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L&i néi ddu
TCVN 7728:2007 hoan toan tuong dudgng véi SO 5536:2002;

TCVN 7728:2007 do Ban ky thuat'tiéu chudn TCVN/TCIF12
Sita va sdn phdm sira bién soan, Tdng cuc Tiéu chudn Do
lusng Chat luong dé nghi, Bo Khoa hoc va Cong nghé cong bé.
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L&i gi6i thigu

Tiéu chudn nay mé ta phuong phap chuin dé bing tay cho du ky thuat nay hién nay da bi 16i thai. Vé
nguyén tac, hién sdn cé ba phuang phap phat hién diém két thuc chudn dé: phuong phap nhin bang
mét thudng dugc mo ta trong tiéu chudn nay; ky thuat so mau sir dung may do mau dé phat hién diém
két thuc chudn dd str dung cling mét qui trinh nhu mé ta trong tiéu chuan nay va phuong phap chuan dé

dién thé sr dung dung cu chudn dé tu déng.

Hién nay dang bt dau nghién clfu dé dua vao tiéu chudn nay ky thuat ty dong hién dai hon va thay thé

cac thude thr déc hai. Khi hoan tat nghién cltu ban dau nay thi sé dua tiéu chuan nay vao soat xét.
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Xuat ban 18n 1
San pham chat béo sita — Xac dinh ham lugng nudc -

Phudng phap Karl Fischer

Milk fat products — Determination of water content ~ Karl Fischer method

CANH BAO — Khi ap dung tiéu chuin nay cé thé lién quan dén cac vat liu, thiét bi va cac thao tac
gay nguy hiém. Tiéu chuin nay khéng thé dua ra dugc hét tit ca cac van dé an toan lién quan dén
viée sir dung ching. Ngudi sir dung tiéu chuan nay phai tu thiét Iap cac thao tac an toan thich hgp
va xac dinh kha n3ng ap dung cac gidi han qui dinh trudc khi sir dung tiéu chuan.

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay qui dinh phuong phap xac dinh ham lugng nudc trong cac san pham chat béo sta bang

phuong phap Karl Fischer.

Phuong phap nay cé thé ap dung cho butteroil (butteroil, butterfat va milk fat dang khan) c6 chlfa ham
luong nudc khéng qua 1,0 % khdi lugng.

2 Thuat ngir va dinh nghia
Trong tiéu chuan nay ap dung thuét ngir va dinh nghia sau day:

2.1
Ham lugng nudc cua san pham chat béo sira (water content of milk fat products)

Khéi lugng nude xac dinh duge bang qui trinh qui dinh trong tiéu chuan nay.

CHU THICH Ham luogng nuéc dugc biéu thi theo phan tram khéi lugng.

3 Nguyén tic

Phan mau thr dudc hoa tan, sau dé dugc chudn do bang thudc thir Karl Fischer. Trong méi trudng bazd
sulfua dioxit, metanol va idt phan (g véi nhau tao thanh cac lugng tuong duong metyl sulfat va iddua

chi khi cé6 mat clia nudc. Ham lugng nudc clia phan mau thlr dugc tinh tif luong thude thir duge sUr dung.
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4 Thuédc th

Tat ca cac thude thir duge sif dung phai thudc loai phan tich va nuéc cat hoac nuée da loai khoang hoac

nuéc ¢ do tinh khiét tuong duong, trif khi cé qui dinh khac. Tranh su hap thu 4m t moi trudng.

4.1 Thudc thir Karl Fischer, loai ban sén trén thi trudng khéng chifa pyridin, thuéc thir mét thanh
~ phan hoac hai thanh phan, c6 ndng 86 khoang 4 mg/mi dén 5 mg/ml (dudc ghi trén nhan). Tranh sir
dung cac dung dich thudc thir da dé lau c6 ndng do thap hon.

4.2 Clorofom (CHCI,), khdéng chira nuéc.

4.3 Metanol (CH,OH), chi chira 0,05 % phan thé tich nudc.

CANH BAO - Clorofom va metanol 1a chat déc. Phai hét suc than trong.
4.4 Hon hop clorofom/metanol, theo ty 1& 3:1.

Cho ba thé tich clorofom (4.2) va mét thé tich metanol (4.3) vao 6ng dong (5.4) va tron.

