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L&i néi ddu
TCVN 8181 : 2009 hoan toan twong duong vai ISO 1735 : 2004;

TCVN 8181 : 2009 do Ban ky thuét tiéu chudn quéc gia TCVN/TC/F12
Sire va sén phdm sira bién soan, Téng cuc Tiéu chuln Do lrémg Chilt
lromg @& nghj, B Khoa hoc va Céng nghé cng bé.
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Phomat va san phdm phomat ché bién — Xac dinh ham lwgng
chét béo — Phwong phap khéi lwgng (Phwong phap chuén)

Cheese and processed cheese products - Determination of fat content -

Gravimetnc method (Reference method)

CANH BAO - Khi ap dyng tidu chudn nay cé thé lién quan dén céac vit lidu, thiét bj va cac thao tic
gdy nguy hiém. Tiéu chudn nay khéng thé dua ra duwgc hét tit ca cic vin dé an toan lién quan
dén vigc sir dyng ching. Ngwdi sir dyng tibu chudn nay phai ty thiét I§p céc thao téc an todn
thich hep va xéc djnh kha néng dp dyng céc gi&i han qui djnh trirére khi sir dyng tiéu chudn.

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay qui dinh phuong phap chuln 88 xac dinh ham Iwvgng chét béo trong tat cad céc loai
phomat va sdn phAdm phomat ché bién chira ham Irgng lactoza thap hon 5 % (khéi Irong) cia chit
khé khong béo.

2 Tai ligu vién didn

Céc tai lidu vién din sau rat cdn thiét cho viéc ap dyng tidu chudn nay. Béi vé&i cac tai lidu vien ddn ghi
nam cdng bd thi 4p dyung phién ban duwec néu. Dbi véi cac tai liéu vien din khong ghi nam céng bé thi
&p dung phién ban mdi nhit, bao gdm ca cac stra ddi, bd sung (néu cd).

ISO 3888 Mitk and milk products — Determination of fat content — Mojonnier type fat extraction flasks
(Sira va sén phdm s(ra - Xéc dinh ham luong chét béo — Binh chiét chét béo kiéu Mojonnier).

3 Thuét ngi» va dinh nghia
Trong tiéu chudn nay str dung cac thuat hgfr va dinh nghia sau day:
Ham lwgng chit béo cua phomat va sin phdm phomat ché bién (fat content of cheese and

processed cheese products)
Phan khdi lvgng clia cac chat x4c dinh dugc bing phurong phap qui dinh trong tiéu chuin nay.

CHU THICH Ham lurgng chit béo duwoc tinh bing phin trém khéi lrgng.
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4 Nguyén tic

Phin mAu thtr dugc phan hiy bing axit clohydric sau @6 bd sung etanol. Dung dich axit-etanol duec
chiét bing ete dietyl va dAu nhe, cac dung méi Guroc loai bé bang cach chung cét hodc cho bay hoi.
Xac d@inh khdi lwvgng cla cac chét chiét duoc. Nguyén tic nay thuéng duoc goi la nguyén tic Schmid-
Bondzynski-Ratzlaff.

5 Thubc thir

Chi str dung cac thubc thir loai tinh khiét phan tich va nudc cét hodc nudc da khir khodng hodc nuoc
c6 chét lvong trong duong, triy khi cé qui dinh khac. T4t ca cac thube thir chi duoc phép @é lai lrgng
can khbéng dang ké khi thyc hién phép thtr theo qui dinh (5.1).

5.1 Dd tinh khiét cia thubc thir

D& kidm tra chat lvong cua cac thubc thi, tién hanh phép thir trang theo 9.2. St¥ dung binh thu nhan
chét béo tréng A3 chudn bi theo 9.3, diing cho cac muc dich kiém soét khdi lurong.

TAt ca cac thube thir 8é lai lvong can khéng I&n hon 0,5 mg (xem A.1 cha Phy luc A).

Néu thubc ther @& lai lueng cin Ién hon 0,5 mg, thi xac dinh lugng cdn cua tirng dung mdi riéng ré
biing cach chung cit 100 mi ete dietyl va ddu nhe, trong ing. St dung mét binh kiém chirng chat béo
tréng, a8 thu dugc khéi lugng thuc cua cin khdng ion hon 0,5 mg. Thay cac thubc thir hodc dung maéi
khong dat yéu cAu, hodc chung cét lai cac dung mbi.

RAt hiém khi cac dung mai c6 thé chira chét bay hoi ma bj gitr lai nhiéu trong chét béo. Néu co cac dau
hiéu cho thy sy c6 mét ciia cac chét nhw thé, thi tién hanh cac phép thir tréng @bi voi tht ca cac thube
thr va @i voi trng dung mai, sir dung mét binh thu nhan chét béo véi khodng 1 g butterfat khan. Néu
cAn, chung cAt lai cac dung mdi trong sy cé mat 1 g butterfat khan trén 100 mi dung mbi. S&r dung
dung méi nay ngay sau khi chieng cAt lai.

5.2 Axit clohydric dfm @gc, px (HC) = 1,18 g/ml.

5.3 Axit clohydric lodng, oz (HCI) = 1,125 g/ml.

Pha 675 ml axit clohydric d&@m dac (5.2) b&ng nwoc dédn 1 000 mi va troén.

54 Etanol. hoc etanol @4 bi metanol 1am bién tinh, chira it nhat 84 % (thé tich) etanol (xem A.5).
5.5 Ete dietyl, khong chira peroxit (xem A.4), phi hgp v&i cac yéu cAu cua phép thir trdng.

