Lai néi dau
TCVN 7807:2007 hoan toan tuong dudng vdi ISO 5519:1978;

TCVN 7807:2007 do Ban k¥ thuat tieu chuan TCVN/TC/F10 Rau qud
va sadn pham rau qua bién soan, Téng cuc Tiéu chuan Do Iudng Chat

luong dé nghi, B& Khoa hoc va Céng nghé cong bé.



Lai gigi thiéu

Viec xac dinh ham lugng axit sorbic trong rau, qua va san pham rau, qua da dugc nghién clu trong
nhiéu deé tai trong d6 axit dugc st dung nhu 1a chéat diét nam, dac biét trong rugu vang. Do dac tinh bay
hai manh (tuong tu nhu axit axetic) nén phuong phap tach chiét don gian nhat 1a cudn theo hai nudc.
Phuong phap nay cé uu diém la tao thanh dung dich axit sorbic kha tinh khiét.

Trong tiéu chudn nay quy dinh hai ky thudt xac dinh ham lugng axit sorbic cé trong dung dich th
nghiém nhu sau:

Ky thuat A: Do quang phé trong viing cuyc tim sau khi d3 oxi héa Iuu huynh dioxit d€ tranh anh hudng
dén két qua do. Qua trinh oxi héa tu xay ra trong vai min trong khéng khi sau khi da bé sung mot it chat
xuc tac dong. i

Tinh dau tu nhién co trong cac loai qua thuéc ho cam, quyt khéng anh hudng dén phép phan tich do
trong nudc qua nay khong cé nhiéu tinh dau. Trudng hdp khi cd ham lugng tinh dau cao thi can phai
loai bo theo phutong phap dugce quy dinh trong ky thuat B.

Ky thuat B: Do mau dua trén phan ing Schmidt. K§ thuat nay doi héi phai loai bd etanol va tinh dau bang
cach bay hoi mét phan mau chung cat. Ky thuat nay khéng nhanh nhu ky thuat A nhung cho két qua cé
thé so sanh dugc. Phuong phap nay dugc st dung khi khéng c6 may do quang ph& & mién cuc tim.

Tinh dau cla téi, hanh hay téi tay cé thé dugc loai bd khi cho bay hoi phan mau chung cat dé giam bét
sai léch két qua.



TIEU CHUAN QubcC GIA | TCVN 7807:2007

Xuat ban lan 1

Rau, qua va san pham rau qua — Xac dinh ham lugng axit sorbic

Fruits, vegetables and devried products — Determination of sorbic acid content

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuan nay qui dinh phuong phap tach chiét axit sorbic cé trong rau, qua va san pham rau, qua va
hai k¥ thuat xac dinh Iugng axit sorbic tach chiét dugc.

2 Nguyeén tic

Dong hda toan bd san pham rdi tién hanh chung cat cudn theo hoi nudc, nham tach lugng axit sorbic cé
trong phan mau thit. Xac dinh lugng axit sorbic c6 trong san phdm chung cat thu dudc bing k¥ thuat
quang phé trong mién cuc tim (k§ thuat A) hoac do mau hay do quang phé clia mau héng tao thanh sau

khi oxi hda axit cromic va x& ly bang axit barbituric (ky thuat B).

3 Thudc thir

Tat ca cac thubce thir duge st dung phai cé chat lugng phan tich va nuéc dudc sir dung phai 1a nuéc cat
hay it nhat la nudc c6 dé tinh khiét tuong duong.

3.1 Axit tartric, dang tinh thé.

3.2 Axit sorbic, dung dich chuan néng dé 0,010 g/l, chuan bi theo mét trong nhiing phuong phéap sau
(3.2.1 hoac 3.2.2).

3.2.1 Hoa tan 0,100 g axit sorbic trong tir 10 d&n 12 ml dung dich natri hydroxit néng dé 0,1 N. Chuyén

toan bé sang binh dinh miic 1 000 ml sau dé thém nudc dén vach.
LAy 100 ml dung dich trén chuyén sang binh dinh mic 1 000 ml th(r hai, thém nudc dén vach.

