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TIEU CHUAN QUOC GIA " TCVN 6269:2008

Xuat ban lan 2

Sita va san pham sifa -
Xac dinh ham lugng canxi, natri, kali va magie —
Phuong phap do phd hap thu nguyén tir

Mitk and milk products — Determination of calcium, sodium, potassium and

magnesium contents — Atomic absorption spectrometric method

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh phuong phap xac dinh canxi, natri, kali va magie trong sua va san pham sua

bing do phd hap thu nguyén tif ngon Ifa.

Tidu chudn nay coé thé ap dung cho sifa va whey, buttermilk, sua chua, cream, sifa bét, ba, phomat,

casein va caseinat.
2 Tailiéu vién dan

Cac tai liéu vién dan sau la rat can thiét cho viéc ap dung tiéu chudn nay. DGi vdi cac tai liéu vién dan
ghi nam céng bé thi ap dung phién ban dugc néu. DGi vai cac tai liéu vien dan khong ghi ndm cong bo

thi ap dung phién ban mai nhat, bao gém cé cac sifa dai.

TCVN 4851 (ISO 3696), Nudc dung dé phan tich trong phong thi nghiém - Yéu cau ky thuat va phuong
phap thur.

TCVN 7151 (ISO 648), Dung cu thi nghiém bang thuy tinh - Pipet mét muc.

TCVN 7153 (ISO 1042), Dung cu thi nghiém bang thuy tinh - Binh dinh muc.

3 Thuat ngir va dinh nghia

Trong téu chudn nay su dung cac thuat ngl va dinh nghia sau day
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3.1
Ham lugng canxi, natri, kali, magie (calcium, sodium, potassium, magnesium contents)

Phan khéi luong clia cac chat xac dinh dudc bang quy trinh quy dinh trong tiéu chudn nay.
CHU THICH Cac ham lugng tuong (ng dudc biéu thi theo miligam trén gam.
4 Nguyén tic

Chét hitu cd duge phan huy bang tro hoa khé hoac phan huy udt sif dung axit nitric trong hé théng phan
huy uét bang vi séng md ho&c trong hé thdng phan huy udt bang vi séng ap Iuc hoac trong binh phan
huy biing polytetrafluoroetylen (PTFE) ap luc hodc trong dung cu thich hop bat ky dung trong phan huy
uét. Tro chira canxi, natri, kali va magie dudc hoa tan trong dung dich axit nitric déi vai trudng hap tro
hoa kho, hodc dich phan huy dugc pha loang trong trudng hdp phan huy uét. Dung dich thr nghiém va
dung dich hiéu chudn dugc nguyén tir hoa trong ngon Ifa khéng khi-axetylen cla may do quang phd.
hap thu nguyén tir va do dd hap thu cla cac dung dich nay & cac buéc song thich hap.

5 Thuéc thir

T4t ca cac thude thir dudc sir dung phai thudc loai phan tich, trir khi cé quy dinh khac va nudc dugc suf
dung phai phis hdp vdi loai 2 cllia TCVN 4851 (ISC 3696).

DE PHONG VE AN TOAN — Khi sir dung cac loai axit, ngudi thuc hién can phai mang kinh bao vé
va ging tay. Thao tac véi axit phai dugc thyc hién trong ti huat khéi thich hoap.

5.1 Dung dich axit nitric (HNO,), dam dac, 65 % phan khoi lugng.
5.2 Dung dich axit nitric (HNO,), 25 % phan thé tich.

Pha lodang 25 ml axit nitric (5.1) bang nudc dén 100 ml va tran.

5.3 Dung dich lantan triclorua, ¢(LaCl,.7H,0) = 27 g/l.

Hea tan 27 g lantan triclorua ngam bay phan tr nudc (LaCly.7H,0) trong mét luong nudc. Pha lodang

dén 1 lit va tron.

5.4 Dung dich goc ion canxi

Loai co ban san hoac tudng duong vdi c(Ca*’) = 19/,
5.5 Dung dich goc ion natri

Loal ¢o ban san heac tugng duong v ciNa') = 1 gl
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5.6 Dung dich géc ion kali
Loai cé ban sdn hodc tuong duong véi c(K') = 1 g/l.
5.7 Dung dich géc ion magie '
Loai c6 ban san hoac tudng duong véi c(Mg®') = 1 g/l.

5.8 Dung dich chuin lam viéc, chira 100 mg/l ion canxi, 20 mg/l ion natri, 20 mg/l ion kali va 10 mg/l

ion magie.

Dung pipet 13y 10 mi dung dich géc ion canki (5.4), 2 ml dung dich géc ion natri (5.5). 2 ml dunaq dich
goc ion kali (5.6) va 1 ml dung dich géc ion magie (5.7) cho vao bini: Sirih muc mét vach 100 mi (6.3) va

tron. Thém 5 ml dung dich axit nitric (5.2). Pha loang bang nudc dén vach 100 ml va trén lai.
Bao quan dung dich chuén lam viéc nay trong chai PE-HD (6.7) sao d€ tranh dugc nhiém ban.
5.9 Dau nhe (ete ddu md), cbd dai sbi ti 40 °C dén 60 °C.

