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L& néi déu
TCVN 11455:2016 hoan toan twong duong véi ISO 11162:2001;

TCVN 11455:2016 do Ban ky thuat tiéu chudn quéc gia
TCVN/TC/F4 Gia vj va phy gia thye phdm bién soan, Téng cuc
Tiéu chudn Do lwong Chét lwong thdm dinh, Bé Khoa hoc va
Cong nghé cong bd.
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Hat tiéu (Piper nigrum L.) ngam nwéc mudi -
Yéu cau va phwong phap tho

Peppercorns (Piper nigrum L.) in brine -

Specification and test methods

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuén nay quy dinh cac yéu cdu va phuong phap thr dbi véi hat tidu (Pipper nigrum L.) ngam’
nwdc mubi.

2 Talligu vign din

Céc tai lidu vién din sau rét cin thiét cho vigc 4p dung tiéu chudn nay. D&i v&i cac tai ligu vién dan ghi
nam cdng bd thi dp dyng phién ban dugc néu. DI véi cac tal liéu vién ddn khéng ghi ndm cang b thi
&p dung phién ban méi nhét, bao gdm ca céc stra ddi, bd sung (ndu cb).

TCVN 4889 (ISO 948), Gia vi — L&y mau.
TCVN 4891 (ISO 927), Gia vj — Xéc djnh ham fugng tap chét va tap chét ngoai lai.
TCVN 7040 (ISO 939), Gia vi — Xdc djinh dd 4m — Phuong phdp chung cét 16i cudn.

TCVN 9683 (ISO 5564), Hat tiéu den va hat tiéu trdng nguyén hat hodc dang bpt — X4c dinh ham leong
Ppiperin — Phuong phép do quang phd.

1SO 3310-1, Test sieves — Technical requirernent and testing — Part 1: Test sieves of metal wire cloth
(Sang thiy nghiém — Yéu cdu ky thuat va thtr nghiém — Phén 1: Sang thir nghiém I6i dan béng ddy
kim loai).
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3 Thujt ngdr va dinh nghia

Trong tiu chuén ndy, st dung c4c thuét ngr va dinh nghia sau day:

31

Hat tiéu ngdm nwéc mudi (peppercorns in brine)

San phdm dwoc ché bién trong c4c didu kién kidm soét dwoc tlr hat tidu xanh troi cia lodi Piper nigrum L.
da dat dén df chin thich hop va d4p (ng cac yéu ciu clia tiéu chuln nay.

3.2
Db axit tdng sé ctiia nwérc muéi (total acidity of brine)

D9 axit dwgc tao thanh tir tht ¢ céc axit ¢6 trong nurdre mudi, durgc bidu thi bing phan tram khéi lvgng
axit xitric.

CHU THICH  Axit xilric 12 mdt triaxit c6 khdi legng phan tir bing 192,13 g.
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Ham lwong plperin (piperine content)

Lwong hop chét cay (piperin v cac chét tiong ty) c6 trong san phim, xdc dinh duoc bing phurong
phap quy dinh trong tiéu chuén nay.

CHU THICH Ham lweng piperin dugce bidu thi bang phin tram khéi lugng.

34

Ham lwong clorua (chloride content)

Phan khéi kegng clia ion clorua, dugc tinh theo natri clorua, cé mat trong nwére muébi cha hat tiéu xac
dinh dwgc béng phuirong phép quy dinh trong tiéu chuén nay.

4 Céc yéu clu
4.1 Mau sic va c& hat

Céc hat phai c6 mau séc dic treng clia hat tiéu xanh & do chin thich hgp kh&c nhau tir xanh nhat dén
xanh 14 cdy. Cac hat phai c6 dwrdng kinh tir 3 mm dén 6 mm va phai twong @i ddng ddu trong cling
mét 16 hang.

