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L&i néi dau

TCVN 9935:2013 hoan toan twong duong véi ISO 10520:1897;

TCVN 9935:2013 do Ban ky thuat tiéu chuldn quéc gia
TCVN/TCIF18 Pudng, méat ong va sén phdm tinh bt bién soan,
Téng cuc Tiéu chun Do lwdng Chét lwgng thdm dinh, B$ Khoa hoc
va Cdng nghé céng bé.



TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN 9935:2013

Tinh bét tw nhién - Xac dinh ham lwong tinh bot -
Phwong phap do dé phan cwc Ewers

Native starch - Determination of starch content - Ewers polarimetric method

1 Phamvi ap dung

Tiéu chuan nay quy dinh phwong phap do dd phan cye dé xac dinh ham Iwgng tinh bét trong tinh bét tw
nhién, trr tinh bét ham lwgng amyloza cao.

Tiéu chuén nay khdng ap dung cho tinh bdt bién tinh hoac tinh bt da hd héa so b (hda tan trong nuéc).
2 Tailidu vién din

Céc tai liéu vién dan sau rét can thiét cho viéc ap dung tiéu chuén nay. Déi véi céc tai liéu vién dan ghi
nim céng bé thi ap dung phién ban duoc néu. Béi véi cac tai liéu vién dan khéng ghi nam céng bé thi
ap dung phién ban méi nhat, bao gém ca céc stra ddi, bd sung (néu co).

TCVN 4851:1992 (ISO 3696:1987), Nuwéc dung dé phén tich trong phong thi nghiém — Yéu céu ky thuét
va phuong phép tha

TCVN 9934:2013 (ISO 1666:1996), Tinh bdt — Xéc dinh d6 &m — Phuong phép dung td sy
3 Nguyén tic
Phwong phap gdm cé hai phép xac dinh trung gian.

3.1 Phan mau thr thr nhét dwoc thiy phan bang axit clohydric loang, sau khi lam trong va loc, ding
phép do dd phan cyc dé do dd quay cure clia dich loc.

3.2 Phan miu th& hai duwgc x Iy bang etanol 40 % (thé tich) @& chiét cac dwdng hoa tan va céc
polysaccarit ¢é khéi lugng phan tlr thap. Sau dé dich loc dwgc thwe hién theo qui trinh trong 3.1.

Chénh l&ch gitra cac 1An do trong 3.1 va 3.2, dwoc nhan véi hé sé dé thu dugc ham lwgng tinh bot clia mau.
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CHU THICH Céc thang sé chinh clia phiromg phdp 14 thai gian, nhiét ¢ thiiy phan, viée sir dung va hidu chudn ding may do
@4 phén cyc. Do 66, phurong phép nay cn tinh @én vigc khudy trn &n dinh trong ndi cach thity, ndi cach thily cn cb kich c&
phis hgp @8 63m bao t3ng nhanh nhiét 3 va &n dinh nhiét do.

4 Thubc thir

Chi st dung céc thubc thir loai tinh khiét phan tich. S dyng nwéc loai 2 néu trong TCVN 4851
(1SO 3696), trir khi c6 cac qui dinh khéc.

41 Axit clohydric lodng, c(HCI) = 7,7 mol/l.
Pha loang 63,7 ml axit clohydric (20 = 1,19 g/ml) béng nuwéc dén 100 ml.
4.2 Axit clohydric lodng, ¢(HCI) = 0,309 mol/l.

Pha loang 25,6 ml axit clohydric (pz0 = 1,19 g/ml) bdng nuéc dén 1 000 ml.

CHU THICH N&ng a0 phai dugc kidm tra xac nhén, sir dyng dung dich natri hydroxit [c(NaOH) = 0,1 molA} va 8 metyl lam
chét chi thi: 10 ml HCI tidu tén 30,94 ml NaOH 0,1 molA.

4.3 Etanol lodng, 40 % (thé tich ) (020 = 0,948 g/ml)
4.4 Dungdjch Carrez|

Hoda tan 10,6 g kali hexaxyanoferrat(ll) ngam ba phan t& nuédc [K(Fe(CN)].3H,0] vao nwée. Pha
lodng bing nuwéc dén 100 ml.

