 

 

TCVN 5103-1990 
 
 
 
 
 
 
 
 

N«ng s¶n thùc phÈm 

 X¸c ®Þnh hµm l−îng x¬ th« - Ph−¬ng ph¸p chung 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 

Hµ Néi  

 
 

 



TCVN 5103 - 1990 
 

 
 
2

C¬ quan biªn so¹n: Trung t©m Tiªu chuÈn - ChÊt l−îng 

C¬ quan ®Ò nghÞ ban hµnh vµ tr×nh duyÖt: Tæng côc Tiªu chuÈn  - §o l−êng – ChÊt l−îng 

C¬ quan xÐt duyÖt vµ ban hµnh: Uû ban Khoa häc Nhµ n−íc 

QuyÕt ®Þnh ban hµnh sè 643/Q§ ngµy 28 th¸ng 11 n¨m 1990 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



TCVN 5103 -1990 
 

 
 

3

T I ª u c h u È n  v I Ö t  n a m            tcvn 5103 -1990 

 

N«ng s¶n thùc phÈm. X¸c ®Þnh hµm l−îng x¬ th«. 

Ph−¬ng ph¸p chung 

Agricultural food products. Determination of crude fibre content. General method 

 

 
 
 
 
 

Tiªu chuÈn nµy qui ®Þnh ph−¬ng ph¸p quy −íc ®Ó x¸c ®Þnh hµm l−îng x¬ th« trong n«ng s¶n thùc 

phÈm. 

Ph−¬ng ph¸p nµy nh»m môc ®Ých ¸p dông chung, tuy nhiªn nÕu thÊy cÇn thiÕt, trong mét sè tr−êng 

hîp riªng biÖt nµo ®ã cã thÓ lùa chän mét ph−¬ng ph¸p phï hîp h¬n, ®Æc biÖt trong tr−êng hîp s¶n 

phÈm lµ men hoÆc cã hµm l−îng x¬ th« thÊp h¬n 1% th× nªn dïng ph−¬ng ph¸p ®· ®−îc m« t¶ trong 

TCVN 4998-89 (ISO 6541-1981). 

Tiªu chuÈn nµy hoµn toµn phï hîp víi ISO 5498-1981. 

1 §Þnh nghÜa 

Hµm l−îng x¬ th«: vÒ quy −íc lµ tÊt c¶ c¸c chÊt kh«ng bÞ hoµ tan vµ bÞ ®èt ch¸y trong ®iÒu kiÖn thö 

m« t¶ trong tiªu chuÈn nµy. Hµm l−îng x¬ th« tÝnh b»ng phÇn tr¨m khèi l−îng cña s¶n phÈm khi giao 

nhËn hoÆc theo hµm l−îng chÊt kh« cña s¶n phÈm. 

2. Nguyªn t¾c 

Sau khi nghiÒn vµ khö chÊt bÐo, ®un s«i mÉu trong dung dÞch axit sunfuric ë nång ®é chuÈn, tiÕn 

hµnh t¸ch vµ röa cÆn kh«ng hoµ tan. 

§un s«i tiÕp cÆn cßn l¹i víi dung dÞch natri hydroxit ë nång ®é chuÈn, sau ®ã tiÕn hµnh t¸ch, röa, lµm 

kh« vµ c©n cÆn kh«ng tan cßn l¹i, tiÕn hµnh x¸c ®Þnh. 

3. Ho¸ chÊt vµ vËt liÖu 

TÊt c¶ ho¸ chÊt dïng ®Ó thö ph¶i ®¶m b¶o ®é tinh khiÕt ph©n tÝch, n−íc dïng ®Ó ph©n tÝch lµ n−íc 

cÊt hoÆc Ýt nhÊt lµ n−íc cã ®é s¹ch t−¬ng ®−¬ng. 

3.1 Axit sunfuric, nång ®é thÓ tÝch tiªu chuÈn  
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c(1/2 H2SO4) = 0,255 ±  0,005 mol/l (t−¬ng ®−¬ng víi 12,5 g axit sunfuric trong 1l dung dÞch). 

3.2 Natri hydroxit, nång ®é thÓ tÝch tiªu chuÈn  

c(NaOH) = 0,313 ±  0,005 mol/l (t−¬ng ®−¬ng víi 12,5 g natri hydroxit trong 1 lit dung dÞch). 

Dung dÞch ph¶i ®−îc lo¹i s¹ch cacbonat. 

3.3 Axªt«n, hoÆc 95% (thÓ tÝch/thÓ tÝch) Ðtanol, hoÆc mÐtanol hoÆc propan-2-ol. 

3.4 Dung m«i chiÕt xuÊt 

n – hexan kü thuËt hoÆc x¨ng tr¾ng (cã ®iÓm s«i n»m trong kho¶ng 40-600C) hoÆc mét dung m«i 

kh¸c hoÆc mét hçn hîp c¸c dung m«i phï hîp h¬n cho qu¸ tr×nh chiÕt xuÊt c¸c chÊt bÐo cã trong 

s¶n phÈm ®−îc ph©n tÝch. 

3.5 Axit clohydric 0,5 mol/l (dïng trong tr−êng hîp mÉu giÇu c¸cb«n¸t – xem 8.1). 

3.6 ChÊt trî läc (dïng trong tr−êng hîp sö dông kü thuËt t¸ch ®−îc m« t¶ trong ®iÒu B2 hoÆc B3 phô 

lôc B). 

3.7 T¸c nh©n chèng sinh bät, nÕu cÇn, nh−ng ®¶m b¶o kh«ng ¶nh h−ëng ®Õn kÕt qu¶ thö. 

3.8 T¸c nh©n chèng s«i, trµo, nÕu cÇn, bÒn v÷ng d−íi sù t¸c ®éng cña c¸c ®iÒu kiÖn thö vµ ®¶m b¶o 

kh«ng ¶nh h−ëng tíi kÕt qu¶ thö. 

