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L& néi dau
TCVN 10132:2013 hoan toan twong dwong véi ISO 1854:2008;

TCVN 10132:2013 do Ban ky thuat tiéu chuan quéc gia TCVN/TC/F12 Siza va
sén phém sira bién soan, Téng cyc Tiéu chudn Do lvdng Chét lwong thdm dinh,
Bd Khoa hoc va Céng nghé cong bé.



TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN 10132:2013

Phomat whey - Xac dinh ham lwong chat béo -
Phwong phap khéi lweng (Phwong phap chuan)

Whey cheese — Determination of fat content —
Gravimetric method (Reference method)

CANH BAO - Khi ap dyng tiéu chuin nay cé thé lién quan dén cac vat ligu, thiét bj va cac thao
tac gay nguy hiém. Tiéu chudn nay khéng thé dwa ra dwoc hét moi vin dé an toan lién quan dén
viéc sir dung ching. Ngwoi st» dung tiéu chudn nay phai tw thiét 1ap cac thao tac an toan thich
hop va xac dinh kha ning ap dung cac gi¢i han quy dinh trwéc khi sir dung tiéu chuén.

1 Phamvi ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh phwong phap chudn dé xac dinh ham lrong chét béo trong phomat whey.

Tiéu chudn nay khéng ap dung cho cac san phdm khdng hoa tan hoan toan trong dung dich amoniac
ho&c cac san pham chira lwgng dang ké axit béo ty do.

CHU THICH: Néu phomat whey khong hoa tan hoan toan trong dung dich amoniac hodic néu chiing chira lugng dang ké
axit béo ty do (ngoai trir mt sé treérng hop, khi 86 cb thé nhan biét rd qua sy khac biét v& mui), két qua cia phép xac dinh
sé rat thap. Déi véi cac san phdm nay, phrong phap sir dyung nguyén tc Weibull-Berntrop 1a thich hop [xem TCVN 6688-3
(1SO 8262-3) P

2 Tailigu vién din

Cac tai liéu vién dan sau rat can thiét cho viéc ap dung tiéu chun nay. Di véi cac tai liéu vién dan ghi
nam cong b thi ap dung phién ban dwoc néu. DSi vai cac tai liéu vien dén khdng ghi nam cang bd thi

ap dung phién ban méi nhét, bao gdm ca cac sira ddi, bd sung (néu cd).
TCVN 7150 (ISO 835), Dung cu thi nghiém béng thiy tinh — Pipet chia d

TCVN 7153 (ISO 1042), Dung cu thi nghiém bang thdy tinh — Binh dinh mirc



TCVN 10132:2013
TCVN 8488 (ISO 4788), Dung cu thi nghiém béng thiy tinh — Ong dong chia do

TCVN 9966 (ISO 3889), Siza va san phém sira — Yéu céu ki thuat dbi v6i binh chiét chét béo kiéu
Mojonnier

3 Thuét ngir va dinh nghia
Trong tiéu chudn ndy ap dung thuét ngl va dinh nghia sau:

31
Ham lwong chét béo cliia phomat whey (fat content of whey cheese)
Phan khéi lvong clia cac chit x4c dinh dugc bing quy trinh quy dinh trong tiéu chudn nay.

CHU THICH: Ham lgng chét béo dugc biéu thi bing phan tram khéi lvgng.
4 Nguyén tac

Dung dich mAu thir trong etanol amoniac dwgc chiét bang diethyl ete va d4u nhe. Loai bd cac dung mdi
biing cach chung ct hogic cho bay hoi. X4c dinh khdi lvong cac chét chiét duge.

CHU THICH: Nguyén tic nay thudmg dugc goi la nguyén tic Rése-Gottlieb.

5 Thudc thir

Chi str dung c4c thuéc thir loai tinh khiét phan tich, trz khi cé quy dinh khac va chi sir dung nwéc cht
hodc nwérc da khir khoang hodic nwéc co chét lvong twong dwong.

Tt ca cac thubc thir chi dwoc phép @8 lai lugng can khong dang ké khi thye hign phép xac dinh theo
phuong phap quy dinh (xem 9.2.2).

5.1 Dung dich amoniac, chira NH; khodng 25 % khéi lvgng (pz = 910 gl).
CHU THICH: Néu khdng s&n o6 dung dich amoniac & ndng ¢ ny thi o6 thé sir dyng dung dich d4m d3c hom 63 biét ndng d9.

52 Etanol (C;HsOH) ho#c etanol da bj bién tinh bdi metanol, chira it nhéit 94 % (thé tich) etanol
(xem A.5).

5.3 Dung dich dé Congo

Hoa tan 1 g 8 Congo (Ca2H2NsNa,06S,) vao nwée dyng trong binh dinh mirc mét vach 100 ml (6.14).
Thém nwéc dén vach.

CHU THICH: Dung dich nay gidp quan st rd hon I&p phan cach gitra dung mdi va céc I6p nudre, vige siz dyung dung dich ndy la
tiy chon (xem 9.4.4). C4 thé sir dyng cac dung dich chi thi khac o6 dung mdi 1a nudc, véi didu kign khong anh hudng dén két
qua clia phép xac dinh.
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5.4 Dietyl ete (C;HsOC;Hs), khdng chira peroxit (xem A.3), 6 ham lugng cac chat chéng oxy hba
khéng qua 2 mg/kg, phil hop véi cac yéu céu ddi voi phép thir trang (xem 9.2.2, A.1 va A4).

