TIEU CHUAN VIET NAM TCVN 6764 : 2000

Dau m& dong vat va thuc vat — Xac dinh ham lugng
galat — Phuong phap quang ph5 hap thu phan ti

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

Molecular absorption spectrometric method

1 Pham vi va linh vuc ap dung

Tiéu chudn nay qui dinh phuong phap quang phd hap thu phan ti dé xac dinh riéng ré ham luong cac galat

Propyl, octyl va dodexyl, dudc s dung l1am chéat chdng oxi hoa trong dau md déng vat va thuc vat.

Khi c6 cac chat chéng oxi hoa khac co thé phat hién va xac dinh dudc theo phuong phap qui dinh trong
TCVN 6349 :1998 (ISO 5558), thi phai can than khi biéu thi két qua, vi ham Iugng nay c6 thé gay anh hudng
va lam cho gia tri clia cac galat nhan dudc cao hon két qua thuc té.
Chu thich - Diéu d6 c6 thé dudc chi ra nhu sau :
a) doi vGi ham lugng cla mot trong 3 loai galat 1a 200 mg/kg, thi chat chéng oxy hoa sau day v6i ham lugng t6i
50mg/kg, cling anh hudng khéng dang ké dén viéc xac dinh galat propyl va octyl:
— ionox 100;
— — axit nordihydroguairetic (NDGA);

— -- tertiobutylhydroquinon (TBHQ);
-- 2,4,5 - trihydroxybutyrophenon (THBP);
b) butylhydroxyanisol cé thé 14 nguén gay nhiéu. Néu cé su gay nhiéu thi s& quan sat thdy su dich chuyén cla pic
tuong Ung vGi 6 hap thu cuc dai.

2 Tiéu chuan trich dan
TCVN 6128 : 1996 ( 1ISO 661: 1989) - Dau md dong vat va thuc vat - Chuan bi mau thir;
TCVN 2625 : 1999 ( ISO 5555: 1991) - DAu m& dong vat va thuc vat - Ldy mau;

TCVN 6349 : 1998 ( ISO 5558: 1982) - DAu m& dong vat va thuc vat - Phat hién va nhan biét cac chat chéng
oxi hoa - Phuong phéap sac ky 16p mdng.



TCVN 6764 : 2000
3 Nguyén tac

Chiét tiing loai galat t&r phan mau thlr bang cac dung méi thich hdp va xac dinh bang cach do quang phé 6
vung cuc tim theo thir tu sau :

— galat propyl;

— galat octyl;

— galat dodexyl.

4 Thudc thur

Céc thudc th phai dat chat lugng tinh khiét phan tich va nudc dugc dung phai la nudc cat hodc nudc cd dod
tinh khiét tuong duong.

4.1 n - hexan.

4.2 Amoni axetat, dung dich 10 g/l.

4.3 Axetonitril, dung dich 32% (V/ V), dat chat luong cé d6 truyén téi thiéu 1a 40% & budc séng 270 nm.
Canh bao - Axetonitril rat dé chay, va doc khi hit vao, tiép xtc véi da va khi an phai.

4.4 Axetonitrit, dung dich 46% (V/ V), dat chat luong c6 do truyén t6i thiéu 1a 40% & budc séng 270 nm.

5 Thiét bi, dung cu

S dung céc loai thiét bi, dung cu thdng thudng trong phong thi nghiém va:
5.1 Binh nén, dung tich 500 ml.

5.2 Phéu chiét, dung tich 500 ml.

5.3 Cdc, dung tich 150 ml.

5.4 Pipet, dung tich 100 ml ho&c éng dong hinh tru, dung tich 100 ml.

5.5 Phé k&, co cuvét vai chiéu dai dudng quang 10 mm, thich hgp véi viéc do trong viing tia cuc tim.

6 Lay mau

L&y mAu thi nghiém theo TVCN 2625 : 1999 (ISO 5555 :1991).

7 Phat hién

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

8 Cach tién hanh

8.1 Chuan bi mau thi
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Chuén bi mau thir theo TCVN 6128 :1996 (ISO 661 :1989).
8.2 Phan mau tha
Can 20 g mau thr chinh xac dén 0,1 g, cho vao binh nén (5.1).
8.3 Tién hanh xac dinh

Hoa tan phan mau th{r trong 250 ml n-hexan (4.1) va rét toan bd dung dich dé vao phéu chiét (5.2), rlra binh

vGi mot it n-hexan.

Tién hanh chiét va xac dinh cac galat theo thir tu : galat propyl, galat octyl va galat dodexyl.

8.3.1 Xac dinh galat propyl

8.3.1.1 Tién hanh chiét

Dung pipet ho&c 6ng dong hinh tru (5.4) thém 100 ml dung dich amoni axetat (4.2) vao phéu chiét.

L&c, dé yén cho cac pha tach 16p, thu Idy pha nuéc vao céc (5.3). Tién hanh chiét thém mét hoac it nhat hai
lan d6i v6i pha hexan, méi 1an véi 100 ml dung dich amoni axetat (4.2) va ciing thu I8y tiing phan dich chiét

vao cac coc riéng ré (5.3).
8.3.1.2 Tién hanh xac dinh
Do d6 hap thu tai cac budc séng 272 nm va 330 nm cla méi dich chiét trong cuvet véi chiéu dai dudng

quang 10 mm trén phé k& (5.5), dung dung dich amoni axetat lam dung dich d&i chiéu. Tinh toan su chénh

l&ch gilra cac gia tri clia do hdp thu da do dudc. Goi cac két qua nay 1a A,, A, va A; néu phu hop.