4. Dông cô  

C¸c dông cô thÝ nghiÖm th«ng th−êng vµ 

4.1 Cèi xay – dÔ lau chïi, phï hîp víi tr¹ng th¸i tù nhiªn cña s¶n phÈm, khi xay kh«ng sinh nhiÖt 

qu¸ møc cho phÐp hoÆc cã thÓ lµm biÕn ®æi mét c¸ch ®¸ng kÓ hµm l−îng Èm cña mÉu. 

4.2 R©y l−íi kim lo¹i cã kÝch th−íc m¾t 1mm, phï hîp víi yªu cÇu cña ISO 3310/1. 

4.3 Tñ sÊy – cã thÓ ®iÒu chØnh nhiÖt ®é 130 ± 20C. 

4.4 B×nh réng miÖng víi mét èng ng−ng l¹nh, ch¼ng h¹n mét b×nh cã dung tÝch Ýt nhÊt 600ml l¾p víi 

mét èng ng−ng tô håi l−u, hoÆc mét cèc ®un miÖng kh«ng cã má (miÖng trßn kh«ng cã m¸ng rãt) 

dung tÝch 600ml, trªn lµ mét b×nh ®¸y trßn dung tÝch 500 ml chøa 450 ml n−íc l¹nh. 

4.5 ThiÕt bÞ cÊp nhiÖt, cã thÓ  lµ mét bÕp ®iÖn ®−îc g¾n víi mét m¸y khuÊy tõ tÝnh cã kh¶ n¨ng duy 

tr× 200 ml ho¸ chÊt (3.1 vµ 3.2) s«i nhÑ. 

4.6 Cèc ®èt, dung tÝch 25-50 ml, bÒn v÷ng d−íi t¸c ®éng cña c¸c ®iÒu kiÖn thö, hoÆc mét cèc nung 

cã thiÕt bÞ läc phï hîp cho viÖc t¸ch vµ ®èt (gäi t¾t lµ cèc läc). 

4.7 Lß nung – cã g¾n thiÕt bÞ th«ng khÝ vµ ®iÒu chØnh nhiÖt, phï hîp cho viÖc tiÕn hµnh ®èt ë nhiÖt ®é 

550 ± 250C. 

4.8 B×nh hót Èm, chøa t¸c nh©n hót Èm cßn ho¹t tÝnh. 
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4.9 ThiÕt bÞ t¸ch 

Nh− mét sè lo¹i thiÕt bÞ t¸ch ®−îc m« t¶ trong phô lôc B. 

4.10 C©n ph©n tÝch 

5. LÊy mÉu 

Theo tiªu chuÈn t−¬ng øng víi tõng s¶n phÈm cô thÓ  

6 TiÕn hµnh thö 

6.1 ChuÈn bÞ mÉu thö 

6.1.1 Lµm kh« s¬ bé 

Trong tr−êng hîp s¶n phÈm cã hµm l−îng Èm qu¸ cao kh«ng thÓ trén vµ nghiÒn chóng, th× tiÕn hµnh 

sÊy kh« s¬ bé ë nhiÖt ®é thÝch hîp. Trong tr−êng hîp nh− vËy cÇn c©n s¶n phÈm tr−íc khi sÊy s¬ bé 

vµ c©n l¹i ngay tr−íc khi chuÈn bÞ mÉu thö (6.1.2 hoÆc 6.1.3). 

6.1.2 S¶n phÈm kh«ng cÇn nghiÒn 

6.1.2.1 C¸c s¶n phÈm lät qua r©y (4.2) kh«ng ®Ó l¹i phÇn m¾c l¹i ë m¾t r©y th× kh«ng cÇn ®−îc 

nghiÒn tr−íc khi x¸c ®Þnh. 

Trén ®Òu tr−íc khi lËp l−îng mÉu c©n. 

6.1.2.2 NÕu kÕt qu¶ ®−îc tÝnh liªn quan ®Õn hµm l−îng chÊt kh«, th× x¸c ®Þnh tr−íc hµm l−îng chÊt 

kh« cña mÉu thö (6.1.2.1) b»ng mét ph−¬ng ph¸p phï hîp. 

6.1.3 S¶n phÈm cÇn nghiÒn 

C¸c s¶n phÈm kh«ng lät qua r©y (4.2) kh«ng ®Ó l¹i phÇn kÑt l¹i ë m¾t r©y th× cÇn ph¶i ®−îc nghiÒn. 

6.1.3.1 NÕu kÕt qu¶ ®−îc tÝnh liªn quan ®Õn s¶n phÈm khi nhËn ®−îc th× x¸c ®Þnh tr−íc hµm l−îng 

chÊt kh« cña mÉu b»ng mét ph−¬ng ph¸p phï hîp. 

6.1.3.2 NghiÒn mÉu thÝ nghiÖm trong thiÕt bÞ nghiÒn (4.1) sau cho s¶n phÈm lät ®−îc qua r©y (4.2) 

kh«ng ®Ó l¹i phÇn m¾c l¹i ë m¾t r©y. 

6.1.3.3 X¸c ®Þnh hµm l−îng chÊt kh« cña mÉu thö (6.1.3.2) b»ng mét ph−¬ng ph¸p phï hîp. 

6.2 L−îng mÉu c©n 

Chó thÝch: NÕu cÇn lo¹i bá chÊt bÐo, xem 6.3.1 vµ kü thuËt ®−îc m« t¶ nh− trong ®iÒu A.1.3 phô lôc 

A ®−îc sö dông, th× qu¸ tr×nh chiÕt xuÊt cÇn ph¶i ®−îc thùc hiÖn tr−íc khi lËp ph©n l−îng thö. 

C©n kho¶ng 3 g mÉu thö, chÝnh x¸c tíi 1mg (trõ c¸c tr−êng hîp ®Æc biÖt), ®· ®−îc chuÈn bÞ nh− ®· 

m« t¶ trong ®iÒu 6.1 vµ ®−îc cho lµ chøa h¬n 1% x¬ th«. 
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6.3 X¸c ®Þnh 

6.3.1 ChiÕt xuÊt chÊt bÐo (xem phô lôc A) 

NÕu hµm l−îng chÊt bÐo trong mÉu thÊp h¬n 1% th× kh«ng cÇn chiÕt xuÊt chÊt bÐo. 

