PHAN MO PAU

Cong tac kiém nghiém 1a cong tac kiém soat, theo ddi chit luong nguyén
liu, ban thanh pham tai ting céng doan trong toan bd qua trinh san xuit bang
nhimg phuong phap di qui dinh (thuong don gian va mau le) nham xac dinh kip
thoi cac yéu t6 1lam anh hudng dén chat lugng san phim trén day chuyén san xuat dé
bao cho bd phan diéu hanh biét va diéu chinh. Do d6 cong tac kiém nghiém déng
mot vai tro rt quan trong, anh huong rat 1én dén chét lugng va san luong san pham
san xudt ra ciing nhu gop phan vao viéc bao vé quyén loi ngudi tidu ding.

Trong cic cong ty, xi nghiép san xuat, nhiém vu nay thuong do phong kiém
nghiém dam trach, phong nay c6 trach nhiém xéac dinh chét lugng ciia nguyén liéu,
ban thanh phdm va thanh pham dé hé tro, phuc vu cho bd phin diéu hanh san xuét,
gitip bd phan ndy c6 thé diéu hanh, quan 1y cong nghé san xuat mot cach kip thoi va
c6 hiéu qua.

Cong tac kiém nghiém dé danh gia chét luong san pham phuc vu doi song
con nguoi 1 mot cong viee khong thé thiéu va cang ngay vai trd vi tri ctia nd trong
xa hoi cang dugc khéng dinh. Yéu cau vé nang luc ctia nguoi lam cong tac kiém
nghiém ngay cang doi hoi cao thém. Trén tinh than do6, chung t6i bién soan quyén
Kiém nghiém chat lugng thuc pham bang phuong phap hoa hoc nay dé lam tai lidu
hoc tap, nghién ctiru cho hoc vién cac trudng trung hoc k¥ thuat, trung cip nghé
cling nhu nhitng nguoi dang 1am cic cong viée ¢ lién quan dén cong tic kiém
nghiém thuc pham bang phuong phap hoa hoc.

Gi4o trinh gom 8 chuong:

Chuong 1: Phuong phap 1y mau kiém nghiém.

Chuong 2: Phuong phap xac dinh do 4m

Chuong 3: Xac dinh ham luong tro va do kiém cua tro.

Chuong 4: Xac dinh ham luong mudi an.

Chuong 5: Xac dinh d6 chua.

Chuong 6: Pinh lugng Protid.

Chuong 7: Pinh lugng Lipid.

Chuong 8: Pinh lugng Glucid.

Noi dung bién soan theo hinh thic két hop giita ly thuyét va thuc hanh.
Trong qué trinh bién soan, nhdm t&c gia da tham khao céc tai liéu lién quan cua cac
truong Pai hoc, Cao dang va cc tai liéu khoa hoc dang trén cac béo.



Mic du d3 rat cd ging nhung chic chin khong thé tranh khoi nhiing thiéu
sot. Nhom tac gia rat mong nhan duoc sy dong gop v kién cia cac thay, co gido,
cac ban hoc sinh, sinh vién cung ban doc dé gido trinh ngay cang dugc hoan thién
hon.

Xin chan thanh cam on.

NHOM TAC GIA



Chuong 1

PHUONG PHAP LAY MAU KIEM NGHIEM
1.1. MUC PiCH KIEM NGHIEM
Kiém nghiém hoa hoc thuc phém nham xac dinh:

- Thyc pham c6 dap Gmg céc tiéu chuin héa hoc vé pham chit va thanh phan
dinh dudng theo dung nhu quy dinh khong.

- Thyc pham c6 dap ung céc tiéu chuan hoa hoc vé vé sinh, c6 bi 6i thiu, hu
hong va bién chat thanh doc hai hodc ¢ chira nhimng chat doc tir dung cu bao bi,
hoa chat cho thém vao khong.

- Ban thanh pham tai timg cong doan trong diy chuyén san xuét c6 dat chat
lugng dé dua vao san xuit tai cong doan ké tiép khong.

Kiém nghiém hoéa hoc thyc pham chi 14 mot khau trong cong tic kiém
nghiém thuc pham néi chung, dé xac dinh chinh xac pham chat va chat luong thuc
pham, can phan tich trang thai cam quan, vi sinh vat.

1.2. PHUONG PHAP LAY MAU

Lay mau nguyén liéu hodc san phdm thuc phim dé xac dinh pham chét bang
cam quan va phan tich trong phong thi nghiém 1a khau dau tién va quan trong trong
cong tac phan tich. Viéc ldy mau dung quy cach s& gop phan chinh xac cho két qua
kiém nghiém va xt 1y thuc phdm sau nay.

Tuy theo loai nguyén liéu, san phdm ma co cac quy dinh vé cach liy miu
khéac nhau, nhung thong thudng nguoi ta chia ra nhu sau:

- Miu thé 1a mot luong nhé méu duge ldy tir mot vi tri cua 16 hang.

- MAu ban dau 14 téng cong tit ca cac mau tho ldy & cc vi tri cta 16 hang va
tron déu.

- Mau trung binh 1a mét phan ciia mau ban dau dung dé xac dinh cac chi tiéu
chat lugng trong phong thi nghié¢m.

1.2.1. Cac yéu cau va phwong phap chung vé liy miu:

- Mau thuc phrflm phai c6 du tinh chat dai dién cho ca 16 hang thuc phém
dong nhat.

- L6 hang ddng nhét : 13 16 bao gdm nhitng san phidm cung mot tén goi, cling
mot loai phdm chit va khdi luong, dung trong bao bi cing mot kiéu, cung mot kich
thudc, san xuét trong cing mot ngay hay nhiéu ngay (tiy theo su thoa thudn gitra
nguoi c6 hang va nguoi kiém nghiém) theo cing mot quy trinh céng nghé san xuat.



- Trude khi 14y mAu phan tich, phai xem xét 16 hang c6 ddng nhat khong va
kiém tra tinh trang bao bi ctia 16 hang do.

- MAu hang iy dé dua di kiém nghiém phai 13 miu trung binh, nghia 13 sau
khi chia thanh 16 hang dong nhit, miu s& liy déu ¢ cac goc, & cac phan trén, dudi,
giita 16 hang va trén déu.

- Ty 1& 1dy mAu tir 0,5 dén 1% tuy theo s6 luong, nhung mdi 1an khéng it hon
luong can thiét dé thir.

+ Ddi vai cac thuc phém long nhu nudce chidm, nudc mim, tuong, dau an,...
thuong duoc chira dung trong bé hodc thing to... ding 6ng cao su sach, kho hoic
cam vao nhitng vi tri trén, dudi, giita bén canh bé hay thung dé hat hoic khuay k¥
cho déu trude khi hut.

+ P6i voi cac nguyén lidu va san pham thuc phadm & thé ran nhu gao, bot,
che, thudce 14,... thi ldy déu & trén, dudi, giita cac bao hodc cac dong & vi tri trong 16
hang dong nhéat nhu da ghi & trén.

+ Pbi v6i cac thuc phém dong go1 dudi thé don vi nhu hop, chai, lo,... mau
lay sé& gilt nguyén bao bi.

+ Sau khi da 14y xong mau trung binh, phai lic k¥ néu Ia thuc pham l1ong va
tron déu, néu 1a thuc pham dong goi dudi dang don vi, 10i chia thanh mau thir trung
binh dé giri kiém nghiém hoa hoc, vi sinh vat hoc, trang thai cam quan,...

1.2.2. Nguyén tic giri miu:

Mau thuc pham giri kiém nghiém, hodc dugc giit trong bao bi ban dau cua
no, hoic duoc dong géi trong nhitng dung cu déng goi khong 1am anh huéng dén
thue pham, tot nhit 13 trong nhitng chai lo thuy tinh sach ¢6 nat nham.

Truong hop thyc pham phai giri di xa kiém nghiém, hoic cé nghi van, tranh
chap, phai dong goi k¥, phia ngoai dan gidy c6 dong dau 1én nut budc hodc kep dau
xi cén than, tranh mau thuc phém bi danh trao.

Thyuc pham dé bi hu hong phai dam bao giri gip dén noi kiém nghiém trong
thoi gian thuc pham con tét.

Thuc pham giri dén phong thi nghiém phai c6 phiéu yéu cau kiém nghiém
kém theo. Nhan dan bao gom:

+ Loai thuc pham véi nhitng 10i chi dan can thiét nhu qua trinh ché
bién, cong thire ché bién, nguyén liéu,....
+ Co quan hodc nha may san xuét.

+ Ngay, gio 1y mau, noi ldy mau.



+ Co quan ldy mau va 1y do ldy méu.
+ Noi gtri kiém nghiém.
+ Yéu ciu kiém nghiém.
+ Bién ban ldy mau.
Bién ban gdm c6:
+ Tén, ho, co quan, ngudi ldy mau.
+ Tén, ho, dia chi ngudi c6 mau hang.
+ Ngay gio ldy mau.
+ Ly do lay mau.
+ Loai hang va luong hang 1dy mau.
+ Loai hang va lugng mau hang.
+ Nhirng 161 chi din can thiét.
+ Chir ky cta hai bén hitu quan.
Chuay:
+ Truong hop mau hang da héng, xac dinh ro rét qua trang thai cam quan,

chi lJdy mau dé kiém nghiém khi ngudi c6 hang khong xac nhan tinh chat hu hong
ctia mau hang.

+ Truong hop c6 sy khiéu nai vé két qua kiém nghiém, ldy mau dé kiém
nghiém lai phai tién hanh k¥ ludng hon, ty 1¢ 1dy mau phai than trong hon.

+ Mau lay kiém nghiém phai giir lai 40% dé lam d6i chiéu khi c6 khiéu nai.
Thoi han Ivu mau tir 1 tuan dén 3 thang tiy theo mitc 46 dé hong ctia mau hang.
béi vé6i cac thue phém dé hong nhu thit, ca tuoi, stta tuoi va ché phém tuoil cua
chung khong dit thanh van dé gitt mau, trir truong hop yéu cau can thiét phai co ché
do bao quan riéng.

1.2.3. Cach chuéin bi miu thi:

1. Truwong hop thwe pham dong nhat dic hoic 16ng:

Truong hop thuc pham 1a mot khi to ddng nhét, 1y mot phan ctia mau, cit
thai nho, tan nhuyén (truong hop thuc phim dic) hodc khudy that déu (truong hop
thue pham 16ng) dé riéng vao lo kin.

Thuc pham nhu théc, gao, bot,.... Phai tron k§y, xay nhuyén, cho vao lo ¢o
niit nhdm dé thir dan.

Khi can mau thir dé phan tich, phai tron déu va k.



2. Thue pham dic khong dong nhat:
L'fly phén dai dién ciia mau dai dién roi cit thai nho, tan nhuyén.
3. Thue phim dic 14n 16ng khong dong nhat:

+ Phan léng twong déi dic: nhu nudce sdt, ¢ thé gan b6t chit 1ong vao mot
chén s, tan nhuy@n phan dic, tron lai v6i phan long trong chén st cho tat ca thanh
mot khdi déng nhat. Cho vao lo hodc hop c6 nip day kin. Néu khong tach dugc
riéng phan 1ong thi cho tat ca vao cdi tan nhuyén.

+ Phén ddc va léng riéng biét nhau: kiém nghiém chat long va dic riéng
biét.

Truong hop kiém nghiém cac chit c6 kha nang trao doi va hoa tan trong chat
1ong thi c6 thé chi kiém nghiém chat 1ong, nhung phai sau mot thoi gian toi thiéu la
30 ngay ké tir ngay san xuat.

1.2.4. Cac diéu can lwu y thwe hién khi tiép nhan miu thi:

Thyuc pham khi dén phong thi nghiém can tién hanh nhiing trinh ty cong tac
sau day:

Kiém soat bao bi xem c6 hop 18 khong.

Kiém soat lai phiéu gui kiém nghiém, bién ban lay mau, nhan dan, xac dinh
loai thyc pham...

X4&c dinh yéu cau kiém nghiém.
Vao s6 mau hang véi cac 16i chi dan can thiét.
Tién hanh kiém nghiém. Trudng hop c¢6 nhiéu mau hang chwa kiém nghiém

dugc ngay mot luc thi phai bao dam diéu kién bao quan nhu thé nao cho thuc phdm
khong bi thay d6i cho dén khi kiém nghiém.

CAU HOI ON TAP
1.1. Pinh nghia miu thd, miu ban dau, miu trung binh.
1.2. Pinh nghia 16 hang ddng nhat.
1.3. Trinh bay yéu cau va phuong phéap lay mau dé kiém nghié¢m.
1.4. Trinh bay nguyén tic giri mau.

1.5. Trinh bay cach chuan bi miu thu.



Chuwong 2

PHUONG PHAP XAC PINH PO AM
2.1. PINH NGHIA:

Do am (con goi 1a thity phan) 1a ty 18 phan trim khéi lwong nudce tu do c6
trong mau. Biét duoc do6 4m 1a mot diéu can thiét vi nd anh huong dén chat luong
va bao quan. Néu do 4m vuot qua gidi han cho phép thi chit lwong né s& kém va
mau hdng.

2.2. PHUONG PHAP KIEM NGHIEM:
2.2.1. Nguyén ly:

Dung nhiét 1am bay hoi hét nudc trong mau. Can trong lwong mau trude va
sau khi sdy kho, tir 6 tinh ra phan trim nudc ¢ trong mau.
2.2.2. Dung cu, vt liéu, thudc thir:

- T sdy diéu chinh dugc nhiét do (dén 130°C).

- Can phan tich chinh xac dén 0,0001g (0,1mg).

- Binh hut 4m, phia dudi dé chat hat am (H,SO, dam dic, Na,SO, khan,
CaCl; khan,...)

- Céc can thiy tinh c6 day bet va nip nham kin.

- Piia thuy tinh mot dau dep dai khoang Scm.

- Cat bé sach.

Céat bé sach chuén bi nhu sau:

Do cat qua rdy co6 16 duong kinh 4 — Smm, rira qua bang nudc may, sau do
rira bang acid HCl: mot phan HCI cho mdt phan cat (theo thé tich), bang cach d6
acid vao cat va khudy. Dé qua mot dém, sau do rira cat bang nudc may cho dén khi
hét acid (thtr bang gidy quy). Rira bang nudc cit, sdy kho, cho qua ray cd 15 duong
kinh 1 — 1,5mm dé loai bé phan cat to r6i dem nung & 16 nung 500 — 600°C dé loai
chat hitu co. Bao quan cat trong lo kin dé st dung.

2.2.3. Cach tién hanh:

Lay mot coc can thay tinh c6 dung 10 — 30g cat va mdt dila thuy tinh dau
dep, dem say & 100 — 105°C cho dén khi khéi lwong khong d6i. Dé ngudi trong binh
hat 4m va cdn & can phan tich chinh xac dén 0,0001g. Sau d6 cho vao coc can
khoang 10g mAu thir ¢4 chuén bi sin, nghién nho. Can tat ca & can phan tich véi do
chinh x4c nhu trén (mau c6 thé 1ay nhiéu hon dé do chinh xéac cao hon).



Dung que thuy tinh tron déu mau véi cat. Dan déu thanh mot 1ép mong. Cho
tat ca vao tu sdy 100 — 105°C, siy kho cho dén khdi lwong khong doi, thuong tbi
thiéu 1a trong 6 gid. Trong thoi gian siy, ci sau mot gio lai dung diia thuy tinh
nghién nhé cac phan von cuc, sau d6 lai dan déu va tiép tuc sdy. Sy xong, dem lam
ngudi ¢ binh hit 4m (25 — 30 phit) va dem can & cin phan tich véi do chinh xac
nhu trén.

Cho lai vao tu sdy 100 — 105°C trong 30 phut, ldy ra dé ngudi ¢ binh hat am
va can nhu trén. Lam lai nhiéu lan cho dén khi khdi lvong can duoc khong doi.
2.2.4. Tinh két qua:

D6 4m X1(%) tinh bang cong thirc:

G,-G
X, zloo.Gl—GZ(%) (2.1)

1

Trong do:

G : khéi luong cua cdc cn, cat va diia thiy tinh, g.

G, va G, : khoi luong cua cdc can, cat, diia thuy tinh va mau tht trude va sau
khi sdy, g.

Ghi chu:

D6 4m trong phan trinh bay trén 1a d6 4m theo co' sé wét tirc 1a phan trim
ctia kKhoi lugng am (nudc) chtra trong toan bd mau am. Trong mot sé trudng hop, do
am cta mau duoc tinh theo co sé khé tirc 13 phan trim cta khdi lvgng am (nuée)
chira trong toan bd mau kho.

D6 4m theo co sd kho Xy(%) tinh bang cong thirc:

G,-G
X, =100 2—2(%)  (22)

2

CAU HOI ON TAP
2.1. Binh nghia d6 am cta mot mau.
2.2. Trinh bay nguyén 1y ctia phuong phap, cach thuc hién, cach tinh két qua do am
ctia mot mau.

S4y mot chén st & 105°C dén khdi luong khong doi, dé ngudi, can dugc G =
15,3749¢. Cho mau vao chén rdi dem can, khéi luong can duoc G; = 18,3026g.
Pem chén miu sdy ¢ 105°C dén khéi lugng khong ddi, khdi luong can duoc G, =
17,7245g. Xac dinh d6 4m ctia miu nay



Chuong 3

XAC PINH HAM LUQNG TRO VA PO KIEM CUA TRO
3.1. XAC PINH HAM LUQNG TRO
3.1.1. Pinh nghia:

Tro la thanh phan con lai cia mau sau khi nung chay hét cac chat hitru co, tro
chi gobm cac loai mudi khoang c6 trong mau. Do do6 tro con dugc goi la tong so
muoi khoang.

Trong trudng hop miu c6 14n cac chat ban (dat, cat,...... ) mubn c6 do tro
that sy phai loai trir dat cat va nhitng chat khong phai 1a mudi khoang ma lai khong
chay ¢ nhiét d¢ quy dinh.

DPbi v6i mau co chia dudng, do tro duge biéu thi bang “do tro dudi dang
sulfat” (goi tat 1 tro sulfat), mudn c6 do tro that su hay téng s6 mudi khoang, ta léy
tro sulfat nhan vé4i 0,9.

3.1.2. Phwong phap kiém nghiém:
1. Ham lwong tro toan phin:
a. Nguyén ly:

Dung sitc nong (550 - 600°C) nung chay hoan toan cac chat hitu co. Phan
con lai dem can va tinh ra % tro c6 trong mau.

b. Dung cu, vt li¢u, thudc thir:
- Chén nung bang st hodc bang kim loai (Nikel hodc bach kim).
- Bén con hay bép dién.
- Lo nung diéu chinh duoc nhiét do (550 — 600°C).
- Can phan tich.
- Binh hat 4m, phia du6i dé chat hut am.
- H,0, 10 thé tich hoic HNO; dam dic.
c. C4ch tién hanh:

Nung chén sir hodc chén kim loai di rira sach & 10 nung 550 — 600°C dén
khéi lugng khong doi. DE nguodi & binh hat 4m va can & can phan tich.

Cho vao chén khoang 5g miu, cin tat ca & can phan tich. Cho vao 10 nung va
tang nhiét d6 tir tir cho dén 550 — 600°C. Nung cho dén tro tring, nghia la di loai
hét cac chat hitu co, thudong khoang tir 6 — 7 gio.
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Truong hop con tro den, ldy ra dé ngudi, cho thém 10 giot H,O, 10 thé tich
hodc HNO; dam dac, nung lai cho dén tro tréng. bé ngudi trong binh hut am, sau do
dem can. Tiép tuc nung thém & nhiét d6 trén trong 30 phut rdi dé ngudi trong binh
hat 4m, dem cén lai cho dén khi khdi lvgng khong ddi.

d. Tinh két qua:

Ham luong tro toan phan Xy(%) duoc tinh theo cong thirc:

G,-G
X;=100.2—2(%)  (31)

1
Trong do:

G : Khdi lugng cta chén , g.

G, : Khéi luong cua chén va mau thir, g.

G, : Khdi luong cua chén & tro trang sau khi di nung t6i khéi luong khong
doi, g.

Chu thich:

Truong hop mau dé bdc chay nhu dudng, md,...phai dbt trén dén con hay
bép dién cho dén khi thanh than den khong bdc chay nira méi cho vao 16 nung. Néu
mau 16ng, c6 kho trén ngon lira trude khi nung.

2. Tro dwéi dang sulfat (tro sulfat):
a. Nguyén ly:

Dung H,SO, dé chuyén cac chat khoang cuia mau thanh dang mudi sulfat
vitng bén.

Nung thanh tro tring dé loai cac chit hitu co, cin va tir d6 tinh ra % tro
sulfat. Mudn ¢6 téng s6 mudi khoang that su, ta nhan két qua tro sulfat véi 0,9.

b. Dung cu, vat liéu, thudc thir:
- Noi cach thuy.
- Noi céach cat.
- Lo nung 550 — 600°C.
- Binh hut am.
- Cén phan tich.
- Chén str dung tich 60 ml.
- H,SO,4 IN.
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c. Cach tién hanh:

Can that chinh xac khoang 5g miu bang mot chén st dung tich 60 ml da
nung kho dé ngudi va can san. Cho 10 ml dung dich H,SO, IN vao ting giot mot dé
c6 thé thdm w6t toan bd mau. CO khd & ndi cach thuy rdi ndi cach cat cho dén khi
mau thir chay toan bd thanh than den. Tiép d6 cho vao 16 nung cho dén khi thanh tro
trang. Dé ngudi trong binh hut 4m va can. Lam lai nhiéu 1an cho t&i khi khéi luong
can khong doi.

d. Tinh két qua:
Ham luogng tro sulfat X,(%) dugc tinh theo cong thirc:

G,-G

X, =100.
P

(%) (3.2)

Trong do6:
G : khdi lugng cia chén, g
G, : khdi lugng cua chén va tro sulfat, g
P :khdi lugng ctia miu thu, g
3. Ham luwgng tro khong tan:
a. Nguyén ly:

Hoa tan tro trong dung dich HCI, sau d6 dem loc. Rira phan tro khong tan
nhiéu 1an bang nudc cit, nung va can, tir d6 tinh ra % tro khong tan.

Thuc chat day chinh 14 nhitng chat ban nhu dat, cat,... 1an vao mau.
b. Dung cu, vt liéu, thudc thir:

- Noi cach thuy.

- Lo nung diéu chinh nhiét d6 duge 550 — 600°C.

- Phéu.

- Binh hut am.

- Chén sur.

- Can phan tich.

- Gidy loc khong tro.

- Dung dich HCI 4N.

- HNO; dam dac.

- AgNO3 0,1N.
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c. Céch tién hanh:

Hoa tan tro toan phan vao 25 ml dung dich HCI 4N, dun néng & ndi cach
thity s6i trong 10 — 15 phit. Thanh phan khong tan duoc loc trén gidy loc khong tro,
rira k§ voi nude cit dun sbi cho dén khi nude loc khong con chira CI™ (lay 2 giot
nuée loc thir v6i 2 giot HNOz dam dic va 1 giot AgNO3 0,1N ma khong thiy két
tua).

Cho gidy loc va tro khong tan trong HC1 vao chén st d3 nung kho, cén san,
dem sdy kho toan bo trong ti sdy 100 — 105°C rdi cho vao 10 nung 550 — 600°C
trong 30 phut. LAy ra dé ngudi trong binh hut 4m va cin.

d. Tinh két qua:
Ham lugng tro khong tan trong HCI (con goi 1a ty 1€ cat) X3(%) duogc tinh

theo cong thurc:

G,-G

X , =100. @)  (3.3)

Trong do:
G : Khdi lugng chén nung, g.
Gs : Khoi luong chén nung va tro khong tan trong HCI, g.
P : Khéi lwong mau thu, g.
3.2. PO KIEM CUA TRO:
3.2.1. Pinh nghia:

Do kiém cua tro 13 s6 ml dung dich kiém IN (hay sé mili dwong luong gam
kiém) twong dwong véi lwong kiém trong tro ctia 100g mau.

3.2.2. X4c dinh d¢ kiém caa tro:
1. Nguyén ly:

Cho mot luong acid thira dé trung hoa d6 kiém cua tro va chuan do acid thira
bang mot dung dich kiém chuan.

2. Dung cu, vat li¢u, thudc thir:
- Noi cach thiy.

- Erlen dung tich 100 — 150 ml.
- Burette.

- Nudc cat.

