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TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN 6508:2007

Xudt ban lan 2

‘Sira ~ Xac dinh ham lugng chét béo — Phuong phap khéi lugng
(Phuong phap chuan)

Milk — Determination of fat content — Gravimetric method (Reference method)

CANH BAO - Khi 4p dung tiéu chuan nay c6 thé lién quan dén cac vat ligu, thiét bj va cac thao tac
gay nguy hiém. Tiéu chuin nay khong thé dua ra dugc hét tit ca cac van dé an toan liégn quan dén
vigc sir dung chung. Ngudi sir dung tiéu chuin nay phai ty thiét 1ap cic thao tac an toan thich hep
va xac dinh kha ning ap dung cac gidi han qui dinh tndc khi sir dung tidu chuan.

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay qui dinh phuong phap chudn dé xac dinh ham luong chét béo clia sifa. Phudng phap
nay co th€ ap dung cho sifa nguyén liéu va sifa da ché bién dang I6ng, sifa da tach mét phan chat béo
va silta gay trong d6 viéc tach hodc phan chia chat béo do phan gidi lipit 1a khéng dang ké (xem chu
thich trong diéu 8).

CHU THICH  Khi yéu cau d6 chinh xac cao hon d6i véi sira gdy, thi du a8 bb tach kem 13m viéc co hiéu qua.
nén sir dung phuong phap dic biét déi vai sira gdy dugc qui dinh trong I1ISO 7208.

2 Tailiéu vién dan

Cac tai liéu vién dan sau la rat can thiét cho viéc ap dung tiéu chudn. B3i vai cac tai liéu vién dan ghi
nam ban hanh thi ap dung phién ban dugc néu. DSi vdi cac tai liéu vien dan khong ghi nam ban hanh
thi ap dung phién ban mdi nhat, bao gém c¢a cac sita déi.

ISO 3889 Milk and milk products — Determination of fat content — Mojonnier type fat extraction flasks

(Sira va san pham sifa - Xac dinh ham ludng chat béo — Binh chiét chat béo kiéu Mojonnier).

3 Thuat ngir va dinh nghia

Trong tiéu chudn nay s dung cac thuat nglr va dinh nghia sau day
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31
ham lugng chat béo cua sira (fat content of millk)

phan khdi lugng clia cac chat xac dinh duge bang phuong phap qui dinh trong tiéu chudn nay.

CHU THICH Ham luong cht béo dugc tinh bing phan tram khéi luong [thuéng dugc tinh theo % (m/m)).

4 Nguyén tac

Chiét phan mau thir trong dung dich etanola chifa amoniac bang ete dietyl va x3ng nhe. Loai bd cac

dung méi bang cach chung cat hodc cho bay hai. Xac dinh khdi lugng clia cac chat chiét dudc.

CHU THICH Biéu nay thudng duoc goi la nguyén tic Rose-Gottlieb.

5 Thuéc thu

Chi sir dung cac thudc thir dat chat luong tinh khiét phan tich, trir khi c6 qui dinh khac va nudc cat hoic
nudc da khit khoang hoac nudc cé chét lugng tuong duong.

T4t ca cac thude thir phai 1a loai phan tich va dé lai lugng can khong dang ké khi thuc hién phép thir
theo qui dinh (9.2.2).

5.1 Dung dich amoniac, chira khoér\g 25% (m/m) NH,, (2 = 910 g/l).

CHU THICH Néu khéng cé san dung dich amoniac néng do nay thi cé thé sif dung dung dich cé ndng do bit

trudc cao hon (xem 9.4.1).

5.2 Etanol (C,H,OH), hoac etanol d& bi metanol lam bién tinh, c6 chfa phan thé tich etanol it nhat la
94 %. (xem A.5).

5.3 Dung dich do Congo

Hoa tan 1 g d& Congo trong nuc dung trong binh dinh mifc mét vach 100 mi (6.14). Pha lodng bang
nudc dén vach.

CHU THICH Viéc sir dung dung dich nay dé phan biét ré hon Iép phan cach gilra dung méi va nudc la tuy chon
{xein §.4.2). CO thé si dung céc dung dich mau dang 1dng khac v&i didu kién 13 chiing khéng &nh hudng d8n k&t

qua xac dinh.

5.4 Ete dietyl (C;HOC.H;), khong chlta cac peroxit (xem A.3) va cd chira khéng chifa nhidu han
2 mglkg chét chéng oxi hoa va phu hop véi cac yéu cau ddi véi phép thir trang (xem 8.2.2, A1 va A.4).
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CHU THICH Viéc sir dung ete dietyl co thé din dén cac tinh huéng Goc hai. Vi van dé an toan ma hién nay
nguGi ta dang nghién cltu dé thay thé ete dietyl bing thudc thir khac vdi diéu kién 1a n6 khong anh hudng dén két

qua cudi cing cla phép xac dinh.

5.5 Xang nhe, co nhiét 36 séi trong khoang tir 30 °C dén 60 °C hoac tuong duong nhu pentan
(CH53[CH,},CH;) ¢6 diém s6i 6 36 °C, phi hop véi cac yéu cau cho phép thirtring (xem 9.2.2, A.1 va A 4).