Chung cit dau nhe trong thiét bi chung cat khéng nhiém ban, néu can,

5.10 Hydro peroxit (H,0,), 30 % phan thé tich.

6 Thiét bi, dung cu
6.1 Khai quat

Gilr cac dung cu thuy tinh sach trong dung dich axit nitric khodng 10 % phan khdi luong. Rifa sach tat
ca cac dung cu bang thuy tinh va chat déo that ky bang axit nitric 10 % va ngam trong dung dich nay it
nhat 6 h. Trudc khi sir dung, cac dung cu thuy tinh va chat déo can duoc trang ba lan bing nudc cat

hai Ian va dé khé.

Bao quan tat ca cac dung cu thuy tinh va chat déo sach trong méi trusng khéng co bui dé dam bao

rang chung khéng bi nhiém ban khi dudc str dung.
St dung cac thiét bi, dung cu cta phong thr nghiém thong thuding va cu thé nhu sau:
6.2 Can phan tich, co thé can chinh xac dén 1 mg va cé thé doc dén 0,1 mg.

6.3 Binh dinh mifc mot vach, dung tich danh dinh 20 mi, 50 ml, 100 ml, 250 ml va 1 000 ml, phi hop
vdi yéu cau cla TCVN 7153 (ISO 1042).
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6.4 Pipet mét vach, dung tich danh dinh 1 ml, 2 ml, 5 ml Qa 10 ml, pht hop vdi yéu cau cua
TCVN 7151 (ISO 6€48).

6.5 Micro pipet, co thé diéu chinh dudc trong khoang tir 1 ml dén 5 ml, c6 tip pipet béng chat déo.
6.6 Ong dong chia d&, dung tich 10 ml.

6.7 Chai biing polyetylen mat dé cao (PE-HD), c6 kha nang bdo quan cac dung dich chudn va dung

dich mau.
6.8 Chén nung béng silica, dung tich tir 25 ml dén 50 ml.

6.9 Lo nung co cai dit chuang trinh, cé kha nang duy tri nhiét d6 ¢ 550 °C + 25 °C va co cai dat
chuong trinh vdi téc d6 50 °C/h.

6.10 Hé thdng phan huy udt bing vi séng md, chuyén nang luong vi séng 200 W, dudc gan vdi cac
lo thich hdp dung tich 50 ml, cé hé thdng lam ngudi tuong thich.

6.11 Hé théng phan huy uét bing vi séng ap luc, co bd diéu khién c6 thé chon dau ra nang luong
vi séng tr 0 W dén 1 000 W, dudc trang bi cac bd phan kiém soat nhiét d6 va ap suat va thiét bi lam
ngudi khong khi, dugc gén vdi cac lo thich hop dung tich 50 ml, c6 ban s&n hoic loai tvong duong.

6.12 Binh phan huy, bing thép khong gi, dudc 13p cac lo PTFE bén trong dung tich 23 ml c6 nap van
(lo PTFE phan huy uét co ap luc), cé ban san hoac loai tuong duong.

6.13° T sdy, c thé duy tri nhiét do 150 °C (dé phan huy trong binh cao ap)

6.14 May do phé hap thu nguyén tir ngon lira, cé dau dét khong khi-axetylen, thich hop dé do & cac
buéc soéng khac nhau déi véi cac quy trinh xac dinh cac ion: 422,7 nm d&i v&i canxi, 589,6 nm déi vai
natri, 766,5 nm déi v&i kali va 285,2 doi vdi magie; dugc trang bi cac dén catot réng cla loai nguyén to

rieng 18 hoac loai két hop.

6.15 Noi cach thuy, cb th8 duy tri nhiét do & 20 °C + 2°C, 40°C + 1°C, 45°C + 1°C va §65°C - 1 °C.
6.16 May ly tam, cé thé tao gia toc ly tam & 2500 g, cé cac 8ng nghiém dung tich it nhat 1a 150 ml.
6.17 Dung cu nghién thich hgp.

6.18 Sang, khong bi nhiém ban, c6 cd 16 danh dinh la 0,5 mm.

7 Lay mau

Diéu quan trong a mau gui dén phong thir nghiém phai la mau dai dién va khéng bi thay déi hoac suy

gidm chéat luong trong qua trinh bao quan hoac van chuyén.
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Viéc Iy mau khong quy dinh trong tiéu chudn nay. Nén [dy mau theo TCVN 6400 (ISO 707)
Bo quan mau thir nghiém sao cho khéng lam suy gidm chat lugng cing nhu khéng lam thay déi thanh
phan clia mau.
8 Chuan bi mau thir

Tranh lam nhiém ban mau thd.

8.1 Sira va whey

Pat miu thir vao ndi cach thuy (6.15) & 20 °C va tron cdn than. Trong trudng hop, néu chét béo phan
tan khéng déu, thi lam &m mau tif tir trén ndi cach thuy (6.15) & 40 °C. Tron nhe bang cach dao chiéu

hop dung. Khi mau da trén ky thi 1am nguéi nhanh trén néi cach thuy (6.15) 320 °C.
8.2 Buttermilk

Loai bd hét cac hat bo, néu can. Ngay trudc khi can (9.1.1.1 hoac 9.1.2.1), dat mAu thif vao ndi cach

thuy (6.15) & 20 °C va tron can than.

