L&i noi dau
TCVN 7967:2008 hoan toan tugng dudng véi ISO 5379:1983;

TCWVN 7967:2008 do Ban ky thuat tiéu chudn qudc gia TCVNITCIF18
Butng, san pham duong va méat ong bién soan, Tdng cuc Tiéu chudn
Bo ludng Chét lugng dé nghi, B6 Khoa hoc va Céng nghé céng bé.



Tinh bt va san pham tinh bdt — Xac dinh ham lugng luvu huynh
dioxit — Phuong phap do axit va phuong phap do do duc

Starches and derived products — Determination of sulfur dioxide content —
Acidimetric method and nephelometric method

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay qui dinh hai phugng phap xac dinh ham Iugng Iuu huynh dioxit trong tinh bét va san
pham tinh bét: phuong phap do axit va phuong phap do d6 duc.

2 Tailiéu vién dan

Cac tai liéu vién dan sau la rat can thiét cho viéc ap dung tiéu chudn nay. D&i véi cac tai liéu vién dan
ghi nam cang bé thi ap dung phién ban dugc néu. Bai vai cac tai liéu vién dan khéng ghi ndm céng bd
thi ap dung phién ban mdi nhat, bac gém ca cac sira déi.

TCVN 6910 (IS0 5725), D6 chinh xéac (d6 ding va do chum) clia phuong phap do va két qua do.

IS0 1227, Starch, including derivaties and by-products — Vocabulary (Tinh bét, bao gém ca san phdm
¢ nguon géc tinh bot va san phdm phu — Tir vung).

3 Nguyén tic

L6i cubn Iuu huynh dioxit tif san phdm da axit hoa bing déng khi nitd, gia nhiat va én dinh sau dé oxi
hoa Iuu huynh dioxit bang cach suc khi qua dung dich lodng hydro peroxit trung tinh. Chuan dé axit
sulfuric hinh thanh bang natri hydroxit dung dich thé tich chudn ho#c xac dinh bang phudng phap do dé
duc trong trudng hop ham Iugng Iuu huynh dioxit thap.



4 - Phudng phap do axit
4.1 Thudc thur

T&t ca cac thude thl dude s dung phai |a loai tinh khiét phan tich va khong chita sulfat. Nugc phai 13
nudc cat hodc nude it nhat cé d6 tinh khiét tuong duong, vita mdi duge dun séi.

4.1.1 Nitg, khoéng cd oxi.
4.1.2 Hydo peroxit, dung dich chifa khoang 9 g dén 10 g H,0./

Cho 150 ml dung dich hydro peroxit 20 phan thé tich ho&c 30 ml dung dich hydro peroxit 30 % (khéi
lugng) (110 thé tich) vao binh dinh mifc mét vach 1 000 ml. Thém nude dén vach.

CHU THICH Sirdung dung dich vita mai dude chudn bi.
4.1.3 Axit clohydric

Cho 150 ml axit clohydric dam déc (m, = 1,19 g/ml} vao binh dinh mic mat vach 1 000 ml. Thém nudc
dén vach.

4.1.4 Dung dich chi thi xanh bromphenol

Hoa tan 100 mg xanh bromphenol [oo-bis(3,5-dibrom-4-hydroxyphenyl) toluen-2,«-sulton] trong
100 ml etanol 20 % (thé tich).

4.1.5 Dung djch chi thi Tashiro

Hoa tan 30 mg do metyl [axit benzoic 2-[[4-dimetyllamino)phenyl}-azo] va 50 mg xanh metylen [3,7-
bis{dimetylamino) phenothiazin-5-ium clorua] trong 120 ml etanol 90 % (tinh theo thé tich). Pha loang
dén 200 ml bang nude, trén va loc.

CHU THICH  Chi thi Tashiro (4.1.5) chi ¢é thé dugc sir dung déi véi phuong phap chudn dd (4.3.4). Chi thi xanh
bromphenol (4.1.4) thich hop cho phudng phap chudn d6 va khoéng can trd khi sit dung phudng phap do d6 duc
tiép theo (xem Biéu 5). Tuy nhién, vdi chat chi thi nay s& kho khan dé phat hien diém két thuc. :

4,1.6 Natri hydroxit, dung dich thé tich chuan, c{NaOH) = 0,1 mol/l " hodc

4.1.7 Natri hydroxit, dung dich thé tich chudn, e{NaOH) = 0,01 mal/l @,

" Hi&n nay dutsc chi dinh |4 "dung dich thé tich chudn 0,1 N".
“ Hién nay dude chi dinh 13 "dung dich thé tich chudn 0,01 N".



