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L&i n6i dau

TCVN 8900:2012 dwoc xay dyng dya trén co s&¢ JECFA 2008, Combined compendium of food
additive specification, Volume 4: Analytical methods, test procedures and laboratory solutions used by
and referenced in the food additive specifications.

TCVN 8900:2012 do Cuc An toan vé sinh thyc pham té chirc bién soan, Bo Y té d& nghi, Téng cuc
Tiéu chuln Do lwéng Chét Ivong thdm dinh, Bd Khoa hoc va Céng nghé céng bé.

Bb tiéu chudn TCVN 8900, Phu gia thuc phdm — Xac dinh thanh phén v6 co bao gdm céc phan sau:

—  TCVN 8900-1:2012, Phu gia thuc phdm — Xéc dinh céc thanh phén v6 co — Phén 1: Ham luong
nuéc (phuong phép chuén dé Karl Fischer);

- TCVN 8900-2:2012, Phu gia thuc phdm — Xéc dinh céc thénh phén vé co — Phén 2: Hao hut khéi
luong khi sy, hadm lueng tro, chét khéng tan trong nuoéc vé chét khéng tan trong axit;

- TCVN 8900-3:2012, Phu gia thuc phdm — Xac dinh céc thanh phén v6 co — Phén 3: Ham luong
nito (Phuong phéap Kjeldahl);

—  TCVN 8900-4:2012, Phu gia thuc phdm — Xéc dinh céc thanh phén vb co — Phan 4: Ham luong
phosphat va phosphat mach véng;

-~ TCVN 8900-5:2012, Phu gia thuc phdm — Xé4c dinh céc thanh phén v6 co — Phén 5: Céc phép thir
gidéi han;
~  TCVN 8900-6:2012, Phuy gia thuc phdm — X4c dinh céc thanh phdn vé co — Phén 6: Bjnh lugng

antimon, bari, cadimi, crom, @ng, chi va kém bdng do phd hép thu nguyén ti ngon Iira;

-~ TCVN 8900-7:2012, Phu gia thuc phdm — Xéc dinh céc thanh phdn v6 co — Phén 7: Binh luong
antimon, bari, cadimi, crom, ddng, chi va kém bdng do phd phét xa nguyén t& plasma cadm ing
cao tén (ICP-AES);

— TCVN 8900-8:2012, Phu gia thuc phdm — Xéc dinh céc thanh phén vé co — Phén 8: Binh luong
chi va cadimi béng do phb hép thu nguyén ti dung 16 graphit;

- TCVN 8900-9:2012, Phu gia thuc phdm — Xac dinh céc thanh phén vé co — Phén 9: Binh lvong
asen va antimon bdng do phé hép thu nguyén t hydrua héa;

- TCVN 8900-10:2012, Phu gia thuc phdm — X4c dinh cac thanh phén v co— Phén 10: Binh lwong
thily ngén bang do phd hép thu nguyén tir hda hoi lanh.
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Phu gia thirc phdm — Xac dinh cac thanh phén vé co -
Phén 1: Ham lwong nwéc (Phwong phap chuén dd Karl Fischer)

Food additives — Determination of inorganic components —
Part 1: Water content (Karl Fischer titrimetric method)

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuén nay quy dinh phrong phap xac dinh ham Iwong nudéc trong phu gia thyc phédm béng
phwong phap chuén db Karl Fischer.

2 Nguyén tic

Ham Iwong nuwéc dwoc xac dinh bing phwong phép chuén d6 Karl Fischer, dwa trén phan (ng dinh
lwong clia nwéc voi dung dich khan cta luu huynh dioxit va idt véi si cé mét cia chét dém phan tng
véiion H*. Trong dung dich chudn @6 ban dau, con duoc goi la thube thir Karl Fischer, leu huynh dioxit
va iét dwoc hoa tan trong pyridin va metanol.

CHU THICH: Qué trinh chudn d6 duoc tidn hanh v&i metanol khan 1am dung mai hoa tan mAu; tuy nhién, co thé sir dung cac
dung méi khac phit hop cho nhirng mu thir déc biét hay bit thudng. Cac chét cé thé anh hudng tdi két qua phan tich gdm
ion sét (Ill), clo va cac tac nhan oxy hoa tuong ty, cling nhu lugng dang ké axit manh hoc bazo manh, phosgen hoc bét cir
tac nhan nao cho phép oxy hoa iodua thanh iét, 1am héng thuéc thir va cho két qué méu thir hoan toan khan trong khi thirc té
vEn c6 nizdc (am tinh gid). C6 thd thém 8-hydroxy-quinolin vao cée phan (ng dé loai trlr &nh hudng cla ion sét (). Anh
huéng cta clo ¢4 thé dugce loai trir bing 3Oz hosic mét hydrocarbon khéng no. C6 thé thém lugng du pyridin hodic cac amin
khac vao binh ¢ loai trir &nh hudng cla axit manh. C6 thé thém du axit axetic hodc cac axit carboxylic khac dé lam giam
anh huéng clia c-c bazo manh, Cac aldehyt va xeton co thé phan &ng vai dung dich, cho két qué méu cb nudc trong hi
detector khdng bao gi&r dat 161 didm két thic (duong tinh gid).

