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Lai glét thigu

Phuong phap qui dinh trong tiéu chudn nay dugc sif dung dé xac dinh diém déng bang clia sira sif dung
dung cu do diém déng lanh béng dién trd nhiét, c6 bé khéng ché nhiét d lam lanh bing dién va dung
dau do dién trd nhiét dé do diém dong bang.

Phuong phap nay can sif dung cac dung cu tim diém &n dinh c6 ¢é dinh thdi gian. D&i véi cac phép do
thong thudng, c6 thé sir dung cac phuong phap khéc, vi du st dung dung cu do diém déng bang bing
dién trd nhiét, co nghta la cac qui trinh dugc c& dinh thai gian. Cac huéng din ap dung céc qui trinh
khac dugc dua ra trong phu luc B.



TIEU CHUAN QUAC GIA TCVN 7085:2007
Xuat ban 14n 2

Sifa — Xac dinh diém déng bing —
Phudng phap s dung dung cu do nhiét dé déng lanh
bing dién tré nhiét (Phuong phap chuan)

Milk - Determination of freezing point — Thermistor cryoscope method (Reference method)

1 Pham vi ap dung

Tiéu chun nay quy dinh phuong phap chuin dé xac dinh diém déng bang clia sifa tuoi nguyén liéu,
cac loai sifa nguyén chét, sifa tach mét phdn chét béo va sira gdy da dudc thanh tring, da xUr ly UHT
ho#c da tiét tring.

Diém d6ng bang cb thé dugc sir dung dé danh gia ty 1& clia nudc co ngudn gbc tir bén ngoai c6 mat
trong sifa. Véc tinh lugng nudc cb ngudn géc tir bén ngoai la rat khé, do bién déng hang ngay, bién
dong theo mua v.v... va né khéng thudc pham vi ap dung cla tiéu chu§p nay.

Cac két qua thu dugc tir cc mAu co dd axit cb thé chuén d8 vugt qua 20 mi dung dich natri hydroxit
0.1 mol/l trén 10 g chét khd khéng béo thi s& khong dai dién cho sifa ban dau.

CHU THICH Viéc tiét tring va thanh tring bing chan khong c6 thé anh hudng dén diém déng bang cla sira
(xem [6]).

2 Tailigu vién dan

Céc tai liéu vién din sau la rat c4n thiét cho viéc ap dung tiéu chudn. BSi véi cac tai ligu vién dan ghi
n&m ban hanh thi 4p dung phién ban dugc néu. BSi véi cac tai lidu vién dan khong ghi nam ban hanh
thi 4p dung phién ban mdi nh&t, bao gdm ca cac sira ddi. :

ISO 1042, Laboratory glassware — One-mark volumetric flasks (Dung cu thuy tinh dung trong phéng
thir nghiém — Binh dinh mifrc mét vach).

TCVN 4851 (1SO 3696), Nudc dung a8 phan tich trong phong thir nghiém. Yéu cau ky thuat va phuong
phap thi.

ISO 6091, Dried milk — Determination of titratable acidity (Reference method) [Sifa bot — Xac dinh do
axit chudn dé (phuong phap chuin)).
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3 Thuat ngir va dinh nghia
Trong tiéu chudn nay s dung céc thuat nglr va dinh nghia sau :

31
diém dong bing chia sira (freezing point of milk)
gia tri thu dugc slr dung phuong phép qui dinh trong tiéu chudn nay.

CHU THICH ©iém déng bang dugc bidu thj bang mili d8 C (m°C).

4 Nguyén tic

.Mau thr clia sifa dugc l1am lanh dudi nhiét do déng bang dé c6 dudc nhiét d6 thich hop va tao két tinh
bang cach di dé giai phéng nhiét tic thdi kém theo viéc lam &m miu dén nhiét do 8n dinh. Su dn dinh
nay dat dugc khi viéc tang nhiét dd khéng vugt qua 0,5 m°C trong sudt 20 gidy sau cling. Nhiét dé thu
dugc nay tuong (ng véi diém déng bing cla mau sira.

Thiét bi dugc hiéu chudn biing cach diéu chinh dé c6 dugc cic sé doc ding ddi vdi hai dung dich natri
clorua chudn, sif dung cting mét qui trinh nhu d6i véi cac phan mau thir cia sira.

5 Thudc tha
Chi sir dung thudc thir dat chat lugng tinh khiét phan tich, trif khi ¢ qui dinh khac.

5.1 Nudc, phu hop vdi loai 2 cia TCVN 4851 (ISO 3696) hosic nudc cé chét lugng tuong duong
dugc cat bang dung cu thiy tinh bosilicat.

Nudc phai dudac dun séi va lam ngudi d€n 20 °C ¢ 2°C ngay trudc khi sif dung.

5.2 Natri clorua (NaCl), dang bot min, da dugc sdy trudc 5 gid trong 16 nung bang dién (6.7) & 300 °C
= 25 °C hodc dugc sdy trong td sdy (6.8) & 130 °C + 2 °C trong it nhat 24 gid, sau dé dugc lam ngudi
dén nhiét dd phong trong ti hut &m (6.9).

