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Cam qu¶ t­¬i xuÊt khÈu - Ph­¬ng ph¸p thö

Fresh oranges for export - Test methods

Tiªu chuÈn nµy ¸p dông ®èi víi cam chanh (Citrus sinensis) vµ cam sµnh (Citrus bigaradia), khuyÕn khÝch ¸p dông ®èi víi c¸c lo¹i qu¶ thuéc gièng Citrus kh¸c (chanh, quýt, b­ëi,...)

1. LÊy mÉu

1.1. ChÊt l­îng cam ®­îc x¸c ®Þnh trªn c¬ së kiÓm tra vµ ph©n tÝch mÉu ®¹i diÖn cña mçi l« hµng.

1.2. L« hµng lµ khèi l­îng bÊt kú cña cïng mét lo¹i qu¶, cïng lo¹i chÊt l­îng, cïng mét kiÓu bao b×, bao gãi, ký m· hiÖu ®­îc giao nhËn cïng mét thêi ®iÓm vµ mét ®Þa ®iÓm.

1.3. MÉu ®¹i diÖn cña l« hµng gåm toµn bé nh÷ng kiÖn hµng ®­îc lÊy ra tõ nh÷ng vÞ trÞ kh¸c nhau (trªn, d­íi, gi÷a, trong ngoµi) cña l« hµng.

1.4. MÉu ph©n tÝch lµ mét phÇn cña mÉu ®¹i diÖn dïng ®Ó, x¸c ®Þnh c¸c chØ tiªu c¶m quan hãa häc.

1.5. Tr­íc khi lÊy mÉu ®¹i diÖn cÇn kiÓm tra s¬ bé d¹ng bªn ngoµi cña bao b×, c¸ch bao gãi, ký m· hiÖu theo quy ®Þnh trong TCVN 1873 - 76.

1.6. MÉu ®¹i diÖn cña l« hµng ®­îc lÊy theo quy ®Þnh trong b¶ng d­íi ®©y:

	Sè l­îng kiÖn trong l«
	Sè l­îng kiÖn cÇn lÊy mÉu

	D­íi 51

Tõ 51 ®Õn 150

Tõ 151 ®Õn 300

Trªn 500
	3

5

8

13


1.7. MÉu ph©n tÝch lÊy kh«ng Ýt h¬n 3 kg b»ng ph­¬ng ph¸p lÊy ngÉu nhiªn ë c¸c kiÖn mÉu ®¹i diÖn.

1.8. MÉu ph©n tÝch ph¶i ®­îc ph©n tÝch ngay, trong nh÷ng tr­êng hîp cÇn thiÕt cã thÓ chia ®«i mÉu ph©n tÝch theo mét ph­¬ng ph¸p chia ngÉu nhiªn ®Ó lµm mÉu l­u. MÉu ph©n tÝch vµ mÉu l­u ph¶i cã nh·n ghi:

- Tªn s¶n xuÊt kÌm theo tªn ®Þa ph­¬ng s¶n xuÊt;

- N¬i lÊy mÉu;

- L« hµng cña mÉu (sè hiÖu, khèi l­îng);

- Ngµy lÊy mÉu;

- Tªn ng­êi vµ tªn c¬ quan lÊy mÉu

MÉu l­u ph¶i ®­îc ®ùng trong tói poliªtilen cã ®ôc lç tho¸t kh«ng khÝ vµ ®Ó trong tñ l¹nh, b¶o qu¶n kh«ng qu¸ 3 ngµy.

2. Ph­¬ng ph¸p thö

2.1. Më lÇn l­ît tõng kiÖn mÉu, bá giÊy bao gãi (nÕu cã), lÊy ra nhÑ nhµng tõng qu¶, ®Æt trªn ph­¬ng tiÖn kiÓm tra  phï hîp, ®ñ ¸nh s¸ng (tèt nhÊt lµ trªn sµn l¸t g¹ch men tr¾ng vµ ¸nh s¸ng tù nhiªn).

2.2. X¸c ®Þnh sè qu¶ kh«ng ®¹t vÒ h×nh d¹ng vµ kÝch th­íc 

2.2.1. Dông cô:

- Th­íc kÑp hoÆc b¶ng gç cã lç trßn víi ®­êng kÝnh quy ®Þnh.

