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L&i néi diu

TCVN 9936:2013 hoan toan twong dwong véi ISO 3188:1978;

TCVN 9936:2013 do Ban k§ thudt tiéu chudn quéc gia
TCVN/TCIF18 Dudng, mét ong va sdn phdm tinh bdt bién soan,
Téng cyc Tiéu chuln Do lwdng Chét lwgng thdm dinh, B4 Khoa
hoc va Céng nghé cdng bé.
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Tinh bot va san pham tinh bét - Xac dinh ham lwong nito
bang phwong phap Kjeldahl - Phwong phap chuan dé

Starches and derived products - Determination of nitrogen content

by the Kjeldahl method - Titrimetric method

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudin nay qui dinh phurong phép Kieldahl - chudn d6 d& xac dinh ham Iwong nito clia tinh bét va
c4c san ph&m tinh bt c6 ham lwgng nite dwoc dw doan I6n hon 0,01 % (khéi lwvgng)”.

CHU THICH Trong tinh bdt va céc sén phdm tinh bdt khdng bd sung nit, thi nito c6 mat chil yéu & dang protein va/ho3ic
amino axit.

2 Tailigu vién din

Céc tai ligu vign déin sau rét can thiét cho viéc 4p dung tiéu chuan nay. Di véi cac tai liéu vién din ghi
n&m cdng bd thi 4p dung phién ban duoc néu. Déi véi céc tai ligu vien din khong ghi ndm cong bé thi
ap dyng phién ban mé&i nhét, bao gbm ca cac stra déi, bd sung (néu co).

TCVN 10034 (ISO 1871), Thyrc phdm va thirc &n chan nuéi — Nguyén téc chung déi véi viéc xéc dinh
nito bdng phuong phép Kjeldah!

TCVN 9937 (ISO 5378), Tinh bjt va sén phém tinh bt — X4c dinh ham lwong nito bing phuong phép
Kjeldahl - Phuong phép quang phé

ISO 1227/Add.2?, Starch, including derivatives and by-products — Vocabulary (Tinh bt, bao gém san
phém tinh bét va céc sén phdm phy — Tir vung)

;‘ Déi véi céc san phdm cd ham lugng nite duoc dy doan nhé hon 0,025 % (khéi lugng), xem TCVN 9937 (ISO 5378).
) Tidu chudn nay a2 hly.
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3 Thuédt ngi, dinh nghia

Trong tiéu chudn ndy, s dyng thuat nglr va dinh nghia sau day:

31

Ham lwogng nite (nitrogen content):

Ham lwgng chét thu dwec bing qui trinh qui dinh trong tiéu chudn ndy. Ham lwgng nito bao gdm ham
lgng nito clia cac axit amin ty do, cac hgp chét axit amin tao thanh khi thly phan va cac hop chét
amoni. Ham legng nito khéng bao gém nitor géc nitrat va nitrit, nito dwee gén trye tiép véi nguyén tr
nito' khac hodc nitor gén véi nguyén tir oxi.

4 Nguyén tic

Phan hily cht hiru co bing axit sulfuric véi sw cé mét clia chét xic tac”, kiém héa céc san phim phan
(rng, chwng cit amoni gidi phéng va thu vao dung dich axit boric, sau dé6 dugc chun d6 bang dung
dich axit sulfuric chuan.

5 Thubc thir

Chi stz dyng c4c loai thuéc thir loai tinh khiét phan tich. Nwéc dwoc st dyng phéi 1a nwéc cat khdng
chtra amoni hodic nwdc ¢é dd tinh khiét twong dwong.

5.1 Axit sulfuric, 3am d3c, o = 1,84 g/ml [96 % (khi lwgng)].
5.2 Dung djch natri hydroxit, 30 % (khéi ltgng), oz = 1,33 g/ml.

CHU THICH Cé thé sir dyng dung dich dam &3¢ hon.

5.3 Dung djch axit boric, 20 g/l ¥

5.4 H8n hop chét xdc tac , vi dy, bao gém

- kali sulfat: 97 g;

- d@dng (1) sulfat, dang khan: 3 g

5.5 Axit sulfuric, dung dich chuén khodng 0,01 M (0,02 N) ho3c 0,05 M (0,1 N).

5.6 Chit chi thi mau, dugc chuln bj bang cach trén 2 phin thé tich dung dich bdo hda ngudi clia d6
metyl trung tinh trong etanol 50 % (thé tich) v&i 1 phan thé tich dung dich xanh metylen 0,25 g/l trong
etanol 50 % (thé tich).

