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		ĐỒ HỘP RAU QUẢ
PHƯƠNG PHÁP XÁC ĐỊNH HÀM LƯỢNG AXIT BENZOIC

Canned fruits and vegetables. Determination of benzoic acid content.

		TCVN 4714-89 

(ST SEV 4879-84)



		

		Có hiệu lực từ 01/01/1990





Điều 1 của tiêu chuẩn này phù hợp với ST SEV 4879-84.


1. Phương pháp so màu (phương pháp trọng tài)

1.1. Nội dung phương pháp


Chiết axit benzoic từ mẫu bằng ete etylic, nitro hoá với axit m-dinitrobenzoic, khử tới axit m-diaminobenzoic. Dùng hydroxylamin clorua tạo phức chất có màu, đo cường độ ở bước sóng 532 nm.


1.2. Lấy mẫu theo TCVN 4409-87. Chuẩn bị mẫu theo TCVN 4413-87.


1.3. Dụng cụ, hoá chất


Máy so màu quang điện,


Cân phân tích chính xác đến 0,0001 g,


Tủ sấy,


Bếp cách thuỷ,


Bình chiết chia độ, dung tích 250 ml,


Bình định mức, dung tích 10 và 100 ml,


Bộ cất,


Micro pipet chia độ, dung tích 2 ml,


Natri hydroxyt dung dịch 4g/l và 40g/l,


Axit benzoic (C6H5COOH), dung dịch tiêu chuẩn 1 mg/1ml:

Cân 100mg axit benzoic chính xác đến 0,0002 g, chuyển vào bình định mức dung tích 100 ml, thêm 25 ml NaOH 4g/l, thêm nước đến vạch mức, lắc đều.


Axit sunfuric đặc d = 1,84 và dung dịch 25%,


Hỗn hợp nitro hoá: hoà tan 25g KNO3 vào 250 ml HNO3 đặc.


Kali feroxyanua K4Fe (CN)6.3H2O dung dịch 150 g/l (dung dịch Care 1)


Kẽm sunfat (ZnSO4. 7H2O) dung dịch 300 g/l dung dịch Care II,


Amonihydroxyt đặc d = 0,91,


Phenolphtalein 0,1%,


Hydroxylamin clorua 20g/l,


Ete etylic.


1.4 Tiến hành thử


1.4.1. Xây dựng đường chuẩn


Dùng micro pipet cho vào 5 ống nghiệm lần lượt 0,6-0,8-1,0-1,2-1,4 ml dung dịch axit benzoic tiêu chuẩn, cô khô các dung dịch trong ống nghiệm, trên nồi cách thuỷ, chuyển vào tủ sấy, sấy ở 105oC trong 15 phút. Lấy ra, làm nguội đến nhiệt độ phòng.


Dùng pipet cho vào mỗi ống nghiệm 1 ml dung dịch nitro hoá và đun trên bếp cách thuỷ sôi trong 30 phút (khuấy đều dung dịch trong ống nghiệm trong 5 phút đầu tiên). Lấy các ống nghiệm ra, ngâm trong nước ở nhiệt độ 20oC trong 15 phút, thêm vào mỗi ống nghiệm 10 ml NH4OH (mỗi lần thêm 0,5 ml cho đến hết 10 ml). Để yên trong 15 phút, thêm 2 ml dung dịch hydroxylamin clorua rồi đặt các ống nghiệm vào bếp cách thuỷ ở 60oC trong 5 phút. Làm nguội các ống nghiệm. Để dung dịch từ ống nghiệm vào cuvét dầy 10 mm và đo mật độ quang ở bước sóng 532 nm hoặc với kính lọc màu xanh. Dung dịch so sánh là dung dịch có đầy đủ các hoá chất tương ứng nhưng không có axit benzoic.


Vẽ đường chuẩn đặt trục tung là mật độ quang và trục hoành là nồng độ axit benzzoic (mg/ml).


1.4.2. Tiến hành đo mầu


1.4.2.1. Đối với mẫu ở dạng lỏng


Hút 10 ml mẫu vào phễu chiết có chia độ, thêm 2 ml H2SO4 25% và 25 ml ete etylic. Lắc trong 5 phút, để yên cho phân lớp. Tách lớp nước vào phễu chiết khác và lại chiết một lần nữa.


Gộp các phần ete vào một phễu chiết khác, thêm 2 ml NaOH 40 g/l và 1 giọt phenolphtalein, lắc trong 5 phút. Tách dung dịch kiềm vào bình mức dung tích 10 ml. Chiết 2 lần nữa, mỗi lần dùng 2 ml NaOH 4 g/l tráng bình chiết. Gộp dịch kiềm chiết được vào bình mức trên, thêm nước đến vạch mức, lắc đều.


Lấy 1 ml dịch chiết kiềm chuyển vào ống nghiệm và tiến hành đo mầu theo điều 1.4.1


1.4.2.2. Đối với mẫu ở dạng rắn, đặc


Cân 10g mẫu, chính xác đến 0,001 g, chuyển toàn bộ vào bình cầu đáy bằng, tráng cốc cân và thành bình bằng ít nước cất. Kiềm hoá dung dịch bằng NaOH 40g/l với chỉ thị phenolphtalein. Đun hỗn hợp trên bếp cách thuỷ sôi trong 30 phút, làm nguội, chuyển toàn bộ sang bình mức dung tích 100 ml, thêm 2 ml dung dịch Care 1 và và 2 ml dung dịch Care II, khuấy đều, thêm nước đến vạch mức, lắc đều, để lắng, lọc.


Hút 50 ml dịch lọc vào phễu chiết có chia độ, thêm 5 ml dung dịch axit sunfuric, 50 ml ete etylic, lắc trong 5 phút để phân lớp, chiết phần ete sang một phễu chiết khác, tiếp tục chiết tách một lần nữa. Gộp các phần ete chiết lại và tiếp tục tiến hành như trong điều 1.4.2.1.


