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Sira va san pham sira dang long - Hwéng dan do phé
héng ngoai giira

Milk and liquid milk products - Guidance for the application of

mid-infrared spectrometry

1 Pham vi 4p dyng

Tiéu chudn nay dwa ra cac hwéng dan phén tich dinh lwgng céac thanh phan ciia sira va cac san pham
sCra dang 1dng nhu slra twoi nguyén ligu, stra ché bién, cream va whey biing cach do hap thy bic xa
ving hdng ngoai gira.

Céc thong sé b sung cla thiét bi nhw b$ cam bién dan dién c6 thé cai tién higu qua trong phép xac
dinh céc théng sé thanh phan va cho phép wdrc tinh cac théng sé khac.

Cac hudng din ndy ¢6 thé &p dung & phéan tich sira bd va clng ¢6 thé ap dung dé phan tich siva clia
cac lodi ddng vat khac (siva dé, sira clru, slra tréu v.v...) va cac sdn phdm slra dang I6ng, v&i didu kién
thire hién dhy a0 céc hiéu chuén déi véi méi ing dung va c6 dly di cac quy trinh kiém soét.

Cac hwéng dan nay bj han ché ap dyungcho céc sdn pham c6.dd nhét thap hon ¢ thé dwec bom qua
hé théng dong chdy clia may phén tich va han ché a6i véi cac chit phan tich khéng gay bao hoa
quang hoc tai cac budre song oy thé dwece 4p dung.

2 Tailiéu vién din

Céc tai lidu vién din sau 1a rat cin thiét cho viéc 4p dung tiéu chudn. Béi voi cac tai lidu vién dan ghi
nam cong b thi ap dyng phién ban dugc ndu. BSi v&i cac tai liéu vien din khdng ghi ndm cong bd thi
ap dung phién ban méi nhét, bao gdm ¢a céc sira ddi (néu cd).

TCVN 8099-1 (ISO 8968-1), Sira va sén phm slra — Xéc dinh ham luong nito — Phén 1: Nguyén téc
Kjeldahl va tinh protein thé
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TCVN 8099-5 (ISO 8968-5), Sira — Xé4c dinh ham luong nito — Phdn 5: Phuong phép xéc dinh ham
lwegng nito protein. ‘

ISO 8196 (tAt ca céc phan), Milk — Definition and evaluation of the overall accuracy of alternative
methods of milk analysis (Stra — Djnh nghia va déanh gia s\ chinh xéc cda phuong phép phan tich sira
thay thé)

CHU THICH: C6 thé &p dung céc tai liéu vién din khéc tiy thudc vao viée ap dung hodc hiéu chudn cy thé ciia thiét bj phan
tich ty d6ng.

3 Thuat ngir va dinh nghia

Trong tiéu chun nay &p dung c4c thuat ngt, dinh nghfa néu trong TCVN 8099 (ISO 8968) (tét ca céc
phan) va c4c thuat ngir, dinh nghia sau day:

31

Hiéu chudn phd (spectral calibration)

Phwrong thire hiéu chudn phd (spectrum calibration model)

Viéc hiéu chudn duya trén su két hop clia ¢Ac tin hiéu hip thy & vai (> 2) buéc séng trong ving héng
ngoai gitra ho&c c4c tin hiéu tir céc bd cam bién khac, dwoc téi vu hba dé c6 dugce danh gid tét nhét
vé thdng sé cin xem xét.

3.2 :

Hiéu chuin a3 déc va didém cit (slope and intercept calibration)

Céc hé s hdi quy tuyén tinh don gidn dwgc thiét 1ap tir hdi quy binh phwong nhd nhét clia sb doc thiét
bi t6i wu héa dira theo két qua thu dwoc bing cac phurong phap chudn ly-héa.

4 Nguyén tic

Sau khi xi¥ iy so bd va abng hoa, néu cin, miu dwgc do bing thiét bj do phd hdng ngoai dé ghi lai dai
legng birc xa dwge hip thy & cac budc song cu thé khi giao thoa trong viing héng ngoai gitra. DT ligu
phd duge chuyén @di thanh cac néng d¢ thanh phan hodc cac thong sb ly-héa khac théng qua phwong
thiec hiéu chudn duoc xay digng trén cac mau dai dién tir mau dwoc phan tich, D4 véi mot vai thong
sb, vi du cac didm d6ng bang, céc tin hiéu t&r bd cam bién dwec 1dp dat bd sung cb thé dwa vao
phurong thivc hiéu chuén.

5 Céc dic trwng chi yéu ctia thiét bj do héng ngoai

Céc tin hiéu tai cac buwéc song twong (ng lién quan cé thé dwgc tao ra blng cach sir dung bd ghi giao
thoa bién d@di Furie hodc st dung bd loc quang. Céc thiét bj va cac phuwong thire higu chudn &p dung
c6 thé khac nhau vé sb lwong buédce song cu thé dwoe sir dyung trong danh gia céc thong sé quan tam.
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Thiét bi hdng ngoai la thiét bi doc quyén, khi str du_ng trong céc diéu kién quy dinh trong tiéu chuén
nay s& cho phép danh gia cac thdng sé thanh phén va céc thong sb khac clia siva va sin phim siva
dang I6ng.

6 Cic yéu td anh hwong dén phép do
8.4 Yéu td thiét bj

6.4.1 D lap lai

Dé kiém tra dd 13p lai clia thiét bi, phan tich théng nh&t mét mau dai dién 13p lai it nhat 12 13n lién tuc.
Hai két qua I4p Yai dAu tién bj loai ra d& giam thidu anh hwdng mang sang. P 13p lai tinh dwoc cin dap
(rng cac gidi han I3p lai dbi voi cac thdng sé co lién quan va nén miu.

6.1.2 D én djnh didm zero

Pé kiém soat sy 6n dinh Giém zero, phan tich mau tréng (nwée hodic dung dich zero) dinh ky trong qua
trinh str dyng thiét bj théng thuwdng. D trdi cdn phai nhé va nglu nhién vé&i chidu hwéng (+) sao cho dd
trdi tich tu lai 14 nhd nhét. V& 48 thj do troi zero theo théi gian 13 cach hiéu qua d8 kiém tra dd 8n dinh clia
thiét b,

CHU THICH: Mbt b thiét bj t ddng higu chinh didm zero & cac khodng dinh ky. Ngudi van hanh xem xét cac higu chinh by
ddng @ d3m béo rdng a6 trdi tich ty khdng b} virgt quéa.

