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C¬ quan biªn so¹n: TiÓu ban kü thuËt Trång trät
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QuyÕt ®Þnh ban hµnh sè 733/Q§ ngµy 31 th¸ng 12 n¨m 1990

Nhãm M

T I ª u c h u È n  v I Ö t  n a m             tcvn 5245:1990
Rau qu¶ vµ s¶n phÈm chÕ biÕn - Ph­¬ng ph¸p x¸c ®Þnh hµm l­îng axit dÔ bay h¬i
Fruite, vegetables and deriveo products - Determination-of volatike -acidity

Tiªu chuÈn nµy quy ®Þnh ph­¬ng ph¸p x¸c ®Þnh hµm l­îng axit dÔ bay h¬i trong rau, qu¶ vµ c¸c s¶n phÈm chÕ biÕn tõ rau, qu¶; cã thÓ ¸p dông cho tÊt c¶ c¸c s¶n phÈm t­¬i vµ ®ãng hép kh«ng chøa hãa chÊt b¶o qu¶n vµ c¸c s¶n phÈm cho thªm khÝ sunfur¬ vµo, cã hoÆc kh«ng cã mét trong c¸c chÊt b¶o qu¶n sau ®©y: axit soãcbic, axit benzoic, axit foãcmic.

Tiªu chuÈn nµy phï hîp víi ISO 6632 - 1981.

1. §Þnh nghÜa

1.1. Axit dÔ bay h¬i: tÊt c¶ c¸c axit bÐo cã khèi l­îng ph©n tö thÊp nh­ axit axetic vµ axit propionic ë d¹ng tù do hay d¹ng hçn hîp, kh«ng kÓ axit foocrmic.

Axit dÔ bay h¬i ®­îc x¸c ®Þnh b»ng ph­¬ng ph¸p ghi trong tiªu chuÈn nµy, biÓu thÞ b»ng mili ®­¬ng l­îng trªn 100ml hoÆc trªn 100g s¶n phÈm hay tÝnh theo sè gam axit axetic trªn 100ml hoÆc trªn 100g s¶n phÈm.

2. Nguyªn t¾c

Axit hãa phÇn tö víi axit tactaric, cÊt l«i cuèn axit dÔ bay h¬i qua ch­ng cÊt b»ng h¬i n­íc vµ chuÈn ®é dÞch cÊt víi mét thÓ tÝch dung dÞch chuÈn natri hydroxit, dïng phenol phtalein lµm chØ thÞ. §Ó kÕt qu¶ phï hîp ph¶i lo¹i trõ l­îng axit dÔ bay h¬i t¹o ra do thªm c¸c hîp chÊt s¸t trïng (b¶o qu¶n) ra khái l­îng axit dÔ bay h¬i ®· x¸c ®Þnh nh­ trªn.

3. Hãa chÊt

TÊt c¶ c¸c hãa chÊt ®Òu ph¶i cã ®é tinh khiÕt ph©n tÝch (TKPT) ®­îc chÊp nhËn. N­íc dïng ph¶i lµ n­íc cÊt hoÆc n­íc cã ®é tinh khiÕt t­¬ng ®­¬ng, ®· lo¹i trõ khÝ cacbonnic.

3.1. Natri hydroxyt, dung dÞch chuÈn thÓ tÝch, nång ®é (NaOH) = 0,1 mol/1 (1)

Pha chÕ ngay tr­íc khi dïng vµ kiÓm tra nång ®é b»ng c¸ch chuÈn ®é trùc tiÕp tr­íc khi dïng.

3.2. Phenolphtalein, dung dÞch 10g/l pha trong cån 95% (thÓ tÝch)

3.3. Axit tactaric, tinh thÓ.

3.4. N­íc v«i trong pha tû lÖ 1 + 4

Hoµ mét thÓ tÝch dung dÞch Natri hydroxyt b·o hoµ (3.5) víi bèn thÓ tÝch n­íc. §Ó yªn hçn hîp cho ®Õn khi canxi cacbonat kÕt tña, g¹n dung dÞch trong vµ thö tÝnh kiÒm cña nã b»ng dung dÞch phenolphtalein (3.2)

Dung dÞch nµy dïng ®Ó sö dông trong nåi h¬i

3.5. Canxi hydroxyt, dung dÞch n­íc v«i trong b·o hoµ.

4. Dông cô

C¸c dông cô thÝ nghiÖm th­êng dïng vµ c¸c dông cô ®Æc tr­ng riªng:

4.1. M¸y nghiÒn

4.2. ThiÕt bÞ cÊt l«i cuèn b»ng ch­ng cÊt h¬i n­íc (xem h×nh vÏ) gåm c¸c chi tiÕt sau:

4.2.1. Nåi h¬i, phï hîp cho viÖc sinh ra h¬i n­íc kh«ng chøa cacbon ®ioxit, lµm b»ng thñy tinh chÞu nhiÖt hoÆc kim lo¹i vµ cã dung tÝch 1500ml.

4.2.2. B×nh sôc khÝ, gåm mét èng thñy tinh ®­êng kÝnh 30mm vµ dµi 270mm, phÇn d­íi ®ãng kÝn vµ ph×nh ra theo d¹ng h×nh cÇu ®­êng kÝnh 60mm, trong ®ã chøa mÉu thö. B×nh sôc khÝ ®­îc ®Æt trªn mét ®Üa kim lo¹i cã khe hë, ®­êng kÝnh 40mm, vµ phÇn b×nh cÇu cña b×nh sôc khÝ ®­îc g¾n vµo ®ã.

4.2.3. Cét cÊt ph©n ®o¹n, gåm mét èng thñy tinh ®­êng kÝnh 20mm, dµi 500mm, bªn trong cã mét m¹ng l­íi h×nh xo¾n èc b»ng thÐp kh«ng gØ, sè 100, víi mét l¸ ch× 15mm, cã thÓ sö dông mét vµi thiÕt bÞ kh¸c cã kh¶ n¨ng cÊt ph©n ®o¹n gièng nh­ vËy (xem chó thÝch ë môc 4.2.4).