4.5 Dung djch Carrez |l

Hoa tan 21,9 g k&m axetat ngdm hai phan tl nwéc [Zn(CH,C0O0),.2H,0] va 3 g axit axetic béng vao
nwéc. Pha lodng biing nuéc dén 100 ml.

5 Thiét bj, dung cy

St dung céc thiét bj, dung cy clia phong thir nghiém théng thuéng va cy thé nhu sau:

5.1 Binh djnh m{rc, dung tich 100 ml.

5.2 N&i cach thiy dun sbi c6 bd phén Iic, hodc ndi cach thiy dun séi dwgc trang bj bd khudy tir.
5.3 May do dd phan cye, dugc chinh dén buéc séng 589,3 nm, c6 cac dng do dai 200 mm.

5.4 Can phén tich, c6 thé can chinh x4c dén 0,001 g.
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6 Chuén bj miu thir

Néu c& hat clia mau phong thir nghiém vuot qua 0,5 mm thi nghién mau sao cho lot hét qua sang c&
18 0,5 mm. Ddng hda mau.

7 Céch tién hanh
Tién hanh can m&u chinh xé4c dén 0,001 g (xem 5.4)
7.1 Xac dinh d6 quay cwc tdng sé

7.11 Can 2,59+ 0,05 g (my) miu thi rdi chuyén vao binh dinh mic (5.1). Thém 25 ml axit clohydric
lodng (4.2) va khudy d& mAu dwgc phan bé ddng d&u. Thém tiép 25 ml axit clohydric loang (4.2).

7.1.2 Ngém binh trong ndi cach thiy dang séi (5.2) va I&c lién tyc hodic ngam binh trong ndi cach thly
dun sdi dugc trang bj bd khudy tir va khudy & téc dd nhd nhét.

7.1.3 D& binh 15 min % 5 s trong ndi cach thiiy dun sbi va ngirng l4c hoic khudy tl:ong khodng théi
gian ngén tredc khi 14y binh ra. Thém ngay 30 ml nwéc lanh va 1am ngudi nhanh dwéi dong nuée dén
20°C+2°C.

7.1.4 Thém 5 ml dung dich Carrez | (4.4) va l4c trong 1 min.
7.4.5 Thém 5 ml dung dich Carrez Il (4.5) va l&c trong 1 min.

7.1.6 Pha loang béng nwéc dén vach. Déng héa rdi loc dung dich qua phéu loc va gidy loc thich hep.
Néu dich lgc khdng hoan toan trong thi I3p lai c4c thao tac, str dung méi loai dung dich Carrez 10 ml.

7.1.7 Do d% quay cye (o) cla dung dich trong éng 200 mm bing may do dé phan cyc (5.3).
7.2 Xac djnh dd quay cyc cla cac chit hda tan trong etanol 40 % (thé tich)

7.24 Can5g+0,1g (m;) mau rdi chuyén vao binh dinh méc 100 ml (5.1). Thém khodng 80 ml dung
dich etanol (4.3). D& yén binh 1 h & nhiét 46 phong; trong khoang thdi gian nay, l&c manh sau lan @&
dam béo tron ky mau thir véi etanol. Thém etanol (4.3) dén 100 ml, ddng héa rdi lgc.

7.2.2 Dung pipet lay 50 ml dich loc (twong dwong véi 2,5 g phdn mau thi) vao binh dinh mic (5.1).
Thém 2,1 ml axit clohydric loang (4.1) va I&c manh.

L&p sinh han héi lwu vao binh dinh méc va ngam binh dinh mivc trong ndi cach thly dun séi.
L&y binh dinh mdc ra khdi ndi cach thly sau 15 min£ 5 s.

D& ngudi dén 20 °C £ 2 °C.
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7.2.3 Dung dung dich Carrez | va Carrez Il d& 1am trong dung dich nhu trong 7.1.4 va 7.1.5 rdi tién
hanh tiép nhw trong 7.1.6.