6.1.3 Dbng hoa miu

D& kiém tra hiéu qua clia by @dng hod, tién hanh hai phép phén tich lién tuc, phép phan tich th(r nhét st
dung méu s(ra nguyén chét chwa déng hoa va phép phan tich thi hai st dung cung loai méu sira
nguyén chét d6 sau khi da dwgc ddng hod. Khi thu durgc trung binh clia ndm sbé doc chat béo I3p lai, thi
chénh léch gitra nam sbé doc chét béo I&p lai nay khdng dwoc qua 0,04 % ddi véi mau sira chira-ham
legng chét béo sira 1a 4,0 % khdi lvong. DE tinh tiéu chi dat/khdng dat thich hgp déi véi cac ndng @
chét béo stra khac véi 4,0 %, nhan ham lugng chit béo thire thu dwoe véi 0,01 dé thu duorc tiéu chi méi.

CHU THICH 1: Quy trinh nay chi c6 thé ap dung cho cAc thiét bj trong d6 Ireng miu ddng héa cb thé tach riéng va thu
thap riéng. '

CHU THICH 2: Béi v&i cac rng dyng v&i cac chat ndn méu c6 ham Irgng chit béo cao hon (vi dy: cream nguyén ligu), thi
nén kiém tra higu qué ddng héa véi miu chét béo dai dign cao. Cac théng sb cu thé vé higu qua clia may déng héa phy thudc
véao nén miu.

CHU THICH 3: Cac sb doc cla thidt bj déi v&i mdi thanh phin chét béo siva (vi dy: cic axit béo don [& hodc nhém axit béo)

phy thudc vao hiéu qua clia vigc ddng hoa. Cac budce song khac nhau dugs s dung trong cac phuong thire hidu chudn din

@én a4 nhay khdng ddng ddu d6i v&i hidu qua dbng hda va c6 thé anh hwdng Ién hon ddi véi chét béo. Khi do cae thanh phin

chit béo nher thé, cAn thye hién phép thir hiéu guad ddng hoa dbi véi cac thanh phin ndy va chénh léch khdng duge vuot qua
_gidi han I13p lai @i v&ri mbi thanh phén.
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CANH BAO - Cac két qua cla phép thir ndy c6 thé gay nhdm 1dn, khi bd ddng hoa miu cia thiét
bj khdng 1am viéc sé cho chénh lgch rit it gitra 1dn phan tich the nhit va thir hai.

Céch khac, thu phan méu siva chira ddng hoa cling nhir phdn miu stva @3 ddng hoa clia cling mét loai
sira, bing cach thu &y sia nguyén liéu va sira ché bién tir mot bdn chira tai nha may si¥a hodc béng
cach ddng héa cac thé tich nhd hon st dung bd ddng hod bench-top hodc quy mé thir nghiém. Sau @6,
do ¢& hai mau siva chwa ddng hoa va chinh mau stka 46 da ddng hoa va so sanh sy chénh léch két
qua theo tiéu chi dat/khong dat nhw 4 néu & trén.

Gia st hiéu qua lam viéc clia bd ddng ho4 clia thiét bj ddng hda ngoai la tét, thi cb thé kiém tra x4c nhan
bing cach phén tich c& hat cla sira da ddng hoa. Sy phan bd c& hat chét béo hop Iy dwoc ddc tneng
bdi d (0,9) tr 1,4 pm dén 1,5 um [d (0,9) cd nghia Ia 90 % hat chét béo sira ¢é dwong kinh nhd hon a]'”,

Mat sb thiét bj cho phép ngudi st dung theo doi chi sé déng héa dé biét dwoc hiéu ndng clia bd ddng
héa. Can thirc hién theo hudng din clia nha san xuét thiét bi.

Viéc theo d&i @8 I3p lai clia thiét bj cling c6 thé cung clp théng tin ¢6 gia tri lién quan @én tinh trang cla
b6 ddng héa. Néu 46 I3p lai cia mau sira ddng héa d4p (rng yéu chu, con dd 13p lai cia sira nguyén
ligu 12 kém (tré&n hai I4n dao ddng) thi bd ddng héa khong hoat déng & mirc chip nhan duoc.

6.1.4 DJ tuyén tinh

CHU THICH 1: Vigc kidm tra d tuyén tinh m6 ta trong didu nay chi &p dung cho phép do cac thanh phén chinh trong sra. Cac
viéc kiém tra 3% tuyén tinh cho cac img dung khéc, dc biét 14 cac sin phim c6 ham lwgng chét béo cao hodc dbi véi cac thang
s6 khdc véi cic thanh phén chinh s& khac nhau. Trong cac tnrdmg hop nay cin theo ding huéng din clia nha sdn xuét.

CHU THICH 2: Co thé danh gia a6 tuyén tinh theo khéi lrgmg/khéi lvgng hosic theo khéi lrgng/thé tich. VI cuvet cla thiét bj
c6 chira mét thé tich mdu nhit dinh, nén t6t nhét 48 danh gia @ tuyén tinh theo khéi lugng/thé tich. Trong trwdng hop @6,
chudn bj cac dung dich tuyén tinh béng cach can chinh xac cic legng can. D& danh gid dd tuyén tinh thieo thé tich, nén 6o
chinh xac ty trong va tinh h@ sé chuyén @i thich hop.

CHU THICH 3: Biéu co ban 12 treéc khi dénh gia a4 tuyén tinh, cin chéc chin riing bd déng héa clia thiét bi trang trang thai
hoat dgng tét (xem 6.1.3).

Dé kiém tra d¢ tuyén tinh déi voi mai thanh phan chinh, chudn bj it nh&t 10 dung dich v&i néng @6 da
biét bao trim dai ndng @6 dién hinh ctia c4c thanh phan cu thé. Nén str dung cac dung dich sau:

a) Cream ddng nhét véi 8 % khéi lvong chét béo, dugc pha loing bing stra gly hodc dung dich zero
@& kiém tra @6 tuyén tinh clia phép xac @inh ham lugng chét béo. Néu khéng c6 sin cream ddng nhét
& mirc chét béo néi trén thi c6 thé s dung cream chwa déng héa véi didu kién |13 bd @dng hoa cia
thiét b: hoat déng & mdrc ch4p nhan duoc (xem 6.1.3).

b) Retentate sira gy UF duroc pha lodng béng chét siéu loc dé kiém tra d6 tuyén tinh clia phép xac
dinh ham lwgng protein. Cach khac, ¢é théd st dung whey protein cd dac, natri caseinat, canxi
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propionat, sira bét gly hodc slra bot gy co dic dugc pha loang bang nwaoc ct. Dung dich gbe cén
chira khodng 5,5 % khéi legng protein.

c) Nén diing dung dich lactose ngam mét phan tr nuéc ndng 46 60 g/l da dugc pha loang béng nurée
hodic dung dich siral"! d& kiém tra 48 tuyén tinh clia phép xac dinh ham lwong lactose.

