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TCVN 4589 - 88

ĐỒ HỘP - PHƯƠNG PHÁP XÁC ĐỊNH HÀM LƯỢNG AXIT TỔNG SỐ VÀ AXIT BAY HƠI 
Canned foods - Determination of acide content


Tiêu chuẩn này phù hợp với ST SEV 3010 - 81, ST SEV 3012 - 81 và thay thế TCVN 165 - 64 phần IV, mục 28, 29, 30.

1. Xác định hàm lượng axit tổng số bằng phương pháp trung hòa 

1.1. Nội dung phương pháp 

Chuẩn độ trực tiếp các axit có trong mẫu bằng dung dịch natri hydroxit với chỉ thị phenolphtalein.


1.2. Lấy mẫu theo TCVN 4409 - 87. Chuẩn bị mẫu theo TCVN 4413 - 87. 

1.3. Dụng cụ, hóa chất 

Cân phân tích chính xác tới 0,0001 g;


Bình định mức 100, 250ml;


Bình tam giác 50, 250ml;


Buret 25ml; 


Pipet 5, 25 ml; 


Cốc thủy tinh có mỏ 250 ml;


Than hoạt tính;


Natri hydroxit 0,1N;


Phenolphtalein 0,1% trong cồn 600;


Nước cất theo TCVN 2217 - 77. 


1.4. Tiến hành thử 


1.4.1. Với mẫu là nước màu nhạt, hút 5 - 10ml cho vào bình tam giác 100ml, thêm 20ml nước cất trung tính và 3 giọt dung dịch phenolphtalein 0,1% lắc đều rồi chuẩn độ bằng natri hydroxit 0,1N đến dung dịch có màu hồng nhạt bền trong 30 giây. 

1.4.2. Với mẫu có lẫn cái nước hoặc chất rắn (quả nước đường, nước quả đặc, nguyên liệu…). Trộn đều mẫu đã chuẩn bị, cân 10 - 20g chính xác đến 0,001g, dùng nước cất chuyển toàn bộ lượng mẫu vào bình tam giác dung tích 250ml thêm nước đến khoảng 150ml, đun trên bếp cách thủy ở 800C trong 15 phút. Làm nguội, chuyển toàn bộ vào bình định mức 250ml, thêm nước đến vạch, lắc kỹ, để lắng. Lọc mẫu thu dịch lọc vào cốc. Hút 25ml dịch lọc vào bình tam giác dung tích 100ml, thêm 3 giọt phenolphtalein 0,1%, chuẩn độ bằng natri hydroxit 0,1N đến màu hồng nhạt bền vững trong 30 giây. 


1.4.3. Với mẫu có màu sẫm (mứt quả…), cân mẫu và đun cách thủy như điều 1.4.2. Sau khi để nguội thêm khoảng 1 - 2g than hoạt tính, lắc kỹ, chuyển sang bình định mức và tiếp tục tiến hành như trong điều 1.4.2. 


Có thể không dùng than hoạt tính mà tiến hành như điều 1.4.2 và thay phenolphtalein bằng chỉ thị alkaliblue 6B 0,1% chuẩn độ đến khi dung dịch chuyển đột ngột sang màu sáng. 


1.5. Tính kết quả 

1.5.1. Hàm lượng axit tổng số (X) của mẫu theo điều 1.4.1 tính bằng g/100ml theo công thức: 
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Trong đó: 


V - thể tích natri hydroxit 0,1N, ml; 


V1 - thể tích mẫu hút để chuẩn độ, ml; 


K - hệ số để tính ra loại axit tương ứng (độ chuẩn theo chất cần xác định): 


Đối với axit axetic K bằng 0,0060; 


Axit xitric K bằng 0,0064; 


Axit lắctic K bằng 0,0090; 


Axit tactric K bằng 0,0075;


Aixt malic K bằng 0,0067. 


1.5.2. Hàm lượng axit tổng số (X) của các mẫu theo điều 1.4.2, 1.4.3 tính bằng % theo công thức:
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Trong đó: 


V - thể tích natri hydroxit 0,1N, ml; 


V1 - thể tích dung dịch đã hút để chuẩn, ml; 


V2 - dung tích bình định mức, ml;

K - hệ số axit tương ứng; 


m - lượng cân mẫu, g. 


Kết quả là trung bình cộng của kết quả 2 lần xác định song song. Tính chính xác đến 0,1%. Chênh lệch giữa kết quả 2 lần xác định song song không được lớn hơn 0,02%.


2. Phương pháp xác định hàm lượng axit bay hơi 

2.1. Nội dung phương pháp 


Cất lôi cuốn bằng hơi nước để tách các axit bay hơi và chuẩn độ dịch cất bằng natri hydroxit 0,1N với chỉ thị phenolphtalein. 


2.2. Lấy mẫu và chuẩn bị mẫu theo điều 1.2 


2.3. Dụng cụ, hóa chất 


Như điều 1.3 và thêm Bộ cất lôi cuốn hơi nước. 


2.4. Chuẩn bị thử 


Lắp thiết bị theo hình vẽ 


[image: image3.emf]

Cho nước cất vào 2/3 dung tích bình phát hơi, đun nước sôi và cho qua bộ cất 10 phút để đuổi hết không khí trong thiết bị (chưa mở nước vào ống sinh hàn). Sau đó đóng dòng hơi bằng kẹp sang phía bình phản ứng, mở khóa an toàn rồi mở nước vào ống sinh hàn. 


2.5. Tiến hành thử 


Cân 10 - 20g mẫu chính xác đến 0,001g cho vào bình chưng cất, tráng bằng 50ml nước cất, cho bi thủy tinh vào bình, nút miệng bình. Đun nhẹ bình chưng cất đến sôi. Sau khi làm bốc hơi 1/2 chất lỏng trong bình chưng cất ngừng đun, mở kẹp để hơi nước từ bình phát hơi đi qua và lại đun tiếp cho tới khi thể tích dung dịch thu được khoảng 300ml mẫu thử còn lại không quá 25ml (không được làm cháy mẫu thử). Cho vào dịch cất thu được 15 giọt phenolphtalein và chuẩn độ bằng natri hydroxit 0,1N đến khi dung dịch có màu hồng nhạt bền trong 30 giây. 


2.6. Tính kết quả   

Hàm lượng axit bay hơi (X) tính bằng % theo axit axetic theo công thức: 
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Trong đó: 


V - thể tích dung dịch natri hydroxit 0,1N dùng chuẩn dịch cất, ml;


0,006 - lượng axit axetic tương ứng với 1ml dung dịch natri hydroxit 0,1N,g. 


m - lượng cân mẫu, g. 


Tính kết quả theo điều 1.5.
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		SẢN PHẨM THỰC PHẨM VÀ GIA VỊ 
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		Khuyến khích áp dụng 





Tiêu chuẩn này quy định phương pháp tiến hành thử nghiệm để xác định độ nhạy cảm của thị giác, khứu giác và vị giác của người cảm quan, dựa vào kết quả thử nghiệm để chọn thành viên của cảm quan và chuyên gia thử nếm. Tiêu chuẩn này phù hợp với ST SEV 5216-85.

1. PHƯƠNG PHÁP XÁC ĐỊNH ĐỘ NHẠY CẢM CỦA THỊ GIÁC


1.1. Nội dung 


Kiểm tra khả năng của người cảm quan nhận biết đúng màu sắc và phân biệt dung dịch màu theo cường độ màu tăng dần. 


1.2. Dụng cụ và thuốc thử 


1 - Cân có giới hạn cân lớn nhất là 200g và sai số không lớn hơn ± 0,001g.


2 - Azorubin 


3 - Crizoin S.


4 - Thuốc nhuộm màu xanh


5 - Bình định mức dung tích 100 ml 


6 - Ống nghiệm dung tích 20 - 30 ml hoặc bình nút bằng thủy tinh không màu, dung tích bằng nhau. 


7 - Giá đặt ống nghiệm 


8 - Pipet dung tích 1,0; 2,0; 10,0; 20,0 ml.


1.3. Chuẩn bị thử


1.3.1. Chuẩn bị dung dịch gốc


Cân một lượng mẫu khối lượng theo bảng 1, cho vào bình định mức dung tích 100 ml, thêm nước cất đến vạch. 


Các dung dịch gốc đựng trong bình thủy tinh kín bảo quản trong chỗ tối không quá 3 tháng. 


Bảng 1.


		Mẫu của dung dịch gốc

		Chất màu 

		Khối lượng mẫu cân (g) 



		Màu đỏ


Màu vàng


Màu xanh

		Azorubin


Crizoin


Chất nhuộm màu xanh

		0,2


0,2


0,2





Chú thích: Cho phép sử dụng các chất màu khác cho màu đỏ, vàng, xanh. 


1.3.2. Chuẩn bị dung dịch kiểm tra 


Dung dịch kiểm tra chuẩn bị từ dung dịch gốc theo điều 1.3.1 dùng pipet lấy một lượng dung dịch gốc (theo bảng 2) cho vào bình định mức dung tích 100 ml rồi đổ thêm nước cất vào đến vạch. Dung dịch kiểm tra đựng trong bình thủy tinh kín, bảo quản chỗ tối không quá 5 ngày. 


Bảng 2


		Thể tích dung dịch gốc (ml) 

		Nồng độ chất màu trong dung dịch (g/l)



		2,2


2,8


3,3


4,0


5,5


7,0


8,8


11,6


13,6


17,0

		0,044


0,052


0,066


0,080


0,110


0,140


0,176


0,232


0,272


0,340





1.4. Tiến hành thử 

1.4.1. Cho các dung dịch kiểm tra vào 30 ống nghiệm hoặc bình thủy tinh giống nhau (mỗi màu dùng 10 bình) có độ dày và đường kính trong như nhau. Mã hóa các ống nghiệm, sắp xếp tùy ý vào 3 giá đỡ rồi đặt trước phông nền màu trắng tại mỗi bàn làm việc. 


1.4.2. Người cảm quan cần xác định các mẫu dung dịch theo từng màu và dưới ánh sáng tự nhiên sắp xếp mẫu theo nồng độ màu đậm dần. Ghi vào phiếu số 1 mã số của các mẫu theo thứ tự trên.


Số 1: mẫu có cường độ màu thấp nhất 


Số 2: mẫu có cường độ màu đậm hơn mẫu số 1


Số 3: tiếp theo …


(Mẫu của các bảng số xem phụ lục 1).


1.4.3. Những người cảm quan sai lầm trong lần thử nghiệm lặp lại sẽ không được công nhận thành viên Hội đồng cảm quan. 


1.5. Dựa vào kết quả thử nghiệm để chọn người cảm quan. 


2. PHƯƠNG PHÁP XÁC ĐỊNH ĐỘ NHẠY CẢM CỦA KHỨU GIÁC


2.1. Nội dung: Kiểm tra khả năng nhận biết đúng mùi các chất thơm. 


2.2. Dụng cụ và thuốc thử 


1 - Bình thủy tinh sẫm màu với nút mài, dung tích 50 đến 100 ml.


2 - Bông vô trùng


3 - Nước cất


4 - Pipet định mức dung tích 5 ml và 10 ml 


5 - Etanola 


6 - Amonhydroxit 


7 - Benzeldehyt


8 - n - Axit butyric


9 - Diaxetyl


10 - Axit axetic


11 - Izomalaxetat


12 - Camfora


13 - Phenol


14 - Vanilin


15 - Axetaldehyt


16 - Etylaxetat


2.3. Chuẩn bị thử


Để kiểm tra độ nhạy cảm của khứu giác cần chuẩn bị 10 mẫu có mùi khác nhau (như mùi thịt, sữa, bánh, kẹo, rượu, bia… để đánh giá). 


Cho phép dùng các dung dịch của các chất cho mùi thơm khác (xem phụ lục 2).


2.4. Tiến hành thử


2.4.1. Cho các chất hoặc sản phẩm có mùi đặc trưng (gia vị, thức ăn xông khói, dấm, chất sát trùng…) vào 10 bình thủy tinh sạch, sẫm màu, rối nút kín bằng bông vô trùng. Các màu thu nhận được có cường độ mùi khác nhau. 


2.4.2. Tiến hành thử nghiệm qua 2 giai đoạn 


2.4.2.1. Giai đoạn 1: Người cảm quan ngửi mẫu vài lần xác định loại mùi, gọi tên và ghi kết quả vào phiếu số 2. 


2.4.2.2. Giai đoạn 2: Tiến hành sau ít nhất là 6 giờ. Người cảm quan tùy ý chọn từ 9 đến 10 mẫu các chất mùi được các mã số khác. Gọi tên từng chất mùi, ghi kết quả vào phiếu số 2. 


2.5. Dựa vào kết quả thử nghiệm để chọn người cảm quan. 


3. PHƯƠNG PHÁP XÁC ĐỊNH ĐỘ NHẠY CẢM VỀ VỊ GIÁC

3.1. Xác định khả năng phân biệt các loại vị cơ bản 


3.1.1. Nội dung: Kiểm tra khả năng nhận biết đúng các vị cơ bản như ngọt, mặn, chua, đắng. 


3.1.2. Dụng cụ và thuốc thử 


1 - Cân phân tích có giới hạn lớn nhất là 200g và sai số không lớn hơn ± 0,0002g


2 - Bình định mức với các dung tích 50, 100, 500 và 1000 ml. 


3 - Pipet có chia 0,1 ml


4 - Bình thủy tinh dung tích 50 - 100 ml 


5 - Nhiệt kế 


6 - Ống đong định mức


7- Thìa bằng thép không rỉ, dung tích 5 - 10 ml 


8 - Phần lọc


9 - Saccaroza 


10 - Natriclorua


11 - Axit xitric, dạng tinh thể monohydrat


12 - Axittactric dạng tinh thể monohydrat


13 - Cafein dạng tinh thể, monohydrat


14 - Quinin hydroclorua, dihydrat


15 - Nước uống không mùi, không vị được chuẩn bị như sau: 


Đun sôi 1.000 ml nước uống lấy từ thùng tráng men có đường kính lớn hơn 15 cm, trong 15 phút. Sau khi làm nguội cân lọc lại nước bằng giấy thấm (không làm ảnh hưởng đến mùi và vị của nước). Thời gian bảo quản 1 đến 2 ngày. Trong thử nghiệm chỉ sử dụng thuốc thử chuyên dùng (loại tinh khiết để phân tích). 


3.1.3. Chuẩn bị thử


3.1.3.1. Chuẩn bị dung dịch gốc của các chất có vị. 

Cân mẫu khối lượng theo bảng 3, cho mẫu vào bình định mức dung tích 1.000 ml, đổ nước đã chuẩn bị vào cho đến vạch. Dung dịch gốc bảo quản trong bình thủy tinh kín không quá 5 ngày ở nhiệt độ 8 ± 30C.

Không cho phép dùng dung dịch bị vẩn đục. 


Bảng 3 


		Loại vị

		Chất gây vị

		Khối lượng mẫu (g) 



		Ngọt


Mặn


Chua


Đắng 

		Saccaroza 


Natriclorua


Axit xitric hoặc Axit tactric 


Caféin 


hoặc Quinin hidroclorua

		100,0

20,0


10,0


1,0


0,1





3.1.3.2. Chuẩn bị dung dịch kiểm tra 

Dung dịch kiểm tra dùng để xác định khả năng phân biệt các loại vị cơ bản được chuẩn bị từ dung dịch gốc. Dùng Pipet hoặc bình định mức lấy một lượng dung dịch gốc ở bảng 4 cho vào bình định mức dung tích 1.000 ml rồi đổ nước đã chuẩn bị vào cho đến vạch. Dung dịch kiểm tra đựng trong các bình thủy tinh kín bảo quản không quá 5 ngày trong tủ lạnh nhiệt độ 8 ± 30C. Không cho phép dùng dung dịch bị đục. 


