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L&i néi dau
TCVN 8099-4 : 2009 hoan toan twong dwong véi ISO 8968-4 : 2001

TCVN 8099-4 : 2009 do Ban ky thuat tiéu chuén quéc gia TCVN/TC/F12
Sira va san pham sira bién soan, Tong cuc Tiéu chudn Do lwdng Chét

lrong dé nghi, B& Khoa hoc va Coéng nghé cong bé.

B6 tiéu chuan TCVN 8099 (ISO 8968), Sira - Xac dinh ham luong nito,
gdm cac phan sau day :

- TCVN 8099-1 : 2009 (ISO 8968-1 : 2001), Si¥a — Xéc dinh ham lugng
nito — Phén 1: Phuong phép Kjeldah:

-~ TCVN 8099-2 : 2009 (ISO 8968-2 : 2001), Sira — Xéac dinh ham lugng
nito — Phan 2: Phuwong phép phéan huy kin (Phuong phdp Macro),

- TCVN 8099-3 : 2009 (ISO 8968-3 . 2004), Sira - Xéc dinh ham Iuwgng
nito — Phadn 3: Phuong phap phén huy kin (Phuong phép théng dung

nhanh Semi-macro),

- TCVN 8099-4 : 2009 (ISO 8968-3 : 2001), Sra — Xé&c dinh ham luvong
nito — Phan 4: Phuwong phép xac dinh ham lwgng nito phi protein;

- TCVN 8099-5 : 2009 (1ISO 8968-3 : 2001), Stra - Xéc djnh ham lugng
nito - Phan 5: Phuong phép xac dinh ham lwgng nito protein.
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Sira — Xac dinh ham lwong nito —
Phan 4: Phuwong phap xac dinh ham lwgng nito’ phi protein
Milk — Determination of nitrogen content

Part 4: Determination of non-protein-nitrogen content

CANH BAO — Viéc ap dung tiéu chudn nay c6 thé lién quan dén cac vat liéu, thiét bj va cac thao
tac gay nguy hiém. Tiéu chudn nay khéng thé dwa ra dwgc hét tit ca cac vén dé an toan lién
quan dén viéc sir dyng chung. Ngudi sir dung tiéu chudn nay phai ty thiét I3p cac thao tic an
toan thich hgrp va xac dinh kha ndng ap dyng cac gidi han qui djnh trieére khi str dyng tiéu chuén.

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay qui dinh phuong phap xac dinh ham lwveng nito phi protein trong stra nguyén chat hoac
sitra gay dang long.

2 Tailiéu vién dan

Cac tai liéu vién dan sau rét cAn thiét cho viéc ap dung tiéu chudn nay. Ddi véi cac tai liéu vién dan ghi
nam cong bb thi ap dung phién ban dwec néu. Dbi vai cac tai liéu vién dan khéng ghi nam céng b thi
ap dung phién ban mai nhét, bao gdm ca céc sira déi, bd sung (néu co).

TCVN 8088-1 : 2009 (ISO 8968-1 : 2001), Sa — Xé&c dinh ham luwong nito — Phén 1: Phuong phap
Kjeldahl. '

TCVN 8099-2 : 2009 (ISO 8968-2 : 2001), Si¥a — X4c dinh ham lwgng nito — Phan 2: Phuong phép
phéan huy kin (Phuwong phép Macro.)

3 Thuét ngir va dinh nghia

Trong tiéu chudn nay st dung thuat ngl va dinh nghia sau day:
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3.1
Ham lwgng nito phi protein (non-protein-nitrogen content)
Phan khéi lwgng cla nito xac dinh dwec bang phuong phap qui dinh trong tiéu chun nay

CHU THICH Ham lugng nito phi protein durge bidu thj bing phan trdm khéi lvgng.

4 Nguyén tic

Protein trong phadn mau thr dwgc két tia bang cach bd sung dung dich axit tricloaxetic sao cho ndng
d6 cudi cung cla axit tricloaxetic trong hdn hop & khodng 12 %. Protein sira két tia dwec loc ra va dich
loc con lai co chira cac thanh phan nito phi protein. Ham Irgng nito cta dich loc xac dinh dwoc bang
phuong phap qui dinh trong TCVN 8099-1 (ISO 8968-1) hodc TCVN 8099-2 (ISO 8968-2).

CHU THICH Knhi ham Iwgng nito téng s6 clia m3u si¥a @3 xac dinh duwc, thi ham legng nito protein dung co thé tinh dugc
theo sy chénh léch giva ham lwgng nito tdng s6 va ham lrgng nito phi protein.

