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T I ª u c h u È n  v I Ö t  n a m             tcvn 5244:1990
S¶n phÈm rau - Ph­¬ng ph¸p x¸c ®Þnh hµm l­îng clorua
Vegetable products - Determination of chloride content

Tiªu chuÈn nµy qui ®Þnh ph­¬ng ph¸p x¸c ®Þnh hµm l­îng clorua trong s¶n phÈm rau.

NÕu s¶n phÈm cã chøa c¸c chÊt mµu antoxian tù nhiªn, ph­¬ng ph¸p nµy ®­îc ¸p dông víi nh÷ng thay ®æi ghi trong môc 7 cña tiªu chuÈn nµy.

TiÓu chuÈn nµy phï hîp víi ISO 3634 - 1979.

1. §Þnh nghÜa

Hµm l­îng clorua cña c¸c s¶n phÈm rau: hµm l­îng clorua tæng sè x¸c ®Þnh theo ph­¬ng ph¸p ®· ghi vµ ®­îc biÓu thÞ b»ng phÇn tr¨m khèi l­îng natri clorua.

2. Nguyªn t¾c
Dùa trªn sù kÕt tña clorua do thªm mét l­îng d­ thÓ tÝch dung dÞch chuÈn b¹c nitrat vµ chuÈn ®é l­îng d­ nµy, víi mét thÓ tÝch dung dÞch chuÈn kali thioxyanat.

3. Hãa chÊt

TÊt c¶ c¸c hãa chÊt ph¶i cã ®é tinh khiÕt ®­îc chÊp nhËn. N­íc ®­îc dïng lµ n­íc cÊt hay t­¬ng ®­¬ng víi n­íc tinh khiÕt.

3.1. Nitrobenzen

3.2. Axit nitric, dung dÞch kho¶ng 4N

Trén mét thÓ tÝch axit nitric (( 20  1,39 ®Õn 1,42g/ml) víi ba thÓ tÝch n­íc

3.3. B¹c nitrat, dung dÞch chuÈn 0,1000 N.

SÊy b¹c nitrat (AgNO3) trong 2 giê ë 1500C vµ sau ®ã ®Ó nguéi trong b×nh hót Èm. Hoµ tan 16,9890g b¹c nitrat ®· sÊy kh« vµo trong n­íc vµ pha lo·ng tíi 1000ml trong b×nh ®Þnh møc.

3.4. Kali thioxyanat, dung dÞch chuÈn 0,1N.

Hoµ tan 9,72g kali thioxyanat (KSCN) trong n­íc vµ pha lo·ng tíi 1000ml trong b×nh ®Þnh møc.

ChuÈn hãa dung dÞch nµy b»ng dung dÞch b¹c nitrat (môc 3.3) víi sù cã mÆt cña dung dÞch amoni sunphat s¾t (III) (môc 3.5).

3.5. Amoni sunphat s¾t (III)

(NH4)2SO4. Fe2(SO4)3. 24H2O, dung dÞch n­íc b·o hoµ ®· axit hãa b»ng axit nitric (5ml axit nitric,  ( 20  1,39 ®Õn 1,42 g/ml trªn 100ml dung dÞch.

4. ThiÕt bÞ

C¸c thiÕt bÞ th­êng dïng trong phßng thÝ nghiÖm vµ thiÕt bÞ ®Æc tr­ng:

4.1. M¸y nghiÒn, hoÆc cèi gi· (®èi víi c¸c s¶n phÈm ®Æc, d¹ng nh·o hoÆc r¾n) xem môc 5.1.3.

4.2. Cèc thñy tinh, 250ml

4.3. B×nh ®Þnh møc dung tÝch 250ml

4.4. Pipet 1 v¹ch t­¬ng øng víi 1, 3, 5, 20ml.

4.5. B×nh nãn, 200ml

4.6. Buret 25ml

5. Tr×nh tù thö

5.1. ChuÈn bÞ mÉu thö

5.1.1. C¸c s¶n phÈm gåm c¸c pha láng vµ r¾n riªng biÖt.

NÕu qui c¸ch ®· cã s½n th× tiÕn hµnh x¸c ®Þnh pha theo chØ dÉn trong qui c¸ch ®ã. NÕu kh«ng cã qui c¸ch s½n vµ trong tr­êng hîp c¸c s¶n phÈm ®­îc chuÈn bÞ cßn t­¬i, th× trén mÉu thÝ nghiÖm thËt kü vµ tiÕn hµnh x¸c ®Þnh trªn mÉu ®ång chÊt.