4.2 Mui va hwong
Céc hat phai c6 mui va hwong déc treng ciia hat tiéu xanh tuoi va khéng ¢6 mii hogic vi khé chju.
4.3 Tapchitla

TAt ca c4c vat lidu khong phai 12 hat tidu xanh ké ca thyc vat (vl dy: cudng hosc 14) hosc khodng chét
(vi du: cét) dwerc coi la tap chét la.
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CHUTHICH Cac hat Iép, hat dAu dinh hodc hat v& khong dugr coi 12 tap chét la.

Phan tram tdng sé tap chét la khi dwgc xac dinh bing phuong phip quy dinh trong TCVN 4891
(ISO 927) khdng dwgc vurgt qua 1 % (khéi lwgng).

4.4 Hat khuyét tit

Giti han t6i da d6i véi cac hat khuyét tat, bao gdm ca hat mit mau, hat téi mau, hat iép, hat v& va hat
d4u dinh 12 4 % (khéi legng) khi dwgc xac dinh bang cdch phan loai theo phirong phap vat Iy trén phan
m&u thtr 500 g (khéi lgng khd).

4.5 Nim méc, con trung, chit bao quan, chit tao mau va chét tao hwong

Hat tiéu ngam nwéc muéi khdng duoc cé6 ndm méc, cdn triing, cac chét bao quan, chét tao mau va
chét tao hwong trir khi cé quy dinh ctia nuéc nhap khéu.

4.6 Ham lugng piperin cia hat tiéu ngam nwéc muédl

Ham lwgng piperin dwgc xac dinh bing phwong phap néu trong Phu luc A.

4.7 Dic tinh cua nwée mudi va cac didu kign ché bién

4.7.1 Nwéc mubi phadi ddp (ng céc mirc yéu ciu néu trong Bang 1.

4.7.2 Hat tidu ngam nuwéc mudi phai dugc ché bién trong cac didu kién hop vé sinh.

Bang 1 - Cac yéu ciu dbi véi nwée mudl

Chi tiéu Yéu ciu Phwong phép thi
1. Trang théi Trong va déc biét khdng c6 can Kiém tra bAng mét thwong
2. Ham lwgng axit axetic hodc 0.6 Ph T —— -
axit xitric, % tdi da ' MBI IEN ORI B .
3. Ham lwgng clorua, tinh theo o126k 15 - Re—— o
natri clorua, % 4 Lieng pneg IHRTIEOgFous
4. pH T 4,0dén 4,5 M4y do pH

4.8 Khéi lwgng hat tiéu réo nwéec mudi

Khéi lwong hat tiéu rao nwéc muéi khdng dwgc nhé hon 50 % khéi lwgng tinh khi kidm tra bing
phwong phap dwgc quy dinh trong Phy luc D.
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5 Lay méu

L4y mau theo TCVN 4889 (ISO 948).

6 Bao goi va ghi nhan
6.1 Bao goi

Hat tiéu ngdm nwéc mubi phai dugce dyng trong cac bao bl sach va kin khi dwgc 1am tir vét liéu khdng
anh hudng dén san pham, bao vé dugc san phdm khdng bj hu hdng.

Bao bl phai phit hgp véi moi quy dinh v& bdo vé méi trudng.
6.2 Ghi nhan

Céc ndi dung cu thd dudi day phai dugc ghi trpe tiép 1én m8i bao bi hoc phai dwgc ghi trén nhan dinh
kém bao bi:

a) tén san phdm va tén thuong mai, néu co;
b) tén va dia chi nha san xuét va déng géi;
c) tén nhan hiéu, néu c6;

d) s616 hang hoc sé ma;

e) khéi luvgng tinh;

) han st dung (thang va nam);

g) moi théng tin khac dwoc yéu cdu bdi bén mua (nhw nam thu hodc, ngay dong géi) hodc dugc phap
luét quy dinh (vi du: phan tram axit xitric trong nuéc mudi);

h) noi sén xuét;

i) vién dan tiéu chun nay.
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Phu luc A
(Quy dinh)

Xac dinh ham Iweng piperin

A1 L&i gioi thigu

Cac nghién ctru da xac dinh ring phrrong phép thi quy dinh trong TCVN 9683 (ISO 5564) dé xac dinh
ham Iwgng piperin tinh theo chét khd khdng cho cac két qua thich hep khi p dung cho hat tiéu ngam
nwéc mubi, do sy co mét cUa natri clorua, vi vy can duwa vao cdng thiee tinh ham lwgng piperin cla
hat tiéu ngam nwéc mubi. Day 1a Iy do cdn cé phuong phap cu thé déi véi hat tiéu ngam nwéc mudi.