Bé thu dudc diém két thic ré rang, sif dung nudc khang cé cacbon dioxit thu dude bang céch lam ngudi
nudc cat da dun séi dudi dong khi nito d& chudn bi dung dich nay.

CHU Y Khuyén cao sif dung dung dich (4.1.6) va buret dang pittng ¢é 18y cac thé tich nhé, Tang khéi lugng
phan mau thir, néu cin.

4.1.8 lot, dung dich thé tich chudn, ¢ (1,) = 0,01 moii "
4.1.9 Hé tinh bét, dung dich 5 g/l

Hoa tan 0,5 g tinh bét Lintner (xem 1SO 1227) ho#c loai tugng tu trong 100 ml nudc. Dun dén sbi trong
khi khudy. Thém 20 g natri clorua, khudy va dun s8i cho dén khi hoa tan hét. D& ngudi dén nhiét 46 mai
truong trudc khi sir dung.

4.1.10 Kali disulfit va mudi dinatri # cia axit etylendiamintetraaxetic (EDTA)

Hoa tan trong nudc 0,87 g kali disulfit (K,S,0,) va 0,20 g dinatri dihydro etylendiamintetraaxeat (Na,H.edta).
Chuyén lugng dung dich nay vao binh dinh mitc mét vach 1 000 ml. Thém nuéc dén vach va trén.

4.2 Thiét bi, dung cu

Cac thiét bi, dung cy bang thuy tinh t6t nhat dide gén bang cac khdp thuy tinh mai.

S(r dung cac thiét bi, dung cu phong thif nghiém théng thuding va cu thé nhu sau;

4.2.1 Binh djnh mirc mét vach, dung tich 1 000 ml, phit hop véi yéu cau loai A clia TCVN 7153 (1SO 1042).

4.2.2 Pipet mét vach, dung tich 0,1 ml, 1 ml, 2 ml, 3 ml, 5 ml va 20 ml, ph hap vdi cac yéu cau loai
A clha TCVN 7151 (150 648),

4.2.3 Semi-microburet, dung tich 10 ml, phil hop vdi cac yéu ciu loai A clia ISO 385/2,
4.2.4 Buret, dung tich 25 ml va 50 ml, phii hdp vdi cac yéu céu loai A cia ISO 385/2.

4.2.5 Can phan tich.

4.2.6 May khudy tir, lam viéc higu qua, chiu nhiét, dudc diing vai binh cdu (A) (xem 4.2.7.1).

4.2.7 Thiét bi 16i cudn, néu trong Hinh * ho#c thiét bj tugng duong, dam bao 16i cudn dude Iuu hujnh
dioxit va chat hdp phu luu huynh dioxit vao dung dich hydroperoxit.

""" Hi&n nay dudc chi dinh 14 "dung dich thé tich chudn 0,02 N°.
* San pham ding dé bio vé ion sulfit khéng bi oxi hod do khéng khi tac phitc vdi ion déng
" Thigt bi loai Lieb va Zacche.



CHU ¥ Tranh tac néi giita éng sinh han véi dung cu suc khi vi didu nay c6 thé din dén hdp phy luu huynh dioxit.
4.2.7.1 Cau tao thiét bj
A: Binh cau day tron, dung tich 250 ml hoéc 16n han, c6 6ng tron dé dat nhiét k& vao trong dude.
B: Ong sinh han thing dimg co chiéu cao dang ké, dé gan vdi binh cau (A) .
C: Phéu chiét, dudc gan voi binh cau (A).
D: Ong dan nitd cé bo phan hap phu chita dung dich kiém clia pyrogallol.
FvaE': 2 béphan suc khi, dude ndi vdi dng sinh han (B).
F: Nhiét ké. E
CHU Y Giifa hai lan xac dinh, néu vige 16 cudin cham va vida phai, thi chi ¢in lam sach binh cu (A).
4.2.7.2 Cac phép thir kiém tra
Cac thiét bi, dung cu phai dap ing cac yéu cau sau:

4.2.7.2.14 Cho vao binh cau (A) 100 ml nudc va tién hanh nhu qui dinh trong 4.3.3. Bam bao lugng
chifa trong binh suc khi van trung tinh.