St dung dung dich gbc c6 néng dd & mrc trén clia ddi Gién hinh, a& chudn bj cac day dung dich pha
loang nhw trong Bang 1.

Bang 1 — Day dung djch pha lodng

Céc phén dung dich gdc Cac phan chit pha loang Néng dd twong dbi
100 0 | 1,0
90 10 0,9
80 . 20 08
70 30 07
60 40 0,6
50 50 05
40 60 04
30 70 0,3
20 80 02
10 - 80 0,1

0 100 0,0

Nén ting du ndng d$ clia nhirng dung dich nay tir zero dén c4c gi6i han trén nhu di kién clia cac sb
doc clia thiét bj do.

Phan tich m&i mau 13p lai ba I&n, tinh trung binh céc két qua va tinh phwong trinh hdi quy tuyén tinh
y=bx+a. Ap dung hdi quy tuyén tinh véi céc gia tri dy kién trén mBu trén tryc x va céc gié tri do
dugc trén miu trén tryc y. Tt hdi quy, tinh sé dw e, =y, —(bx, + a). Dung db thi e, trén tryc y va céc
gia trj di kién trén tryc x. Kidm tra bing mét thudmng cac diém sb liéu vé sy ddy al théng tin doi v&i d6
tuyén tinh clia tin hiéu. Can phat hién mei sé dw nim ngoai va 13p lai phép tinh trén di ligu con lai
treére khi phén tich tiép.

Khi quan sat, dwéng cong ¢6 thé duoc bidu thj bang ty sé r, theo Cong thre (1):
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S v i

Trong do:
emax 12 56 dur 1 nhét tir hdi quy;
emin 12 56 du nho nhét tir hoi quy;
Mnax 12 gid tri cia s§ do trén d6i véi bd miu thir c6 lién quan;
Mmin 12 gia trj clia 56 do dwéi dbi véi bd méu thtr cd lién quan.

Ty sé r phai nhd hon 2 %. Trwong hep cao hon gié tri ndy, tét nhét [a thyc hién bang céch tao ra céc
dung dich hiéu chuan riéng ré cho cdc dai ndng &4 khac nhau.

Cudi cling, didu chinh d& tuyén tinh cGia 66 nhay thiét bj déi véi cac thanh phan theo hwdng dan cla
nha san xuat. Xem thém Tai liéu tham khao [18].

CHU THICH: Cach khac, ¢b thé két hop kidm tra dd tuyén tinh v&i vige higu chudn 49 déc va tiép diém.
6.1.5 Sy mang sang

S mang sang dwoc xac dinh 1a thé tich cdn lai clia phdn mau trwde do tinh béing phan trém cla tong
thé tich cla cuvet sau khi bom lién tiép miu qua cuvet, :

Céc yéu td bén trong/cac vAn @& dnh hwéng mang sang bao gdm cai @t may bom, sw thiéu hyt clia hé
théng déng chdy va cac yéu té bl. Cac yéu td bén ngoai anh hwdng mang sang bac gdm viéc chuyén
tir bd khudy tron va pipet.

Dé d4nh gia anh hwdng mang sang dbi véi hé théng hoan chinh, bao gém mang sang tir hé théng lay
mau ty ddng dwoc ap dung cudi cling, chay cdc mAu ter 20 Ig riéng st dyng hé théng hoan chinh.

Bé danh gia dnh hudng mang sang ddi véi hé théng dong chdy, cho chay cic mau thi cdng, sau 46
lau khé pipet gitra cac I&n thye hién.

D& kiém tra 4nh hudng mang sang, phén tich 20 mau lién tiép clia miu nwéc va mau stea nguyén chét
(cha y déi voi miu sira nguyeén liéu, cdn dwoc dong héa), st dung theo thir ty: nwwérc, nwrde, siva, siva,
nuwée, nwdre v.v...va ghilai cac sé doc cac thong sé thanh phan chinh cla tirng miu nwdc va siva.

Tinh théng s6 anh hwdng mang sang cla nwoc — stra, Ey, va sra - nude, By, st dung Céng thire (2)
va (3) dwéi day:

10
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= (my-m) 100 @
(mz _Wz)
_m-w,)

EM_(m;_wz)xmo 3)

Trong dé:
wy 12 tdng clia cac sb doc ddi voi nwéc 1an thiz nhat (1 +5 + 9+ 13 + 17);
w, 1atdng clia cac sb doc dbi véi nwdc ian thir hai (2 + 6 + 10 + 14 + 18);
my 1a tdng clia cac s6 doc dbi véi sira Ian they nhat (3 + 7 + 11 + 15 +19);
m, iatbng chia cacsd doc ddi voi stra 1an thir hai (4 + 8 + 12 + 16 + 20).
C4c gia trj mang sang tinh dwgc cua E,, va Ey phai nhd hon + 1 %.
CHU THICH ©3m bao riing mang sang dwgc danh gia sir dung ki thuft nay chi trén céc thanh phdn chinh cla sta,
6.1.6 Nw&c bay hoi bén trong thiét bj

Dao ddng a6 Am khéng khi bén trong bd phan quang hoc cia thiét bi do dan dén bién ddng trang thai
quang hoc zero va hidu chudn. Thay chét hip thu (silicagel) trvée khi nd bj di mau, tét nhét la &
nhirng khoding thdi gian téi thiéu do nha san xuat quy dinh. Céc diéu kién mdi tredng trong cac phéng
thir nghiém cy thé c6 thé phai thay déi thrdng xuyén hon.

6.2 Cac yéu té ly-hoa va sinh hec
6.2.1 Thanh phén sira
Tin hiéu thu dwgc & mbi bwdc séng 12 két qua hip thu clia tit ¢ cac thanh phan, ké ¢ nuérc.