5 Thubdc thir

Chi st dung cac thudc thir loai tinh khiét phan tich, nudc cit hodc nudc da loai khoang hoac nudc ¢o
do tinh khiét tuong duong, trir khi cé qui dinh khac.,

Cac thuée thir qui dinh dé xac dinh ham lvong nito téng sb dwoc néu trong TCVN 8099-1 (1SO 8968-1)
hoac TCVN 8099-2 (ISO 8968-2) va cac thudc thir sau day. Phong thér nghiém co6 thé quyét dinh st
dung phwong phap qui dinh trong TCVN 8099-1 (1ISO 8968-1) hodc TCVN 8099-2 (ISO 8968-2).

5.1 Dung dich axit tricloaxetic (CCl;COOH)

Hoa tan 15,0 g axit tricloaxetic trong nwéc trong binh dinh mire mét vach dung tich 100 ml. Thém nwoc

dén vach. Khéng st dung cac ndng d6 va cac lwgng axit tricloaxetic khac v&i qui dinh.

Khi str dung cac ndng dd va cac lwgng axit tricloaxetic khac véi qui dinh thi cac gia tri trung binh va

hiéu ndng gitra cac phong thir nghiém sé& khac nhau.
5.2 Dung dich axit clohydric thé tich chudn, c(HCI) = (0,1 + 0,0001) mol/l

Khuyén cao ring vat liéu cé6 ban sdn nay can dwoc nha san xuat chudn hoa trudc dé dap wng duoc

bang hoac cao hon yéu cau trén day.

CHU THICH Théng thuweng cac sai sd hé théng (ma ca thé tranh dugc) do nguéi phéan lich gay ra khi pha lodng dung dich
axit gbc dam dac réi xac dinh d@ mol, cé thé gidm do 1ai I3p cla phrong phap. Ngwoi phan tich khdng nén st dyung dung dich
dé chuén do co ndng dd cac hon 0,01 molfl, vi s& 1am gidm téng thé tich chudn d trén mau va tang d§ khdng chinh xac khi
doc buret. Biéu nay s& anh hwdng xau dén do 14p lai va dd tai 1ap cta phwong phap. Khi dung mét axit khac {vi dy nhu axit
sulfuric) thay thé cho axit clohydric s& phat sinh sai sd. Do d6, khdng khuyén cdo sir dung cac chat thay thé do
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6 Thiét bi, dung cu

St dung cac thiét bi cia phong thtr nghiém théng thuwdng cung véi cac thiét bj, dung cu qui dinh trong
TCWVN 8099-1 (ISO 8968-1) hodc TCVN 8099-2 (ISO 8968-2), tuy thudc vao phuong phap duec chon

va cuy thé nhw sau:

6.1 Nbi cach thuy, c6 théd duytri ¥ 38°C 2 2°C.

6.2 Binh non, dung tich 125 ml.

6.3 Pipet, dung tich 10 ml va 20 ml.

6.4 Phéu loc, bang thuy tinh, dwéng kinh 75 cm.

6.5 Gidy loc, khong chira nito, dwéng kinh 15 ¢cm (vi dy: Whatman sé 17) hodc loai tuong duwong.

6.6 Céc cé mo, dung tich 50 ml.

7 Lay mau

Viéc ldy mau khéng qui dinh trong tiéu chuan nay. Nén 1ay mau theo TCVN 6400 (ISO 707).

M3u gl dén phong thir nghiém phai Ia m3u dai dién. M3u khdng bj hu hong hoac thay doi trong suot
qué trinh van chuyén hodc bao quan.

8 Chuin bj mau ther

Lam Am mau thir trén ndi cach thuy (6.1) d& & 38 °C. Tron k§ mau thir mét cach nhe nhang bang cach
dao chidu chai deng miu ma khéng tao bot. Lam ngudi mau dén nhiét o phong ngay trudc khi can
phan mau thir (9.1).

9 Cach tién hanh

9.1 Phin miu the

Dung pipet 1dy 10 ml + 0,1 m! mAu thir da chudn bj (Piéu 8) cho vao binh nén (6 2) da can chinh xac
dén 0,1 mg, rdi can lai chinh xac dén 0,1 mg.

CHU THICH Trong Phy luc A cia TCVN 8099-1 (ISO 8968-1) co dura ra c& mau dbi véi cac san phdm khac cua sia khi ap
dyng phurrong phap nay.