5.6 DAu nhe, co dai soi tir 30 °C dén 60 °C hodc pentan [CH3(CH2)sCHy] co gidm sbi & 36 °C.

CHU THICH N&n st dung pentan vi pentan co d¢ tinh khiét cao han va chét lvong én dinh.
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5.7 Dung'mdi hdn hep.

Ngay trudrc khi st dung, tron cac thé tich bing nhau cua ete dietyl (5.5) va dau nhe (5.6).

6 Thiét bi, dung cy

CANH BAO - Vi viéc xac djnh budc phai sir dyng cac dung méi bay hoi dé chay, nén chc thidt bi
dién dwgc ding phai tudn theo qui djnh an toan khi str dung cédc dung méi nay.

S dung c4c thiét b phong thir nghiém thdng thudng va cac dung cu sau:
6.4 Can phn tich, c kha niing can chinh xac dén 1 mg, c6 thé doc dén 0,1 mg.

6.2 May ly thm, cb céc binh clu chiét chat béo hodc co cac éng chiét (6.6) co thé quay tir 500 r/min
aén 600 r/min d& tao ra dugc trudng hap din khoang 80 g @én 90 g tai miéng cla binh chiét hodc
dng chiét.

CHU THICH Viéc sir dyng may ly tam la tuy chon, nhung khuyén céo sir dyng logi thiét bj nay (xem 8.4.7).

6.3 Thiét bj chrng cdt hoc 1am bay hot, dé chung cét cac dung méi va etanol tir cac binh cdu hoic
c6 thé 1am bay hoi tr cac cbe va dla (xem 9.4.13) & nhiét 84 khdng qua 100 .

6.4 Tu sdy, duoc dbt néng bling dién, c6 clra thdng gié m& hoan toan, c6 thé duy tri duoc nhidt 66 &
102 °C + 2 °C trong suét khoang sdy. Tu dugc gin vai mot nhiét ké thich hop.

6.5 N&i cach thuy hodc bép dién.

6.6 Binh ciu chiét chét béo kidu Mojonnier, nhur qui dinh trong ISO 3889.

CHU THICH Cling c6 thé dung 8ng nghiém chidt chét béo, cb si phong hoéc ndi véi chai rira, nhung qui trinh ndy cé khac vé
dugc qui ginh trong Phy lyc B.

Céc binh nay phai dugc ddy biing nit bAn chét lvong tét, hodc duoc day bang nép bing vat lidu khac
khéng bj &nh hwéng bdi thubc thir duoc st dung. Nt ban dugc chiét bng ete dietyl (5.5), rbi d#t vao
nuwée & 60 °C hodc I&n hon trong it nhat 15 min. Sau d6 dwgc lam ngudi trong nuwéc sao cho chung
‘béo hoa nuwée khi dugc sir dyng.

6.7 Gih, 8& gitr binh chiét chét béo (hogic éng chiét chat béo) (6.6).
6.8 Chai rira, thich hop a8 dung v&i dung méi hdn hep (5.7). Khdng dung chai rira lam bang chét déo.

6.9 Binh thu nhdn chét béo, vi dy: binh dun séi, ddy phéng, co dung tich tir 125 ml aén 250 ml, binh
nén c6 dung tich 250 ml, hodc cac dia bing thép khéng gi, ddy phang, duwong kinh tir 80 mm adén
100 mm, chiéu cao khodng 50 mm. Khéng sl dyng dia nhém.
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6.10 Chit trgr 88i, khdng chira chét béo, bang si* khéng xép hodc cacbua silicon (tuy chon trong
trrverng hep dung dia kim loai)

6.11 Ong dong, dung tich 5 ml va 25 ml.
6.12 Pipet chia d, dé phan phéi dugc 10 ml.
6.13 B6 kep, bing kim loai 88 gil binh, cbc hodc dTa.

6.14 Tim mang méng xenlulo, khéng son, tan dugc trong axit clohydric, day tir 0,03 mm dén
0.05 mm, kich thuréc 50 mm x 75 mm. Cac t4m nay phai tro véi cac didu kién ther nghiém.

6.15 May nghién hoic xay thich hep, d& lam sach, dung dé chudn bj miu ther,

7 Liy méu

Miu glri 8&n phong thir nghiém phai Ia m3u dai dién. MAu khéng bi hu hdng hodc thay ddi trong subt
qua trinh van chuyén hosc bdo quan.

Viéc &y mAu khéng qui dinh trong tiéu chudn nay. Nén 14y m3u theo TCVN 6400 (ISO 707).

T4t c& cac mAu thir nghiém phai durgc bdo quan & nhiét 4 trong khodng tir 0 °C dén 20 °C tir khi 14y
mAu cho dén khi tién hanh thir nghiém.

8 Chudn bj mau thir

Trwéc khi phan tich, loai bé cli, cac vét bAn hodc 16p bé mat méc cla phomat sao cho thu duec miu
thi dai dién cua phomat.

Nghi&n hodc xay mAu thir bing dung cu nghién hodc xay (6.15). Trén nhanh miu a4 nghién va dbi voi
phomat cirng hoac nira cirng thi nghién IAn thiz hai, néu can va tron ky. Tét nhat adi véi phomat cirng
ho#c nira crng 1a cit thanh céc miéng cé kich thudc 15 mm x 15 mm. Trén cac miéng hinh khéi nay
bing cach I&c hop chira. Nghién hodc xay m3u thir nhir m6 ta & trén. Lam sach may nghién sau m¥i
1An chuén bj miu.

Néu m&u khdng thé nghi&n hodc xay thi trdn k§ bang cach nhao trén manh vi dy bing cbi va chay. Chu
y khong @& that thoat dm.