2.2.2. TiÕn hµnh thö: Tr­íc hÕt, lo¹i bá nh÷ng qu¶ dÞ h×nh, mÐo mã, h×nh d¹ng kh«ng tù nhiªn. Sau ®ã, x¸c ®Þnh kÝch th­íc nh÷ng qu¶ cßn l¹i. Dïng th­íc kÑp ®o ë vÞ trÝ lín nhÊt cña chiÒu ngang qu¶. NÕu dïng b¶ng gç cã ®ôc lç trßn víi ®­êng kÝnh phï hîp th× lÇn l­ît ®Æt tõng qu¶ theo chiÒu th¼ng ®øng lªn lç trßn. Nh÷ng qu¶ lät qua lç trßn lµ kh«ng ®¹t vÒ kÝch th­íc. §Õm sè qu¶ ®ã.

2.2.3. TÝnh kÕt qu¶:

Tû lÖ phÇn tr¨m ®¹t so víi toµn bé sè qu¶ ®· kiÓm tra (X1) tÝnh theo c«ng thøc:
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Trong ®ã:

B1: Sè qu¶ kh«ng ®¹t vÒ h×nh d¹ng vµ kÝch th­íc;

A: Tæng sè qu¶ ®· kiÓm tra;

2.3. X¸c ®Þnh sè qu¶ kh«ng ®¹t vÒ sè l­îng hoÆc kÝch th­íc cña c¸c vÕt sÑo, x­íc trªn bÒ mÆt vá qu¶:

2.3.1. Dông cô:

- Th­íc kÑp;

- Bót bi.

2.3.2. TiÕn hµnh thö: Dïng bót bi ®¸nh dÊu c¸c vÕt sÑo, x­íc, dËp dÊu cßn míi (lµm biÕn mµu vá qu¶ ë xung quanh khuyÕt tËt). §Õm sè vÕt trªn mçi qu¶. §èi víi c¸c vÕt sÑo, x­íc ®· lµnh tinh (kh«ng cã kh¶ n¨ng g©y thèi) x¸c ®Þnh sè l­îng c¸c vÕt cã chiÒu dµi tõ 1,5cm trë lªn.

2.3.3. TÝnh kÕt qu¶: Sè qu¶ kh«ng ®¹t vÒ sè l­îng hoÆc kÝch th­íc c¸c vÕt sÑo, x­íc tÝnh b»ng phÇn tr¨m (X2) theo c«ng thøc:
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Trong ®ã:

B2: Sè qu¶ vi ph¹m vÒ sè l­îng hoÆc kÝch th­íc c¸c vÕt sÑo, x­íc

A. Tæng sè qu¶ ®· kiÓm tra

2.4. X¸c ®Þnh sè qu¶ bÞ r¸m tõ 1/3 diÖn tÝch vá qu¶ trë lªn

2.4.1. Dông cô:

- Bót bi

2.4.2. TiÕn hµnh thö: Dïng bót bi khoanh vïng r¸m, chia bÒ mÆt qu¶ cam thµnh nh÷ng phÇn t­¬ng ®èi b»ng nhau. KhÐo lÐo chuyÓn vÞ trÝ c¸c vÕt r¸m vÒ mét phÇn vá qu¶ ®· ph©n chia ®Ó dÔ ­íc l­îng diÖn tÝch vÕt r¸m so víi diÖn tÝch vá qu¶. X¸c ®Þnh sè l­îng qu¶ cã diÖn tÝch vÕt r¸m tõ 1/3 diÖn tÝch vá qu¶ trë lªn.

2.4.3. TÝnh kÕt qu¶: Sè qu¶ bÞ r¸m tõ 1/3 diÖn tÝch vá qu¶ trë lªn tÝnh b»ng phÇn tr¨m (X3) theo c«ng thøc:
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Trong ®ã:

B3: Sè qu¶ r¸m trªn 1/3 diÖn tÝch vá qu¶;

A. Tæng sè qu¶ ®· kiÓm tra

2.5. X¸c ®Þnh ®é chÝn:

§é chÝn cña qu¶ ®­îc x¸c ®Þnh trªn c¬ së kÕt hîp ph©n tÝch 3 chØ tiªu: Sù biÕn mµu cña vá qu¶, hµm l­îng chÊt kh« cña dÞch qu¶, thö nÕm mïi vÞ.

