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TIEU CHUAN QUOC GiaA TCVN 6508:2011

Sira — Xac dinh ham fwong chét béo -
Phwong phap khéi lwong (Phwong phap chuén)

Milk — Determina‘ion of fat content — Gravimetric method (Reference method)

CANH BAO - Viéc ap dyng tiéu chudn nay co6 thé lién quan dén cac vat ligu, thiét bj va cac thao tac
gdy nguy hiém. Tiéu chudn nay khong thé dwa ra dwoc tit ca cac vén dé an toan lién quan dén
vigc str dyng chang. Nguwoi st dyng tiéu chudn nay phai ty thiét 1dp cac thao tac an toan sirc khoe
thich hop va xac djnh kha nang ap dyng cac gii han quy dinh triréc khi stz dung tiéu chudn.

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh phuong phap chudn dé xac ginh ham lwgng chat béo cla sra co dac tinh
chét lugng li hoa tét.

Phuwong phap nay co thé ap dung cho sira bo nguyén ligu, sira ciru nguyén liéu, sira dé nguyén liéu,
sira @3 tach mot phAn chét béo, sa gdy. sira bdo quan bing hoa chit va sira ché bién dang Iong.

Tiéu chudn nay khong ap dung dugc khi yéu cAu o chinh xac cao hon ddi véi siva gdy, vi du: dé thiét
lap hiéu qua lam viéc cua bd tach cream.

CHU THICH TCVN 6833 (ISO 7208)"' quy dinh phrong phap dac thu cho cac san phim sira gy
2 Tailiéu vién dan

Cac tai liéu vién dan sau rat cn thiét cho viéc ap dung tiéu chudn nay ©4i véi cac tai liéu vién dan ghi
nam cong bd thi ap dung phién ban duec néu. DSI voi cac tai liéu vién dan khong ghi nam cong bé thi
ap dung phién ban moi nhat, bao gdm ca cac sira b1, bd sung (néu cd).

ISO 3889 Milk and milk products — Mojonnier type fat extraction flasks (S&a va san phdm sira — Binh

chiét chat béo kiéu Mojonnier).
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3 Thuat ngir va dinh nghia

Trong tiéu chudn nay s dung thuat nglr va dinh nghia sau day.

3.1
Ham lugng chit béo cua sira (fat content of milk)
PhAn khéi long cua cac chit xac dinh dugc bing quy trinh quy dinh trong tiéu chuln nay.

CHU THICH Ham ivgng chAt béo duoc tinh bang phdn tram khéi lvgng.

4 Nguyén tic

MAu thir trong dung dich etanol amoniac duoc chiét bang dietyl ete va dau nhe. Loai bd cac dung méi
bing cach chung cAt hodc cho bay hoi Xac dinh khéi lrong clia cac chét chiét duorc.

CHU THICH Nguyén tic nay thuémg duac goi 14 nguyén tic Rese-Gottlieb

5 Thuéc thir
Chi st dung thude thi tinh khiét phan tich, trir khi ¢é quy dinh khac va st dyng nuéc cét, nwoc g3 loai
khoang hodc nudc cé chit lvgng twong duong.

Cac thubc thir khéng dugc dé lai lvong can dang k& khi thyc hién phép thir theo quy dinh (xem 9.3.2).
5.1 Dung djch amoniac, chira khoang 25 % khéi lwong NH,, [220 (NH3) = 910 g/l]

Néu khong cé sdn dung dich amoniac ndng dd nhu trén thi c6 thé sir dung dung dich c6 ndng d¢ dam
dic hon da biét (xem 9.5.1),

5.2 Etanol (C;HsOH). hoac etanol d3 duoc bién tinh bing metanol, c6 chira it nht 94 % thé tich

etanol (xem A 4)
5.3 Dung djch dé Congo

Hoa tan 1 g dd Congo (Ci;H;;:NsNa;0sS;) trong nwéc dyng trong binh dinh mirc mdt vach dung tich
100 ml (6.14). Pha loang bang nuwéc dén vach.

CHU THICH Dung dich nay d& phan biét rd hon I&p phan cach gitra dung méi véi nudc va viée sir dung dung dich nay I3 tuy
chon (xem 8 52) Co thé siv dyng cac dung dich mau khac vén didu kién |13 chung khéng anh hudng dén két qua xac dinh.

CANH BAO - D6 Congo 1a chit gay ung th.

5.4 Dietyl ete (C;HsOC;Hs). khong chira cac peroxit (xem A.3) va phu hep v&i cac yéu cau adi voi
phép thir trng (xem 9.3.2 va A 2)
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CANH BAO - Viéc stz dung dietyl ete co thé gdy nguy hiém. Can tuan tha cac quy djnh vé an
toan khi xt li, str dyng va thai bo thudc thir nay.

5.5 DAu nhe, c6 dai nhiét 43 sbi tir 30 °C dén 60 °C hoic twong dwong, pentan (CH,yCH:,CH;,) c6
giém s6i 36 °C, phis hop véi cac yéu cAu cho phép thir trdng (xem 9.3.2, A1 va A2).

5.6 Dung mdi hén hgp’

Ngay tru6c khi stz dung, trdn cac thé tich blng nhau cua dietyl ete (5.4) va dau nhe (5.5).

6 Thiét bi, dung cy

CANH BAO - Vi vigc xac djnh budc phai sir dyng cac dung moi bay hoi dé chay, nén céc thiét bj
dign dwgc ding phai tudn theo quy djnh an toan khi stz dung cac dung mbdi nay.

St dung cac thiét bi, dung cy cta phong thir nghiém thong thuong va cy thé nhu sau:
6.1 Can phan tich, co kha nang can chinh xac ¢én 1 mg, cé thé doc dén 0,1 mg.

6.2 May li tdm, c6 thé gilr cac binh chiét cht béo hodc cac bng chiét (6.6) co thé quay véi van tée tir
500 rimin dén 600 r/min d& tao ra dwoc gia tdc huong tam khoang 80g dén 90g tai miéng binh chiét
hodc ong chiét.

Viéc str dung may li tam [a tuy chon, nhiwng nén st dyng loai thiét bj nay (xem 9.5.5).

