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TIEUCHUANQUGOC GIA TCVN 7069 : 2002

Giay va cactdong — Xac dinh tinh bét

Paper and board — Determination of starch

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuén nay quy dinh phuong phap xac dinh dinh tinh va dinh lugng tinh bot khong bién tinh, tinh bot
bién tinh bang ky thuat 6xy hoa théng thudng hodc x& dung enzyme, dudc cho vao trong qua trinh

nghién bot gidy hoic dé gia keo bé mat.

Phuong phép nay xac dinh téng ham lugng tinh bdt cé trong gidy, khéng phan biét tinh bot & trong hoadc

trén bé mat giay.

Mot s6 loai tinh bét: cationic, dudc thé, dudc ghép hoic lién két véi keo khong tién hanh theo phuong
phap nay, bdi vi cac loai tinh bdt d6 ¢ cac yéu cau ky thuat dac biét. Phuong phap nay chi ap dung cho
tinh bot c6 thé chiét dudc va tao phiic chat véi i6t.

2 Tiéu chuin vién dan
TCVN 3649: 2000 Gidy va cacténg - Lay mau dé xac dinh chét lugng trung binh.

TCVN 1867: 2001 Gidy va cactong - Xac dinh do6 4m - Phuong phap say kho.

3 Phuong phap dinh tinh
3.1 Thiét bi, dung cu

3.1.1 Dung cu thuy tinh va cac dung cu khéac : céc, 50 ml, 150 ml; 6ng dong, 100 ml; phéu loc nho;

giay loc.
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3.2 Hoa chat

3.2.1 Dung dich i6t : néng dd khodng 0,001 N |,. Pha dung dich géc néng dd 0,01 N bang cach hoa
tan 0,13 g |, va 2,6 g Kl trong 5 ml nuéc sau d6 pha loang t6i 100 ml. Pha lodng mét phan dung dich
gdc dé trong chin phan nudc t6i mau vang nhat dé dudc dung dich thdr nghiém, pha lodng dung dich

géc truéc méi lan thir nghiém.
3.3 Chuan bi mau

L&y mau theo TCVN 3649 : 2000. Can khoang 0,5 g mau thi va xé thanh cac manh nhé cé kich thuéc

tr 5 mm dén 10 mm.
3.4 Cach tién hanh

DPun cac manh mau mét vai phut trong 10 ml nudc cat. Loc, dé ngudi nuSc loc va nhé mét giot dung
dich I, lodng. Néu nudc ¢ mau xanh la cé tinh bot. Mau tim nhat khéng dugc coi la c6 tinh bot, vi trong
mot 8 trudng hop gidy khéng c6 tinh bdt van cho phan (ing nay.

4 Phuong phap dinh ludgng

4.1 Thiét bi, dung cu

4.1.1 May danh toi : dé danh toi cac manh mau trong nuéc. May c6 téc dd khudy trén cao la thich hop

nhat, nhung c6 thé st dung cac dung cu khac nhu cac hat thuy tinh 1¢ trong binh cling véi mau.

4.1.2 Céc loc thuy tinh hodc phéu loc : ¢6 dd loc thé, dung tich khoang 50 ml ho&c 16n hon, ho&c phéu
loc Buchner va gidy loc Whatman s6 40, gidy loc axit tuong duong, gidy loc sdi thuy tinh Whatman
934 — AH.

CHU THICH 1 Céc loc thuy tinh c6 thé rira bang cach cho dung dich NaOH 5 N di qua va rlta bang nuéc néng.

Né&u khong loai dugc cac phan con lai thi ngdm trong axit crémic.

4.1.3 Binh loc : dung tich 500 ml hodc I6n hon

4.1.4 May ly tdm : thich hop nhéat 1a ¢ dung lugng 16n han 50 m
4.1.5 May do mau quang phé : do d6 hap thu tai buéc séng 580 nm

CHU THICH 2 C6 thé sl dung dung cu so sanh mau kinh loc. Trong moi trudng hdp phai s dung ciing mét

dung cu va cling moét diéu kién dé 1ap dudng dé thi cling nhu do mau th.