CANH BAO - Viéc sir dung dietyl ete ¢ thé din dén cac tinh huéng nguy hiém. Can tuan tha
cac canh bao an toan dbi v&i viéc thao tac, siv dung va thai bo dietyl ete.

5.5 DAu nhe, co dai sdi tir 30 °C dén 60 °C hogc pentan [CHy(CH,);CH,] c6 diém s6i & 36 °C va phu
hop v&i cac yéu cau ddi véi phép thir trang (xem 9.2.2, A1 va A4).

Nén st dung pentan vi pentan ¢6 @6 tinh khiét cao hon va chét lgng én dinh.
5.6 Dung méi hdn hop

Ngay trwéc khi sir dung, tron cac thé tich bing nhau caa dietyl ete (5.4) va ddu nhe (5.5).

6 Thiét bi, dung cu

CANH BAO — Vi phép xac dinh budc phai si¥ dyng cic dung méi bay hoi dé chay, nén céc thiét
bj dién dwoe ding phai tudn theo quy dinh an toan khi sir dung cac dung mai nay.

Sir dyng céac thiét bj, dung cu théng thueng clia phong thir nghiém va cac thiét bi, dung cy sau:
6.1 Can phan tich, c6 thé can chinh xac dén 1 mg, c6 thé doc dén 0,1 mg.

6.2 May ly tam, co thé ly tam cac binh hozic éng chiét chét béo (6.6) va c6 thé quay dugc véi toe dd
tr 500 r/min dén 600 r/min dé tao dworc gia téc quay khoang 80g dén 90g tai miéng clia binh chiét hodc
éng chiét.

Viéc slr dung may ly tam la tuy chon, nhung khuyén céo st dung loai thiét bi nay (xem 9.4.7).

6.3 Thiét bi chwng cit hoac thiét bj 1am bay hoi, dé chung cat cac dung méi va etanol ra khoi cac
binh n6én hodc binh dun sdi, hodc dé lam bay hoi tir cac cbc c6 mo va dia (xem 9.4.14) & nhiét do
khéng qua 100 °C.

6.4 Tu sdy, duoc dét nong béng dién, co clra thdng gié m& hoan toan, c6 thé duy tri dwoc nhiét 6 &
102 °C + 2 °C trong toan khoang sdy.

Ta phai dwgc gén véi mdt nhiét ké thich hop.
6.5 Nbi cach thuy, co thé duy tri nwéc & diém sdi.

6.6 Binh chiét chit béo kiéu Mojonnier, nhw quy dinh trong TCVN 9966 (ISO 3889).

CHU THICH: Ciing cé thé ding éng nghiém chiét chat béo, c6 si phong hodc ndi véi chai riva, nhung quy trinh nay cé khac
va dwrgc néu trong Phy luc B.
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Cac binh nay phai dugc day bang nat ban chét lvgng t6t hodc dung ndp 1am bing vat ligu khac (vi dy:
cao su silicon ho3c polytetraflouroetylen) khong bi &nh hudng bdi thubc thir dwec st dung. Nat ban
dwoc chiét bang dietyl ete (5.4), dwgc ngadm trong nuéc & nhiégt dd 60 °C hodc & nhiét do Ién hon trong
it nhat 15 min, sau d6 dwoc 1am ngudi trong nwdéc sao cho ching bao hda nwéc khi dwoc st dung.

6.7 Gia, dé gi» binh (hodc dng) chiét chat béo (6.6).
6.8 Chai rira, thich hgp dé dung véi dung méi hdn hop (5.6).
Khéng diing chai riva lam bang chét déo.

6.9 Binh thu nhan chét béo, nhu: binh dun séi (day phang), c6 dung tich ttr 125 mi dén 250 ml, binh
ndn ¢6 dung tich 250 ml hoac cac dia béng kim loai.

Néu str dung d7a bang kim loai thi dia phai lam bang vat liéu thép khdng gi, day phéng, dwong kinh tir
80 mm dén 100 mm, chiéu cao khoang 50 mm.

6.10 Hat tro s6i, khdng chira chat béo, béng s khéng xdp hodc silic cacbua (tiy chon trong trudng
h¢p dung dia kim loai).

6.11 Ong dong, dung tich 5 ml va 25 ml, phit hop v&i loai A clia TCVN 8488 (ISO 4788) hodc cac
dung cu khac phu hgp v&i san phém co6 lién quan.

6.12 Pipet chia vach, dung tich 10 ml, phi hgp véi loai A clia TCVN 7150 (ISO 835).
6.13 BO kep, bang kim loai d& git¥ binh, cbc ¢6 md hoc dia.
6.14 Thiét bi nghién thich hep.

6.15 Binh dinh m{rc mét vach, dung tich 100 ml, phi hgp vé&i loai A cia TCVN 7153 (ISO 1042).
7 Lay mau

M&u gli dén phong thir nghiém phai la méu dai dién. MAu khdng bj hw hong hodc thay dbi trong subt
qua trinh van chuyén hosc bao quan.

Viéc ldy mau khéng quy dinh trong tiéu chudn nay. Nén Iy miu theo TCVN 6400 (ISO 707) 1,
8 Chuén bi miu thir

St dung thiét bi thich hop (6.14) & chudn bi mAu thr. Tron nhanh mdu phomat da nghién hosc da xay
va nghién 14n thir hai, néu cn. Tron k¥ lai 1An ntra. Lam sach thiét bj sau mdi 1an chuén bi mau.
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Néu mau thtr khong thé nghién hoac xay thi trén ky bing cach nhao trén manh vi dy béng cbi va chay.
Chu y @& thét thoat m ctia mAu trong qua trinh nghién hoc xay cang it cang tét.