A.2 Nguyén tic

Chiét cac hop chét cay bing etanol va xac dinh bing cach do quang phd & budc séng 343 nm, sau do
tinh ham Iwgng piperin.

A.3 Thuéc thir
Chi str dung céc thubc thir dat chét lwgng phan tich.

A.3.1 Etanol, 96 % (thé tich).

A.4 Thiétbi, dung cu

Chi st dung céc thiét bj, dung cy néu trong TCVN 9683 (ISO 5564) va nhu sau:
A.4.1 Bia bing chét déo, dwéng kinh Ién hon 10 cm.

A.4.2 Tu sdy, cé thé duy tri nhiét ¢ & 50 °C £ 6 °C.

A.4.3 Can phan tich, c6 thé can chinh xac dén 0,01 g.

A.5 Chuin bj miu thir
Lam rdo nwéc mudi hat tiéu xanh.

Can tir 50 g dén 60 g hat da r4o nudc mudi, chinh xac dén 0,01 g cho vio dia bdng chét déo (A.4.1).
Dan d&u cac hat 1én trén bé mét sau d6 cho vao ti sy (A.4.2) & 50 °C it nhét 24 h.
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A.6 Cach tién hanh

A.6.1 Xac djnh ham lwong natri clorua

Xac dinh ham lwrgng natri clorua theo phirong phéap quy dinh trong Phu luc C.
A.6.2 Xac dijnh do dm

Xac dinh d6 &m cua hat da réo nuwéc, sby khd (xem A.5) sau d6 nghién theo phuwrong phap quy dinh
trong TCVN 7040 (ISO 939).

A.6.3 Xac dinh ham lwgng piperin

X&c dinh ham lwgng piperin tinh theo chét khé theo phwong phdp néu trong TCVN 9683 (ISO 5564)
clia hat da rdo nwéc mubi, séy khd (xem A.5) va nghidn, sir dung phan miu thir 0,7 g thich hop hon
phén miu thir 0,5 g.

A.7 Biéu thj két qua

Ham Iwong piperin tinh theo chét khé dwoc tinh nhur sau:

- i

Trong dé:

P 1a ham lwgng piperin cla hat da rdo nwdc mubi, sdy kho va nghidn thu dwoc trong A.6.3, tinh
béng phan tram khéi lwgng;

H 12 46 &m clia hat da rao nuéc mudi, sdy khd va nghidn thu duwoc trong A.6.2, tinh bing phan
tram khéi lugng;

S |a ham lwgng natri clorua trong nuéc muédi thu dugce trong A.6.1, tinh bing phan tr3m khéi
lvgng;

mo 12 khéi lrgng cuvet biing chat déo rdng, tinh bing gam (g);
my  la khéi lvgng cuvet bing chét rdng va hat khé, tinh bng gam (g);

m, 12 khéi legng cuvet réng va hat da rad nwdc mudi, sdy khd, tinh bang gam (g).

10
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Phylyc B
(Quy dinh)

Xac dinh db axit tdng s, tinh theo axit xitric

B.1 Nguyén tic

Do axit tdng sb trong nwéc mubi duoc xac dinh bang phuong phap chuén d9 véi natri hydroxit, st
dung phenolphtalein lam chét chi thi.

B.2 Thuéc thir

Chi str dung c4c thuée thir dat chét legng phan tich va nuéc cét hodc nuwéc da loai khodng hodc nwéc
¢6 dd tinh khiét twong dwong.

B.2.1 Etanol, tir 95 % dén 96 % (thé tich).

B.2.2 Dung dich phenolphtalein.

