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TIEU CHUAN QUOCGIA TCVN 6833:2010

Siva gy, whey va buttermilk — Xac dinh hamiwgng chét béo -
Phwong phap khéi Iwvgng (Phwong phap chuin)

Skimmed milk, whey and buttermilk — Determination of fat content -
Gravimetric method (Reference method)

CANH BAO - Vigc ap dung tiéu chudn nay c6 thd lién quan dén cac vjt ligu, thiét bj va
céc thao tic giy nguy hidém. Tiéu chudn nay khéng dura ra dugc tit ca cac van dé an todn
lién quan dén viéc str dyng chung. Nguwei sir dung tiéu chuin nay phai tw thiét l§p céc
thao tac an toan thich hgp va xac dinh kha ndng ap dung cac gid¢i han qui dinh treedc khi

str dung tidu chudn.

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay qui dinh phrrong phap chun d& x4c dinh ham Iugng chét béo trong sira gdy, whey va
buttermilk & dang 16ng. DAy 1a phwrong phap khdi lwgng déc biét chinh xac aé thiét iap hiéu qua hoat
dsng cua may tach kem.

Tiéu chuln nay cling qui dinh phuong phap chudn dé 1ap cac bang hiéu chinh cho cac qui trinh st
dung dung cu do chit béo (butyrometer) ddi voi sika gdy.

CHU THICH: Khi phép xac dinh khong yéu cAu dén @ chinh xac cao thi cé thé si dung phrrong phap qui dinh trong
TCVN 6508 (ISO 1211) ¥

2 Tailigu vién dén

Cic tai lidu vién din sau rAt cAn thiét cho viéc ap dung tiéu chudn nay. Déi véi cac tai ligu vién din ghi
nam cong bé thi ap dung phién bin durgc néu. D6 voi céc tai ligu vién dAn khéng ghi nam cong bd thi
4p dyng phién ban m&i nhét, bao gdm cd cac stra ddi, bd sung (néu co)

TCVN 7150 (1ISO 835), Dung cu thi nghiém béng thuy tinh — Pipet chia do

TCVN 7153 (ISO 1042). Dung cu thi nghiém béng thiy tinh — Binh dinh murc
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ISO 3889, Milk and milk products — Determination of fat content — Mojonnier-type fat extraction flasks
(Sira vé san phdm sira — X4c dinh ham lugng chét béo - Binh chidt chét béo kiéu Mojonnier).

ISO 4788, Laboratory glassware — Graduated measuring cylinders (Dung cu thi nghiém bdng thay tinh

- Ong dong).

3 Thuat ng va djnh nghia
Trong tiéu chuin nay sir dung thuét ngir va dinh nghia sau day :

31 5
Ham lwgng chit béo cua sira gdy, whey va buttermilk (fat content of skimmed milk, whey and

buttermilk) ) _
Phan khéi legng cua cac chét xac dinh dwgc bing phirong phap qui dinh trong tiéu chuén nay.

CHU THICH: Ham irgng chét béo durgc bidu thj bAng phlin tram khéi lugng.

4 Nguyén tic

Dung dich etanol amoniac ctia phdn mAu thir dugc chiét bang dietyl ete va diu nhe. Loai bé cac dung
méi biing cach chung cdt hodic lam bay hoi. Xac dinh khéi lwgng cla cac chét chiét duoc.

CHU THICH: Nguyén tic ndy thudrng dwoc goi la nguyén tic Rose-Gottlieb.

5 Thubc ther

Chi st dung thudc thir loai tinh khiét phan tich va chi st dyng nuwoc ¢t hoic nudc di kher khoang
hoic nuéc co do tinh khiét twong duong, trir khi cé qui dinh khac.

Thube thir phai khdng @& lai lvong can dang ké khi tién hanh xac dinh theo phuong phap qui dinh
(xem 9.2.2).

51 Dung djch amoniac, chira khoang 25 % phén khéi lvong NH; (020 = 910 gil).

CHU THICH: Néu khong ¢6 sin dung dich amoniac néng 49 nay. thl co thé s dung dung dich co néng A6 dam
@4c hon d2 biét (xem 9.4.2).

. 5.2 Etanol (C;HsOH). hodc etanol da bi metanol Iam bién tinh, chira it nhét 94 % phan thé tich etanol
(Xem A.5)

§.3 Dung dich dé Congo

Hoa tan 1 g 46 Congo (CaH:2NeNa;0gS;) trong nwédc ding trong binh dinh mirc mgt vach dung tich
100 ml (6.14). Pha loang bang nwérc dén vach.
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CHU THICH: viéc si¥ dyng dung dich nay a& phan biét rd hon 1&p phan cach gilra dung moi va kvp nurde 13 toy
chon (xem 9.4.3). C6 th& st dyng cac dung dich chi thj dang 16ng khac, néu khoéng anh hudng dén két qua
xac dinh.

5.4 Dietyl ete (C,HsOC;Hs), khdng chira cac peroxit (xem A.3), chira khong qua 2 mg/kg cac chét
chéng oxi hoa va phi hep voi cac yéu chu vé phép thir m3u trng (xem 9.2.2, A1 va A4).