- H,SO, 0,5N.
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- NaOH 0,1N hoac KOH 0,1N.
- Phénolphtalein 1% trong con 90°.
3. Céch tién hanh:

Hoa tan tro toan phan trong chén nung bang 20 ml dung dich H,SO, 0,5N.
DPun néng trén ndi cach thuy séi 10 — 15 phat, chuyén dung dich vao erlen. Rua
sach chén nung nhiéu lan véi nudc cat cho dén khi nude rira khong con phan wng
acid v6i gidy quy. Nudc rira tap trung hét vao erlen, dé ngudi, cho thém vai giot
phénolphtalein va chuan d6 bang dung dich NaOH 0,IN cho dén khi dung dich
chuyén sang mau hong nhat. Poc thé tich Vg sir dung.

4. Tinh két qua:
Do kiém cua tro X,4(%) duoc tinh theo cong thirc:

N,V,—N,V

X, =100. B (%) (3.4)

Trong do:
Na, Va : nong do duong luong va thé tich acid (ml) di sir dung.

Ng , Vg : nong d6 duong lugng va thé tich kiém (ml) da st dung dé chuan

P : Khéi lugng miu thir, g.

CAU HOI ON TAP
3.1. Dinh nghia tro ctia mot mau.

3.2. Trinh bay nguyén Iy cua phwong phap, cach thuc hién, cach tinh két qua ham
luong tro toan phan ctia mot mau.

Lay 5,0000g mau dem nung chay hoan toan & 600°C, dé nguoi, dem cén lai
con 0,1000g. Xac dinh ham lugng tro trong mau nay

3.3. Trinh bay nguyén Iy cua phwong phap, cach thyc hién, cach tinh két qua ham
lugng tro sulfat ctia mot mau.

3.4. Trinh bay nguyén 1y ctia phuong phap, cach thuc hién, cach tinh két qua ham
lugng tro khong tan ctia mot mau.

3.5. Pinh nghia d¢ kiém cua tro .

3.6. Trinh bay nguyén 1y ctia phuwong phép, cach thuc hién, cach tinh két qua do
kiém ciia tro.
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3.7. Can 10,0000g mau bang mdt chén st c6 khdi lwong 12,1254, dem sy kho roi
nung & 600°C cho dén khi thanh tro tréng, xong dé nguoi roi can lai, khéi luong
chén va tro 1a 12,6543g. Hoa tan tro nay trong 50ml dung dich HC1 0,05N. Sau do
chuén d6 dung dich nay bang NaOH 0,1N thi tiéu tbn hét 15ml. Xac dinh:

a. Ham lugng tro toan phan cua mau.
b. b6 kiém cua tro cia mau.

3.8. Dung mdt chén st co khdi lugng 15,4254¢ dé can mot mau thuc ph'flm can x4c
dinh d¢ tro, khéi lwong can duoc 13 21,4959g. Pem cdc miu siy kho rdi nung &
600°C cho dén khi thanh tro tring, xong dé ngudi rdi can lai, khdi lugng chén va tro
1a 15,4943¢. Hoa tan tro ndy trong 50ml dung dich HCI 0,05N. Sau dé chuan do
dung dich nay bang NaOH 0,1N thi tiéu tén hét 24ml. Xéc dinh:

a. Him lugng tro toan phan ctia mau.

b. B0 ki€ém cua tro cua mau.
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Chuong 4
XAC PINH HAM LUQNG MUOI AN (NaCl)

NaCl hay mudi dn c6 dudi thé tu nhién trong thirc dn hodc dugc cho thém
vao véi muc dich gia vi hay bao quan. Du ¢ dudi thé tu nhién hay cho thém vao,
mudi n cling 1a mot thanh phan cua chit khoang trong thuc phim, hay noi rong rai
hon, 1a mét thanh phén cua tro.

4.1. PAI CUONG VE PHUONG PHAP MOHR:
4.1.1. Nguyén tic:

Nguyén tic ctia phuong phap nay 1a thém vao dung dich dinh phan mot ion
goi 1a ion chi thi, c6 kha ning tao v&i ion Ag’ mot két tia mau dam & diém cubi
chudn d6. Khi chudn do CI" va Br, Mohr d& nghi ion chi thi 1a CrO,*, ion nay tao
v6i Ag" két tha mau do gach. Phan ung dugc tién hanh trong méi truong trung tinh
hoic kiém yéu (pH = 6,5 — 10,5). Phuong phéap nay khong dung cho I' va SCN’ vi
hién tuong hap phu qué rd rét.

Céc phan ung xay ra:

Ag"+CI — » AgCH (tring).
2Ag* +CrO~ ______, Ag,CrO4 (do gach)

Khi xuit hién mau d6 gach thi ta dung su chuan do lai.

Dua vao néng do va thé tich cua dung dich AgNO3; dung, nguoi ta tinh ham
luong ctia X trong mau.

4.1.2. Lwong dung chit chi thi K,CrO,:

Dua vao tich sb tan ta thdy mubn co két tia Ag,CrO, tai diém twong duong

(diém can két thuc) thi ndng do [CrO,*] = 2.107% iong/I.

Nhung trong thue té, nguoi ta thuong dung véi ndng d6 5.107 iong/l vi véi
ndng d6 2.10°M, mau Cromat trong dung dich qua ddm, khé quan sat mau cua két
tua Ag,CrO,.

4.1.3. D6 acid ctia moi truong:

Tién hanh dinh phan trong mdi truong c6 pH = 6,5 — 10,5 (tranh kiém manh

vi sinh thém Ag,0 , néu mai truong acid thi két tia Ag,CrO, d& bi tan do day la

mudi cta acid yéu H,CrO,))

Néu dung dich c¢6 d9 acid cao thi ding Na,B,O; hay NaHCO; dé trung hoa.
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4.1.4. Tranh hi¢n twong két tia Ag,CrO, xuit hi¢n s6m:

Do ion CI bi hap phy boi két tia AgCl nén dé tranh hién tuong két tua
Ag,CrO, xuat hién sém thi can lic manh trong qua trinh chuan d6, dic biét 1a lic
cudi.

Do mau cua chét chi thi va mau cua két tia Ag,CrO, khong khac nhau nhiéu
nén can phai hét sirc chu y khi chuin d6 dé phat hién kip thoi khi két tha Ag,CrO,
vira xuat hién.

4.2. XAC PINH HAM LUOQNG NaCl:
Phuong phap dinh hrong true tiép (phwong phap Mohr):
4.2.1. Nguyén ly:
Ap dung phan ung:
NaCl + AgNO; - AgCH + NaNOs.

Cho dung dich chuin AgNO; vao dung dich trung tinh c6 chira NaCl, phan
g trén s& xay ra. Khi NaCl trong dung dich da két hop hét véi AgNO;, mot giot
AgNO; thira s& két hop véi K,CrO, (dung lam chi thi mau) cho Ag,CrO, mau do
gach (phan Gmg da két thic).

2AgNO; + K,Cro, » Ag,Cro,l + 2KNO;.

Tir lugng AgNO; ding ta c6 thé tinh ra ham luong NaCl trong 100g thuc
pham.

4.2.2. Dung cu, vit liéu, thudc thir:
- Erlen dung tich 200 — 250 ml
- Binh dinh mtc dung tich 100 ml.
- Phéu.
- Burette.
- Pipette co bau 10 ml, mdt hodc hai vach.
- Gidy loc.
- Dung dich AgNO3 0,IN.
- CaCO:s.
- HNO; loéng.
- K,CrO4 10% trong nude trung tinh.
- Dung dich NaHCO3 0,01N va dung dich acid acétic 0,01N.
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- Dung dich phénolphtalein 1% va dung dich paranitrophénol 0,05%
4.2.3. Chuén bj miu thi:

Tuy theo loai thuc pham c6 nhiéu mudi hay it, ma dinh cich pha loang:

- B6i v6i thue pham 10ng, 14y N ml pha lodng. Két qua tinh ra NaCl g/1.

- Dbi véi thue phdm dic: cit nhod hay xay nho, lic voi nude tir 1 dén 2 gio.
Loc va chuan d6. Két qua tinh ra NaCl g/100g.

- Pbi v6i thye pham kho chiét xuat, thi nung thanh tro trang, hoa tan trong
nude cat va chuan do.

- Trudng hop nhitng dung dich duc (nhu sita) khir tap bang dung dich chi
acétat kiém, loc va chuén do dich loc.

4.2.4. Cach tién hanh:

Sau khi dd chuan bi miu thtr, cho vao binh dinh mirc v6i nudc cat gﬁn dua
100 ml. Kiém tra lai xem dung dich c6 trung tinh khong, néu khong phai trung hoa.
Sau d6 cho nudc cit vira da 100 ml.

Léy 10 ml cho vao erlen voi 3 giot K,CrO,. Chuén do tir tur (nho tung giot
mot) dung dich AgNO3 0,1N cho dén khi xuat hién mau do gach bén viing.

4.2.5. Tinh két qua:

Ham luong mudi in NaCl theo phan trim tinh bang cong thirc:

585CuV Van g 4.1)

X =100. .
1000.P 'V,

Trong do:
58,5 : Phan tur luong cua NaCl.
Cn  : Nong d6 duong luong cta dung dich AgNO;.
V  : Thé tich dung dich AgNO; dung trong chuan do, ml.
P : Khéi lvong mau, g.
Vgm : Thé tich dung dich mau pha trong binh dinh mirc, ml.
Vg : Thé tich dung dich mau ldy di chuan do, ml.

Cha thich:

- Dung dich thir khong duoc chta cac halogenur (F7, Br , I"), Ba®* va Sr** vi
K,CrO, ciing cho tiia mau véi cac mudi ndy.
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- Dung dich thir va dung dich chuan AgNOj; phai trung tinh vi Ag,CrO, tan
trong moi truong acid va kiém. Do d6 phai thir bang gidy quy trude khi chuan do.
Néu dich thir acid thi cho CaCOj két tinh hoic dung dich NaHCO3; 0,01N v&i chi thi
mau phénolphtaléin cho dén khi c6 phan tng trung tinh. Néu dung dich kiém cho
HNO; loang tung giot hodc dung dich acid acétic 0,0IN voi chi thi mau
paranitrophénol 0,05% cho dén khi acid nhe r6i trung hoa lai bé’mg CaCOas.

- Phai lam ¢ nhiét d¢ thuong, vi Ag,CrO,4 hoi tan khi nong.

- Phai tranh anh sanh mat trdi manh dé khoi bi den (do Ag,CrO,4 bi khur thanh
AQ)

CAU HOI ON TAP

4.1. Trinh bay nguyén 1y cta phuong phap, cach thuc hién, cach tinh két qua cua
phuong phap Mohr khi x4c dinh ham lugng NaCl cia mdt mau thuc pham.
4.2. Trinh bay phuong phap Mohr dung trong chuan do két tua:

a. Nguyén tic (ban chat) caa phuong phap.

b. Luong dung cta chét chi thi

c. Do acid (pH) ctia mdi truong chuan do.

d. Cac diéu can luu ¥ khi chuan do.

4.3. Pé xac dinh ham luwong NaCl trong mot mau nudc, ngudi ta ldy 10 ml mau
nudc ndy dem chuin do bang dung dich AgNO3 0,05N thi tiéu ton hét 1,5 ml. Xac
dinh ham lugng mudi NaCl ¢6 trong mau nudc (Tinh theo don vi mg NaCl/lit mau).
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Chuong 5
XAC PINH PO CHUA (PO ACID)
5.1. XAC PINH PO ACID TOAN PHAN (acid chung):

Do acid toan phan bao gém tat ca cac acid c6 thé dinh luong duoc bang mot
dung dich kiém chuan. Nhimng acid nay chi yéu la cac acid hitu co nhu acid acétic,
lactic, citric, tartric,.....Cac acid carbonic va SO, dudi thé tu do hay két hop, déu
khong tinh chung d6 chua cua thuc pham. Do d6 nhitng thuc pham nhu bia, nudc
ngot,... c6 chira CO, hodc SO, déu duoc loai trir trwée khi chuan do dé xac dinh do
chua.

Chat chi thi mau c6 thé dung phenolphtalein (pH chuyén mau 8,2),
bromotymol xanh, metil d6 (pH gan 7).

5.1.1. Nguyeén ly:

Dung mot dung dich kiém chuan (NaOH hoic KOH) dé trung hoa hét cac acid
trong thuc pham, v6i phenolphtalein 1am chi thi mau.

5.1.2. Dung cu, vt liéu, thudc thir:
- Dung cy, vat liéu thong thuong ctia phong thi nghiém.
- Dung dich NaOH 0,1N hoac KOH 0,1N.
- Dung dich phenolphtalein 1% trong con 90°.
5.1.3. Céch tién hanh:
1. Chuan bi miu thir:

Can that chinh xac khoang 10g thuc pham. Nghién nho, lic voi nude trung
tinh trong 1 gid. Sau d6 cho thém nudc trung tinh vira di 50 ml. Pé lang, lay 25 ml
nuéc trong & trén dé dinh luong.

Néu thyc pham 1a chat 16ng, 14y V ml va dinh luong thiang. Néu thuc phdm c6
mau sim, c6 thé pha loang véi nudc trung tinh hodc con trung tinh dé dé nhan diém
chuyén mau. Ciing c6 thé dung gidy quy hodc gidy chi thi mau van ning lam chi thi
maul.

2. Pinh lugng:

Cho vao erlen:

- Dich thur 25 ml

- Dung dich phenolphtalein 2 — 4 giot.
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Nhé NaOH 0,1 N tir buret xudng cho dén khi dich thir c6 mau hong nhat bén
ving.
5.1.4. Tinh két qua:

D6 acid toan phan theo phan trim (X;) tinh bing cong thirc:

X, =K.\/B.NB\\:—1.¥(%) (5.1)
Trong do:
Vg, Ng : thé tich (ml) va nong d6 duong lugng dung dich NaOH dung trong
chuan do.
V, : thé tich dung dich mau sau khi pha , ml
V, - thé tich dung dich mau léy di chuan do, ml
P - khéi lugng mau tht, g
K - hé s6 cua loai acid.

Tuy theo loai thyc phém, két qua s€ biéu thi bing mét sb loai acid sau, nhu:
- Vi sita, két qua s& biéu thi bang acid lactic K =0,09
- V6i cac thyc pham 1én men chua  : acid lactic K=0,09
- acid acétic K =0,06
- Vi cac loai hoa qua tuoi - acid citric K =0,064

: acid tartric K =0,075
: acid malic K =0,067

- Vé6i dau m&  acid Oleic K =0,282
Do acid toan phan ciing co thé biéu thi bang:
+ Do chua : 12 s6 ml NaOH IN (s6 mdlg NaOH) dung dé trung hoa 100g
thuc pham.
+ Chi s6 d6 chua : 12 s6 mg KOH dung dé trung hoa 1g thuc pham.
5.2. XAC PINH PO ACID DE BAY HOI:

Po acid dé bay hoi bao gém acid thuéc nhom acid acétic (H-COOH,
CH3COOH, C,HsCOOH, C3H;COOH) ¢ dudi dang tu do hodc dudi dang mudi.
Khong tinh vao dg acid dé bay hoi céc acid lactic, succinic, CO,, SO,.
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5.2.1. Nguyén ly:

Dung mot ngudn hoi nude néng di qua thuc pham, kéo cac acid bay hoi, khi
gap lanh cac acid nay ngung tu lai, chdy vao mot coe thuy tinh va dugc chuan do
bang mot dung dich kiém vé6i phenolphtalein 1am chi thi mau.

5.2.2. Dung cu, vt liéu, thudc thir:
- Dung cy, vat li¢u thong thuong ctia phong thi nghiém.

- Dung cu cat acid dé bay hoi bang hoi nudc (hinh vé)

Hinh 5.1: Dung cu cét cac acid d& bay hoi (kiéu don gian)
A. Binh cép hoi nudc B. Binh dyng mau can kiém nghiém
C. Ong sinh han D. Binh himg (binh chuan d6)

Dé rira toan bo thiét bi, trude khi cho miu thur vao dé dinh luong, chua nén
cho nudc lanh chdy vao 6ng sinh han, ma cho mot lu6ng hoi nudc that manh chay
qua. Sau d6 nging cho hoi nudc vao thiét bi va bat dau cho miu vao binh chira mau
D, cho nudc lanh vao 6ng sinh han roi tién hanh cét acid d& bay hoi.

- NaOH 0,1N.
- Phenolphtalein 1% trong con 90°.
5.2.3. C4ch tién hanh:

Can that chinh xac 10 — 20g chat thir, cho vao binh D véi nudc cat trung tinh
dén khoang 50 ml.

Cho hoi nudc sut vao binh D va dun nhe binh D dé hoi nudc khoi ngung dong.
Cét cho dén khi himg duoc khoang 300ml. Dung dich cit dun dén vira s6i dé cho
bay hét CO,, cho thém 5 giot Phenolphtalein va chuian d6 bang dung dich NaOH
0,1N.
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5.2.4. Tinh két qua:
Do acid dé bay hoi theo phan traim (X,) biéu thi bang acid acétic tinh bang

cong thirc:
X, = 0,06.VB.NB.%(%) (5.2)
Trong do:
Vg, Ng : thé tich (ml) va ndng d6 duong luong dung dich NaOH dung trong
chuan do.
P - khdi lugng mAu tht, g
Ghi chu:

1. Loai b6 CO; nhu sau:
Trudc hét cit kéo hoi nudc dé dinh lugng acid bay hoi, loai bo CO, bang
cach cho bay hoi & chan khong (dung voi phun tia nudc hut chan khong).
2. Loai bo SO, nhu sau:

Sau khi dinh lugng acid trong dich cit bang NaOH 0,1N v&i PP 1am chét chi
thi mau, cho thém vao dich cat 1 giot HCI tinh khiét, 2ml ho tinh bot, mot hat tinh
thé KI va chuan do SO, ty do bang dung dich Tod 0,01N. Cho thém 28 ml natri
borat bao hoa, dung dich chuyén thanh mau héng nhat, chuan d6 SO, két hop béng
dung dich Iod 0,01N cho dén mau xanh véi ho tinh bot.

Két qua:
S6 ml NaOH 0,1N thuyc té dung dé dinh luong acid bay hoi:

n n
Nm)=(n-—-— 5.3
(M=(--7)  (53)

Trong do:

n :s6 mlNaOH 0,IN st dung dé dinh luong acid trong dich cét.
n’ :sémliod 0,01N su dung dé dinh lugng SO, tu do.
n’’ :sémliod 0,01N six dung dé dinh lugng SO, két hop.
3. C6 thé tinh @9 acid dé bay hoi bing cach tinh:
Do acid d& bay hoi = d¢ acid toan phan — d6 acid c¢6 dinh.
5.3. XAC PINH PO ACID CO PINH:
5.3.1. Nguyeén ly:
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Do acid cb dinh bao gdém tat ca cac acid khong bay hoi. Sau khi ¢6 dén can
thuc pham ¢ ndi cach thity soi dé cac acid dé bay hoi bdc hét, hoa tan cin vao nudc
cit trung tinh va chuan do bang mot dung dich kiém chuan véi Phenolphtalein [am
chi thi mau.

5.3.2. Dung cu, vt li¢u, thudc thir:
- Dung cy, vat li¢u thong thuong cuia phong thi nghiém.
- NaOH 0,1N hoac KOH 0,IN.
- Dung dich Phenolphtalein 1% trong con 90°.

5.3.3. Céch tién hanh:

Cho vao chén st hodc chén thuy tinh 10 ml thyc pham léng (hodc 10g thyc
pham sén sét). P& trén ndi cach thity dun séi, thinh thoang lai khudy, cho dén can.
Hoa tan cin vao nudc cat trung tinh, chuyén vao erlen, rira sach chén 2 — 3 1an véi
nudc cat trung tinh va don tat ca nude rira vao erlen. Chuan do bang NaOH 0,1N
v6i PP 1am chat chi thj mau.

5.3.4. Tinh két qua:
Do acid ¢b dinh trong 100 ml hodc 100g thuc phém (X3) tinh béng cong thirc:

X, = K.NBVB.%(%) (5.4)

Trong do:
K : hé sb dé tinh ra loai acid (xem lai phan x4c dinh d6 acid toan phan)
Ng: nong do dwong luong cua dung dich NaOH sir dung.
Vp: thé tich dung dich NaOH dung trong chuan do, ml.

C6 thé tinh d6 acid cb dinh theo cong thirc sau day:

X, =KNg (%, -V) 2200 (55)

Trong do6:

Vg : S6 ml NaOH c¢6 néng do Ng su dung dé dinh luong do acid toan phén
trong 100g hodc 100 ml mau thur.

V’g: S6 ml NaOH c¢6 néng dd Ng su dung dé dinh lugng do acid dé bay hoi
trong 100g hodc 100 ml mau thir.

5.4.PQ ACID TU DO CUA DAU MO:
5.4.1. Nguyeén ly:



24

Dau m& dé 1au bi thuy phan va cho cic acid béo ty do. Cac acid nay dugc
chuan d6 bang dung dich KOH trong con ¢ mdi trudng é te — con.

Do chua tu do dugc biéu thi béng chi s6 do chua, nghia la sb mg KOH can
thiét dé trung hoa cac acid tu do trong 1g diu mé.

5.4.2. Dung cu, vit liéu, thudc thir:
- Dung cy, vat li¢u thong thuong cua phong thi nghiém.
- Dung dich & te — con:
*E te 1 thé tich
* Con 90° 1 thé tich

- Con tinh ché: Hoa tan 2g AgNO; vao 1200 ml con 95°. Mit khac hoa tan 5g
KOH vao 25 ml ¢on 95° nong. Sau khi dé ngudi, tron lan 2 dung dich, lac déu, loc
dé loai tua Ag,0 va cat dich loc dé léy con tinh ché.

- Dung dich KOH 0, 1N trong con 95°: hoa tan 35g KOH trong 20 ml nudc cat.
Cho thém con tinh ché trén vira dit 1000 ml. D¢ yén trong chai nau, nat bang nut
cao su, tir 24 dén 48 gio. Loc qua bong thay tinh. Lic déu. Bdo quan trong chai nau
dong kin bang nut cao su. Chuan do dung dich trén bang HCI IN véi phénolphtalein
1am chi thi mau va tir d6 tinh diéu chinh dung dich KOH t&i 0,5N bang con tinh ché.
Muébn co dung dich KOH 0,1N, pha loang dung dich KOH 0,5N vo1 coOn tinh ché.

Dung dich KOH chuan trong con phai dugc xac dinh lai néng do trudc khi st
dung, 1au nhét 13 trude 1 — 2 ngay.

Dung dich KOH 0,5N dung dé dinh luong @6 acid ty do trong chit béo cong
nghiép va dung dich KOH 0,1N cho céc chat béo thuc pham c6 d6 acid thap.

- Dung dich phénolphtaléin trong con 90°.
5.4.3. Cach tién hanh:
Cho vao erlen 250:
* Dung dich & te con 150 ml
* Dung dich phénolphtalein 5 giot
Néu hdn dich khong c6 mau do, nho timg giot dung dich KOH 0,1N trong con

cho dén mau phét hong bén viing (dung dich é te — con trung tinh).

Can that chinh xac khoang 10g chit béo vao mot erlen khac. Hoa tan bang
dung dich é te — con trung tinh trén va chuan do bang dung dich KOH 0,1N cho dén
mau phdt hong bén viing.

5.4.4. Tinh két qua:
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+ D6 acid tir do ciia ddu md theo phan trim (X,) dugc tinh theo cong thuc:

X, = KV, N, % (%) (5.6)

Trong do:

K : hé s6 dé tinh ra céc loai acid béo. Néu la dau co, do acid biéu thi béng acid
palmitic (K = 0,256), néu 1a cac loai dau m& khac, bang acid oleic (K = 0,282)

Vg: s&6 ml KOH six dung dé chuan do mau thr.
Ng: ndng d6 duong luong cuia KOH str dung.
P : khdi lugng mau thir, g.

+ Chi s6 d6 chua I, (s6 mg KOH dung dé trung hoa 1g dau m&) tinh bang cong
thirc:

5611V, N,

Ia
P

(5.7)

Trong do:
56,11 : duong luong gam cia KOH.
Chu thich:

Néu trudng hop chat béo c6 nudc, két qua phai tinh trén chat kho, nghia 1a
nhan v6i 100 va chia cho 100 trir phan trim nudc.

5.5. PINH TINH CAC ACID VO CO (dic biét cho dam):
5.5.1. Nguyeén ly:

D4m vé6i d6 acid toan phan, tinh ra acid toi da 1a 6g/100ml , c6 pH>2. Néu cho
thém acid v co (HCL, H,SO,,....) vao ddm (voi muc dich gian déi) 1am ting do
acid ctia didm thi pH ha Xuéng dudi 2 c6 thé xéac dinh béng chi thi mau. Thi du: chi
thi mau metyl tim chuan tir mau tim (pH>3,2) sang xanh lo hodc xanh lyc (pH<2).
Néu ddm c6 mau, khir mau bang Kaolin trude. C6 thé xac dinh bang pH mét.

