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�.1 ��
�	��
�����
	����������� 

 

 ���������	
����
�����
���� (AOAC, 1997) 
������ �!�"��� 
   1.  ��$"��� %&�" 5 ���
 ()&(�*+�% 	,-
����%
.�$ /0
+"0,	.��/��1�
���.�$0�&� �0,+� 
(.1� 3 3�1�) 
   2.  /��.5���1�
���� "��� %&�"6�+ 
*+�% 	,-
����%
  
   3. 7� /(
+0
+".�$ 8�
9-
� 100 ; 105  "<��3,�3�%) (��-+ /,
�+ ������	
��               
3 ��$�=
" �1�  �
�>���-+ /0,	�,& %(
+�%?�(�=*!-!���
���� 0,	��$"��1�
���  
   4. �1�7� /3�1�
,�%A ����" >�7!+��1�
���.�$�".�$ =!%�&�.�$��!7!+
����
0���&�"���               
7
&���� 0.05 ���
 
   5.  �1����
����
�����
���� (% =!%��1�
���)!) >��)-�� 

  ���
�����
���� (%) =   ��1�
������ %&�".�$
�%7�
,�">�� /0
+"  x  100 
                                                                ��1�
������ %&�" 

 
�.2 ��
�	��
�����
	�����
��� 

 

 ���������	
����
��=����� (AOAC, 1997) 
������ �!�"��� 
   1.  ��$"��� %&�" �
�� 1.0 ; 1.5 ���
 ()&,"(� Kjeldahl flask 500 
�,,�,��� 6�+ 
.��"
/��.5���1�
���.�$0�&� � (.1� 3 3�1�) 
   2.  ���
 CuSO4.5H2O 0.5 ���
 0,	 K2SO4 5 ���
 
��  1000 Kjeltabs Cu/3,5 
>1���� 1 �
?! 0,+����
 conc. H2SO4 25 
�,,�,���  
   3.  ��" Kjeldahl flask ,"/�����$ "%& % 0,+�.1����%& %��� %&�"=!%(
+���
�+ �                
.�$ 8�
9-
� 180  "<��3,�3�%) � >�����>�"," >5"�6�$
��Y� 250  "<��3,�3�%) (
+���
�+ ���� 
15 ��.� >�������6�$
��Y� 350  "<��3,�3�%) >�7!+)��,	,�%)�Z[�()� "0 
=
���%
3�,�Z� 

,�">�����%& %�)�?>)
/-���(
+%��8!�,�$�.��"�8!�5����"6�� 

 4.  ���")��,	,�%7�+(
+�%?� ���
��1��,�$� 100 
�,,�,���  
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   5.  ���
 boiling chips ,"7� 2 ; 3���� 0,+��&  distilling flask ��+���/ distisllation 
unit =!%.�$�,�% ��!+��
�5$"� " condenser >8&
 %-&(�+�	!�/� ")��,	,�% 4% boric acid 
(H3BO3) 50 
�,,�,��� .�$/��>8(���!�-��
6-&���! 250 
�,,�,��� .�$
%! methyl red - 
bromocresol green indicator ,"7�0,+� 2 ; 3 
%! )�"���)�� ")��,	,�% boric acid >	
�                 
)�
&�"0!"  
   6.  ���
)��,	,�% 50% NaOH 75 
�,,�,��� ,"7�(� distilling flask f)

)��,	,�%(
+��Y����� �!�%���� .��"������
�� NaOH .�$���
,"7�>	�+ "
������6  =!%)�"���>��
)��,	,�%>	
�)�!1� *+����
��.�$�1�
�!7
&
������6 (
+�6�$
���
�� NaOH .�$(�+ 
   7.  ���"�	%	��,�����,�$���� 6 ��.� 
�� (
+7!+���
��� condensate ��	
��                     
150 
�,,�,��� .��"���)��,	,�% boric acid >	��,�$%�>��)�
&�"0!"��Y�)����%�  
   8. (�+��1��,�$��	)��,	,�%.�$�+�"/������,�% condenser 0,	 receiver ,"(���!             
�-��
6-&� " condensate  
   9.  �1�)��,	,�% condensate .�$7!+7�7.�.����/)��,	,�% HCl .�$.��/                  
���
��+
�+�0�&� ���	
�� 0.1 N =!%(�+)��,	,�% methyl red ; bromocresol green ��Y�
 ��!����� �� .��"���.�$>8!%8��)��,	,�%>	��,�$%�>��)����%���Y�)�
&�"0!" /��.5����
���� "
)��,	,�% HCl .�$(�+ 
   10. .1� blank ��&��!�%���/�+  1 ; 9 0�&7
&�+ "()&��� %&�" 
   11.  �1����
����
��=����� (% =!%��1�
���)!) >��)-�� 