CANH BAO - Vidc sir dyng dietyl ete c6 thé gdy nguy hidm. Tudn thu céc qui dinh vé& an toan
trong xir ly, sir dung va thai bo.

5.5 Diu nhe, c6 dai sdi tr 30 °C @&n 60 °C, hodc thay béng pentan (CHs[CH,)sCH,) co diém sbi &
36 °C va phi hop véi cac yéu cu vé phép thir m3u trdng (xem 9.2.2, A1 va A 4).

Nén st dung pentan vi c6 dd tinh khiét cao va chat lveng én dinh.

5.6 Dung mdi hén hep

Buoc chudn bj ngay trweére khi sir dung bing cach tron céc thé tich bing nhau cla dietyl ete (5.4) va
ddu nhe (5.5).

6 Thiét bi, dung cy

CANH BAO - Vi phép xéc dinh nay cin phai sir dyng cac dung méi bay hoi dé chay, nén tit cé
cac thiét bj dign dwgc dung phai tudn theo qui dinh an toan khi sir dyng cac dung mdi ndy.

S dung cac thiét bj, dung cu cua phong thir nghiém théng thwdng va cy thé nhu sau
6.1 Can phan tich, c6 thé can chinh xac dén 1 mg, co thé doc dén 0,1 mg.

6.2 May li tdm, co thé giir cac binh hodc cac éng chiét chét béo (6.6) va co thé quay voi van tée tur
500 min' dén 600 min"' && tao ra dugc gia tdc hwong tam khoang 80 g dén 90 g & miéng binh hoéc
miéng éng.

Nén st» dung may li tm nhung khéng bét budc (xem 9.4.6).

6.3 Thiét bj chirng cAt hodc lam bay hoi, dé chung cét cac dung méi va etanol tir cac binh dun séi
hoc binh nén, hodc lam bay hoi tir cac cbe hodc cac dia (xem 9.4 13) & nhiét A4 khéng qua 100 °C.

6.4 Tu sdy, abt néng bang dién, cé cac I8 théng hoi md hoan toan, c6 thé duy tri nhiét d6 102 °C + 2°C
tai tAt ca cac vi tri trong khoang sdy.

Tu sly dwec gan véi mot nhiét ké thich hep

6.5 N&i cach thuy, co thé duy tri & nhigt dd tr 35 °C dén 40 °C
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6.6 Binh chiét chit béo kidu Mojonnier, theo qui dinh trong 1SO 3889.

CHU THICH: Clng ¢6 thé sir dung 8ng chidt chét béo, co xiphdng hoc gén véi chai rira, nhung cach tién hanh 13
khac nhau. Qui trinh thay thé néu trong Phy luc B.

Céc binh chiét chat béo phai duwoc day bing nit bAn c6 chat lwgng tét hodc ndp A8y bing vat liéu khac
(vi dy nhw cao su silicon hodc polytetrafluoroetylen) khéng bj anh hwdng bdi cac thude ther duoc s
dung. NGt ban phai duoc xt ly bng diety! ete (5.4), ngam trong nudc & nhiét dd bdng hoac lon hon
60 °C it nhat 15 min va sau @6 1dm ngudi trong nwéc sao cho chuing bao hoad nwdc khi sir dung.

6.7 Gia Ao, dé gir binh chiét chat béo (hoac éng) (6.6).
6.8 Chai rira, thich hgp cho viéc st dung dung méi hdn hop (5.6). -
Khéng dung chai rira |lam béng chit déo.

6.9 Binh thu nhin chit béo, nhu binh dun séi (@4y phing), cé dung tich tir 125 ml dén 250 mi. binh
non cé dung tich 250 ml, hodc cac dia bing kim loai.

Néu st dung dTa bang kim loai, thi chiing phai lam bang thép khéng gi, co d4y phang, dudng kinh tir
80 mm @én 100 mm va cao khoang 50 mm.

6.10 Hat trg s6i, khéng chira chét béo, béng sir khong x8p hodc cacbua silicon (viéc st dung dTa kim
loai |a tuy chon).

6.11 Ong dong, cé dung tich 5 ml va 25 ml, phu hop véi loai A cua ISO 4788 hoéc dung cy bt ky
thich hep cho san phdm c6 lién quan.

6.12 Pipet, chia d6, dung tich 10 ml phu hop véi loai A ciia TCVN 7150 (ISO 835)
6.13 B{ kep, 1am béng kim loai, dé gitr binh, céc hoéc &ia.

6.14 B_inh dinh mdrc mét vach, dung tich 100 ml, phi hop véi loai A clia TCVN 7153 (ISO 1042).

7 Liy miu

MA3u guri dén phong thir nghiém phai dang 1a mAu dai dién MAu khéng bi hw héng hodc thay 4éi trong
subt qua trinh van chuyén hcéé bao quan

Vigc lay mau khéng qui dinh trong tiéu chudn nay. nén Idy mAu theo TCVN 6400 (ISO 707) (2]

Bdo quan cac mau phong thir nghiém & nhigt 39 t& 2 °C dén 6 °C tinh tir thei diém Iy mAu dén khi bét
d4u the nghiém.
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8 Chuén bj miu thir

Lam Am mAu thir & nhiét 84 t&r 35 °C dén 40 °C trén ndi cdch thuy (6.5), néu cAn. Lic ky mau thir mét
cach nhe nhang, bing cach ddo chidu chai dyng miu tranh tao bot hodic tao kem va lam ngudi nhanh
méu thir 3én khodng 20 °C.