Khi ap dung phuong thirc hiéu chudn phd déi v&i thanh phin cu thé, thwéng cac bién déng trong céc
thanh phin khac dwec didu chinh cho phli hop véi phwong thire hiéu chudn. Twong tac duw dwec phat
hién cé thd xuét phét tir bién déng chwa Al clia cac ndng @6 thanh phan trong day mau hiéu chuén phd.

Véi cac phép higu chudin truydn théng diya trén cac tin hiéu a9 hép thy & cac budc song cai dat trudc
(hiéu chudn MLR), thi cAn 4p dung hé s6 hoan @i @& didu chinh céc dao ddng cho phii hop theo ndng
d6 clia cac thanh phan khac. Cac hé sé twong tac ndy 1a dic trung cho mdi budc séng va méi kidu
thiét bj.

11
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Kiém tra v& moi twong téc du clia cac thanh phan chinh va néu ciin, didu chinh c4c hé sé hoan ddi & cac
khodng twong (eng véi quy trinh do nha san xuét thiét bi quy dinh ho3c do nha cung cAp chit chuan.

Moi viéc bd sung dgc 1ap thanh phin tinh khiét vao sira khdng tao ra dé trdi dang ké trong két qua clia
céc thanh phan khac, khac voi di kién tir viéc pha lodng bng cdch bd sung thanh phin. Déi v&i cac
thanh phan chinh, ¢é thé thwe hién nhw sau™:

a) bd sung vao miu siva:

- cream cla cling loai siva;

- lwgng can me,s clia caseinat khd hodc protein sipa dé ting ham Iwgng protein khodng 1 g/100 g;
- lrgng cAn My, clia lactose khé dé tang ham lugng lactose khodng 1 ¢/100 g;

b) phan tich cac mau gbc va cac méu ¢ bd sung 1ap lai it nh&t bén 1an;

¢) tinh trung binh ctia cac mau I3p lai va sau d6 tinh d9 léch twong téc, theo Céng thirc (4):

d yix = (Ym&-f :erff ) (‘4)

Trong do:

Y va Yue la cdc ndng @6 trung binh do duge dbi voi thanh phin nhidu Y trudc va sau khi thém
thanh phén gay nhiéu tvong (ng;

Lyva H, la trung binh clia cac ndng @6 cao va thdp do duwoc ddi voi thanh phin gy nhiéu X
trurére va sau khi thém thanh phan gay nhigu twong (ng;

£ la hé sé pha loang dbi voi thanh phin dwec thém vao X: dbi véi chéat béo thi fr =
1 —0,011(He — Lg); 86i v&i protein fo = 1 — 0,008.ms va d6i v&i lactose £ = 1 — 0,008.Mye

Déi voi ba thanh phan chinh, ¢in ther nghiém sau td hgp sau: F/P; FIL; PIF; P/L; UF, LIP.

D6i véi mau sira cho thay cac dai ndng @6 rong (vi du: cac loai si¥a riéng I1€), d6 I&ch tuong tac dw cin
trong khoang + 0,02.

Céc quy trinh va cac miu sira bd sung dé kiém tra va didu chinh hé sé twong tac dwoc miéu ta rong
hen & noi khac, eI

Hé sé diéu chinh cin dwoc kidm tra khi bdo dwdng hodc thay thé bat ky bd phan chinh cla thiét bi nhw
bd ngudn, detector hoic bd phan quang hoc.

12
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6.2.2 Thanh phin axit béo

Vi cac phép higu chudn truyén théng dura trén cac tin higu o hdp thy & cac bude song cai dét trude
(hiéu chudn MLR), thi cac dao dong trong thanh phan axit béo clia sira (khéi lwong phan ti trung binh
va @6 khéng bao hoa) co thé anh hudng dang k& dén méi twong quan gilra céc két qua clia phurong
phép chudin va phurong phap do hdng ngoai. Khi xuét hién cac bién dng thanh phan (vi dy: bién dang
theo mua, theo viing hodc giira cac loai khac nhau) thi ¢6 thé didu chinh viéc hiéu chuén thiét bi.

CHU THICH: Véi vige higu chudn phd co thé gidm duoc tac dong cla bién dng theo mua va theo ving béng cach két hep
cac loai bién ddng nay vao bd miu hiéu chuln.

6.2.3 Phan gidi lipit

Viéc gidi phéng axit béo do tac dong clia lipase lam thay déi sé do doc dwoc trén thiét b do. Vi dy: khi
st dyng thiét bj véi hiéu chuln truydn théng MLR, thi tang chi sé phan gii lipit cda 1 mili dwong lwong
trén 100 g chét béo, do dwgc béng phwong phap BDI [TCVN 10564 (ISO/TS 22113)], lam thay doi tin
higu cla thiét bj do ddi voi chat béo la — 0,022 % & budc séng 5,7 um (b loc A) va + 0,006 % & budc
s6ng 3,5 um (b loc B), déi véi cac mAu chira ham lwgng chét béo 3,5 % khéi lugng.

Viéc tang chi sé phan gidi lipit cla 1 mili dwong Iwgng trén 100 g chét béo, do dugc bang phwong
phap BDI lam thay @i tin hiu cla thiét bj dbi véi protein & bwéc séng 6,5 pm bdi + 0,013 % abi voi
cac mAu chira ham lwgng protein 3,0 % khéi luong.

6.2.4 Didu kign vit Iy ciia chéit béo sira

Néu c6 mét phan chét béo sta ndi trén b& mat trong didu kién da khir diu thi mau thir dvec bom bing
thiét bj khéng dai dién cho ham lwgng chit béo clia mau. Do d6, phai loai bd cac méu da khir dau. Chu
¥ thu thap hét c4c I&p kem bam & thanh va nép binh.

6.2.5 S bién ddi trong nito phi protein (NPN)

Viac x4c dinh protein bing phé hdng ngoai (IR) c6 bd loc dia vao viéc hép thy ning lwong héng ngoai
b&i cac méi lién két peptit clia phan ti¥ protein, trong khi cac thanh phan ctia NPN hau nhw khong gép
phan tich cye vao tin hiéu cla thiét bj tai nhirng bwdc séng do protein. Thiét bj do phai dwec hidu
chudn & dua ra lwong nito protein [theo TCVN 8099-5 (ISO 8968-5)] hodc nite tdng b [theo TCVN
8098-1 (ISO 8968-1)] dwa trén lugng protein xac dinh duwoc theo phwong phép Kjeldahl.