3.2.2 Hoa tan 134 mg muéi kali sorbat trong nudc trong binh dinh mdc 1 000 ml, thém nudc dén vach.



L&y 100 ml dung dich trén chuyén sang binh dinh mdc 1 000 ml thir hai, thém nudc dén vach.
3.3 Canxi hydroxit, dung dich ndng d6 khoang 0,04 N (néu can).
Vai ky thuat A
3.4 Dung dich xtc tac dong
Hoa vao 1 it nudc dung trong binh dinh mitc 1 000 mi cac lugng sau day:
0,5 g natri hydro carbonat, va
0,001 g dong (I!) sulphat nguyén chat ngadm n&m phan t{t nudc (CuS0,.5H,0).
Thém nudc dén vach.
VGi ky thuat B:
3.5 Dung dich axit cromic-sulfuric

Hoa tan 0,050 g kali dichromat vao khoang 90 ml nudc. Chuyén toan bé sang binh dinh mtc 200 ml.
Thém 100 mi dung dich axit sulfuric nong dé 0,3 N. Thém nuéc dén vach.

(1 lit dung dich axit sulfuric nng dé 0,3 N chira 14,7 g axit sulfuric, tifc la 8.4 ml axit sulfuric 2o = 1,84 g/ml).
3.6 Axit thiobarbituric

Hoa tan 0,500 g axit thiobarbituric trong 50 ml nuéc da b8 sung 10 ml dung dich natri hydroxit nong dé
1 N. Chuyén toan b vao binh dinh mic 100 mi va thém 11 ml axit clohydric néng dé 1 N. Thém nuéc

dén vach.

Dung dich nay khéng bén, do d6 phai dudc sir dung trong vong 5 h sau khi pha ché.

4 Thiét bi, dung cu

St dung cac thiét bi, dung cu phong thir nghiém thong thudng va cu thé nhu sau:
4.1 Can phan tich (néu can).

- 4.2 May dong héa hoic ci.

4.3 Noi cach thuy (néu can).

4.4 Thiét bj chung cét hoi nudc (xem hinh) bao gém nhiing chi tiét dudc liét ké trong 4.4.1 dén 4.4.5,



4.4.1 Binh tao khi, dung tich tlr 1 000 ml dén 1 500 ml.

4.4.2 Thiét bi suc khi, bao géom mét 6ng hinh tru dudng kinh 30 mm va cao 270 mm, phan phia dudi
kin va phinh ra thanh hinh cau c6 dudng kinh 60 mm. Ong cap hoi nudc cach day cla thiét bi suc khi
10 mm. Mau th{r dugc dat trong phan hinh cau, nhiét cung cdp c6 thé bang dién hoac bing ngon Ida.
Trong trudng hop cap nhiét bang ngon Ifa thi nén dat thiét bi trén mét dia kim loai dudng kinh 150 mm
8 gilta ¢6 duc 16 tron dudng kinh 40 mm. B& phan nay giup l1am chéch hudng ngon Ifa va tranh cho san
pham khéng bi phan giai. B6 phan cap nhiét phai dudc diéu chinh sao cho trong suét qua trinh chung

cat thé tich clia san pham trong binh suc khi khéng tang lén hay gidm di qua 5 ml.
4.4.3 Cot phan doan, dé cho cac axit bay hdi di qua cot nay. Cot phan doan cé thé dudc cau tao bdi:

mot 6ng hinh tru dudng kinh 20 mm, chiéu dai 500 mm, c6 chira dai thép xoan gap khuc lam bang

thép khong gi s6 100, chiéu dai budc xoan la 15 mm;
hodc mét cot duang kinh 20 mm va cao 600 mm cd cac méau phia trong bang thiy tinh;
~ hoac béat ctr thiét bi nao c6 cung kha nang phan doan hiéu qua.

CHU THICH Su phan doan Ia can thiét dé giit lai hydroxymethylfurfural néu né co trong hoi chung cat. Chat nay
cling nhu cac san pham thay phan ctia né hap thu tia cuc tim & budc séng 256 nm. Chiéu cao cot phan doan c6
thé giam xuéng dén 200 mm hodc duoc thay thé bang mot 6ng Kjeldahl néu trong san pham khoéng chira
hydroxymethylfurfural.