CHU THICH: Gia trj thirc cda ham lugng chit béo s& khéng thu dugc khi:
a) sla da danh kem,
b) cd thé cam nhan dugc mui d3c treng cua axit béo ty do;

c) trong subt qua trinh hay sau khi chudn bj miu thir, nhin thdy hat trAng bam trén thanh cla chai dyng miu hodc nhirng
mang chit béo nho trén bé mat mau thir,

9 Céach tién hanh

CHU THICH 1: Trong phép xac dinh, hai phin miu thir (8.1) dwoc chiét trong hai binh chiét chat béo kidu Mojonnier (6.6).
Dich chiét dwoc tir hai binh chiét ndy dugc rot vao mét binh thu nhan chét béo da chudn bj (9.3).

CHU THICH 2: ‘Né&u cAn kidm tra vé gi&ri han d0 1ap lai (11.2), thi thyrc hign hai phép xac dinh don theo 9.1 dén 9.4.

CHU THICH 3: M5t qui trinh thay th& st dyng céc 8ng chiét chit béo cb xiphdng hodc gan voi chai riva (xem chu thich trong
6.6), dugc néu trong Phy lyc B.

9.1 Phidn miu thir

Trén méu ther (Diéu 8) biing cach khuly nhe ho3c xoay va ddo chidéu hdp dyng mau ba |an dén bén
1An. Can ngay 10,000 g dén 11,000 g m&u thir, chinh xac dén 1 mg, cho tryc tiép hodc gian tiép vao
tirng binh cda hai binh chiét chat béo (6.6).

Chuyén cang hét cang tét phan mAu thir vao bau thdp hon (nhoé) cia binh chiét chét béo.
9.2 Phép thirtring
9.2.1 Phép thir trang dbdi véi phwong phap

Tién hanh phép thir trdng ddng thai véi phép xac dinh, s dung cung m@t qui trinh va cung loai thude
ther, nhung thay phdn mau thir bang 10 mi nuérc (xem A.2).

Khi mét mau tring duwoc st dung cho mét mé mau tht gdm nhidu mau riéng 1€ cé thé khéng cb cac
diéu kién hoan toan giéng nhau, thi cAn ddm bdo rdng qui trinh st dyng dé thu dwoc gia tri mu trdng
ding trong tinh két qua dung véi qui trinh dung cho mau thir riéng lé.

Néu gi4 trj thu duoc i véi mAu thir mau tréng thwdng vrot qua 1,0 mg, thi kiém tra lai thuée thir, ndu
ngay tredc dé chwa dugc thuc hién (9.2 2). Viéc hiéu chinh Igi két qua vwret qua 2.5 mg phai dugc néu

trong bao cao thir nghiém
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9.2.2 Phép thir tring adi véi thubc thir

D& kidm tra chét lvgng thubc thir, thi tién hanh thir méu tréng theo qui dinh trong 9.2.1. Ngoai ra, st
dyng mdt binh thu nhan chét béo réng, duoc chuln bj theo 9.3 diing cho myc dich kidm chirng khdi
lwong. Cac thudc thir khdng duoc dé lai lvong cén vuret qua 1,0 mg (xem A.1). '

Néu phin can thu dugc trong phép thir tring ddi voi thude thl i&n hon 1,0 mg. thi xac dinh lwgng can
cua cac dung mai riéng ré bdng cach chung cAt vai 100 mi dietyl ete (5 4) va dAu nhe (5.5), twong (ng.
St dung mét binh thu nhan chit béo réng da duoc chudn bi cho myc dich adi chirng khéi lwgng nhu
trén, dé thu dugc khéi luvgng thye cda fugng cdn khong vuet qua 1,0 mg.

RAt hidm khi gap trueng hop cac dung méi c6 thé chira chét bay hoi bi gitk lai lau & trong chét béo.
Néu c6 ddu hidu c6 mat cia cac chét d6 thi tién hanh phép thir tring cho tat ca cac thude thir va dbi
véi tirng dung méi thi stz dung mét binh thu nhan chét béo veoi khoang 1 g butterfat khan. Néu can,
chung cAt lai cac dung méi véi 1 g butterfat khan trén 100 mi dung méi. Chi s dyng cac dung mdi nay
modt théi gian ngén sau khi chung ct lai.

Thay céc thudc thir, dung méi, hodc dung méi duoc chung cét lai khéng dap ng duoc cac yéu chu
9.3 Chudn bj binh thu nhan chit béo

Séy kho binh thu nhan chit béo (6.9) cung mét it hat tre séi (6.10) trong td sdy (6.4) & nhiét d9 102 °C
trong 1 h.

CHU THICH 1: Céc hat trg sbi la d& gitp cho s8i nhe trong sudt qua trinh Ioai bd cAc dung mdi, d4c biét khi str dung binh thu
nhan cht béo blng thuy tinh; viéc sl dyng cAc hat tro sbi khi ding dTa kim logi 1 tuy chon.