2.5.1. X¸c ®Þnh sù biÕn mµu vá cña qu¶

2.5.1.1. Dông cô:

- Bót bi

2.5.1.2. TiÕn hµnh thö: LËt ng­îc qu¶, quan s¸t phÇn ®¸y qu¶, dïng bót bi khoanh vïng cã mµu vµng. Chia vá qu¶ theo ®­êng kÝnh thµnh nh÷ng phÇn kho¶ng 1/3, 2/3 diÖn tÝch vá qu¶. ­íc l­îng diÖn tÝch phÇn vá cã mµu vµng so víi diÖn tÝch vá qu¶. Sè qu¶ cã diÖn tÝch vá mµu vµng ®­îc coi nh­ qu¶ cßn xanh.

2.5.1.3. TÝnh kÕt qu¶: Sè qu¶cßn xanh tÝnh b»ng phÇn tr¨m (X4) theo c«ng thøc:
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Trong ®ã:

B4: Nh÷ng qu¶ cã diÖn tÝch mµu vµng ch­a ®¹t yªu cÇu (coi nh­ nh÷ng qu¶ xanh);

A: Tæng sè qu¶ ®· kiÓm tra.

2.5.2. X¸c ®Þnh hµm l­îng chÊt kh« cña dÞch qu¶

2.5.2.1. Dông cô, vËt liÖu:

- ChiÕt quang kÕ cÇm tay;

- NhiÖt kÕ;

- Dao m¹ kÒn;

- Th×a m¹ kÒn;

- B«ng thÊm n­íc;

- N­íc cÊt.

2.5.2.2. TiÕn hµnh thö:

Tõ mÉu ph©n tÝch bæ 3 qu¶ theo chiÒu ngang chç lín nhÊt cña qu¶. V¾t bá giät dÞch qu¶ ®Çu tiªn. LÊy mét giät ®Æt vµo gi÷a mÆt kÝnh mê cña chiÕt quang kÕ. ¸p s¸t hai mÆt kÝnh, nh×n vµo thÞ kÝnh h­íng vÒ nguån s¸ng (¸nh s¸ng tù nhiªn hoÆc ngän ®iÖn 75w), ®iÒu chØnh èc vi cÊp ®Ó x¸c ®Þnh râ ®­êng ph©n chia s¸ng, tèi. §äc kÕt qu¶ theo tû lÖ phÇn tr¨m. X¸c ®Þnh nhiÖt ®é trong khi thö. Tra b¶ng t­¬ng øng, ®­a kÕt qu¶ vÒ nhiÖt ®é 200C.

Chó ý: Tr­íc khi thö cÇn dïng b«ng thÊm n­íc röa s¹ch mÆt kÝnh vµ chØnh m¸y vÒ v¹ch 00/0. Sau mçi lÇn thö cÇn röa s¹ch m¸y b»ng n­íc cÊt, lau nhÑ cho kh« mÆt kÝnh råi míi tiÕp tôc thö lÇn tiÕp theo. Mçi qu¶ thö 3 lÇn, kÕt qu¶ lµ trung b×nh céng cña c¸c lÇn thö.

2.5.3. X¸c ®Þnh mïi vÞ:

MÉu ®· sö dông ë môc 2.2. ®­îc tiÕn hµnh thö nÕm. Dïng n­íc s«i ®Ó nguéi hoÆc n­íc cÊt tr¸ng miÖng tr­íc khi thö. V¾t 10 ( 20ml dÞch qu¶ vµo th×a canh m¹ kÒn ®Ó thö nÕm. Tr¸ng miÖng b»ng n­íc cÊt ®Ó vÞ gi¸c trë l¹i b×nh th­êng, (cã ®Ó ®i ra khái n¬i c¶m quan vµi phót) ®Ó chuÈn bÞ thö lÇn sau.

Ph©n lo¹i mïi theo c¸c møc:

- Chua - ®¾ng: cam cßn xanh, non (the);

- Chua : Cam xanh, ch­a chuyÓn sang giai ®o¹n chÝn;

- Chua - ngät (d«n dèt): Cam b¾t ®Çu chuyÓn sang giai ®o¹n chÝn.