6.3 Thiét bj ching cit hodc thiét bj 1am bay hoi, thich hop dé chung ct cac dung méi va etanol tir
binh non hodc binh dun sdi, hodc lam bay hoi ti cac dia (xem 9.5.12) & nhiét a4 khdng qua 100 °c.

6.4 Tu sy, chay bling dién, c6 cira théng gio m& hoan toan, cé thé duy tri dvoc nhiét 46 102°C £ 2°C
trong toan bd khoang sdy.

Ta sdy dugc gan voi mét nhiét ké thich hop.
6.5 Néi cach thuy, co thé duy tri nhiét 46 trong khoang 35 °C dén 40 °C.
6.6 Binh chiét chit béo kiéu Mojonnier. theo quy dinh trong ISO 3889.

CHU THICH Cing co thé dung bng chiét chat béo. co si phdng hodc ndi voi chai riva, nhung khi do quy trinh nay co khac
(xem Phy lyc B) ’

Cac binh chiét chat béo phai dwgc day bang nut ban chét lwvgng tét hodc nép bang vat ligu khac [vi du:
cao su silicon hoac polytetrafioetylen (PTFE)) khong bi anh hudng béi thube thir dwee sir dung. Nut
bin phai dugc chiét bing dietyl ete (5.4), ngam trong nuéc it nhit 15 min & nhiét 86 60 °C hodc 1on
hon va sau 86 dugc lam ngudi trong nudc sao cho chung bao hda nuwdc khi dugc st dung.



TCVN 6508:2011

6.7 Gia, thich hop dé gilr binh chiét chat béo (hodc éng chiét chat béo) (6.6).
6.8 Chai rira. thich hop @& st dung v&i dung méi hdn hop (5.6).

Khong diing chai riza 1am bang chét déo.

6.9 Binh thu nhan chét béo. nhu binh dun s6i (day phing). c6 dung tich tir 125 ml 4én 250 mi, binh

nén ¢cé dung tich 250 ml hodc cac dia kim loai.

N&u su dung dia kim loai thi dia phdi bang thép khdng ri, day phdng, dudng kinh tir 80 mm dén

100 mm, chiéu cao khoang 50 mm.
6.10 Hat trg sbi. khdng chira chdt béo, bing st khong xbp hogc cacbua silicon hoac thiy tinh. Vige
st dung chung Ia tuy . '

6.11 Ong dong. dung tich 5 ml va 25 ml, phi hop véi loai A cia TCVN 8488 (ISO 4788)"* hoac dung
cu bAt ki khac thich hop dbi véi san phdm

6.12 Pipet chia dd. dung tich 10 ml, phi hop v&i loai A ciia TCVN 7150 (ISO 835)%,
6.13 BO kep. bang kim loai aé gi binh, céc cé mé hoac dia.

6.14 Binh djnh mirc mot vach, dung tich 100 ml, phu hop véi loai A cia TCVN 7153 (ISO 1042)?.

7 Liy miu

Viéc 14y mAu khong quy dinh trong tiéu chuin nay. Nén 4y mAu theo TCVN 6400 (ISO 707)!".

MAu glri @n phong thir nghiém phai dung 1a mu dai dién va khdng bj hu hong hoZc bj bién dadi chét
lwgng trong subt qua trinh bao quan va van chuyén.

Bao quan mAu phong thir nghiém & nhiét 6 trong khodng tr 2 °C dén 6 °C tir khi I4y mau cho dén khi
tién hanh thir nghiém.

8 Chuin bj miu thir

Lam Am miu the dén nhiét dd 38 °C + 2 °C bang ndi cach thuy (6.5). Trdn ky mau thir mét cach nhe
nhang. bang cach 14t nguwec chai dyng mau, tranh tao bot hodc tao kem. Sau d6 lam ngudi nhanh mAu
thir dén khodng 20 °C = 2 °C.

Néu co thé thu dwoc mau thlr ddng nhit ma khéng cn phai lam &m trwde (vi du: ddi voi cac mau siva
gAy) thi dva mu thir vé nhiét dd 20 °C + 2 °C, trdn ky mAu mét cach nhe nhang, bang cach lat nguec

chai dung mAu nhiéu Ian,

8
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Gia tri thuc ctia ham lugng chét béo co thd sé khéng nhu mong muén khi:
a) silra bj ddo trén manh;
b) c¢dm nhan duec mui ddc trwng cia cac axit béo ty do;

CHU THICH Sira dé thudng chira cac axit béo tyv do & mirc thip, ma thuéing khdng chidt dugc hodn todn bing phuong
phép nay i

c) néu nhin thdy hat trng bam trén thanh cla chai dyng miu hodc nhirng mang chét béo nho trén bé
mat mAu thiy trong hay sau khi chudn bj miu thiy.

9 Cach tién hanh

9.1 Yéu cdu chung

Néu can phai kiém tra vé gi&i han 13p lai (11.2) c6 dap (ng duge hay khong thi tién hanh hai phép xac
dinh riéng ré theo 9.2 dén 9.5.

CHU THICH Quy trinh thay thé sir dyung dng chidt chit béo co gén véi si phdng hodc chai rira (xem Chu Ihich trong 6.6)
duoc néu trong Phuy lyc B.

9.2 Phin miu thir

Trén miu thir da chudn b (Didu 8) bing cach ddo nguec chai nhe nhang ba 1an hosc bén I4n. Can
ngay tir 10 g dén 11 g miu thi, tryc tiép hodc gian tidp, chinh xac dén 1 mg, cho vao cac binh chiét
chét béo (6.6).

Chuyén cang trigt 8é cang tét phin miu thir sang bAu thip (nhd) hon cua binh chiét chét béo.
9.3 Phép thir tring

9.3.1 Phép thir trdng ddi véi phwong phap

Tién hanh phép thir trdng dbng thoi véi phép xac dinh, sir dung cung quy trinh va dung cung mét loai
thubc thir, nhung thay phin mau thir trong 9.2 bing 10 ml nwéc (xem A.1).

Khi phan tich mét mé mau thir thi s 18n 1am khé ¢6 thé khac nhau gilra cac mau khac nhau. Néu mét
mau trdng duoc st dyung cho todn bd mé thi phdi ddm bao ring gia tri mau tring dwoc dung trong tinh
toan ham lugng chét béo cua bat ki mdu riéng ré nao cling déu thu dugc trong clng cac diéu kién
gidng von diéu kién cua trng mau riéng ré.

