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L&i néi dau
TCVN 6268-1:2007 thay thé TCVN 6268:1297;
TCVN 6268-1:2007 hoan toan tudng duong vdi iSO 14673-1:2004,

TCVN 6268-1:2007 do Ban ky thuat tiéu chudn TCVN/TC/F12 Sa va san pham sira
bién soan, Téng cuc Tiéu ¢chudn Do ludng Chét lugng dé nghi, Bo Khoa hoc va Cong

nghé cong bé.

TCVN 6268:2007 (ISO 14673:2004) Sira va san phdm sita — Xac dinh ham lugng

nitrat va nitrit, bac gém cac phan sau:
— Phan 1: Phuong phap khtf cadimi va do phé;
- Phan 2: Phuong phap phan tich dong phan doan (Phuong phap théng thudng);

- Phan 3: Phuong phap khir cadimi va phan tich bom dong c6 thdm tach néi tiép
(Phuong phap thong thudng).
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Xuat ban lan 1

Sira va san pham sira — Xac dinh ham lugng nitrat va nitrit —
Phan 1: Phuong phap khir bing cadimi va do phé

Milk and milk products — Determination of nitrate and nitrite contents —

Part 1. Method using cadmium reduction and spectrometry

CANH BAO - Khi 4p dung tiéu chuan nay cé thé lién quan dén cac vt liéu, 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 lién quan dén
viéc sir dung chung. Nguai sir dung tiéu chuan nay phai ti thiét 1ap cac thao tac an toan thich hop

va xac dinh kha nang ap dung cac gidi han qui dinh trudc khi st dung tiéu chuan.

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay qui dinh phuong phap xac dinh ham lugng nitrat va nitrit trong sira va san pham sifa
bang cach khir cadimi va do phé. Phuang phéap nay c6 thé ap dung cho:

— sira bot nguyén chit, siia bot tach mot phan chét béo va sa bét gay:
— phomat mém, ban cing va cimg;

phomat ndu chay:;

phomat whey casein va caseinat va whey bdt.

Phuong phap nay cé thé thuc hién bang cach s& dung thiét bi tu ddng, cu thé 1a bang cach phan tich
déng phan doan (SFA) hoac phan tich bom dong (FIA), nhu vay gidm duoc nhiém ban cadimi trong

khu vuc thlr nghiém va nudc thai.
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CHU THICH Cac phuong phap nay éuoc qui dinh trong TCVN 6268-2 (ISO 146?3—2} va TCVN 6268-3 (ISO
14673-3) tuong (ng.

2 Tailiéu vién dan

Cac tai lidu vién dan sau 1a rat can thiét cho viéc ap d't_mg tiéu chudn nay. Déi vdi cac tai liéu vién dan
ghi nam ban hanh thi &p dung phién ban Gugc néu. D&i véi cac tai liéu vién din khéng ghi n&m ban
hanh thi ap dung phién ban méi nhéat, bao gém ca cac slra ddi.

TCVN 7150-1 (ISO 835-1), Dung cu thi nghiém béng thuy tinh. Pipet chia dd. Phan 1: Yéu cdu chung.
TCVN 7151 (ISO 648), Dung cu thi nghiém bang thuy tinh. Pipet mét mic.

TCVN 7153 (ISO 1042), Dung cu thi nghiém bing thuy tinh. Binh dinh mifc.

ISO 565, Test sieves — Metal wire cloth, perforated metal plate and electroformed sheet — Nominal

sizes of openings (Sang thir nghiém — Ludi kim loai, tdm kim loai duc 16 va tdm duc dién)

3 Thuat ngir va dinh nghia
Trong tiéu chudn nay st dung cac thuét'ngfr va dinh nghta sau day:

3.1
Ham lugng nitrat {nitrate content)

Phan khéi lugng nitrat xac dinh dugc bang aui trinh qui dinh trong tiéu chudn nay
CHU THICH Ham lugng nitrat dudc bi€u thi theo miligam ion nitrat (NO,”) trén kildgam san pham.

3.2
Ham lugng nitrit (nitrite content)

Phan khéi luang nitrit xac dinh duge bang qui trinh qui dinh trong tiéu chudn nay

CHU inCH Ham lugng nitrit dude biéu thi theo miligam ion nitrit (NO,™) trén kildgam san pham.

4 Nguyén tic

Phan mau thr dudc hoa tan trong nudc am, cho két tia chat béo va protein, sau dé loc. Cac ion nitrat

trong phan dich loc dugc khif vé ion nitrit bAng cadimi ma déng.

