L&i néi dau
TCVN 6428:2007 thay thé TCVN 6428:1998;
TCVN 6428:2007 hoan toan tuong duong véi ISO 5518:2007,

TCVN 6428:2007 do Ban ky thuat tiéu chudn TCYN/TC/F10 Rau qua va
sén phdm rau qud bién soan, Téng cuc Tiéu chudn Po ludng Chat ludng

dé nghi, Bo Khoa hoc va Céng nghé cong bé.



TIEUCHUAN QUOC GIA TCVN 6428:2007

Xuat ban lan 2

Rau, qua va san pham rau, qua -
Xac dinh ham ludng axit benzoic — Phuong phap quang phé

Fruits, vegetables and derived products —
Determination of benzoic acid content — Spectrophotometric method

-

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh phuong phap xac dinh ham ludng axit benzoic trong rau, qua va san pham

rau qua.

Vi cac axit clordbenzoic la cac chat chéng oxi hoa nén phucng phap nay khéng thé ap dung khi cé mat
axit p-clorobenzoic, vi phé hap thu clia axit nay rat gan véi phd hap thu clia axit benzoic. Phuong phap
nay cling khéng thé st dung khi c6 mat clia axit xinamic, do oxi hoa axit cromic chuyén hod thanh axit

benzoic.

CHU THICH  Axit cromic dugc xac dinh theo axit benzoic trong phuong phap nay néi chung ching chi ton tai ¢
dang vét trong céc loai rau va theo d6 né khdng anh hudng dén két qua thu duoc, ngoai trif trong trudng hop vo

cay qué cé chta mot luong 16n hon.
2 Nguyén tac

Mau th dugc déng hod, sau d6 duodc pha lodng va axit hoa phan mau thd. Axit benzoic dudc chiét
bang dietyl ete, roi dudc chiét tiép bang kiém va tinh ché bang oxi hoa s dung kali dicromat da axit

hoa. Axit benzoic tinh sach hoa tan trong dietyl ete dudc xac dinh béng cach do quang pho.

3 Thudc thu

Céac thudc thr dugc st dung phai thudc loai phan tich va nudc dudc st dung phai la nudc cét hodc nude
c6 do tinh khiét tucng duong.

3.1 Axit tartric [COOH(CHOH),COOH], dang tinh thé.



3.2 Natri hydroxit (NaOH), dung dich khoang 1 mol/l.
3.3 Kali dicromat (K,Cr,0O,), dung dich chita 33 g/l dén 34 g/I.

3.4 Axit sulfuric loang (H,S0O,), thu dudc bang cach pha lodng 2 phan thé tich axit sulfuric dam dac

(2,0 = 1,84 g/ml) v6i 1 phan thé tich nudc.
3.5 Dietyl ete [(CH;CH,),0], m&i chung céat.
3.6 Axit benzoic (C;H,COOH), dung dich chuan trong dietyl ete cha 0,100 g/l.

3.7 Natri hydro cacbonat (NaHCO.,), dang tinh thé.

4 Thiét bi, dung cu

S dung cac thiét bi, dung c; clia phong th& nghiém théng thudng va cu thé nhu sau:
4.1 Binh dinh mure, dung tich 50 ml va 1000 ml.

4.2 Coc c6 mo, dung tich 50 ml va 100 ml.

4.3 Pipet chia vach, dung tich 10 ml, 20 ml va 50 ml.

4.4 Binh, dung tich 250 ml, ¢c6 nut thly tinh mai va lam tir thdy tinh bosilicat.

4.5 Phéu chiét, dung tich 100 ml va 500 m!.

4.6 Dia bay hoi, duong kinh khoang 10 cm.

4.7 N&i cach thuy, c6 thé kiém soat dudc & nhiét dd 70 °C dén 80 °C.

4.8 Bo6 dong hoa hoac c¢di, thich hap.

4.9 May do quang phé dung cho xac dinh trong vung cuc tim, dudc trang bi mét may do don sac cbd
thé do chinh xac dén 0,5 nm, c6 cac cuvet silic v&i chiéu dai dudng quang la 10 mm hoac 20 mm (t6t

nhéat Ia 20 mm dé tang do nhay), c6 nat thiy tinh mai.

4.10 Can phan tich.

5 Lay mau

Méu gl dén phong thr nghiém phai 14 mau dai dién va khéng bi hu hdng hoac thay d8i trong qua trinh

bao quan hoac van chuyén.




6 Céach tién hanh

6.1 Chuan bi mau thu

6.1.1 San pham dang 16ng (vi du:nudc ép qué, san pham dang l6ng ¢6 thit qua, sird)
Trén k¥ mau phong thir nghiém.

6.1.2 San pham dang sét (vi du:mit qua, mat nhiéu)

Péng héa mau phong thir nghiém sau khi da trén ky mau.