2.6. X¸c ®Þnh chÊt l­îng phÇn thÞt qu¶

2.6.1. Dông cô, vËt liÖu:

- Khay men tr¾ng, s¹ch;

- Cèc thñy tinh;

- PhÔu thñy tinh;

- Dao;

- Th×a m¹ kÒn;

- B«ng thÊm n­íc;

- GiÊy läc.

2.6.2. TiÕn hµnh thö: Tõ mÉu ph©n tÝch lÊy ngÉu nhiªn 3 qu¶, dïng dao bæ ®«i tõng qu¶, x¸c ®Þnh mµu s¾c thÞt qu¶. Quan s¸t ruét qu¶, x¸c ®Þnh kh¶ n¨ng thèi lâi. V¾t toµn bé dÞch qu¶ vµo phÔu thñy tinh cã läc qua b«ng. Høng dÞch qu¶ vµo cèc thñy tinh, dïng th×a t¸ch toµn bé h¹t vµo giÊy läc x¸c ®Þnh mµu s¾c vµ h×nh d¹ng cña h¹t (h¹t lÐp, thèi ®en, mµu ®á hång n©u...)

2.6.3. KÕt qu¶: ChÊt l­îng phÇn thÞt qu¶ ®­îc x¸c ®Þnh tïy theo kh¶ n¨ng xuÊt hiÖn cña tõng khuyÕt tËt.

VÝ dô:

- MÉu 1: Th©m lâi;

- MÉu 2: ThÞt qu¶ bÞ chai lÐp, Ýt n­íc;

- MÉu 3: H¹t cã mµu hång.

2.7. X¸c ®Þnh ®é axit toµn phÇn cña dÞch qu¶:

2.7.1. Dông cô, vËt liÖu, hãa chÊt:

- Dao m¹ kÒn;

- B«ng s¹ch thÊm n­íc;

- B×nh nãn 250ml (2 chiÕc);

- PhiÔu thñy tinh;

- Buret, pipet 10ml;

- N­íc cÊt trung tÝnh;

- Natri hy®roxyt, dung dÞch 0,1N;

- Phªnolftalein, dung dÞch r­îu 1%.

2.7.2. TiÕn hµnh thö: Tõ mÉu ph©n tÝch (hoÆc mÉu dung dÞch qu¶ ë phÇn 2.5.2) cÊt v¾t läc qua b«ng 3 qu¶, høng dung dÞch vµo b×nh nãn, l¾c trén ®Òu. Dïng pipet hót 5 - 10ml dÞch qu¶ cho vµo b×nh nãn, thªm 15 - 20ml n­íc cÊt trung tÝnh vµ 3 giät dung dÞch phenolftalein 1%. TiÕn hµnh chuÈn ®é b»ng dung dÞch natri hydroxit (NaOH) ®Õn khi xuÊt hiÖn mµu phít hång.

2.7.3. TÝnh kÕt qu¶: §é axit toµn phÇn tÝnh theo phÇn tr¨m (X5) ra axit xitric, theo phÇn tr¨m b»ng c«ng thøc:
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Trong ®ã:

M: Ph©n tö l­îng axit xitric  =  64;

N: Nång ®é dung dÞch NaOH;

V1: ThÓ tÝch dÞch qu¶ lÊy ra chuÈn ®é tÝnh b»ng ml;

V2: Sè ml dung dÞch NaOH 0,1N ®· dïng ®Ó chuÈn ®é;

2.8. X¸c ®Þnh sè qu¶ kh« xèp b»ng c¶m quan

2.8.1. Dông cô:

- Dao

2.8.2. TiÕn hµnh thö: MÉu ®¹i diÖn ®­îc nhÆt ra nhÑ nhµng trªn sµn g¹ch men cã ¸nh s¸ng ®Çy ®ñ, chän nh÷ng qu¶ cã vá sÇn, khèi l­îng nhÑ h¬n b×nh th­êng. Dïng dao vç nhÑ trªn cuèng qu¶, nÕu ph¸t ra ©m thanh ®ôc, ®ã lµ nh÷ng qu¶ nghi xèp.