    ���
��=����� (%) =    V (sample - blank) x N x F x 14.007  x 100 
                                                               mg of sample 

  =!% V    =     volume of used titrant 
  N     =     normality of titrant 

F     =     Kjeldahl factor       =  6.25 
14.007     =     atomic weight of nitrogen 
 

�.3  ��
�	��
�����
	���� �!� 

 

 ���������	
����
��7�
�� (AOAC, 1997) 
������ �!�"��� 
   1.  ��$"��� %&�".�$0
+" 35$"��Y���� %&�".�$f&�����
����
�����
����0,+� 2 ���
 6�+ 

.��"/��.5���1�
���.�$0�&� � 0,+�
& ��� %&�"!+�%��	!�k�� " 0,+�()&,"(� thimble (.1� 3 3�1�) 
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   2.  ()& thimble .�$/��>8��� %&�","(� soxhlet extraction tube f&��.�$ /0
+"0,	                 
.��/��1�
���.�$0�&� � 
   3.  ()& petroleum ether ��	
�� 150 
�,,�,��� ,"(� extraction tube 
�� >�
.&�
��� %&�"  
   4.  �1�7�)��!7�
�� =!%���")9��	(����)��! !�"��� 

 extraction temperature 150  "<��3,�3�%) 
 boiling time 30 ��.� 
 solvent reduction A 5 x 15 
�,,�,��� 
 extraction time 80 ��.� 
 solvent reduction B 8 ��.� 
 solvent reduction C 5 ��.� 
 solvent reduction interval 3 ��.� 
 solvent reduction phase 3 ����.� 

   5.  �1�)&�� petroleum ether .�$,	,�%7�
��.�$)��!7!+7�7,& petroleum ether   �             
!+�%���(
+���
�+ �/� water bath 
��  hot plate 9�%(��-+���� 
   6.  �1�7� /.�$ 8�
9-
� 100  "<��3,�3�%) ��� 30 ��.� .��"(
+�%?�(�=*!-!���
���� 
0,+���$"��1�
��� 
   7.  �1����
����
��7�
�� (% =!%��1�
���0
+") >��)-�� 

     ���
��7�
�� (% =!%��1�
���0
+") = ��1�
���7�
��.�$)��!7!+  x 100 
                                                      ��1�
������ %&�"0
+" 

8. �1����
����
��7�
�� (% =!%��1�
���)!) >��)-�� 
 ���
��7�
��  =        ���
��7�
�� % =!%��1�
���0
+"        x  100 

 (% =!%��1�
���)!)              (100 + ���
�����
���� % =!%��1�
���)!) 
 
 

�.4 ��
�	��
�����
	����#$�%& 

 

 ���������	
����
���)+�(% (AOAC, 1997) 
������ �!�"��� 
   1.  ��$"��� %&�".�$f&�����)��!7�
�� 2 ���
 6�+ 
/��.5���1�
���.�$0�&� �()&(�                 
/���� �� ���! 600 
�,,�,��� (.1� 3 3�1�) 
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   2. ���
)��,	,�% 1.25% (w/v) H2SO4 .�$�!� ! 200 
�,,�,��� ,"(���� %&�" 0,	()& 
boiling chips ,"7�  2 ; 3 ���� �1�7��& ��/����$ "%& %0,	�+
��� 30 ��.�  
   3.  � �/���� ��  �>������$ "%& %0,+��1���� %&�"7��� "f&������$ "�� "  
   4.  ,+�"���!+�%��1��,�$�.�$�!� ! 50 ; 75 
�,,�,��� �� "f&������$ "�� ".1�3�1� %&�"���              
3 ����" 
�� >���&�>	

!��! 
   5.  �1����.�$,+�"0,+�()&(�/���� �����! 600 
�,,�,��� 0,+����
)��,	,�% 1.25% 
(w/v) NaOH .�$�!� ! 200 
�,,�,��� 0,	()& boiling chips ,"7�  2 ; 3 ���� �1�7��& ��/����$ "%& %
0,	�+
��� 30 ��.�  
   6.  �1����
��� " 0,+�,+�"���!+�%)��,	,�% 1.25% (w/v) H2SO4 .�$�!� !                         
25 
�,,�,��� .1�3�1� 3 ����" ��
!+�%��1��,�$� 50 
�,,�,��� 3 ����" 0,	)��,	,�% 95% ethyl 
alcohol 25 
�,,�,��� 
   7.  �1����.�$7!+7�()&(� crucible 0,+�7�.1�(
+0
+" =!% /.�$ 8�
9-
� 130 ± 20                 
 "<��3,�3�%) ��� 2 ��$�=
" .1�(
+�%?�(�=*!-!���
���� 0,+���$"��1�
��� 
   8.  �1�7��f�(�����f�.�$ 8�
9-
� 300 ± 15  "<��3,�3�%) 30 ��.� .1�(
+�%?�                     
(�=*!-!���
���� 
   9.  �1����
����
���)+�(% (% =!%��1�
���)!) >��)-�� 

