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tCvn                      T i ª u   c h u È n   V i Ö t   N a m

TCVN 5537 : 1991

S÷a ®Æc cã ®­êng

ph­¬ng ph¸p x¸c ®Þnh 

hµm l­îng protein tæng sè

Hµ Néi – 1991

Lêi nãi ®Çu

TCVN 5537-1991 phï hîp víi ST SEV 4229 - 83.

TCVN 5537-1991 do Héi tiªu chuÈn ViÖt nam biªn so¹n, Tæng côc Tiªu chuÈn - §o l­êng – ChÊt l­îng ®Ò nghÞ vµ ®­îc Uû ban Khoa häc Nhµ n­íc ban hµnh theo quyÕt ®Þnh sè 654/Q§ ngµy 30 th¸ng 10 n¨m 1991.

T i ª u  c h u È n  v i Ö t  n a m                            TCVN 5537 - 1991

           (ST SEV 4229 - 83)

S÷a ®Æc cã ®­êng

Ph­¬ng ph¸p x¸c ®Þnh hµm l­îng Protein tæng sè

Sweetened condenned milk. Determination of total protein content

Tiªu chuÈn nµy hoµn toµn phï hîp víi tiªu chuÈn ST SEV 4229-83.

1. Ph­¬ng ph¸p vi l­îng

1.1. B¶n chÊt ph­¬ng ph¸p

Ph­¬ng ph¸p ®­îc thùc hiÖn b»ng c¸ch ph©n huû mÉu thö b»ng axit sunfuric ®Ëm ®Æc vµ Kali sunfat víi chÊt xóc t¸c ®ång sunfat, liªn tôc kiÓm ho¸, ch­ng cÊt, chuÈn ®é am«ni¨c gi¶i phãng vµ sau ®ã tÝnh kÕt qu¶ ra protein.

1.2. Qui ®Þnh chung.

1.2.1. §Ó tiÕn hµnh thö, dïng thuèc thö tinh khiÕt, ph©n tÝch (TKPT) vµ n­íc cÊt hoÆc n­íc cã ®é tinh khiÕt t­¬ng ®­¬ng.

1.2.2. TiÕn hµnh thö n¬i kh«ng cã khÝ amoni¨c.

1.3. C¸c mÉu thö

1.3.1. Kü thuËt lÊy mÉu theo TCVN 5531-1991 (ST SEV 1945-79)

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

1.4. ThiÕt bÞ

§Ó tiÕn hµnh thö dïng:

1. C©n ph©n tÝch cã giíi h¹n ®o lín nhÊt 200g vµ sai sè cho phÐp cña phÐp c©n kh«ng lín h¬n 0,0002g.

2. B×nh Kendan dung tÝch 500 ml;

3. èng ®ong ®Þnh møc dung tÝch 50 vµ 100 ml;

4. ThiÕt bÞ ®Ó ch­ng cÊt parnet-Vagner, víi b×nh cÇu dung tÝch 500ml hoÆc thiÕt bÞ kh¸c t­¬ng tù

5. B×nh Erlenmeier dung tÝch 200 ml;

6. Buret dung tÝch 50 ml cã gi¸ trÞ v¹ch chia 0,05 ml (kh«ng cã thêi gian ®îi)

7. Cèc ho¸ häc dung tÝch 50 ml;

8. Dao nghiÒn;

9. Chai ®ùng n­íc, chËu röa;

10. NhiÖt kÕ víi ph¹m vi ®o tõ 0 ®Õn 1000 C cã gi¸ trÞ v¹ch chia 10C;

11. Lß nung

1.5. Thuèc thö vµ vËt liÖu

1. Axit sunfuric ®Ëm ®Æc kh«ng chøa nit¬; (20= 1,840kg/m3

2. Axit sunfuric dung dÞch cã nång ®é (½ H2SO4) = 0,1 mol/l hoÆc axit clohydric dung dÞch cã HCl = 0,1 mol/l;

3. §ång sunfat ngËm 5 n­íc (CuSO4. 5H2O);

4. Kali sunfat kh«ng ngËm n­íc (K2SO4);

5. Axit Boric (H3BO4) dung dÞch cã nång ®é 40g/l;

6. Natri hydroxit (NaOH) dung dÞch cã nång ®é 330g/l (33%)

7. Hçn hîp chÊt chØ thÞ mµu Tasiro ®­îc chuÈn bÞ b»ng c¸ch hoµ tan 2g metyl ®á (C15H14O2N3) vµ 1 g metyl (C16H18O3ClS) xanh da trêi trong 1000 ml cån 95%. Dung dÞch ®­îc b¶o qu¶n trong b×nh thuû tinh mÇu sÉm vµ ®Æt ë n¬i tèi m¸t. Cho phÐp sö dông chØ thÞ mÇu lo¹i kh¸c cã ho¹t tÝnh t­¬ng tù.