Tõ nh÷ng qu¶ nghi xèp, lÊy ngÉu nhiªn Ýt nhÊt 5 qu¶, mçi qu¶ bæ ë 3 vÞ trÝ:

- VÞ trÝ 1: C¸ch ®Çu qu¶ kho¶ng 1cm

- VÞ trÝ 2: Gi÷a th©n qu¶

- VÞ trÝ 3: C¸ch ®¸y qu¶ kho¶ng 1cm

Ph©n tÝch, so s¸nh c¸c mói qu¶, ®Ó riªng nh÷ng qu¶ xèp

2.8.3. TÝnh kÕt qu¶: Sè qu¶ kh« xèp tÝnh b»ng ph©n tr¨m (X6) theo c«ng thøc:
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Trong ®ã:

b: Sè qu¶ nghi xèp;

d: Sè qu¶ xèp sau khi bæ;

a: Tæng sè qu¶ ®· kiÓm tra (mÉu ®¹i diÖn);

c: Tæng sè qu¶ ®· bæ.

2.9. X¸c ®Þnh tû lÖ dÞch qu¶:

2.9.1. Dông cô, vËt liÖu:

- C©n kü thuËt cã ®é chÝnh x¸c ®Õn 0,1g;

- V¶i máng hoÆc v¶i x« s¹ch;

- Dao m¹ kÒn;

- Th×a m¹ kÒn;

- Cèc thñy tinh.

2.9.2. TiÕn hµnh thö: Tõ nh÷ng qu¶ kh«ng nghi xèp (môc 2.8.1) lÊy ngÉu nhiªn 3 qu¶, c©n khèi l­îng tõng qu¶. Dïng dao bæ ®«i, v¾t kiÖt n­íc qua v¶i, c©n l¹i b·.

2.9.3. TÝnh kÕt qu¶: Tû lÖ (%) dÞch qu¶ (X7), ®­îc tÝnh theo c«ng thøc:
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Trong ®ã:

G1: Khèi l­îng qu¶ ch­a v¾t tÝnh b»ng g;

G2: Khèi l­îng b· sau khi v¾t kiÖt tÝnh b»ng g.

2.10. X¸c ®Þnh hµm l­îng ®­êng toµn phÇn - theo ph­¬ng ph¸p Bectr¨ng (Bertrand). L­îng ®­êng toµn phÇn gåm tæng cña lo¹i ®­êng vµ ®­êng Saccharoza sau khi thñy ph©n 5 phót ë 70 - 800C biÓu thÞ b»ng ®­êng nghÞch chuyÓn.

2.10.1. Dông cô, hãa chÊt:

- B×nh ®Þnh møc 250ml;

- èng ®ong 10ml;

- Nåi c¸ch thñy;

- GiÊy läc gÊp nÕp;

- Dao m¹ kÒn;

- PhÔu thñy tinh;

- NhiÖt kÕ ®o ®­îc 1000C;

- B×nh nãn 250ml;

- Pipet 5ml, 10ml;

- Buret;

- C©n kü thuËt;

- Cèc thñy tinh;

- BÕp ®iÖn;

- Natri cacb«nat, dung dÞch 15% (hoÆc natri hy®r«xit, dung dÞch 10%);

- Natri hy®roxit, dung dÞch 1%, vµ 10%;

- Ch× axetat, dung dÞch 10%;

- Dinatri photphat, dung dÞch 20% hoÆc natrisunfat, dung dÞch b·o hoµ;

- Axit clohy®ric tinh khiÕt lo¹i I, tû träng 1,19

- Thuèc thö Phelin A (hoµ tan 69,23g ®ång sunfat trong 100ml n­íc cÊt, nÕu kh«ng tan th× cho thªm vµi giät axit sunfuric vµ l¾c kü);

- Thuèc thö phªlin B (hoµ tan 346 g kali natri tactrat trong 400 - 500ml n­íc cÊt. §un h¬i nãng, cho thªm 100g Natri hy®roxit ®· hoµ tan trong 200 - 300ml n­íc cÊt. L¾c ®Òu vµ thªm n­íc cÊt cho ®Õn 1000ml trong b×nh ®Þnh møc);

- Dung dÞch s¾t III sunfat (c©n 50g, cho thªm mét l­îng n­íc ®ñ ®Ó tan, thªm 200g axit sunfuric ®Ëm ®Æc ®Ó nguéi vµ thªm m­íc võa ®ñ 1000ml. Dung dÞch nµy kh«ng ®­îc chøa s¾t II oxyt. Oxy hãa s¾t II b»ng c¸ch nhá dung dÞch kali pecmanganat 0,1N vµo cho ®Õn khi cã mµu phít hång);

- Kali pemanganat 0,1N;

- Phenolftalein, dung dÞch r­îu 1%.