Bado quan mAu thi trong VAt chira kin khi cho dén khi phén tich, sau khi nghién tién hanh phan tich
cang sém cang tét.

Tuy nhién, néu chira thé thirc hién dwec ngay, thi phai chi y bdo quan miu dung cach. Néu dugc bio
quan lanh thi phai dwa m3u vé nhiét 36 phong. Trén kyj mAu d& ngan ngira hut 4m vao trong phomat c6

8
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thé xuét hién trong qua trinh lam mat va lam 4m. ®am bao rdng tat cd 4m ngung ty trén thanh trong
cba vét chira dugce két hop hét vao mau thir. Khi phomat nghidn cho thdy c6 méc khéng mong mubn
hoac khi cé déu hiéu hw héng thi khéng tién hanh kiém tra.

T4t & qua trinh chuén bj mAu tht phai dwgc tién hanh theéo cach sao cho gidm thiéu sy that thoat dm.
Viéc that thoat 4m sé lam ting ham Iwong chét béo biéu kién.

9 Céch tién hanh

CHU THICH M6t qui trinh thay thé khac st dung dng chiét chit béo co gén vai si phdng hodc chai rira dugc qui dinh trong
Phy luc B.

8.1 Phin miu ther

Trén mau ther (Didu 8) bang cach khudy trdn nhe. Can ngay, tir 1 g dén 3 g mau the, chinh xdc dén
1 mg, cho tryc tiép ho3c gian tiép vao binh chiét chit béo (6.6), cbec c6 md hodc binh chu 100 ml.

C4n khoang 3 g phomat chira ham Iugng chét béo dén 30 % phén khéi lvong. Déi véi phomat chira
ham lwgng chét béo cao hon 30 % thi chinh phan m3u thir thich hgp sao cho thu dwgc khéi lgng chét
béo chiét duwrgc tir 750 mg dén 1 000 mg. '

Phan mau thr cé thé dugc can trén tAm mang xenlulo (6.14), sau d6 dwoc gép lai va cho vao binh a4
chon. Chuyén phan miu thir cang hét cang tét sang bAu thAp (bAu nhd) cta binh chiét chat béo.

9.2 Phép thir triing

Tién hanh phép thir trdng ddng theri véi phép xac dinh, s& dung cung qui trinh va dang cung mét loai
thubc thir, nhung bdé qua phin miu thir (xem A 2).

Néu gia tri thu duwge trong phép thir trdng nay viret qua 1,0 mg, thi kidm tra thudc thir, ndu treée 46 chua
duoc kidm tra (xem 5.1). Viéc didu chinh gia tri Ion hon 2,5 mg cAn durge néu ra trong bao cdo thdr nghigm.

9.3 Chudn bj binh thu nhin chét béo
Lam khé binh thu nhan chét béo (6.9) clng vai chét trg sdi (6.10) trong tt s&y (6.4) g4t & 102 °C trong 1 h.

CHU THICH Chét trer sbi 1a 6é giup cho sbi nhe trong sudt qua trinh loai bd cac dung mai, dc biét trong trrdrng hop sir dung
binh thu nh#n chit béo bing thuy tinh; Uy y trong trieérng hep dung dfa kim loai.

Dé binh thu nhan chét béo (tranh byi) ngudi dén nhiét 4 phdng can (binh thuy tinh A& it nhat trong 1 h,
@Ta kim loai it nhAt 30 min).

Khéng nén @&t binh thu nhan chét béo trong td hat 4m dé tranh chwa dt ngudi hodc thei gian 1am ngudi
bi kéo dai.
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Dung kep @3t binh thu nhan chét béo 1&n can A& tranh 1am thay ddi nhiét dd. Can binh chinh xac dén
1mg.

9.4 Xac djnh

9.4.1 Tuy thudc vao hinh dang cla thiét bj chiét va c& miu thir, thém tir 8 ml dén 10 ml axit clohydric
loang (5.3). Thém axit clohydric & rira ph&n m&u thir sang bAu nhé cuia binh chiét ch4t béo (6.6) hoac
1&n day cbc hodc binh va trén.

9.4.2 Lam néng lo hodic binh chiét chAt béo bing cach di chuyén nhe nhang (khéng dé chay) trén nbi
cach thiy hoc trén bép dién (6.5) hodc trén ngon Ira cho dén khi cac hat a4 tan hét.

CHU THICH M&t sb binh chiét chat béo kiéu Mojonnier khdng duwrgc lam néng trén ngon Iira.

9.4.3 D& yén lp hodc binh chiét chat béo tir 20 min dén 30 min trén ndi cach thay (6.5) hodc gitr cho
sbi nhe trén ngon Ilra ho3c trén bép dién (6.5) trong 10 min. Lam ngudi dwéi dong nuwdc chay.

9.4.4 Néu viéc phan hily dugec thuc hién trong thiét bj chiét chat béo, thi thém 10 ml etanol (5.4). Trén
ky mét cach nhe nhang bing cach cho luigng chira trong binh chiét chat béo chay di chay lai gitra bAu
ma khong d& cho chét I8ng dang lén qua gin cd binh. Tién hanh tiép nhur trong 9.4.5.

