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L&i n6i dau

TCVN 8900:2012 dwoc xay dyng dya trén co s&¢ JECFA 2008, Combined compendium of food
additive specification, Volume 4: Analytical methods, test procedures and laboratory solutions used by
and referenced in the food additive specifications.

TCVN 8900:2012 do Cuc An toan vé sinh thyc pham té chirc bién soan, Bo Y té d& nghi, Téng cuc
Tiéu chuln Do lwéng Chét Ivong thdm dinh, Bd Khoa hoc va Céng nghé céng bé.

Bb tiéu chudn TCVN 8900, Phu gia thuc phdm — Xac dinh thanh phén v6 co bao gdm céc phan sau:

—  TCVN 8900-1:2012, Phu gia thuc phdm — Xéc dinh céc thanh phén v6 co — Phén 1: Ham luong
nuéc (phuong phép chuén dé Karl Fischer);

- TCVN 8900-2:2012, Phu gia thuc phdm — Xéc dinh céc thénh phén vé co — Phén 2: Hao hut khéi
luong khi sy, hadm lueng tro, chét khéng tan trong nuoéc vé chét khéng tan trong axit;

- TCVN 8900-3:2012, Phu gia thuc phdm — Xac dinh céc thanh phén v6 co — Phén 3: Ham luong
nito (Phuong phéap Kjeldahl);

—  TCVN 8900-4:2012, Phu gia thuc phdm — Xéc dinh céc thanh phén vb co — Phan 4: Ham luong
phosphat va phosphat mach véng;

-~ TCVN 8900-5:2012, Phu gia thuc phdm — Xé4c dinh céc thanh phén v6 co — Phén 5: Céc phép thir
gidéi han;
~  TCVN 8900-6:2012, Phuy gia thuc phdm — X4c dinh céc thanh phdn vé co — Phén 6: Bjnh lugng

antimon, bari, cadimi, crom, @ng, chi va kém bdng do phd hép thu nguyén ti ngon Iira;

-~ TCVN 8900-7:2012, Phu gia thuc phdm — Xéc dinh céc thanh phdn v6 co — Phén 7: Binh luong
antimon, bari, cadimi, crom, ddng, chi va kém bdng do phd phét xa nguyén t& plasma cadm ing
cao tén (ICP-AES);

— TCVN 8900-8:2012, Phu gia thuc phdm — Xéc dinh céc thanh phén vé co — Phén 8: Binh luong
chi va cadimi béng do phb hép thu nguyén ti dung 16 graphit;

- TCVN 8900-9:2012, Phu gia thuc phdm — Xac dinh céc thanh phén vé co — Phén 9: Binh lvong
asen va antimon bdng do phé hép thu nguyén t hydrua héa;

- TCVN 8900-10:2012, Phu gia thuc phdm — X4c dinh cac thanh phén v co— Phén 10: Binh lwong
thily ngén bang do phd hép thu nguyén tir hda hoi lanh.



TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN 8900-3:2012

Phu gia thwc phdm - Xac dinh cac thanh phén vé co -
Phén 3: Ham lwong nito (Phwong phap Kjeldahl)

Food additives — Determination of inorganic components —
Part 3: Nitrogen content (Kjeldahl method)

CANH BAO: Phéng thir nghiém phai cé hé théng théng khi thich hop va khéng duoc dé tich
liy phoi nhiém thay ngén.

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuan nay quy dinh phwong phap xac dinh ham lwong nito trong phu gia thuc phdm bang
phuwong phap Kjeldahl.

CHU THICH 1: Cé6 thé sir dung thiét bj phan hly Kjeldahl va thiét bj xac dinh ham lwgng nito tir dng c6 ban sén.
2 Thuéc thir va vat liéu ther

Tét ca thudc thir dwoc st dung phai 12 loai tinh khiét phan tich, khong dwoc chira nitor hodc chira ham
lwong nito rét thap. Nuwdc st dung phéi 1a nwdc cét hodc nuée co d6 tinh khiét trong dwong, triv khi
¢ quy dinh khac.

2.1 Kali sulfat, dang bét hodc natri sulfat khan.

2.2 Déng (ll) sulfat, dang bét.

2.3 Dung dich axit sulfuric

2.3.1 Dung dich axit sulfuric, dam déc (d = 1,84 g/ml).
2.3.2 Dung dich axit sulfuric, 10 % (khéi lwong/thé tich).

2.3.3 Dung dich axit sulfuric, 0,5 N.
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2.3.4 Dung dich axit sulfuric, 0,01 N.

