TCVN TIEUCHUANQUOC GIA

TCVN 8099-3 : 2009
ISO 8968-3 : 2004

Xuét ban lin 1

SUA XAC BINH HAM LUQNG NITO -
PHAN 3: PHUONG PHAP PHAN HUY KiN

(PHPONG PHAP THONG DUNG NHANH SEMI-MACRO)

Milk - Determination of nitrogen content -
Part 3: Block digestion method (Semi-micro rapid routine method)

HA NOQI - 2009



L&i néi dau
TCVN 8099-3 : 2009 hoan toan twong duong véi 1ISO 8968-3 : 2004

TCVN 8099-3 : 2009 do Ban ky thuat tiéu chuln quéc gia TCVN/TC/F12
Swa va san phdm sia bién soan, Téng cyc Tidu chun Do lvdng Chat
lugng dé nghj, B4 Khoa hoc va Céng nghé cong bé.

Bo tiéu chudn TCVN 8099 (ISO 8968) Sira — Xac dinh ham luong nito, gbm
céc phén sau day :

© - TCVN 8099-1 : 2009 (ISO 8968-1 : 2001), St*a — X4dc dinh ham lvgng
nito — Phén 1: Phuong phép Kjeldahl:

=~ TCVN 8099-2 : 2009 (ISO 8968-2 : 2001), Stra — Xéc djnh ham luong
nito — Phan 2: Phuong phép phén huy kin (Phuong phap Macro);

- TCVN 8099-3 : 2009 (ISO 8968-3 : 2004), Sira — Xac djinh ham luwong
nito — Phdn 3: Phuong phédp phén huy kin (Phuong phap théng dung

nhanh Semi-macro);

- TCVN 8099-4 : 2009 (ISO 8968-3 : 2001), Sira - Xac djnh ham lwgong
nito — Phén 4: Phuong phép xac dinh ham Iwong nito phi protein;

- TCVN 8099-5 : 2009 {ISO 8968-3 : 2001), Sra - Xéc dinh ham lwong
nito - Phan 5: Phuong phép xéac dinh ham luong nito protein.

TCVN 8099-3 : 2009
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Si{ra — Xac dinh ham lwong nito —
Phan 3: Phwong phap phan huy kin
(Phuwong phap thong dung nhanh Semi-macro)

Milk — Determination of nitrogen content —
Part 3: Block digestion method (Semi-micro rapid routine method)

CANH BAO - Viéc ap dyng tidu chuén nay cé thé lién quan dén cac vit ligu, thiét bj va cac thao
tac gay nguy hidm. Tiéu chuln nay khéng thé dwa ra dwec hét tit ca cac van d& an toan liégn
quan dén viéc str dung ching. Ngwoi sir dyng tiéu chuin nay phai ty thiét 1ap cac thao tac an
toan thich hgp va xac djnh kha ndng ap dyng cac gidi han qui djnh trwwéc khi st dyng tiéu chuén.

1 Pham vi ap dyung

Tiéu chudn nay qui dinh phwong phap xac dinh ham lwgng nito trong sika nguyén chét hodc stra gay
dang Iéng.

Tieu chudn nay dé& cap dén phuong phéap nhanh thurdng xuyén ban vi luong theo nguyén thc phan huy kin.
2 Tailiéu vién dan

Cac tai lidu vién dan sau rat cAn thiét cho viéc 4p dung tiéu chuan nay. D4i véi cac tailigu vien dan ghi
n3m cong b thi a4p dung phién ban duoc néu. Boi véi céc tai liéu vien d&n khéng ghi nam céng b thi
ap dung phién ban méi nhét, bao gbm ca cac sira adi, bd sung (néu cd).

TCVN 7149-1 (ISO 385-1), Dung cy thi nghiém béng thuy tinh - Buret — Phan 1: Yéu cdu chung.

3 Thuat ngir va dinh nghia

Trong tiéu chu&n nay &p dung cac thuat ngl va dinh nghia sau day:
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31
Ham lwgng nite (nitrogen content)
Phan khéi lrong cla nito' xac dinh dugc bang phwong phap qui dinh trong tiéu chudn nay.

CHU THICH Ham lugng nito dugc biéu thi bang phan tram khéi luong.