Can dadm bdo rang da chiét dudc toan bd galat propyl va khéng cé cac galat khac bi chiét 1an vao bang cach
kiém tra lai viéc tinh toan su chénh léch céac gia tri clia d6 hap thu da do dudc tai cac buéc séng 272 nm va
330 nm cla lan chiét cudi cung phai nhd hon 0,05.

8.3.2 Xac dinh galat octyl

8.3.2.1 Tién hanh chiét

Sau khi chiét galat propyl, ding pipet hoic 6ng dong (5.4) cho thém 100 ml dung dich axetonitril 32% (V/ V)

(4.3) vao pha hexan trong phéu chiét.

Lac, dé tach pha va thu pha nudc vao coc (5.3). Tién hanh chiét thém mét hosc it nhat hai 1an, méi 1an véi

100 ml dung dich axetonitril 32% (V/ V) (4.3) va thu I8y tiing phan dich chiét vao céac céc riéng ré (5.3).
8.3.2.2 Tién hanh xac dinh

Do d6 hap thu tai cac budc séng 272 nm va 330 nm cla méi dich chiét trong cuvet véi chiéu dai dudng
quang 10 mm trén phé ké (5.5), dung dung dich axetonitril 32% (V/ V) (4.3) lam dung dich d6i chiéu. Tinh
toan su chénh léch gilra cac gia tri cGa dod hap thu da do dudc. Goi cac két qua nay l1a B,, B, va B; néu phu
hap.
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Can dam bao réng da chiét dudc toan bd galat octyl va khéng co cac galat khac bi chiét 1an vao bang cach
kiém tra lai su chénh léch cac gia tri clia do hap thu da do dudc tai cac budc séng 272 nm va 330 nm cla

lan chiét cudi cung phai nhé hon 0,05.
8.3.3 Xac dinh galat dodexyl
8.3.3.1 Tién hanh chiét

Sau khi chiét cac galat propyl va octyl, dung pipet hoac éng dong (5.4) cho thém 100 ml dung dich axetonitrit
46% (V/ V) (4.4) vao pha hexan trong phéu chiét.

L&c nhe dé tranh tao huyén phu, d& cho tach pha, va Iay pha nuéc cho vao céc (5.3). Tién hanh chiét thém
mot hodc it nhat hai 1an, méi 1an véi 100 ml dung dich axetonitrit 46% (V/ V) (4.4) va thu |4y tiing phan dich

chiét vao cac cdc riéng ré (5.3).
8.3.3.2 Tién hanh xac dinh

Do d6 hap thu tai cac budc séng 272 nm va 330 nm cta méi dich chiét trong cuvet v6i chiéu dai dudng
quang 10 mm trén phé k& (5.5), dung dung dich axetonitrit 46% (V/ V) (4.4) 1am dung dich d6i chiéu. Tinh
toan su chénh l&éch gilra cac gia tri ciia dd hap thu da do dudc. Goi cac két qua nay la C,, C, va C; néu phu
hop.

Can dam bao rang da chiét dugc toan bd galat dodexyl va khéng cé cac galat khac bi chiét 1an vao bang
cach kiém tra lai su chénh léch cac gia tri cia d6 hap thu da do dudc tai cac budc séng 272 nm va 330nm

cla lan chiét cudi cing phai nhd hon 0,1.

9 Biéu thi két qua
9.1 Ham lugng galat propyl dugdc tinh toan bang miligam trén kilogam (ppm) ctia s&n phdm theo cong thic :

(A, + A, + Az) x 10

430 x m
trong dé
A, A, va A; lacac gia tri chénh léch gilta cac do hdp thu do dudc & budc song 272 nm va 330 nm cla
ting dich chiét (xem 8.3.1.2);
m 1a khéi lugng clia phan mau th, tinh bang gam (8.2).

9.2 Ham lugng galat octyl dugdc tinh toan bang miligam trén kilogam (ppm) ctia s&n phdm theo cong thic :
(B, + B, + B3) x 10°

370 x m
trong d6
B, B, vaB; la cac gia tri chénh léch gilta cac dé hap thu do dudc 6 budc séng 272 nm va 330 nm
cla tung dich chiét (xem 8.3.2.2);
m la khéi lugng ctia phdn mau thd, tinh bdng gam (8.2).
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9.3 Ham luong galat dodexyl dugc tinh toan bang miligam trén kilogam (ppm) clia s&n phdm theo cong thiic

(C;+C,+ Cy) x10°

280 xm
trong d6
C, C, vaC, lacac gia tri chénh léch gilta cac do hap thu do dudc & budc séng 272 nm va 330 nm
cla tuing dich chiét (xem 8.3.3.2) ;
m la khéi lugng ctia phan mau thi, tinh bang gam (8.2).

10 Bao cao két qua

B&o cao két qua can phai néu ré phuong phap da st dung va két quéa thu dudc. Béo cdo két qua ciing dudc
dé cap dén mot s6 cac diéu kién thao tac khac khéng qui dinh trong tiéu chudn nay ciing nhu mét sé cac chi

tiét c6 thé anh hudng dén két qua tha.

Bé&o c4o két qua ciing bao gém tat ca cac thong tin can thiét dé nhan dang day dd vé mau tha.




