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T I ª u   c h u È n   v I Ö t   n a m                              tcvn  6764 : 2000         

 

 
DÇu mì ®éng vËt vµ thùc vËt − X¸c ®Þnh hµm l−îng  

galat − Ph−¬ng ph¸p quang phæ hÊp thô ph©n tö 

Animal and vegetable fats and oils − Determination of gallates content − 

Molecular absorption spectrometric method 

 

 

 

1   Ph¹m vi vµ lÜnh vùc ¸p dông  

Tiªu chuÈn nµy qui ®Þnh ph−¬ng ph¸p quang phæ hÊp thô ph©n tö ®Ó x¸c ®Þnh riªng rÏ hµm l−îng c¸c galat 

Propyl, octyl vµ dodexyl, ®−îc sö dông lµm chÊt chèng oxi ho¸ trong dÇu mì ®éng vËt vµ thùc vËt. 

Khi cã c¸c chÊt chèng oxi ho¸ kh¸c cã thÓ ph¸t hiÖn vµ x¸c ®Þnh ®−îc theo ph−¬ng ph¸p qui ®Þnh trong 

TCVN 6349 :1998 (ISO 5558), th× ph¶i cÈn thËn khi biÓu thÞ kÕt qu¶, v× hµm l−îng nµy cã thÓ g©y ¶nh h−ëng 

vµ lµm cho gi¸ trÞ cña c¸c galat nhËn ®−îc cao h¬n kÕt qu¶ thùc tÕ. 

Chó thÝch -  §iÒu ®ã cã thÓ ®−îc chØ ra nh− sau : 

a)  ®èi víi hµm l−îng  cña mét trong 3 lo¹i galat lµ 200 mg/kg, th× chÊt chèng oxy ho¸ sau ®©y víi hµm l−îng tíi 

50mg/kg, còng  ¶nh h−ëng kh«ng ®¸ng kÓ ®Õn viÖc x¸c ®Þnh galat propyl vµ octyl:  

      −  ionox 100; 

 −  −  axit nordihydroguairetic (NDGA); 

 −  --  tertiobutylhydroquinon (TBHQ); 

     --  2,4,5 - trihydroxybutyrophenon (THBP); 

 b)  butylhydroxyanisol cã thÓ lµ nguån g©y nhiÔu. NÕu cã sù g©y nhiÔu th× sÏ quan s¸t thÊy sù dÞch chuyÓn cña pic 

t−¬ng øng víi ®é hÊp thô cùc ®¹i. 

2  Tiªu chuÈn trÝch dÉn 

TCVN 6128 : 1996 ( ISO 661: 1989) -  DÇu mì ®éng vËt vµ thùc vËt - ChuÈn bÞ mÉu thö; 

TCVN 2625 : 1999 ( ISO 5555: 1991) - DÇu mì ®éng vËt vµ thùc vËt - LÊy mÉu; 

TCVN 6349 : 1998 ( ISO 5558: 1982) - DÇu mì ®éng vËt vµ thùc vËt - Ph¸t hiÖn vµ nhËn biÕt c¸c chÊt chèng 

oxi ho¸ - Ph−¬ng ph¸p s¾c ký líp máng. 
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3   Nguyªn t¾c 

 ChiÕt tõng lo¹i galat tõ phÇn mÉu thö b»ng c¸c dung m«i thÝch hîp vµ x¸c ®Þnh b»ng c¸ch ®o quang phæ ë 

vïng cùc tÝm theo thø tù sau : 

− galat propyl; 

− galat octyl; 

− galat dodexyl. 

4   Thuèc thö 

C¸c thuèc thö ph¶i ®¹t chÊt l−îng tinh khiÕt ph©n tÝch vµ n−íc ®−îc dïng ph¶i lµ n−íc cÊt hoÆc n−íc cã ®é 

tinh khiÕt t−¬ng ®−¬ng. 

4.1  n - hexan. 