1.5. Tính kết quả


Hàm lượng axit benzoic trong mẫu lỏng (X1) tính bằng g/l theo công thức:
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Hàm lượng axit benzoic trong mẫu đặc (X2) tính bằng % theo công thức:
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Trong đó: 


n - Hàm lượng axit benzoic xác định theo đồ thị chuẩn, mg,


V - Thể tích bình mức hoà loãng mẫu cân ban đầu, ml,


V1 - Thể tích mẫu sản phẩm, ml,


V2 - Thể tích bình mức dịch chiết kiềm, ml,


V3 - Thể tích dịch chiết kiềm lấy để xác định, ml,


m - Khối lượng mẫu cân, g.


Kết quả là trung bình cộng của 2 lần xác định song song tính chính xác đến 0,001 g, chênh lệch kết quả không được lớn hơn 5% với giá trị trung bình.


2. Phương pháp chuẩn độ


2.1 Nội dung phương pháp


Chiết axit benzoic hoặc natri benzoat từ mẫu bằng nước và từ nước bằng clorofooc, sau đó chuẩn độ bằng kiềm.


2.2. Lấy mẫu và chuẩn bị mẫu theo điều 1.2.


2.3 Dụng cụ, hoá chất


Bình định mức, dung tích 100, 250, 500 ml,


Phễu chiết có chia độ, 250 ml,


Bình tam giác 100, 250 ml,


Kẽm sunfat 30%,


Kali feroxyanua, dung dịch 15%,


Axit clohydric 10%,


Natri hydroxyt 0,05 N và 10%,


Etanola 95%,


Clorofooc,


Phenolphtalein 0,1%.


2.4 Tiến hành thử


Cân 50 g mẫu chính xác đến 0,001 g, chuyển toàn bộ vào bình mức 250 ml, dùng NaOH 10% trung hoà đến trung tính thử bằng giấy đo pH.


Thêm 10 ml dung dịch kali feroxyanua 15%, lắc đều thêm 12 ml ZnSO4 30%, lắc kỹ, thêm nước cất đến vạch mức, lắc đều, để lắng, lọc.


Hút 50 ml dịch lọc, chuyển vào phễu chiết chia độ, trung hoà bằng HCl 10%, thử bằng giấy đo pH, sau đó thêm tiếp 5 ml HCl 10%.


Thêm 30 ml clorofooc vào phễu chiết, lắc trong 5 phút, để phân lớp, chiết phần dung dịch nước sang một phễu chiết khác, cho thêm 15 ml clorofooc và chiết lại 2 lần nữa.


Gộp toàn bộ clorofooc, có thể cho vào bộ cất để cất thu hồi bớt clorofooc ở 650C đến còn lại 1/4 thể tích.


Chuyển phần cặn còn lại trong cốc sứ và làm bốc hơi trên bếp cách thuỷ ở 50oC, để nguội. Dùng 50 ml etanola hoà tan cặn axit benzoic trong cốc, thêm 2 giọt phenolphtalein rồi chuẩn độ bằng NaOH 0,05N.


2.5. Tính kết quả


Hàm lượng axit benzoic hoặc natri benzoat (X) tính bằng % theo công thức:
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Trong đó:


V - thể tích NaOH 0,05 N dùng để chuẩn độ, ml,


V​1 - thể tích bình định mức pha mẫu, ml,


V2 - thể tích dịch lọc mẫu hút để chiết, ml,


m - khối lượng mẫu cân, g,


K - độ chuẩn của chất cần xác định theo NaOH 0,05N với 



axit benzoic K = 0,0061 g



natri benzoat K = 0,0071 g.


Kết quả là trung bình cộng của hai lần xác định song song tính chính xác đến 0,001%. Chênh lệch kết quả của hai lần xác định song song không lớn hơn 5% kết quả trung bình.
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Cơ quan biên soạn: 
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		TIÊU CHUẨN VIỆT NAM 

		NHÓM N



		DƯA CHUỘT TƯƠI

Fresh cucumbers

		TCVN 4844-89


(ST SEV 4296 -1983)



		

		Khuyến khích áp dụng





Tiêu chuẩn này áp dụng cho dưa chuột tươi thuộc loại Cucumis Sativus L, trồng ngoài đồng hoặc trong nhà kính và được sử dụng dưới dạng quả tươi.


Tiêu chuẩn này phù hợp với ST SEV 4296-83. 


1. Thuật ngữ và định nghĩa


Thuật ngữ và định nghĩa - theo văn bản pháp quy hiện hành.


2. Phân hạng


2.1. Dưa chuột theo dạng và kích thước quả được chia thành hai nhóm:


1 - Nhóm quả dài;


2 - Nhóm quả trung bình (nhỡ) và quả nhỏ;


2.2. Theo chất lượng, dưa chuột được chia thành 3 hạng chất lượng: hạng cao (đặc 


biệt), hạng 1 và hạng 2.


3. Yêu cầu kỹ thuật


3.1. Dưa chuột thuộc mỗi hạng chất lượng phải nguyên vẹn, không bị sâu bệnh, tươi, sạch, không có mùi vị lạ, không bị ẩm quá ở ngoài, không có vị đắng.


3.2. Độ chín khi thu hoạch phải đạt mức sao cho dưa chuột vẫn giữ được mức bình thường khi vận chuyển và bảo quản trong điều kiện cần thiết và khi đưa ra dùng trong thời hạn quy định có dạng bề ngoài và mùi vị đặc trưng của nó.


3.3. Dưa chuột phải đáp ứng các yêu cầu nêu trong bảng.


		Tên chỉ tiêu

		Mức



		

		Hạng cao 
(đặc biệt)

		Hạng1

		Hạng 2



		1. Dạng bề ngoài




		Dưa chuột có hình dạng và màu sắc đặc trưng cho loài, có cuống dài đến 20 mm, không có khuyết tật (kể cả những khuyết tật do sự phát triển của hạt giống), thẳng trên thực tế.


Cho phép độ cao của cung không lớn hơn 10 mm chiều dài.