8.3 Sua chua

DAt mAu thir vao ndi cach thuy (6.15) & 20 °C va tron cdn than. Néu thay c6 tach huyét thanh thi khudy
ky mau trudc khi can (9.1.1.1 hoac 8.1.2.1).

8.4 Cream

P&t mau thir vao néi cach thuy (6.15) & 20 °C. Tron hoac khudy ky nhung khdng qua manh [am xao tron
chat béo. N&u cream qua day hoic néu chat béo khang phan tan déu thi lam am mau thir tu tu trén noi
cach thuy (6.15) & 40 °C cho dé& tron. Lam ngudi nhanh mau thi trén néi cach thuy (6.15) & 20 °C.

CHU THICH Néu trén mau thir khong déu hoac néu mau thlf cho thay chat béo bi xdo tron hodc thdy cé bét cl
dau hiéu bat thudng khac thi sé thu dudc cac két qua khéng chinh xac.

8.5 Sira bét

Chuyén mau thir sang hop dung cé dung tich 16n gdp hai lan thé tich mau thit, c6 nap day kin khi. Day
ngay ndp hop dung. Tron k¥ sifa bot bang cach lac va dao chiéu hdp dung.

8.6 Bo

Do su phan bé khéng déng nhat cac ion trong bo ma ching dugc xac dinh trong huyét thanh.

(1)
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CHU THICH Luong ion cé trong phan chat béo thu dugc tif ba theo cach da mé ta, 1a khdng dang ké so vdi luang

co trong huyét thanh va co thé bd qua.

Can 100 g mau thl, chinh xac d&n 100 mg, cho vao &ng ly tam khd (6.16) da biét trudc khdi lugng. Dat
éng vao ndi cach thuy (6.15) & 45 °C. Ngay sau khi ba tan, cho ly tam éng vdi gia téc huéng tam 2500 g.

Dung pipet 18y cang nhiéu cang tét I6p chit béo ra khdi 8ng. Thém 10 ml ddu nhe (5.9) dé pha loang
chat béo con lai trong 8ng va dung pipet 13y tiép hén hop ra. Lap lai hai [&n viéc pha lodng va loai bd

hén hop ctia dau nhe.

Loai bd ddu nhe con lai bang cach lam &m 8ng trén néi cach thuy (6.15) & 65 °C. Lam ngudi trén noi
cach thuy (6.15) dudc dat trudc & 20 °C. Dung khan gidly sach lau khé phia ngoai 6ng ly tam. Can 6ng
va lugng chifa bén trong chinh xac dén 100 mg. Tron ky ludng chifa bén trong ngay trudc khi can mau
thtr (9.1.1.1 ho&c 9.1.2.1). '

CHU THICH Bo c6 thé dudc phan huy tryc tiép néu st dung tro hoa khé hoac phan huy u6t bing 16 vi song ap
luc, bo da dugc lam dm dén 30 °C, duoc déng hoa bang cach khudy ki phdn mau thir dugc 13y truc tiép.

8.7 Phomat

Loai bo phan cui hoac Idp m&c trén bé mét ra khdi mau thir sao cho phan mau thir dung la dai dién cho
phomat thuong dung. Nghién mau bang dung cu thich hdp (6.17). Tron nhanh toan bdé mau thir va 18t
nhat la nghién lai Ian nira.

Néu phan mau th (vi du nhu phomat mém) khang thé nghién, thi trén ky toan bo mau thi. Chuyén
mau da xU ly s bé hodc mét phan dai dién cia mau thi vao ngay hdp dung co nap day kin khi.

T6t nhat la tién hanh phan tich ngay sau khi nghién. Phomat nghién cho thay da bi méc khéng mong
muén hodc bat dau phan huy thi khéng phai kiém tra tiép.

8.8 Casein va caseinat

8.8.1 Né&u phan 18n mau thir 43 di min dé lot qua ray (6.18) thi ¢b thé dudc sir dung ngay ma khong
phai nghién tiép. Chuyén khoang 50 g mau thir da ray sang hop dung cé dung tich 16n gap doi thé tich

clia mau thlr va co ndp day kin khi.
Day ngay hop dung. Trén ky phan mau thir bang cach lac va dao chiéu hép dung nhiéu lan.