Bao quan mau thl trong vat chira kin khi cho dén khi phan tich, nén tién hanh phan tich ngay trong
ngay chuan bj. Néu chua thé thuc hién phan tich dwge ngay thi phai chd ¥ bao quan mau thr ding
cach. Néu dwoc bdo quan lanh thi phai ddm bao ring tat ca 4m ngung tu trén thanh trong cla vét chira
duoc két hop hét vao mau thir.

9 Cach tién hanh

CHU THICH 1: Néu cin kiém tra sir d4p (rng céc yéu cau vé giéi han 46 13p lai (11.2) thi thuc hién hai phép xac dinh don &
theo 9.1 dén 9.4.

CHU THICH 2: Quy trinh thay thé khac sir dyng éng chiét chét béo ¢6 gén si phdng hodc chai nira (xem Chu thich cla 6.6)
dugc néu trong Phy lyc B.

9.1 Phin méu thir

Tron mau thir (Didu 8) bang cach khudy trdn nhe hodic bing cach quay hogc ddo chiéu vat chira méu
vai 14n. Can ngay 3,000 g mAu thir da chuan bi, chinh xéc dén 1 mg, cho tryc tiép hodc gian tiép vao
binh chiét chét béo (6.6).

Chuyén phan miu thir cang triét & cang tét sang bau duwéi (bau nho) cla binh chiét chét béo.
9.2 Phép thi tring
9.2.1 Phép thir trdng do6i v&i phwong phap

Tién hanh phép thir tring ddng thoi véi phép xac dinh, st dyng cuing quy trinh va dung cung mét loai
thuéc thir nhung thay phan méu thir @ hoa tan néu trong 9.4.1 bang 10 mi nudc (xem A.2).

Khi stz dung mét mau tréng cho mdt mé méu thir gém cac mau riéng khong cb cung didu kién giéng hét
nhau, cAn @am bao quy trinh dung d& thu dwoc gia tri trng dugc sir dyng trong cdng thire tinh két qua
hoan toan twong dwong véi quy trinh thire hign trén mau riéng.

Khi gi4 tri thu dugc trong phép thir trdng nay vuot qua 1,0 mg thi kidém tra thuéc thir néu trede d6 chura
dwoc kiém tra (9.2.2). Viéc diéu chinh gia tri I6n hon 2,5 mg cin duwoc néu trong bao cao thi nghiém.

9.2.2 Phép thir tring ddi v&i thube thiv

D& kidm tra chét lvong thudc th, tién hanh phép thir trdng theo 9.2.1. Ngoai ra, sir dyng mdt binh thu
nhan chét béo réng, dwoc chudnbj theo 9.3 cho muc dich kidm soat khdi lwvgng. Thubc thir khéng dugc
dé lai dw lvgng qua 1,0 mg (xem A.1).
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Néu du lwgng cia toan bd phép thir trdng thubc thir virot qua 1,0 mg thi xéc dinh dv lugng cla cac
dung mdi riéng ré bing cach chung cit twong ng 100 ml dietyl ete (5.4) va dau nhe (5.5). S dung
mét binh thu nhan chét béo rdng diing cho myc dich kiém so4t nhu trong doan néu trén Gé thu duoc
khéi lugng thye clia dw lugng khdng vuot qua 1,0 mg.

R4t hiém khi cac dung mdi c6 thé chira cac chét bay hoi bj gil lai nhidu trong chét béo. Néu co mat
cac chit nay thi tién hanh cac phép thir tring déi voi tat ca thube thir va dbi véi mdi dung méi, str dung
mot binh thu nhan chét béo cling véi khoang 1 g butterfat khan. Néu cin, chung cét lai cac dung moi
voi sy ¢6 mét clia 1 g butterfat khan cho méi 100 ml dung mdi. Str dyng cac dung mdi trong khoang
th&i gian ngén sau khi cac dung mdi nay dugc chung cét lai.

Thay thé cac thubc thir hodc dung méi khdng thich hop hodc chung cét lai cac dung mai.
9.3 Chudn bj binh thu nhan chét béo

Lam khd binh thu nhan chét béo (6.9) cung vai hat trg sdi (6.10) trong ti sy (6.4) duy tri & 102 °C
trong 1 h.

CHU THICH 1: Hat trg $8i 1a dé giGp cho sdi nhe trong sudt qua trinh loai bd cac dung mdi, d3c biét trong truémg hop sir
dyng binh thu nhan cht béo bing thuy tinh; tly ¥ sir dung trong truémg hop ding dia kim loai.

Dé binh thu nhan chét béo ngudi dén nhiét dd phong can, tranh byi (binh bng thuy tinh d& it nhit trong
1 h, d7a kim loai it nhat 30 min).

Khéng nén dat binh thu nhén chét béo trong binh hat &m @é tranh chwa @t ngudi hoic thei gian lam
ngudi bi kéo dai.