		Dưa chuột có hình dạng và màu sắc đặc trưng cho loài, có cuống dài đến 20 mm, hoặc không cuống, nhưng thịt của quả không bị thương tổn, thẳng trên thực tế.


Cho phép độ cao của cung không lớn hơn 10 mm trên 100 mm chiều dài.


 Cho phép quả trồng trong nhà kính có màu sáng hơn.


Cho phép có các khuyết tật sau:


- Biến dạng nhỏ, không kể các biến dạng do sự phát triển của hạt giống.


- Màu hơi sáng ở phần quả tiếp xúc với đất khi trồng; 


- Khuyết tật đã thành sẹo trên vỏ mà không ảnh hưởng đến tính nguyên vẹn của sản phẩm;

		Dưa chuột có hình dạng và màu sắc đặc trưng cho loài, có cuống dài đến 20 mm, hoặc không cuống, nhưng thịt của quả không bị thương tổn.


Cho phép độ cao của cung không lớn hơn 20 mm trên 100 mm chiều dài.


Cho phép có các khuyết tật sau:


- Màu sáng chiếm diện tích không quá 1/3 điện tích bề mặt (trên dưa chuột trồng trong nhà kính không cho phép mất màu đáng kể nơi chiếu sáng)


- Đường nứt đã thành sẹo;


- Khuyết tật về hình dạng không đáng kể, không tính khuyết tật do sự phát triển quá mức của hạt giống;


- Dưa chuột bị vàng không đáng kể ở cuống;


- Khuyết tật đã thành sẹo ở vỏ mà không ảnh hưởng đến tính nguyên vẹn của sản phẩm;



		2. Cấu tạo bên trong

		Thịt quả chắc, giòn, hạt còn non, mềm mại, chưa phát triển, không có vùng rỗng;

		Thịt quả chắc có hạt phát triển hơn nhưng không có bề mặt giống như vỏ, có những vũng rỗng nhỏ bên trong



		3. Vị và mùi

		Đặc trưng cho loài

		



		4. Kích thước dưa chuột :


Trồng trong nhà kính ; quả dài:


- Chiều dài không nhỏ hơn, mm

		250

		250

		250



		- Đường kính mặt cắt lớn nhất không lớn hơn mm

		1/6 chiều dài, nhưng không quá 60

		1/6 chiều dài



		- Khối lượng không nhỏ hơn, g quả trung bình và quả ngắn:

		250

		250

		250



		- Chiều dài và khối lượng

		Không có chuẩn



		- Đường kính mặt cắt lớn nhất; không lớn hơn mm

		1/3 chiều dài, nhưng không quá 55



		Quả dài trồng ngoài đồng:


- Chiều dài, không nhỏ hơn, mm

		200

		200

		200



		- Đường kính mặt cắt lớn nhất, không lớn hơn mm

		1/6 chiều dài, nhưng không quá 55






		Quả trung bình và quả nhỏ:

		

		

		



		- Chiều dài và khối lượng

		Không có chuẩn



		- Đường kính mặt cắt lớn nhất không lớn hơn, mm

		1/3 chiều dài, nhưng không quá 50





4. Quy tắc nghiệm thu


4.1. Tiến hành nghiệm thu dưa chuột theo lô hàng. Mỗi lô hàng là số lượng bất kỳ dưa chuột thuộc cùng một loài và hạng chất lượng sản phẩm, được vận chuyển trong cùng một phương tiện, đóng trong cùng một loại bao bì và có cùng một phiếu xác nhận chất lượng.


4.2. Trong phiếu xác nhận chất lượng phải ghi:


1) Số giấy phiếu xác nhận chất lượng và ngày cấp;


2) Tên cơ quan giao hàng và cơ quan nhận hàng;


3) Tên sản phẩm;


4) Tên loài và hạng chất lượng;


5) Số lượng đơn vị bao gói;


6) Khối lượng cả bì và khối lượng tịnh, kg;


7) Ngày đóng gói;


8) Ký hiệu và số hiệu tiêu chuẩn này;


4.3. Để kiểm tra chất lượng dưa chuột, kiểm tra việc đóng gói và ghi nhãn theo đúng yêu cầu của tiêu chuẩn này lấy mẫu theo văn bản pháp quy hiện hành.


4.4. Việc đánh giá chất lượng được tiến hành lần lượt theo từng chỉ tiêu đã quy định.


4.5. Trong mỗi lô cho phép:


- Lô hàng hạng đặc biệt có không quá 5% khối lượng dưa chuột đáp ứng yêu cầu chất lượng hạng 1;


- Lô hàng hạng 1 có không quá 10% khối lượng dưa chuột đáp ứng yêu cầu chất lượng hạng 2;


- Lô hàng hạng 2 có không quá 10% khối lượng dưa chuột có chất lượng thấp hơn hạng 2, nhưng sử dụng được dưới dạng tươi và không quá 2% khối lượng dưa chuột có vị đắng.


4.6. Kết quả kiểm tra được áp dụng cho cả lô hàng.


4.7. Lô hàng được nghiệm thu, nếu dưa chuột đáp ứng đầy đủ các chỉ tiêu quy định trong tiêu chuẩn này và độ sai lệch cho phép về hạng không vượt quá giá trị đã quy định.


4.8. Việc kiểm tra chất lượng dưa chuột trong các đơn vị bao gói bị hỏng được tiến hành riêng và kết quả kiểm tra chỉ áp dụng cho dưa chuột ở những đơn vị bao gói đó.


5. Phương pháp xác định chất lượng


5.1. Hình dạng bề ngoài, độ chín, mùi vị dưa chuột cũng như các khuyết tật, được xác định bằng cảm quan.


5.2. Kích thước dưa chuột, kích thước các khuyết tật về cơ học và các khuyết tật khác được xác định bằng cách đo.


5.3. Khối lượng dưa chuột và hàm lượng quả với những sai lệch so với yêu cầu của tiêu chuẩn này được xác định bằng cách cân.