CHU THICH Nén sir dung pentan vi pentan c6 dé tinh khiét cao hon va chat lugng én dinh.
5.6 Dung mdi hon hop.

Ngay trudc khi sir dung, tron cac thé tich bing nhau ciia ete diety! (5.4) va xang nhe (5.5).
6 Thiét bi, dung cu

CANH BAO - Vi vigc xac dinh budc phai si dung céc dung méi bay hai dé chay, nén cac thist bi

dién dugc dung phai tuan theo qui dinh an toan khi st dung cac dung méi nay.

Sif dung cac thiét bi phong thir nghiém théng thudng va cac dung cu sau:
6.1 Can phan tich, cé kha nang can chinh xac dén 1 mg, c6 thé doc dén 0,1 mg

6.2 May ly tam, c6 cac binh cau chiét chat béo hodc co cac dng chiét (6.6) cb thé quay tir 500 vong
dén 600 vong trén 1 pht dé tao ra dudc truang hap dan khoang 80 g dén 90 g & miéng ciia binh chiét
ho&c 6ng chiét.

CHU THICH Viéc sir dung may ly tam la tuy chon, nhung khuyén cao st dung loai thiét bi nay (xem 9.4.5).

6.3 Thiét bj chung cit hodc lam bay hdi, dé chung ¢t cac dung méi va etanol tif cac binh cau hoac
binh dun séi, ho&c lam bay hdi cac c6c va dia (xem 9.4.12) & nhiét a6 khéng qua 100 °C.

6.4 Ti sdy, dudc dét nong béng dién, co cla théng gid md hoan toan, cb thé duy tri dugc nhiét do ¢
102 °C + 2 °C trong suét khoang say.

Lo dugc gan vai mdt nhiét k& thich hap.
6.5 NBi cach thuy, cé thé duy tri nhist &6 & 35 °C d&n 40 °C.
6.6 Binh cdu chiét chat béo kigu Mojonnier, nhu qui dinh trong ISO 3889.

CHU THICH Cing c6 thé dung 6ng nghiém chiét chét béo, cé si phéng ho#ic néi véi chai rifa, nhung qui trinh

nay co khac va duge qui dinh trong phan phu luc B,
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Cac binh nay phai dugc day bang nat ban chat lugng tét, hodc dudc day bang nap lam bang vat ligu
khac [vi du nhu cao su silicon ho#ic polytetrafluoroetylen (PTFE)] khong bi anh hudng bdi thude thtr
dudc sif dung. Nut ban phai dugc chiét bing ete dietyl (5.4), gilf it nhat la 15 phat & nhiét d6 60 °C hoac
I6n hon va sau d6 dudc ngam trong nudce sao cho ching bao hoa nudc khi sir dung.

6.7 Gia, dé gilr binh chiét chét béo (hoac 6ng chiét cht béo) (6.6).
6.8 Chai rira, thich hop dé duing vdi dung méi hén hgp (5.6).
Khong dung chai rifa lam bang chit déo.

6.9 Binh thu nhan chit béo, thi du nhu binh dun sdi (day phing), c6 dung tich tir 125 ml dén 250 ml,
binh nén ¢6 dung tich 250 ml, hodc cac dia kim |oai.

Né&u sir dung dia kim loai, thi t6t nhat la dia bing thép khéng r, day phang, c6 ranh rét, dudng kinh ti
80 mm dén 100 mm va cé chiéu cao khodng 50 mm.

6.10 Chat trg sdi, khong chifa chat béo, bing sir khéng x6p ho#ic cacbua silicon (tiy chon trong
trudng hop dung dia kim loai).

6.11 5ng dong, dung tich 5 ml va 25 ml.
6.12 Pipet chia do, dung tich 10 ml.
6.13 Bo kep, bang kim loai dé gilr binh, céc hoac dia.

6.14 Binh dinh murc, mc}{ vach dung tich100 ml.

7 Lay mau

Viéc 18y mau khéng qui dinh trong tiéu chuan nay. Nén I8y mau theo TCVN 6400 (ISO 707).

Diéu quan trong la mau gii dén phong thit nghiém phai 1a mau dai dién va khong bi thay ddi hosc suy
giam chat lugng trong qua trinh bao quan va van chuyén.

Tét ca cac mau thir nghiém phai duge bao quan d nhiét do trong khoang tir 2 °C dé&n 6 °C tir khi ldy mau
cho dén khi tién hanh thir nghiém

8 Chuan bi mau thar

Lam &m mau thir dén nhiét dé tir 35 °C dén 40 °C bang ndi cach thuy (6.5). Lac ky mau mét cach nhe

nhang, béng cach lat ngugc chai dung mau, tranh tao bot hoac tao kem. Lam ngudi hhanh mau thir dén
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khodng 20 °C. Khi sifa da danh thanh kem thi khong iam ngudi nlra vi ching sé dugc can d nhiét da tu
30°C dén 40 °C (xem 9.1).

