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T i ª u  c h u È n  v i Ö t  n a m                               TCVN 5536 - 1991


S÷a ®Æc cã ®­êng. X¸c ®Þnh hµm l­îng sacaroza b»ng ph­¬ng ph¸p ph©n cùc

Sweetened condensed milk. Polarimetric method for determination of sucrose content.
Tiªu chuÈn nµy ¸p dông cho s÷a ®Æc cã ®­êng nguyªn chÊt vµ ®· t¸ch chÊt bÐo.

Tiªu chuÈn nµy phï hîp víi ST SEV 4886 - 84.

1. B¶n chÊt cña ph­¬ng ph¸p

Ph­¬ng ph¸p nµy dùa trªn c¬ së kÕt tña chÊt bÐo vµ protein b»ng dung dÞch kÏm axetat vµ kaliferoxyanua, ph©n huû lactaza b»ng can xi oxyt vµ phÐp ®o ph©n cùc gãc quay mÆt ph©n cùc ¸nh s¸ng trong dung dÞch sacaroza.

2. Qui ®Þnh chung

2.1. TiÕn hµnh thö theo c¸c qui ®Þnh hiÖn hµnh.

2.2. §Ó tiÕn hµnh thö nÕu kh«ng cã c¸c chØ dÉn kh¸c, dïng thuèc thö tinh khiÕt ph©n tÝch (TKPT) vµ n­íc cÊt hoÆc n­íc cã ®é tinh khiÕt t­¬ng ®­¬ng.

3. MÉu thö

3.1. Kü thuËt lÊy mÉu theo TCVN 5531 - 1991 (ST SEV 1745 - 79).

3.2. ChuÈn bÞ mÉu theo TCVN 5535 - 1991 (ST SEV 823 - 77).

4. ThiÕt bÞ
§Ó tiÕn hµnh thö, sö dông c¸c thiÕt bÞ sau:

1. Ph©n cùc kÕ cã ®Ìn natri hoÆc ®Ìn thuû ng©n xanh, cã gi¸ trÞ v¹ch chia thang ®o kh«ng lín h¬n 8,7266.10-4 rad;

2. èng ®o ph©n cùc cã chiÒu dµi 2 dm cã vá gi÷ nhiÖt;

3. C©n ph©n tÝch cã giíi h¹n c©n lín nhÊt 200g cã sai sè cho phÐp kh«ng lín h¬n 0,001 g;

4. Nåi thuû tinh cã ®iÒu chØnh nhiÖt ®é ®Õn 800C;

5. Cèc bÒn ho¸, dung tÝch 200 ml;

6. B×nh ®Þnh møc, dung tÝch 50 vµ 100 ml;

7. èng ®ong ®Þnh møc, dung tÝch 100 ml;

8. Pipet, dung tÝch 40 hoÆc 20 ml;

9. Pipet chia ®é, dung tÝch 5 ml;

10. B×nh tam gi¸c, dung tÝch 200 ml;

11. PhÔu thuû tinh cã ®­êng kÝnh tõ 80 ®Õn 100 mm;

12. GiÊy läc;

13. NhiÖt kÕ cã kho¶ng ®o tõ 0 ®Õn 100oC, cã gi¸ trÞ v¹ch chia 10C;

14. Th×a hoÆc bay trén;

15. Lä cã n¾p ®Ëy kÝn.

5. Thuèc thö vµ dung dÞch

§Ó tiÕn hµnh thö, dïng c¸c chÊt:

1. Kaliferoxyanua ngËm 3 ph©n tö n­íc/K4Fe (CN)63H20/. Dung dÞch I ®­îc chuÈn bÞ nh­ sau: 10,6 g tinh thÓ kali feroxyanua ngËm 3 ph©n tö n­íc hoµ tan trong n­íc, thªm n­íc ®Õn 100 ml;