6. Bao gói, ghi nhãn và vận chuyển


6.1 Bao bì vận chuyển phải đảm bảo chất lượng dưa chuột khi vận chuyển và bảo quản và phải chắc chắn, sạch, khô, không có mùi lạ.


6.2. Trong mỗi đơn vị bao gói chỉ được đóng dưa chuột thuộc cùng một loài và một hạng chất lượng sản phẩm; có độ chín đồng đều và kích thước gần như nhau.


6.3. Dưa chuột hạng cao đặc biệt, và hạng 1 được đóng gói thành từng lớp.


6.4. Trong các đơn vị bao gói không được có các tạp chất.


6.5. Các vật liệu dùng bên trong các đơn vị bao gói phải mới,sạch, và không có hại cho sức khoẻ của người.


Cho phép dùng các vật liệu bao gói có nhãn hàng hoá được in bằng mực không độc hại. Bản in phải nằm ở mặt ngoài của vật liệu bao gói.


6.6. Vào mùa lạnh khi đóng gói dưa chuột trồng trong nhà kính phải dùng lớp lót làm từ vật liệu giữ nhiệt.


6.7. Mỗi một đơn vị bao gói được ghi nhãn bằng kẻ chữ theo khuôn hoặc dán nhãn hiệu bằng giấy có ghi rõ:


1) Tên hoặc mã số cơ quan giao hàng;


2) Tên sản phẩm và hạng chất lượng;


3) Ngày bao gói.


6.8. Ghi nhãn, kích thước và vị trí của nhãn và các dấu hiệu phòng ngừa theo văn bản pháp quy hiện hành và bắt buộc phải gắn dấu "sản phẩm mau hỏng".


6.9. Dưa chuột được vận chuyển bằng mọi phương tiện vận chuyển phù hợp với các quy tắc vận chuyển hàng mau hỏng và quy tắc vệ sinh dịch tễ. 
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TCVN 6428 : 1998 

RAU, QUẢ VÀ CÁC SẢN PHẨM TỪ RAU QUẢ - XÁC ĐỊNH HÀM LƯỢNG AXIT BENZOIC – PHƯƠNG PHÁP QUANG PHỔ
Fruits, vegetables and derived products – Determination of benzoic acid content – Spectrophotometric method

1. Phạm vi và lĩnh vực áp dụng 


Tiêu chuẩn này quy định phương pháp xác định hàm lượng axit benzoic của các loại rau quả và các sản phẩm từ rau quả. 

Vì các axit chlorobenzoic bền vững đối với sự oxy hóa, nên phương pháp này không thể áp dụng khi có mặt của axit P.clorobenzoic, vì quang phổ hấp thụ của axit này gần với quang phổ hấp thụ của axit benzoic. Phương pháp này cũng không thể áp dụng được khi có mặt của axit xinamic vì nó được chuyển thành axit benzoic bởi sự oxy hóa axit cromic.


Chú thích: axit xinamic được xác định như axit benzoic trong phương pháp này nói chung chỉ tồn tại dưới dạng vết trong rau và do đó không ảnh hưởng tới kết quả thu được, trừ trường hợp vỏ quế chứa nhiều axit này hơn.


2. Nguyên tắc 

Làm đồng nhất hóa sản phẩm, sau đó pha loãng và axit hóa phần mẫu thử, chiết axit benzoic bằng dietyl ête, sau đó chiết lại axit này bằng kiềm và tinh chế bằng cách oxy hóa kali dicromat đã được axit hóa. Xác định bằng cách đo quang phổ của axit benzoic tinh khiết được hòa tan trong dietyl ête. 

3. Thuốc thử 


Tất cả các thuốc thử phải thuộc loại tinh khiết phân tích. Phải sử dụng nước cất hoặc nước có độ tinh khiết tương đương. 

3.1. Axit tataric tinh thể. 


3.2. Natri hydroxit, dung dịch xấp xỉ 1N.

3.3. Kali dicromat, dung dịch 33-34 g/l

3.4. Axit sunfuric, dung dịch thu được bằng cách pha loãng hai thể tích axit sunfuric đậm đặc (ρ20 1,84 g/ml) với một thể tích nước. 

3.5. Dietyl ête mới được cất.

3.6. Axit benzoic, dung dịch chuẩn 0,100g/l trong dietyl ête.

4. Thiết bị 

Sử dụng thiết bị thí nghiệm thường dùng, và: 

4.1. Bình định mức, dung tích 50ml, theo ISO 1042.

4.2. Cốc có mỏ, dung tích 50ml và 100ml. 

4.3. Pipet, dung tích 20ml, theo ISO 648.

4.4. Pipet chia độ, theo ISO/R 835.

4.5. Bình cầu, dung tích 250ml có nút mài, được làm bằng thủy tinh borosilicat.

4.6. Phễu chiết, dung tích 500ml.

4.7. Nồi cách thủy, có thể điều khiển nhiệt độ lên 70-800C.

4.8. Máy làm đồng nhất.

4.9. Máy đo quang phổ để xác định trong phạm vi tia cực tím, được trang bị dụng cụ đo đơn sắc cho phép đo chính xác tới 0,5nm, có các cuvét silic có chiều dài đường quang 10mm hoặc 20mm (20mm thì tốt hơn, để tăng độ nhạy) có nút thủy tinh nhám. 

4.10. Cân phân tích.

5. Cách tiến hành

5.1. Chuẩn bị mẫu thử.

5.1.1. Các sản phẩm lỏng (dịch quả, các sản phẩm lỏng có thịt quả, xiro) và các sản phẩm đặc (mứt cam, mứt nhuyễn).


Làm đồng nhất mẫu thí nghiệm sau khi trộn.  

5.1.2. Sản phẩm rắn (rau, quả).


Cắt mẫu thí nghiệm ra thành nhiều miếng nhỏ, bỏ hạt, khoang lá noãn nếu cần, và nghiền trộn đồng nhất một cách cẩn thận khoảng 40g mẫu. 

Để sản phẩm đông lạnh tan giá trong một bình kín và cho dịch tan chẩy này vào sản phẩm trước khi nghiền trộn mẫu.