Dung kep (6.13) dat binh thu nhan chét béo 1&n can. Can binh chinh x4c dén 1 mg.
CHU THICH 2: Ding kep d& tranh 1am thay ddi nhigt 4.
9.4 Phép xac djnh

9.4.1 Thyc hién phép xac dinh ngay sau khi chudn bj miu thir.

Thém 10 ml nwédc da duoc gia nhiét treéc & nhiét o 65 °C + 5 °C vao phan mau thir trong binh chiét
chét béo (9.1) 4 thu dugc tdng thé tich tir 10 mi dén 11 ml. Dung nuéc dé rira hét phan miu thir vao
bdu nhd clia binh chiét chit béo. Trn ki véi phan mau thiz trong bau nhd.

9.4.2 Lam nong lugng chira trong binh chiét chét béo trong ndi cach thily dang séi (6.5). Thinh thodng
ldc nhe cho dén khi ph3n m&u thi» phan tan hoan toan. D& yén binh chiét trong 20 min trén ndi cach
thily dang sdi. Sau @6 1am ngugi binh dwéi dong nrée chay dén nhiét 49 phong.

9.4.3 Thém 2 ml dung dich amoniac (5.1) ho&c thé tich twong duong dung dich amoniac dac hon (xem
Ch thich tai 5.1) vao binh chiét chét béo. Trdn ky ciing véi phdn miu thir trong biu nhd cla binh chiét.
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9.44 Thém 10 ml etanol (5.2). Trdn ky bang cach cho Iwgng chira trong binh chiét chat béo chay di
chay lai nhe nhang gitra biu nhd va bau 1én. Khdng dé cho chét 1dng dang I1&n qua gan ¢d binh. Tét
nhét la thém 2 giot dung dich d& Congo (5.3). Lam ngudi binh chiét dudi dong nudc chdy vé nhiét 4§
phoéng, néu cén.

9.4.5 Thém 25 ml dietyl ete (5.4). Pay binh chiét bdng nat ban @4 bao hoa nwdc hodc day bing nat
lam béng chét ligu khac da dugc lam wét bing nuéc (6.6). Lic manh binh trong vong 1 min nhung
khdng l&c qua manh dé tranh tao nhi bén.

Trong qua trinh l&c, gitr binh ndm ngang véi bdu nhé huwéng 1én trén, dinh ky cho chét Idng trong biu
I&6n chay sang bau nhd. Néu cin, Iam mat binh dwéi dong nuée chay vé gan nhiét dd phong. Can than
thao nit, trang nut va cb binh chiét bdng mét it dung méi hdn hop (5.6). Dung chai riva (6.8) sao cho
nuéc rira chdy vao binh chiét chit béo.

9.4.6 Thém 25 mldau nhe (5.5). D4y binh chiét bing nat bAn hoac nit khac da lam wét lai bing nuéc
(ngam trong nwérc). LAc nhe binh chiét trong 30 s nhi md ta trong 9.4.4. Thyrc hién Iic binh nhy mé ta
trong 9.4.5.

9.4.7 Cho ly tam binh chiét chat béo da day kin, tién hanh trong thei gian t&r 1 min dén 5 min véi gia
téc quay tir 80g dén 90g. Néu khéng c6 may ly tam (6.2) thi @4t binh chiét day kin trén gi4 & (6.7) it
nhét 30 min cho dén khi c6 I&p ndi trén bé mét r5 rét va phan biét rd véi Iop chét I1dng. Lam mat binh
chiét dudi dong nwéc chdy vé nhiét dé phong, néu can.

9.4.8 CAn than ldy nit ra, dung mét it dung mdi hdn hgp (5.6) dé trang nt va trang phia trong ¢ binh
chiét chat béo. Dung chai ria (6.8) d& trang binh sao cho nuéc rira chdy vao binh chiét. Néu mét 1op
phén cach thap hon chd that ¢ binh thi cn nang cao mirc nay 1én mdt chit bang cach nhe nhang cho
thém nuwéc theo thanh binh (xem Hinh 1) dé& ¢6 thé gan dung mdi dé dang.

CHU THICH: Trong Hinh 1 va Hinh 2 c6 mé t& mét trong ba loai binh chiét chét béo dugc quy dinh trong TCVN 9966 (ISO 3889)
@a dugce chon, nhung khdng cb nghia 1 n6 dugc uu tién hon loai khac.

9.4.9 Gitr binh chiét chit béo tai bAu nhd, cAn than gan duwgc cang nhidu cang tbt Iop ndi trén bé mat
vao binh thu nhan chét béo da dwgc chudn bj (xem 9.3) o chira vai hat trg s6i (6.10) trong tréng hop
dung binh nén hoac binh dun sdi (d6i véi dia kim loai thi tuy chon). Khdng gan mét chit chét Idng nao
vao binh (xem Hinh 2).

9.4.10 Trang phia ngoai ¢ binh chiét ch4t béo bang mét it dung mdi hdn hop (5.6). Thu ldy nwdc ria
vao binh thu nhan chat béo. Chu ¥ khdng d& dung mdi hdn hop tran ra thanh ngodi clia binh chiét. Tét
nhét 12 loai bd dung mdi hodc mdt phin dung mai khdi binh thu nhan chét béo béing cach chung cat
ho&c lam bay hoi nhu mé ta trong 9.4.14.
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e e 3
CHU DAN CHU DAN
1 Dung mdi 1 Lép phan cach
2 Lép phan cach 2 Lop nuwéc
3 Lop nudc 2 & I4n chiét thir hai va 14n chiét thir ba
3 & 14n chiét thiz hai va 1&n chiét thi ba ® & 14n chiét thir nhét
® ¢ 1&n chiét thir nhét

Hinh 1 - Trwéc khi gan Hinh 2 - Sau khi gan

9.411 Thém 5 ml etanol (5.2) vao lwgng chira trong binh chiét chat béo. Dung etanol ¢é trang phia
trong ¢b binh va trdn theo md ta trong 9.4.4.