Néu cé thé thu duge méu thir déng nhat ma khdng can phai lam dm trude dén nhiét do tir 30°C dén 40 °C
(vi du: d6i véi cac mau sifa gay), thi phai tuan thl qui trinh sau day-

Dua mau thir vé nhiét dé 20 °C. Tron ky dé dam bao dugc sy dng nhét ciia hdn hgp chat béo trong
mau thir. Khéng khudy qua manh vi ¢é thé dan dén tao bot ho&c tao kem butterfat.

CHU THICH Gia tri thuc ctia ham lugng ché&t béo c6 thé s& khong nhu mong mudn khi:
a) sira bi dann thanh kem:
b) khi cdm nhan duge mii dac trung clia cac axit béo ty do;

¢) trong sudt qua trinh hay sau khi chuin bi mAu thi. nhin thdy hat trdng bam trén thanh cba chai dung méu
hoZc nhitmg mang chat béo nhd trén bé mat mau thir.

9 Cach tién hanh

CHU THICH 1 N&u can phéi kiém tra gidi han vé do 13p lai (11.2) thi tién hanh hai phép xac dinh don 1& theo
9.1dén g4 '

CHU THICH 2 M6t qui trinh thay thé khac sif dung 6ng chiét chat béo ¢ gén vdi si phong hoic chai rlia (xem
cha thich trong 6.6) dudc dua ra trong phu luc B.

9.1 Phan miu thi

Tron mau thi (diéu 8) bang cach dao ngudc chai nhe nhang ba Ian hodc bén lan. Can ngay, ti 10 g
dén 11 g mau thir chinh xac dén 1 mg, cho truc tiép ho#c gian ti€p vao cac binh chiét chat béo (6.6).

Phat chuyén toan bd phan mau thif sang bau thap (nhd) hon clia binh chiét chat béo.
9.2 Phép thir tring
9.2.1 Phép thurtrang doi véi phuong phap

Tién hanh phép th trdng dong thdi vdi phép xac dinh, st dung cung qui trinh va dung cung maot loai
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nhung thay phan mau thi trong §.4.1 bang 10 mi nudc (xem A.2).

Néu gia tri thu dugc trong phép thlr trang nay vuot qua 1,0 mg, thi kiém tra thudc thir, néu trude do nd chua
duoc kiém tra (9.2.2). Viéc digu chinh gia tri 1én hon 2,5 mg can duge néu ra trong bao cao thir nghiém.
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9.2.2 Phép thir tring doi vdi thudc thir

P& kiém tra chat luong clia thudc thir, ti€n hanh phép thi traing nhu qui dinh trong 9.2.1. Sl dung thém
mét binh thu nhan chéat béo réng, dudc chudn bi theo qui dinh trong 9.3 véi muc dich kiém soat khoi
luong. Cac thudc thir phai khéng dé lai lugng c&n 16n hon 1,0 mg (xem A.1).

Néu thude thir dé lai lugng c&n #3n hon 1,0 mg, thi xac dinh luong c&n cla timg dung mai riéng ré bang
cach chung cat 100 ml ete dietyl (5.4) va x&ng nhe (5.5), tuong ng. St dung mét binh thu nhan chat
béo réng, ducc chuin bi theo mé ta & trén vdi muc dich kiém soat khéi lugng, dé thu dudc khdi lugng
thuc clia c3n khéng 16n hon 1,0 mg.

Rat hiém khi cac dung méi ¢6 thé chifa chat bay hdi ma bi giif lai nhiéu trong chat béo. Néu co6 cac dau
hiéu cho thay su cé mét clia cac chat nhu thé, thi tién hanh cac phép thir trAng déi vai tat ca cac thudc
thir va déi véi ting dung mdi, st dung mét binh thu nhan chat béo véi khoang 1 g butterfat khan. Néu
can, chung cat lai cac dung mai trong su c6 m#t 1 g butterfat khan trén 100 ml dung méi. SUr dung dung
méi nay ngay sau khi chung cét lai.

Thay céac thude thir, dung moi khéng dat yéu ciu, hodc chung cét lai cac dung moi.
9.3 Chuan bi binh thu nhan chat béo

Lam kho binh thu nhan chét béo (6.9) cling vai hat tro séi (6.10) trong tU sdy (6.4) dat & 102 °C trong 1 gid.

CHU THICH 1 Chat trg soi la dé gitip cho soi nhe trong subt qua trinh loai bd cac dung moi, dac biét trong
truang hap st dung binh thu nhan chat béo bang thuy tinh; thy y trong trusng hap ding dra kim loai.

Bao vé binh thu nhan chét béo dé tranh bui va dé ngudi dén nhiét do phong can (binh thuy tinh dé it
nhat trong 1 gid, dia kim loai it nhat 30 phut).

CHU THICH 2 Khéng nén dat binh trong td hat 8m, tranh chua di nguéi ho3c théi gian 1am ngusi bi kéo dai.

Dung kep (6.13) dat binh thu nhan chat béo Ién can. Can binh chinh xac dén 1,0 mg.