���
���)+�(% (%)      =      ��1�
���0
+"� "���   x  100 
                                                     ��1�
������ %&�" 
 

�.5 ��
�	��
�����
	����($� 

 

 ���������	
����
���*+� (AOAC, 1997) 
������ �!�"��� 
   1.  ��$"��� %&�" 10 ���
 ()&(� crucible .�$f&������f�.�$ 500  "<��3,�3�%) ��� 1 
��$�=
" .��"7�+(
+�%?�(�=*!-!���
���� 6�+ 
.��"/��.5���1�
���.�$0�&� � (.1� 3 3�1�) 
   2.  �1�
�(
+���
�+ �/� hot plate >�7
&
�����!1��& �>	�1�7��f�(�����f� 
   3.  �1�7��f�(�����f�.�$ 8�
9-
� 500  "<��3,�3�%) >���	.�$"7!+�*+�)���� � �
  �>������f� .1�(
+�%?�(�=*!-!���
���� 0,+���$"
���1�
����*+� 
   4.  �1����
����
���*+� (% =!%��1�
���)!) >��)-�� 

�*+� (%)           =    ��1�
���� "�*+�   x  100 
                             ��1�
������ %&�" 
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�.5 ��
�)�����
	�����
��*�+�,
� 
 
 ���
������=/7n�!�� (% =!%��1�
���)!) �1����7!+=!%(�+���
�����
���� =����� 
7�
�� �)+�(% 0,	�*+� (% =!%��1�
���)!) !+�%)-��  
  ����=/7n�!�� (%) = 100 ; (���
���� + �*+� + �)+�(% + 7�
�� + =�����) 
 

�.6 ��
�	��
�����.� TBA 

 

 ���������	
��&� TBA (Egan 0,	��	, 1981) 
������ �!�"��� 
   1.  ��$"��� %&�".�$/!,	� �%! 10 ���
 6�+ 
.��"/��.5���1�
���.�$0�&� � ()&(�/���� ��
���! 100 
�,,�,��� ���
��1��,�$� 50 
�,,�,��� (.1� 3 3�1�)  
   2.  f)
(
+��+���� ��".��"7�+ 2 ��.�  
   3.  �.()&(� distillation flask ���! 500 
�,,�,��� =!%,+�"��� %&�".�$�+�"!+�%��1��,�$�  
75 
�,,�,���  
   4.  ���
 4 M HCl 2.5 
�,,�,��� 
%! antifoam 2 ; 3 
%! 0,	()& glass bead                 
,"7� 2 ; 3 �
?! 
   5.  �,�$���?/ distillate ��	
�� 50 
�,,�,��� 9�%(���,� 10 ��.� ��/>�����$
�!� ! 
   6.  �r��� distillate 13 
�,,�,��� ()&(�
, !.!, "0�+�  
   7.  ���
 0.2883% TBA reagent (����%
=!%��$" thiobarbituric acid 0.2883 ���
 
,	,�%!+�% 90% acetic acid >1���� 100 
�,,�,���) 13 
�,,�,��� �r!s�
, !.!, "0�+� 
   8.  ��%&�(
+��+���� 0,	0�&(���1��!� !��Y���,� 35 ��.�  
   9.  �1�,"0�&(���1��%?� 10 ��.� 0,	.��"(
+�%?��.&� 8�
9-
�
+ " 
   10. ����%
 blank ��&��!�%���/��� %&�" =!%(�+��1��,�$� 13 
�,,�,���0.� distillate 
   11. ��!�&� absorbance � "��� %&�"0,	 blank .�$���
%���,�$� 538 ��=��
�� 
  12.  �1�����&� TBA (mg malonaldehyde/kg sample) >��)-�� 
  TBA value =   0.78 x D x W 
 �
�$  D  =   absorbance � "��� %&�" - absorbance � " blank 

  W   =   ��1�
������ %&�" (���
) 
 