5.5.2. Dung cu, vt liéu, thudc thir:

- Kaolin sach.

Rira kaolin v&i nudc ct sbi, kiém tra nudc rira cho dén khi trung tinh voi
gidy chi thi mau van nang.
- Dung dich acid acétic 4%.

Can thét chinh xac 4g CH;COOH nguyén chit va hoa tan vao nudc cét cho
vira du 100 ml. pH cua dung dich nay 1a 2,5.
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- Dung dich metyl tim 0,1% trong nudec.
5.5.3. Céch tién hanh:

Pinh lugng do acid toan phan ctia dim 13 pha lodng dam sao cho c6 do acid,
tinh ra acid acétic la 49/100ml.

Néu dam c6 mau, khtr mau bang cach lic 50 ml dim véi 1 — 2g kaolin va loc.
Dich lgc phai khong mau.

Cho vao 2 dng nghiém:

Ong 1 Oong 2
Dich loc ddm 20 ml 0
Dich loc CH3;COOH 4% 0 20 ml
Dung dich metyl tim 0,1% 4 -5 giot 4 -5 giot

So sanh mau sac cua 2 mau véi nhau.

Chu thich: Co thé xac dinh pH bang pH mét.

CAU HOI ON TAP
5.1. Trinh bay nguyén 1y, cach tién hanh, cach tinh két qua cua phuong phap xac

dinh ham lugng acid toan phﬁn, acid ¢ dinh, acid d& bay hoi trong mot mau thuc
pham.

5.2. Dung dung dich NaOH 0,1N dé chuan d6 20 ml dung dich HCI thi tiéu tén hét
15 ml. Tinh:

a. S6 duong lugng gam HCI ¢6 trong 20 ml dung dich HCI trén.
b. Khdi lwong HCI ¢6 trong 1 lit dung dich HCI trén.

5.3. Dung dung dich NaOH 0,IN dé chuan d6 10 ml dung dich H,SO, thi tiéu ton
hét 12 ml. Tinh:

a. S6 duong luong gam H,SO, c6 trong 10 ml dung dich H,SO, trén.
b. Khdi luong H,SO4 ¢6 trong 1 lit dung dich H,SO,4 trén.

5.4. Bé x4c dinh ham luong acid toan phan trong mot mau rugu tring, ngudi ta lay
mdt lwong mau thira dudi hét CO, va SO,. Sau d6 lay 30 ml mau da chuan bi trén
dem chuén d6 bang dung dich NaOH 0,05N thi tiéu tén hét 8 ml.

Tinh ham luong acid toan phan trong miu ruou trén trén (quy ra acid acétic).
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5.5. Hoa tan 10g thuc pham dé dugc 100 ml dung dich, 14y 20 ml dung dich nay
dem chuan do bang dung dich NaOH 0,1N thi tiéu tén hét 1,2 ml. Xac dinh d¢ acid
toan phan ctia mau thuc pham nay. (tinh theo don vi % khéi luong acid acétic)

5.6. Dé xac dinh ham luong acid toan phan trong mot mau thuc pham, ngudi ta 14y
mot lwong miu thira dudi hét CO, va SO,, sau d6 1dy 40 ml mau nay dem chuan do
bang dung dich NaOH 0,02N thi tiéu tén hét 4 ml.

Tinh ham luwong acid toan phan trong miu thuc pham nay (quy ra acid
aceétic).

5.7. Bé xac dinh ham lugng acid dé bay hoi trong mot mau thuc pham, ngudi ta lay
10,4537g mau thir cho vao binh cat chira 500ml nudc trung tinh. Tién hanh cat cho
dén khi thu dugc 300ml dung dich, dun dung dich vira cit dugc dén vira soi dé duodi
hét khi CO,, cho thém vai giot PP rdi chuan do bang dung dich NaOH 0,05N thi
tiéu ton hét 5,3ml.

Tinh ham luong acid d& bay hoi trong mau thuc phim trén (quy ra acid
acétic).

5.8. Bé xac dinh ham lugng acid trong mot mau thuc pham, ngudi ta ldy mot lugng
mau thira dudi hét CO, va SO,. Sau do:

a. Léy 20 ml miu da chuén bi trén dem chuin do béng dung dich NaOH
0,1N thi tiéu ton hét 3 ml.

b. Ly 20 ml mAu di chuan bi trén dem c6 can, sau d6 dung 30 ml nudc cat
trung tinh dé hoa tan roi dem chuan d6 bang dung dich NaOH 0,1 N thi tiéu ton hét
1,2 ml.

Tinh ham lugng acid toan phﬁn, acid dé bay hoi, acid ¢ dinh trong mau thuc
pham trén (quy ra acid acétic).

5.9. Lay 20 ml nu6c giai khat dem dudi hét CO, roi chuan do bang dung dich
NaOH 0,1N thi tiéu ton hét 5 ml. Xac dinh ham luong acid (quy ra acid acétic) c6
trong mau.
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Chwong 6

DINH LUQONG PROTID
6.1. PAI CUONG VE PROTID:

Vé phuong dién hoa hoc, Protid 1a nhitng chét hitu co ma thanh phan ciu tao
gém C, H, O va N, ¢6 khi con c6 thém P va S.

Protid bao gdm cac acid amin va nhitng hop chat (peptid, protein) khi thity
phan cho mét hodc nhiéu loai acid amin. Peptid 13 do mot sb gi6i han acid amin két
hop v6i nhau boi day ndi peptid (nhom chirc acid cua acid amin nay két hop véi
nhém chirc amin cua acid amin kia)

R-CH-CO-|{0oH+H |-NH-CH-R’
| |
NH, COOH

Con protein 1a nhitng protid khac (khong c6 day ndi peptid) chia thanh
Oholoprotein khi thuy phan cho cac acid amin, va heteroprotein, ngoai acid amin,
con cho nhimng chat khong phai 1a protid (goi 1a chat phi protid), thi du nhu alcaloid.

6.2. PINH LUQNG PROTID THO — PHUONG PHAP KJELDAHL:

V& nguyén tic, protid tho trong thuc pham duoc dinh luong bang cach xéac
dinh luong ni to toan phan va két qua nhan vai 6,25. Nhu thé c6 nghia 1a coi protid
lu6n ludn chira 16% ni to. Thuc té, trong thuc phém, bén canh protid that, cé nhiing
chét hitu co khac c6 chtra ni to nhu amid, ammoniac, acid citric,... do d6 ham luong
ni to toan phan chinh thirc cao hon 16%. Protid dong vat, ham luong ni to toan phan
thudng cao hon 16% va & thuc vat thi lugng nay thip hon 16%. Trj sb 6,25 1a tri sb
trung binh.

Luong ni to chung (ni to toan phan hay ni to ciia protid thd) trong cic pham
vat ¢6 ngudn gdc sinh vat thuong dugc xac dinh bang phuong phéap Kjeldahl.

PINH LUQNG NI TO TOAN PHAN (Nito ciia Protid thd):
6.2.1. Nguyén tic ciia phwong phap:

Khi dbt nong phém vat dem phan tich voi H,SO, dam dac, cac hoa chét hiru
co bi Oxy hoa, Carbon va Hidro tao thanh CO, va H,O, con ni to sau khi dugc giai
phong ra dudi dang NHj két hop véi H,SO, tao thanh (NH,4),SO, tan trong dung
dich.

2NH3 + H2804 E—— (NH4)2804

DPubi NH; khoi dung dich bing NaOH dong thoi cit va thu NH; bing mot
luong du H3BOs.
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(NH4),SO, + 2NaOH _— Na,SO, + 2H,0 + 2NHs.
(NH3+ HZO) + 4H3BO3 —_— (NH4)zB407 + 7H20

Pinh phan lugng Ammonium tetraborat tao thanh béng dung dich H,SO,
chuén, qua d6 tinh duoc d& dang luong ni to ¢ trong miu phan tich. Phan tng xay
ra:

Ciing c6 thé hap thu NH; bang mét lugng du H,SO, chuan, sau d6 phan
H,SO, chuin du sé& dugc dinh phin bang NaOH chuan.

6.2.2. Dung cu, vat liéu, thudc thir:
- Dung cy, vat li¢u thong thuong cua phong thi nghi¢m.
- Binh Kjeldahl.
- Bo chung cat dam (hinh 6.1 va 6.2)
- H,SO4 dam dac (d = 1,84).

- Chét xtic tac: c¢6 thé dung mot trong cac hdn hop sau day:

a.- K,SO, 50 g.
CuSO, 3,50

b.- K;SO, 100 g.
CuSO, 10 g.
Se bot lg

c.- K,;SO, 100 g.
CuSO, 10 g.
HgO 10 g.

Hai loai sau lam v6 co hoa rat nhanh, nhung loai thir ba c6 hoi Hg doc.
- NaOH 50% (d = 1,33) , khong chtra carbonat.
- Chi thi mau, c6 thé dung:

+ Alizarin natri sulfonat hoac

+ Chi thi mau Tashiro gom:

Dung dich A: Metil do 0,10 g
Cdn 95° vira da 100 ml.
Hoa tan & ndi cach thuy soi.

Dung dich B: Dung dich Metilen xanh 1% trong nudc 4 ml.
Cdn 95° vira da 100 ml
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Khi dung pha 1 thé tich dung dich A véi 1 thé tich dung dich B.

Hon hop chi thi mau ndy ¢6 mau xanh luc & pH > 5,5, chuyén thanh tim & pH
< 5,5. Chuyén mau & giai doan mau xam ban (pH = 5,5). Trong trudng hop chuyén
mau khong rd rang, c6 thé thay doi ty 1¢ pha ché giita hai dung dich dé 1am sao, khi
chuyén mau thi mau xanh lyc giam tir tir va mot giot dung dich chuan NaOH 0,1 N
1am mau chuyén sang xam ban dot ngodt va thém mot giot nita mau chuyén sang tim.

- Dung dich Acid boric c6 pH =5.5.
Acid boric 40 g.
Nudc catviradi 1000 ml.

Hoa tan 40 g acid boric vao trong mot it nudc noéng, sau khi dé ngudi, cho
thém nudc vira du 1000 ml. Diéu chinh dén pH = 5,5 bang NaOH 0,1N véi hdn hop
chi thi mau Tashiro cho dén mau xam ban (khoang 13 ml).

- Dung dich chuan H,SO, 0,1 N hoic HC1 0,1 N.
- Natri hyposulfit tinh khiét (Na,S,03) hodc natri hypophosphit
(NaH,PO,).

Hinh 6.1: Bo chung cat KIELDAHL
1. Binh hing 3,5,6,9. Khoa 7. Binh dbt
2. Binh cét 4. Phéu 8. Binh rira
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6.2.3. Cach tién hanh:

Can mau nguyén liéu chira 5 — 10 mg ni to (khi dung phuong phép vi luong)
va cho vao binh Kjeldahl 100 hoic 250. Néu 1a mau nguyén li¢u thuc vat da nghién
nho, sdy kho dén khdi luong khong doi & 100 — 105°C thi can 0,5 — 1,0 g , néu 1a
nguyén liéu thuc vat tuoi thi can 3,0 — 5,0 g, néu 1a nguyén liéu giau protein nhu
thit, c4, dau,.... thi ldy lugng mau can 12 0,2 - 0,3 g. (ChU y thu thuat chuyén miu
nguyén liéu vao binh Kjeldahl sao cho nguyén liéu khong dinh vao thanh cd binh).

Cho vao binh Kjeldahl 10 ml H,SO, dam dic (khdi luong riéng 1,84). Bé
ting nhanh qué trinh vo co hoa (d6t chay) can cho thém chét xuc tac. Tot nhat 1a
ding 0,5 g hdn hop K,S0, : CuSO, :Se (100 : 10 : 1). C6 thé dung mot minh Se kim
loai (0,05 g) hoic dung hon hop CuSO, va K,SO, (1 : 3).

BGerhardt

OO haayYyyayay
Ty by by 4y iy

(a) (b)

Hinh 6.2: B chung cit dam ctia Cong ty Vapodst

(a): Hinh chung

(b) So db chi tiét bo chung cat dam: 1. Bé giir dng Kjeldahl 2. Ong Kjeldahl

3. Ong dan hoi nuéc vao dng Kjeldahl 4. Nip cao su hinh con 5. Ong ndi

6. Ong bom NaOH vao 7. Phan d4u bo phan chung cat 8. Chup nbi

9. B¢ phan ngung tu 10. Pau nbi 11. Pau ndi

12. Bang diéu khién 13. Cong tic chinh  14. Ong dan dén van thong hoi
15. Van thdng hoi 16. Ong dan chat ngung tura  17. Binh tam giéc

18. Bé d& binh hap thu 19. Khay hting
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Hinh 6.3: Thiét bi v co hoa mau (dét dam)
1. Bo phén cung cép nhiét 2. Ban phim diéu khién 3. Tam dinh vi cac 6ng
4. Mang hung 5. B§ phan hut khi 6. Thanh do
7. Ong Kjeldahl 8. Noi cung cap dién vao 9. Cong tic dién

10. Noi ndi éng hat hoi acid

Dé nghiéng binh Kjeldahl trén bép va dun tir tir. Néu thyc pham chira nhiéu
nude, dun cho dén khi nudc bdc hoi va hinh thanh khéi trang SO3. Khi bot tan, dun
s0i cho dén khi dung dich trong subt, khong mau hodc ¢6 mau xanh lo cua CuSQOy ,
dé nguoi.

Chuyén dung dich di v6 co hoéa vao binh cau cia may cat dam, rira binh
Kjeldahl 2 1an véi nudc cat, nudc rira chuyén vao binh cau. Trung hoa bang NaOH
50% vai alizarin natri sulfonat 1am chi thi mau (hodc véi chi thi mau Tashiro), sau
d6 cho thém 5 ml NaOH 50%. Cit kéo hoi nude va dinh luong truc tiép NH; bay
sang hoa tan trong binh hirg bang dung dich H,SO, 0,1N.

6.2.4. Tinh két qua:
Ham luong nito toan phan X theo phan trim tinh bing cong thirc:
X =0,014.N,V, %(%) (6.1)
Trong do:

Na : néng do duong luong dung dich H,SO, dung chuan d6 mau thir.
V, : thé tich dung dich H,SO, dung dé chuin d6 mau thir, ml.
P :Khéi luong mau thir tinh bang g.
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Chu thich:

C6 thé chuan do6 NH; bay ra bang phuong phap gian tiép. Trong trudong hop
nay dé NH; hoa tan vao mot thé tich H,SO, 0,1N hut that chinh xac, sau khi cat kéo
hoi nude hét NHs, chuin do H,SO, thira bﬁng NaOH 0,1N. Két qua ham luong nito

toan phan theo phan trim X tinh bang cong thirc:

X =0,014(N,V, — NBVB)%(%) (6.2)

Trong do:

Na , Va: nong d6 duong luong va thé tich dung dich H,SO, cho vao erlen
trude dé két hop véi NHs.

Ng , Vg: néng do duong luong va thé tich dung dich NaOH dung dé chuan
do H,SO, thira.

P : Khéi lugng mau thir tinh bang g.

- Trudng hop thuc phim c6 chira nitrat phai phan tich nitrat riéng va két qua
nito toan phan trir di két qua nito nitrat méi 13 két qua nito hitu co. Ham luong
protid bang ham lugng nito hitu co nhan véi 6,25.

- Truong hop dung chét xtc tac c6 chira thiy ngan, trude khi cat NH; dé
dinh lwong cho vao 1g natri hyposulphit hay natri hypophosphit dé pha hay hop
chat thiiy ngan hinh thanh.

6.3. PINH LUQNG PROTEIN.

Phuong phap Kjeldahl dinh lugng ni to toan phan, nghia 1 ni to ciia protid
tho (goém ni to ctia protein, peptid, polypeptid va nito ctia cic chét phi protid).

Céc phuong phap dinh lugng protein hoa tan gém 3 loai:

- Cac phuong phép thuong.

- Cac phuong phap ban vi lugng.

- Phuong phép vi lugng.

Céc phuong phap nay dua vao viée tach va két tia protein that ra khoi chat
thir, roi dinh lugng ni to trong két tua protid theo phuong phap Kjeldahl.

O day ta chi nghién ctru phuong phéap thuong dé dinh lwong protein.

Phwong phap Stutzer — Barnstein:

6.3.1. Nguyén ly:

Chiét protein tir thuc pham bang nude. Két tua protein ¢ dich chiét bang
CuSO,. Tach két tua, rira sach va dinh lugng ni to toan phﬁn trong két tua béng
phuong phap Kjeldahl.
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6.3.2. Dung cu, vit liéu, thudc thir:

- Dung cy, vat li¢u thong thuong ctia phong thi nghiém

- Dung dich CuSOy:

- CuSO, 609

- Nudre cit vira du 1000ml
- Dung dich NaOH:

- NaOH 125¢g

- Nudre cit vira du 1000ml
- Dung dich Kali ferocyanur:

- Kali ferocyanur 50

- Nudre cit vira d 100ml
- Dung dich BaCly:

- BaCl, 10 g

- Nudre cit vira di 100ml

6.3.3. Cach tién hanh:

Can that chinh xac khoang 10g chat thir dd nghién nhuyén, cho vao coc thuy
tinh véi 50 ml nudc cat. Pun soi.

Cho vao dich chiét 25 ml dung dich CuSO, va tiép theo, vira khudy vira cho
tir tir 25 ml dung dich NaOH. Sau khi dé két tia lang yén, nudc ¢ phia trén phai c6
phan ung kiém (thir voi gidy quy) va phai c6 thira Cu™ (phan tng 1én mau niu véi
Kali ferocyanur). Gan loc bo 16p nudc trén qua gidy loc. Rira tiia bang nudc cat, va
gan loc bo 16p nudc trén qua gidy loc. Khi nao nudce loc khong cho phan tng duong
tinh v6i Kali ferocyanur nita (hét Cu*™), hodc voi Bari Clorur (hét SO,7) d6 hét ca
tha 13n nude trén gidy loc. Trang coc nhidu 1an véi nude cat va do hét 1én giy loc.

Pé rdo nude, cho két ta protein cing vai gidy loc vao binh Kjeldahl va tién
hanh dinh lugng ni to trong két tua theo phuong phap Kjeldahl.
6.4. PINH LUQNG NITO ACID AMIN.
Phwong phap dinh lwgng nito formol:
6.4.1. Nguyén ly:

Céc acid amin trong dung dich nudc thi trung tinh do hai nhom chuec:
-COOH va -NH, trung hoa 13n nhau va ca hai nhom chuc ay déu yéu, qua trinh dién
ly kém.
Khi gip formol (HCHO) nhém —NH, két hop voi formol thanh nhém
-N=CH, mat tinh cht kiém, lam cho nhém ~COOH ndi bét 1én va c6 thé duoc dinh
luong bang mot chat kiém véi phenolphtalein 1am chat chi thi.
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R-CH-COOH +HCHO R-CH-COOH + H,O
NH, N=CH,

v

Luu y: Cac mubéi Amonium (nhu NH,CI) ¢ dung dich trung tinh khi gap
formol cling lam cho dung dich tr¢ thanh acid do hinh thanh hexametylen tetramin
va HCI theo phan ung:

4NH4C| + 6HCHO —_— (CH2)6N4 + 6H20 + 4HCI
Do do cling dinh lugng duoc béng mdt chat kiém.

Nhu vady néu trong mau thir c6 ca acid amin lan muodi amonium thi nito
formol 14 tong cua nito acid amin va nito amonium. Muon cd nito acid amin ta phai
trur di nito amonium.

6.4.2. Dung cu, vt liéu, thudc thir:

- Cac dung cy, vat liéu thong thuong ctia phong thi nghiém.

- Formol trung tinh. Trudc khi sir dung, formol can dugc trung hoa bang
NaOH 0,2N véi chat chi thi la P.P.

- Dung dich P.P. 1% trong con 90°.

- Dung dich dinatri phosphat 0,1N (chtta 17,91g Nay,HPO4.12H,0 / lit)

- Dung dich NaOH 0,2N.

- Dung dich Ba(OH), b&o hoa trong con métylic.

- BaCl, tinh thé.

6.4.3. Cach tién hanh:

Can chinh x4c P(g) chat thir ¢3 xay nhuyén (hodc Vml néu mau thir 1a
chét 16ng) cho vao binh dinh mtrc 100 ml v4i 50 ml nudc cat, lic manh trong 10
phat dé hoa tan. Cho thém 0,5 ml dung dich P.P. , khoang 2g BaCl, va timg giot
Ba(OH), cho dén khi c6 mau hong nhat, sau d6 thém 5 ml Ba(OH), dé két tua cac
mudi phosphat va carbonat. Cho nudc ct vira dii 100 ml. Lac déu va loc.

Léy 25 ml dich loc, cho vao erlen véi 20 ml dung dich formol trung tinh.
Chuan d¢ bang NaOH 0,2N cho dén mau d6 tuoi (pH =9 — 9,5).

6.4.4. Tinh két qua:
Ham luong nito formol X(g) trong 100g chét th:

V, V,. 100
. —m.— (g/100 6.3
oy p @109 (63)

X =14.N
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Hoic ham luong nito formol X(g) trong 1000 ml chét thu:

Vg, V,, 100
X =14N,.—2— 4" —== (g/I 6.4
*'1000°V.,, " V (9/1) (6.4)
Trong do: 14 : nguyén tr lugng cua nito .
Ng : ndng d6 duong luong cua dung dich NaOH.
Vg : s6 ml NaOH str dung.

Vim - thé tich mau sau khi pha trong binh dinh murc, ml
Vg - thé tich mau léy di chuin do, ml.
V hodc P : s6 ml hodc sb g chét thu.

Pé xac dinh lic chuyén sang mau do twoi, nguoi ta lam mot dung dich mau
chuan dé so sanh nhu sau: léy 100 ml Na,HPO,4 0,1N (c6 pH = 9,3) tron déu véi 0,5
ml P.P. 1%.

6.5. PINH LUQONG AMONIAC NH3;:

Amoniac 13 thanh phan x4u cta thuc phdm, hinh thanh do sy 1én men théi
protid.

Trong cic phuong phap dinh lwong nito toan phan (dinh lugng protid noi
chung), nito formol (dinh luwong acid amin) déu c6 dinh luong kém ca amoniac. Do
d6 khi xac dinh amoniac trong thuc phém, mot mat sé€ xac dinh dd hu hong cua thuc
pham, mit khac dénh gia duoc dung gia tri vé protid, acid amin,... ctia thuc pham.

6.5.1. Phuwong phap dinh lwong bang formol:

1. Nguyén ly:

Amoniac trong thyuc phém dudi dang tu do hodc dudi dang mudi amonium,
khi gap formol s€ xay ra phan ung:

4ANH,CI + 6HCHO — (CH)eNy4 + 6H,0 + 4HCI

Hexametylentetramin

Néu dung dich mudi amonium trung tinh va dung dich formol ciing trung
tinh thi HCI hinh thanh 13 hoan toan tir mudi amonium. Tir s6 lwong NaOH dung dé
dinh lugng HCI c6 thé tinh ra ham lugng ni to amoniac, amoniac hodc mubi
amonium trong dung dich can thir.

Phuong phép nay c6 nhuge diém 1a néu dung dich thir c6 chta acid amin thi
d6 acid hinh thanh mét phan ciing tir acid amin.
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2. Céch tién hanh:

(Xem phan dinh luong nito formol trong phuong phap dinh luong acid amin
& phan trén).

6.5.2. Phwong phap dinh lwong bang cach cit kéo hoi nwée:

1. Nguyén ly:

Déy mudi amonium ra thé tu do béng mot chit kiém manh hon amoniac,
nhung khong manh 14m dé tranh anh hudng dén thuc phém, thi du nhu Mg(OH),,
Na,COs. Dung hoi nuéc kéo amoniac di duoc giai phong ra thé tw do sang binh
chuan do va dinh luong béng H,SO, 0,1N voi alizarin natri sulfonat lam chi thi
mau.

Phan tng:
2NH,4CI + Mg(OH), »  2NH3+ 2H,0 + MgCl,.
2NH; + H,SO, . (NH,4),SO,.

2. Dung cu, vat liéu, thudc thir:

- MgO bot hodc tinh thé.

- Dau parafin hoic con octylic.