' Whatman la mét vi dy vi san phdm thich hgp cé ban san. Théng tin nay tao thudn lgi cho ngudi sir dyung tiéu chuan va 1SO
khéng &n dinh phai s dung san pham dé.
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9.2 Tién hanh xac dinh
9.2.1 Kéttha valoc

Dung pipet l4y 40 ml + 0,5 ml dung djch axit tricloaxetic (5.1) cho vao binh nén cé chira phan mau the
(3.1). Can binh cing véi phan mau thlr nay chinh xac dén 0,1 mg. Xoay binh dé trén déu lwong chira

bén trong. D& y&n 5 min cho két taa Ing xubng.

Loc lwgng chira trong binh nén qua giay loc (6.5) trén phéu loc (6.4). Thu lay toan bé dich loc vao mét
binh nén (6.2) khé va sach. Dich loc phai trong va khéng cé két tia. Néu khéng, cin Iap lai qui trinh tao
phan két tha va loc véi phdn mau thir mai,

Néu cac phép thtr gidng hét nhau da dwoc thye hién 13p lai, thi déi voi mdi mot mau thir phai thiee hién

hai qui trinh tao két tda va loc riéng ré.

9.2.2 Chuén bij dich loc

Xoay binh nén (9.2.1) d& trén k¥ lwgng chira bén trong. Dung pipet 1ay 20 ml dich loc cho vao cbc co
mo (6.6) dung tich 50 ml va can. Rét phan dich loc tir céc cd md sang binh Kjeldahl hogc bng phan huy
c6 chira chét trg soi, kali sulfat va dung dich ddng (Il) sulfat nhw qui dinh trong TCVN 8099-1
(I1SO 8968-1) hodc TCVN 8099-2 (ISO 8968-2). Can ngay cbc khéng chira mau, chinh xac dén 0,1 mg.

Phdng thir nghiém cé thé chon TCVN 8099-1 (ISO 8968-1) hodc TCVN 8099-é (1ISO 8968-2) dé
sir dung.

9.2.3 Phan huy va chwng cét

Thém mét lrgng thich hop axit sulfuric vao binh Kjeldahl hodc éng phan huy va tiép tuc thyc hi'én qui
trinh phan huy va chuwng cét theo TCVN 8099-1 (ISO 8968-1) hodc TCVN 8099-2 (ISO 8968-2).

9.2.4 Chuln dd

Chuén dd amoniac @3 gidi phong bdng céch s dung qui trinh qui dinh trong TCVN 8099-1 (ISO 8968-1)
hodc TCVN 8099-2 (ISO 8968-2), nhu’nglthay axit clohydric 0,1 mol/l béng dung dich axit clohydrric
0,01 molfl (5.2). '

9.3 Phép thir tring

Phan huy, chung céat va chudn dé mau trdng gdm khoang 0,1 g sacaroza va 16 ml + 0,5 ml dung dich
axit tricloaxetic (5.1).

Ludn chudn dé mau trdng bdng cung mét loai thudc ther va thiét bi nhw da st dung déi voi cac phan
mau the. Tién hanh ther mau trdng theo TCVN 8099-1 (ISO 8968-1) hodc TCVN 8099-2 (1SO 8968-2).

Thay phan mau thtr bang 16 ml + 0,5 ml dung dich axit tricloaxetic (5.1) va 0,1 g sacaroza.
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Ghi lai cac gia tri thir trdng. Néu céc gia trj clia phép thir trdng thay di thi phai tim nguyén nhan.
10 Tinh va biéu thj két qua
10.1 Tinh ham lw¢ng nito
10.1.1 Tinh ham lweng nito trong mau thir, wyp, si¥ dung céng thirc sau day:

o 14007 (Vs -V, JxM,
" myxm,/{m,-0.065m,,)

trong do
Wno 1a ham long nito phi protein (NPN) cia méu, tinh bang phan tram khéi lugong (%)
Vs 1a thé tich cla dung dich axit clohydric (5.1) 43 dung trong phép xac dinh, chinh xac dén
0,05 mi, tinh bang mililit (ml);
Vo la thé tich cua dung dich axit clohydric (5.1) 64 dung trong phép the trdng, chinh xac dén
0,05 ml, tinh bang mililit (ml);

