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L&i noi dau
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TIEU CHUAN QUOGC GIA TCVN 7086:2007

Xuat ban l3n 2
Sira va san pham sira - Xac dinh ham lugng déng
Phuong phap do quang (Phuong phap chu.'?i’n)

Milk and milk products — Determination of copper content —
Photometric reference method (Reference method)

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay qui dinh phuong phap chudn do quang dé xac dinh ham lugng dong trong sifa va san
pham sira.

Tiéu chudn nay ap dung cho:

a) sifa, stfa gay va butter milk;

b) sifa cd va sifa dic cb duong,

c) sifa bot nguyén chéat va sira bot gay;

d) cream va bo;

e) butterfat;

f) kem lanh;

g) phomat cing, nifa ciing va phomat mém & timg thdi diém khac nhau va phomat ché bién:
h) casein, caseinat va coprecipitat.

Tiéu chudn nay thich hop cho viéc xac dinh ham lugng déng trong cac mau bo va butterfat nhé hon
0,05 mg/kg.

CHU THICH Chi tiét han, xem IDF 68 d8i véi butterfat.
2 Tailigu vién dan
Cac tai lidu vién dan sau 1a rat cin thiél cho viéc ap dung tiéu chudn. DGi véi cac tai liéu vien dan ghi

nam ban hanh thi ap dung phién ban dugc néu. B3i vdi céc tai liéu vién dan khong ghi nam ban hanh
thi ap dung phién ban mai nhét, bao gdm ca cac slfa ddi.
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ISO 648:1977, Laboratory glassware — One-mark pipettes (Dung cu thiy tinh dung trong phéng tha

nghiém — Pipet mét vach).

ISO 835-1:1981, Laboratory glassware — Graduated pipettes — Part 1. General requirements (Dung cu
thiy tinh diing trong phong thir nghiém — Pipet chia do — Phan 1: Cac yéu cdu chung).

3 Thuat ngir va dinh nghia
Trong tiéu chudn nay si dung cac thuat nglr va dinh nghia sau:

3.1
ham lugng déng (copper content)

phan khéi lugng clia cac chat xac dinh dugce theo qui trinh mé ta trong tiéu chudn nay.

CHU THICH Ham lugng déng dugc bidu thi b4ng miligam trén kilogam.

4 Nguyén tic

Chat hitu ca cé trong mau thir dugc thuy phan bing hn hop clia axit nitric va axit sulfuric (d8i véi vang
sUa, ba va butterfat thi phai loai b chét béo trude khi thuy phan). Dung dich nay dudc trung hoa béing
dung dich amoniac sau d6 tao phlc déng thanh mugi clia axit dietyl dithiocacbamic. Musi déng (I1)
dugc chiét bang amyl axetat. D6 hap thu clia dung dich mau vang dudc do béng cach do quang.

Su c6 mat cha bismut va/hodc telu lam can trd viéc xac dinh déng. Xem cach kiém tra su c6 méat cla
chung va phuong phap loai bé nhu qui dinh trong 8.6.

5 Thuoc tha

Chi sl dung thudc thir tinh khiét phan tich va khong chifa déng, ngoai trir cac dung dich chuan déng (I1)
sunfat (5.12).

5.1 Nudc, sr dung nudc cat hai 1an, viéc chung cét Ian cudi phai dugc tién hanh trong thiét bi chung
cét khong chifa dong.

5.2 Etanol (CH,CH,OH), khoang 96 % phén thé tich.
Chimg cét trong thiét bi chung cat khong chita déng, néu can.
5.3  Ete dietyl [(C,Hs),0].

Chung cat trong thiét bi chung cat khéng chifa déng, néu can.
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5.4 Xang nhe (ete dau hod), c6 dai séi trong khoang tir 40 °C dén 60 °C.

Chung cat trong thiét bi chung cat khéng chifa dong, néu can.

5.5 Axit nitric, dam dic, po(HNO,) = 1,42 g/mil.

Chung cét trong thiét bi chung c&t khéng chifa déng. Loai bd 50 ml dau tién.
5.6 Axit sulfuric.