5.3 Dung dich chuan natri clorua

Can mét lugng thich hop (xem Bang 1) natri clorua khd da chudn bj (5.2), chinh xac dé&n 0,1 mg trong
binh cén (6.5). Hoa tan trong nu6c (5.1) va chuyén sang binh dinh mic mét vach 1 000 mi (6.6). Pha
lodng bang nudc (5.1) & 20 °C + 2 °C dén vach mdc 1 000 ml va l4c déu.

Cach khac va tét nhat la tao dung dich chuén natri clorua theo gam trén kilogam (xem bang 1, cot thir
hai) bang cach can mét lugng yéu cdu ciia natri clorua da chusn bi (5.2) chinh xac d&n 0,1 mg va hoa
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tan trong dung 1 kg nuéc (5.1). Bao quén cac dung dich chudn nay & 5 °C trong chai polyetylen duec
day kin (6.10) cé dung tich khdng qua 250 ml.

Truée khi st dung dung dich chudn, lat ngudc va xoay nhe chai vai 18n dé tréon déu Iugng chira bén
trong chai. Khéng dugc 1ic qua manh vi didu nay c6 thd lam 13n khong khi vao. R6t miu dung dich
chudn tif chai. Khéng ding pipet dé hut. Khi dung dich chudn trong chai con it hon mét phan tu hoac dé
qua 2 thang, hodc cé6 ndm méc nhin thay thi khéng dugc sif dung dung dich chudn nay nia.

Bang 1 — Diém déng bing cla cac dung dich chuin natri clorua

Dung djch NaCl & 20 °C Dung djch NaCl Didm déng bang
g/l dung dich g/kg nude m°C
6,731 6,763 - 400,0
6,868 6,901 - 408,0
7.587 7,625 - 4500
8,444 8,489 - 500,0
8,615 8,662 -9510,0
8,650 8,697 -512,0
8,787 8,835 -520,0
8,959 9,008 -530,0
9,130 9,181 -540,0
9,302 9,354 - 550,0
9,422 9,475 -557,0
10,161 10,220 - 600,0

Véi phuong phap chuén nay, chi duge sif dung cac dung dich chudn natri clorua khéng chifa chat bao
quan. BSi v6i cac phuong phap théng dung, c6 thé sif dung cac dung dich chusn natri clorua cé chét
khang ndm ho#c diét ndm. Xem huéng dan & Phuy luc B.

.6 Thiét bj, dung cu
SUr dung cac thiét bi, dung cu cla phdng thir nghiém théng thudng va cac loai sau:

6.1 Dung cu do nhiét d§ dong lanh, bao gém dung cu lam lanh khéng ché dugc nhiét do, ddu dé dién
trd nhiét duge gan véi mach va dung cu hién thi, bd khufly trén mau va dung cu tao tinh thé (xem hinh 1).

6.1.1 Dung cu lam lanh
Co thé sir dung mot vai loai dung cu lam lanh 8n dinh nhiét. Cac loai sau day duoc dua ra lam vi du:

— loai nhung: bé 1am lanh ¢6 dung tich dém thich hop;
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~ loai tusin hoan: hai ctia chat Iéng lam lanh Iuu théng lién tuc quanh 8ng mau.
- loai lam lanh b&ng kh&i: khéi 1am lanh véi lugng nhé chét long lam lanh.

Sau khi b4t dau lam déng lanh, gilr 8n dinh nhiét o cla chat 16ng Iam lanh bao quanh 8ng mau 0 nhiét
db6 -7.0°C +0,5°C.

CHU THICH ch4t1dng lam lanh thich hop 1a dung dich propylen glycol 33 % (thé tich).
6.1.2 Dung cu do, mang kém va dung cu hién thj

Pién tré nhiét phai la loai ddu do bing thuy tinh, c6 dudng kinh 1,60 mm + 0,4 mm va cé dién trd tu 3 Q
dén30kQ d0°C.

Kiéu loai va kich thudc clia vat liéu (bao gdm c¢a bd loc) khéng cho phép truyén nhiét sang mau 16n hon
2,5 x 107 J/s, dudi cac diéu kién thao tac.

Khi dau dé da d vi tri do, thi ddu hat cla dién trd nhiét phai ndm trén truc clia ng mau va & vi tri cb cac
khodng cach dén thanh trong clia 8ng va dén day trong clia ng bang nhau (xem hinh 1).

Pién trd nhiét va mang kém phai cho thay su phan biét nhiét dé biing hosc 16n hon 1 m°C trén dai nhiét
do tir — 400 m°C dén — 600 m°C.

Do tuyén tinh clia mach khong duge ¢6 sai s8 16n hdn 1 m°C tai bat ky diém nao trong dai tir <400 m°C
dén —600 m°C khi dung cu dugc thao tac dung.

Dung cu hién thi phai cho thdy siuf phan biét nhiét d6 bing hos3c K5n hon 1 m°C trén dai nhiét d6 it nhat
tr —0 m°C dén —1 000 m°C.