Céach khac, ndu viéc phan hly dugc thire hién trong I khac véi binh chiét chét béo (6.6), thi rét lwong
chira trong 19 sang binh chiét cht béo. Trang lo bdng 10 mi etanol (5.4). Trdn ki mét cach nhe nhang
biing céch cho lrgng chira trong binh chiét chit béo chdy di chay lai gitra bAu ma khdng dé cho chét
I6ng dang lén qua gn cd binh. Trang tiép Ip bang 25 mi dietyl ete (5.5) va rét lgng chira trong o sang
binh chiét chat béo, trong khi d6 trang dAu tip va miéng binh bing mét lvgng dietyl ete bd sung. Day
n&p binh chiét chat béo bing nit bAn @& biio hoa nudc hodc nut lam béng vat liéu khac g4 lam wot
bng nudc (xem 6.6) va I&c binh cAu nhu trong 9.4.5. Cudi cung trang lai lo bing 25 mi dau nhe (5.6)
va rét dung méi ndy vao binh chiét chat béo, trong khi d6 ciing trang dau tip va miéng binh bdng mét
lwgng ddu nhe bd sung. Bay nép binh chiét chat béo va I&c binh nhuw trong 9.4.6. Sau d6 tiép tyc qui
trinh ly tdm nhw trong 9.4.7.

9.45 Thém 25 ml ete dietyl (5.5). D4y binh bing nut bAn @3 bio hoa nwéc hodc day bang nut lam
bing chat liéu khac (xem 6.6) 33 dugc lam wét bing nuéc.

L&c manh binh trong véng 1 min nhung khdng l&c qua manh dé tranh tac nhi b&n. Trong qua trinh lac,
giC? binh & tw thé ndm ngang va bAu nhd huéng 1én trén, cho chét 16ng trong bAu lén chady sang bau
nhé mét cach dinh ky. Néu cin, 1am mat binh dwéi déng nuwérc chay.

Thao nut mot cach cén than, trang nat va cd binh cdu bing mét it dung méi hén hep (5 7). Dung chai
rira (6.8) sao cho nuwérc rra chay vao binh chiét chét béo.

10
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9.4.6 Cho thém 25 mi dAu nhe (5.6). D4y binh bing nut bAn hodc nit khac da lam wot lai bng nudc

(ngam vao trong nuéec).
Léc nhe binh cdu trong 30 s nhu mo ta trong 9.4.5.

9.4.7 Cho ly tdm binh chiét chét béo @& d4y kin t& 1 min 8én 5 min & tAn sé quay tir 500 ' dén 600 .
Né&u khéng cé may li tam, thi a4t binh cAu d4y kin trén gia d& (6.7) it nhat 30 min cho dén khi c6 l&p néi
trén b& mat rd rét va phan biét r& véi I6p chét Idng. Lam mat binh cdu dudi déng nudre chay, néu cén.

9.4.8 Cén than lAy nut ra, ding mét it dung méi hdn hop (5.7) dé trang nut vao phia trong cb binh chiét
chét béo. Dung chai rira (6.8) 8é trang binh sao cho nwéc rira chdy véo binh cau.

Néu mat I&p phan cach thdp hon chd thét cd binh, thi cdn nang cao mirc nay 1&n mét chat béing cach
nhe nhang cho thém nwéc theo thanh binh (xem Hinh 1) @& dung mo6i cé thé gan duoc d& dang

CHU THICH Trong Hinh 1 va Hinh 2 m& td mdt trong ba logi binh duge qui dinh trong ISO 3888 da durgc chon, nhung didu
nay khéng cé nghia la né duwoc wu tién hon loai khac.

9.4.9 Gilr binh chiét chat béo tai bAu nhod, cin than gan dugc cang nhidu cang tét I&p ndi trén bd mat
vao binh thu nhan chét béo (9.3) & dugc chudn bj cd chira mét it chat tro s6i (6.10) (abi véi dTa kim
loai thi tuy chon). Tranh khéng gan bat ky mét chut chét 16ng nao vao binh (xem Hinh 2).

9.4.10 Trang phia ngoai cb binh chiét chat béo bing mét it dung méi hdn hop (5.7). Thu ldy nudc nra
vao binh thu nhan chat béo; chu y khéng d& dung méi hdn hgp tran ra thanh ngoai cua binh chiét. Tét
nhét, nén loai bd dung mdi hodc mdt phan dung mai khdi binh thu nhan chat béo bing cach chung cét
hodc 1am bay hoi nhur md ta trong 9.4.13.

9.4.11 Thyec hién chiét 1An hai bing cach I3p lai cac thao tadc nhu mé ta trong 9.4.5 @én hét 9.4.9, dung
15 ml ete dietyl (5.5) va 15 ml diu nhe (5.6) dé thay cho 25 ml. Dung ete dietyl dé trang thanh trong
ctia cb binh chiét chit béo. Néu cAn, nang cao mat Iép phan cach dén gitra cé binh chiét chit béo
(xem Hinh 1) bAng céch nhe nhang cho thém nuwdc theo thanh binh (xem Hinh 1) dé cé thé gan hét
dung mdi cang nhiéu cang tét (xem Hinh 2).

11
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CHU DAN

-1 Dung méi

2 Lép phan cach
3 Lép chat Idng

4 (Y JAn chiédt thir hai va 1an chiét thir ba

5 ¢ I1&n chiét thir nhét

Hinh 1 - Trwéce khi gan

CHU DAN

1 L&p phan cach

2 Lép chét idng

3 & 1An chiét thir hai va tAn chiét thir ba

4 O |An chiét thir nhét

Hinh 2 — Sau khi gan

9.4.12 Thyc hién chiét IAn ba bang céch I&p lai c4c thao tac nhw mé ta trong 9.4.5 dén hét 9.4.9. Chi
st¥ dung 15 mi ete dietyl (5.5) va 15 ml diu nhe (5.6). Dung ete dietyl dé trang bén trong cé binh chiét
chAt béo. Néu cAn, nang cao mat I&p phan cach dén gitra cd binh (xem Hinh 1) dé c6 thé gan hét dung
méi cang nhidu cang tét (xem Hinh 2).