Véi phrong thire higéu chudn MLR truyén théng, thi viée Iya chon cch higu chuln protein dyra vao nito
tdng b gia siv lrong NPN clia cac miu stra dung d& higu chudin thiét bi do 13 khong ddi tir mau nay
dén m&u khac trong tirng day hidu chudn tir day nay dén day khac. Néu NPN bién ddi tir mau nay dén
mau khéc trong day hidu chudn, thi nhirng sai [éch trong viéc didu chinh ¢ déc clia tin higu higu chinh
trén két qua protein c6 thé gay do léch chudn I6n gila cic két qué phurong phap chudn xac dinh dwoc
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nito tdng 6 (TN) theo phirong phap Kieldahl va két qua xac dinh duoc bing thiét bi do nay lam cho d§
chinh x4c bi gidm. Do @6, viéc hiéu chudin protein theo nito tdng sb, thi bién @i v& mirc trung binh nito
phi protein (NPN) tir day hiéu chudn nay dén day hiéu chuln khéac c6 thé cn phai diéu chinh lai viéc
hiéu chun™!,

6.2.6 S bién déi axit xitric

Axit xitric hdp thy nang lwong & 6,5 um, nghia la cling v&i buréc séng xac dinh protein. Sy dao dong
clia ham Iweng axit xitric, do d6 cAn duoc bl fai théng qua higu chudn protein.

6.2.7 pH

Trong cac mau stra nguyén liéu c6 pH thap, thi viéc anh hudng cé thé quan sat dwoc trén sbé doc thiét
bj vé& chit béo, protein, lactose, ure va diém déng bang. O mirc pH dudi 6,4, cac sé doc ham lwong
protein va diém déng bang ¢6 xu huéng thap di dang ké, trong khi dbi voi chét béo va lactose lai cao
hon so véi cac gia trj thu duge khi pH biing 6,717

6.2.8 Chét bao quin

Céc chét bao quan c6 thé dnh hudng dén d6 nhay (IR) clia thiét bj do bing héng ngoai cling nh aén
két qua clia phurong phép chudin. Cac anh hwdng nay c6 thé khac ddi véi cac thanh phan khac nhau
va cé thé khac nhau giCra cac thiét bi do. Do @6, cac anh hudng dic thi ndy phéi dugc kiém tra trong
quy trinh hiéu chuén trwéc khi p dung bét ky phirang thire bdo quan mAu nao.

Anh huéng clia cac chét bdo quan cé thd dugc danh gia biing cach so s&nh céc két qué IR trén cac
mau nhir nhau cb chit bao quan va khéng c6 chat bdo quan. Viéc nay cé thé thiec hién béng cach st
dung cac mAu tréng (nwée) cling nhu cac mau sira. Khi 6 cn ghi lai &3 Iéch dnh huéng cla cac chét
bao quan khac nhau giva cht bdo quan dang rén (vién) va dang 16ng ¢6 cling thanh phan hoat tinh.
Can Iwu y 3nh hwdng pha lodng véi chat bao quan dwgc thém vao.

Néu két qua bj anh hudng bi chit bao quan thi thi c6 thé gidm thiéu tac dong 1én cac két qua thiét bi
do héng ngoai (IR) bang cach hiéu chuln thiét bj st dung cac méau cé chat bao quan theo duing quy
trinh diing cho cac mAu thir. Trong trrdng he'p nay, phai thire hién phwong phap chudn trén cac mau
sira khang c6 chat bao quan, trir khi trudc d6 d& chirng minh viéc thém chét bdo quan khong lam sai
I6ch két qua clia phwong phap chudin thyre hign théng qua céc tinh chét héa hec hodc thé tich.

6.2.9 Anh hwéng ctia chit nén san phim

Trong cac san phdm phirc hop, co thé cé cac nhém chét hap phy khéng lién quan dén chét phén tich
cu thé duoc thir nghiém. Vi du: chit béo hodc protein dwgc bd sung tir cac ngudn khac ¢ thé khéng
thé thyrc hién bi viéc hiéu chudn déi véi nén mau si¥a tinh khiét, duong duge bd sung vao hén hop
kem lanh ¢é thé din dén viéc tang khéng dling ham lwong lactose ciia san phdm.
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7 Hiéu chuin thiét bj do
7.1 Myc dich

Can phdi chinh tin higu thiét bj do sao cho déi véi mbi ham lugng thanh phan cn do thi sé doc trén
thiét b do cling gan bing véi gid tri do dwoc bing phirong phap chudn.

Néu khong co sin cac phwrong phép chuln hodic khdng thye hién dugc thi ¢b thé s dung cac phurong
phap thay thé, véi didu kién 14 da dwge danh gia xac nhan,

Vi céc thiét bj do do hdng ngoai cé cac hé théng higu chuan khac nhau, nén khang thé dwa ra mét quy
trinh d3c trueng. Nha sén xuét phai cung cdp cac phwong tién cho cac phong thir nghiém @& chinh thiét
bj do cho phi hgp véi cac yéu clu néu trong tiéu chuln nay. Nguwéi thye hién hidu chun cin hiéu rd
c4c nguyén tc st dung cAc thuat toan théng ké hiéu chudn.

7.2 Cac phwong thirc hidu chudn phd

Do chinh xéc va do chic chin clia cac phwong thire hiéu chudn phd phy thuge vao céc ké hoach chen
mau va hiéu chudn. Cac phwong thirc hiéu chuin @3 xay dgng chi ¢ higu lyc ddi véi cac mlu nam
trong ving cac mAu hiéu chudn. Budc dAu tién trong vidc xay dyng hidu chudn 1a xac dinh viéc ap
dung, vi dy: kidu mAu va dai ndng d6. Thiét bj cin dwec hidu chudn trén mot loat cac mau tw nhién. Khi
chon c4c mau hiéu chudn, cin chi y d dim bao ring tit ca cac yéu t6 chinh dnh hwdng dén d chinh
x4c hiéu chuln & n&m trong giéi han 4p dung da xac dinh, bao gm nhu sau:

a) tinh bién dng trong céc t hop va cac dai thanh phin va céc thdng sé khac;
b) tinh bién ddng v& di truydn, dja Iy va thoi vy v& thanh phan va cic théng sb khéc;

Viéc hiéu chufin cé thé thyc hién sz dung céc ky thust khic nhau, vi dy: hdi quy tuyén tinh da bién
(MLR), thust todn da bién nhu hdi quy binh phirong téi thidu tirng phin (PLS), héi quy trong sé cuc
bd (LWR) ho%c mang neuron nhan tao (ANN). Ky thuét t6i wu c6 thd dwgc Ganh gia thdng qua déanh
gi4 kiém chirng chéo khi cac phwong thirc Gwoc xay dung tiép theo trén céc phan di liéu va dugc
thr nghiém trén cac phdn khac'®. Thang tin bd sung c6 thé thu dugc tir phép thir trén bd thir
nghiém djc 1&p.