CHU THICH 3 Tét nhat la ding kep dé tranh sy thay di nhiét do.

9.4 Xacdinh

9.4.1 Tién hanh xac dinh ngay.

Cho thém 2 ml dung dich amoniac (5.1), ho&c mét thé tich tuong (img cla dung dich amoniac dam dac

hon (xem chu thich & 5.1), vao phan mau thif trong binh chiét chat béo (9.1). Lac ki phan mau thir dung
trong bau nho clia binh chiét chat béo.

10
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9.4.2 Thém 10 ml etanol (5.2). LAc ky mét cach nhe nhang bang cach cho lugng chifa trong binh chiét
chat béo chay di chay lai gilta bau I6n va bau nhd; khéng dé cho chat Iong dang Ién qua géan cd binh.
T&t nhat 1a nén cho thém hai giot dung dich do Congo (5.3).

9.4.3 Thém 25 ml ete dietyl (5.4). Day binh bing nat ban da bdo hoa nudc (xem 6.6) hoac day bang
nat 1am bing chat liéu khac (xem 6.6) da dudc lam UGt bang nudc. Liac manh binh trong vong 1 phut
nhung khong l4c qua manh dé tranh tao nhi.

Trong qua trinh ¢, git binh & tu thé ndm ngang va bau nho hudng Ién trén, cho chat I6ng trong béu 1an
chay sang bau nhd mét cach dinh ky. Néu cén, lam mat binh duéi dong nudc chay dén nhiét g6 phong.
M& nit mét cach cdn than, trang nat va cd binh cau bang mét it dung moi hén hop (5.6). Dung chai riia
(6.8) sao cho nudc rifa chay vao binh.

9.4.4 Cho thém 25 ml x&ng nhe (5.5). Pay binh bang nut ban ho&c nut khac da 1a udt lai bang nudc
(ngam vao trong nudc). L&c binh cau nhe nhang trong vong 30 giay nhu mé ta trong 9.4.2. Thuc hien
viéc lae nhu mo ta trong 9.4.3.

9.4.5 Cho ly tam binh chiét chat béo da day kin trong may ly tam (6.2) tur 1 phut dén 5 phit & gia toc
quay tir 80 g dén 90 g. Néu khong cb may li tam, dat binh cau day kin trén gia dd (6.7) it nhat 30 phut
cho dé&n khi thay coé 18p ndi trén bé mat rd rét va phan biét ré voi 16p chat 1dng. Néu can, lam mat binh
cau duéi doeng nudc chay dén nhiét d6 phong.

9.4.6 Can than ldy nat ra, dung mét it dung méi hon hop (5.6) dé trang nut vao phia trong ¢4 binh chiét
chat béo. Ding chai rifa (6.8) dé trang binh sao cho nudc rifa chay vao binh cau. Néu mat I0p phan
cach thap hon chd that cd binh, thi can nang cao mdc nay 1én mét chut barg cach nhe nhang cho thém
nuéc theo thanh binh (xem hinh 1) @& dung méi cé thé gan dudc dé dang.

CHU THICH Trong hinh 1va hinh 2 mb ta mét trong ba loai binh duge qui dinh trong 1SO 3889 da dugc chon,

nhung diéu nay khéng cé nghia la né dudgc uu tién hen loai khac,

9.4.7 Gilr binh chiét tai bau nho, cn than gan dugc cang nhiéu cang tét 16p ndi trén bé mat vao hinh
thu nhan chat béo (9.3) cb chira mét it chat trg sdi (6.10) trong truong hop d6i vai binh nén hoic vai
binh dun séi (con ddi vai dia kim loai thi tuy y). Tranh khéng gan bat ky mét chit chét 1dng nac vao binn
(xem hinh 2). '

9.4.8 Trang phia ngoai cd binh chiét bang mat it dung méi hén hop (5.6), thu ldy nudc rdfa vao binh thu
nhan chét béo. Chu y khéng dé dung moi hén hgp tran ra thanh ngoai cda binh chiét. Tét nhat, nén loal
bo dung moi hosc mot phan dung mdi khdi binh nhan bang cach chung ¢t hoac lam bay hoi nhu mo ta
trong 8.4.12.
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Cha giai Chu giai
1 Dung mdl | 1 & I4n chiét thir hai va Ian chiét thir ba
2 O |an chiét thif hai va lan chiét thi ba 2 O 1an chiét thir nhat
3 O 1an chiét thir nhat 3 Ldp chat Idng
4 Lap phan cach 4 Lép phan cach
5 Lop chat long

Hinh 1 - Trudc khi gan Hinh 2 - Sau khi gan

9.4.9 Cho 5 ml etanol (5.2) vao luong chét chifa trong binh chiét chat béo. Dung etanol dé trang bén
trong c6 binh va lac déu nhu md ta trong 9.4.2.

9.4.10 Thuc hién chiét I1an hai bang cach I&p lai cac thao tac nhu mé ta trong 9.4.3 dén hét 9.4.7. Chi

dung 15 ml ete dietyl (5.4) va 15 ml x&ng nhe (5.5) dé thay cho 25 ml. Dung ete dietyl dé trang thanh
trong ciia cd binh chiét chat béo.