3 Thuébce the

CANH BAO: Pyridin 1a chit ddc. Nguwdi phan tich cén cé bién phap bao hé phu hop va moi thao
tac ohai dwoc 1:én hanh trong ta hit khéi.

T&t ¢ thids tiit Gues str dung phdi 13 loai tinh khiét phan tich. Nwéc st dung phéi 1a nwéc cét ho3c
peos oS Ju uoh <higi twong dwong, trie khi cé quy dinh khac.
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3.1 Thudc thir Karl Fischer.

GHU THICH: Néu cn pha lo&ing thubc thir Karl Fischer, phai thyc hign theo chi din clia nha san xuét. C6 thé sir dung metanol
ho#c dung mdi hCru co thich hgp khac nhu etylen glycol monometyl ete lam chét pha lo&ng.

3.2 Metanol khan tuyét déi hodc dung méi thich hop khac.

CHU THICH: C6 thé diing thuéc thir chira cac dung mai hoc bazo thay cho pyridin va/hosic alcohol khac thay cho metanol. Hén
hap thubc thir ndy c6 thé dugc trén s8n va ban dudi dang lo dung dich hogic dugc dong trong cac lo riéng ré, chi dugc trén vao
nhau tao thanh hdn hop thuée thir ngay khi dinh Iegng.

4 Thiét bi, dung cu
Str dung céc thiét bi, dung cu ctia phong thlr nghiém théng thudng va cu thé cac thiét bi, dung cu sau:
4.1 Thiét bi chun @, loai chun @6 thé tich hoac chudn d6 dién thé.

C6 thé diing bét ci thiét bi nao cho phép cach ly tét véi hoi &m trong khéng khi va xac dinh dwoc diém
két thuc.

Trong trrdng hop dung dich khéng mau duoc chuén dé tryc tiép, diém két thic co thé quan sat duwoc
bing mét thwéng qua sy d8i mau tir mau hoang yén sang mau hé phach.

Théng thudng, diém dirng dwoc x4c dinh bang phwrong phap do dién thé. St dung thiét bi chuén d6 co
dién thé khodng 200 mV giira hai dién cyc platin (dién tich khodng 5 mm? va cach nhau khodng 2,5 cm)
nhiing trong dung dich cin chudn . Tai diém két thic clia qué trinh chudn @6, mét lygng nhé thubc thir
du s& 1am tang cudng @6 dong Ién khodng 50 pA dén 150 pA trong 30 s @én 30 min, tly thuéc vao dung
dich cAn chudn db. Thoi gian ngén nhét khi chét thir hoa tan trong thuéc thir Karl Fischer. Véi cac chét
rén khong phan tan ngay vao dung dich trong thudc thir Karl Fischer s& cin thoi gian dai hon. Vi mét sé
thiét bi chun @6 tw ddng, sw thay adi ddt ngdt vé dong hay thé tai @iém két thic sé dong van buret cung
cép thubc thir & chuén @o.

Thiét bi c6 ban sén thuong bao gdm mét hé théng kin c6 mét hay hai buret ty déng va mét binh chuén
@6 c6 nép day that kin dwoc I&p cac dién cyc cin thiét va mot que khudy tir. Khdng khi trong hé théng
duorc gite khd nhe chét hut &m thich hop nhir phospho pentoxit va binh chuén @6 co thé duoc suc truée
baing ludng nito' khd hodc ludng khong khi khd.

4.2 Cén, c6 thé can chinh xac @én 0,1 mg.
4.3 Pipet.
4.4 Micropipet.

4.5 Xyranh.
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5 Liy miu

Viéc 14y mau khéng quy dinh trong tiéu chuén nay.

M&u duoc gl dén phong thir nghiém phai la m3u dai dién, khong bi hw héng hozc bién a@di trong suét
qué trinh bdo quan va van chuyén.

6 Cach tién hanh
6.1 Chuén bi mau thee

Can mét lwong mAu thir cb chira twong (g khoang tir 10 mg dén 250 mg nwéc, chinh xac dén 0,1 mg.
Néu mau thir hat &m, can chinh xac mét lwong mau thir vao binh chira thich hop. Dung xyranh (4.5)
thém mét thé tich chinh xac metanol (3.2) vao binh, I&c dé hoa tan mau thir. Lam kho xyranh, sau d6
diing xyranh Iy dung dich tir binh chira chuyén sang binh chun a6 (4.1) da chudn bi treéc nhu trong
6.3. L&p lai qué trinh nay thém mét 1&n véi mét thé tich chinh xac metanol (3.2), chuyén phén dich rira
nay vao binh chun dd va tién hanh chudn @6 ngay.

