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L&i néi dau
TCVN 10138:2013 hoan toan twong duong véi ISO 27871:2011;

TCVN 10138:2013 do Ban ky thuat tiéu chuén quéc gia TCVN/TC/F12 Siza va
sén phdm stra bién soan, Téng cuc Tiéu chudn Do lwong Chét lvgng thdm
dinh, Bd Khoa hoc va Céng nghé céng bb.



TIEU CHUAN QudC GIA TCVN 10138:2013

Phomat va phomat ché bién — Xac dinh thanh phan nito

Cheese and processed cheese — Determination of the nitrogenous fractions

1 Pham vi ap dung

Tidu chudn nay quy dinh phuwong phép xac dinh cac thanh phan (ph&n doan) nito trong phomat va
phomat ché bién tir sira bo.

2 Tailiéu vién dan

Céc tai liéu vién din sau rét can thiét cho viéc ap dung tiéu chudn nay. Déi véi cac tai liéu vien dan ghi
ndm cdng b thi 4p dung phién ban dugc néu. Déi véi cAc tai liéu vien dan khong ghi nam cong b thi
ap dung phién ban moi nhat, bao gdm ca cac sira ddi, bd sung (néu co).

TCVN 8099-1 (ISO 8968-1), Stra — Xéc dinh ham lwrong nito— Phén 1: Phuong phép Kjeldahl

TCVN 8099-2 (ISO 8968-2), Sira — Xédc dinh ham Iwong nito - Phén 2: Phuong phép phan huy kin
(Phuwong phép Macro)

3 Cac tir viét tat

Trong tiéu chudn nay st dung céc tir viét tat sau day:

N phan khéi lugng nito tdng sb g(N)/100 g
SN phan khéi lugng nito hoa tan g(N)/100 g
TCA-SN phan khéi lrong nito hoa tan trong axit tricloaxetic g(N)/100 g
PTA-SN phan khéi lrong nito hoa tan trong axit phosphotungstic  g(N)/100 g
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4 Nguyén tic

Céac phan doan thu dugc sau khi tach bdng cach 1am két tlia cac chét khéng tan trong méi trudng ¢6
pH 4,4 (SN) hoZc trong axit tricloaxetic 12 % (TCA-SN) hodc trong axit phosphotungstic (PTA-SN). Xac
dinh ham lwgng nito trong m&i phan doan c6 trong cac dich lgc thu dwoc theo cac quy trinh quy dinh
trong TCVN 8099-1 (ISO 8968-1) hodc TCVN 8099-2 (ISO 8968-2).

5 Thubdc thir

Chi str dung cac thudc thix loai tinh khiét phan tich, trir khi cé quy dinh khac.

5.1 Nwéc, phu hop véi loai 3 trong TCVN 4851 (ISO 3696)) hodc nwérc co chét lvgng tuong duong.
5.2 Dung dich trinatri xitrat ngam hai phéan tir nwéc, ¢(CgHsNA3;07.2H,0) = 0,5 mol/l

Can 147,05 g trinatri xitrat ngam hai phan tir nwéc trong binh dinh mirc mét vach 1 000 ml (6.8). Lic dé
hoa tan. Thém nuwéc dén vach va tron.

5.3 Dung dich axit clohydric, c(HCI) = 1 mol/l.

5.4 Dung dich axit tricloaxetic (C;HCl,0,) (TCA), v&i 24 % khéi lwgng/thé tich TCA.

5.5 Dung djch axit phosphotungstic (HsPW,04.xH,0) (PTA), v&i 25 % khéi lgngithé tich PTA.
5.6 Dung dich axit sulfuric (HS04), v6i 25 % khéi lugng HzS04 (020 = 1,84 g/ml)

Chuén bj dung dich axit sulfuric bing cach thém cén than va tron 260 g H.S0, 98 % vao 740 g nwérc.
St dung dung dich thu duorc trong phép xac dinh nito.