Néu gia tri thu duwoc trong phép thi trng ndy virot qua 1.0 mg thi kidém tra thube the, néu trede d6 chura
dugce kiém tra (9.3.2). Viéc hiéu chinh gia trj Ién hon 2.5 mg can duoc néu trong bao cdo thl nghiém.
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9.3.2 Phép thir tring ddi vé&i thubc thr

Tién hanh phép thir trdng theo 9.3.1 68 kiém tra chat lvong cla thudc thir. S& dyng thém mét binh thu
nhan chét béo rdng. duoc chuln bi theo 9.4 véi myc dich kiém soat khdi lvgng. Cac thube thir khang

duoc dé Iai lvong can 1on hon 1,0 mg (xem A 2).

Néu phan can thu dugc trong phép thir tréng 8bi voi thubc thir ién hon 1,0 mg thi xac dinh lugng can
cua tirng dung mdi néng ré bang cach chung cdt I4n Ivot 100 ml dietyl ete (5.4) va ddu nhe (5.5). St
dyng mét binh thu nhan chét béo réng, duoc chudn bi theo md ta & trén véi myc dich kiém sodat khéi
lwong. @& thu duoc khéi lwong thyc cda can, khdi lwong ndy khéng dwoc Ién hon 1,0 mg.

Thay cac thudc thir. dung mdi khdng dat yéu cdu, hodc chung cht lai cac dung mai

9.4 Chudn bj binh thu nhén chét béo

Lam khé binh thu nhan chit béo (6.9) cling vai hat tr sdi (6.10) trong tu sy (6.4) duy tri nhiét A6
102°C + 2 °C trong théi gian 1 h.

CHU THICH 1 Hat tro s&1 1a d& giup cho sdi nhe trong sudt qua trinh loai bo cac dung méi, d3c biét trong trréng hop sir
dung binh thu nhan chit béo bing thuy tinh

Bao vé binh thu nhan chét béo khoi byi va a8 ngudi dén nhiét d phong can. Lam ngudi binh thu nhin
chét béo bing thuy tinh it nhAt trong 1 h, dia kim loai it nh4t 30 min. Khéng nén @4t binh thu nhan chét
béo trong binh hut 4m @& tranh chwa 80 ngudi hodc thai gian 1am ngubi bi kéo dai.

Dung bd kep (6.13) dat binh thu nhan chat béo Ién can. Can binh thu nhan chét béo, chinh xac dén 1,0 mg.
CHU THICH 2 Tét nhit 1a dung kep dé tranh 1am thay ddi nhig1 4.

9.5 Phép xac djnh

9.5.1 Tién hanh xac dinh trong vong 1 h khi mau dugc can.

Thém 2 ml dung dich amoniac (5.1) hodc mét thé tich twong (ng cua dung dich amoniac dam dac hon
(xem Chu thich & 5.1) vao phan mAu thi¥ trong binh chiét chit béo (9.2) Trén k§ phan mau thir dyng
trong bAu nhé cua binh chiét chat béo.

9.5.2 Thém 10 ml etanol (5.2) Trdn kj mdt cach nhe nhang bang cach cho lweng chira trong binh
chiét chAt béo chay di chay lai giCa bAu 1on va biu nhé. Tranh @& cho chét I6ng dang Ién qua gin cé
binh Néu can. thém hai giot dung dich dé Congo (5.3).

10
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9.5.3 Thém 25 ml dietyl ete (5.4). Day binh chiét chit béo bang nut bAn d3 bio hoa nudc (xem 6.6)
hodc day bang nip lam bang vat liéu khac d3 dugc lam 4m béng nuwdc (xem 6.6). Lac manh binh trong
vong 1 min nhung khéng ldc qua manh dé tranh tao nha.

Trong qua trinh I4c, gil binh chiét chit béo & tu thé ndm ngang va bau nhé hwdng Ién trén, dinh ki cho
chAt 16ng trong bu lon chay sang bAu nhd. Cén than m& ndp day, trang ndp va phia trong cd binh
chiét chat béo bing mét it dung méi hdn hgp (5.6). Dung chai rira (6.8) sao cho nwéc nra chdy vao
binh.

9.54 Thém 25 ml diu nhe (5.5). Day ndp binh. Trén lai trong vong 30 s theo 9.5.3.

9.5.5 Litam binh chiét ch&t béo d3 day kin trong théi gian tir 1 min dén 5 min & gia tdc quay tir 80g
dén 90g. Néu khdng c6 may li tam (6.2) thi dé yén binh chiét chét béo day Kin trén gia d& (6.7) it nhét
30 min cho d@én khi I&p ndi phia trén trong va tach hin khéi Iép nuérc.

9.5.6 CAn than thao ndp binh, dung mét it dung méi hdn hop (5.6) d8 trang nép va phia trong cb binh
chiét ch4t béo. Ding chai riva (6.8) dé trang sao cho nwéc rira chay vao binh. Néu mit Iép phan cach
thdp hon chd thét cb binh thi cAn nang cao mirc nay Ién mét chut bing cach nhe nhang thém nuéc
theo thanh binh (xem Hinh 1) & dung mai ¢6 thé gan duwoc dé dang.

CHU THICH Trong Hinh 1 va Hinh 2 mé ta mét trong ba loai binh chiét chét béo duoc quy dinh trong ISO 3889. nhung didu
nay khang co nghia Ia loai binh nay dugc wu tién hon cac loai khac.

9.5.7 Gir bAu nhé cua binh chiét chat béo va cAn than gan cang triét dé cang tét I&p ndi trén bé mat
(xem Hinh 1) vao binh thu nhan chit béo 43 chuén bj (9.4). Khdng gan bat ki phan nao cla I&p nwéc
vao binh (xem Hinh 2).

9.5.8 Trang phia ngoai cb binh chiét chAt béo bing mét it dung méi hdn hop (5.6). Thu ldy nuéc nra
vao binh thu nhan chAt béo. Chu y khéng dé dung méi hdn hop tran ra bén ngoai binh chiét. Néu can,
loai b dung mdi hoac mét phan dung méi khdi binh thu nhan chét béo bing cach chung cat hodc 1am
bay hoi theo 9.5.12

9.5.9 Thém 5 ml etanol (5.2) vao binh chiét chat béo. Tron déu theo 9.5.2. Néu trwéc d6 63 ding
dung dich @6 Congo (5.3) thi khéng thém dung dich nay nira.