- Dung dich alizarin natri sulfonat 1% trong nudc

- Dung dich H,SO,4 0,1N.

- Dung dich NaOH 0,1N.

- Dung cu vat liéu thong thuong trong phong thi nghi¢m.

Dung cu cat amoniac gom:

+ Binh cau A dung nudc va dun s6i lam ngudn sinh hoi nudc.
+ Binh cau B dyung thyc phiam dinh luong.

+ Ong sinh han C.

+ Binh chuén do D.

3. Cach tién hanh:

Trong phuong phap dinh luwgng amoniac, nuée st dung nhét thiét khong
dugc c6 amoniac hay mudi amonium, do do trudc khi cit kéo amoniac dé dinh
lugng, phai rra may cho that k¥ dé loai bé amoniac, néu c6. Cho nude cit vao binh
ciu A dén 2 phﬁn 3 thé tich cua binh, nim giot chi thi mau alizarin natri sulfonat va
H,SO, 0,IN timg giot mot, cho dén khi c6 phan tmg acid (mau vang). Néu nudc cat
c6 amoniac hodc mudi amonium, s& két hop vai H,SO, thanh (NH,),SO, bén viing.
Nudc trong binh cau A 13 ngudn nude dé sinh hoi nudc, nén khi dun s6i NH; ciing
khong bi tach khoi (NH,),SO, va hoi nude s€ khong chira amoniac, sau do cho nude
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cat vao binh cau B dén hon mdt ntra, 1ap ngudn nudc lanh vao 6ng sinh han, dun so6i
ca hai binh va cat kéo hoi nudc cho dén khi hoi nudc chdy ra trung tinh. Két thuc
giai doan rira may cat amoniac.

Can hodc hit mét luong chinh x4c P(g) hodc V(ml) thue phdm, cho vao binh
cAu B, véi nudce trung tinh da cat kéo hoi nudc dé rua may & trén, 0,5 ml chi thi
mau. Cho MgO bét vao t6i khi c6 phan tng kiém ro rét (mau tim). Dé tranh bot sii
phong 1én, cho thém vai giot dau parafin hodc con octylic. Pun sdi, hoi nudc bdc
1én & binh A, qua binh dung thuc phdm B kéo NHj theo khi qua éng sinh han s&
dong lai, roi Xuéng binh chuan d6 D d3 dung san nudc trung tinh, chi thi mau va
N(ml) H,SO,4 0,1N.

Cat cho dén khi hoi nu6c bay ra khong con NHj nita ( thir véi gidy quy
khong cho phan tmg kiém). Hoi NH; bay ra két hop véi H,SO,4 thanh (NH,),SO;, .
H,SO, thira s& chuan d6 béng NaOH 0,1IN.

Chay:

Luong H,SO, trong binh chuin d6 bao gid ciing phai nhiéu hon NHj, néu
thdy mau trong binh chuan chuyén thanh mau tim 1a thiéu H,SO,, phai cho thém
H,S0, 0,IN va nh¢ lugng cho thém dé sau nay tinh két qua.

4. Tinh két qua:

Ham luong NHj trong 100g thue pham X duoc tinh theo cong thirc:

100
1000P

X =17.(N —n). (9) (6.5)

Hoic trong 1.000 ml thuc pham:

N

T (66

X =17.
\

Trong do:

N : s6 ml H,SO, 0,IN cho vao binh chuén dé.

n : s6 ml NaOH 0,IN dung dé chuan d6 H,SO, thira.
P:sd g thuc phém can dé dinh luong.

V : s6 ml thuc pham hut dé dinh lugng.

CAU HOI ON TAP.
6.1. Trinh bay nguyén 1y, cach thuc hién, cach tinh két qua cua phuong phap
Kjeldahl khi xac dinh ham lugng Protid thd trong mot mau thuc pham.
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6.2. Bé xac dinh luong Protid c6 trong mdt mau thuc phém, nguoi ta thuc hién nhu
Sau:

Léy 5g mau dem vo co hoa b@ing H,S0O,, véi xuc tac, sau d6 dung mot lugng
du NaOH dé dudi hét NH; ra khoi dung dich dd vo co héa, lugng NHs nay duoc hap
thu bﬁng 50ml dung dich H,SO4 0,05N. Sau d6 dem dung dich H,SO,4 nay chuin do
lai bang dung dich NaOH 0, 1N thi tiéu tén hét 10ml.

a. Viét cac phuong trinh phan tng xay ra cia timg giai doan cu thé.
b. Tinh ham lugng Protid c6 trong mau (g protid / 100g mau).

6.3. Bé xac dinh luong Protid cé trong mot mau thuc phém, nguoi ta thuc hién nhu
Sau:

Léy 5g mau dem vo co héa béng H,S0,, véi xtc tac, sau d6 dung mot lugng
du NaOH dé duoi hét NH; ra khoi dung dich da vo6 co hoéa, lugng NH; nay dugc hép
thu bang mot lugng thira dung dich H,SO, 0,IN. Sau d6 dem dung dich H,SO, nay
chuan db lai bang dung dich NaOH 0,1N thi tiéu t6n hét 20ml.

Lam lai thi nghiém vé1 cac s6 liéu y hét nhu thi nghi€m trén nhung thay mau
thuc pham bang mau tring thi thé tich dung dich NaOH 0,IN dung dé trung hoa
H,SO4 1a 30ml.

Tinh ham luong Protid c6 trong mau (g protid / 100g mau).

6.4. Trinh bay nguyén 1y, cach thuc hién, cach tinh két qua ctua phwong phap dinh
lugng nito formol.

6.5. Dé xac dinh luong Nito formol c6 trong mét thuc phém, nguoi ta thuc hién nhu
Sau:

Lay 5,1254g mau cho vao binh dinh mirc 250 ml dang chira 100 ml nuéc ct,
lac manh trong 10 phut dé hoa tan. Cho thém vai giot PP rdi pha dén vach dinh
muc. Lic déu va loc.

Léy 25 ml dung dich loc dem chuan do bﬁng dung dich NaOH 0,2N thi tiéu
tén hét 12,5ml. Tinh ham lwong Nito formol trong mau thuc pham trén (g/100g
mau).

6.6. Dé xac dinh lugng Nito formol ¢ trong mot mau nudc mim, nguoi ta thuc
hién nhu sau:

Lay 10ml mau nudc mam cho vao binh dinh mirc 250 ml dang chtra 100 ml
nudc cat, lac manh trong 10 phut dé hoa tan. Cho thém vai giot PP rdi pha dén vach
dinh murc. Lic déu va loc.
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Lay 20 ml dung dich loc dem chuan do bang dung dich NaOH 0,2N thi tiéu
tén hét 18,3ml. Tinh ham luong Nito formol trong mau thuc pham trén (g/100g
mau).

6.7. Dé xac dinh ham lwong mudi amonium trong mét mau thuc phdm, ngudi ta
dung phuong phap cét kéo hoi nudc.

Luong mau dung 1a 10,3476g, dugc cho vao binh cau di chira nudc va MgO
(da dé dudi hét NH; ra khoi mau). Luong NH; bay ra duoc hap thu trong erlen chira
50 ml H,SO, 0,1N. Sau d6 dem chuén d¢ luong H,SO, thira bang dung dich NaOH
0,IN thi tiéu ton hét 20 ml.

a. Viét cac phuong trinh phan tng xay ra.
b. Xac dinh ham luong NH3 ¢ trong mau thuc phém noi1 trén.

6.8. Can 5,0000 g mau thuc pham di nghién nho, dem hoa tan bang nudc cat trong
mot bécher, dun sbi. Cho vao dich chiét 25 ml dung dich CuSO,4 (luong thira), sau
d6 vira khudy vira thém tir tir 25 ml dung dich NaOH (luong thira). Dé két tua lang
yén (dung dich phia trén c6 phan tng kiém va 1én mau nau véi Kali ferrocyanur).
Loc bang gidy loc, rira tia bang nudc cat cho dén khi hét Cu™ (thir bang dung dich
Kali Ferrocyanur). Pé rao nudc, xong cho gidy va tiia vao binh Kjeldahl dé vo co
hoa. Dung dich sau khi vo co hoa duge dem pha loang trong binh dinh mure 250 ml.
Hut 50 ml dung dich nay tién hanh dinh luong Nito theo phuong phap Kjeldahl vai
chat hip thu NH; 1a dung dich H;BO;. Pem dung dich sau khi hap thu NH; di
chuan d6 bang dung dich H,SO, 0,1N véi chét chi thi mau 1a PP thi tiéu ton hét 5
ml. xac dinh ham luong Protid that trong mau thuc phdm néi trén.
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Chuong 7:

PINH LUQNG GLUCID

7.1. PAI CUONG:

Glucid 13 nhirg hop chit hitu co trong phan tir ¢6 C, H, O két hop véi nhau,
trong do co nhiéu nhom hydroxyt va mdt nhom aldehyd hoac céton tu do (glucoza,
fructoza,...) hodc mdt hay nhiéu nhom aldehyd hay céton két hop v61 cac nhom
chtrc khéc (saccaroza, tinh bot,...)

7.2. CAC PHUONG PHAP KIEM NGHIEM GLUCID:

C6 nhiéu phuong phap dé xac dinh ham luong dudng trong mdt mau. Ty theo
diéu kién thuc té ma ta chon phuong phap thich hop dé thuc hién.

7.2.1. Truong hop trong thue phim chi chira mot loai dwong:

Truong hop miu thyc pham chi chira mot loai dudng khtr, ta co thé chon
phuong phap thich hop dé dinh luong truc tiép. Néu thuc pham chira mét ozit (tinh
bot, dextrin hodc saccaroza) thi phai thuy phan trude rdi sau d6 méi tién hanh dinh
lugng. Két qua co thé tra bang hodc tinh tir cac hé s6 sau day:

* Luong tinh b6t = luong Glucoza x 0,9.
* Luong saccaroza = lugng Glucoza x 0,95.

PHUONG PHAP BERTRAND:
1. Nguyén ly:

Trong méi trudong kiém, dudng khur s& khir Cu®* thanh Cu* (két tia mau do
gach), Cu’ nay s& khir Fe** (cho vao véi mot lugng thira) trong méi trudng acid
thanh Fe?*, sau d6 dung dung dich chudn KMnO, dé chuin do luong Fe** sinh ra.

Céc phan ung xay ra:
RCHO + 2Cu(OH), —_— RCOOH + Cu,0 + 2H,0.
Cu0 + Fey(S04)3 + H,SO, ) 2CuSOy + H,0 + 2FeS0O,.
10FeSO, + 8H,SO4 + 2KMNnO,  —>  5Fe,(SOy); + K;SO,4 + 2MnSO, + 8H,0.
Tu s6 ml KMnO,4 0,1 N dung dé chuan d6 FeSOy hinh thanh, tra bang dé co

sb mg dudng glucoza, maltoza, lactoza hoac saccaroza, nhan vdi hé sb pha loang, ta
¢6 ham lugng duong trong 100 g thuc pham.

2. Dung cu, vit liéu, thudc thir:

- Dung cu, vt li¢u thong thuong trong phong thi nghiém nhu : pipet, buret
cac loai, erlen, bécher, phéu, giéy loc,.....
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- Phéu loc thuy tinh G,.

- Noi cach thiy.

- Nhiét ké do duge dén 100°C.

- Dung dich NaOH 20% ; 10% ; 1%.

- HCI tinh khiét (d = 1,19).

- Dung dich khur tap : Chi acétat 30% hoac Kali ferrocyanur 15% va kém
acetate 30%.

- Thudc thir Fehling gom:

Thudc thtr Fehling A:
- CuSO, tinh thé 69,28 g
- Nudc cat virada 1000 ml

Lac k¥ cho tan, néu khong tan thi cho thém acid sulfuric va lac k¥.

Thudc thir Fehling B:
- Kali natri tartrat 346 g
- NaOH 100 g
- Nuéc cat vira di 1000 ml

Hoa tan 346 g kali natri tartrat trong 400 — 500 ml nudc cat. Mit khac, hoa
tan 100 g NaOH trong 200 — 300 ml nudc cat. Tron hai dung dich véi nhau va thém
nude cat vira di 1000 ml.

Khi ding 1ay 10 ml dung dich Fehling A pha véi 10 ml dung dich Fehling B.
- Dung dich sat (IIT) sulfat :

- Fe5(S0,)3 S04
- H,S0, dam dic 2009
- Nuéc cat vira du 1000 ml.

Hoa tan sit (IIT) sulfat trong mot lwong nude du dé tan. Thém vao tir tilr, vira
cho vira lic déu 200 g acid sulfuric dam dac, dé ngudi va thém nudc vira du
1000ml. Dung dich nay khéng dwoc chua sét (IT) oxyt hodc sit (II) mubi do d6 can
oxy hoa sit (I) bang cach nhé dung dich KMnO, 0,1 N vao cho dén khi c6 mau
phét hong.

- Dung dich KMnO,4 0,1 N.

- Dung dich phenolphtalein 1% trong con 90°.

3. Tién hanh thi:
a. Chuén bi dung dich miu:

Can mot luong mau, tinh sao cho ph?m loc dé chuén do s& co né)ng do duong
(biéu thi bang glucoza) vao khoang 4 — 10%.
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Cho luong mau vao mot binh dinh muc dung tich 500 ml, trang lai dung cu da
dung mau vai lan voi nude cat. Nude trang cho ca vao binh va khong duoc qua 250
ml.

Trung hoa acid hitu co ¢6 trong mau bang dung dich NaOH 10% dén pH 7
(kiém tra bang gidy pH).

Néu dinh lugng cac loai duong hoa tan thi chiét suét duong béng nuge cit nhu
sau: dun cach thuy & 80°C trong 15 phut, thinh thoang lic déu trong khi dun. Pé
ngudi dén nhiét d6 phong, khir tap chit. Cudi cung cho thém nudc cat vira da 500
ml, loc va chudn do néu 1a duong glucoza hoic dudng truc tiép khir oxy khac.

Néu 1a dudng saccaroza, tién hanh thuy phan bang cach 1iy 50 ml dich loc trén
cho vao binh dinh murc dung tich 100 ml, vé1 5 ml HCI dam dac. Bong nuat binh co
cam san mot nhiét ké do duge dén 100°C . Bt binh vao trong ndi cach thuy (nudc
d3 dun nong dén 75°C). Sau 2 phat dung dich thuy phén trong binh phai dat 68°C,
gitt dung dich & 68 — 70°C trong dung 5 phut. Lam ngudi nhanh chéng dudi voi
nude chay. Trung hoa dung dich, trudc bang NaOH 20%, sau d6 bang NaOH 1%,
v6i P.P. lam chét chi thi mau. Lam nguoi dén nhiét 46 phong va thém nudc cat vira
da 100 ml. Dung dich nay dung dé chuan do.

b. Xac dinh ham lwgng duwong:
Cho vao erlen 250 ml:

Dung dich Fehling A 10 ml
Dung dich Fehling B 10 ml

Pun s6i. Cho 10 ml dung dich loc da chuin bi & trén va khoang 20 ml nudc
cit. Sau 3 phut toan bo dung dich phai séi. Giir cho s6i dung 2 phut ké tir khi bat
dau soi lai.

Lay binh ra va dé nghiéng cho can dong (I) oxyt lang xudng. Dung dich bén
trén 16p cin phai c6 mau xanh cua dong (II) hydroxyd. Néu dung dich bén trén co
mau luc, vang hodc nau, nghia 12 khong du lugng dong can thiét, phai 1am lai va lay
mot lugng dung dich loc it hon, cudi cing ciing thém nudc cit cho c6 toan bo
khoang 50 ml.

Khi két tiia dong (I) oxyd ling xubng, gan 1y phan nudc bén trén va loc qua
phéu c6 16t gidy loc.

Cho nuéc da dun s6i vao erlen va tiép tuc gan loc vao phéu cho dén khi nude
trong binh erlen hét mau xanh. Trong qua trinh gan loc cha ¥ tranh ding dé cho két
tha roi vao phéu va luén ludn gitt mot 16p nude di dun sbi trén mit két tua trong
erlen va trong phéu.
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Lan gan loc cudi cing, gan hét nuée va cho ngay vao erlen 20 ml dung dich
sat (II1) sulfat dé hoa tan két tua dong (I) oxyt. Rut hét nude trén phéu. Thay erlen
cii bang binh méi. P6 dung dich sat (I1I) sulfat d hoa tan hét két tua dong (I) oxit
trong erlen 1én trén 16p cin con lai trén phéu. Trang erlen va rira phéu bang dung
dich sit (III) sulfat cho dén khi khong con vét dong (I) oxyt trong erlen va phéu.
Cho nudc chay xudng hét binh loc va rira lai bang nudc cat dun sbi, hut ca xudng
binh loc. Cha ¥ 1 chi dung khoang 30 — 50 ml sit (III) sulfat dé hoa tan két tia
ddng (I) oxyt, trang binh va rira phéu.

Lay binh loc ra va chuan d6 dung dich sit (II) hinh thanh bing dung dich
KMnO, 0,1 N cho dén khi xuit hién mau hong nhat bén trong 15 giay.

Tu thé tich dung dich KMnO, 0,1 N dung, tra bang ta biét duoc lugng
duong glucoza, lactoza, maltoza hodc duong nghich chuyén tiry theo yéu cau.

7.2.2. Truong hop trong thue phim chira nhiéu loai dwong:
1. Dinh lwgng lactoza va saccaroza (nhw truwong hop sira dac c6 duwong):
a. Nguyén ly:

Lactoza 1a duong tryc tiép khir oxy, dinh luong thang bang phuong phap
Bertrand. Saccaroza chi dinh lugng dugc bang phuong phap Bertrand sau khi thuy
phan thanh glucoza va fructoza. Trong diéu kién thuy phan & méi truong HCI IN &
nhiét do 68 — 70°C, thoi gian t6i da 7 phut, lactoza khéng bi anh huéng, con
saccaroza s& chuyén thanh hai loai duong khir. Do d6 dinh luong trudc va sau khi
thity phan c6 thé tinh dugc ham luong dudng lactoza va saccaroza.

b. Dung cu, vt liéu, thudc thir:

- Dung cuy, vat liéu, thude thir giéng nhu trong phuong phdp dinh lugng
Bertrand.
- HCl dam dac.

c. Tién hanh thir :
* Chuén bi miu thir:

Can P = 25 g slta ddc c6 duong trong chén can va hoa tan vao mot it nude
nong, d6 vao binh dinh muc dung tich V; (thuong la 100 ml), rra chén can vdi mot
it nudc nong, nudc roa ddn tit ca vao binh dinh mic. Cho nudc cét nguoi dén
khoang ba phan tu binh, lac déu, cho thém 5 ml dung dich kali ferrocianur 15% va 5
ml dung dich kém acetat 30% dé khu tap chét, lic manh déu, lam ngudi dudi voi
nuée chay va thém nuéc dén vach dinh mirc. Lic déu, loc. LAy v; = 10 ml dung
dich loc nay cho vao binh dinh mirc V, (thudng 1a 100 ml) va pha thém nudc cat
dén vach dinh muc.
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Lay v, = 10 ml dung dich vira pha, dinh luong dudng lactoza theo phwong phap
Bertrand. Ghi thé tich n (ml) KMnO, 0,1 N dung dé dinh phan.

Mat khac, léy vz = 50 ml cho vao binh dinh mtirc dung tich V3 (thuong la
100ml) thém 5 ml HC1 d4m dic va tién hanh thuy phan (nhu & phan phuong phap
Bertrand). Cubi cung ldy v, = 5ml, dinh lugng toan bo duong khir (lactoza va
duong nghich chuyén) bang phuong phap Bertrand. Ghi thé tich n” (ml) KMnO,
0,1 N dung dé chuan do.

d. Tinh két qua:
Ham luong lactoza X;(g) trong 100 g sira dac c6 duong:
_ GV,V,.100
' v,.v,.P.1000
Trong d6: G 1a s mg lactoza twong tmg véin (ml) KMnO, 0,1 N tra duoc tir bang.
Ham lugng saccaroza X,(g) trong 100 g sita dac c6 duong:
X, =G’ x0,95/1000
Trong do6:

G’ 1a s6 mg duong nghich chuyén twong tng véi sé ml KMnO, st dung dé dinh
luong duong saccaroza sau khi dd thay phan thanh dudng nghich chuyén, tinh nhu
sau:

* Thé tich V' (ml) KMnO, ding dé dinh lugng lactoza trong 100 g mau la:
V =n xV;xV;,;x100/ (v XV, XP)
* Thé tich V’ (ml) KMnO, dung dé dinh luong lactoza trong 100 g mau la:
V'=n"x Vi XV,XxV3x100/ (v4 X V3 XV XP)
Thé tich KMnO, 0,1 N dung dé dinh luong duong nghich chuyén do thuy
phan duong saccaroza trong 100 g stra dac c6 duongla V' —V.
0,95 13 hé sé dung dé chuyén dudng nghich chuyén sang dudng saccaroza.

2. Pinh lwong glucoza va saccaroza trong ciing mdt miu thwe pham:

Tién hanh nhu trong trudng hop I, chi khi tinh thi sir dung bang chuyén tir ml
KMnQO, sang glucoza.

7.2.3. Dinh lwgng tinh bot that:
1. Nguyén ly:

Sau khi loai rira cac tap chat bang con va éte, tinh bot duge hoa tan trong dung
dich HCI, roi két tua bﬁng cOn 96°. Rira sach, can va tir do tinh ra ham luong tinh
bot trong 100 g thuc pham.
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Véi phuong phéap nay, dinh lugng duoc tinh bot that, khong 1an cac duong
khtr hodc cac chat chuyén hoa cua tinh bot.

2. Dung cu, vt liéu, thudc thi:

- Binh hut chan khéng bang st: hiit v6i voi nude chay.
- Phéu loc str (Buchner).

- Binh dinh mtrc 100 ml.

- Gidy loc tron vira v6i day phéu.

- Cén tinh khiét 96°.

- Dung dich cbn 10° ; 70°.

- Ete.

- HCI dam dac.

3. Cach tién hanh:

Céan 2 g mau cho vao phéu st ¢ day da 16t 16p gidy loc cat tron. Rira bang ete,
bang cdn roi bang nude, mdi thir hai 1an, bang cach hut chan khong.

Cin va gidy loc dugc chuyén sang mot cdc thuy tinh, cho vao 11 ml nudc cat
v6i 14 ml HCl dam dic, khudy k¥. Tinh bot hoa tan vao dung dich. Chuyén sang
binh dinh muc dung tich 100 ml. Rira cdc thuy tinh va don hét nudc rira vao binh
dinh mrc, sau d6 cho nudce vira da 100 ml va loc.

Hut léy 50 ml dich loc trén cho vao cbc thuy tinh, thém 110 ml con 96° khuéy
déu va dé yén mot dém trong tu lanh (khoang 10 — 12 gid) dé cho tinh bot két tia
hét.

Chuéan bi hai miéng gidy loc tron bang nhau, siy khé trong cting mét diéu kién
va can. Long hai miéng gidy loc voi nhau, gidy sd 1 dé & trén gidy sb 2, dé vao day
phéu cho that khit. Loc két tia tinh bot bang chan khong va bang cach loc gan. Rira
két tha v6i 200 ml con 70°, sau d6 véi con 96° cho dén khi hét phan tng CI” (thir voi
bac nitrat & méi truong acid nitric). Tach that khéo dé hai miéng gidy loc riéng &
(gidy sb 1 phai gitt ddy du két tua, gidy s6 2 1am mau ddi chimg tring). Sy & nhiét
d6 130°C trong mt gio, dé ngudi trong binh hit am va can.

4. Tinh két qua:
Néu két qua 2 14n can nhu sau:

Gidy loc s6 2 + 2 g = gidy loc s6 1 + P(g).
Gidy loc s 2 + 2 g = gidy loc s6 1 + két tia + P’(g)

Thi ham luong tinh bot trong 100 g mau thuc phdm = (P — P*).100
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CAU HOI ON TAP
7.1. Trinh bay nguyén 1y cta phuong phap, cach thuc hién, cach tinh két qua khi
xé4c dinh ham luong dudng trong mot mau bang phuong phap Bertrand.
7.2. Dé xac dinh ham luong dudng khir trong mot mau dudng mia, nguoi ta ldy 50
gam duong mia hoa tan thanh 100 ml dung dich.

Cho 10 ml dung dich Fehling A + 10 ml dung dich Fehling B vao erlen 250
ml, dun so6i, xong 14y 10 ml dung dich duong vira pha cho vao va dun tiép tuc cho
sOi thém 2 phat.