5.2. Phần mẫu thử.

5.2.1. Các sản phẩm lỏng.


Dùng pipet (4.3), lấy 20ml mẫu thử (5.1), không có các chất ở dạng huyền phù, pha loãng với khoảng 50ml nước và chuyển vào một phễu chiết dung tích 500ml (4.6) (phễu chiết A).


Chú thích: phần mẫu thử này cũng có thể được lấy theo khối lượng, bằng cách cân xấp xỉ 20g mẫu thử chính xác đến 0,01g.      

5.2.2. Các sản phẩm lỏng chứa thịt quả

Lấy 20ml mẫu thử (5.1) cho vào cối và nghiền với 20ml nước. Lọc chất lỏng sau khi gạn.

Làm hai lần liên tiếp, cho bã vào 20ml nước rồi gạn, lọc lấy chất lỏng.


Thu toàn bộ dịch lọc trực tiếp vào phễu chiết dung tích 500ml (4.6) (phễu chiết A).


Chú thích: phần mẫu thử này cũng có thể được lấy theo khối lượng, bằng cách cân xấp xỉ 20g mẫu thử chính xác đến 0,01g.   

5.2.3. Các sản phẩm rắn hoặc đặc

Cân khoảng 10g mẫu thử (5.1) chính xác đến 0,01g, và dùng 30 – 40ml nước, chuyển mẫu vào bình cầu 250ml (4.5).


Thêm khoảng 50mg natri hydro cácbonat (xem chú thích). Lắc, rồi đặt lên nồi cách thủy (4.7), điều chỉnh nhiệt độ lên 70 – 80 0C, và để trong 15 – 30 phút. Lọc phần chứa trong bình cầu và tráng hai lần bằng nước, mỗi lần dùng 15 – 20ml.

Thu toàn bộ dịch lọc vào phễu chiết dung tích 500ml (4.6) (phễu chiết A). Để cho nguội.      


Chú thích: việc cho thêm natri hydro cacbonat là để trung hòa axit benzoic. Vì một phần nhỏ của axit này có thể bị mất do bay hơi.


5.3. Chiết axit benzoic  

5.3.1. Cho 1g axit tartaric (3.1) vào phễu chiết (A) chứa phần mẫu thử đã được pha loãng (5.2), thêm 60ml dietyl ête (3.5) và lắc kỹ.

Để cho tách lớp, rồi hứng lớp ête vào phễu chiết thứ hai dung tích 500 ml (4.6) (phễu chiết B).


Sau đó rửa phần dịch trong phễu chiết thứ nhất (A) bằng 60ml dietyl ête.

Để cho tách lớp, rồi hứng lớp ête vào phễu chiết (B) có chứa lớp ête thu được lần thứ nhất.

Tiếp tục tương tự lần chiết thứ ba bằng 30ml dietyl ête và dồn lớp ête thu được vào cùng hai lần đầu trong phễu chiết (B). 

5.3.2. Chiết axit benzoic từ dung dịch ête bằng cách thêm liên tiếp 10ml và tiếp 5ml dung dịch natri hydro (3.2), và sau đó hai lần, mỗi lần 10ml nước. Sau mỗi lần cho thêm, lắc, rồi để cho tách lớp và hứng lấy phần dịch.

Hứng dịch vào một đĩa. Đặt đĩa lên nồi cách thủy (4.7), điều chỉnh nhiệt độ lên 70-800C, và để đó cho đến khi thể tích dung dịch kiềm giảm khoảng một nửa, lấy phần diety ête đã hòa tan còn sót lại.  

5.4. Tinh chế axit benzoic 

Sau khi để nguội, rót dịch ở đĩa vào một bình cầu dung tích 250ml (4.5) có chứa hỗn hợp 20ml dung dịch axit sunfuric (3.4) và 20ml dung dịch kali dicromat (3.3). Đậy nắp bình cầu, lắc và để đó ít nhất 1 giờ.

Chú thích: 


1) Các chất bảo quản khác có nguồn gốc từ axit benzoic có thể có mặt. Trong trường hợp này, để bình cầu ít nhất 3 giờ, để oxy hóa hoàn toàn ba axit hydroxybenzoic và loại trừ bất cứ sự cản trở nào trong việc xác định. Sự kéo dài thời gian phản ứng tạo ra không ảnh hưởng gì vì axit benzoic chịu được hỗn hợp oxy hóa này.

2) Khi sản phẩm ban đầu cũng chứa axit sorbic, thì cần phải kéo dài thời gian oxy hóa 24 giờ nhằm đảm bảo phân hủy hoàn toàn axit này.

5.5. Chiết axit benzoic tinh khiết.

Chiết axit benzoic bằng cách xử lý dung dịch trên (5.4) hai lần với 20-25ml dietyl ête, thu lấy dung dịch ête. Rửa dung dịch ête hai lần bằng một vài mililit nước. Sau khi gạn rất cẩn thận, lọc qua giấy lọc khô và thu dịch lọc vào bình định mức dung tích 50ml (4.1). Sau đó rửa giấy lọc bằng một vài mililit dietyl ête, thêm đủ dung môi rửa này vào dịch lọc để pha loãng tới vạch.

5.6. Xác định 


Dùng máy đo quang phổ (4.9), đo độ hấp thụ của dung dịch ête (5.5) liên quan đến độ hấp thụ của dietyl ête tinh khiết ở bước sóng 267,5nm đến 272nm và 276,5nm (xem chú thích).


Độ hấp thụ do axit benzoic được tính bằng công thức dùng đo sự chênh lệch xuất hiện ở bước sóng 272nm.
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		Trong đó:

		A1 là độ hấp thụ ở 267,5nm


A2 là độ hấp thụ ở 272nm


A3 là độ hấp thụ ở 276,5nm





Chú thích: việc xác định quang phổ hấp thụ của dung dịch ête chứa axit benzoic tinh khiết cho phép biểu thị đặc điểm của sản phẩm này bởi sự có mặt của hai đỉnh ở 272nm và 279nm.

