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Rau, qua va san pham rau qua —
Xac dinh ham lugng sunfua dioxit tdng s&

Fruits, vegetables and derived products —

Determination of total sulphur dioxide content

1 Pham vi va linh vuc ap dung
-

Tiéu chudn nay qui dinh phuong phap xac dinh ham lugng sunfua dioxit tdng s& trong rau qua, san phdm

rau qua, bat ké loai sunfua dioxit nao.

2 Nguyén tic

Axit hoa va lam néng phan mau thi, sau dé tach cudn sunfua dioxit qua ludng khi nita da dugc gidi phong.
Hap thu va oxi hoa sunfua dioxit b&ng cach suc né qua dung dich hidro peroxit loang trung tinh. SU dung

dung dich chudn natri hidroxit d& xac dinh axit sunfuric dugc tao thanh.

Kiém tra viéc xac dinh ham lugng sunfua dioxit bing cach cho bari sunfat két tla tir dung dich dugc tao

thanh va theo hai cach :
- Can bari sunfat (phu luc A) ; hoac

' - Xac dinh nephelometric (phu luc B).

3 Thudc thu

T4t ca cac thudc thir phai thudc loai phan tich. Nuc s dung phai la nudc cét hodc nudc it nhat ¢6 db tinh

khiét tuong duong, mdi dun soi.
3.1 Nito, khong chira oxi.
3.2 Hidro peroxit, dung dich 9,1 g/l, khéng chlra ion sunfat.

3.3 Axit clohydric, dung dich 100 g/l.

Pha loang mat thé tich axit clohidric dam dac, p,, = 1,19 g/mi véi ba thé tich nudc.
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3.4 Dung djch chi thi

Hoa tan 100 mg bromophenol xanh trong 100 ml etanola 20 % (v/v).
3.5 Natri hidroxit khéng chira ion sunfat ; ho3c dung dich thé tich chudn c(NaOH) = 0,1 moift .
3.6 Natri hidroxit khéng chira ion sunfat ; dung dich thé tich chuian c¢(NaOH) = 0,01 mol/l @

3.7 lod, dung dich thé tich chudn c(1/2 1,) = 0,02 mol/l .

3.8 H& tinh bdt, dung dich 5 g/l chita 200 g natri clorua/lit am chat bao quan.

Duy tri dung dich nay & diém séi 10 phut trong khi chuén bi.

3.9 Dung dich kali metabisunphit/EDTA.

Hoa tan 1,20 g kali metabisunphit (K,S,05) va 0,20 g muéi dinatri clia axit etylendinitrilo-tetraaxetic ©® trong
mét lit nuéc . Chuyén cén than toan bd lugng dung dich nay sang binh dinh mirc mét vach dung tich 1 000

mi. Thém nuéc cho dén vach va ldc.

3.10 Sacaroza, dung dich 100 g/l.

4 Thiét bi, dung cu

S{r dung thiét bi thi nghiém thong thudng va thiét bi dac biét nhu :
4.1 éng dong.

4.2 Pipet.

4.3 Buret ban vi lugng, c6 dung tich 10 ml.

4.4 Buret, c6 dung tich 25 ml.

4.5 May tron.

4.6 Thiét bi tach cudn, nhu trong hinh vé, ho&c thiét bi tuong tu dam bao dugc viéc ddy va tach cudn

sunfua dioxit va su hap thu clia né trong dung dich hidro peroxit.

' Chit chi thi nay di duoc chon vi né khong gay nhiéu khi xdc dinh bang phuong phép do do duc.
* Hitherto duoc biéu thi theo “dung dich thé tich chudn 0,1 N".

> Hitherto duoc biéu thi theo "dung dich thé tich chuin 0,01 N". -

* Hitherto duoc biéu thi theo "dung dich thé tich chudn 0,02 N*".

® San phim nay dé bao vé ion sunfit khoi su oxi héa clia khong khi béi tao phtic cdc vét ion dong.
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4.6.1 Cau tao cua thiét bj
A : Binh cau day tron, ¢6 dung tich i6n hon hodc bang 250 mi.
B : B phan ngung tu héi luu nguge chiéu cb hiéu qua cao, cd thé I4p khit véi binh cau (A).
C: Phé&u nhd giot, cé thé lap dudc vao binh cau (A).
D: DBudng nap nito .
EvaE' : 2bd suc khi dugc I&p khit v8i bd phan ngung tu héi luu (B).