Bảng 4 

		Loại vị

		Chất gây vị

		Thể tích dung dịch gốc (ml)  

		Nồng độ chất gây vị trong dung dịch kiểm tra (g/lít) 



		Ngọt


Mặn


Chua


Đắng 

		Saccaroza 


Natriclorua


Axit xitric 


hay Axit tactric 


Caféin 


hoặc Quinin hidroclorua

		80,0


100,0


25,00


50,0


100,0


50,0

		8,00


2,00


0,25


0,50


0,10


0,005





3.1.4. Tiến hành thử 


3.1.4.1. Mỗi bình rót khoảng 30 ml dung dịch kiểm tra đã được chuẩn bị theo điều 3.1.3.2, rót vào 9 bình thủy tinh như nhau, còn 1 bình thì cho nước đã chuẩn bị. Số lượng mẫu của mỗi loại vị tùy chọn (từ 1 đến 3). Mã hóa các bình và giao cho người cảm quan tất cả 9 bình cùng với khoảng 100 ml nước cất đã chuẩn bị. 


Tất cả các mẫu có nhiệt độ 20 ± 20C. 


3.1.4.2. Mỗi người cảm quan nếm khoảng 10 ml dung dịch của một trong những mẫu trên, xác định loại vị: ngọt, mặn, chua, đắng hay trung tính. Kết quả ghi vào phiếu số 3. Cho phép thử nghiệm lại trong khoảng thời gian không ít hơn 30 phút. 


3.1.5. Dựa vào kết quả thử nghiệm để chọn người cảm quan. 


3.2. Xác định “ngưỡng cảm giác” của các chất có vị. 


3.2.1. Nội dung 


Kiểm tra khả năng của người cảm quan nhận biết một cách chính xác các vị cơ bản: ngọt, mặn, chua, đắng qua việc xác định nồng độ thấp nhất của các chất gây vị.


3.2.2. Dụng cụ và thuốc thử


Dụng cụ và thuốc thử theo điều 3.1.2.


3.2.3. Chuẩn bị thử


Dung dịch kiểm tra dùng để xác định “ngưỡng cảm giác” của vị ngọt, mặn, chua, đắng chuẩn bị từ các dung dịch gốc theo điều 3.1.3.1. Dùng Pipet hay ống đong định mức lấy một lượng dung dịch gốc (theo bảng 5) cho vào bình định mức dung tích 500 ml đổ nước đã chuẩn bị cho đến vạch. 


Dung dịch kiểm tra đựng trong bình thủy tinh kín, bảo quản không quá 3 ngày. Không cho phép dùng dung dịch bị vẩn đục.


3.2.4. Tiến hành thử


3.2.4.1. Cho 30 ml dung dịch kiểm tra đã chuẩn bị theo mục 3.2.3 vào 10 bình thủy tinh đã được đánh số. Có thể cho vào 1 hoặc 2 bình đầu (không sử dụng dung dịch kiểm tra bình 10 hoặc bình 9 và 10). Người cảm quan nhận cả 10 bình mẫu của 1 loại vị và 100 ml nước đã chuẩn bị.


Tất cả các mẫu phải có nhiệt độ 20 ± 20C.  


3.2.4.2. Người cảm quan nếm các mẫu theo thứ tự đã đánh số bắt đầu từ số 1 ghi vào phiếu số 4 số hiệu mà người cảm quan nhận biết và xác định được vị đầu tiên.


Cho phép thử nghiệm lại trong khoảng thời gian không ít hơn 30 phút. 


3.2.5. Dựa vào kết quả thử nghiệm để chọn người cảm quan. 


Bảng 5


		Số thứ tự 

		Ngọt

		Mặn

		Chua

		Đắng



		

		Saccaroza 

		Natriclorua 

		Axit xitric

		Axit tactric

		Caféin

		Quinin hydroclorua



		

		Thể tích dung dịch gốc ml 

		Nồng độ của chất trong dung dịch g/lít

		Thể tích dung dịch gốc ml 

		Nồng độ của chất trong dung dịch g/lít

		Thể tích dung dịch gốc ml 

		Nồng độ của chất trong dung dịch g/lít

		Thể tích dung dịch gốc ml 

		Nồng độ của chất trong dung dịch g/lít

		Thể tích dung dịch gốc ml 

		Nồng độ của chất trong dung dịch g/lít

		Thể tích dung dịch gốc ml 

		Nồng độ của chất trong dung dịch g/lít



		1


2


3


4


5


6


7


8


9


10

		7,5


10,0


12,5


15,0


17,5


20,0


22,5


25,0


27,5


30,0

		1,5


2,0


2,5


3,0


3,5


4,0


4,5


5,0


5,5


6,0

		10,0


20,0


30,0


40,0


50,0


60,0


70,0


80,0


90,0


100,0

		0,20


0,40


0,60


0,80


1,00

1,20


1,40


1,60


1,80


2,00

		5,0


6,0


7,0


8,0


9,0


10,0


11,0


12,0


13,0


14,0

		0,10


0,12


0,14


0,16


0,18


0,20


0,22


0,24


0,26


0,28

		2,0


3,0


4,0


5,0


6,0


7,0


8,0


9,0


10,0


11,0

		0,04


0,06


0,08


0,10


0,12


0,14


0,16


0,18


0,20


0,22

		5,0


7,5


10,0


12,5


15,0


17,5


20,0


22,5


25,0


27,5

		0,010


0,015


0,020


0,025


0,030


0,035


0,040


0,045


0,050


0,055

		2,5


5,0


7,5


10,0


12,5


15,0


17,5


20,5


22,5


25,0

		0,0005


0,0010


0,0015


0,0020


0,0025


0,0030


0,0035


0,0040


0,0045


0,0050





3.3. Xác định khả năng phân biệt giới hạn về vị


3.3.1. Phương pháp so sánh cặp đôi


3.3.1.1. Nội dung: Khả năng phân tích của người cảm quan về sự khác nhau rất nhỏ về nồng độ của các chất gây vị bằng cách so sánh các cặp đôi.


3.3.1.2. Dụng cụ và thuốc thử: Dụng cụ và thuốc thử chuẩn bị theo điều 3.1.2.


3.3.1.3. Chuẩn bị thử: Dung dịch kiểm tra dùng để xác định khả năng phân biệt về vị được chuẩn bị từ dung dịch gốc theo điều 3.1.3.1. Dùng pipét hay ống đong hình trụ lấy một lượng dung dịch gốc tương ứng với bảng 6 cho vào bình định mức dung tích 1000 ml và thêm nước đã chuẩn bị vào cho đến vạch. Dung dịch kiểm tra được bảo quản trong bình thủy tinh kín không quá 5 ngày. Không cho phép dùng dung dịch bị vẩn đục. 

Bảng 6


		Loại vị

		Chất gây vị

		Dung dịch A

		Dung dịch B



		

		

		Thể tích dung dịch gốc ml 

		Nồng độ của chất gây vị trong dung dịch g/lít

		Thể tích dung dịch gốc ml 

		Nồng độ của chất gây vị trong dung dịch g/lít



		Ngọt


Mặn


Chua


Đắng 

		Saccaroza 


Natriclorua


Axit xitric 


hay Axit tactric 


Caféin 


hay Quinin hidroclorua

		50,0


80,0


30,0


30,0


100


100

		5,0


1,6


0,30


0,30


0,10


0,01

		75


100


40,0


40,0


200


200

		7,5


2,0


0,40


0,40


0,20


0,20





3.3.1.4. Tiến hành thử 

Cho khoảng 30 ml dung dịch kiểm tra đã chuẩn bị theo điều 3.3.1.3 của mỗi loại vị vào 12 bình thủy tinh giống nhau chia theo 6 mẫu dung dịch A và 6 mẫu dung dịch B. Mã hóa các bình và ghép chúng theo từng cặp đôi AB, BA và đặt trên mỗi bàn làm việc 6 cặp mẫu theo trình tự tùy ý. Tất cả các mẫu có nhiệt độ 20 ± 20C.


Giao cho mỗi người cảm quan 6 cặp đôi mẫu dung dịch của một loại vị. Trong mỗi cặp người cảm quan cần xác định được mẫu có nồng độ vị cao hơn. Kết quả ghi vào phiếu số 5. 


Cho phép thử nghiệm lại trong khoảng thời gian không ít hơn 30 phút.


3.3.1.5. Dựa vào kết quả thử nghiệm để chọn người cảm quan. 


3.3.2. Phương pháp dio-trio (hai - ba)


3.3.2.1. Nội dung 


Phương pháp này dùng để xác định khả năng của người cảm quan nhận biết sự khác biệt rất nhỏ về nồng độ của các chất có vị bằng cách so sánh 2 mẫu với mẫu kiểm tra. 


3.3.2.2. Dụng cụ và thuốc thử: Dụng cụ và thuốc thử chuẩn bị theo điều 3.1.2.


3.3.2.3. Chuẩn bị thử: Chuẩn bị thử theo điều 3.3.1.3.


3.3.2.4. Tiến hành thử


3.3.2.4.1. Cho 30 ml dung dịch kiểm tra được chuẩn bị theo mục 3.3.1.3 vào 12 bình thủy tinh giống nhau - 6 mẫu A và 6 mẫu B. Mã hóa các bình và ghép chúng với nhau theo từng cặp AB. BA. Chuẩn bị một mẫu C, tương ứng với dung dịch kiểm tra A, hoặc dung dịch kiểm tra B. Tất cả các mẫu phải có nhiệt độ 20 ± 20C. 

3.3.2.4.2. Mỗi người cảm quan được nhận 6 cặp mẫu của một loại vị và một mẫu C. Cần xác định trong mỗi cặp, mẫu nào giống mẫu C. 

Kết quả thử nghiệm ghi vào phiếu số 6. 


Cho phép tiến hành thử nghiệm lại trong khoảng thời gian không ít hơn 30 phút.


3.3.2.5. Dựa vào kết quả thử nghiệm để chọn người cảm quan. 


3.3.3. Phương pháp tam giác


3.3.3.1. Nội dung:


Phương pháp này dùng để xác định khả năng của người cảm quan nhận biết sự khác biệt rất nhỏ về nồng độ của các chất có vị bằng cách so sánh ba mẫu. 


3.3.3.2. Dụng cụ và thuốc thử: Dụng cụ và thuốc thử chuẩn bị theo điều 3.1.3.


3.3.3.3. Chuẩn bị theo điều 3.3.1.3.


3.3.3.4. Tiến hành thử


3.3.3.4.1. Cho 30 ml dung dịch kiểm tra A và B đã chuẩn bị theo mục 3.3.1.3 vào 11 bình thủy tinh bằng nhau. Mã hóa các bình và ghép chúng vào từng bộ AAB; BAB; BAA… nghĩa là sao cho mỗi bộ có một từ dung dịch kiểm tra A, hoặc mỗi mẫu từ dung dịch kiểm tra B và 2 mẫu từ dung dịch kiểm tra A. Tất cả các mẫu phải có nhiệt độ 20 ± 20C.


3.3.3.4.2. Mỗi người cảm quan nhận ba bộ bình của một loại vị. Trong mỗi bộ cần phân biệt được mẫu có nồng độ dung dịch khác với hai mẫu kia và chỉ số nồng độ cao hay thấp hơn. Kết quả ghi vào phiếu số 7. 


Cho phép thử nghiệm lại trong khoảng thời gian không ít hơn 30 phút. 


3.3.3.5. Dựa vào kết quả thử nghiệm để chọn người cảm quan. 


Phụ lục 1

PHIẾU SỐ 1

Kiểm tra khả năng nhận biết đúng màu sắc và xác định sự khác biệt về cường độ của màu

Ngày 


Họ, tên 




Thời gian 


Nhiệm vụ: Phân chia mẫu dung dịch của các chất theo mẫu sắp xếp chúng theo thứ tự cường độ màu đậm dần


Số 1 - Mẫu có cường độ màu thấp nhất


Số 2 - Tiếp theo …. 


Trong bảng chỉ mã số của các màu


		Thứ tự mẫu theo cường độ đậm dần 

		Mã số của mẫu



		

		Màu đỏ

		Màu vàng

		Màu xanh



		

		

		

		





Kết luận của người tổ chức thử nghiệm


PHIẾU SỐ 2 


Kiểm tra khả năng phân biệt mùi thơm

Ngày, tháng 


Họ và tên 




Thời gian 


Nhiệm vụ: Ngửi các mẫu và gọi tên mùi

		Mã số của mẫu 

		Tên các chất có mùi hoặc loại mùi 

		Nhận xét của người thử nghiệm



		

		

		





Kết luận của người thử nghiệm:

PHIẾU SỐ 3

Kiểm tra khả năng nhận biết các vị cơ bản

Ngày, tháng 


Họ và tên 




Thời gian 


Nhiệm vụ: Thử nếm các dung dịch của các chất có vị, xác định vị, ghi mã số mẫu vào bảng 


		Loại vị

		Mã số mẫu

		Nhận xét của người tổ chức và thử nghiệm 



		Ngọt


Mặn


Chua


Đắng 

Trung tính

		

		





Kết luận của người tổ chức thử nghiệm:


PHIẾU SỐ 4

Xác định “ngưỡng cảm giác” của vị cơ bản

Ngày, tháng 


Họ và tên 




Thời gian 


Nhiệm vụ: Nếu mẫu dung dịch của các chất có vị theo thứ tự số 1, 2, 3… và đánh dấu vào bảng khi số hiệu của mẫu mà anh (chị) nhận biết được loại vị của nó đầu tiên (ngọt, mặn, chua, đắng)  

		Số hiệu mẫu

		1

		2

		3

		4

		5

		6

		7

		8

		9

		10



		Loại vị

		

		

		

		

		

		

		

		

		

		





Nhận xét và kết luận của người tổ chức thử nghiệm:


PHIẾU SỐ 5

Kiểm tra khả năng nhận biết sự khác biệt và nồng độ của các chất có vị bằng phương pháp so sánh cặp đôi

Ngày, tháng:


Họ và tên:




Thời gian 


Nhiệm vụ: Có 6 cặp mẫu dung dịch của các chất có vị, với hai nồng độ khác nhau. Gọi tên vị, so sánh mẫu của từng cặp và chỉ ra mẫu nào có nồng độ cao hơn. Đánh dấu mẫu ấy bằng vòng tròn trong bảng.   


		Loại vị:



		Mã số của mẫu: 



		Nhận xét của người tổ chức thử nghiệm:





Kết luận của người tổ chức thử nghiệm:

PHIẾU SỐ 6

Kiểm tra khả năng nhận biết sự khác nhau về nồng độ của dung dịch các chất có vị bằng phương pháp dio - trio (hai - ba) 

Ngày, tháng:


Họ và tên:




Thời gian 


Nhiệm vụ: Có 6 cặp mẫu dung dịch của chất có vị với hai nồng độ khác nhau và một mẫu C của vị đó nhưng có nồng độ tương đương với một trong hai nồng độ trên. Gọi tên vị, so sánh các mẫu của trong một cặp với mẫu C và chỉ rõ mẫu nào giống (tương đương) với mẫu C. Đánh dấu vào bảng bằng vòng tròn.   


