TIEU CHUAN NGANH

10TCN 850:2006

TIEU CHUAN NONG SAN THUC PHAM PHUONG PHAP XAC BINH HAM LUONG NITO VA TiNH
HAM LUONG PROTEIN THO

1. Pham vi ap dung

Tiéu chuan nay quy dinh phwong phap xac dinh ham lwong nito tdng s6 trong ndng san thwc pham
bang phuong phap Kjeldahl va tinh ham Iwgng protein thé.

Phwong phap nay khéng phan biét gitta nito protein va nito phi protein. Néu can phai xac dinh ham
lwong nito protein thi st dung phuong phéap thich hop khac.

2. Tai liéu vién dan
Céc tai liéu vién dan sau day réat can thiét cho viéc ap dung tiéu chuan:

TCN 847:2006. Ngii c6c, dau db va cac san phdm nghién- LAy mau tir 16 hang tinh. (ISO 13690:1999.
Cereals, pulses and milled products. Sampling of static batches).

ISO 542: 1990. Oilseeds- Sampling. (Hat c6 dau - Lay mau).
TCVN 5102- 90. Rau qué twoi- Lay mau.
3. Nguyén tic

V6 co hoda chét hitu co trong mau bang axit sunfuric dam dac véi sy cé méat clia chét xuc tac. Kiém
hoa san pham sau phan rng, sau d6 dem chwng cat amoniac vao dung dich axit va xac dinh ham
lwong nito tdng s6 bang cach chuén dd lwgng amoniac giai phong ra. Nhan ham lugng nito véi hé sé
chuyén ddi dé c6 ham lwgng protein tho.

4. Thudc thor va hoa chat

Tat ca thudc thr phai la loai tinh khiét phan tich. Nuéc phai la nwéc cat hoac nuédc co do tinh khiét
twong dwong.

4.1. Axit sunfuric (H,SO,) dam dac (98%; d=1,84).
4.2. H8n hop xuc tac:

Nghién nhé va trén déu kalisunfat (K.SQ,), déng sunfat ngadm 5 phan t& nwéc (CuSO..5H,0) va selen
theo ti 1& khoi lwgng twong (rng 100:10:2. C6 thé ding cac chat xic tac khac néu dam bao doé chinh
Xac tuong tw.

4.3. Chat chi thi, khoang chuyén mau pH 4,4 dén 5,8.

Hoa tan 0,2g metyl dé va 0,1g metyl xanh trong 100ml etanol 95% (v/v), khudy déu cho tan hét va
dwng trong lo t6i mau dé & noi mat.

C6 thé dung hdn hop chi thi gdm 0,07g metyl dé va 0,2g bromocresol xanh trong 100ml etanol 95%.
4.4. Dung dich axit sunfuric (H.SO,4 ) 0,1N.

4.5. Dung dich axit boric (HsBO3) 40g/I.

Hoa tan 40g axit boric trong nwéc cét néng, dé ngudi va cho thém nuwéc cat dén du 1 lit.
4.6. Dung dich natri hydroxyt (NaOH) 33%.

4.7. bwdng saccaroza.

4.8. Giay chi thj pH.

4.9. Sap parafin.

4.10. Chéat tro sodi, hat d& bot hodc bi thuy tinh dwong kinh 5mm dén 7mm.

5. Thiét bi va dung cu

Thiét bi thwdng dung trong phong thi nghiém va dac biét sau:

5.1. Can phan tich c¢6 do6 chinh xac dén 0,001g.

5.2. Can ki thuat c6 dd chinh xac 0,01g.

5.3. May nghién phong thi nghiém.

5.4. Sang c6 dwong kinh 16 1,0mm va 3,0mm lam bang lwdi kim loai.

5.5. Dung cu chia mau: vi du nhu thiét bi chia tw hinh nén, thiét bi chia nh[éu ngan c6 hé théng phan
hat hodc cac thiét bi chia khac ddm bao phan chia mau thi nghiém thanh mau th&r déng nhat.

