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L&i néi dau
TCVN 7728:2011 thay thé TCVN 7728:2007;

TCVN 7728:2011 hoan toan twong dwong véi ISO 5536:2009/IDF 23:2009;

TCVN 7728:2011 do Ban ky thuéat tiéu chudn quéc gia TCVN/TC/F12
Sira va san phdm s(ra bién soan, Tdng cuc Tiéu chudn Do lwdng Chét lugng
d& nghi, B Khoa hoc va Céng nghé céng béd.
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TIEU CHUAN QubcC GIA TCVN 7728:2011

San pham chat béo sira — Xac dinh ham lwong nwéc —
Phwong phap Karl Fischer

Milk fat products — Determination of water content — Karl Fischer method

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuédn nay quy dinh phuwong phap xac dinh ham lwgng nwéc trong cac san phdm chét béo siva
bing phwong phap Karl Fischer (KF).

Phwong phap nay c6 thé ap dung cho butteroil, butteroil khan, butterfat khan va chét béo stra (milkfat)
khan cé chira ham lwong nwédc khéng I&n hon 1,0 % khéi lvong.

2 Thudat ngir va dinh nghia
Trong tiéu chudn nay st dung thuét nglr va dinh nghia sau day:

21
Ham lwgng nwére clia san phdm chét béo siva (water content of milk fat products)

W0

Phan khéi lvgng nwéc xac dinh dwgc bang quy trinh quy dinh trong tiéu chuén nay.

CHU THICH Ham lwgng nuéc dwgc bidu thj theo phén tram khdi lugng.

3 Nguyén tic

M3u thir duwoc chudn do tryc tiép bing thubc thir Karl Fischer hai thanh phan co ban san trén thi
trwdng & nhiét do khoang 40 °C. Ham lugng nuéc ctia phan mau thir dwgc tinh tr lwong thube thir da
str dyng.

4 Thudc thir

Chi st dung thudc thir loai tinh khiét phan tich, trir khi c6 quy dinh khac va sir dung nuéc cat, nwoc da
loai khoang hodc nwérc co chét lvgng trong dwong.

Tranh hap thy &m tir méi treong.
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4.1 Thubc thir Karl Fischer (KF), loai thuéc thir hai thanh phan khéng chira pyridin c6 ban sén trén
thi trdrng, thudc thir nay gdm c6 mét thanh phan chuén dé (4.2) va mét thanh phan dung méi.

Céch khac, c6 thé str dung thubc thir KF mét thanh phan chudn d6 (4.2) khéng chira pyridin, trong
trwdng hop nay str dung metanol (4.6) 1am thanh phan dung méi.

4.2 Thanh phan chuan dd

Thanh phan chuén dé cia thude thir KF (4.1) phai c6 dwong lwgng nwéc x&p xi 2 mg/ml.
4.3 1-Octanol (CgH;OH).

4.4 Mbi trwong thube thir lam viéc

Chuén bj méi truong thubc thir 1am viée béing cach trdn cac thé tich bing nhau clia thanh phan dung méi
clia thuéc thir KF (4.1) va 1-octanol (4.3) (theo ti 1& 1:1) tric tiép trong binh chudn d6 cla thiét bj KF (5.1).

4.5 Nwéc chuan, w,, =10 mg/g

DPé xac dinh duong lwgng nwéc cha thanh phan chuén dd, st dung nuéc chudn cé ban sin trén thi
trudng.

4.6 Metanol (CH;OH), véi ham lwvgng nwéc khdng Ién hon 0,05 % khéi luvgng.

5 Thiét bi, dung cu

Str dung céc thiét bi, dung cu ctia phong thir nghiém théng thwong va cy thé sau day.
Tét ca cac dung cu phai khd hoan toan trwéc khi stz dung.

5.1 Thiét bj Karl Fischer (KF)

Str dung thiét bi KF chudn do thé tich tw dong, co buret dung tich 5 ml (la tét nhat) hodc 10 ml va binh
chuén d6 hai l6p cé dau nwdc vao va dau nwéc ra dé dam bao nhiét 46 khoang 40 °C trong qua trinh
chuén do.