5.6.1 Axit sulfuric, dam d&c, p,(H,SO,) = 1,84 g/ml.

5.6.2 Axit sulfuric, loang, ¢(H,S0O,) = 0,5 mol/l.

5.7 Dung djch hydro peroxit, ém(HROE} = 1,099'g/ml d&n 1,103 g/ml.

5.8 Dung dich amoniac, dam dac, p,,(NH,) = 0,91 g/ml.

Lam sach dung dich amoniac b&ng cach chung cat chan khéng trong thiét bi chung cat khéng chia

dong, néu can.
5.9 Dung dich EDTA/xitrat

Hea tan trong nudc 400 g amoni xitrat [(NH,),CsHs0;] va 100 g mudi dinatri EDTA ngam 2 phan td nudc
[muéi dinatri ngam 2 phan tlr nuéc cha axit (etylendinitrilo)-tetraaxetic] (Na,C,H,.N,05.2H,0) vao trong
binh dinh mdc mét vach 1 000 mi (6.12). Thém nudc cho dén vach.

Néu can lam sach dung dich EDTA/xitrat theo cach sau:

Cho 3 giot dung dich phenonphtalein (5.13) vao dung dich EDTA/xitrat. Sau d6 thém di luong dung
dich amoniac (5.8) cho dé&n khi dung dich gilf dusc mau héng nhat. Thém ti€p 10 mg natri dietyl
dithiocacbamat (5.10). Lam &m dung dich trén ndi cach thuy (6.5) d&t & 60 °C trong khoang 10 phat dé
mudi natri dietyl dithiocacbamat tan hét hoan toan. D& ngudi dén nhiét dé mai trudng.

Chiét dung dich EDTA/xitrat nam lan trong phéu chiét 2 lit bang 15 ml dung dich amyl axetat (5.11). L&p

lai toan bd qui trinh lam sach cho dén khi phan 15 ml amyl axetat cudi cing con lai khéng mau.
5.10 Dung djch natri dietyl dithiocacbamat {[(C,H;),NCSSNa]

Hoa tan 400 mg natri dietyl dithiocarbamat ngam 3 phan t&f nudc [(C,;Hs);,NCSSNa.3H,0] trong 90 mi
nudc (5.1) dung trong binh dinh mitc mét vach 100 mi (6.12). Pha loang bang dung dich amoni hydroxit
(5.8) cho dén vach. '

Bao quan dung dich ndi t&i trong td lanh (0 °C dén 8 °C). Hang tuan lam mdi lai dung dich.
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5.11 Amyl axetat

Lam kho 1 lit amyl axetat trén 15 g natri sunfat khan trong 24 gid. Chung cét trong thiét bi khong chifa
dong. Thu ldy dich cét trong khoang nhiét dé tir 136 °C dén 140 °C.

Co thé thay amy! axetat bang xylen da dudc chung cat trong thiét bi khong chifa dong.
5.12 Dung dich chuin déng (ll) sunfat.

5.12.1 Dung dich dong goc

Hoa tan trong nudc 196,5 mg dong (Il) sunfat ngdm 5 phan tir nudc (CuS0Q,.5H,0) dung trong binh dinh
mifc mot vach 1 000 ml (6.12). Cén than thém 5 ml dung dich axit sulfuric loang (5.6.2) va lic déu. Pha
. loang bang nudc (5.1) dén vach.

5.12.2 Dung dich lam viec
Chudn bj dung dich nay trong ngay sif dung.

St dung pipet mét vach (6.11) cho 10 ml dung dich ddng géc (5.12.1) vao 5 mi dung dich axit sulfuric
loéng (5.6.2) truéc d6 da dudc cho vao binh dinh mdc mét vach 500 ml (6.12) va lac déu. Pha loang
bang nudc dén vach mifc. '

CHU THICH 1 ml-dung dich ddng lam viéc chifa 1 ug Cu.
5.13 Dung dich phenolphtalein
Hoa tan 1 g phenolphtalein trong 100 ml etanol 90 % (phan thé tich).

5.14 Dung dich kali xyanua (KCN), v&i 5 % phan khéi luong KCN.

CANH BAO - Chii y d& dam bao an toan, vi KCN 1a chat doc. Ngusi st dung tiéu chuan nay cin
thiét lap thao tac thyc hanh an toan sic khde va xac dinh kha ning ap dung céc han ché qui
dinh trudc khi sir dung.