Lay xubng dé nguoi va lang, loc, rira tia nhiéu lan xong hoa tan tia bang
mot luong thira Fe,(SO4)s , dem chuan d6 toan bo dung dich nay bang dung dich
KMnO4 0,IN thi tiéu ton hét 20 ml.

a. Viét cac phuong trinh phan ng xay ra.

b. X4c dinh ham lugng dudng khir (qui ra glucoza) cé trong mau dudng dem
phan tich (tinh theo don vi % khéi luong).

Cho biét mbi quan hé giita khdi luong Cu (x4c dinh dugc bing phan ung
chuan d6 v6i dung dich KMnO, 0,1N) va khdi luong Glucoz nhu sau:

K. lugng Glucoz (mg) ‘ 50 95 60 65 70 75 80

Khéi lugng Cu (mg) ‘95,4 104,1 1128 121,38 1298 137,9 1461
Cho Cu=63,6

7.3. Pé xac dinh ham luong dudng khir trong mot mau thuc pham, nguoi ta lay 5
gam thyc pham hoa tan thanh 100 ml dung dich mau.

Cho 10 ml dung dich Fehling A + 10 ml dung dich Fehling B vao erlen 250
ml, dun soi, xong 14y 5 ml dung dich mAu vira pha cho vao va dun tiép tuc cho sbi
thém 2 phat.

Lay xudng dé ngudi va lang, rira tia nhiéu lan xong hoa tan tia bang mot
luong thira Fe,(SO4); , dem chuin dd toan bo dung dich ndy bang dung dich
KMnO, 0,1N thi tiéu ton hét 10 ml.

Xac dinh ham luong duong khir (qui ra glucoza) c6 trong mau thuc pham
dem phan tich (tinh theo don vi % khéi luong).
7.4. Trinh bay nguyén 1y ctia phuong phap, cach thuc hién, cach tinh két qua khi
xac dinh ham lugng lactoza va saccaroza trong mat mau stta dic co duong b?lng

phuong phap Bertrand.

7.5. DBé kiém nghiém mot mau sita dic c6 dudng, ngudi ta lam thi nghiém nhu sau:
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A. Dung mét chén can c6 khdi lvong 9,3687 g dé can 10,0000 g miu sita, dem
sdy dén khéi lwong khong d6i, dé ngudi, dem cén, khoi luong chén + miu I3
13,3549 g. Sau d6 dem dun, nung dén thanh tro tring & 600°C, dé ngudi trong binh
hat 4m, dem can duoc khéi luong tong cong 1a 13 9,4031 g. Tinh:

a. b6 am cua mau stra.
b. Ham lugng tro toan phan cua mau stra.

B. Bé x4c dinh ham luong dudng lactoza va saccaroza trong mot mau sira noi
trén, ngudi ta can 25,0g mau trong mot chén can, hoa tan bang nude ndng, rira sach
chén can nhiéu lan, cho tat ca vao binh dinh muc 100, thém dung dich khtr tap, lic
déu, dé ngudi, pha nudc dén vach 100. Pem loc.

a. Ly 10 ml dung dich loc nay dé xac dinh duong lactoza theo phwong phap
Bertrand thi tiéu ton hét 9,4 ml dung dich KMnO, 0,1N.

b. Lay 10 ml dung dich loc trén, thém HCI vao va dem thiiy phan, xong dem
dinh luong toan bd dudong khir bang phuong phap Bertrand thi tiéu ton hét 22,6 ml
dung dich KMnO, 0,1N.

X4c dinh ham luong dudng Lactoza va saccaroza c6 trong mau sita dic trén
(tinh theo %).

Cho biét moi quan h¢ gitra thé tich dung dich KMnO,4 0,1N dung dé chuan do
va luong dudng khir trong mau nhu sau:

Luwong dwing, mg VkMnoa 70,1N str dung, ml
Puwong nghich chuyén DPuwong Lactoza
43 13,00 9,35
44 13,30 9,54
78 22,40 16,40
79 22,60 16,60
80 22,90 16,80

7.6. B¢ xac dinh ham luong dudng lactoza va saccaroza trong mdt mau sitta dac co
duong, nguoi ta lam thi nghi€ém nhu sau:

Can 25g mau trong mdt chén can, hoa tan bﬁng nudc nong, rua sach chén can
nhiéu 1an, cho tit ca vao binh dinh muc 100, thém dung dich kht tap, lac déu, dé
nguoi, pha nudc dén vach 100. Pem loc.
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a. Liy 10 ml dung dich loc nay dé xac dinh duong lactoza theo phwong phap
Bertrand thi tiéu tén hét 9,4 ml dung dich KMnO, 0,1N.

b. Lay 10 ml dung dich loc trén, thém HCI vao va dem thuy phan, xong dem
dinh luong toan b dudng khir bang phuong phap Bertrand thi tiéu ton hét 12,5 ml
dung dich KMnO,4 0,1N.

X4c dinh ham lugng dudng Lactoza va saccaroza co trong mau sita dic trén
(tinh theo %).
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Chuong 8

PINH LUONG LIPID
8.1. PAI CUONG VE LIPID:

Lipid 1a tat ca cac ester ctia glycerin vdi cac acid béo no hoic khong no hoic
nhitng amid cua céc acid béo.

Trong té bao, lipid & dang ty do va lién két. Lipid tu do tap trung chu yéu ¢
cac co quan dy trir nhu hat, qua (thyc vat) va mé mo (6 dong vat).
8.2. NGUYEN NHAN BI BIEN CHAT CUA LIPID:

Dau md c6 thé bi hu hong do bi chua hodc do bi 6i khé. Dau m& bi
chua thuong do chét béo bi thily phan va cho cac acid béo tu do va glycerin. Dau
m& bi 61 khé do bi oxi hoa bai oxi cia khong khi. Cac oxi nay két hop véi cac mach
carbon khéng bio hoa ctua diu md va cho cic peroxyd khong bén viing. Céc
peroxyd nay bi phan hay thanh cac aldehyd va céton (lam cho diu m& c6 mui 6i
khé), cac acid oxiacid,.....

8.3. PINH LUQNG LIPID:

8.3.1. PINH LUQNG CHAT BEO TU DO BANG PHUONG PHAP
SOXHLET:

1. Nguyén tic:

Chiét rat lipid ra khéi mau phan tich bang cac dung méi hitu co nhu ete
etylic, ete dau hoa, cloroform, benzen,....

C6 2 phuong phap dé xac dinh:

- Phuong phap xéc dinh truc tiép: chiét xuat lipid ra khoi mau, cho dung méi
bay hoi hét va can truc tiép lugng lipid chiét duoc.

- Phuong phap xéac dinh gian tiép: chiét xuét lipid ra khoi mau, siy kho va
can phan mau con lai sau khi chiét hét lipid.

Lipid x4c dinh bang 1 trong 2 phuong phap trén goi 1a lipid “thd” vi ngoai
lipid con c6 mot sé hop chat khac nhu: vitamin hoa tan trong lipid, phosphatid,
steroid,... ciing duoc chiét ra.

2. Nguyén li¢u, héa chit va thiét bi:

- Nguyén liéu: miu chira lipid nhu dau phong hodc hat mé,... di siy kho
tuyét d6i & nhiét d6 105°C trong 3 gid, dé ngudi trong binh hut am
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Chudn bi bao dwng mdu: cit 1 manh gidy loc c6 kich thudc 8 x 10 cm gép
thanh bao dyng mau, siy kho bao ¢ nhiét do 105°C trong 3 gid, dé ngudi trong binh
hat am, can khéi luong bao (Gy).

- Héa chit : Ete.
- Thiét bi - May Soxhlet.
3. Céch tién hanh:
a. Chuén bi miu dé chiét rut lipid:

Can 10g d4u phong kho tuyét dbi da nghién nhd, chuyén sang bao gidy da
chuan bi, gép miéng bao dé tranh cho dau khoi bi roi vai, séy lai bao da dung mau &
nhiét do 105°C trong 30 phit 1y ra dé ngudi trong binh hut am, can lai bao c6 chira
mau, x4c dinh lai khbi lugng bao miu (Gy).

b. Chuin bi miu trén may Soxhlet:

Hinh 8.1: So d6 may Soxhlet

1. Binh dun 2. Binh chiét 2a. Xi phong din dung méi 18n hé théng sinh han
2b. Xi phong dan dung méi xudng binh dun 3. H¢ théng sinh han 4. Noi cach thiy
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Dit binh dun (1) 1én ndi cach thiy (4); lip binh chiét (2) khép véi miéng cia
binh dun (1); diat bao dyng miu vao ddy cua binh chiét (2); lap dng sinh han (3)
khép v6i miéng cia binh chiét (2); dat phéu thuy tinh 1én miéng 6ng sinh han; lap
cac 6ng cao su theo nguyén tic binh thong nhau; md may nude dé nudec may chay
vao hé théng sinh han. Néu ap sut nude khong di manh dé ddy nudce 1én éng sinh
han, can phai hat nuéc & dau dng cao su cho nudc chay ra ngoai, sau d6 kep dau
6ng cao su cho nude tam nglmg chay. D6 dung méi hitu co (ete) qua phéu thuy tinh
sao cho luong dung moi di ngdp mau va chiém khoang 2/3 dung tich cua binh dun
Q).

c. Chiét rut lipid trén may Soxhlet:

Bat bép cach thuy ¢ nhiét do 45°C — 50°C dé dun s6i dung méi hitu co ¢ binh
dun (1). Khi dung méi trong binh dun (1) bat dau soi, mé kep 6ng cao su cho nudc
lanh chay qua hé thong sinh han lam ngung dong hoi dung méi chay thanh giot
xudng binh chiét chira mau. Can than diéu chinh kep sao cho dong nudc chay tir tir
ra ngoai.

Dung moi hitu co (ete) sdi trong diéu kién nhiét d6 45°C — 50°C, chuyén
thanh dang hoi, theo xi phong (2a) dugc din Ién phia trén cta binh chiét (2) vao 6ng
sinh han gip lanh, ngung thanh giot chay xudng binh chiét (2), hoa tan lipid trong
nguyén lidu. Khi mirc ete c¢6 chira lipid trong binh chiét ngdp xi phong (2b), ete
chay xubng binh dun (1). O binh dun (1) trong diéu kién nhiét 46 45°C — 50°C, ete
lai dugc dun soi, tiép tuc theo xi phong (2a) 1én phia trén cua binh chiét, vao 6ng
sinh han, 1ap lai qua trinh nhu trén. Thoi gian chiét rat lipid trong khoang tir 1 gid
30 phut dén 2 gid. Sau d6 théo binh chiét ra, himg vai giot ete trén lam kinh, ho nhe
trén ngon lira dén con dé hoi ete bay hét, soi kinh, néu lam kinh trong sudt chimg to
md trong nguyén liéu da duogc chiét rat hét. Tat bép cach thuy, khoa nudc may, thao
6ng sinh han, dung diia thiy tinh gdp go6i mau khoi binh chiét, dit trén dia petri dé
trong hotte hay noi thoang gié dé dung moéi hitu co bay hét. Sdy kho goi mau &
nhiét d6 105°C cho dén khi khoi luong khong dbi (khoang 30 phut), dé ngudi trong
binh hiit 4m, cén, xac dinh khéi lwong gbi mau da chiét rat lipid & do kho tuyét dbi
(Go).

4. Tinh két qua:

Gm B GC
X =1OOG o (%) (7.1)

m b

X : Ham luong lipid c6 trong nguyén liéu & d6 kho tuyét déi (%).
Gm: Khoi lugng goi mau ¢ do kho tuyét d6i (gam).

G, : Khéi luong go6i miu di chiét rat mé & do kho tuyét ddi (gam).
Gy, : Khoi lugng bao (gam)
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8.3.2. PINH LUQNG LIPID TOAN PHAN THEO WEIBULL - STOLDT:
1. Nguyén ly:

Giai phong lipid tir cac hop chat véi protid va glucid, bang cach thity phan
acid & méi trudng c6 con. Sau d6 chiét lipid bang phuong phap Soxhlet.

2. Dung cu, vt liéu thudc thir:

- Dung cu vat liéu nhu phuong phéap Soxhlet.
- HCl tinh khiét loai 1, ty trong 1,19.

3. Cach thuc hién:

Can that chinh xac khoang 10 g chat thir, cho vao cdc thity tinh dung tich 400
ml, thém 100 ml nudc cat, 60 ml acid clorhydric va mdy vién da bot hodc bi thuy
tinh dé diéu hoa do sbi. Pun cach thuy trong 15 phat. Sau d6 vira khudy vira dun
cho dén s6i. Pay kin bang mat kinh dong ho va tiép tuc dun soi nhe trong nira gio.

Khi tt ca cac chat albumin déu da hoa tan, trang mat kinh dong ho bang nudc
s6i, himg nuée d6 vao cdc. Pem loc tit ca qua gidy loc di thim w6t bang nudc lanh
va ¢ chira mot it cat sach. Trang cde béng mdt it nude soi, roi cling dem loc nudc
d6. Loc xong, dé giéy loc vé6i can rao hét nude, dem trai 1én mat kinh déng ho, roi
sdy kho trong tii sdy & nhiét d6 105°C, trong 2 — 4 gio. Cudn cin vao gidy loc va
cho vao 6ng chiét cua may Soxhlet, lip may va tiép tuc tién hanh nhu ghi & phuong
phép trén.

Chu ¥ trang mat kinh dong ho bang éte va ciing cho éte d6 vao may. Thoi gian
chiét 1a 2 gio.

Tinh két qua ciling giéng nhu phuong phap trén.
8.3.3. PHUONG PHAP XAC PINH NHANH CHONG THEO GERBER
(truong hop dinh lugng bo trong sita):

1. Nguyén ly:

Hoa tan cac chit khong phai lipid bang acid sulfuric. Ly tAm véi su c6
mat ctia con amylic, lipid s€ duogc tach thanh mdét 16p. Poc thé tich cua 16p dung
dich lipid. Néu dung 6ng ly tam ddc biét cho phan tich sita, thé tich cua dung dich
lipid s& cho thang sé g bo trong mau sita thi nghiém.

2. Dung cu, vt liéu, thudc thir:

- Acid sulfuric dam dac ty trong 1,82.
- Coén izoamylic khong duogc c6 furfurol, ty trong 0,815 va nhiét do soéi
+130°C.
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- Ong ly tdm (butyromet) dic biét cho phan tich sita, chia vach theo g lipid
trong 1 lit sira, thé tich cia mdi mot vach 1a 12,45mm3 cO nut br:ing cao su
that kin.

- Pipette dic biét cho phan tich sita, thé tich 11 ml.

- Pipette xy lanh (kiéu bom tiém) 10 ml dung dé hat acid sulfuric.

- Pipette so-ranh 1 ml dung dé hat con amylic

- Noi cach thuy twong déi cao dé c6 thé dit thang butyromet ngap & trong noi.

- May ly tdm dic biét cho cac éng butyromet, duong kinh 40 — 60 cm, vong
quay 1000 — 1200 vong/phdt.

3. Cach thuc hién:

Pé butyromet 1én gia va cho vao mdi dng 1 ml acid sulfuric, tranh lam uét

miéng 6ng.

Hut sita bang pipette dic biét, nho that nhe va that thong tha vao thanh 6ng
butyromet dé tranh sy tiép xtc dot ngdt voi acid.

Cho thém thét nhe 1én mit sita trong butyromet 1 ml con amylic.

Pong nuat can than va lac cho dén khi cazein (chat dam trong sita) tan hét. B¢
butyromet ding theo vi tri ban dau, khi dung dich dén xubng hét phia duéi lai dao
nguoc butyromet 1én va khi dung dich ddn hét 1én trén lai dao nguoc lai, 13p lai tat
ca 6 lan.

Chu y néu nhiét do trong butyromet giam xudng (nhiét do nay vao khoang
80°C do sy tiép xtic giita acid va sita), thi dat butyromet vao ndi cach thiry 80°C
trong 5 phat.

Ly tdm ngay tirc khic dé tranh nhiét d6 giam xubng. Néu trudng hop nhiét do
bi giam xudng, dé butyromet vao ndi cach thity 80°C trong 5 phut. Ly tam 1000 —
1250 vong/phut trong 5 phdt.

Sau d6 cho butyromet vao trong ndi cach thiy theo hudng thang ding, nut &
phia dudi va diéu chinh nat sao cho dung dich lipid ¢ vao vi tri ¢6 chia vach cua
butyromet. Pé nhiét d6 65 — 70°C trong 5 phit.

Lay ra doc két qua ngay, két qua phai doc trong vong 10 gidy, néu dé qua thoi
gian d6 phai cho lai vao ndi cach thuy, rdi 14y ra doc két qua ngay.

S thé tich giira cac vach ciia butyromet 14 s6 g lipid (bo) trong mat lit sita.
8.3.4. PHUONG PHAP ADAM - ROSE - GOTTLIEB:
Ap dung nhanh chdng cho cac thuc phdm long.
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1. Nguyén ly:

O méi trudng amoniac va con, chiét xut lipid bang éte va éte dau hoa. Pé bay
hoi hét éte va éte dau hoa, can lipid va tir d6 tinh ra ham luong lipid trong 100 g
thue pham.

Amoniac ¢6 nhiém vu hoa tan protein, 1am thay ddi sttc cing mit ngoai cia
cac chat béo, cat day ndi giita béo — dam va sau cing 1am éte hon hop véi sita dé
hon. Ete con goi 1a éte thudong hay éte sulfuric, co tinh chat hoa tan lipid nhung
cling hoa tan cac chat khac nhu nudc va cac chit hoa tan trong nudce nhu lactoza,
mudi khoang,.... Do d6 ngudi ta phai dung thém éte dau hoa.

Ete ddu hoa it hut nuéc hon éte thudng, co tinh chit day nudc va cac chit hoa
tan trong nudc ra khoi éte thudng, 1am cho éte thudng chi chira co cht béo va éte
dau hoa. Nguoi ta ciing khong thé dung éte dau hoa thay éte thudng dugc vi éte dau
hoa khong hoa tan cac chat béo co chira nudc.

2. Dung cu, vét liéu, thudc thi:

- Binh lang gan.

- Chén thity tinh hodc cdc can ¢6 nat mai.

- Binh hut am.

- Can phan tich.

- Tu sdy.

- Ete thuong.

- Ete dau hoa.

- Dung dich nudc mau cochenille (cosoni) hodc d.d. phénolphtalein 1%.
- Dung dich con amoniac:

* Con 90° 208,5 ml
* NH,OH dam dac 7,5 ml
* Nudc cat vira du 250 ml

3. Cach tién hanh:

Cho vio binh lang gan:
* Thyc phim 10 ml
* Dung dich con amoniac 10 ml
* Ete 11 ml

* Dung dich nudc mau cochenille hodc 1 giot dung dich PP.

Luc dau lic khg, sau lic manh dan va cudi cing lic that manh. Dé yén trong
30 phut, trong binh s€ chia lam hai 16p:
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- L6p duéi 1a 16p amoniac hoa tan protid va cac thanh phan khac cua thuc
pham.

- Lép trén 1a éte hoa tan chat béo va c6 1an mot s6 chat khéc.

Tach 14y 16p éte, bo 16p dung dich amoniac hodc gitr 1y dé dinh lwong protid
theo phuwong phap két tua boi acid. Cho thém vao 16p éte 10 ml éte dau hoa, lac that
manh, rdi dé yén 15 phit, cac chat khong phai 1a chat béo sé& tach va ling xubng
dudi day binh ling gan, dugc don vao 16p dung dich amoniac.

Chuyén hét phan éte vao chén thuy tinh da sdy kho, can sin theo phuong phap
can kép. Rira binh ling gan hai 1an, mdi lan véi 5 ml éte va don hét ca vao chén
thity tinh. Dé bdc hét hoi éte ¢ nhiét do thuong, sau dé cho vao ta sdy 105°C trong
30 phit. LAy ra, dé vao binh hut am cho dén ngudi va can.

4. Tinh két qua:

Bi = chén thuy tinh + P (g)

Bi = chén thuy tinh c6 chua lipid + P’ (g)

Ham luong chat béo trong 100 g thuc pham, X(g):

P_P'
G

X =100. %)  (7.2)

Trong d6 G 1a khéi luong cua thuc pham cin ban dau dé dinh luong, g.
8.4. CAC KIEM NGHIEM XAC PINH TiNH CHAT PAC HIEU CUA DAU
MO:
8.4.1. Xac dinh ty trong:
1. Pinh nghia:

Ty trong ctia mot chat 1a ty so gitta khoi lugng riéng cua chat ay véi khoi
lugng riéng ciia nude cat & cung mdt nhiét do.

2. Cac phuong phap do ty trong:
a. Po ty trong bang caAn Mohr — Wesphal:
b. Po ty trong bing binh do ty trong (picnomet)
Rira binh do picnomet that sach bang nudc cét, trang véi con, roi véi éte. Dé
éte bay hoi hét va binh da that kho, can binh khong (theo nguyén tic can kép).
Bi = binh khong + P (g).
Cho nuéc cét d3 1am lanh & nhiét d6 cao hon quy dinh va diéu chinh thé tich
bang cach cho mirc nudc dén vach dang luc nhiét 46 dén nhiét do quy dinh. Can.
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Bi = binh c6 chira nudce dén vach qui dinh + P’ (g).

Chu y dimg dé nude dinh & phia ngoai binh do 1am cho khéi luong ting 1én va
sai két qua.

Do nudc, trang bang cdn rdi bang éte, dé éte bay hoi hét va khi binh do di that
khé, cho dau vao binh do dén thé tich quy dinh va nhiét d6 quy dinh, can.

Bi = Binh c6 dau (cung thé tich voi nudc) + P (g)

Tinh két qua:

P_p"
Ty trong d =——— 7.3
ytrong d="—g (7.3)
8.4.2. Xac dinh chi s6 khc xa:

1. Pinh nghia:

Chi s6 khiic xa hay chi sé chiét quang ciia mot chat 1a ty s6 giira van
tdc anh sang trong khong khi chia cho van téc anh sang trong chat d6. N6 ciing 1a ty
sO giita sin goc t6i chia cho sin goc khuc xa ciia nhiing tia sang tir trong khong khi
truyén qua.

Nhiét 46 quy dinh 1a nhiét d6 ma chat d6 long hoan toan. Véi dau, nhiét do
quy dinh 13 20°C, v6i m& nhiét do quy dinh 1a 40°C, 60°C hay 80°C tuy theo ting
loai.

Chi s6 khtic xa duoc do trén dau m& khong c6 nudce va da loc bé can.

2. Phuong phap do chi s6 khiic xa

a. Dung cu, vit liéu, thudc thir:

- Natri sulfat khan.

- Hé thong loc nhanh.

- Ete dau hoa.

- Khan lau mém
- Khuc xa ké Abbe véi hé thdng didu chinh nhiét do.
b. Céch tién hanh:

Loc chat thir dé c6 dung dich trong sudt, néu chat thir c6 nude thi lac véi natri
sulfat khan, sau do loc léy dich loc.

Lau sach 2 lang kinh cta khuc xa ké biang éte dau hoa r6i lau kho bang khin
mém. Chinh 1y hé théng diéu chinh nhiét do dén nhiét do quy dinh. Nho tryc tiép
hoic dung dila thuy tinh dua mot giot chat thir vao gitta mat phang cua ling kinh.
Ap hai lang kinh lai voi nhau, chd tir 2 dén 3 phat dé nhiét d6 cua giot chat thir dén
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nhiét do quy dinh, nhin vao thj kinh va dich chuyén thi kinh dé tim duoc duong
phan chia rd nhat gitra ntra tdi va nira sang cta trudng quan sat. Piéu chinh duong
phan chia sao cho tring véi dudng chAm cham hay tdm ctia vong tron quan sat.
Doc két qua trén thang do & phia ghi chi sé khiic xa. Lam lai nhiéu 1an, mbi
1an can kiém tra bao dam van & dung nhiét d6 quy dinh.
8.4.3. X4c dinh chi s6 xa phong héa:
1. Pinh nghia:
Chi sb xa phong hoa 1a s6 mg KOH can thiét dé trung hoa cac acid ty do va xa
phong héa cic este chira trong 1 g mau thir.
2. Phwong phap xac dinh chi s6 xa phong héa:
a. Nguyén ly:

Cho mau thir két hop véi mot lugng KOH thira dé cac chat béo chuyén
thanh xa phong. Phan KOH thira dugc dinh luong bang mot dung dich acid chuan,
vo1 P.P. lam chi thi mau.

b. Dung cu, vat li¢u, thudc thir:
- Dung cuy, vat liéu thong thudng cua phong thi nghiém.
- May cét c6 6ng sinh han hdi luu, c6 mdi ndéi nham.
- Dung dich KOH 0,5N trong c6n 95°.