5.2 N&i cach thuy, co thé duy tri nhiét d6 & 40 °C + 5 °C, dugc trang bj bd &n nhiét va bom dé lam
néng binh chudn dé hai I6p cla thiét bi KF (5.1).

5.3 Can phan tich, c6 thé can chinh xac dén 1 mg va cé thé doc dwgc dén 0,1 mg.

5.4 Xyranh diung mét 1an, dung tich 5 ml ho&c 10 ml @& 14y nwéc chudn (4.5) va phdn mau thir (7.5).
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6 Lay mau

M&u glri dén phong thir nghiém phai dung 1a miu dai dién va khong bj hu héng hoc thay déi trong
subt qua trinh bao quan va van chuyén.

Viéc Iy m&u khéng quy dinh trong tiéu chuén nay. Nén l4y mau theo TCVN 6400 (ISO 707)!".

7 Cach tién hanh
7.1 Do léch cua thiét bi KF
7.1.1 Xdc dinh dd léch cla thiét bi KF (5.1) hang ngay va/hodc khi thay déi didu kién lam viéc, nhu sau:

Trén khodng 30 ml méi trudng thude thir 1am viéc (4.4) trong binh chudn dé cla thiét bi KF (5.1). Lam
néng binh cling Itgng chira bén trong dén 40 °C trén ndi cach thay (5.2). Chun db trudc mai tredng
thube thv Iam viéc. Sau d6 thue hién chuén do trén 5 min (khéng thém mau thir).

DPIEU QUAN TRONG: Trong méi 1an chudn do, lwgng méi trwong thuée thir 1am viéc dwec sir
dung phai bao phii hoan toan cac dién cwe ciia thiét bi KF.

7.1.2 Tinh dd léch cla thiét bi KF, gy, tinh bang mililit trén phat (ml/min), theo Cong thirc (1) sau day:

~ |Q<

Qv = (1)

Trong dé:
V, 1 thé tich thanh phan chudn dd (4.2) da s dung trong chuén dé (7.1.1), tinh bang mililit (ml);
t la thoigian, tinh bing phat (min).

Hoéc tinh dd léch cuia thiét bi KF, gn, tinh bdng miligam trén phat (mg/min), theo Céng thire (2) sau day:

Vdpe (2)

m = ¢

trong d6 p. 13 dwong lvgng nuwéc (7.2) cla thanh phan chudn dé (4.2), da st dung trong chuan do
(7.1.1), tinh bang miligam trén mililit (mg/ml).

7.2 Pwong lweng nwéc cla thanh phan chuan d cua thuéce thir KF
7.2.14 Chuén do

Déi v&i mbi phép xac dinh, dé tinh chinh xac dwong lwgng nwéc clia thanh phan chuén do, tién hanh
chudn dé nhw trong digu nay va budc tinh toan (7.2.2) nam lan.
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Trén khoang 30 ml méi trudng thude thir Iam viéc (4.4) trong binh chudn dd cla thiét bj KF (5.1) (xem
thém 7.1.1 phan cha thich "Diéu quan trong"). Gia nhiét binh chudn dé va lwgng chira bén trong trén
ndi cach thly (5.2) dén 40 °C. Chudn dd tréc moi trwdng thude thir 1am viéc.

L4y tir 0,6 g dén 0,9 g nudc chuén (4.5) (twong (ng véi khoang 6 mg dén 9 mg nwéc) vao xyranh
dung mét I1an (5.4). Can xyranh cling véi nuéc, ghi lai khdi lwgng chinh xac dén 0,1 mg.

Ciing c6 thé lay nhidu hon 0,6 g dén 0,9 g nwédc chudn va st dyung clng lugng chiva trong xyranh déi
véi vai lan chudn dd (cac 1an lién tiép). Trong trvdng hop nay, co thé sir dung khoang 0,6 g dén 0,9 g
nuédc chudn d6i véi méi 1an chudn dd, mdi 1an can tinh chinh x4c bang cach can xyranh va lvong chira
bén trong con lai sau méi I&n bom.