		Loại vị:



		Mã số mẫu: 



		Nhận xét của người tổ chức thử:





Kết luận của người tổ chức thử nghiệm: 

PHIẾU SỐ 7

Kiểm tra khả năng nhận biết sự khác biệt về nồng độ của dung dịch các chất có vị bằng phương pháp tam giác

Ngày, tháng:


Họ và tên:




Thời gian 


Bài tập: Có ba bộ ba mẫu dung dịch của các chất có vị với 2 nồng độ khác nhau, trong mỗi bộ có 2 mẫu nồng độ như nhau và 1 mẫu nồng độ khác. Gọi tên vị, so sánh các mẫu trong mỗi bộ, xác định mẫu nào khác với hai mẫu kia về nồng độ. Đánh dấu số hiệu mẫu đó bằng vòng tròn. Chỉ rõ nồng độ của mẫu đó cao hơn hay thấp hơn hai mẫu kia. (“+ +” - cao hơn, “+” thấp hơn -). 


Nồng độ cao hơn hai mẫu kia “++”, nồng độ thấp hơn “+” 


		Loại vị:



		Mã số mẫu: 



		Nồng độ dung dịch của mẫu tìm ra cao hơn hay thấp hơn so với mẫu đã biết



		Nhận xét của người tổ chức kiểm nghiệm





Kết luận của người tổ chức thử nghiệm: 

Phụ lục 2

Chuẩn bị dung dịch kiểm tra từ các chất đã chỉ dẫn trong bảng. Dùng pipet (hoặc cân) lấy một lượng cần thiết chất (theo bảng dưới đây) cho vào bình định mức dung tích 100ml. Sau đó cho dung dịch đã chỉ dẫn vào bình cho đến vạch. 


Danh mục và nồng độ các chất thơm. 


		Chất thơm 

		Số lượng 

		Dung dịch hòa tan 



		Cồn Etanola, dung dịch 35%

		100 ml

		



		Hydroxit Amon 25% 

		4 ml

		Nước cất



		Benjaldehyd

		1g

		Cồn Etanola, dung dịch 50%



		n - Axit butyric

		10 ml

		Nước cất



		Diaxetyl 

		0,01 ml

		Nước cất



		Axit Axetic

		0,8 ml

		Nước cất



		Ijomelaxetat

		10 ml 

		Cồn Etanola, dung dịch 10%



		Camfoza

		3 g

		Cồn Etanola, dung dịch 3%



		Fénol

		10 g

		Cồn Etanola, dung dịch 10%



		Vanilin

		10 g

		Cồn Etanola, dung dịch 10%



		Etyl axetat

		0,01 g

		Nước cất



		Axetaldehyt 

		0,01 g

		Nước cất
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SẢN PHẨM ONG - PHƯƠNG PHÁP LẤY MẪU
Bee products - Sampling

Tiêu chuẩn này quy định phương pháp lấy mẫu mật ong tự nhiên, phấn ong tự nhiên, sữa chúa tự nhiên.


1. Khái niệm: Theo TCVN 5260 - 90


2. Lấy mẫu: 

2.1. Trước khi lấy mẫu phải kiểm tra tình trạng bao gói, đối chiếu với các giấy tờ kèm theo của lô hàng. Mẫu chỉ lấy ở những đơn vị bao gói hợp qui cách. Sau khi lấy mẫu phải lập biên bản lấy mẫu theo phụ lục. 


2.2. Số lượng các đơn vị bao gói được chỉ định lấy mẫu theo quy định trong bảng sau: 


		Số lượng đơn vị bao gói có trong lô hàng đồng nhất

		Số lượng đơn vị bao gói được chỉ định lấy mẫu 



		Từ 1 đến 5

		100% số đơn vị bao gói



		Từ 6 đến 50

		5 đơn vị bao gói + 5% đơn vị bao gói



		Từ 51 đến 100

		8 đơn vị bao gói + 2% đơn vị bao gói



		Trên 100

		10 đơn vị bao gói + 1% đơn vị bao gói





2.3. Lấy mẫu mật ong tự nhiên 

a) Dụng cụ: 


- Cốc hoặc chậu thủy tinh


- Chai hoặc bình thủy tinh có nút kín


- Đũa thủy tinh


- Ống lấy mẫu bằng thủy tinh hoặc nhựa dùng cho thực phẩm


b) Tiến hành:


- Dùng phương pháp ngẫu nhiên để xác định số đơn vị bao gói được chỉ định lấy mẫu theo mục 2.2. 


- Khuấy đều mật ong tự nhiên có trong các đơn vị bao gói. Dùng ống lấy mẫu chọc thẳng từ trên xuống tận đáy, bịt tay vào đầu trên của ống, nhấc ống lên và cho mẫu ban đầu vào cốc hoặc chậu thủy tinh.


- Gộp tất cả các mẫu ban đầu đã lấy ở các đơn vị bao gói để có mẫu chung. 


- Dùng đũa thủy tinh trộn đều mẫu chung rồi lấy ra 3 mẫu trung bình. Khối lượng mỗi mẫu trung bình không nhỏ hơn 300g. 


2.4. Lấy mẫu phấn ong tự nhiên


a) Dụng cụ: 


- Cốc hoặc chậu thủy tinh


- Chai hoặc bình thủy tinh có nút kín


- Thìa xúc mẫu bằng nhôm, sứ hoặc nhựa dùng cho thực phẩm


b) Tiến hành:


- Dùng phương pháp ngẫu nhiên để xác định số đơn vị bao gói được chỉ định lấy mẫu theo mục 2.2. 


- Trộn đều phấn ong tự nhiên có trong các đơn vị bao gói. Dùng thìa lấy mẫu ban đầu ở các vị trí khác nhau cho vào cốc hoặc chậu thủy tinh. 


- Gộp tất cả các mẫu ban đầu đã lấy ở các đơn vị bao gói để có mẫu chung. 


- Dùng thìa trộn đều mẫu chung rồi lấy ra 3 mẫu trung bình. Khối lượng mỗi mẫu trung bình không nhỏ hơn 100g. 


2.5. Lấy mẫu sữa chúa tự nhiên

a) Dụng cụ: 


- Cốc thủy tinh


- Chai hoặc lọ thủy tinh màu có nút kín


- Thìa lấy mẫu bằng sứ, thủy tinh hoặc nhựa dùng cho thực phẩm


b) Tiến hành:


- Dùng phương pháp ngẫu nhiên để xác định số đơn vị bao gói được chỉ định lấy mẫu theo mục 2.2. 


- Dùng thìa lấy mẫu ban đầu ở các vị trí khác nhau, cho vào cốc thủy tinh. 


- Gộp tất cả các mẫu ban đầu đã lấy ở các đơn vị bao gói để có mẫu chung. 


- Dùng thìa trộn đều mẫu chung rồi lấy ra 3 mẫu trung bình. Khối lượng mỗi mẫu trung bình không nhỏ hơn 20g. 


3. Bao gói, ghi nhãn mẫu trung bình.


3.1. Mẫu trung bình được bảo quản trong các chai hoặc lọ thủy tinh nút kín, có nhãn ghi rõ


- Tên sản phẩm;


- Tên cơ sở sản xuất;


- Ngày tháng năm lấy mẫu;


- Địa điểm lấy mẫu;


- Người lấy mẫu.

3.2. Các mẫu trung bình được sử dụng như sau:


- Một mẫu do cơ sở sản xuất lưu;


- Một mẫu do cơ quan kiểm nghiệm lưu;

- Một mẫu dùng để kiểm nghiệm.


PHỤ LỤC 

BIÊN BẢN LẤY MẪU


Ngày… tháng … năm ….


Lấy mẫu sản phẩm ong

Số:…………


Tên sản phẩm:


Cơ sở sản xuất: 


Đặc điểm lô hàng:


Khối lượng lô hàng: 


Khối lượng mẫu:


Địa điểm và thời gian lấy mẫu:


Phương pháp lấy mẫu (theo TCVN…):


Người lấy mẫu: 


		

		Chữ ký của người lấy mẫu
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SẢN PHẨM ONG - PHƯƠNG PHÁP XÁC ĐỊNH CHẤT RẮN KHÔNG TAN TRONG NƯỚC
Bee products - Determination of water insoluble solid content


Tiêu chuẩn này quy định phương pháp xác định chất rắn không tan trong nước của mật ong tự nhiên và sữa chúa tự nhiên


1. Khái niệm: Theo TCVN 5060 – 90


2. Lấy mẫu: Theo TCVN 5261 – 90


3. Phương pháp xác định 

3.1. Phương pháp xác định hàm lượng chất rắn không tan trong nước của mật ong tự nhiên.


3.1.1. Nguyên tắc: Dựa vào việc xác định khối lượng của các chất rắn không tan trong nước được giữ lại sau khi lọc và sấy khô


3.1.2. Dụng cụ:


Tủ sấy tự ngắt có thể duy trì ở nhiệt độ 1050C ± 10C và 1350C ± 20C


- Cân phân tích;


- Giấy lọc mịn;


- Đũa thủy tinh;


- Bình hút ẩm có siliccagen;


- Bình tam giác dung tích 200, 250, 500 ml;


- Cốc thủy tinh dung tích 50ml;


- Phễu lọc G4;


- Bếp điện.


3.4.3. Tiến hành thử.


Cân 20g mật ong mẫu chính xác tới 0,0001g hòa tan với 100 – 150 ml nước cất đã đun nóng đến nhiệt độ 800C, khuấy đều.

Lọc dung dịch mẫu qua giấy lọc hoặc phễu lọc đã được sấy khô và biết khối lượng. Rửa cặn bằng nước cất đun đóng nhiều lần để loại bỏ hết đường. Cho giấy lọc có cặn vào tủ sấy và sấy ở nhiệt độ 135 ± 20C trong vòng 1 giờ làm nguội trong bình hút ẩm và cân lặp lại thao tác đó cho đến khi chênh lệch khối lượng giữa 2 lần cân liên tiếp không quá 0,001g.


3.1.4. Xử lý kết quả:


Hàm lượng chất rắn không tan trong nước (X1), tính bằng % khối lượng, theo công thức:
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Trong đó: 


P1: Khối lượng giấy lọc và cặn sau khi sấy, g


P2: Khối lượng giấy lọc sau khi sấy, g.


m1: Khối lượng mẫu, g.


Kết quả là trung bình cộng của ít nhất 2 lần thử đồng thời có sai lệch giá trị không quá 0,01%.


3.2. Phương pháp xác định hàm lượng chất rắn không tan trong nước của sữa chúa tự nhiên


3.2.1. Nguyên tắc: Như mục 3.1.1.


3.2.2. Dụng cụ: Như quy định ở mục 3.1.2.

3.2.3. Tiến hành thử


Cân 10g sữa chúa mẫu chính xác đến 0,0001g, hòa tan trong 150 – 200 ml nước cất, khuấy đều đem lọc qua giấy lọc đã được sấy khô và biết khối lượng.


Phần cặn được rửa bằng nước cất nóng 500C nhiều lần để loại bỏ các chất tan trong nước, cho giấy lọc có tạp chất vào tủ sấy ở nhiệt độ 105 ± 10C và sấy trong thời gian 3-4 giờ.

Làm nguội trong bình hút ẩm và cân. Lặp lại thao tác đó cho đến khi chênh lệch khối lượng giữa 2 lần cân liên tiếp không quá 0,001g.


3.2.4. Xử lý kết quả:


Hàm lượng chất rắn không tan trong nước (X2) tính bằng % khối lượng theo công thức:
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Trong đó:

P3: Khối lượng giấy lọc và cặn sau khi sấy, g


P4: Khối lượng giấy lọc sau khi sấy, g.


m2: Khối lượng mẫu thử, g.


Kết quả là trung bình cộng của ít nhất hai lần thử đồng thời có sai lệch giá trị không quá 0,01%.
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SỮA CHÚA TỰ NHIÊN - PHƯƠNG PHÁP XÁC ĐỊNH HÀM LƯỢNG AXIT 10-HYĐRO - 2 - DEXENIC
Royal felly - Method for determination of 10-hydroxy-2-decenoic acid

1. Khái niệm: Theo TCVN 5060 – 90


2. Lấy mẫu: Theo TCVN 5261 – 90


3. Phương pháp xác định 


3.1. Nguyên tắc: Bằng phương pháp chiết dietyl ete nhiều lần nhằm loại bỏ các axit và các chất tan trong dietyl ete. Xác định lượng axit 10-hyđro 2 dexenic bằng cách: dùng axit sunfuric 0,01 N chuẩn lượng natri hydroxit 0,01N dư.

3.2. Dụng cụ và hóa chất 

- Cân phân tích; 


- Cốc thủy tinh dung tích 50, 100, 200 ml;


- Phễu thủy tinh;


- Bình lắng gạn quả lê dung tích 250 ml;


- Pipét chia vạch dung tích 1, 10 ml;

- Bình tam giác có nút mài dung tích 250 ml;


- Bình tia nước cất;


- Bếp điện;


- Giấy lọc khô;


- Nhiệt kế đo được từ 0 - 1000C với khoảng chia độ 10C;

- Giấy thử pH: 


- Micro buret;


- Giá đỡ có đế;


- Dietyl ete, tinh khiết phân tích;


- Natri hyđroxit, dung dịch 1N;

- Axit sunfuric, dung dịch 50%;


- Natri hyđrocacbonat; tinh khiết phân tích

- Phênolphtalein, dung dịch 1%;

- Axit sunfuric, dung dịch 0,01N;


- Natri hyđroxit, dung dịch 0,01N.

3.3. Tiến hành thử


Dùng cân phân tích cân 0,3g sữa chúa, chính xác tới 0,001g vào cốc thủy tinh dung tích 50ml. Hòa tan mẫu bằng 10ml nước cất. Chuyển toàn bộ dung dịch sang bình lắng gạn dung tích 250ml, lắc đều với 3 lần ete, mỗi lần 20ml dung dịch ête của 3 lần lắng gạn tập trung vào bình tam giác có nút mài, đậy kín.

Xử lý dung dịch ête bằng 3 lần natri hyđroxit 1N, mỗi lần 6ml. Bỏ lớp ête, giữ lại dung dịch kiềm và nước, dùng dung dịch axit sunfuric 50% để đưa độ pH về 1. Tiếp tục dùng natri hydrocacbonat đưa dần độ pH lên 8. Trong khi cho natri hyđrocacbonat nên cho dần dần, nếu tan chậm có thể đun nóng.

Cho dung dịch trên vào bình lắng gạn và xử lý 3 lần ête mỗi lần 10ml.

Dung dịch được tiếp tục axit hóa, đưa độ pH về 1 và xử lý tiếp 3 lần ête, mỗi lần 10ml.

Tập trung lớp ête lại và rửa bằng nước cất trong bình lắng gạn cho đến khi dung dịch trong bình lắng gạn trung hòa, thử bằng giấy thử pH.

Sau khi được dung dịch đã trung hòa, lọc qua giấy lọc thô có natri sunfat khan để làm khô lớp ête. Rửa lại bình lắng gạn 3 lần bằng ête, mỗi lần 3ml, cho dung dịch rửa ête đó vào phễu lọc.