2.10.2. TiÕn hµnh thö: Tõ mÉu ph©n tÝch, lÊy 3 qu¶. Dïng dao bæ ®«i, v¾t n­íc, läc qua b«ng vµo cèc thñy tinh. L¾c nhÑ cho mÉu trén ®Òu. Dïng pipet hót 25ml (gäi lµ V3) cho vµo b×nh ®Þnh møc 250ml, thªm kho¶ng 50ml n­íc cÊt. Trung hoµ axit h÷u c¬ b»ng dung dÞch natri cacbonat 15% hoÆc Natri hy®roxit 10%. Dïng giÊy quú kiÓm tra ®Õn pH = 7. L¾c ®Òu råi ®Ó yªn 15 phót, thªm 20ml dinatri photphat dung dÞch 20%. L¾c ®Òu råi ®Þnh møc b»ng n­íc cÊt ®Õn v¹ch (gäi lµ V1). Läc qua giÊy läc b¨ng xanh vµo b×nh nãn 250ml.

Hót 50ml dung dÞch läc (gäi lµ V4) cho vµo b×nh ®Þnh møc 250ml, thªm 30ml n­íc cÊt, 50ml axit clohy®ric ®Æc tû träng 1,19. Thñy ph©n trªn nåi c¸ch thñy ë 800C  trong 5 phót råi ®Ó nguéi ®Õn nhiÖt ®é trong phßng. Trung hoµ b»ng Natri hy®roxit dung dÞch 20% víi chØ thÞ mÇu phenolftalein, råi ®Þnh møc ®Õn v¹ch (gäi lµ V2).

Cho vµo b×nh nãn (dung tÝch 250ml) 20ml phelin A, 20ml phelin B vµ 25ml dung dÞch ®· thñy ph©n (gäi lµ V5) l¾c ®Òu, ®un s«i trong 5 phót, lµm nguéi nhanh råi läc axit ®ång b»ng giÊy läc b¨ng xanh gÊp nÕp (chó ý lu«n lu«n t¹o mét líp n­íc trªn mÆt ®ång oxyt ®Ó tr¸nh oxy hãa, läc röa kÕt tña ®ång oxyt b»ng n­íc ®un s«i cho ®Õn hÕt mµu xanh). Dïng dung dÞch sunfat s¾t III hoµ tan oxyt ®ång trong b×nh nãn vµ trªn giÊy läc. §em chuÈn ®é b»ng pemanganat kali 0,1N ®· dïng vµ tra ë b¶ng tÝnh ®Ó cã l­îng ®­êng biÓu thÞ b»ng ®­êng nghÞch chuyÓn (b¶ng theo TCVN 165 - 64).

2.10.3. TÝnh kÕt qu¶: Hµm l­îng ®­êng toµn phÇn biÓu thÞ b»ng ®­êng nghÞch chuyÓn theo phÇn tr¨m (X8) tÝnh b»ng c«ng thøc:




X8  =  
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Trong ®ã:

V1, V2, V3, V4, V5 xem 2.9.3

G: Khèi l­îng ®­êng nghÞch chuyÓn tra ®­îc trong b¶ng theo TCVN 165 - 64.

Cô thÓ trong tr­êng hîp nµy cã thÓ tÝnh nh­ sau:



X8  =   eq \f(250.250.6.100,25.50.25.1000)   =  1,2%

Sai lÖch kÕt qu¶ cña hai lÇn x¸c ®Þnh song song kh«ng ®­îc lín h¬n 0,5%.

KÕt qu¶ cuèi cïng lµ trung b×nh céng kÕt qu¶ hai lÇn x¸c ®Þnh song song, chÝnh x¸c ®Õn 0,01%.