- Dung dich acid HCI 0,5N trong nudc.
- Dung dich P.P. 1% trong nudc.

c. Cach thuc hién:

Can chinh xac khoang 2 g mau thir, cho vao binh ciu ctua may cat, véi 25 ml
dung dich KOH 0,5N trong con. Lip 6ng sinh han hdi luu vao binh cau va dun cach
thity s6i nhe trong khoang tir 30 phat dén 1 gio cho dén khi phan tng xa phong héa
két thiic (xac dinh dugc khi thdy dung dich trong binh van trong suét va dong déu
khong bién doi khi pha loing véi nudc).

Song song lam mot miu tring khong co chat thir véi 25 ml dung dich KOH
0,5N trong con va tién hanh trong cuing diéu kién nhu trén.

Ngay sau khi xa phong héa hoan toan, pha lodng méi binh véi 25 ml nuéc méi
dun s6i dé ngudi, thém vao mdi binh 1 ml dung dich 1 ml Phenolphtalein 1% va
dinh lugng bﬁng dung dich acid HCI 0,5N cho dén mat mau.

d. Tinh két qua:

Chi s6 xa phong hoéa I, duoc tinh theo cong thirc:
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| - 561'% (7.4)

Trong do:
56,1: duong luong gam cua KOH.
Na : Nong do duong lugng ciia HCL
V; :s6ml dung dich HCI sir dung trong mau kiém tra trang.
Vi @ 86 ml dung dich HCI sir dung trong mau can thur.
¢ :khéilwong mau thir tinh bang g.
8.4.4. Xac dinh chi s6 acid:
1. Pinh nghia:

Chi s6 acid 14 s6 mg KOH cén thiét dé trung hoa céc acid ty do chira trong 1 g
mau thi.

2. Phwong phap xac dinh chi so acid :
a. Nguyén ly:

Dung dung dich KOH 0,IN dé trung hoa cac acid ty do trong chat can phan
tich, vai Phenolphtalein 1am chét chi thi. Dya vao lwong KOH st dung dé tinh chi
s6 acid.

Phuong trinh phan tng:

R-COOH+KOH —> R-COOK +H,0
b. Dung cu, vt liéu, thudc thir:
- Dung cuy, vat li¢u thong thuong cua phong thi nghiém.
- Cdn 95° trung tinh.
- Ete trung tinh.

- Dung dich KOH 0,1IN .
- Dung dich Phenolphtalein 1% trong con 90°.

c. Cach tién hanh:

Can chinh x4c khoang 5 g ddu m&, hoa tan trong 50 ml hdn hop gdm 25 ml con
va 25 ml ete trung tinh, lic déu can than. Néu chat béo chua tan hét c6 thé dun nhe
hdn hop trén ndi cach thuy, lic déu. Lam ngudi.

Cho 2 giot chi thi Phenolphtalein va chuin d6 hén hop bang dung dich KOH
0,IN trong con (dung dung dich KOH trong cdn dé tranh xay ra sy xa phong hoa
trong trudng hop hdn hop chira tir 20% acid béo trd 1én) cho dén khi xuat hién mau
héng twoi (truong hop chit béo c6 mau thAm thi dung chi thi thymolphtalein 1%
trong con, chudn do cho dén mau xanh).
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Dbi v6i cac chat co chi s acid dudi 1, dinh lwong bang microburet.
d. Tinh két qua:
Chi sd acid I, dugc tinh theo cong thtrc:

| —561.NeVe (7.5)
C

Trong do:

56,1 la duong lugng gam cuia KOH.

Vg, Ng 14 thé tich (ml) va nong d6 duong lugng dung dich KOH da sir dung
trong dinh luong.

¢ 1a khéi lugng mau thir tinh bang g.

8.4.5. Xac dinh chi so este:

Chi s6 este 12 s6 mg KOH can thiét dé xa phong hoa cac este chira trong 1 g
chat thir.

Chi s6 este |, 1a hiéu giita chi s6 xa phong va chi s6 acid.
l.=1,-1, (7.6)
8.4.6. Xac dinh chat khong xa phong hoéa:
1. Dinh nghia:

Chét khong xa phong héa 1a nhitng chat khong két hop v6i hydroxyt kiém dé
cho xa phong, khong hoa tan trong nuéc, khong bay hoi & 100°C.

2. Cac phuwong phap xac dinh chat khong xa phong héa:

a. Phwong phap chiét suit bing & te dau héa:
a. Nguyén ly:

Sau khi xa phong hoa miu can thir bang KOH, dung dich con lai s& chira xa
phong, glycerin va chat khong bi xa phong hoa. Chiét xuat chat khong xa phong hoa
bang mot dung moi khong hoa tan trong nude. Dé bay hoi hét dung moi va can chat
khong xa phong hoda con lai.

B. Dung cu, vt liéu, thudc thir:

- Dung dich KOH 2N trong con.

- E te dau hoa (do soi 40°C dén 60°C). Phai cit lai khi co cin khong bay hoi.

- Cdn 50°,

- Dung dich chi thi mau helianthine 0,1%.

- HCI 0,1N.
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- May cit c6 dng sinh han hdi luu.
- Binh lang gan dung tich 200 ml. Tranh boi m& va vaseline vao khéa va moi
ndi nham.
y. Tién hanh thi:

Can chinh x4c khoang 5g chét thir, cho vao binh cdu ciia may cit. Cho thém
50 ml dung dich KOH 2N trong con. Lip 6ng sinh han nguoc va dun sbi trong binh
cach thuy trong 1 gid, thinh thoang lai lic déu. Sau d6, d6 thang tir phia trén dng
sinh han xubng 50 ml nuée cat. Lic déu va dé ngudi.

Chuyén toan bo dung dich sang binh ling gan. Trang binh cau 5 — 6 lan véi é
te dau hoa, dung toan bo hét khoang 50ml é te dau hoa va cho ca véao binh ling gan.
Lac manh trong 1 — 2 phut. Bé yén cho dén khi tach hoan toan thanh hai 16p rd rét.
Néu c¢6 bot bén viing, cho thém vai ml con hay dung dich NaOH 50%.

Rt 16p nudc & dudi va chiét xuat lan thir hai véi 50 ml é te dau hoa va ciing
nhu thé chiét xuét 1an thtr ba. Don ca ba lan dich chiét & te dau hoa vao mot binh
lang gan khéac va rira ba 1an véi mdi 1an 50 ml con 50°, nhd rit hét 16p con ra trude
khi rira 1an tht hai, roi 1an thu ba.

Lay mot binh ciu dung tich 150ml sdy kho, dé ngudi va can. Rat 16p dich
chiét é te ddu hoa vao binh cau ndy va trang binh ling gan véi 20 — 30 ml é te dau
hoa. Cat bo 16p & te & ndi cach thuy soi, khi con lai mot it & te, dé bay hoi ¢ nhiét do
thuong. Cubi cing dé nam nghiéng trong ta siy 100°C trong 15 phut, dé ngudi
trong binh hit 4m va can. Lam nhu thé cho dén khi trong lugng khong doi. Néu sau
ba lan siy nhu vay (45 phat) ma trong lugng khong thay doi qua 0,10% thi k¥ thuét
phan tich coi nhu dat yéu cau, néu khong, c6 thé nghi c6 chat khdng xa phong hoa
la 14n vao.

Chat khong xa phong hoa phai khong dugc chira 1dn xa phong. Mudn cho két
qua chinh xéac, khi tinh toan phai trir phan xa phong 13n vao. Xac dinh xa phong 1an
vao bang cach hoa tan chat khong xa phong héa vao mot it con tuyét ddi hodc ete
dau hoa, chuyén hét vio mét chén nung, dé bay hoi, nung thanh tro tring. Hoa tan
tro vao 2 —3 ml nudc cat soi, chuyén tat ca vao mot erlen. Trang chén nung 2 — 3 lan
v6i 1 ml nude néng. Thém mot giot dung dich helianthine va chuan do d6 kiém
bang dung dich HCI 0,1N cho dén mau hong.

8. Tinh két qua:
Ham luong chat khong xa phong hoéa trong miu thir X;(%) duogc tinh theo
cong thuc:

_ (p'-0,032n)

X, 100(%) (7.7)
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Trong do:

p : khdi luong mau thir ding dé kiém nghiém, g

p’: khdi lugng chat khong xa phong héa trong mau thi, g.

n :s6 ml HCI1 0,1N st dung dé dinh luong do kiém cua tro.

0,032(g) 1a khéi luong xa phong (oleat kali) trong tng véi 1 ml HC1 0,1N

b. Phuwong phap chiét bing Oxytetyl (ete thwong).
o. Nguyén ly:
Ciing nhu phuong phap trén.
B. Dung cu, vt liéu, thudc thir:

- Dung dich KOH 1N trong con.

- Oxyt étyl (ete thuong).

- Dung dich KOH 0,5N trong nudc.

- Acéton.

- Dung dich phenolphtalein 1% trong con 90°.

y. Tién hanh thir:

Can chinh x4c khoang 5g chat thir cho vao binh ciu ctia may cat va xa phong
hoa véi 50 ml KOH 1N pha trong con trong 1 gid, trén ndi cach thiy séi. Chuyén
sang binh ling gan va trang binh bang 100 ml nudc cat nong. Tap trung nudc trang
vao binh ling gan. Pé yén mot lac cho dén khi dung dich con hoi néng, ding 100
ml ete trang binh cAu dé chiét chat khong xa phong hoa bang cach lic manh. Chiét
thém hai 1an nita, mdi 1an v6i 100 ml é te. Tap trung tit ca dich chiét ete vao mot
binh ling gan khac v6i 40 ml nudc. Quay nhe binh ma khong lic dé cho hai 16p
phan tach nhau ra rd rang va trat bo 16p nude. Rira hai 1an nita, mdi 1an véi 40 ml
nude bang cach lic manh va hai lan v6i mdi 1an 40 ml dung dich KOH 0,5N trong
nude, cudi cung rua lai hai lan, mdi 1an vé6i 40 ml nude. Nude ria cudi cung khong
dugce cho mau dé véi phenolphtalein néu khong lai phai rira lai cho dén khi nudc
rira khong kiém nira.

Chuyén dich chiét ete sang mot binh cau di sdy khé, cin sin, trang binh ling
gan bang 40 ml ete, chuyén hét sang binh cau. Cat dé loai bt ete trén ndi cach thuy
s6i. Khi ete bay hoi gan hét, cho thém 6 ml acéton va dung mot luong khong khi
nhe dudi hét dung méi ra khoi binh (binh dé nghiéng trong ndi cach thuy soi). Cudi
cung sdy kho nhu di ghi & phuong phap trén, dé ngudi va can.

Hoa tan cin 20 ml cdn étylic trung tinh méi dun s6i, chuan dé bang dung dich
KOH 0,1N trong con vé&i phenolphtaléin lam chi thi mau. Néu thé tich dung dich
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KOH 0,IN st dung qua 0,1ml phai lam lai dinh lwong chit khong xa phong hoéa tir
dau.

5. Tinh két qua:

Ham luong chat khong xa phong hoa X,(g) trong 100g chat thir:

X, = %100(%) (7.8)

Trong do:

p’ : khdi lugng chat khong xa phong hoa, g.
p : khéi luong miu thir ding dé kiém nghiém, g.

8.5. KIEM NGHIEM XAC PINH TINH TRANG HU HONG CUA DAU MQ.

Mubn xéac dinh dau m& c6 bi chua, 6i khé khong, can xac dinh do chua, chi
s6 peroxyd, phan tmg aldehyd,....

8.5.1. Xac dinh d¢ chua:
Nguyén ly:

Hoa tan diu m& vao mot hdn dich ete va con, chuin do béng dung dich
NaOH hay KOH véi phenolphtalein 1am chi thi mau (xem phan xac dinh chi sb
acid).

8.5.2. Xac dinh chi sé peroxyd:
1. Nguyén ly:

O moi trudng acid, peroxyd giai phong iod tir mudi Kali iodur & nhiét do
néng hodc lanh. Chuan d6 iod duogc giai phong ra thé tu do bang mét dung dich
natri tiosulfat

2. Dung cu, vt liéu, thudc thir:
- Acid acétic tinh khiét.
- Cloroform tinh khiét.

- Kali iodur tinh thé dung dé pha dung dich bio hoa khi dung (10g Kali iodur
hoa tan vao 10 ml nudc cat).

- Dung dich natri tiosulfat 0,002N.
- Dung dich h6 tinh bot.
- May cét c6 lap ong sinh han hoi luu.

- Dung cy, vat liéu thong thuong cuia phong thi nghi¢m.
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3. Cach tién hanh:

- Phwong phdp lanh: Cho mot ludng khi CO, khd vao mét binh nén c6 nut
nham dung tich 250 ml dd sdy khd, trong 10 — 15 phit. Cho ngay that nhanh mét
luong chat thir (khoang 1g) can trong mot 6ng nghiém nho, dong nhanh nut lai.
Thém 10 ml cloroform (mdi lan cho thém thubc thir déu phai dong nhanh nut dé
tranh khong khi vao binh thay thé khi CO,), lic déu dé hoa tan. Cho 15 ml acid
acétic va 1 ml dung dich bdo hoa Kali iodur, lic déu, dong kin nat lai va dé & chd
t6i trong 5 phut. Sau d6 cho thém 75 ml nudc cit da dun s6i dé ngudi, lic that
manh, va chuan d6 iod giai phong ra thé ty do bang dung dich natri tiosulfat 0,002N
v6i dung dich ho tinh bot 1am chi thi mau. Gan két thuc giai doan chuan d6 ctr nho 1
giot thudc thir lai lic that manh.

Song song lam mot mau tring voi cung diéu kién k§y thuét, thao tac, nhung
khong c6 chat thir.

- Phwong phdp néng: Cho vao binh ciu ctia may cat 10 ml acid acétic va 10
ml cloroform. Lap ong sinh han va dit 1én ndi cach thiy s6i cho dén khi thay hoi
cloroform bay dén tan ¢ dudi ctia dng sinh han (muc dich 13 dudi hét khong khi ra).

Cho 1 ml dung dich Kali iodur bio hoa tir phia trén 6ng sinh han xubng va
trang bang 6 giot nudc cit. Nhac nhanh dng sinh han ra va cho nhanh 1 giot chét thu
dung trong 6ng day 6ng nghiém. Pong ngay 6ng sinh han lai va tiép tuc dun trong
dung 5 phat. Liy binh cu ra va lam lanh ngay duéi voi nuée lanh. Thém 50 ml
nude cat da dun soi dé ngudi va chuan do iod dugc giai phong ra bang dung dich
natri tiosulfat 0,002N véi dung dich ho tinh bdt lam chi thi mau.

Song song lam mot mau trang voi cing mot dicu kién k¥ thuat thao tac
nhung khong c6 chét thir.

4. Tinh két qua:

a) Chi s6 peroxyt X (c6 thé tinh bang sé ml natri tiosulfat 0,002N can thiét dé
chuén d6 iod do peroxyd cua 1g chat thir giai phong ra thé tu do tir mubi kali iodur)

X=N-n (7.9)

Trong do: N 1a s6 ml Natri tiosulfat 0,002N dung dé chuan do chat thu.
n : 1a s6 ml natri tiosulfat ding dé chuan d6 miu trang.

b) Chi s6 peroxyt X (c6 thé biéu thi bang sb milimol peroxyt trong 1 Kg chat
thur):
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«  0.05(N —n).1000
500P

(7.10)

Trong do:

0,05 1a s6 milimol peroxyt twong Gmg véi 1 ml natri tiosulfat chuan (dung

dich 1N).

N 14 s6 ml Natri tiosulfat 0,002N dung dé chuan d6 chat thu.

n : 1 s6 ml natri tiosulfat ding dé chuan d6 méu trang.

P 14 khéi luong ctia miu thtr ding dé dinh luong, g.

500 1a hé sb chuyén tir dung dich 0,002N sang dung dich IN.

¢) Chi s6 peroxyt X c6 thé biéu thi bang s g iod duoc giai phong ra thé tu do
tir mudi Kali iodur boi 100g chat thir

~0,0002538.(N —n).100
P

X (7.11)

Trong d6 0,0002538 14 s6 g iod twong tmg voi 1 ml natri tiosulfat 0,002N.
d) Chi s6 peroxyt (c6 thé biéu thi bang chi s6 LEA nghia 1a s microgam oxy
trong 1g cht thi).

Chi s6 LEA =

80(N —n)
—en (7.12)

Trong d6: hé s6 80 1 s6 microgam oxy twong tmg véi 1 ml dung dich natri
tiosulfat 0,01N.

Hé s6 5 cho chuyén tir dung dich 0,01N sang dung dich 0,002N.
8.5.3. Phan ing Aldehyd (phan ung Kreiss).

Phan tng xac dinh aldehyd, con goi la phan tng Kreiss, 1a phan img xac dinh
aldehyd epihypric (epialdehyd). O méi truong acid, epialdehyd két hop véi
Floroglucin thanh mét hop chat mau do .

1. Dung cu, vt liéu, thudc thir:

- Acid clohydric dam dac d = 1,19.

- Dung dich florogluxin 1% trong éter.

+ Florogluxin 19
+ Etervieadu 100 ml

- Ong nghiém.

2. Cach thuec hién:
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Cho vao dng nghiém 5g chit thir va 10 ml acid clohydric. Bit kin va lic
manh trong 30 gidy. Cho thém 10 ml dung dich florogluxin 1%, lac manh.

Néu c6 epialdehyd thi 16p acid clohydric & dudi c6 mau hong dén mau do
(phan tng Kreiss duong tinh). Tuy muc do ta danh ddu — hodc +, ++, +++,.....

CAU HOI ON TAP.
8.1. Trinh bay nguyén 1y, cach thuc hién, cach tinh két qua cua phuong phap
Soxhlet khi xac dinh ham lugng chét béo tu do trong mot mau thyc phém.

8.2. Trinh bay nguyén 1y, cach thuc hién, cach tinh két qua ctia phuong phap Adam
khi x&c dinh ham lugng chit béo tu do trong mot mau thuc phém.

8.3. Liy mot mau dau phong da say kho tuyét d6i c6 khdi luong 5,3127g cho vao
mot bao gidy, xong dem chiét rut lipid bang ete roi sdy kho dén khoi lugng khong
d6i va can, khoi luong can duge 14 5,2134g.

Xéc dinh ham luong lipid trong mau dau phong noi trén (tinh theo don vi %
khéi luong).

8.4. Trinh bay dinh nghia, nguyén 1y, cach tién hanh dé xac dinh chi s6 xa phong
hoa, chi s6 acid va chi s ester mot mu lipid.

8.5. D¢ xac dinh chi s6 xa phong hoa, chi so acid va chi s6 ester cua mot mau lipid,
nguoi ta lam thi nghiém nhu sau:

a. Can 10,0000g mau thi, cho vao binh cau ctia may cat véi 10 ml dung dich
KOH 0,1 N trong con + 200 ml nudc cat. Lip dng sinh han hoi luu vao binh cau va
dun cach thity s6i nhe cho dén khi phan ng xa phong hoa két thuc. Dé ngudi, pha
lodng véi 25 ml nude cat, thém vao 2 giot PP 1% sau d6 chuan d6 bang dung dich
HCI1 0,1N thi tiéu ton hét 5 ml.

Lam lai thi nghiém nhu trén nhung khong c6 mau thir thi thé tich HCI 0,1N
dung chuin d6 14 9 ml.

b. Cén 5,0000g mAu thir, hoa tan trong 25 ml con 90° va 25 ml ete trung tinh,
lic déu, thém 2 giot PP, xong dem chuan d6 bﬁng NaOH 0,05N thi tiéu ton hét 2 ml.

Xac dinh chi s6 xa phong hoa, chi s6 acid va chi sb ester ctia mau lipid trén.
8.6. Bé xac dinh ty trong cia mot mau lipid ngudi ta 1am thi nghiém nhu sau:

Dung mét binh picnomet c6 khdi luong 1a 20,1467 g, d6 day nuédc vao roi
dem can, khdi lugng can duogc 1a 25,7985 g. b6 hét nudc, trang binh béng con rdi
bang éte, dé that kho roi d6 day mau lipid vao, lau that sach bén ngoai xong dem
can, khéi lugng can dugce 1a 24,99760 g. Tinh ty trong ctia mau lipid trén.



PHAN THUC HANH
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Bai 1:
XAC PINH PO AM CUA MOT MAU BANH NGOT
1.1. Nguyén ly:

Can mot lwong mau banh di nghién nho trude va sau khi siy dén khéi luong
khong do1, chénh Iéch khoi lugng gitta 2 1an can chinh la lugng nudce c6 trong mau.
Tur két qua nay ta tinh ra phan tram khoéi lugng nudc trong mau.

1.2. Dung cu, hoéa chit sir dung:
- Tt sdy diéu chinh dugc nhiét d6 (dén 130°C).
- Can phan tich chinh xac dén 0,0001g (0,1mg).

- Binh hut am, phia dudi dé chat hat am (H,SO, dam dic, Na,SO, khan,
CaCl, khan,......... )

- Cc can thuy tinh c6 day bet va nap nham kin.
- Piia thuy tinh mot dau dep dai khoang Scm.
1.3. Cach tién hanh:

Thi nghiém tién hanh qua cac budc chinh sau (ndi dung chi tiét xem & phan
1y thuyét trang 7):

- V& sinh dung cu thi nghiém.

- Say cdc, ndp ddy (goi chung Ia coc), dia thily tinh dén khoi lugng khong doi.
bé nguoi, dem can duoc khoi lugng coc + dua la G.

- Cho mau banh da nghién nhé vao coc, day ndp, dem can coc + mau + dua.
Khoi Iugng cua coc + dua + mau 1a G;.

- Pem sdy coc + mau + dua vira cdn khoang 3 gid (trong qua trinh siy khoang
30 phut lady mau ra, nhanh chéng dung dua nay dao tron déu xong dua vao
say tiép ngay), lam ngudi, dem can, ghi két qua.

- Cho cbc + mau + dua vao sdy tiép trong 30 phut, 1am ngudi, can. Tiép tuc
say lai nhu trén cho dén khi két qua can dugc khong doi. Khoéi lugng coe +
mau + dua sau khi sdy 1a G,.

1.4. Két qua:

1.4.1. Két qua thé:

Céc két qua c6 duoc khi thuc hién thi nghiém:
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G (9)

G:(9)

Lan 1

Lin 2

Lann

Lan cudi

1.4.2. Tinh két qua:

Do 4m X1(%) cia mau thi nghiém tinh bang cong thirc:

X, =100.

G,-G,

(%)
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Bai 2:

XAC PINH HAM LUQNG TRO TOAN PHAN CUA MAU BANH

NGOT

2.1. Nguyén ly:

Xac dinh khoi lugng ctia mau banh d nghién nho trudc va sau khi nung

thanh tro tring & 550 — 600°C. Tir két quéa c4n dugc ta tinh ra phan trim cua tro toan
phan c6 trong mau banh.

2.2. Dung cu, héa chat sir dung:

- Chén nung bang st hoac bang kim loai (Nikel hoic bach kim).
- Pén con hay bép dién.

- Lo nung diéu chinh dugc nhiét d6 (550 — 6000C).

- Can phan tich.

- Binh hat 4m, phia dudi dé chat hat am.

- H,0, 10 thé tich hoiac HNO; dam dic.

2.3. Céch tién hanh:

Thi nghiém tién hanh qua cac budc chinh sau (ndi dung chi tiét xem & phan

Iy thuyét trang 9):

V¢ sinh dung cu thi nghiém.

Nung chén nung + nip day (go1 chung la chén) ¢ khoang 550 - 600°C trong
10 phat. Bé ngudi, dem can. Khdi lugng cia chén 13 G.

Cho khoang 20g mau banh da nghién nho vao chén, day nap, dem can chén +
mau. Khoi lugng ctia chén + mau 1a G;.

Cho toan bd phan vua cén vao 10 nung ¢ 550 - 600°C khoang 3 gid. Lam
nguoi, dem can, ghi két qua khoéi lugng chén + tro.

Néu théy tro chua tréng, cho thém H,0, 10 thé tich hoic HNO; dam dic vao
chén cho dén khi tro dugc lam udt déu. Cho vao 10 nung tiep cho dén khi
dugc tro trang. Lam ngudi, can. Khoi lugng chén + tro 1a Go.