4 Nguyén tic

Phan mau thir duoc phan hly bang thiét bj phan huy kin véi hén hop cha axit sulfuric dam dac, hydro
peroxit va kali sulfat, ciing v&i chat xtc tac dé chuyén nito hivu co' c6 mat vé amoni sulfat. Mét lvong

dv natri hydroxit dwgc bd sung vao dich phan huy ngudi dé gidi phong amoniac.

Luvong amoniac gidi phdng dwgc chung cét bang hoi nwérc, str dung thiét bi chwng cat hoi nudc ty
ddng, ban tw dong hodc tha cdng. Trong tredng hop chung cét ban ty déng hodc chung cét thd cong,
thi amoniac duwgc chung cét vao trong dung dich axit boric duw va sau d6 chudn d6 bng axit clohydric.
Khi dung thiét bj chwng cét tw dong hoan toan thi viéc chuan dé amoniac dwoc tién hanh ty dong st
dyng hé théng pH hoac so mau dé& phat hién diém két thic. Ham Ilwgng nito tinh dwoc tir lvong
amoniac tao thanh.

5 Thubc thir

Chi str dyng cac thubc th( loai tinh khiét phan tich, nudc cht hodc nuéc da loai khoang hodc nuwde co
d6 tinh khiét tveng dwong trir khi cé qui dinh khac.

5.1 Vién xuc tac Kjeldahl

Cac vién nay co thé cé ban san trén thj treng. MBi vién nay c6 chira 3,5 g kali sulfat, 0,105 g ddng (1)
sulfat ng&m n&m phan t& nwére va 0,105 g titan dioxit dwgc coi 13 thich hep.

Cac dang vién khac cé thé dwoc sir dung véi didu kién a:
a) co chira mét lrgng kali sulfat sao cho céac vién nay cé chira 7 g kali sulfat va
b) khéng chira cac muéi cta kim loai ddc hai nhu selen hodc thuy ngan.

5.2 Axit sulfuric (H,SO,), it nhat 1a 95 % dén 98 % phan khéi lrgng, khéng chira nito [pe(H,S04) =
1,84 g/ml).

5.3 Dung djch hydro peroxit (H,O,), khoang 30 g H;0,/100 ml.
5.4 Chét chéng tao bot

Khuyén cao sir dung ché phadm silicon, vi dy nhir dung dich nhii twong 30 % phan khéi lvgng.
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5.5 Dung dich natri hydroxit (NaOH), khéng chira nito, chira 40 g natri hydroxit trén 100 g dung dich.
5.6 Dung djch axit boric
5.6.1 Dung djch axit boric, c(H:BO;) = 40,0 g/l.

Hoa tan 40,0 g axit boric trong 1 | nwdc ndng dwng trong binh dinh mre mdt vach 1 000 ml. Bé binh
dung dung dich nay ngudi dén 20 °C. Thém 3 mi dung dich chét chi thj (5.7.1). Thém nwdc dén vach va
trén déu.

Bao quan dung dich trong chai thuy tinh borosilicat, dung djch nay sé cé mau cam nhat. Trong qua trinh
bao quan dung dich cin tranh anh sang va cac ngudn hoi amoniac.

5.6.2 Dung djch axit boric, c(HsBO;) = 10,0 g/l, st¥ dung trong chuén d% diém két thuc bing so mau.

Hoa tan 10,0 g axit boric trong 1 | nwéc ndng dwng trong binh dinh mdrc mét vach dung tich 1 000 ml.
P& binh dung dung dich nay ngudi ¢én 20 °C. Thém 7 ml dung dich chét chi thj d6 metyl (5.7.2) va 10 ml
dung dich xanh bromocresol (5.7.2) va tron déu.

Pha loing biing nwéc dén vach 1 000 ml va trdn déu. Trung hoa dung dich axit boric bang natri
hydroxit 0,1 mol/l cho dén khi mau cta dung dich chuyén sang mau xanh.