8.8.2 Néu mau thir khéng lot hét qua ray (6.18), thi nghién khodng 50 g mau thif cho dén khi toan bo
lot hét qua ray. Chuyén toan bd mau thir da ray vao hop dung. Tiép tu¢ quy trinh nhu mo ta trong 8.8.1
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9 Cach tien hanh
9.1 Phin miu thir
CHU THICH Néu can kiém tra vé dd 1ap lai thi tién hanh hai phép xac dinh doc lap dudi cac diéu kién I3p lai.
9.1.1 Phin mau thr dé tro hoa khé
9.1.1.1 Sira, sira chua, cream, whey, bo va buttermilk
Can 10 g mau thir da chudn bi (8.1 dén 8.4, 8.6), chinh xac dén 1 mg, cho vao chén nung bing silica (6.8).
9.1.1.2 Sira bot, phomat, casein va caseinat
Can 1 g mau thir da chuén bi (8.5, 8.7, 8.8), chinh xac dén 1 mg, cho vao chén nung béng silica (6.8).
9.1.2 Phin miu thir dé phan huy udt

CANH BAO - Khi sir dung hé théng ap luc (binh phan huy PTFE ap luc hodc hé thang phan huy
udt biing vi séng ap luc), cin dac biét chu y dé tranh moi nguy cd gay né. Cu thé, cd miu tha
cdn dic biét quan tam. Trong binh phén huy uét 25 mi thi khong cé mau thi nac duge phan huy
vGi lugng chat khd lon hon 200 mg (lugng miu tong thé khéng duge 16n hon 1 g). Lo dé tién
hanh phan huy phai dugc dit trong ta hat.

9.1.2.1 Sira, sira chua, cream, whey, bd va buttermilk

. Cantir0,5 g dén 1 g mau thir da chusn bi (8.1 dén 8.4, 8.6), chinh xac dén 1 mg, cho vao binh vi séng
(6.10 hoac 6.11) hodc binh PTFE (6.12).

9.1.2.2 Sira bdt, phomat, casein va caseinat

Can tir 0,2 g dén 0,5 g mau thdr da chuén bi (8.5, 8.7, 8.8), chinh xac dén 1 mg..cho vao binh vi séng
(6.10 hodc 6.11) hoac binh PTFE (6.12).

9.2 Phan huy chat hiu co
9.2.1 Tro hoa kho

Dat chén nung silica (9.1.1.1 hoac 9.1.1.2) vao lo nung cé cai dat chuong trinh (6.9) & nhiét dé phong.
Bat chuong trinh gia nhiét cla 16 nung gdm cac budc sau day: dé say va tro hoa so bd thi ting nhiét d6
dén 550 °C vai tac do tang 50 “Cih. Duy tri nhiét & cla Io & 550 °C trong 6 h.

Néu luong tro thu dudc sau khi d€ ngudi van cé mau xam thi hoa tan tro trong 1 ml dung dich axit nitric

(5.2). Tiép tuc qua trinh tro hod kho bang cach iap lai qua trinh bat dau tr9.2.1
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9.2.2 Phan huy udt

9.2.2.1 Phan huy bing vi séng

Dung hé thdng phan huy udt bang vi séng md (9.2.2.1.1) hoc hé théng phan huy udt bang vi séng ap
luc (9.2.2.1.2).

9.2.2.1.1 Hé théng phé‘m huy udt bing vi séng md
Str dung chuong trinh phan huy vdi hé théng phan huy uét bang vi sdng mad (6.10) theo Bang 1.

CHU THICH Cac théng s8 nhu ching loai va thé tich thubc thlr dugc b8 sung, nang lugng vi séng va thai gian
phan huy cé thé thay ddi tuy thudc vao loai va cd cla miu cin phan tich.

Bang 1 - Hé théng phan huy u6t bing vi séng md - Chuong trinh phan huy

Budc B3 sung thudc Thé tich Ning luong Théi gian
i thir
| ml W min 5
|
1 H,O (chung c&t) | 2 _ 5 _ !
2 HNO, (5.1) 7 30
3 w - 80 15
4 H,0, (5.10) 1 60 _ 5

9.2.2.1.2 Haé thong phan huy udt bing vi séng ap luc

Cho 3 ml dung dich axit nitric (5.2) vao binh vi séng (6.11) réi dong kin. Dat binh vao 16 vi séng (6.11)
S dung chuong trinh phan huy vdi hé théng ap luc theo Bang 2.

CHU THICH Cac thang s6 nhu chiing loai va thé tich thuéc thr dugc b8 sung, nang Iuong vi song va thoi gian
phan huy c6 thé thay d8i tuy thudc vao loai va cd clia miu can phan tich.

Bang 2 - Hé théng phan huy bing.vi séng - Chuong trinh phan huy

PR i
[ Budc | Ninglugngvao |  Thaigian ] Ning lugng cusi = Hé théng lam mat |
; J W | min | w
— "% R e e mae
S SN AU I e ! 80 1 ap |
2 ] 800 20 : 1000 | Thap
3 0 | 20 [ 0 | Cao

9.2.2.2 Binh phan huy

Cho 3 mi dung dich axit nitric (5.2) vao binh phan huy (6.12) réi dong kin binh. D&t binh vao 16 (6.13) dé
& nhiét dé phong. Tang nhiét dé lo dén 150 °C va gilr binh & nhiét do nay it nhat trong 3 h.