8.412 Thuyc hién chiét 1an hai bang cach I3p lai cac thao tac nhw md ta trong 9.4.5 dén hét 9.4.9.
Ding 15 m dietyl ete (5.4) va 15 ml ddu nhe (5.5) thay vi diing cac thé tich 25 ml. Dung dietyl ete d&
trang thanh trong clia ¢ binh chiét chét béo.

Néu cin, nang cao mét I6p phan cach dén gita cb binh chiét bing cach nhe nhang cho thém nuéc
theo thanh binh (xem Hinh 1) dé co thé gan dwgc dung mdi cang nhidu cang tt (xem Hinh 2).

9.4.13 Thuc hién chiét 14n ba bing cach I3p lai cac thao tac nhw md ta trong 9.4.5 dén hét 9.4.9
nhung khdng thém etanol. Chi si» dung 15 ml dietyl ete (5.4) va 15 ml ddu nhe (5.5). Dung dietyl ete aé
trang bén trong cb binh chiét chét béo.

Néu cin, nang cao mét I&p phan cach dén gitra ¢ binh chiét béng cach nhe nhang cho thém nuéc
theo thanh binh (xem Hinh 1) d& c6é thé gan dwoc dung méi cang nhiéu cang tét (xem Hinh 2).

CHU THICH: Céthé bd qua lan chiét thir ba déi v&i cac san pham cé ham lwgng chét béo nhd hon 3 % khéi lvgng.
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9.4.14 Loai bd cac dung moi (ké ca etanol) khdi binh thu nhan chéat béo cang triét dé cang tét bang
cach chwng cat néu dung binh nén hoac binh dun séi, hodc bing cach lam bay hoi néu st dung céc
¢6 md hodc dia (6.3). Trang thanh trong ctia ¢d binh nén hoac binh dun s6i bang mét it dung méi hén
hop (5.6) trwdc khi bét dau chung cét.

9.4.15 Sy binh thu nhan chét béo 1 h trong ta sy (6.4) & nhiét dd 102°C, dat nghiéng binh nén hodc
binh dun séi trong t0 sy d& dung méi thoat ra d& hon. LAy binh thu nhén chét béo ra khoi 16 séy va
kiém tra ngay xem chat béo da trong hay chwa. Néu chat béo khdng trong thi chét béo bi coi la ¢ tap
chét va phai Iap lai toan b quy trinh. Néu chét béo trong thi bdo quan binh thu nhan chét béo khéi byi
va d& ngudi binh (khéng dé trong binh hit &m) dén nhiét 46 phong can (ddi véi binh thu nhan chét béo
béing thuy tinh dé téi thiu 1 h con déi voi dia kim loai dé téi thidu 30 min).

Khéng lau binh thu nhan chét béo ngay truére lic can. Dang kep dé dat binh thu nhan chét béo Ién cén.
Can binh thu nhan chét béo chinh xac dén 1,0 mg.

9.4.16 Say binh thu nhan chét béo 30 min trong td sdy (6.4) & nhiét do 102 °C, dat nghiéng binh nén
ho#c binh dun sbi trong ti sy dé& dung méi thoat ra d& hon. D& ngudi va cén lai theo 9.4.15. Néu can,
1&p lai cac quy trinh sy va can cho dén khi chénh léch khéi lwgng clia binh thu nhén chét béo gitra hai
1&n can lién tiép nhd hon hodc bang 1,0 mg. Ghi khéi lrgng t6i thiu 1a khédi Ivong cia binh thu nhan
chét béo va clia chat chiét dugc.

10 Tinh va biéu thj két qua
10.1 Tinh két qua
Tinh ham lugng chét béo cé trong mau thir, wy, biéu thi bing phan tram khdi lwong theo Cong thire (1):

e {m'l _mz)”(ma “m4)
my

w, x100 (1)

Trong do:
mo 14 khéi lwgng phan mau ther (9.1), tinh bing gam (g);

m; |a khéi lwgng binh thu nhan chét béo cling véi chat chiét duoc, xac dinh dwgc trong 9.4.16,
tinh bang gam (g);

m, 13 khéi lwgng binh thu nhan chat béo da chuén bi (9.3), tinh béng gam (g);

m; 12 khéi lrgng binh thu nhén chét béo sz dung trong phép thir trdng (9.2) va bét ki chéat chiét
nao xac dinh duoc trong 9.4.16, tinh béng gam (q):

ms 1a khdi lwgng binh thu nhén chét béo (9.3) sk dung trong phép thir trdng (9.2), tinh béing
gam (g).
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10.2 Biéu thj két qua

Lam tron két qua dén hai chir sb thap phan.

11 Do chum
11.1 Phép thir lién phong thir nghiém

Céc chi tiét clia phép thir lién phéng thir nghigém theo ISO 5725:1986 " (xem Tai liéu tham khao [2]) vé
dd chum cla phwrong phap dwgc néu trong Tai lidu tham khdo [4].

Cac gia tri gidi han 13p lai va gidi han tai 1ap dwoc biéu thi & mirc x4c suét 95 % va co thé khong &p
dung dwoe cho cac dai ndng d6 va nén mau khac véi cac dai ndng d6 va nén miu da néu.