ViÖc chiÕt xuÊt chÊt bÐo trong mÉu kh«ng ph¶i lµ tuyÖt ®èi cÇn thiÕt, tuy nhiªn nÕu hµm l−îng chÊt 

bÐo cã trong mÉu tõ  1 - 10% th× nªn lµm. 

NÕu hµm l−îng chÊt bÐo trong mÉu lín h¬n 10% th× cÇn chiÕt xuÊt chÊt bÐo tr−íc. 

§èi víi nh÷ng thùc phÈm cã c¸c chÊt bÐo mµ kh«ng thÓ lo¹i trõ trùc tiÕp ®−îc th× viÖc chiÕt xuÊt cÇn 

ph¶i ®−îc thùc hiÖn sau khi xö lý axit (xem A.1.5 phô lôc A) 

6.3.2 Xö lý axit 

6.3.2.1 ChuyÓn l−îng mÉu c©n (®· lo¹i c¸c chÊt bÐo, dÇu – xem 6.3.1) còng nh− cacbonat (xem 8.1) 

vµo b×nh réng miÖng (4.4). NÕu cÇn thiÕt, bæ sung thªm l−îng x¸c ®Þnh chÊt trî läc (3.6) (nh− trong 

tr−êng hîp cña c¸c ph−¬ng ¸n ®· m« t¶ ë ®iÒu B.2 vµ B.3 cña phô lôc B) vµ nÕu cÇn bæ sung thªm 

c¸c t¸c nh©n khö bät, chèng s«i trµo (3.7 vµ 3.8). 

LÊy 200 ml dung dÞch axit sunfuric (3.1) ë nhiÖt ®é phßng, n©ng nhiÖt ®é dung dÞch axit lªn 95 ÷  

1000C (xem 8.2) vµ ®æ dung dÞch ®ã vµo b×nh chøa ph©n l−îng thö (4.4). 

L¾p thiÕt bÞ ng−ng. §−a nhanh nhiÖt ®é cña dung dÞch tíi nhiÖt ®é s«i (trong vßng 2 phót) b»ng thiÕt 

bÞ cÊp nhiÖt (4.5) tiÕp tôc ®un s«i võa ph¶i trong vßng 30 ± 1 phót. Trong thêi gian s«i lu«n lu«n xoay 

b×nh sao cho kh«ng cã mét mÈu mÉu nµo dÝnh trªn thµnh trong cña b×nh. 

6.3.2.2 Sau mét thêi gian s«i x¸c ®Þnh, cho thªm 50 ml n−íc l¹nh vµ tiÕn hµnh t¸ch nhanh c¸c cÆn 

kh«ng tan b»ng thiÕt bÞ t¸ch ®· chän (4.9). Röa b×nh (4.4) víi 50ml n−íc nãng (nhiÖt ®é tõ 95 ÷  

1000C) vµ ®æ phÇn n−íc tr¸ng ®ã lªn phÇn cÆn kh«ng tan cßn l¹i trong thiÕt bÞ t¸ch. 

Röa ®i röa l¹i cÆn kh«ng tan cho tíi khi dÞch läc lµ thùc sù trung tÝnh ®èi víi giÊy quú. Qu¸ tr×nh t¸ch 

vµ röa cÆn kh«ng tan cÇn ph¶i ®−îc hoµn thµnh kh«ng qu¸ 30 phót. 

6.3.3 Xö lý kiÒm 

6.3.3.1 §æ l¹i phÇn cÆn kh«ng tan ®· röa vµo b×nh (4.4) cho thªm, nÕu cÇn, chÊt khö bät (3.7) vµ 

chèng s«i trµo (3.8). 

LÊy 200 ml dung dÞch natri hydroxit (3.2) ë nhiÖt ®é phßng, ®un nãng dung dÞch tíi 95÷ 1000C (xem 

8.2) sau ®ã ®æ tõ tõ vµo b×nh (4.4). 

L¾p thiÕt bÞ ng−ng tô. Dïng thiÕt bÞ cÊp nhiÖt ®un nhanh dung dÞch tíi s«i (kho¶ng 2 phót) vµ sau ®ã 

tiÕp tôc ®un s«i ®Òu trong 30 ± 1 phót. 

6.3.3.2 Sau thêi gian s«i ®· quy ®Þnh trªn, cho thªm vµo b×nh 50 ml n−íc l¹nh vµ dïng thiÕt bÞ t¸ch 

läc (4.9) ®· chän t¸ch nhanh phÇn cÆn kh«ng tan. Röa cÆn víi 25 ml dung dÞch axit sunfuric (3.1) ë 
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nhiÖt ®é phßng vµ sau ®ã ®un nãng tíi nhiÖt ®é 95 ÷ 1000C (xem 8.2). Röa víi n−íc nh− ®· m« t¶ 

trong 6.3.2.2. Lµm kh« cÆn b»ng mét trong c¸c ho¸ chÊt ë môc 3.3, tiÕp theo röa b»ng dung m«i 

(3.4) ®Ó lo¹i bá chÊt bÐo kh«ng xµ phßng ho¸ ®−îc. 

Theo c¸ch läc ®· chän (xem phô lôc B) gom toµn bé cÆn vµo trong cèc ®èt hoÆc cèc läc (4.6). 

6.3.4 SÊy kh« 

SÊy c¶ cÆn vµ cèc ®èt trong tñ sÊy (4.3) (xem chó thÝch) ë 130 ±  20C. 

§Ó nguéi tíi nhiÖt ®é phßng trong b×nh hót Èm vµ c©n nhanh chÝnh x¸c tíi 0,5mg. Nh¾c l¹i thao t¸c 

nµy cho ®Õn khi sù kh¸c nhau gi÷a hai lÇn c©n liªn tiÕp kh«ng v−ît qu¸ 1mg, (kÌm theo sÊy kh« 

trong tñ sÊy vµ lµm nguéi trong b×nh hót Èm). 