6 Thiét bi, dung cu

St dung céc thiét bj, dung cu thdng thudng clia phdng thir nghiém va cac thiét b, dung cu sau:

6.1 Méy nghién hoic may xay phéng thir nghiém, dé lam sach va thich hop cho viéc chudn bj méu thir.

6.2 Can phan tich, co thé can chinh x4c dén 1 mg, c6 thé doc dwgc dén 0,1 mg.

6.3 B® ddng héa hodc may trén [vi dy: kidu Ultraturrax T25 "), duwere trang bi khéi quay c6 thé tao
dwogc huyén phi cb c& hat tir 10 um dén 50 pm.

6.4 Cbc co6 mo, dung tich 250 mi.

6.5 Ong dong, dung tich 50 ml, 100 ml va 200 ml, phit hg'p v&i loai A trong TCVN 8488 (ISO 4788)°.

" Ultraturrax T25 1a vi dy v& san phdm thich hgp ¢6 ban s3n. Thang tin ndy dwa ra dé thuan tién cho ngudi str dung tiéu
chudn va khong &n dinh phai sir dyng san phdm néu trén
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6.6 Nb&i cach thay, cé thé duy tri dwoc & nhigt d6 45 °C + 5 °C.
6.7 B khudy ttv, duvoc trang bi thanh nam cham (tuy chon).

6.8 Binh dinh mir¢ mét vach, dung tich 100 ml va 200 ml, phi hgp v&i loai A quy dinh trong
TCVN 7153 (ISO 1042)P.

6.9 Pipet chia vach, dung tich 15 ml, 20 ml va 50 ml, phu hgp véi loai A quy dinh trong TCVN 7150
(1SO 835)2.

6.10 May do pH, c6 thé do chinh xac dén 0,01 don vi pH.
6.11 Phéu thuy tinh.

6.12 B& loc, co c& 16 8 um [vi dy: gidy loc Whatman 40 2).

7 Lay miu

M&u glri dén phong thir nghiém phai la m3u dai dién, khdng bi hv hdng hodc thay ddi trong qué trinh
van chuyén hoéc bao quan.

Viéc ldy miu khong dwoc quy dinh trong tiéu chudn nay. Nén &y m&u theo TCVN 6400 (ISO 707)!".

8 Cach tién hanh
8.1 Chuan bi mau thir

Trwére khi phan tich, loai bd cui, cac dém bain hodc I6p bé mat mbe dé 14y dwgc mau dai dién 1a phan
phomat an dugc. Nghién hoac xay mau th( bdng may nghién hosic may xay (6.1). Tron that nhanh
phan mau nghién.

Vi dy: dbi voi phomat clrng va ban cirng, c6 thé can phai nghién 13n thir hai va trdn ky. Tét nhét, cat
phomat crng va ban cirng thanh hinh khéi c6 canh khoang 15 mm rbi nghién nhw trén. Lam sach dyng
cu sau khi chudn bi mau. Néu phan miu thir khong thé nghién hodc xay thi trn ky bang cbi va chay.
Tranh Iam thét thoat 4m. Bao quan mAu da chudn bj trong hop kin khi cho dén khi phan tich. Tét nhét
la nén phan tich mau ngay sau khi nghién.

Néu khdng thé phan tich ngay, can cha y 3 bao quan mau ding cach.

Néu méu duoc bao quan lanh, thi dwa mAu vé nhiét do phong. Trén ky mau (tranh mau bi hit am trong
qua trinh 1am lanh va lam dm méAu). Bam bao réng moi sw ngung tu &m phia trong bé mat hop dung
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miu déu duoc két hop déu vao mAu thir. Khéng phan tich khi mu phomat cé thay ndm méc phat trién
hodc cé dau hiéu hu héng.

8.2 Xac dinh cac phan doan nite khac nhau
8.2.1 Ham lwong nito tdng sé (TN)

LAy mét phan méu thir phomat @4 nghién (8.1) tisy theo ham lwong nito dy kién c6 trong phomat va &
thu dwoc 0,025 g nito trén mdt éng phan hiy. Xac dinh ham lLgng nito tdng sé theo quy dinh trong
TCVN 8099-1 (ISO 8968-1) hodc TCVN 8099-2 (ISO 8968-2).