F: Dia, bang ludi st hodc bang amiang, dudng kinh 150 mm, ¢ 1 18 dudng kinh 40 mm & tam. Dia
nay dung dé chdng hién tudng phat Ilra, dac biét, nhitng chat chiét dudc cé trong san phdm.

Chu thich — Giita cac 1an thi, néu viéc chung chiét van dam bao cham va can than thi chi can ra binh cau (A).

4.6.2 Thir nghiém kiém tra ‘
Thiét bi phai thod man dugc ba thé nghiém kiém tra sau day :
4.6.21 Cho 100 mi nuéc va 5 ml dung dich axit clohidric (3.3) vao binh cdu (A). Bun néng binh cau cting

lic cho dong nito di qua, khoang 1h, nhd cac bd suc khi (E va E') mbi bd chita 5 mi nuéc va 0,1 mi dung
dich chi thi (3.4).

Cac chat chlra trong méi bd suc khi phai trung tinh.

4.6.22 Cho 20 mi dung dich sacaroza (3.10) vao binh cau (A). Bun ndng binh cau ciing lic cho dong nito
di qua, khoang 1 gid.
Dung dich sacaroza phai khdng méu, va khéng dugc cé két tha ndu sdm dong trén thanh binh (thir nay dé

kiém tra cudng dé dun néng).

4.6.2.3 Tién hanh hai thao tac sau day :
a) Dung pipet (4.2) cho 20 ml dung dich kali metabisunphittEDTA (3.9) va 5 mi dung dich axit‘clohidric
(3.3) vao binh cau (A). Tién hanh chiét va xac dinh sunfua dioxit trong nhiimg diéu kién giéng nhu khi
xac dinh chinh thirc, nhung khéng cho thém dung dich axit clohidric (nghia 1a nhu qui dinh trong 5.2.1,
5.3.2 va 5.3.3).

b) Cho 20 mi dung dich kali metabisunphit/EDTA (3.9), va thém 5 ml dung dich axit clohidric (3.3) va
1 ml dung dich hé tinh b6t (3.8) vao binh nén ung tich 100 ml. '

Dung buret (4.4) chita dung dich iot (3.7) chudn dé cho dén khi bat dau xuat hién mau xanh da trdi.
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Ham lugng sunfua dioxit xac dinh dugc trong muc a) phai nim trong khoang + 1 % clia ham lugng xéc

dinh dugc trong muc b).
Khéng dudc tién hanh theo b) cham qua 15min sau khi hoan thanh a) dé tranh kha nang ham lugng

sunfua dioxit trong dung dich metabi;sunphit bi thay déi.

4.7 Can phan tich.

5 Cach tién hanh

5.1 Chuan bi miu thu

Loai bd hét hat va khoang chira hat cifng néu can, va nghién ky mau.

Pé nhitng san pham déng lanh ho#c déng lanh sau tan gia trong binh kin, va cho hét nhimg chat 1dng
dudc tao ra trong qua trinh tan gia vao mau trude khi nghién.

5.2 Phan mau tha

Can 10 dén 100 g mau thir (5.1), chinh xac dén 0,01 g, tuy theo ham lugng sunfua dioxit du doan cé trong
mau, sao cho phan mau thir chita khdng qua 10 mg sunfua dioxit; chuyén phan mau thir vao binh (A) clia

thiét bi tach cudn (4.6).
5.3 Tién hanh tach cudén

53.1 Cho vao mdi bd suc khi (E va E') 3 ml 2) dung dich hidro peroxit (3.2) va 0,1 ml dung dich chi thi
(3.4), va trung hoa dung dich hidro peroxit bang dung dich natri hidroxit 0,01 mol/l (3.6).

5.3.2 NG&i phéu nhd giot (C), phan ngung tu hdi luu (B) va cac bd suc khi (E va E') véi binh (A) ; md cho
ludng khi nita thai hét khong khi ra khdi binh (A) va toan bd dung cu.

5.3.3 Cho 100 ml nuéc va 5 ml dung dich axit clohidric (3.3) vao phéu nhé giot (C).

53.4 DEé cho dung dich axit clohidric da pha lodng chira trong phéu nhé giot (C) chay vao binh (A) (néu
can tam thai déng ludng khi nita lai).

53.5 Pun soi t tir cac chat chita trong binh, va duy tri diém séi, cho luéng khi nitg luu théng déu lién tuc
dé cé6 mét dén hai bot khi/s trong khoang 30 phut.