8. VËt liÖu ®Ó s«i, kh«ng dÇu mì, kh«ng xèp, kh«ng vì trong sö dông nh­ b×nh thuû tinh mÉu (côc) silic cacbua. Kh«ng b¾t buéc ph¶i sö dông vËt liÖu nµy.

9. Sacaroza (C12H22O11);

1.6. ChuÈn bÞ thö.

1.6.1. §un nãng mÉu thö ®Õn nhiÖt ®é (20±2)0C.

1.6.2. TiÕn hµnh thÝ nghiÖm kiÓm tra theo ®iÒu 1.7 b»ng c¸ch dïng 1,5÷2,0 ml n­íc cÊt hoÆc n­íc cã chÊt l­îng t­¬ng ®­¬ng, hoÆc 1,5÷2,0 g ®­êng sacaroza thay cho s÷a ®Æc cã ®­êng.

1.7. TiÕn hµnh thö.

1.7.1. Cho 1,5÷2,0 g s÷a ®Æc cã ®­êng vµo b×nh Kendan thªm 20 ml dung dÞch axit sunfuric ®Ëm ®Æc. Bá thªm 10 g kali sunfat vµ 0,05 g ®ång sunfat, ®un nãng dÇn hçn hîp trong tñ hót trªn ngän löa lóc ®Çu nhá, ®Õn khi khö gÇn hÕt l­îng n­íc, sau ®ã ®èt ë nhiÖt ®é (360±20)0C ®Õn khi chÊt trong b×nh biÕn thµnh trong suèt kh«ng mµu hoÆc mµu xanh nh¹t.

1.7.2. Lµm nguéi chÊt trong b×nh ®Õn (20±2)0C, cÈn thËn cho thªm 50 ml n­íc khuÊy ®Òu, råi ®æ sang b×nh ®Ó ch­ng cÊt, tr¸ng l¹i b×nh cò 3 lÉn, mçi lÇn 30 ml ®æ tÊt c¶ vµo b×nh ch­ng cÊt. Sau ®ã kiÒm ho¸ 80 ml dung dÞch natri hy®roxit, ®uæi amoniac bay ra b»ng h¬i n­íc khi lµm l¹nh.

Dïng b×nh Erlenmeier lµm b×nh ®ùng, cho vµo ®ã 50 ml dung dÞch axit Boric vµ 2-3 giät chÊt chØ thÞ mµu Tasiro vµ ®Æt trªn b×nh ch­ng cÊt d­íi èng sinh hµn sao cho phÇn cuèi phÝa d­íi èng sinh hµn ®Ó lµm l¹nh ngËp hoµn toµn trong chÊt láng. ViÖc ch­ng cÊt ®­îc kÕt thóc nÕu trong thêi gian 30 phót chÊt l­îng thu ®­îc trong b×nh Erlenmeier cßn l¹i 100ml. MÊy phót tr­íc khi kÕt thóc ch­ng cÊt b×nh ®­îc ®Æt thÊp h¬n vµ phÇn cuèi èng lµm nguéi ®­îc röa b»ng n­íc cÊt.

ChÊt láng trong b×nh ®­îc chuÈn ®é b»ng dung dÞch axit sunfuric hoÆc axit clohydric ®Õn khi chÊt trong trong b×nh chuyÓn sang mµu tÝm.

TiÕn hµnh hai phÐp x¸c ®Þnh song song.

1.8. Xö lý kÕt qu¶.

1.8.1. Hµm l­îng nit¬ (X1) tÝnh b»ng phÇn tr¨m (%) khèi l­îng, ®­îc tÝnh theo c«ng thøc sau:

(V – V1) F.0,14

X1 = ----------------------- 



(1)

m

trong ®ã:

V: thÓ tÝch axit sunfuric cã nång ®é ½ H2SO4 =0,1 mol/l hoÆc axit clohydric cã nång ®é HCl= 0,1 mol/l ®· dïng ®Ó chuÈn ®é mÉu thö, ml.

V1: thÓ tÝch axit sunfuric nång ®é ½ H2SO4 =0,1 mol/l hoÆc axit clohydric nång ®é HCl= 0,1 mol/l ®· dïng ®Ó chuÈn ®é mÉu kiÓm tra, ml.

F: hÖ sè cña axit sunfuric nèng ®é ½ H2SO4 =0,1 mol/l hoÆc axit clohydric nång ®é HCl= 0,1 mol/l ®­îc lÊy chÝnh x¸c tíi 4 sè sau dÊu phÈy, 1 ml axit sunfuric nång ®é ½ H2SO4 =0,1 mol/l hoÆc axit clohydric nång ®é HCl= 0,1 mol/l, t­¬ng ®­¬ng 1,4 mg nit¬.

m: khèi l­îng mÉu c©n, g.