8.2.2 Chudn bj dung djch phomat trong Xitrat

Can khoang 20 g phomat nghién (8.1), chinh xac dén 1 mg, cho vao cbc c6 mé 250 ml. Dung éng
dong, thém 100 mi dung dich xitrat (5.2) va tron. Dat hdn hop vao ndi cach thly (6.6) duy tri & 45 °C
trong 15 min trong khi vn Iic thudng xuyén (lc thi cong hodc s dung bd khudy tir). Néu sir dung
thanh nam cham (6.7) thi chi y trang thanh khudy Gé tranh lam thét thoét nito:,

St dung bd ddng hoéa hodc may trdn (6.3), khudy trdn cho dén khi thu dwgce huyén phi ddng nhét.
Trang canh khudy clia may trén va bd ddng héa bang nwérc (5.1), thu Iy nudre trang vao cde co md.

Dat hdn hop thu dwoce vao ndi cach thly (6.6) duy tri & 45 °C cho dén khi hoa tan hoan toan trong tbi
da 1 h. Néu c6 cac miéng nhd khdng tan, thi ddng héa thém hén hop trong bd ddng héa (6.3). Sau d6
trang canh khudy nhu trén va thu Iy nwéc trang vao cdc cb mod.

Chuyén hét legng chira trong cbc ¢6 md sang binh dinh miec 200 ml (6.8). Trang cbc c6 md va cho
nwéc trang vao binh dinh mirc. Trdn ddu hdn hop va dé hdn hop ngudi dén nhiét d phong. Thém
nwéc (5.1) dén vach.

Phomat ché bién cing c6 thé dwgc hda tan trong nuwéce (5.1).
8.2.3 Chudn bj phan doan nito hoa tan (SN)

St dung pipet chia vach (6.9) Iy 50 ml dung dich phomat trong xitrat thu dugc trong 8.2.2 cho vao cbe
¢6 md. Thém khoang 11 ml dung dich axit clohydric (5.3). Kiém tra pH va chinh dén 4,4 £ 0,05, néu can.

Chuyén hét luvong chira trong céc c6 méd sang binh dinh mirc 100 ml (6.8). Thém nwéc (5.1) dén
vach va trgn. Loc dung dich qua bd Ipc (6.12). Dung pipet chia vach (6.9) chuyén 15 ml dich loc sang
éng phan huy. Tién hanh phan hly va xac dinh ham lwgng SN theo TCVN 8099-1 (ISO 8968-1) hoic
TCVN 8099-2 (ISO 8968-2).

? Vi dy v& san pham thich hop c6 ban s3n. Thong tin nay dwa ra dé thuan tign cho ngudi sir dung tidu chudn va khdng 4n
dinh phdi sr dyng san phim néu trén. C6 thé str dyng cac san phim twong ty néu cho két qua tvong duong.
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8.2.4 Chuan bj phan doan nito hda tan trong axit tricloaxetic (TCA-SN)

St dung pipet chia vach (6.9) Iy 50 ml dung dich phomat trong xitrat thu dwoc trong 8.2.2 cho vao
binh dinh mirc mét vach 100 ml (6.8). Thém dung dich TCA 24 % (5.4) dén vach va tron.

Loc dung dich qua b loc (6.12). Ding pipet chia vach (6.9) chuyén 20 ml dich loc sang éng phan
hdy. Tién hanh phan hiy va xac dinh ham legng TCA-SN theo TCVN 8099-1 (ISO 8968-1) hoac
TCVN 8099-2 (ISO 8968-2).

8.2.5 Chuan bj phan doan nito hoa tan trong axit phosphotungstic (PTA-SN)

S dung pipet chia vach (6.9) ldy 50 ml dung dich phomat trong xitrat thu dwgc trong 8.2.2 cho vao
binh dinh mirc mjt vach 100 ml (6.8). Thém 20 ml dung dich PTA 25 % (5.5) va trén. Thém dung dich
axit sulfuric 25 % (5.6) @én vach va tron.

Loc dung dich qua bd lgc (6.12). Dung pipet chia vach (6.9) chuyén 20 ml dich lpc sang éng phan
hiy. Tién hanh phan hly va x&c dinh ham legng PTA-SN theo TCVN 8099-1 (ISO 8968-1) hodc
TCVN 8098-2 (ISO 8968-2).