(1) Cho ®Õn nay ®­îc biÓu thÞ lµ "dung dÞch chuÈn thÓ tÝch 0,1N".

4.2.4. èng ng­ng tô, ®­êng kÝnh 16mm, chiÒu dµi 400mm, ®Æt th¼ng ®øng ®Ó ®¶m b¶o viÖc ng­ng tô cña h¬i vµ lµm l¹nh hoµn toµn khi ch­ng cÊt.

Chó thÝch: Nh÷ng dông cô kh¸c víi kiÓu miªu t¶ ë trªn cã thÓ ®­îc sö dông xong ph¶i tu©n theo nh÷ng yªu cÇu sau ®©y:

a) D­íi nh÷ng ®iÒu kiÖn ch­ng cÊt th«ng th­êng, Ýt nhÊt lµ 99,5% tæng sè axit axetic thªm vµo mÉu ph¶i ®­îc t×m thÊy trong 250ml dÞch cÊt. §Ó kiÓm tra ®iÒu nµy, dïng 20ml dung dÞch axit axetic víi nång ®é CH3COOH = 0,1 mol/l (1)

b) D­íi nh÷ng ®iÒu kiÖn ch­ng cÊt gièng nhau, kh«ng qu¸ 5 phÇn ngh×n tæng sè axit lactic ®· thªm vµo mÉu sÏ ®­îc t×m thÊy trong dÞch cÊt. §Ó kiÓm tra ®iÒu nµy, cÇn dïng 200ml dung dÞch axit lactic víi nång ®é C2H5COOH = 1mol/l (2).

c) H¬i do nåi h¬i sinh ra ph¶i ®­îc lo¹i bá khÝ cacbonic. KiÓm tra ®iÒu nµy b»ng c¸ch nhá 2 giät dung dÞch phenolphtalein (3.2) vµ 0,1ml dung dÞch natri hydroxit (4.1) vµo 250ml dÞch cÊt vµ thÊy chuyÓn sang mµu hång (gi÷ mµu Ýt nhÊt lµ 10 gi©y).

4.3. B×nh nãn, dung dÞch 500ml.

4.4. Pipet enia ®é, dung tÝch 20ml.

4.5. Buret, dung tÝch 25ml chia ®é tíi 0,1ml.

4.6. C©n ph©n tÝch.

5. Tr×nh tù thö

(Xem ®iÒu kho¶n 7 dµnh cho s¶n phÈm chøa chÊt b¶o qu¶n lµ axit dÔ bay h¬i)

5.1. ChuÈn bÞ mÉu thö

5.1.1. S¶n phÈm d¹ng láng vµ nh÷ng s¶n phÈm trong ®ã chÊt láng cã thÓ ph©n líp dÔ dµng (n­íc cam, siro, n­íc møt, hoa qu¶, n­íc m¾m, v.v...). Trén kü mÉu, nÕu mÉu gåm nh÷ng h¹t r¾n trong huyÒn phï th× t¸ch dung dÞch láng b»ng c¸ch läc qua phÔu cã lãt giÊy läc. NÕu mÉu ë trong qu¸ tr×nh lªn men hoÆc cã chøa cacbon dioxit th× chuyÓn b»ng c¸ch dïng pipet hót 50 - 60 ml dung dÞch mÉu 


(1) Cho ®Õn nay ®­îc biÓu thÞ lµ "dung dÞch 0,1N"

(2) Cho ®Õn nay ®­îc biÓu thÞ lµ "dung dÞch 1N".

cho vµo b×nh 500ml. Lo¹i bá cacbon dioxit b»ng c¸ch l¾c d­íi ¸p suÊt thÊp trong 2 - 3 phót. §Ó tr¸nh sù t¹o bät, cã thÓ cho thªm mét l­îng nhá chÊt chèng sñi bät, vÝ dô chøng 0,2g axit tannic, cho trùc tiÕp vµo mÉu ®· c©n.

5.1.2. S¶n phÈm ë d¹ng nh·o vµ r¾n (møt cam, n­íc qu¶ c«, n­íc Ðp c« ®Æc cña hoa qu¶, hoa qu¶, rau kh«, v.v...)

Bá h¹t vµ vá cøng cña khoang h¹t nÕu cÇn vµ nghiÒn mÉu trong m¸y nghiÒn (4.1)

5.1.3. S¶n phÈm ®«ng l¹nh

S¶n phÈm ®«ng l¹nh ph¶i ®Ó nguyªn trong b×nh kÝn cho tan ®¸ vµ cho thªm n­íc vµo trong qu¸ tr×nh chÕ biÕn tr­íc khi trén lÉn.

5.2. PhÇn mÉu thö

5.2.1. S¶n phÈm ë d¹ng láng

Dïng pipet (4.4) chuyÓn 20ml mÉu thö (5.1) cho vµo b×nh sôc khÝ (4.2.2). Trong tr­êng hîp mÉu cã tÝnh axit dÔ bay h¬i m¹nh th× cã thÓ dïng mét l­îng nhá h¬n vµ bæ sung cho ®ñ 20ml b»ng c¸ch cho thªm l­îng cÇn thiÕt.

5.2.2. S¶n phÈm ë d¹ng nh·o, d¹ng r¾n hoÆc d¹ng ®«ng l¹nh.

C©n kho¶ng 10g mÉu thö (5.1.2 hoÆc 5.1.3), chÝnh x¸c tíi 0,01 g,  vµo mét cèc thñy tinh. ChuyÓn mÉu thö vµo b×nh sôc khÝ b»ng l­îng n­íc cÇn thiÕt tèi thiÓu, ®ñ ®Ó cÊt l«i cuèn toµn bé mÉu thÓ vµ håi l­u hçn hîp láng nµy.