CAn x4c dinh s lwong bién sé téi wu (trong MLR) hodic cac yéu té (trong hiéu chuln da bién). Néu cb
qua it bién sé ho3ic yéu td dugc sir dung, thi thu dwge gidi phdp chura thich hgp, nghia 12 phwong thirc
khdng @i rong @& cé dugc tinh bién thién quan trong trong dir liéu. Néu st dung qué nhidu bién sb
hozc yéu té, thi cé thé thu dwoc gidi phap qua mire, khi d6 quéa thiva di liéu hdng ngoai dwgc ding Iam
mau. C& hai trzong hop nay d&u cé thé din dén dy doan khdng ding vé cac mau tiép theo. Nhin
chung, gidi phap tét nhét 12 cho sai s binh phurong trung binh nhd nhét clia danh gia kiém ching chéo
(RMSECV) véi bién s8 hodc yéu t6 it nhét.
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Céc két qua déi chirng cin dwgc dyng db thj dya theo céc gia trj dw doan thu dwoc qua danh gia xac
nhan chéo. P4 thj cin dugc kidm tra vé cac ngoai . D4 thj cling cin dugc didu tra nghién ciru vé cac
ving cé mrc khac nhau clia @6 chinh xac dy doan ngiu nhién hodc hé théng, ¢6 thé chi rd nhu ciu
nhiéu mau hiéu chudn hon ho3c phan doan ving hiéu chuln.

Khi cac phurong thire hiéu chudn @3 xay dung xong, cdn danh gid xac nhan trén b thir nghiém ddc
lap, tét nhit dwoc 14y mau sau giai doan hiéu chudn. B thi» nghiém cin bao trim tat ca c4c bién thién
trong quan thé mAu va cin chira it nhat 14 25 miu. Cac két qua thu dwoc trén bd thir ddc lap dugc
dyng thanh @3 thi, @8i chirng v&i hdng ngoai va sé dw dira theo @i chitng @& cho céi nhin vé hiéu
n3ng clia hiéu chudn. Sau khi x ly dling céc trsdng hop ngoai 1& cudi cling, d6 Iéch chudn dy doan
(SEP) khdng dugc [&n hon RMSECV. Néu khéng, cAn mé réng bd hiéu chuén bao gdm nhidu miu
hon. Trong tit c& céc tnedng hop khi xdy dyng dwdng chudn méi trén bd hiéu chudn mé réng quy
trinh danh gia x4c nhan phai dwgc 13p lai trén b thir doc 18p méi. Néu cén, sy m& rong ctia bd hiéu
chudin phai 13p lai cho dén khi thu dugc két qua chip nhéan duoc.

Nén bao gdm thyc nghiém v& xay ding va danh gié cic phwrong thiee hiéu chudn phd.

CHU THICH: Viéc hiéu chudn phd cb thd dugce chuyén sang céc thiét bj khéc cling leai, véi didu kign 4p dyng chuln héa phd
béng cac quy trinh todn hoc phi herp.

7.3 Caiditcoban

Viéc cai dit khac nhau tity thudc vao thiét bi, hé théng quang hoc va (rng dung. Cai 3t co bén c6 thé
dat dugc qua viéc chulin héa phd va hiéu chuén phé.

Viéc cai @3t co ban véi hiéu chuln truydn théng bao gém:
a) cai dat dd khuéch dai;

b) cai d&t 4o tuyén tinh;

c) cac hé sé lién hiéu chinh,

7.4 Kiém tra ¢ déc va didm cit

7.4.1 Yéu cduchung

Khi cac phuwong thirc hiéu chudn phd hodc cai g3t co ban dugc thiét 1ap va kiém tra xac nhan (xem
Diéu 6), viéc hiéu chuan djnh ky, néu cin, chinh d déc va diém giao cét cAn dwoc sir dung dé tinh
chinh hiéu ning thiét bj va d& tinh dén céc thay ddi trong thiét bj hoic cac yéu té nén miu.

CHU THICH: Céc higu chuin phd hodc cai @it co ban t8t nhat 12 dn dén céc gia tri 36 déc va diém giao cit gdn véi 1va 0
treng tng.
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7.4.2 Miu

Chon médt s8 lweng nhat dinh m3u dai dién trong tdng sé mau cén thir nghiém béng thiét bi va cac mau
c6 thanh phin thay adi ddu trén khip dai cac gia tri cia méi thanh phdn duoc do. Théng thuong, déi
v6i c4c thanh phin siva co ban, sé lwong miu can Ién hon 8. Cé thé cin @én lwong mau 1on hon d6i

v&i cac thanh phan khang truyén théng hosc thanh phan nhd.

Cac miu khdng dwoc c6 ddu hidu hir hdng va dwoc bao quan bing chat bao quan thuding dwoc cac
phong thir nghiém théng thuong siv dung. Loai bé cac mAu chira nhidu hon 10° té bao xéma/ml.

Phwong phap thay thé: sir dung cac m&u siva bién tinh khéng co méi twong quan gii¥a cac thanh phin

chinh @3 duoc quy djnh US-118L17)

7.4.3 Phan tich

Phén tich cac mau siva don 18 13p lai hai 1an bing cac phurong phap ddi chirng d& cho cac két qua yi va
13p lai ba lan sl dyng thiét bj can hiéu chuan dé cho cac két qua x,.

7.4.4 Tinh kétqua

Tinh cac gia trj trung binh: x va y cla céc 1&n phan tich 13p lai d6i véi mdi m3u don 1€ va dyng @b thi
cac gid tri thu dworc (x va y) trén dd thi dé chic chin khdng e mit cac ngoai 1&8. Néu can, I3p lai cac
phép phan tich. -

Déi véi mbi thanh phén, xac dinh phuong trinh héi quy: y = bx + a, a6 léch trung binh (d ) va dd léch
chuan du, s,, tir hdi quy. Doi véi stra bo, gia trj s, khong dwec virot qua 0,08 % déi véi mai thanh
phan chinh. Céc gia trj gi&i han ddi véi cac thanh phén nhé sé khac nhau.