CHU THICH Viéc thém 3 mi dung dich NaOH 0,1 mol/l vao 1 | axit boric 1 % s& cho cac didu chinh 16t hon
5.7 Dung dich chét chi thj
5.7.1 Dung dich chét chi thj dwgc st dyng trong chudn d diém pH két thuc

Hoa tan 0,1 g d6 metyl trong etanol 95 % (thé tich). Pha lo&ng dén 50 mi béng etanol. Hoa tan 0.5 g
xanh bromocresol trong mét lveng nhd etanol 95 % (thé tich). Pha lodng dén 250 ml bang etanol.

Tron mot phan dung dich dé metyl véi ndm phan dung dich xanh bromocresol hodc gop va tron tat ca

cac phan clia ca hai dung dich’

5.7.2 Dung djch chét chi thj dwgc sir dung trong dung djch axit boric (5.6.2) khi chuén d6 diém
két thic bing so mau

a) Hoatan 0,1 g xanh bromocresol trong 100 mi etanol 95 % (thé tich).
b) Hoa tan0,1g dd metyl trong 100 ml etanol 95 % (thé tich).
5.8 Dung djch axit clohydric chudn, c(HCI) = (0,1 + 0,0005) mol/I

Néu chuln @b tha cong (9.2.3) thi nén st dung dung dich axit clohydric thé tich chuén pha loang hon,
" 6(HCI) = (0,05 + 0,0005) mol/l.
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5.9 Amoni sulfat, [(NH,).SO.), téi thiéu 99,9 % (khdi lvgng) theo chat khd

Ngay trurdc khi st dung, sdy kho amoni sulfat & 102 °C + 2 °C khéng it hon 2 h. D& ngudi trong td hat
4m cho dén nhiét do phong.

5.10 Tryptophan (C;:H:;N,0.) hodc lysin hydro clorua (CeHsCIN,O,), téi thigu 99 % (khdi luvong)
Khong séy kho thubc thir nay trong tu séy trwére khi st dung.
5.11 Sacaroza, c6 chira ham lreng nito khéng qua 0,002 % (khéi lvgng).

Khéng sdy khé sacaroza trong ti sy trwdc khi s dyng.

6 Thiét bi, dung cu

Str dung céc thiét bj ctia phong thtr nghiém théng thudng va cy thé nhu sau:

6.1 Nbi cach thuy, cé thé duy tri & 38 °C dén 40 °C.

6.2 Can phdn tich, co thé can chinh xac dén 1 mg va co kha nang doc dwoc dén 0,1 mg.

6.3 Thiét bj phan huy kin, budng hep kim nhém hodc loai twong dwong, co gén bd phan didu chinh
nhiét d¢ va dyng cu dé do nhiét 46 cua buﬁng kin.

6.4 Ong phan huy, dung tich 250 ml, thich hgp cho viéc st dung-trong thiét bi phan huy (6.3).
6.5 Ong thoat khi, thich hop d& str dung vé&i cac éng phan huy (6.4)

6.6 Thap rira khi ly tdm hodc bom lgc hodc may hat, dwoc ché tao bang vat liéu bén vai axit,' aé su
dyng véi duéng éng cung cip nwore.

6.7 Pipet tw dgng (bd phan phéi), dung tich 5 ml va 10 ml.
6.8 Ong dong chia d§, dung tich 50 ml.

6.9 Thiét bj chieng cét, co thé chung cét hoi nuwérc, thi céng hodc ban ty dong phu hop véi cac éng
phan huy (6.4) va cac binh nén (6.10).

6.10 Binh nén, dung tich 250 mI,

6.11 Buret, dung tich 25 ml, dwoc chia vach it nhat 1a 0,01 ml, phU hop véi yéu clu loai A cia TCVN
7149-1 (ISO 385-1).

Cach khac, c6 thé s dung buret ty déng néu dap (rng dwoc cac yéu chu.
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6.12 B chudn dd tyw Adng, c6 gdn may do pH
May do pH c&n duec hiéu chudn chinh xac trong dai pH tlr 4 dén 7 theo cac qui trinh hiéu chudn pH
cua phong thtr nghiém théng thudng.
7 Liy miu
Viéc 14y mau khéng qui dinh trong tiéu chuén nay, nén Idy mau theo TCVN 6400 (ISO 707).
Mau glvi dén phong thir nghiém phai la mau dai dién. M3u khéng bj hw hdng hodc thay ddi trong subt
qua trinh van chuyén hodc bao quan.
8 Chuin bi mau thy

Lam &m mau thir trén ndi cach thuy (6.1) & nhiét d6 tir 38.°C dén 40 °C. Lam ngudi mau dén nhiét do
phong trong khi trén nhe nhang mau thtr ngay trude khi can phan mau the (xem 9.1).