6.1.3 San pham dang ran (vi du:qua, rau)

Cat mét phan mau phong thit nghiém thanh cac miéng nho va loai bo hat, cuéng va cac phan non, néu

can. Dong hoéa can than kfhoéng 40 g mau.
6.1.4 San pham lanh dong hodc lanh déng sau

Cho san pham lanh dong hoac lanh déng sau tan bang trong binh kin, bo hat, cudng va cac phan non,

néu can, réi trén nudc tan ra véi san pham va tién hanh theo 6.2.1, 6.2.2 hoac 6.2.3.
6.2 Chuan bi phan mau thu
6.2.1 San pham dang long

Dung pipet (4.3) 1dy 20 ml mau thir (6.1) khéng chita cac thanh phan Io Iting, pha loang Vvoi khoang
50 ml nudc va chuyén vao phéu chiét 500 ml (4.5) (phéu chiét A).

Phan mau thit cling cé thé dudc I8y theo khéi liong bang cach can khoang 20 g mau thir, chinh xéc
dén 0,01 g.

6.2.2 San pham dang Idng c6 thit qua

Lay 20 ml mau thit (6.1). Cho vao bdé déng hoa hoac cdi (4.8) va pha loang bang 20 ml nudc. Sau khi gan,
loc dich 16ng thu dudc.

Tién hanh hai Ian lién tiép, cho 20 ml nudc vao phan can va sau khi gan, loc dich long thu duoc.
Thu lay dich‘loc truc ti8p vao phéu chiét 500 ml (4.5) (phéu chiét A).

C6 thé 18y mau thit theo khéi lugng bang cach can khoang 20 g mau th(, chinh xac dén 0,01 g.




6.2.3 San pham dang sét hoic rin

Can khoang 10 g mau th(r (6.1) chinh xac dén 0,01 g va dung khoang t 30 ml d&n 40 ml nudc dé
chuyén hét mau vao binh 250 ml (4.4).

Cho khoang 50 mg natri hydro cacbonat (3.7) vao binh (xem chu thich). Lac, sau dé dat binh vao néi
cach thuy (4.7), duy tri nhiét dé & 70 °C dén 80 °C, va dé yén trong 15 min dén 30 min. Loc dich chua

trong binh va trang binh hai 1an, moi lan st dung 15 ml dén 20 ml nudc.
Thu toan bd dich loc vao phéu chiét 500 ml (4.5) (phéu chiét A). D& nguéi.

CHU THICH  Viéc b8 sung natri hydro cacbonat nham trung hoa axit benzoic do vét cia né cé thé bi mat do

qua trinh bay hoi.

6.3 Chiét axit benzoic

-

CANH BAO - Can chu y cac nguy hiém khi sir dung dietyl ete, day la hop chit rit dé chay, né va

nguy hiém.

6.3.1 Cho 1 g axit tartric (3.1) vao phéu phan tach A (4.5) c6 chra phan mau thé da pha loéng (6.2),
thém 60 ml dietyl ete (3.5) va lac kY.

Dé cho dung dich phan I6p, sau d6 thu Ip ete trong phéu chiét 500 ml (4.5) thir hai (phéu chiét B).
Rita pha long trong phéu chiét thir nhat (A) bang 60 ml dietyl ete.
D& cho dung dich phan I8p, sau dé thu I6p ete trong phéu chiét (B) c6 chia 16p ete dau tién thu dugc.

Tién hanh tuong tu véi dich chiét thir ba véi 30 mi dietyl ete va tron 16p ete thu dudc véi hai I8p ban dau
trong phéu chiét (B).

6.3.2 Chiét axit benzoic tr dung dich ete bang viéc thém Ian lugt 10 ml va sau do 5 ml dung dich natri

hydroxit (3.2), va ti€p theo Ia hai lan 10 ml nuéc. Sau méi Ian thém, lac, réi dé phan I6p va thu pha 16ng.

Thu pha long vao mét dia bay hoi (4.6). Dat dia vao noi cach thuy (4.7), gilt nhiét & 70 °C d&n 80 °C cho

dén khi thé tich dung dich kiém giam xuéng khodng mét nita, dé loai bo dietyl ete hoa tan con du:
6.4 Tinh ché axit benzoic

Sau khi d& ngudi, rét dich trong dia vao binh 250 ml (4.4) ¢ chita hén hgp cua axit sulfuric loang (3.4)
va 20 ml dung dich kali dicromat (3.3). Day nap binh va dé yén it nhat 1 h.



Cac chat bao quan khac thu dugc tir axit benzoic c6 thé xuat hién. Trong trudng hop nay, dé yén binh it
nhat 3 h dé oxi hda hoan toan ba axit hydroxybenzoic va tranh gay nhiéu phép xac dinh. Viéc tang thém
thai gian phan (mg khéng anh hudng gi, do axit benzoic chiu dugc hén hop oxi hda nay.