Cha y:

Tién hanh lam song song 2 mAu thi nghiém, tro thu duoc trong 2 thi nghiém

nay phai giit k§ dé lam bai thi nghiém sau.
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2.4. Két qua:
2.4.1. Két qua tho:

Céc két qua c6 dugc khi thyc hién thi nghiém:

G (9) Gy (9) G2 (9)

2.4.2. Tinh két qua:

Ham luong tro toan phan tinh theo phan trim X;(%) ctia mau thi nghiém tinh
bang cong thirc:

X =100, 22"% (%)
T Ge 6

1
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Bai 3:

XAC PINH HAM LUQNG TRO KHONG TAN TRONG HCL, BQ
KIEM CUA TRO CUA MAU BANH NGQT

Tro 1am trong bai thi nghiém nay duoc lay tir 2 m:flu tro ctia bai thi nghiém s 2,
mau | 1am cho thi nghiém phan 3.1 va mau 2 lam cho phan 3.2

3.1. Xac dinh ham lwgng tro khong tan trong HCI:
3.1.1 Nguyén ly:

Hoa tan tro toan phan cua mau trong dung dich HCI, sau d6 dem loc. Rura
phan tro khong tan nhiéu lan bang nudc cat, nung va can, tir d6 tinh ra % tro khdng
tan.

3.1.2. Dung cu, héa chit sir dung:
- Noi cach thay.
- Lo nung diéu chinh nhiét do dugc 550 — 600°C.
- Phéu.
- Binh hat am.
- Chén str.
- Cén phan tich.
- Giay loc khdng tro.
- Dung dich HCI 4N.
- HNO; dam dac.
- AgNO; 0,1N.
3.1.3. Céch tién hanh:

Thi nghiém tién hanh qua cac budc chinh sau (ndi dung chi tiét xem & phan
ly thuyét trang 11):

- V¢ sinh dung cu thi nghiém.

- Hoa tan tro trong 25 ml dung dich HCI 4N, cho vao ndi cach thiy dun trong
15 phat.

- DPem loc hon hop vira dun cach thuy trén giéy loc khong tro. Rua phan tro
khong tan nhiéu lan bang nude cat dun so6i d€ ngudi cho dén khi nudc qua
giay loc khong con CI (thtr bang dung dich AgNO; va HNOs).
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-S4y chén nung, nip day (goi chung la chén) dén khéi luong khong doi. Dé
nguoi, dem can duoc khoi lugng chén la G’.

- Cho gidy loc va p}}r:in tro khong tan trong HCI vao chén nung, day nip, dem
say & 105°C cho dén kho.

- Cho toan bd chén vira siy vao nung & 550 — 600°C trong 30 phut. Bé ngudi,
dem can. Khoi lugng chén + tro khong tan trong HCl 1a Gg..

3.1.4. Két qua:
a. Két qua thé:
Cac két qua c6 duoc khi thuc hién thi nghiém:

G (9) G1(9) G’(g) Gs(9)

Tri 6 G va Gy ldy tir miu thi nghiém 1 cia Bai 2: XAC DINH HAM
LUGNG TRO TOAN PHAN CUA MAU BANH NGOT

b. Tinh két qua:
Ham luong tro khdng tan trong HCI X3(%) duoc tinh theo cdng thuc:

G,-G'
G,-G

X , =100. (%)

3.2. X4c dinh d9 kiém caa tro:
3.2.1 Nguyén ly:

Hoa tan tro toan phan trong mét lugng acid thira dé trung hoa hét kiém cua
tro, sau d6 chuan d¢ luong acid thira bang mot dung dich kiém chuan. Tir d6 xéac
dinh d¢ kiém cua tro trong mau.

3.2.2. Dung cu, hoa chét sir dung:
- Noi cach thay.
- Erlen dung tich 100 — 150 ml.
- Burette.
- Nuéc cat.
- H,SO, 0,5N.
- NaOH 0,1N hoac KOH 0,1N.
- Phénolphtalein 1% trong con 90°.



74

3.2.3. Cach tién hanh:

Thi nghiém tién hanh qua cic budc chinh sau (ndi dung chi tiét xem ¢ phan
1y thuyét trang 12):

V¢ sinh dung cu thi nghiém.

- Hoa tan tro todn phan trong chén nung bang mot thé tich V, = 20 ml dung
dich H,SO, c6 nong do N = 0,5N.

- Dun ndng trén ndi cach thuy s6i 10 — 15 phut, chuyén dung dich vao erlen.
Rira sach chén nung nhiéu lan véi nudc cit cho dén khi nuée rira khong con
phan tng acid voi gidy quy. Nudc rira tap trung hét vao erlen, dé nguoi.

- Cho vai giot phénolphtalein vao dung dich trong erlen nay va chuan d¢ bang
dung dich NaOH c¢6 nong do Ng = 0,IN cho dén khi dung dich chuyén sang
mau héng nhat. Poc thé tich Vg st dung.

3.2.4. Két qua:
a. Két qua tho:

Cac két qua c6 duoc khi thuc hién thi nghiém:

G (9) G1(9) Va(ml) Na Vg(ml) Ng

Tri 0 G va Gy lay tir mdu thi nghiém 2 cia Bai 2: XAC PINH HAM
LUGNG TRO TOAN PHAN CUA MAU BANH NGOT

b. Tinh két qua:
Do kiém cua tro X4(%) duge tinh theo cong thirc:

NV, — N,V

X, =100. B (%)

1

Trong d6 G, Gy 1a trong lwgng mau banh ngot (mau 2 cia bai thi
nghiém 2: XAC PINH HAM LUONG TRO TOAN PHAN).
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Bai 4:
XAC PINH HAM LUQNG MUOi AN TRONG MAU NUOC MAM

4.1 Nguyén ly:

Chuan d6 dung dich mau bang dung dich AgNO; trong méi trudng trung tinh
hoic kiém yéu (pH = 6,5 — 10,5) vé6i chat chi thi 1a K,CrO,. Khi Ag” tac dung hét
Cl" trong miu chudn do sé& tiép tuc phan tng véi CrO,* tao két tia mau do gach,
phan g chuan do két thic.

Céc phan ung xay ra:
Ag"+CI — » AgCH (tring).
2Ag* +CrO~ _____, AgCrO (do gach)

Dua vao néng do va thé tich cua dung dich AgNO3; dung, nguoi ta tinh ham
lugng ctia mudi an (NaCl) trong mau.

4.2. Dung cu, héa chit sir dung:

- Erlen dung tich 200 — 250 ml

- Binh dinh muc dung tich 100 ml.

- Phéu.

- Burette.

- Pipette co bau 10 ml, mdt hodc hai vach.

- Gidy loc.

- Dung dich AgNO; 0,1N.

- CaCO:s.

- HNO; loang.

- K,CrO4 10% trong nudc trung tinh.

- Dung dich NaHCO3 0,01N va dung dich acid acétic 0,01N.

- Dung dich phénolphtalein 1% trong etanol 60%.
4.3. Cach tién hanh:

4.3.1. Chuan bi miu phén tich:

Dung dich dé xac dinh céc chi tiéu hoa hoc 1a nudc mim nguyén duoc pha
lodng 20 lan. Cach tién hanh nhu sau: lic k¥ chai dung miu thir, loc tat ca nudc
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mam qua gidy loc vao mét binh sach, khé. Dung pipette 1iy chinh xac ldy V = 10ml
nuéc mam di loc va chuyén vao mot binh dinh mirc ¢6 thé tich Vg, = 200ml. Thém
nude cit dén vach muc, lic déu.

Dung dich nay chi dugc str dung trong thoi gian 4 gio ké tir khi pha xong.
4.3.2. Xac dinh ham hrgng mudi in NaCl trong miu phan tich:

- V& sinh dung cu thi nghiém.

- Dung pipette 1iy Vgm = 5ml nudc mam da pha lodng cho vao erlen 150. Cho
tiép 20ml nude cat, 0,5ml phenolphtalein.

e Néu dung dich trong erlen khong mau thi dung natri hydro carbonat
0,01N dé trung hoa cho dén khi dung dich c6 mau hong. Sau d6 nho
acid acétic 0,01N cho dén khi mat mau hong.

e Néu dung dich trong erlen c6 mau hong thi dung acid acétic 0,01N
trung hoa cho dén khi méat mau.

- Thém 0,5 ml dung dich kali cromat.

- Dung dung dich AgNO; c6 ndéng d6 Cy = 0,1N chuin dung dich trong erlen
dén khi toan bo dung dich c6 mau d6 nau bén viing. Khi gin dén diém tuong
duong phai thém that cham AgNO; vao tung giot mot va lac dung dich
chuan d6 that manh.

- Ghi thé tich Vi cta dung dich AgNOj3 dung trong chuan do.
Lam tdi thiéu 3 thi nghiém.
4.4. Két qua:
4.4.1. Két qua tha:

Céc két qua c6 dugc khi thyc hién thi nghiém:
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Thi nghiém 1

Thi nghié¢m 2

Thi nghiém 3

Tri so trung binh

V(ml)

Vdm(ml)

Vcd(ml)

Vi(ml)

Cn

4.4.2. Tinh két qua:

Ham lugng mudi in NaCl trong miu X(mg/1000 ml mau) duoc tinh bang

cong thtrc:
X :1000.58,5.CN V, V
cd
Trong do:
58,5 :
Cn
Vit
\Y

Vcd

Phan tir lugng cua NaCl.

—4m (mg/1.000 ml miu)

: Nong do duong lugng ciia dung dich AgNOs.

: Thé tich dung dich mau 13y di chuan d6, ml.

: Thé tich dung dich AgNO; dung trong chuin d6, ml.
- Thé tich mau nudc mam ban dau léy dem chuin bi mau tht, ml.

Vgm : Thé tich dung dich mau pha trong binh dinh mirc, ml.
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Bai 5:

XAC PINH HAM LUQNG ACID TONG SO, ACID CO PINH, ACID
DE BAY HOI TRONG MAU NUGC TRAI CAY

5.1. Xéc dinh ham lwgng acid tong so:
5.1.1 Nguyén ly:

Dung mét dung dich kiém chuan (NaOH hoidc KOH) dé trung hoa hét cac acid
trong thuc pham, v4i phenolphtalein lam chi thi mau.
5.1.2. Dung cu, héa chit sir dung:

- Céc dung cu thong thuong dung trong phan tich thé tich ¢ phong thi nghiém
nhu : pipette, burette, erlen, becher, binh tia.

- Dung dich NaOH 0,1N hoac KOH 0,1N.

- Dung dich phenolphtalein 1% trong cn 90°.
5.1.3. C4ch tién hanh:

a. Chuan bi mau thir:

Néu mau nudc trai cdy c6 mau sang, co thé lay tryc tiép V ml miu dem di
chuan do truc tiép. Néu mau c6 mau sim, lay V ml miu pha lodng v6i nuéc trung
tinh ho#ic con trung tinh dé dé nhan diém chuyén mau khi chuan do.

b. Céch tién hanh:

Thi nghiém tién hanh qua cac budc chinh sau (ndi dung chi tiét xem & phan
1y thuyét trang 19):
- V¢ sinh dung cu thi nghiém.

- Dung pipette 1dy V = 20ml mau nudc trai cdy cho vao erlen 150.

e Néu dung dich trong erlen c6 mau sang, thém vao erlen vai giot
phenolphtalein.

e Néu dung dich trong erlen c6 mau sim, pha loing dung dich miu nay
v6i nudc trung tinh hodc con trung tinh cho dén khi mau dung dich
nhat bét di (thudng pha lodng 2 hodc 3 1an). Thém vao erlen 2 - 4 giot
phenolphtalein.
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- Léc déu, dem chuin do bang dung dich NaOH c6 ndng do Cg = 0,1N cho
dén khi dung dich chuyén sang mau hong nhat bén virng, dimg chuin d6 lai.
- Ghi thé tich Vg ctia dung dich NaOH dung trong chuan do.
Lam lai thi nghiém t4i thiéu 3 lan.
5.1.4. Két qua:
a. Két qua thé:
Céc két qua c6 dugc khi thyc hién thi nghiém:
- Thé tich dung dich mau dung trong thi nghiém: V= (ml)

- Thé tich dung dich NaOH dung trong thi nghiém: Vg = (ml)

Thi nghiém 1 Thi nghi¢m 2 Thi nghiém 3 Tri s6 trung binh

b. Tinh két qua:

Do acid toan phan X;(mg acid/100 ml miu) dugc tinh bang cong thic:

X, = K.\/B.NB.l\c/)—0 (mg acid/100 ml mau)

Trong do:
Vg , Ng : thé tich (ml) va ndng d6 duong luong dung dich NaOH dung trong
chuan do.
\Y% : thé tich dung dich mdu lay di chuan d6, ml
K - hé 6 cua loai acid.

Vi cac loai nudce trai cay, do acid toan phﬁn duogc tinh theo acid citric. Trong
truong hop nay K = 64

5.2. X4c dinh ham lwong acid c6 dinh:
5.2.1 Nguyén ly:

Co6 dén can mau nudc trai cdy ¢ ndi cach thuy so1 dé cac acid d€ bay hoi boc
hét, hoa tan cdn vao nudc cat trung tinh va chuan d¢ bang mot dung dich kiém
chuan v&i Phenolphtalein 1am chi thi mau.
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5.2.2. Dung cu, héa chit sir dung:

- Cac dung cu thong thuong dung trong phan tich thé tich ¢ phong thi nghiém

nhu : pipette, burette, erlen, becher, binh tia.

- Dung dich NaOH 0,1N hoac KOH 0,1N.
- Noi cach thiy.
- Dung dich phenolphtalein 1% trong c6n 90°.

5.2.3. Cach tién hanh:

Thi nghiém tién hanh qua cic budc chinh sau (ndi dung chi tiét xem & phan

1y thuyét trang 23):

V¢ sinh dung cu thi nghiém.

Dung pipette 1dy V = 20ml mau nudc trai cay cho vao erlen 150.
Co can dich nudc trai cdy trong erlen nay trén ndi cach thity soi.
Léy erlen ra, dé nguoi.

Cho vao erlen nay khoang 20 ml nudc cat trung tinh dé hoa tan cin con lai
trong erlen. Thém vao erlen 2 - 4 giot phenolphtalein, lac déu.

Pem chuan do dung dich trong erlen bang dung dich NaOH c6 ndng d6 Cg =
0,IN cho dén khi dung dich chuyén sang mau hong nhat bén viing, ding
chuan d6 lai.

Ghi thé tich Vg ctia dung dich NaOH dung trong chudn do.

Lam lai thi nghiém t5i thiéu 3 1an.

5.2.4. Két qua:

a. Két qua thé:
Céc két qua c6 dugc khi thyc hién thi nghiém:
- Thé tich dung dich mau dung trong thi nghiém: V= (ml)

- Thé tich dung dich NaOH dung trong thi nghiém: Vg = (ml)

Thi nghiém 1 Thi nghi¢m 2 Thi nghié¢m 3 Tri s6 trung binh
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b. Tinh két qua:

Do acid ¢b dinh X, (mg acid/100 ml mau) tinh bang cong thic:

X, = K.NBVB.l\;ﬂ (mg acid/100 ml mau)
Trong do:
Vg , Ng : thé tich (ml) va ndng do duong lugng dung dich NaOH dung trong
chuan do.
A% : thé tich dung dich mau Iy di lam thi nghiém, ml
K - hé s6 cua loai acid.

Vi cac loai nudce trai cay, do acid toan phan dugc tinh theo acid citric. Trong

truong hop nay K = 64

5.3. Xac dinh ham lugng acid dé bay hoi:

5.3.1 Nguyén ly:

Céc acid dé bay hoi trong mau nudc trai cay dugc tach ra bang phuong phap

cat kéo hoi nude roi cho ngung tu lai trong mot coc thuy tinh. Chuan do dung dich
ngung tu nay bang mot dung dich kiém véi phenolphtalein lam chi thi mau.

5.3.2. Dung cu, héa chét sir dung:

Cac dung cu thong thuong dung trong phan tich thé tich ¢ phong thi nghiém
nhu : pipette, burette, erlen, becher, binh tia.

Dung cu cét acid dé bay hoi bang hoi nuéc (hinh 5.1 trang )
Dung dich NaOH 0,1N hodac KOH 0,1N.

Dung dich phenolphtalein 1% trong c6n 90°.

5.3.3. Cach tién hanh:

Thi nghiém tién hanh qua cac budc chinh sau (ndi dung chi tiét xem & phan

Iy thuyét trang 21):

V¢ sinh dung cu thi nghiém.

Dung pipette ldy V = 20ml mau nudc trai cay cho vao binh chira ctia dung cu
cat acid de bay hoi.

Thém nudc cit vao dé duoc thé tich dung dich khoang 50 ml.
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- Dun nhe binh chira dung dich nay dong thoi cho hoi nuée sut vao dung dich
trong binh.
- Tiép tuc cat cho dén khi lugng dich cét thu duoc khoang 300 ml.
- Dun dén vira soi dich cit dé loai CO.,.
- Dé ngudi dich cat, thém vao 2 - 4 giot phenolphtalein, lic déu.

- Chuan d0 dich ct ndy bang dung dich NaOH ¢6 nong do Cg = 0,1N cho dén
khi dung dich chuyén sang mau hong nhat bén vitng, dirng chuan do lai.

- Ghi thé tich V§ ctia dung dich NaOH st dung.
Lam lai thi nghiém t6i thiéu 3 lan.
5.3.4. Két qua:
a. Két qua tho:
Cac két qua c6 duogc khi thuc hién thi nghiém:
- Thé tich dung dich mau dung trong thi nghiém: V= (ml)

- Thé tich dung dich NaOH dung trong thi nghiém: Vg = (ml)

Thi nghié¢m 1 Thi nghi¢m 2 Thi nghi¢m 3 Tri s6 trung binh

b. Tinh két qua:
D6 acid d& bay hoi X5 (mg acid/100 ml mAu) tinh bang cong thirc:

100

X, = K.NBVB.T (mg acid/100 ml mau)

Trong d6:
Vg , Ng : thé tich (ml) va ndng d6 duong luong dung dich NaOH dung trong
chuan do.

A% : thé tich dung dich mau lay di lam thi nghiém, ml
K - hé s6 cua loai acid.

Véi cac loai nudce trai cdy, do acid toan phan dugc tinh theo acid citric. Trong
truong hop nay K = 64
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Bai 6:

PINH LUQNG PROTID THO TRONG MAU NUOC MAM BANG

PHUONG PHAP KJELDAHL

6.1. Nguyén ly:

V6 co héa mau nudc mam bang cach dun noéng mau voi H,SO, dam dac

cung chét xtc tac, san phém thu duogc 1a dung dich (NH,4),SO,4. Dung NaOH dé dudi

NH; ra khoi dung dich nay bang cach cat va thu NH; bang mot luong du dung dich

H,SO, chuén, sau d6 phﬁn H,SO, chuan du s& duoc chuan do br?mg dung dich
NaOH chuan.

6.2. Dung cu, vt liéu, thudc thir:

Céac dung cu thong thudng dung trong phan tich thé tich & phong thi
nghiém nhu : pipette, burette, erlen, becher, binh tia.

Binh Kjeldahl.

Bép dun

Bo chung cét Kjeldahl (hinh 6.1 hodc 6.2 trang 30)
H,SO, dam dic (d = 1,84).

Chét xtc tac:

K»,SO, 50 g.
Cuso, 3,5

NaOH 50% (d = 1,33) , khong chura carbonat.
Chi thi mau Tashiro gdm:

e Dungdich A:  Metil do 0,10 g
Cdn 95° vira da 100 ml.
Hoa tan ¢ ndi cach thuy soi.

e Dungdich B:  Dung dich Metilen xanh 1% trong nuéc 4 ml.
Cé6n 95° vira da 100 ml

Khi dung pha 1 thé tich dung dich A véi 1 thé tich dung dich B.

Hon hop chi thi mau ndy ¢6 mau xanh luc & pH > 5,5, chuyén thanh tim & pH

<5,5. Chuyén mau & giai doan mau xam ban (pH = 5,5). Trong trudng hop chuyén

mau khéng rd rang, co thé thay di ty 16 pha ché giita hai dung dich dé 1am sao, khi

chuyén mau thi mau xanh lyc giam tir tir va mot giot dung dich chuan NaOH 0,1 N

lam mau chuyén sang xam ban dot ngdt va thém mot giot nira mau chuyén sang tim.
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- Dung dich Acid boric ¢6 pH = 5,5.
Acid boric 40 g.
Nuéc cat vira di 1000 ml.

Hoa tan 40 g acid boric vao trong mdt it nuéc nong, sau khi dé ngudi, cho

thém nude vira da 1000 ml. Didu chinh dén pH = 5,5 bang NaOH 0,1N véi hdn hop
chi thi mau Tashiro cho dén mau xam ban (khoang 13 ml).

- Dung dich chuan H,S0, 0,1 N hoic HC1 0,1 N.
- Natri hyposulfit tinh khiét (Na,S,0;) hodc natri hypophosphit
(NaH,PO,).

6.3. Cach tién hanh:

Thi nghiém tién hanh qua cic budc chinh sau (ndi dung chi tiét xem & phan

ly thuyét trang 31):

V¢ sinh dung cu thi nghiém.
Dung pipette 1ay V = 10ml mau nudc mam cho véao binh Kjeldahl.

Thém vao binh Kjeldahl 10 ml H,SO, dam dic va khoang 1g hon hgp CuSO,
va K,SO, (1: 3).

Thém nudc cat vao dé duoc thé tich dung dich khoang 50 ml.
D¢ nghiéng binh Kjeldahl trén bép va dun tir tir cho dén khi dung dich soi.
Tiép tuc dun cho dén khi dung dich trong suot, khong mau hoac c6 mau xanh

lo ctia CuSO,. Dé ngudi.

Chuyén dung dich da vo co hdéa vao binh cau ctia may cat dam, rira binh
Kjeldahl 2 1an v6i1 nude cat, nude rira chuyén vao binh cau.

Trung hoa dung dich trong binh cau bang NaOH 50% véi chat chi thi mau 1a
Tashiro), sau d6 cho thém 5 ml NaOH 50%.

Tién hanh cat kéo hoi nudc dung dich trong binh trén bang cach dun nhe
binh chira dung dich dong thoi cho hoi nude sut vao dung dich trong binh.

Hoi nuéc ngung tu va NH; bay ra dugc hap thu bér}g mot lugng thura dung
dich H,SO,4 ¢ Na = 0,1N chtra trong erlen, luu y dau ong thiét bi ngung tu
phai dugc cam ngap sau trong dung dich.

Khi nuéc ngung tu di ra khong con NH; (thw bang gidy pH), ngung cat va
lay erlen ra.

Thém vao erlen 2 - 4 giot phenolphtalein, lic déu.
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- Chuén do dung dich nay bang dung dich NaOH co ndéng do Cg =0,IN cho
dén khi dung dich chuyén sang mau hong nhat bén viing, dirng chuan do lai.
- Ghi thé tich Vg ctia dung dich NaOH str dung.
6.4. Tinh két qua:
6.4.1. Két qua thé:

Céc két qua c6 duoc khi thuc hién thi nghiém:

V(ml) Va(ml) Na Vg(ml) Ng

6.4.2. Tinh két qua:

Ham lugng nito toan phan X (mg/100 ml mau) tinh bang cong thic:
100 x
X =14.(N,V, - NBVB)T (mg/100 ml mau)

Trong do:

Na , Va: ndng d6 duong luong va thé tich dung dich H,SO, cho vao erlen
trudc dé két hop véi NHs,

Ng , Vg: nong do duong luong va thé tich dung dich NaOH dung dé chuin
d6 H,SO, thira.

\Y% : Thé tich mau Iy di 1am thi nghiém, ml.
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Bai 7:

PINH LUQNG PROTEIN TRONG MAU THU'C PHAM BANG
PHUONG PHAP STUTZER - BARNSTEIN.

7.1. Nguyén ly:

Dung nuéc dé chiét protein trong thuc phdm sau d6 két tia protein & dich
chiét béng CuSO,. Tach két taa, rira sach va dinh lugng ni to toan phr:in trong két
tia bang phuong phap Kjeldahl.

7.2. Dung cu, vat liéu, thudc thir:

- Céac dung cu thong thuong dung trong phén tich thé tich ¢ phong thi
nghiém nhu : pipette, burette, erlen, becher, binh tia,...

- Can phan tich.

- Phéu va gidy loc.