Lấy lớp ête ở dưới bình hứng đem cất ở nhiệt độ 500C trên bếp cách thủy để ête bay hết còn lại lớp cặn. Dùng pi-pét chia vạch cho 10ml dung dịch natri hydroxit 0,01N để hòa tan cặn. Nếu chưa tan hết đun nhẹ khoảng 1 phút, nhỏ 1 – 2 giọt phenolphtalein 1%. Đem chuẩn độ bằng axit sunfuric 0,01N cho đến khi dung dịch mất mầu hồng.

3.4. Xử lý kết quả 


Hàm lượng axit 10 – hydroxy 2 – dexenic (X) được tính bằng % khối lượng theo công thức:
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Trong đó:


a: Lượng natri hyđroxit 0,01N dùng để hòa tan lớp cặn, ml;

b: Lượng axit sunfuric 0,01N dùng để chuẩn độ, ml;

m: khối lượng của mẫu


Một ml Natri hyđroxit 0,01N tương đương với 0,00186 g axit 10 hydroxy 2 dexenic.

Kết quả là trung bình cộng của ít nhất 2 lần thử đồng thời có sai lệch giá trị không quá 2%.
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THỰC PHẨM - PHƯƠNG PHÁP XÁC ĐỊNH PHẨM MÀU HỮU CƠ TỔNG HỢP TAN TRONG NƯỚC 
Foodstufes - Method for determination of water-Soluble Synthetic organic Colouring matter

Tiêu chuẩn này quy định phương pháp định tính phẩm màu hữu cơ tổng hợp tan trong nước, có trong thực phẩm được nhuộm màu.

1. Lấy mẫu 


Theo quy định đối với từng loại sản phẩm cụ thể.


2. Chuẩn bị mẫu


2.1. Đồ nóng và đồ hộp rau quả 


(Đồ uống có cácbon dioxit, rượu mùi, rượu quả, xi rô, nước ép hoa qua, mứt hoa quả…).


2.1.1. Dụng cụ 


- Cốc thủy tinh 


- Ống đong chia độ


- Phễu thủy tinh


- Bếp cách thủy


- Bông


2.1.2. Cách chuẩn bị: 


Pha loãng 5 - 10ml mẫu thử với 5 - 20 ml nước cất (khi cần thiết có thể lấy nhiều hơn). Lọc qua bông nếu cần, rửa bông bằng nước cất. Tập trung dịch lọc để chiết phẩm màu theo phương pháp nêu ở phần 3. 


Chú thích: khi chiết phẩm màu trong các đồ uống có cacbon dioxit hoặc có cồn, cần phải đuổi hết cacbon dioxit và cồn ra khỏi mẫu bằng đun cách thủy. 


2.2. Kẹo


2.2.1. Dụng cụ, hóa chất: 


- Cốc thủy tinh


- Ống đong chia độ


- Bếp cách thủy


- Cân kỹ thuật 


- Bông


- Amoniac, dung dịch 1%. 


2.2.2. Cách chuẩn bị 


Chọn kẹo riêng theo từng mẫu. 


Đối với kẹo không nhân hòa tan khoảng 5 - 10g kẹo bằng nước cất nóng cho đến khi tan hết. 


Đối với kẹo có nhân hòa tan như trên, nếu hòa tan không hết, thì lọc qua bông và chất còn lại được rửa bằng dung dịch amoniac 1% và hứng vào bình riêng, sau đó đuổi hết amoniac trên bếp cách thủy. Tập trung tất cả dịch lọc để chiết phẩm màu theo phương pháp nêu ở phần 3. 

3.3. Sản phẩm chứa tinh bột 


(Các sản phẩm kẹo bột chứa ít chất béo, bánh ngọt, bột puding, mì sợi khô).


2.3.1. Dụng cụ, hóa chất


- bát sứ 


- cối chày sứ


- ống đong chia độ


- phễu thủy tinh


- bếp cách thủy


- cối xay cà phê


- cân kỹ thuật 


- bông


- ete dầu hỏa có điểm sôi 40 - 700C


- amoniac, dung dịch 1%. 


2.3.2. Cách chuẩn bị: 


Cân khoảng 5 - 10g mẫu được sấy khô tự nhiên trước vào bát sứ, nghiền với 10ml ete dầu hỏa, sau đó chắt loại bỏ lớp ete dầu hỏa. Phần còn lại tiếp tục đuổi hết ete dầu hỏa trên bếp cách thủy. Sau đó nghiền nhỏ mẫu đã thu được trong cối xay cà phê. Cân khoảng 5 - 10g mẫu đã nghiền, dùng 30 - 50ml dung dịch amoniac 1% hòa dần từng ít một vào mẫu. Lọc qua bông. Đun cách thủy để loại amoniac. Dung dịch này dùng để chiết phẩm màu theo phương pháp nêu ở phần 3. 


2.4. Sản phẩm chứa đường và nhiều chất béo


(Gatô có kem, bánh hạnh nhân….). 


Phương pháp dùng dung môi.


2.4.1. Thiết bị, dụng cụ hóa chất


- Cối chày sứ


- Ống đong chia độ


- Bếp cách thủy


- Cân kỹ thuật 


- Bộ chiết soóc - Lét


- Bông


- Ete dầu hỏa có điểm sôi 40 - 700C 


- Cát trắng tinh chế


- Amoniac, dung dịch 1%.


2.4.2. Cách chuẩn bị 


Nghiền khoảng 10g mẫu với cát tinh chế. Sấy khô ở 600C. Dùng ete dầu hỏa loại hóa chất béo bằng máy Sooc let. Chuyền phần còn lại ra cốc tiếp tục đuổi hết ete dầu hỏa trên bếp cách thủy. Sau đó hòa vào khoảng 20 - 30 ml dung dịch amoniac 1%, đun nhẹ trên bếp cách thủy để chiết phần màu, rồi lọc qua bông. Đun cách thủy để loại hết amoniac hoặc axit hóa dịch lọc. Dung dịch này dùng để chiết phẩm màu theo phương pháp nêu ở phần 3.


2.5. Sản phẩm chứa protit


Thịt và sản phẩm chế biến từ thịt (giờ, lạp xưởng…).


Phương pháp dùng dung môi. 


2.5.1. Dụng cụ, hóa chất 


- cối chày sứ


- ống đong chia độ


- phễu thủy tinh


- bộ chiết soóc - Lét.


- cân kỹ thuật 


- bông thủy tinh

- Pepsin bột hoặc dung dịch đậm đặc.


- ete dầu hỏa có điểm sôi 40 - 700C


- axit clohydric, dung dịch 0,05N.

2.5.2. Cách chuẩn bị  

Trước khi tách phẩm màu khỏi protit của thịt, cần phải loại chất béo bằng cách sau: mẫu được nghiền nhỏ đều. Dùng ete dầu hỏa loại chất béo bằng máy chiết Soóc - lét; hoặc đun mẫu với nước cho đến khi mỡ nóng chảy hết, sau đó làm lạnh đột ngột dung dịch, tách lớp mỡ đóng băng khỏi lớp nước. Axit hóa dung dịch đã được tách mỡ bằng axit clohydric, protit kết tủa kéo theo cả phẩm màu. Cho 1g pepsin đã hòa sẵn trong 10 - 20ml axit clohydric 0,05N vào chất kết tủa màu và để ở nhiệt độ 45 - 500C trong 2 giờ. Sau đó lọc và rửa bằng nước cất nóng. Nếu chất còn lại trên phễu lọc vẫn còn màu thì phải cho pepsin lần thứ hai và tiến hành như trên. Gộp tất cả dịch lọc có màu lại để chiết phẩm màu theo phương pháp nêu ở phần 3. 

3. Chiết phẩm màu


3.1. Phương pháp nhuộm len


3.1.1. Nguyên lý


Trong môi trường axit yếu (pH = 6) phẩm màu hữu cơ tổng hợp có tính axit sẽ được hấp thụ vào sợi len lông cừu trắng đã khử chất béo, sau đó chiết phẩm màu từ sợi len bằng dung dịch amoniac. 


3.1.2. Phương tiện - hóa chất 


- Sợi len lông cừu trắng đã được khử chất béo


- Axit axetic, dung dịch 10%. 


- Amoniac, dung dịch 5%. 


3.1.3. Cách tiến hành


Dung dịch mẫu thử đã được chuẩn bị theo phần 2 được pha loãng hai lần bằng dung dịch axit axetic 20% phẩm màu từ dung dịch này bằng sợi len lông cừu trắng đã khử chất béo bằng cách đun cách thủy. Lấy sợi len ra và rửa bằng nước cất nóng. Sau đó tách phẩm màu từ sợi len bằng dung dịch amoniac 5% trên bếp cách thủy. Tiếp tục tách cho tới khi dung dịch amoniac mới không còn màu nữa. Tập trung tất cả dung dịch amoniac có màu trong một bát sứ, làm bay hơi đến khô, chất cặn được hòa tan với nước cất nóng và lặp lại phương pháp nhuộm len. Nếu sau khi lặp lại phương pháp nhuộm len hai lần mà dung dịch amoniac đã được chiết vẫn có màu, thì chứng tỏ sự có mặt của phẩm màu tổng hợp. Dung dịch này dùng để định tính phẩm màu. 

3.2. Phương pháp chiết bằng dung môi


3.2.1. Nguyên lý


Chiết phẩm màu hữu cơ tổng hợp có tính axit bằng iso - butanol ở môi trường axit. Sau đó chiết lại phẩm màu đó bằng dung dịch kiềm nhẹ. 


Đối với phẩm màu erythrosin dùng ete-etylic làm dung môi. 


3.2.2. Chiết bằng iso-butanol 


3.2.2.1. Dụng cụ - hóa chất 


- Phễu chiết: 250ml


- Iso - butanol 


- Axit sunfuric, dung dịch 25%


- Amoniac, dung dịch 1%. 


3.2.2.2. Cách tiến hành


Axit hóa mẫu thử đã được chuẩn bị trước, theo phần 2 bằng dunng dịch axit sunfuric 25% theo tỷ lệ 1/10. Chiết suất phẩm màu bằng iso-butanol 2 - 3 lần mỗi lần 15 ml. Lắc kỹ đến khi iso-butanol không còn màu, tập trung dịch chiết iso-butanol. Sau đó dùng dung dịch amoniac 1% chiết phẩm màu, mỗi lần 5ml. Lắc kỹ đến khi dung dịch amoniac không còn màu. Tập trung dung dịch màu amoniac lại, đuổi hết amoniac bằng cách đun cách thủy. Cô đặc đến thể tích cần thiết. Dung dịch này dùng để định tính phẩm màu. 


3.2.3. Chiết Erythrosin bằng ete-etylic


3.2.3.1. Dụng cụ - hóa chất


- Phễu chiết 500ml


- Ete-etylic


- Axit sunfuric, dung dịch 25%.


3.2.3.2. Cách tiến hành

Từ dung dịch mẫu thử đã được axit hóa bằng axit sunfuric như trên. Chiết suất Erythrosin bằng ete-etylic hai lần, mỗi lần 10ml. Tập trung dịch chiết ete-etylic lại, lắc với nước máy. Phẩm màu sẽ tạo thành muối với các ion kiềm và kiềm thô trong nước máy và tan được trong nước. Lắc 3 lần với nước máy. Tập trung các dung dịch màu chiết bằng nước máy lại. Cô cách thủy đến thể tích cần thiết (khoảng 1 ml). Dung dịch này dùng để định tính phẩm màu. 


4. Định tính phẩm màu bằng phương pháp sắc ký giấy.


4.1. Nguyên lý


Từ dung dịch phẩm màu chiết suất được từ mẫu thử theo phần 3. Dùng phương pháp sắc ký giầy tách các phẩm màu và so sánh với các sản phẩm màu chuẩn đã biết, thì ta có thể định tính được chúng.


4.2. Dụng cụ - Hóa chất


4.2.1. Dụng cụ (ngoài các dụng cụ thông thường trong phòng thí nghiệm).


- Micrôpipet chia đến M1 hoặc ống mao quản 

- Bình chạy sắc ký 


- Giấy sắc ký (ví dụ loại whatan 1 hoặc Schleichersohull 2043/b hoặc FN4, FN6).

4.2.2. Hóa chất


- Các dung dịch phẩm màu chuẩn để so sánh (đã biết hàm lượng màu).


- Các hệ dung môi chạy sắc ký: tùy theo từng loại phẩm màu chọn hệ dung môi phù hợp (Xem phụ lục 1). 


+ Hệ dung môi 1: trinatri xitrat-amoniac-nước (2:5:93)


+ Hệ dung môi 2: etanol-amoniac-nước (12;5;2,5;85)  

+ Hệ dung môi 3: n.butanol-etanol-nước (2; 1; 1) 

+ Hệ dung môi 4: phenol-etanol-nước (8; 5; 8) 

+ Hệ dung môi 5: phenol-nước-amoniac (8; 2; 1) 

+ Hệ dung môi 6: piridin-ibutanol-nước (4; 6; 3) 

+ Hệ dung môi 7: etyl axetat-piridin-nước (50; 25; 20)


4.3. Tiến hành thử 

4.3.1. Chuẩn bị giấy sắc ký


Cần phải chọn kích thước của giấy sắc ký sao cho đường kính (sau khi cuộn thành hình trụ) nhỏ hơn từ 2 - 3cm so với đường kính của bình chứa dung môi chạy sắc ký, chiều cao của cuộn giấy thấp hơn chiều cao của bình ít nhất là 5cm, nhưng không thấp hơn 35cm. Phía cuối của giấy sắc ký, cách mép giấy khoảng 3cm, kẻ 1 đường thẳng bút chì, chia đường thẳng đó thành những đoạn bằng nhau, cách nhau 2 - 3cm, hai đầu cách mép giấy 2 - 3cm. 

4.3.2. Chuẩn bị bình sắc ký 


Bình thủy tinh có nắp đậy kín được, kích thước của bình phụ thuộc vào kích thước của giấy. Nếu các chất giá trị Rf gần bằng nhau thì cần giấy dài hơn nên bình phải cao. Chiều cao của bình thường là 40 - 50cm, còn chiều ngang của bình thường là 20cm để có thể làm nhiều mẫu cùng một lúc. 


Đổ dung môi vào bình sắc ký một lớp dày 15mm, sau đó đậy nắp bình. Sau 2 giờ tạo được trạng thái bão hòa hơi dung môi trong bình. 


4.3.3. Chấm chất thử lên giấy


Chấm trên cùng đường thẳng đã chia ở trên 2 chấm dung dịch cần thử, xen vào giữa là những chấm dung dịch phẩm màu chuẩn. Lượng dung dịch hút để chấm lên giấy sao cho xuất hiện những vết có đường kính 2 - 4 mm. Chú ý chấm những chấm nhỏ để khô, rồi mới chấm tiếp giọt sau để đảm bảo vết chấm cuối cùng có đường kính nhỏ nhưng chứa được đủ thể tích yêu cầu và chú ý lượng dung dịch mẫu thử và lượng dung dịch phẩm màu chuẩn phải gần tương đương nhau. Sau khi các vết chấm đã khô, cố định giấy sắc ký (cuộn lại thành hình trụ) sao cho 2 mép giấy còn cách nhau một khoảng là 1cm. Trường hợp các vết chấm trên giấy chưa khô hoàn toàn, thì có thể dùng máy sấy tóc hoặc để ra ngoài không khí 1 giờ để độ ẩm ở các điểm trên giấy trở lên như nhau. 