CHU THICH: Cho phép can céc phan miu thiz trong dung dich xitrat va dich lgc (dé phan hiy) trong 8.2.3, 8.2.4 v4 8.2.5
trong cAc diéu kién thyc hign cac dung dich pha loang cudi cing theo phan khéi lugng (thay cho phin thé tich).

8.3 Phép thi trang

Thuc hién phép thir trdng ddng thoi véi phép xac dinh, sz dung cling quy trinh nhw trong 8.2.3 dén
8.2.5, nhung khéng dung phan méu thi (dung dich xitrat khdng c6 phomat).

9 Tinh va biéu thi két qua

9.1 Tinh két qua

Tinh ham lugng nito trong cac phan doan nito' khac nhau ciia méu thiz, wsy, biéu thi bang miligam nito’
trén 100 g mau thiv, st dung cdng thirc sau:

_ 14007 x (V, -V, )xc,
SN T f

Trong do:

wsy |a ham lwong nito hda tan clia cac phan doan nito khac nhau (Wsnas, Wrcasn, Werasy) cla
miu thiz, tinh bing gam nito' trén 100 g mau thlr (/100 g);

V. lathé tich dung dich axit clohydic da s dung trong phép xac dinh, tinh bang mililit (ml);

V, 14 thé tich dung dich axit clohydic da str dung trong phép thir tréng, tinh bang mililit (ml);
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¢, 1andng dd cia dung dich chudn axit clohydric da sir dung, tinh bang mol trén lit (mol/l);

f. la“hé sbé lam viéc", phu thugc lrgng méu thir, cac dung dich pha lodng khac nhau va thé
tich dich chiét dung cho budc phan huy (f, = 0,75 déi v&i cac phan doan SN; £, = 1,00 déi
véi cac phan doan TCA-SN va PTA-SN).

9.2 Bidu thi két qua

Bidu thj k&t qua dén hai chir sb thap phan.

10 D$ chym
10.1 Phép thir lién phong thir nghiém

Cac gia tri v& gidi han @ tai lap va 86 13p lai dugc bidu thi & mirc xac sudt 95 % va cb thé khdng thé
&p dung cho c4c di ndng dd va nén mau khac véi cac dai ndng do va nén mau da néu.

Céc gia tri thu @uorc tlr cac phép thir lién phong da dugc phén tich theo TCVN 6910-1 (ISO 5725-1)
va TCVN 6810-2 (ISO 5725-2)".

10.2 Do lap lai

Chénh léch tuyét déi giva hai két qua thir nghiém ddc lap, don [, thu dugc khi sir dung cung mét
phwong phap, trén cing mét loai vat ligu thir, trong cling phong thir nghiém, do cung mét nguwdi phén
tich va st dung ciing mdt thiét bj trong mdt khodng théi gian ngan, khong duoc qué 5 % cac truong
hop 16n hon déi véi nito hoa tan:

OpH44: 0,053 g nito trén 100 g mAu thi;
Trong TCA: 0,039 g nito trén 100 g mau thlr;
Trong PTA: 0,028 g nito trén 100 g méu thir.
10.3 Do tailap

Chénh léch tuyét déi gira hai két qua thir nghiém doc 1ap, don 18, thu dwoc khi tién hanh trén cling mot
loai vat lidu thir, do nhixng ngudi khac nhau thye hién, s dung céc thiét bj khac nhau trong céac phong
thir nghiém khac nhau, khéng dugc qua 5 % cac trwdng hep Ion hon dbi v¢i nito hoa tan:

OpH4,4: 0,089 g nito trén 100 g mau thiz;
Trong TCA: 0,047 g nito trén 100 g méu thix;

Trong PTA: 0,091 g nito’ trén 100 g méu thir.
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11 Bao cao thir nghiém

Bao cao thir nghiém it nhat phai bao gém céc thang tin sau:

a)
b)
c)

d)

e)

f)

mgi théng tin can thiét vé nhan biét ddy du vé mau thie:
phuong phap ldy méu da s& dung, néu biét;
phuong phap thir da sir dung, vién dén tiéu chuan nay;

tit ca cac thao tac chi tiét khdng quy dinh trong tiéu chuan nay hoac duoc xem la tuy chon, clng
véi moi tinh hudng bét thuéing co thé anh hwdng dén két qua;

két qua thir nghiém thu dugc;

két qua cudi cling néu dap (rng yéu ciu vé& do 13p lai.