1
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CHU DAN CHU DAN
1 Dung mél 1 Lé&p phan cach
2 L&p phan cach 2 Lop chét idng

3 Lop chétlong a O IAn chiét thir hai va 1An chiét thir ba

a O 1an chidl thir hai va 1An chiét thir ba b ¢ 1An chiét thir nhét
b & 14n chidt thir nhét

Hinh 1 - Trwwée khi gan Hinh 2 — Sau khi gan

9.540 Thuc hién chiét 1An hai bAng cach I3p lai cac thao tac theo quy dinh trong 9.5.3 dén hét 8.5.7.
Chi dung 15 ml dietyl ete (5.4) va 15 ml dAu nhe (5.5) thay vi dung 25 ml. Néu can, nang cao mat 16p
phan cach dén gira cb binh (xem Hinh 1) bang cach nhe nhang thém nudc theo thanh binh (xem
Hinh 1) & c6 thé gan dwoc dung moi cang triét dé cang tt (xem Hinh 2).

9.5.11 Thuc hién chiét IAn ba, khong cho thém etanol, bang cach Iap lai cac thao tac theo quy dinh
trong 9.5 3 dén 9.5.7. Chi st» dyng 15 ml dietyl ete (5.4) va 15 ml ddu nhe (5.5). Néu can, nang cao mit
16p phan cach dén gitra cd binh (xem Hinh 1) bing cach nhe nhang thém nuéc theo thanh binh dé gan
dwoc dung méi cang triét dé cang tét (xem Hinh 2).

Co thé bo qua 1An chiét thir ba dbi voi sira co ham lugng chat béo nhé hon 0,5 % khéi luong

9.5.12 Loai bé cac dung mai (ké ca etanol) cang triét d& cang tét khdi binh thu nhan chét béo bang
cach chung cét néu s dyung binh dun séi hoac binh nén, hodc bang cach 1am bay hol néu s dung
cbe cd mé hodc dia (xem 6.3). Trang thanh trong clia ¢b binh dun séi hodc binh non bang mét it dung
méi hdn hop (5.6) trudc khi bdt ddu chung cat.

9.5.13 Dun nong binh thu nhan chét béo trong tu sdy (6.4) duy tri & nhiét d 102 °C + 2 °C trong théi
gian 1 h, ddi v&i binh ndn hodc binh dun s6i thi dat ching ndm nghiéng dé hoi dung mai thoat ra duec.
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L4y binh thu nhan chét béo ra khdi ti sdy va kiém tra ngay xem chét béo da trong hay'chu'a. Néu chét
béo khang trong thi c6 thé chira tap chét béo va phai I3p lai toan bd quy trinh. Néu chét béo trong thi bdo
vé binh thu nhan chat béo khoi byi va dé ngudi binh dén nhiét a6 phang can. Lam ngudi binh thu nhan
chét béo biing thuy tinh it nhat 14 1 h con déi véi dia kim loai it nh&t 1a 30 min. Tranh viéc lam ngudi chura
dl hoac lam ngudi qua lau, khdng 1am ngudi binh thu nhan chét béo trong binh hut 4m.

Khéng lau binh thu nhan chét béo ngay truéc luc can. Dung bd kep (6.13) @& @3t binh thu nhan chét
béo Ién can phan tich (6.1). Can binh thu nhan chét béo, chinh xac dén 1.0 mg.

9.5.14 Bun ndng binh thu nhan chat béo thém 30 min trong tl sdy (6.4) dwoc duy tri nhiét a6 102°C ¢
2°C. dbi v&i binh non hodc binh dun sbi thi dat chung ndm nghiéng dé hoi dung méi thoat ra dugc. D8
ngudi va ¢an lai theo 9.5.13. Néu cin, 13p lai cac quy trinh dun ndng va can cho dén khi chénh léch khéi
lwgng cda binh thu nhan chét béo gitra hai l&n can lién tiép bing hodc nr;é hon 2.0 mg. Ghi khéi lvgng
tdi thiéu Ia khdi lvong cua binh thu nhan chat béo va cla chit chiét dugc.

10 Tinh va biéu thj két qua
10.1 Tinh két qua
Tinh ham lugng chat béo cua mau thir, wi, dugc biéu thj bing phan tram khéi Ivgng, theo Cong thirc (1):

w, = T = M)~ (M3 = M) , 400 (1)
mU

Trong do:
mo 1 khéi lvong cia phn mau thr (9.2), tinh bing gam (g):

m, la khdi lwong cua binh thu nhan chat béo va chét chiét duec, xac dinh duoc trong 9.5.14, tinh
bdng gam (g).

m, lakhéi lwgng cua binh thu nhan chit béo da chuan b (9.4), tinh bing gam (g):

m; 1a khéi lwong cla binh thu nhan chét béo sir dung trong phép thir tring (9.3.1) va chéat chiét xac
dinh duoc trong 9.5.14, tinh bdng gam (g):

m, 13 khéi lugng clia binh thu nhan chat béo (9.4) st dung trong phép thir tring (9.3.1), tinh béng
gam (g)

10.2 Biéu thj két qua

Lam tron két qua dén hai chir so thap phan
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11 D¢ chum
11.1 Phép thir lién phong thir nghi¢m

Cacgatr vé @6 Iap lai va dd tai lap thu duoc tr phép thir nghiém lién phong nay dugc xac dinh theo
TCVN 6910-1 (1SO 5725-1)"* va TCVN 6910-2 (ISO 5725-2)¢.

Cac chi tiét cia phép thir lién phong thir nghiém vé 86 chum cla phuong phap dugc néu trong Phy
luc C va Phu lyc D trong (rng (xem [8]). Céc gia tri nay co thé khdng ap dung dugc cho cac dai ndng

@6 va chét nén khac voi cic dai nbng d6 va chét nén @4 néu.