Thém sulfanilamit va N-1 naphtyl-etylendiamin dihydroclorua dé tao méau dd trong ca hai phan dich loc
chua khir va dung dich khr nitrat va do phé & buéc séng 538 nm.
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Tinh ham lugng nitrit cla mau thir va ham lugng nitrit t8ng s6 sau khi khir cac ion nitrat bang cach so
sanh dd hap thu do dugc vdi d6 hap thu ctia day dung dich hiéu chudn natri nitrit. Tinh ham lugng nitrat

tir su chénh léch cia hai ham lugng nay.
‘5 Thuéc tha

T4t ca cac thubc thir dudc st dung phai thudc loai phan tich, trls khi c6 qui dinh khac.

51 Nudc, da cat hoic nudc da loai ion, hodc nudc cd chat lugng tuong dudng, khéng chifa cac ion
nitrat va nitrit.

Dé tranh kha nang tao cac bot khi nhd trong ¢t cadimi ma déng (9.1.6), s dung nudc cat ho3c nutc
da khi ion vifa mdi dun soi va lam ngudi dén nhiét do phong. S dung nudc nhu thé dé chuan bi cot

(9.1), dé kiém tra kha nang khir cia cét (9.2) va dé phuc hdi cét (9.3).
5.2 Cadimi dang hat, c6 dudng kinh tir 0.3 mm dén 0,8 mm.
Né&u nhu cac hat cadimi khéng san c6 trén thi truong thi co thé chuan bi nhu sau:

DAt mét s6 que kém thich hgp vao cdc ¢ md. Phi 1én trén que mét I6p dung dich cadimi sulfat (5.3).
Thinh thodng cac bot x&p cadimi tif cac que kém trong khoang thoi gian trén 24 h. Ldy que kém ra va
gan I3y chat 1dng cho dén khi chi con mét I6p ngap cadimi. Rira bot x5p hai hoac ba l&n bang nudc cat.
Chuyén bot xGp cadimi sang may trén phong thlr nghiém cing vdi 400 mi dung dich lam viéc axit
clohydric (5.7) va tron vai gidy dé thu dudc cac hat c6 kich cd theo yéu cau. Lay luong chira tir may trén
cho lai vao cdc c6 md va dé yén trong vai gig, thinh thoang khuay dé lam tan bot khi. Gan phan Ign chét

Iéng va ma déng ngay cac hat theo qui dinh trong 9.1.

CANH BAO Vi cadimi rat doc, nén khi thai bd cdn dugc chuyén di theo qui dinh nhu chat thai

hoa hoc.
5.3 Dung dich cadimi sulfat, c(CdSO,.8H,0) = 40 g/l.

Hoa tan 40 g dung dich cadimi sulfat trong nudc dung trong binh dinh mic 1 000 m! (6.4). Pha lodng

bang nudc dén vach va trén.
5.4 Dung dich déng (ll) sulfat, ¢(CuSO,.5H,0) = 20 g/l

Hoa tan 20 g déng (1) sulfat trong nudc dung trong binh dinh mic 1 000 ml (6.4). Pha loang bang nudc

dé&n vach va trén.

5.5 Axit clohydric (HCI), (py; = 1,19 g/ml),
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5.6 Axit clchydric ioang, c(HCi) = 2 mol/l.

Cé&n than cho 160 mi axit clohydric (5.5) vao khoang 700 ml nuéc dung trong binh dinh mdc 1 000 ml
(6.4) trong khi van xoay binh. Lam ngudi lugng chifa trong binh dén nhiét d& phong. Pha loang bang

nudc dén vach va trén ky.
5.7 Dung dich iam viéc axit clohydric, ¢c(HCIi) = 0,7 mol/i.

Cho 50 ml axit clohydric lodang (5.6) vao binh dinh mdc 1 000 ml (6.4). Pha loang béng nudc dén vach

va trén ky.
5.8 Dung dich kém sulfat, ¢(ZnS0,.7H,;0) = 535 g/l.

Hoa tan 53,5 g kém sulfat trong nudc dung trong binh dinh mifc 100 m! (6.4). Pha ioang bang nudc dén

vach va tron ky.
5.9 Dung dich kali hecxaxyanoferat (M), c(K,[Fe{CN);].3H,0) = 172 g/l.

Hoa tan trong nudc 17,2 g kali hecxaxianoferat (1) ngam ba phan tlf nudc treng binh dinh miec 100 ml
(6.4). Pha lodng bang nudc dén vach va trén ky.

5.10 Dung dich dinatri etylendiamintetra axetat ngam hai bhan tr nude (EDTA) (Na,CioH,N,05.2H,0)

Hoa tan 33,5 g EDTA trong khoang 900 m! nude dung trong binh dinh mirc 1 000 mi {6.4). Pha loang
b&ng nudc dén vach va tron ky.