11.2 Do lap lai

Chénh léch tuyét déi gitva hai két qua thir nghiém ddc lap, don 18, thu dwoc khi st dyng cung mét
phuong phap, trén ciing mét loai vat liéu thik, trong cing phong thd nghiém, do ciing mdt nguwdi phén
tich va str dyng cung mét thiét bj trong mot khodng thdi gian ngén, khong dugc qua 5 % cac tredng
hop 16n hon 0,2 % phén khéi lvong chét béo.

11.3 Do tailap

Chénh Igch tuyét déi gitra hai két qua thir nghiém déc 1ap, don 18, thu dwoc khi tién hanh trén cling mét
loai vét ligu thir, do nhirng nguwdi khac nhau thire hign, sir dung céc thiét bi khac nhau trong cac phéng
thir nghiém khac nhau, khéng dugc qua 5 % cac tredng hep 16n hon 0,3 % phén khéi lwgng chét béo.
12 Bao cao thir nghiém

Béo céo thir nghiém it nhat phai bao gdm cac thdng tin sau:

a) mgi théng tin cén thiét v& nhan biét diy du vé méu thl;

b) phwong phap ldy méu da s dyng, néu biét;

¢) phwong phép thir da st dung, vién dén tiéu chuin nay;

d) tat ca céc thao tac chi tiét khong quy dinh trong tiéu chudn nay ho3c dwoc xem la tuy chon, clng
vé&i mei tinh huéng bt thurdng c6 thé anh hudng dén két qua;

e) viéc hiéu chinh néu phuong phap nay cho gia tri I&n hon 2,5 mg déi véi phép thie tring;

f) két qua thir nghiém thu dwoc hoac két qua cudi cung néu dap (ng yéu ciu vé& do 13p lai.

" 180 5725:1986 (da hiy) dugc dung dé thu cac dir liéu v& o chym. Tiéu chulin ndy da dugc thay thé bing bd tiéu chudn
ISO 5725 (gbém 6 phén) va da duoc chdp nhan thanh bd TCVN 6910 (ISO 5725).
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Phuluc A
(Tham khao)

Cac chu y vé cach tién hanh

A.1 Phép thtr trang dé kiém tra thubc thir (xem 9.2.2)

Trong phép thir trdng ndy, binh thu nhan chét béo (6.9) dung dé kiém so4t khéi lvong dwoc sir dung dé
dam bao céc thay ddi trong diéu kién méi tredng clia phong can hodc anh hwdng nhiét ¢ cua binh thu
nhan chét béo khdng Iam anh hwdng dén viéc xem xét sy c6 mat hay khong c6 mét cla chét khong bay
hoi cb trong phan chiét clia thuéc thiz. Binh thu nhan chét béo nay c6 thé dugc dung nhw binh déi trong
néu dung can hai dia. Mt khac, chénh 1éch khéi ltong biéu kién [(ms = ms) trong 10.1] cla binh thu
nhan chit béo dung dé kiém soat phai dugc xem xét khi kidm tra khéi lvgng binh thu nhan chat béo
duing trong phép thir triing. Do d6, sy thay ddi khdi lvgng biéu kién cta binh thu nhan chét béo dung dé
kidm soat, dwoc didu chinh theo si thay ddi khdi lugng bidu kién clia binh thu nhan chat béo cho myc
dich kiém soat, khéng duoc ting qua 1,0 mg.

R4t hiém khi cac dung méi cé chira chit bay hoi bi gitr lai nhiéu trong chét béo. Néu thay sy c6 mét
clia cac chét nhuw thé thi cAn tién hanh phép thr tring dbi voi tat ca cac thube thir va tieng dung méi,
str dyung binh thu nhan chét béo véi khoang 1 g butterfat khan. Néu cén, chwng cét lai cac dung moi
voi s c6 mét clia 1 g butterfat trong 100 ml dung méi. S&* dung cac dung mdi nay trong khodng thoi
gian ngén sau khi chung cét lai.

A.2 Phép thir tring tién hanh déng th&i véi phép xac dinh (xem 9.2.1)

Gi4 tri thu duoc trong phép thir tréing, tién hanh ddng thdi véi phép xac dinh, cho phép khdi lvgng biéu
kién clia cac chét chiét dwoc tr phan mau thte (m; — m,) dugc didu chinh theo sy ¢6 mét cla chét
khdng bay hoi chiét dugc tr thubce thir cing nhu bét ki thay ddi nao vé diéu kién méi trwdng clia phong
can va chénh léch nhiét do gitra binh thu nhan chét béo va phong can clia hai 14n can (9.4.16 va 9.3).

Trong cac diéu kién thich hgp (gia tri thap trong phép thir triing déi v6i thube thlr, nhigt do phong can
&n dinh, thoi gian d& cho binh thu nhan chét béo G ngudi), gia tri nay s& ludn ludn nhé hon 0,5 mg va
sau nay cé thé dugc bd qua khi tinh két qua trong phép xac dinh thong thuwong. Cing thudmg gép cac
gi4 tri I&n hon (dwong va am) 1én dén 2,5 mg. Sau khi higu chinh céc gia tri nay sé thu duoc cac két
qua dung. Viéc hiéu chinh gi4 tri I&n hon 2,5 mg phai dwgc néu trong béo céo thir nghiém (Piéu 12).
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Néu gia tri thu dwoc trong phép thir trdng thudng lén hon 1,0 mg thi c¢in kiém tra lai thude thir néu
ngay treéc d6 chiea kiém tra. Thube thir knhdng tinh khiét thi can phai thay méi hodc tinh sach lai (xem
9.22vaAnl).

