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Loi néi dau
TCVN 6838 : 2001 hoan toan tuong ducng véi ISO 12081 : 1998;

TCVN 6838 : 2001 do Ban ky thuat tiéu chudn TCVN/TC/F12 Sita va
san pham siia bién soan, Téng cuc Tiéu chudn D6 ludng Chat lugng dé
nghi, Bé Khoa hoc, Cong nghé va Méi trudng ban hanh.
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Sita — Xac dinh ham lugng canxi — ﬁhubngphépchuﬁ’hﬂé e

Milk - Determination of calcium content — Titrimetric method

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuan nay qui dinh phuong phap chudn dd dé xac dinh ham lugng canxi trong sifa va slfa hoan
nguyén tu sita dac, slta dac c6 duong hodc sua bot.

2 Thuat ngir va dinh nghia

Trong tiéu chudn nay ap dung dinh nghia sau :

2.1 Ham lugng canxi clia sira: Phan khéi luong clia cac chét xac dinh dugc bang phudng phap qui

dinh trong tiéu chuin nay.

Chu thich - Ham lugng canxi dugc biéu thi bang phan tram khdi luong.

3 Nguyén tac

Lam két tla cac protein trong phan mau thir bang axit tricloaxetic, sau d6 loc. Canxi trong dich loc dudc

két tha la canxi oxalat va dudc tach ra bang cach ly tam. Chat két tha sau khi da rifa va hoa tan dugc

chudn d6 bang kali permagannat.

4 Thudc thir va vat liéu tho
Chi st dung cac thudc thit loai tinh khiét phan tich, trif khi co qui dinh khéc, va nudc cét hodc nudc da
loai khoang hodc nudc cé chéat lugng tuong duong. '

4.1 Dung dich axit tricloaxetic I, 200 g/l.
4.2 Dung dich axit tricloaxetic Il, 120 g/l.
4.3 Amoni oxalat, dung dich bdo hoa, ianh.

4.4 Dung dich do metyi.
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Hoa tan 0,05 g §o metyi trong 100 ml etanol (96% phan thé tich).

4.5 Dung dich axit axetic, 20% phan thé tich.

4.6 Dung dich amoniac I.

Tron cac thé tich bang nhau clia dung dich amoniac (25% phan khdi lugng) va nudc.
4.7 Dung dich amoniac Il.

Pha loang 2 mil dung dich amoniac (25% phan khGi luong) bang nudc dén 100 ml.
4.8 Axit sunfuric.

Cho 20 ml axit sunfuric (98% phan khéi luong ) vao 80 mi nuéc.

4.9 Dung dich thé tich chuan kali permanganat, c¢(KMnO,) = 0,004 mol/l + 0,0001 mol/l.
Kiém tra chudn d6 bang qui trinh phong thi nghiém théng thudng sir dung axit oxalic ho&c natri oxalat.
5 Thiét bi, dung cu

Céc thiét bi, dung cu phong thi nghiém théng thudng va dac biét nhu sau ;

5.1 Can phan tich, c6 d6 chinh xac dén 0,01 g, c6 thé doc dugc dén 0,001 g.

5.2 Binh dinh muec, dung tich danh dinh 50 ml.

5.3 Pipet, dung tich danh dinh 20 ml.

5.4 May ly tam, c6 thé tao gia téc quay 1400 x g.

5.5 6ng ly tam, hinh tru va day tron, dung tich khoang 30 ml, dudc chia vach 20 ml.
5.6 Pipet, xa hét 2 mlva 5 ml.

5.7 Dung cu hat, c6 6ng mao dan.

5.8 Noi cach thuy, c6 thé dun sai nuéc.

5.9 Buret, dugc chia vach 0,02 m.

5.10 Gidy loc khéng tro, dé loc cham.

6 Liy mau

Viéc 18y mau khéng qui dinh trong tiéu chuan nay. Nén ldy mau theo TCVN 6400 : 1998 (ISO 707;.
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Diéu quan trong la phong thi nghiém nhan dugc dung mau dai dién va khong bi hu hdng hodc o thay

déi chat lugng trong qua trinh van chuyén va bao quan.

7 Chuan bi miu thd

Dua mau th(r clia sita hodc sita hoan nguyén vé 20 °C + 2°C va trén ky. Néu khéng thu dudc su phan
b& ddng nhat clia chat béo thi dun néng nhe mau dén 40°C, sau dé tron nhe nhang bang cach !t 7 it

lai hdép dung va lam ngudi dén 20°C = 2°C.