12
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9.3 Xac dinh
9.3.1 Chuan bi dung dich th&
9.3.1.1 Tro hoa kho

Hoa tan tro thu dugc (9.2.1) vao 1 ml dung dich axit nitric (5.2). Chuy@n hét sang binh dinh mic mét
vach 250 ml (6.3) béng cach dung nudc dé trang. Pha lodng bing nudc dén vach 250 ml. Tron ky va
ti€p tuc pha lodng theo 9.3.1.3.

9.3.1.2 Phin huy wét

Trudc hét lam ngudi dung dich phan huy (9.2.2) dén nhiét do6 phong trong khi giam dén ap suét khéng
khi trudc khi chuyén hét sang binh dinh mlc mét vach 50 ml (6.3). Pha loang bing nudc dén vach 50 ml.
Trén ky va tiép tue pha lodng theo 9.3.1.3.

9.3.1.3 Pha loang

Tuy theo loai mau thiz va ion dugc do, pha loang (hé sé pha lodng, f,) dung dich thif nghiém (9.3.1.1
hodc 9.3.1.2) bang cach dung micro pipet (6.5) cho vao cac binh dinh mifc mét vach da yéu cdu (6.3)
Thém mét phan thé tich clia dung dich lantan triclorua 10 % (5.3) (mét phan musi thé tich binh do), s
dung éng dong chia dd (6.6). Pha lodng bing nuéc dén vach.

9.3.2 Phép thirtring

Tién hanh phép thir trdng song song vdi phép xac dinh, s dung cung mét quy trinh va clng mét luong
thuéc thir duoc bd sung vao cac budc phan huy (9.2) va buéc xac dinh (9.3) cba phan mau thd.

9.3.3 Do phd hap thu nguyén tir ngon Iira

Chinh may do phé ngon Ira (6.14) va cac diéu kién cia ngon Ifa cla may theo hudng dan cla nha san
xudt dé thu duoc dé chum va doé nhay t6i wu. Cai dat may do phd d budc séng can thiét tuy thudc vao
ion (chat phan tich) can xac dinh (xem 6.14).

9.3.3.1 Hiéu chuan

Cac thé tich va cac néng dé tudng (ng chi d& hudng dan. Chon ca hai gia tri nay trong giai tuyén tinh

clia thiét bi cu thé duoc s dung (it nhat nam ndng dé ké ca thanh phan zero).

Dung micro pipet (6.5) chuyén ting thé tich O ml (thanh phan zero), 1,0 ml, 2,0 mi, 3,0ml, 4,0 ml va 5,0 mi

dung dich chuan lam viéc (5.8) vao sau binh dinh mic mét vach 100 ml (6.3). B sung 10 mi dung dich

i
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dich lantan triclorua (5.3) vao méi binh. Pha loang bing nudc dén vach 100 ml va tron. Cac dung dich

hiéu chuidn thu dugc dude néu trong Bang 3.

Bang 3 - Cac dung dich higéu chuan

| S8 lugng binh cdu

Dung dich ion canxi

Dung dich ion natri

Dung dich ion kali

|

Dung dich ion magie |

mg/l mg/l mgfl . mg/l
- — -
1 0 0 0 0 ;
2 1.0 0.2 0.2 0.1 —‘
3 2.0 0.4 0.4 0.2
4 | 3.0 06 0,6 0.3
o | {
| i '
| 5 ! 40 0.8 08 0.4 J
! SRS {l — — —
| 6 | 5.0 1.0 1,0 0.5
| 1

9.3.3.2 Lap dudng chuian

D6i vai méi ion riéng ré, do Ian luot dung dich thanh phan zero va nam dung dich hiéu chudn, moi dung

dich do ba Ian. Tinh trung binh clia cac gia tri 4o hdp thu. L8y cac gia tri trung binh cla dé hap thu trir di

gia tri trung binh clia dé hap thu cla dung dich zero. Dung do thi clia cac gia tri d6 hap thu thuc vai

ndng dé ion tuong ing.

CHU THICH Tuy thudc vao cac thiét bi, viéc trir nay c6 thd dugc thuc hién tu déng.

9.3.3.3 Do dung dich thir nghiém

Do cac gia tri hap thu cda dung dich thir (9.3.1) va th{r trdng (9.3.2) ngay sau cac phép do hiéu chuan

trong cung diéu kién déi vdi timg ion. Pha lodng (hé s6 pha loang, f,) dung dich th{r vdi dung dich thanh

phan zero (xem 9.3.3.1) néu tin hiéu clia N6 cho thay cao hon tin hiéu cla dung dich chudn cao nhat.

Thém vao mdi dung dich pha loang mét luong dung dich lantan triclorua (5.3) dé thu dugc dung dich

10 % phan thé tich cudi cung. Lap lai cac phep do. D€ kiém tra do tréch trong qua trinh do, can do it

nhat mét dung dich hiéu chudn tai cudi méi day déi vai ting ion.

