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 Lêi nãi ®Çu 

TCVN 6471 : 1998 hoµn toµn phï hîp víi phÇn VI cña s¸ch H−íng dÉn yªu cÇu kü 

thuËt cho nh÷ng chó ý chung, thö nhËn biÕt, dung dÞch thö vµ c¸c tµi liÖu tham 

kh¶o kh¸c cña JECFA (Guide to specifications, general notices, general analytical 

techniques, identification tests, test solutions and other reference materials − 

JECFA − FAO FOOD and nutrition paper − 5 rev 2). 

TCVN 6471 : 1998 do ban kü thuËt tiªu chuÈn TCVN/TC/F4 Phô gia thùc phÈm 

biªn so¹n, Tæng côc Tiªu chuÈn - §o l−êng - ChÊt l−îng ®Ò nghÞ, Bé Khoa häc, 

C«ng nghÖ vµ M«i tr−êng ban hµnh. 
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T i ª u  c h u È n  v i Ö t  n a m TCVN 6471 : 1998 

 

Phô gia thùc phÈm - Ph−¬ng ph¸p x¸c ®Þnh cho c¸c chÊt t¹o h−¬ng 

Food additives - Methods for flavouring substances 

 

 

Tiªu chuÈn nµy quy ®Þnh ph−¬ng ph¸p x¸c ®Þnh cho c¸c chÊt t¹o h−¬ng. 

1   X¸c ®Þnh axetal 

1.1   Thuèc thö 

Dung dÞch hydroclorua hydroxilamin 

ChuÈn bÞ nh− trong môc “x¸c ®Þnh an®ªhyt”. 

1.2   C¸ch tiÕn hµnh 

C©n chÝnh x¸c  khèi l−îng  mÉu nh− ®· chØ ®Þnh theo tµi liÖu, vµ cho vµo mét b×nh tam gi¸c dung tÝch 125 

ml. Thªm 30 ml dung dÞch hydroclorua hydroxilamin, vµ cho håi l−u trªn thiÕt bÞ c¸ch h¬i n−íc, ®óng 60 

phót . Sau khi nhÊc b×nh nµy ra khái thiÕt bÞ c¸ch h¬i n−íc, høng dung dÞch ng−ng 5 phót n÷a. Th¸o vµ 

nhanh chãng lµm nguéi b×nh tíi nhiÖt ®é phßng. Thªm bromo phenol mµu xanh lµm chÊt chØ thÞ, vµ 

chuÈn ®é b»ng dung dÞch 0,5 N kali hydroxit tan trong cån tíi pH - 3,4 hoÆc tíi khi dung dÞch chuyÓn 

sang mµu s¸ng gièng nh− mµu ban ®Çu cña dung dÞch hydroclorua hydroxilamin ®· ®−îc thªm vµo ®Ó lµm 

chÊt chØ thÞ. TÝnh sè ml dung dÞch kali hydroxit tan trong cån tiªu tèn cho mçi gam mÉu (a). 

Dïng mét phÇn mÉu thö riªng rÏ kh¸c, tiÕn hµnh nh− trong môc “x¸c ®Þnh an®ªhyt” TÝnh sè mililit dung dÞch 

0,5 N kali hydroxit (trong cån) tiªu tèn cho mçi gam cña mÉu (b). 

TÝnh phÇn tr¨m axetal (AC) theo c«ng thøc : 

 AC  =  (a - b) e 

trong ®ã :   e lµ hÖ sè t−¬ng ®−¬ng ®−îc cho trong tµi liÖu chuyªn biÖt. 

 

Chó thÝch −   NhiÖt ®é quy ®Þnh ë tiªu chuÈn nµy lµ nhiÖt ®é C (°C). 
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2   ChØ sè axit 

Hoµ tan kho¶ng 10 g mÉu, ®· c©n chÝnh x¸c, vµo 50 ml etanol, ®· ®−îc trung hoµ tõ tr−íc b»ng 

natri hydroxit 0,1 N víi chØ thÞ phenolphthalein. Thªm 1 ml phenolphthalein vµ chuÈn ®é víi hydroxit 

natri 0,1 N cho ®Õn khi dung dÞch nµy gi÷ l¹i mµu hång nh¹t sau khi l¾c 10 gi©y, trõ khi cã chØ dÉn kh¸c. 