5.15 Dung dich natri hydroxit, c(NaOH) = 1 molll,

6 Thiét bi, dung cu
6.1 Dung cu thuy tinh

Gilr dung cu thuy tinh sach trong dung dich axit nitric 10 % (phan kh&i lugng). Trudc khi sif dung, trang
ba 1an bang nuéc cat va sau d6 lai trang ba Ian bing nudc cat hai lan. Lam khé bang cach trang lan luot

bang etanol va ete dietyl, néu can.
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6.2 Can phan tich, cé thé can chinh xac dén 1 mg, c6 thé doc dén 0,1 mg.
6.3 Dung cu nghién hoic xay xat thich hgp.
6.4 Sang, cd 15 danh dinh 0,5 mm, lam bing vat liu khéng chifa dong.

6.5 N&i cach thuy, duy tri & nhiét d6 & 20 °C + 2°C; 40°C + 2°C, tr45°C + 2°C, 60°C + 2°C, tir
30 °C dén 60 °C, tir 40 °C dén 60 °C, tir 60 °C dén 65 °C va tur 80 °C dén 90 °C.

6.6 Dau dot nho béng ga.

6.7 Binh thuy phan (binh Kjeldahl) cé nat thuy tinh mai, duge chia do & phan dudi cach ¢ binh 50 ml.
6.8 Bi thuy tinh, dugc ngadm trong axit nitric 10 % (khéi lugng), nhu d6i véi dung cu thuy tinh (6.1).

6.9 Ong dong chia dé, dung tich 5 mi va 25 ml.

6.10 Pipet chia d6, dung tich 5 ml va 25 ml, duoc chia do 0,1 ml, pht hgp véi loai A cla ISO 835-1 : 1981.
6.11 Pipet mdt vach, c6 thé phan phéi 1 ml, 2 mi, 5 ml, 10 ml va 20 ml, pht hop véi loai A clia ISO 648:1977.
6.12 Binh dinh muc mét vach, dung tich 100 ml, 500 ml va 1 000m|.

6.13 May do quang phd, thich hop dé do do hap thu & budc sdng 436 nm, dudc trang bi cac cuvet cd
chiéu dai dudng quang 10 mm.
7 Lay mau

Diéu quan trong 1a mau gli dén phong thlr nghiém phai la mau dai dién va khéng bi hu hong hoac thay
d8i trong qua trinh bao quan va van chuyén.

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

Trong suét qua trinh 18y mAu chud y dé tranh nhiém ban déng. Bao quan cac binh [dy mau bang thuy
tinh trong dung dich axit nitric 10 % (phan khdi Iugng).

Bao quan mau sao cho tréanh dugdc sy gidm chat lugng va thay déi thanh phan.
8 Cach tién hanh
8.1 Chuan bj mau thir

CHU Y - Tranh nhiém ban déng trong sudt qua trinh tién hanh thir nghiém.
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8.1.1 Sira va sira gay

Bua mau thir vé nhiét do 20 °C trén ndi cach thuy (6.5) va tron that can than. Néu truong hop chat béo
trong mau sifa phan tan khong dong déu, thi lam &m mau tir tr trén ndi cach thuy (6.5) dat & 40 °C trong
khi van trén nhe bang cach dao chiéu. Sau dé lam ngudi nhanh trén ndi cach thuy (6.5) khac dé & 20 °C.

8.1.2 Buttermilk

Loai bo hét nhimg hat bo, néu can. Bua mau vé nhiét d6 20 °C trén ndi cach thuy (6.5). Tron ky ngay
trude khi can (xem 8.2.1).

8.1.3 Vang sira

Bua mau vé nhiét dé 20 °C trén ndi cach thuy (6.5). Tron hodc khudy déu nhung khéng qua manh dé
tranh tao bot hodc danh kem. Néu mau qua dac, hosic néu chat béo khéng phan tan déng déu, thi lam
nong tif tIr trén ndi cach thuy (6.5) dat & 40 °C dé tron dude dé dang. Lam ngudi mau nhanh trén ndi
cach thuy (6.5) khac dat & 20 °C.