Bao quan chét chi thj trong 1o thly tinh mau nau.

3 Xem TCVN 10034 (ISO 1871).
4 Béi v&i ham lrrgng nito biét trrée thp, 6 thé cin dung dich it dam dZc hon d8 thu dugce A6 chinh xéac cao hom.
¥ Xem 5.2 clia TCVN 10034 (ISO 1871).
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6 Thiét bj, dung cy
Str dyng cac thiét bj, dung cu clia phong thir nghiém thong thudng va cy thd nhe sau:

6.1 Binh Kjeldahl, dung tich thich hop, théng thwdng tir 500 ml dén 800 ml, tét nhét 1a ¢6 khép néi
thay tinh mai va dugc trang bj bau thiy tinh hinh qua 1 gén kin phia trén ¢b binh.

6.2 Gia phan huy, c6 thé dé binh Kjedahl (6.1) & tur thé nghiéng sao cho nhiét dwgc cung cdp & phdn
dwéi mirc chit Idng, & tAt ¢d cac giai doan.

6.3 Thiét bj chwng cit hodc thiét bj ching cit bing hoi nwéc, cé phdu nhd giot chia vach dung
tich 200 ml, du phun hiéu qua va ¢ thoat néi binh Kjedahl (6.1) v&i bd sinh han.

C6 thé str dung thiét bj twong dwong dap (mg cac phép thlr kiém soat néu trong TCVN 10034 (ISO 1871).
6.4 Buret, dung tich 25 ml, dwg¢c chia vach 0,05 ml hodc dung tich 10 ml dwgc chia vach 0,01 ml.
6.5 May nghién co hoc hoic ci gia

6.6 Ray, c6 c& I8 danh nghia 0,6 mm, phii hop véi céc yéu cAu trong TCVN 2230 (ISO 565) [1).

6.7 Cén phan tich.

7 Cach tién hanh
7.4 Chun bj miu thir

Trdn ky va nhanh miu thir trong vat chira mau ® bing cach l&c hdp dyng mau hodc khudy béng thia.
Néu hdp dyng miu qua nhé thi chuyén toan bd miu sang hdp dwng mAu khac cé kich thwéc 16n hon
d3 dugc sdy kho truede dé dé tron.

C6 thé cAn phai nghidn miu, sao cho mau lot hét qua ray (6.6).
7.2 Phén miu thir

Can khoang 10 g (khéi lirgng m) mAu thir (7.1), chinh x4c @én 0,001 g, tly thudc vao ham lwong nito dy
doén, rdi chuyén vao binh Kjeldahl (6.1) da dwec lam khé treére, tién hanh cn than d& mau khéng bam
dinh vao phia trong cd binh.

Trong trudng hop sdn phdm dang sénh hodc dang nhio thi phan miu thir c6 thé dwgc can trong vat
chira thy tinh nhd ho3c dé trén tdm nhém, gidy hodic chét déo khdng sinh nito hodc da biét ham lvong
nitor rdi @&t vao binh. Néu vat chira c6 sinh nito thi cAn tinh @én trong phép thl tréng (7.6).

® Trong trdng hep syro glucoza, logi b 1ép phia trén (khodng § mm) trwée khi trdn.
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7.3 Phan hiy chét hiru co

Thém 10 g hdn hop xtc tac (5.4) va dung éng dong thich hgp d& thém mét thé tich thich hop clia axit
sulfuric @am dic (5.1), tinh bing mililit, dwec tinh béng céng thirc 20 + 4 m, sao cho axit chdy doc theo
cb binh.

Troén d&u Iweng chira trong binh bé&ng cach xoay nhe binh cho dén khi h8n hep khéng con vén cyc va
ph&n mAu thir thim wét hoan toan. D& tranh bj qué nhiét, thém chét tre s8i (vi dy bi thiy tinh). Chén biu
thiy tinh hinh qud I& (xem 6.1) vao trong cd binh rdi @&t binh tw thé nghiéng trén gié phan hly (6.2).

Dun cAn than cho dén khi chét 16ng trong binh séi nhe. Tiép tuc dun 1 h sau khi dich Idng da trong.
Trong tredng hop thiét bj phan hiy duwec dbét néng béng ga thi dém béo réng ngon Itra khdng cao qua
mtrc chét I6ng @& tranh lam hao huyt nito.