11
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Phu luc A
(Quy dinh)

So d6 cua phwong phap

M&u phomat nghién > X4c dinh bing L » TN
phuong phap Kjeldahl
Dung dich xitrat héa
A Y h
Két tia & pH 4,3 Két tha bang Két tia bang axit
TCA 12 % phosphotungstic 5 %
Y 4
Loc Loc Loc
r
Thu héi dich loc Thu héi dich loc Thu héi dich loc
h 3
Xéac dinh béing X4c dinh béng X4c dinh béng
phurong phap Kjeldaht phwong phéap Kjeldahl phwong phap Kjeldahl
. L 4
SN TCA-SN PCA-SN
— serum protein khéng bj | Chu yéu 14 cac peptid: — c4c peptid ¢6 téi da
bién tinh ~ tir 2 aén 22 axit amin 4 axit amin
- proteose — pepton — céc axit amin con lai ~ céc axit amin con lai
- c4c peptid khéi luong (< 3000D) (<600 D)
phan t& thap — cAc axit amin ~ céc axit amin ngoai trir
- c4c axit amin — phdn axit amin da bj
— cAc amin, ure v amoniac et bién tinh va amoniac

nghia la ngoai trir c&c casein
ty nhién, cac casein y va aS1-1
va ¢4¢ serum protein bién tinh




Phép thir cong tac

B.1 Yéu cidu chung

Phuluc B
(Tham khao)
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Mbt nghién ciru cdng tac gom co chin phong thir nghiém tham gia da thuee hién trén sau mau thir duoc
chia thanh cac cap mau mu. Cac két qua thu duec duc bidu thi bing gam nito trén 100 g mau thi.

Nghién clru nay duoc thirc hién trén cac mau do Actilait/Ceralait, Poligny (FR) chudn bi va cung cap,
cac két qua da duoc phan tich theo TCVN 6910-1 (ISO 5725-1)® va TCVN 6910-2 (ISO 5725-2)" aé

cho dd chum néu trong Bang B.1 dén B.3.

Bang B.1 - Két qua cta phép nghién ctu lién phong thir nghiém vé nito hoa tan

& pH 4,4 (gam nito trén 100 g méu thiy)

Mau
Théng sé Trung
S1 S2 S3 sS4 S5 S6 binh
Sé lwgng phong thlr nghiém con lai sau khi trie 9 9 9 8 7 8
ngoai 18°
Gia tr trung binh 0,420 | 0,513 | 0,183 | 0,633 | 1,250 | 0,69
D6 léch chun 13p lai, s, 0,017 | 0,015 | 0,008 | 0,012 | 0,026 | 0,029 | 0,019
Gidi han lap lai, r (2,8 s,) 0,049 | 0,041 | 0,024 | 0,033 | 0,072 | 0,082 | 0,053
D6 léch chudn tai 1ap, sg 0,038 | 0,033 | 0,018 | 0,041 | 0,030 | 0,029 | 0,032
Gi6i han tai lap, R (2,8 sr) 0,108 | 0,094 | 0,050 | 0,117 | 0,085 | 0,082 | 0,089
Hgé sb bién thién 1ap lai, Cy, (%) 4117 | 2,853 | 4597 | 1,856 | 2,043 | 4,178
|
| Hé s6 bién thién tai lap, Cyr (%) 9,102 | 6458 | 9,631 | 6,510 | 2,398 | 4,187

® Sau khi da loai trir 1 % ngoai [é Grubbs va Cochran.
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Bang B.2 — Két qua clia phép nghién ciru lién phong thir nghiém

vé nito héa tan trong TCA (gam nito trén 100 g miu this)