Chó thÝch: Thêi gian cña c¸c giai ®o¹n sÊy trong tñ sÊy phô thuéc vµo ph−¬ng ph¸p ph©n lËp ®· sö 

dông, nãi chung tæng sè thêi gian sÊy th−êng 2 giê lµ ®ñ. 

6.3.5 §èt  

Sau khi sÊy kh«, tiÕn hµnh ®èt phÇn cÆn thu ®−îc trong lß nung (4.7) ë 550 ± 250C tíi khèi l−îng 

kh«ng ®æi. Lµm nguéi tíi nhiÖt ®é phßng trong b×nh hót Èm (4.8) vµ c©n l¹i chÝnh x¸c tíi 0,5 mg. 

6.3.6 Sè lÇn x¸c ®Þnh 

TiÕn hµnh Ýt nhÊt hai lÇn x¸c ®Þnh trªn cïng mét mÉu thö. 

6.4 Thö mÉu tr¾ng 

NÕu ami¨ng ®−îc dïng nh− lµ mét chÊt trî läc (xem ®iÒu B.2 phô lôc B), th× tiÕn hµnh thö mÉu  tr¾ng 

d−íi cïng mét ®iÒu kiÖn thö nh− ®· m« t¶ trong 6.3. 

7 TÝnh to¸n kÕt qu¶ 

7.1 Ph−¬ng ph¸p tÝnh vµ c«ng thøc 

7.1.1 Hµm l−îng x¬ th« tÝnh theo s¶n phÈm khi giao nhËn  

Hµm l−îng x¬ th« ®−îc biÓu thÞ b»ng phÇn tr¨m khèi l−îng cña s¶n phÈm khi giao nhËn, tÝnh theo 

c«ng thøc: 

a) Cho s¶n phÈm kh«ng cÇn nghiÒn(1) 

( )[ ]
0

3211
100
m

mmmX +−=
 

 

___ 

(1) NÕu kh«ng thö mÉu tr¾ng th× lo¹i m3 ra khái c«ng thøc 
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b) Cho c¸c s¶n phÈm ph¶i nghiÒn(1) 

( )
100

100100

0
3212

s

s

Mx
M
x

m
xmmmX +−=

 

Trong ®ã: 

m0: khèi l−îng, l−îng mÉu c©n tÝnh b»ng g (6.2) 

m1: khèi l−îng tæng sè cña cÆn vµ cèc nung sau khi sÊy kh« (6.3.4), tÝnh b»ng gam; 

m2: khèi l−îng tæng sè tÝnh b»ng gam, cña cÆn vµ cèc nung sau khi ®èt (6.3.5); 

m3: lµ sù kh¸c nhau vÒ khèi l−îng, tÝnh b»ng gam, quan s¸t ®−îc trong qu¸ tr×nh ®èt mÉu tr¾ng (6.4), 

tÝnh c¶ khèi l−îng chÊt trî läc ®· sö dông; 

Ms: lµ hµm l−îng chÊt kh« tÝnh b»ng phÇn tr¨m khèi l−îng cña s¶n phÈm khi giao nhËn, ®−îc tÝnh 

theo chØ dÉn ë 6.1.3.1; 

M’s: lµ hµm l−îng chÊt kh« tÝnh b»ng phÇn tr¨m khèi l−îng cña mÉu thö ®−îc x¸c ®Þnh theo chØ dÉn ë 

6.1.2.2 hoÆc 6.1.3.3. 

7.1.2 Hµm l−îng x¬ th« tÝnh theo hµm l−îng chÊt kh« cña s¶n phÈm 

Hµm l−îng x¬ th«, tÝnh theo phÇn tr¨m khèi l−îng liªn quan tíi hµm l−îng chÊt kh« cña s¶n phÈm, 

®−îc tÝnh theo c«ng thøc(1) 

 

( )[ ] '
0

3213
100100

sM
x

m
xmmmX +−=

 

 

Trong ®ã m0, m1, m2, m3 vµ M’s cã ý nghÜa nh− trong ®iÒu 7.1.1. 

7.1.3 Tr−êng hîp lµm kh« s¬ bé 

NÕu mÉu ®−îc lµm kh« tr−íc (xem 6.1.1) th× hµm l−îng x¬ th« tÝnh b»ng phÇn tr¨m khèi l−îng s¶n 

phÈm khi giao nhËn ®−îc tÝnh b»ng c¸ch nh©n kÕt qu¶ ®· tÝnh ®−îc theo c«ng thøc 7.1.1 víi tû sè 

4

5

m
m

 

Trong ®ã: m4 lµ khèi l−îng, tÝnh b»ng gam, cña mÉu ë t×nh tr¹ng Èm ban ®Çu tr−íc khi sÊy s¬ bé; 

___ 

(1) NÕu kh«ng thö mÉu tr¾ng th× lo¹i m3 ra khái c«ng thøc 
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m5 lµ khèi l−îng, tÝnh b»ng gam, cña cïng mÉu ®ã sau khi ®· lµm kh« s¬ bé. 

7.1.4 KÕt qu¶ 

KÕt qu¶ lµ trung b×nh céng cña hai lÇn x¸c ®Þnh (6.3.6) víi ®iÒu kiÖn ®¶m b¶o r»ng c¸c yªu cÇu ®é  

lÆp l¹i (xem 7.2) lµ ®−îc tho¶ m·n. 

7.2 §é lÆp l¹i 

Kh¸c nhau kÕt qu¶ cña 2 lÇn x¸c ®Þnh (6.3.6) ®−îc tiÕn hµnh ®ång thêi hoÆc kÕ tiÕp nhau nhanh do 

cïng mét kiÓm nghiÖm viªn lµm, kh«ng ®−îc v−ît qu¸: 

0,4 (gi¸ trÞ tuyÖt ®èi) ®èi víi hµm l−îng x¬ th« nhá h¬n 10% (khèi l−îng). 

4% (gi¸ trÞ t−¬ng ®èi) ®èi víi hµm l−îng x¬ th« lín 10% (khèi l−îng). 

