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Lo gidi thidu

Trong nhiéu nam, da co nhiéu phwong phap dwoc xay dung dé xac dinh cac peroxit trong dau va mo.
Nguyén tic chung cla cac phuong phap nay la gidi phéng iot ra khdi kali iodua trong méi trwdng axit.
Phuwong phap theo Wheeler (Tai liéu tham khao [6]) 1a phuong phap chuédn dau tién dwoc nhidu td
chirc chip nhan tlr 50 nam trdc va dugc cac nha san xuét, nha nhap khiu va cac phong thir nghiém
dugc cong nhan s dung rong rai d& kiém soat hang héa. Trong luat thc phdm quéc gia va quéc té
(bao gdm ca Codex Alimentarius) thudng quy dinh gi&i han chlp nhan dwoc déi véi céc trj sb peroxit.
Do co st bat thwong vé dd tai 1ap clia cac két qua nén c6 sy sai khac déi chuit gira cac phuwrong phap
da dugc tiéu chuan hoa. Mot didm rét quan trong dé 1a sy phy thudce cha két qua vao lwgng miu duoc
ding trong phép xac dinh. Phép xac dinh tri s6 peroxit (PV) 1a mot quy trinh @di héi kinh nghiém cao,
nén Tiéu ban k§ thuat ISO/TC 34/SC 11 da quyét dinh chon khéi lwgng mau la 5 g déivei PV>1;10g
déi voi PV € 1 va gidi han c6 thé 4p dung duoc cla phurong phép nay cho diu m& déng vat va thie
vat cé trj sé peroxit tir 0 mmol dén 15 mmol oxi hoat héa trén kilogam. Nguoi s dung tiéu chuan nay
cAn biét ring cac két qua thu dwoc co thé thAp hon ddi chit so véi cac két qua tiéu chuén tredc do.
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Dau mé& déng vat va thwe vat — Xac dinh tri sé peroxit —
Phwong phap chuan doé dién thé

Animal and vegetable fats and oils — Determination of peroxide value —

Potentiometric end-point determination

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuan nay quy dinh phuong phap chuan d6 dién thé dé xac dinh tri sé peroxit trong cac loai dau
m& dong vat va thwe vat, dwoc tinh bing mili dwong long oxi hoat hda trén kilogam.

Phuwong phap nay c6 thé ap dung cho tat ca cac loai ddu m& dong vat va thuc vat, cac axit béo va cac
hop chét clia ching c6 tri s6 peroxit tir 0 meq dén 30 meq oxi hoat héa trén kilogam. Phwong phap nay
clng cb thé ap dung cho margarin va cac loai chat béo dang phét cé ham lwong nuéc khac nhau.
Phwong phap nay khong ap dung cho chét béo stra hoac lecithin.

CHU THICH Phuong phap chuén dg iot (quan sat bang mét thuéng) dé xac dinh tri sé peroxit dwec néu trong TCVN 6121
(1SO 3960). Déi véi chat béo siva thi phwong phap xac dinh trj sé peroxit dugc quy dinh trong ISO 3976.

2 Tailiéu vién dan

Cac tai liéu vién dan sau rat can thiét cho viéc ap dung tiéu chudn nay. Di véi cac tai liéu vién din ghi
nam cdng bé thi ap dung phién ban dwec néu. Boi véi cac tai liéu vién dan khong ghi nam cong bé thi

ap dung phién ban méi nhét, bao gdm ca céc stra ddi, bd sung (néu co).

TCVN 6128 (ISO 661), Ddu m& dong vat va thuc vat — Chudn bj mau thi.

3 Thuat ng va dinh nghia
Trong tiéu chuan nay ap dung thuat ngl va dinh nghta sau:

3.1

Tri s6 peroxit (peroxide value)

(PV)

Lurong chat co trong mau thlr, tinh bang don vi oxi hoat héa, oxi héa kali iodua, & diéu kién quy dinh

theo tiéu chuan nay.