7.4 Chwng cit va chudn dd

D& ngudi lrgng chira trong binh rdi trang bau thdy tinh hinh qua |& va phia trong cb binh béng vai mililit
nuwée, @& cho nuée trang chay vao binh. Cin than thém tir 50 ml dén 200 ml nuéc (tly vao thiét bj
dwoc sl dung) trong khi vAn xoay dé trén lwgng chira trong binh. N&i binh véi thiét bj chung cét hosic
thiét bi chung cit bing hoi nuéc (6.3), trrdre d6 d4 dirge lam sach amoniac bang hoi nude.

Chinh dAu diwrdi clia bd sinh han sao cho vira cham @y cGa binh nén 500 ml cé chira san mét lweng
43 biét clia dung dich axit boric (5.3) (dao ddng tr 25 ml dén 50 ml) rdi thém 3 giot dén 5 giot chét chi
thi mau (5.6). Kidm héa chét Idng phan hily bang cach thém tir tir 150 ml @é&n 200 ml dung dich natri
hydroxit (5.2) qua ph&u chiét chia vach (xem 6.3) dwgc ddt trong cb binh, d3m bdo ring cuéng phéu
khéng duqc rdng. Trdn d&u, mé& nude clia binh sinh han rdi bét ddu dun; amoni b4t dAu dwoc 16i cudn.

Chét chi thi dung trong binh chuy&n ngay sang mau kiém.

Trong qué trinh chung cét, dm bao &n dinh luvgng hoi nuée sinh ra. Két thiic chung cét khi thu dugc
200 ml dich 18ng trong thdi gian tir 20 min dén 30 min.

Ngét ngudn nhiét va ha thdp binh nén. D& cho binh sinh han chdy nhd giot vao binh non trong vai phit
r8i tréng dtAu tip clia binh sinh han bing nuéc, thu 1y nuwéce trang vao binh nén. Thém nudc @én vach
béng nwéc va trén.

Dich 16ng dyng trong binh phai ¢ mau xanh Ia cay.

Chuln dd Iwvgng chira trong binh b&ng dung djch axit sulfuric 0,01 M (0,02 N) ho&c 0,05 M (0,1 N),
duing buret 10 ml hodc 25 ml (6.4) khi thich hop, cho dén khi mau chuyén sang tim db.

7.5 Sé14n xac djnh

Tién hanh hai phép xac dinh trén cling mét mau thir (7.1).
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7.6 Phép thir tring

Chi tién hanh phép thir trdng trén thubc thir. Néu phin miu thlr 3 dugc can dyng trong vat chira cb
sinh nitor (xem 7.2), thi tién hanh phép thir tring, st dyng cling mét loai vat chira.

7.7 Phép thir kidm tra

Tién hanh cac phép thir kiém tra theo qui dinh trong TCVN 10034 (ISO 1871).

8 Biéu thj két qua
Tinh ham lwgng nito, bidu thj bing phan tram khéi lugng, theo cdng thire sau:

0,014 01 xTx(V;-—Vo)x%

- 14017(V, -Vo)

m.
Trong @6:

T 14 d6 chuln clia dung dich axit sulfuric (5.5) dwgc diing trong hai lAn chuén d9;

Vo 1a thé tich clia dung dijch axit sulfuric dwgc dung trong phép thir tréng (7.6), tinh
béng mililit (ml);

72 1a thé tich clia dung djch axit sulphuric dwgc dung trong phép xac dinh (7.4), tinh
bang mililit (ml);

m 12 khéi lwgng clia phdn mau thir (7.2), tinh bang gam (g).

Bidu thj k&t qua 13 trung binh cdng clia hai phép xac dinh néu céc thé tich clia dung dich axit sulfuric
dwoc dung khdng chénh léch qua 0,1 ml. Néu khdng, thi 13p lai phép xac dinh trén cliing mét miu thir.

9 Bao cao thir nghiém

Bao c4o thir nghiém phai chi rd phwong phép da st dung va két qua thlr nghiém thu dugc. Ngoai ra,
bao c4o thiz nghiém ciing & cap dén moi chi tiét thao téc khdng qui dinh trong tiéu chudn nay, hodc
dugc xem 14 tiy chon, cung v&i mgi tinh huéng bat thudmg cé thé dnh hudng dén két qua thlr nghiém.

Bio cao thir nghiém ciing bao gdm mgi théng tin cAn thiét d& nhan biét ady aG vé miu thi.



TCVN 9936:2013

Thw muc tai ligu tham khao

[1] TCVN 2230 (ISO 565) Sang thir nghiém - Luti kim logi dan, tém kim loai dot 18 va Iu6i dbt 18 béng
dién - Kich thute 16 danh nghia.
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