Axit benzoic đã được chiết bằng dietyl ête được xác định bằng cách đo chiều cao của đỉnh (pic) ở bước sóng 272nm liên quan tới đoạn thẳng nối các điểm trên trục hoành giữa 267,5nm và 276,5nm. 


5.7. Số lần xác định 

Tiến hành hai lần xác định trên cùng một mẫu thử (5.1).


5.8. Dựng đường chuẩn 

Lấy một loạt 6 bình định mức dung tích 50ml (4.1), lần lượt cho vào từng bình 5 – 7,5 – 10 – 12,5 – 15 – 20ml dung dịch chuẩn axit benzoic (3.6). Pha loãng tới vạch bằng dietyl ête (3.5).


Các dung dịch thu được chứa tuần tự 10 – 15 – 20 – 25 – 30 – 40mg axit benzoic/lít.

Tiến hành đo sự chênh lệch của các dung dịch này theo trình tự được mô tả ở 5.6.

Vẽ đường cong biểu thị các lần đo sự chênh lệch liên quan đến số miligram axit benzoic/lít nêu trên. 


6. Biểu thị kết quả 

6.1. Phương pháp tính toán và công thức

6.1.1. Phần mẫu thử được lấy bằng cách dùng pipet


Hàm lượng axit benzoic sản phẩm tính bằng miligram/lit theo công thức: 




[image: image2.wmf]2


2


m


5


,


2


20


50


x


m


=




Trong đó, m2 là khối lượng của axit benzoic đọc trên đồ thị chuẩn (5.8) tính bằng miligram.  

6.1.2. Phần mẫu thử được lấy bằng cách cân 


Hàm lượng axit benzoic tính bằng miligram trên kilogram sản phẩm theo công thức: 
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		Trong đó:

		m1 là khối lượng của phần mẫu thử (5.2) tính bằng gram;


m2 là khối lượng của axit benzoic đọc trên đồ thị chuẩn (5.8) tính bằng miligam.  





6.2. Độ lặp lại

Chênh lệch giữa các kết quả của hai lần xác định được tiến hành đồng thời hoặc liên tiếp nhanh do cùng một người phân tích không vượt quá 10mg axit benzoic/lit hoặc kg, tùy thuộc vào các lần xác định riêng biệt nói trên.


Chú thích: phương pháp này cho phép xác định lượng axit benzoic chính xác 2mg khi sản phẩm chứa dưới 50mg trên lit hoặc trên kilogam. 

7. Báo cáo kết quả      

Báo cáo kết quả phải nêu rõ phương pháp đã sử dụng và kết quả thu được. Cần phải nêu tất cả mọi chi tiết thao tác không quy định trong tiêu chuẩn này, hoặc coi như tùy ý lựa chọn, cùng tình huống bất kỳ nào có ảnh hưởng tới kết quả.


Báo cáo phải nêu toàn bộ thông tin cần thiết về việc nhận biết hoàn toàn.
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CỘNG HÒA XÃ HỘI CHỦ NGHĨA VIỆT NAM
------------


TIÊU CHUẨN VIỆT NAM

HÀNH TÂY XUẤT KHẨU


TCVN 3140 – 86 


HÀ NỘI - 1986








Cơ quan biên soạn: Cục Kiểm nghiệm hàng hóa – Bộ Ngoại thương


Cơ quan đề nghị ban hành: Bộ Ngoại thương 


Cơ quan trình duyệt: Tổng cục Tiêu chuẩn – Đo lường – Chất lượng


Cơ quan xét duyệt ban hành: Ủy ban Khoa học và Kỹ thuật Nhà nước.


Quyết định ban hành số: 1046/QĐ ngày 31 tháng 12 năm 1986.

		HÀNH TÂY XUẤT KHẨU


Oni on for export

		TCVN 3140 – 86



		

		Có hiệu lực từ 01-01-1988





Tiêu chuẩn này thay thế TCVN 3140-79, áp dụng cho hành tây (Allium Cepa L.) dùng để xuất khẩu.


1. YÊU CẦU KỸ THUẬT


1.1. Yêu cầu chung 


1.1.1. Củ hành phát triển đầy đủ, có hình dạng tự nhiên.


1.1.2. Vỏ ngoài khô, có màu sắc đặc trưng (màu cánh dán hoặc nâu sáng).


1.1.3. Cuống (dọc) phải khô cả trong và ngoài, được cắt gọn và không dài quá 30 mm.


1.1.4. Rễ cắt sạch, không phạm vào đế củ.


1.1.5. Không nhiễm mùi lạ làm ảnh hưởng đến chất lượng.


1.1.6. Tạp chất không quá 1% khối lượng.


1.1.7. Sâu bệnh: cho phép theo hợp đồng đối ngoại.


1.2. Hành tây được phân thành 3 hạng chất lượng: hạng đặc biệt, hạng 1, hạng 2. Ngoài yêu cầu chung, các hạng phải phù hợp với kích thước củ và mức khuyết tật được quy định trong bảng 1.


2. PHƯƠNG PHÁP THỬ


2.1. Lấy mẫu


2.1.1. Lô hàng thuần nhất là lượng hành tây cùng hạng chất lượng, đựng trong cùng loại bao bì, cùng một ký mã hiệu, được giao nhận một lần, số lượng không quá 500 kiện.

2.1.2. Mẫu để xác định chất lượng lô hàng là toàn bộ lượng mẫu lấy từ những kiện được chỉ định lấy mẫu ở các vị trí khác nhau trong lô hàng (trên, dưới, giữa, trong, ngoài).