5.11 Dungdich |

Can than cho 450 mi axit clohydric (5.5) vao binh dinh mirc 1 000 ml (6.4). Pra lodng bang nudc dén

vach va tron k.
5.12 Dungdich |l

Hoa tan 0,5 g sulfanilamit (NH,C¢H, SO,.NH,) trong hén hgp cla 75 ml nudc va 5 ml axit clohydric (5.5)
dung trong binh dinh mc 100 ml (6.4), bang cach dun ndng trén ndi cach thuy (6.15). Lam ngudi dén

nhiét 46 phong. Pha bang nudc dén vach va trén. Loc dung dich thu dugc, néu can.
5.13 Dungdich lll

- Hoa tan 0,1 g N-1-naphtyl-etylendiamin dihydro clorua (C,;H;NHCH,CH,NH,.2HCIi} trocng nudc dung
trong binh dinh mic 100 ml (6.4). Pha lo&ng bang nudc dén vach. Loc dung dich thu dugs, néu can.

Dung dich nay cé thé bao quan trong chai nau, day nut chat dé trong ti lanh dén 1 tuan

(& ¥
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5.14 Dung dich goc natri nitrit (NaNO,)

Sdy khé mot vai gam natri nitrit trong td sdy (6.16) & nhiét dé tir 110 °C dén 120 °C dén khdi luong
khdng ddi (nghta 1a cho dén khi chénh léch gilra hai lan can lién ti€p khong vuot qua 1 mg). Hoa tan
0,150 g natri nitrit trong nuéc dung trong binh dinh mic 1 000 ml (6.4). Pha loang bang nudc dén vach

va trén.
5.15 Dung dich lam viéc natri nitrit

Chudn bi dung dich lam viéc natri nitrit trong ngay st dung. Dung pipet (6.5) chuyén 10 ml dung dich
gbc (5.14) va 20 ml dung dich dém (5.19) vao binh dinh mdc 1 000 ml (6.4). Pha lodng bang nudc dén

vach va trén. Ham lugng nitrit cda dung dich [am viéc natri nitrit néy la 1 pg/ml.
5.16 Dung dich goc kali nitrat (KNO,)

Sady khd mét vai gam kali nitrat trong ti siy (6.16) & nhiét dd tir 110 °C dén 120 °C dén khdi luong
khong déi (nghia la cho dén khi chénh léch gilra hai Ian can lién ti€p khong vuot qua 1 mg). Hoa tan
1,468 g kali nitrat trong nudc trong binh dinh mifc 1000 mi (6.4). Pha loang bang nudc dén vach va trén.

5.17 Dung dich lam viéc kali nitrat

Chudn bi dung dich lam viéc kali nitrat trong ngay sif dung. Dung pipet (6.5) chuyén S ml dung dich géc
kali nitrat (5.16) va 20 ml dung dich dém (5.19) vao binh dinh mitc 1 000 ml (6.4). Pha loang bang nudc

dén vach va trén. Ham luong nitrat clia dung dich lam viéc kali nitrat nay 1a 4,50 pg/mil.
5.18 Dung dich amoniac (NH;), (ps = 0,91 g/ml)

Néu khéng sdn c6 dung dich amoniac véi ndng do & trén thi co thé sir dung mét lugng tuong duong cla
dung dich amoniac ddm dac hon nhu trong 5.18 [vi du: 103 ml dung dich amoniac 35 % (phan khoi
lugng) (pz = 1,19 g/ml)].

5.19 Dung dich dém, pH tir 9,6 dén 9,7

Pha lodang 50 ml axit clohydric (5.5) bang 600 mi nuéc trong binh nén (6.3) va tron. Thém 135 ml dung
dich amoniac (5.18) va pha lodng bang 215 mi nudc dén 1 000 ml. Chinh pH vé khoang tUr 9,6 dén 9.7,

néu can.

6 Thiét bi, dung cu

Tat c2 cac dung cu thuy tinh phai dugc rifa sach va trang bang nudc cat dé ddm bao khaong con chia

cac ion nitrat va nitnit,
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S dung cac thiét bi, dung cy priong thr nghiém thong thudng va cu thé nhu sau:
6.1 Can phan tich, cé thé can chinh xac dén 1 mg va co thé doc dén 0,1 mg.
6.2 Binh dung mau, cé nip day kin khi.

6.3 Binh nén, dung tich 250 m!, 500 ml va 1 C00 ml.

6.4 Binh dinh mure, dung tich danh dinh 100 ml, 500 ml va 1 000 ml, phu hop vdi yéu ciu cla
TCVN 7153 (ISO 1042), loai B.

6.5 Pipet, cd thé phan phdi 2 ml, 4 ml, 5 ml, 6 ml, 8 ml, 10 ml, 12 ml, 20 ml va 25 ml, phd hop vdi
TCVN 7151 (I1SO 648), loai A, hodc TCVN 7150-1 (ISO 835-1). C6 thé slr dung buret thay cho pipet, khi

c6 thé.

6.6 6ng dong, dung tich 5 ml, 10 ml, 25 ml, 100 ml, 250 mi, 500 m! va 1 000 ml.

