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L&i néi dau
TCVN 9670:2013 hoan toan twong dwong véi ISO 6885:2006;

TCVN 9670:2013 do Ban ky thudt tiéu chuadn quéc gia TCVN/TC/F2
Déu mé& dong vét va thuc vét bién soan, Téng cuc Tiéu chudn Do lvdng
Chét lvong thdm dinh, Bd Khoa hoc va Céng nghé cong bb.
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Dau m& dong vat va thwe vat — Xac dinh tri sé anisidin

Animal and vegetable fats and oils — Determination of anisidine value

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh phwong phap xac dinh tri s anisidin trong ddu m& dong vat va thyc vat.
Phwong phap nay do lwong aldehyd cé mat (chi yéu la cac aldehyd chua bao hoa a, ).

2 Tailiéu vién dan

Céc tai liéu vién dan sau rét can thiét cho viéc ap dung tiéu chudn nay. Déi v&i cac tai liéu vién dan ghi
nam cong b thi 4p dung phién ban dwoc néu. Déi v&i cac tai ligu vien din khéng ghi ndm cdng bé thi ap
dung phién ban méi nhét, bao gém ca cac stra ddi, bd sung (néu co).

TCVN 4851 (ISO 3696), Nudc dung dé phan tich trong phong thi nghiém — Yéu céu ky thuat va
phuong phép thi.

TCVN 6128 (I1SO 661), Ddu mé& dong vét va thuc vat — Chuén bi méu thex.

3 Thuat ngir va dinh nghia
Trong tiéu chuan nay st dung thuat ngl va dinh nghia sau day:

31

Tri s6 anisidin (anisidine value)

M6t tram Ian dd hap thu cla dung dich thir khi phdn rng v&i p-anisidin trong diéu kién thir nghiém dugc
quy dinh trong tiéu chuén nay, do dugc & bwrdc séng 350 nm trong cuvet 10 mm.

CHU THICH: Tri sé anisidin khdng c6 th(r nguyén, dugc tinh toan va xac Ginh trén 1 g mau thir trong 100 ml hén hgp dung mbi
va thuébc thir.
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4 Nguyén tac

Dung dich thir dwoc chuan bj trong isooctan (2,2,4-trimetylpentan). Dung dich nay phan (ng véi dung
dich p-anisidin trong axit axetic. Sy ting dé hép thu dwoc do & bwdc séng 350 nm. Tinh tri sb anisidin.

5 Thuéc thir
Chi str dung thuébc thir loai tinh khiét phan tich va nwéc phi hgp véi loai 3 trong TCVN 4851 (ISO 3696).
5.1 Natri sulfat (Na,SOy), khan.

5.2 lIsooctan (2,2 4-tfrimetylpentan), cé6 d hap thu khdng vwot qua 0,01 so véi nwéc, dwoc do trong
dai bwérc séng tir 300 nm dén 380 nm.

5.3 4-Methoxyanilin (p-anisidin), tinh th& mau kem, dang khan.
CANH BAO - p-anisidin Ia chat ddc va cén than khéng dé tiép xic véi da.
Béo quan p-anisidin trong chai téi mau véi nhiét do tir 0 °C dén 4 °C & noi thi.

Dung dich nay khéng dwoc ¢6 mau (xdm hoac héng). Néu dung dich c6 mau thi tinh sach p-anisidin
nhw sau.

Hoa tan 4 g p-anisidin trong 100 ml nwéc & 75 °C. Thém 0,5 g natri sulfit (Na,S0;) va 2 g than. Khudy
trong 5 min va loc qua gidy loc trung binh dé thu dwoc dung dich trong. Lam lanh phan dich loc dén 0 °C
va dé & nhiét d nay it nhét 4 h. Loc cac tinh thé, tot nhét Ia trong didu kién chan khong va rira biing mét
lwong nhé nwéc & khodng 0 °C. Lam khd trong binh hat &m chan khong chira chét hut &m hiéu qua.