CHU THICH Néu trén miu chua déu hosc néu mAu cb bidu hién tao bot r6 rét hoic cé nhimg d&u hiéu khong
binh thudng khac thi c6 thé sé khdng cho k&t qua chinh x4c.

8.1.4 Siracéd

Lac va lat ngugc vat chifa mau thir. Md vat chifa, rét tif tir sita vao trong vat chifa khac béng thuy tinh cé
nap day kin. Can than vét hét tat ca chat béo hoc thanh phan khac dinh trén thanh vat chira dau tién
cho vao mau. Khudy manh va day nip vat chaa.

Lam néng vat chira da day nap trén néi cach thiy (6.5) dat & 40 °C dén 60 °C. Cir 15 phuit 14y vat chia
ra va lac manh. Sau 2 gid I8y vat chita ra. Lam ngudi trén ndi cach thuy (6.5) khac dat & 20 ”C Md nap,
dung thia hoac dao khudy dé trén déu.

CHU THICH Néu chat béo tach riéng, thi c6 thé khéng cho két qua chinh xac.
8.1.5 Sira dac cé duong

Md vét chifa va ding thia ho#ic dao trén déu sifa, trén ky tif trén xudng dudi sao cho cac I6p sifa d dudi
day va & trén dudgc tron Ian véi nhau. C3n than lay hét tat ca sifa bam & thanh vat chira va day vat chira
cho vao mau thr.

Chuyén hét mau thif sang vat chlfa thar hai bing thuy tinh c6 ndp day kin. Day nap lai. Lam néng vat
chia da dugc day kin trén ndi cach thuy (6.5) d nhiét dé tir 30 °C dén 40 °C. Lam nguoi trén mot noi
cach thuy (6.5) khac d&t & 20 °C. Khudy déu mau trong vat chifa. Tron cho dén khi tat ca la mot khaéi
ddng nhat va day vat chia lai,

10



TCVN 7086:2007
Trong truang hop 6ng cb thé gap lai dugc, thi mé 8ng va chuyén luong chira bén trong sang vat chua
bang thuy tinh. Cat md &ng va chuyén hét tat ca phan con bam vao thanh trong ciia 6ng sang vat chla.
8.1.6 Sira bot nguyén chat va sira bot gdy
Chuyén sifa bot vao vat chita co nap day kin, cé dung tich 18n gép hai lan thé tich sita bét, Day ngay vat
chira lai. Tron déu sita bot bang cach Iap lai viéc 1ac va 1at nguodc vat chira.
8.1.7 Bo

8.1.7.1 Néu mau thir da dong nhat, thi lam mat mau dén 4 °C + 2 °C truéc khi can dé chuyén mau

dugc dé dang sang binh thuy phan,

8.1.7.2 Né&u mau khong ddng nhat nhin thay r&, thi lam &m mau dén nhiét do vira du 4m dé dé tron

. dén trang thai trang déng nhat ma khéng tao nhd. Nhiét dd trén thudng khong vuct qua 35 °C.

Trong khi trén, lam ngudi mau trén ndi cach thuy (6.5) dén khoang 20 °C (hoac cho dén khi hoi cimg).
Ngay sau khi lam ngudi, md vat chifa mau va khudy nhanh khéng qua 10 gidy bang thia ho#c dao trén.
Tién hanh nhu trong 8.1.7.1.

8.1.8 Butterfat

Trudce khi can, lam &m mau thir trén ndi cach thuy (6.5) dat & 40 °C. Gilr & nhiét do nay trong 5 phut va

tréon hhg.
8.1.9 Kem lanh

D6 véi mau 13y trong cac goi nhd, thi thao bd bao bi va cho mau vao trong vat chifa cé nap day kin. DGi
v8i mau I8y tir khéi 16n hoc I8y tir bao géi 16n, thi gilt nguyén ching trong vat chifa mau. Trong ca hai
trudng hop, 1am tan chady mau béng cach dat vat chifa mau vao ndi cach thuy (6.5) dat d 45 °C trong
thai gian vifa d0 dé lam méau trd thanh dang 1ng. Lac d€ trén déu mau. Lam ngudi mau trén mot noi
cach thuy (6.5) khac dat & 20 °C van tigp tuc tron cho dén khi nguéi han.