TCVN 9532:2012

CHU THICH Tri s& peroxit thuéng duoc bidu thi bang mili dwong luong oxi hoat héa trén kilogam dédu nhung ciing co thé
duroc biéu thi (theo don vi SI) bang milimol oxi hoat hoa trén kilogam dau. Tri s6 biéu thi bang milimol ox1 hoal hoa trén
kilogam bang mat nira tri 56 dugc biéu thi bang mili dwong lwgng oxi hoat hoa trén kilogam. Nhan tri sé peroxit (mili duong
lwong ox hoat hoa trén kilogam) vor khéi lwong deong lvong cla oxi (bang 8) cho phan khai lrong oxi hoat hoa tinh bang
miligam trén kilogam déu

4 Nguyén tic

Mau dwoc hoa tan trong isooctan va axit axetic bang rdi bd sung kali iodua. lot dwgc gidi phong béi
céc peroxit dugc xéc dinh bang chudn d véi dung dich chudn natri thiosulfat. Biém két thic chuén
dd dwoc xac dinh bing phwong phép do dién thé.

5 Thuébc thip

CANH BAO - Chu ¥ cac quy dinh v& vigc xt» ly céc chit dyc hai va trach nhigm cia nguwéi thye
hign. Can tuan thu cac bign phap an toan k¥ thuat ddi véi té chiec va ca nhan.

Chi st dung cac thudc thir loai tinh khiét phan tich, trir khi c6 cac quy dinh khéc. T4t ca cac thube thi
khéng dugc chira oxy hoa tan.

5.1 Nwéc, da loai khoang, dun sdi va 1am ngudi dén 20 °C.

5.2 Axit axetic bing, 100 % phan khéi lwgng; da loai khi trong bé siéu am trong diéu kién chan
khéng hodic Iam sach béing khi tror khd, tinh khiét (cacbon dioxit hogic nito).

5.3 Isooctan (2,2 4-trimetylpentan), da loai khi trong b& siéu &m trong didu kién chan khdng hodc [am
sach béing khi tro khé, tinh khiét (cacbon dioxit hodc nito).

5.4 Dung dich axit axetic binglisooctan, duoc chudn bj bang cach trén 60 ml axit axetic bang (5.2)
véi 40 ml isooctan (5.3). Phan thé tich cla axit axetic bing: ¢ = 60 ml/100 ml; phan thé tich cla
isooctan: ¢ = 40 mi/100 ml.

H3n hop duoc loai khi trong bé siéu am trong didu kign chén khong hoéc lam sach béng khi tro kho,
tinh khiét (cacbon dioxit hodc nite).

5.5 Kaliiodua, khong chira iot va cac iodat.
5.6 Dung djch kali iodua bdo hoa, nbng dd khéi lwgng p(KI) = 175 g/100 mi.

Hoa tan khoang 14 g kali iodua trong khodng 8 g nuéc vira mai Gun sdi (5.1) & nhiét dd phong. Can
dam bao réing dung dich da bao hoa (nghta la mét sb tinh thé khong hoa tan van con trong véat chira).
Bao quan & noi téi va chuén bj dung dich méi mi ngay sir dung. Kiém tra dung dich nhu sau: cho hai
giot dung dich tinh bat vao 0,5 ml dung dich kali iodua vao 30 ml dung dich axit axetic bang/isooctan
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(54) Néu can nhiéu hon mét giot dung dich chudn natri thiosulfat (5.7) d& mét mau xanh thi loai bo

dung dich kali iodua
5.7 Dung dich chuan natri thiosulfat 0,1 N. néng dd ¢(Na;S,0;) = 0,1 mol/l.

Chi st¥ dung nuwdc vira mai dun séi (5.1) dé chuan bj dung dich nay, co thé lam sach bang khi nito.

Dung dich nay cé thé dwoc sir dung trong 1 thang va dwoc bdo quan trong chai mau sam.
5.8 Dung dich chun natri thiosulfat 0,01 N, ndng d$ c(Na,S,0,) = 0,01 mol/l.

Dung pipet (6.3), l&y 100 ml dung dich chuén natri thiosulfat 0,1 N (5.7) cho vao binh dinh mic
dung tich 1 000 ml (6.9). Thém nudc (5.1) dén vach, Sau khi déng héa, chuyén dung dich chudn natri
thiosulfat 0,01 N thu dwgc vao chai mau sam.