5.3. CÊt l«i cuèn c¸c axit dÔ bay h¬i

Cho vµo nåi h¬i (4.2.1) 2/3 thÓ tÝch n­íc v«i trong (3.4). Cho thªm 0,5g axit tactarie (3.3) vµo mÉu chøa trong b×nh sôc khÝ (4.2.2). nèi phÇn cuèi vµo nåi h¬i (4.2.1) vµo cét cÊt ph©n ®o¹n (4.2.3) vµ bé ng­ng tô (4.2.4). Dïng ®Ìn khÝ ®un ®ång thêi nåi h¬i vµ b×nh sôc khÝ. NÕu thÓ tÝch ban ®Çu cña c¸c chÊt trong b×nh sôc khÝ lín h¬n 20ml, cÇn ®iÒu chØnh ngän löa cho ®Õn khi thÓ tÝch gi¶m cßn 20ml, trong khi h¬i n­íc ®­îc ®­a vµo chËm (3). Gi¶m tèc ®é ®un b×nh sôc khÝ ®Ó gi÷ thÓ tÝch c¸c chÊt cho æn ®Þnh (kho¶ng 20ml) trong thêi gian ch­ng cÊt, trong khi h¬i n­íc tho¸t ra nåi h¬i (4.2.1) ®¹t møc tèi ®a. Qu¸ tr×nh ch­ng cÊt sÏ kÕt thóc sau 10 - 15 phót.

 (3) Dïng 20ml mÉu thö d¹ng láng thÓ tÝch kh«ng ®æi khi ®­a h¬i n­íc vµo b×nh víi tèc ®é cùc ®¹i t¹i thêi ®iÓm b¾t ®Çu ch­ng cÊt.

TËp trung dÞch cÊt vµo mét h×nh nãn (4.3), tiÕp tôc ch­ng cÊt cho ®Õn khi lÊy l¹i ®­îc 250ml dÞch cÊt. ThÓ tÝch dÞch cÊt Ýt nhÊt ph¶i gÊp 12 lÇn thÓ tÝch cña phÇn mÉu thö (5.2).

5.4. ChuÈn ®é axit dÔ bay h¬i

Cho hai giät dung dÞch phenolphtalein (3.2) vµo dÞch cÊt vµ chuÈn ®é víi dung dÞch natri hydroxyt (3.1) cho ®Õn khi xuÊt hiÖn mµu hång nh¹t (gi÷ mµu trong Ýt nhÊt 15 gi©y).

5.5. Sè lÇn x¸c ®Þnh

TiÕn hµnh hai lÇn x¸c ®Þnh trªn cïng mét mÉu thö (5.2)

6. TÝnh kÕt qu¶

(Xem ®iÒu 7 dµnh cho s¶n phÈm cã chøa chÊt b¶o qu¶n lµ axit dÔ bay h¬i)

6.1. Ph­¬ng ph¸p tÝnh to¸n vµ c«ng thøc

6.1.1. S¶n phÈm ë d¹ng láng

Hµm l­îng axit dÔ bay h¬i, biÓu thÞ b»ng mili ®­¬ng l­îng trªn 100ml mÉu thö, hoÆc b»ng sè gam axit acetic trªn 100ml s¶n phÈm, ®­îc tÝnh theo hai c«ng thøc t­¬ng øng (1) vµ (2)
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Trong ®ã:


V0 - thÓ tÝch, tÝnh b»ng mililit, cña mÉu thö (5.2.1)


V0 - ThÓ tÝch, tÝnh b»ng mililit, cña dung dÞch natri hydroxyt (3.1) dïng ®Ó chuÈn ®é.

6.1.2. S¶n phÈm ë d¹ng nh·o, d¹ng r¾n hoÆc ®«ng l¹nh

§é axit dÔ bay h¬i, biÓu thÞ b»ng mili d­¬ng l­îng trªn 100g s¶n phÈm hoÆc b»ng sè gam axit axetic trªn 100g s¶n phÈm ®­îc tÝnh theo hai c«ng thøc t­¬ng øng (3) vµ (4).
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Trong ®ã:


m0 - Khèi l­îng, tÝnh b»ng gam cña mÉu thö (5.2.2);


V1 - Cã nghÜa gièng nh­ ë môc 6.1.1.

6.1.3. KÕt qu¶

KÕt qu¶ lµ trung b×nh sè häc cña c¸c gi¸ trÞ thu ®­îc b»ng hai ph­¬ng ph¸p x¸c ®Þnh (5.5) víi ®iÒu kiÖn tho¶ m·n ®é chÝnh x¸c (môc 6.2)

6.2. §é chÝnh x¸c

6.2.1. §é lÆp l¹i

Sù kh¸c nhau gi÷a c¸c kÕt qu¶ thu ®­îc b»ng hai ph­¬ng ph¸p x¸c ®Þnh (5.5) tiÕn hµnh ®ång thêi hoÆc liªn tiÕp nhau do cïng mét ng­êi ph©n tÝch ®¶m nhiÖm, kh«ng ®­îc v­ît qu¸ 0,2mili ®­¬ng l­îng trªn 100ml hoÆc 100g, hay 12ml axit axetic trªn 100ml hoÆc 100g.

6.2.2. §é nh¾c l¹i

Sù kh¸c nhau gi÷a c¸c kÕt qu¶ thu ®­îc tõ hai phßng thÝ nghiÖm kh¸c nhau tiÕn hµnh trªn cïng mét mÉu thö kh«ng ®­îc v­ît qu¸ 0,5ml ®­¬ng l­îng trªn 100ml hoÆc 100g, hay 30mg axit taxetic trªn 100ml hoÆc 100g.