6.1.3 Que khudy, nhung vao sifa, & khudy phan mau th{ trong suét qua trinh lam lanh.

Que khudy phdi diéu chinh dugc vé bién dd va dugc dung theo phuong thdng dimg theo chi dan cla
nha san xuét. Que khudy phai chuyén déng mét bén véi bién d6 2 mm d&n 3 mm dé dam bao nhiét dd
trong phan mau thir khong thay déi trong subt qua trinh lam lanh. Trong qua trinh thao tac binh thudng
khéng dé que khudy cham vao ddu do dién trd nhiét hoic cham vao thanh 8ng.

6.1.4 Dung cu lam déng bling ban ddu, bt ky dung cu ndo khi thao t4c ma 1am déng bang tic thai
phan mau thir khi dat téi — 3,0 °C.

Dung que khudy (6.1.3) cho muc dich nay. Cé mét phuong phap dé tang bién dd giao dong lén 1 gidy
dén 2 gidy, sao cho que khudy cham vao thanh clia éng mau (6.2).
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Kich thudc tinh bang milimet
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Hinh 1 — Chi tiét vé dung cy do dién tra nhiét

6.2 Ong miu, d6i x(ng, duoc 1am bing thuy tinh bosilicat va c6 chiéu dai 50,5 mm + 0,2 mm, dudng
kinh ngoai 16,0 mm + 0,2 mm va dudng kinh trong 13,7 mm 0,3 mm (xem hinh 1).

Do day doc thanh 8ng chénh Iéch nhau khéng qua 0,1 mm.

Cac 8ng phai cé hinh dang giéng nhau sao cho cac diém déng bang thu dugc la bang nhau déi véi cac
thé tich dung dich m&u nhu nhau. Kiém tra sy bing nhau trudc khi sif dung cac 6ng.
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6.3 Ngudn n3ng lugag chinh, c6 thé thuc hién theo qui dinh clia nha san xuat.

6.4 Cén‘phén tich, c6 thé can chinh xac dén 0,1 mg.

6.5 Binh can.

6.6 Binh dinh mire mdt vach, dung tich 1 000 ml, ph}) hop vdi cac yéu cdu clia ISO 1042, loai A.
6.7 Lo nung biing dign, c6 thé ki€ém soat duoc & 300 °C + 25 °C.

6.8 TG sdy, co thd kié’r;1 soat duge 3 130°C + 2 °C.

6.9 T4 hatam.

6.10 Chai polyetylen, dung tich t&i da 250 ml, cé nip day thich hop.

7 Lay mau
Viéc 1dy mau khéng qui dinh trong tiéu chudn nay. Nén [8y mau theo TCVN 6400 (1SO 707).

Diéu quan trong la mau gl dén phong thir nghiém phai Ia mAu dai dién va khéng bi hu héng hoic thay
ddi trong sudt qua trinh bao quan va van chuyén.

Néu can, co thé bdo quan mau thif nghiém & 0 °C dén 6 °C.

Tét nhét la thir nghiém mau ngay khi dua dén phong thir nghiém.

8 Higu chudn dyng cu do nhiét d déng lanh bing dién tré nhiét

©am bdo rang dung cu do nhiét ¢ dong lanh (6.1) trong tinh trang lam viéc tét phit hgp véi cac chi dan
clia nha san xu&t. Kiém tra trang thai clia dau do, bién 36 dao ddng cita que khudy va nhiét 4o ctia
dung cu lam lanh (6.1.1),

Chon hai dung dich tiéu chun natri clorua (xem Béng 1) c6 diém déng lanh gan véi diém déng bang du
doan clia sifa can kiém tra. Chénh Iéch giita hai diém déng bing cla hai dung dich chudn natri clorua
nay khéng nhd hon 100 m°C. Chu y réng, cac nhiét d clia cic dung dich chun natri clorua da chon va
clia mau thir 12 giéng nhau.

ROt 2,5 ml + 0,1 ml dung dich chudn natri clorua vao 6ng miu (6.2) khé, sach va hiéu chudn thiét bj
theo chi dan clia nha san xu&t. Sir dung cac 6ng miu (6.2) c6 ciing kidu loai nhu a3 dugc str dung trong
suét qua trinh thir mau. Sau dé chudn bi sin sang dung cu do bing dién tr3 nhiét.
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9 Chuan bi miu thir

9.1 Chuan bj

Néu can, loai bo hét cac chat la nhin thdy ho¥c butterfat rén ra khoi mau thr bAng cach loc sang mot
binh kho, sach. Trén mau nhe nhang. Dung mét bd loc tra d6i véi sra va phi hop khi duge s dung &

nhiét d6 phéng thir nghiém.

Kiém tra cac mau & nhiét d6 bao quan hoc sau khi dat tdi nhiét dé phong thir nghiém truéc khi bat dau
xac dinh. Tuy nhién, nhiét d6 clia cAc mAu thir va cac dung dich chusn natri clorua can phai nhu nhau
khi ti€n hanh xac dinh (xem thém diéu 8).

9.2 Tinh trang méu

Néu con nghi ngd vé tinh trang mau, thi xac dinh d6 axit chudn d6 clia m3u thir bAng phuong phap qui
dinh trong ISO 6091 ciing v&i thdi diém xac dinh diém déng bing.

Cac két qua thu dudc tir cac mau thir bang dd axit chudn do ma vuct qua 20 ml dung dich natri hydroxit
0.1 mol/l trén 10 g ch&t khé khéng chifa chat béo thi s& khong dai dién cho mau sifa géc.