4.4.4 Thiét bj ngung tu ki€u West phu hop theo tiéu chuan ISO 4799, chiéu dai hoat dong la 400 mm,

dat thang ding d&€ dam bAo ngung tu hoan toan hdi chung cat va lam ngudi toan bo san phdm chung cat.
4.4.5 Binh thL;

~ d6i v8i s&n pham dang 16ng: binh dinh mic 200 mil;

— d6i v8i s&n pham dang sét hay ran: binh dinh mdc 500 ml.

4.4.6 Kiém tra hiéu qué cla thiét bi chung cét

Thiét bi chung cat (4.4) phai chung cat dugc 300 ml sdn pham trong vong tir 12 min dén 15 min, va phai
dap ing dudc mét s6 diéu kién téi thiéu sau day:

a) trong diéu kién chung cat binh thudng, 99,5 % luong axit axetic bd sung vao san pham phai dugc
chung c4t ra cung véi san pham chung cat, né phai la 200 ml. D& kiém tra st dung 20 ml dung dich axit

axetic néng dd 0,1 N:



b) trong cling diéu kién chung cat, khong qua 5 phan nghin lugng axit lactic b8 sung vao san pham
dudc chung cat ra cung v6i san phdm chung cat, né ciing phai la 200 ml. D& kiém tra s dung 20 ml
dung dich axit lactic nong dé 1 N.

4.5 Pipét, dung tich 10 ml, 20 ml va 25 ml, phu hop véi tiéu chudn TCVN 7151 (ISO 648).
4.6 Pipet chia do, c6 dung tich thich hop, phi hgp véi tiéu chudn TCVN 7150-1 (ISO 835-1 ).
DO vai ky thudt A

4.7 Binh nén, dung tich 50 ml.

4.8 May do quang phE; c6 khd nang do dudc & budc séng 256 nm (cuc tim), trang bi cuvet bang thach

anh co chiéu dai dudng quang 10 mm.
Déi vdi ky thuat B .
4.9 Binh dinh murc, dung tich 25 ml phi hgp vdi tiéu chudn TCVN 7153 (ISO 1042).

4.10 May do mau, co kinh loc mau xanh Ia cay hoéc may do quang phé do dudc & budc song 532 nm.

5 Cach tién hanh
5.1 Chuan bj mau thir

5.1.1 San pham dang Idng (nudc ép rau, qua; nudc rau, qua nghién; xird) va san pham dang sét

(mt qua)
Béng héa mau phong thir nghiém sau khi da tron ky.
5.1.2 San pham dang ran (rau, qua)

Cat san pham thanh nhitng miéng nh, loai bé hat néu co. Ly khoang 40 g san pham va déng hoa trong
may dong hda hoic céi (4.2).

D6i v6i san pham déng lanh hoac déng lanh sau thi tién hanh lam tan bang trong binh kin va gbp phan
nudc tan ra trong qua trinh nay vdi sdn pham trudc khi dong hoa.

5.2 Phan mau thir
5.2.1 San pham dang Iéng

Dung pipet (4.5) 1ay 10 ml mau thir (5.1) r6i chuyén vao thiét bi suc khi (4.4.2)



CHU THICH Phan m&u thir cé thé dugc lay theo khdi lugng bang cach can khoang 10 g mau, chinh xac dén 0,01 g.
5.2.2 San pham dang sét hoic rin

Can khoang 10 g san pham (5.1), chinh xac dén 0,01 g, réi chuyén vao thiét bi suc khi (4.4.2), dung mot
lugng nudc téi thiéu dé trang hét phan mau thir sao cho hdn hap vira di dé loang.

CHU THICH  Trong mét s6 trudng hop, can phai ngam phan mau thif trong nudc tir 1 h dén 2 h.
5.3 Chung cit

Trong thiét bi suc khi (4.4.2) da c6 phan mau thlr (5.2) bé sung 0,5 g axit tartric (3.1). N&i thiét bi suc khi
v@i binh sinh hai (4.4.1) va vdi thiét bi ngung tu (4.4.4) ddng thdi cap nhiét cho binh sinh haoi va thiét bi suc
khi. Tién hanh chung cét, chi y sao cho thé tich trong binh suc khi khéng tang hay giam qua 5 ml.