11.2 D6 13p lai

Chénh léch tuyét abi gira hai két qua thir nghiém riéng ré doc lap, thu dwoc khi str dyng cung mét
phuong phap. trén vat liéu thir giéng hét nhau, do cling mét ngudi phan tich, st» dung cung mét thiét
bi. trong mét khadng thoi gian ngédn. khdng duoc qua 5 % cac truong hop l&n hon:

a) 0.031 % khéi lvong, abi véi siva bo gdy.

b) 0,036 % khéi lveng, abi voi siva bd 43 tach mot phan chét béo;
c) 0.043 % khéi luvgng, ddi véi siva bd nguyén chat;

d) 0,030 % khéi lvgng. dbi v&i sira dé:

e) 0.069 % khéi lrong. dbi voi sira clru.

11.3 DO t4i lap

Chénh léch tuyét ddi gitra hai két qua thir nghiém riéng ré @dc 1ap, thu duoc khi tién hanh thir trén vat
liéu ther gibng hét nhau, do nhirng ngudi phan tich khac nhau thirc hign, sir dung cac thiét bj khac
nhau trong cac phong thir nghiém khac nhau, khéng dugc qua 5 % cac truong hop lon hon:

a) 0.043 % khdi lrgng, dbi véi siva bo gy

b) 0.042 % khéi lwgng, dbi véi sira bd 3 tach mét phin chét béo;
¢) 0.056 % khéi lvong. dbi voi sira bd nguyén chét;

d) 0.052 % khéi lwong. dbi voi sira dé,

e) 0.096 % khéi lwgng, ddi voi sira clru.

14
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12 Bao cao thir nghiém
Bao cdo thir nghiém phai néu ré:
a) moi thdng tin cAn thiét vé nhan biét dAy 40 v& mau thy,
b) phuong phap I4y mau d3 st dung, néu biét;
¢) phuong phap thir 33 sir dung, vién dan tiéu chun nay;

d) moi didu kién thao tag khong quy dinh trong tiéu chudn ndy hodc dugc xem |a tuy chon, cung vé&i
moi tinh hubng bt thurdng co thé anh hwdng dén két qua;

e) viéc didu chinh, néu gia trj I&n hon 2,5 mg thu dugc trong phép thir trdhg ddi véi phuong phép;

f) két qua thir nghiém thu dugc va néu kiém tra 89 I13p lai thi néu két qua cudi cung thu dugrc.
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Phu luc A
(tham khao)

Lwu y vé cach tién hanh

A.1 Tién hanh phép thir tring ddng thi voi phép xac dinh (xem 9.3.1)

Gia tn thu duoc trong hhép thir tréng, Guoc tién hanh ddng théi véi phép xé4c dinh, co thé cho gia tri
bibu kién cua cac chat chiét duoc tir phdn miu thi (m, — my) phai dwec didu chinh theo sy co mét cia
cac chit khéng bay hoi chiét duc tr thube thir ciing nhu khi c6 bt ki s‘l.r thay ddi nao vé diéu kién
méi truéng cua phong can va chénh léch nhiét 86 gilra binh thu nhan chét béo va phoéng can cua hai
An can (9.5.14 ya 9.4). Khi mdt mau trdng dugc st dung cho mdt mé mau thir thi phai dam bao ring
binh mAu tring cung voi cac binh mAu thir dat t6i khéi lvong khong ddi.

Pé tinh ham lugng chat béo, sir dung khéi lrgng binh thu nhan chét béo trong phép thlr trang tuong
ng véi chu ki sdy khé clia binh dyng mAu thir [nghfa |a @éi voi binh dyng miu thir dat duoc khéi
lvong khéng ddi & chu ki sdy kho n thi sir dung khdi lvgng mau tréng & chu ki sy khé 1a p; abi véi chu
ki sdy (n + 1) thi sir dung khdi lugng mAu tréng cé chu ki sdy kho (n + 1)... (xem 9.3.1)].

Trong cac didu kién thich hop nhu gid trj thip trong phép thir trdng déi voi thube thir, nhiét 86 cua phong
¢an khéng ddi, thei gian dU dé binh thu nhan chit béo ngudi, thi gia tri nay thwong nhé hon 1,0 mg va cé
thé duwoc bo qua trong phan tinh két qua trong phép xac dinh thong thuong. Ciing thuong géap cac gid tri
Ién hon dén 2,5 mg (dwong va am). Sau khi didu chinh céc gia tri nay, sé thu duoc cac két qua ding. Khi
phai didu chinh gi4 trj Ié&n hon 2.5 mg thi phai néu trong bao cao thir nghiém (Didu 12).

Néu gia tn thu dugc trong phép thir trdng thudng 16n hon 1.0 mg thi cin kiém tra lai thudc thir néu
ngay trucrc d6 chua kiém tra. Thude thir cé 1n tap chat hodc co vét thi cAn phai thay moi hodc lam
sachlai (xem932vaA2).

A.2 Phép thir tring dé kiém tra thubc thir (xem 9.3.2)

Trang phép thi¥ tring nay. binh thu nhan chit béo dung dé kiém tra khéi lvgng duoc s dung dé dam
bao cac thay d6i trong diéu kién mdi truéng cla phong can hodc anh huwdng nhiét do cua binh thu
nhan chat béo khéng anh hudng dén viéc xem xét sy c6 mat hay khong coé mat cia chat khong bay
hoi co trong dich chiét cua thubc thyr.

Chénh léch khéi lvgng biéu kién (my ~ m, trong 10.1) cUa binh thu nhan chat béo dung cho myc dich
kiém ching phai duwgc xem xét khi kiém tra khéi lvgng cla binh thu nhan chét béo dung trong phép
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the tring. Khéi lwgng biéu kién cua binh thu nhan chit béo, duoc higu chinh cho sy thay ddi khéi
Ivgng biéu kién cua binh kiém ching, khéng dugc ting qua 1,0 mg.

R4t hiém khi dung méi co chira chét bay hoi, 1a nhirng chét bj gilr lai nhiéu trong chét béo. Néu thdy sv
6 mat cua cac chit @6, cAn tién hanh phép thir tring d8i véi tat ca cac thubc thir va d6i véi timg dung
méi thi s& dung binh thu nhan chét béo véi khodng 1 g butterfat khan. Néu cin, chung cét Iai cac dung
méi v&i siy c6 mat clia 1 g butterfat trong 100 ml dung mdi. Chi dung cac dung méi nay trong khodng
théi gian ngén sau khi chung cét lai.