10 Cach tién hanh

10.1 Kiém tra ban diu

Tién hanh kiém tra thiét bi ban d4u theo cac chi din clia nha san xuat.
10.2 Kiém tra higu chuin hang ngay

Trude mbi day cac phép xac dinh, do diém déng bing clia dung dich chun natri clorua (vi du: dung
dich c6 diém déng bsng ~512 m°C) cho dé&n khi cac gia trj thu dugc trong hai phép xac dinh ké tiép
nhau khong khac nhau qua 1 m°C.

Néu gia tri trung binh cla hai két qud nay khac véi diém déng bang clia dung dich tieu chuan natri
clorua qua 2 m°C, thi hiéu chuan lai dung cu do nhiét d¢ dong lanh nhu mo ta trong diéu 8,

Néu dung cu do nhiét 3& déng lanh dugc sir dung ti€p tuc, thi thuc hién kidm tra hiéu chudn hang ngay
it nhat mdi gio mét lan.

10.3 Xéc djnh

L&t ngugc va quay vat chifa mau vai 18n mét cach nhe nhang dé trén déu miu, tranh dé 13n khong khi,

11
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Dung pipet chuyén phdn mau thif 2,5 ml + 0,1 ml cia mau thir da chuan bj (9.1) sang 6ng mau (6.2)
kho, sach. Dam bao rdng diu do va que khudy (6.1.3) sach va kho, dung gidy khd, sach. Lau kho can

than bang gidy mém, sach va khéng xd, néu can.

Cho 6ng mau vao dung cu do nhiét do dong lanh (6.1) da dugc hiéu chudn theo chi din clia nha san
xuat. BAt dau cho lam lanh phan mau thif va cho déng bang ban ddu & —3,0°C + 0,1 °C.

Diém cuc dai dat dudc khi nhiét do tang trong 20 gidy cudi khéng vugt qua 0,5 m°C. D3 véi cac thiét b
c6 su phan gidi khéng hon 1 m°C, thi diém cuc dai dat dugc sém vi nhiét dd dugc gilr khong ddi trong
20 giay. Ghi lai nhiét do nay.

Néu vi mét ly do nao @6, diém ddng bang bat ddu trudc khi dat toi hhiét do6 —3,0°C + 0,1 °C, thi huy bo
phép xac dinh. Lap lai viéc xac dinh véi 2,5 ml phan mau thif khac.

Néu phan mAu thir thlr hai nay cling déng bang truée nhiét dd qui dinh, thi lam &m mau thdr 2,5 mi + 0,1 ml
dén khoang 45 °C va duy tri & nhiét dd nay trong 5 phat d& lam tan cac chét béo két tinh. Sau dé lam
mat mau thir da chudn bi d&n nhiét dd thir nghiém va ti€n hanh thir ngay.

CHU THICH Khodang thai gian ma nhiét do giir 8n dinh va khodng thdi gian tinh tir khi b&t ddu déng bang dén
khi dat dugc nhiét do cao nhat s& khac nhau giita cac miu sita va sé ngén hon dang ké d6i vai nudc va cac dung

dich chudn natri clorua,

Sau mdi I&n xac dinh, thao 8ng mau, trang rifa ddu do dién trd nhiét va que khudy bang nudc. Dung
khan gidy kho, sach, mém, khang xo dé lau khé.

Thuc hign phép xac dinh tht hai trén phdn mau thir khac. N&u hai gia tri diém déng bing khac nhau Idn
hon gia tri 1ap lai (xem 12.2), thi loai bd cac két qua va thuc hién hai phép xac dinh lién ti€p trén cac
phan mau thir mai.

11 Tinh va biéu thj két qua

11.1 Tinh

Néu viéc hiéu chudn da dugc khing dinh bing két qua hiéu chudn hang ngay (10.2), thi 18y ket qua la
trung binh ctia hai gia tri thu duoc, 1am tron dén ba chif s6 sau dau phdy. Néu viéc hiéu chudn chua
dudc khing dinh, thi [3p lai qui trinh (diéu 10).

11.2 Biéu thj két qua

Biéu thi k&t qua thif clia di€m déng bing d&n ba chi s6. Lam tron k&t qua trung binh nhu sau: néu chi
s6 thir tu 1a 5 thi lam tron chif s8 thir ba dén s& chan.

12
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Vi du dé lam tron cac két qua trung binh cla cac gia tri diém déng bang (tinh theo mili dé C) nhus sau:

Cic két qua kép Gla trj trung binh
- Két qua 1 ; Két qua 2 -|
-540 -542 -541
-541 -542 -542
-540 -541 -540

12 D& chum

12.1 Phép thir lién phéng thir nghiém

Cac gia tri vé d I&p lai va dd tai lap thu dugc tir phép thir lién phong thit nghiém theo TCVN 6910-1
(IS0 5725-1) va TCVN 6910-2 (ISO 5725-2). C4c chi tiét vé phép thif lién phong thir nghiém nay dudc
dua ra trong phu luc A.

Céc gia tri thu dugc nay cé thé khong ap dung dugc cho cac dai néng dé va chét nén khac véi cac gia

tri da néu.