4.2  Amoni axetat, dung dÞch 10 g/l. 

4.3  Axetonitril, dung dÞch 32% (V/ V), ®¹t chÊt l−îng cã ®é truyÒn tèi thiÓu lµ 40% ë b−íc sãng 270 nm. 

     C¶nh b¸o - Axetonitril rÊt dÔ ch¸y, vµ ®éc khi hÝt vµo, tiÕp xóc víi da vµ khi ¨n ph¶i. 

4.4  Axetonitrit, dung dÞch 46% (V/ V), ®¹t chÊt l−îng cã ®é truyÒn tèi thiÓu lµ 40% ë b−íc sãng 270 nm. 

5   ThiÕt bÞ, dông cô 

Sö dông c¸c lo¹i thiÕt bÞ, dông cô th«ng th−êng trong phßng thÝ nghiÖm vµ: 

5.1  B×nh nãn, dung tÝch 500 ml. 

5.2  PhÔu chiÕt, dung tÝch 500 ml. 

5.3  Cèc, dung tÝch 150 ml. 

5.4  Pipet, dung tÝch 100 ml hoÆc èng ®ong h×nh trô, dung tÝch 100 ml. 

5.5  Phæ kÕ, cã cuvÐt víi chiÒu dµi ®−êng quang 10 mm, thÝch hîp víi viÖc ®o trong vïng tia cùc tÝm. 

6   LÊy mÉu 

 LÊy mÉu thÝ nghiÖm theo TVCN 2625 : 1999  (ISO 5555 :1991). 

7   Ph¸t hiÖn 

Theo TCVN 6349 :1998 (ISO 5558 :1982). 

8   C¸ch tiÕn hµnh 

8.1  ChuÈn bÞ mÉu thö 
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ChuÈn bÞ mÉu thö theo TCVN  6128 :1996 (ISO 661 :1989). 

8.2  PhÇn mÉu thö 

C©n 20 g mÉu thö  chÝnh x¸c ®Õn 0,1 g, cho vµo b×nh nãn (5.1). 

8.3  TiÕn hµnh x¸c ®Þnh 

Hoµ tan phÇn mÉu thö trong 250 ml n-hexan (4.1) vµ rãt toµn bé dung dÞch ®ã vµo phÔu chiÕt (5.2), röa b×nh 

víi mét Ýt n-hexan.  

TiÕn hµnh chiÕt vµ x¸c ®Þnh c¸c galat theo thø tù : galat propyl, galat octyl vµ galat dodexyl. 

8.3.1  X¸c ®Þnh galat propyl 

8.3.1.1  TiÕn hµnh chiÕt 

Dïng pipet hoÆc èng ®ong h×nh trô (5.4) thªm 100 ml dung dÞch amoni axetat (4.2) vµo phÔu chiÕt. 

L¾c, ®Ó yªn cho c¸c pha t¸ch líp, thu lÊy pha n−íc vµo cèc (5.3). TiÕn hµnh chiÕt thªm mét hoÆc Ýt nhÊt hai 

lÇn ®èi víi pha hexan, mçi lÇn víi 100 ml dung dÞch amoni axetat (4.2) vµ còng thu lÊy tõng phÇn dÞch chiÕt 

vµo c¸c cèc riªng rÏ (5.3). 

8.3.1.2  TiÕn hµnh x¸c ®Þnh   

§o ®é hÊp thô t¹i c¸c b−íc sãng 272 nm vµ 330 nm cña mçi dÞch chiÕt trong cuvet víi chiÒu dµi ®−êng 

quang 10 mm trªn phæ kÕ (5.5), dïng dung dÞch amoni axetat lµm dung dÞch ®èi chiÕu. TÝnh to¸n sù chªnh 

lÖch gi÷a c¸c gi¸ trÞ cña ®é hÊp thô ®· ®o ®−îc. Gäi c¸c kÕt qu¶ nµy lµ A1, A2 vµ A3 nÕu phï hîp. 