TÝnh chØ sè axit (AV), theo c«ng thøc : 

  5,61  x  S 
 AV  =    
  w 

trong ®ã : 

S   lµ thÓ tÝch natri hydroxit 0,1 N ®· dïng ®Ó chuÈn ®é mÉu thö, tÝnh b»ng mililit; 

w   lµ l−îng c©n mÉu, tÝnh b»ng gam. 

3   X¸c ®Þnh an®ªhyt 

3.1   Thuèc thö 

Dung dÞch hydroclorua hydroxilamin 

Hoµ tan 50 g hydroclorua hydroxilamin, tèt nhÊt nªn kÕt tinh l¹i tr−íc khi sö dông, trong 90 ml n−íc vµ pha 

lo·ng thµnh 1 000 ml víi etanol kh«ng chøa an®ªhyt. §iÒu chØnh pH tíi 3,4 b»ng dung dÞch 0,5 N kali 

hydroxit (trong cån). 

3.2   C¸ch tiÕn hµnh 

Cho mét l−îng mÉu ®· c©n chÝnh x¸c nh− x¸c ®Þnh trong chuyªn luËn riªng vµo mét b×nh tam gi¸c 125 

ml. Thªm 30 ml dung dÞch hydroclorua hydroxilamin, trén kü vµ ®Ó yªn ë nhiÖt ®é phßng 10 phót, trõ khi cã 

chØ dÉn kh¸c. TiÕn hµnh x¸c ®Þnh mét mÉu tr¾ng song song víi viÖc x¸c ®Þnh mÉu thö. ChuÈn ®é axit 

clohydric ®−îc gi¶i phãng b»ng dung dÞch 0,5 N kali hydroxit tan trong cån tíi thêi ®iÓm cã mµu vµng h¬i 

xanh, dïng thuèc thö bromo phenol xanh lµm chØ thÞ, hoÆc tèt nhÊt lµ chuÈn ®é tíi pH b»ng 3,4 , sö dông pH 

met thÝch hîp. TÝnh phÇn tr¨m an®ªhit (A) theo c«ng thøc : 

  (S - b) (100 e) 
 A  =    
  w 

trong ®ã : 

S lµ thÓ tÝch dung dÞch 0,5 N kali hydroxit tan trong cån ®· dïng ®Ó chuÈn ®é mÉu thö, tÝnh b»ng 

mililit; 

b lµ thÓ tÝch dung dÞch 0,5 N kali hydroxit tan trong cån dïng ®Ó chuÈn ®é mÉu tr¾ng, tÝnh b»ng 

mililit; 

e lµ hÖ sè t−¬ng ®−¬ng, ®· cho trong chuyªn luËn riªng; 

w lµ l−îng c©n mÉu, tÝnh b»ng miligam. 
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4   X¸c ®Þnh an®ªhyt vµ xeton 

4.1   Thuèc thö 

Dung dÞch hydroxilamin 

Hoµ tan 20 g hydroclorua hydroxilamin (thuéc lo¹i thuèc thö, hc tèt nhÊt nªn kÕt tinh l¹i) trong 40 ml n−íc vµ 

pha lo·ng thµnh 400 ml víi etanol. Trong khi khuÊy, thªm 300 ml dung dÞch 0,5 N kali hydroxit tan trong cån, 

läc. Sö dông dung dÞch nµy trong vßng 2 ngµy. 

4.2   C¸ch tiÕn hµnh 

ChuyÓn mét l−îng mÉu, ®· c©n chÝnh x¸c nh− ®· nªu trong chuyªn luËn riªng, vµo mét b×nh thuû tinh cã nót 

dung tÝch 250 ml. Thªm 75,0 ml dung dÞch hydroxilamin, ®Ëy nót b×nh l¹i. NÕu thµnh phÇn ph¶i x¸c ®Þnh lµ 

mét an®ªhyt, cho phÐp l¾c hçn hîp vµ ®Ó yªn ë nhiÖt ®é phßng trong 1 giê, trõ khi cã chØ ®Þnh kh¸c trong tµi 

liÖu chuyªn biÖt. NÕu thµnh phÇn ph¶i x¸c ®Þnh lµ mét xeton, l¾p b×nh nµy vµo mét èng ng−ng thÝch hîp, vµ 

cho håi l−u hçn hîp nµy trong 1 giê, trõ khi cã chØ dÉn kh¸c trong tµi liÖu chuyªn biÖt, sau ®ã lµm nguéi tíi 

nhiÖt ®é phßng. ChuÈn ®é dung dÞch nµy b»ng axit clohydric 0,5 N tíi khi cã mµu vµng h¬i xanh, dïng 

bromo phenol xanh lµm chØ thÞ, tèt h¬n nªn chuÈn ®é tíi pH 3,4 cã dïng pH met thÝch hîp. TiÕn hµnh phÐp 

thö tr¾ng ®ång thêi víi x¸c ®Þnh mÉu. TÝnh phÇn tr¨m an®ªhyt hoÆc xeton theo c«ng thøc :  