7.2.4 Bo df quay cyc (o) clia dung dich nhuw trong 7.1.7.
7.3 Xac djnh ham legng chit kho

X4c dinh dd 4m clia miu thir, we, theo phwrong phap néu trong TCVN 9934 (ISO 1666). Sau dé, tinh
ham Iwgng chét khd, ws, clia mau thir, dung cdng thirc sau ddy:

wy =100 —-w,

8 Bidu thj két qua

Tinh ham legng tinh bdt clia mAu thir tinh theo chét khd, w, bing phan trdm khéi lwgng, st dung cdng
thirc sau day:

Trong dé

o 14 6 quay cye tdng sé do duoc trong 7.1, tinh bing dd:

@ 1488 quay cuc olia chit hda tan trong etanol do durgc trong 7.2, tinh bing d;
my 13 khéi lwgng phan miu thir trong 7.1.1, tinh biing gam (g);

m, 12 khéi lwgng phin mAu thir trong 7.2.1, tinh bing gam (g);

wy  1aham lwong chét khé clia mAu thir dugc xac dinh trong 7.3, tinh theo phan trém khéi leong;

af  1a dd quay cyc dic trung cla tinh bét tinh khiét do dwoc & brdc séng 589,3 nm, tinh
béng dd. (Xem Bang 1).
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Bang 1 - D) quay cye dic treng cla tinh bt tinh khiét

Loai tinh bt Do quay cye af,"
(49)
Tinh bt gao +185,9
Tinh bét khoai tay +185,7
Tinh b4t ngd +184,6
Tinh bt mi . +182,7
Tinh bét lta mach +181,5
Tinh bot yén mach +181,3
Céc loai tinh bdt va hén hop tinh bt khac +184,0

Lam trén két qud dén mét chx sb thap phan.

9 Do chym

D0 chym clia phurong phap dwoc thiét lap bdi phép thir lién phdng thir nghiém do nhém cdng tac
ISO/TC 93MG 1, Xéc dinh ham lwgng tinh bft, t& chlrc vao nam 1990 va duwgc tién hanh phan tich
théng ké theo ISO 5725 ", Trong phép thir ndy, cé 12 phéng thir nghiém da tham gia. Cac mau dirgc
nghién ctru gdm c6 tinh bdt ngd, tinh bdt khoai tay va tinh bdt mi. Cac két qua thdng ké dwgc néu trong
Phu lyc A.

9.1 D ldp lai

Chénh léch tuyét dbi gilra cac két qua clia hai phép thir nghiém ddc Iap, don 1€ thu dworc khi sir dung cling
phuong phép, tién hanh thi trén vat liéu thr gibng hét nhau, trong mét phong thir nghiém, do mét ngudi
thyre hién, st dung cling thiét bj, trong mét khodng thdi gian ngén, khong dwgc qua gidi han Iap lai, néu
trong Bang 2 @di v&i c4c loai tinh bt dwgrc ligt ké.

9.2 D§ thi lap

Chénh léch tuyét adi gitra hai két qua thir nghiém don I& thu dwoc khi st dung cling phwong phap, tién
hanh thr trén vét liéu thir gibng hét nhau, trong cac phéng thir nghiém khac nhau, do nhing ngudi
khac nhau thyc hién, st dung céc thiét bj khac nhau, khéng duoc qué giéi han téi Iap, néu trong Bang 2
déi v&i cac loai tinh bot dugrc liét ké.
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Bang 2 - Giéi han I§p lai va giéd han tal 13p

Lol tinh bt Gi&i han I3p lal Gi6i han tal 1ap

r % (khéi luvgng) R % (kh&i lwgng)
Tinh bdt ngd 22 48
Tinh bt khoai tay 1,0 77
Tinh bt bdt mi 2,0 3,5
Tinh bt ngd nép 14 8,2

10 Bao cao thir nghiém

Bao céo thlr nghiém phai chi rd:

- phwong phap @3 st dyng;

- két qua thir nghiém thu duec, va

- néu kiém tra @9 I3p lai thl néu két qua cudi cling thu dwoc.

Béo cdo thlr nghiém cling d& c4p dén moi chi tiét thao t4c khdng qui dinh trong tiéu chudn nay, hodc
dugc xem I2 tly chon, cling véi moi tinh hudng bét thurdng cé thd dnh hudng dén két qua thir nghiém.