Trong trwérng hep hé sé hdi quy tinh duge, b, khac nhidu so véi @ déc thire hién ho3c hé sé hdi quy
tinh duge, a, khac nhidu so voi diém giao cét, thi 13p lai viéc hiéu chuln thiét bj theo hwéng din cla

nha san xuét.

Ngoadi ra, viéc hiéu chudn can dwec kiém tra khi bo phan chinh cla thiét bi (cuvet, bd ddng héa va dia
quang hoc) durgc bdo dudng hoic thay thé.

8 Liymiu
Viéc Iy m3u khéng quy dinh trong tiéu chudn nay, nén lay miu theo TCVN 6400 (ISO 707).
M3u giri dén phong thi¥ nghiém phai ding 12 m3u dai dién. M&u khéng bj hw héng hozc thay déi trong

sudt qua trinh van chuyén hodc blo quan.
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Céc chai mA&u cAn phi hop véi muc dich st dung, nghfa 14 6& chuyén cac méu thi tv didm Iy mau
@én phong thir nghiém ma khong bi that thoat hodic hu héng.

Cin cha y @8 céc chai dyng mAu kin va c6 khodng tréng dii. Viéc 6& khodng tréng qué I6m c6 thé 1am
cho mAu dé bj @anh kem, néu khodng tréng qué It thl s& khé tron deu mau.

9 Xac dinh

Thige hién theo huéng din chia nha sdn xuét thiét b dé do cac mBu stra. Trudc khi phan tich, can lam
4m céc mAu sia nguyén lidu dén 40 °C + 2 °C va ddo chiéu nhe nhang chai dgng @8 trén k§ mau.

10 Kiém tra hang ngdy dd &n dinh trong thdl gian ngén caa thiét bi do

10.1 Yéu cdu chung

Kidm tra bing cach phan tich dinh ky mot hodc nhidgu méu kiém soat thir nghigm, dé chéc chan ring
c4c két qua vin ndm trong cac dung sai chép nhan droc, gid s 1a cac ddc tinh hoa Iy chinh cua stra
kidm so4t (chudin chirng) khong thay Gdi trong qué trinh bdo quén. Phép thi ndy c6 tac dung khdng chi
abi v&i viéc kidém tra @6 8n dinh ciia thiét bi do trong mét ngay lam viéc ma con kiém tra @9 n dinh tt
ngdy nay Gén ngay khac gitra hai 1n kiém tra do déc va diém giao cat tiép theo, xem 7.4,

10.2 Chuin bj va bdo quan cac miu kiém soét

Chon mét mé ndn mAu sira cb gia tri trung binh dbi véi théng sé lién quan va chudn bj cAn than trong
khi vBn khufy lién tue, sé legng cac mAu con cén thiét cho mét hodc nhidu ngay 1am viéc. Gitr cac mau .
con @3 bd sung chét bao quan thich hop & 4 °C + 2 °C. Luu ¥ réing cac chét bao quan ¢&n cho vao mau
chung trudc khi chia nhd. Stra thanh triing dwgc bdo quan ¢6 chét lwong tét hodc stra xtr Iy UHT co
thé bio quan an toan dugc trong 2 tudin. Chi str-dungsira d&-dwgc ddng hod khi higu qua cla vige
ddng hoa @3 dugc kiém tra.

CHU THICH: D4 kiém tra 46 ddng nhét ciia c4c phan mau thir, tir mét mé chon ngau nhién it nhét 10 m&u con. Do cac mau
con theo day c4c phép xac Ginh riéng I€ trén thiét bj héng ngoai IR. Tinh 6§ lech chuén trén cac két qua chét béo. Néu gi4 tri

ndy nhd hon 0.015 % khéi fuong, thi a0 ddng nhit 1 chp nhan dugc. Cach khac, giéi han dya trén @9 léch chudn clia miu
s, duge ude tinh tir n m3u 13p lai trén mAu (n > 2), ¢b thé dwgc ép dyng:

12
s, =[sz ~(s2/n]] (5)
10.3 Phén tich cac mau kiém soét

Phan tich cac mAu kiém soat theo cach théng thudng. MAu kiém soét riéng ré can dugc phén tich truéc
va sau khi phan tich c4c mAu thir théng thudng va it nhat ba Ian trén gie trong khi phén tich lién tuc.
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Khi két qua clia mau kiém soat vugt qua dung sai cho phép, thi do tin céy clia céc két qua thl nghiém
trén tht ca cac mAu tir mAu kiém soat o hidu e trede 66 can dugc xem xét lai.

10.4 Theo ddi quy trinh phén tich

D& theo déi chat lwong cla toan bd quy trinh phan tich, k& ca dd 8n dinh cla thiét bj, ding biéu dd
kiém soat phii hop véi ISO 8196-2.

10.5 Chinh lai vigc cai dit thiét bj
10.5.1 Cach tién hanh
Can hiéu chinh lai khi:

a) trung binh luy tich, m, déi v&i hai lan do lién tiép mau kiém soat, ddu nam ngoai cung mét dai tin
cay (dwoi hodic trén), cho thay thiét bj do da c6 sai léch; dd léch nay, thwéng theo mdt hudng gibng
nhu sai léch clia cac két qua riéng ré ndm ngoai duéng dic treng; hodic

b) néu trong ba hodic bén trdng hop ¢6 cac két qua kiém tra ndm gan hoiic nam ngoai dudng dac
treng, didu d6 cho thdy 46 13p lai thdp do chét lwong miu stra kém.

10.5.2 Kiém tra chét lwgng

Trong méi trwdng hop, tredc hét kidm tra chét lvgng clia miu stra kidm soat bang cach phan tich it
nhét ba lan, gid st miu méi cla mAu sira kidm soat trong tinh trang tét. Néu chét lvong clia mau stra
kiém soat kém thi thay béing mau khéc.

Néu chét legng cia mau siva kiém soat dam bao, thi théi khd va lam sach cuvet do, dit vj tri zero cho
thiét bi do va van hanh lai véi stra kidém soat it nhat ba Ian. Néu céac két qua twong (g ndm trong gidi
han chdp nhan, thi cé thé cho ring d6 trdi da dwgc bl lai bing cach chinh v& zero. Khi d6, ¢ thé tiép
tuc phép phan tich.