5.3.1 San pham dang long (5.2.1)

Thu san pham chung cat vao trong binh dinh mic 200 ml (4.4.5), dimg qua trinh chung cat khi san pham
chung cat dat mirc 200 ml.

5.3.2 San pham dang sét hoic rin (5.2.2)

Thu I&y san phdm chung cét vao binh dinh mitc 500 mi (4.4.5), khi thé tich san pham chung cét thu duoc
IGn hon it nhét 20 lan so vdi thé tich dung dich chira trong thiét bi suc khi, thi dimg qua trinh chung cat. Do
thé tich clia s&n phdm chung cat thu dugc béing 6ng dong.

5.4 Ky thuat A: Xac dinh bing may do quang phé trong viing cuc tim
3.4.1 Phuong phap xac dinh

5.4.1.1 Néu trong san phdm ban d4u c6 chla tinh dau tdi, hanh hay tdi tay, nhimg tinh dau nay ciing
h&p thu anh sang va sé& anh hudng dén két qua do, d3c biét d6i véi ti. Kiém hoa san phdm chung cat
réi cho bay hai triét dé sé loai bd dudc tac déng nay”.

Khi trong san phadm chung c4t cé nhimg tinh dau nay, diing pipet (4.5) |3y 25 ml s&n phdm chung cat
(5.3) cho vao mét cai dia nhé. Kiém hoa bang cach bé sung tir 1,5 ml dén 2 ml dung dich canxi hydroxit
(3.3), cho bay hai d&n kho trén ndi cach thiy (4.3) va hoa lai biing nuéc dé€ cé dudc thé tich ban dau.

5.4.1.2 Tuy tung trudng hdp, c6 thé dung pipet (4.5) lay 10 ml (xem chu thich) sdn phdm chung cat
(9.3) hoac dung dich tao thanh sau khi sdy khé (5.4.1.1) cho vao binh nén 50 ml (4.7) réi b& sung 10 ml

dung dich xtc tac dong (3.4). Lac nhanh, réi dé yén cho tiép xtc khéng khi trong vai min.

"' Qua trinh bay hoi chi lam sdy khé chir khéng lam phan hiy axit sorbic néu dung dich d0 dé kiém.



CHU THICH Thé tich Ia 10 ml quy dinh trong truong hop ham lugng axit sorbic trong san pham khéng vuot qué

200 mg trén lit hoac trén kilogam. V6i ham Iugng cao hon thi chi lay tir 2 ml dén 5 ml s&n phdm chung cat roi hoa
loang bang nudc dé dat dén thé tich 10 mi.

Bo d6 hap thu clia dung dich bang may do quang phé (4.8) & budc song 256 nm.

Lay gia tri xac dinh dudc trir di gia tri do dugc véi dung dich mau tring (56.4.2).

5.4.2 Phép thirtrang

Tién hanh phép thir tring song song véi phép xac dinh nhung thay thé 10 ml dich chung cat bang 10 ml nudc.
5.4.3 $S6 lan xac dinh

Tién hanh hai phép xac dinh trén cliing mét mau thi (5.1).

5.4.4 Dung dudng chuan

5.4.4.1 Dung pipet (4.6) cho vao mét day sau binh nén 50 ml (4.7), 1an lugt nhu sau:

Oml—1ml-2ml-3mi-5ml- 10 ml dung dich axit sorbic chuén (3.2); d& c6 dudc thé tich 1a 10 ml
can thém nudc véi cac ludgng sau day:

10ml =9 ml—8ml—7ml-5ml- 0 ml Dung dich thu dudc c6 néng d6 tuong (mg la 0 mg — 1 mg —
2 mg -3 mg -5 mg - 10 mg axit sorbic trén lit.

9.4.4.2 Thém vao méi binh nén 10 ml dung dich xuc tac déng (3.4).
Do dd hap thu clia cac dung dich bang may do quang phé (4.8) & budc séng 256 nm.
Lay gia tri xac dinh dudc trur di gia tri do dudc vai dung dich th( trang (5.4.2).

5.4.4.3 Vé d6 thi duong chuan biéu thi méi quan hé gitta d6 hap thu clia cac dung dich (5.4.4.2) va
nong do axit sorbic clia cac dung dich thu dudc tir 5.4.4.1, tinh bang miligam trén lit, nghia la trudc khl
bo sung dung dich xtic tac dong (3.4).