  (b - S) (100 e) 
 AK =    
  w 

trong ®ã : 

AK lµ tØ lÖ phÇn tr¨m cña an®ªhyt hoÆc xeton; 

S lµ thÓ tÝch axit clohydric 0,5 N dïng ®Ó chuÈn ®é mÉu thö, tÝnh b»ng mililit; 

b lµ thÓ tÝch axit clohydric 0,5 N dïng ®Ó chuÈn ®é mÉu tr¾ng, tÝnh b»ng mililit; 

e lµ hÖ sè t−¬ng ®−¬ng ®· cho trong chuyªn luËn riªng; 

w lµ l−îng c©n mÉu, tÝnh b»ng miligam. 

5   PhÐp thö giíi h¹n c¸c hîp chÊt clorin ho¸ 

Cuèn mét l−íi ®ång m¾t l−íi 20 mesh, cã kÝch th−íc 1,5 cm  x  1,5 cm vßng quanh mÐp cña mét d©n ®ång. 

§èt tÊm l−íi nµy trªn mét ngän löa kh«ng ph¸t quang cña ®Ìn ®Ó ®èt Bunsen ®Õn khi nã to¶ s¸ng mµ kh«ng 

lµm ngän löa cã mµu xanh. §Ó cho l−íi nµy nguéi dÇn vµ ®èt l¹i vµi lÇn cho ®Õn khi t¹o ®−îc mét líp vá oxit 

bÒn v÷ng. Dïng mét èng nhá thuèc, nhá hai giät mÉu thö vµo l−íi ®ång ®· nguéi, ®èt vµ ®Ó nã ch¸y tù do 

trong kh«ng khÝ. L¹i lµm nguéi l−íi ®ång, thªm hai giät n÷a vµ ®èt nh− tr−íc. TiÕp tôc quy tr×nh nµy cho ®Õn 

khi téng céng  thªm vµ nhá ®−îc 6 giät vµ ®èt. Sau ®ã gi÷ tÊm l−íi ë mÐp ngoµi cña ngän löa cña ®Ìn ®èt 

Busen, ®iÒu chØnh chiÒu cao ngän löa lµ 4 cm. Kh«ng ®−îc ®Ó ngän löa ph¸t ra mµu xanh dï chØ lµ rÊt 

nhanh. 
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6   X¸c ®Þnh este 

ChuyÓn mét l−îng mÉu, ®−îc c©n chÝnh x¸c nh− ®· nªu trong chuyªn luËn riªng vµo mét b×nh tam gi¸c dung 

tÝch 125 ml cã chøa mét vµi viªn bi chèng trµn. Thªm 25 ml dung dÞch 0,5 N kali hydroxit tan trong cån vµo 

b×nh nµy, vµ ®ång thêi cho mÉu tr¾ng vµo mét b×nh t−¬ng tù. Nèi tõng b×nh nµy víi mét èng ng−ng håi l−u, vµ 

®un nãng c¸c hçn hîp nµy trªn thiÕt bÞ c¸ch h¬i n−íc, ®óng 1 giê, trõ khi cã h−íng dÉn kh¸c trong tµi liÖu 

chuyªn biÖt. §Ó hçn hîp nµy nguéi, thªm 10 giät phenolphthalein vµo mçi b×nh, vµ chuÈn ®é kiÕm d− trong 

mçi b×nh víi axit clohydric 0,5 N. TÝnh phÇn tr¨m este (E) theo c«ng thøc :  

  (b - S) (100 c) 
 A  =    
  w 

trong ®ã : 

S lµ thÓ tÝch axit clohydric 0,5 N dïng ®Ó chuÈn ®é mÉu thö, tÝnh b»ng mililit; 

b lµ sè ml cña axit clohydric 0,5 N ®· dïng ®Ó chuÈn ®é mÉu tr¾ng, tÝnh b»ng mililit; 

c lµ hÖ sè t−¬ng ®−¬ng ®−îc cho trong chuyªn luËn riªng; 

w lµ l−îng c©n mÉu, tÝnh b»ng miligam. 