D61 vai mdi dung dich thd, 1&p lai phép do ba lan. Tinh trung binh cac gia tri hap thu. Lay gia tri trung

binh thu duoc trif di gia tri hap thu trung binh clia mau trdng. LAy gia tr trung binh d& hiéu chinh thu

dude dé doc ham luong twong Ung tir dudng chudn (9.3.3.2).
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10 Tinh va biéu thj két qua
10.1 Tinh toan

Tinh ham lugng ion, w, theo cong thirc sau day:

cxV
W=————x
mx 1000

f,xf,
trong do

w la phan khéi luong ion (cGa Ca®", Na’, K', Mg?') ciia mau thif, tinh bang miligam trén gam;

¢ la ndng dd ion co6 trong dung dich thlr (9.3.1), doc dudc tir dusng chudn (9.3.3.2), tinh bang

miligam trén lit;

V la thé tich cGa binh dinh mifc dung cac Iugng dugc chuyén vao tuong (mg, long tro (V = 250 mi)
hoac dung dich d& phan huy (V = 50 ml) (9.3.1), tinh bang mililit.

m la khéi lugng mau thir dugc sif dung trong quy trinh (9.1.1 hoac 9.1.2) (dGi vai bo, 1ay m lam
khéi lugng clia mau bo tudng ing véi khdi lugng clia mau huyét thanh dugc st dung trong thu

nghiém, xem 8.6) tinh bang gam;
f, 1ahé sé pha loang clia dung dich thr dudc sir dung trong budc chuln bi (9.3.1.3);
f, la hé so pha loang cta dung dich thir duoc sif dung trong budc do (9.3.3 3).

10.2 Biéu thi két qua

Ghi két qua chinh xac dén ba chir sd thap phan.

11 Po chum

Cac gia tri gidi han dé lap lai va do tai lap da thu dugc tu cac két qua cla phép thif lién phong thd
nghiém thuc hién theo TCVN 8910-1 (iSO 5725-1) va TCVN 6510-2 (iSC 5725-2). Bao cao dédy du vé
phép thir da dudc cong bé trong tap chi IDF [6].

Céac gia tri nay biéu thi d6i vdi mifc xac suat 95 % va cé thé khang dp dung dugc cho cac dai nong doé

va chat nén khac v&i cac dai ndng do va chat nén da néu, cu thé 1a ddi vai cac ham iuong gan vai gio

han cla phép xac dinh (xem vi du vé casein axit trong Phu luc A).
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CHU THICH Trong phép thir lién phong da néi & trén, cac mAu thir dudc I8y tir cing mdt dung dich pha loang sau
khi khoang hoa, déng thdi dugc phan tich bang phép do quang phd phal xa cap plasma cam (mg quang (ICP-
OES). Tir thiét ké nay va cac két qua clia né co thé két luan ring:

a) nhin chung, dir liéu vé dd chum déi véi ICP-QOES 16t hon so véi phuong phap xac dinh bing do phé hap thu
nguyeén tir (AAS), trif kali: '

b) ca hai phuong phap cho cac gia tri trung binh gan giéng nhau, cé hdi cao han nhung khéng dang ké déi vai
ICP-OES. Do @6, phuang phap AAS dugc mé 14 trong tiéu chudn nay duoc coi la chinh xac;

c) ddi v@i thuc hanh, ca phuong phap AAS I8n phuong phap ICP-OES c6 thé duac coi la tuong dudng vé két qua.

111 Do l3p lai

Chénh léch tuyét déi gitra k&t qua thu dudgc cla hai lan thlr nghiém doc 1ap riéng ré, thu dugc khi sur
dung cung mét phuong phap, phan tich trén cing nguyén liéu, do cing mét ngudi ti€n hanh trong cung
mét phong thir nghiém, ding cung thiét bi, trong mét khoang thai gian ngén, khong qud 5 % céac trudng
hop 16n hon:

déi vai natri (Na*): 13 %:;
d6i vai kali (K'): 10 %;
déi véi canxi (Ca’!): 8 %, va
dai vai magie (Mg*'): 8 %.

CHU THICH Gia tri phan tram dugc biéu thi lién quan dén trung binh cac két qua ddi vdi natri, kali, canxi va

magie tuong (ng.
11.2 D6 tai lap

Chénh l&ch tuyét dbi gilra két qua cua hai 1an thir nghiém riéng ré thu dugc sl dung cung mét phuong
phap, phan tich trén cing nguyén liéu, do cac ngudi khac nhau phan tich trong cac phong thit nghiém

khac nhau, dung cac thiét bi khac nhau, khong dugc qua 5 % cac trudng hop vudt qua:
d6i vdi natri (Na'): 18 %, |

dai vai kali (K*): 16 %,

déi véi canxi (Ca?"): 19 %, va

dai vai magie (Mg?’'): 13 %.

CHU THICH Gia tri phan tram dudc biéu thi lién quan dén trung binh cac két qua ds: vdi natri. kali, canxi va

magie trong ung
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12 Bao cao thir nghiém
Bao cao th{r nghiém phai ghi r&:
a) moi théng tin can thiét vé nhan biét day di ve mau thr,
b) phudng phap Idy mau da st dung, néu biét;
c) phuong phap thir da st dung, vién dan tiéu chudn nay;

d) tatca cac didu kién thao tac khéng quy dinh trong tiéu chudn nay, hoac dudc xem la tuy y, cung véi

moi tinh hudng bt thuang c6 thé anh hudng dén két qua.

e) két qua thir nghiém thu dudc hoac néu dap (mg yéu cau vé do lap lai thi ghi két qua cudi cung thu duoc.