CÇn ®¶m b¶o r»ng ®· chiÕt ®−îc toµn bé galat propyl vµ kh«ng cã c¸c galat kh¸c bÞ chiÕt lÉn vµo b»ng c¸ch 

kiÓm tra l¹i viÖc tÝnh to¸n sù  chªnh lÖch c¸c gi¸ trÞ cña ®é hÊp thô ®· ®o ®−îc t¹i c¸c b−íc sãng 272 nm vµ 

330 nm cña lÇn chiÕt cuèi cïng ph¶i nhá h¬n 0,05. 

8.3.2  X¸c ®Þnh galat octyl 

8.3.2.1 TiÕn hµnh chiÕt 

Sau khi chiÕt galat propyl, dïng pipet hoÆc èng ®ong (5.4) cho thªm 100 ml dung dÞch axetonitril 32% (V/ V) 

(4.3) vµo pha hexan trong phÔu chiÕt. 

 L¾c, ®Ó t¸ch pha vµ thu pha n−íc vµo cèc (5.3). TiÕn hµnh chiÕt thªm mét hoÆc Ýt nhÊt hai lÇn, mçi lÇn víi 

100 ml dung dÞch axetonitril 32% (V/ V) (4.3) vµ thu lÊy tõng phÇn dÞch chiÕt vµo c¸c cèc riªng rÏ (5.3). 

8.3.2.2  TiÕn hµnh x¸c ®Þnh 

§o ®é hÊp thô t¹i c¸c b−íc sãng 272 nm vµ 330 nm cña mçi dÞch chiÕt trong cuvet víi chiÒu dµi ®−êng 

quang 10 mm trªn phæ kÕ (5.5), dïng dung dÞch axetonitril 32% (V/ V) (4.3) lµm dung dÞch ®èi chiÕu. TÝnh 

to¸n sù  chªnh lÖch gi÷a c¸c gi¸ trÞ  cña ®é hÊp thô ®· ®o ®−îc. Gäi c¸c kÕt qu¶ nµy lµ B1, B2 vµ B3 nÕu phï 

hîp. 
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CÇn ®¶m b¶o r»ng ®· chiÕt ®−îc toµn bé galat octyl vµ kh«ng cã c¸c galat kh¸c bÞ chiÕt lÉn vµo b»ng c¸ch 

kiÓm tra l¹i sù chªnh lÖch c¸c gi¸ trÞ cña ®é hÊp thô ®· ®o ®−îc t¹i c¸c b−íc sãng 272 nm vµ 330 nm cña 

lÇn chiÕt cuèi cïng ph¶i nhá h¬n 0,05. 

8.3.3  X¸c ®Þnh galat dodexyl 

8.3.3.1  TiÕn hµnh chiÕt 

Sau khi chiÕt c¸c galat propyl vµ octyl, dïng pipet hoÆc èng ®ong (5.4) cho thªm 100 ml dung dÞch axetonitrit 

46% (V/ V) (4.4) vµo pha hexan trong phÔu chiÕt. 

 L¾c nhÑ ®Ó tr¸nh t¹o huyÒn phï, ®Ó cho t¸ch pha, vµ lÊy pha n−íc cho vµo cèc (5.3). TiÕn hµnh chiÕt thªm 

mét hoÆc Ýt nhÊt hai lÇn, mçi lÇn víi 100 ml dung dÞch axetonitrit 46% (V/ V) (4.4) vµ thu lÊy tõng phÇn dÞch 

chiÕt vµo c¸c cèc riªng rÏ (5.3). 