LAn chiét ther ba c6 thé bd qua ddi v&i cac san phdm cé ham luvong chét béo nhé hon 3 %.

12
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9.4.13 Loai bo cac dung mbi (ké ca etanol) cang hét cang tét khdi binh thu nhan chét béo bing céch
chung cit, hodc bing cach 1am bay hol néu st¥ dung céc c6 md hodc da (xem 6.3). Trang thanh trong
cta cb binh nén bing mét it dung mai hdn hep (5.7) trwdc khi bt dAu chung cét.

9.4.14 Sy binh thu nhan chét béo 1 h aé trong ti sy (6.4) & nhiét 6 102 °C. LAy binh thu nhén chét
béo ra khdi |6 sAy va kiém tra ngay xem chit béo d3 trong hay chuwa. Néu chat béo khéng trong, thi
trong chét béo bj coi la co tap chat va phai I3p lai toan bd qui trinh. Néu chét béo trong, thi bao quan
binh thu nh&n chit béo khdi byi va d& ngudi binh dén nhiét d6 phéng can {dél v&i binh thuy tinh téi
thidu 1 h con adi voi dia kim loai téi thidu [a 30 min).

CHU THICH Tuy thudc vao binh thu nh§n chét béo dugc sir dung, nhung nén A3t nghiéng binh trong 10 sdy dé dung mai
thoat ra d& hon.

Khéng lau binh thu nhan chét béo ngay treréc luc can. Dung kep d& dit binh thu nhan chét néoc 18n can
88 tranh lam thay d8i nhiét d5. Can chinh xac dén 1,0 mg.

9.4.15 SAy binh thu nhan chét béo 3 min trong t0 sdy (6.4) & nhiét 43 102°C. Can lai theo 9.4.14. Néu
chn, 13p lai cac qui trinh sdy va can cho dén khi chénh Iéch khéi lvgng cla binh thu nhan chét béo gitra
hai 1An cAn lién tiép nhé hon hodc bing 1,0 mg. Ghi khéi lvgng tdi thidu 1a khéi lgng cha binh thu
nhan chit béo va cla chét chiét duoc.

10 Tinh va bidu thj két qua
10.1 Phwomg phép tinh

Tinh ham lwgng chat béo, w, theo cng thirc :

i ) ), e
ma

w

Trong d6
my 14 khéi lugng cia phan m3u thir (9.1), tinh bing gam (g);

m; 1a khdi lvgng cua binh thu nhan chét béo va chét chiét dugc, xac dinh dugc trong 9.4.15, tinh
bdng gam (g);

m, la khéi legng cla binh thu nhan chat béo da chuén bj (9.3), tinh bidng gam (g);

m; 1a khéi lrgng clia binh thu nhan chét béo st dung trong thir m3u trdng (9.2) va chét chiét xac
dinh duoc trong 9.4.15, tinh béng gam (g):

m, 1a khéi lvgng cla binh thu nhan chét béo (9.3) s& dung trong phép thir tréng (9.2), tinh béng
gam (g).
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10.2 Bidu thj két qua

Lam trén két qua 8én hai chir sé thap phan.

11 B§ chum
11.1 Phép thir lién phong thir nghiém

Cac chi tiét cla phép thir lién phong thir nghiém duwoc néu trong Phy lyc C. Cac gia trj thu dugec tr
phép thir nay c6 thé khdng ap dyng duwgc cho cac dai ndng a6 va chét nén khac véi cac gia tri 43 néu.

Céac phong thir nghiém st dung phuwong phap nay cin lwu y dbi véi cac loai phomat cy thé, trong thirc
té co thé thu duoc gid tri cao hon rva R.

11.2 D6 l§p lai

Chénh léch tuyét adi gitra hai két qua thir nghiém riéng ré doc 1ap, thu duoc khi st dung cung mét
phuong phép, trén vat liéu thir gibng hét nhau, do cing mét ngudi phan tich, s¢ dung cung mét thiét
bi, trong mét khodng théi gian ngén, khdng qua 5 % cdc tredng hop Ién hon 0,30 %.

11.3 DO tai lgp

Chénh léch tuyét dadi giCra hai két qua thir nghiém riéng ré ddc Iap, thu dwgc khi tién hanh thir trén vat
liéu thir gidng hét nhau, do cac nguéi phan tich khac nhau thirc hién, str dung cac thidt bj khac nhau
trong céc phoéng thir nghiém khéc nhau, khéng qua 5 % cdc trirdrng hep 1én hon 0,40 %.

12 Bao cao thir nghigém

Bao cdo thir nghiém phai néu ré;

a) moi thdng tin cAn thiét v& nhan bidt ddy Ak vé mau thi;
b) phwong phap 14y miu a3 s dung, Inéu biét;

¢) phwong phép thir 33 str dung, vién din tiéu chudn nay;

d) tét cd cdc didu kign thao tac khdng qui dinh trong tiéu chudn nay, hodic dugc xem Ia tuy y, cung véi
moi tinh huéng bAt thvdng cé thé anh hudng dén két qua;

e) két qua thr nghiém thu dugc hodc néu dap (rng yéu clu vé dd 13p lai thi néu két qua cudi cung
thu duec.
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Phy lyc A

(Tham khao)

Cac chil y vé céch tién hanh

A.1 Phép thir tring 48 kiém tra thubc thir (xem 5.1)