A.3 Phép thir doi véi peroxit

Dé& thir cac peroxit, cho 1 ml dung dich kali iodua 100 g/l méi chuén bi vao 10 ml dietyl ete (5.4) dwng
trong éng dong nhd ¢6 ndp thuy tinh trwdrc 46 da dwoc trang béing ete. Lac 6ng dong rdi dé yén trong
1 min. Khéng quan sat thdy mau vang trong 1&p dietyl ete.

C6 thé st dung cac phuong phap thich hop khac dé thir peroxit.

Dé dam bao cho dietyl ete khdng chira peroxit va khdng bj nhiém peroxit, cin x(r ly dietyl ete it nhét |12
ba ngay trwdc khi str dung, nhw sau:

Cét la kém thanh nhirng dai dé it nhét 1a ching cham dugc dén nira chai dung dietyl ete, dung khoang
8 000 mm? 14 kém cho 1 lit dietyl ete.

Trudce khi st dung, nhing toan bd cac déi 14 kém nay 1 min trong dung dich chira 10 g ddng (Il) sulfat
ngam nam phan tl nwéc (CuSO,4-5H,0) va 2 ml axit sulfuric (98 % khéi lvgng) d4m dic trén lit. Rira ky
cac dai ndy nhe nhang bang nwérc rdi dé cac dai da ma ddng con wét nay vao trong chai dyng dietyl ete.

Cé thé st dung cac phurong phap khac voi didu kién 1a khdng anh hwdng dén két qua xac dinh.

A.4 Dietyl ete c6 chira chit chéng oxi hoa

Dietyl ete c6 chira chét chdng oxi hoa véi ham lwong khodng 1 mg/kg c6 ban sin & mét sé quéc gia,
dic bigt dung dé xac dinh chét béo. Ham lwgng nay khdng ding cho myc dich déi chivng.

Tai mdt s6 quéc gia co ban sén dietyl ete chiva ham Iwgng chat chéng oxi hoa cao hon, vi dy: dén
7 mg/kg. Nhi¥ng dietyl ete nhw thé chi nén st dung dbi véi cac phép xac dinh thidng xuyén va phai
tién hanh phép thir tréng ddng théi véi phép xac dinh, dé diéu chinh nhirng sai sé hé théng do lvong
du clia chét chdng oxi hoa gay ra. B4i véi muyc dich @bi chirng, loai dietyl ete nay ludn phai chwng cét
trwdre khi str dung.

A.5 Etanol

Co thé str dung etanol da bi metanol [am bién tinh véi didu kién 1a metanol d6 khéng lam anh hwdng
dén két qua cua viéc xac dinh.
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Phu luc B
(Tham khao)

Cach tién hanh khac dung éng chiét chét béo
¢6 si phéng hodc cé ndi vé&i chai riva

B.1 Yéu ciu chung

Néu sir dung dng chiét chét béo (6.6) cé ndi véi si phng hodc chai riva thay cho binh chiét chét béo thi
tién hanh theo quy dinh trong Phy lyc nay. Cac éng nay phai ¢6 n&p day hodc nat ban chét lugng tot
nhu duwge quy dinh ddi véi binh chiét chat béo theo 6.6 (xem vi du & Hinh B.1).

B.2 Cach tién hanh

B.2.1 Chuén bj miu thiy

Xem Diéu 8.

B.2.2 Phan méu thir

Tién hanh theo quy dinh trong 9.1 nhung ding cac éng chiét chat béo (xem Chu thich cda 6.6 va Hinh B.1).
Phan mau thtr nay phai chuyén duwoc hét vao day cla éng chiét chét béo.
B.2.3 Phép thir tring

Xem9.2vaAz2.

B.2.4 Chuén bj binh thu nhan chét béo

Xem 9.3.

B.2.5 Xac dinh

B.2.5.1 Tién hanh xac dinh ngay.

Thém 10 ml nwéc 3 lam néng trede & nhiét o khodng 65 °C vao phan miu ther dung trong éng chiét
chét béo (B.2.2) dé& thu dwoc tdng thé tich tir 10 ml dén 11 ml. Dung nwdc dé riva phan mau thir trén
day 6ng chiét chat béo. Tron ky.

B.2.5.2 Lam ndng lwgng chira trong éng trong ndi cach thiiy dang soi (6.5). Thinh thoang lac nhe dén
khi phomat phan tan hoan toan. & yén éng 20 min trong ndi cach thiy dang soi.
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Kich thudc tinh biing milimet

dwdrng kinh trong 4 £ 0.4 /dudmg kinh trong 4 £ 0.4 /
% ?

AR

AR
SN

("] u
g \ . / g
duwdmg kinh trong 26 £ 1 dudmg kinh trong 26 £ 1
a) ¢6 gén 6ng si phdng b) ¢6 gén binh rira

CHU DAN
® Dung dich khi thao éng ndi 105 ml £ 5 ml.

® P day cua thanh 1,5mm £ 0,5 mm.

Hinh B.1 - Céac vi du vé cac éng chiét chit béo

B.2.5.3 Thém 2 ml dung dich amoniac (5.1) hodc thé tich twong dwong dung dich amoniac dam dac
hon (xem Cha thich trong 5.1) vao &ng chiét chét béo. Tron ky véi phan mau thir 4 xi ly & day dng.
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B.2.5.4 Thém 10 ml etanol (5.2). Trdn ky mdt cach nhe nhang day éng chiét chét béo. Nén bd sung
2 giot dung dich dé Congo (5.3).