55 Ky thuat B: Xac dinh biing may do mau hay may do quang phé & budc séng 532 nm
2.5.1 Phuong phap xac dinh

3.5.1.1  Néu trong san pham ban dau cé ch(a etanol thi loai bo ra khéi san pham chung cat theo
phuong phap sau day:



Ding pipet (4.5) 18y 25 ml sdn phdm chung cat (5.3) cho vao mét cai dia nhd: kidm hoéa bang cach bd
sung tur 1,5 mi d@én 2 ml dung dich canxi hydroxit (3.3), cho dia vao néi cach thdy (4.3) bay hoi cho dén
khi thé tich gidm con mét nita, thudng mat khoang 30 min. Chuyén toan bé phan con lai vao binh dinh

muc 25 ml, dung nudc trang sach dia, thém nudc cho dén vach réi lac déu.

5.5.1.2 Néu trong san phdm ban d4u cé chifa tinh dau (trong trudng hop nuéc ép tUr qua thudc nhém
cam, quyt), loai bo tinh dau khdi san phdm chung cat theo phuong phap da dude mé ta trong 5.5.1.1
nhung kéo dai qua trinh bay hai cho dén khi thé tich dung dich con lai trén dia chi con tit 1 ml dén 2 mi.

§.5.1.3 Néu trong san pham ban dau cé chifa tinh dau ti, hanh hodc hanh tay, tién hanh nhu da mé
ta trong 5.4.1.1.

CHU THICH Trong trudng hop cha tinh dau tdi. ngay ca khi san phdm chung cat da duoc bay hai kiét thi tinh
dau t6i van con so6t va anh hudng dén gia tri hap thu anh sang do dudc clia mau, sai léch nay tuong duagng véi

1,5 mg axit sorbic trén kilogam.

5.5.1.4  Tuy trudng hop, c6 thé dung pipet (4.5) idy 10 ml (xem chu thich dui day) san pham chung
cat (5.3) hoac dung dich thu dudc sau khi x{t ly (5.5.1.1, 5.5.1.2 ho&c 5.5.1.3) roi chuyén vao binh dinh
mitc 25 ml (4.9).

CHU THICH Thé tich Ia 10 ml quy dinh trong trudng hop ham luong axit sorbic trong san phdm khéng vugt qua
200 mg trén lit hodc trén kg. V6i ham lugng cao han thi chi 13y tir 2 ml d&n 5 ml san pham chung cat réi hoa loang
bang nudc dé dat dén thé tich 10 ml.

B6 sung 4 ml dung dich axit cromic-sulfuric (3.5) va giur binh trong ndi cach thiy (4.3) trong vong 10 min.

Cho thém 4 ml.dung dich axit thiobarbituric (3.6) va gitt binh trong ndi cach thly (4.3) thém 20 min nia:
mau hong sé xuat hién. Lam nguéi binh trong bé nudc da va thém nudc cho dén vach.

Trong vong 30 min sau do6, do d6 hap thu anh sang clia dung dich bang may do mau hodc may do
quang phé (4.10) & budc séng 532 nm.

Lay gia tri do dudc trir di gia tri do dugc vdi dung dich thir trang (5.5.2).
5.5.2 Phép thir trang

Do d6 hap thu cla thd trang tuong tu nhu clla mau thd nhung thay 10 ml san phdm chung cat bing
10 ml nudc..

5.5.3 Sé lan xac dinh

Tién hanh hai [an xac dinh trén ciing mét mau thi (5.1).



5.5.4 Dung dudng chuan

5.5.4.1 Chuan bi dung dich axit sorbic chudn néng dé 2,0 mg/l bang cach pha loang 1 thé tich dung
dich chuan (3.2) vdi 4 thé tich nudc.

5.5.4.2 Dung pipet (4.6) cho vao mét day sau binh dinh mic 25 ml (4.9), l1an luct nhu sau:

Oml—2ml-4ml-6ml-8ml- 10 ml dung dich axit sorbic chudn (5.5.4.1); G cé dudc thé tich 10 ml

can cho thém nudc véi cac luong sau day:

10ml =8 ml—6ml—4ml-2ml -0 ml Dung dich thu dudc c6 néng dé Ian ludt la: 0 mg - 0,4 mg —
0,8 mg - 1,2 mg — 1,6 mg — 2,0 mg axit sorbic trén lit.