5.4 Axit axetic bdng, chira ham lugng nuéc nhé hon 0,1 % (khdi lvgng).

5.5 Thubc thir anisidin

Ngay trong ngay st dung chuén bj mdt lugng nhd nhét thudc thir can dang, Iwu ¥ dén doc tinh va han
dung clia thude thir. Vi du chuin bj 50 ml thuéc thér nhw sau:

Hoa tan 0,125 g p-anisidin (5.3) trong axit axetic bang (5.4) trong binh dinh mirc 50 ml va thém axit
axetic bang dén vach, tranh 4nh sang manh.

Kiém tra G6 hép thy dya vao isooctan truréc khi str dung va loai bd thudc thi nay khi sw chénh léch do
hép thy Ién hon 0,2. Trong moi treéing hop, loai bd cac thudce thir con thira trong ngdy st dung.

6 Thiét bi, dung cu

Str dung cac thiét bj, dung cy ctia phong thir nghiém thong thuong va cu thé nhw sau:
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6.1 May do phd, hai chum tia hodc mot chum tia, thich hop dé s dung & bwéc séng 350 nm, véi
cuvet c6 chiéu dai dwéng quang 1a 10 mm.

Khi str dung may do phd hai chum tia thi nén sir dung mét cap cuvet 10 mm phit hop.
6.2 Binh dinh mipc, dung tich 25 ml.
6.3 Ong nghiém, dung tich 10 ml, ¢6 nat ddy bang thay tinh mai.

6.4 Pipet, dung tich 1 ml va 5 ml, dwgc trang bj mdt bd phan hat an toan

7 Layméu

M&u gri dén phong thir nghiém phai dang 1a mau dai dién va khéng bi hw hdng hodc thay dbi trong
sudt qua trinh bao quan va van chuyén.

Viéc ldy m&u khéng quy dinh trong tiéu chudn nay. Nén Idy miu theo TCVN 2625 (ISO 5555).

8 Chuan bi mau thw
Chuén bj m&u thir theo TCVN 6128 (ISO 661).
Néu ham lugng 4m clia méu Ién hon 0,10 % (khéi lugng), can dwoc lam khé theo quy trinh sau.

Thém natri sulfat (5.1) ty 1& v&i 1 g dén 2 g trén 10 g mau da tron ky, & nhiét do khéng 1&n hon 10 °C
trén diém néng chay trong tredng hop chét béo dang rin. Khudy ky va loc, duy tri nhiét 6 dé tranh
doéng dac.

Cén than loai bd hoi &m ti¥ bén ngoai trong sudt qua trinh chudn bi mau thir vi hoi 4m sé tao thanh
nudc va cé thé anh hwdng dén phan (ng can bang.

9 Cach tién hanh
9.1 Phan miu thir va chuan bj dung djch thie

Can mét lwong vira dil mau thir da chudn bj (Didu 8), chinh xac dén 1 mg, trwc tiép trong binh dinh
mirc 25 ml. Ldm néng treéc mau rdn dén 10 °C trén didm néng chdy. Hoa tan mau trong 5 ml dén
10 ml isooctan (5.2) va thém cung dung mai dén vach.

C& phan méu thir phy thudc vao lwgng méu va dac tinh ciia may do phd dwec st dung va can duoc
chon @é tranh cac s doc gén giéi han trén va gidi han duwéi clia thang do. N6i chung nén s dung
khodng tir 0,4 g dén 4,0 g.
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9.2 Dung dich thir khéng phan irng

Dung pipet (6.4), chuyén 5 ml dung dich thir (9.1) vao éng nghiém (6.3). Thém 1 ml axit axetic bang
(5.4), day 6ng nghiém va lac ky. Gitr dng nghiém & noi téi & (23 + 3) °C trong 8 min.

Trong vong 2 min tiép theo, chuyén cac dung dich nay vao cuvet do phd khd, sach. Sau tdng thdi gian
phan trng 1a 10 min £ 1 min, tiép tuc quy trinh quy dinh trong 9.5.

9.3 Dung dich thir phan (rng

Dung pipet (6.4) chuyén 5 ml dung dich thir (9.1) vao éng nghiém (6.3). Dung pipet (6.4) thém 1 ml
thude thir anisidin (5.5). Day chat éng nghiém va léc ky. Gitr 6ng nghiém & noi téi trong 8 min &
(23+3)°C.