4.3.4. Cho chạy dung môi và phát hiện vết 


Đặt cuộn giấy vào bình sắc ký đã chuẩn bị trước chú ý đừng để chạm vào thành bình. Trong thời gian này dung môi lan truyền từ từ trên giấy. Việc chạy sắc ký hoàn toàn khi đường mức của dung môi đã truyền gần tới đầu phía đối lập của tờ giấy khoảng 25cm. Thời gian cần thiết khoảng từ 1 - 12 giờ phụ thuộc vào từng loại phẩm màu và từng loại hệ dung môi.

Kết thúc quá trình sắc ký lấy cuộn giấy ra. Vạch vị trí của đường mức dung môi và làm khô trong tủ hốt. Sau khi giấy khô có thể đọc kết quả bằng mắt hoặc soi ở ánh sáng đèn tử ngoại. 


Để tính giá trị Rf của các phẩm màu đã được phân chia, đánh dấu vị trí trung bình của các vết và đường mức của dung môi, rồi đo khoảng cách từ đó tới đường xuất phát. Nếu ký hiệu a bằng khoảng cách từ đường xuất phát tới tâm của vết chấm đã được phân chia b bằng khoảng cách từ đường xuất phát tới mức của dung môi thì giá trị của Rf được tính theo công thức sau: 
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4.4. Đánh giá kết quả sắc ký đồ 


Giá trị tuyệt đối của Rf rất khó xác định vì phải làm trong những điều kiện thật giống nhau. Tuy vậy có thể định tính bằng cách làm sắc ký so sánh với một chất phẩm màu chuẩn. Sau khi chạy sắc ký ta so sánh vị trí của các vết (mẫu thử và phẩm màu chuẩn). Nếu ta thu được: 


- Màu của các vết giống nhau


- Giá trị Rf gần giống nhau


Sau khi làm sắc ký ít nhất với hai hệ dung môi thì có kết luận là hai chất như nhau. 


PHỤ LỤC

CÁC HỆ DUNG MÔI

		Phẩm màu và hỗn hợp phẩm màu để so sánh

		Nồng độ Phẩm màu

		Phù hợp

		Có thể được



		

		

		Hệ dung môi



		- Phẩm vàng: Tartrazine 

		CI.19140

		0,2

		1,2,3,6

		



		- Phẩm vàng axit: Fast yellow AB

		CI.13015

		0,3

		1,2,3,6

		



		- Phẩm đỏ: Fonceou 4R

		CI.16255

		0,2

		1,2,3

		6



		- Phẩm đỏ: Amoranth

		CI.16185

		0,2

		1

		2,6



		- Phẩm đỏ: Eritrosine 

		CI.45430

		0,1

		3,4

		6



		- Phẩm xanh: Indigocarmine 

		CI.73015

		0,1

		3,5,7,6

		



		- Phẩm đen: Brillant black

		CI.28440

		0,2

		3,6

		



		- Tartrazine ponceau 4R

		

		0,4

		1

		2,3,6



		- Tartrazine Indigocarmine 

		

		0,4

		5

		3,4,6



		- Tartrazine + ponceau 4 + Brillant black

		

		0,6

		

		1,2,3,6



		- Tartrazine + Amaranth + Indigocarmine

		

		0,6

		

		3,4,6



		- Tartrazine + Amaranth + Brillant black 

		

		0,6

		

		1,2,6



		- Phẩm vàng mặt trời: sunset yellow 

		FCH CI.15985

		0,2

		1,2,3,6
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SẢN PHẨM ONG - PHƯƠNG PHÁP THỬ CẢM QUAN
Bee products - Sensory Methods

Tiêu chuẩn này quy định phương pháp thử cảm quan đối với mật ong tự nhiên, phấn ong tự nhiên, sữa chúa tự nhiên


1. Khái niệm: Theo TCVN 5062 – 90


2. Lấy mẫu: Theo TCVN 5261 – 90


3. Điều kiện và dụng cụ thử: Theo TCVN – 3215 – 79


4. Phương pháp thử cảm quan mật ong tự nhiên


4.1. Xác định màu sắc của mật ong bằng máy so màu LOVI bond 2000


Rót khoảng 10ml mật ong mẫu Cuvét sạch khô. Đặt Cuvét có mật ong mẫu vào đúng vị trí của máy. Cầm máy đưa ngang tầm mắt và hướng ra phía sáng để đo. Điều chỉnh trang mẫu chuẩn của máy, sao cho màu của mật ong đồng màu và màu chuẩn. Đọc kết quả thang đo và xác định màu của mật mẫu theo bảng sau:

		Thang đo pfund (mm)

		Phân loại

		Ký hiệu quốc tế 



		0 – 34 

		Trắng trong

		(W W) White Water



		35 – 48 

		Cực trắng

		(E W) Extra Water



		49 – 65 

		Trắng

		(W) White



		66 – 83 

		Hổ phách cực trong

		(ELA) Extra light amber



		85 – 100 

		Hổ phách trong

		(LA) Light amber



		101 – 114 

		Hổ phách 

		(A) Amber



		114

		Sẫm

		(D) Dark





4.2. Xác định độ trong

Rót mật ong mẫu vào ống nghiệm thủy tinh không mầu. Đặt ống nghiệm có mẫu lên nền sáng; quan sát kỹ và nhận xét.


4.3. Xác định mùi


Rót 50ml mật ong mẫu vào cốc thủy tinh sạch, khô, dung tích 250ml, thêm 50ml nước cất ấm, khuấy đều và ngửi trực tiếp 3 lần, mỗi lần cách nhau 1 phút để xác định mùi của mật ong tự nhiên theo từng loại hoa và lá.


4.4. Xác định vị: Rót mật ong mẫu ra cốc, dùng thìa trộn đều, lấy khoảng 1 – 2ml, nếm và nhận xét.

4.5. Xác định trạng thái:


Rót mật ong mẫu vào thìa rồi nghiêng thìa cho mật ong chảy. Quan sát tốc độ chảy, độ dính bám vào thìa, trạng thái đồng nhất của mật ong và nhận xét.


5. Phương pháp thử cảm quan phấn ong tự nhiên:


5.1. Xác định mầu sắc:

Cân khoảng 50g phấn ong tự nhiên trải thành một lớp phẳng, mỏng trên nền trắng, tiến hành dưới ánh sáng tự nhiên quan sát kỹ và nhận xét màu sắc của phấn ong tự nhiên theo từng loại.

5.2. Xác định mùi:


Cân khoảng 20 – 30g phấn ong mẫu cho vào chén sứ nghiền vụn, đậy nắp, khoảng 3 – 5 phút mở nắp ngửi ngay 2 – 3 lần, mỗi lần cách nhau 1 phút và nhận xét.


5.3. Xác định vị:


Cân khoảng 20 g mẫu phấn ong tự nhiên vào chén sứ. Dùng thìa lấy khoảng 3 – 5g nếm kỹ và nhận xét.


6. Phương pháp thử cảm quan sữa chúa tự nhiên


6.1. Xác định màu sắc:


Cân khoảng 20g sữa chúa mẫu cho vào cốc thủy tinh không màu, sạch khô, dung tích 50ml. Đặt cốc trên nền trắng nơi sáng, thoáng trong phòng, quan sát kỹ bằng mắt rồi nhận xét.


6.2. Xác định mùi:


Cân khoảng 10 – 15g sữa chúa mẫu vào cốc thủy tinh sạch, khô, dung tích 50ml. Dùng đũa thủy tinh sạch khuấy đều mẫu, ngửi 3-4 lần, mỗi lần cách nhau 1 phút và nhận xét.


6.3. Xác định vị:


Lấy khoảng 5-10g sữa chúa mẫu vào cốc thủy tinh sạch, khô, dung tích 50 ml. Dùng thìa sứ hoặc thìa nhựa trộn đều mẫu và lấy khoảng 0,5 – 1g mẫu đặt vào đầu lưỡi, ngậm khoảng 1 phút và nhận xét.


6.4. Xác định trạng thái:


Rót khoảng 5g sữa chúa đã đưa về nhiệt độ phòng vào thìa sứ rồi nghiêng thìa cho sữa chúa chảy tự nhiên, quan sát bề mặt, tốc độ chảy, độ dính bám và nhận xét.
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SẢN PHẨM ONG - THUẬT NGỮ VÀ ĐỊNH NGHĨA
Bee products - Terms and definitions


Tiêu chuẩn này quy định các thuật ngữ và định nghĩa đối với các sản phẩm ong và các sản phẩm chủ yếu được chế biến từ chúng


		Thuật ngữ (1)

		Định nghĩa (2)



		1. Mật ong tự nhiên


- Honey

		Hợp chất có vị ngọt, hương đặc trưng trạng thái từ lỏng sánh đến kết tinh do ong thợ thu từ mật hoa và dịch ngọt của cây về tổ qua luyện mật mà thành



		1.1. Mật ong chín

- Ripe honey

		Mật ong tự nhiên được ong thợ hoàn thiện các công đoạn luyện mật và đã vít nắp



		1.2. Mật ong non


- Unripe honey

		Mật ong tự nhiên thu được khi chưa vít nắp



		1.3. Mật ong ly tâm 


- Contrifuyed honey

		Mật ong thu được bằng cách ly tâm



		1.4. Mật ong vắt ép


- Pressed honey

		Mật ong thu được bằng cách vắt ép bánh tổ chứa mật



		1.5. Mật ong tinh lọc


- Strained honey

		Mật ong đã lọc qua thiết bị để loại bỏ các tạp chất



		1.6. Mật ong bánh tổ


- Comb honey

		Mật ong thu được theo cách cắt và giữ nguyên mật vít nắp trong bánh tổ



		1.7. Mật ong hoa 


- Flower honey

		Mật ong thu được do ong luyện từ mật hoa



		1.7.1. Mật ong đơn hoa 


- Mono-flower honey

		Mật ong thu được do ong luyện từ mật hoa của một loài cây hoặc chủ yếu hoa của một loài cây



		1.7.2. Mật ong đa hoa


- Poly-flower honey

		Mật ong thu được do ong luyện từ mật hoa của nhiều loài cây.



		1.8. Mật ong lá


- Extra floral honey

		Mật ong thu được do ong luyện từ dịch ngọt ở các bộ phận trên cây.



		1.9. Mật ong hỗn hợp 


- Mixed honey

		Mật ong lẫn nhiều loại mật ong tự nhiên



		1.10. Mật ong kết tinh


- Granulated honey

		Mật ong tự nhiên đã chuyển từ trạng thái lỏng sánh sang trại thái có tinh thể nhưng vẫn giữ nguyên thành phần và chất lượng 



		1.11. Mật ong nội 

		Mật ong thu được từ loài ong mật nội địa Apis Cerans, Apis Dorsata, Apis, Flores



		2. Phấn ong tự nhiên


- Pollen

		Phấn hoa được ong thu lượm và con người thu lại trước khi ong chui vào tổ



		2.1. Phấn ong đơn hoa


- Mono-flower pollen

		Phấn ong được ong thu lượm từ phấn hoa của một vài loài cây hoặc chủ yếu của một loài cây



		2.2. Phấn hoa hỗn hợp


- Poly-flower pollen 

		Phấn ong được ong thu lượm từ phấn hoa của nhiều loài cây



		2.3. Lương ong


- Bee food

		Phấn hoa được ong mang về tổ và chế biến thành thức ăn nuôi chúng



		2.4. Viên phấn ong


- Pollen tablet

		Sản phẩm được chế biến từ phấn ong theo dạng viên



		3. Sữa chúa tự nhiên


- Royal jelly

		Sản phẩm có màu trắng ngà, vị chua, dạng kem mịn, mùi đặc trưng, do ong thợ tiết ra từ tuyến hạ hầu để nuôi ấu trùng ong chúa.



		3.1. Sữa chúa đông khô


- Dried and freezed royal jelly

		Sữa chúa tự nhiên được làm mất nước bằng phương pháp đông khô.



		3.2. Viên sữa chúa


- Royal jelly tablet

		Sản phẩm chế biến từ sữa chúa theo dạng viên 



		3.3. Kem sữa chúa


- Royal jelly cintment

		Sản phẩm chế biến từ sữa chúa theo dạng kem



		3.4. Sữa chúa mật ong


- Royal jelly in honey

		Hỗn hợp của sữa chúa tự nhiên và mật ong tự nhiên



		4. Sáp ong tự nhiên


- Bee wax

		Sản phẩm do ong thợ tiết ra từ các tuyến sáp để xây tổ.



		4.1. Sáp thô

- Rough bee wax

		Sáp ong chưa qua chế biến



		4.2. Sáp ong tinh lọc

		Sáp ong tự nhiên đã được nấu và lọc kỹ



		4.3. Sáp ong nội

		Sáp ong thu được từ các loài ong nội: Apis cerana, Apis dorsata, Apis flores



		4.4. Sáp ong ngoại


- Apis melllefera wax

		Sáp ong thu được từ loài ong mật nhập nội Apis Mellefera



		4.5. Sáp bánh tổ


- Comb wax 

		Sáp ong thu được từ các bánh tổ



		4.6. Sáp lưỡi mèo


- Burr comb wax

		Sáp ong thu được từ các bánh tổ nhỏ mới xây (còn gọi là lưỡi mèo)



		4.7. Sáp cắt nắp


- Uncapfed wax

		Sáp ong thu được do cắt vít nắp



		4.8. Tầng chân (nền sáp)


- Lamins

		Những tờ sáp có in gờ lỗ tổ ong bằng thiết bị 



		4.9. Chén sáp


- Queen cup

		Khuôn lỗ tổ ong chúa do con người sản xuất bằng sáp ong



		5. Nọc ong tự nhiên


- Bee Venom

		Hợp chất không màu, vị đắng, mùi hăng, đặc dễ kết tinh khi tiếp xúc với không khí, do ong thợ tiết ra từ tuyến nọc, thu được bằng thiết bị thu nọc ong.



		6. Keo ong tự nhiên

- Vergin poropolis

		Sản phẩm hỗn hợp sáp ong, nhựa dính của cây và chất thải của phấn hoa khi ong tiêu hóa, có màu vàng chanh, nâu hoặc nâu đỏ thu được từ tổ ong



		7. Ấu trùng ong


- Bee brood

		Các dạng chưa trưởng thành của các loại hình ong được lấy ra để sử dụng.
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ĐỒ HỘP - PHƯƠNG PHÁP XÁC ĐỊNH PROTEIN TỔNG SỐ 
Canned foods - Determination of total protein

Tiêu chuẩn này phù hợp với ST SEV 2787-80 và ST SEV 5214- 85 

1. Nội dung phương pháp 

Vô cơ hóa mẫu bằng axit sunfuric, chuyển toàn bộ nitơ trong protein và các hợp chất hữu cơ khác thành hợp chất amoni. Chưng cất thu amoniac và xác định bằng phương pháp chuẩn độ. Chuyển đổi hàm lượng nitơ (tương đương với hàm lượng anion amoni) ra hàm lượng protein. 


2. Lấy mẫu theo TCVN 4409 - 87. Chuẩn bị mẫu theo TCVN 4414-87. Mẫu đã chuẩn bị phải được bảo quản ở nhiệt độ dưới 40C và không để lâu quá 24 giờ. 

