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Cac san pham rau, qua - Xac dinh ham lugng etanol

Fruit and vegetable products - Determination of ethanol

1 Pham vi va linh vuc &p dung
1.1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh phuong phap héa hoc xac dinh etanol trong cac san pham rau

qua.
1.2 Linh vuc ap dung
Phuong phap nay khéng ap dung cho cac san pham chita qua 5% (m/m) etanol.

D61 v6i cac san phdm chia tinh déu, thi can chuyén sang phan dudi day (xem diéu 8).

2 Dinh nghia
Dinh nghia dudi day ap dung cho muc dich cUa tiéu chuadn nay :

Etanol : Tat c& cac san pham cé thé oxy hoa dugc trong diéu kién cla phuong phap dugc

mé ta.

Ham lugng etano! dugc biéu th bang phan tram khd: lugng ddi véi cac san pham ran, va

bing gam trong 100 m! d6i véi céc sé&n pham long.
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3 Nguyén tac

Tach etanol bang phuong phap cét, sau do oxy hoa bing kali dicromat trong méi truong axit
sunfuric. Xac dinh lugng dicromat du bang sat (Il) sunphat amoni dung sat fero - O -

phenanthrolin lam chét chi thi.

4 Thudc thir

Tat c& cac thudc thir phai thudc loai phan tich. Nudc duge sif dung phai 12 nuéc cat hoac
nuéc c6 do tinh khiét it nhat la tuong duong.

4.1 Axitsunfuric, Py, = 1,836g/ mi
4.2 Axit sunfuric, P,,.= 1,488g/ mi, dung dich chira 500m! axit sunfuric (4.1)/ lit.

4.3 Canxi hidroxit [Ca (OH),], huyén phu thu dugc bang cach hoa 110 - 112g canxi oxit

vao 1 lit nuéc.

4.4 Dung dich kali dicromat, chita 42,572g K,Cr,0; trong 1lit .
1ml dung dich nay tuong duong véi 0,01g etanol.

4.5 Dung dich kali permanganat chira 1,372g K M0, trro—»n;; 1il>;'t.

10ml dung dich nay tuong duong véi 1ml dung dich amoni sat (I1) sunfat (4.6).

4.6 Amoni sat (1) sunfat ngam 6 phan tir nudc [( NH,), Fe (SO,), 6H,0}, 170, 2g/ lit dung
dich chira 20 mi axit sunfuric (4.1)/lit, thu dudc bang cach hoa tan mudi nay trong nudc,

thém axit sunfuric (4.1) va thém nudc tdi vach. On dinh bang cach thém vai manh nhém vao.
2mi dung dich nay tuong duong véi 1ml dung dich kali dicromat (4.4).
4.7 Dung dich fero - O - phenanthrolin

Hoa tan 0,695g sat (11) sunfat ngam 7 phan tir nudc (Fe SO, 7H,0) trong 100ml nudc, thém
1,485g O-phenanthrolin ngadm 1 phan tif nuéc va dun néng dé dé hoa tan .

Dung dich nay can bao quan tét .

5 Dungcu

5.1 Dung cu cét, gdm mot binh cau 500mi 1&p khit vai 6ng sinh han va mot 6ng ngung co

phan cudi Gugc vust thon hinh blip mang du ngap t6i day cla mét bink cau 100mi.
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Cé thé sir dung cac dung cu chung hoi nuéc khac, néu thoa man dugce thr nghiém sau day :

200m! hédn hop 10% etanol/nudc dudc cat 5 1an lién ti€ép, sé chira it nhat 9,9% etanol sau

lan c4t cudi cung, cé nghia la khang mét qua 0,02% etanol trong qua trinh cat .

5.2 Dung cu dun néng khong gay mot sy phan hly nhe nao ddi véi cac chét cé thé chiét

dugc chira trong binh cau .

5.3 Cac binh dinh mic dung tich 100ml phu hgp véi loai A cla ISO/R1042.
5.4 Cac pipet mét vach dung tich 5, 10, 20ml pht hop lo‘ai A ISO/R648.
5.5 Cac buret c6 khoé voi, dung tich 50ml phu hgp loai A cla 1ISO/R385.

5.6 Cac binh cau réng cd, nat mai dung tich 250ml, sach, khé khéng c6 dau mé va kin khi

(d&m bao kin hoan toan nhd boc bén ngoai bang polytetrafluorethyien).
5.7 May tron

5.8 Can phan tich

6 Cach tién hanh
6.1 Chuéan bi mu thir

6.1.1 Cac san pham rén hosc dac (puré, mt cam, hoac jam (dac sén sét), cac loai qua,

cac loai rau).