Thém nwéc chun vao binh chuén dj. Can lai xyranh tréng rdng va ghi lai khéi lwgng chinh xac dén
0,1 mg. LAy khéi lwgng clia xyranh cling véi nwéc chudn trwde khi cho nwéc chudn vao binh chuén do,
trir di khéi lwgng clia xyranh tréng dé thu duoc khéi lwgng clia nwéc chuan da bd sung vao binh chun
ds, my; (i = 1 ... 5). Ghi lai khéi lvgng Iwgng thie ctia phdn nwdc chudn da bd sung, chinh xac dén
0,1 mg.

Tién hanh chuén @6 trong khi str dung tiéu chi thi gian nglrng 10 s néu trong 7.3. Ghi lai thé tich clia
thanh phan chuén dg, V,, , tinh bang mililit (ml), véii=1 ... 5.

Khéng thire hién qua ba Ian chun dd trén mot phan méi trwdng thubc thir lam viéc.

Sau ba l&n chudn d6 trén mot phan méi trwdng thube thir 1am viéc, thye hién cac 1an chuln d6 tiép
theo b&ng cach trén lai 30 ml méi trrdng thudc ther 1am viéc (4.4) trong binh chuén d cla thiét bi.

7.2.2 Tinh toan

Tinh dwong lgng nwéc ctia thanh phan chuén do, p,,, theo gia tri trung binh clia nam lan (i=1 ... 5)
chudn @b riéng ré (7.2.1), bang miligam nwérc trén mililit (mg/ml), theo Cong thirc (3) sau day:

m, w
Pos = Wl _H0s (3)

vﬂu
Trong doé:
m,,; la khéi lvong clia nwdc chudn da dung dé chudn db i (7.2.1), tinh biang gam (g);

Wy.05 & phan khi luong nuéce clia nuée chudn, tinh biing miligam trén gam (mg/g);

V,,, 14 thé tich thanh ph&n chudn d6 (4.2) trong phép chudn d6 i (7.2.1), tinh bang mililit (ml).

e
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7.2.3 Gia trj trung binh

Tinh dwong lwgng nudc clia thanh phan chudn dd, pe, theo gia tri trung binh clia ndm &n (i = 1 ... 5)
chuén db riéng ré (7.2.1), b&ng miligam nwéc trén mililit, theo Céng thirc (4) sau day:

5
Z'o“"
p=ti— )

7.2.4 Biéu thi dwong lvgong nwéc
Biéu thi gia tri (trung binh) clia dwong lveng nudc dén ba chi sb thap phan.
7.3 Tiéu chi ngi¢rng

Tuy thudc vao thiét bi dwoc stir dung, tiéu chi nglrng phai la thoi gian doi 10 s hodc do léch ngtrng hoi
cao hon d¢ léch do dwegrc (7.1).

7.4 Chuin bji mau thw

Trén mAu thir nghiém bing cach khudy déu & khoang 35 °C dén 40 °C dé nwéc dwoc phan bd déu
trong chét béo.

7.5 Xac dinh

Tron khoang 30 ml méi trudng thube thir 1am viéc (4.4) trong binh chuén d6 cua thiét bj KF (5.1) (xem
thém 7.1.1 phan chd thich "Diéu quan trong"). Gia nhiét binh chudn d6 cung lugng chira bén trong trén
ndi cach thily (5.2) dén 40 °C. Chudn dd tredc moi trwdng thubc thir 1am viéc.

L&y khodng 5 g mau thir (7.4) vao xyranh dung mét 1an (5.4). Can xyranh c6 chira mau ther va ghi lai
tdng khéi lwgng chinh xac dén 0,1 mg.

Cho phan miu thr vao binh chudn d3. Can lai xyranh réng va ghi lai khdi lwgng chinh xac dén 0,1 mg.
LAy khéi lvong clia xyranh ¢é chira mau thir trir di khéi lwgng clia xyranh dé thu dwoc khéi lvgng phan
mau thir thwe, m. Ghi lai khéi lwgng thye chinh xac dén 0,1 mg.