8 L−u ý vÒ thao t¸c 

8.1 NÕu mÉu cã hµm l−îng cacbonat (
−−

3CO ) lín h¬n 1%, cho vµo l−îng mÉu c©n 100 ml dung dÞch 

axit clohydric (xem 3.5)  ë nhiÖt ®é phßng. Sau ®ã 5 phót, läc vµ röa mÉu b»ng n−íc nguéi. Qu¸ tr×nh 

thao t¸c nh− ®· m« t¶ ë 6.3.2. 

NÕu kh«ng xö lý tr−íc nh− trªn 1% cacbonat sÏ gi¶m nång ®é cña axit sunfuric. 

8.2 Ph¶i cÈn thËn ®Ó tr¸nh g©y ra biÕn ®æi nång ®é c¸c ho¸ chÊt 3.1 vµ 3.2 trong khi ®un chóng tíi 

nhiÖt ®é tõ 95 ÷100 0C, cã thÓ dïng b×nh cã l¾p thiÕt bÞ ng−ng tô håi l−u ®Ó ®un. 

9 Biªn b¶n thö 

Biªn b¶n thö cÇn nªu ph−¬ng ph¸p ®· dïng, kÕt qu¶ thu ®−îc (®Æc biÖt lµ kÕt qu¶ ®· ®−îc tÝnh theo 

s¶n phÈm khi giao nhËn hay theo hµm l−îng chÊt kh«). Biªn b¶n thö còng ®Ò cËp tíi thiÕt bÞ t¸ch läc 

®· sö dông vµ toµn bé c¸c ®iÒu kiÖn thao t¸c kh«ng quy ®Þnh trong tiªu chuÈn nµy hoÆc ®−îc coi 

nh− lµ tù ý, còng nh− bÊt kú t×nh huèng nµo cã thÓ lµm ¶nh h−ëng tíi kÕt qu¶. 

Biªn b¶n thö cÇn bao gåm toµn bé c¸c chi tiÕt cÇn thiÕt ®Ó nhËn biÕt mÉu mét c¸ch ®Çy ®ñ. 
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Phô lôc A 

Ph−¬ng ph¸p chiÕt xuÊt chÊt bÐo 

A.0 Giíi thiÖu 

NÕu cÇn ph¶i chiÕt xuÊt chÊt bÐo (xem 6.3.1), cã thÓ dïng phÇn cßn l¹i sau khi ®· x¸c ®Þnh trùc tiÕp 

hµm l−îng chÊt bÐo cña s¶n phÈm lµm l−îng mÉu c©n hoÆc tiÕn hµnh chiÕt xuÊt chÊt bÐo cña l−îng 

mÉu c©n b»ng mét trong c¸c dung m«i (3.4) víi mét trong c¸c kü thuËt chiÕt xuÊt ®−îc m« t¶ d−íi 

d©y. 

Trong c¶ qu¸ tr×nh thao t¸c, viÖc chiÕt xuÊt c¸c chÊt bÐo cÇn ®−îc tiÕn hµnh trong ®iÒu kiÖn kh«ng 

cã mÆt c¸c vËt liÖu cã thÓ ®−a vµo mÉu thö c¸c x¬, sîi xenlul« (giÊy läc, b«ng thÊm n−íc) hoÆc cã 

thÓ lµm lät c¸c h¹t mÞn nhá khi g¹n läc. 

A.1 C¸c ph−¬ng ph¸p chiÕt xuÊt 

A.1.1 TiÕn hµnh röa mét hoÆc nhiÒu lÇn l−îng mÉu c©n trùc tiÕp trong b×nh ®−îc dïng ®Ó xö lý, sau 

®ã t¸ch dung m«i b»ng c¸ch g¹n, chó ý kh«ng ®Ó lät mÊt s¶n phÈm. Sau khi röa, sÊy kh« phÇn mÉu 

nhËn chÊt bÐo ®Ó t¸ch nèt sè dung m«i cßn l¹i. 

A.1.2 TiÕn hµnh viÖc chiÕt xuÊt liªn tôc trong mét hoÆc 2 giê, chuyÓn l−îng mÉu cÇn vµo mét thiÕt bÞ 

thÝch hîp, ch¼ng h¹n mét bé chiÕt xuÊt liªn tôc. 

A.1.3 TiÕn hµnh chiÕt xuÊt trªn mét l−îng x¸c ®Þnh cña mÉu thö mµ thùc tÕ lín h¬n khèi l−îng cÇn 

thiÕt. 

Sau khi chiÕt, lµm kh« cÆn vµ lÊy ra mét phÇn nhá t−¬ng øng víi khèi l−îng cña l−îng mÉu c©n ®Ó 

x¸c ®Þnh hµm l−îng x¬ th«. Khi biÓu thÞ kÕt qu¶, cÇn tÝnh ®Õn c¶ phÇn tr¨m chÊt bÐo ®· chiÕt xuÊt vµ 

®é Èm ®· khö. 

A.1.4 Trong tr−êng hîp nh− ph−¬ng ¸n ®−îc m« t¶ ë B.2.2 cña phô lôc B, Qu¸ tr×nh chiÕt ®−îc tiÕp 

tôc nh− sau: 

TiÕn hµnh chiÕt xuÊt b»ng c¸ch ®Ó l−îng mÉu c©n vµo bé phËn läc cña thiÕt bÞ t¸ch (4.9). Tr−íc khi 

®Æt mÉu, ®¸y bé phËn läc ®· ®−îc phñ tr−íc mét líp b«ng  ami¨ng lµ 2g ®· c©n tr−íc chÝnh x¸c tíi 

1mg. Rãt lªn mÉu ba lÇn víi 50ml dung m«i (3.4) mçi lÇn rãt dung m«i tiÕn hµnh hót läc cÈn thËn. 