9 Cach tién hanh
" 9.4 Phin miu thir va xtv ly so bd

CHU THICH 1 Théng thwéng cac miu thir drgce phan tich theo mé theo qui trinh qui dinh.

Cho mét lgng cAn thiét vién xuc tac Kjeldahl (5.1), chira khoang 7 g kali sulfat vao mét 4ng phan huy
sach va kho (6.4). Can khodng 2 g mu thtr da chuén bj (Didu 8), chinh xac dén 0,1 g cho vao ong
phan huy.

CHU THICH 2 Trong Phy lyc B c6 dua ra c& mAu d6i véi cac san phdm khac cla sira khi ap dung phuong phap ndy.

Dung pipet ty dong (6.7) bd sung can than 10 ml axit sulfuric (5.2), tiép theo cho thém ba hoac bdn giot
chét chéng tao bot (5.4). Xoay nhe binh dé trén lugng chira bén trong. Pé yén bng co chira dung dich
nay 5 min. CAn than dung pipet ty ddng (6.7) bd sung tiép 5 ml dung dich hydro peroxit (5.3) bing cach
cho chay theo thanh trong cua c.img. Xoay nhe éng dé& tron Ivgng chira bén trong. Pé yén 10 min.

9.2 Tién hanh xac djnh

9.2.1 Phén hdy

Chuyén 6ng phan huy cung véi lvgng chira bén trong éng (9.1) sang thiét bi phan huy kin (6.3), dé &
nhiét d6 qui dinh cta nha san xuét thiét bi. D4t ngay dng thoat khi (6.5), 6ng nay duoc ndi v&i thap rira
khi ly tam ctia dung cu twong tu (6.6) trén dinh éng phan huy.

Phan huy phin mau thtr trong khoang th&i gian'qui dinh cla nha san xuét thiét bi. Chu y khong dé dich
phan huy tao bot dang dén cb cua binh phan huy. Qua trinh phan huy thuong két thuc trong khoang t&r
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40 min dén 60 min khi dung dich con lai da trong. Phan huy tiép phin mau tht trong 15 min dé dich

phan huy tré nén trong hoan toan.

LAy 8ng phan huy cling v&i thap riva khi ra khdi budng phan huy kin va d& ngudi it nhét 15 min. Khi cac
dng nay da ngudi, thao thap rira khi ra va can than thém 50 ml nuwéc vao mbi éng.

CHUTHICH Trong cac hé théng ty dong, viéc bd sung nude trong thiét bj chung cat cing dugc thire hién ty déng.
9.2.2 Chwng cét
Chuyén éng phan huy (9.2.1) sang thiét bj chung cét (6.9).

Khi thiét bi chung cAt thyc hién ty déng bao gdm ca chuan dé ham lugng amoni cla dich cat, thi thyc
hién theo huwéng dan clia nha san xuét thiét bi chung cét. Khi chuén dd amoniac trong dich cat duoc
thre hién béng thd cong thi ap dung qui trinh dwec d& cap dudi day:

Dat binh nén (6.10) ¢é chira 50 mi dung dich axit boric cling véi dung dich chat chi thi (5.6.1) dudi dau
ra clia bd ngung sao cho éng phan phéi ndm ngap trong dung dich axit boric. Chinh thiét bj chung cat
& phan phéi dwoc 40 mi dung dich natri hydroxit (5.5). '

Cho van hanh thiét bj chwng cit theo chi din clia nha san xuét dé chung cit amoniac d3 giai phong
bing cach bd sung dung dich natri hydroxit. Thu dich. c4t trong dung dich axit boric du.

CHU THICH Trong thiét bj chwng cét ban ty ddng, viéc bd sung natri hydroxit dur va chung ¢t hoi nurére durge thye hign ty ddng.
9.2.3 Chuén dd

Dung buret (6.11) chudn @0 Iwgng chira trong binh nén (9.2.2) bing axit clohydric (5.7). Diém két thuc
dat duoc khi dung dich c6 vét mau hdng. Doc buret chinh xac dén 0,05 ml. Khi st dung may khudy tu
nén duoc roi sang co thé giup cho viéc nhin thay diém két thuc.

