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L&i néi dau
TCVN 13263-11:2021 do Vién Quy hoach va Thiét ké Nong nghiép bién soan, B Ndng nghiép va

Phat trién Néng thén d& nghi, Téng cuc Tiéu chudn Do luvdng Chét lgng tham dinh, B§ Khoa hoc
va Cdng nghé cong bé.

B tiéu chuin TCVN 13263 Phan bén, bao gém cac tiéu chudn sau.

TCVN 13263-1:2020, Phan 1: Phan bén - X4c dinh ham lwong vitamin A béng phuong phép
séc ky Iéng hiéu ndng cao

TCVN 13263-2:2020, Phin 2: Phén bén — Xéc dinh ham lugng vitamin B bang phuong phap
sdc ky Iong hiéu ndng cao

TCVN 13263-3:2020, Phan 3: Phén bdén - Xéac dinh ham lugng vitamin C bdng phuong phap
sac ky Iéng hiéu néng cao

TCVN 13263-4:2020, Phan 4: Phén bén — Xéc dinh ham heong vitamin E béng phuwong phép
sdc ky I6ng hiéu nang cao

TCVN 13263-5:2020, Phan 5: Phan b6n — Xéc dinh ham lweng nhém auxins bdng phuwong phép
séc ky long hiéu ndng cao

TCVN 13263-6:2020, Phdn 6: Phan boén — Xac dinh ham lwong nhém gibberellin bang
phurong phép séc ky léng hiéu néng cao

TCVN 13263-7:2020, Phan 7: Phén bén — Xéc dinh ham lwgng bo hoa tan trong nuwoc béng
phurong phép quang phé hép thy phén te

TCVN 13263-8:2020, Phan 8: Ph&n bén - X4c dinh ham lwgng bo hoa fan trong axit béng
phuwong phép quang phd hép thy phén td

TCVN 13263-9:2020, Phan 9: Phdn bén = Xac dinh do pH
TCVN 13263-10:2020, Phan 10: Phén bén — Xéc dinh ty trong

TCVN 13263-11:2021, Phan 11. Phén bén — X4c dinh ham lwong chitosan bang phuwrong phép
quang phd hép thyphén tir

TCVN 13263-12:2021, Phan 12: Phan bén - Xéc djnh ham lwgng selen tong sé bang phuong phép
quang phd hap thu nguyén tlr (ky thuét hydrua héa)

TCVN 13263-13:2021, Phan 13: Phan bén ~ Xéc dinh ham long bac tdng so bang phuong phép
quang phé hép thy nguyén tl» ngon lira

TCVN 13263-14:2021, Phan 14: Phdn boén - X4c dinh ham lgng nhém di ddng bang phuong phép
quang phé hap thy nguyén tlr ngon lira

TCVN 13263-15:2021, Phan 15: Phan b6n - Xéc dinh ham lwong natri tong sé bang phwong phap
quang phd phét xa ngon Itra
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Phan bén -
Phén 11: Xac dinh ham lwong chitosan b:‘?mg phwong phap
quang phé hép thu phén tir

Fertilizers —

Part 11: Determination of chitosan content by spectrophotometric method

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuln nay quy dinh phwong phap xac dinh ham legng chitosan téng sé clia c4c loai phan bén
bang phép do quang phd hédp thy phan te.

2 Tai liéu vién dan

Cac tai liéu vién din sau la rAt can thiét khi ap dung tiéu chudn. Déi véi cac tai liéu vién dan ghi
n3m céng bé thi 4p dung ban duoc néu. Déi vai cac tai liéu vién dan khéng ghi ndm céng bé thi
ap dung phién ban méi nhat, bao gdm ca cac ban s&a 4di, (néu cé).

TCVN 4851:1989 (ISO 3696:1987), Nwdc dung dé phén tich trong phong thi nghiém — Yéu cau
ky thuét va phuong phép thi

TCVN 9486:2018, Phén bén — Ldy méu

TCVN 10683:2015 (ISO 8358:1991), Phan bén ran — Phwrong phap chuén bj mdu dé xéc dinh céc
chi tiéu héa hoc va vét ly

3 Nguyén tic

Chitosan trong phan bén dugc chiét bang dung dich axit axetic 1 %. Chitosan trong dich chiét duoc
cidt mach d& polyme héa bing natri nitrit tao ra sdn phdm cudi chra nhém andehyde ia
2,5-anhydro -D-mannose. Chét nay phan (ng véi axit thiobarbituric trong méi treéng c¢d khodng
pH = 8, tao phi*c huynh quang mau hong va dugc xac dinh bang phép do quang pho hap thy
phan ti tai bwéc sdng 555 nm.
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4 Thubc thir

Trle khi cé quy djnh khéc, trong qua trinh phén tich chi s dyng cac hda chét, thuée thir c6 cip do
tinh kniét phan tich va nwéc cét phi hop véi TCVN 4851:1989 (ISO 3696:1987) hodc nude cd
dé tinh khiét twong dwong (sau day goi la nuéc)

4,1 Chitosan tinh thé.