A.1.5 §èi víi c¸c s¶n phÈm kh«ng thÓ chiÕt xuÊt trùc tiÕp ®−îc, chØ cã thÓ tiÕn hµnh chiÕt theo c¸c 

thao t¸c ®· m« t¶ ë phÇn trªn sau khi mÉu ®−îc thuû ph©n b»ng axit. 

Sau khi ®· khö hÕt axit sunfuric b»ng c¸ch röa s¹ch (xem 6.3.2.2). Dïng tæng sè 100ml mét trong 

c¸c ho¸ chÊt nªu trong 3.3 ®Ó lµm kh« 3 lÇn cÆn cßn l¹i. Sau ®ã tiÕn hµnh chiÕt chÊt bÐo ba lÇn víi 

50ml dung m«i (3.4). 

Trong tr−êng hîp nµy, ph−¬ng ph¸p t¸ch ®· m« t¶ trong ®iÒu B.1 phô lôc B kh«ng thÓ sö dông ®−îc. 
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Phô lôc B 

Mét sè thiÕt bÞ kh¸c ®Ó t¸ch x¬ th« vµ th«ng tin bæ sung vÒ c¸ch dïng 

 

B.0 Giíi thiÖu 

Khi ¸p dông ph−¬ng ph¸p chung ®−îc m« t¶ trong tiªu chuÈn nµy, thiÕt bÞ t¸ch vµ thao t¸c tiÕn hµnh 

kh¸c nhau tuú thuéc ë kü thuËt t¸ch ®−îc sö dông: 

C¸c kü thuËt nµy, ®−îc nªu ra ®©y nh− lµ nh÷ng vÝ dô, bao gåm: 

T¸ch b»ng c¸ch ly t©m; 

T¸ch b»ng c¸ch läc, cã hoÆc kh«ng cã  trî läc (b«ng ami¨ng, c¸t biÓn, v¶i läc, giÊy läc). 

Khi dïng mét trong c¸c ph−¬ng ph¸p nµy mét mÆt tu©n thñ c¸c bµi b¶n cña ph−¬ng ph¸p chung, 

mÆt kh¸c cÇn l−u ý tíi c¸c söa ®æi sau ®©y: 

B.1 T¸ch b»ng c¸ch ly t©m 

§iÒu 3: 

Bæ sung thªm: 

“3.9. Bromothymon xanh, dung dÞch chØ thÞ 0,2g/l” 

§iÒu 4 

Thay ®iÒu 4.6 b»ng “cèc läc b»ng vËt liÖu bÒn v÷ng d−íi t¸c ®éng cña ®iÒu kiÖn thö” 

Thay ®iÒu 4.9 b»ng 

“M¸y ly t©m” 

§iÒu 6 

Thay phÇn lêi cña 6.3.2.2 b»ng: 

“Sau thêi gian s«i x¸c ®Þnh, th¸o thiÕt bÞ ng−ng ra khái b×nh, chuyÓn dung dÞch trong b×nh sang c¸c 

èng cña m¸y ly t©m. Trong khi g¹n cè g¾ng gi÷ l¹i c¸c cÆn kh«ng tan trong b×nh cµng nhiÒu cµng tèt. 

TiÕn hµnh ly t©m ngay víi khi chÊt láng trong c¸c èng ly t©m trong hoµn toµn. G¹n bá phÇn chÊt láng 

lín h¬n ë bªn trªn trung hoµ phÇn cßn l¹i b»ng dung dÞch natrihydroxit (3.2), cho 5 giät dung dÞch chØ 

thÞ mÇu bromotimon xanh. TiÕn hµnh trung hoµ cho ®Õn khi mÇu dung dÞch tõ mµu vµng chuyÓn 

thµnh xanh l¸ c©y. 

Sóc b×nh (chøa cÆn kh«ng tan) b»ng n−íc nãng (95 ÷  1000C) tiÕn hµnh trung hoµ phÇn võa röa nh− 

®· m« t¶ ë phÇn trªn. 

ChuyÓn phÇn ®· röa vµo ly t©m, nÕu cÇn th× n©ng ®é pH lªn tíi 7, kiÓm tra b»ng giÊy quú. 
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Ly t©m tiÕp cho tíi khi chÊt láng hoµn toµn trong “thay phÇn lêi cña 6.3.3.1 b»ng: 

“NÕu cÇn, cho thªm t¸c nh©n khö bät (3.4) vµ chèng trµo (3.8) vµo b×nh (4.4). G¹n bá phÇn lín líp 

chÊt láng bªn trªn khái c¸c èng ly t©m, chuyÓn toµn l−îng cÆn trong c¸c èng sang b×nh b»ng c¸ch 

lÊy 200ml dung dÞch natri hydrixit ë nhiÖt ®é phßng (3.2) ®−îc ®un nãng tíi 95 ÷  1000C (xem 8.2) ®Ó 

t¸ch c¸c cÆn ®ã khái c¸c èng li t©m råi tuÇn tù cho vµo b×nh. 

L¾p thiÕt bÞ nh−ng tô vµo b×nh. §un nhanh tíi s«i (kho¶ng 2 phót) b»ng thiÕt bÞ cÊp nhiÖt (4.5) vµ duy 

tr× cho s«i nhÑ ®Òu trong 30± 1phót” 

Thay phÇn lêi cña 6.3.3.2 b»ng: 

“Sau thêi gian s«i ®· quy ®Þnh, th¸o thiÕt bÞ ng−ng ra khái b×nh vµ chuyÓn c¸c chÊt trong b×nh sang 

c¸c èng cña m¸y li t©m (4.9) lµm cÈn thËn ®Ó chuyÓn ®−îc cµng nhiÒu c¸c cÆn kh«ng tan sang èng 

th× cµng tèt. 

TiÕn hµnh li t©m ngay cho tíi khi chÊt láng trong hoµn toµn. G¹n bá phÇn chÊt láng lín h¬n ë phÝa 

trªn vµ trung hoµ phÇn cßn l¹i víi dung dÞch axit sunfuric (3.1), cho 5 giät dung dÞch chØ thÞ mµu 

bromotimon xanh, trung hoµ cho tíi khi mµu vµng cña dung dÞch chuyÓn thµnh mµu xanh l¸ c©y. 