Cach khac, chudn @9 lrgng chira trong binh nén (9.2.2) bing axit clohydric chudn (5.8) st dung may
chudn @6 tw ddng da higu chudn ding cé gdn may do pH (6.12). Biém pH két thuc cia chuan do dat
duwoc 1a 4,6 1 didém udn nhét trong dwdng chuln 38 (diém uén). Doc trén may chudn dd ty ddng lveng
chét chudn @6 da st dung. Diém két thuc coé thé phat hién dwoc bang que thi mau hosc ngan so mau.

CHU THICH V&t héng d4u tién quan sét duoc gilra pH 4,3 va 4,6 ddi véi hé théng chét chi thi va dung dich axit boric 4 % qui
dinh trong phuong phap nay. Thyc té, tbc dd thay dbi pH phuy thudc vac HCI 0,1 mold da thém vao 1a rdt nhanh trong dai pH
ndy. Trong hé thdng nay thi khoang 0,05 mi dung dich HCI 0,1 molfl sé thay adi 0,3 don vi pH trong dai pH tir 4,3 dén 4.6,

9.3 Phép thi tring

Tién hanh phép thiy trdng theo qui trinh trong 9.1 dén 9.2.3 bang cach lay 2 ml nwéc va khodng 0,20 g
sacaroza (5.11) thay cho phdn mau thte. Ghi lai cac gia tri cia phép thlr trdng, néu cac két qua cua
phép thir tréng ¢é khac nhau thi phai tim ra nguyén nhan.

10
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Khuyén cao bd sung thém ba hoéc bdn giot chét chéng tao bot (5.4) vao mau tring da phan huy trudc
khi chung cét, d& giam sy tao bot.

Lweng chat chudn d% duoc st dung trong phép thi trdng phai luén ludn Ién hon 0. Cac gia tri mau
trdng trong cung mét phang th(r nghiém phai én dinh. Cac phép thir trdng thyc hién trong cling mét
phong thtr nghiém Iuén phai &n dinh. Néu mau tréng da cé mau héng tredc khi bat dau chudn do thi da
c6 sai sét. Théng thudng trong nhirng trwvéng hep d6 thi cac binh nén da khéng sach hodc nuoc tir
khong khi &m c6 thé ngung tu trén mat ngoai cta dung cu ngung da chay vao binh ngung gay nhiém
b&n. Cac gia tri mau tréng dién hinh bing hodc thdp hon 0,15 ml.

CHU THICH Muc dich ciia viéc sir dung sacaroza trong phép thir tréng hodic chudn thu hdi 1a d& déng vai tré cia chét hiru
co dé tidu thy mot legng axit sulfuric trong qué trinh phén huy 14 tvong duong véi phdn miu thi. '

MAu tring dbi véi cac mAu khong phai 14 sira cin chira mét lvgng sacaroza ma sé tiéu tén mot lvong
axit trong dwong trong qué trinh phan huy theo mau trung binh.

9.4 Cac phép thir vd dd thu héi

9.4.1 Do dung cla qui trinh cAn dwec kiém tra thedng xuyén bang cac phép thir vé dé thu hdi sau
day, tién hanh theo 9.1 dén 9.2.3.

9.4.2 Kiém tra hiéu qua cda qui trinh phan huy bing cach sir dung 0,06 g lysin hydro clorua hodc 0,08 g
tryptophan (5.10) cung véi 0,15 g sacaroza (5.11), méi thir dwgc can chinh xac dén 0,1 mg. Xac dinh
ham Iwgng nite theo qui trinh mé ta trong 9.1 dén 9.2.3. Hé‘m Iegng nitor dy kién 1a 15,33 % trong lysin
va 13,72 % trong tryptophan, tinh theo khéi lugng.

CHU THICH Luwong sacaroza bd sung 1a d& xac djnh d¢ thu hdi nitor khi cé ugng trung binh axit dv c6 mat tai giai doan cubdi
cUa phan huy khi th& nghiém miu sira. Débi v&i cac miu khdng phdi 14 sira, xem Phy lyc A cia TCVN 8099-1 : 2008

(ISO 8968-1 : 2001).