CHU THICH IDF 135 dua ra hudng d&n cu thé vé cac phép thir lién phong thir nghiém déi véi cac phuong phap
phan tich sdn phdm sifta. Phudng phap nay dya trén I1SO 5725.

12,2 Po lap lai

Chénh léch tuyét ddi gita hai két qua thir nghiém riéng r& déc Iap, thu duge khi sir dung ciing phuong
phap thir trén vat liéu th(r gibng hét nhau, ti€n hanh trong cing mét phong thit nghiém do ciing mét
ngudi phan tich, sif dung cing mét thiét bi, trong mét khodng thdi gian ngan, khéng qua 5 % cAc trudng
hdp I6n hon 4 m°C.

12.3 D3 tai lap

Chénh léch tuyét dai gitta hai két qua thir nghiém riéng ré, thu dugc khi st dung cling phuong phap thir
trén vat liéu thir gidng hét nhau, do cac ngudi phén tich khac nhau thuc hién trong cac phong thir nghiém
khac nhau, st dung céc thiét bi khac nhau, khéng qua 5 % cac trudng hap I6n hon 6 m °C.

13 B4o céo thir nghiém

Béo cao thir nghiém phai chi ra:

- moi thang tin can thiét d& nhan biét day dl vé mau thir

13
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- phuong phap I8y mau da s dung, néu biét;
- phuong phap thir da sir dung va vién dan tiéu chudn nay;

- moi chi tiét thao tac khong qui dinh trong tiéu chuin nay, cung v6i cac chi tiét bat thuong nao khac co
thé anh hudng tdi két qua:

- d6 axit c6 thé chudn dd dugc, néu dugc xac dinh;

- két qua thlr nghiém thu dugc, hosc néu do Iap lai dugc kiém tra thi néu két qua cudi cling thu dugc.

14
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Phu luc A
(tham khao)
Cac két qua cla phép thi lién phong thir nghiém
A.1 Khai quat

Sau nghién cifu so bd vao thang 10 nam 1998, mét phép thir céng tac qudc t& gém mudi chin phong
thif nghiém va mudi ba nuéc tham gia da dugc thuc hién vao thang 9 nam 1999. Phép thir da thuc hién
trén 18 mau thi, chia thanh 36 mau keép:

- 6 cap mAu sita gdy da xU ly bang UHT & ba mifc khac nhau;
— 6 cap mau sifa nguyén chat da xir Iy bAng UHT & ba mifrc khac nhau;
- 6 cap mau sifa nguyén liéu & ba mifc khac nhau.

Phép thir nay do Tram kiém soat sifa Netherlands, Zutphen (NL) va Ban thanh tra Bao vé sifc khaoé,
Leeuwarden (NL) t8 chifc. Cac mau thir do Cecalait, Polygny (FR) chudn bi va cung cép, da dudc tién
hanh phan tich théng ké phl hop véi TCVN 6910-1 (ISO 5725-1) va TCVN 6910 -2 (ISO 5725-2) de
cho dd chum nhu trong bang A.1 dén bang A.3.

A.2 Cac két qua thir nghiém

Bang A.1 - Cac két qua v8 sira gdy di xu ly béng UHT

Mau 1 2 3 4 5 6 T"th

tong’

S8 phong thlr nghiém tham gia 17 16 17 18 18 v AT

sau khi trir ngoai lé

Gia tri trung binh, m°C 4974 | -4988 | -5120 | -5181 | -536,1 | -5394 -517,0

D6 léch chu#n l4p lai, s, m°C - 1.2 1,0 1,2 1,1 1,2 1,0 1,1

Gi6i han Iap lai, r (2,8 5,), m°C 33 29 32 3,0 33 29 3.1

Hé s8 bién thién 13p lai, % 023 | 021 0,22 0,21 022 0,19 0,21

D6 léch chudn tai 1ap, sz, m°C 1,2 13 1,2 16 14 2.b 1,5

Gidi han tai lap, R (2,8 sq), m°C 35 36 33 45 4,0 56 4,2

Heé s& bién thién tai lap, % 0,25 0,26 0,23 0,31 0.26 0,37 0,29

* Cac gia tri trung binh 18ng dugc tinh chi st dung céc s6 li8u mAu véi cac ngoai 1§ 44 loai bd. Gia tri trung binh mau 18ng dugc
tinh theo trung binh. T4t ca cac trung binh théng k& khéc dugc tinh tif c4n bac hai ctia trung binh d¢ I&ch binh phuang.