5.6. May cat c6 tdm cat 4mm.



5.7. Khay nhdm dé sdy mau so bd, vi du cé kich thwéc 20cm x 12cm x 2cm.
5.8. Tu say dién c6 hé théng thong gi6é va cé kha nang duy tri & nhiét dd 103 + 2°C.
5.9. Hop dwng mau c6 nap day kin.

5.10. Dung cu céng pha mau.

5.11. Binh cong pha mau 250ml.

5.12. Thiét bi chung cét Kjeldahl trung lugng.

5.13. Binh tam giac 250ml.

5.14. Micro buret c6 vach chia t&i 0,02ml.

5.15. Binh dinh m&c 100ml, 1000ml.

5.16. Pipet 10ml, 25ml

6. LAy mau

MAu glri dén phong thi nghiém phai dai dién cho mau, khéng bi hw hdng hodc bién déi thanh phan
trong qua trinh van chuyén va bao quan.

Phwong phap 14y mau khéng quy dinh trong tiéu chu@n nay. Nén |4y mau thir theo TCVN, I1SO
va/hodc cac tiéu chuan riéng thich hop véi san pham co lién quan, vi du: TCN 847:2006. Ngii coc,
dau dd va cac san pham nghién- Lay mau tir 16 hang tinh (1ISO 13690:1999. Cereals, pulses and
milled products. Sampling of static batches); dau dé va san pham bot nghién; ISO 644 ddi vdi hat co
dau; TCVN 5102 déi v&i rau qua tuwoi...

Néu khong co6 tieu chuén phu hop, cac bén lién quan sé phai thoa thuan véi nhau vé phurong phap
quy dinh lay mau.

7. Chuan bi mau thr
7.1. B&i véi ngii cdc, hat cac loai khac, mau dang bdt, manh
7.1.1. Mau dang bdt min

Trudng hop bdt co kich thwéde lot hoan toan qua sang 1,0mm. Ly khodng 50g mau thi nghiém da
duwoc chuén bi (muc 6), lam vun tét c& nhitng phan bot von cuc (néu cd) va sang (néu can) qua sang
c6 duwong kinh 16 1,0mm, tron déu.

7.1.2. MAu c6 kich thuéc hat vira

NE&u mau thi nghiém khéng lot hét qua sang c6 kich thudc 16 sang 1,0mm nhwng lai lot hoan toan qua
sang 16 sang 3,0mm thi tron that déu mau thi nghiém va tién hanh chia mau bang dung cu chia mau
cho dén khi thu dugc lvgng mau thir khéng it hon 100g. Nghién lvgng mau thir nay trong may nghién
cho dén khi mau lot hoan toan qua sang kich thwdc 16 sang 1,0mm.

7.1.3. MAu c6 kich thuéc hat to

7.1.3.1. Néu mau thi nghiém khdng lot hét qua sang c6 kich thuéc 16 sang 3,0mm thi tién hanh nghién
trén may nghién cho dén khi lot hoan toan qua sang 3,0mm. Tron déu mau.

7.1.3.2. Chia mau da tron déu theo (7.1.3.1) cho dén khi thu dugc mau thir khong it hon 100g. Nghién
lrong mau thir nay trén may nghién cho dén khi lot hoan toan qua sang 1,0mm.

7.1.4 B&i v&i mau hat ngli c6c c6 dd m trén 17%: can khodng 50g mau véi do chinh xac 0,01g cho
vao khay nhdm da biét trwdec khéi lvong va sy trong ti sdy & 80°C trong thdi gian di dé mau trd vé
dd &m khoang 8-12%. Lay khay mau ra khoi ti sdy dé ngudi trong phong thi nghiém trong 1 gi¢. Sau
dé can véi do chinh xac 0,01g. Nghién nhanh trén may nghién cho dén khi lot hoan toan qua sang
1,0mm. Trwdng hop nay can st dung hé sé hiéu chinh vé do dm déi véi két qua thu dwgc (theo muc
9).

7.2 P6i véi mau thd xanh

7.2.1. Mau thdé xanh c6 ham &m cao, cé kha nang nghién nho sau khi sy kho (khoai tay, ca rét, ngd
hat, ngdé ngot twoi, than la rau...).