Tién hanh chuan do va ghi lai thé tich ctia thanh phan chudn dg, V, tinh bang mililit. Khéng thyc hién
qua ba 14n chuén do trén mot phan méi treéng thube thir lam viéc.

Néu bod chudn dd khong ty dong tinh két qua (xem 8.1) thi ghi lai thei gian chudn d9, t.

Nén thurc hién vai phép thir 13p lai di véi mdi miu dé thu dugc két qua chinh xac hon. Trong trwdng
hop nay, ghi lai khéi lwgng tirng phdn mau thir m;, lvgng thanh phan chudn d6 V; va théi gian chudn
d6 t cia méi 14n 13p lai the i.



TCVN 77282011

8 Tinh va biéu thj két qua

8.1 Tinh két qua

C6 thé str dung bd chudn dd c6 tinh toan ty dong, néu cé san.

8.1.1 Tinh ham lugng nuéc cia mau thir, w,,,, bing phan tram khéi lvong, theo Céng thirc (5) hozc

Codng thirc (6) sau day:
Wio = %x 100 (5)
hoac
Vo, — Qut
Wio = %xmo (6)
Trong dé:

V la thé tich thudc thir chudn dd (7.5), tinh bang mililit (ml);

gy la gia tri cia dd léch (7.1.2), tinh béng mililit trén phat (ml/min);

Gm la gid tri clia d6 l&ch (7.1.2), tinh biing miligam trén phat (mg/min);

t la thoi gian chudn dd (7.5), tinh béng phat (min);

Pe la dwong lwgng nwéc clia thanh phan chuén @6 (7.2.3), tinh bang miligam trén mililit (mg/ml);
m 1a khéi lwgng ctia phan mau thir (7.5), tinh béng miligam (mg).

8.1.2 Néu n 1a sb 1an thye hién I3p lai di v&i mot mau thi thi tinh ham luvong nwdc riéng clia mau thi,
Wy,o, d0i v&i tirng 1an I3p lai thiy j, bang phan tram khéi lugng, theo Cong thire (7) hodc Cong thire (8):

Wiy = Y= utiloe Tl e 100 )

1

hodc

Wy = 12e=Inti 100 (8)

Trong doé:

V; lathé tich cta thudc thir chudn do déi véi I1an Iap lai thir i (7.5), tinh bang mililit (ml);

10
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ti lathoi gian chuan do déi véi 1an I4p lai thiv i (7.5), tinh bang phat (min);

m; 1a khéi lwgng phn thir trong 1&n 13p lai thix i (7.5), tinh biing miligam (mg);

i l1aséthe ty cla Ian I13p lai, véii= 1 dén n.
8.1.3 Tinh gia trj trung binh clia ham lwgng nwéc clia mau thir, W, , Gbi véi n 1an 13p lai, biéu thi
béng phan tram khéi lwgng, theo Céng thire (9):

n
Z Wh,0.i

W0 = P (9)

8.2 Biéu thj két qua

Lam tron két qua dén hai chir sé thap phan.

9 D6 chum
9.1 Phép thir lién phong thir nghiém

Céc gia tri v& do 13p lai va do tai 1ap thu dwoc tir phép thir lién phong thtr nghiém nay dwoc danh gia
pht hgp véi TCVN 6910-1 (ISO 5725-1) va TCVN 6910-2 (ISO 5725-2)F,

Chi tiét clia phép thir lién phong thir nghiém vé dé chyum clia phong phap duoc dwa ra trong Phy luc A.
Céc gi4 tri thu dwoc nay cé thé khéng ap dung dwoc cho cac dai ndng do va cac chét nén khac véi cac
gia tri da néu.

9.2 Do lap lai

Chénh léch tuyét déi gitra hai két qua thtr nghiém riéng ré doc 1ap thu dwoc, khi siv dung ciing phuwong
phap thir trén vat liéu thir giéng hét nhau, do cing mét nguwdi phan tich, st dung ciing mét thiét bi, tién
hanh trong cing mét phéng thir nghiém, trong mét khoang thdi gian ngén, khéng dugc qua 5 % cac
trwéng hop Ién hon 0,01 % khéi lwgng.