7. Tr­êng hîp riªng ®èi víi s¶n phÈm chøa khÝ sunfur¬, cãmÆt hoÆc kh«ng cã mÆt axit coocbic,  axit benzoic hoÆc axit froomic th× x¸c ®Þnh tæng sè c¸c chÊt b¶o qu¶n cã trong dÞch cÊt vµ hiÖu chØnh l¹i kÕt qu¶ chuÈn ®é cho phï hîp.

7.1. X¸c ®Þnh khÝ sunfur¬ trong dÞch cÊt (kh«ng cã mÆt c¸c chÊt b¶o qu¶n kh¸c).

7.1.1. Hãa chÊt

7.1.1.1. I èt, dung dÞch chuÈn thÓ tÝch nång ®é (
[image: image5.wmf]2
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 I2) = 0,01 mol/l (1).

7.1.1.2. Kali io®ua, tinh thÓ

-----------

(1) Cho ®Õn nay ®­îc biÓu thÞ lµ "dung dÞch chuÈn thÓ tÝch 0,01 N".

7.1.1.3. Axit chlohydric ®Æc.

7.1.1.4. Natri borat, dung dÞch b·o hoµ (kho¶ng 60g natri borat decahydrat/lit)

7.1.1.5. ChØ thÞ tinh bét

Hoµ 5g tinh bét tinh khiÕt vµo 1 lÝt n­íc cÊt cã chøa 200g natri clorua lµm chÊt b¶o qu¶n. Khi pha chÕ cÇn ®un nãng dung dÞch trong 10 phót.

7.1.2. ChuÈn ®é

Nhá mét giät axit clohydric (7.1.1.3); 5ml hå tinh bét (7.1.1.5) vµ kho¶ng 0,1g natri io®ua (7.1.1.2) vµo dÞch cÊt sau khi chuÈn ®é axit dÔ bay h¬i (5.4) vµ chuÈn ®é khÝ sunfur¬ tù do víi dung dÞch io®ua (7.1.1.1). Ghi thÓ tÝch dung dÞch i «t ®· dïng cho lÇn chuÈn ®é ®Çu tiªn.

Thªm 20ml natri borat (7.1.1.4) ®Ó ®iÒu chØnh pH kho¶ng 9 ®Õn 9,5 vµ chuÈn ®é khÝ sunfur¬ hçn hîp víi dung dÞch io®ua (7.1.1.1) cho ®Õn khi dung dÞch chuyÓn sang mµu xanh tÝm (gi÷ mµu Ýt nhÊt trong 30 gi©y). Ghi thÓ tÝch dung dÞch io®ua ®· dïng trong lÇn chuÈn ®é thø hai.

7.1.3. TÝnh kÕt qu¶

HiÖu chØnh thÓ tÝch V1 cña dung dÞch natri hydroxit (3.1) ®· dïng ®Ó chuÈn ®é, ®Ó axit hãa khÝ sunfur¬ tù do vµ hçn hîp, biÓu thÞ b»ng sè ml dung dÞch kiÒm 0,1mol/l, b»ng c«ng thøc (5) sau ®©y:


V'1  =  V1 -  
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Trong ®ã:

V1 - ThÓ tÝch, tÝnh b»ng ml, cña dung dÞch natri hydroxyt (3,1) t­¬ng øng ®Ó hiÖu chØnh l­îng axit dÔ bay h¬i.

V2 - ThÓ tÝch, tÝnh b»ng ml, cña dung dÞch io®ua (7.1.1.1) dïng ®ÓchuÈn ®é khÝ sunfur¬ tù do.

V3 - ThÓ tÝch, tÝnh b»ng ml, cña dung dÞch io®ua (7.1.1.1) dïng ®Ó chuÈn ®é khÝ sunfur¬ hçn hîp.

C«ng thøc ®· nªu ë môc 6.1 cã thÓ ¸p dông trùc tiÕp b»ng c¸ch thay V1 b»ng V'1.

7.2. X¸c ®Þnh axit Soocbic trong dÞch cÊt (cã hoÆc kh«ng cã mÆt khÝ sunfur¬).

7.2.1. Hãa chÊt

7.2.1.1. Axit soocbic, dung dÞch chuÈn t­¬ng øng víi 20mg axit soocbic trªn mét lÝt hoÆc 26,8mg kali soocbat trªn 1 lÝt.

7.2.1.2. ChÊt oxy hãa

Hoµ tan 0,5g natri hydrogen cacbonat vµ 0,001 g ®ång (II) sunfat pentahydrat trong 1000ml n­íc cÊt.

7.2.1.3. §ång (II) sunfat, dung dÞch 0,1g/l

7.2.1.4. Dung dÞch axit cromicsunfuric

Hoµ tan 50mg kali dicromat trong kho¶ng 90ml n­íc vµo b×nh ®Þnh møc cì 200ml. Thªm 10ml axit sunfuric nång ®é (
[image: image7.wmf]2
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H2SO4 = 0,3 mol/1) (1) vµ ®Þnh møc ®Õn v¹ch b»ng n­íc.

Chó thÝch: 1 lÝt dung dÞch axit sunfuric nång ®é 
[image: image8.wmf]2
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H2SO4 = 0,3 mol/1 (1) chøa 14,7g axit sunfuric hoÆc 8ml axit sunfuric S20 = 1,84g/ml.

7.2.1.5. Dung dÞch axit thiobabituric

Hoµ tan 0,5g axit thiobabituric vµo 50ml n­íc vµ thªm 10ml dung dÞch natri hydroxyt nång ®é NaOH = 1mol/1 (2). chuyÓn vµo b×nh ®Þnh møc cì 100ml, thªm 11ml dung dÞch axit.