2.4 Dung dich natri hydroxit, 40 %.

2.5 Dung dich axit boric, 4 %.

2.6 Xanh metylen

Hoa tan 0,125 g xanh metylen trong 100 ml etanol, pha loang béng etanol dén 250 ml.
2.7 Do metyl

Hoa tan 0,1 g 46 metyl trong 100 ml etanol va loc, néu cén.
2.8 Hén hop thubc thir Ao metyl/xanh metylen

Thém 10 ml dé metyl vao 10 ml xanh metylen, trén déu.
2.9 Hydro peroxit 30 %.

2.10 Axit salicylic.

2.11 Natri thiosulfat, dang bét.

2.12 Thay ngan (1) oxit.

2.13 Axit benzoic.

2,14 Sacaroza.

2.15 Gidy loc, khéng chira nitor.

3 Thiét bi, dung cu
S dung cac thiét bi, dung cu clia phdng thir nghiém théng thuwdng va cu thé nhu sau:
3.1 Binh Kjeldahl, bang thly tinh cieng, dung tich 500 mi.

3.2 Hé thdéng chuwng cét, duoc trang bi bau néi Kjeldahl va mét sinh han, hodc thiét bi Kjeldahl ban

vi lwong.

3.3 Can phan tich, c6 thé can chinh xac @én 0,1 mg.
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4 Lay miu
Viéc Iy mdu khéng quy dinh trong tiéu chudn nay.

M&u dwoc glri dén phong thir nghiém phai Ia mau dai dién, khong bi hw héng hodc bién ddi trong suét
qua trinh bdo quan va van chuyén.

5 Cach tién hanh

5.1 Phwong phap |

Phwong phap nay khéng ap dung cho mét sé hop chét chira nito khi vd co héa béing axit sulfuric ma
khéng gidi phéng ra toan bé nito.

5.1.1 Khi khéng c6 mit nitrit va nitrat

Can khodng 1 g m&u thir, chinh xac dén 0,1 mg, cho vao binh Kjeldahl 500 ml (3.1), trir khi cé quy dinh
khac. Néu mau 1a dang rén hay ban ran, c6 thé géi mau trong gidy loc khong chira nito (2.15) dé chuyén
ma&u vao binh. Thém vao binh 10 g bt kali sulfat hodc natri sulfat khan (2.1), 500 mg bdt @dng (1) sulfat
(2.2) va 20 ml axit sulfuric dam dac (2.3.1).

Bun néng nhe hdn hop, gilr binh ludn ndm nghiéng mét goc 452 khi h ét sdi bot, dun séi hdn hop @én khi
dung dich gitr nguyén mau xanh trong hodc gan nhuw khdng mau trong 30 min. D& ngudi, thém 150 mi
nwéc, I&c déu, 1am ngudi. R6t ¢an than 100 mi dung dich natri hydroxit (2.4) doc theo thanh binh sao cho
dung dich nay tao thanh mét Iép phia dwéi dung dich axit, sau d6 thém vai hat kém. N&i binh v&i thiét bi
chung cét (3.2), d4u ra clia sinh han dwoc nhing chim dwéi bé méat cla 50 ml dung dich axit boric (2.5)
dyng trong binh hodc chai 500 ml. Xoay nhe dung dich trong binh hirng Kjeldahl Gé trén déu va chung
cét cho @én khi khoang hai ph&n ba dung dich da dwoc thu hdi trong binh hirng. Thém vao binh hirng
hén hop thubc thir d metyl/xanh metylen (2.8) va chuén 6 bang dung dich axit sulfuric 0,5 N (2.3.3).

Tién hanh trén mét mAu tring, thay méu thir béng 2 g sacaroza (2.14) va tinh sé hiéu chinh cén thiét.

CHU THICH: Néu biét truée chét cAn phan tich cé ham lugng nite thén, c6 thé dung dung dich axit su'turic 0,1 N thay cho
dung dich axit sulfuric 0,5 N.

5.1.2 Khi c6 mét nitrit va nitrat

Can mét lvong méu thir chira khodng 150 mg nito, chinh xéc @én 0,1 mg, chuyén vao binh Kjeldahl
500 ml (3.1), thém 25 ml axit sulfuric &m d&c (2.3.1) trong ¢6 da hoa tan 1 g axit salicylic (2.10), lac
ddu, & yén trong 30 min, thinh thodng I&c lai. Thém 5 g bét natri thiosulfat (2.11), l&c Géu, sau @6
thém 500 mg bét ddng (I1) sulfat (2.2) hoac thly ngan (1) oxit (2.12) va tiép tuc theo quy dinh trong
5.1.1, bét G4u tr "Dun nong nhe hdn hop... ". Trwéc khi v6 co hda cac chén c6 ham lwong nito virot
qua 10 %, thém tir 500 mg dén 1 g axit benzoic (2.13) & qua *rink v& co nda 1'v:ar igi hon.
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5.2 Phwong phap 2 (phwong phap ban vi lwong)

Can mét lwong mau thir hodc dong mét thé tich m&u thir chira khodng 2 mg dén 3 mg nito, chinh
xac dén 0,1 mg, chuyén vao binh v6 co héa cla thiét bi Kjeldahl ban vi lwong (3.2). Thém 1 g hén
hop bét kali sulfat (2.1) va adng (Il sulfat (2.2) (ty 1& 10 : 1), dung tia nwéc nhé dé rira tat ca mau
dinh vao ¢ binh xuéng, sau 46 rét 7 mi axit sulfuric @m dac (2.3.1) theo thanh trong binh @é rira.
Can than, cho 1 ml hydro peroxit 30 % (2.9), xoay tron binh trong khi thém.