Néu can, nang cao mat 16p phan cach dén gilta cd binh (xem Hinh 1) bing cach nhe nhang cho thém

nudc theo thanh binh (xem Hinh 1) dé c6 thé gan hét dung méi cang nhiéu cang tét (xem Hinh 2).

9.4.11 Thuc hién chiét 1dn ba, khong cho thém etanol, bing cach I&p lai cac thao tac nhu mé ta trong

9.4.3 dén hét 9.4.7. Chi st dung 15 m! ete dietyl (5.4) va 15 ml xang nhe (5.5). Dung ete dietyl dé trang
bén trong cb binh chiét chat béo.

Néu can, nang cao mat I6p phan cach dén gilra ¢ binh (xem hinh 1) bng cach nhe nhang cho thém

nudc theo thanh binh dé cé thé gan dung méi cang nhiéu cang tét (xem hinh 2).

CHU THICH Lé&n chiét thirba c6 thé bo qua d8i vai sira ¢6 ham lugng chit béo nhd hon 0.5 %

12
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9.4.12 Loai bd cac dung moi (k& ca etanol) cang hét cang tét khdi binh thu nhan chat béo bang cach
chung cat néu sir dung binh dun s6i hoac binh nén, hodc bing cach lam bay hol néu slf dung céc céd
mé ho#c dia (xem 6.3). Trang thanh trong clia cd binh nén bang maét it dung méi hén hop (5.6) trudc khi
bat dau chung cét.

9.4.13 Bun nong binh thu nhan chat béo, ddi vdi binh nén ho#c binh dun séi thi 4t chang nam nghiéng
dé hoi dung méi thoat ra dudc, trong 1 gid dé trong td sdy (6.4) d nhiét do 102 °C. Lay binh thu nhan
chat béo ra khoi 16 sdy va kiém tra ngay xem chat béo da trong hay chua. N&u chat béo khéng trong, thi
trong cat béo bi coi la cé tap chat va phai ap lai toan b qui trinh. Néu chét béo trong, thi bao vé binh
thu nhan chat béo khdi bui va d& ngudi binh (khéng dé trong binh hat 8m) dén nhiét do phong can (dsi
vi binh thuy tinh t3i thidu 1 gid con ddi véi dia kim loai t6i thiéu 1a 30 phat).

Khéng lau binh thu nhan chat béo ngay trudc ldc can. Dung kep (6.13) dé d&t binh I&n can. Can binh
thu nhan chat béo chinh xac dén 1,0 mg.

9.4.14 DBun nong birh thu nhan chat béo, ddi vdi binh nén hoZc binh dun sbi thi d&t ching nam
nghiéng dé hai dung méi thoat ra duoc, tiép theo 30 phut trong ta sy (6.4) & nhiét dé 102°C. Dé ngudi
va can lai theo 9.4.13. N&u can, 1&p lai cac qui trinh dun néng va can cho dén khi chénh léch khdi luong
cla binh thu nhan chat béo giita hai 1an can lién ti€p nhd hon hozc bang 1,0 mg. Ghi khéi lugng tGi
thiéu 1a khéi lugng cla binh thu nhan chat béo va clia chat chiét dugc.

10 Tinh va biéu thi két qua
10.1 Phuong phéap tinh

Tinh ham lugng chat béo theo cong thic :

w,. (m— p1) = (s — ) < 100%

Mo

trong doé
w; la phan tram khéi lugng clia chat béo co6 trong mau thir;
m, 1a khéi lugng cla phan mau thir (9.1), tinh bing gam:;

m, la khéi lugng clia binh thu nhén chat béo va chat chiét dudc, xac dinh dugc trong 9.4.14, tinh
bang gam;

m, 1a khéi lugng cla binh thu nhan chat béo da chudn bj (9.3), tinh bang gam:;
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m; 1a khéi lugng clia binh thu nhan chat béo sif dung trong thd mau trang (9.2) va chat chiét xac
dinh dugc trong 9.4.14, tinh bang gam;

m, la khdi lugng ctia binh thu nhan chat béo (9.3) sif dung trong phép thir tring (9.2), tinh bang gam.
10.2 Biéu thj két qua
Lam tron két qua dén hai chir s& thap phan.
11 o6 chum

11.1 Phép thir lién phong thir nghiém

Cac chi tiét clia phép thif lién phong thir nghiém phi hgp véi ISO 5725" vé dé chum cla phudng phap
da dugc cong bd (xem tai lidu tham khao [6] va [7]).