A.1.1 Trong phép thir tring nay, binh thu nhan chét béo (6.9) dung & kiém tra khéi lvong dugc sir
dung @& didm bio cac thay ddi trong didu kién mai treérng cla phdng can hodic anh huéng nhidt 88 cua
binh thu nhan chat béo khong 1am dnh hudng dén viec xem xét sy c6 mat hay khéng co mét cla chét
khéng bay hoi c6 trong phan chiét clia thudc thlr. Binh kiém chirng co thd dugc dung nhw binh dbi
trong trong truéng hop cén cb hai dia can. Mat khac, chénh léch khéi lugng bidu kién [(my - m,) trong
10.1) clia binh kidm chirng phai duwrec xem xét khi kiém tra khéi lrong cla binh thu nhan chét béo ding
trong phép thir trdng. Do d6, syu thay ddi khéi Irgng bidu kién cua binh kiém tra, duoc didu chinh theo
sv thay ddi khéi lugng bidu kién caa binh thu nhan chét béo cho myc dich kidm chirng, sé khéng ting
qua 1,0 mg.

A.1.2 R4t hiém khi dung méi cé chira chét bay hoi bj gilr lai nhidu trong chit béo. Néu thdy sy c6 mat
cia cac chét nhu thé, cin tién hanh phép thir trdng déi voi tat ca cac thubc thir va tirng dung méi thi
stz dyng binh thu nhan chét béo véi khodng 1 g butterfat khan. Néu c&n, chung ct lai cac dung méi
voi sy c6 mdt cua 1 g butterfat trong 100 ml dung méi. Chi dung cac dung méi nay trong khoding theri
gian ngén sau khi chung ct lai.

A.2 Tién hanh phép thir tring ddng thri véi viéc xac djnh (9.2)

Gia trj thu dugc trong thir mau tréng, tién hanh ddng théi véi viée xac dinh, cho phép khéi irong bidu
kién cla cac chat chiét dwgc tr phdn mau thir (m, — m,) didu chinh cho sy co mat cla chét khéng bay
hoi chiét dugc tir thube thir. Nhung sy didu chinh cAn c6 mét vai thay dbi vé didu kién méi treéng cla
phdng can va chénh léch nhiét dd gira binh thu nhan chét béo (6.9) va phong can cla hai [An can
(9.4.15 hodc 9.3).

Trong cac diéu kién thich hgp (gia tri thap trong phép thir trdng dbi véi thubce thir, nhiét dp can bing
cGa phong c4n, thei gian dé cho binh thu nhan chét béo du nguéi), thi gia tri nay sé luén ludén nhé hon
1,0 mg va sau nay c6 thé dugc bd qua trong phan tinh két qua trong trréng hep xac dinh théng
thuéng. Ciing thuéng gép gia tri Ién hon dén 2,5 mg (dwong va am). Sau khi didu chinh cac gid trj nay,
cac két qua sé dung. Khi didu chinh gia trj Ién hon 2,5 mg dugc st dung thi phai néu Ién trong phan
b&o cdo két qua (Didu 12).
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Néu gid tri thu dugec trong phép thir trdng thuéng Ién hon 1,0 mg thi cn kiém tra lai thubc thir néu
- ngay tredc 86 chura kidm tra. Thudc thir khdng tinh khidt thi cAn phdi thay méi hodc 1am sach lai (xem
51vaA1).

A.3 Thtr abi vé&i peroxit

Dé thir peroxit, cho 1 ml dung dich kali iodua 100 g/l méi chuén bj vac 10 mi ete dietyl (5.5) dwng trong
éng dong nho cd ndp thuy tinh trudre 36 @2 dugc trang bing ete. Lic éng dong va sau dé dé yén trong
1 min. Khéng quan sat thAy mau vang trong tirng 1op.

C6 thé sir dyng cac phuong phap thir nghi@m thich hgp khac dbi véi peroxit.
Dé dam bao cho ete dietyl khdng chira peroxit, x(¥ ly ete it nhat 1a ba ngay trudrc khi str dung nhuw sau:

Cét |4 k8m thanh nhirng dai dé it nhat 1a ching cham duoc dén nira chai dyng ete, dung khodng
80 cm? 1a kém cho 1 lit ete dietyl.

Trwéce khi str dyng, nhing toan bd cac dai 14 kém nay 1 min trong dung dich chira 10 g ddng (II) sulfat
ngam nam phan t& nwéc (CuS0O..5H,0) va 2 ml axit sulfuric [98 %(khédi lrgng)] dam dic trén lit.

Rira ky cac dadi ndy nhe nhang bing nudc, rdi d&t cac dai 94 ma ddng con wét nay vao trong chai
dyng ete dietyl va dé ching trong chai.

C6 thé s dung cac phurong phap khac véi didu kién 1a khdng anh hudng dén két qua xac dinh.
A.4 Ete dietyl c6 chira chit chéng oxi hoa

Ete dietyl co chira khodang 1 mg/kg chét chéng oxi hoa cé ban sdn & mét sé quéc gia, d¥c biét dung dé
x4c dinh chit béo. Ham lweng ndy khdng dung cho myc dich ddi ching.

Tai mdt sé quéc gia co ban sdn ete dietyl chira ham Iwgng chét chéng oxi hoa cao homn, vi dy: 3&n 7 mg/kg.
Nhirng ete dietyl nhu thé chi nén s dung dbi véi cac phép xac dinh thudng xuyén va phai tién hanh
phép thtr tring ddng théri véri phép xac dinh, @& didu chinh nhirng sai sé hé théng do lrgng du clia chét
chéng oxi hoa gay ra. D&i véi muc dich adi chirng, thi loai ete dietyl nhur vay ludn phai chuwng cét truéc
khi st dung.