7   §é tan trong cån etanol 

Trõ khi cã quy ®Þnh kh¸c, cho 1 ml mÉu vµo mét èng thuû tinh h×nh trô dung tÝch 10 ml cã nót, ®· ®−îc hiÖu 

chuÈn 10 ml, cã c¸c v¹ch chia 0,1 ml, vµ thªm tõ tõ c¸c l−îng nhá etanol víi nång ®é vµ khèi l−îng ®· ®−îc 

cho trong chuyªn luËn riªng. Duy tr× nhiÖt ®é ë 20°. Ta sÏ thu ®−îc mét dung dÞch trong, kh«ng cã t¹p chÊt 

l¹. 

8   X¸c ®Þnh r−îu tæng sè 

Cho 10 g mÉu thÓ r¾n, hoÆc 10 ml mÉu thÓ láng ®· ®−îc c©n ®ong chÝnh x¸c vµo mét b×nh 100 ml thon cæ. 

Thªm 10 ml axetic anhydric vµ 1 g axetat natri khan, trén c¸c hçn hîp víi nhau, l¾p b×nh víi mét bé ng−ng 

håi l−u, cho håi l−u hçn hîp trong 1 h. §Ó ngué vµ thªm 50 ml n−íc ë kho¶ng nhiÖt ®é 50 °C ®Õn 60 °C qua 

èng ng−ng. ThØnh tho¶ng l¾c b×nh trong thêi gian 15 phót, lµm nguéi ®Õn nhiÖt ®é phßng, chuyÓn toµn bé 

hçn hîp nµy vµo mét phÔu chiÕt, ®Ó cho c¸c líp ph©n t¸ch nhau, vµ sau ®ã th¸o bá líp dung dÞch phÝa d−íi. 

Röa tiÕp líp dÇu, tiÕp b»ng 50 ml dung dÞch clorua natri b·o hoµ. NÕu dÇu vÉn cã tÝnh axit víi giÊy qu× Èm, 

röa tiÕp b»ng dung dÞch clorua natri cho ®Õnk hi kh«ng cßn axit. Rót líp dÇu, lµm kh« nãng b»ng natri sunfat 

khan, sau ®ã mang läc. 

C©n l−îng dÇu ®−îc axetil ho¸ nh− trªn theo quy ®Þnh trong chuyªn luËn, cho vµo mét b×nh tam gi¸c dung 

tÝch 125 ml ®· c©n tr−íc khèi l−îng, thªm 10 ml etanol trung tÝnh, 10 giät phenolphthalein vµ dung dÞch 0,1 N 

kali hydroxit trong etanol, nhá tõng giät cho ®Õn khi cã mµu hång. NÕu cÇn nhiÒu h¬n 0,20 ml, x¶ mÉu, röa 

vµ kiÓm tra dÇu ®· axetil ho¸ cßn l¹i cho ®Õn khi hµm l−îng axit cña nã thÊp h¬n møc nµy. ChuÈn bÞ mét 
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mÉu tr¾ng, dïng cïng l−îng etanol vµ chÊt chØ thÞ, vµ thªm 1 giät kali hydroxit trong etanol 0,1 N ®Ó t¹o ra 1 

®iÓm chuyÓn mµu hång. §ong 25 ml dung dÞch 0,5 N kali hydroxit trong etanol cho vµo mçi b×nh, cho håi l−u 

song song trong 1 giê, ®Ó nguéi, vµ chuÈn ®é dung dÞch trong mçi b×nh b»ng axit clohydric 0,5 N cho tíi khi 

mÊt mµu hång . TÝnh phÇn tr¨m r−îu tæng sè (TA) b»ng c«ng thøc :  

  (b - S) (100 e) 
 TA =    
  w - 21 (b - S) 

trong ®ã : 

S lµ thÓ tÝch axit clohydric 0,5 N ®· dïng ®Ó chuÈn ®é mÉu thö, tÝnh b»ng mililit; 

b lµ thÓ tÝch axit clohydric 0,5 N ®· dïng ®Ó chuÈn ®é mÉu tr¾ng, tÝnh b»ng mililit; 

e lµ hÖ sè t−¬ng ®−¬ng ®−îc cho trong chuyªn luËn; 

w lµ l−îng c©n mÉu dÇu ®· axetil ho¸, tÝnh b»ng miligam. 

 

 

_________________________ 