Trong vong 2 min tiép theo, chuyén cac dung dich nay vao cuvet do phd khé, sach. Sau tbng thdi gian
phan (rng 12 10 min £ 1 min ké t&r khi thém thudc thi anisidin, tiép tuc quy trinh quy dinh trong 9.5.

9.4 MAu tring

Dung pipet (6.4) chuyén 5 ml isooctan (5.2) vao 6ng nghiém (6.3). Ding pipet (6.4) thém 1 ml thudc thi
anisidin (5.5). Day chat ng nghiém va Iac ky. Gitr dng nghiém & noi téi trong 8 min & (23 + 3) °C.

Trong vong 2 min tiép theo, chuyén dung dich nay vao cuvet do phé khé, sach. Sau téng thi gian phan
(ng 10 min 1 min t& khi thém thudc thir anisidin, tiép tuc quy trinh quy dinh trong 9.5.

9.5 Phép do phd
Diéu chinh d hép thy clia may do phd vé zero theo isooctan (5.2) & buréc séng 350 nm.
Do cac do hdp thy sau day so véi isooctan (5.2):
— A, clia dung dich phan (rng (9.3),
— Ao cla dung dich thir khdng phén rng (9.2), va
— A;cla mau tring (9.4).
9.6 Dai d6 hap thu

Néu dd hap thy do dugc A; cta dung dich thir (9.3) khéng n&m trong dai tir 0,2 dén 0,8 thi 14p lai phép
xac dinh (9.2 dén 9.4) bang cach diéu chinh lwgng miu thir.

Néu do hap thy do dwoc A, clia mau trdng vuret qua 0,2 thi tinh sach lai thube thir anisidin theo 5.3 va
chuén bj thuéc thi anisidin méi (5.5). Lap lai phép thte nay véi thudc thir anisidin méi.
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10 Biéu thj két qua
10.1 Tri sb anisidin (AV) cia mdu thir dwoc tinh bing cdng thirc sau:

100QV

AV = [12(4, - A, - A,)]

Trong do:
v la thé tich clia mau thir da hoa tan, tinh bang mililit (ml) (V = 25 ml);
m  la khéi lvgng clia phdn mau thi, tinh bang gam (g);

Q  la lwgng mAu cla dung dich do dung dé bidu thi tri s anisidin, tinh bang gam trén mililit (g/ml)
(Q=0,01 g/ml);

Ao, 1a dd hap thy cta dung dich thir khéng phan ng (9.2);
A;  la dd hép thy ciia dung dich phan (rng (9.3);
A, 14 d6 hap thy ctia mau trang (9.4);

1,2 hé sb hiéu chinh d6i v6i dung dich pha lodng clia méu thr véi 1 ml thubc thi» hodc axit
axetic bang.

Ghi lai két qua @én mot chiv s6 thap phan.

10.2 Khi danh gia sy hw hdng dau do oxy hoa thi c6 thé diing tri sé oxi hoa tdng sb hay tri sé totox (TV).
Céch tinh nhuw sau [véi tri s& peroxit (PV) biéu thi bing meq O,/kg]:

TV = (2 x PV) + AV

11 D6 chum
11.1 Phép thir lién phong thir nghiém

Céc chi tiét clia phép thlr lién phong thir nghiém vé dd chum clia phwong phap duwoc néu trong Phu
luc A. Cac gia trj thu dugec tir phép thir lién phong thir nghiém nay c6 thé khéng &p dung cho cac dai
ndng d6 va chat nén khac véi cac dai néng dd va cac chét nén da néu.

11.2 Do lap lai

Chénh léch tuyét ddi gitra hai két qua thir doc 1ap, riéng ré thu dugc khi st dung cling phurong phap,
tién hanh trén vat liéu thlr gibng hét nhau, trong cling mét phong thir nghiém, do mdt ngudi thye hién,



TCVN 9670:2013

str dung cung thiét bi, trong mét khoang théi gian ngan, khong dwoc qua 5 % cac trwdng hop 1én hon
dd 1ap lai rnéu trong Bang 1.