6.7 Pheéu thuy tinh, c6 dudng kinh khoang 7 cm, c6 dudi ngén.

6.8 Giay loc, loai trung binh, cé dudng kinh khdéng 15 cm, khong cha cac ion nitrat va nitrit.
6.9 Cat khur, bang thuy tinh, vi du duoc néu d hinh 1.

6.10 May do pha, thich hop dé do & budc séng 538 nm vdi cuvét cé chiu dai dusng quang t 1 cm

dén 2 cm.

6.11 Dung cu nghién, thich hop cho viéc nghién mau, néu can. Bé tranh hao hut d 4m, thi dung cu

nghién khong dudc gia nhiét. Khéng sl dung bua.

6.12 May tron phong thir nghiém hoac thiét bj déng hoa, co hop dung mau bang thuy tinh dung
tich 250 m! hoac 400 ml, thich hop d€ phan tan cac phan mau thlr clia phomat va whey phomat.

6.13 Sang thir nghiém, bang ludi dan, dudng kinh 200 mm, c& 16 danh dinh 500 um va binh thu nhan
phu hop vdi yéu cau cla ISO 565.

6.14 May khuay tu.
6.15 N&i cach thuy, cé thé dun soi nudc,

6.16 Ta sdy, co thé duy tri nhiét do tir 110 °C dén 120 °C.

(]
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7 Lay mau
Viéc 1dy mau khéng qui dinh trong tiéu chudn nay. Nén 18y mau theo TCVN 6400 (1SO 707).

Diéu quan trong I& mau gli dén phong thir nghiém phai la mau dai dién va khang bi thay d&i hoac suy

giam chat lugng trong qua trinh bao quan hoac van chuyén.
Bao quan mau thir nghiém sao cho khéng lam suy gidm chat lugng clng nhu khdng 1am thay déi thanh
phan cla mau. ‘

8 Chuan bi mau thir

8.1 Sira bot va whey bt

Chuyén mau thir sang hép dung mau (6.2) c6 dung tich 16n khoang gap hai lan mau thir. Day ngay nap
hop. Tron k§ mau thr bang cach lic va dao chiéu hdp cha nhiéu Ian cho d&n khi thu duge mau ddng nhat.

8.2 Casein va caseinat

8.2.1 Sau khi chuy@n hét mau thi sang hép dung (6.2) cé dung tich thich hop, trén k§ mau thi bang

cach Iic va dao chiéu hop dung nhiéu lan, néu can.

8.2.2 Chuyén 50 g mau thlr sang sang thif nghiém (6.13). N&u tat ca 50 g mau nay lot hét qua sang,

hoac gan nhu lot hét, thi cho toan bé mau thir da tron (8.2.1) qua sang.

8.2.3 N&u mau thir khdng lot hét qua sang, thi ding dung cu nghién (6.11) dé nghi€én mau. Chuyén
ngay toan bd mau thr da sang vao hép dung mau (6.2) va day ndp hop, trdén ky mau. Trong quéa trinh

thuc hién thao tac nay, chu y khang lam thay d&i ham lugng nudc cla san pham.
8.2.4 Sau khi chudn bi mau xong, tién hanh chudn bi ngay phan mau thtr (9.4).
8.3 Phomat

8.3.1 Trudc khi phan tich, loai bd phan cli hodc I6p méc trén bé mat ra khoi mau thd sao cho phan

mau th{ dung la dai dién cho phomat thudng ding.

8.3.2 Nghién mau bang dung cu thich hop (6.11). Trén nhanh phan miu da nghién va nghién 1an thd
hai, néu c6 thé va tron ky lai. Rifa sach dung cu sau méi Ian nghién mau. Néu phan mau thi khong thé

nghién, thi trdn ky mau bang cach khudy va trén manh,
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B8.3.3 Ngay sau khi nghién, chuy&n phan mau thir vao hop dung kin khi (6.2) cang sém cang 6t cho
dén khi xac dinh, nhung tét nhat 1a tién hanh xac dinh ngay. Néu khang thé xac dinh ngay, thi ch y dé
bao toan mau thir va tranh hoi 4m tich tu trén bé mat phia trong hép dung.

8.3.4 Khong kiém tra phomat nghién cho thay da bi m&¢ khéng mong mudn hoac bt du phan huy.
8.4 Whey phomat

Chudn bi mau thir theo qui dinh trong 8.3.2.

9 Cach tien hanh
9.1 Chuan bj cét cadimi ma déng

9.1.1 Cho mét lugng hat cadimi (5.2) khodng tir 40 g dén 60 g cho méi cét vao binh non 250 mi (6 3).
Thém mét lugng dung dich lam viéc axit clohydric (5.7) vita dd ngap cadimi. Xoay binh trong vai phat.

9.1.2 Gan dung dich (9.1.1). Rlfa cadimi trong binh nén bang nudc cho dén khi hét ion clorua (nghia la
dén khi khéng cén phan (g vdi bac nitrat).