Néu cac két qua ndm ngoai cac gi¢i han, thi danh gia xem c¢6 sai sé ngdu nhién khéng (nghia I3, d6 lip
lai clia thiét bj do thAp) hay Ia sai sé hé théng (nghia I3, hidu chuln thiét bj chwa ding). Trong méi
trwdng hop, dirng va kidm tra c4c chirc niing thich hep clia thiét bj do (xem Didu 6) va, néu cin, chinh
lai viéc hiéu chudn (xem 7.4). Sau khi hiéu chinh lai thiét bj do, tiép tuc phan tich va xay dyng bidu d&
kiém soat méi.

Nén tham gia vao phép thir thanh thao.

19



TCVN 6835:2015

11 D6 chum

11.1 D4 lap lai

B4 I3p lai r dwge xdc dinh [a chénh léch tuyét déi gitra hai két qua th nghiém riéng ré thu dugc khi st
dung ciing phwong phép, tién hanh trén vat liéu thir giéng hét nhau trong mét phéng thi nghiém, do
mét nguwdi thue hién sir dung cling thiét bj, trong mét khodng théi gian ngén, & mirc x&c suét 95 %.

D6 13p lai phu thudc vao kiéu thiét bj, hé théng quang hoc, nguyén téc hiéu chudn, nén mau va cac
théng sé thir nghiém. Déi voi cac nén mau va théng sbé thir nghiém théng thudng, nha san xuét ¢6 thé
cung cép cac worc tinh vé& d 13p lai. Cac wéc tinh d6 I3p lai c6 thé thu duoc theo quy trinh néu trong
TCVN 6910-1 (ISO 5725-1) va TCVN 6910-2 (1SO 5725-2).

Trong.moi trudmg hop, ngudi si» dyng cn xem xét c4c tinh huéng cy thé va cac yéu chu dé dam bao
réng d¢ I13p lai dat dwoc thich hop cho viéc ap dung.

Da I3p lai didn hinh wée tinh ddi véi cac thanh phén chinh 1a chét béo, protein, lactose trong sla bd
nguyén liéu |a 0,040 % khéi lwgng.

11.2 D0 tai 14p ndi phdng thi nghism

Thuat ngir do tai 1ap ndi phong thlr nghiém. Rintra P Xac djnh 14 chénh léch tuyét dabi gitra céac két
qua clia hai phép phan tich dgc I4p thu dwgc st dung céc thiét bj khac nhau, cling phuong phap trén
vat liéu thir giéng nhau trong cling mt phong thir nghiém. Khi chi sir dung mét may phan tich, may can
thyre hién cac phép do I3p lai dinh ky trén céc khodng thoi gian thyre hién lién tyc.

Do tai 1ap ndi phong thir nghiém phy thudc vao kidu thiét bj, hé théng quang hoc, nguyén tac hiéu
chun, nén miu va cac théng sb thir nghiém. D& t4i 14p ndi phong thir nghiém dwoc didu chinh béi cac
giéi han d6i véi cac két qua do miu siva kidm soat dwgc 4p dung trong khi theo déi @ &n dinh hang
ngay, d& xac dinh giéi han trén qua nguyén téc chip nhan hiéu chuén do troi.

CHU THICH: B¢ t4i 18p ndi phong thir nghiém, Reua cb lién quan dén céc gidi han tac dyng * L,_, dugc st dyng trong khi

theo dai A6 &n dinh hing ngay thdng qua R = 28x Li_, Uy_42

Vi DU: Gigi han tic dyng 0,04 % chét béo dugc chon 6& didu chinh 85 % céic két qua (1- o = 0,95) cin thu Buwec tir 46 tai 13p
ndi phong thir nghiém Ry = 2,8 x 0,04/1,96 = 0,06 % chét béo.

11.3 D& tai lap

D4 tai lap, R duwoc xac dinh 1a chénh |éch tuyét ddi gitra cac két qua clia hai phép phéan tich dgc 1ap thu
duoc st dung cac thiét bj khac nhau, cling phirong phép trén vét liéu thir gibng nhau trong céc phong
thi nghiém khac nhau & mirc xéc suét 95 %.
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Do 13p 1ai phy thudc vao kiéu thiét bj, hé théng quang hoc, nguyén tac hiéu chun, nén mau va cac
théng sb thir nghiélm. Déi voi cac nén miu va thang sb thtr nghiém théng thwéng, nha sén xuét co thé
cung chp cac wdc tinh v& do 1ap lai. Cac wérc tinh &8 1ap lai co thé thu dwoc theo quy trinh néu trong
TCVN 6910-1 (ISO 5725-1) va TCVN 6910-2 {ISO 5725-2), vé&i didu kién cac may phan tich da dwoc
hiéu chuén gidng hét nhau (vi du: hiéu chuén trung tam) theo 1SO 8196.

Trong trwdng hop gia tri do tai lap chwa dugce danh gid bang the nghiém va dbi vai cac thiét bj ap
dung cac dac tinh do gidng nhau (vi du: chon b loc), thi gia tri gidi han A9 téi 1ap Ién gép hai lan gia tri
dé 13p lai dugre coi la thich hop.

Trong moi frwdng hop, ngwdi siv dung can xem xét céc tinh huodng cu thé va cac yéu ciu dé 6am bao
rding do tai lap dat dwoc thich hop cho viéc ap dung.

Do tai 13p didn hinh wéc tinh ddi véi cac thanh phan chinh 1a chét béo, protein, lactose trong slra bd
nguyén liéu |1a 0,11 % khéi wong.

12 Bao cao thir nghiém
Bao céo thir nghiém phai néu ro:
— moi thdng tin cin thiét d& nhan biét ddy ad vé& miu;
— phuong phap 14y méu da st dung, néu biét;
- phuwang phap thir dwgce sr dung, c6 lién quan dén tidu chudn nay;

— moi chi tiét thao tac khéng quy dinh trong tiéu chudn nay, hodc dugc xem 12 tuy chon, cling véi
céc chi tiét bét thudng nao khac c6 thé anh hwdng téi két qua the nghiém;

— két qua thu dwec; hodc

— néu c6 kidm tra @8 I3p lai, néu két qua thu durgc cudi cing.
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