8.1.10 Phomat va phomat ché bién
Cét bd vd hoac 16p bé mat bi méc khdi mau thir sao cho mau thu dugc dung mau dai dién cla loai

phomat théng thudng tiéu thy. Dung cac dung phi hop (6.3) dé nghién ho3c xay mau. Tron nhanh toan

bd ca khéi & nghién hogc xay nhd, va néu cé thé nén nghién hodc xay lai sau do tron déu.

Né&u mau thir khong thé nghién hoac xay (vi du: phomat mém), thi tron ky mau. Chuyén ngay phan mau

thir da x(r ly, hoac mét phan dai dién clia mau sang vat chlfa c6 nap day kin.
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‘Sau khi nghién xong phai ti€n hanh phan tich mau, cang nhanh cang tét. Khi mau phomat da xay hoac
da nghién cho thdy suf phéat trién clia ndm mdc khéng dugc nhu mong dgi hodc bat ddu suy gidm chat

lugng thi khéng phan tich m3u d6. Rifa sach dung cu sau mi lan nghién hoic xay mau.
8.1.11 Casein, caseinat va coprecipitat

8.1.11.1 N&u phan 16n mau da min lot hét qua sang (6.4), thi cé thé dudc dung ngay ma khong phai
nghién. Chuyén khoang 50 g mAu thlr da nhan dugc cho vao binh chlfa cd ndp day kin khi, co dung tich 16n
gap ddi thé tich mau.

Day ngay nap binh chifa. Trén k¥ mau béng cach l4c va dao chiéu binh chita mau.

8.1.11.2 Néu phén I6n mau thr khong dii nhd dé lot hét hoic gan hét qua sang (6.4), thi nghién ti€p
khodng 50 g mau thir cho d&n khi lot hét qua sang. Chuyén hét mau thir sang binh chia. Tién hanh
theo 8.1.11.1.

8.2 Can vaxirly so bd ph&n miu thir
8.2,1 Sira, sita gdy va butter milk

Can 20 g mau thir (8.1.1 va 8.1.2), chinh xac dén 10 mg, cho vao binh thuy phan (6.7). Thém 3 ml axit
nitric (5.5) va 2,5 ml axit sulfuric dam dac (5.6.1). Tiép tuc theo 8.3.

8.2.2 Siraco

Can 8 g mau thtf (8.1.4), chinh xac dén 10 mg cho vao binh thuy phan (6.7). Thém 10 mi nudc (5.1) va
2,5 ml axit sulfuric ddm d&c (5.6.1). Tiép tuc theo 8.3.

8.2,3 Sira dic cé dudng

Can 5 g mau thif (8.1.5), chinh xac dén 10 mg cho vao binh thuy phan (6.7). Thém 3 ml axit nitric (5.5)
va 2,5 ml axit sulfuric d@m dac (5.6.1). Khéng thém axit nitric & giai doan nay bdi vi tao bot qua nhiéu.
Tiép tuc theo 8.3,

8.2.4 Sira bot nguyén chat va sira bot gay

Can 2 g mau thir (8.1.6), chinh xac dén 1 mg cho vao binh thuy phan (5.7). Cho 5 ml nudc (5.1) va tron
déu. Sau do6 thém 3 ml axit nitric (5.5) va 2,5 ml axit sulfuric dam dc (5.6.1). Tiép tuc theo 8.3.
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8.2.5 Cream, bo va butterfat

Can 20 g mau thir (8.1.3, 8.1.7 va 8.1.8) chinh xac dén 10 mg cho vao binh thuy phan (6.7). Trong
trudng hop vang sifa ho#c bo thi thém 8 ml axit nitric (5.5), con truong hop butterfat thi theém 4 ml nuac
(5.1) va 8 ml axit nitric (5.5). Bun néng binh trong ndi cach thuy (6.5) & 80 °C dén 90 °C trong 1 gid. Cl
3 phit lic ky binh mét Ian dé rira chat béo béng axit nitric (5.5). Lam ngudi trén néi cach thuy (6.5)

khac, dat & 40 °C va diing pipet loai bd I6p chat béo cang nhiéu cang tét.