Miu
Théng sé Trung
S1 S2 S3 S4 S5 S6 binh
S6 lwgng phong thir nghiém con lai sau khitriz | 8 7 7 8 8 8
ngoai 1&°
Gia tr trung binh 0,172 | 0,250 | 0,094 | 0,385 | 0,876 | 0,352
D4 léch chudn 13p lai, s, 0,018 | 0,007 | 0,007 | 0,024 | 0,013 | 0,009 | 0,014
Gi¢i han lgplai, r (2,8 s) 0,052 | 0,020 | 0,020 | 0,067 | 0,036 | 0,025 | 0,039
D9 léch chun tai lap, sg 0,018 | 0,008 | 0,007 | 0,024 | 0,024 | 0,011 | 0,017
Gidi han tai lap, R (2,8 sg) 0,052 | 0,022 | 0,021 | 0,069 | 0,067 | 0,031 | 0,047
Hé sb bién thién I3p lai, Cy, (%) 10,634 | 2,873 | 7,522 | 6,169 | 1,472 | 2,556
Hé sb bién thién tai 18p, Cyg (%) 10,634 | 3,086 | 7,890 | 6,367 | 2,691 | 3,086
® Sau khi @4 loai trir 1 % ngoai I& Grubbs va Cochran.
Bang B.3 - Két qué ctia phép nghién ciru lién phong thir nghiém
vé nito’ hoa tan trong PTA (gam nito trén 100 g miu thi)
Miu
Théng s6 Trung
S1 S2 S3 S4 S5 S6 binh

Sé lugng phong thir nghiém con lai sau khitrir | 7 7 7 6 7 6
ngoai 1¢°
Gi4 trj trung binh 0,057 | 0,074 | 0,045 | 0,162 | 0,420 | 0,163
D9 l&ch chudn I3p lai, s, 0,008 | 0,008 | 0,006 | 0,008 | 0,017 | 0,007 | 0,010
Gid¢ihanlaplai, r(28s) 0,022 | 0,025 | 0,017 | 0,023 | 0,049 | 0,019 | 0,028
D0 léch chudn t4i 1ap, s; 0,009 | 0,011 | 0,007 | 0,031 | 0,069 | 0,024 | 0,033
Gi6i han tai 1ap, R (2,8 sg) 0,026 | 0,031 | 0,020 | 0,088 | 0,196 | 0,067 | 0,091
Hé sd bién thién Iap lai, Cy, (%) 13,880 | 11,954 | 13,046 | 4,936 | 4,135 | 4,141
Hé sb bién thién tai Iap, Cyg (%) 15,978 | 15,079 | 15,853 | 19,178 | 16,473 | 14,557

® Sau khi 4 loai trr 1 % ngoai 18 Grubbs va Cochran.
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Thw muc tai liéu tham khao

TCVN 6400 (ISO 707), Sira va san phdm sira — Huéng dan ldy méu
TCVN 7150 (ISO 835), Dung cu thi nghiém béng thiy tinh — Pipet chia do
TCVN 7153 (1ISO 1042), Dung cyu thi nghiém béng thay tinh — Binh dinh mirc

TCVN 4851 (ISO 3696), Nutc ding dé phén tich trong phong thi nghiém — Yéu céu ky thuat va
phuong phép tho

TCVN 8488 (ISO 4788), Dung cy thi nghiém béng thay tinh — Ong dong chia dé

TCVN 6910-1 (ISO 5725-1), D6 chinh xéac (d6 ding va do chum) cua phuwong phép do va két qua do
— Phén 1: Nguyén tic va dinh nghfa chung

TCVN 6910-2 (ISO 5725-2), B$ chinh xac (d6 dung va do chum) cua phwong phap do va két qua do
— Phén 2: Phuong phép co ban xac dinh d [ap lai va do tai Idp cla phuong phap do tiéu chuén

Chemical methods for evaluating proteolysis in cheese maturation — List of criteria for evaluation
of accelerated ripening of cheese. Bull. IDF 1991, (261), pp. 1-36

INTERNATIONAL DAIRY FEDERATION. Chemical methods for evaluating proteolysis in cheese
maturation (Part 2). Bull. IDF 1999, (337), pp. 1-32

[10] INTERNATIONAL DAIRY FEDERATION. Report of the interlaboratory study of ISO 27871 1|IDF 224. Buil.

IDF (in press)
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