A.3 Phép thir doi voi peroxit

Dé thiy peroxit, cho 1 ml dung dich kali iodua 100 g/l mé&i chudn bj vao 10 ml dietyl ete (5.4) dyng trong
L]

éng dong nhd c6 ndp thuy tinh tredc @6 a3 dugc trang bang cung loai dung mdi dugc sir dyng. Lic

éng dong va sau d6 dé yén trong 1 min. Khdng dugc ¢6 mau vang trong 16p ete.

C6 thé sir dung cac phurong phap thich hep khac dé thir peroxit.
pé dam bao dietyl ete khdng chira peroxit, x li dietyl ete it nhat 1a ba ngay truéc khi st dung nhu sau:

Cit 1a kém thanh nhirng dai d& it nhAt 1a ching cham dugc dén nira chai dyng dietyl ete. Nhu vy, can
dén khoang 8 000 mm? 14 kém cho 1 lit dietyl ete.

Trudc khi st dyng, nhing hoan toan cac dai Ia kém nay 1 min trong dung dich chira 10 g adng(i1)
sulfat ngam nam phan t& nwéde (CuS0,.5H,0) va 2 mi axit sulfuric dam déc (98 % khéi lwong) trén mt
lit. Rira ky cac dai nay nhe nhang bing nudrc, rdi dit cac dai 33 ma ddng con wot ndy vao trong chai
dung dietyl ete va dé chung trong chai.

C6 thé dung cac phuong phap khac véi diéu kién 1a ching khdng anh huéng dén két qua xac dinh.

A.4 Etanol

Co thé st dung etanol dugc bién tinh bing cach thém metanol vé&i didu kién 13 chat Iam bién tinh nay
khdng anh hudng dén két qua xac dinh.
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Phu luc B

(Tham khao)

Quy trinh thay thé dung dng chiét chit béo
c6 si phéng hodc cé ndi v&i chai rira

B.1 Yéu ciu chung

Néu sir dung 8ng chiét chit béo cé si phong hodc c6 néi véi chai riva thi tién hanh theo quy dinh trong
Phu luc nay. Céac dng nay phdi cé nip dy hoac nit ban chét lvgng tét nhu duec quy dinh dbi véi binh

chu 6 6 (xem Hinh B 1 nhu mét vi du).

B.2 Cach tién hanh

B.2.1 Chudn bf miu thir

Xem Didu 8
B.2.2 Phin miu thir

Tién hanh theo 9.2 nhung dung cac éng chiét chét béo (xem Chu thich trong 6.6 va Hinh B.1).

Phan mAu thir ndy phai dugc chuydn vao day cua ng chiét chat béo cang trigt dé cang tét.

B.2.3 Phép thir tring

Xem 9.3 va A1

B.2.4 Chun bj binh thu nhén chit béo
Xem 9.4

B.2.5 Phép xac djnh

B.2.5.1 Tién hanh phép xac dinh ngay

Thém 2 ml dung dich amoniac (5.1). hodc mjt thé tich twong duong cua dung dich amoniac dam d&c
hon (xem Chu thich & 5.1) vao phan mAu thir dyng trong dng chiét chat béo (B.2.2). Trdn ky véi phan
mau thir da x li tredre & trén day cua 6ng chiét chat béo.

B.2.5.2 Thém 10 ml etanol (5.2). Tron k§ mét cach nhe nhang hén hop trén day cua éng chiét chat
béo. Néu can. thém 2 giot dung dich d6 Congo (5.3).
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B.2.5.3 Thém 25 ml dietyl ete (5.4). Day nap 6ng chiét chit béo bang nut ban d4 bio hoa nwdc hodc
béng ndp Iam bang chét liéu khac da dugc lam wot bang nuée (xem 6.6). Lac manh éng chiét, nhung
khong qua manh, bing cach ddo chiéu trong khodng 1 min dé tranh tao nhi. Cin than mé ndp, s
dung chai rira (6.8) dé trang nép va cb éng chiét badng mét it dung mdi hdn hop (5.6) sao cho nuoc rva
chay vao éng chiét.

B.2.5.4 Thém 25 ml ddu nhe (5.5). 83y éng chiét chit béo bang nut bAn hodc nut khac da thdm lai
nwéc (bing cach ngam vao trong nwérc). Lic nhe dng 30 s nhu trong B.2.5.3

B.2.5.5 Litam 6ng chiét chdt béo da day nap trong may li tam (6.2) tir 1 min dén 5 min & gia téc 80g
dén 90g. Néu khdng co may li tam (6.2) thi dat bng chiét a3 day nip trén gia d& (6.7) it nhAt 30 min cho
dén khi 16p ndi phia trén trong va tach han khéi I&p nudc. Néu can, 1am ngudi 6ng chiét duoi dong
nuwéc chay dén nhiét 36 phong

B.2.5.6 CAn than thao nip, trang nip va cb éng chiét chat béo bang mot it dung méi hdn hop (5.6).
St dung chai ri¥a (6.8) sao cho nudc rira chiy vao éng chiét.

B.2.5.7 Lap khép ndi si phong hodc ndi chai rira vao éng chiét cht beo. DAy éng néi bén trong cho
aén khi cao hon mat tiép xuc gira cac op khodng 4 mm. Ong ndi phia bén trong phdi song song Vi
tryc cua bng chiét chét béo.

Cn than gan dugc cang triét dé cang tét 1op ndi trén bé mét cua éng chiét chdt béo vao binh thu nhan
chét béo (xem 9.4) c6 chira mdt vai hat tro sdi (6.10) trong truong hop ddi véi binh dun sb6i hodc binh
non (tuy chon). Khong dé 1ép nuéc 1n vao. Trang phia ngodi khép ndi bang mét it dung moi hén hop,
thu Iy nwéc rira vao binh thu nhan chét béo.

CHU THICH L&p nbi phia trén c6 thé duec chuyén ra khéi dng chiét chit béo, vi dy bing cach ding bAu cao su dugc ndi véri
mdt than ngén 34 tao 4p lvc.

B.2.5.8 Thao khop ndi khdi cb cia dng chiét chit béo. Nang nhe éng nédi va trang phan thap hon cia
éng ndi bén trong bing mét it dung mdi hdn hop (5.6). Ha th&p va chen lai 6ng néi va chuyén nuwdc riva
vao binh thu nhan chét béo.