15




TCVN 7085:2007

Bang A.2 - Céc két qua vé sita nguyén chat da xir ly bdng UHT

Mau 1 2 3 4 5 6 Trung
;t binh tong*
E?fi phong thd nghiém tham gia 17 17 17 17 18 18
sau khi trir ngoai |& .
| Gia tri trung binh, m°C 4916 | -494,7 | -5126 | -5129 | -5348 | -5349 -513,6
D6 leéch chudn I4p lai, s,, m°C” 12 1.7 20 1.1 1,4 1,2 1,5
Gidi han Iap lai, r (2.8 s,), m°C 35 47 5,5 3.1 39 3.4 4,1
Hé s& bién thién Iap lai, % 0,25 0,34 0,38 0,22 0,26 0,22 0,28
| D6 léch chudn tai lap, sg, m°C 20 23 2,7 1,5 2,0 23 2,2
GiGi han tai lap, R (2,8 sg), m°C 56 6,4 7.7 4,2 5,6 6.4 6.1
Hé sé bién thién tai 1ap, % 0,41 0,46 0,53 0,29 0,38 0,43 0,42

* Cac gia Ui trung binh t3ng dudc tinh chi sif dung cac & liéu m3u véi cac ngoai 18 da loai bd. Gia tri trung binh mau t8ng dugc
tinh theo trung binh. T4t ca cac trung binh th&ng k& khac dudc tinh tir cin bac hai cla trung binh df Igch binh phuong.

Bang A.3 - Cac két qua déi vai sira nguyén ligu

I

: Miu 1 2 3 4 5 & | "
S8 phong thlr nghiém tham gia 18 18 18 17 18 17
sau khi trir ngoai l&
Gi4 tri trung binh, m°C -496,2 | -5049 | -518,3 | -525,5 | -5400 | -5488 -522,3
D6 léch chudn 1ap lai, s, m°C 1.4 13 13 1.4 13 1,1 1.3
Gi6i han I2p lai, 7 (2,8 5,), m°C 38 36 37 38 36 32 36
Hé s bién thién 13p lai, % 0,28 0,25 0,26 0,26 024 0,21 0,25
B0 léch chuén tai lap, sg, m°C 21 25 26 2.1 2,2 23 23
Gi6i han tai lap, R (2.8 sg), m°C 5,9 7.0 74 . 8,0 6,2 6.5 6.5
Hé s& bién thién téi lap, % 0,42 0,50 0,51 0,41 0,41 0,42 0,45

* Céc gia tri trung binh tdng dugc tinh chi sir dung cc s& liéu mBu véi cac ngoai & da loai bd. Gia tri trung binh mau téng duge
tinh theo trung binh. T4t ca cac trung binh théng ké khac dugc tinh tif c&in bac hai cia trung binh 45 léch binh phuang.
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Phu lyc B
(tham khao)
Hudng dan ap dung cac phudng phap do nhiét do dong lanh
b&ng dién tré nhiét thong dung
B.1 Gidi thigu

Tiéu chudn nay mé ta phuong phap chuin sif dung dién trd nhiét dé xac dinh diém déng bang clia sa.
Trong thuc t&, viéc ap dung cac phuong phap sl dung dién trd nhiét khac c6 thé dugc sl dung nhiéu vi:

— dat dugc trong thdi gian thif ngan, bing cach ngimg thdi diém do sém hon;

— giif thiét bj do trong cd ché& van hanh, vé viéc nay thi su thich nghi hoan toan vdi cac yéu cau cla

phuong phap chudn 1a khéng thé thue hién duge.
Céc vi du clia phuong phap va/ho3c cac sai léch trong st dung la:
— ngimg phép do & 30 giay, 50 gidy, 60 gidy ho#c 90 giay sau khi bat dau déng bang;

— ngimg phép do khi thiét bi hién thi da cho s6 doc 8n dinh trong + 1 m°C ho#c &n dinh trong + 1 m°C
trong khoang 20 giay;

— lam viéc vdi cac phan cla thiét bi cé cac dic trung sai léch;
— sl dung cac thé tich miu khac;
- ap dung cac nhiét 6 déng bang khac.

Khi 4p dung cac phudng phap théng dung, cin diu chinh cac két qua thir théng dung dé thu dugc su
théng nhat véi cac phép do chudn sif dung dung cu do dién trd nhiét. Gia tri hidu chinh can dugc xac dinh
d6i véi timg tinh hudng c6 lién quan. Phu luc nay dua ra huing dan dé thiét Iap cac gia tri hiéu chinh.

B.2 Diéu kién quyét dinh

Phuong phap théng dung duge ding can phai dap (ng déy di cc yéu cAu sau:

sir dung cling nguyén tic thlr nghiém, nghia la phuong phap dung dién tré nhiét;

dat dugc su phan biét bang hodc I6n hon 1 m°C trén dai <400 m°C dén —600 m°C;

cb d6 tuyén tinh khéng cé sai s6 16n hon 1 m°C trong dai 400 m°C dén —600 m°C;

ngimg phép do khéng sém hon 30 giay sau khi b3t ddu dong lanh;

¢b do 1ap lai khdng I6n hon qui dinh trong 12.2,
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B.3 Xac dinh gi4 tri hiéu chinh
B.3.1 Khai quat

Can phai hiéu chinh qua cac phép do so sanh véi phuong phap chuan va phuong phap théng dung, s

dung mét luong &0 mau sita dai dién can phan tich.
B.3.2 Liy miu va xi{r ly miu

Miu ducc |8y phai la dai dién cho sin phdm cén kiém tra, tic |a bao trum dai trung binh trong dao dong
thanh phén va dai cac diém déng bang xuét hién dsi véi loai mau cdn kiém tra (vi du: sifa nguyén liéu,
sifa thanh triing va/ho#c sita gdy). L4y mau va x{r ly méu theo diéu 7 va diéu 9.