2.1.3. Số lượng kiện được chỉ định lấy mẫu theo quy định trong bảng 2.


Bảng 1


		Tên chỉ tiêu

		Mức



		

		Hạng đặc biệt

		Hạng 1

		Hạng 2



		1. Kích thước củ theo đường kính mặt cắt ngang lớn nhất, tính bằng mm, không nhỏ hơn…

		70

		55

		30



		2. Các loại khuyết tật:

		

		

		



		2.1. Củ hành khác màu, tính bằng % khối lượng không lớn hơn…

		3

		5

		10



		2.2. Củ hành phát triển không đầy đủ, tách đôi (còn chung vỏ), bị lấm bẩn, vỏ xơ tướp, rễ cuống cắt không đúng quy định, tính bằng % khối lượng, không lớn hơn…

		4

		7

		10



		2.3. Củ hành mọc mầm, thối, dập, xước , cuống còn tươi, ướt, tính theo % khối lượng không lớn hơn...

		0

		0

		2





Chú thích: Cho phép hạng đặc biệt được lẫn không quá 5% khối lượng củ có kích thước hạng 1 và hạng 1 được lẫn không quá 10% khối lượng củ có kích thước hạng 2.

Bảng 2


		Số lượng kiện của lô hàng

		Số lượng kiện lấy mẫu



		Dưới 5


5 đến 100


101 đến 250


251 đến 500

		100%


5


7


9





2.1.4. Cách lấy mẫu.

Tập trung các kiện được chỉ định lấy mẫu ở vị trí thuận tiện (đủ ánh sáng, nền gạch) lấy ngẫu nhiên mỗi kiện khoảng 25% khối lượng củ hành ở các vị trí khác nhau, để riêng rồi xác định các chỉ tiêu chất lượng.

Kết quả trung bình theo từng chỉ tiêu của các mẫu trên là kết quả chung cho cả lô hàng.


2.2. Xác định các chỉ tiêu chất lượng


2.2.1. Xác định dạng bên ngoài và khuyết tật


2.2.1.1. Dụng cụ:


- Thước đo chiều dài;


- Dao nhỏ;


- Cân kỹ thuật có độ chính xác 0,1g;


- Kính lúp.


2.2.1.2. Tiến hành thử:


Dàn mỏng lượng mẫu lấy theo điều 2.1.4 quan sát dạng bên ngoài bằng mắt thường và kính lúp, dùng tay bóp nhẹ thân và cuống xem đã khô cả trong và ngoài chưa, dùng thước đo chiều dài của cuống hành.

Chọn và để riêng những củ hành có khuyết tật theo từng loại đã ghi trong bảng 1 rồi đem cân.


2.2.1.3. Tính kết quả:


Tỷ lệ từng loại khuyết tật (X1) được tính bằng % khối lượng theo công thức:
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Trong đó:


a1 – Khối lượng củ có khuyết tật (g);


b1 – Khối lượng mẫu kiểm tra (g).


2.2.2. Xác định kích thước củ:


2.2.2.1. Dụng cụ:

Thước kẹp;


Cân kỹ thuật có độ chính xác đến 0,1g.


2.2.2.2. Tiến hành thử:


Từ lượng mẫu lấy theo điều 2.1.4, dùng thước kẹp đo ở chỗ lớn nhất của chiều ngang củ, để riêng những củ không đạt kích thước quy định rồi đem cân.


2.2.2.3. Tính kết quả

Những củ hành không đạt kích thước (X2) được tính bằng % khối lượng theo công thức:
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Trong đó:


a2 – Khối lượng củ hành không đạt kích thước (g);

b2 – Khối lượng mẫu kiểm tra (g).


2.2.3. Xác định tạp chất


Từ lượng mẫu lấy theo điều 2.1.4, nhặt riêng các loại tạp chất (vỏ, lá, rễ, cuống, gạch, đất…) rồi đem cân và tính kết quả.


Tạp chất (X3) tính bằng % khối lượng theo công thức:
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Trong đó:


a3 – Khối lượng tạp chất (g);


b3 – Khối lượng mẫu kiểm tra (g).


3. GHI NHÃN, BAO GÓI, VẬN CHUYỂN VÀ BẢO QUẢN

3.1. Ghi nhãn:


Các kiện hàng phải được ghi nhãn rõ ràng, bằng mực không phai, bằng tiếng Việt hoặc tiếng nước ngoài với những nội dung sau:


- Tên người bán hàng


- Tên người mua hàng 


- Tên hàng 

- Hạng chất lượng 


- Khối lượng tịnh và cả bì


- Ngày đóng gói


- Số tiêu chuẩn hoặc hợp đồng


3.2. Bao gói


Hành tây được đóng trong bao bì khô, sạch, không có mùi lạ, không bị mốc mọt, chắc chắn, đảm bảo vận chuyển đường xa.


Khối lượng tịnh: cho phép theo hợp đồng đối ngoại.


3.3. Vận chuyển và bảo quản: 

Bốc xếp, vận chuyển hành phải nhẹ nhàng, phương tiện vận chuyển phải khô sạch, không có mùi lạ, có mui, có bạt che mưa nắng.

Hành được bảo quản trong kho khô ráo, thoáng mát, sạch sẽ, không bị mưa dột, nắng chiếu.
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TIÊU CHUẨN VIỆT NAM

DỨA LẠNH ĐÔNG


TCVN 4039 – 85

HÀ NỘI – 1985








Cơ quan biên soạn: Liên hiệp các xí nghiệp đồ hộp II - Bộ Công nghiệp thực phẩm.


Cơ quan đề nghị ban hành: Bộ Công nghiệp thực phẩm.

Cơ quan trình duyệt: Tổng cục tiêu chuẩn – Đo lường – Chất lượng, Ủy ban Khoa học và kỹ thuật nhà nước.


Cơ quan xét duyệt và ban hành: Ủy ban Khoa học và Kỹ thuật Nhà nước.


Quyết định ban hành số: 446/QĐ ngày 18 tháng 9 năm 1985.

		DỨA LẠNH ĐÔNG

Frozen pineapple

		TCVN 4039 – 85 



		

		Có hiệu lực từ 01-7-1986





Tiêu chuẩn này áp dụng cho dứa lạnh đông dùng cho xuất khẩu, chế biến từ dứa tươi, làm lạnh đông và đựng trong túi PE dán kín

1. YÊU CẦU KỸ THUẬT


1.1. Dứa quả dùng để sản xuất dứa lạnh đông phải theo TCVN 1871-76. Dứa phải có độ chín từ mở mắt đến chín 1/3 quả. Độ khô đo bằng khúc xạ kế ở 20oC không dưới 11%.