Bao vé binh thu nhan chét béo khoi byi va lam ngubi binh aén nhiét 36 phong can (dé binh thu nhan
chAt béo bing thuy tinh it nh4t 1 h; dia kim loai it nhat 30 min).

Pé tranh viéc chua di ngudi hodc thdi gian dé nqudi qua dai, khdng nén dat binh thu nhan chét béo
trong binh hat &m.

St dung bd kep (6.13) dé& dat binh thu nhan chit béo 1én can Can binh thu nhan chét béo nay chinh
xac d&n 1,0 mg.

CHU THICH 2. Cu tné, nén dung b kep d8 tranh lam thay ddi nhigt 86
9.4 Phep xac djnh
9.4.1 CAn tién hanh xac dinh ngay

Thye hién cac thao tac trong 9 4.2 dén 9.4 13 trén ca hai phan mau ther 8 x&r Iy (9.1)

10
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9.4.2 Thém 2 ml dung dich amoniac (5.1), hodc mét thé tich twong duong clia dung dich amoniac
4am diac hon (xem Chu thich trong 5.1) vao hai phAn mAu thir (9.1) trong binh chiét chat béo. Trdn ky
phin mAu thik trong bAu nhé cua tirng binh cua hai binh chiét chat béo.

9.4.3 Thém 10 ml etanol (5.2). Trén ky mdt cach nhe nhang bédng cach cho iwvgng chia trong hai binh
chiét cht béo chdy di chdy lai gitra bAu to va bAu nhd. Khong dé cho chét Iong dang lén qua gan cb
binh. Néu cin, cho thém 2 giot dung dich d Congo (5.3).

9.4.4 Thém 25 mi dietyl ete (5.4). DAy cé hai binh chiét chAt béo béng nut bAn d3 bao hoa nuwéc hodc
biing ndp a3y bing vat liéu khac da dugc thdm wét bing nuéc (6.6). Lac manh binh trong vong 1 min,
nhung khéng qua manh dé tranh tao nha bén.

Trong khi lic, gilr ca hai binh chiét chdt béo & tu thé ndm ngang va bAu nhé huwdng 1én trén, cho chét
I6ng chay tir bAu I6n sang bAu nhé mét cach dinh ky. Néu cAn, 1am ngudi binh duwéi dong nwéc chay
dén khodng nhiét d8 phéng. C4n than thdo mé& nit bAn hodc nép ddy va trang nat va cb cua ca hai
binh bing mét it dung méi hdn hop (5.6). Dung chai nra (6.8) aé trang binh sao @& thu lay nuwoc rira

vao binh cé lién quan.

9.4.5 Thém 25 mil dAu nhe (5.5). Day ndp ca hai binh chiét chat béo bang nut bAn hoac nip Gy da
duoc lam wot lai (bdng cach ngam vao nuéc). Lic nhe binh trong véng 30 s nhu trong 9.4.3. Tién
hanh l4¢ nhu trong 9.4.4.

9.4.6 Litam hai binh chiét chat béo da day nut trong vong tir 1 min dén 5 min v&i gia tbc hwong tam
khoang 80 g dén 90 g. Néu khdng cé may li tam (6.2), thi dat binh da day nut trén gia do (6.7) it nhit
30 min cho dén khi thdy co 16p ndi trén bé mat r6 rét va phan biét rd voi I6p chét 16ng. Lam ngudi ca
hai binh duwdi dong nudc chay dén nhiét d§ phong, néu can.

94.7 CAn than thao nut bAn hodc nép day ra, trang nit va phia trong cé cla hai binh chiét chét béo
bang mét it dung méi hdn hop (5.6). Dung chai rira (6.8) @& trang sao cho nudc rira chay vao binh.
N&u mat I6p phan cach thap hon chd thit cé binh, thi nang nhe I&p phan cach ién bang cach cho thém
nuéc nhe theo thanh binh (xem Hinh 1) @& gan dung méi duoc dé dang.

CHU THICH: ¢ Hinh 1 va Hinh 2, m6 1& m&t trong ba loai binh chiét chat béo da dwgc chon theo qui dinh trong ISO 3889
nhung didu nay khéng co nghia 14 né dwoc wu tién hon cac loai khac.

9.4.8 Gil hai binh chiét chit béo tai bAu nhé va cin than gan cang nhidu cang tét Iop néi trén bé mat
vao binh nhan chat béo a3 dwoc chudn bi (xem 9.3) cé chira mét it hat tro s6i (6.10) néu str dyng binh
dun séi hodc binh nén (con ddi véi dia kim loai thi tuy y). Tranh khéng gan bat ky m6t ti i&p chét Iong

nao vao binh (xem Hinh 2},
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e ) e
CHU DAN CHU DAN
1 Dung mdi 1 Lé&p phan cach
2 Lép phan cach 2 Lopchétidng
3 Lopchétldng a TailAn chiét thir hai va the ba
a Taildn chiét thir hai va thir ba b TailAn chiét thir nhat

b TailAn chiét thir nhét
Hinh 1 - Trwére khi gan Hinh 2 - Sau khi gan

9.4.9 Trang phia ngoai cd cua hai binh chiét chit béo bdng mdt it dung méi hdn hop (5.6). Thu lay
nwdc rira vao cung mét binh nhén chit béo duoc dé& cip trong 9.4.8. Chu y d& dung moi hdn hep
khéng tran ra phia ngoai clia cac binh chit chAt béo. Néu cAn, loai bé dung méi hodc mét phdn dung
mbi ra khdi binh nhan chat béo bing cach chung ct hodic lam bay hoi nhu trong 9.4.13.