B.3.3 S& lugng miu thir

S6 Iuong mau t6i thidu, n, phai sao cho chénh léch t&i han khéng dugc vuct qua 0,4 m°C. Tinh n béng

s O4-Upes ;
D

n 1a s6 lugng mAu t&i thiéu cb trong phép thir,

cong thirc sau:

trong dé

3, la @6 léch chudn clia cac sai léch gilfa cac phuong phap thit d6i véi cac mau riéng I€;
Uyes la gia tri bAing s& clia su phan bd gidm chudn d mic tin cay 95 % moét phia;
D la gia tri xac dinh d6i v6i chénh léch téi han.

Vidu: B3ivéi §,=3,0m°C, uges = 1,645 va D = 0,4 m°C, n = 152 mau.

B.3.4 Hiéu chuan va kiém tra hig¢u chuin

Phan tich cac dung dich chudn natri clorua (5.3) véi cac gia tri diém déng bing da biét trong cling mot
diéu kién nhu d8i véi cac mau thlr. Chu y réng cac diéu kién dsi v8i phuong phap chuin va phuong
phap théng dung la nhu nhau. Ciing sif dung cac dung dich chudn natri clorua giéng nhau cho ca hai
phuong phap.

B.3.5 Do cac mau thir
Véi cac phuong phap théng dung, cé thé sir dung cac dung dich chudn natri clorua (5.3) dugc bao quan

bing chét diét n&m hosic khang ndm. Tuy nhién, viéc b3 sung nay khéng duge anh hudng qua + 1 m°C
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so véi dung dich khéng bao quan cé ndng-dd patri clorua tuong tu. Néu sl dung, thuSc thif phai 1a loai
tinh khiét phan tich va viéc sif dung cac loai thudc thir nay khéng bi han ché bdi cac qui dinh vé méi
truang. Khi sir dung chéat bao quan, néng do natri clorua hai thdp hon @8 gilf chinh xac diém déng bang
giéng nhu d6i v6i dung dich chudn natri clorua khéng dude bao quan (xem Bang 1). Thiét 1ap thai han
sir dung ding dua vao cac nghién clu bién thién.

Xac dinh diém déng bng clia cac mAu thir kép biing phudng phap chudn qui dinh trong tiéu chuan nay.

Xac dinh diém déng bing clia mét day gidng nhau cac mau thir kép sl dung phuong phap thong dung,
theo diéu 9 va diéu 10 cla tiéu chudn nay. Céac chénh léch giita cac phép do lién ti€p hosc gilta cac
phép do clia phuong phap chufn va phuong phap théng dung cén dugc tranh, vi du: dam bao viéc bao
quan dung cac mau (3 nhiét 6 tir Q °C dé&n 6 °C) trong cac chai day kin.

'B.3.6 Tinhcac gi4 tr] hidu chinh

Hiéu chinh timg két qua don 1é bang mét Iugng tuong (ng v&i chénh léch gilta diém déng bang clia mau
ki€ém ching dugc sir dung (xem 5.3) va gia tri xac dinh dugc trong kiém tra hiéu chudn gan nhat. Sau do
tinh cac gia tri trung binh clla diém déng bang d&i vdi cac phép do kép sif dung phuong phap chuan.
Tuong ty, thuc hién d8i vdi cac phép do sif dung phuong phap théng dung.

Tinh d6 léch chudn s clia cac sai léch don giita cac gia tri trung binh thu dudc bing ca hai phuong
phap. BS di cac ngoai 18, vi du cdc miu céc sai léch 16n hon 3 s. Sau d6 tinh chénh léch trung binh gilfa
cac két qua thu dugc bang ca hai phuong phap. Lam trdn dén chif s6 cé nghia thi hai. Stf dung gia tri
nay lam gia tri hiéu chinh.

Mét vi du véi loat mau da giam (n = 10).dugc dua ra trong bang B.1.
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Bang B.1 - Vidu

1| Két qua thu duge bing phuong phap chuin Két qua thu dugce biing phﬁdng phap
(1) thong dung (2) Chénh
:| Mau sau khi higu chinh sau khi hiéu chinh {;;;f'(:)
| 1 2 1 2 trung 1 2 1 2 |trung
[ - binh binh
ggﬁ ;nﬁ; 5124 | -513,0 5115 | -512,7
1 -5175 | -518,2 | -5168 | -5175 | -517,15 | -518,1 | -519,2 | -518,0 | -519,1 | -51855 | -1,40
2 -538,1 | -536,9 | - 537,4 | -536,2 | -536,80 | -537,3 | -539,0 | -537,2 | -538,9 | -538,05 | -1,25
# 3 -5218 | -521,3 | -521,1 | -520,6 | -520,85 | -522,9 | -521,8 | -522,8 | -521,7 | -522,25 | -1,40
i 4 -5286 | -5299 | -5279 | -529,2 | -528,55 | -530,3 | -531,4 | -530,2 | -531,3 | -530,75 -2,20
I 5 -522,3 | -520,9 | -521,6 | -520,2 | -520,90 | -527,3 | -529,2 | -527,2 | -529,1 | -528,15 | -7,25"
6 -515,7 | -518,1 | - 5149 | -517.3 | -516,10 | -517,7 | -518,9 | -518,1 | -519,3 | -518,70 | -2,60
: 7 -523,4 | -5221 | -522,6 | -521,3 | -52195 | -525,2 | -524,7 | -525,6 | -525,1 | -525,35 | -3.40
; 8 -512,2 | -5138 | -511,4 | -513,0 | -51220 | -514,1 | -513,4 | -5145 | -513,8 | -514,15 | -1,95
9 -516,1 | -514,2 | - 5153 | -513,4 | -51435 | -5175 | -518,2 | -5179 | -518,6 | -518,25 | -3,90
10 -521,6 | -522,3 | -520,8 | -521,5 | 521,15 | -521,4 | -523,4 | -521,8 | -523,8 | -52280 | -1,65
512mau | -513,1 | -5125 -511,7 | -511,5
kiém ching
Sai léch trung binh -2.7
Gia tricla s 1.73
Sai léch trung binh sau khi loai b s6 m3u ngoai lé . 2,2
Gia tri s sau khi loai b miu ngoai 1& 0,88
* Ngoailé