8 Cach tién hanh

8.1 Phian mau tha

Chuyén khodng 20 g mAu th(t da chuan bj (diéu 7) vao binh dinh mlc (5.2), s dung pipet (5.3). Can

mau chinh xac dén 0,01 g.
8.2 Tién hanh xac dinh
8.2.1 Két tia cac protein

VUa l&c vira cho tir tir dung dich axit tricloaxetic | (4.1) vao phan mau thif (8.1) cho dén khi thu dugc
50 mi. L&c manh trong vai gidy va dé yén 30 phut. Loc qua gidy loc (5.10), cht y dich loc thu dudc phai

trong.
8.2.2 K&t tua canxi theo oxaiat va tach oxalat

Dung pipet 18y 5 mi dich loc trong (8.2.1), 5 mi dung dich axit tricloaxetic |l (4.2), 2 mi dung dich amioni
oxalat (4.3), hai giot dung dich dé metyl (4.4) va 2 ml dung dich axit axetic (4.5) vac ng ly tam (5.5).

Troén bang cach xoay ng.

~Cho ting giot dung dich amoniac | (4.6) vao cac dung dich hén hop trong dng ly tam cho dén khi ¢
mau vang nhat. Sau d6 cho vai giot dung dich axit axetic (4.5) cho dén khi xuat hién mau héng. Dé yén

4 h & nhiét 34 phong.

Pha lodng lugng chira trong 8ng ly tdm bang nudc dén 20 ml. Ly tAm éng nay & 1 400 x g trong 10 min.

Dung dung cu hut (5.7) dé loai phan chat 1dng trong suét ndi phia trén clia 6ng ly tam.

Dung 5 ml dung dich amoniac Il (4.7) trang thanh cla éng ly tam. Chu y khéng lam khudy tron chat
Idng canxi oxalat. Ly tam lai 6ng ly tdm & 1 400 x g trong 5 min. DUng dung cu hat (5.7) dé loai phan

chat Idng trong sudt ndi phia trén cla ong ly tam.

Lap lai thao t4c rlia nay hai lan.
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8.2.3 Chuian do
Cho 2 ml axit sunfuric (4.8) va 5 ml nuéc vao chét lang canxi oxalat (8.2.2).

Dat 6ng lén noi cach thuy dang soi dé hoa tan hét chat lang canxi oxalat. Chudn d6 canxi oxalat d3 hoa
tan bang dung dich kali permanganat (4.9) cho dén khi cé6 mau hong bén vimg. Chu y dé nhiét do cla

dung dich trong qué trinh chuan d6 luén cao hon 60°C.

Ghi fai thé tich cla dung dich kali permanganat da ding, chinh xac dén 0,01 mi, tinh bang mililiz.
8.2.4 Thi mau trang

Tién hanh thif mau trang song song véi viéc xéc dinh, sif dung 20 mi nudc thay cho phan mau thit.
Ghi lai thé tich cla dung dich kali permanganat da ding. chinh xac dén 0,01 ml, tinh bang militi.

9 Tinh toan va biéu thj két qua

9.1 Tinh toan

Tinh ham lugng canxi theo cong thirc sau day :

10007 _ .40 -1, 1L

w = 0.0004(F =T/, )x
m m

trong doé

w  la ham Iugng canxi, dudc biéu thi bang phan tram khéi iuong;

V' Ia thé tich dung dich kali permanganat da sif dung cho phan mau thir (8.2.3), tinh bang mililt:
Vo1& thé tich dung dich kali permanganat d4 si dung cho thif méu tring (8.2.4), tinh béng mililit; |
m  1a kh6i lugng phan mau thi, tinh bang gam:;

f 1a hé s6 hiéu chinh cho thé tich két tla tir viéc két tha bang axit tricloaxetic, nhu sau :

Ham lugng chat béo cla mau (%) Hé sé hiéu chinh
3,5dén 4,5 f=0,972
3 f=0,976
2 ' f=0,980
{ - £=0,988
<01 ' t=0,98%
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9.2 Biéu thj két qua
Biéu thi két qua dén chir s6 thir ba sau dau phay.

10 D6 lap fai

Chénh léch tuyét dbi gita cac két qua cla hai phép thir doc Iap thu dugc khi slr dung cung mét phudng
phap thir trén vat liéu thir gibng hét nhau, tién hanh trong mét phong thi nghiém, do mét ngusi phan
tich st dung cung mét thiét bi, trong mét khoang thdi gian ngan, 16n hon 0,002% khoéng vuot qua 5%

cac truong hop.
11 Bao cao thir nghiém
~ Bao cao thir nghiém phai chira :
- moi théng tin can thiét d& nhan biét day dd vé mau thir
- phuong phap lay mau da s{r dung, néu biét;
- phuang phap thir da dung, tham khao cla tiéu chuan nay:

— tat ca cac chi tiét thao tac khéng qui dinh trong tiéu chusn nay, ho&c tuy y lua chon, cling vdi

cac chi ti€t bat thuong nao khac cé thé anh hudng téi két qua:
- — két qua thu duoc; hoac

~ néu kiém tra dé lap lai, néu két qua thu dugc.



TCVN 6838 : 2001

Phy luc

Tai liéu tham khao

[1] TCVN 6400 : 1998 (ISO 707) Sita va san phdm sita — Ly mau.