Chuén bj dung dich chudn natri thiosulfat 0,01 N méi tir dung dich chuén natri thiosulfat 0,1 N ngay
trwéc khi st dung hodic d& xac dinh dé chuin trong ngay 1am viéc. Kinh nghiém cho thy, tinh 8n dinh
ctia dung dich nay bj han ché va phy thudc vao gia tri pH va lwgng cacbon dioxit tw do. Chi st&¥ dung
nwéc vira méi dun séi (5.1) d& pha lodng va c6 thé 1am sach bang khi nito.

59 Dung dich Kkali iodat (V) thé tich chudn, chat chudn thir cAp dwoc ndi chudn véi Vien Céng
nghé va Tiéu chudn quéc gia (NIST), Gaithersburg, MD, My.

5.10 Axit ciohydric, ndng dd c(HCIl) = 4 moli.

6 Thiét bi, dung cu
St dung cac thiét bi, dung cy cha phong thir nghiém théng thuwéng va thiét bj, dung cy cy thé nhu sau:
6.1 Thiét bj chuin do tw ddng, cb bd vi x¥ ly, buret, by khudy va cac dién cyc.

Néu st» dung thiét bj chudn dd khac thi nén tién hanh téi wu héa cac thiét bj cé lién quan. Cac thiét bj
nay cb thé thye hién vigc chudn @ dong hoc (nhanh khi bit dAu, cham khi gin diém két thiac chudn
dd). Viéc chuln d6 nay 1a cin thiét dé rit ngén thoi gian chudn @8 khi dat dwoc mdt chudn @6 cham
g4n diém két thac.

6.2 Dién circ platin td hop.

6.3 Pipet, dung tich 0,5 ml, 1 ml, 10 mi va 100 ml. Cé thé s(r dung pipet ty ddng thich hop.
6.4 Ong dong, dung tich 50 ml va 100 ml.

6.5 Can phan tich, co thé doc dén 0,001 g.

6.6 May khudy tir, co que khudy tir dai 25 mm va dia gia nhiét.
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6.7 Binh nén, dung tich 250 ml

6.8 Cdc cé mo, dung tich 250 ml va cé dang cao.
6.9 Binh dinh mtrc, dung tich 1 000 ml.

~ 6.10 Binh dinh mdrc, dung tich 250 ml,

6.11 Binh dinh mdrc, dung tich 500 ml.

6.11 Loviséng.

6.12 Chai mau sdm, dung tich 1 000 ml.

7 Lay mau

Didu quan trong 14 mAu gl dén phong thir nghiém phai la mau dai dién, mau khéng bj hw héng hodc
thay @i trong qua trinh bao quan va van chuyén.

Viéc Iy mau khong quy dinh trong tiéu chudn nay, nén lay méu theo TCVN 2625 (ISO 5555).

8 Chuan bj mau thir
Chuén bj miu thir theo TCVN 6128 (iSO 661).

Déng hoa miu thir, tét nhét 1a khéng 1am néng va khdng syc khi. Tranh bire xa mét troi. Gia nhiét cac
mAu ther dang rin c&n than dé&n nhigt @6 cao hon nhiét do tan chdy 10 °C, st dung 16 vi séng. Cac méu
thir c6 tap chét nhin thAy dwoc phai duoc loc, qua trinh loc phéi dwoc ghi trong bao céo thir nghiém.

Trwéc tien 1Ay phan mau thr d& xac dinh tri s& peroxit, trwde khi lay cac phan mAu thir cho cac phép
thir khac va xac dinh ngay tri s peroxit.

9 Cach tién hanh

9.1 Yéu ciu chung

Thuwc hién tat ca cac bwdc dwdi anh sang nhan tao hodc 4nh sang khuéch tan ban ngay. Tranh tiép
xuc triec tiép véi anh ndng mét tréi. Chic chan ring it ca cac binh khéng bj nhidm céac hop chét khir

hoac hop chét oxi hoa.

Bao quan cac dung dich chuén natri thiosulfat trong cac chai mau sam.
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9.2 Chuén bj va xac dinh d chun cua dung dich chudn natri thiosulfat 0,01 N

9.2.1 Chuén bi dung dich chuén natri thiosulfat 0,01 N

Xem 5.8

9.2.2 Xac dinh dé chudn ctia dung dich chuén natri thiosulfat 0,01 N (xac dinh hé sd)

Can tir 0,27 g dén 0,33 g kali iodat (V), chinh xac dén 0,001 mg cho vao binh dinh mirc [250 ml (6.10)
hodc 500 ml (6.11)] va thém nwéc (5.1) dén vach.