11.3 Dé tai lap

Chénh léch tuyét déi gitra hai két qua thir riéng ré, thu dugce khi st dung cung phwong phéap, tién hanh
thlr trén vat liéu giéng thtr giéng hét nhau, trong cac phong thtr nghiém khac nhau, do nhirng nguei
khac nhau thyc hién, st dung cac thiét bj khac nhau, khéng dwoc qua 5 % cac trwong hep Ién hon db
tai lap R néu trong Bang 1.

Bang 1 — Gi&i han @0 lap lai (r) va gi®i han d tai lap (R)

—
| Tri s6 anisidin Dai bién thién r R

i i

| AV (trung binh chia |

. e '_ 0 dén 100 0,034 AV + 0,31 0,19 AV + 1,41
| hai lan xac dinh) ;!

12 Bao cao thir nghiém

Béo cao thir nghiém phai néu ro:

a) moi théng tin can thiét d& nhan biét ddy dui vé mau thi;
b) phwong phap ldy m3u da str dung, néu biét;

c) phuwong phap thir da st dung, vién dan tiéu chuan nay;

d) moi diéu kién thao tac khéng quy dinh trong tiéu chuén nay hodc dwgc xem I3 tiy chon, cing véi
moi tinh hudng bét thwdng c6 thé anh hwdng dén két qua;

e) két qua th® nghiém thu duoc;

f)  két qua cudi cung thu dwoc, néu kiém tra do 1ap lai.
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Phu luc A

(Tham khao)

Céac két qua clia phép thir lién phong thir nghiém

TCVN 9670:2013

Phép thir lién phong thtr nghiém quéc té do ITERG (Phap) thyc hién ndm 2004, véi 18 phong thiy
nghiém tham gia (tr 9 quéc gia: Argentina, Canada, Phap, Birc, Hungary, Ha Lan, Thd Nhi Ky, Anh,

Hoa Ky), méi 1an thirc hién 2 phép xac dinh trén méi mau, dwa ra cac két qua théng ké [dwoc xac dinh
theo TCVN 6910-2 (ISO 5725-2)] néu trong Bang A.1.

Bang A.1 - Céc két qua phép thir lién phong thir nghiém

T 1 T |
| | | | | |
M3u i Didu | Diu Diu | Diuca | Dduca Mo gia | Milkfat | Dauran |
| | | [
i dau i hatcai | hatéc | ' cim khan | diqua |
nanh | thé ché | str dung |
j i
Sé phong thir nghiém gitr
R R 16 17 17 16 17 15 14 16
lai sau khi trir ngoai &
|
.l Gi4 tri trung binh 3,46 0,95 6,86 2546 | 3154 | 459 0,33 96,80
D0 léch chuén lp lai, s, 0,09 0,08 017 | 031 0,72 0,28 0,07 1,22
; Hé sb bién thién Iap lai, % 2,6 8,2 25 1,2 23 6,0 19,9 1,3
| Gi¢i han I3p lai, (2.8 s,) 0,25 0,22 0.48 0,86 2,02 0,78 0,19 343 |
! i i i
| D§ léch chudn tai lap, sq 027 | 0,39 052 | 1,75 379 | 180 0,17 6,74 |
| 1 i i
\ Hé s6 bién thién tai lap, % 7.9 41,4 7.6 6,9 120 | 393 49,5 7.0
;[ Gi¢i han tai 1ap, R (2,8 sg) 0,77 1,10 1,46 4,89 10,61 | 5,05 0,46 18,86

1
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Thw muc tai liéu tham khao

[1] TCVN 2625 (ISO 5555), D4du m& dong vét va thuc vat — LAy méu

[2] TCVN 6910-1 (ISO 5725-1), 6 chinh xac (d6 ding va dé chum) cta phuong phap do va két qué do
— Phén 1: Nguyén tac va dinh nghfa chung

[3] TCVN 6910-2 (ISO 5725-2), B chinh x&c (d6 dung va do chum) cua phuong phép do va két qué do
— Phén 2: Phuong phép co ban xac dinh d6 I3p lai va dé tai Iap cta phuong phap do tiéu chudn

[4] IUPAC 2.504, Determination of the p-anisidine value (p-AV)
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