2.11. X¸c ®Þnh hµm l­îng vitamin C trong dÞch qu¶:

2.11.1. Nguyªn t¾c: Vitamin C trongdÞch qu¶ ®­îc chiÕt ra b»ng axit axetic, c¸c chÊt khö kh¸c vµ chÊt mµu ®­îc t¸ch ra b»ng ch× needat, sau ®ã chuÈn ®é b»ng n­íc chiÕt trong m«i tr­êng axit b»ng 2,6 diclo phenol indophenol råi tÝnh ra l­îng vitamin C.

2.11.2. Dông cô, hãa chÊt:

- B×nh ®Þnh møc dung dÞch 100ml vµ 1000ml;

- Cèc thñy tinh;

- B×nh nãn;

- Pipet;

- Microburet;

- M¸y li t©m;

- C©n ph©n tÝch;

- PhÔu thñy tinh ®­êng kÝnh 6cm;

- B«ng thÊm n­íc;

- Muèi mo (Mohr) dung dÞch 0,1N: pha 3,92g muèi mo (FeSO4 (NH4)SO4 6H2O) hoµ tan trong 1000ml axit sunfuric dung dÞch 0,2N. §é chuÈn cña dung dÞch muèi mo nµy ®­îc x¸c ®Þnh b»ng c¸ch chuÈn ®é víi kali pemanganat (KMnO4) dung dÞch 0,01N (c©n 0,316g KMnO4 hoµ tan trong 1000ml n­íc cÊt). LÊy 10ml dung dÞch muèi mo cho vµo b×nh nãn. Thªm 1,5ml axit sunfuric (H2SO4) dung dÞch 50%. ChuÈn ®é b»ng Kali Pemanganat 0,01N ®Õn mµu hång nh¹t.

§é chuÈn cña kali pemanganat l¹i ®­îc x¸c ®Þnh b»ng c¸ch chuÈn ®é víi amon oxalat (NH4C2O4) dung dÞch 0,01% (c©n 0,62g NH4C2O4 hoµ tan trong 100ml n­íc cÊt 2 lÇn). LÊy 10ml dung dÞch muèi amon axalat vµo b×nh nãn, thªm vµo 2,5ml axit sunfuric dung dÞch 50%. §un nãng ®Õn gÇn s«i (ch­a s«i) råi chuÈn ®é b»ng kali pemanganat ®Õn khi cã mµu hång nh¹t.

- Dung dÞch 2,6 dielophenol indeo phenol tiªu chuÈn (thuèc thö nµy pha trong dung dÞch ®Öm photphat pH = 7 v× trong dung dÞch n­íc dÔ bÞ ph©n hñy).

ChuÈn bÞ dung dÞch ®Ëm: C©n 9,078g (KH2PO4) hoµ tan trong 1000ml n­íc cÊt vµ 11,807g Na2HPO42Fi2O hoµ tan trong 1000ml n­íc cÊt. Mçi thø ®­îc chøa trong mét b×nh, tr­íc khi dïng míi trén lÉn 2 thÓ tÝch dung dÞch  KH2PO4 vµo 3 thÓ tÝch dung dÞch Na2HPO42H2O.

C©n 0,25g diclo phenol indo phenol vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch 1000ml. Thªm vµo 700ml n­íc cÊt, råi thªm dung dÞch ®Öm vµo ®Õn v¹ch møc, l¾c kü. Dung dÞch nµy ®­îc b¶o qu¶n trong b×nh mµu n©u, ®Ó chç tèi vµ m¸t kh«ng qu¸ 7 ngµy.

§é chuÈn dung dÞch 2,6 diclo phenol indo phenol ®­îc x¸c ®Þnh b»ng c¸ch chuÈn ®é víi dung dÞch muèi mo 0,01N nh­ sau: LÊy vµo b×nh nãn 10ml dung dÞch 2,6 diclo phenol indo phenol råi chuÈn ®é b»ng dung dÞch muèi mo ®Õn khi mµu xanh cña dung dÞch chuyÓn thµnh mµu vµng nh¹t.