Trang riva lai khep ni bng mét it dung mdi hdn hep, cho UG rika vao binh thu nhan chat béo. Loai
bo dung méi hodc mdt phAn dung méi khdi binh thu nhan béng cach chung cat hodc lam bay hoi theo
9.5.12, néu cin.

B.2.5.9 Thao lai khop ndi khdi cb clia 8ng chiét. Nang nhe éng ndi va thém 5 ml etanol vao trong éng
chiét chat béo. Dung etanol dé trang thanh trang cua khop ndi. Trén déu'theo B.2.5.2.

B.2.5.10 Thuc hién chiét Ian hai bing cach I3p lai cac thao tac nhu trong B.2.5.3 dén hét B.2.5.8. Thay
25 ml bang 15 ml dietyl ete (5.4) va 15 ml d4u nhe (5.5). Dung dietyl ete dé trang thanh trong cua khép
ndi. trong suét qua trinh thao khop néi ra khdi dng chiét chat béo sau 1an chiét truoc.
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B.2.5.41 Thyc hién chiét lan b

a. khong thém etanol. bing cach Idp lai cac thao tac theo quy dinh trong

B253dénB258 Lap lai chi dung 15 mi dietyl ete va 15 ml diu nhe. Dung dietyl ete aé trang thanh

trong cua khop nbi nhu trong B.2.5.10.

LAn chiét thir ba nén bo qua dbi véi sira c6 ham luong beo nhé hon 0.5 % khéi lvong.

B.2.5.12 Tién hanh tiép theo nhu trong 9.5.12 6én 9.5.14.

Butng winh Agadid ce
'

]

\_/

Autng weh ong
2%

duyng wrh Agoded ¢ 04

Kich thudc tinh bing milimét

/

Y

Buting KA iong
b 1Rl

a) c6 gin éng si phéng

CHU DAN

1 Dung dich khi thao khép ndi 105 mi £ 5 ml
2 Do daycuathanh 1 5 mm = 0.5 mm
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Phuluc C
(Tham khao)

Phép thir lién phong quéc té trén sira nguyén ligu

C.1 Yéu ciduchung

Phép thir nghiém lién phong quéc té gém co 19 phong thir nghiém tir 13 nwéc da tham gia thyc hién
thang 12 ndm 2005". Phép th(r da tién hanh trén 12 cp miu mu gém:

a) ba cap mAu sira gdy c6 ham lugng chét béo, w; < 0,5 g/100 g;
b) ba cap miu sira tach mét phdn chat béo co ham Iweng chét béo trong dai 0,5 g/100 g < wi< 29/100 g;
¢) séu cap miu sira nguyén ligu cd ham lugng chat béo trong dai 3 g/100 g < wy < 6 g/100 g.

Phép thtr lién phong nay do Associazione Italiana Allevatori, Laboratorio Standard Latte, Maccarase,
Italy thé chire.

Cac két qua thu duec da dugc phan tich théng ké theo TCVN 6910-1 (ISO 5725-1)) va TCVN 6910-2
(ISO 5725-2) @é thu dwoc dir liéu trong Bang C.1, C.2va C.3.

C.2 Cac két qua cuia phép thir
Bang C.1 - Cac két qua déi voi sira gly

-
Miu Trung
Théng sb binh
3 12 1 tdng*
Sb6 phong thir nghiém con lai sau khi trir ngoai 1& 1 10 1 —
Gia tri trung binh, g/100g 0.222 0.336 0.487 0,348
D4 lech chudn 13p lai, s, g/100 g 0,011 0.010 0,012 0,011
Gioi han 13p lai r (2.8s,), g/100 g 0030 | - 0028 0,034 0,031
Hé sé bién thién 13p lai, Cy.,. % 13.7 8.3 7.0 8,9
D9 léch chuan tai 1ap, sg. g/100 g 0,018 0.010 0.017 0,016
Gi¢i han tai 18p R (2 8sg). 9/100 g 0.051 0.028 0.047 0,043
[Hé s bién thién tar 13p. Cy s % 23.0 85 9.6 12,5
Cac g1 tn Irung binh duoc tinh toan bang cach sir dung div liéu mAu da trir ngoai 1& T4t ca cac gia trj trung binh théng ke
khac dugc tinh tr cac can bac hai cua trung binh cla cac d¢ léch binh phuong
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Bang C.2 - Céc két qua ddi voi sira da tach chét béo

Miu Trung
Théng b binh
7 6 2 téng"
S8 phong thir nghiém con lai sau khi tris ngoat (¢ 11 11 11 -
Gia tn trung binh, g/100 g 0,561 1.368 2,039 1.323
D6 léch chudn I3p lai. 5, ¢/100 g 0.011 0.011 0.016 0.013
G han 1ap lai r (2.8s). gHIOO g 0,031 0032 | 0,044 0.036
Heé sb bién thien 13p 13i, Cy.. % 55 24 2.2 2.7
D6 lach chuln tai 13p. se. 9/100 g 0.016 0.013 0.016 0.015
Gitvi han tai lap R (2.8sg). 9/100 g 0.044 0,036 0,045 0,042
He s6 bién thién t4i lap, Cva % 7.8 26 2,2 3.2
*  Cac gia tr trung binh duoc tinh toan bang céch sir dung dir ligu m3u 43 trir ngoai & T4t ca cac gid tri trung binh théng ké
khac duoc tinh tir cAc can bic hai cua trung binh cua cac dd léch binh phuong.