D6 thu hdi nito ti lysin hydro clorua hodc tryptophan phai tir 98 % dén 100,0 %.

9.4.3 ' Chuln bi dung dich amoni sulfat (5.9) v&i ndng @ chinh xac 0,05 mol/l. Dung pipet lay mét
lwgng 10,0 mi dung dich amoni sulfat cho vao éng phan huy. Thém 50 ml nuwéc. Xac dinh ham luvgng
nito ctia dung dich theo qui trinh trong 9.2.2 4én 9.2.3.

Céach khac, can tryc tiép 0,06 g amoni sulfat (5.9) cho vao binh phan huy. Ham lugng nito dy kién
trong amoni sulfat 1a 21,09 % (khéi lwong).

Do thu hdi nito tir amoni sulfat phai tir 99,0 % dén 100,0 %.

9.4.4 Cac két qua clia phép thir o thu hdi (9.4.2 va 9.4.3) thAp hon 98,0 % (trong 9.4.2) hodc 99,0 %
(trong 9.4.3) ho&c cao hon 100,0 %, cho thdy cé sai sét trong qui trinh va/hodc ndng dd cta dung dich
axit clohydric (5.8) khdng dung.

11
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10 Tinh va biéu thj két qua
10.1 Tinh ham lwgng nito

10.1.1 Tinh ham Iwgng nite trong mau thir, wy, st dyung cong thirc sau day:

_1,4007(V, -V, )xM,
B m

Wy

trong do

Vs la thé tich cia dung dich axit clohydric chuén (5.8) da dung trong phép xac dinh (9.2.3), chinh
xac dén 0,05 ml, tinh bang mililit (ml);

Vo 14 thé tich cua dung dich axit clohydric chudn (5.8) 84 dung trong phép thir trdng (9.3), chinh
xac dén 0,05 ml, tinh béng mililit (ml);

M, 1a ndng dd mol/l clia axit clohydric chuan (5.8), Iy chinh xac dén bén chir sb thap phan;

m  la khéi lwgng phan mau thek (9.1), can chinh xac dén 0,1 mg, tinh bing gam (g).

10.1.2 Biéu thi két qua chinh xac dén bén chir sé thap phan, néu cAn dé tinh toan tiép theo. Déi voi
két qua cubi cung, biéu thi ham lrong nito @én ba chir sé thap phan va ham lugng protein dén hai chir
sé thap phan.

Céc két qua thu dugc khdng dugc 1am tron cho dén khi tinh gia trj cudi cung clia phép thir. Didu nay
didc biét dung khi cac gid tri dugc st dung dé tinh toan tiép. Mat vi du 1a khi cac gia tri thir nghiém riéng
& thu dwoc tir phép phan tich nhiéu miu dugc ding dé tinh toan théng ké vé thuc hién clia phuong
phap vé& dd Iéch trong moét phong hodc gitra cac phéng thtr nghiém. Mgt vi du khac 1a khi céc gia tri
dugc st dung 1am chudn dé hiéu chudn thiét bj (vi dy: may phan tich s¥a ding tia hdng ngoai) ¢6 cac
gia tri tlr nhiéu mau duoc st dung trong tinh toan don gian hoac hdi qui béi sé. Khi d6 cac gia tri thu
duwgc khong dugc 1am trdn trwde khi dung dé tinh toan tiép theo.

10.2 Tinh ham lwgng protein thd
10.2.1  Tinh ham lwgng protein thd cia mau thir, w,, st dung cong thirc sau day:

W, = wnX 6,38
trong do
we 1a ham lugng protein thé tinh bang phan tram khéi leong (%);

wy & ham lwong nito cia mau thir, tinh bing phan tram khéi lvgng dwoc 1Ay dén bbn chir sé
thap phan (10.1) (%).

12
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6,38 la hé s dé chuyén déi nito thanh protein thd.
10.2.2 Bao cao két qua thu duoc dbi véi protein thd dén ba chir sé thap phan, néu can dé tinh toan
tiép. Dbi véi két qua cudi cing (xem 10.1.2) thi biéu thi két qua dén hai chir sb thap phan.
11 Do chym
11.1 Phép thir lién phong thir nghiém
Chi tiét cua phéﬁ thr lién phong thtr nghiém vé d chum clia phwrong phap dwoc néu trong Phuy luc A.