2. Axit axetic cã thÓ kÕt tinh (CH3COOH);

3. KÏm axetat ngËm 2 ph©n tö n­íc/Zn(C2H3O2)2 2H2O/, Dung dÞch II ®­îc chuÈn bÞ nh­ sau: 21,9 g kÏm axetat tinh thÓ vµ 3 ml axit axetic ë thÓ kÕt tinh hoµ tan trong n­íc thªm n­íc ®Õn 100ml;

4. Canxi oxit (CaO);

5. Phenolphtalein dung dÞch ®­îc chuÈn bÞ nh­ sau:

2g phenolphtalein hoµ tan trong cån etylic nång ®é theo thÓ tÝch 68% ®Õn 100 ml;

6. Axit sunfuric ®Ëm ®Æc, dung dÞch ®­îc chuÈn bÞ nh­ sau:

cho tõ tõ mét phÇn axit sunfuric ®Ëm ®Æc vµo ba phÇn n­íc vµ khuÊy ®Òu;

7. Sacaroza, hµm l­îng kh«ng nhá h¬n 99,8%.

6. TiÕn hµnh thö
6.1. C©n (20,00 ( 0,01) g mÉu cho vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch 100 ml vµ cho thªm 2 ml mçi lo¹i dung dÞch I vµ II l¾c ®Òu sau ®ã cho thªm n­íc ®Õn v¹ch.

KhuÊy ®Òu dung dÞch nµy mét lÇn n÷a gi÷a trong 20 phót vµ läc. Dïng pipet hót 40 ml dung dÞch ®· läc cho vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch 50 ml. Cho thªm 0,75 g canxi oxit nghiÒn mÞn, khuÊy ®Òu nhiÒu lÇn vµ ®un nãng ®Õn 75 - 800C trong mét giê.

Sau ®ã lµm l¹nh nhanh hçn hîp, nhá 2 giät dung dÞch phenolphtalein vµ axit ho¸ nhÑ b»ng axit sunfuric lo·ng. Khi ®ã dung dÞch sÏ mÊt mµu.

Cho thªm vµo hçn hîp trªn dung dÞch I vµ II (mçi lo¹i 2 ml) vµ lµm l¹nh ®Õn (20 ( 2)0C. Sau ®ã cho thªm n­íc cã nhiÖt ®é 20 0C ®Õn 50 ml vµ läc bá 10 giät dÞch läc ®Çu tiªn.

Rãt dung dÞch trong suèt vµo èng ®o ph©n cùc cã chiÒu dµi 2 dm kh«ng ®­îc ®Ó t¹o bät trong b×nh vµ ®o gãc quay.

6.2. TiÕn hµnh thÝ nghiÖm kiÓm tra (thùc hiÖn hai phÐp x¸c ®Þnh song song) b»ng c¸ch dïng hçn hîp ®­îc chuÈn bÞ tõ 50,00 g s÷a nguyªn chÊt hoÆc 55,00 g s÷a ®· t¸ch chÊt bÐo pha víi 9,00 g ®­êng sacaroza tinh khiÕt, t­¬ng ®­¬ng 20,00 g s÷a ®Æc cã ®­êng cã hµm l­îng sacaroza 45%.

KÕt qu¶ thÝ nghiÖm kiÓm tra ®­îc lÊy theo gi¸ trÞ trung b×nh céng cña 2 phÐp x¸c ®Þnh song song, mµ sai lÖch víi gi¸ trÞ 45% kh«ng qu¸ 0,2%.

7. TÝnh kÕt qu¶
7.1. Hµm l­îng sacaroza (X1) tÝnh b»ng % khèi l­îng, ®­îc x¸c ®Þnh theo c«ng thøc:

X1 = ( .253,0

trong ®ã:

( - gãc quay ®­îc ®o b»ng ph©n cùc kÕ tÝnh b»ng rad;

253,0 - hÖ sè chuyÓn ®æi.

7.2. KÕt qu¶ cuèi cïng lµ trung b×nh céng kÕt qu¶ cña hai lÇn x¸c ®Þnh song song mµ sai lÖch gi÷a hai lÇn x¸c ®Þnh ®ã kh«ng v­ît qu¸ 0,3%.
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