5 Thiét bi, dung cu

St dung céc thiét bi, dung cu phong thd nghiém théng thu&né va cu thé nhu sau:

Tat ca cac dung cu phai kho han khi sif dung.

5.1 Can phan tich, c6 thé can chinh xac dén 1 mg, co thé doc dugc dén 0,1 mg.

5.2 Buret, dung tich 10 ml ho3c 25 ml, c6 6ng bao vé canxi clorua.

5.3 Binh nén, dung tich 150 ml, cé nut hodc nap van bang cao su, dudc dI,I.IC 16 dé 1Ap vua buret.
5.4 Chai, bang thuy tinh mau nau, dung tich 1 It, cé ndp day béng thuy tinh mai.

5.5 Ong dong, dung tich thich hgp cho viéc chudn bi hén hop clorofom/metanol (4.4), cé nap day

bang thuy tinh mai va dudc chia vach.

5.6 Pipet, dung tich 25 ml, cé dung cu hut.

C6 thé str dung xyranh 25 ml.

5.7 Hé thdng chuan do

Co thé st dung hé théng chudn dé Karl Fischer ban san trén thi trusng.
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6 Lay mau

Diéu quan trong la mau gii dén phong thr nghiém phai dung la mau dai dién va khong bi thay déi hoac

hu hdng trong qua trinh bao quan ho&c van chuyén.

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

7 Cach tién hanh
7.1 Chuan bi mau thu

Trén mau thir nghiém bang cach khudy déu & khoang 50 °C d& cho nudc dudc phan bé déu trong
chét béo.

7.2 Phép thirtring

Ti&n hanh phép thif trdng trudc méi loat phan tich, vi ham lugng nudc cla hdn hop clorofom/metanol
(4.4) khéng 6n dinh theo théi gian.

Ding pipet (5.6) 13y 25 mi hdn hop clorofom/metanol (4.4) cho vao binh nén (5.3). Chuan dd hén hop
béing thudc thir Karl Fischer (4.1) cho dén khi mau cla it nhat (vang-nau) bén trong khoang tur 3 s dén 5 s.

CHU THICH Trong mét s& hé théng tu déng, sy cé mét cac vét nudc dudc chuadn dd ty déng sao cho khong co

gia tri tréng.
7.3 Xac dinh
7.3.1 Chuan do

Can mat giot nuac (khoang 50 mg), chinh xac d&n 0,1 mg, cho vao binh nén 150 ml (5.3) da can
trudc. Bay ngay nap binh. Ding pipet (5.6) cho thém 25 ml hon hdp clorofom/metanol (4.4) va xoay

binh trong 1 min.

Chudn d6 dung dich thu dudc bang thudc thif Karl Fischer (4.1) cho dén mau i6t nhat (vang-nau) bén
trong khoang t 3 s dén 5 s.

7.3.2 Phdn mau thi
Can khoang 5 g mau da chuén bj (7.1), chinh xac dén 1 mg, cho vao binh nén 150 mi (5.3).

_T6t nhat 1a dung xyranh dé 18y phan mau thl (7.1) cho vao binh nén 150 ml da dudc céan trudc chinh

xac dén 1 mg. Xac dinh khéi lugng cla phan mau thir dua vao la chénh 1éch khoi luong cla hai lan can.
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Ding pipet (5.6) 18y 25 ml hdn hop clorofom/metanol (4.4) cho vao phan mau thir. Hoa tan mau this
bing cach khudy trong khodng 1 min. Chudn dé bang thudc thir Karl Fischer (4.1) cho dén mau iét nhat

(vang-nau) bén trong khoang tU 3 s dén 5 s.
Khéng thuc hién nhiéu hon hai 1dn chudn dé trong mét hén hgp clorofom/metanol (4.4).
C6 thé sit dung phép chudn dé dién thé dé phat hién diém két thic chudn do (“diém tat")

CHU THICH i vdi cac phép xac dinh théng thudng cé sif dung hé thdng tu déng. cb thé cai tién téc dé phan
tich b&ng cach tang thé tich dung méi va thuc hién nhiéu lan chudn dd [vi du, st dung 40 ml hén hap (4.4) cho

bdn lan chuan d8].