4.1.6 Cac dung cu khac : binh dinh mic 50 ml, 100 ml va 500 ml; pipet 25 ml va 2,5 ml; c6¢c 250 ml;
noi cach thuy , dong hd bam giay.
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4.1.7 T4 hat : st dung khi ti€n hanh chiét xuat véi HCI.

4.1.8 Tat ca cac dung cu thuy tinh phai dudc rlra rat can than va say khé.
4.2 Hoa chat
Chi diing hoa chét phan tich va nudc cat hodc nu6c cé chat lugng tuong duong.

4.2.1 Dung dich axit clohydric, HCI véi cac néng do: dam dac, 1: 1 (x8p xi 6 N), 1: 9 (x8p xi 1,2 N) va
1:19 (x&p xi 0,6 N).

4.2.2 Thu6c thi kali i6tdua — i6t : chira 7,5 g Kl va 5 g |, trong 1 lit. Hoa tan 7,5 g Kl va 5 g |, trong

10 ml nudc cat. Pha loang tGi 1 lit sau khi i6t hoa tan hét.
4.2.3 Xo bbéng vun

4.2.4 Dung dich natri thiosunphat : hoa tan 2 g dén 3 g natri thiosunphat (Na,S,0, 5H,0) trong 100 ml

nudc cat.
4.3 Chuan bi mau thir

Tu phan mau da 1y theo TCVN 3649: 2000 can 1 g chinh xac t6i 5 mg mau thir da dudc xé thanh cac
manh nhé c¢6 kich thuéc tir 5 mm dén 10 mm. Cung thdi diém dé ti€én hanh can mau dé xac dinh d6 4m
theo TCVN 1867: 2001.

CHU THICH 3 Khéng dudc nghién gidy & trang thai kho vi ¢ thé lam mat mét phan tinh bot, dc biét 1a ddi voi

mau c6 chita chat don.
4.4 Cach tién hanh

4.41 Danh toi mau thit trong 60 ml £ 20 ml nuSc cat ndng (nhiét do tir 40 °C dén 80 °C), sau dé
chuyén mau vao céc 250 ml va dung nuéc cat néng dé trang rita sao cho ludng nudc trong céc 1a

100 ml. Pun trong ndi cach thuy véi nhiét do trong céc la 92 °C trong 15 phdt.

CHU THICH 4 Né&u mau th khong di dé tao thanh miéng, thi b8 sung mét lugng béng vun véi khéi luong nhd
hon 1 g.

4.4.2 Loc mau trén céc loc (c6 st dung hut). Rira phan con lai bang 10 ml — 12 ml nu6c cat néng. Lam
ngudi t6i nhiét d6 phong trong bé nuéc da. BS sung 25 ml dung dich HCI (1 : 1) vao céc loc va dé trong
3 phut (nén dung diia thuy tinh d&€ phan tan phan con lai trén cdc loc) va s dung hut. L3p lai buéc chiét
xuat bang 25 ml HCI trong 3 phat. Loc hat dung dich. B6 sung tiép 25 ml HCl dam dac. Khudy tron
phan con lai trén c6c loc trong 40 giay. Lam ngling ngay phan (ing béng cach bé sung khoang 50 ml
nuéc cat (& nhiét dd phong) vao céc loc. Hut dung dich va 1&c binh loc dé trén déu HCI dam dac trong
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dich loc. Rifa phan con lai trén coc loc tir 3 dén 4 lan véi mét luong nhd nudc céat (khodng 25 ml) sao
cho téng ludng dich loc khéng vuot qua 450 ml. Kiém tra xem tinh bot da dudc loai hét ra khdi mau
bang cach, nhd mét hoac hai giot dung dich 6t lodng vao phan con lai trén céc loc, néu con vét tinh bot
thi s& c6 mau xanh. Né&u tinh bot van con lai trong mau thi chuyén phan con lai trén céc loc vao céc 250
ml, b8 sung 100 ml — 150 ml nuéc va 1ap lai nhu 4.4.1 tai buéc dun néng. N&u tinh bét van con sau hai

lan chiét xuat thi bd mau dé va tién hanh lam lai toan bé.
CHU THICH 5 Thai gian chiét xuat HCI phai dudc kiém tra chit ché dé tranh tinh bét bi thuy phan.