1.8.2. Hµm l­îng protein (X2) tÝnh b»ng % ®­îc x¸c ®Þnh theo c«ng thøc sau:

X2= X1. 6,38                



(2)

Trong ®ã:

X1: hµm l­îng nit¬ x¸c ®Þnh theo c«ng thøc (1) % 

6,38%: hÖ sè chuyÓn ®æi theo khèi l­îng.

1.8.3. LÊy gi¸ trÞ trung b×nh céng cña hai kÕt qu¶ cña 2 phÐp x¸c ®Þnh song song lµm kÕt qu¶ thö, sai lÖch gi÷a chóng kh«ng v­ît qu¸ 0,06% protein.

Chªnh lÖch kÕt qu¶ hµm l­îng protein tron 2 phßng thÝ nghiÖm kh¸c nhau kh«ng ®­îc v­ît qu¸ 0,12% protein.

1.9. Ph­¬ng ph¸p vÜ l­îng lµ ph­¬ng ph¸p träng tµi

2. ph­¬ng ph¸p b¸n vi m«
2.1. B¶n chÊt cña ph­¬ng ph¸p.

Ph­¬ng ph¸p ®­îc thùc hiÖn b»ng c¸ch ph¸ huû mÉu thö b»ng dung dÞch sªlen trong axit sunfuric, tiÕp theo lµ kiÒm ho¸, ch­ng cÊt chuÈn ®é amoniac ®­îc gi¶i phãng ra vµ sau ®ã tÝnh kÕt qu¶ ra protein.

2.2. Qui ®Þnh chung.

Qui ®Þnh theo ®iÒu 1.2.

2.3. MÉu thö

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

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

2.4.ThiÕt bÞ

§Ó tiÕn hµnh thö dïng c¸c thiÕt bÞ sau:

1. C©n ph©n tÝch cã giíi h¹n ®o lín nhÊt 200g vµ sai sè cho phÐp cña phÐp c¨n kh«ng lín h¬n ± 0,002g .

2. Pipet hoÆc èng hót ®Þnh l­îng dung tÝch 1ml.

3. Buret dung tÝch 25 ml cã gi¸ trÞ ®é chia 0,05 ml, kh«ng cã thêi gian ®îi.

4. ThiÕt bÞ b¸n vi m« Kendan bao gåm:

L­íi nh«m kÝch th­íc 400 x 100 x 90 mm víi 18 lç trßn  ®­êng kÝnh ( 33mm, ®é s©u tõ 85 ÷ 90mm, ®­îc ®èt nãng b»ng h¬i hoÆc ®iÖn (h×nh 1 vµ 2)

B×nh ph©n huû vµ ch­ng cÊt h×nh trô Kentat chiÒu dµi 195 mm, ®­êng kÝnh 32 mm víi ®é cån chuÈn 19, dung tÝch 100ml cã ®¸y d¹ng h×nh nãn víi gãc tõ 108 ®Õn 1280 (h×nh 3).

5. ThiÕt  bÞ ®Ó ch­ng cÊt.

6. Buret b¶o qu¶n hoÆc buret hót nhanh cã dung tÝch kh«ng nhá h¬n 4 ml.

7. PhÔu.

8. B×nh Erlenmeier dung tÝch 100 ml;

9. èng ®ong chia ®é dung tÝch 1000ml vµ 100 ml;

10. Hai nhiÖt kÕ cã ph¹m vi ®o tõ 0 ®Õn 4000C víi gi¸ trÞ v¹ch chia 10C vµ tõ 0 ®Õn 1000C víi gi¸ trÞ v¹ch chia 10C.

11. Cèc bÒn ho¸ dung tÝch 400 ml.

12. Dao trén.

13. Chai ®ùng n­íc, chËu röa.

14. R¬ le hÑn giê.

2.5. Thuèc thö vµ vËt liÖu 

§Ó tiÕn hµnh thö dïng:

1. Dung dÞch Selen trong axit sunfuric ®­îc chuÈn bÞ nh­ sau: hoµ tan 5 g Selen trong 1000 ml axit sunfuric ®Ëm ®Æc cã tû khèi riªng ( 20= 1,840 g/l, ®un nãng ®Õn khi nhËn ®­îc chÊt láng kh«ng mµu.

2. axit sunfuric nång ®é ½ (H2SO4)  = 0,05 mol/l.

3. Natri hydroxit (NaOH), dung dÞch nång ®é 330 g/l (33%).

4. axit Boric H3BO3 dung dÞch nång ®é 20g/l (2%).