5.1.2. C¸c s¶n phÈm láng

Trén thËt kü mÉu thÝ nghiÖm

5.1.3. C¸c s¶n phÈm ®Æc, nh·o hoÆc r¾n

NghiÒn mÉu thÝ nghiÖm trong m¸y nghiÒn hoÆc trong cèi (4.1). NÕu cÇn ph¶i c¾t s¶n phÈm thµnh tõng miÕng nhá tr­íc khi nghiÒn. Trén thËt kü mÉu ®· nghiÒn.

5.2. TiÕn hµnh thö

C©n kho¶ng 25g mÉu thö (5.1), chÝnh x¸c tíi 0,01g, vµo cèc 250ml (4.2)

5.3. X¸c ®Þnh

5.3.1. ChuÈn bÞ dung dÞch thö

Thªm vµo phÇn thö (5.2) 100ml n­íc nãng vµ l¾c hçn hîp trong cèc tíi khi thu ®­îc ®é qu¸nh kh«ng ®æi. §un dung dÞch nµy ®Õn ®iÓm s«i vµ ®Ó s«i 1 phót. §Ó nguéi, chuyÓn mét c¸ch ®Þnh l­îng vµo b×nh ®Þnh møc 250ml (4.3) vµ pha lo·ng tíi v¹ch b»ng n­íc.

L¾c kü, ®Ó yªn 15 phót, sau ®ã läc qua giÊy läc gÊp nÕp vµo mét b×nh kh«, ®­îc dÞch läc F.

5.3.2. ChuÈn ®é

Dïng pi pet (4.4) chuyÓn 20ml dÞch läc F (5.3.1) vµo b×nh nãn (4.5), cho thªm 5ml axit nitric (3.2) vµ 5ml dung dÞch amoni sunphat s¾t (III) (3.5).

Dïng buret (4.6) thªm vµo ®ã mét thÓ tÝch (V1) dung dÞch b¹c nitrat (3.3) ®ñ ®Ó cßn d­ tõ 5 ®Õn 10ml dung dÞch b¹c nitrat sau khi ®· kÕt tña clorua.

Thªm 3ml nitrobenzen (3.1) vµ l¾c m¹nh hçn hîp trong b×nh ®Ó ®ong tô kÕt tña ®ã.

Chó thÝch: §Æc biÖt cÇn ®Ò phßng sö dông nitrobenzen do tÝnh ®éc cña nã.

ChuÈn ®é ng­îc l­îng d­ b¹c nitrat b»ng dung dÞch kali thioxyanat (3.4) cho ®Õn khi thu ®­îc mµu hång n©u bÒn trong 5 phót.

Ghi thÓ tÝch (V2) cña dung dÞch kali thioxyanat ®· dïng.

5.3.3. Ghi sè c¸ch x¸c ®Þnh

TiÕn hµnh hai c¸ch x¸c ®Þnh trªn c¸c phÇn tö lÊy tõ cïng mét mÉu thö (5.1)

6. TÝnh kÕt qu¶

6.1. Ph­¬ng ph¸p tÝnh vµ c«ng thøc

Hµm l­îng clorua (X), biÓu thÞ b»ng phÇn tr¨m khèi l­îng natri clorua, ®­îc tÝnh b»ng c«ng thøc sau:

X  = 0,005845 (V1 - V2)  x  eq \f(100,m)   x  
[image: image1.wmf]4

3

2

1

4

3

5845

0

mxV

xV

V

V

V

V

)

(

,

-

=

  

Trong ®ã:

V1 - ThÓ tÝch, tÝnh b»ng mililit, cña dung dÞch (3.3) b¹c nitrat ®· dïng (xem 5.3.2);

V2 - ThÓ tÝch tÝnh b»ng mililit, cña dung dÞch kali thioxyanat (3.4) ®· dïng (xem 5.3.2);

V3 - thÓ tÝch tÝnh b»ng mililit cña dÞch läc ®· ®­îc pha lo·ng (xem 5.3.1);

V4 - thÓ tÝch, tÝnh b»ng mililit, phÇn t­¬ng ®­¬ng cña dÞch läc ®· pha lo·ng dïng ®Ó chuÈn ®é (xem 5.3.2);

m - khèi l­îng, tÝnh b»ng gam, cña phÇn thö (5.2).