54 Chuan dd

Chuyén cac chat tir bo suc khi tht hai (E') vao bo thir nhat va chudn do axit sunfuaric dugc tao ra bang

dung dich natri hidroxit 0,01 mol/l (3.6) hoac 0,1 mol/l (3.5) tuy theo ham lugng sunfua dioxit du doan.

Y Thiét bi loai Lieb va Zaccherl

9 |Lugng nay theo ly thuyét Ia d0 dé oxy hoa 51 mg sunfua dioxyt, nhung cén cd mét lugng du

6
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5.5 Kiém tra

5.5.1 Né&u thé tich V cla dung dich natri hidroxit 0,01 mol/l vugt qua 10 ml (hodc 1 mi trong trudng hop
dung dich natri hidroxit 0,1 mol/l) thi ti€n hanh xac dinh khéi lugng lai nhu qui dinh trong phu luc A.

5.5.2 Né&u thé tich V nhé hon 10 ml thi tién hanh xac dinh d duc nhu qui dinh trong phu luc B.

N&u thé tich V nhd hon 5 ml thi chi dudc ding phuong phap do d6 duc. D&i véi phdn mau thi 100g, gidi
han 5 mi nay tuong Ung vé8i ham lugng sunfua dioxit 16mgrkg.

Cao han gidi han nay thi chi can phuong phéap xac dinh chudn do axit.
5.6 S06 lan xac dinh

Tién hanh hai Ian xac dinh trén cling mau thir (5.1).

P

6 Biéu thi két qua

6.1 Phuong phap tinh va céng thuc
Ham lugng sunfua dioxit, biu thj bang miligam trén 1 kg san phdm, dugc tinh theo cong thitc sau'" :

032x Ly 10° = 320x L
m m

trong dé
m  1& khdi lugng ctia phan mau thi (5.2), tinh bang gam:;
V I thé tich cha dung dich natri hidroxit 0,01 molfl (3.6) dting d& chu&n db (5.4), tinh bing miliit;

0,32 la khéi lugng clia sunfua dioxit tuong tng véi 1 ml dung dich natri hidroxit 0,01 mol/, tinh bang

gam;

iLéiy két qua la trung binh cong clia hai Ian xac dinh (5.6) véi diéu kién dap ing dudc dé 13p lai (6.2).
6.2 Db lap lai

Chénh léch két qué cla hai lan xac dinh dudc tign hanh déng thai hoac ké tidp nhau do mét mgudi phan
tich, khong dugc vugt quéa + 5% gia tri trung binh. ‘

7 Bao cao két qua :

Bao cao két qua phai chi ra phuong phap da sit dung va két qua thit nghiém thu dudc. Cing phai dé cap
dén tat ca cac chi tiét thao tac khéng qui dinh trong tiéu chugn nay, cling véi cac chi tiét bat thuong nao
khac c6 thé anh hudng tdi két qua.

Bao cao két qua cling bao gém tét ca cac thong tin can thiét vé viéc nhan biét day di mau thi.

Né&u si¥ dung dung dich natri hidroxit 0,1 mol/i (3.5) thi thay hé s6 320 bang 3200.
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Chu thich : dudng kinh trong clia bdn &ng ngung déng tam la 45, 34, 27 va 10 mm. D6 14 diéu thuan
Igi cho viéc thay thé hai binh hinh nén bang binh cau

Hinh - So d6 hé thong thiét bi tach cudn
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Phu luc A

Kiém tra biing phuong phap khoi lugng dé xac dinh

ion sunfat tao thanh bing chuan do axit

A.1 Thudc tha |
Tat ca cac thudce thir phai thudc loai phan tich. Sir dung nuéc cat hoac nudc it nhat co dé tinh khiét tuong

duong, mdi dun sbi.
A.1.1 Bari clorua, dung dich 100 g/.

A.1.2 Axit clohidric dam dac, py, = 1,19 g/ml.

7Y

A.1.3 Dung dich rira bari sunfat két tGa.

Hoa tan trong nudc 26 mg bari clorua ngam hai phan t&r nudc (BaCl,.2H,0) vao binh dinh mitc mét vach
dung tich 1 000 mli, thém 1 ml axit clohidric dam dac (A..1.2) va pha loang bang nuéc cho dén vach.

A.2 Thiét bi, dung cu

Néu khong ¢6 quy dinh khac, st dung thiét bj phong thi nghiém théng thudng va :
A.2.1 Binh nén, cé dung tich 50 ml.

A.2.2 Pipet dinh mirc, c6 dung tich thich hdp.