Cac gia tri vé do |5p lai va do tai lap dugc bidu thi cho 95 % mifc cb kha ning va co thé khong thé ap

dung cho cac dai néng dd va chat nén khac vdi cac gia tri da néu.
11.2 D6 lap lai

Chénh léch tuyét déi gilra hai két qua thir nghiém riéng ré doc 1ap, thu dudc khi s dung clng mat
phuong phap, trén vat liéu thir giong hét nhau, do cing mét ngudi phan tich, st dung cling mét thiét bi,
trong mét khoang thai gian ngén, khéng qua 5 % cac trudng hop 16n han phan khéi lugng cla:

- 0,02 %, déi vai sita nguyén liéu va sira da ché bién dang 1dng;

- 0,02 %, d&i vdi sifa cd phan khéi lugng chat béo tir 0,5 % dén 2 %:
- 0,01 %, déi vdi sita c6 phan khéi lugng chat béo nhd hon 0,5 %.
11.3 D6 tai lap

Chénh Iéch tuyét déi gilta hai két qua thir nghiém riéng ré déc lap, thu dudc khi tién hanh thir trén vat
ligu thif gidng hét nhau, do cac ngudi phan tich khac nhau thuc hién, sif dung cac thiét bj khac nhau
trong cac phong thlr nghiém khac nhau, khdng qua 5 % céc trudng hop 16n hon phan khéi luong cla:

- 0,04 %, d6i véi slta nguyén liéu va sita da ché bién dang léng;
- 0.03 %, d5i vdi stra cd phan khéi lugng chat béo tir 0,5 % dén 2 %:

- 0,025 %, déi véi sira cé phan khéi luong chat béo nhd hon 0,5 %.

" 18O 5725 - 1986 (hién nay da bi huy bo) da duoc st dung dé thu duodc cac s6 lieu vé do chum
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12 Bao cao thi nghiém

Bao cao thir nghiém phai néu ré:

I

moi thong tin can thiét vé nhan biét day 4t vé mau thir:

phuong phap 18y mau da sl dung, néu biét;

phuong phap thir da sir dung, vién dan tiéu chudn nay;

I

tat ca cac diéu kién thao tac khéng qui dinh trong tiéu chudn nay, hodc dugc xem la tuy y, cung vdi
moi tinh hudng bat thudng cé thé anh hudng dén két qué}.

— viéc diéu chinh, néu gia tri I6n hon 2,5 mg thu dudc trong phép thir tring dsi voi phuong phap;

~ két qua thir nghiém thu dugc ho#c néu dé I3p lai dugc kiém tra, thi néu két qua cudi cling thu duoe.
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Phu luc A
(tham khao)

Cac cha y vé cach tién hanh

A.1 Phép thir tring dé kiém tra thudc thir (xem 9.2.2)

Trong phép thif trdng nay, binh thu nhan chat béo dung dé kiém tra khéi lugng duoc sif dung dé dam
bdo cac thay déi trong diéu kién mai trudng clia phong can hodc anh hudng nhiét dd cia binh thu nhan
chéat béo khong lam anh hudng dén viéc xem xét su cd mat hay khéng cé mat clia chat khéng bay hoi
c6 trong phan chiét ctia thudc thlr. Binh nay c6 thé dude ding nhu binh déi trong trong truang hop can
c6 hai dia can. Mat khac, chénh léch khéi luong biéu kién (m, — m, trong cong thire & 10.1) cda binh
kiém chimng phai dugc xem xét khi kiém tra khéi Iugng cla binh thu nhan chét béo dung trong phép thl
trang. Do do, sy thay dai khdi Iugng biéu kién cla binh thu nhan chit béo, dugc didu chinh theo su thay
déi khéi luong biéu ki€n cla binh kiém tra, sé& khong tang qua 1,0 mg.

R4t hiém khi dung moi c6 chlfa chat bay hai bi giif lai nhiéu trong chat béo. Néu thay su cé mat cha cac
chat nhu thé, can tién hanh phép thir trang ddi véi tat ca cac thudc thir va timg dung mai thi sir dung
binh chat béo vdi khoang 1 g butterfat khan. N&u can, chung cat lai cac dung méi vai 51_} comatclalg
butterfat trong 100 m! dung méi. Chi dling cac dung méi nay trong khoang thai gian ngan sau khi chung

cat lai.

A.2 Tién hanh phép thir tring déng thsi vdi viéc xac dinh (xem 9.2.1)

Gia tni thu dugc trong thir mau trang, tién hanh ddng thai véi viéc xac dinh, cho phép gia tri bigu kién
cla cac chat chidt dudc tif phan mau thir (m, — m,) diéu chinh cho su c6 mAt cla chat khéng bay hai
chiét dugc tir thudc thir va cling nhu khi c6 bat ki su thay ddi nao vé diéu kién méi trudng clia phong can
va chénh léch nhiét do gitra binh thu nhan chat béo va phong can clia hai lan can (9.4.14 hodc 9.4.16).