NÕu thÊy cÇn, t¨ng ®é pH tíi 7, kiÓm tra b»ng giÊy quú. 

Sóc b×nh b»ng n−íc nãng (ë 95 ÷1000C) vµ trung hoµ phÇn cÆn sóc ®−îc nh− ®· m« t¶ ë trªn. 

Dïng b×nh röa víi n−íc nãng ®Ó chuyÓn toµn bé khèi l−îng cÆn cßn l¹i trong b×nh vµ trong c¸c èng li 

t©m vµo cèc läc (4.6) ®· ®−îc l¾p s½n trªn mét b×nh hót. 

Röa cÆn b»ng n−íc s«i råi sÊy kh« b»ng mét trong c¸c thuèc thö trong 3.3”. 

B.2 T¸ch b»ng c¸ch läc qua b«ng ami¨ng 

Chó ý: Ph¶i cÈn thËn khi tiÕp xóc víi b«ng ami¨ng v× nã cã thÓ h¹i tíi søc khoÎ. 

B.2.1 Ph−¬ng ¸n thø nhÊt 

§iÒu 3 

Thay phÇn lêi cña 3.6 b»ng: 

“B«ng ami¨ng phï hîp cho mét cèc läc Gooch ®−îc chuÈn bÞ nh− sau: 

Cho dung dÞch axit clohydric lo·ng (1 thÓ  tÝch axit clohydric ë nhiÖt ®é 200C cã khèi l−îng riªng lµ 

1,19g/l céng víi 3 thÓ tÝch n−íc) vµo b«ng ami¨ng vµ luéc kho¶ng 45 phót. 

Läc qua phÔu läc Buchner vµ röa b»ng n−íc cho ®Õn khi s¹ch hÕt axit clohydric. 

Sau ®ã röa b»ng axªt«n, sÊy kh« vµ ®èt trong lß nung ë nhiÖt ®é 550
025± C trong 16 giê. 

§Ó cho nguéi. Cho b«ng ami¨ng vµo trong mét l−îng axit sunfuric võa ph¶i (3.1) vµ ®un s«i trong 30 

phót. 
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ChÊt lÊy b«ng ami¨ng trªn phÔu Buchner, röa kü b»ng n−íc vµ lµm kh«. 

Xö lý b«ng ami¨ng b»ng c¸ch ®un s«i trong dung dÞch natri hydroxit (3.2). 

Läc, röa l¹i lÇn n÷a víi dung dÞch axit sunfuric (3.1) sau ®ã sóc kü b»ng n−íc cho tíi khi chóng cã 

ph¶n øng trung tÝnh. 

Lµm kh« b»ng mét trong c¸c ho¸ chÊt ë 3.3, sÊy kh« trong tñ sÊy ë 130 ± 20C  vµ ®èt trong lß nung 

(4.7) ë 550 ±  250C  tíi khèi l−îng kh«ng ®æi (th−êng Ýt nhÊt lµ 6 giê) 

§iÒu 4 

Thay phÇn lêi cña 4.9 b»ng: 

“Dông cô t¸ch, ch¼ng h¹n mét phÔu läc buchner víi mµng läc b»ng thÐp kh«ng gØ”. 

§iÒu 6 

Thay c©u thø hai cña 6.3.2.1 b»ng: 

“Cho thªm lµm chÊt trî läc – kho¶ng 1g b«ng ami¨ng (3.6) c©n chÝnh x¸c tíi 1mg” 

Thay ®o¹n cuèi cña 6.3.3.2 b»ng: 

“Gom toµn bé cÆn vµo trong cèc ®èt (4.6)”. 

B.2.2 Ph−¬ng ¸n thø hai 

§iÒu 3 

Thay phÇn lêi cña 3.6 b»ng phÇn lêi t−¬ng øng trong B.2.1 

§iÒu 4 

Thay phÇn lêi cña 4.9 b»ng: 

“Dông cô t¸ch bao gåm: 

4.9.1 B×nh läc, dung tÝch kho¶ng 2 lÝt 

4.9.2 PhÔu thuû tinh, ®−êng kÝnh 120mm víi mét nót cao su ®Ó l¾p vµo b×nh läc (4.9.1) vµ mét tÊm 

läc bao gåm mét ®Üa sø ®−êng kÝnh 40mm vµ dµy 4mm cã 16 lç ®−êng kÝnh mçi lç 4mm, ®Üa läc h×nh 

nãn t−¬ng øng víi h×nh d¹ng phÔu, ®Üa ®−îc phñ mét tÊm l−íi máng m¾t l−íi kho¶ng 1mm lµm b»ng 

vËt liÖu chÞu ®−îc c¸c ®iÒu kiÖn thö. 

§iÒu 6 

KÕt thóc phÇn lêi cña 6.3.1 nh− sau: 

“NÕu l−îng mÉu c©n ph¶i ®−îc khö chÊt bÐo th× sö dông ph−¬ng ph¸p ®· ®−îc m« t¶ trong A.1.4 

cña phô lôc A” 

Thay thÕ ®o¹n ®Çu cña 6.3.2.1 b»ng: 
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“a) NÕu l−îng mÉu c©n ®· ®−îc khö chÊt bÐo 

ChuyÓn l−îng ®· ®−îc khö chÊt bÐo vµ b«ng ami¨ng ®· ®−a vµo (xem 6.3.1) vµo b×nh (4.4), nÕu 

cÇn, cho thªm t¸c nh©n khö bät vµ chèng trµo (3.7 vµ 3.8) 

b) NÕu l−îng mÉu c©n ch−a ®−îc khö chÊt bÐo 

ChuyÓn l−îng mÉu c©n vµo b×nh, ®−a vµo 2g b«ng ami¨ng ®· ®−îc c©n tr−íc chÝnh x¸c tíi 1mg vµ 

nÕu cÇn, cho thªm t¸c nh©n khö bät vµ chèng trµo (3.7 vµ 3.8) 

Bæ sung ®o¹n sau ®©y vµo phÇn cuèi cña 6.3.2.1: 

“Trong khi ®ã, ®Æt tÊm läc vµo phÔu (4.9.2) cña b×nh läc (4.9.1). R¶i 2g b«ng ami¨ng (3.6) ®· ®−îc 

c©n tr−íc chÝnh x¸c tíi 1mg, vµo kho¶ng 100ml n−íc vµ ®æ chóng lªn trªn tÊm läc cña phÔu. Läc l¹i 

phÇn n−íc ®Ó gi÷ l¹i nh÷ng sîi b«ng ami¨ng cã thÓ ®· tr«i qua tÊm läc”. 