9.1.3 Ma dong cadimi bang cach thém dung dich ddng (I1) sulfat (5.4), can dén khoang 2.5 m! dung
dich ¢ho 1 g cadimi. Xoay trong 1 min.

9.1.4 Gan dung dich (9.1.3) va rlfta ngay cadimi da ma déng bang nudc, chu v 1a ludn dé nuéc ngap
cad1m1 K&t thuc viéc rira khi nudc rita khong con chira dong két tha.

9.1.5 Nhai nut bong thuy tinh vao day cét thuy tinh (6.9) dé git cadimi da ma déng (xem hinh 1). D3
day nuéc vao cét thuy tinh.

9.1.6 Chuyén cadimi da ma déng sang cot thuy tinh that nhanh, tranh ti€p xac vai khang khi Chiéu
cao cla cadimi ma déng phai tir 15 cm dén 20 cm. Tranh dé bot khi bdm vao gilta cac hat cadimi da ma
déng. Chu y mife dung dich khdng dugc thdp hon bé mat trén clia cadimi da ma ddng.

9.1.7 Ondinh cot vita chudn bi xong bang cach cho hén hap ctia 750 mi nude. 225 mi dung dich Jam

viec kali nitrat (5.17), 20 ml dung dich dém (5.19} va 20 ml dung dich EDTA (5.10) chay qua vdi tc do
khong qua 6 ml/min. Rifa cét bang 50 mi nudc.

9.2 Kiém tra kha nang khir cia cét

9.2.1 Tién hanh kiém tra kha nang khir cla cét it nhat 1a hai 1an trong ngay, & thai diém bat dau va thoi
diém két thuc cac day xac dinh.

[
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9.2.2 Dung pipet lay 20 ml dung dich lam viéc kali nitrat (5.17) cho vao binh chira trén dinh cot. Thém
ngay 5 mi dung dich dém (5.19) vao lugng chlfa trong binh. Cho Iugng chia trong binh chdy vdi t6c do
khong gqua 6 ml/min. Himg dich rifa giai vao binh dinh mic 100 ml (6.4).

8.2.3 Khibinh chita cla cdt kh(r gan can, rira thanh binh vdi khodng 15 mi nudc. Khi binh nay da can
hét, rta lai lan nita bAng mot lugng 15 mi nudc khac. Khi nudc ria 14n hai nay da chay hét sang cét, thi
d3 day nudc vao binh. Cho lugng nudc trong binh chay hét qua cdt véi téc dd nhanh nhat. Thu 1ay

xhoang 100 ml dich rira giai.
9.2.4 Thao binh dinh mic 100 ml (9.2.3) ra. Pha loang bang nudc dén vach va trén.

2.2.5 Dung pipet I8y 10 ml dich rira giai cho vao binh dinh mic dung tich 100 ml (6.4) khac. Pha loang
dich r(fa gidi bang nude d&n khodng 60 mil va trén. Tiép tuc tién hanh theo qui dinh trong 9 7 dén 9.9.

9.2.6 Tirham luong nitrit thu dugc trong 10.1 cla dich rlfa gidi (9.2.5) va ham lugng tinh duge tir dudng
chuan (9.9.4), tinh phan tram kha nang khir cla cot (0,067 pg NO7, trén mililit truong (ng vdi 100 % kha
néng kh{r). Néu kha nang khtr nhd han 95 % thi phuc héi lai cét theo 9.3,

3.3 Phuc héi cot

9.3.1 Phuc héi cot cubi mdi ngay st dung, hoac thudng xuyén hon néu khi ki€ém tra theo (9.2) cho thay
cct da kém higéu qua.

9.3.2 Thém khodng 5 mil dung dich EDTA (5.10) va 2 ml dung dich lam viéc axit clohydric {5.7) vao
100 ml nudc va trén. Cho hdn hop chay qua cét vdi téc do khoang 10 mi/min.

9.3.3 Khi binh chia trén dinh da can hét, ria sach cét lién tiép bang nudc, dung dich axit clohydric
(5.7) va rla lai ti€p bang nudc. ‘

9.3.4 Néu hiéu qua cla cot van chua dap {mg dugc yéu cau thi lap lai qui trinh trong 9.1.7.

9.4 Chuan bi mau thdr

9.4.1 Sira bot
Can khoang 10 g mau thr da chudn bi (8.1) chinh xac tdi 1 mg. Chuyén hét phan mau thi nay vao binh
nén 5CC mi (6.3). Thém dan 136 ml nudc da dudc lam &m truéc dén nhiét d6 tir 50 °C dén 55 °C. Ding

dda thuy tinh hoac I&c binh dé hoa tan phan mau th.
9.4.2 Whey bét

Can khoang 5 g mau th( @a chuan bi (8.1) chinh xac tdi 0,1 mg. Chuyén hét phan mau thir nay vao
binh nén 500 ml (6.3). Thém dan 136 ml nudc da dugc lam dm trudc dén nhiét do tir 50 °C dén 55 °C.
Dang dua thuy tinh hoac iac binh d€ hoa tan phan mau th Day nap binh bang gidy nhém hoac bing

13
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mat kinh déng hé va dat binh vao ndi cach thuy (6.15) cé nudc soi trong 15 min. Ly binh ra khoi ndi
cach thuy va dé cho nhiét dé dat 50 °C dén 60 °C.