Dung pipet (6.3), chuyén 5 ml hodc 10 ml dung dich kali iodat (V) nay vao cbc c6 mod 250 ml (6.8).
Thém 60 ml nwéc vira méi dun séi (5.1), 5 ml HCI (5.10) va 0,5 ml dung dich kali iodua b3o hoa (5.6).

Chuén @b dung dich nay bang dung dich chun natri thiosulfat 0,01 N & xac dinh hé s cta dung dich
chuén natri :hiosqlfat 0,01 N.

Tinh hé sb cua dung dich chudn natri thiosulfat 0,01 N, f, bang Cdng thirc (1):

My, % V{ x6x1000 x Wyo,

1
xV, xV, x¢(Na,S,0,)x 100 M

f =
Mmo,

Trong dé:
¢(Na,;S,0;) 1a ndng d6 cua dung dich chudn natri thiosulfat (5.8), tinh bang mol trén lit (mol/l);

Mo, 14 khdi lwong kali iodat (V), tinh bing gam (g):

Mo, 14 khdilwong phan tir trong ddi clia kali iodat (V) (214);

Vy |a thé tich cua dung dich kali iodat (V) da dung dé chun d6 (5 ml hoc 10 ml), tinh bang
mililit (ml);

Vs, la tdng thé tich clia dung dich kali iodat (V) (250 ml ho&c 500 ml), tinh bang mililit (ml);

Vs la thé tich ctia dung dich chudn natri thiosulfat 0,01 N @4 dung trong phép xac dinh, tinh

bang mililit (ml);

Weo, 1@ db tinh khiét ctia kali iodat (V) theo phan khéi lwgng, tinh bing gam trén 100 g;

6 1a khéi lwgng dwong lwgng dé chuén @6 (1 mol KIO; = 3 mol I).
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9.3 Xac dinh tri sb peroxit

9.3.1 Lam sach cén than binh nén (6.7) bang nito hoic cacbon dioxit. Can céc lvgng sau day chinh
xac dén 0 1 mg va cho vao binh:

a) 5,090,119 phan mau thl® cd cac tri s6 peroxit dw kién tr I6n hon 1 @én 30; hodc
b) 10,0 g + 0,1 g phan mau thir co cac tri s peroxit dw kién tir 0 Gén 1.

Tri s6 peroxit Ia mét tri s6 dong, tri sé nay phy thudc vao ngudn gbc clia méu thir. Ngoai ra, viéc xac
dinh trj s6 peroxit doi hdi kinh nghiém cao va trj s thu dugc nay phuy thudc vao khéi lvgng phan miu
thtr. Nguwdi str dung tiéu chudn nay cin biét ring, vi khdi lvong phin miu thr 45 dwec quy dinh nén
phan mau thr co khéi lugng nhd hon thi c6 thé cé tri sé peroxit thu dugc c6 thé hoi thdp hon. Béi véi
mdt s san ph3m, Ivgng diu/mé chiét dwgc co thé thdp hon 5 g hodc tri sb peroxit clia dAu/m& co thé
cao hon 30 meq oxi hoat hoa trén kilogam. Trong cac trwéng hep ndy, ngudi str dung cin chon khéi
Irong mau thir nhd hon. Vi khéi lvgng phdn miu thr anh hwdng dén két quéa nén khéi lvong phan
mau thir cin dwgc ghi lai cling véi két qua.

9.3.2 Hoa tan phin mAu thir trong 50 ml dung dich axit axetic bAng/isooctan (5.4) bing céch xoay nhe binh.

Déi voi cac chat béo co didm noéng chay cao (chit béo dang rin va m& ddng vat), can than cho thém
20 ml isooctan (5.3) vao chét béo tan chdy, xoay nhe binh, sau dé thém ngay 30 ml dung dich axit
axetic bang (5.2). Lam 4m nhe phan méu thér, néu cn.

9.3.3 Thém 0,5 ml dung dich kali iodua b&o hoa (5.6) va dung que khudy ti» (6.6) khudy phén mau ther
trén bd phan khudy cla thiét bj chuin do tw déng (6.1) trong ding 60 s (str dyng ddng hd bam gicr
chinh xac dén + 1 s) & tdc d6 trung binh dé tranh 1am bén ra ngoai.