Cac gia tr thu dwgc tir phép thir lién phong thtr nghiém nay co thé khéng ap dung cho cac dai néng d6

va cac chét nén khac véi cac gia trj da néu.

11.2 D6 13p lai

Chénh léch tuyét déi gitra cac két qua cla hai phép th(» ddc I1ap, don & thu duoc khi st dung cung
phwong phap trén vat liéu thlr gibng hét nhau trong ciung mét phong thd nghiém, do mét nguoi lh!,fc
hién, st dyng cung thiét bj, thyrc hién trong mét khodng thei gian ngén, khdng qua 5 % cac trvong hop
vurot qua 0,0055 % dbi véi ham lugng nito (0,035 % dbi véi ham lvgong protein thd).

11.3 D tai lap

Chénh léch tuyét_déi gitra cac két qua cua hai phép thir don I&, thu dwgce khi s& dung cung phuong
phap trén vat liéu thir gibng hét nhau trong cac phdng thir nghiém khac nhau, do nhirng ngudi khac
nhau thyc hién, st dung céc thiét bj khac nhau, khéng qua 5 % cac trwdng hep vt qua 0,0071 % dbi
véi ham lwgng nito (0,045 % dbi v&i ham lwgng protein tho).

12 Bao cao thir nghiém

Bao cdo thr nghiém phai ghi rq:

a) moi thang tin can thiét A& nhan biét ddy G vé miu thix;

b) phuwong phap ldy m3u @3 s dyng, néu biét;

¢) phuong phap thir nghiém da dung, vién dan tiéu chuén nay;

d) moi chi tiét thao tac khéng duoc quy dinh trong tiéu chudn ndy hodc nhirng didu dugc coi la tuy y
ciing nhu céc sy cb bt ky ma c6 thd anh hwrdng aén két qua thi;

e) két qua thir nghiém thu dugc; néu thda man yéu chu vé do 13p lai thi néu két qua cubi cung thu duoc;
néu thda man yéu ciu vé dé thu hdi thi néu két qua cudi cung thu dugc.

13
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Két qua cuia phép thir lién phong thir nghiém

Phu lyc A
(Tham khao)

Céc két qua thu dugre da dugce phan tich théng ké theo TCVN 6910-1 (ISO 5725-1) va TCVN 6910-2
(ISO 5725-2) dé& cho sé liéu vé dd chym trong Bang A.1. Mét nghién clru cdng tac quéc té do Cecalait
Laboratory (Poligny, Phé&p), gdm 14 phéng thlr nghiém tir nwéc: Israel, Tay Ban Nha, Thuy Sy, ltalia,

Thuy Dién va Phap tham gia thye hién.

Cac két qua cua mét phong thir nghiém khéng dugc xem xét do dd thu hbi thdp cla mét trong cac chét
chuan (tryptophan). Phép th gdm 6 mau sira trong dé & méi mirc nito chuwra biét cd 2 miu: thap, trung

binh va cao.

Bang 1 - Céc két qua clua phép thir lién phang thir nghiém

Miu
s1 S2 s3 s4 S5 S6 4

56 phéng thir nghiém cn lai sau khi trir ngoai 16* 13 13 13 13 13 13
Gi4 tri trung binh (g N/100 g sira) 0,5995 | 0,5712 | 0,5414 | 0,4814 | 0,4219 | 0,3922
D¢ léch chuln I3p lai, s, 0,0028 | 0,0008 | 0,0015 | 0,0020 | 0,0021 | 0,0021
Hé sé bién thién 1ap lai (%) 0,461 | 0,133 | 0,270 | 0,424 | 0,505 | 0529
Gi6i han I4p lai, (= 2,8 s,), (g'N/100 g sira) 0,078 | 0,0022 | 0,0041 | 0,0058 | 0,0060 | 0.0059
D iech chulin tai lap, s (g N/100 g stra) 0,0032 | 0,0018 | 0,0018 | 0,0045 | 0,0032 | 0,0023
Hé sé bién thién tai 1ap (%) 0526 | 0312 | 0334 | 0939 | 0,762 | 0.581

| Gi¢i han tai 13p, R (= 2.8 sq), (g N/100 g stra) 0,0089 | 0,0050 | 0,0051 | 0,0128 | 0,0091 0,00647

* Sau khi trir ngoai I& 1 % Cochran va Grubbs.