Thém 15 ml ete dau hoa (5.4). Khudy k¥ va dung pipet loai bd dung méi cang nhiéu cang tot. Lap lai hai
lan, méi Ian dung 15 mi ete ddu hoa (5.4) mdi. Loai bd phén ete ddu hoa con lai bang cach dun néng
nhe *rén ndi cach thuy (6.5) & nhiét o tir 80 °C dén 90 °C. Lam ngubi dén nhiét dé phong. Thém 2,5 ml
axit sulfuric 6dm dac (5.6.1). Ti€p tuc theo 8.3.

8.2.6 Kem lanh, phomat va ché bién phomat

Can 3 g mau thir (8.1.9, 8.1.10), chinh xac dén 1 mg cho vao binh thuy phan (6.7). Thém 3 ml axit nitric
(5.5) va 2,5 mi axit sulfuric dam d&c (5.6.1). Tiép tuc theo 8.3.

8.2.7 Casein, caseinat va coprecipitat

Can 1 g mau thir (8.1.11) chinh xac dén 1 mg, cho vao binh thuy phan (6.7). Thém 5 ml nudc (5.1), 3 ml
axit nitric (5.5) va 2,5 mi axit sulfuric dam déc (5.6.1). Ti€p tuc theo 8.3.

8.3 Thuy phan

8.3.1 Cho thém ba vién bi thuy tinh (6.8) vao lugng chifa trong binh thuy phan (8.2.1 dén 8.2.7). Thao
tac trong t0 hot hoat déng tét, dat binh & tu thé nghiéng va lam néng bang dau dét nho (6.6) dé dét.
Giam sat chiéu cao clia ngon Ifa d& han ché tao bot trong binh. Cho phép bot dang cao dén ¢ binh
_nhung khang @8 bot tran ra ngoai. Gitf cho hén hop sdi nhe. Tranh dé qué nhiét timg phan.

Tién hanh phép thir trdng (xem 8.5) déng thai vdi viéc xac dinh.

832 Khi dung dich da chuyén sang mau nau, thém can than tir 3 giot dén 5 giot axit nitric (5.5). Lac
manh dung dich cang nhanh cang tét. Tiép tuc dun va thém axit nitric, méi Ian tir 5 giot dén 20 giot.
thinh thoang khu&y dé 18y hét cac chat bam & thanh binh. Ti€p tuc cho dé&n khi hon hdp con lai khong
mau sau dé lam ngudi dén nhiét dé phong.

8.3.3 Thém can than 2 ml nudc (5.1) va 1 ml dung dich hydro peroxit (5.7). Khuay va dun tiép cho dén
khi co khoi trang. N&u dung dich chuyé&n thanh mau vang, thi thém ti€p 0,5 mi dung dich hydro peroxit.
Tiép tuc dun thém 45 phut tinh tir khi c6 khéi trang béc 1én. Lam ngudi d&n nhiét do phong va thém
nuéc cho dén khi t8ng thé tich khoang 25 ml.

13
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8.3.4 Cho 5ml dung dich EDTAVxitrat (5.9) va 0,1 ml dung dich phenolphtalein (5.13). Thém dung dich

amoniac (5.8), thinh thoang khudy cho dé&n khi hén hop con lai mau do nhat .
8.4 Hién mau

Trong sudt qua trinh hién mau va xac dinh bang phuong phap do quang, phai tranh ti€p xuc anh sang
manh hon dé roi 150 Ix (&nh ndng diu ban ngay). Trong khi khudy, thém 5 ml dung dich natri dietyl
dithiocacbamat (5.10). Thém nuéc dén vach 50 ml va ding pipet I8y 4 ml amyl axetat (5.11) cho vao
trong dung dich. Day nap binh va trén. Bun néng binh day kin 10 phat trén ndi cach thuy (6.5) dat ¢ 60 °C
dén 65 °C. Sau do I&c manh binh trong 1 phut va lién tuc lat nguge binh, ddm bao rang nut day van
nguyén vi tri. Lam nguéi nhanh binh con day nap dudi voi nudc chay it nhat 10 phut.

Trong trudng hap dung xylen thay cho amyl axetat, thi l&c binh trong 2 phut.