A.5 Etanol

Cé thé str dung etanol 33 bj metanol lam bién tinh vé&i diéu kién 1a etanol 46 khéng lam dnh huwdng dén
két qua cla viéc xac djnh.
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Phulyc B

(Tham khao)

Cach tién hanh khac dung éng chiét chit béo
c6 si phéng hodc cé nbi véi chai rira
B.1 Khai quat

Néu sir dung éng chiét chét béo (6.6) cb si phong hodic c6 nbi vai chai rira (Xem vi dy & Hinh B.1) thay
cho binh chiét ch&t béo (6.6) thi tién hanh theo qui dinh trong Phy luc nay. Cac éng nay phdi cé np
a4y hodc nut bAn chét lvgng tét nhu dugc qui dinh adi véi binh chiét chét béo (6.6).

B.2 Cach tién hanh

B.2.1 Chuédn bj mdu ther

Xem Diéu 8.

B.2.2 Phdn miu thir

Tién hanh theo qui dinh trong 9.1 nhunmg dung cac éng chiét chat béo (6.6)
Phan mAu thir nay phai chuyén durgc hét vao day cia dng chiét chét béo.
B.2.3 Phép thir tréng

Xem 9.2va A2

B.2.4 Chudn bj binh thu nhin chit béo

Xem 9.3.

B.2.5 Xéac dijnh

B.2.5.1 Tién hanh xac dinh ngay

Cho thém 10 ml dung dich axit clohydric loang (5.3) dé rira phn mAu thir (B.2.2) trén day éng chidt
chét béo, cbc c6 md hodc hinh va tron. :

B.2.5.2 Lam nong éng hodc binh chiét chit béo bing céch di chuyén nhe nhang (khdng dé chay) trén
ndi cach thiiy hodc trén bép dién (6.5) hoic trén ngon itra cho dén khi cac hat d4 tan hét.
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B.2.5.3 Dé yén ng hoac binh chiét chat béo tir 20 min dén 30 min trén ndi cach thay (6.5) hoac gilr
cho séi nhe trén ngon Ilra hodc trén bép dién (6.5) trong 10 min. Lam nguéi dwéi dong nuwdc chay

B.2.5.4 Néu viéc phan huy dugc thyc hién trong thiét bj chiét chat béo, thi thém 10 ml etanol (5.4).
Trén kj mét cach nhe nhang bang cach cho lugng chira trong binh chiét chat béo chay di chay lai gira
bAu ma khéng dé cho chét I1dng dang Ién qua gan cb binh. Tién hanh tiép nhw trong B.2.5.5.

Cach khac, néu viéc phan huy duec thc hién trong dng khac véi binh cAu chiét chat béo (6.6), thi rot
lrgng chira trong lo sang binh chiét chét béo. Trang lo bing 10 ml etanol (5.4). Tron ky mét cach nhe
nhang bing cach cho lugng chira trong binh chidt chat béo chay di chay lai gira bAu ma khong dé cho
chét 16ng dang 1&n qué gin ¢ binh. Trang tidp lo bang 25 mi dietyl ete (5.5) va rét lvgng chira trong lo
sang binh chiét chét béo, trong khi d6 trang dAu tip va miéng binh bing mét lwgng dietyl ete bd sung.
Pay ndp binh bing nut bAn @& bio hoa nudc hosic nit Iam bing vat liéu khac G4 lam uot lai bing
nudc (xem 6.6) va I&c binh cAu nhu trong B.2.5.5. Cudi cung trang lai lo bing 25 mi ddu nhe (5.6) va
rot dung méi nay vao binh chiét chat béo, trong khi d6 cing trang ddu tip va miéng binh bang mét
lugng dAu nhe bd sung. Bay nép binh chit chat béo va I&c binh nhur trong B.2.5.6. Sau 66 tiép tuc qui
trinh ly tdm nhuw trong B.2.5.7.

B.2.5.5 Thém 25 ml ete dietyl (5.5). Day binh bing nit bAn d& bao hoa nuwéc hodc ddy bang nuat lam
bing chét liéu khac da dugc lam wét bang nudce (xem 6.6).

Lac manh binh trong véng 1 min nhung khéng Iic qua manh dé tranh tao nhi b&n. Trong qua trinh lac,
gitr binh & tu thé ndm ngang va bAu nhd huéng [&n trén, cho chét Idng trong bdu Ién chdy sang bau
nhé mét cach dinh ky. Néu cAn, lam mat binh dwéi dong nude chdy dén nhiét a6 phong.

Thao nit mot cach cAn than, trang nut va cb binh cAu bdng mdt it dung méi hdn hep (5.7). Dung chai
ri¥a (6.8) sao cho nudc nra chdy vao binh chiét chét béo.

B.2.5.6 Cho thém 25 ml diu nhe (5.6). Pay binh chiét ch&t béo bing nut bAn hodc nut khac da la wot
lai bdng nuéc (ngam vao trong nuwérc).

Léc binh cAu nhe nhang trong vong 30 s nhu mé ta trong B.2.5.5.

B.2.5.7 Cho ly tdm &ng chiét chét béo da day kin tr 1 min dén 5 min & tAn sé quay tir 500 "' dén 600 ™.
Néu khong cé may i tam, @t &ng ddy kin trén gia d& (6.7) it nhat 30 min cho dén khi thay c6 16p ndi
trén b& mit ro rét va phan biét rd véi lep chat 16ng. Néu cin, lam mat éng duwdi dong nudc chay.