Clohydric nång ®é HCl = 1mol/l (2) vµo vµ pha lo·ng víi n­íc ®Õn v¹ch. Dung dÞch nµy kh«ng bÒn v÷ng, chØ ®­îc sö dông trong vßng 5 giê kÓ tõ lóc pha chÕ.

7.2.2. Dông cô

7.2.2.1. §Üa sø hoÆc ®Üa thñy tinh chÞu nhiÖt, ®­êng kÝnh 55mm.

7.2.2.2. B×nh ®Þnh møc 1 v¹ch, dung tÝch 10, 20 vµ 250ml.

7.2.2.3. Nåi c¸ch thñy

7.2.2.4. M¸y quang phæ phï hîp ®Ó sö dông trong vïng nh×n thÊy vµ vïng tö ngo¹i cña quang phæ, g¾n víi cuvet lica cã chiÒu dµi 1cm.

-------------

(1) cho ®Õn nay ®­îc biÓu thÞ lµ "dung dÞch 0,3N"

(2) Cho ®Õn nay ®­îc biÓu thÞ lµ "dung dÞch 1N".

7.2.3. NhËn xÐt vµ x¸c ®Þnh

TËp trung thÓ tÝch V ®· biÕt (chõng 250ml) cña dÞch cÊt ®· tr×nh bµy ë môc 5.3 x¸c nhËn sù cã mÆt cña axit soocbic vµ x¸c ®Þnh hµm l­îng cña chóng tr­íc khi x¸c ®Þnh ®é axit dÔ bay h¬i.

7.2.3.1. NhËn biÕt

7.2.3.1.1. LÊy 10ml dÞch cÊt vµo mét c¸i ®Üa (7.2.2.) kiÓm hãa b»ng c¸ch cho vµo ®ã 1ml dung dÞch n­íc v«i trong (3.4) vµ 1 giät dung dÞch ®ång (II) sunfat (7.2.1.3) vµ dung dÞch nµy lµm xóc t¸c cho qu¸ tr×nh oxy hãa khÝ sunfur¬ bëi oxy cña khÝ quyÓn). C« c¹n dÞch trªn nåi c¸ch thñy (7.2.2.3). Nh­ vËy sÏ oxy hãa khÝ sunfur¬, cån vµ c¸c lo¹i r­îu kh¸c dÔ bay h¬i, andehyt, xeton, c¸c este th¬m,  vµ lµm cøng c¸c axit thµnh muèi canxi. Hoµ tan mÉu c« víi 10ml n­íc.

7.2.3.1.2. ChuyÓn 5ml dung dÞch nµy vµo mét b×nh ®Þnh møc cì 10ml, cho 2ml dung dÞch axit cromic - sunfuric (7.2.1.4) vµo. §Æt b×nh ®Þnh møc trong nåi c¸ch thñy 10 phót.

Cho thªm 3ml dung dÞch axit thiobabituric (7.2.1.5) vµo vµ ®Æt tiÕp lªn nåi c¸ch thñy 20 phót n÷a. ViÖc xuÊt hiÖn mµu hång ®­îc dïng ®Ó nhËn biÕt sù cã mÆt cña axit soocbic.

7.2.3.2. X¸c ®Þnh

TiÕn hµnh x¸c ®Þnh axit soocbic trong dÞch cÊt b»ng mét trong c¸c ph­¬ng ph¸p sau ®©y:

7.2.3.2.1. Ph­¬ng ph¸p so mµu

Sau 20 phót ®un trªn nåi c¸ch thñy, lµm nguéi dung dÞch mµu hång thu ®­îc ë môc 7.2.3.1.2. Trong mét bÓ n­íc ®¸ pha lo·ng b»ng n­íc tíi 10ml vµ ®o ®é hÊp thô cña dung dÞch b»ng m¸y quang phæ (7.2.2.4) t¹i b­íc sãng 532nm Sö dông chÊt láng so s¸nh lµ dung dÞch mµu tr¾ng ®· ®­îc pha chÕ theo cïng mét thñ tôc ë môc (7.2.3.1.2) nh­ng chØ sö dông 5ml n­íc cho vµo dÞch cÊt.

So s¸nh ®é hÊp thô víi dung dÞch axit soocbic chuÈn ®· pha lo·ng thÝch hîp (7.2.1.1), xö lý nh­ ®· tr×nh bµy ë môc (7.2.3.1.2).

7.2.3.2.2. Ph­¬ng ph¸p hÊp thô trë ngo¹i (1)

Pha lo·ng dÞch cÊt víi tû lÖ 1 + 3, 1 + 9 hoÆc 1 + 19 víi chÊt oxi hãa (7.2.1.2) trong b×nh ®Þnh møc cì 10ml hoÆc 20ml (7.2.2.2) (dung dÞch nµy lµm xóc t¸c cho qu¸ tr×nh oxy hãa khÝ sunfur¬ bëi oxy cña khÝ quyÓn).

-----------

(1) §èi víi c¸c s¶n phÈm chøa dÇu vµ c¸c hîp chÊt th¬m dÔ bay h¬i (nh­ susentiacese) chØ dïng ®­îc ph­¬ng ph¸p so mµu.

Trén ®Òu vµ ph¬i ra giã vµi phót. §æ dung dÞch nµy vµo cuvet silica (xem môc 7.2.2.4). §o ®é hÊp phô cña dung dÞch b»ng m¸y quang phæ (7.2.2.4). víi ®é dµi b­íc sãng lµ 256nm dïng chÊt láng so s¸nh lµ dung dÞch mÉu tr¾ng ®­îc pha chÕ gièng mÉu nh­ng sö dông n­íc cÊt thay cho dÞch cÊt. §é hÊp phô ®o ®­îc ph¶i nhá h¬n 0,7. §iÒu nµy quyÕt ®Þnh tû lÖ pha lo·ng sÏ chän.