Canh bao: Khéng thém hydro peroxit (2.9) trong qua trinh vdé co héa.

Dun néng trén ngon Itka hay bép dién cho dén khi dung dich c6 mau xanh trong va thanh binh khong cé
mau bj than héa. Thém cén than 20 ml nwérc, 1am ngudi, sau d6 cho 30 mi dung dich natri hydroxit (2.4)
qua phéu va rira phéu bang 10 mi nwéc. Néi binh véi hé théng chung cét I6i cubn hoi nuwéc (3.2) va bét
d4u cét ngay bng hoi nwéc. Cho dich ct vao 15 ml dung dich axit boric (2.5) da dwoc thém 3 giot hdn
hop thuéc thir 4 metyl/xanh metylen (2.8) va du nuéc d& che ngép ddu éng sinh han. Tiép tuc cho hoi
nuéc di qua cho dén khi thu duoc te 80 ml d&n 100 ml dich cét, sau d6 thao binh hép thu ra, rira dau ra
sinh han bang mét it nwéc. Chuén @b dich cit bang dung dich axit sulfuric 0,01 N (2.3.4).

CHU THICH 1: Néu méu phan tich ¢ chira nhiéu hon 2 mg dén 3 mg nito, diin dén th tich chudn @4 lon hon 16 mi thi ¢6
thé ding dung dich axit sulfuric 0,02 N hay dung dich axit sulfuric 0,1 N thay cho dung dich axit sulfuric 0,01 N.

CHU THICH 2: Néu lugng can cta miu thi khd lén hon 100 mg, thi tang lugng axit sulfuric va natri hydroxit twong deong
dugc thém vao trede khi cét.

6 Tinh két qua
6.1 Phwong phap |
Ham lwong nito' clia mAu thir, X, tinh bdng phén trdm khéi lwong (%), theo céng thirc sau:

. V x 7,003
w x 1000

x100

Trong do:
V 1 thé tich dung dich axit sulfuric 0,5 N (2.3.3) da st dung, tinih bang mililit (ml);

7,003 la khéi lwong nitor twong (rng véi 1 mi dung dich axit sulfuric 0,5 N, tinh béng miligam trén
mililit (mg/ml);

w  la khéi lwong méu thir, tinh bang gam (g);

1000 1a hé sé chuyén ddi tir gam sang miligam.
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CHU THICH: Néu dung dung djch axit sulfuric 0,1 N thay cho dung dich axit sulfuric 0,5 N thi ham lugng nito cla méu thir, X,
tinh béing phan trém khéi luong (%), theo céng thire sau:

V x 1401
e S MO

= x 100
w x 1000

Trong do:

V  lathé tich dung djch axit sulfuric 0,1 N da s(r dyng, tinh béng mililit (m!);

1,401 1a khéi lugng nito tuong ng véi 1 mi dung dich axit sulfuric 0,1 N, tinh bang miligam trén mililit (mg/ml).
6.2 Phwong phap Il
Ham luong nito ctia mAu thir, X, tinh béing phan tram khéi lvong (%), theo cdng thirc sau:

_ V x0,140
w x1000

x100
Trong dé:
V  lathé tich dung dich axit sulfuric 0,01 N (2.3.4) d4 sir dung, tinh bang mililit (ml);

0,140 1a khéi lwong nito twong (rng véi 1 ml dung dich axit sulfuric 0,01 N, tinh béng miligam trén

mililit (mg/ml);
w 14 khéi lwong mau thir, tinh béng gam (g);

1000 I1a hé sé chuyén ddi tir gam sang miligam.

7 Bao céo thir nghiém

Bao céo thir nghiém phai ghi ré:

a) phwong phap ldy mau da st dung, néu biét;

b) phuong phap thr @a ding, vién dan tiéu chuén nay;
¢) két qua thir nghiém thu duworc;

d) tat cé cac chi tiét thao tac khong quy dinh trong tiéu chuén nay, hodc tuy y lwa chor ciing véi cac
chi tiét bat thwong nao khac cé thé &nh huwdng dén két qus;

e) moi thong tin can thiét & nhan biét ddy aG vé méu thir.
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