Nghién tron toan bé mau dugc cung cép, chii y khong dé tang nhiét d6 clia san pham va lay

0 knéi luong s&n phadm dé co thé tién hanh hai lan xac dinh song song.
6.1.2 Cac san pham 1dng (nudc qua, thit qua nhao va xird).

Tron déu mau va lay dd khéi lugng san phdm dé co thé tién hanh hai lan xac dinh song

song.
6.2 Phan mau thd

Can mdt khéi lugng mau da chudn bi, chinh xac dén 0,01g hoic 18y moét thé tich cla mau
thir, sao cho lugng etanol thu dugc trong 100m! dich cét it hon 1g.

€.2 Xacdinh
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6.3.1 Chung cét

Pha loang phan mau thlr v6i khoang 50mi nudc va chuyén toan bd khéi lugng &y vao binh
cau cla dung cu cat (5.1). Trang rifa binh dung phan mau thr 4y bing nudc khéng qua

120ml, thu lay nuéc rita &y cho vao binh cau.

Diéu chinh cho san pham c6 dé kiém nhe (pH gén dén 8) bang canxi hidroxit huyén phu

(4.3), lac déu trudc khi dung.

Cho thém cac hat thiy tinh hoac cac manh sir vao dé khéng ché mirc 3o séi. R6t 10mi nudc
vao mét binh dinh mic dung tich 100m! (5.3) va I&p vao 6ng sinh han dé dudi 6ng ngap vao

trong nudc.

Chung cét sao cho dich cét chdy vao binh dinh muc (binh hing) cé nhiét d6 tuong ddi thap
(15 - 20 °C).

Lay khoang 80 - 85ml dich cat. Ngimng cét va rlta 6ng ngung va phan dudi clia nd bang mot

vai mililit nudc.

Lac déu dich cat trong binh dinh méc. Néu cén, c6 thé ngam binh dinh mic vao nuéc lanh
(15 - 20 °C) trong it phut.

~ Pha loang ludng dich céat trdng binh dinh mitc dén vach biing nudc va I4c déu.
6.3.2 Oxy hoa

Rot chinh xac 20ml (thé tich V,) dung dich kali dicromat (4.4) (xem 6.5.1), va 20ml dung

dich axit sunfuric (4.2) vao mét binh cau nit mai 250ml (5.6) va lac déu.

Thém chinh x&c 10ml (thé tich V,) dich cat. Pay binh cau, lam dm nat bing mét giot axit

sunfuric (4.1), lac va dgi it nhat 30 phat, thinh thoang lac binh.

Hén hop thu dugc téng hap dy trong trudng hop khong chuyén dudc sang mau xanh 14 cay
cla cation crom, diéu d6 cho thdy ham lugng etanol clia phan mau thit qua cao. Néu diéu
nay xay ra, can oxy hoa lai tit dau véi mot lugng dung dich c4t nhd hon (vi du 5ml). Néu
can, lam lai ca hai viéc chung cét va oxy hoa véi mét phan mau thit nhd hon. Can néu bat

ky su thay d8i nao nhu vay trong tinh toan két qua .
6.3.3 Chuan do

Chuén d6 luong dicromat du béng dung dich amoni sét (1) sunfat (4.6). Lugng dicromat du
it nhat tuong duong véi 20% lugng dugc dung cho mau trdng. L&c binh ciu sau méi Ian
thém dung dich chuan vao.

&
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Khi mau chuyén sang xanh |& cay, them 4 giot dung dich fero - O - phenanthrolin (4.7). Cé
thé dung chi thi mau thich hop khac , tuy theo y muén clia ngudi thuc hién (xem 6.5.2). Tiép
tuc thém dung dich amoni st ‘AV(‘H_) sunfat (4.6) t8i khi mau clia hén hdp chuyén tir mau xanh
l& cay sang nau. Néu diém két thac bi vudt qua, thi lam lai bing cach thém chinh xac dung
dich kali perr.nanganat (4.5). Trur di 1/10 thé tich dung dich kali permanganat thém vao tir thé
tich dung dich amoni sat (Il) sunfat da dung. Coi sy chénh léch nay 1a V,, né biu thi thé
tich chinh xac cta dung dich amoni sat (Il) sunfat (4.6) tuong duong véi iuong kali dicromat
du .