9.4.10 Thém 5 ml etanol (5.2) vao lgng chira trong ca hai binh chiét chat béo. Dung etanol dé trang
phia trong cé binh va lic nhv trong 9.4.3.

9.4.11 Thyc hién chiét 1An hai b&ng cach I3p lai cac thao tac nhv trong 9.4.4 dén 9.4.9. Nhung chi
dung 15 mi dietyl ete (5.4) va 15 ml dau nhe (5.5) thay vi 25 ml. Cling dung dietyl ete dé trang phia
trong cua cé cla hai binh chiét chét béo.

Néu cin, nang cao mat lop phan cach len mot chit dén gitba cb cia mat hodc hai binh bang cach thém
nudc nhe theo thanh binh (xem Hinh 1) @ gan dung méi cang hédt cang tét (xem Hinh 2).

9.4.12 Thyc hién chiét 1an ba, khéng cho thém etanol, bing cach I3p lai cac thao tac nhu trong 9 4.4
&én 9.4.9. Lap lai, chi dung 15 mi dietyl ete (5.4) va 15 mi ddu nhe (5.5). Dung dietyl ete dé trang lai
phia trong cua cé cla hai binh chiét chit béo.

Néu cin, nang cao mat Iop phan cach ién mdt chit dén gitra cd clia mdt hodc ca hai binh bing cach
thém nuée nhe theo thanh binh (xem Hinh 1) @& 6 thé gan dung méi cang hét cang tét (xem Hinh 2)
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9.4.13 Loai bd cac dung mai (k& ca etanol) cang hét cang tdt ra khéi binh nhan chét béo bang cach
chung cét néu si» dyng binh dun séi hodc binh nén, hodc lam bay hoi néu sl dung cbc hoic dia (6.3).
Trang phia trong ¢ binh dun s6i hodc binh nén bing mét it dung méi hdn hep (5.6) trwéc khi bat ddu
chung cét.

9.4.14 Lam noéng binh thu nhan chét béo, véi binh dun sdi hodc binh nén trong 1 h, trong td sdy (6.4)
& nhiét @6 102 °C va d&t binh nghiéng d& hoi dung méi thoat ra dugrc. L4y binh thu nhan chét béo ra
khoi ti s4y va kiém tra ngay xem chit béo @3 sach chua. Néu chét béo chuwa sach, doan chirng co cac
chit béo ngoai lai thi phai tién hanh Iai toan bd qui trinh. Néu chét béo da sach thi bao vé binh thu
nhan chét béo khéi byi va d& ngudi binh thu nhan chAt béo t&i nhiét d phong can (khéng nén dé trong
binh hat Am) (@8i v&i binh thu nhén chat béo bang thuy tinh téi thidu 1 h, dTa kim loai tbi thiéu 30 min).

Khéng lau binh thu nh&n chét béo ngay treéc lGc can. Dung kep (6.13) @& 3at binh thu nhan chét béo
lén can. Can binh chinh xac dén 1,0 mg.

9.4.15 Lam néng binh thu nhan chét béo, véi binh dun séi hogc binh nén nim nghiéng dé hoi dung
méi thoat ra dugc, d8 trong to sdy (6.4) & nhiét @& 102 °C thém 30 min. Lam ngudi va can lai theo
9.4.14. Néu cAn, tién hanh dun nong va can lai cho dén khi khéi lugng cia binh thu nhan chét béo
gira hai 1An can lién tiép tang hodc gidm it hon hoac bang 1.0 mg. Ghi khéi Iong tbi thibu 1a khéi
lgng clia binh thu nhan chit béo va chét chiét duoc.

10 Tinh va bidu thj két qua
10.1 Tinh
Tinh ham lwgng chit béo cUa mau, wy, biing phan tram khéi lrgng, theo céng thire (1):

wf:(m|_m2)—(m3_m4)x100 (1]
Mg

Trong d6:
mo la téng khéi lugng cua hai phdn mau thir (9.1), tinh bang gam (g):

m, la khéi lwgng cua binh thu nhan chét béo va chét chiét dwgc, xac dinh theo 94.15, tinh
bdng gam (g}
m, la khéi lugng cua binh thu nhan chét béo @a dugc chuén bi (9.3). tinh bang gam (g).

m, la kh&i lgng cta binh thu nhan chét béo str dung trong phép thir trang (9.2) va cac chét
chiét xac dinh duoc trong 9.4.15, tinh bing gam (g).

m. 13 khéi lwgng cda binh thu nhan chit béo (9.3) st dung trong phép thi trang (9.2). tinh
bang gam (g)

13
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10.2 Bibu thj két qua

Lam tron két qud dén sb thap phan thr hai.

11 Bochum
111 Thtr lién phong thir nghifm

Cac chi tiét cua phép thir lién phong thir nghiém phu hep véi 1ISO 5725:1986" vé d6 chum cla phuong
phap dugc néu trong Tai liéu tham khao [3].