Loai mau duc trong 1&p amyl axetat bang cach c3n than nghiéng binh tif tu thé thdng dimg sang tu thé
nam ngang, vai lan. Can than tiép tuc nghiéng binh néu van con duc. Gilf binh 1 gid & nai téi.

8.5 Phép thirtring

Tién hanh phép thif trdng déi vai thudc thir déng thdi véi phép xac dinh, bing cach dung tat ca cac
thuée thif va 20 mi nuéce (5.1) thay cho phan méau thir. Trong suét qua trinh thuy phan, ding cung mét
lugng axit nitric (5.5) va dung dich hydro peroxit (5.7) nhu da dung dé thuy phan phan mau thir.

8.6 Do quang

Dung pipet ldy I6p amyl axetat (16p phia trén) cho vao cuvet 10 mm cla dung cu do quang phd (6.13).
Do d6 hap thu cua |8p amyl axetat clia dung dich thir (8.4) va clia dung dich trang thudc thir (8.5) dua
vao nudc d budc séng 436 nm. LAy gia tri clia dung dich thir trir di gia tri dung dich tring thudc thir.

Gia tri d6 hap thu ctia mau thir tring phai tuong (mg nhd hon 0,4 ug Cu/50 mi. Néu gia tri mau thlr trang
cao haon, thi phai kiém tra lai tat ca cac thudc th.

Bitmut va telu c6 thé dugc coi nhu khéng cé mat, néu nhu 18p amyl axetat trd nén khéng mau sau khi
lac vai dung dich kali xyanua (5.14). Mé&t khac, chung cé thé loai dugc bing cach rlra I6p amyl axetat
vdi dung dich natri hydroxit (5.15).

8.7 Sé lan xac dinh

Thue hién cac phép xac dinh, ké ca phép thir trang (8.5), mdi loai hai lan.
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8.8 Dudng chuan

8.8.1 Dung pipet 1y O ml (mau tréng); 0,5 ml, 1 ml, 2 ml, 3 ml, 4 ml va 6 ml dung dich lam viéc chuan
déng (I1) sunfat (5.12.2) cho vao mét day bay binh thuy phan (6.7). Pha loang bang nudc (5.1) dén
khoang 25 ml. Thém 2.5 ml axit sulfuric da@m dac (5.6.1) va ldc déu. Thém 5 mi dung dich EDTA/xitrat
(5.9) va 0,1 ml dung dich phenolphtalein (5.13) va l&c déu lai. Thém dung dich amoniac (5.8), trong khi
thinh thodng van khudy cho d&n khi hén hop con lai mau dd nhe.

8.8.2 Cach tién hanh nhu mé ta trong 8.4.

8.8.3 Dung pipet lay timg I8p amyl axetat (16p phia trén) cho vao cuvet 10 mm cda dung cu do quang
phé (6.13). Do d6 hap thu cla I6p amyl axetat dua vao nudc & budc séng 436 nm. LAy gia tri tim dugc
cla cac dung dich tri di gia tri thir trang.

8.8.4 Dung dé thi clia cac dd hap thu nay dua vao ham luong déng dudc thém vao.

8.8.5 Hang thang phai kiém tra dudng chuan.
9 Tinh va biéu thi két qua
9.1 Phuong phap tinh

Ham luong déng clia mau, w, dudc biéu thi b&ng miligam trén kilogam, tinh theo céng thic:

trong doé
m, la khéi lugng ctia phan mau thir (xem 8.2), tinh bang gam;

m, 1a khéi lugng ctia déng, doc dugc tir dudng chudn (ho#c tinh dudc tir dudng héi qui thu dude
bang phuong phap binh phuong nhd nhat), tinh bing microgam (xem 8.8.4).

Khi cac yéu cau vé do I4p lai (xem 10.2) thoa man, thi I8y két qua trung binh s& hoc clia cac gia tri
thu dudc.

9.2 Biéu thj két qua
Biéu thi két qua dén ba chi s6 thap phan. D4i véi sifa bot nguyén chéat va sifa bot gay va casein,

caseinat va coprecipitat thi biéu thi d&n hai chif s& thap phan.
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10 Do chum
10.1 Phép thir lién phong thir nghiém

Cac chi tiét cla phep thl lién phong thir nghiém vé do chum dugc dua ra trong phu luc A. Cac gia tri thu
dudc nay cé thé khéng ap dung dugc cho cac dai néng dé va chat nén khac véi cac gia tri da néu.