4.2.7.2.2 Tién hanh cac thao tac nhu sau;

a) Cho vao binh ciu (A) 100 ml nudc. Dung pipet thém 20 ml dung dich (4.1.10). Tién hanh phép Ioi
cudn va xac dinh luu huynh dioxit nh qui dinh trong 4.3.3 va 4.3.4.

b) Diing pipet, chuyén 20 mi dung dich iot (4.1.8), 5 ml axit clohydric (4.1.3) va 1 mi dung dich tinh bt
(4.1.9) cho vao binh ndn 100 ml.

Diing buret (4.2.4) chudn d6 bing dung dich EDTA (4.1.10) cho dén khi mau ban d4u bién mat.

Chénh léch gitfa ham luogng Iuu huynh dioxit xac dinh dudc trong a) va ham |udng luu huynh dioxit Xac
dinh dudc trong b) khéng dudc vugt qua 1 % trung binh s6 hoc.

Thao tac b} khong dude tién hanh gua 15 min sau khi két thic thao tac a) dé tranh lugng luu huynh
dioxit c& mat trong dung dich kali disulfittNa,H,edta co thé bj thay déi.



TCVN 7967:2008

4.3 Cach tién hanh

4.3.1 Chuan bj mau thir

Tréin k§ mau phéng thir nghigm.
4.3.2 Phin mau thir

Can khdi lugng méu thit {xem 4.3.1), chinh x&c d&n 0,01 g nhir qui dinh trong Bang sau day:

Ham lugng luu huynh dioxit mong muén | Khaéi ivgng xap xi clia phdn mau thdr
ma'kg g
| = 50 100
al d%'l'l 200 50

Khdi lugng nay co thé tang |én, cu thé trang trudng hdp cla D-glucoza,

Néu ham Iugng mong mudn I6n hon 200 mg/kg, thi gidm phdn mau thir mét cach thich hdp sao cho
khéng chira nhigu hon 10 mg luu huynh dioxit va chuyén |Udng nay vao binh cau (A). D& vdi mét sé
san pham tinh bot nhat dinh, thi khéi lugng cla phan mau thir cé thé dudc xac dinh bing chénh léch
khéi lugng clia vat chifa. Thém 100 ml nudc vao phdn mau tht "' va trén k¥ bang cach lac.

4.3.3 Ldicudn
4.3.3.1 Chovao phéu {C} 50 ml axit clohydric (4.1.3).

4.3.3.2 Trong méi bd phdn suc khi (E va E), ding pipet cho 3 mi dung dich hydro peroxit (4.1.2),
0,1 ml dung dich chi thi xanh bromphenol (4.1.4) (xem chu thich trong 4.1.5) va trung hoa dung dich
hydro peroxit bang dung dich natri hydroxit (4.1.7). '

4,3.3.3 Noi dng sinh han {B) va cac bd phén suc khi (E va E') vdi thiét bi, cho dong khi nitd chay cham
dé dudi khi trong toan bo thiét bi. Bat ddu cho dong nudc vao dng sinh han.

4.3.3.4 Dé axit clohydric dung trong phéu (C) chay vao binh (A) (cho déng khi nitd ngitg chay mot

IUe, néu can).

4.3.3.5 Bem dun hdn hop dén diém sdi trong 30 min. Dun s&i trong 30 min trong khi déng khi nito chay
qua va khudy bang may khudy (4.2.6).

s

" Trong truing hop phan mau thir 1n han 100 g (vi du D-glucoza), thi khdi lugng nude bé sung phai bing khéi ludng phin
mau thir



4.3.4 Chuan do

Cho lugng chita trong bd phan suc khi thir hai vao lugng chifa cia bé phan suc khi thir nhat, va phu
thuéc vao ham ludng |uu huynh dioxit mong muén, chudn dé axit sulfuric hinh thanh bang dung dich
natri hydroxit (4.1.6 ho#c 4.1.7).