Trong cac diéu kién thich hop (gia tri thdp trong phép thir tring déi vdi thudc thir, nhiét dé can bang cua
phong cén, thdi gian d€ cho binh thu nhan chat béo du ngudi), thi gia tri nay sé& ludn (udn nhd hon
1.0 mg va sau nay c6 thé dudc bd qua trong phan tinh két qua trong truodng hop xac dinh thang thudng.
Clng thuang gap gia tri I6n hon dén 2,5 mg (duong va am). Sau khi diéu chinh cac gia tri nay, cac két
qua sé dung. Khi phai diéu chinh gia tri I6n hon 2,5 mg thi phai néu 1én trong phan bao cao két qua
(diéu 12).
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N&u gia tri thu dudc trong phép thir trdng thudng 16n hon 1,0 mg thi can kiém tra lai thudc thir néu ngay
truéc dé chua kiém tra. Thudc thir cé 1an tap chat hoc cd vét thi can phai thay mdi hoac lam sach lai -
(xem 9.2.2 va A.1).
A.3 Thir doi vdi peroxit

Dé thlr peroxit, cho 1 ml dung dich kali iodua 100 g/l mdi chuan bi vao 10 ml ete dietyl dung trong éng
dong nhé c6 nap thuy tinh trudc d6 da dudc trang bing ete. Lc 6ng dong va sau dé dé yén trong 1
phut. Khéng quan sat thdy mau vang trong timg 16p.

C6 thé slr dung cac phuong phap thir nghiém thich hop khac déi véi peroxit.
Pé dam bao cho ete dietyl khdng chlra peroxit, xUf ly ete it nhat 1a ba ngay trude khi sr dung nhu sau:

Cét I4 kém thanh nhimg dai d& it nhat la chung cham dugc dén nifa chai dung ete, ding khoang 80 cm?
1a kém cho 1 lit ete dietyl.

Trudc khi sif dung, nhung toan bd cac dai la kém nay 1 phut trong dung dich chifa 10 g dong (Il) sunfat
ngam 5 phan ti nudc (CuS0,.5H,0) va 2 ml/l axit sunfuric [98 %(m/m)] dam dac.

R(a k¥ cac dai nay nhe nhang bang nudc, rdi dat cac dai da ma ddng con uét nay vao trong chai dung

ete dietyl va dé chung trong chai.

Cé thé ding cac phuong phap khac véi diéu kién la ching khong lam anh hudng dén két qué xac dinh.

A.4 Ete dietyl co chira chat chéng oxi hoa

Ete dietyl co chlfa khodng 1 mg chat chéng oxi ho trén kilogam c6 s&n ¢ mot s6 qubc gia, dac biét
dung dé xac dinh chat béo. Ham lugng nay khéng dung cho muc dich déi chimg.

Tai mot s6 qudc gia cé ban san ete dietyl chita ham iugng chét chéng oxi hoa cao hon, thi du nhu lén
dén 7 mg/kg. Nhimg loai nhu thé chi nén slf dung déi vdi nhilng xac dinh théng thudng va phai tién
hanh phép thif trdng ddng thai véi phép xac dinh, dé diéu chinh nhig sai s6 hé théng do ludng du cda
chéat chdng oxi hoa gay ra. DP&i véi muc dich ddi chiéu, loai ete dietyl nhu vay luén phai chung cat trude
khi s(f dung.

A.5 Etanol

C6 thé str dung etanol da bién tinh vai diéu kién 1a etanol d6 khong lam anh hudng 6én két qua cla viéc

xac dinh.
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Phy luc B
(tham khao)

Cach tién hanh khac dung 6ng chiét chat béo
c6 si phong hodc c6 ndi vdi chai rira

B.1 Khai quat
Néu sir dung &ng chiét chit béo co si phdng hodc cé ndi véi chai rifa thi ti€n hanh theo qui dinh trong
phu luc nay. Cac ng nay phai cé nip day ho3c nut ban chit lugng tét nhu dugc qui dinh d&i vai binh
cau 6.6 (xem hinh B.1 nhu mét vi du)
B.2 Cach tién hanh
B.2.1 Chudn bi miu thir

Xem diéu 8.

B.2.2 Phan mau thir

Tién hanh theo qui dinh trong 9.1 nhung dung cac &ng chiét chat béo (xem chu thich trong 6.6 va Hinh
B.1).

Phan mau thir nay phai cé gang chuyén hét vao day cla 6ng chiét chat béo.

B.2.3 Phép thu trang

Xem 9.2va A2

B.2.4 Chuan bi binh thu nhan chat béo

Xem 9.3.
B.2.5 Xac dinh
B.2.5.1 Sau khi thém amoniac, ti€n hanh xac dinh ngay.

Cho thém 2 m! dung dich amoniac {5.1), hodc mdt thé tich tuong duong cla dung dich amoniac dam
dac hon (xem chu thich & 5.1) vao phan mau thtf dung trong 8ng chiét chat béo (B.2.2). Lac ky vdi phan
mau thlr da x{ ly trude d trén day cla ong nghiém,

B.2.5.2 Chothém 10 ml etanol (5.2). Lac k§ mét cach nhe nhang trén day clia 6ng. N&Eu cin nén thém
2 giot dung dich do Congo (5.3).
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B.2.5.3 Thém 25 ml ete dietyl (5.4). Day nip &ng chiét chat béo bang nut ban da bao hoa nudc (6.6)
hoac béng nap lam béng chét liéu khac da lam uét bang nudc (xem 6.6). Lac manh 6ng nghiém, nhung
khéng qua manh (dé tranh tao nhii) bing cach dao chiéu trong khoang 1 phat. N&u cén, lam mat éng
nghiém dudi dong nudc chay. M& nGt mét cach can than, sl dt_lﬁg chai rira (6.8) dé trang nut va ¢ éng
nghiém bang mét it dung méi hén hop (5.6) sao cho nudc rifa chay vao 6ng nghiénﬁ.