4.2 Axit axetic (CH;COOH) dam déc (d = 1,18).
4.3 Natri nitrit (NaNO) tinh thé,

4.4 Natri hydroxit (NaOH) tinh thé.

4.5 Axit thiobarbituric (C4HsN202S) tinh thé.

4.6 Dung dich axit axetic 1 % (theo thé tfch)

Hat 10 mL axit axetic dam déc (4.2) hoa tan véi khoang 500 mL nuwédc trong binh dinh miec
dung tich 1000 mL. Thém nuéc dén vach dinh mirc va lac déu.

4.7 Dung djch natri nitrit 0,5 mol/L

Hoa tan 3,45 g natri nitrit (4.3) trong 50 mL nuéce trang binh dinh mdc dung tich 100 mL. Thém nuédc
dén vach dinh mirc va lac ddu. Bdo quan dung dich & nhiét d6 0 °C dén 4 °C.

4.8 Dung djch natri hydroxit 0,5 moL/L

Hoda tan 2,0 g natri hydroxit (4.4) trong 50 mL nwéc trong binh dinh mirc dung tich 100 mL. Thém
nurére dén vach dinh mirc va lac déu. Dung dich sau dé duoc chuyén sang binh nhira dé bo quan.

4.9 Dung djch axit thiobarbituric 0,04 moL/L

Can 0,576 g axit thiobarbituric (4.5) cho vao binh tam gidc dung tich 100 mL véi khoang 50 mL
nwée, dun néng khodng 15 min @& tan hoan toan. D& ngudi, chuyén toan bd dung dich vao
binh dinh mirc dung tich 100 mL, thém nuwéc dén vach dinh mire va lac déu.

410 Dung djch chudn géc chitosan 1000 mg/L

Héa tan 100 mg chitosan trong 50 mL dung dich axetic 1 % (4.6) trong binh djnh mdrc dung tich
100 mL. Thém dung dich axit axetic 1 % (4.6) t&i vach mibc, l4c ddu, thu dwoce dung dich chudn
chitosan 1000 mg/L.

4.11 Dung dich chuan chitosan 500 mg/L

Ding pipet (5.7) hdt chinh xac 50 mL dung dich chudn gdc chitosan (4.10) cho vao binh dinh mée
dung tich 100 mL, thém dung dich axit axetic 1 % (4.6) t&i vach mirc, lic déu, thu dwgc dung dich
chuan chitosan 500 mg/L.
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5 Thiét bj va dung cu

Céc thiét bj, dung cy théng thudng trong phong thi nghiém va céc thiét bj, dung cy sau:

5.1 Thiét bj quang phd hip thy phdn tlr (UV-VIS), cuvet thily tinh hodc thach anh 10 mm.
5.2 Céan phdn tich, d§ chinh x&c 0,0001 g.

5.3 May ldc cb diéu chinh téc 46 lac.

5.4 Thiét bji &n nhiét co thé didu chinh nhiét & 80 °C £ 1 °C.

5.5 Ray, dwdng kinh 16 0,2 mm.

6.6 Gidy loc, Whatman sb 3 hoic tuong duwong.

5.7 Pipetdungtich1; 2; 5; 10; 50 mL c6 vach chia dén 0,05 mL.

5.8 Micropipet dung tich 1,0; 5,0 mL sai sb 0,001 mL

5.9 Binh djnh mirc dung tich 5; 10; 25; 100; 500; 1000 mL.

6 Chuin bj miu

6.4 Liy miu

Mau duwgc lay theo TCVN 9486:2018.

6.2 Chudn bl mdu

6.2.1 Phén bén dang rin

Chuén bj miu th( theo TCVN 10683:2015.