4.4.3 Chuyén dung dich tinh bdt vao binh dinh miic 500 ml (xem chu thich 6), [am ngudi d&n nhiét d6
phong va bd sung nudc cat t6i vach. Lc déu dung dich, néu dung dich bi duc do chat ddn hodc do chat
chiét xuat thi ding may ly tam trong 10 phut. D6i khi, d& dung dich 1Ang qua dém c6 thé cho két qua
tuong duong. Tuy nhién, su thuy phan cé thé xay ra khi dé thdi gian dai.

CHU THICH 6 Né&u can thiét phai chiét xuat lan hai, thi hédn hop tat ca dich loc vao binh dinh mdc 1000 ml, 1am

ngudi téi nhiét dd phong va bé sung nuéc ti vach.

4.4.4 Dung pipet lay 25 ml dung dich trong cho vao binh dinh mdc 50 ml, ding pipet cho 2,5 ml dung
dich Kl — I, vao trong binh, sau d6 bé sung nuéc t6i vach va Iac déu (xem chu thich 7 va 8). Chuén bi
mau thi nghiém trdng bang cach hén hap 25 ml HCI (1 : 9) véi 2,5 ml dung dich Kl — I, trong binh dinh
mic 50 ml va b8 sung nudc t6i vach. Lac tron déu. Do hé s6 hap thu clia mau thi nghiém trdng va mau
thi nghiém trong té bao quang dién 1 cm tai 580 nm. Néu chum tia quy chiéu dudc st dung trong thiét
bi, thi dung nuéc trong chum tia quy chi€u. Mau trdng chay trén mdi mau thi nghiém dudc chuén bi
bang cach cho mét giot dung dich natri thiosunphat vao t& bao quang dién chira mau thi nghiém, I&c va

do lai hé s6 hap thu.

CHU THICH 7 Phai bao ddm hé s& hap thu clia dung dich dudc do trong khoang 30 phut sau khi mau dudc tao
thanh.

CHU THICH 8 Nhua kymen két tGa véi luong dung dich KI — I, st dung. Bdi vay, néu c6 nhua kymen thi chi sif
dung mét phan hai lugng dung dich KI — |,. Trong buéc 4.4.4 cho 50 ml dung dich vao binh dinh mc 100 ml va
lugng Kl — 1, str dung van gilt nguyén nhu vay.

4.4.5 Tién hanh hai lan xac dinh

4.4.6 Tién hanh thi nghiém véi mau gidy da biét ham luong tinh bot dé lam mau kiém tra. Gia tri xac

dinh dudc phai trong khoang gia tri bao cao clia mau kiém tra.
4.4.7 Tinh toan két qua

Ham luong tinh bét dugc tinh bang phan tram theo céng thic sau:
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V.
Tinh bot = ixVOx—fx—
ab v, 108

trong d6
A la hé s6 hap thu thuc = A |, iingniem — A mau thi nghiem tréng — A mau tréngs
a 1a kha nang hap thu tinh bét xac dinh dudc tir dudng dé thi, tinh bang lit / g — cm;
b 1a doé dai cla té€ bao quang dién tinh bang centimet;
V, la thé tinh cGa dung dich tinh bot sau khi chiét xuét (1a 500 ml ho&c1000 ml), tinh bang mililit;
V; lathé tich cGia dung dich tinh bdt dugc Iay d& do mau, thudng la 50 ml, tinh bang mililit;
V, lathé tich cGia dung dich I8y tir Vo thuding la 25 ml, tinh bang mililit;

S 1a khéi lugng mau thlr kho tuyét déi, tinh bang gam.