17
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8

Phu luc A
(tham khao)

Phép thir lien phong thu nghiém

Cac phép thir cong tac qudc té gém 8 phong dén 13 phong thir nghiém thuc hién trén hai mau khac

nhau cla timg san phdm sifa dugc liét ké trong cac bang cd chifa cac phan khéi luong ion natri, kali,

canxi va magie khac nhau. Phép thif nay do MUVA, Kempten, Dirc t3 chirc.

Céc két qua thu duge da dugc phan tich thong ké theo TCVN 6310-1 (ISO 5725-1) va TCVN 6910-2
(ISO 5725-2) dé cho dif liéu vé d6 chum nhu trong cac Bang tir A.1 dén A.4.

Bang A.1 - Két qua nghién ciru lién phéng dai vdi natri

S6 Trung ' [ -
phéng | binh o Hé s& | Do Hé sé |
thu cua | |gch | Giatri | bign | léch Giatri | bién | CV(R),*| Tysd
nghiém | cac két | chudn | laplai | thien | chudn | tailap | thién | Horwitz |
Miu | cokét | qudcd | chads 13p lai, | ctia dé t4i lap, | :
quacéd | giatri | |5p (aj CV(r) | tailap CV(R) | ;
gia tri ! |
(ngoaile) a/kg 5, r=2.8s, %o : Sk R=28s, % | % . HorRat® |
PR e ¥ ST | S SN,
Dung 8 (1) 40,2 0.7 2,0 17 0.7 20 16 9.2 T 0.2 |
| dich (mgh) ; 5
| kiém | | '
1 chimg 1 L o - R AT S (N NN
Mau 12 4,34 0.17 049 | 40 0,30 0.85 70 | 45 15
Chuén I |
Moozl R R N U R B (R . A
Whey | 13 | 174 0.10 029 | 61 0,16 0,44 9.2 52 | 18
protein | | | |
co dac | ': | i : _ -
- e — e S— - '—"I"""’___J__ =
Sia bot | 13 2,99 0.14 | 040 | 48 0.26 072 | 86 | 48 | 18
nguyén ’ ; i
chat B ] '——Ti—”" _
Phomat | 10 (1) 8.17 0,29 082 | 36 0.29 082 | 36 ‘ 41 | 09
chébenl | o : = Eom—— - | S— P
Bdwhey 13 630 | 029 | 081 | 46 | 047 183 | 75 ] 43 | T
Casein | 8(1) | 0040 | 0041 | 0.1 102 | 0,046 0.13 114 92 12
(axit) -. | . i
- . — N
Phomat | 12(1) 6.06 025 | 071 | 42 043 | 1,19 7.0 43 1.6
oéni | i
Phomat 13 | 168 05 15 | 32 ' 07 19 | 40 37 1.1
| Songkhd | | 5 ORI S R SR TR _ .
(Botsia| 13 405 | 026 T 073 | 64 | 029 - 082 7.2 46 16
| a3 i i
5 A SRR WO [ SUNSUTRRI SRS L L -
1 TSy

e

! trong d6 w 1a phan khai lugng (nghia la 1 = 100 g/100 g. 0.001 = 1 g/kg)
I
|

CV(RVCV(R), {xem Honwilz, 1982 1y sa Horwitz chu phep sc sanh do chum thut te thu duos wonde chane du doan g
céng thife Horwitz do1 vdi phuang phap do tai mue phan tich cu the



Bang A.2 - K&t qua nghién cuu lién phong déi véi Kali
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Sé
phong | Trung P Ha sé Po Hé so
thur binh léch Gia trj bién léch Gia tri bién | CV(R),*| Tysd
. nghiém | cla chuin | I3plai | thién | chuan | tailap | thién Horwitz
Miu c6 két | cac két | cdadd 14p lai, | ctadd tai lap,
: quaco | quacéd | lip lai CV(r) | tallap CV(R)
gia tri gia tri
(ngoai a/kg s, =2 8s, % Sp R=28s, % % HorRat®
18) .
Dung 8(2) 121 2 6.2 1.8 3 9.0 27 7.8 0.3
dich (mg/l)
kiém
. chimg
Mau 11 (1) 17.0 0.5 1.3 2.7 06 1,6 3.4 3,7 0,9
chusn
BCR
603
Whey 12 (1) 5,52 0,27 0,74 48 0,37 1,0 6.6 4.4 15
protein !
c6 dac |
| Sua bot | 11 (2) 11.8 05 1.3 4.0 0,76 2.1 6.4 39 1.6
| nguyén i
chat '
Phomat 11 3,562 0,16 0,45 45 0.19 0.53 53 4.7 1.1
ché
bién | ! _
— s — - -
sBOt 13 235 06 1.6 2.4 1.2 34 | 52 | 35 1.5
whey |
|
l Casein 10 (2) 0.026 0,015 0,042 58 0,022 0,062 85 98 8.7
| (axit) :
Phomat 11(2) 3,38 0,11 0,30 3.2 0.12 0,34 35 47 0.7
ché
| bién Il |
[ ¢ iL —
‘Phomat | 11(2) | 1.3 0.06 0.18 55. 0,10 028 | 89 | 56 16 |
l déng t |
| ko | ! : _
‘Botsia| 10(1) | 160 | 025 | 07 16 | o068 | 19 a7 | 37 1.2

gay |
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Bang A.3 - Két qua nghién ciru lién phong déi vdi canxi