3. Dụng cụ, hóa chất 


Cân phân tích chính xác đến 0,0001 g; 


Bình Kenđan dung tích 100; 250ml; 

Thiết bị chưng cất theo hơi nước (xem hình vẽ);


Bình tam giác 250ml; 


Buret 25ml;


Pipet 5, 10, 25ml;


Bi thủy tinh hoặc đá bột;


Axit sunfuric đặc d20 = 1,84 và dung dịch 0,1N;


Hỗn hợp xúc tác: trộn cẩn thận 3 phần kali sunfat khan (K2SO4) và 1 phần đồng sunfat khan, nghiền mịn, bảo quản trong chai thủy tinh có nút mài; 


Hỗn hợp chỉ thị: hòa tan 0,1g metyl xanh và 0,2g metyl đỏ trong 100ml cồn etylic 960. Bảo quản trong chai màu nâu, để ở nơi lạnh và tối; 


Dầu parafin tinh khiết; 

Amonsunfat 0,1N;


Natri hydroxit 40%;


Phenolphtalein 0,1% trong cồn 600.

4. Tiến hành vô cơ hóa mẫu 


Cân chính xác đến 0,001g khoảng 2,0g mẫu đã chuẩn bị (với mẫu là đồ hộp thịt), 5g (với mẫu là đồ hộp sau quả). Chuyển toàn bộ mẫu vào bình Kenđan, chú ý dùng lượng nước rửa tối đa là 2ml, dùng bình tia nước rửa sạch cốc cân vào bình Kenđan. Cho vào bình 3-5g hỗn hợp xúc tác và mấy viên bi thủy tinh hoặc đá bọt. Cẩn thận rót theo thành bình 20-25ml axit sunfuric đặc, chú ý đổ cho bột xúc tác trôi hết xuống phần mẫu. Đậy phễu thủy tinh lên miệng bình Kenđan. Đặt bình Kenđan nghiêng một góc 450 trên thiết bị đun nóng. Đun nóng nhẹ cho đến khi mẫu tan hoàn toàn và bắt đầu tạo bọt. Tuyệt đối tránh trào mẫu lên cổ, miệng bình. Để khắc phục, cho vào bình vài giọt parafin tinh khiết. Tránh làm nóng phần cổ, không tiếp xúc với dịch lỏng: dùng lưới amiăng có khoét lỗ bằng đường kính bình. Đun nóng mạnh bình cho tới khi dung dịch trong bình trở nên trong suốt không màu hay có màu xanh nhạt, ngừng đun, để nguội. 

Toàn bộ quá trình vô cơ hóa mẫu phải làm trong tủ hút. Chuyển toàn bộ mẫu đã nguội vào bình định mức 100ml, thêm từ từ nước cất đến 3/4 dung tích bình, lắc nhẹ, để nguội hẳn thêm nước cất đến vạch mức, lắc kỹ đậy nút kín. 

5. Tiến hành chưng cất amoniac và chuẩn độ 


Cho nước cất trung tính vào bình phát hơi của bộ cất, lắp thiết bị theo hình vẽ. Đun sôi nước trong bình cất để hơi đi qua toàn bộ hệ thống thiết bị cất trong 10 phút. Kiểm tra độ kín của bộ chưng cất. Ngừng đun cho nước cất ngược hết trong bình cất. 


[image: image1.emf]

Chuẩn bị ba hình tam giác để hấp thụ. Cho vào mỗi bình 25ml axit sunfuric 0,1N và 4 giọt chỉ thị hỗn hợp. Đặt bình để đầu ống sinh hàn ngập dưới mặt dung dịch 1cm khi bắt đầu quá trình chưng cất. Hút 5 - 10ml dung dịch mẫu đã vô cơ hóa cho vào bình cất qua phễu, thêm 3 giọt  phenolphtalein rồi thêm 5-10ml natri hydroxit 40% sao cho trong bình cất phân thành 2 lớp và vòng chỉ thị có màu tím đỏ sẫm hoặc chuyển sang nâu đen. Tráng phễu bằng nước cất, đóng kẹp để một ít nước trên mẫu. Đun mạnh cho bình sinh hơi sôi đều. Chưng cất lôi cuốn 20 phút kể từ lúc sôi. Chưng cất hoàn thành khi thử một giọt dung dịch cất từ đầu ống sinh hàn bằng giấy chỉ thị vạn năng mà giấy không đổi màu. Ngừng đun, lấy bình hấp thụ ra. 


Xác định một mẫu trắng. 


Chuẩn độ lượng axit sunfuric 0,1N dư trong bình hấp thụ bằng NaOH 0,1N đến khi chỉ thị chuyển đột ngột sang màu xanh. 


6. Tính kết quả 


Hàm lượng protein tổng số (X) tính bằng % theo công thức: 
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Trong đó: 


V1 - thể tích H2SO4 0,1N đã tác dụng với mẫu thử, ml; 


V0 - thể tích H2SO4 0,1N đã tác dụng với mẫu trắng, ml; 


V - dung tích bình định mức, ml; 


V2 - thể tích mẫu hút để làm phản ứng, ml; 


0,0014 - số gam nitơ tương ứng với 1ml H2SO4 0,1N;

6,25 - hệ số để chuyển ra protein; 


m - lượng cân mẫu, g. 


Kết quả là trung bình cộng của kết quả 2 lần xác định song song. Tính chính xác đến 0,01%. 


Chênh lệch giữa kết quả 2 lần xác định song song không lớn hơn 0,02%. 


7. Kiểm tra kết quả 


Trong trường hợp thu được kết quả đáng ngờ (quá thấp hoặc sai lệch 2 lần thử song song quá lớn) cần kiểm tra lại quá trình chưng cất hoặc quá trình vô cơ hóa. 


Kiểm tra quá trình chưng cất. 


Cho vào thiết bị 10ml dung dịch amonisunfat 0,1N (0,05 mol/l). Kiềm hóa, chưng cất rồi chuẩn độ. Nếu kết quả thấp (nhỏ hơn 1,9.10-3N) chứng tỏ là chưng cất chưa hoàn toàn hay hệ thống chưng cất không kín. 

Nếu xác định quá trình chưng cất là kín và hoàn toàn thì sai số đó có thể do vô cơ hóa bị trào hay các hợp chất hữu cơ bị bay hơi, cần kiểm tra lại quá trình vô cơ hóa. 
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ĐỒ HỘP - PHƯƠNG PHÁP XÁC ĐỊNH ĐƯỜNG TỔNG SỐ, ĐƯỜNG KHỬ VÀ TINH BỘT
Canned foods - Determination of total sugar and starch content 

Tiêu chuẩn này phù hợp với ST SEV 3450 - 81 và thay thế TCVN 185 - 65 mục 35, phần IX.

1. Xác định hàm lượng đường tổng số theo bectorang 

1.1. Nội dung phương pháp 

Chiết đường tổng số từ mẫu bằng nước nóng, dùng axit clohydric thủy phân thành đường glucoza, lượng glucoza được xác định qua các phản ứng với dung dịch pheling, sắt (III) sunfat và kali pemanganat.

1.2. Lấy mẫu theo TCVN 4409 - 87. Chuẩn bị mẫu theo TCVN 4413 - 87.

1.3. Dụng cụ, hóa chất


Cân phân tích chính xác đến 0,0001g; 


Bình tam giác dung tích 250 và 500ml; 


Nút cao su có gắn sinh hàm ngược hoặc ống thủy tinh đường kính 2cm, dài 1m;


Bình định mức, dung tích 250 và 500ml;


Phễu lọc G4;


Pipet 5 và 25ml;


Buret 10; 25ml;


Ống đong 10; 50ml;


Cốc thủy tinh có mỏ dung tích 50; 250ml;


Bình hút lọc dung tích 500; 1000ml;


Bơm chân không hoặc vòi hút Burner;


Bếp cách thủy điều chỉnh được nhiệt độ;


Axit clohydric 1/3;


Chì axetat 10% hoặc kẽm axetat 20%;


Kali oxalat bão hòa hoặc dinatriphotphat bão hòa;

Natri hydroxit 20%;


Phenolphtalein 0,1% trong etanola 600;


Sắt (III) sunfat 5%: hòa tan 50g sắt (III) sunfat trong 200ml nước có chứa sẵn 108ml axit sunfuric đặc (d = 1,84), khuấy tan, thêm nước đến 1000ml. 


Dung dịch này phải khử sắt (II) oxyt bằng kalipermanganat 0,1N cho đến có màu phớt hồng; 


Kalipermanganat 0,1N;


Pheling A:


Hòa tan 69,2g đồng sunfat trong 500ml nước cất, thêm 10ml axit sunfuric đặc để dễ tan, thêm nước cất đến 1000ml, lắc kỹ, lọc; 


Pheling B: 


a - hòa tan 346g kali natri tactrat trong 500ml nước cất;


b - hòa tan 100g natri hydroxit trong 500ml nước cất, đổ a và b, thêm nước đến 1000ml, lắc kỹ, lọc. 


1.4. Chuẩn bị thử 


Mẫu đã chuẩn bị theo điều 1.2 được đo độ khô bằng khúc xạ kế, từ độ khô suy ra lượng mẫu cân sao cho thể tích kali pemanganat 0,1N dùng chuẩn độ cuối cùng nằm trong khoảng 4 - 27ml. 


Với mẫu đồ hộp và nguyên liệu rau quả có độ khô 5 - 20% lượng mẫu cân từ 20 đến 5g. 


1.5. Tiến hành thử 


Cân 5 - 20g mẫu đã chuẩn bị, chuyển toàn bộ vào bình tam giác 250ml, tráng kỹ cốc cân bằng nước cất, lượng nước cho vào bình là 1/2 thể tích, đậy bình bằng nút cao su có gắn ống sinh hàn hoặc ống thủy tinh. Đun trên bếp cách thủy ở 800C trong 15 phút. Lấy ra để nguội. Thêm 10ml chì axetat 10% lắc kỹ để kết tủa protit có trong mẫu. Có thể kiểm tra việc loại protit hoàn toàn bằng cách để lắng trong mẫu rồi rót từ từ theo thành bình một dòng mảnh chì axetat 10%, nếu ở chỗ tiếp xúc giữa hai dung dịch không hình thành kết tủa là sự loại protit đã hoàn toàn, nếu còn kết tủa cần thêm dung dịch chì axetat. Để lắng. Thêm vào mẫu 5 - 10ml dung dịch kalioxalat bão hòa, lắc kỹ để loại chì dư. Để lắng. Lọc qua giấy lọc gấp nếp, thu dịch lọc vào bình định mức 500ml, rửa kỹ kết tủa, thêm nước cất đến vạch mức, lắc kỹ. 


Hút 50 - 100ml dịch lọc chuyển vào bình tam giác 250ml thêm 15ml axit clohydric 1/3, đậy nút cao su có cắm ống thủy tinh, đun trên bếp cách thủy sôi trong 15 phút lấy ra để nguội. Trung hòa dung dịch mẫu bằng natri hydroxit 30% thử bằng giấy chỉ thị. Chuyển toàn bộ dịch mẫu vào bình định mức 250ml, thêm nước cất đến vạch, lắc kỹ. 

Hút 10 - 25ml dung dịch mẫu vào bình tam giác 250ml, cho vào bình hỗn hợp gồm 25ml dung dịch pheling A và 25ml dung dịch pheling B, lắc nhẹ, đặt trên bếp điện có lưới amiăng và đun 3 phút kể từ lúc sôi. Để nguội bớt và lắng kết tủa đồng oxyt.

Lắp hệ thống lọc (xem hình vẽ). 

Lọc dung dịch qua phễu lọc G1. Chú ý để lúc nào trên mặt kết tủa cũng có một lớp dung dịch hay nước cất. Rửa kỹ kết tủa trên phễu lọc vào trong bình tam giác bằng nước cất đun sôi. Chuyển phễu lọc sang bình tam giác có kết tủa, hòa tan kết tủa trên phễu vào trong bình bằng 10 - 20ml dung dịch sắt (III) sunfat 5%. 


		[image: image1.emf]

		1. Cốc lọc xốp


2. Bình hút có nhánh


3. Ra bơm chân không hoặc vòi hút Busner 





Chuẩn độ lượng sắt (II) hình thành trong bình tam giác bằng dung dịch kali pemanganat 0,1N cho đến khi dung dịch có mầu hồng sẫm bền vững trong 1 phút. Ghi số ml kalipemanganat 0,1N đã dùng. 


1.6. Tính kết quả 


Từ số ml kalipemanganat 0,1N đã dùng tra bảng Bectrang được số mg glucoza tương ứng, chuyển ra gam. 

Hàm lượng đường tổng số (X) tính bằng % theo công thức: 
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Trong đó: 

a - lượng glucoza tương ứng, g; 


V - thể tích bình định mức mẫu để khử protit, ml;


V1 - thể tích mẫu lấy để thủy phân, ml;


V2 - thể tích bình định mức mẫu đã thủy phân, ml;


V3 - thể tích mẫu lấy để làm phản ứng với pheling, ml;


m - lượng cân mẫu, g.


Kết quả là trung bình cộng của kết quả 2 lần xác định song song. Tính chính xác đến 0,01%. Chênh lệch kết quả giữa 2 lần xác định song song không được lớn hơn 0,02%. 


2. Phương pháp xác định hàm lượng đường khử 


2.1. Nội dung phương pháp 


Chiết đường khử bằng nước nóng, xác định trực tiếp bằng phương pháp Bectrang như điều 1.1.


2.2. Lấy mẫu và chuẩn bị mẫu theo điều 1.2.


2.3. Dụng cụ, hóa chất theo điều 1.3.


2.4. Chuẩn bị thử theo điều 1.4.

2.5. Tiến hành thử 


Cân 10 - 25g mẫu, chiết khử protit, lọc mẫu, định mức như điều 1.5. Hút 25ml dung dịch chuyển vào bình tam giác 250ml thêm 25ml nước cất, 50ml hỗn hợp pheling A, B và tiến hành đun, lọc chuẩn độ như điều 1.5.


Ghi thể tích dung dịch kalipemanganat 0,1N đã dùng.

2.6. Tính kết quả 


Từ thể tích kalipemanganat 0,1N đã dùng tra bảng Bectrang được số mg glucoza tương ứng, đổi ra gam. 


Hàm lượng đường khử (X) tính theo công thức sau: 
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Trong đó: 


a - lượng glucoza tương ứng, g; 


V - dung tích bình định mức, ml;


V1 - thể tích mẫu hút làm phản ứng với dung dịch pheling, ml;


m - lượng cân mẫu, g.


Xử lý kết quả như điều 1.6.


3. Phương pháp xác định hàm lượng tinh bột 


3.1. Nội dung phương pháp 


Hàm lượng tinh bột trong mẫu là hiệu số giữa hàm lượng gluxit tổng số của hàm lượng đường tổng số xác định theo phương pháp Bectrang và nhân với hệ số 0,9. 


3.2. Lấy mẫu và chuẩn bị mẫu theo điều 1.2.


3.3. Dụng cụ hóa chất 


Như điều 1.3 và thêm:


Axit clohydric đặc d20 = 1,11.