Bang C.3 - Céc két qua ddi v&i sipa nguyén chit

Thong sb Miu Trung
binh
9 5 10 4 1 8 tdng*
Sé phong thir nghiém con lai sau khi trir ngoai 1& 10 1 10 11 9 1 —_
Gi4 trj trung binh, g/100 g 3032 | 3287 | 4052 | 4,305 | 5503 | 5825 | 4.334
D06 lech chudn 13p I3i. s, 9/100 g 0.010 | 0,017 | 0,011 | 0,022 0;014 0,013 | 0015
Gi®i han 13p lai r (2.8s,). g/100 g 0.028 | 0,047 | 0031 [ 0.063 | 0,040 | 0,038 { 0,043
Hé sé bién thién 13p 1ai, Cv... % 09 1.4 08 15 07 0.7 1,0
D6 lech chuln tai 1ap. sq. g/100 g 0,014 | 0021 | 0.013 | 0.025 | 0,015 | 0,025 | 0.020
Giti han t4i 13p R (2,8sz). g/100 g 0.040 | 0.059 | 0,037 | 0,071 | 0,043 | 0069 | 0.056
Hé sé bién thién tai 1ap, Cve. % 1.3 1.8 0.9 1.7 0.8 1.2 13

*  Cac gia tri trung binh dugc tinh 1odn bang cach sir dyng dir liéu m3u da trir ngoai I&. TAt ca cac gia tri trung binh théng ke
khac duoc tinh tlr cac can bac hai cda trung binh cla cac 4§ léch binh phuong
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Phép thir lién phong quéc té trén sira clru nguyén ligu va sira dé nguyén ligu

D.1 Yéu cdu chung

Pheép thi¥ cong tac qudc té (xem [8]) gdm c6 16 phong thir nghiém tir 9 nm.;rc tham gia thyc hién thang

11 nam 2006.

Phép thir nay tién hanh trén sau cap mau mu I&p lai dbi véi méi mau sira. Cac mlu siva ciru nay chlra
ham lugng chét béo tir 4,5 g/100 g @én 8,5 g/100 g, con cac mAu sira dé thi chira tr 1,5 g/100 g dén

5,0g/100g.

Cac nghién ciru ndy do Associazione Italiana Allevatori, Laboratorio Standard Latte, Maccarase, Italy
thé chire. Cac két qua thu duoc @3 phan tich théng ké theo TCVN 6910-1 (ISO 5725-1)*1 va TCVN
6910-2 (ISO 5725-2)° dé thu dvgc d liéu trong Bang D.1 va D.2.

D.2 Cac két qua thir nghigm

Bang D.1 - Cac két qua ddi v&i sira clru

Miu Trung
Théng sé o s 10 a i : binh
téng"
Sé phong tht nghiém con lai sau khi trir ngoai 1¢ 14~ 12 13 14 12 14 —
Gia tri trung binh, /100 g 6492 | 4497 | 5554 | 8334 | 7,312 | 7.877 5.673; J
D4 léch chudn 13p lai, 5,9/100 g 0,032 | 0,022 | 0,013 | 0,032 | 0,012 | 0,028 0.-b25
Gi¢i han 13p lair (2,8 s,), g/100 g 0,090 | 0,062 | 0,038 | 0,090 | 0,033 | 0.078 0.01-5;_‘
Hé sbé bién thién I13p lai, Cv.. % 14 14 0.7 1.1 0.4 1,0 1;“
D06 léch chudn t4i iap. sq, g/100 g 0,044 | 0,022 | 0,033 | 0,042 | 0,025 | 0,033 o,ﬁ:’:—
Gi&i han tai 1ap R (2.8sg), /100 g 0.123 | 0,062 | 0,091 | 0,119 | 0.069 | 0,092 0,091"3”
Hé sb bién thién tai 1ap. Cyr % 19 1.4 16 14 0.9 12 1-,;?—

*  Cac gia tn Irung binh duoc tinh toan bang cach sir dung dir liéu mau da trir ngoa: 1. T4t ca cac gia bj trung binh thbng ké
khac dugec tinh tir cac can bac hai cia trung binh cda cac dé léch binh phuong.
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Bang D.2 - Céc két qua adi voi stra dé

Miu Trung

Théng sb binh

1 2 3 4 5 [ .

| téng

$4 phang th nghiém con lai sau khi trir ngoai & 12 14 12 14 14 13 —
Gia tri trung binh, g/100g 3017 | 1,542 | 4,870 | 2,200 | 4,405 | 3,673 3,285
D6 léch chusn 13p lai, 5,9/100 g 0.008 | 0,012 | 0,011 | 0,008 | 0,012 | 0,010 0,011
Gi#i han lap lai, 12.8s,), g{100 g 0,023 | 0,035 | 0,031 | 0,023 | 0,035 | 0.029 0,030

He sb bién thién lap lai, C,. % 0.7 23 06 1.1 08 0.8 08
D6 lech chudn tai 13p, sq. g/100g 0.017 | 0,018 | 0,020 | 0,019 | 0,023 | 0,015 0.019
Gidn han tai lap R(2,8sg). /100 g 0.048 | 0,051 | 0,055 | 0,053 | 0,063 | 0,042 0,052

Hé sb bién thién t4i [ap, Cve. % 16 33 1.1 2.4 1.4 1.1 16

*  Cac gid lrj trung binh duoc tinh toan bing cach sir dung di ligu mau da trir ngoai 1@. Tt ca cac gia tr trung binh théng ké
khac duoc tinh tir cAc can bjc hai cia trung binh cla cac d§ léch binh phuong.
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(1]
(2]

(3)

(4]
5]

(6]

(7]

(8]

TCVN 6508:2011

Thw muyc tai ligu tham khao

TCVN 6400 (ISO 707), Siza véa sdn ph&dm sira — Huéng dén Idy méu

TCVN 7150 (ISO 835), Dung cu thi nghiém béng thuy tinh — Pipet chia do
TCVN 7153 (ISO 1042), Dung cy thi nghiém béng thuy tinh — Binh djinh muc
TCVN 8488 (ISO 4788), Dung cy thi nghiém béng thdy tinh — Ong dong chia db

TCVN 6910-1(ISO 5725-1), D6 chinh x4c (dd ding va do chum) cua phuong phép do va két qué
do - Phén 1: Nguyén t&c va dinh nghia chung !

TCVN 8910-2 (ISO 5§725-2), D& chinh xéc (d6 dung va dd chuym) cta phuong phép do va két qué
do - Phén 2: Phuong phép co ban xéc dinh d§ I8p lai va do téi 1ap cla phuong phép do tiéu chuén

TCVN 6833 (ISO 7208), Sira gdy, whey va buttermilk = Xéc dinh ham lugng chét béo - Phuong
phép khbi lugng (Phwong phép chudn)

INTERNATIONAL DAIRY FEDERATION. Interlaboratory collaborative studies on reference method ISO
1211 | IDF 1 for the determination of the fat content in cow milk, sheep milk and goat milk. Buil. Int.
Dairy Fed. 2009, (439), pp. 1-34
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