M, 1a ndng dd mol/l ca axit clohydric (5.1). [y chinh xac dén bbn chir sb thap phan;
my¢ la khéi lvong cla 20 ml dich 1oc (9.2.2). can chinh xac dén 0.1 mg, tinh bang gam:;
M 14 khéi lvgng phdn mau thir (9.1), can chinh xac dén 0,1 mg, tinh bdng gam (g);

my 1a khéi lveng phan méu thir co bd sung 40 mi dung dich axit tricloaxetic (9.2.1), can chinh

xac dén 0,1 mg, tinh bang gam (g);

0,065 1a hé s dugc dya trén gia st rang s(ra chira ham lwgng chat béo khodng 3.5 % va
protein dich thyec 1a 3,0 % (nhw vay 0,035 + 0,030 = 0,065)

CHU THICH Hé sé 0,065 nay trong mau sé co thé cAn dugc didu chinh néu san phdm sira dugc phan tich co dang 16ng Vo
thanh phén khac (vi dy: cac san ph&m sra nguyén chét hodc sira giy hodc sira cd dic).

10.2 Bidu thj két qua chinh xac dén bdn chir sé thap phan, néu cin dé tinh toan tiép theo. Di voi két
qua cudi cung, biéu thi ham lweng nito phi protein thu dwgc dén ba chir sé thap phan va ham luong
phi protein dén hai chi s6 thap phan. Khong 1am tron cac két qua thu duoc cho dén khi tinh gia tri cudi

cung cua phép thir.

CHU THiCH_ Diéu nay dac biét dung khi cac gia tri dwoc st dyng dé tinh toan tiép. MOt vi du la khi cac gia lri thir nghigm
riéng 1é thu dugc Lr phép phan lich nhidu mau degc dang dé tinh toan théng ké vé thyc hién cla phuong phap vé d léch
trong mét phong hodc gidra cac phang thr nghiém, Mt vi du khac (3 khi cac gia trj dugc sir dyung lam chudn dé hiu chudn
thiét bj (vi dy: may phan tich sira dung tia hdng ngoai) cé cac gia trj 1ir nhiéu mau dugc st dung trong tinh todn don gidn hodc
hbi qui bdi s6. Khi do cac gia trj thu dugc khdng dugc 1am tron trwde khi diung dé tinh toan tiép theo.
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11 B chum
11.1 Phép thir lién phong thir nghiém

Cdc gid tri gidi han 13p lai va gidi han tai lap thu duoc tir két qua clia phép thir lién phang thir nghiém
phu hop voi 1ISO 5725 2. Cac gia tri thu dwoc tir phép thir lién phong thir nghiém nay co thé khdng ap
dung cho cac dai néng dd va cac chat nén khac voi cac gia tri da néu.

11.2 DJ ldp lai

Chénh léch tuyét dbi gitra cac két qué cta hai phép thir doc lap, don 1& thu duoc khi st dung cung
phuong phap trén vat liéu thir gibng hét nhau trong cing mét phéng thér nghiém, do mét nguoi thye
hién, st dung cung thiét bi, thuwe hién trong mét khodng thei gian ngén, khong qua 5 % cac tredng hop
vuot qua 0,0025 % déi véi ham luong NPN. '

11.3 Do tai lap

Chénh léch tuyét ddi gitra cac két qua cta hai phép thi don 1, thu dwoc khi st dyung cung phrong
phép' trén vat liéu thtr gidng hét nhau trong cac phong thr nghiém khac nhau, do nhirng ngudi khac
nhau thuc hién, st dung cac thiét bj khac nhau, khong qua 5 % cac trrong hop veot qua 0,0052 % déi
vai ham luvgng NPN.

12 Bao cao thtr nghiém

Bao cao thir nghiém phai ghi ro:

-. moi théng tin cAn thiét & nhan biét ddy ad vé mau the;

- phwong phap ldy mau da st dung, néu biét;

- phuong phap thir nghiém da ding, vién dan tiéu chudn nay;

- moi chi tiét thao tac khéng dugc quy dinh trong tiéu chudn nay hoac nhirng didu dwoc coi la tuy y

cting nhw céc sy ¢ bat ky ma cé thé anh hwdng dén két qua thir;
— két qua thir nghiém thu dworc:
- néu thda man yéu cdu vé dé Iap lai thi néu két qua cudi cling thu duoc.

- néu thda man yéu cau vé do thu hdi thi néu két qua cudi ciing thu duorc.

2 |50 5725:1986 (hién nay da bj huy) duorc s dung d& 1ay cac dir liéu vé dd chum.
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