Céc s6 liéu sau day (tht ca biéu thj theo g N/100 g sira) g3 thu dwoc

Béi véi 6 mau trong phép thir:

s,=0,0020 va r=0,0055

sg = 0,0030 va R =0,0082

Tuy nhién, theo phép thir Cochran thi bién déng clia mau S4 theo théng ké khac véi cac két qua cia

cac mau khac. Diéu nay dugc tinh trong viéc loai trir cac két qua cia mau nay thi sé ligu vé do chum

(t&t ca biéu thj theo g N/100 g sira) sé la;

Déi voi 5 mau trong phép thir:

5= 0,0020 va r = 0,0055

sg = 0,0025 va R = 0,0071



Phu luc B

(Tham khao)
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Qui trinh c6 sira déi dé phan tich cac san phim sia khac

B.1 Yéu cdu chung

Qui trinh m6 ta trong tiéu chudn nay da dwoc téi wvu hoa va hiéu qua thue hién cla phuwong phap nay

d& duoc danh gia cho viéc phan tich sira. C6 thé sl dung cung qui trinh véi sy stra d8i nhd dé xac

dinh ham lwgng nito trong san pham stra. Tuy nhién, cAn lwu y rdng qui trinh va tinh nang thyc hién

déi voi viec str dung nhu thé chura duoc danh gia hiéu lyc.

B.2 Cach tién hanh

Theo 9.1 dén 9.4 nhung didu chinh frgng mau thlr dwoc 14y tr mAu ther da chudn bi, sao cho phan nay

chira khodng 0,01 g nito hodc 0,06 g protein (xem bang B.1).

CHU THICH Cac théng tin bd sung lién quan dén qui trinh sira ddi cho cac san phdm si¥a dwec néu trong Phy luc A cla

TCVN 8099-1 (ISO 8868-1).

Bang B.1 — Tinh khéi lirong phdn miu thir cAn 1y dd dam bao ring 0,01 g nito
da dwegc phéan huy

San phdm

Ham lweng protein
gén ddng

Ham Iwgng nito gdn
diing

% (khéi lrgng)

Khéi Irgng phin miu

thir gin dung

% (khéi lrgng)

% (khéi lreng)

S i

Sra bdt (nguyén chét, sira 32,0 5.0 0.2 -.
gAy hozic chét béo) i
BOt whey 12,5 2,0 0,5 ’
Whey 0,8 0,13 8,0
Phomat 26,0 4.0 0,25

e
Cream 1,3dén2,6 0,2 dén 0,4 25dén5.0

Déi véi cac mAu nhu cream, thi ¢é thé cAn str dung 20 mi axit sulfuric d& phan huy hoan toan mau. Thé
tich dung dich natri hydroxit cAn bé sung truére khi chuing cét phai dwgc tang twong (ng.
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(1]

(2]

(3]

(4]

(3]
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Thw muyc tai lieu tham khao

TCVN 6400 (ISO 707), Sira va san phdm sira - Hréng dan 14y mau.

TCVN 6910-1 (ISO 5725-1), D6 chinh xac (dd dung va dé chum) ctia phuong phap do va két qua
do — Phan 1: C4c dinh nghia va nguyén tic chung.

TCVN 6910-2 (ISO 5725-2), B9 chinh xac (dé dung va d$ chum) cGa phuong phép do va két qua
do — Phan 2: Phurong phap co ban dé xac dinh d6 13p lai va do tai lap ctia phirong phap do tiéu
chuén.

TCVN 8099-1(1SO 8968-1/IDF 20-1), Stra — Xac dinh ham lwgng nite - Phan 1: Phwong phap
Kjeldahl.

TCVN 8099-2 (ISO 8968-2/IDF 20-2), Stra — X4c dinh ham luwgng nito - Phan 2: Phwong phap
phan huy kin (Phwong phap Macro).