CHU THICH: Mu Guroc trén déu, nghién nhd qua ray 0,2 mm, dung trong chai kin.
6.2.2 Phan bdn dang léng

6.2.2.1 Dang dung djch
M3u Hy ban dAu khang it hon 50 mL, treée khi l4y m3u dé tién hanh phép thir, m3u phai dugc lac déu.
6.2.2.2 Dang long sén sét

MAu iy ban dAu khéng it hon 200 g, truéc khi [y mau @& tién hanh phép thl, mau phai duge trdn déu,

7 Céch tién hanh

7.1 Chiét miu

Can khoang 0,1 g dén 5 g mAu (tly thudc ham Iwgng chitosan cb trong mau) da dugce chudn by
(6.2.1 va 6.2.2.2), chinh xéc dén 0,0001 g. B4i v&i miu dang Idng (6.2.2.1), dung pipet (5.7) hit tlr

7
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0,5 mL dén 5,0 mL dung dich mau va can chinh xac dén 0,0001 g @& xac dinh khéi lvong (g), cho
vao binh dinh mirc dung tich 25 mL (V).

Thém 15 mL dung dich axit axetic 1 % (4.6), lac véi tbc dd 30 r/min dén 40 r/min trong khoang 1 h
dé hoa tan miu.

Thém axit axetic 1 % &én vach mirc, lac déu. Loc dung dich qua gidy loc (5.6), dung djch thu dugc
(A) 48 xac dinh chitosan.

Kiém tra pH dung dich m&u bing may do pH, néu pH > 3,5 thi phai thic hién lai phép thir véi legng
¢an nhd hon.

7.2 Chuén bj dung djch miu thie

Pha loang dung dich A (néu cin) bang dung djch axit axetic 1 % (4.6) @& thu dwoc dung dich cé
ndng d¢ chitosan < 70 mg/L. Ghi lai hé sb pha lo&ing (k).

7.3 Chuén bj miu tring

Chuén b| ddng thei mau tring khdng ¢6 phan bén, tién hanh tweng tw nhue mau thiv,

7.4 Xac djnh ham lweng chitosan bing phép do quang phd hp thu phén ti
7.41 Dé polyme héa miu
7.4.1.1 Day dung djch chuidn

Dung micropipet (5.8) hit chinh xac 0; 0,25; 0,5; 1,25; 2,5: 5,0; 7,5; 10,0; 12,5 va 17,5 mL dung djch
chudn chitosan 500 mg/L (4.10) cho vao cac binh dinh mdc dung tich 25 mL.

Thém theo thi ty [An legt 17,5; 17,25; 17,0; 16,25; 14,5; 12,5; 10,0; 7,5; va 5,0 mL dung djch axit
axetic 1 % (4.8).

Thém tiép 0,925 mL dung dich natri nitrit 0,5 mol/L (4.7) i&c déu, sau dé & trong thiét bj dn nhiét
(5.4) & 80 °C trong 60 min, thinh thodng [&c déu @& phan (ng tét hon.

Pé ngudi dén nhiét dé phong, dinh mlc bang nuéce téi vach, ldc déu. Cac dung dich nay cé
néng d¢ chitosan turong ng [a 0; 5; 10; 25; 50; 100; 150; 200; 250 va 350 mg/L.

7.4.1.2 M4u tring, miu thir

Hat 17,5 mL dung dich A da dwgc chudn b theo 7.2, dung dich mAu tréng theo 7.3 cho vao binh
dinh mtec dung tich 25 mL, dung micropipet (5.8) thém 0,925 mL dung dich natri nitrit 0,5 mol/L
(4.7), lac déu.

Ngam trong thiét bj &n nhiét (5.4) & 80 °C trong 60 min.

Dé nguéi, dinh mirc bing nuwéc téi vach, ldc déu. Dung dich thu dwoc (B) dé phat trién mau
xac dinh chitosan.
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7.4.2 Phat trién mau

7.4.21 Dy dung dich chuin

S& dyng muedi binh dinh mirc dung tich 25 mL, dung pipet (5.7) hat chinh xac 5 mL dung dich chudn
da dugc dé polyme hda theo 7.4.1.1.

Thém chinh xéc 1,1 mL dung djch natri hydroxit 0,5 mol/L (4.8), lic déu.

Thém 18,9 mL dung dich axit thiobarbituric 0,04 mol/L (4.9), l&c d&u va dé trong thiét bi &n nhiét
(5.4) 1&n thir hai & 80 °C trong khodng 60 min.

D& ngudi dén nhiét d5 phang, dinh mizc bing nwéc dén vach mirc, @& n dinh phat trién mau trong
khoang 10 min.