9.4.3 Casein

Can khoang 10 g m3u th{r da chudn bi (8.2) chinh xac t8i 1 mg. Chuyén h&t phan mau thr nay vao binh
nén 500 ml (6.3). Thém dan 136 ml nudc da dudc lam am trudc dén nhiét do tir 50 °C dén 55 °C va 10 ml
dung dich dém (5.19). Dung may khudy tir (6.14) dé khudy tan phan mau thi.

9.4.4 Caseinat

Can khoang 2 g mau thlr da chuén bi (8.2) chinh xac t8i 0,1 mg. Chuyén hét phin mau thir nay vao
binh nén 500 ml (6.3). Thém dan 136 ml nudc da dudc lam &m trudc dén nhiét dé tir 50 °C dén 55 °C va
10 ml dung dich dém (5.19). Ding may khuay tur (6.14) dé khuay tan phan mau thir.

9.4.5 Phomat

Can khoang 10 g mau th(f da chudn bi (8.3) chinh x4c tdi 1 mg. Chuyén hét phan mAu thir nay vao binh

- thuy tinh cGa may trén hodc thiét bi déng hoa (6.12). Thém dan 144 ml nudc da dugc lam am trudc
dén nhiét d6 tir 50 °C dén 55 °C. Trén trong may trén hoac thiét bi déng hoa (6.12) dé hoa tan hét
phan mau thi.

9.4.6 Whey phomat

Can khodng 5 g mau thir ¢4 chudn bj (8.3) chinh xac tdi 1 mg. Chuyén hét phan mau thi nay vao binh
thuy tinh cla may trén hodc thiét bi dong hoa (6.12). Thém dan 134 mi nudc da dugc lam 4m trudc dén
nhiét do tur 50 °C dén 55 °C. Tron trong may trén hodc thiét bi déng hoa (6.12) d& hoa tan hét phan

mau thr.
9.5 Chiét va khur protein
9.5.1 Sia bot, whey bét, casein va caseinat va whey phomat

9.5.1.1 Cho vao phan mau thlr (9.4.1, 9.4.2, 9.4.3, 9.4.4 hodc 9.4.6 tuong (ng), theo thir tu sau day;
12 mi dung dich kém sulfat {5.8), 12 ml kali hecxaxyanoferat (Il) (5.9) va 40 ml dung dich dém (5.19),
khudy ki sau mai lan thém, va khudy tron déu. B8 thu dugc phan dich loc trong, dé yén hdn hop trong
binh nén it nhat 15 min, nhung khéng qua 1 h. Rai loc qua gidy loc (8.8), thu I&y phan dich loc vao binh
nén 250 ml (6.3). '

8.5.1.2 Trong khoang thdi gian qui dinh, phan dich loc thu dugc phai trong. D8 lam duoc diéu nay, cé

thé can phai sl dung mét thé tich 16n hon cda ting thudc th lam két tha (5.8 va 5.9) (vi cu: néu phan
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tich phomat U chin). Gidm thé tich nudc 4m tuong (ng dé duy tri dugc thé tich cGa phan dich loc
khoang 200 ml.

CHU THICH T8ng thé tich dich loc s& khoang 200 ml. Thé tich nay dugc dung trong tinh toan (10.1 va 10.2).

9.5.2 Phomat

Cho vao phan mau thir (9.4.5), theo thif tu sau day: 6 ml dung dich k&m sulfat (5.8), 6 ml dung dich kali
hecxaxyanoferat (I1) (5.9) va 40 ml dung dich dém (5.19), khudy ky sau'mdi lan thém va khudy trén déu.
Pé thu dugc phan dich loc trong, dé yén hén hop trong binh nén it nhat 15 min, nhung khéng qua 1 h.
R&i loc qua gidy loc (6.8), thu Idy phan dich loc vao binh nén 250 ml (6.3) (xem 9.5.1.2 va ch thich).

9.6 Kh nitrat vé nitrit

9.6.1 Dung pipet ldy 20 ml dich lgc {9.5.1 hodc 9.5.2) cho vao binh chifa trén dinh co6t khir (9.1) da
chuan bi. Thém 5 ml dung dich dém (5.19) vao binh nay, tron déu béng cach dung dda thuy tinh dé
khudy. Cho luong chifa trong binh nay di qua cét voi t8c d6 khéng qua 6 mi/min. Thu Idy dich ria giai
nay vao binh dinh mic dung tich 100 ml (6.4).