B.2.5.8 Cn than l4y nut ra, dung mét it dung méi hdn hop (5.7) d& trang nut va cho chdy vao trong cb
éng. Dung chai rira (6.8) dé trang binh sao cho nuérc rira chay vao éng.
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B.2.5.8 L3p khop ndi si phdng hodc ni véi chai rira vao éng. DAy éng néi bén trong cho dén khodng 4
mm cao hon mét tiép xuc gitra cac Iop. Ong néi phia bén trong phai song song véi truc cla éng chikt
chét béo.

Cén than gan I&p ndi trén b& mat cta éng vao binh thu nhan chat béo (xem 9.3) ¢ chira mét it chiit tror
si (6.10) trong truang hop dbi véi binh (con dbi véi dia kim loai thi tuy chon). Khéng dé 16p chét léng
l&n vao. Trang phia ngoai khérp ni bing mét it dung méi hdn hep, thu Iay nwdrc rira vao binh thu nhan
chét béo.

B.2.5.10 Thao khép néi khdi cb cta éng. Nang nhe éng nédi va trang phén thdp hon cia éng ndi bén
trong béng mét it dung méi hdn hop (5.7). Ha th&p va chén lai éng ndi va chuydn nuéc rira vao binh
thu nhan chit béo.

Trang rira lai khép néi bdng mét it dung méi hdn hop, cho nurdc rira vao 1. Loai bd dung méi hodc mét
ph&n dung méi khéi binh nh&n bing cach chung cAt hodc Iam bay hoi nhw trong 9.4 13, néu yau cdu.

B.2.5.11 Thyc hién chiét Idn hai bdng cach 13p lai cac thao tdc nhu mé ta trong B.2.5.5 ¢én B.2.5.10.
nhung thay 25 ml bing 15 ml ete dietyl (5.5) va 15 ml dAu nhe (5.6). Dung ete dietyl dé trang thanh
trong cta khép nbi. Trong subt qua trinh thao khép nédi ra khéi éng chiét chét béo sau IAn chidt 1An

truoc.

B.2.5.12 Thyec hién chiét 1An ba, béng cach Ip lai cac thao tac nhu mé ta trong B.2.5.3 dén B.2.5.10
chi dung 15 mi ete dietyl (5.5) va 15 ml d&u nhe (5.6) dé trang thanh trong cla khop néi nhu md ta
trong B.2.5.10. '

LAn chidt ba cé thé bd qua ddi véi phomat cé6 ham lwgng béo nhd hon 3 %.

B.2.5.13 Tién hanh tiép theo nhir mb ta trong 9.4.13 dén 9.4.15.
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Kich thuéce tinh bang milimet

AR

Y
AN

200 <5
200 25

N oA \_/

® int. 26 11 @ int. 26 =1

a) c6 gdn éng si phéng b) ¢6 gdn binh rira
CHU DAN
a Dung dich khi thao khép néi 105 ml £ 5 ml.

b Do day cua thanh 1,5 mm + 0,5 mm.

Hinh B.1 - Cac vi dy vé cac dng chiét chit béo
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Phy luc C

(Tham khao)

Phép thir lién phong thir nghiém

Phép thir cdng tac quéc té gém 12 phong thir nghiém clia sau quéc gia tham gia thiec hién trén hai
mA&u khac nhau cGa bén loai phomat. Tdm mau th thu dwece nhu vy da dugec chia thanh 16 miu kép
khdng biét. Phép thiz nay do COKZ (NL) té chirc. TAt ca céc gia tri dugc bidu thj theo khéi lvong.

Céc két qua thu dwoc da dugc phan tich théng ké theo TCVN 6910-1 (ISO 5725-1) va TCVN 6810-2
(1SO 5725-2) d& cho céac sb lidu v& 36 chym nhw trong Bang C.1.

Phomat 1" Phomat 2° Phomat 3° Phomat 4°
A B A B A B A B
sdurong phing thnghibm: | ., 12 12 12 11 11 12 1

con lai sau khi trir ngoai 1é

Giairi trong binh, % 2712 | 2699 | 2998 | 3069 | 1454 | 964 | 33,01 | 31.50

B0 léch chudn 1dp lai, s % 0117 | 0062 | 0,116 | 0070 | 0044 | 0039 | 0102 | 0125

He 54 bién thién (ap lai. % 043 | 023 | 039 | 023 | 030 | 040 | 031 | 040

Gioi han (@p lai, (2.8 s)). % 0332 | 0174 | 0328 | 0197 | 0124 | 0110 | 0290 | 0354

D0 léch chudn tai 14p, s, % 0169 | 0096 | 0,124 | Om106 | 0,081 | 0065 | 0,166 | 0210

He sé bién thién tai lap, % 0.62 036 0.41 0,35 0,56 0.67 0,50 0,67

Gioihantailap, R(28se). % | 5479 | 0252 | 0352 | 0,299 | 0228 | 0,187 | 0470 | 0593

* Phomat Emmenthaler.
Phomat Gouda.

¢ Phomat ché bién.

Phomat mém cua Phap.
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Thur myc tai ligu tham khao

[1] TCVN 6400 (ISO 707), Sira va sén phdm sira — Hudng dén 14y méu.

[2] TCVN 6910-1 (ISO 5725-1), B$ chinh xac (&6 dung va d6 chym) coa phuong phép do vé két qué
do - Phan 1: Céc dinh nghia va nguyén tic chung.

[3] TCVN 6910-2 (ISO 5725-2),-D¢ chinh xéc (d6 dung va a6 chum) cua phuong phép do va két qué
do — Phén 2: Phuong phép co bén dé xéc dinh A6 I&p lai va &6 téi lap cua phuong phép do tiéu
chuén.
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