Xac dinh ham lwong nwéc (tinh theo miligam) trong lwgng dung mdi bing lwong da ding @& hoa tan
mAu va trang rira binh dwng mau cing xyranh, 18y ham lvong nwéc thu dwoc khi chuén @6 méu the
(tinh theo miligam) trir di ham lwong nwéc trong dung moi, dé thu dwoc ham lwong nudce thyc cd

trong mau.
6.2 Chudn hoa thudc thir

Cho mét lirong metanol (3.2) vao binh chuén @6 (4.1) ai ngép dién cyc, thém vira di thudc thir Karl
Fischer (3.1) dé tao mau déc treng hodc tao ra dong dién tryc tiép 1a 100 pA £ 50 pA tai dién ap
khoang 200 mV.

CHU THICH: Metanol tinh khiét cé thé Iam detector tr& nén qua nhay, nhét |a tai mirc ham lrong nude (mglkg) thép, 1am
phan anh sai mirc d6 khan cila mu va lam cham héi phyc sau mdi 14n thém thuéc thir. Didu nay 1am cham téc 46 chudn dd

va co thé 1am hé théng nhi&m Am tir mdi truérng khi qua trinh chudn d6 kéo dai. Do d6, thém cloroform hogc dung méi khong
d&n dién tuong ty sé 1am gidm dd nhay clia detector va cai thién qua trinh phan tich.

P& xac dinh ham lrong nwéc rét nhd (dudi 1 %), thém nhanh 25 pl (25 mg) nwéc tinh khiét bang
xyranh 25 pl hodc 50 pl (4.5) va chuéin 46 dén diém két thuc.

Tinh hé sé dwong lrong nuéc, F, bing miligam nuéc trén mdi mililit thudc ther, theo cong thikc:
F=25/V

Trong 86: V14 thé tich clia thubc thiv Karl Fischer d& dung trong I&n chudn a6 thir hai, tinh theo mililt (ml).
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Dé xac dinh chinh xac mét lvong nuéc dang ké (trén 1 %), thém nhanh mét lvong nuéc tinh khiét tir
25 mg dén 250 mg (25 pl @én 250 i), str dung pipet (4.3) hodc xyranh (4.5) hay micropipet (4.4) da
dwoc chudn héa trwée, Iwong nwdc st dung dwoc quyét dinh bdi ndng 6 cua thube thir va thé tich
buret. Chudn @6 dén didm két thuc.

Tinh hé sé dwong lwong nwéc, F, bing miligam nwéc trén méi mililit thube thir, theo céng thire:
F=wN
Trong d6:
W lakhéi lwong clia nwérc, tinh theo miligam (mg);
V  lathé tich cta thuéc thir Karl Fischer 44 dung, tinh theo mililit (ml).
6.3 Cach tién hanh

Chuyén tir 35 ml dén 40 ml metanol (3.2) vao binh chudn db (4.1), trir khi ¢6 quy dinh khéc va chuén
46 béng thuéc thir Karl Fischer (3.1) dén diém két thiic xac dinh duoc bing mét thiwdng hodc bang do
dién thé @& phan (ng hét véi lvong nudc co thé cb (thé tich khéng dwoc dung trong phép tinh két

qua).

Cho nhanh m&u thir a4 chudn bi (xem 6.1) vao céc, khudy déu va chudn dé tiép biing thuéc thir Karl
Fischer (3.1) t6i diém két thiic x4c dinh bang mét thudng hodc béng do dién thé.

7 Tinh két qua

Ham long nudc cb trong méu, X, tinh bang phén trdm khéi lwong (%), duoc tinh theo cong thirc sau:

SxF

X = x100

Trong dé:
S lathé tich clia thubc thir Karl Fischer da diing trong 14n chuén dé th hai, tinh bang mililit (ml);
F lahé sé dwong lvong nwéc clia thube thiy Karl Fischer, tinh béng miligam trén mililit (mg/ml);

w 12 khéi lvgng mau thir, tinh bang miligam (mg).



TCVN 8900-1:2012
8 Bao cao thir nghiém
Béo cao thir nghiém phai ghi ré:
a) phuwong phap ldy miu da st dung, néu biét;
b) phuong phap thir da dung, vién dan tiéu chuan nay;
c) két qua thir nghiém thu duorc;

d) tat ca cac chi tiét thao tac khéng quy dinh trong tiéu chuén nay, hodc tuy ¥ Iwa chon cling véi cac
chi tiét bét thwéng nao khac co thé anh huwdng dén két qua;

e) moi thong tin c&n thiét G& nhan biét ddy AG vé méu th.
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