Céc dung dich nay cé ndng dd chitosan twong (ng 14 0; 1; 2; 5; 10; 20; 30; 40; 50 va 70 mg/L.
7.4.2.2 Miu tring, miu thir
74221 MAuthd

Chuan bi hai binh dinh m(rc dung tich 25 mL. Ding pipet hit chinh xac 5 mL dung dich mau B
(7.4.1.2) cho vao méi binh. Do pH dung dich trong binh thir nhét, chinh pH dung dich dén 6.5 bing
dung djch NaOH 0.5 moLJL (4.8). Ghi lai thé tich Vy. Loai bd binh thiz nhét.

Thém vao binh the hai thé tich Vi NaOH 0,5 moL/L (4.8) va thé tich Vz nwére (V2 = 1,1 — V4), ldc déu.

Tiép tyc vira lac vira thém 18,9 mL dung dich axit thiobarbituric 0,04 mol/L (4.8), dé trong thiét bj
8n nhiét (5.4) 1an thr hai & 80 °C trong khoang 60 min.

Lam ngudi dén nhiét 46 phong, dinh m&c bang nwdc dé&n vach mize va @& &n djnh trong 10 min.
7.4.222 Miutring

Dung pipet hut chinh xac 5 mL dung dich mAu tring (7.4.1.2) cho vao binh dinh mic dung tich
25 mL. Thém 1,1 mL dung dich natri hydroxit 0,5 mol/L (4.8), lic déu.

Vira l4c vira thém 18,9 mL dung dich axit thiobarbituric 0,04 mol/L (4.9), dé trong thiét bj &n nhiét
(5.4) I1&n th hai & 80 °C trong khodng 60 min.

Lam ngudi dén nhiét d phong, dinh mirc bdng nwére dén vach mirc va dé én dinh trong 10 min.

7.4.3 Xac dinh @5 hip thu quang cia dung djch chudn, miu thir va miu tring bing UV - VIS
tai bwdrc song 555 nm

Kiém tra va cai ¢4t cac thong sé cla thiét bj UV-VIS theo huéng din clia nha san xuit. Khdi dang
thiét bj trwérc khi do it nhat 15 min cho thiét bj &n dinh.

Xay dyng duéng chudn: Do dd hdp thy quang & bwdc séng 555 nm clia day dung dich chuln
chitosan da dwc phat trién mau theo 7.4.2.1,
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Xéc dinh d§ hap thy quang tai budc sang 555 nm cuia dung dich mdu thir d& dworc phat trién mau
theo 7.4.2.2.1 va mau tring da dwge phat trién mau theo 7.4.2.2.2 ti dirdng chudn thu dwgc.

8 Biéu thj két qua

Ham Iwgng chitosan (X) trong mdu phan bén, tinh bdng mg/kg, theo céng thirc sau.

x(mgmg)=(c,-cﬂxfxv

trong dé

C: 14 ham lwgng chitosan do dwgc trong mu thir dwgc tinh tir dwdng chudn, tinh bng
miligam trén lit (mg/L);

Co  laham Iwgng chitosan do dwec trong mAu tring dwec tinh tl dwdng chudn, tinh bing
miligam trén lit (mg/L);

m  la khéi lwvgng mau can, tinh bang gam (g);
k la hé s pha lodng;
V 12 tdng thé tich mau thi, tinh bang mililit (mL).

Két qua phép the |a gia tr trung binh cac két qua cla it nhét hai 1an thi dege tien hanh song song,
sai léch gilra ching khéng dwoc vt qua 10 % so véi gia trj trung binh,

9 Bao cao thir nghiém

B4o c4o thir nghiém can co ddy di nhimg théng tin sau:
a) Vién dan tiéu chudn nay;

b) Dic diém nhan dang mau;

¢) Két qua thir nghigm;

d) Moi thao tac khdng quy dinh trong tiéu chuin nay, hosc duoc coi 1a tiy chon va céc yéu td
¢6 thé anh hudng dén két qua thr nghiém;

e) Ngay thir nghiém.

10
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Thw muc tai liéu tham khao

A New Rapid and Sensitive Spectrophotometric Method for Determination of a Biopolymer
Chitosan, International Journal of Carbohydrate Chemistry Volume 2012, Article 1D 139328,
7 pages (Phwong phdp quang phé nhay va nhanh méi dé xéc dinh biopolime chitosan,
Tap chi quéc té vé hoa hoc cachonhydrat Vol 2012, sé dinh dang bai bdo 139328, 7 trang)
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