A.2.3 Giay loc khong tro.

A

A.2.4 Lo nung, cb thé duy tri nhiét dd ¢ 800 °C + 25 °C
A.2.5 Chén nung.
A.2.6 Binh hat dm, chifa chat hut &m manh (khéng phai ta axit sunfuric).

A.2.7 Can phan tich.

A.3 Cach tién hanh

A.3.1 Sau khi chuéin do (xem 5.4), chuy@n Iugng chita trong bé suc khi (E) va nudc dung dé rlta vao binh
non (A.2.1); tong thé tich sé khoang 25 ml. Thém 1 ml axit clohidric dam dac (A.1.2) va dun dén soi.

Thém 2 ml dung dich bari clorua timg giot mot (A.1.1), khudy, sau d6 d& ngudi va dé yéen 12 h. Thu lay
chét két tda tao thanh trén gidy loc (A.2.3), trudc d6 da dudc thdm uét bang nudc s6i. Rira chéat két ta mot
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I5n bang 20 ml nudc cat 4m, sau d6 rdfa ti€p nam lan , méi lan bang 20 ml dung dich nudc rita &m (A.1.3).

P8 rao nudc va dé cho kho.

Pat gidy loc va chat két tlia vao chén nung (A.2.5), 3a dudc séy khod va can chinh xac dén 1 mg va nung
trong 16 (A.2.4) 2 h & nhiét o 800 °C + 25 °C. L&y ra khdi 16. Sau khi G& ngudi trong binh hat am (A.2.6),

can dia va tro chinh xac dén 1 mg.

Xac dinh su khac nhau clia khdi lugng bari sunfat thu dugc.

A.3.2 Tién hanh kidm tra biing phuong phap khéi lugng clia ca hai lan xac dinh theo 5.6.

A.4 Biéu thj két qua

A.4.1 Phugng phap tinh va cong thic -

Ham lugng sunfua dioxit, duoc bidu thi bing miligam trén kilogam san pham, theo cong thic :

0,2745 m ]

m

trong d6
m, la khéi lugng bari sunfat thu dudc (xem A.2.6), tinh bang miligam;
m ¢ cung y nghia nhu trong 6.1;
0,2745 la khai ludng sunfua dioxit tuang (mg vdi 1 mg bari sunfat, tinh bang miligam.
Lay k&t qua 1a trung binh cong clia hai 1an xac dinh, véi diéu kién 1a thod man dugc yéu cau vé do 12p lai

(xem A.4.2).

-~

A4.2 Do lap lai

Chénh léch két qua clia hai 14n xac dinh dugc tién hanh déng thdi hoac ké tiép nhau, do mét mgudi phan
tich, khéng dudc vuot qua + 5% gia tri trung binh.

A.5 Théng nhat két qua
Két qua thu dudc khong dudc sai khac qua 5% so véi diing phuong phap chudn do axit.

Trong trudng hop su khac nhau gilta cac két qua thu dugc bing phuong phap chudn dd axit va phuong
phap khdi lugng vuct qua 5%, thi chi bao céo két qua thu dugc bang phuang phap khdi fugng.

10
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Phu luc B
Kiém tra bing phuong phap do dé duc dé xac dinh

ion sunfat tao thanh bing chuin db axit

B.1 Thubc thi

B.1.1 Axit sunfuric, dung dich chuan.

Cho 31,2 mi dung dich axit sunfuric tiéu chudn néng do c(1/2 H,S0,) = 0,1 mol/l ¥ vao binh dinh mitc dung

tich 1 000 ml, thém nudc cho dén vach.
’Q1 mi dung dich nay tuong g vdi 0,1 mg SO,.

B.1.2 Polyvinyl pyrolidon, dung dich 50 g/l, khong chira ion sunfat (khdi lugng phan t trung binh
85 000).

B.1.3 Bari clorua va polyvinyl pyrolidon, dung dich hén hop.

Trén 80 mi dung dich bari clorua 100 g/l véi 20 mi dung dich polyvinyl pyrolidon (B.1.2).

B.1.4 Dung djch axit clohidric (xem 3.3).

B.1.5 Dung dich chat chi thi (xem 3.4).

B.2 Thiét bi, dung cu
?.2.1 Binh dinh mirc mét vach, cé dung tich 50 ml pht hgp véi yéu cau clia ISO 1042.
B.2.2 Pipet hodc buret, 3é phan phi2-4-8-12-16 ml va 25 mi.