9.3.4 Thém ngay tir 30 ml dén 100 ml nwérc (5.1). Lygng nurére thém vao phy thude vao thiét bi st dung.

CHU THICH  Cén lrgng nwéc Ién hon d& Gdo pha va tly thudc vao thiét bj dwoc sir dung. Pha dwgc chuln 49 c6 lwong
nuére thip hon. Néu ding cac lwgng nwdc cao hon thi chénh léch cha phép do dign thé giGra didm bét ddu va diém két thic
chudn dé s& Iém hon (~ 100 mV). Didu nay sé tao diém uébn trén dwéng chuén.

9.3.5 Nhung chim dién cyc bach kim kép (6.2) vao trong mau thir va bt ddu chuan d bang dung
dich chuan natri thiosulfat 0,01 N (5.8) trong khi van khudy & téc @6 cao.

9.3.6 Trong phép thtr mAu tring, duwec thwe hién dbng thdi véi phép xac dinh, khdng st dung qua
0,1 ml dung djch natri thiosulfat 0,01 N.

9.3.7 HAu hét cac thiét bj chudn dd wéc lvong ty dong diém két thic chudn dd twong duwong, néu
khéng xac dinh diém két thuc chuan dd st dung phwong phap diém uén.

CHU THICH Bwéng chudn do diém két thuc dién hinh dugc néu trong Hinh A1,

10
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10 Tinh va biéu thi két qua
10.1 Tinh két qua
Tinh tri s6 peroxit (PV). bang mili dwong lwong oxy hoat héa trén kilogam, theo Céng thirc (2):

V -V, ) ¢(Na,S,0, ) x f x1000
m

PV = ( (2)

Trong do:

c(Na;S;03) la ndng d6 clia dung dich chudn natri thiosulfat 0,01 N, tinh béng mol trén lit (mol/l);

f la hé sb dbi véi dung dich chudn natri thiosulfat 0,01 N, xac dinh dwec bing Cong thic (1);

m la khéi lwgng clia phan mau thit, tinh bang gam (g);

Vv la thé tich cia dung dich chudn natri thiosulfat 0,01 N dung dé xac dinh, tinh bang
mililit (ml);

Vo la thé tich ctia dung dich chudn natri thiosulfat 0,01 N dung trong phép thiy tréng, tinh
bang mililit (ml).

Bao cdo két qua chinh xac dén mét chir sé thap phan.

11 D6 chum
11.1 Phép thir lién phong thir nghi¢m

Chi tiét ctia phép thir lién phong thir nghiém vé @6 chum clia phwong phap dwgc néu trong Phu lyc B.
Gia tri nhan dugc tir phép thl lién phdng thir nghiém nay c6 thé khéng ap dung cho céac dai néng dd
va chét nén khac véi cac dai ndng dd va chét nén da néu.

11.2 D9 lap lai

Chénh léch tuyét déi gilva hai két qua thir riéng ré doc Iap thu dwoc khi st dung ciing mdt phwong
phap, trén vat liéu thir giéng hét nhau, trong cuing mét phong thir nghiém, do ciing mét nguéi thao tac,
str dung cling thiét bj, trong cung mét khoang thoi gian ngén, khdng duwgc qua 5 % cac trudng hep lon
hon céc gi¢i han lap lai, r, néu trong Bang B.1 va B.2.

11.3 Do tai lap

Chénh léch tuyét dbi gitra hai két qua thir riéng ré thu dwoc khi str dung cung mét phwong phap, trén

vat liéu thir gidng hét nhau, trong cac phéng thtt nghiém khac nhau, do nhitng ngwoi thao tac khac

11
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nhau. st dung thiét bi khac nhau, khéng dugc qua 5 % cac trudng hop 1én hon cac gidi han tai 1ap. R,

néu trong Bang B.1 va Bang B.2.

12 Bao cao thtr nghiém

Bao céo thir nghiém phai ghi ro:

a) moi thong tin can thiét d& nhan biét day a0 vé& mau they;
b) phwong phap lay mau da str dung, néu biét;

¢) phuong phép thir da si dung va vién dan tiéu chuén nay;
d) khéilwgng cha phan miu thi;

e) moi chi tiét thao tac khéng quy dinh trong tiéu chudn nay hoic tiy chon cing nhu céc sy cb bat ky
cé anh hwéng dén két qua thir nghiém; '

f) két qua thtr thu dwgc hodc néu kidm tra dd 13p lai thi ghi két qua cudi clng thu duoc.