10.2 Db l3p lai

Chénh léch tuyét déi gita hai két qua thir riéng ré doc lap, thu dugce khi sif dung cing mét phuong phap
thir trén vat liéu thir gibng hét nhau, do cing mét ngudi phan tich, sif dung cling mét thiét bi trong mét
khoang thdi gian ngan, khong qua 5 % céc trudng hop vuot qua cac gia tri dua ra trong Bang A.1.

10.2 D6 tai lap

Cheénh léch tuyét ddi gilta hai két qua thir riéng ré, thu duge khi sif dung cing mét phucng phap thir trén
vét liéu thir gidng hét nhau, do cac ngudi phan tich khac nhau thuc hién trong cac phong thir nghiém khac
nhau, sif dung cac thiét bi khac nhau, khong qua 5 % cac trudng hop 16n hon cac gia tri dua ra trong
_bang A.1.

11 Bao cao thir nghiém

Bao cao thi nghiém phai chi ra:

a) moi théng tin can thiét & nhan biét day du vé mau ther
b) phuong phap Iay mau da sir dung, néu biét;

c) phuong phép thir da sir dung va vién dan tiéu chudn nay:

d) moi chi tiét thao tac khéng qui dinh trong tiéu chudn nay, cling vdi cac chi tiét bat thudng naoc khac
¢6 thé anh huong téi két qua;

e) kétqua thir nghiém thu dudc va néu do I4p lai dugc kiém tra thi néu két qua cudi cling thu duoc.
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Phu luc A

(tham khao)

Cac két qua thir lién phong thir nghiém

TCVN 7086:2007

Mét nghién cu lién phong thir nghiém da dudc thuc hién va két qua da dugc cong bé (chi tiét, xem [5]).

TCVN 6910-2:2001 (ISO 5725-2:1994) cho cac dir liéu vé dé chum dugc dua ra trong bang A.1.

Bang A.1 - Cac két qua phan tich lién phong thr nghiém

Ham lugng Gidl han 1ap lai Gidi han tai lap
Tén san pham (phén khdi lugng) mglkg ma/kg
mg/kg
Sita 0,03 0,004 0,010
; Sita gay 0,03 0,004 0,010
Buttermilk 0,03 0,004 0,010
C.ream 0,03 0,004 0,020
Ba 0,04 0,004 0,020
Butterfat 0,04 0,004 0,020
Sira bot nguyén chét 0,30 0,05 0,10
Stra bot gay 0,80 0.05 0.10 ]
Sira co 0,06 - 0,008 0.020
Sira dac co dudng 0,06 0,008 - 0,020
Kem lanh 0,20 0,030 0,060
Phomat va phomat ché bién 0,20 0,030 . 0,060
Casein, caseinat va coprecipitat 1.8 0,15 0,30

Cac két qua thu dugc tir phan tich théng ké phi hgp véi TCVN 6910-1:2001 (ISO 5725-1:1994) va
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Thu muc tai liéu tham khao

(1] IDF 68, Anhydrous milkfat, anhydrous butteroil or anhydrous butterfat, butteroil and butterfat, ghee
(compositional standards).

(2] TCVN 6400 (ISO 707) Sira va san phdm sita — Hudng dan Iay miu.

(3] TCVN 6910-1:2001 (ISO 5725-1:1994) D6 chinh xac (dd dung va db chum) cla phudng phap do
va két qua do. Phan 1: Nguyén tac va dinh nghfa chung.

~.[4] TCVN 6910-2:2001 (ISO 5725-2:1994) B chinh xac (d6 dung va do chum) clia phuong phap do va két
qua do. Phan 2: Phuong phap co ban xac dinh do Iap lai va do tai lap clia phuong phap do tiéu chuan.

[5] GRIEPINK, B., COLINET, E., GONSKA, H. and MUNTAU, H. The certification of contents (mass fraction)
of Cd, Cu, Fe, Hg and Pb in one natural sample of skim milk powder (BCR 63) and in two spiked samples of
skim milk powder (BCR 150 and 151). Report EUR 9251 EN, 1984,
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