B.2.3 Quang phé k&, thich hop dé do & budc séng 650 nm.

B.3 Cach tién hanh

B.3.1 Chuan bj dudng hiéu chuin

Cho vao mét loat sau binh dinh mic dung tich 50 ml (B.2.1): 0-2 - 4 - 8 - 12 va 16 ml dung dich axit
sunfuric chuén (B.1.1), 20 ml nuéc, 0,1 ml dung dich chat chi thi (B.1.5), 1 ml dung dich axit clohidric
(B.1.4) va 5 mi dung dich hén hgp (B.1.3). Thém nudc cho dén vach va I3c déu.

Cac dung dich thu dugc tuong (g vdi lan lugt 0-0,2 - 0,4 - 0,8 - 1,2 va 1,6 mg sunfua dioxit.

" Hitherto dugc biéu thi theo dung dich thé tich chudn 0,1 N.
11
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Sau khi thém dung dich hén hgp (B.1.3) khoang tir 15 phut dén 20 phdt, dung quang ph8 ké (B.2.3) do do

hép thu clia méi dung dich & bude séng 650 nm.
Dung dudang hiéu chudn ‘clia d6 hap thu nhu mét bign thién clia ham lugng sunfua dioxit, tinh bang miligam
trén lit.

B.3.2 Tién hanh xac dinh

B.3.2.1 Trudng hop thé tich V ctia dung dich natri hidroxit 0,01 mol/l nhé hon 5 ml

Sau khi chudn do (xem 5.4), chuyén lugng chfa trong b suc khi (E) va nudc dung dé rlra sang binh dinh
mlc mot vach dung tich 50 mi (B.2.1). Thém 1 mi dung dich axit clohidric (B.1.4) va 5 ml dung dich hén
hdp (B.1.3). Thém nudc cho dén vach va trén déu.

B.3.2.2 Trudng hdp thé tich V ctia dung dich natri hidroxit 0,01 mol/l tr 5 ml dén 10 ml =

Sau khi chugn do (xem 5.4), chuyén lugng chita trong b suc khi (E) va nudc dung dé rlta sang binh dinh

muc mét vach dung tich 50 ml (B.2.1). Thém nuéc cho dén vach va tron déu. .

Chuyén 25 mi dung dich nay sang mét binh dinh mitc mdt vach dung tich 50 mi khac (B.2.1). Thém 1 ml
dung dich axit clohidric (B.1.4) va 5 mi dung dich h&n hop (B.1.3). Thém nudc cho dé&n vach va trén déu.

Sau khi thém dung dich hdn hgp (B.1.3), khoang tir 15 phut dén 20 phat, sif dung quang phd k& (B.2.3) do
dé hap thu cha mé&i dung dich & budc séng 650 nm.
B.3.3 S6 lan xac dinh

Tién hanh kiém tra bing phuong phap do dé duc clia ca hai phép xac dinh trong 5.6.

B.4 Biéu thi két qua

-~

B.4.1 Néu viéc kidm tra dugc tién hanh theo B.3.2.1, thi ham lugng sunfua dioxit, dudc biéu thi bang

miligam trén kilogam san pham, tinh theo cdng thic :

1000
m

C x

trong dé

¢ la néng dd cla sunfua dioxit doc tir dudng hiéu chudn (B.3.1) va tuong {ng véi do hédp thu do
dugc trong B.3.2.1, tinh bang miligam/it ;

m c¢6 cung y nghiad nhu trong 6.1 ;

B.4.2 Néu viéc kiém tra dudc tién hanh theo B.3.2.2, thi ham lugng sunfua dioxit, dugc biéu thi bang

miligam trén kilogam san phdm, tinh theo cong thifc :
12
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trong dé

¢ cb y nghia nhu trong B.4.1 va tuong Ung vdi d6 hap thu do dugc trong B.3.2.2, tinh bang

miligam/lit;

m c¢dé cung y nghia nhu trong 6.1

B.4.3 L&y két qua Ia trung binh cdng clia hai lan xac dinh, véi diéu kién la thod man dugc yéu cau vé do

tap lai (xem 6.2).

MB.5 Thong nhat két qua

Két qua thu dugc khdéng dudc chénh léch qua 5% so véi két qua khi diing phuong phap chuan do axit.

Trong trudng hop su khac nhau gilta cac két qua thu dugc bang phuong phap chudn do axit va phuong
phap do d6 duc vugt qua 5%, thi chi dugc bao cao két qua thu dudc béng phuong phap do do duc.