1.2. Dứa lạnh đông được sản xuất theo đúng quy trình công nghệ đã được cơ quan có thẩm quyền duyệt y.


1.3. Các chỉ tiêu cảm quan của dứa lạnh đông phải theo đúng các yêu cầu trong bảng 1.


Bảng 1


		Tên chỉ tiêu

		Yêu cầu



		1. Trạng thái

		Ở nhiệt độ trung tâm bao gói không lớn hơn -15oC, các miếng dứa không được bẹp, không được phép biểu hiện tái đông. Ở nhiệt độ rã đông từ -5oC ÷ 0oC các miếng dứa không nhũn nát.



		2. Kích thước

		Các miếng dứa trong cùng một đơn vị bao gói có kích thước tương đối đồng đều.

Dứa khoanh: đường kính không quá 45mm, chiều dày 10 ÷ 25mm


Dứa rẻ quạt: tiết diện hình quạt, diện tích tiết diện không dưới 3 cm2; chiều dày 10÷25mm.


Dứa miếng nhỏ: diện tích tiết diện không dưới 3cm2; chiều dày 10÷25 mm.


Tỷ lệ dứa gãy vụn (dứa rẻ quạt, dứa miếng) không lớn hơn 10%.



		3. Màu sắc

		Từ vàng nhạt đến vàng đậm, tương đối đồng đều trong cùng 1 đơn vị bao gói



		4. Mùi vị

		Có mùi vị đặc trưng của dứa chín, không có mùi vị lạ.



		5. Tạp chất

		Không sót vỏ, lõi, mắt, miếng dập, miếng thối các tạp chất khác.





1.5. Các chỉ tiêu lý hóa của dứa lạnh đông phải theo đúng các yêu cầu quy định trong bảng 2

Bảng 2

		Tên chỉ tiêu

		Mức



		1. Hàm lượng chất khô dứa lạnh đông (đo bằng khúc xạ kế ở 20oC) tính bằng % không nhỏ hơn

		9



		2. Nhiệt độ trung tâm đơn vị bao gói sản phẩm khi bảo quản, tính bằng oC không lớn hơn

		-15





1.6. Các chỉ tiêu vi sinh vật

1.6.1. Không được có vi sinh vật gây bệnh và các hiện tượng hư hỏng chứng tỏ có vi sinh vật hoạt động.


1.6.2. Phải theo đúng các quy định của Nhà nước. Khi chưa có quy định, cho phép theo sự thỏa thuận trong hợp đồng giữa bên sản xuất và bên nhận hàng.


1.7. Dứa lạnh đông xuất xưởng phải được bộ phận kiểm tra chất lượng sản phẩm kiểm tra và chứng nhận chất lượng. Người sản xuất phải đảm bảo thực hiện đúng các yêu cầu của tiêu chuẩn này và mỗi lô hàng phải kèm theo giấy chứng nhận chất lượng.


2. PHƯƠNG PHÁP THỬ

2.1. Để tiến hành kiểm tra chất lượng sản phẩm phải áp dụng quy tắc lấy mẫu và phương pháp thử theo tiêu chuẩn. Trường hợp chưa có tiêu chuẩn thì phải theo các văn bản đã được cơ quan có thẩm quyền duyệt y hay các hợp đồng ký kết giữa bên sản xuất và bên nhận hàng.


3. BAO GÓI, GHI NHÃN, VẬN CHUYỂN VÀ BẢO QUẢN


3.1. Các loại bao bì đựng sản phẩm dứa lạnh đông phải theo các tiêu chuẩn về các loại bao bì đó. Trường hợp chưa có tiêu chuẩn thì phải theo các văn bản đã được cơ quan có thẩm quyền duyệt y hay các hợp đồng ký kết giữa bên sản xuất và bên nhận hàng, nhưng những yêu cầu đó không được trái với những quy định ở các mục sau:

3.1.1. Túi polyetylen không được thủng, rách. Đường dán phải kín đều, không bị rách, không hở.


3.1.2. Thùng cac tông hoặc thùng gỗ phải chắc chắn, sạch sẽ, không có mốc, mọt. Các nan gỗ trong cùng một thùng gỗ phải có chiều dày tương đối bằng nhau và không được nhỏ hơn chiều dày quy định.

3.1.3. Kích thước của bao bì bên ngoài phải phù hợp với kích thước chứa sản phẩm bên trong để đảm bảo sản phẩm bên trong và tận dụng tối đa sức chứa của xe lạnh, kho lạnh và hầm tầu.

3.1.4. Trên 2 mặt túi PE được in nhãn, nhãn phải được trình bày một cách có mỹ thuật, mực in không bị bong tróc trong quá trình đông lạnh.

Nội dung chữ in trên mặt ngoài túi PE gồm những điểm sau:


- Tên cơ sở sản xuất;


- Tên sản phẩm;


- Tên người nhận hàng;


- Khối lượng tịnh;

- Hướng dẫn cách sử dụng.


3.1.5. Trên những mặt bên của thùng các tông tráng parafin có in mã ký hiệu.


Nội dung ký, mã hiệu gồm những điểm sau:


- Tên sản phẩm;


- Số lượng túi sản phẩm và khối lượng mỗi túi;


- Khối lượng tịnh và khối lượng cả bì;


- Tên cơ sở sản xuất;


- Tên người xuất hàng;


- Tên người nhận hàng;


- Ngày sản xuất.


3.2. Khi vận chuyển ra khỏi kho bảo quản phải dùng xe phát lạnh có nhiệt độ từ -15oC đến -12oC.

3.3. Kho bảo quản dứa lạnh đông phải có nhiệt độ ổn định và thấp hơn -15oC. Các thùng phải xếp sao cho khí lạnh dễ lưu thông và sản phẩm không bị bẹp. Kho lạnh bảo quản không có mùi vị lạ.