9.6.2 Khi binh chifa cia cot khir da can hét, rlra thanh binh véi khoang 15 mi nudc. Sau khi nudc chay
hét, rlra fai I&n nifa bing 15 ml nudc khac. Sau khi phan nudc 13n thr hai nay chay hét sang cét, do day
nudc vao binh. Cho lugng trong binh chay gua cét véi tdc do 1dn nhat. Thu I8y khoang 100 ml dich rira
gidi vao binh dinh mac 100 ml (6.4).

9.6.3 L&y binh dinh mic 100 ml ra. Thém nuéc dén vach va tron.

9.7 Phép thu trang

Tién hanh phép thi trdng song song vdi phép xac dinh, nhung thay phan mau thif trong 9.8.1 bang mét
thé tich nudc tuong duong.

9.8 Xac dinh

9.8.1 Dung pipet ldy cac thé tich bang sau (vi du: 25 ml) cta dich loc thu dugc trong 9.5.1 hoac 9.5.2
va dich rira gai {S.6.3) cho vao cac binh dinh mic 100 ml riéng ré (6.4). Thém nudc vao méi binh dé thu

duoc thé tich khodng 60 ml va tron.

9.8.2 Cho 6 ml dung dich | (5.11) va 5 ml dung dich Il (5.12) vao binh cau (9.8.1) . L&c can than va dé

yén dung dich trong 5 min @ nhiét dé phong, tranh anh sang truc ti€p clia mat troi.



TCVN 6268-1:2007

9.8.3 Cho 2 ml dung dich Il (5.13) vao binh cau (9.8.2). Léc can than va d& yén 5 min & nhiét dé

phong, tranh anh sang truc ti€p cha mét trdi. Thém nudc dén vach 100 mi va tron.

9.8.4 Po do hap thu cltia dung dich thu dudc trong 9.8.3 trong véng 15 min so vdi do hap thu cla dung
dich cla cac thudc thif tréng (9.5) sif dung may do phé (6.10) do d budc séng 538 nm.

9.9 Dung dudng chuin

9.9.1 Dung pipet Idy 0 ml (mau trdng), 2 ml, 4 ml, 6 ml, 8 ml, 12 ml va 20 ml dung dich |am viéc natri
nitrit (5.15) cho vao cac binh dinh mic 100 ml (6.4) riéng ré. Thém nudc vao mdi binh dén thé tich
khoang 60 ml.

9.9.2 Tién hanh theo qui dinh trong 9.8.2 va 9.8.3.

9.9.3 Do dd hap thu clia dung dich lam viéc natri nitrit trong vong 15 min so vdi 46 hap thu cla dung
dich clia cac thudc thir trang (9.5), s& dung may do phd (6.10) do & budc sdng 538 nm.

9.9.4 Vé dd thi cac dé hap thu thu dugc trong 9.9.3 tuong (mg vai cac ndng dé cla nitrit, tinh bang

microgam trén mililit, tinh dugc tir cac lugng dung dich chuan natri nitrit da thém vao (9.9.1).
10 Tinh va biéu thi két qua

10.1 Ham lugng nitrit

10.1.1 Tinh ham lugng nitrit

Ham Iugng nitrit cia mau thl, @y, tinh theo céng thirc sau day:

20000¢,
Dy =

trang d6 -
oy, ia ham ligng nitrit trong mau. tinh bang miligam ion nitrit trén kilogam;

¢, landng dd doc dugc tir dudng chudn, tudng (ng véi do hap thu do dugce clia dung dich mau

thir (9.8.4), tinh bang microgam ion nitrit trén mililit;
m la khéi fugng clia phan méu thir (9.4), tinh bang gam;

V 1a thé tich phan mau th dugc Iy tu dich loc (9.8.1), tinh bang mililit

16
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10.1.2 Biéu thi két qua
Ghi két qué chinh xac dén mét chit 4 sau dau phay.
10.2 Ham lugng nitrat
10.2.1 Tinh ham lugng nitrat

Ham luong nitrat clia mau thy, ., tinh theo cong thirc sau day:

00c,
Ops = 1,35{(1—0—99-,,—‘-?— n—am}
) mit

trong dé
Wy, 12 ham luong nitrat trong mau, tinh bang miligam ion nitrat trén kilogam;

¢, lanéng dd doc duoc ir dudng chudn, tuong Ung vdi d6 hap thu do dugc cla dung dich mau

ther (2.9.4), tinh bang microgam ion nitrit trén mililit;

m |a khéi tugﬁg cla phan mau thir (9.4), tinh bAng gam:;

V la thé tich phan mau thir dugc I3y ti dich loc (9.8.1), tinh bang mililit.
10.2.2 Tinh ham lugng nitrat, ¢co xem xét dén kha nang khif cia cét

N&u kha nang khir clia cét dugc tinh, thi tinh ham lugng nitrat clia mau, wx,, theo cong thic sau day:

[ 100000c, 1001 1
————— — x -_— — w_\-’l i
mV ro |

w,, =133
L

trong dé r la kha nang khir cla cot & cusi méi day xac dinh.
10.1.3 Biéu thi két qua

Biéu thi cac két qua dén cac s& nguyén.