Chó thÝch:
1. NÕu nång ®é dung dÞch kali thioxyanat kh«ng chÝnh x¸c ®óng 0,1N, th× ph¶i dïng mét yÕu tè hiÖu chØnh thÝch hîp cho V2 trong viÖc tÝnh to¸n kÕt qu¶.

2. NÕu thñ tôc tiÕn hµnh theo ®óng nh­ ®· ghi ë môc 5. V3 = 250ml vµ V4 = 20ml th× c«ng thøc trªn ®­îc ®¬n gi¶n hãa thµnh:


X'   =   
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LÊy kÕt qu¶ lµ trung b×nh sè häc cña hai c¸ch x¸c ®Þnh víi ®iÒu kiÖn tho¶ m·n ®é lÆp l¹i (xem 6.2).

BiÓu thÞ kÕt qu¶ tíi hai sè thËp ph©n

6.2. §é lÆp l¹i

Sù kh¸c nhau gi÷a c¸c kÕt qu¶ cña hai c¸ch x¸c ®Þnh ®­îc tiÕn hµnh ®ång thêi hoÆc kÕ tiÕp nhau do cïng mét ng­êi ph©n tÝch trªn cïng mét mÉu thö kh«ng ®­îc v­ît qu¸ 0,05g natri clorua trªn 100g s¶n phÈm.

7. Tr­êng hîp ®Æc biÖt

C¸c s¶n phÈm chøa c¸c chÊt mµu antoxian.

C¸c chÊt mµu antoxian cã trong dÞch läc g©y trë ng¹i cho qu¸ tr×nh chuÈn ®é, v× vËy cÇn ph¶i lo¹i bá chóng b»ng c¸ch ph©n hñy víi pemanganat, do ®ã ph­¬ng ph¸p trªn sÏ ®­îc bæ sung thªm b»ng thñ tôc sau:

7.1. Hãa chÊt

Bæ sung thªm vµo phÇn c¸c chÊt thö ®· ghi ë môc

7.1.1. Kali pemanganat, dung dÞch b·o hoµ (kho¶ng 6,5g KMnO4 trong 100ml n­íc).

7.1.2. Natri nitrit hoÆc kali nitrit, tinh thÓ.

7.2. Tr×nh tù thö

7.2.1. TiÕn hµnh thö theo môc 5.1 ®Õn 5.3.1

7.2.2. Dïng pipet (4.4) chuyÓn 20ml dÞch läc F (5.3.1) vµo b×nh nãn (4.5). Thªm kho¶ng 20ml axit nitrit (3.2) vµ dïng pipet thªm chÝnh x¸c 20ml (V1) dung dÞch b¹c nitrat (3.3) vµo b×nh ®ã. §un nãng tíi ®iÓm s«i vµ ®Ó s«i tõ tõ trong 2 ®Õn 3 phót.

Thªm vµo ®ã kho¶ng 5 ®Õn 10ml dung dÞch kali pemanganat (7.1.1) trong khi dung dÞch ®ang s«i tõ tõ  víi l­îng d­ tõ 0,5 ®Õn 1ml. ChÊt láng sÏ trë nªn kh«ng mµu. NÕu nã kh«ng mÊt mµu, thªm mét Ýt tinh thÓ natrit hoÆc kali nitrit (7.1.2) ®Õn khi thu ®­îc mét chÊt láng kh«ng mµu. TiÕp tôc ®un s«i 5 phót sau khi dung dÞch bÞ mÊt mµu.

§Ó nguéi. Thªm vµo®ã 5ml dung dÞch amoni sunphat s¾t (III) (5.5).

TiÕp tôc nh­ ®· m« t¶ ë dßng thø tù cña môc 5.3.2  (viÖc thªm nitrobenzen lµ kh«ng cÇn thiÕt).

8. Biªn b¶n thö

Biªn b¶n thö chØ râ ph­¬ng ph¸p ®· dïng vµ nh÷ng kÕt qu¶ thu ®­îc. Nã cßn ®Ò cËp ®Õn tÊt c¶ nh÷ng ®iÒu kiÖn tiÕn hµnh kh«ng ghi trong tiªu chuÈn nµy, hoÆc coi nh­ kh«ng b¾t buéc, còng nh­ nh÷ng chi tiÕt cã thÓ ¶nh h­ëng ®Õn c¸c kÕt qu¶ ®ã.

Biªn b¶n còng sÏ ®­a ra tÊt c¶ nh÷ng yÕu tè cÇn thiÕt nh»m nhËn biÕt mÉu mét c¸ch toµn diÖn.
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