Chénh iéch trung binh giifa cac két qua khi do bang phuong phap théng dung va phudng phap chudn
trong vi du nay la -2,2 m°C. Biéu nay clng can dén gia tri hiéu chinh khi sif dung phuong phap do
théng dung. Trong trudng hdp nay, né cé nghia la hiéu chinh dén nhiét do &m hon.

B.4 Tinh higu luc

Gia tri hiéu chinh cé hiéu Iuc di véi su két hap cu thé clia loai mAu thir va thude tinh clia phuong phap
théng dung, nghia Ia cac dic tinh clia thiét bi, thdi diém ngimg do, thé tich phan mau thir va nhiét do
déng bang.
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Phulyc C
(tham khao)

Viéc diéu chinh gia tri diém déng bang dugc s dung lam gia trj d&i chimg
cho sira ty nhién

Dé danh gia xem mau sifa ¢6 1&n nuéc c6 ngudn gbc tir bén ngoai hay khong, thi cdn phai so sanh
diém déng bang ctia mAu thir va diém déng bang clia “mAu sifa tu nhién”, nghia 1a sifa nay da biét truéc
la khéng bi bd sung nudc cd ngudn gbc tir bén ngoai.

Dé&i vdi nhiéu loai mau (vi du: sita duge ché bién tir hén hop clia nhiéu trang trai cung cip khac nhau)
thi thudng khéng thu dugce gid tri chudn déi vai slta tu nhién. Trong cac trudng hop nhu vay, thi cn phai
lap gié tri trung binh d8i vdi sifa ty nhién. M6t s& quéc gia da dat t6i thoa thuan vé diém ddéng bang dsi
Vi stfa ty nhién sau khi két thuc cac nghién clu trén pham' vi rong. Cac quéc gia khac thi chdp nhan
gia tri nay dua vao nhiéu nim nghién clu.

Su thay ddi trong thang nhiét d6 déng bing gan nhu xuét hién khi thay ddi phuang phap da st dung
dén phuang phap chudn mé ta trong tiéu chudn nay. Su thay d8i trong thang nhiét 4 nay mot phan
ciing do chudn hoa hon c4c thanh phén va d4c trung clia thiét bi va mét phin do viéc xac dinh lai diém
“ngimg” trén dudng cong cla diém ddng bing sira.

R& rang ring, su thay d8i nay trong thang nhiét s& lam ting su thay ddi trong cac s& doc cla diém
dbng bang tir cac sG da ghi lai trudc dé. Diéu nay cho thdy can thiét ap dung su thay ddi nhd dén cac
gia tri lién quan trudc d6 dugdc st dung cho sifa tu nhién. N&u khéng ¢é su diéu chinh nao, thi co thé ap
dung sai sé hé thdng dé danh gia pha‘inl nudc bi 1an vao sira.

Do do, khuyén céo dé diéu chinh “chi mét 1an" gia tri 4p dung cho sira tu nhién dé dua vao khuén voi
thang mdi trong tiéu chudn nay. Su diéu chinh nay cén dugc xay dung hoc dugc thiét 1ap dusi sy giam
sat clia co quan cé thdm quyén clia ting quéc gia. :

Su diéu chinh nay c6 thé dugc tao ra theo qui trinh dua ra trong phu luc B véi cac chu y dudi day:

a) Tim hudng dan cla nha théng ké dé thiét lap lugng mAu cdn thiét t6i uu trong su so sanh dé gilr cho
sai s6 hé théng & mlc th&p nhat c6 thé chap nhan ducc.

b) S{r dung cac mau thir trong thir nghiém tuong (mg gan gidng vai loai sifa cén thir nghiém.
c) Kiém tra mét loat cdc mau trong thif nghién ciu theo phuong phap chuin nay.

d) Kiém tra mét loat cac mau kép bang cach st dung phuong phap thir va cac dac trung clia thiét bi
dudc sir dung theo gia trj chudn lién quan trutc d6 déi voi “sira tu nhién” da dugdc thiét lap.

e) Luu gilr s6 ligu clia nghién c(tu nay dé tham khao sau nay.
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Thu muc tai ligu tham khao
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