- Dung dich CuSOy:
- CuSO, 60 g
- Nudc cat vira du 1000ml
- Dung dich NaOH:
- NaOH 125¢g
- Nudc cat vira du 1000ml

- Dung dich Kali ferocyanur:

- Kali ferocyanur 5¢

- Nudrc cat vira di 100ml
- Dung dich BaCl,:

- BaCl, 10 g

- Nudrc cat vira du 100ml

6.3.3. C4ch tién hanh:
Thi nghiém tién hanh qua cic budc chinh sau:
- Can that chinh xac khoang P = 10g mau thyc phiam d4 nghién nhuyén, cho
vao cdc thuy tinh voi 50 ml nuée cat. Pun sbi.

- Cho vao dich chiét 25 ml dung dich CuSO, sau d6 vira khudy vira cho tir tir
25 ml dung dich NaOH.
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- Sau khi dé két tua ling yén, nudc & phia trén phai c6 phan tng kiém (thu
v6i gidy quy) va phai co thira Cu'™ (phan tng 1én mau nau véi Kali
ferocyanur).

- Gan loc bo 16p nuéce trén qua gidy loc.

- Rira tia bang nuéc cat va gan loc bo 16p nuéc trén qua gidy loc.

- Khi nuéc loc khong con Cu'™ (thir bang dung dich Kali ferocyanur) hodc
SO4 (thu b@ing dung dich BaCl,), dd hét ca tua 1an nudc trén giéy loc.
Trang cdc nhiéu lan voi nudce cat va d6 hét 1én gidy loc.

- Pé rdo nude, cho két tia protein cing véi gidy loc vao binh Kjeldahl va
tién hanh dinh lugng ni to trong két tiia theo phuong phap Kjeldahl.

- Tién hanh tiép nhu bai 6.
6.4. Tinh két qua:
(Nhu bai 6)



88

Bai 8:
PINH LUOQNG NITO ACID AMIN - PINH LUQONG NITO FORMOL.

8.1. Nguyén ly:

Khi gip formol (HCHO), nhém —NH, cua acid amin két hop véi formol
thanh nhém -N=CH, mit tinh chit kiém, 1am cho nhém —COOH ndi bat 1én va cd
thé duoc dinh lugng bang mot chit kiém véi P.P. lam chat chi thi.

R-CH-COOH +HCHO R-CH-COOH + H,0

»
»

NH, N=CH

Can luu y cac mudi amonium (nhu NH,CI) ¢ dung dich trung tinh khi gap
formol ciling 1am cho dung dich tr¢ thanh acid do hinh thanh hexametylen tetramin
va HCl theo phan tng:

4NH4C| + 6HCHO I (CH2)6N4 + 6H20 + 4HCI
Do d6 ciing dinh luong duoc bang mot chét kiém.

Do dé néu trong mau thir c¢6 ca acid amin 1an muo6i amonium thi nito formol
la tong cua nito acid amin va nito amonium. Mudn c¢6 nito acid amin ta phai tru di
nito amonium.

8.2. Dung cu, vit liéu, thudc thir:

- Céac dung cu thong thuong dung trong phan tich thé tich ¢ phong thi
nghi¢m nhu : pipette, burette, erlen, becher, binh tia,...

- Formol trung tinh. Trudc khi st dung, formol can duoc trung hoa bang
NaOH 0,2N véi chat chi thi 1a P.P.

- Dung dich phenolphtalein 1% trong con 90°.
- Dung dich dinatri phosphat 0,1N (chtra 17,919 Na,HPO,.12H,0 / lit)
- Dung dich NaOH 0,2N.
- Dung dich Ba(OH), bdo hoa trong con métylic.
- BaCl, tinh the.
6.4.3. C4ch tién hanh:

Thi nghiém tién hanh qua cac budc chinh sau (ndi dung chi tiét xem & phan
1y thuyét trang 35):
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- Dung pipette 1iy chinh xac V = 20 ml miu nudc mim cho vao binh dinh
mirc ¢6 thé tich Vg, = 100 ml v6i 50 ml nude cat, lac manh trong 10 phut
dé hoa tan.

- Cho thém vao binh 8 - 10 giot phenolphtalein, khoang 2g BaCl, va tirng
giot Ba(OH), cho dén khi c6 mau hong nhat.

- Thém tiép 5 ml Ba(OH), dé két tia ciac mudi phosphat va carbonat.
- Cho nudc cat vira du 100 ml. Lic déu va loc.

- Léy mot thé tich Vg = 25 ml dich loc, cho vao erlen v&i 20 ml dung dich
formol trung tinh xong dem chuan do bang NaOH c¢6 nong d6 Ng = 0,2N
cho dén mau d6 twoi (pH = 9 — 9,5). Poc thé tich Vg ctia dung dich
NaOH str dung.

- Lam thém 2 thi nghiém nita tir dung dich loc phan trén. Ghi két qua.
6.4.4. Tinh két qua:
a. Két qua tho:

Cac két qua c6 duoc khi thuc hién thi nghiém:

V(ml) Vam(ml) Vea(ml) Ng

Thé tich dung dich NaOH dung trong thi nghiém: Vg = (ml)

Ve

Thi nghiém 1 Thi nghiém 2 Thi nghiém 3 Tri s6 trung binh

b. Tinh két qua:

Ham luong nito formol X(mg/100 ml chat thir):

X 14NV, Yan 100
vV, V

C

(mg/100 ml mau)
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Bai 9:

DPINH LUQONG PUONG LACTOZA VA SACCAROZA TRONG SUA
PAC CO PUONG

9.1. Nguyén ly:

Lactoza 1a dudng khir nén c6 thé dinh luong truc tiép biang phwong phap
Bertrand. Tir s6 ml KMnO, 0,1 N dung dé chuan d6 FeSO, hinh thanh trong thi
nghiém, tra bang dé c6 sé mg dudng lactoza c6 trong miu sita dic.

Saccaroza khong co tinh chat khir nén phai thily phan thanh glucoza va
fructoza, sau d6 tién hanh dinh luong hai loai duong khir nay. Tur két qua dinh
luong trude va sau khi thity phan mau c6 thé tinh duoc ham lugng duong lactoza va
saccaroza trong mau sita dic c6 duong.

9.2. Dung cu, vat liéu, thudc thir:
- Dung cy, vat li¢u thong thuong trong phong thi nghi€ém nhu: pipet, buret
cac loai, erlen, bécher, phéu, giay loc,.....
- Can phan tich.
- Phéu loc thuy tinh Gy,
- Noi cach thuy.
- Nhiét ké do dugc dén 100°C.
- Dung dich NaOH 20% ; 10% ; 1%.
- HCI tinh khiét (d = 1,19).

- Dung dich khtr tap : Chi acétat 30% hoac Kali ferrocyanur 15% va kém
acétat 30%.

- Thubc thir Fehling gdom:
Thudc thir Fehling A:
e CuSO, tinh thé 69,28 g

e Nudc cat vira du 1000 ml
Lac k¥ cho tan, néu khong tan thi cho thém acid sulfuric va lac k.

Thubc thir Fehling B:
e Kali natri tartrat 346 g
e NaOH 100 g
e Nudccatvirada 1000 ml
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Hoa tan 346 g kali natri tartrat trong 400 — 500 ml nudc cat. Mit khac, hoa
tan 100 g NaOH trong 200 — 300 ml nudc cat. Tron hai dung dich véi nhau va thém
nudc cat vira da 1000 ml.

- Dung dich sit (III) sulfat

o Fey(S0,)s 509
e H,SO, dam dac 2009
e Nubc catvirada 1000 ml.

Hoa tan sat (I1I) sulfat trong mot luong nudc du dé tan. Thém vao tir tir, vira
cho vira lic déu 200 g acid sulfuric dam dic, dé ngudi va thém nudc vura du
1000ml. Dung dich nay khéng dugc chia sét (II) oxyt hodc sit (II) mubi do d6 can
oxy hoa sat (I) bang cach nho dung dich KMnO, 0,1 N vao cho dén khi c6 mau
phét hong.

- Dung dich KMnO,4 0,1 N.

- Dung dich phenolphtalein 1% trong c6n 90°.

9.3. Cach tién hanh:

Thi nghiém tién hanh qua cac budc chinh sau (ndi dung chi tiét xem & phan
1y thuyét trang 41):

9.3.1. Chuan bi miu thir:
- Can chinh x4c khoang P = 25 g mau sita dic c6 duong trong chén can.

- Hoa tan luong sira vira can vao mot it nude néng, d6 vao binh dinh mirc
dung tich V; = 100 ml.

- Rua chén can véi mdt it nudc ndng, nude rira don tat ca vao binh dinh
muc.

- Cho nuéc cat ngudi dén khoang ba phan tu binh, lac déu.

- Thém 10 ml dung dich chi acetat hoac 5 ml dung dich kali ferrocianur
15% va 5 ml dung dich kém acetat 30% dé khu tap chét, lic manh déu,
lam ngudi dudi voi nudce chay.

- Trung hoa acid hitu co c6 trong dung dich miu bang dung dich NaOH
10% dén pH 7 (kiém tra bang gidy pH).

- Thém nuéc dén vach dinh murc.

- Léc déu, loc.

- Lay v, = 10 ml dung dich loc nay cho vao binh dinh mirc A c6 thé tich V,
= 100 ml va pha thém nudc cat dén vach dinh mue.
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Lfiy v, = 50 ml dung dich loc cho vao binh dinh mtc B cé thé tich V3 =
100 ml va pha thém nuéc cit dén vach dinh muc (dung dé dinh lwong
duong saccaroza).

9.3.2. Cach thue hién:

A. Dinh lwgng lactoza:

Cho vao erlen 250 ml:

Dung dich Fehling A 10 ml
Dung dich Fehling B 10 ml

Dun s6i. Cho vz = 10 ml dung dich trong binh A va khoang 20 ml nuéc
cat. Sau 3 phut toan bo dung dich phai soi.

Giit cho s6i dang 2 phut ké tir khi bat dau séi lai.

Lay binh ra va dé nghiéng cho cin dong (I) oxyt ling xudng. Dung dich
bén trén 16p can phai c6 mau xanh ctia déng (II) hydroxyd.

Khi két tia ddng (I) oxyd ling xudng, gan ldy phan nudc bén trén va loc
qua phéu c6 16t gidy loc.

Cho nudc da dun sdi vao erlen va tiép tuc gan loc vao phéu cho dén khi
nudc trong binh erlen hét mau xanh. Trong qua trinh gan loc chd ¥ tranh
ding dé cho két tua roi vao phéu va ludn ludn gitt mot 16p nude di dun
s0i trén mit két ta trong erlen va trong phéu.

Lan gan loc cubi cung, gan hét nudc va cho ngay vao erlen 20 ml dung
dich sat (III) sulfat d¢ hoa tan két tua dong (I) oxyt.

Rt hét nudc trén phéu.

Thay erlen cii bang binh méi. P4 dung dich sat (III) sulfat di hoa tan hét
két tiia dong (I) oxit trong erlen 1én trén 16p can con lai trén phéu.

Trang erlen va rira phéu bang dung dich sat (III) sulfat cho dén khi
khong con vét dong (I) oxyt trong erlen va phéu.

Cho nudc chay Xué)ng hét binh loc va rta lai b%lng nude cat dun so6i, ht
ca xudng binh loc. Chu ¥ 1a chi ding khoang 30 — 50 ml sat (IIT) sulfat dé
hoa tan két tua dong (I) oxyt, trang binh va rira phéu.

Ly binh loc ra va chuan do dung dich sat (IT) hinh thanh bang dung dich
KMnO, 0,1 N cho dén khi xuat hién mau hong nhat bén trong 15 giay.
Ghi thé tich n; (ml) cua dung dich KMnO,4 0,1 N dung.
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6.4.4. Tinh két qua:
a. Két qua thé:

Céc két qua c6 duoc khi thuc hién thi nghiém:

P(g) Vi(ml) vi(ml) Va(ml) va(ml) ny(ml)

b. Tinh két qua:
Tur thé tich ng (ml) ctia dung dich KMnO, 0,1 N dung, tra bang ta biét duoc
lugng dudng lactoza G(mg) cb trong thé tich vs.
Ham luong lactoza X;(g) trong 100 g sira dac c6 duong:

_ GV,V,.100

= /100g sira ddc
1=\, v, paogp \&/1008 SR ddc)
B. Dinh lwgng saccaroza:

Thuc hién cac budc tuong tu nhu trong phan dinh lwong duong lactoza,
luong mau lam thi nghiém 14y trong binh B véi thé tich 13 v, = 10ml.

- Ghi thé tich n, (ml) ctia dung dich KMnO, 0,1 N dung.
6.4.4. Tinh két qua:
a. Két qua tho:

Cac két qua c6 duoc khi thuc hién thi nghiém:

vo(ml) Vs(ml) va(ml) nz(ml)

b. Tinh két qua:
Ham lugng saccaroza X,(g) trong 100 g sira dac c6 duong:

X, =G’ x0,95/1000

Trong do6:

G’ 1a s6 mg duong nghich chuyén twong tng véi sé ml KMnO, sir dung dé dinh
lrong duong saccaroza sau khi da thuy phan thanh duong nghich chuyén, tinh nhu
Sau.
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* Thé tich V (ml) KMnO, dung dé dinh lugng lactoza trong 100 g mau la:

_ nV,V,.100
v,.v,.P

v (ml)

* Thé tich V’ (ml) KMnO, ding dé dinh luong lactoza trong 100 g mau la:

_ VLV, V,;.100
v,.v,.v,.P

v (ml)

Thé tich KMnO, 0,1 N dung dé dinh lwong dudng nghich chuyén do thuy
phan duong saccaroza trong 100 g sira dac c6 duong la V’ — V.
0,95 13 hé sé dung dé chuyén dudng nghich chuyén sang dudng saccaroza.
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Bai 10:

PINH LUQNG TINH BOT THAT TRONG MOT MAU BOT.

10.1. Nguyén ly:

Dung con va éte dé rira sach céac tap chat trong mau bot, xong dem mau bot

hoa tan trong dung dich HCI rdi két tia bang con 96°. Rira sach, can va tir d6 tinh ra

ham lugng tinh bot trong 100 g mau.

10.2. Dung cu, vit liéu, thudc thir:

- Binh hut chan khong bang st: hiit v6i voi nudc chay.
- Phéu loc st (Buchner).

- Binh dinh mrc 100 ml.

- Gidy loc tron vira voi day phéu.

- Cén phan tich.

- Con tinh khiét 96°.

- Dung dich con 10° ; 70°.

- Ete.

- HCI dam dac.

10.3. Cach tién hanh:

Can 2 g mau bot cho vao phéu st ¢ day da 16t 16p gidy loc cit tron.

Rira mau bang ete, bang con roi bang nudc, mdi thir hai lan, bang cach
hat chan khong.

Cho cin va gidy loc vao cdc thiy tinh + 11 ml nude cat + 14 ml HCl dam
dic, khuay ky.

Chuyén dung dich vira khudy vao binh dinh mirc 100 ml. Rira cbc thay
tinh va don hét nude rira vao binh dinh mue, sau d6 cho nuéc vira du 100
ml va loc.

Huat 50 ml dich loc trén cho vao céc thuy tinh, thém 110 ml con 96°
khudy déu va dé yén mot dém trong ti lanh (khoang 10 — 12 gid) dé cho
tinh bot két tua hét.

Chuén bj hai miéng gidy loc tron bang nhau, sy kho trong ciing mét diéu
kién va can.
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- Ldng hai miéng gidy loc véi nhau, gidy sb 1 dé & trén gidy sb 2, dé vao
day phéu cho that khit.

- Loc két tia tinh bdt bang chan khong va bang cach loc gan. Rira két tia
v6i 200 ml cdn 70°, sau d6 voi cdn 96° cho dén khi hét phan tmg C1 (thir
v6i1 bac nitrat & moi treong acid nitric).

- Tach that khéo dé hai miéng gidy loc riéng r& (gidy sb 1 phai gitr day du
két tia, gidy s6 2 1am mau ddi ching tring). Sy & nhiét d6 130°C trong
mot gio, dé ngudi trong binh hut 4m va can.

10.4. Tinh két qua:
Véi két qua 2 1an can:
Lan 1: Gidy loc s6 2 + 2 g = gidy loc s6 1 + P(g).
Lan 2: Giay loc s0 2 + 2 g = giay loc s6 1 + két tia + P’(g)
Thi ham luong tinh bot trong 100 g mau thuc pham 1a:
X=(P-P’).100 (%)
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Bai 11:

PINH LUQNG CHAT BEO TU DO TRONG MAU PAU PHONG

BANG PHUONG PHAP SOXHLET.

11.1. Nguyén tic:

Dung cac dung méi hiru co nhu ete etylic, ete dau hoa, cloroform, benzen,. ..
dé hoa tan tat ca chat béo tir do trong mau dau phong. Sau khi dé bay hoi hét dung
moi, can lugng mau con lai sau khi chiét rat hét chat béo, tir d6 tinh ra dugc ham

lugng chat béo co trong 100g mau dau phong.

11.2. Héa chit va thiét bi, dung cu:

Ete.

Thiét bi: M4y Soxhlet v6i ong gidy ép dung mau thir (xem hinh 8.1 trang
51).

Cdi chay st

Mit kinh déng ho.

Can phan tich.

Binh hat am.

11.3. Céach tién hanh:

Thi nghiém tién hanh qua cac budc chinh sau (ndi dung chi tiét xem & phan
1y thuyét trang 50):

11.3.1. Chuén bi mau dé chiét rit lipid:

Say mau ddu phong ¢ nhiét d6 105°C trong 3 gid, dé ngudi trong binh hit
am, dam nhuyén.

Say dng gidy ép dung dung miu & nhiét 46 105°C trong 30 phit, dé ngudi
trong binh hit am, can khbi luong ong gidy (Gp).

Cho mau da chuan bi trén vao 6ng gidy, can chinh xac khoang 10g mau.
Can khéi lugng 6ng gidy + mau (Gy).

11.3.2. Chuan bi miu trén may Soxhlet:
Dit binh dun (1) 1én ndi cach thuy (4).
Lap binh chiét (2) khdp véi miéng ctia binh dun (1).

Dit bng gidy dung mau vao dy cua binh chiét (2); lap dng sinh han (3)
kh6p v6i miéng cua binh chiét (2).

Lap cac ong cao su cap va thoat nudc cho h¢ thong sinh han.
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- Cho ete vao binh dun (1) d&én khoang 2/3 dung tich cta binh.
- Cho nuéc chay vao hé thong sinh han.
11.3.3. Chiét rut lipid trén may Soxhlet:

- Bat bép cach thuy, duy tri ¢ nhiét do 45°C — 50°C dé dun s6i dung méi
hiru co ¢ binh dun (1).

- Hoi dung mai theo xi phong (2a) vio 6ng sinh han gap lanh, ngung thanh
giot chay xudng binh chiét (2), hoa tan chit béo trong nguyén liéu.

- Khi ete hoa tan chit béo trong binh chiét ngdp xi phéng (2b), ete chay
xuéng binh dun (1).

- Ete duoc dun so1 tiép tuc, qua trinh 1ap lai nhu trén.
- Thoi gian chiét rat chat béo trong khoang tir 1 gio 30 phut dén 2 gio.

- Thao binh chiét ra, hing vai giot ete trén lam kinh, ho nhe trén ngon Itra
dén con dé hoi ete bay hét, soi kinh, néu lam kinh trong sudt 1a chat béo
trong dau phong da duoc chiét rit hét.

- Tat bép cach thuy, khéa nudc mdy, thdo dng sinh han.

- Lay 6ng gidy dung mau ra khoi binh chiét, dat vao noi thoang gi6 dé ete
bay hét. Sy kho éng gidy dung mau ¢ nhiét d6 105°C cho dén khi khoi
luong khong d6i (khoang 30 phut).

- Pé nguoi trong binh hut am, can, xac dinh khoi lugng cua 6ng va mau da
rat hét chat béo & do kho tuyét dbi (Ge).

11.4. Tinh két qua:
11.4.1. Két qua tho:

Céac két qua c6 duogc khi thyc hién thi nghiém:

Gb Gm GC

11.4.2. Tinh két qua:
Ham luong chat béo ty do X(%) trong miu dau phong:

Gy =C: (o)
G, -G,

m

X =100
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X : Ham luong chat béo tu do c6 trong nguyén liéu & do kho tuyét ddi (%).

Gp: Khoi lugng 6ng gidy va mau & do kho tuyét ddi (gam).

G, : Khéi luong dng gidy va mau da chiét rat chat béo & do kho tuyét doi
(gam).
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Bai 12:

PINH LUQNG CHAT BEO TU DO BANG PHUONG PHAP ADAM -
ROSE - GOTTLIEB.

(Thudng dung dé dinh lugng chat béo trong thyc pham 10ng.)

12.1. Nguyén ly:

O mdi trudng ammoniac va con, chiét xuat lipid bang éte va éte dau hoa. Pé
bay hoi hét éte va éte dau hoa, can lipid va tir d6 tinh ra ham luong lipid trong 100 g
thie pham.

12.2. Dung cu, vit liéu, thudc thir:
- Binh ling gan.
- Chén thay tinh hodc cdc can c¢6 nat mai.
- Binh hut am.
- Can phan tich.
- Tu sdy.
- Ete thuong.
- Ete dau hoa.
- Dung dich nuéc mau cochenille (cosoni) hodc dung dich phénolphtalein 1%.

- Dung dich c6n amoniac:

* Con 90° 208,5 ml
* NH,OH dam dac 7,5 ml
* Nudc cat vira da 250 ml

12.3. C4ch tién hanh:
Thi nghiém tién hanh qua cic budc chinh sau:

- Lay mot thé tich thuc pham léng V = 10 ml cho vao binh lang gan chura:
* Dung dich con amoniac 10 ml
* Ete 11 ml
* Dung dich nuéc mau cochenille hodc 1 giot dung dich
Phenolphtalein.

- Luc dau lac khé, sau lac manh dan va cudi cung lac that manh.

- Dé yén trong 30 phut, trong binh sé& chia lam hai 16p:
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e L6p dudi 1a 16p amoniac hoa tan protid va cac thanh phan khac
ctia thyc pham.

e Lop trén 1a éte hoa tan chat béo va c6 lan mot s6 chat khac.

- Tach lay 16p éte, bo 16p dung dich ammoniac hodc giit 14y dé dinh luong
protid theo phuong phap két tia bai acid.

- Cho thém vao 16p éte 10 ml éte dau hoa, lic that manh, roi dé yén 15
phut.

- Phén ling dudi day binh ling gan duogc ldy ra cho vao chung véi 16p
dung dich amoniac d3 1y ra ¢ trén dé dinh luong protid néu can.

- Chuyén hét phan éte vao chén thuy tinh di siy kho, can. Khoi lugng chén
thuy tinh 1a P(g).

- Rira binh lang gan hai 1an, mdi 1an v&i 5 ml éte va don hét ca vao chén
thuy tinh.

- Pé bdc hét hoi éte ¢ nhiét do thudng, sau d6 cho vao ti siy 105°C trong
30 phut.

- Lay ra, dé vao binh hut 4m cho dén ngudi va can. Khéi lugng chén thuy
tinh co6 chura lipid 1a P’(g).

12.4. Tinh két qua:
12.4.1. Két qua thé:

Céc két qua co dugc khi thyc hién thi nghiém:

V(ml) P(9) P’(g)

12.4.2. Tinh két qua:
Ham luong chat béo trong 100 ml thyc pham 16ng, X(g/100 ml thyc pham):

X = 1oo.¥ (2/100 ml thyc phim)
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MUC LUC
Chuong 1

PHUONG PHAP LAY MAU KIEM NGHIEM
1.1. Muc dich kiém nghiém
1.2. Phwong phép ldy mau
1.2.1. Céc yéu cau va phuong phap chung vé 1dy mau
1.2.2. Nguyén tic giri miu
1.2.3. Cach chuan bi mau thir

1.2.4. Céc diéu can luu ¥ thuc hién khi tiép nhan mau thir
Chuong 2

PHUONG PHAP XAC PINH PO AM
2.1. Dinh nghia
2.2. Phuong phap kiém nghiém
2.2.1. Nguyén ly
2.2.2. Dung cu, vt liéu, thudc thir
2.2.3. Tién hanh thir
2.2.4. Tinh két qua

Chuong 3

XAC PINH HAM LUQNG TRO VA PQ KIEM CUA TRO
3.1. Xac dinh ham luong tro
3.1.1. Dinh nghia
3.1.2. Phuong phap kiém nghiém
1.- Ham luong tro toan phan
2.- Tro duo1 dang sulfat (tro sulfat)
3.- Ham lugng tro khong tan
3.2. P kiém ciia tro
3.2.1. Pinh nghia
3.2.2. Xac dinh d6 kiém cua tro
1. Nguyén ly
2. Dung cuy, vat liéu, thude thu
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