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Diu m& dong vat va thwe vat — Xac dinh tert-butyl hydroquinon
(TBHQ) bing phwong phap quang phd

Animal and vegetable fats and oils — Determination of tert-butyl hydroquinone (TBHQ)
by spectrophotometric method

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh phuwong phap xac dinh chét chéng oxy hoa tert-butyl hydroguinon (TBHQ)
trong dau m& dong vat va thuc vat.

Gi&i han dinh Iwgng clia phwong phap nay la 0,10 mg/kg.
2 Tailiéu vién dén

Cac tai liéu vién din sau rét cAn thiét cho viéc ap dung tiéu chudn nay. Déi véi cac tai liéu vién dan ghi
nam cdng bé thi ap dung phién ban dwoc néu. Béi véi cac tai liéu vién dan khéng ghi nam cong bo thi
ap dung phién ban m&i nhét, bao gém ca céc stra dbi, bd sung (néu co).

TCVN 6128 (I1SO 661), Dau m& dbng vét va thuc vét — Chuén bj mau thie.

3 Nguyén tic

3-metyl-2-benzothiazolinon hydrazon hydroclorua (MBTH) bj oxi hoa b&i amoni ceri(IV) sulfat tao ra san
ph3m trung gian, san phAm nay két hop véi TBHQ tao ra mét hop chat mau, chat nay dugc xac dinh
béng phwong phap do quang tai bwéc song 500 nm.

4 Thubc thir

Chi st¢ dung cac thuéc thir loai tinh khiét phan tich va nuéc cét hai [An hodic nwéc co do tinh khiét
twong dwong.
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4.1 Dung dich 3-metyl-2-benzothiazolinon hydrazon hydroclorua (MBTH), 0,2 %

Hoa tan 0,2 g MBTH trong nuwéc dyng trong céc c6 mé 50 ml, chuyén sang binh dinh mirc 100 ml va
thém nwéc dén vach.

4.2 Dung djch amoni ceri(lV) sulfat, 1 %

Hoa tan 1 g amoni ceri(IV) sulfat dihydrat [(NH4)sCe(S04)s.2H,0] trong nwéc dwng trong coc ¢é mé 50
ml, chuyén sang binh dinh mdc 100 ml va thém nwéc dén vach.

4.3 Dung dich chuan tert-butyl hydroquinon (TBHQ), 50 ug/mi

Céan 0,050 g TBHQ, chinh xac dén 0,01 mg, cho vao céc ¢ mé 100 ml va hoa tan trong 50 ml etanol
(4.6), chuyén sang binh dinh mirc 1 000 ml réi thém nuéc dén vach.

Dung dich nay bén trong 1 thang khi dwoc bdo quan trong td lanh & 4 °C.
4.4 Cacbon tetraclorua.

CANH BAO: Cacbon tetraclorua doc va phan (rng rit manh v&i cac kim loai kidm. Thyc hién
cac thao tac véi cacbon tetraclorua trong tu hut.

4.5 Canxi cacbonat.
4.6 Etanol tuyét déi.
4.7 Dung djch etanol 50 %

Cho 250 ml etanol tuyét déi (4.6) vao 6ng dong 500 ml va thém nwéc dén vach.

5 Thiét bj, dung cu

Str dung céc thiét b, dung cu cuia thtr nghiém théng thwéng va céc thiét bi, dung cu sau:
5.1 May quang phé tir ngoai kha kién UV-VIS, c6 thé hoat déng & buéc séng 500 nm.
5.2 Can phan tich, co thé can chinh xac dén 0,01 mg.

5.3 May cét quay chan khéng.

5.4 Nbi cach thuy.

5.5 Binh djnh mirc, dung tich 50 ml, 100 ml va 1 000 ml.

5.6 Binh nén, dung tich 250 ml.



TCVN 8896:2012

5.7 Céc cé mo, dung tich 50 ml va 100 ml.
5.8 Pipet, dung tich 1 ml, 2 ml, 5 ml va 10 mL
5.9 Phéu lgc, dwdng kinh 10 cm.

5.10 Gidy lgc, dwong kinh 11 cm.

5.11 Phéu chiét, dung tich 250 ml.

6 Liy méu

M4u gli dén phong thir nghiém phai dang 1a mau dai dién va khéng bi hw héng hodic khdng bi bién ddi
chét lwong trong qua trinh van chuyén hay bdo quan.

Viéc Iy mau khéng quy dinh trong tiéu chuén nay, nén lay mau theo TCVN 2625 (ISO 5555) Ddu m&
déng vét va thyc vat — LAy méu 1.

7 Chuan bj méu they

Chuén bj m3u thr tir mau phong thir nghiém theo TCVN 6128 (ISO 661).

8 Cach tién hanh
8.1 Xay dwng dwong chuin
8.1.1 Chuén bj diy mau chuin

L4y 6 binh dinh mrc 50 ml (5.5) va tién hanh nhu sau:

Binh 1 Binh2 | Binh3 | Binh4 | Binh5 | Binh6

Dung dich chuén TBHQ 50 pg/mi (4.3), ml 0 1 2 4 5 10
Dung dich amoni ceri(IV) sulfat 0,1 % (4.2), ml 5
Dung dich MBTH 0,2 % (4.1), ml 10
Nwée, mi 20 19 18 16 15 10

Thei gian dun cach thuy & nhiét 6 tir 95 °C

dén 100 °C, min 10
Binh mrc bing etanol (4.6) dén 50 ml
Néng d6 TBHQ twong (g trong céc binh, pug/mi 0 1 2 4 5 10
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8.1.2 Dng dwdng chudn
Do d6 hép thu quang ctia day dung dich chudn chira TBHQ trong c4c binh tir binh 2 @én binh 6 trén

may quang phé UV-VIS (5.1), & budc séng 500 nm, véi dung dich trong binh 1 1dm m&u trdng (dung
dich déi chirng).