B.2.5.4 Thém 25 ml xang nhe (5.5), day ong chiét chat béo bang nut ban hoac nut khac da tham lai
nudc (baing cach ngam vao trong nudc). Lac nhe Gng 30 gidy nhu mo ta trong B.2.5.3.

B.2.5.5 Cho ly tam 8ng chiét chat béo da day nut trong may li tdm (6.2) tir 1 phut dén 5 phut & gia toc
80 g dén 90 g. Néu khong cé may ly tam, dat ng nghiém trén gia d8 (6.7) it nhat 30 phut cho dén khi
thay c6 I8p ndi Ién bé mat rd rét va phan biét 1o véi 16p chat Iong. Néu cén, lam mat 8ng nghiém dudi
dong nudc chay dén nhiét do phong. -

B.2.5.6 Can than thao bd nut ho3c ndp, trang nut va cd dng chiét chat béo bing mét it dung méi hén
hap (5.6). St dung chai rira (6.8) sao cho nudc rifa chay vao 8ng nghiém.

B.2.5.7 Lap khdp ndi si phéng hoic ndi vdi chai rita vao &ng chiét chat béo va ddy éng néi bén trong
cho dén khodng 4 mm cao hon mat tiép xuc giita cac 16p. Ong néi phia bén trong phai song song voi

truc clia 6ng chiét chat béo.

Cé&n than gan dugc cang nhiéu cang t6t 16p ndi trén bé mat clia ng chiét chat béo vao binh thu nhan
chat béo (xem 9.3) c6 chita mét it chét trg sdi (6.10) trong trudng hop dsi vdi binh dun séi hoic binh
noén (con doi vai dia kim loai thi tuy y). Khong dé 16p chét 1dng Ian vao. Trang phia ngoai khép néi bing
mét it dung modi hdn hop, thu I8y nudce rifa vao binh thu nhan chat béo.

CHU THICH Ld&p néi phia trén co thé dugc chuyén ra khdi 6ng chiét chat béo, vi du nhu biing cach dung biu
cao su dugc ndi vai mot than ngén dé tao ap luc.

B.2.5.8 Thao khdp ndi khdi c§ cla 6ng chiét chat béo. Nang nhe 8ng néi va trang phan thap hon cla
éng n6i bén trong bang mét it dung mdi hén hop (5.6). Ha thap va chén lai 8ng ndi va chuyén nuéc rira
vao binh thu nhan chét béo.

Trang rifa lai khdp ni bang mét it dung méi hén hap, cho nudce rifa vao binh thu nhan chat béo. Tét nhat
la loai bd dung moi hodc mét phan dung mai khdi binh nhan bing cach chung cat hoac lam bay hoi nhu
trong 9.4.13.

B.2.5.9 Thao lai khdp néi khdi cd clia 8ng nghiém. Nang nhe &ng ndi va thém 5 ml etanol vao lugng
chifa trong 8ng chiét chat béo. Dung etanol dé trang thanh trong clia khdp ndi va lac déu nhu mo ta
trong B.2.5.2.
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B.2.5.10 Thuc hién chiét Ian hai béng cach 13p lai cac thao tac nhu mé ta trong B.2.5.3 dén hétB.2.5.8.
Thay 25 ml bing 15 ml ete dietyl (5.4) va 15 mi xang nhe (5.5). Dung ete dietyl dé trang thanh trong
clia khdp ndi. Trong sudt qua trinh thao khdp néi ra khdi 6ng chiét chét béo sau Ian chiét 1an trudce.

B.2.5.11 Thuc hién chiét lan ba, khéng cho thém etanol, bang cach I3p lai cac thao tac nhu mo ta trong
B.2.5.3 dén B.2.5.8. Lap lai, chi ding 15 ml ete dietyl va 15 ml x&ng nhe. Dung ete dietyl dé trang thanh
trong ctia khdp néi nhu mé ta trong B.2.5.10. '

CHU THICH Lén chiét ba nén bd qua déi véi sita c6 ham luong béo nhé hon 0,5 %.
B.2.5.12 Tién hanh tiép theo nhu mé ta trong 9.4.12 dén 9.4.14.

Kich thudc tinh bang milimét

7
1

RRRRNY
L

200 15
200 15

Ao -

@ int. 26 =1 @ int. 26 21

a) c6 gan ong si phong b) cé gin binh ria
Chi giai
1 Dung dich khi thao khdp ndi 105 ml+ 5 mil.

2 Do day cltathanh 1,5 mm = 0,5 mm.

Hinh B.1 — Cac vi du vé cac éng chiét chat béo
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