B.2.5.5 Thém 25 ml dietyl ete (5.4). Pay ng chiét bang nut ban da bao hoa nwéc hodc ddy bang nat
lam bdng chét liéu khac da dwgc lam wét bing nwéc (6.6). LAc manh éng trong vong 1 min nhung
khéng lc qua manh dé tranh tao nhii bén. Néu can, lam mat éng dwdi dong nwdc chay dén nhiét do
phong. Cén than thao nit éng, trang nat va cb éng chiét bang mat it dung mai hdn hop (5.6). Dung chai
rira (6.8) sao cho nwéc rira chay vao éng.

B.2.5.6 Thém 25 ml diu nhe (5.5). DAy 6ng chiét chat béo bing nut bdn hoac nut khac da lam wét lai
bang nwéc (ngdm trong nwérc). LAc binh chiét nhe nhang trong 30 s nhw mé ta trong B.2.5.5.

B.2.5.7 Cho ly tam 6ng chiét chéat béo da day kin t&r 1 min dén 5 min & gia tbc quay tir 80g dén 90g.
Néu khéng ¢6 may ly tam thi dat dng day kin trén gia d& (6.7) it nhat 30 min cho dén khi thay c6 I6p néi
trén bé mét ro rét va phan biét rd voi 1op nwdc. Néu can, lam mat éng dwdi dong nwdc chay vé nhiét
dd phoéng.

B.2.5.8 Can than l4y nut ra, dung mét it dung moi hdn hop (5.6) dé trang nat va trang cd éng chiét chat
béo. Dung chai rira (6.8) sao cho nwdc riva chay vao éng.

B.2.5.9 Lp si phong hodc chai rira v&i éng chiét chat béo. DAy éng ndi bén trong cho dén khi cao
hon mét tiép xic gitra cac I&p khoang 4 mm. Ong néi phia bén trong phai song song véi truc clia éng
chiét chét béo.

Cén than gan I&p ndi trén bé mat clia éng chiét chat béo vao binh thu nhan chét béo (xem 9.3) cé chira
vai hat tro sdi (6.10) trong trwdng hop st dung binh nén hodc binh dun sbi (con d6i véi dia kim loai thi
tuy chon). Khéng dé I6p chat nuéc 1an vao. Trang phia ngoai éng ndi bang médt it dung méi hdn hop,
thu ldy nwéc rika vao binh thu nhan chét béo.

CHU THICH: C6 thé gan I&p ni trén bé mat éng chiét chét béo bing biu cao su gén véi éng ngén dé tao 4p Iyc.

B.2.5.10 Théao bng ndi khdi ¢b cla éng chiét chat béo. Nang nhe 6ng néi va trang phan thap hon cla
6ng ndi bén trong béng mét it dung méi hén hop (5.6). Ha thap va chén lai ng néi rdi chuyén nudc riva
vao binh thu nhan chét béo.

Trang rira lai dng ndi bang mdt it dung méi hdn hop, cho nwéc riva vao binh thu nhan chét béo. Loai bd
dung méi hodc mét phan dung mai khéi binh thu nhan chét béo bang cach chwng cét hodc lam bay hoi
nhw trong 9.4.14, khi can.

B.2.5.11 Lai thao éng ndi khdi cb cua éng chiét chat béo. Nang nhe éng ndi va thém 5 ml etanol vao
lwong chira trong éng chiét chat béo. Dung etanol dé trang thanh bén trong 6ng ndi. Trén theo md ta
trong B.2.5.4.
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B.2.5.12 Thyc hién chiét lan thi hai bing cach 13p lai cac thao tac nhw md ta trong B.2.5.5 dén
B.2.5.10. nhung thay 25 ml bang 15 ml dietyl ete (5.4) va 15 ml dau nhe (5.5). Dung dietyl ete dé& trang
thanh trong clia éng néi trong sudt qua trinh thao éng ndi ra khdi éng chiét chit béo sau 1an chiét 14n
trwde.

B.2.5.13 Thyc hién chiét Ian thir ba, bing cach Iap lai cac thao tac nhw mb ta trong B.2.5.5 dén
B.2.5.10 nhung khong thém etanol, chi ding 15 ml dietyl ete va 15 ml déu nhe. St dung dietyl ete dé
trang thanh trong clia ng ndi nhu mé ta trong B.2.5.12.

CHU THICH: C6 thd bd qua ciin chiét thir ba déi véi phomat co ham lugng chét béo nhd hon 3 % khéi lugng.

B.2.5.14 Tién hanh tiép theo nhu mé ta trong 9.4.14 dén 9.4.16.
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Thw muc tai liéu tham khao

TCVN 6400 (ISO 707), Si¥a va san pham siva — Huéng dan idy méu

ISO 5§725:1986, Precision of test methods — Determination of repeatability and reproducibility for a
standard test method by inter-laboratory tests

TCVN 6688-3 (ISO 8262-3), San phdm si¥a va thuc pham tir sita — X4c dinh ham luwong chét béo
béng phuong phép khéi luvgng Weibull — Berntrop (Phuong phdp chudn) — Phén 3: Céc trudng
hop déc biét

INTERNATIONAL DAIRY FEDERATION. Interlaboratory collaborative studies, Second series.
Bull. int. Dairy Fed. 1988, (235)
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