Cac gia tri v& gidi han @6 tai 1ap va dd 13p lai duoc bidu thi & mirc xac subt 85 % va cé thé khéng thé
ap dung cho cac dai ndng @8 va chét nén khac voi cac dai ndng d6 va chat nén da néu.

11.2 Pj lap lai

Chénh l&ch tuyét abi giira cac két qua cua hai phép thir ddc 1ap, don € thu duoc khi st dyng cing
phuong phap trén vat lieu thir gidng hét nhau trong cung mét phong thir nghiém, do mdt nguwai thyc
hién, s dyng cung thiét bj, thyc hién trong mét khoang thoi gian ngén, trong khéng qua 5 % cac
trwong hop 1én hon 0,005 % phan khéi lvong chét béo.

11.3 D¢ tai lap

Chénh léch tuyét abi gitra cac két qua clia hai phép thir ddc 18p, thu dwoc khi sty dung cung phuong
phap, tién hanh thir trén vat ligu gibng nhau trong cac phéng thi» nghiém khac nhau, do cac nha phan
tich khac nhau, sir dung cac thiét bi khac nhau thyc hién, trong khéng qua 5 % cac trwong hop 1&n
hon 0.015 % phan khdi lugng chét béo.

12 Bao cao thir nghiém

B4o cao thi nghiém phai ghi rd:

a) moi thong tin can thiét dé nhan biét ddy ad vé méu thir,

b) phirong phap Idy mAu da st» dung, néu biét;

¢) phwong phap thir da dung, cing nhw vién dan tiéu chuln nay;

d) tat ca cac chi tiét thao tac khdng qui dinh trong tiéu chuén nay, hodc tuy y lya chon cung v&i cac chi
tiét bt thueng nao khac cé thé anh hudng téi két qua;

e) viéc hiéu chinh @& thyc hién, khi gia tri '&n hon 2.5 mg thu dugc trong phép thl trang abi voi
phwong phap,

f) kétquathu dwoc, hodc néu kiém tra A6 13p lai thi néu két qua cudi cung thu dwoc
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Phy luc A

(Tham khao)

Cic Iwu y vé qui trinh

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

Trong phép thir trdng nay, binh thu nh&n chit béo dung cho myc dich kiém chirng khéi lvgng deoc sir
dung sao cho cac thay ddi trong didu kién méi trréng cla phong can hodc anh hwdng nhiét a4 dén
binh thu nhan chat béo khdng lam anh hudng dén vidc xem xét sy cé mat hay khong c6 mat cia chét
khdng bay hoi c6 trong phan chiét clia thubc thir. Binh thu nhan chét béo nay cé thé dwec dung nhw
binh di trong trong tréng hop can co hai dfa can. Mt khac, chénh léch khéi lvong bidu kién (ms - mq
trong 10.1) cia binh thu nhan chét béo ding cho myc dich adi chimg phai duoc xem xét khi kiém tra
khdi lvgng clia binh thu nhan chét béo dung trong phép thir trdng. Do d6, si» thay adi khéi lveng bidu
kidn cua binh thu nhan chét béo, dwec didu chinh cho sy thay ddi khdi lvgng bidu kién cua binh thu
nhan chét béo dung cho myc dich kiém chung, cho thiy khéng tang qua 1,0 mg

RAt hiém khi g3p treong hop cac dung méi cé thé chira chat bay hoi bi gir lai lau & trong chét béo
Néu thdy sy c6 mét clia cac chét nhu thé can tién hanh phép mau thir trdng dbi vé&i tAt ca céac thubc
thir va vé&i tirng dung-méi thl sir dung mét binh thu nhan chét béo voi khoang 1 g butterfat khan. Néu
cAn, chung cAt lai cac dung méi voi 1 g butterfat khan trén 100 ml dung méi. Chi sir dung cac dung moi

nay trong khoang théi gian ngén sau khi chung cét lai.

A.2 Tién hanh phép thir tring ddng th&i véi phép xac dinh (xem 9.2.1)

Gi4 tri thu duwoc trong phép thir mAu trdng, duoc tidn hanh 88ng theri vai viée xac .G|nh, c6 khéi lvgng
bidu kién ciia cac chét chiét dwoc tir phdn miu thir (my — my) dwece hiéu chinh cho sy cé méat cua mt
sb chét khong bay hoi chiét dwgc tr thubc thir va cing nhw d6i voi bat ki sy thay ddi nao vé didu kign
méi trréng clia phong can va chénh léch vé nhiét d$ gira binh thu nhéan chét béo va phong can tai hai
IAn can (9.4.15 va 9.3).

Trong céc diu kién thich hop (gia tri thp trong phép thir m3u trang ddi voi thube thl, nhiét d cua
phong can khéng @i, théi gian lam nguéi cho binh thu nhan chét béo vira du), thi gia tri nay thuéng
nhé hon 1,0 mg va sau nay cé thé bd qua trong phan tinh két qua & cac phép xac dinh théng thudng.
Cac gié tri 16n hon mét chit (dwong va am) 1én dén 2,5 mg ciing thuong gép. Sau khi diéu chinh cac
gia tri ndy, cac két qua sé chinh xac. Khi diéu chinh gia tri 1&n hon 2,5 mg thi phai dugc néu trong bao
cao th* nghiém (Diéu 12).