3.4. Chuẩn bị thử theo điều 1.4.


3.5. Tiến hành thử 

3.5.1. Xác định hàm lượng gluxit tổng số 


Cân 5 - 20g mẫu, chuyển toàn bộ vào bình tam giác dung tích 250ml, tráng kỹ cốc cân bằng nước cất, lượng nước cho vào bình khoảng 100 - 150ml. Thêm 5ml axit clohydric đặc vào bình khoảng 100 - 150ml. Thêm 50ml axit clohydric đặc vào bình mẫu, đậy nút cao su có cắm ống sinh hàn ngược và đun trên bếp cách thủy sôi trong 2 giờ. Lấy bình ra làm nguội, trung hòa mẫu bằng natri hydroxit 30%, khử protit, lọc, định mức theo điều 1.5. 


Hút 5 - 25ml dịch lọc, chuyển vào bình tam giác dung tích 250ml, thêm vào bình 50ml hỗn hợp pheling A, B và tiếp tục đun, lọc, hòa tan và chuẩn độ như điều 1.5. Ghi số ml kali pemanganat 0,1N đã dùng. 

3.5.2. Xác định hàm lượng đường tổng số như điều 1. 


3.6. Tính kết quả 

3.6.1. Hàm lượng gluxit tổng số (X1) tính bằng % theo công thức:
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Trong đó: 


a - lượng glucoza tương ứng, g; 


V - dung tích bình định mức, ml;


V1 - thể tích mẫu hút để làm phản ứng với dung dịch pheling, ml;


m - lượng cân mẫu, g.


3.6.2. Hàm lượng đường tổng số (X2) như điều 1.6.


3.6.3. Hàm lượng tinh bột (X) tính bằng % theo công thức: 


X = (X1 - X2).0,9


Xử lý kết quả như điều 1.6. 
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ĐỒ HỘP - PHƯƠNG PHÁP XÁC ĐỊNH HÀM LƯỢNG LIPIT TỰ DO VÀ LIPIT TỔNG SỐ
Canned foods - Determination of free and total fat

Tiêu chuẩn này phù hợp với ST SEV 4232 - 83 và thay thế TCVN 165 - 64 phần IV, mục 33 và 34. 

1. Xác định lipit tự do bằng phương pháp chiết 


1.1. Nội dung phương pháp 


Dùng dung môi hữu cơ chiết lipit, làm bay hơi dung môi hữu cơ và xác định lượng lipit còn lại theo phương pháp khối lượng. 


1.2. Lấy mẫu theo TCVN 4409 - 87. Chuẩn bị mẫu theo TCVN 4413 - 87. 


1.3. Dụng cụ, hóa chất 


Bộ cất soclet;


Tủ sấy điều chỉnh được nhiệt độ;


Bếp cách thủy điều chỉnh được nhiệt độ;


Cân phân tích chính xác đến 0,0001g;


Cân kỹ thuật chính xác đến 0,1g;


Đá bọt;


Phễu chiết dung tích 250ml;


Giấy lọc cuốn thành ống;


Etepetrol có nhiệt độ sôi 40 - 600C;


Ete etylic có nhiệt độ sôi 30 - 500C hoặc tetracacbon clorua.


Canxi sunfat không chứa peroxit hoặc natri sunfat khan hay cát đã tinh chế. 


Canxi clorua khan. 


1.4. Chuẩn bị thử 

1.4.1. Làm khan canxisunfat: sấy trong tủ sấy 2 giờ ở nhiệt độ 1200C. 


Làm khan natrisunfat: sấy trong tủ sấy 2 giờ ở nhiệt độ 1600C. 


1.4.2. Làm sạch peroxit trong ete etylic


Cho 500ml ete etylic vào phễu chiết dung tích 750ml thêm 50ml dung dịch natri hydroxit 40% hoặc kali hydroxit 40% và 50ml dung dịch kali permanganat 4%, để 24 giờ và thỉnh thoảng lắc. Sau đó rửa ete trong phễu chiết bằng 5 lần nước cất và làm khô 24 giờ bằng canxi clorua hoặc natri sunfat khan. Cất thu lại ete sạch bằng bộ cất dung môi hữu cơ đun trên bếp cách thủy. Bảo quản ete đã làm sạch ở chỗ tối và mát. 


1.4.3. Sấy bình hứng trong bộ chiết soclet và đá bọt trong tủ sấy ở 1050C đến khối lượng không đổi. Ghi khối lượng bì. 


1.5. Tiến hành thử 


Trộn đều mẫu đã chuẩn bị không để phân lớp, cân trên cân phân tích chính xác đến 0,001g: 3-5g đối với mẫu đồ hộp thịt và rau thịt, 10g đối với đồ hộp rau quả. 


Làm mất nước của mẫu thử bằng một trong các cách sau:


- Trộn mẫu với canxi sunfat khan hoặc với natri sunfat khan theo tỷ lệ 1g mẫu, 4g muối, trộn kỹ trong cối sứ. 


- Trộn mẫu với 15 - 20g cát tinh chế và sấy trong tủ sấy 2 giờ ở nhiệt độ 1050C. 


Chuyển toàn bộ mẫu vào ống giấy lọc bịt một đầu, dưới đáy lót một miếng bông thấm ete, dùng bông thấm ete lau kỹ cối chày sứ và đặt miếng bông đó vào ống giấy, bịt nốt đầu thứ hai của ống giấy, đặt vào bộ phận chiết của bộ cất sao cho đầu trên của ống giấy thấp hơn đỉnh ống hồi lưu của bộ phận chiết chút ít. Bỏ vài viên đá bọt vào bình cầu của bộ cất, lắp bộ cất. 

[image: image1.emf]

Đổ dung môi vào phần chiết qua ống sinh hàn hồi lưu để cho dung môi trào một lần và đổ tiếp gần ngập ống giấy. Đun cách thủy bộ cất trên bếp cách thủy ở nhiệt độ 700C (với etepetrol) và 500C (với ete etylic) trong 8 giờ. Trong một giờ phải có 7 - 8 lần trào dung môi. Nếu dung môi bị hao hụt do bay hơi phải bổ sung để đảm bảo sự hồi lưu. Quá trình chiết kết thúc khi thử bằng cách hứng 1 giọt dung môi dưới bộ phận chiết vào mặt kính đồng hộ, dung môi bay hơi hết trên mặt kính đồng hồ không còn vết chất béo. 

Chưng cất xong, để dung môi chuyển lên hết phần chiết lấy thu hồi. Tháo bình cầu có chất béo ra khỏi bộ cất. Đun cách thủy cho bay hơi hết dung môi còn lại, sau đó cho vào tủ sấy ở 1050C trong 2 giờ, để nguội trong bình hút ẩm, cân. Quá trình lặp lại đến khối lượng không đổi. 


Xác định một mẫu trắng. 


1.6. Tính kết quả 

Hàm lượng lipit (X) tính bằng % theo công thức
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Trong đó: 


m - lượng cân, g;


m1 - khối lượng bình hứng có chất béo, g;


m2 - khối lượng bình không, g;


m3 - khối lượng bình hứng mẫu trắng sau khi cất, g;


m4 - khối lượng bình không của mẫu trắng, g.


Kết quả là trung bình cộng của hai lần xác định song song tính chính xác đến 0,01%. 


Chênh lệch kết quả giữa 2 lần xác định không lớn hơn 0,02%. 


2. Xác định lipit tổng số

2.1. Nội dung phương pháp 


Dùng axit clohydric hòa tan mẫu để giải phóng toàn bộ chất béo hấp thụ và liên kết trong mẫu, sau đó chiết chất béo bằng dung môi hưu cơ như điều 1. 


2.2. Lấy mẫu và chuẩn bị mẫu như điều 1.2.


2.3. Dụng cụ, hóa chất như điều 1.3 và thêm: 


Axit clohydric 1/2;


Giấy quỳ;


Cốc đốt, dung tích 250ml. 


2.4. Chuẩn bị thử, theo các điều 1.4.2, 1.4.3.


2.5. Tiến hành thử 


Trộn thật đều mẫu, cân 5 - 10g mẫu trên cân phân tích chính xác đến 0,001g, chuyển toàn bộ mẫu vào cốc dung tích 250ml, tráng cốc cân bằng nước cất đun sôi (khoảng 30ml). Cho 50ml axit clohydric 1/2 vào, thêm đá bọt, đậy cốc bằng mặt kính đồng hồ.


Đun cách thủy trong 15 phút, khuấy kỹ mẫu trên bếp điện đến sôi và để sôi nhẹ trong 15 phút, thỉnh thoảng lắc.

Tráng kính đồng hồ bằng nước sôi vào cốc, đem lọc nóng qua giấy lọc xếp cạnh có chứa khoảng 5g cát tinh chế. Tráng kỹ cốc bằng nước cất nóng và rửa kỹ phần cặn lọc bằng nước cất nóng.


Để giấy lọc và cặn đến ráo rồi đặt lên mặt kính đồng hồ và sấy ở 1050C trong 1 giờ.

Lấy giấy lọc có cặn gấp lại cho vào ống chiết của bộ cất Soclet. Dùng bông thấm ete lau kỹ mặt kính đồng hồ và cho bông đó vào cùng giấy lọc để chiết. Tiếp tục cất như điều 1.5. 


Xác định một mẫu trắng. 


2.6. Tính kết quả 


Hàm lượng lipit tổng số tính như điều 1.6.
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ĐỒ HỘP
PHƯƠNG PHÁP XÁC ĐỊNH KHỐI LƯỢNG TỊNH VÀ TỶ LỆ THEO KHỐI LƯỢNG CÁC THÀNH PHẦN TRONG ĐỒ HỘP
Canned foods
Method for determination of net mass and componet parts relationship

Tiêu chuẩn này thay thế TCVN 165 - 64, phần III, điều 22. 


1. Phương pháp xác định khối lượng tịnh của đồ hộp


1.1. Lấy mẫu theo TCVN 4409 - 87 


1.2. Dụng cụ 


Cân kỹ thuật có độ chính xác đến 0,1g;


Cốc thủy tinh có dung tích 500 ml; 


Đũa thủy tinh hoặc đũa bằng thép không gỉ đầu dẹt;


Kẹp;


Bếp cách thủy; 


Tủ sấy. 

1.3. Chuẩn bị thử 


Hộp được bóc nhãn hiệu, làm sạch và làm khô 


1.4. Tiến hành thử 


1.4.1. Cân hộp có chứa sản phẩm rồi mở ra, đổ sản phẩm vào cốc sạch. Sau đó rửa sạch hộp, sấy khô rồi cân hộp rỗng. Nếu sản phẩm có dùng giấy lót thì lấy giấy lót ra khỏi sản phẩm và cân cùng với hộp rỗng. 


1.4.2. Khi cần xác định khối lượng tịnh của sản phẩm ở trạng thái nóng thì trước khi mở hộp, cần làm nóng hộp có chứa sản phẩm bằng bếp cách thủy hoặc bằng tủ sấy. Nếu đun nóng sản phẩm đựng trong lọ thủy tinh bằng bếp cách thủy thì mức nước trong nồi phải thấp hơn nắp lọ 2 cm.


1.4.3. Đối với đồ hộp rau thịt thì đun nóng ở nhiệt độ 80 - 850C trong 25 - 30 phút. 

1.4.4. Đối với đồ hộp mứt quả, nước quả cô đặc, sirô quả thì đun nóng ở nhiệt độ 800C trong 60 - 90 phút. 

1.4.5. Tiến hành cân với sai số không lớn hơn mức ghi trong bảng. 


		Khối lượng g

		Sai số 



		Đến 100 

		± 0,1



		Hơn 100 đến 500 

		± 0,5



		Hơn 500 đến 1000 

		± 1,0



		Hơn 1000 đến 2000 

		± 2,0



		Hơn 2000 đến 5000 

		± 10,0



		Hơn 5000 

		± 20,0





Cân hộp rỗng với sai số như khi cân hộp có chứa sản phẩm. 

1.5. Tính kết quả 


Khối lượng tịnh (X), tính bằng g hoặc kg, theo công thức: 


X = m - m1

Trong đó: 


m - khối lượng hộp có chứa sản phẩm, g hoặc kg; 


m1 - khối lượng hộp rỗng, g hoặc kg; 


Chú thích: Cho phép xác định khối lượng tịnh và tỷ lệ khối lượng các thành phần trong hộp từ cùng một hộp. 


2. Phương pháp xác định tỷ lệ theo khối lượng các thành phần trong đồ hộp 


2.1. Lấy mẫu theo điều 1.1.


2.2. Dụng cụ 

Sử dụng các dụng cụ như điều 1.2 thêm: 


Rây có kích thước lỗ 2 - 3 mm. 


2.3. Chuẩn bị thử 


Theo các điều 1.3, 1.4.2, 1.4.3, 1.4.4.


2.4. Tiến hành thử 


2.4.1. Xác định riêng rẽ tỷ lệ theo khối lượng các thành phần trong từng hộp. 


2.4.2. Đem cân hộp, sau đó mở ra và đổ sản phẩm lên rây đặt trên một cốc thủy tinh đã biết khối lượng. Trải đều sản phẩm lên mặt rây thành mộp lớp có chiều dày không quá 50 mm. Để cho chất lỏng chảy trong 5 phút. Sau đó đem cân cốc có chứa chất lỏng. Hộp đã lấy sản phẩm ra, đem rửa sạch, sấy khô và cân với sai số như điều 1.4.5. 

Đối với đồ hộp có chứa một số dạng quả và rau khác nhau, tiến hành xác định tỷ lệ các thành phần, sau khi đã tách hết phần chất lỏng. Dùng kẹp hoặc thìa, cẩn thận chuyển từng thành phần từ rây vào các cốc đã biết khối lượng. Trên mặt rây chỉ còn lại thành phần chiếm phần lớn nhất trong sản phẩm. Cân riêng từng cốc với sai số như điều 1.4.5. 


2.5. Tính kết quả 

Tính tỷ lệ các thành phần theo khối lượng tịnh thực tế (X1) hoặc theo khối lượng tịnh ghi trên nhãn (X2), tính bằng % theo công thức: 
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Trong đó: 


m2 - khối lượng tịnh thực tế, g hoặc kg;


m3 - khối lượng một thành phần, g hoặc kg;

m4 - khối lượng tịnh ghi trên nhãn hiệu, g hoặc kg.
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ĐỒ HỘP - XÁC ĐỊNH HÀM LƯỢNG CHẤT KHÔ HÒA TAN BẰNG KHÚC XẠ KẾ
Canned foods - Determination of soluble solids content. Refractometric method 

Tiêu chuẩn này thay thế TCVN 165 - 64, phần IV điều 27. 

1. Nội dung phương pháp 


Phương pháp này dựa trên độ khúc xạ ánh sáng của đường và một số hợp chất hữu cơ khác quy ra đường. Đọc hàm lượng phần trăm trực tiếp trên thang chia độ của khúc xạ kế ở 200C.


2. Lấy mẫu theo TCVN 4409 - 87 và chuẩn bị mẫu theo TCVN 4413 - 87 


3. Dụng cụ và vật liệu 


Khúc xạ kế phòng thí nghiệm chia độ tới 0,2% hàm lượng chất khô và sai số nhỏ hơn 0,2%. 


Cân kỹ thuật có độ chính xác đến 0,01g;


Cốc thủy tinh dung tích 50ml;


Cối chày sứ;


Đũa thủy tinh dẹt đầu;


Cát tinh chế theo TCVN 4413 - 87;


Vải phin mịn;


Nước cất theo TCVN 2117 - 77.