12
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Phu luc A
(Tham khao)

Vi du vé dwong chuin do dién thé

U, mv b Pv=32 PV=75 PV=114 PV = 16,7 PV =260
i \ \ \\/ \y \
125 E ! ( { - ( (
100 |
75 EPY eP1} £p1 - ] Ep1
50 F
25 F /‘ )
E / /)
25 E :Z//F///// _//
-50
ﬁ L1 11 | | L1 11 T .
0.0 25 50 7.5 10,0 12,5
Vv, mi
CHU DAN:

EP1 diém két thac chudn §o
PV  tri s peroxit
U chénh léch gién thé

vV  thétich

Hinh A.1 — Dwdng chuin d6 dién thé cta nidm miu thir cé trj sé peroxit khac nhau
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Phu luc B
(Tham khao)

Két qua phép thir lién phong thir nghiém

M&t phép thir cong tac quéc té gdm 12 phong thtk nghiém ctia nam nudce (Canada, Phap, Birc, Iran, Ba
Lan) tién hanh trén cac mau dwoc liét ké trong Bang B.1 va Béng B.2.

Phép thir nay do Vién Tiéu chun Dirc (DIN) tb chirc thirc hién ndm 2006 va cac két qua thu dwoc da
dwec phan tich théng ké theo TCVN 6910-1 (ISO 5725-1) va TCVN 6910-2 (ISO 5§725-2) cho dir ligu
vé 4 chum néu trong Bang B.1 va Bang B.2.

Bang B.1 — Trj s peroxit d6i vé&i cac loai dau dang Iéng & nhiét dé phong

Diutinh | Diuhat | DAuoliu | Dduoliu | DAuoliu | Hén hop

Miu luyén (A) | hwéng (D) nguyén | nguyén | diuthpe
dwong chit chiét vét (1)
tinh luyén thwong | thweeng
(8 hang (F) | hang (G)
Sé legng phong thir nghiém da tham gia 12 12 12 12 12 11

S6 lwgng phong thir nghiém con lai sau
khi trir ngoai & 12 12 12 11 11 11

S6 lwgng két qua thir nghiém clia cac

phong thir nghiém con lai 24 24 24 22 22 22
Gia tri trung binh, meg/kg 0,61 1,27 4,02 13,70 13,13 17.92
D6 léch chuén 13p lai, s;, meg/kg 0,03 0,06 0,14 0,16 0,25 0,36
Hé sé bién thién 1ap lai, CV (1), % 55 44 36 1,2 1.9 2,0
Gigihan I3p lai, r (= 2,8 5,), meq/kg 0,09 0,16 0,41 0,45 0,71 1,01
Do lech chuan tai lap, s, meg/kg 0,11 - 0,18 045 0,82 1,03 1,90
Hé sb bién thién tai 1ap, CV (R), % 17,8 14,1 11,3 6.0 7.8 10,6
Gidi han tailap, R (= 2,8 sg), meakg 0,30 0,50 1,27 2,30 2,87 532
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Bang B.2 - Tri sé peroxit dbi v&i cac loai ddu hoac m& dang rin & nhiét dd phong

P - Mau B M& lon (C) |Dau co thé (E)| Stearin dau co (H)
S Iu:,mg phéng thi nghiém da tham gia 12 12 11
g—é lugng phong thir nghiém con lai sau khi trir ngoai 1@ 12 10 9
S Iwong két qua thir nghiém cla cac phong the nghiém con lai 24 20 18
Gia trj trung binh, mea/kg 1,54 7,52 2731
96 léch chuan I3p lai, s,, meqglkg 0,07 0,15 0,44
Hé sé bién thién [3p lai, CV (1), % 4.8 2,0 1,6
Gidi han lap lai, r (= 2,8 s,), meg/kg 0,21 0,41 1,23
D6 lech chudn tai 1ap, sg. meq/kg 0,31 0,42 1,78
Hé sb bién thién tai lap, CV (R), % 2,01 56 6,5
Gidi han tai lap, R (= 2,8 sg), meqlkg 0,87 1,17 5,00
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