" IS0 57251986 (A5 hiiy) da dwec sir dung @4 thu cac dir héu vé d6 chum
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Néu gid tri thu dwoc trong phép thtr mau tring thudng 1én hon 1,0 mg thi phai kiém tra fai thudc thir
néu truéc 86 thube thir chua duoc kiém tra. Thube thir c6 18n tap chat hodic co vét thi cAn phai thay
thé hosc lam sach (xem 9.2.2 va A.1).

A.3 Phép thir peroxit

B4 ther peroxit, thém 1 ml dung dich kali iodua nbng 46 100 g/l m&i chun bj vao 10 mi dietyl ete dung
trong ng dong nhd c6 nép thuy tinh trrdc d6 da dugc trang bing ete. Lic 8ng dong va sau d6 aé yén
trong 1 min. Khdng quan sat thdy cé mau vang trong |&p dietyl ete.

C6 thé sir dung céc phuong phap thir nghiém thich hep khac dbi voi peroxit.

P& aam bao cho dietyl ete khdng chira peroxit va duy tri s khdng cé mat cia peroxit thi xCr ly dietyl ete
it nhat 1a ba ngdy trwdre khi st dung nher sau.

Cét 14 kém thanh nhirng dai 88 it nhat 1a ching cham dwoc dén nira chai dyng dietyl ete, dung khodng
8000 mm? 14 kém cho mét lit dietyl ete.

Truoc khi s&r dung, nhing toan b cac dai la kém nay 1 min trong dung dich chra 10 g ddng (1) sulfat
ngém nam phan tir nwéc (CuSO,.5H,0) va 2 ml axit sulfuric 3m d3c (98 % phan khéi lwgng) trén it
Rira ki cac dai nay nhe nhang bdng nudrc, rdi d&t cac dai dd ma dbng con wot nay vao trong chai
dyng dietyl ete va @& cac dai nay trong chai.

C6 thé dung cac phuong phap khac vai didu kién [a khdng lam dnh hudng dén két qua xac dinh.

A.4 Dietyl ete c6 chira chat chong oxi hoa

Dietyl ete c6 chira khodng 1 mg chét chéng oxi hoa trén kilogam c6 ban s3n & mét sé nudc, dac biét la
diing dé xac dinh chét béo. Ham lugng nay khéng dung cho myc dich d8i chirng.

O mét sb québc gia khac, cé ban s8n dietyl ete chira ham Iwgng chit chéng oxi hoa cao hon, vi du nhw
I&n dén 7 mg/kg. Nhirng ete nay chi nén s dung cho nhirng phép xac dinh thdng thuéng cung voi cac
phép thir m3u tréng bat budc tién hanh ddng thei voi viéc xac dinh dé didu chinh nhirng sai sé hé
théng do du lirong cla chat chéng oxi hoa gay ra. Bi véi muyc dich déi chirng, dietyl ete nay phai ludn
dugc chung cét tredce khi st dung.

A.5 Etanol

Cé thé st dyung etanol d3 bién tinh bing cach s dung thém metanol. v&i didu kién 1a chét 1am bién
tinh A4 khéng lam anh hudng dén két qua cua phép xac dinh.

1A
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Phylyc B

(Tham khao)

Qui trinh thay thé dung éng chiét chit béo
¢6 xiphdng hojc c6 gin vé&i chai rira

B.1 Khai quat

Néu sir dung 8ng chiét chat béo c6 xiphéng hodc cb gén vé&i chai rira thi tién hanh theo qui dinh trong
Phu Iuc nay. Cac &ng phai cé nit bAn hodc nép day c6 chit lugng tét theo qui dinh déi véi binh trong
6.6 (xem vi dy trong Hinh B.1). ;

B.2 Cach tién hanh
B.2.1 Chudn bj miu thir

Xem Diéu 8.

B.2.2 Phidn miu thir

Tién hanh theo qui dinh trong 9.1 nhung st dung céc éng chiét chat béo (xem Chu thich trong 6.6 va
Hinh B.1).

Hai phAn mAu thir phai dwec chuyén cang hét cang tét sang day cua tirng éng cta binh chiét chét béo.

B.2.3 Phép thir tring

Xem 9.2va A2

B.2.4 Chudn bj binh thu nhén chit béo

Xem 9.3.

B.2.5 Phép xac djnh

B.2.5.1 CAn tién hanh xac dinh ngay.

Tién hanh theo B.2.5.2 dén B.2.5.13 trén ca hai phan mAu thi (B.2.2).

B.2.5.2 Thém 2 ml dung dich amoniac (5.1), hofic mét thé tich twong duong cua dung dich amoniac
dam dic hon (xem Chu thich & 5.1) vao ca hai phdn mau thir trong binh chiét chat béo (B.2.5.1). Trén
ki voi cac phan mau the da xc li tredre & ddy cua cac dng chiét chét béo.