CHU ¥ Né&u co méat cla axit hitu ca bay hdi 1am cho diém két thic khéng rd, thi dun sbi trong 2 min va lam ngui
dé&n nhiét dé phang trude khi chudn dé.

4,35 Kiém tra

Néu thé tich V nhd hon 5 mi khi sif dung dung dich natri hydroxit 0,01 mol/l, ho&c nhd hon 0,5 ml khi st
dung dung dich natri hydroxit 0,1 mol, thi tin hanh xac dinh bang phugng phap do d6 duc (xem Biéu 5).

4,36 S& lan xac dinh

-

Ti€n hanh hai 13n xac dinh trén cing mau thir (4.3.1).
4.4  Biéu thi két qua
4.41 Phuong phap tinh va cong thac

Néu khéng can (xem 4.3.5) xac dinh bang phugng phap do d6 duc, thi ham lugng Iuu huynh dioxit dudc
bi€u thi bang miligam trén kilogam mau, tinh theo cong thic sau day;

0,3203 x V x1000 3203 xV

My my

trong dé
m, la khéi luang clda phan mau thir(4.3.2), tinh bang gam;

V' 1a thé tich cla dung dich natri hydroxit 0,01 mol/l (4.1.7) ho&c 10 I&n thé tich ctia dung dich
natri hydroxit 0,1 moll (4.1.6) da dung.

K&t qua 1a trung binh 8 hoc clia cac gia tri thu dudc trong hai 1an xac dinh (4.3.6), véi diéu kién 1a dap
{ng dudc yéu cau vé do 1ap lai (xem 4.4.2).

44,2 Do laplai"

Chénh l&ch tuyét ddi gilta cac két qua cla hai lan xac dinh tién hanh dong thdi hoac ké ti€p nhanh do
cling mét ngudi phan tich trén cling mau thir khéng dugc vudt qua 5 % gia tri trung binh cla hai 1an
xac dinh.

' ¥em TCWVN 8910 (IS0 5725)



4.4.3 Do tailap "
Chénh léch gitra cac két qua cla hai 1dn xac dinh ti€n hanh trong cac phong thir nghiém khéc nhau

trén ctng mau thir khéng duge vugt qua 10 % gia tri trung binh cla hai Idn xac dinh.

5 Phuong phap do do duc

Néu thé tich V nhé hdn 5 ml khi sit dung dung dich natri hydroxit 0,01 molll, ho&c nhé han 0,5 ml khi sir
dung dung dich natri hydroxit 0,1 mol/l, thi chi xac dinh bang phuong phap do d6 duc la co hiéu qua. Vai
phan mau thir 100 g, thi gidi han 5 ml tudng ding vdi ham lugng 16 mg Iuu huynh dioxit trén kilogam,

Vai gidi han trén, thi phuong phap do axit ca thé dap (mg dugc,
5.1 Thudc thir

Tét ca cac thude thirdude sit dung phai |2 loai tinh khiét phan tich va khéng co sulfat. Nudc phai la nudc
cdt hoac nude co dé tinh khiét tuong duong, vita méi dudc dun sbi. '

5.1.1 Axit sulfuric, dung dich chuin

Cho 31,2 mi dung dich axit sulfuric thé tich chuan U1 molil vao binh dinh mic mét vach 1 000 ml va
pha loang dén vach bang nudc,

1 ml dung dich nay tuong dugng vdi 0,1 mg SO.,.
5.1.2 Dung dich polyvinylpyroliden (PVP)

Hoa tan trong nudc 5,0 g pelyvinylpyrolidon (khéi Iudng phan tir tugng déi 44 000 hoac 85 000) trong
binh dinh mic mét vach 100 ml. Pha lodng dén vach bang nudc va tron, Loc qua gidy loc gap nép va
bao quan trang chai thuy tinh mau nau.

CHU Y  Si dung dung dich da chudn bi trong tudn,
5.1.3 Bari clorua, dung dich géc

Hoa tan trong nudc 122,14 g bari clorua ngam hai phan tf nude (BaCl,.2H,0) trong binh dinh mic mﬂt
vach 1 000 ml. Pha lo&ng dén vach bing nudc va tron. Loc qua gidy loc min,

5.1.4 Dung dich hdn hop

Cho 13 ml dung dich bari clorua (5.1.3)”, 64 ml nude, 15 ml etanol 95 % (theo thé tich)” va 5 ml dung
dich PVP (5.1.2)" vao lo thuy tinh 100 ml (5.2.4).