6.3.4 Tién hanh hai lan xac dinh trén cung mAu da dudc chuan bj
6.4 ThO mau trdng

Tién hanh th mau tréng trong clng diéu kién nhu viéc chudn do, thay thé tich V, cla dich
c&t bang cling thé tich nudc cat. Coi V, 1a thé tich clia dung dich amoni st (I1) sunfat (4.6)
dugc dung theo cac budc ti€n hanh 6 6.3.3.

6.5 Nhing luu y trong trinh tu tha

6.5.1 N&u pnan mau th( chlta qua it etanol, thi c6 thé sir dung mét iuong dung dich
dicromat kali (4.4) nho hon, cé _nghia la 10ml hoac 5ml dung dich nay duoc pha loang vdi
10ml hoac 15ml nudc cat. Can néu bat ky su thay d8i nao nhu vay trong tinh toan két qua.

6.5.2 Viéc chudn d6 lugng dicromat du bang dung dich amoni sat (Il) sunfat (4.6) ctng cb

thé dugc ti€n hanh khi cé mat cdia hén hop:
- 1ml axit octophosphoric 85%, p,, = 1,71g/ml ;
Va .

- 1mi dung dich bari diphenylamin sulphonat chira 0,5g/ 100mi.

7 Biéu thj két qua

7.1 Phudng phap tinh toan va céng thitc

7.1.1  Cac san pham dic

Ham lugng etanol, dugc tinh bang phan trim khéi lugng theo cong thirc

4 —- 4
0.0117  x 05 - %) x 11(30 X 100
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trong d6 :
m ia khoi luong cla phan mau thir tinh bang gam ;
V, fa thé tich cla dich cat dudc lay dé chuan do, tinh bang mililit ;
V, & I8y thé tich cla dung dich kali dicromat dugc diing dé oxy hoa, tinh bang mililit ;
V, la thé tich clGa dung dich amoni sat (ll) sunfat dudc dung cho lan chuédn dé ngudc
cla dicromat, tinh bang mililit.
V. la thé tich cla dung dich amoni s&t (1) sunfat dugc dung trong th mau tréng, tinh

bang mililit.
7.1.2 Cac san phdm léng

Ham lugng etanol dugc biéu thi bang s6 gam trong 100mi san ph&m theo cong thic :

&, - ) y 100 y 100
V. 1 v

3 (]

0,017, x

trong @6 .
Ve, V4, V,, V5 cb clng y nghia nhu 6 7.1.1.

V, la thé tich clia phan mau thi:, tinh bang mililit

Lay két qud la trung binh cong cla hai phép xac dinh néu do lap lai (xem 7.2) dudc thoa

man. Néu diéu kién nay khong dugc dap dng, thi tién hanh xac dinh lai.
Bao cao két qua dén hai s6 c6 nghia .
7.2 D6 iap lai

Chénh léch gilra cac két qua cla hai lan xac dinh dugc tién hanh déng thoi hoac ké tiép

nhanh béi cing mét ngudi phan tich phai khéng vudt qua 1% gia tri trung binh.
8 Trudng hgp dac biét : san pham cha tinh dau

Khi c6 mat cla tinh dau, dich cat bi Guc, cb cac giot ddu ndi trén bé mat. Qua trinh xac dinh

sé phai thay déi nhu sau :

Cho dich céat vao binh dinh miic dung tich 100ml va dé yén trong 2 gio. Pha loang téi vach
bang nudc, mat phan gidi gitta ddu va nudc & ngang vach . D€ yén thém 1 - 2 gio nira.

Loai bé mét lugng nhé cla tinh dau dugce don ai trén bé mat, bang cach ding mot pipet nhd

hat ra hoac ¢é thé loc qua mot phéu cé 16t gidy loc .
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Chuyén phan dich loc con duc vao mét binh cau 150ml cling véi 10g hat polystyren nhé (co
hat 1 - 2mm) Day nGt binh, l1ac 15 phat va sau d6 loc hén hgp 8y qua mdt phéu co 16t vai
min hoac gac ; chat l1dng sau d6 sé trd nén trong va gan nhu mat mui hoan toan. Tiép tuc

xac dinh trén chat long nay.

9 Bao cao két qua

Bao cao phai néu phuong phap da s dung va két qua thu dugc. Can phai néu tat ca moi
chi tiét thao tac khong quy dinh trong tieu chudn nay, ho&c coi nhu tuy y lua chon, cung tinh

huéng bat ky nao c6 anh hudng i két qua.

Bao cao phai néu toan bd théng tin can thiét vé viéc nhan biét hoan toan mau.