9.3 D6 tailap

Chénh léch tuyét déi gitra hai két qua thi¥ nghiém riéng ré thu dwoc, khi st dung cling phwong phap
ther trén vat liéu thir gibng hét nhau, do nhitng ngudi phan tich khac nhau thyc hién trong cac phéng
thr nghiém khac nhau, st dung céc thiét bj khac nhau, khéng dwoc qua 5 % céac tredng hep Ién hon
0,05 % khdi lwong.

11
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10 Bao cao thir nghiém

Bao céo thir nghiém phai néu ro:

a) moi théng tin can thiét dé nhan biét ddy du vé mau thi;

b) phwong phap ldy mau da str dung, néu biét;

c) phuong phap thir da sir dung va vién dan tiéu chuin nay;

d) moi diéu kién thao tac khéng quy dinh trong tiéu chudn nay hodc dwoc xem Ia tay chon, cling véi
moi tinh huéng bét thudng cé thé anh hwdng dén két qua;

e) két qua thir nghiém thu dwoc va néu kiém tra dd I3p lai thi néu két qua cudi cung thu duoc.

12



Phu luc A

(Tham khao)

Phép thir lién phong thir nghiém

TCVN 7728:2011

Phép thir lién phong quéc té (xem Tai liéu tham khao [4]) gdm 12 phong thir nghiém thc hién trén 6 mau
butteroil thu dwgc tir Ha Lan. Cac mirc ham lugng nwéce thay déi tir 0,03 % khéi lwgng dén 0,08 % khéi

lwgng.

CHU THICH Ham lugng nuéc cla butteroil trén thi truémg thap hon 1 % khéi lvgng va thueng ndm trong khodng tir 0,02 %
dén 0,1 %. Do d6, cac miu véi ham lugng nude thdp trong ty nhau duge str dung trong phép thir lién phang thir nghiém.

Cac két qua thu dugc da dugc phan tich théng ké theo TCVN 6910-1 (ISO 5725-1)? va TCVN 6910-2

(1ISO 5725-2)" @& cho d chym nhw trong Bang A.1.

Bang A.1 — Cac két qua lién phong thir nghiém

Théng sb - 'l'rj.mg
1 2 3 4 5 6 binh
{ S6 phong thir nghiém tham gia

sau‘;hi tz} ngoa?[:n, ’ i i ¥ [ 1% 1% %
Gia tri trung binh, WHZO , % 0,036 0,080 0,057 0,082 0,035 0,064
D léch chudn I3p lai, s, % 0,005 0,004 0,004 | 0,005 0,005 0,003 0,004
Gidihanlap lgi,r=28s, % 0,013 0,010 0,011 : 0,014 0,013 0,008 0,012
Hé s6 bién thién I&p lai, Cy,, % 13,28 4,40 7,20 [ 6,12 13,19 4,50
Do léch chudn tai 1ap, sg, % 0,010 0,027 0,017 0,026 0,010 0,021 0,019
Gidi han tai lap, R =2,8 sg, % 0,027 0,074 0,048 0,074 0,027 0,058 0,051
Hé sb bién thién tai lap, Cv.r, % 27,21 33,00 30,38 32,30 27,40 32,17

13
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(2]

(3]

(4]
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Thw muc tai liéu tham khao

TCVN 6400 (ISO 707), Sira va sdn phdm sita — Hwéng dén ldy méu.

TCVN 6910-1 (ISO 5725-1), D6 chinh xéc (d¢ ding va dé6 chum) cta phuong phap do va két qua
do — Phéan 1: Nguyén téc va dinh nghia chung.

TCVN 6910-2 (ISO 5725-2), D chinh xéc (dé ding va dé6 chum) cta phuong phép do va két qua
do — Phén 2: Phuong phép co ban xac dinh dé I1@p lai va dé tai lap cua phwong phap do tiéu
chuén.

KERWIN, H. ISENGARD, H.-D. Determination of water content of butteroil by Karl Fischer titration —
Report on an interlaboratory test of a method. Bull. Int. Dairy Fed.2006, (407), pp.1-5
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