U Xem TCWN 6310 {ISO 5725).
A Diing pipet,



Trén dung dich va sl dung néi cach thuy (5.2.3) dua vé nhiét dé 20 °C. Trudc khi sif dung thudc thir
30 min, ding pipet thém 1 ml dung dich axit sulfuric (5.1.1). Trdn ky.

5.2 Thiét bi, dung cu

5.2.1 Binh djnh mirc mét vach, dung tich 50 ml, 100 ml va 1 000 ml phii hdp vai cac yéu cau loai A
ctla TCVYN 7153 (ISO 1042).

5.2.2 Pipet hoac buret, chia vach 2 ml, 4 ml, 8 ml, 12 ml, 16 ml va 25 mi,

5.2.3 Méi cach thuy, duy tri dude nhiét dd ¢ 20 °C + 1°C.

5.2.4 Lo thuy tinh, dung tich 100 ml, cé ndt thuy tinh mai.

5.2.5 May do phé, phil hap cho vigc do & budc séng 650 nm, vdi cuvet 10 mm.
5.3 Cach tién hanh

5.3.1 Budng chuan

Cho vao sau binh dinh mie mét vach (5.2.1): 0ml, 2 ml, 4 mi, 8 ml, 12 ml va 16 ml dung dich axit
sulfuric chudn (5.1.1), 20 ml nude, 0,1 ml dung dich chi thi xanh bromphenol (4.1.4), 1 ml axit clohydric
(4.1.3) va 5 ml dung dich hén hop (5.1.4), tudng dugng vdi 0 mg, 0,2 mg, 0,4 mg, 0,8 mg, 1,2 mg va
1,6 mg Iuu huynh dioxit, tudng (mg. Thém nudc dén vach va trén déu.

Ding may do phd (5.2.5) do dé hap phu & budc séng 650 nm sau khi thém thuée thir (5.1.4) tir 15 min
dén 20 min.

V& dudng chudn cla dd hap phu dua theo khdi lugng Iuu huynh dioxit, tinh bang miligam.
5.3.2 Xac dinh

Sau khi chudn 46 (4.3.4) rot lugng chifa trong bd phan suc khi va nudc dude dung dé rita vao trong binh
dinh mic mot vach (5.2.1), thém 1 mi axit clohydric (4.1.3) va 5 ml dung dich da trén (5.1.4). Pha loang
dén vach bang nudc va trén,

Diing may do phd (5.2.5) do d6 hdp phu & budc song 650 nm sau khi thém thude thir (5.1.4) tir 15 min
dén 20 min.

GHU THICH Vigc higu chudn va phép xac dinh phai dudc tin hanh & clng nhigt d& va khong qua 25°C + 1°C.
5.3.3 56 ldn xac dinh

Ti€én hanh xac dinh trén hai dung dich da chuan dé trong 4.3.4.
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5.4 Biéu thj két qua
Ham ludng luu huynh dioxit, bi€u thi bang miligam trén kilogam méu, tinh theo céng thifc sau:

m, x 1000
My

trong do
m, €O cung gia tri nhu trong 4.4.1;

m; la khéi lugng cda luu huynh dioxit, tuong Ung vdi d6 hdp phu do dudc trong 5.3.2 va doc tir

dudng chudn, tinh bang miligam,

-

Két qua Ia trung binh clia céc gi tri thu dugc trong hai 1an xac dinh (5.3.3).

-

6 Bao cao thir nghiém

Bao cao thir nghiém phai chi duge phuong phap da sif dung, két qua thu duge va phudng phap biéu thi
két qua. Bao cao thit nghiém cling dé cap dén moi didu kien thao tac khang qui dinh trong tiéu chudn
nay, hoac tiy y Iua chon, cling vdi cac chi tiét bat thudng khac cé thé anh hudng tai két qua.

Bao cao thif nghiém phai bac gom tat ca cac chi tiét d& nhan biét day di vé mau.



Kich thudc tinh bang milimet

Hinh — So db cta thiét bj 16i cuén