Lau sach hodc rira va dé rao mau thi nghiém, dung may cét hodc dao thai cat mau thanh nhiéu miéng
nho, bd hat, vo khoang boc cirng néu can, tron déu, va ldy it nhat 100g mau thr cho vao hop dung
mau day nap kin.

Can vai do chinh xac 0,01g khoang 100g mau cho vao khay nhém da biét trwede khéi lwgng. Cho khay
mau vao ti sdy & nhiét dd 60°C- 80°C trong thoi gian di dé mau trd vé dd dm thich hop dé nghién.
Lay khay mau ra khai t0 sdy dé ngudi trong phong thi nghiém trong 1 gi¢. Sau dé can véi do chinh
xac 0,01g. Nghién nhanh trén may nghién cho dén khi lot hoan toan qua sang 1,0mm. Trong truong
hop nay can str dung hé s6 hiéu chinh vé dé am doi véi két qua thu dwoc (theo muc 9).



7.2.2. Mau thd xanh c6 ham &m cao, khéng nghién nhé dwoc sau khi sdy khé (mau thit qua c6 ham
lwong dwdng cao nhw vai, nhan, dua hau, ca chua... ). Lau sach ho#c rira va dé rao mau thi nghiém,
dung may cat hodc dao thai cit mau thanh nhiéu miéng nho, bd hat, vdé khoang boc cirng néu can,
tron déu, va ldy it nhat 100g mau thir. Dung dao hoac kéo cét lai mau cho cang nhd cang tét, cho vao
hop dwng mau day nap kin. Can tién hanh ngay cac buwédc phan tich tiép theo.

7.3. Cac mau thir dwoc bao quan trong céac lo dwng mau khé sach va cé6 ndp day kin.

8. Tién hanh xac dinh

8.1. Phan mau th

Tl mau phan tich da dwoc chudn bi & muc 7 can chinh xac dén 1mg mot lwong mau thir, tuy thude
vao ham lwong nito sao cho phan mau thir chira khoang 0,02g dén 0,2g nito. Khéi lvgng phan mau
thir tr mau khd dong déu nén Idy khoang 0,3g dén 1,0g; khéi lwgng mau thir w6t va/hoac khong dong
nhéat phai nam trong khoang 2,0g dén 5,0g.

8.2. Céng pha mau

Chuyén phan mau thir cho vao binh cong pha mau. Thém 0,5 dén 1g hdn hop chét xdc tac va 10ml
axit sunfuric dam d&c. Chua y dé cho bét xdc tac troi hét xuéng phan mau thir. LAc déu va dé yén cho
mau thdm déu axit. Dung phéu thuy tinh day binh va dit nghiéng mot goc 30°C dén 45°C so voi
dudng thdng dirng va gite binh & vi tri nay trong sudt quéa trinh dun néng. Dau tién dun néng nhe dé
tranh bot trao 1&én cb binh hodc trao ra ngoai. D€ tranh hién twgng nay cé thé thém vai giot parafin.
Tiép tuc dun nhe va thinh thoang lac déu cho dén khi hdn hop hét sti bot va hoa tan hét. Sau dé tang
nhiét do dun cho dén khi chat I6ng s6i déu va tiép tuc cho dén khi dich trong binh trong suét hoac c6
mau xanh nhat. L8y binh ra khai thiét bi dun néng va dé ngudi.

Toan bd qué trinh céng pha mau phai ti€n hanh trong ti hét.

Co thé str dung thiét bi cong pha mau thich hop nhw thiét bi cong pha Kjeldahl tw dong dé dam bao
hén hop vé co hoa dwoc xir ly nhiét tét.

8.3. Chwng cat amoniac

8.3.1. Cho tlr tlr khoang 100ml nuéc cét vao binh chira mau da vé co hoa (8.2) dé hoa tan hoan toan
cac mudi sunfat lac déu, dé ngudi dén nhiét dd phong. Thém vai hat da bot hoac bi thuy tinh.

8.3.2. Dung pipet hat 20ml dén 30ml dung dich axit boric cho vao binh hing cta thiét bi chung cét.
Thém 3 dén 4 giot chi thi hon hop.