Hoa tan khodng 2 g phenolphtalein dang bt trong 1 lit etanol (B.2.1).

Dung pipet (B.3.2) Iy 10 ml dung dich nay, sau d6 pha lodng béng nwéc dén 1 lit.

B.2.3 Dung djch natri hydroxit, 0,1 mol/l.

B.3 Dung cy, thiét bi

Chi st dyng céc thiét bi, dung cy phong thtr nghiém théng thudng va cy thé nhw sau:
B.3.1 Céc co mo, logi A, dugc chia vach nhd nhét 50 ml va 100 ml.

B.3.2 Pipet, loai A, dé phan phéi 10 ml.

B.3.3 Buret, dung tich 25 ml.

B.34 May khudy tir,

B.3.5 Céan phan tich, c6 thé can chinh xac dén 0,001 g.

11
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B.4 Cach tién hanh
B.4.1 Phin miu ther

Dé d3m bao réng buret phan phéi tir 5 ml dén 20 ml, thi phan mAu thtr dwrec cin chinh xac dén 0,001 g
trong cdc c6 md 100 ml (B.3.1), phai theo ti & sau:

2emel®
a

a
Trong dé:
m  la khéi legng phan mau thir, tinh bing gam (g);
a ladg axit tdng sb dy kién, tinh bang phan tram khéi legng axit xitric.
B.4.2 Xac dinh ham lwong axit xitric
Rét dung dich phenolphtalein (B.2.2) vao céc ¢6 md chira phdn mau ther dén vach 50 ml.

Tién hanh hai phép chudn @3, trong khi khudy, véi dung dich natri hydroxit (B.2.3) cho dén khi
phenolphtalein chuy&n thanh mau hdng tai diém két thic chuén do.

B.4.3 Biéu thj két qua
Do axit tbng sé, a, tinh theo phan tram khéi lugng cia axit xitric khan, bang céng thirc:

a_MxC‘xV
T 3xm

Trong do:
M 12 khéi lugng phan t& cla axit xitric, & Gay 1a 192,13 g;
C; landng @0 chinh xac clia natri hydroxit da dung dé chun do, tinh bing mol trén lit (mol/l);

V' 1athé tich natri hydroxit (dung dich chudn) cin dé dat dén didm két thic chuan @, tinh bing
Iit (1);

m  lakhéilwgng phan mau thir, tinh bing gam (g).

CHU THICH Vi axit xitric 12 mot triaxit, nén thé tich trang (rng d&i voi s6 mol da biét Ién hon ba IAn thé tich tuong tng d6i
véi ciing 56 mol axit axetic (mdt monoaxit). V1 ti sé khéi lwgng phan tir cla axit xitric va axit axetic 13 192,13/60,04 = 3,2, nén
d¢ axit tinh theo axit xitric (a) s& cho gié trj r&t g&n véi gid trj tinh theo axit axetic (b), sy trong quan c6 thé duec bidu thi bing
cong thire:

ab=1,07

12
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Phylyc C
(Quy dinh)

Xac dinh ham lwgng clorua, tinh theo natri clorua

C.1 Lo&igiéi thiéu
Phy lyc ndy quy dinh phwong phap xac dinh céc ion clorua cé6 mét trong nuérc mudi ngam hat tiéu.

Cac ion clorua dugc xac dinh bing phuong phap chudn dd véi bac nitrat. Diém két thic chuén do
dwoc xac dinh béng thiét bj chuin do ty dong.

C.2 Thubc thir

Chi st dyng thudc thir dat ch4t lgng phan tich.

C.2.1 Nwére, da chung cét hodc da loai khoang ho3c nuwdc cb chét lwgng twong duong, cd o dan
dién th&p hon 20 uS/cm.

C.2.2 Dung djch bac nitrat, néng d5 0,1 mol/l.

C.3 Thiét bj, dung cu
Chi str dyng céc thiét bj, dyng cy phdng thir nghiém théng thurdng va cy thé nhw sau:

C.3.1 Thiét bj chuin dé dién thé, cé mot dién cyc bac va mét dién cie chudn thay tinh, binh chuin
dd thich hop. '

C.3.2 Can phan tich, c6 th& can chinh x4c dén 0,0001 g.