5. ChÊt chØ thÞ Tasiro hçn hîp cña 100ml dung dÞch metylen ®á 0,3 g/l (trong r­îu 70% vµ 15 ml dung dÞch metylen xanh trong n­íc b»ng 1g/l. Dung dÞch ®­îc b¶o qu¶n trong b×nh thuû tinh sÉm mÇu vµ ®Ó n¬i tèi, m¸t.

6. Timoftalein 1g/l dung dÞch r­îu.

7. §­êng sacaroza (C12H22O11).

2.6. ChuÈn bÞ thö

2.6.1. §èt nãng mÉu thö ®Õn nhiÖt ®é 20 ± 20C

2.6.2. TiÕn hµnh thÝ nghiÖm kiÓm tra b»ng c¸ch thay s÷a ®Æc cã ®­êng b»ng 0,5 ml n­íc cÊt hoÆc 0,5 g ®­êng.

2.7. TiÕn hµnh thö

C©n 0,50 g s÷a ®Æc cã ®­êng cho vµo b×nh ph©n huû, thªm 4ml dung dÞch selen trong axit sunfuric. Dïng phÔu vµ dao nghiÒn, thªm 0,5 ®Õn 1g Kali sunfat, khuÊy ®Òu. §èt nãng b×nh ph©n huû trªn l­íi nh«m ®Õn nhiÖt ®é 360 ± 100C vµ l¾c ®Òu nhiÒu lÇn, gi÷ ë nhiÖt ®é nµy cho ®Õn khi chÊt ë trong b×nh trë nªn trong suèt kh«ng mµu. Sau khi ®Ó nguéi pha lo·ng chÊt láng trong b×nh b»ng l­îng n­íc cÊt t­¬ng ®­¬ng, cho thªm 2 giät dung dÞch timoftalen vµ cho vµo thiÕt bÞ ch­ng cÊt.

Dïng b×nh Eerlenmeier lµm b×nh høng ®· cã 20 ml dung dÞch axit boric vµ vµi giät chÊt chØ thÞ Tasiro. §Æt b×nh sao cho phÇn cuèi phÝa d­íi cña èng lµm l¹nh ngËp hoµn toµn trong chÊt láng.

Thªm vµo dung dÞch ph©n huû natri hydroxit ®Õn khi dung dÞch chuyÓn sang mµu xanh, ch­ng cÊt 3 phót trong luång h¬i n­íc. Sau 2 phót sau khi dung dÞch chuyÓn tõ mµu tÝm sang mµu xanh cña dung dÞch axit boric, ch­ng cÊt thªm 1 phót vµ chuÈn ®é b»ng dung dÞch axit sunfuric nång ®é 0,05 mol/l ®Õn khi chuyÓn sang mµu tÝm.

TiÕn hµnh hai phÐp x¸c ®Þnh song song.

2.8. Xö lý kÕt qu¶.

2.8.1. Hµm l­îng nit¬ (X3) tÝnh % khèi l­îng ®­îc x¸c ®Þnh theo c«ng thøc:

(V2 – V3) F . 0,07

X3= ---------------------------       


 (3)

M

Trong ®ã:

V2: thÓ tÝch axit sunfuric víi nång ®é ½ (H2SO4) = 0,05 mol/l ®· dïng ®Ó chuÈn ®é mÉu thö, ml.

V3: thÓ tÝch axit sunfuric víi nång ®é ½ (H2SO4) = 0,05 mol/l ®· dïng ®Ó chuÈn ®é mÉu kiÓm tra, ml.

F: hÖ sè axit sunfuric nång ®é ½ (H2SO4) = 0,05 mol/l ®­îc lÊy tíi 4 sè sau dÊu phÈy; 1 ml axit sunfuric (nång ®é ½ H2SO4 = 0,05 mol/l t­¬ng ®­¬ng 0,07 mg nit¬).

m: khèi l­îng mÉu c©n, ( .

2.8.2. Hµm l­îng protein (X4) tÝnh theo % khèi l­îng ®­îc x¸c ®Þnh theo c«ng thøc:

X4 = X3 . 6,38




(4)

Trong ®ã:

X4: hµm l­îng nit¬ tÝnh theo c«ng thøc (3), %

6,38: hÖ sè chuyÓn ®æi.

2.8.3. LÊy gi¸ trÞ trung b×nh sè häc kÕt qu¶ 2 phÐp x¸c ®Þnh song song lµm kÕt qu¶ thö. Sai lÖch gi÷a chóng kh«ng ®­îc lín h¬n 0,04% protein.

Sai lÖch kÕt qu¶ x¸c ®Þnh hµm l­îng protein gi÷a 2 phßng thÝ nghiÖm kh«ng ®­îc lín h¬n 0,08% portein.

------------------------------
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