Tinh toan thi du
A a0 thinghiem = 0,600
A 1z thi nghiem tring = 0,002
A rautang = 0,005
A =0,600 - 0,002 - 0,005 = 0,593
a=12,5lit/g—cm
b=1cm
Vo =500 ml
V; =50 ml
Vy=25ml

S=1,0045g

0393 500% 22 L 4729

Ham luong tinh bt = XX ———————— =
12,5 25 10(1,0045)

4.5 Lap d6 thi chuan

4.5.1 Néu c6 thé, sir dung ciing mét loai tinh bdt nhu loai tinh bot dudc cho vao trong gidy dé lap db thi
chudn. Néu khéng thé thi st dung hén hdp clia ba dén bén dang tinh bét théng thudng. Can 0,1 g tinh
bot (da dugc trir d& 4m va dd tro) (xem chu thich 9) cho vao trong cdc 250 ml, b6 sung 100 ml nuéc cat

va dun 15 phut sau khi nhiét d6 trong céc dat 92 °C. BS sung 1,0 g béng vun va dun 15 phit hoac lau
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han. Loc ¢6 hit qua céc loc thuy tinh thé, dung nuéc néng dé rira céc va loc lai nuéc loc qua tam dém.

D& ngudi téi nhiét d6 thuodng trong bé nudc da.

4.5.2 S{dung HCI va chiét xuat theo dung nhu tién hanh v6i mau thi nghiém, pha loang dung dich loc
t6i 500 ml trong binh dinh miic. L&y mét phan dung dich cho vao may ly tdm trong 10 phat va 18y dung
dich dé& chuén bi l1ap dudng db thi. Do hé s& hap thu nhu d8i v8i mau thi nghiém tai tat ca cac néng do.

Céac néng do pha loang dudc chi ra trong Bang 1.

Bang 1 - Phuong phap pha lodng dé tao cac néng dé l1ap dé thi chuan

Néng dé tinh bét, | Téng thé tich, ml | Dung dich tinh Nudc cit?, ml | Dung dich® KI, ml
gll bt 0,2g/1, ml
0,010 100 5 0 5
0,020 100 10 5 5
0,030 100 15 10 5
0,040 100 20 15 5
0,050 100 25 20 5

Dung HCI 1: 19 dé pha loang téi vach trong binh dinh mitc
a — Dung 6ng dong dé |ay nudc.
b — Dung pipet ho&c buret dé 1ay dung dich.

CHU THICH 9 Ham luong tro ciia tinh bot khéng bién tinh thudng dudc bd qua. Tinh bot bién tinh axit, tinh bot

oxy hoa va tinh bét c6 chira borax c6 ham lugng tro tir 1 % dén 2 %.

4.5.3 Tinh n6éng d6 thuc cda tinh bot tr mdi dung dich chuén. Lap dd thi cia hé s6 hap thu thuc theo
néng dé tinh bét thuc. Budng do thi d6 la dudng tuyén tinh di qua gdc toa do. Xac dinh kha nang hap
thu a tir 6 déc clia dudng thang.

A = abc
trong dé
A |a hé s6 hap thu thuc nhu phan trén;
a la kha nang hap thu cda tinh bét, tinh bang I/g — cm;
b 1a dé dai cha té bao quang dién, tinh bang cm;
¢ la néng dé tinh bét thuc, tinh bang gam trén lit.

dd déc ciia duding thang = ab.

Tinh a va gia tri trung binh cGa két qua, hoac lap d6 thi va Iay gia tri a tir do thi.
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Tinh gia tri trung binh cdia hai lan xac dinh chinh xac t6i 0,1 %.
5 D6 chum

5.1 D0 1ap lai (trong mdt phong thi nghiém) : 0,2 % la két qua cla mai thir nghiém véi 6 1an xac dinh
la hai. Panh gia dd chum dua trén 81 phép xac dinh clla mét phong thi nghiém véi néng dé tinh bot
trong khoang tir 1,0 % dén 5,5 %.

6 Bao cao thir nghiém

Bao cao thr nghiém gém céac phan sau:
a) vién dan theo tiéu chuén nay;
b) thdi gian va dia diém th{ nghiém:;
c) phuong phéap ti€n hanh: dinh lugng hoac dinh tinh;
d) ham lugng tinh bét, néu tién hanh xac dinh dinh lugng;

e) cac yéu td anh hudng t6i két qua thir nghiém.
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