4. Chuẩn bị thử 


Trước khi thử cần kiểm tra độ chính xác của khúc xạ kế.


4.1. Lau sạch mặt lăng kính bằng bông thấm nước cất để khô.


4.2. Điều chỉnh thị trường của khúc xạ kế cho rõ nét phần phân quang.


4.3. Điều chỉnh điểm 0 của khúc xạ kế bằng nước cất ghi nhiệt độ lúc điều chỉnh. Lau khô mặt lăng kính và tiến hành đo mẫu ngay để nhiệt độ đo không chênh với nhiệt độ điều chỉnh máy. 


5. Tiến hành thử 

5.1. Đối với sản phẩm lỏng 


Lắc đều mẫu, dùng đũa thủy tinh dẹt đầu đưa 2 - 3 giọt mẫu vào lăng kính dưới, đậy lăng kính trên lại. 


Nếu dùng khúc xạ kế để bàn Abbe điều chỉnh cho vạch phân quang về đúng tâm điểm, đọc chỉ số phần trăm trên thang chia độ. Ghi nhiệt độ khi đo. 


5.2. Đối với sản phẩm là khối đặc (nước quả đục, sản phẩm dạng purê).


Lấy một lượng mẫu cần thiết vào miếng vải phin mịn, từ từ ép loại bỏ 2-3 giọt ban đầu rồi nhỏ 2-3 giọt lên lăng kính dưới. Đo như điều 5.1


5.3. Đối với sản phẩm đặc, thẫm mầu (mứt rim, mứt nhuyễn…) và sản phẩm khó tách phần lỏng 


Cân 5 - 10g mẫu bằng cân kỹ thuật cho vào khoảng 4g cát tinh chế và lượng nước bằng lượng mẫu đã lấy, nghiền nhanh hỗn hợp trong cối sứ. Lấy một phần hỗn hợp cho vào miếng vải phin mịn, ép loại bỏ 2 - 3 giọt dịch ban đầu rồi nhỏ 2 - 3 giọt lên lăng kính dưới và đo như điều 5.1. 


6. Tính kết quả 


6.1. Đối với sản phẩm đo như điều 5.1 và 5.2 lấy kết quả đọc được trên máy và hiệu chỉnh về 200C (dùng bảng hiệu chỉnh phần phụ lục). 

6.2. Đối với sản phẩm đo như điều 5.3. 

Hàm lượng chất khô hòa tan (X) tính bằng % theo công thức:


X = 2a


Trong đó: 


a - chỉ số khúc xạ đo được;


2 - hệ số pha loãng.


Kết quả là trung bình cộng kết quả của 2 lần xác định song song. Chênh lệch kết quả giữa hai lần xác định không được vượt quá 0,2%.


PHỤ LỤC 1

BẢNG HIỆU CHỈNH CHỈ SỐ KHÚC XẠ QUY VỀ NHIỆT ĐỘ 200C


		Nhiệt độ 0C

		Hiệu chỉnh tỷ lệ theo khối lượng phần trăm sacaroza



		

		0

		5

		10

		15

		20

		25

		30

		35

		40

		45

		50

		55

		60

		65

		70



		Từ chỉ số khúc xạ cần trừ đi



		10

		0,50

		0,54

		0,58

		0,61

		0,64

		0,66

		0,68

		0,70

		0,72

		0,73

		0,74

		0,75

		0,76

		0,78

		0,78



		11

		0,46

		0,49

		0,53

		0,55

		0,58

		0,60

		0,62

		0,64

		0,65

		0,66

		0,67

		0,68

		0,69

		0,70

		0,71



		12

		0,42

		0,45

		0,48

		0,50

		0,52

		0,54

		0,56

		0,57

		0,58

		0,59

		0,60

		0,61

		0,61

		0,63

		0,63



		13

		0,37

		0,40

		0,42

		0,44

		0,46

		0,48

		0,49

		0,50

		0,51

		0,52

		0,53

		0,54

		0,54

		0,55

		0,55



		14

		0,33

		0,35

		0,37

		0,39

		0,40

		0,41

		0,42

		0,43

		0,44

		0,45

		0,45

		0,46

		0,46

		0,47

		0,48



		15

		0,27

		0,25

		0,31

		0,33

		0,34

		0,34

		0,35

		0,36

		0,37

		0,37

		0,38

		0,39

		0,39

		0,40

		0,40



		16

		0,22

		0,24

		0,25

		0,26

		0,27

		0,28

		0,28

		0,29

		0,30

		0,30

		0,30

		0,31

		0,31

		0,32

		0,32



		17

		0,17

		0,18

		0,19

		0,20

		0,21

		0,21

		0,21

		0,22

		0,22

		0,23

		0,23

		0,23

		0,23

		0,34

		0,24



		18

		0,12

		0,13

		0,13

		0,14

		0,14

		0,14

		0,14

		0,15

		0,15

		0,15

		0,15

		0,16

		0,16

		0,16

		0,16



		19

		0,06

		0,06

		0,06

		0,07

		0,07

		0,07

		0,07

		0,08

		0,08

		0,08

		0,08

		0,08

		0,08

		0,08

		0,08



		Từ chỉ số khúc xạ cần thêm vào



		21

		0,06

		0,07

		0,07

		0,07

		0,07

		0,08

		0,08

		0,08

		0,08

		0,08

		0,08

		0,08

		0,08

		0,08

		0,08



		22

		0,13

		0,13

		0,14

		0,14

		0,15

		0,15

		0,15

		0,15

		0,15

		0,16

		0,16

		0,16

		0,16

		0,16

		0,16



		23

		0,19

		0,20

		0,21

		0,22

		0,22

		0,23

		0,23

		0,23

		0,23

		0,24

		0,24

		0,24

		0,24

		0,24

		0,24



		24

		0,26

		0,27

		0,28

		0,29

		0,30

		0,30

		0,31

		0,31

		0,31

		0,31

		0,31

		0,32

		0,32

		0,32

		0,32



		25

		0,33

		0,35

		0,36

		0,37

		0,38

		0,38

		0,39

		0,40

		0,40

		0,40

		0,40

		0,40

		0,40

		0,40

		0,40



		26

		0,40

		0,42

		0,43

		0,44

		0,45

		0,46

		0,47

		0,48

		0,48

		0,48

		0,46

		0,48

		0,46

		0,48

		0,48



		27

		0,48

		0,50

		0,52

		0,53

		0,54

		0,55

		0,55

		0,56

		0,56

		0,56

		0,56

		0,56

		0,56

		0,56

		0,56



		28

		0,56

		0,57

		0,60

		0,61

		0,62
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LỜI NÓI ĐẦU

TCVN 3216-1994 Tiêu chuẩn này thay thế cho TCVN 3216-88. Tổng cục Tiêu chuẩn đo lường chất lượng đề nghị và được Bộ Khoa học Công nghệ và Môi trường ban hành.


TCVN 3216-1994 

ĐỒ HỘP RAU QUẢ
PHÂN TÍCH CẢM QUAN BẰNG PHƯƠNG PHÁP CHO ĐIỂM
Fruit and vegatable canned products 
Sensory analysis by presenting mark


Tiêu chuẩn này áp dụng cho các loại đồ hộp rau quả gồm nước quả ép, nước quả nghiền, đồ hộp quả và rau quả dầm dấm.


Tiêu chuẩn này phải được áp dụng cùng với TCVN 3315-79.


1. Lấy mẫu theo TCVN 4409-87

2. Dụng cụ thử cảm quan


- Cốc thủy tinh không màu có dung tích 2000, 1000 và 100ml.


- Dao bằng thép không rỉ hoặc bằng thép mạ.


- Thìa, dĩa bằng thép không rỉ hoặc bằng nhôm.


- Đũa khuấy thủy tinh.

- Khay men trắng hoặc đĩa sứ trắng.


- Khăn bông sạch.


3. Số lượng mẫu thử cảm quan trong một buổi không quá 15 mẫu. Sau khi cảm quan 7-8 mẫu phải nghỉ giải lao 10-15 phút.


4. Chuẩn bị mẫu thử và tiến hành thử


4.1. Những sản phẩm đồng bộ như đồ hộp, nước quả ép, nước quả nghiền.


Hộp phải được làm sạch bằng cách lau khô, lắc nhẹ theo chiều đứng của hộp. Mở 1/3 miệng hộp và chuyển mẫu sang cốc có dung tích thích hợp, trộn đều mẫu. Từ mẫu đó lấy khoảng 50ml cho vào cốc có dung tích 100ml và tiến hành đánh giá mùi vị, trạng thái sản phẩm.


4.2. Những sản phẩm không đồng thể


4.2.1. Đồ hộp quả.


Hộp phải được làm sạch bằng cách lau khô: Mở 1/3 miệng hộp, gạn hết nước sang cốc thủy tinh, ngửi mùi ngay lúc mới mở nắp hộp để ghi nhận sơ bộ các mùi thoảng khó lưu lại nếu để lâu. Sau đó mới mở tiếp phần nắp hộp còn lại gạn hết dung dịch vào cốc có dung tích 1000ml. Phần quả đổ vào khay men trắng hay đĩa trắng và tiến hành đánh giá về màu sắc và hình thái. Sau đó lấy phần quả và dung dịch cho vào cốc dung tích 100ml để đánh giá mùi vị sản phẩm.

4.2.2. Đồ hộp rau quả dầm dấm


Hộp phải được làm sạch bằng cách lau khô sau đó mở hộp gạn hết nước dấm vào cốc dung tích 1000ml, phần quả đổ vào khay men trắng hay đĩa trắng và tiến hành đánh giá các chỉ tiêu cảm quan của sản phẩm.


5. Bảng điểm 


Điểm cảm quan của các mặt hàng được đánh giá theo bảng 1, 2, 3, 4


5.1. Đồ hộp nước quả ép.


Bảng 1


		Chỉ tiêu

		Điểm

		Hệ số quan trọng

		Yêu cầu



		Màu sắc

		5

4


3


2

		1,0

		Màu sắc tự nhiên, rất đặc trưng của sản phẩm 

Màu sắc tự nhiên đặc trưng của sản phẩm 


Màu sắc tự nhiên, tương đối đặc trưng của sản phẩm 


Hơi biến màu, không đặc trưng



		Mùi vị

		5


4


3


2

		2,0

		Mùi vị rất đặc trưng

Mùi vị đặc trưng


Mùi vị tương đối đặc trưng


Mùi vị không đặc trưng



		Hình thái

		5


4


3


2

		1,0

		Có lẫn bột quả, khi khuấy nhẹ phân tán đều

Có lẫn bột quả, vón nhẹ, khi khuấy nhẹ phân tán đều


Vón nhẹ, lắc ít tan


Vón cục, lắc không tan





5.2. Đồ hộp nước quả nghiền

Bảng 2

		Chỉ tiêu

		Điểm

		Hệ số quan trọng

		Yêu cầu



		Màu sắc

		5


4


3


2

		1,0

		Màu sắc tự nhiên, rất đặc trưng 


Màu sắc tự nhiên, đặc trưng 


Màu sắc tự nhiên, tương đối đặc trưng 


Màu sắc hơi biến màu, không đặc trưng



		Mùi vị

		5


4


3


2

		2,0

		Mùi vị rất đặc trưng


Mùi vị đặc trưng


Mùi vị tương đối đặc trưng


Mùi vị không đặc trưng, có mùi vị lạ



		Hình thái

		5


4


3


2

		1,0

		Rất đặc trưng, dạng sánh đồng nhất

Đặc trưng, dạng hơi sánh đồng nhất


Dạng đặc hay loãng, nhưng vẫn trong giới hạn cho phép


Không phù hợp đối với yêu cầu sản phẩm.





5.3. Đồ hộp quả

Bảng 3


		Chỉ tiêu

		Điểm

		Hệ số quan trọng

		Yêu cầu



		Màu sắc

		5


4


3


2

		1,0

		Màu sắc tự nhiên, đồng đều rất đặc trưng 


Màu sắc tự nhiên, tương đối đồng đều, đặc trưng 


Màu sắc tự nhiên, tương đối đặc trưng 


Màu sắc kém tự nhiên, không đồng đều, ít đặc trưng



		Mùi vị

		5


4


3


2

		1,4

		Mùi vị thơm ngon, rất đặc trưng, hài hòa

Mùi vị thơm đặc trưng


Mùi thơm, vị bình thường

Mùi vị ít đặc trưng, thoảng mùi vị lạ



		Hình thái

		5

		1,2

		Kích thước quả cắt hay quả nguyên đồng đều, hơi mềm, đúng yêu cầu kỹ thuật



		

		4

		

		Kích thước đạt và tương đối đồng đều, hơi mềm đạt yêu cầu kỹ thuật 



		

		3

		

		Kích thước đạt nhưng không đều, mềm có ít khuyết tật nhẹ trong giới hạn cho phép



		

		2

		

		Kích thước không đều, mềm, hơi nhũn, bị nhiều khuyết tật



		Dung dịch

		5

4


3


2

		0,4

		Rất trong và trong

Trong lẫn ít thịt quả


Tương đối trong, lẫn ít thịt quả


Đục lẫn nhiều thịt quả, có tạp chất





5.4. Đồ hộp rau quả dầm dấm


Bảng 4

		Chỉ tiêu

		Điểm

		Hệ số quan trọng

		Yêu cầu



		Màu sắc

		5


4


3


2

		1,0

		Màu đồng đều rất đặc trưng 


Màu tương đối đồng đều, đặc trưng 


Màu kém đồng đều, tương đối đặc trưng 


Biến màu, không đặc trưng



		Mùi vị

		5


4


3


2

		1,4

		Mùi vị rất đặc trưng


Mùi vị đặc trưng


Mùi vị tương đối đặc trưng


Mùi vị không đặc trưng, có mùi vị lạ



		Hình thái

		5


4


3


2

		1,2

		Kích thước đạt yêu cầu kỹ thuật và đồng đều, dòn.

Kích thước đạt và tương đối đồng đều, dòn.


Kích thước đạt, nhưng không đều có khuyết tật nhẹ.


Kích thước không đều, mềm, nhiều khuyết tật



		Nước dấm

		5


4


3


2

		0,4

		Rất trong, màu sắc đặc trưng của sản phẩm.

Trong, màu sắc đặc trưng của sản phẩm.


Hơi đục, màu sắc bình thường của sản phẩm 


Đục.





6. Khi tiến hành cho điểm, nếu người thử nếm cảm thấy không thỏa mãn với điểm nguyên (chẵn) về một trong hai phía thì có thể cho điểm lẻ (2,5; 3,5; 4,5).

7. Đánh giá kết quả

7.1. Nếu có một thành viên cho một chỉ tiêu cảm quan điểm 2 thì việc kiểm tra nên tiến hành lại một lần nữa đối với chỉ tiêu nào đó để có ý kiến nhận xét được chính xác hơn. Khi hội đồng đã quyết định cho một chỉ tiêu nào đó điểm 2 thì sản phẩm đó bị đánh giá là sản phẩm kém.


7.2. Cách tính số điểm chung và nhận xét kết quả theo TCVN 3215-79


Chú thích: Trong bảng 1, 2, 3, 4 chỉ miêu tả các mức điểm nguyên, phần thập phân sẽ được vận dụng theo kinh nghiệm và sự cảm nhận của người thử nếm, mức sai khác là 0,5 điểm.