11 Bo chum

111 Khai quat

Cac gia tn gidi han dé lap lai va do tai lap dudc biéu th ddi vai mlc xac suat 95 % va co thé khong ap

dung duoc cho cac dai néng dé va chat nén khac vdi cac dai néng dé va chat nén da néu.
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CHU THICH Cac gia tri 36 I5p lai va d6 tai 1ap da duoe chap nhan tir cac tiéu chudn quéc té trude day vé xac
dinh nitrat va nitrit trong cac san pham sifa: ISO 4099, |SO 6739, SO 6740 va ISO 8195. Cac tiéu chudn nay dén
nay d& dudc huy bo va thay thé bang tiéu chudn ISO 14673 nay.

11.2 D I3p lai
11.2.1 Nitrit

Chénh léch tuyét déi gilta két qua thu dugc cda hai 13n thir nghiém déc 1ap riéng ré, thu dudc khi sl
dung cung mét phuang phap, phan tich trén cling nguyén liéu, do ciing mét ngudi tién hanh trong cung
mét phong thir nghiém, dung cling thiét bi, trong mét khoang thdi gian ngén, khéng qua 5 % cac truding
hop 1dn hon 1 mg/kg san pham.

11.2.2 Nitrat

Chénh léch tﬁyét dai gilra két qua thu dugc cla hai 1dn thr nghiém doc Iap riéng ré, khi st dung cung
mot phuong phap, phan tich trén cing nguyén liéu, do cung mét ngudi tién hanh trong cling mét phéng
thir nghiém, ding cting thiét bi, trong mét khoang thdi gian ngén, khdng qua 5 % cac truding hop 16n hon:

- d6i vai siia bot, whey bét, casein, caseinat va phomat cé ham lugng nitrat < 30 mg/kg: 3 mg/kg;

- déi vdi sira bot, whey bét, casein, caseinat va phomat c6 ham Iugng nitrat > 30 mg/kg: 10 % trung

binh cac két qua:

~ d8i vai whey phomat cb ham ludng nitrat < 30 mg/kg: 5 mg/kg:

— ddi v6i whey phomat c6 ham lugng nitrat > 30 mgrkg: 15 % trung binh cac két qua.
11.2.3 D6 tai lap

Chénh léch tuyet déi gilra két qua cla hai lan thir nghiém riéng ré thu duoc sl dung cung mét phuong
phap, phan tich trén cling nguyén liéu, do cac ngudi khac nhau phan tich trong cac phong thir nghiém

khac nhau, dung cac thiét bi khac nhau, khéng duoc qué 5 % cac trudng hop vuct qua:

- 481 véi sita bot cd ham luong nitrat < 30 mg/kg: 8 mg/kg:

- doi voi slia bét cd ham lugng nitrat > 30 mgikg: 25 % trung binh cla cac két qua;
doi vai whey bot ¢6 ham lugng nitrat < 30 mg/kg: 5 mg/kg; _
déi vai whey bot cd ham lugng nitrat > 30 mg/kg: 15 % trung binh cla cac két qua,
doi véi casein va caseinat: 25 UIA:- trung binh cac két qua;
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déi vdi phomat ¢b6 ham ludng nitrat < 30 mg/kg: 6 mg/kg,

déi vai phomat cé ham lugng nitrat > 30 mg/kg: 25 % trung binh cac két qua;

dai véi whey phomat cé ham lugng nitrat < 30 mg/kg: 10 mg/kg;

i

d8i vai whey phomat c6 ham lugng nitrat > 30 mg/kg: 15 % trung binh cac két qua;

12 Bao cao thir nghiém

Bao cao thdr nghiém phai ghi ro:

- moi théng tin can thiét vé nhan biét day dd vé mau thi,
- phuong phap lay mau da st dung, néu biét;

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

- 4t ca cac diéu kién thao tac khéng qui dinh trong tiéu chudn nay, hoc dugc xem la tuy y, cung voi

moi tinh hudng bat thudng cé thé anh hudng dén két qua.

- két qua thir nghiém thu dudc hoac néu dap (ng yéu cau vé do |ap lai thi ghi két qua cudi clng thu duoc.

19
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Kich thuéc tinh bang milimet

=85

390 «10

Chu giai
1 kep vit
2 nat béng thuy tinh
Hinh 1 - Dung cu khr nitrat
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Thu muc tai liéu tham khao

1] TCVN 6400 (ISO 707), Sifa va san phdm sita — Hutng dan I8y mau.