8.3.3.2  TiÕn hµnh x¸c ®Þnh 

§o ®é hÊp thô t¹i c¸c b−íc sãng 272 nm vµ 330 nm cña mçi dÞch chiÕt trong cuvet víi chiÒu dµi ®−êng 

quang 10 mm trªn phæ kÕ (5.5), dïng dung dÞch axetonitrit 46% (V/ V) (4.4) lµm dung dÞch ®èi chiÕu. TÝnh 

to¸n sù chªnh lÖch gi÷a c¸c gi¸ trÞ cña ®é hÊp thô ®· ®o ®−îc. Gäi c¸c kÕt qu¶ nµy lµ C1, C2 vµ C3 nÕu phï 

hîp. 

CÇn ®¶m b¶o r»ng ®· chiÕt ®−îc toµn bé galat dodexyl vµ kh«ng cã c¸c galat kh¸c bÞ chiÕt lÉn vµo b»ng 

c¸ch kiÓm tra l¹i sù chªnh lÖch c¸c gi¸ trÞ cña ®é hÊp thô ®· ®o ®−îc t¹i c¸c b−íc sãng 272 nm vµ 330nm 

cña lÇn chiÕt cuèi cïng ph¶i nhá h¬n 0,1. 

9   BiÓu thÞ kÕt qu¶ 

9.1  Hµm l−îng galat propyl ®−îc tÝnh to¸n b»ng miligam trªn kilogam (ppm) cña s¶n phÈm theo c«ng thøc : 

(A1 + A2 + A3) x 106 
 ___________________________ 

430 x m 

   trong ®ã  

 A1    A2  vµ A3    lµ c¸c gi¸ trÞ chªnh lÖch gi÷a c¸c ®é hÊp thô ®o ®−îc ë b−íc sãng 272 nm vµ 330 nm cña 

tõng dÞch chiÕt (xem 8.3.1.2) ; 

 m lµ khèi l−îng cña phÇn mÉu thö, tÝnh b»ng gam (8.2).  

9.2  Hµm l−îng galat octyl ®−îc tÝnh to¸n b»ng miligam trªn kilogam (ppm) cña s¶n phÈm theo c«ng thøc : 

(B1 + B2 + B3) x 106 
___________________________ 

370 x m 

   trong ®ã  

B1    B2  vµ B3    lµ c¸c gi¸ trÞ chªnh lÖch gi÷a c¸c ®é hÊp thô ®o ®−îc ë b−íc sãng 272 nm vµ 330 nm  

cña tõng dÞch chiÕt (xem 8.3.2.2) ; 

m  lµ khèi l−îng cña phÇn mÉu thö, tÝnh b»ng gam (8.2).  
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9.3  Hµm l−îng galat dodexyl ®−îc tÝnh to¸n b»ng miligam trªn kilogam (ppm) cña s¶n phÈm theo c«ng thøc 

: 

(C1 + C2 + C3) x 106 
____________________________ 

280 x m 

   trong ®ã  

C1    C2  vµ C3    lµ c¸c gi¸ trÞ chªnh lÖch gi÷a c¸c ®é hÊp thô ®o ®−îc ë b−íc sãng 272 nm vµ 330 nm 

cña tõng dÞch chiÕt (xem 8.3.3.2) ; 

m  lµ khèi l−îng cña phÇn mÉu thö, tÝnh b»ng gam (8.2).  

10   B¸o c¸o kÕt qu¶ 

B¸o c¸o kÕt qu¶ cÇn ph¶i nªu râ ph−¬ng ph¸p ®· sö dông vµ kÕt qu¶ thu ®−îc. B¸o c¸o kÕt qu¶ còng ®−îc 

®Ò cËp ®Õn mét sè c¸c ®iÒu kiÖn thao t¸c kh¸c kh«ng qui ®Þnh trong tiªu chuÈn nµy còng nh−  mét sè c¸c chi 

tiÕt cã thÓ ¶nh h−ëng ®Õn kÕt qu¶ thö. 

B¸o c¸o kÕt qu¶ còng bao gåm tÊt c¶ c¸c th«ng tin cÇn thiÕt ®Ó nhËn d¹ng ®Çy ®ñ vÒ mÉu thö. 

 

 

 

___________________________ 