Bao c4o thir nghiém cling bao gdm moi théng tin cAn thiét d& nhan biét dly @t v& mau thi.

10
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Phu luc A
(Tham khao)

Phwong phap Ewers — Nghién ctru ¢cgng tic nam 1990

Nghién clru cdng tic

Céc gié trj tinh duoc abi véi @6 léch chudin twong di téi 1ap (RSDR) hodic hé sé bién thién téi 1ap, co
lién quan dén mirc ndng dd, cb thé so sanh véi cac gia tri néu trong Bang tai ligu tham khao cla
Pocklington ¥. Céng thirc dwoc duwa ra theo kinh nghiém cla Horwitz qua viéc kiém tra hon 3 000
nghién cru cdng tac (thye hién phwong phép).

RSDg= 2(1-050gq)
Trong @6 ¢ 1a ndng @ duorc biéu thj theo phan sé thap phan.
Tir cdng thirc nay, khic =1thi RSDr=2%

Khi céc gi4 tri RSDg ndm trong dai tir 1 dén 4, & ndng @3 ndy thi @ chym c6 thé dugc chép nhan @bi
v&i cac phong thir nghiém thiee hién phuwong phap.

D6 l6ch chuin twong déi trong céc phang thir nghiém (a0 13p lai) RSD; thirdng tir mdt phan hai dén hai
phan ba RSDg. ‘

Trong Bang A.1, c4c gia tri déi véi RSDg trong dai tr 1,25 % @én 3,24 %.

11
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Bing A.1 — Céc gi4 tr] 61 v&i dal RSDg tir 1,25 % aén 3,24 %

Théng sé Ngé | Khoai | Laami Ngb Ngé | Bétmi | Khoal
tay nép 95/ 90/ tdy 85/
chdt | Dextroza | Muéi
tre loc 10 15
5
S6 lwgng cac phong thir nghiémeon | 12 11 12 11 11 12 12
lai sau khi trir ngoai l&
S6 lugng phong thir nghiém ngoai & - 1 - 1 1 . -
S4 lugng cac két qua dugcchipnhén | 24 22 24 22 22 24 24
Gi4 tri trung binh [% (khéi legng)) 982 | 100,0 | 99,0 | 1000 | 92,7 88,9 82,2
Gia trj dGng ho#c gia trj dugc chdp | 989 99,7 99,0 99,7 93,3 89,1 85,0
nhan (% (khéi legng)]
Do 1&ch chuldn 1ap lai, s, [% (khéi| 0,79 0,35 0,71 0,48 0,63 0,55 1,54
lvgng)]
Hé sb bién thién 13p lai (%) 0,80 0,30 0,71 0,48 0,68 0,62 1,87
Gi6i han 13p lai, r= 2,8 x 5,[% (khéi | 2,22 0,98 2,00 1,37 1,78 1,57 434
Iegng)]
PO léch chun tai Iap, sg [% (khéi| 1,69 2,73 1,24 2,90 1,17 1,95 2,66
Iugng))
He sé bién thién tai 1&p (%) 1,7 2,73 1,25 2,90 1,27 2,19 324
Gioi han tai lap, R = 28 x s [% | 477 7,72 3,50 8,20 3,33 5,52 7,53

(khdi legng))
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Thw muc tai ligu tham khao

(1] !SO 5725:1986, Precision of test methods - Determination of repeatability and reproducibility for a
standard test method by inter-laboratory tests (bay git 3& hiy), duge dang dé thu I8y di liéu d6 chum.

[2] TCVN 6910-1:2001 (ISO 5725-1:1994), B chinh xac ( db ding va d6 chum) ciia phuong phap do
va két qua do. Phén 1 : Nguyén tic va dinh nghia chung.

[3] TCVN 6910-2:2001 (1ISO 5725-2:1994), B$ chinh xéc ( @6 ding va &6 chym) cda phuwong phép do
va két quéd do. Phén 2 : Phuong phép co ban xéc dinh do Idp va db tai lp cla phuwong phép do
tiéu chuén.

[4] International Union of pure and applied chemistry, harmonised protocol for the adoption of
standardized analytical methods and for the presentation of their perfomance chracteristics. J. Pure
Appl. Chem., 62, No 01, 1990, p.152.
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