C.4 Chuén bj miu thir

St dyng nwéc mudi thu dwoc sau khi lam rdo hat tiéu ngam nwéc mubi dé xac dinh khéi lwong tin
clia hat da rdo nwéc (xem Phuy lyc D).

C.5 Cach tién hanh
¢.5.1 Dung djch thir

Can khoang 0,5 g phdn m&u thlr, chinh x&c dén 0,000 1 g, vao binh chudn d6. Pha loang dén khoang
50 ml béng nuwéc (C.2.1).

13
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C.5.2 Xac dinh

Chuén d9 ty dong cac ion clorua trong dung dich thir (C.5.1) véi dung dich bac nitrat (C.2.2), dam bdo
ring 1 ml dung dich nay twong duwrong voi 5,844 mg natri clorua.

C.6 Biéu thj két qua

Ham lwong clorua, w, dwgc tinh bing phan tram khéi lrgng natri clorua, thu dwoc tir ¢dng thire sau:
"4
w=0,5844x2
m

Trong dé:
Vea  lathéd tich bac nitrat cdn dé dat dén diém két thic chun do, tinh bing mililit (ml);

m 12 phén khéi legng mAu thir, tinh bang gam (g).

14
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Phu luc D
(Quy dinh)

Xac dinh khéi lwong tinh va khéi lwong tinh da rao nwéc mudi

D.1 L¢i gi¢i thiéu

Phy Iyc ndy md ta phwrong phép xac dinh khéi lugng tinh va khéi lugng tinh da rdo nwée mudi cia hat
tidu.

D.2 Thiét bj, dyng cu

Chi st¥ dung céc thiét bj, dyng cy phong thir nghiém va nhw sau:

D.2.1 Sang phéng, c6 c& 18 2,5 mm (d6 day cla soi lwdi 0,85 mm), dwdng kinh tir 20 cm dén 30 cm
phu hop véi 1ISO 3310-1.

D.2.2 Bé hen gié, ddng hd hoic déng hd bam gié.

D.2.3 Can phan tich, c6 thé can chinh xac dén 0,1 g.

D.3 Cach tién hanh

Can vét chira cung hat tiéu ngam nwéc mudi tredre khi mé bao géi (khéi lwgng m), chinh xac dén 0,1 g.
Mé& vat chira. Kidm tra nhiét 4§ clia san pham phai & 20 °C + 5 °C.

Tién hanh c4c thao tac & nhiét dé mdi trwérng nhw sau:

Dung sang dwdng kinh 20 cm (D.2.1) déi v&i cac vat chira c6 dung tich nhd hon hodc béng 850 ml
hoac dung sang dwéng kinh 30 cm di véi cac vat chira ¢ dung tich Ién hon 850 ml va can chinh xac
dén 1 g (khéi iwgng my).

Pat sang 1én vat chira thich hop. Rét lwgng chira trong VAt chra 1én sang. Bt ddu bam bd hen givy
(D.2.2). Nghiéng sang khodng 20° so v&i phwong ngang dé& dé dang thoat nwéc. Tinh thoi gian tir lic
rét san phdm 1&n sang 1a 2 min.

Can ngay sang va legng chlra trén sang, chinh xac dén 1 g (khéi lwgng my).
Tréng riva vét chira réng clng nép, roi sdy khd, sau d6 can chinh x4c dén 0,1 g (khéi lwong my).

Git lai nwére mubdi @& xac dinh ham lwong natri clorua nhw trong Phy lyc C.
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D.4 Biéu thj két qua
D.4.1 Xac dinh khéi Iwgng tinh
Tinh khéi lwgng tinh, my, bang cong thirc:
My=mM-—1My
D.4.2 Xac dinh khéi lwgng tinh da rdo nwéc mudl
Xac dinh khéi lrgng tinh @4 rao nwée mudi, me, blng cong thirc:

Mg =My~ M
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