So s¸nh ®é hÊp phô nµy víi ®é hÊp phô cña dung dÞch axit soocbic chuÈn (7.2.1.1.) ®· pha lo·ng 1 + 3 víi chÊt oxy hãa (7.2.1.2)

7.2.4. TÝnh kÕt qu¶

L­îng axit soocbic trong dÞch cÊt, tÝnh theo miligam trªn mét lÝt, biÓu thÞ b»ng c«ng thøc (6) sau :
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Trong ®ã: 

Ax - §é hÊp phô cña dÞch cÊt ®· pha lo·ng ë b­íc sãng 532mm (xem môc 7.2.3.2) hoÆc ®é dµi sãng 256nm (xem môc 7.2.3.2.2)

Ar - §é hÊp phô cña dung dÞch so s¸nh (7.2.1.1) ®· pha lo·ng t­¬ng tù ë b­íc sãng 532nm (7.2.3.2.1) hoÆc ë b­íc sãng 256nm (7.2.3.2.2).

7.2.5. X¸c ®Þnh ®é axit cña dÞch cÊt

§é axit cña axit soocbic (X5) tÝnh theo mililit dung dÞch kiÓm 0,1 mol/l, biÓu thÞ b»ng c«ng thøc (7) sau:
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Trong ®ã:

V' - ThÓ tÝch cßn l¹i cña dÞch cÊt, tÝnh b»ng mililit, Ýt h¬n V mét chót (V lµ thÓ tÝch dÞch cÊt ®­îc tËp trung l¹i - xem môc (7.2.3)

Ax vµ Ar - cã nghÜa gièng nh­ ë môc 7.2.4.

11,2 - khèi l­îng, tÝnh b»ng miligam cña ®­¬ng l­îng axit soocbic øng víi 1ml dung dÞch natri hydroxyt 0,1mol/l.

7.2.6. Ph­¬ng ph¸p tÝnh vµ c«ng thøc

HiÖu chØnh thÓ tÝch V4 cña dung dÞch natri hydroxyt (3.1) ®· dïng ®Ó chuÈn ®é axit soocbic.

7.2.6.1. S¶n phÈm láng

§é axit dÔ bay h¬i cña mÉu, tÝnh theo mili ®­¬ng l­îng trªn 100ml hoÆc tÝnh theo sè gam axit axetic trªn 100ml, biÓu thÞ theo hai c«ng thøc t­¬ng øng (8) vµ (9).
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                                 (8)


X7 =
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         (9)

Trong ®ã:

V4 - ThÓ tÝch ®· ®­îc hiÖu chØnh, tÝnh b»ng mililit, cña dung dÞch natri hydroxyt (3.1) dïng ®Ó chuÈn ®é.

Ax vµ Ar - Cã nghÜa gièng nh­ ë môc 7.2.4.

V vµ V' - Cã nghÜa gièng nh­ ë môc 7.2.5.

V0 - Cã nghÜa gièng nh­ ë môc 6.1.1.

7.2.6.2. C¸c s¶n phÈm d¹ng nh·o, r¾n hoÆc ®«ng l¹nh

§é axit dÔ bay h¬i cña mÉu, tÝnh theo mili ®­¬ng l­îng trªn 100g hoÆc sè gam axit axetic trªn 100g, biÓu thÞ b»ng hai c«ng thøc t­¬ng øng (10) vµ (11).
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X9 =
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Trong ®ã:


V4 - Cã nghÜa gièng nh­ ë môc 7.2.6.1.


Ax vµ Ar - Cã nghÜa gièng nh­ ë môc 7.2.4


V vµ V' - Cã nghÜa gièng nh­ ë môc 7.2.5


m0 - Cã nghÜa gièng nh­ ë môc 7.1.2.

7.3. X¸c ®Þnh axit benzoic trong dÞch cÊt (cã mÆt hoÆc kh«ng cã mÆt khÝ sunfur¬).

7.3.1. Thuèc thö

7.3.1.1. axit benzoic, dung dÞch chuÈn chøa 20mg axit benzoic hoÆc 23,6 mg natri benzoat trªn mét lÝt.

7.3.2. NhËn biÕt vµ x¸c ®Þnh

TËp trung thÓ tÝch V ®· biÕt (kho¶ng 250ml) cña dÞch cÊt nh­ ®· nªu ë trªn môc (5.3). KiÓm tra sù cã mÆt cña axit benzoic tr­íc khi x¸c ®Þnh ®é axit dÔ bay h¬i.

7.3.2.1. NhËn biÕt

Cho 2ml dÞch cÊt vµo cuvet silica (7.2.2.4) vµ ghi ®é hÊp phô quang phæ gi÷a ®é dµi sãng 220nm vµ 300nm. NÕu ®é hÊp phô v­ît qu¸ 0,7 th× tiÕn hµnh kiÓm tra t­¬ng tù nh­ vËy trªn dÞch cÊt ®· pha lo·ng 1 + 1 ; 1 + 3 hoÆc 1 + 9 víi n­íc.

Trong dung m«i nµy axit benzoic ®­îc ®Æc tr­ng bëi hai ®­êng cong hÊp phô cùc ®¹i, mét ë gi÷a ®é dµi sãng 225 vµ 230nm vµ mét ®­êng cong kh¸c ë b­íc sãng 268nm.

7.3.2.2. X¸c ®Þnh

7.3.2.2.1 Khi kh«ng cã c¸c lo¹i dÇu dÔ bay h¬i, c¸c hîp chÊt th¬m vµ khÝ sunfur¬, th× ®o ®é hÊp phô cùc ®¹i gi÷a b­íc sãng 225nm vµ 230nm cña dÞch cÊt ®­îc pha lo·ng thÝch hîp trong cuvet silica (xem 7.2.2.4) dïng n­íc lµm chÊt láng so s¸nh. So s¸nh ®é hÊp phô víi dung dÞch axit benzoic chuÈn (7.3.1) pha lo·ng 1 + 1 víi n­íc.