Duwng dwong chudn biéu thj méi twong quan gitra d6 hap thu quang A va ndéng dé C (ug/ml) cla cac
dung dich chuén twong &ng.

8.2 Xac dinh

Can khodng 10 g phdn mau thir da chudn bi (Diéu 7), chinh xac dén 0,1 mg, cho vao binh nén dung tich
250 ml (5.6). Hoa tan phan mau thir bing 50 ml cacbon tetraclorua (4.4), loc qua giy loc (5.10), néu can.

Chiét 3 13n, mbi 1an ding 30 ml etanol 50 % (4.7). Thu gép toan bé dich chiét & phia trén va cb dich
chiét cho d@én khi con khoang 5 ml bng may cét quay chan khéng (5.3) & nhiét dé tir 95 °C dén 100 °C
hoac ¢ dich chiét trén ndi cach thuy (5.4).

Chuyén phéan dich chiét da c6 vao binh dinh m&c 100 mi (5.5), dung etanol tuyét dbi (4.6) dé trang
dung cu dwng dich chiét va chuyén dich trang vao binh dinh mic. Thém 1 g canxi cacbonat (4.5) vao
binh dinh mtrc 100 ml, lac déu rdi thém etanol tuyét déi (4.6) dén vach. Dé I&ng rbi loc qua gidy loc khd
(5.10), thu dwoc dich lgc A.

L4y 5 ml dich loc A cho vao binh dinh mirc 50 mi (5.5) rdi thyc hién nhw @i véi binh 5 trong budc
chuén bj day mau chuan (8.1.1) nhung thay 5 mil dung dich chuén bang 5 ml dich loc A.

Do d6 hap thu quang A, clia dung dich nay & bwéc séng 500 nm véi mau tréng Ia binh 1 (xem 8.1.1).

9 Tinh két qua

Ham lwong TBHQ trong mau thiz, X, tinh béng miligam trén kilogam (mg/kg) theo cdng thirc (1):

CyxV _V,
X=ZX"" x0 1
o) (1)
Trong do:
C, landng d6 TBHQ trong dich loc A, dwoc xac dinh tir deéng chuén theo dd hap thu quang A,,
tinh b&ng microgam trén mililit (ug/ml);
m  la khéi lwgng miu thi, tinh bang gam (g);

V 1a thé tich binh dinh mic chira dung dich mau dé do quang, tinh béng mililit (trong truéng
hep nay V=50 ml);
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Vo Ia thé tich dich chiét thu dwor, tinh bing mililit (Vo = 100 ml);
V; la thé tich dich loc dung @& do quang, tinh bing mililit (V; = 5 ml).

Tién hanh phan tich trén hai mu thir song song véi 2 Ian can mau riéng biét. Hai két qua thu dwoc
khéng duoc léch qua 4 % so véi trj gia trung binh.

CHU THICH 1: Khi A« do duoc virot ra ngoai duemg chudn (A« nhé hon Az hoac Ién hon As) thi khi chudn bi dung dich thir 4&
do quang phai tang hay giam thé tich dich loc A, ddng thi digu chinh thé tich nuéc cAt phai cho thém vao cho dl 35 ml,

CHU THICH 2: Trong trueng hop may quang phé cé phan mém cho phép ty adng lap dudng chuén va tinh két qua miu do,
thi tién hanh theo huéng din clia may. Trueng hop khéng cé phan mém ty dong Iap dudng chudn va tinh két qua thi sau khi
do dugc cac @6 hap thy clia cac dung dich m3u chudn va dung dich thir, c6 thé 1am tidp theo mot trong 2 céch sau:

a) Dung phan mém Excel lap phuong trinh bac 1 cta duéng chudn:
A=a+bxC
Trong ab:
A la dd hdp thy;
C la ndng @6 TBHQ
Hé sb hdi quy, 7, phai trong khoang tir 1 dén 0,999.
Nbéng d6 TBHQ trong dich loc A:
Ce=(Ax-8)1b

b) V& dwéng chudn voi truc tung 18 A, truc hoanh 1a C, sau khi néi cac diém chuln phai thu dugc duéng thing khéng gly
gép. Dya vao db thi, xac dinh Ctheo A,.

10 Bao cao thtr nghiém

Béo céao thtr nghiém phai ghi rd:

a) moi thdng tin can thiét v& nhan biét day dt vé& mau thir;
b) phuong phép lay méu da st dung, néu biét;

c) phwong phap thir da sir dung, vién dan tiéu chuan nay;

d) moi diéu kién thao tac khéng qui dinh trong tiéu chudn nay, hoac dwoc xem la tuy v, cung véi moi
tinh huéng bét thwéng co thé anh hwdng dén két qua;

e) két qua thr nghiém thu duoc.
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Thw muc tai liéu tham khao
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thang 10 n&m 2005 ctia B truding B Y té.

[3] C. S. James, Analytical chemistry of foods, Alden Press/Great Britain, 1995, p.159-160.
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