Bæ sung ®o¹n sau ®©y vµo cuèi cña 6.3.3.1: 

“Trong khi ®ã, chuÈn bÞ mét bé läc míi víi 2gam b«ng ami¨ng (3.6) ®· ®−îc c©n tr−íc chÝnh x¸c tíi 

1mg, qu¸ tr×nh tiÕn hµnh nh− ®· m« t¶ trong phÇn läc sau khi sö lý axit”. 

Thay ®o¹n cuèi cïng cña 6.3.3.2 b»ng: 

“Thu nhÆt tÊt c¶ cÆn cßn l¹i trong cèc nung (4.6)” 

Thay phÇn lêi cña 4.6 b»ng: 

“TiÕn hµnh thö mÉu tr¾ng víi 6g ami¨ng (3 lÇn 2g) hao hôt khèi l−îng khi ®èt 6g b«ng ami¨ng kh«ng 

®−îc v−ît qu¸ 10mg”. 

B.3 T¸ch b»ng c¸ch läc qua c¸t biÓn 

Thay phÇn lêi c¶u 3.6 b»ng: 

“C¸t biÓn ®−îc chuÈn bÞ nh− sau: 

R©y c¸t qua bé r©y nhiÒu tÇng cã kÝch th−íc m¾t r©y 160µ m vµ 125 µ m theo nh− yªu cÇu trong 

ISO 3310/1. 

§un s«i phÇn c¸t cßn l¹i trªn r©y cã cì m¾t r©y 125 µ m trong dung dÞch axit clohydric nång ®é 

4mol/l víi thêi gian 30 phót. Sóc kü c¸t ®· ®un b»ng n−íc cho ®Õn khi kh«ng cßn clorua, kiÓm tra 

b»ng ph¶n øng chØ thÞ víi dung dÞch b¹c nitrat. Sau ®ã ®èt c¸t trong lß nung (4.7) ë nhiÖt ®é 550 ±  

250C cho tíi khi khèi l−îng kh«ng ®æi (th«ng th−êng Ýt nhÊt lµ 6 giê). 

§iÒu 4. 

Thay phÇn lêi cña 4.6 b»ng: 
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“Cèc läc, cã thÓ lµ mét cèc läc thuû tinh víi mét ®Üa läc thuû tinh kÕt tô hoÆc mét cèc läc silic dioxit 

víi mét ®Üa läc silic dioxit kÕt tô cã ®−êng kÝnh 40mm víi chØ sè kÝch th−íc lç nhá n»m trong d·y 16-

40µ m (h¹ng P40). 

Cèc läc ®−îc dïng nh− dông cô t¸ch (4.9) khi l¾p trªn mét b×nh läc”. 

§iÒu 6 

Bæ sung thªm phÇn sau ®©y vµo phÇn ®Çu cña 6.3.2.1. 

“Tr¶i ®Òu trªn tÊm läc cña cèc läc kho¶ng 8 ®Õn 10g c¸t biÓn (3.6) ®−îc c©n tr−íc chÝnh x¸c ®Õn 

1mg” 

Thay phÇn lêi cña 6.3.5 b»ng: 

“§Æt cèc läc víi c¸c chÊt chøa bªn trong vµo lß nung cßn nguéi (4.7), n©ng nhiÖt ®é lß nung ®Õn 550 

± 250C. §èt cÆn kh«ng tan trong 1 giê ë nhÞªt ®é trªn. Sau ®ã ®Ó nguéi trong lß, b»ng c¸ch më c¸nh 

cöa cña lß nung ra, tíi kho¶ng nhiÖt ®é 2000C. 

§Æt cèc läc trªn mét ®Üa chÞu nhiÖt, sau ®ã lµm nguéi trong b×nh hót Èm (4.8) kho¶ng 1 giê vµ c©n 

chÝnh x¸c tíi 0,5mg” 

B.4 T¸ch b»ng c¸ch läc qua v¶i läc 

§iÒu 4. 

Bæ sung phÇn lêi cña 4.9: 

“4.9.1 v¶i läc mÞn, ch¼ng h¹n 18 sîi dµy 0,42mm trªn centimet, ®Æt trong mét phÔu h×nh nãn. 

Vµ nÕu cÇn, 

4.9.2 Cèc läc Gooch cã mét líp ami¨ng mÞn vµ nh−ng ch¾c ®Æc” 

§iÒu 6. 

Thªm vµo 6.3.2.2: 

“Dïng v¶i läc mÞn (4.9.1) nh− mét dông cô t¸ch” 

Bæ sung vµo phÇn cuèi cña 6.3.3.2: 

“NÕu dïng v¶i läc mÞn, t¸ch cÆn tõ dông cô läc chuyÓn vµo cèc ®èt” 

B.5 T¸ch b»ng c¸ch läc qua giÊy läc 

§iÒu 4 

Thay phÇn lêi cña 4.9 b»ng: 

“Dông cô t¸ch bao gåm: 

4.9.1 B×nh läc dung tÝch kho¶ng 1 lÝt. 
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4.9.2 PhÕu läc Buchner, ®−êng kÝnh kho¶ng 100mm ®−îc chuÈn bÞ víi giÊy läc kh«ng tro mµ cã thÓ 

dïng ®−îc trong dung dÞch axit còng nh− chÞu ®−îc c¸c ®iÒu kiÖn trong khi tiÕn hµnh läc vµ röa.” 

 

 

 