Khi san phdm ban dau ciing chla axit sorbic, can phai oxi hoa kéo dai dén 24 h dé ddm bao rang da

phan hly hoan toan axit nay.
6.5 Chiét axit benzoic da tinh ché

Chiét axit benzoic bang cach xU ly dung dich trén (6.4) hai lan véi 20 ml dén 25 ml dietyl ete (3.5), thu
dung dich ete. Ria dung dich ete hai lan bang vai mililit nuéc. Sau d6 gan that can than, loc qua gidy
loc kho va thu dich loc vao binh dinh mic 50 ml (4.1). Rla gidy loc véi vai mililit dietyl ete, thém dung

moi rfa vira d0 dé pha loang dén vach.
6.6 Phuong phap xac dinh

St dung may do quang phé (4.9), do dé hap thu clia dung dich ete (6.5) tuong (ing vi dé hap thu clia
dietyl ete tinh khiét & budc séng 267,5 nm, 272 nm va 276,5 nm (xem chu thich).

D6 hap thu tinh theo axit benzoic trong cong thic nay déi véi phuong phap so sanh & budc song
272 nm la:

trong do
A, la do hap thu & 267,5 nm:
A, la dé hap thu d 272 nmm;
A; 1a dd hap thu & 276,5 nm.

CHU THICH Kiém tra phd hap thu ciia dung dich ete clia axit benzoic da tinh ché dé nhan biét cac tinh chat

clia san pham nay qua su c6 mét cha hai pic & budc séng 272 nm va 279 nm.

Axit benzoic da chiét bang dietyl ete dugc xac dinh bang cach do dé cao clia cac pic tuong (ng & budc séng 272
nm doéi vai duong th&ng ndi cac diém trén hé truc toa db gita budc song 267,5 nm va budc song 276,5 nm.

6.7 S& lan xac dinh

Tién hanh hai phép xac dinh trén cling moét mau thi (6.1).



6.8 Dung dudng chuan

Lay 1an lugt 5 ml, 7,5 ml, 10 ml, 12,5 ml, 15 ml va 20 ml dung dich axit benzoic chuén (3.6) cho vao mot

day sau binh dinh muic 50 ml (4.1). Pha loang dén vach bang dietyl ete (3.5).
Dung dich thu dugc chda lan lugt 10 mg, 15 mg, 20 mg, 30 mg va 40 mg axit benzoic trén lit.

V& dudng cong mo ta cac phép do khac nhau theo ham ludng axit benzoic dudc chi ra & trén, tinh bang

miligam trén lit.

7 Tinh toan va biéu thi két qua
7.1 Phan mau thir 13y bing pipet

Ham lugng axit benzoic, tinh bang miligam trén Iit sdn pham, ﬂuut_:ié tinh theo cong thic:
my X —=2 Sm,

trong d6 m, la khéi lugng clia axit benzoic doc dudc tir dudng chuén (6.8), tinh bang miligam.
7.2 Phan mau thir 1ay bing cach can
Ham lugng axit benzoic, tinh bang miligam trén kilogam san pham, theo cong thirc sau day:

50
m,

trong doé

m, la khéi lugng chia phan mau thit (6.2), tinh bing gam:

m, la khoi lugng clia axit benzoic doc tir dudng chudn (6.8), tinh bang miligam.
8 Do lap lai

Cheénh léch tuyét doi gilta cac két qua clia hai phép thlr don 1& doc 1ap, thu duoc khi st dung cung mot
phudng phéap trén vat liéu th( gicng hét nhau trong cling mét phong thi nghiém do mét ngudi thuc hién
sU dung cting thiét bi thuc hién trong mot khoang thai gian ngén khéng qua 5 % cac truong hdp vudt

qua 10 ml axit benzoic trén lit hoac trén kilogam san pham, tly vao tiing truong hop cu thé.

CHU THICH Phuong phap cho phép xac dinh lugng axit benzoic chinh xac dén 2 mg khi san pham cha du6i

50 mg trén lit hodc kilogam san pham.



10 Bao cao thir nghiém

Bao cao th(i nghiém phai ghi ré:

a) moi théng tin can thiét d& nhan biét day di vé mau thd;

b) phuong phap 18y mau da st dung, néu biét;

¢) phuong phap th nghiém da dung, vién dan tiéu chuan nay;

d) moi chi tiét thao tac khéng dugc quy dinh trong tiéu chudn nay hoac nhiing diéu dudc coi la tuy y

cling nhu cac su cé bat ky ma c6 thé anh hudng dén két qua;

e) két qua thu dudc hodc néu dap Ung dugdc yéu cau vé do 1ap lai thi néu két qua cudi cling thu dudc.