8.3.3. bwa binh hirng vao phia dwéi clia bé ngwng tu sao cho dau cudi clia 6ng ngap sau it nhat 1cm
trong chét léng clia binh hing. Roét tir tir khodng 60ml dén 70ml natri hydroxit 33% doc theo thanh
binh vao binh chung céat dé tao thanh I&p riéng & day binh. L&p ngay binh vao thiét bi chung cét va
tién hanh chwng cat dén khi c6 khoang 100ml dich cét trong binh hirng. Khi gan két thdc thoi gian
chung cét, dung gidy chi thi pH dé kiém tra dd pH cua dich cat & dau 6ng ngung. Néu phan (ng van
kiém thi ti€p tuc cat.

CHU Y: Ha tha@p ngay binh hirng sao cho phan dudi 6ng ngung khéng tiép xuc vdi dich trong binh dé
trdnh hién twong suc nguoc tré lai cla dich cét.

8.4. Chuan dé

Dung axit sunfuric 0,1N dé chuén dé ngay dung dich trong binh thu nhan mau cho dén khi dung dich
chuyén tlr mau xanh |a cay sang mau tim nhat. Ghi thé tich dung dich axit sunfuric da dung dé chuén
do.

Nén chudn dé ngay sau khi qua trinh chwng cat hoan thanh va dam bao nhiét dé dich cét khong vuwot
qué 25°C dé tranh tén that amoniac.

8.5. Mau trang

Puoc tién hanh twong tw nhw néu trén nhng mau thir 1a 1g dwéng saccaroza
9. Tinh va bhiéu thi két qua

9.1.1. Ham lweng nito’ tdng s6

Ham lrong nito téng s6 (Xy) bi€u thi bang phan tram theo khéi lvgng, dwoc tinh theo cong thirc:



Ham luong nito téng s¢ (X)) biéu thi bang phin am theo khdi Lugng, dwoc tinh theo cong
thiie:
0.0014%(V, - ¥,)

Hi

=100

XN[%\/I=

Trong dor
V| la thé tich axit sunfuric ding ¢ chudn d6 méu thir, tinh bang ml.
WV, 14 thé tich axit sunfuric ding & chudn do méiu teing, tinh bang ml.
0,0014 L4 luong nito twong tng 1ml axir sunfuric 0,1N, tinh bang .
m la khoi luong méu thir, tinh bang g.

Bido cdo k€t qua chinh xdc dén 0,01%.

9.2. Tinh theo chit kho

Déi voi méiu ¢ say so bd (theo 7.2) cdn sir dung hé s§ hiéu chinh vé d6 am d8i voi ket qua
thu duoc.

9.3. Ham luong protein thd
Ham lupng protein the (Xp) bidu thi bang % dugc tinh theo cong thife:
X, (%) = Xy, x k

Trong do6:
Xn & phan tram nito tdng s trong mau thir (9.1).

k la hé s6 chuyén doi: 5,95 doi v&i théc gao; 5,83 doi véi lia mach va ti€éu mach; 5,71 déi véi dau
twong; 6,25 déi voi ngd va cac san pham khac.

Bao cao két qua chinh xac dén 0,1%. K&t qua cudi cung la hiéu s6 trung binh cda hai lan xac dinh
dong thoi néu sy sai khac clia ching khéng vuot qué:

0,2% trong tridng hop mau c6 ham lwgng protein nhé hon 20%.

0,3% trong trirdng hop mau c6 ham luvgng protein tir 20% dén 40%.

0,5% trong trirdng hop mau c6 ham lwgng protein I6n hon 40%.

10. Bao céao thir nghiém

Bao céao th&r nghiém phai ghi nhirng ndi dung sau day:

- T4t ca céc thong tin can thiét khac dé xac dinh toan dién v& mau thi;

- Phuong phap 1dy mau, néu biét;

- Phrong phap xtr ly mau déi véi nhitng mau dic biét, néu co;

aﬁét gua thu dwoc, hoac vé ham lwgng nito hodc vé ham lwgng protein thdé cungvdi hé s6 chuyén
0i;

- Bao céo phai cung cdp moi chi tiét vé thao tac khdng qui dinh trong tiéu chué@n nay cung véi cac chi

tiét bat thwong nao khac cé thé anh hwdng dén két qua.