8 Tinh toan va biéu thi két qua
8.1 Tinh toan

8.1.1 Tinh chudn do, t, ctia dung dich (7.3.1) bang gam trén mililit, s dung céng thifc sau day:

trong do
m la khéi luong cla giot nudc (7.3.1), tinh bang gam;
V, la thé tich cla thudc thir Karl Fischer (4.1) da dung cho phép xac dinh chudn dé (7.3.1), tinh
bang mililit;

V, Ia thé tich cla thudc thir Karl Fischer (4.1) da dung cho phép thit trdng (7.2), tinh bang miliit.
8.1.2 Tinh ham lugng nuéc clia mau, w, tinh bang phan tram khéi lugng, sif dung cong thic sau day:

v, -V
w=—-2—"%1x100%
a

trong dé
V, la gia tri bang s& thé tich cla thudc thir Karl Fischer (4.1) da dung cho phan mau thlr (7.3.2),
tinh b&ng mililit;
V, lagia tri bang s& thé tich cla thudc thir Karl Fischer (4.1) da dung cho phép thir trdng (7.2), tinh
b&ng mililit.

a la gia tri bang s khéi lugng phdn mau thir (7.3.2), tinh bang gam.
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8.2 Biéu thi két qua

Lam tron két qua dén hai chir sé thap phan.

9 Do chum
9.1 Phép thr lién phong thir nghiém

Chi ti€t cla phép thif lién phong thir nghiém vé d6 chum clia phuong phap da dugc cong bo (xem [4)).
Cac gia tri vé do lap lai va dé tai 1ap thu duge tir phép thir lién phong thir nghiém nay dugc danh gia phu
hap véi TCVN 6910-1 (ISO 5725-1) va TCVN 6910-2 (ISO 5725-2).

Cac gia tri thu dugc nay c6 thé khéng ap dung dugc cho céac dai néng do va cac chat nén khac vai cac

gia tri da néu.

CHU THICH IDF 135 dua ra hudng dan cho cac phép thir lién phong vé cac phuong phap phén tich déi voi sta

va san pham slfa. Hudng din nay dugc dua vao I1SO 5725.

9.2 D3 l3p lai

Chénh l&ch tuyét déi giira hai két qua thir nghiém riéng ré doc lap thu dugc, khi sif dung cung phuong
phap thf trén vat liéu th giéng hét nhau, do cling mét ngudi phan tich, sir dung cling mét thiét bi, tién
hanh trong cting mét phéng thi nghiém, trong mét khodng thdi gian ngan, khéng qua 5 % cac trudng

hop 16n hon:

— d8ivdicacmic <0,1%: 0,015 %;
— déivéi cac mirc > 0,1 %: 0,05 %.
9.3 Do tailap

Chénh léch tuyét ddi gilra hai két qua th nghiém riéng ré thu dugc, khi st dung cung phuong phap thir
trén vat lidu thir giong hét nhau, do cac ngudi phan tich khac nhau thuc hién trong cac phong thd
nghiém khac nhau, stf dung cac thiét bj khac nhau, khdng qua 5 % céc trudng hgp I6n hon:

— d6i vdi cac mic < 0,1 %: 0.03 %;

—~ déivdicacmie>0,1%: 0,10 %.
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10 Bao cao thur nghfém

Bao cao thif nghiém phai ghi rd:

a) moi thdng tin can thiét dé nhan biét day dd vé mau thi;
b) phuong phap ldy mau da sl dung, néu biét;

c) phudng phap thir da sr dung va vién dan tiéu chuan nay:

d) tat ca cac chi tiét thao tac khdng qui dinh trong tiéu chudn nay, clng vdi cac chi tiét bat thudng nao

khac cé thé anh hudng téi két qua;
e) két qua thir nghigém thu duoc; va

f) néu dap (g duoc yéu céu vé dd 1ap lai thi néu két qua cudi cling thu dudc.
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Thu muc tai liéu tham khao

(1] TCVN 6400 (ISO 707), Sifa va san pham sifa — Hudng dan lay mau.

[2] TCVN 6910-1 (ISO 5725-1), D& chinh xac (d6 dung va dé chum) cla phuong phap do va két qua
do. Phdn 1: Nguyén t&c va dinh nghia chung.

[3] TCVN 6910-2 (ISO 5725-2), D6 chinh xac (dd ding va dé chum) ctia phuong phap do va két qua do.
Phan 2: Phuong phép co ban xac dinh do |ap lai va dé tai lap cla phuong phap do tiéu chuan.

[4] STEIGER, G. and MARTENS, R. Interlaboratory collaborative studies. Bulletin of the IDF, No.235, 1988.
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