S6 ‘
phéng | Trung Do Hé s& {5T) Hé s&
thir binh lech Gia tri bién léch Gia trj bién | CV(R)" | Tyso
nghiam | cla chudn | laplai | thién | chuan | tailap | thien | Horwitz
Mau co két | cac két | cuadé I§p lai, | cuadd tai lap,
quaco | quicd | lap lai CV(r) | tailap CV(R)
giatri | giatri
{ngoai o/kg s, r=2.8s, % Sn R=2 8s, % Yo HorRat®
1&)
Dung 10 (2) 91,4 0.8 22 0.9 19 53 2.4 8.1 0.3
dich (mgfl)
kiém -
chimg 3 |
Mau 12 §2: 0.2 0,66 2.0 0.8 23 | 67 | 3¢9 17
chudn .
BCR {
603
Whey 11 (2) 3,85 0,12 0,33 3,1 0.27 0.76 71 1 46 | 15
protein |
cd dac i
Sira bdt 12 9,49 0.23 0.64 24 | 056 1,6 59 ' 40 15
nguyen l | i
| chat
Phomat | 11 (2) 4,04 0.06 0,18 1.6 0.26 072 | 64 13,0 05
! ché . g |
bién | ;
'_ i i | - -
| Bt 12 (1) 4,82 0,36 1.0 55 | 038 11 | 78 45 1.8
| wh -
| whey
lH - __1__ PEFCRNSICESIRENEIPCR) RS ~ — “ e
Casein 12 (1) 0,382 0,023 0.06 6,1 0,16 0,44 | 413 6.5 6.3
(axit) i
Phomat | 12 (1) 2,73 0,06 0,17 2,2 0,20 057 | 74 49 15
ché - | i
bién Il | i
- | :.
Phomat | 12 (1) 11,7 0.2 0,61 18 | 07 20 | &1 | 111 05
dong ]' i :
Kho . : e
/Botsia | 12(1) | 128 02 | 089 | 19 [ 09 24 | 87 | 38 1.7
' gay ' % | ' ! .
| I S I I N N S A - S (o s e e L LA o




Bang A.4 - Két qua nghién cuu lién phong ddi vai magie
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_ S
S6 i
phéng | Trung [>T Hé s Po Hé sé
thu binh I§ch Gila trf bi&n lech Gia tri bién | CV(R),’ | Tyséd
) nghiém | cta | chudn | 1Splal | thign | chuan ‘ tailap | thién | Horwitz
Mau c6 két | cac két | cuadd i§p lai, | cladd | tal lap, | |
quiacé | quacé | I3p lai CV(r) | tailap CV(R) |
gid tr gid tri | '
{ngoai a’kg s =2 8s, % Sq R=28Bsg % % HorRat® !
ié) i
..... ‘
Dung 9(2) 15,1 0.2 0.56 1.1 0.2 0,56 13 10.6 01 |
| dich (mg/) . '
| kiém |
! ching | | |
| Miu 12 108 | 002 0,07 2.3 0.04 | 001 33 5.6 06 |
,l chudn | I I ;
BCR 5 | | '
603 l ; ; ‘
Whey 13 | 0578 | 0020 | 006 | 40 | 003 | 009 55 | 61 | 09 |
protein | i I
c6 d4c i ‘
| Sita b6t | 12(1) | 0,843 | 0,025 0,07 2,9 ‘ 0,03 0.07 3.1 58 05 |
| nguyén ! i
| chét | '
L - S o B . .
' Phomat | 13(1) = 0225 | 0006 | 0017 ( 25 | 0008 0.02 35 7.1 05
. ché | ! : ; ;
| bign | ' |
oo S SEE— e 1 s , ! e e et
mBot 13 114 0.02 0,06 19 | 005 | 014 43 | 55 | 09
| whey ! ' .
| ! JI JI E s e — e g — -
Casein | 12(1) | 0054 0003 | 0008 | 62 | 0008 | 0,002 154 & 88 . 18
(axit) ' ‘ |
— !l |_ iy e
| Bt 13 | 0171 | 0008 | 0022 47 0,013 | 0,036 74 | 74 | 10 !
' ché 1 | ! !
| bién Il 5 { ' |
, ! ' 1 !
Phomat 13 0472 ! 0,02 | 0056 42 0,035 | 0,098 7.3 6.3 12 |
déng ! I '
kho ! | ;
Botsia | 12(1) | 114 | 0012 | 0,033 10 0027 | 0076 24 | 55 0.4
Jgay - | E

21



TCVN 6269:2008
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