B.2.5.3 Thém 10 ml etanol (5.2). Trén ki mot cach nhe nhang vé&i hdn hop trén day ca hai éng chiét
chét béo. Néu cln, thém 2 giot dung dich d6 Congo (5.3)
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Kich thréc tinh bing milimet
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a) ndi vél éng xiphéng b) ndI v&i chal rea

CHU DAN
a Dung tich & mirc ndy da thao khop ndi xiphdng [ 105 mi + 5 ml

b Do day thanh éng la 1,5 mm + 0.5 mm

Hinh B.1 - Vi dy vé& éng chiét chdt béo

B.2.5.4 Thém 25 mi dietyl ete (5.4). D2y nip ca hai ng chiét chét béo bing nut bAn d3 bao hoa nwéc
hoac nép lam bang vt fiéu khdc d3 1am th&m nuéc (xem 6.6). Lic manh ca hai &ng, nhung khdng dé
tran ra ngoai va lat nguwgc ng nhidu 1An trong khoang 1 min @8 tranh tao nha bén. Néu cAn, [am ngubi
6ng duéi dong nwéc chdy. Cén than thao nat bAn hodc ndp day, trang not va cb cua hai éng bing mét
it dung méi hén hep (5.6). Dung chai riva (6.8) dé trang sao cho nwéc rira chay vao 8ng cé lién quan.

B.2.5.5 Thém 25 ml dau nhe (5.5). Day ca hai 8ng chiét ch&t béo bang nut bAn hoac nip day da lam
wot lai nwéc (bdng cach ngam vao nudc) Léc nhe 8ng trong 30 s nhir trong B.2 5 4



TCVN 6833:2010

B.2.5.6 Litam ca hai 8ng chiét chit béo da day nut tir 1 min dén 5 min & gia téc hwong tam khodng
80 g dén 90 g. Néu khéng c6 may li tdm (6.2), thi @4t ca hai ng da day ndp trén gia & (6.7) it nhat 30
min cho dén khi thdy cé I&p ndi [én b& mit rd rét va phan biét ré voi Iop chat Ing Néu cAn, lam ngudi
éng chiét duéi dong nudc chay dén nhiét d phong.

B.2.5.7 CAn than thao bé nut bAn hodic ndp day, trang nut va phia trong clia hai éng chiét chit béo
bing mét it dung méi h8n hep (5.6). Dung chai rna (6.8) dé trang sao cho nuéc rira chdy vao 8ng chiét

cé lién quan.

B.2.5.8 L&p khép ndi xiphong hodc ndi véi chai rira vao hai éng chidt chit béo. DAy dng néi bén trong
cho dén khodng 4 mm cao hon mét tiép xac gitra cac 1&p. Ong ndi phia bén trong phai song song vei
tryc cla cac éng chiét chét béo.

Cén than gan 1&p ndi trén b& mat cla cd hai éng chiét chit béo vao binh nhan chét béo (xem 9.3) c6
chira mét it hat trer s6i (6.10) trong trwéng hep s dung binh dun s6i hodc binh noén (con déi véi dia
kim loai thi tuy y) khéng gan bt ki mét chit nao cia l¢p chét Idng 1&n vao. Trang phia ngoai khdp néi
bing mét it dung mdi hdn hep, thu 14y nuéc rira vao cung mét binh thu nhan chét béo.

CHU THICH: C6 thé chuyén I&p néi trén b& mat ra khoi dng chiét chit béo, vi dy ding blu cao su ndi v&i doan éng ngén aé
1a0 ap sult.

B.2.5.9 Thao khép ndi khdi ¢ cla ca hai 8ng chiét chit béo. Nang nhe khép néi va trang phan thép
hon cta éng ndi bén trong bang mét it dung méi h8n hop (5.6). Ha thap va I4p lai khép néi va chuyén
nuérc rira vao cung mét binh thu nhén chét béo.

Tiép tyc trang rira lai cac khép nbi bdng mét it dung mdi hdn hop, thu nwéc rira vao cung mét binh
nhan chét béo. Néu cAn, loai bd dung mdi hoac mét phan dung mdi khéi binh nhén béng cach chung
cét hoac lam bay hoi nhw trong 9.4.13.

B.2.5.10 Thao lai khép ndi khdi cd cua éng. Nang nhe khép ndi va thém 5 mi etanol vao trong lweng
chira trong hai éng chiét chat béo. Dung etanol dé trang thanh trong clia khép néi. Trén theo B.2.5.3.

B.2.5.11 Thuc hién chiét 1An hai bdng cach lap lai cac thao tac nhuw trong B.2.5.4 8én B.2.5.9. Chi
dung 15 ml dietyl ete (5.4) va 15 mi diu nhe (5.5) thay 'vi 25 ml. Dung dietyl ete dé trang thanh trong
ctia khép ndi khi thao khép ndi ra khdi hai &ng chiét sau Ian chiét 1an trudre.

B.2.5.12 Thuc hién chiét Ian ba, khéng cho thém etanol, bing cach |ap lai cac thao tac nhuw trong
B.2.5.4 a&n B.25.9. Tiép tuc, chi dung 15 ml dietyl ete va 15 ml dAu nhe Dung diety! ete trang thanh
trong cua cac khép ndi nhu trong B.2.5.11.

B.2.5.13 Tién hanh tiép theo nhu trong 9.4 13 dén 9.4.15
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Thwr myc tai li¢u tham khao
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21 Tigu chudn nay hién nay da hoy.