TÝnh hÖ sè ®é chuÈn (K) cña dung dÞch 2,6 diclo phenol indo phenol theo c«ng thøc: 
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Trong ®ã:

V1: Sè ml dung dÞch muèi Mo ®· dïng ®Ó chuÈn ®é 10ml dung dÞch 2,6 diclophenol indo phenol;

V2: Sè ml dung dÞch kali pemanganat ®· dïng ®Ó chuÈn ®é 10ml dung dÞch muèi Mo;

V3: Sè ml dung dÞch kali pemanganat ®· dïng ®Ó chuÈn ®é 10ml dung dÞch amo oxalat.

+ Axit axetic, dung dÞch 5%;

+ Ch× axetic, dung dÞch 5%;

+ Canxi cacbonat, lo¹i tinh khiÕt;

+ Axit clohydric, dung dÞch 2%.

2.11.3. TiÕn hµnh thö:

Tõ mÉu ph©n tÝch lÊy 3 - 5 qu¶ bæ, v¾t vµ läc nhanh qua b«ng vµo cèc thñy tinh. Hót 20ml cho vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch 100ml. thªm vµo20ml axit axetic dung dÞch 5%. Thªm n­íc cÊt ®Õn v¹ch, l¾c kü. Dïng pipet hót 10ml dung dÞch cho vµo èng nghiÖm cã s½n 0,4g caxi cacbonat. thªm 5ml dung dÞch ch× axetat 5%, quay ly t©m (còng cã thÓ läc qua giÊy läc nh­ng ph¶i thËt nhanh v× vitamin C dÔ bÞ oxy hãa do kh«ng khÝ).

LÊy 10ml dung dÞch ly t©m (hoÆc läc) ®ã cho vµo b×nh nãn ®· chøa 4ml axit clohy®ric dung dÞch 2%. Thªm n­íc cÊt ®Õn 15ml, l¾c nhÑ. ChuÈn ®é b»ng dung dÞch 2,6 diclo phenol indo phenol tiªu chuÈn (®ùng trong micro buret) ®Õn khi xuÊt hiÖn mµu hång bÒn trong 30 gi©y. ChuÈn ®é xong nh×n v¹ch buret råi nhá xuèng 1 - 2 giät 2,6 diclo phenol indo phenol, nÕu thÊy mµu hång ®Ëm lµ chuÈn ®é xong.

Lµm hai mÉu song song, nÕu kÕt qu¶ hai lÇn kh¸c kh«ng qu¸ 0,03 - 0,04ml th× lÊy trung b×nh céng cña hai kÕt qu¶ ®ã.

Cuèi cïng cÇn lµm mÉu tr¾ng: ChuÈn ®é 10ml n­íc cÊt vµ 1ml axit clohy®ric dung dÞch 2%.

2.11.4. TÝnh kÕt qu¶:

Hµm l­îng vitamin C tÝnh b»ng phÇn tr¨m mg (X9) theo c«ng thøc:

X9 = 
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Trong ®ã:

a - b: hiÖu sè thÓ tÝch dung dÞch 2,6 diclo phenol - indo - phenol, tÝnh b»ng ml;

K: HÖ sè ®é chuÈn dung dÞch 2,6 diclo - phenol - indo - phenol; 

0,088: L­îng vitamin C øng víi 1ml dung dÞch 2,6 diclo - phenol - indo - phenol;  0,001N, tÝnh b»ng mg;

V: Dung dÞch b×nh ®Þnh møc tÝnh b»ng ml;

V1: ThÓ tÝch dung dÞch ®em chuÈn, tÝnh b»ng ml;

V0: ThÓ tÝch dung dÞch qu¶ ®em ph©n tÝch, tÝnh b»ng ml.

VÝ dô: LÊy 10ml dung dÞch qu¶ cho vµo b×nh ®Þnh møc 100ml råi lÊy 10ml ®em chuÈn ®é hÕt 0,52ml dung dÞch 2,6 diclo - phenol - indo - phenol. ChuÈn mÉu tr¾ng hÕt 0,02ml, hÖ sè ®é chuÈn K = 1, 09. L­îng vitamin x¸c ®Þnh ®­îc lµ:

X = 
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2.12. KiÓm tra s©u bÖnh : Theo "§iÒu lÖ kiÓm ®Þnh Thùc vËt", sè 214-CP ban hµnh ngµy 14 th¸ng 7 n¨m 1980 cña Thñ t­íng ChÝnh phñ.
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