7.3.2.2.2. NÕu s¶n phÈm chøa khÝ sunfur¬ th× pha lo·ng dÞch cÊt theo tû lÖ 1 + 1, 1 + 3 hoÆc 1 + 9 víi chÊt oxy hãa (7.2.1.2) l¾c vµ hong trong kh«ng khÝ vµi phót.

§o ®é hÊp phô cùc ®¹i gi÷a b­íc sãng 225nm vµ 230nm, dïng chÊt láng so s¸nh lµ mét mÉu tr¾ng ®­îc chuÈn bÞ b»ng c¸ch pha lo·ng chÊt oxy hãa (7.2.1.2) víi n­íc thay cho dÞch cÊt.

7.3.2.2.3 NÕu s¶n phÈm cã chøa dÇu dÔ bay h¬i hoÆc c¸c hîp chÊt th¬m dÔ bay h¬i (vÝ dô nh­ susertiaceae), cã mÆt hoÆc kh«ng cã mÆt khÝ sunfur¬, th× cho 10ml dÞch cÊt vµo mét chiÕc ®Üa (7.2.2.1), kiÓm hãa b»ng 1ml dung dÞch n­íc v«i trong (4.4) vµ nhá mét giät ®ång (II) sunfat (7.2.1.3) vµo c« c¹n trªn nåi c¸ch thñy (7.2.2.3). Pha lo·ng chÊt c« trong 10ml n­íc cÊt.

§o ®é hÊp phô cùc ®¹i cña dung dÞch ë ®é dµi sãng kho¶ng 230nm víi dung dÞch so s¸nh lµ mét mÉu tr¾ng ®­îc chuÈn bÞ t­¬ng tù nh­ ®· nªu ë trªn nh­ng dïng 10ml n­íc thay cho dÞch cÊt.

So s¸nh ®é hÊp phô víi dung dÞch axit benzoic chuÈn (7.3.1.1) ®­îc pha lo·ng 1 + 1 víi n­íc.

7.3.3. TÝnh kÕt qña

L­îng axit benzoic chøa trong dÞch cÊt, t×nh theo mililit trªn mét lÝt, biÓu thÞ b»ng c«ng thøc (6) sau:
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Trong ®ã:

Ax - ®é hÊp phô cña dÞch cÊt ®· pha lo·ng (xem 7.3.2.2)

Ar - ®é hÊp phô cña dung dÞch so s¸nh (7.3.1.1) ®· pha lo·ng gièng nh­ trªn (xem môc 7.3.2.2)

7.3.4. X¸c ®Þnh ®é axit cña dÞch cÊt

§é axit cña axit benzoic, tÝnh b»ng sè mililit dung dÞch kiÒm 0,1mol/l, ®­îc tÝnh theo c«ng thøc (12) sau:
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Trong ®ã:

V'' - thÓ tÝch cßn l¹i, tÝnh b»ng mililit, cña dÞch cÊt, nhÑ Ýt h¬n V (thÓ tÝch cña dÞch cÊt ®· ®­îc tËp trung. Xem môc 7.3.2).

Ax vµ Ar - Cã nghÜa gièng nh­ ë môc 7.3.3.

12,2 - Khèi l­îng, tÝnh b»ng miligam, cña ®­¬ng l­îng axit benzoic øng víi 1ml dung dÞch natri hydroxyt 0,1 mol/l

7.3.5. Ph­¬ng ph¸p tÝnh vµ c«ng thøc

HiÖu chØnh thÓ tÝch V5 cña dung dÞch natri hydroxyt (3.1) dïng ®Ó chuÈn ®é axit  cña axit benzoic nh­ sau:

7.3.5.1. S¶n phÈm d¹ng láng

§é axit dÔ bay h¬i cña mÉu, tÝnh theo mili ®­¬ng l­îng trªn 100ml hoÆc tÝnh b»ng sè gam axit axetic trªn 100ml, ®­îc tÝnh b»ng hai c«ng thøc t­¬ng øng (13) vµ (14).
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X12  =  
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Trong ®ã:

V5 - ThÓ tÝch ®· ®­îc hiÖu chØnh, tÝnh b»ng mililit, cña dung dÞch natri hydroxyt (3.1) ®· dïng ®Ó chuÈn ®é.

Ax vµ Ar - Cã nghÜa gièng nh­ ë môc 7.3.3

V vµ V'' - Cã nghÜa gièng nh­ ë môc 7.3.4

V0 - Cã nghÜa gièng nh­ ë môc 6.1.1.

7.3.5.2. S¶n phÈm d¹ng nh·o, d¹ng r¾n hoÆc d¹ng ®«ng

§é axit dÔ bay h¬i cña mÉu, tÝnh theo mili ®­¬ng l­îng trªn 100g hoÆc tÝnh b»ng sè gam axit axetic trªn 100g, ®­îc tÝnh theo hai c«ng thøc t­¬ng øng (15) vµ (16) sau:
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X14  =  
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Trong ®ã:

V5 - Cã nghÜa gièng nh­  môc 7.3.5

Ax vµ Ar - Cã nghÜa gièng nh­ ë môc 7.3.3.

V vµ V'' - Cã nghÜa gièng nh­ ë môc 7.3.4

m0 - Cã nghÜa gièng nh­ ë môc 6.1.2.

7.4. X¸c ®Þnh ®é axit dÔ bay h¬i khi cã axit foocmic cã hoÆc kh«ng cã mÆt khÝ sunfur¬).

7.4.1. Hãa chÊt

7.4.1.1. Natri axetat, tinh thÓ

7.4.1.2. Dung dÞch thñy ng©n (II) chlorua

Hoµ tan 1,5g thñy ng©n (II) chlorua trong 100ml n­íc cÊt.