5.5.4.3 Thém vao mdi binh cau 4 ml dung dich axit cromic-sulfuric (3.5) va gilt binh trén néi cach thiy

(4.3) trong vong 10 min.

Thém 4 ml dung dich axit thiobarbituric (3.6) va gilt binh trén ndi cach thly (4.3) dé thém 20 min nita:

mau héng sé xuat hién. Lam ngudi binh trong bé nudc da va thém nudc dén vach.

Trong vong 30 min sau d6, do dé hdp thu anh sang clia cac dung dich bang may do mau hodc may do
quang phé (4.10) & budc séng 532 nm.

Lay cac gia tri do duggc trir di gia tri do dudc trong phép thir tréng ( 5.5.2).

5.5.4.4 Ve d6 thi duong chuan biéu thi méi quan hé gilta d6 hap thu va néng dé axit sorbic, don vi

miligam trén lit, clia cac dung dich (5.5.4.3).

6 Biéu thj két qua?

6.1 Phuong phap tinh va céng thirc

6.1.1 Phan mau thir |ay theo thé tich

Ham lugng axit sorbic tinh theo miligam trén lit san pham dudc tinh theo cong thic:

m, x 200
V

|

trong do

' Trong nhiéu san phdm tur thuc vat cé chia mot luang nho cac hgp chat bay hdi, nhitg hdp chat nay c6 thé dudc chiét ra

bdi cac dung méi hitu cd va chiing cé kha nang hap thu anh sang & budc séng 256 nm hay gay nén phan (mg tao mau trong
Ky thuat B (5.5). Vi vay, két qua can dugc gidi thich ré (mac di mirc db sai lech tugng déi nho, tugng duang vdi nhé hon 10 mg
trén lit hay trén kilogram) va so sanh véi két qué phan tich trén cac san pham cung loai va khéng chira axit serbic.



m, la khéi lugng clia axit sorbic tinh dudc tir duong chuin (xem 5.4.4 hodc 5.5.4), tinh bang
miligam trén lit sdn pham chung cat (5.3.1);

V; la thé tich da st dung trong 5.4.1.2 hoac 5.5.1.4 (thudng la 10 mi, nhung ciing c6 thé la 5 mi
hoac 2 ml), tinh bang mililit.

6.1.2 Phan mau thir 1ay theo khdi luong
Ham lugng axit sorbic, tinh bang miligam trén kilogam, dugc tinh theo céng thitc sau day:

m, x VxI0

|
trong d6
m, 1a khéi lugng clia phan mau thir (5.2.2), tinh bing gam:

m, la khéi lugng clia axit sorbic tinh dugc tir dudng chudn (xem 5.4.4 ho#c 5.5.4), tinh bing
miligam trén lit sdn phdm chung cét (5.3.2);

V la thé tich clia san pham chung cat thu dudc, tinh bing mililit (xem 5.3.2):

V; la thé tich da st dung trong 5.4.1.2 hodc 5.5.1.4 (thudng la 10 ml, nhung ciing c6 thé 1a 5 ml
hoac 2 ml), tinh bang mililit.

6.2 Do l3p lai

Chénh léch gilta két qua clia hai phép xac dinh thuc hién déng thoi hoac lién ti€p nhanh bdi cling mét
ngudi khéng dudc vudt qua 5 % gia tri trung binh tuong daéi.

7 Bao cao thu nghiém

Bao cao thir nghiém phai ghi ré phuong phap st dung va két qua thu dudc. Bao céo ciing phai néu r3
moi chi tiét thao tac khéng dugc quy dinh trong tiéu chudn nay hoac nhitng diéu duoc coi la tuy y ciing
nhu cac su c6 bat ky ma co6 thé anh hudng dén két qua.

Bao cao thir nghiém ciing phai bao gém moi théng tin can thiét d& nhan bigt day dd vé mau thi.



Cat phan doan
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Binh sinh hay (4.4, 1)

Hinh vé- So do thiét bj chung cit bing hdi nudc (4.4)-