7.4.1.3. Kali dicronat, dung dÞch 33,79g/lit

7.4.1.4. Axit sunfuric, pha lo·ng 2 + 1

7.4.1.5. S¾t (II) sunfat

7.4.2. Dông cô

7.4.2.1. KÝnh hiÓn vi

7.4.2.2. Nåi c¸ch thñy.

7.4.2.3. §Üa chÞu nhiÖt, dung tÝch 500ml.

7.4.3. NhËn biÕt axit foocmic vµ x¸c ®Þnh ®é axit dÔ bay h¬i.

7.4.3.1. NhËn biÕt axit foocmic

TËp trung mét thÓ tÝch V ®· biÕt (chõng 250ml) cña dÞch cÊt nh­ ®· m« t¶ ë môc 5.3. X¸c ®Þnh sù cã mÆt cña axit foocmic tr­íc khi x¸c ®Þnh tÝnh axit dÔ bay h¬i.

Cho 2ml dÞch cÊt (1) vµo mét èng thö. Thªm vµo ®ã 0,25g natri axetat (7.4.1.1) vµ 1ml dung dÞch thñy ng©n (II) chlorua (7.4.1.2). §un trªn nåi c¸ch thñy (7.4.2.2) trong 10 phót. Sau khi lµm nguéi, kiÓm tra tinh thÓ kÕt tña cña thñy ng©n (II, chlorua d­íi kÝnh hiÓn vi, thÊy tinh thÓ cã d¹ng liªn kÕt ngang hoÆc ch÷ X ®Æc tr­ng cho axit foocmic.

D­íi nh÷ng ®iÒu kiÖn ®· ®­îc chØ ra ë trªn th× sù cã mÆt cña axit foocmic ®­îc ph¸t hiÖn trong s¶n phÈm dÇu (5.2) ë møc ph¸t hiÖn tèi thiÓu lµ 0,5g/l, nhá h¬n nhiÒu so víi l­îng s¸t trïng cã hiÖu qu¶. Tuy vËy mét l­îng nhá h¬n cña axit foocmic cã thÓ xuÊt hiÖn tù nhiªn trong s¶n phÈm rau mµ kh«ng thÓ ph¸t hiÖn b»ng c¸ch nµy.

--------------

(1) LÊy 2ml dÞch cÊt ®Ó nhËn biÕt axit foocmic (8, 4, 3, 1) g©y ra sai sè kh«ng ®¸ng kÓ ®èi víi kÕt qu¶ x¸c ®Þnh chóng (8, 4, 3, 2)

7.4.3.2. TÝnh oxy hãa cña axit foocmic vµ mét vµi khÝ Sunfur¬.

ChuÈn ®é ®é axit dÔ bay h¬i cña dÞch cÊt víi dung dÞch natri hydroxyt (3.1) dïng phenol phtalein (3.2) lµm chØ thÞ. Cho 10 ml dung dÞch natri hydroxyt vµo dÞch cÊt t¹o kiÒm hãa m¹nh vµ c« c¹n thÓ tÝch nµy trong mét c¸i ®Üa (7.4.2.3) trªn nåi c¸ch thñy (7.4.2.2) cho ®Õn khi chØ cßn l¹i kho¶ng 2 - 5ml cÆn láng. R­îu, aldehyt, axeton, este, dÇu dÔ bay h¬i vµ c¸c chÊt th¬m ®Òu bÞ lo¹i b»ng c¸ch ®ã.

Cho cÆn láng vµo b×nh sôc khÝ (4.2.2) cña thiÕt bÞ ch­ng cÊt (4.2), tr¸ng ®Üa víi 10ml kali dicromat (7.4.1.3) vµ thªm 10ml dung dÞch axit sunfuric (7.4.1.4), tËp trung toµn bé dung dÞch láng vµo b×nh sôc khÝ. L¾c vµ ®Ó yªn Ýt nhÊt 15 giê.

D­íi nh÷ng ®iÒu kiÖn trªn, th× axit foocmic vµ khÝ Sunfur¬ sÏ bÞ oxy hãa hoµn toµn trong khi axit axetic vµ c¸c hîp chÊt ®ång ®¼ng t¹o nªn tÝnh axit dÔ bay h¬i vÉn kh«ng bÞ ¶nh h­ëng (thñ tôc nµy kh«ng cho phÐp x¸c ®Þnh riªng axit foocmic chøa trong dÞch cÊt).

Gi¶m ¸p suÊt trong b×nh sôc khÝ vµ l¾c ®Ó ®uæi khÝ cacbonic t¹o ra. Gi¶m l­îng d­ kali dioromat b»ng c¸ch cho thªm 2 - 3g s¾t (II) sunfat (7.4.1.5) tËp trung dÞch cÊt vµ chuÈn ®é axit dÔ bay h¬i theo thñ tôc ®­îc m« t¶ ë môc 5.3 vµ 5.4.

7.4.4. Tinh kÕt qu¶

Xem môc 6.1.

8. Biªn b¶n thö

Biªn b¶n thö chi râ ph­¬ng ph¸p ®· sö dông vµ kÕt qu¶ thu ®­îc, tr×nh bµy râ ph­¬ng ph¸p tÝnh to¸n ®· dïng. Nã còng sÏ ®Ò cËp ®Õn tÊt c¶ nh÷ng chi tiÕt ®· tiÕn hµnh mµ kh«ng ®­îc ghi trong tiªu chuÈn nµy, hoÆc kh«ng ®­îc coi lµ b¾t buéc, còng nh­ nh÷ng yÕu tè cã thÓ ¶nh h­ëng ®Õn kÕt qu¶.

Biªn b¶n thö sÏ ®­a ra nh÷ng th«ng tin cÇn thiÕt ®Ó nhËn biÕt mÉu mét c¸ch toµn diÖn.
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