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L&i néi dau

TCVN 6471 : 1998 hoan toan phu hdp véi phan VI clia sach Huéng dan yéu cau ky
thuat cho nhimng chu y chung, thir nhan biét, dung dich thr va cac tai liéu tham
khao khac cta 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 k¥ thuat tiéu chuin TCVN/TC/F4 Phuy gia thuc phdm
bién soan, Téng cuc Tiéu chuén - Do ludng - Chét luong dé nghi, Bo Khoa hoc,
Cbng nghé va Mai trudng ban hanh.
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Phu gia thuc pham - Phuong phap xac dinh cho cac chat tao huong

Food additives - Methods for flavouring substances

Tiéu chudn nay quy dinh phuong phap xac dinh cho cac chat tao huong.

1 Xac dinh axetal

1.1 Thudc thu

Dung dich hydroclorua hydroxilamin

Chuén bi nhu trong muc “xac dinh andéhyt”.
1.2 Cach tién hanh

Can chinh xac khéi lugng mau nhu da chi dinh theo tai liéu, va cho vao mét binh tam giac dung tich 125
ml. Thém 30 ml dung dich hydroclorua hydroxilamin, va cho héi luu trén thiét bi cach hoi nuéc, ding 60
phat . Sau khi nhac binh nay ra khdi thiét bi cach hoi nuéc, hiing dung dich ngung 5 phut nira. Thao va
nhanh chéng lam ngudi binh tGi nhiét d6 phong. Thém bromo phenol mau xanh lam chat chi thi, va
chudn d6 bang dung dich 0,5 N kali hydroxit tan trong cén t6i pH - 3,4 hoac téi khi dung dich chuyén
sang mau sang giéng nhu mau ban dau cla dung dich hydroclorua hydroxilamin d& dudc thém vao dé lam

chat chi thi. Tinh s6 ml dung dich kali hydroxit tan trong cén tiéu tén cho méi gam mau (a).

Dlng mét phan mau thi riéng ré khac, tién hanh nhu trong muc “xac dinh andéhyt” Tinh s6 mililit dung dich

0,5 N kali hydroxit (trong cén) tiéu t6n cho mdi gam ctia mau (b).
Tinh phan tram axetal (AC) theo cong thic :
AC = (a-b)e

trong d6 : e la hé sé tuong duong dudc cho trong tai liéu chuyén biét.

Chu thich — Nhiét d6 quy dinh & tiéu chuan nay |a nhiét a6 C (°C).
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2 Chi so axit

Hoa tan khoang 10 g mau, da can chinh xac, vao 50 ml etanol, da dudc trung hoa tu truéc bang
natri hydroxit 0,1 N v&i chi thi phenolphthalein. Thém 1 ml phenolphthalein va chudn dd véi hydroxit
natri 0,1 N cho dén khi dung dich nay gilr lai mau héng nhat sau khi lac 10 giay, trir khi ¢6 chi dan khac.
Tinh chi s6 axit (AV), theo cong thic :

5,61 x S

AV =
w

trong d6 :
S la thé tich natri hydroxit 0,1 N da dung dé chudn dd mau thd, tinh bang mililit;

w la luong can mau, tinh bang gam.

3 Xac dinh andéhyt

3.1 Thudc thir
Dung dich hydroclorua hydroxilamin

Hoa tan 50 g hydroclorua hydroxilamin, t6t nhat nén két tinh lai truéc khi s& dung, trong 90 ml nuéc va pha
lodng thanh 1 000 ml véi etanol khéng chlra andéhyt. Diéu chinh pH t6i 3,4 bang dung dich 0,5 N kali

hydroxit (trong con).
3.2 Cach tién hanh

Cho mét lugng mau da can chinh xac nhu xac dinh trong chuyén luan riéng vao mét binh tam giac 125
ml. Thém 30 ml dung dich hydroclorua hydroxilamin, trén k§ va dé yén & nhiét dd phong 10 phat, trir khi c6
chi dan khac. Tién hanh xac dinh moét mau trdng song song Véi viéc xac dinh mau thd. Chuan dd axit
clohydric dugc giai phong bang dung dich 0,5 N kali hydroxit tan trong con t6i thdi diém cé mau vang hoi
xanh, dung thuéc thr bromo phenol xanh 1am chi thi, hodc t6t nhat 14 chuédn dd t6i pH bang 3,4 , st dung pH
met thich hop. Tinh phan tram andéhit (A) theo cong thic :

(S - b) (100 e)

w

trong d6 :
S la thé tich dung dich 0,5 N kali hydroxit tan trong c6n da dung dé chudn dd mau thd, tinh bang
mililit;
b la thé tich dung dich 0,5 N kali hydroxit tan trong c6n dung dé& chudn d6 mau tréng, tinh bang
mililit;
e lahé s6 tuong duong, da cho trong chuyén luan riéng;

w  la lugng can mau, tinh bang miligam.
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4 Xac dinh andéhyt va xeton

4.1 Thudc thi
Dung dich hydroxilamin

Hoa tan 20 g hydroclorua hydroxilamin (thudc loai thudc thit, hc t6t nhat nén két tinh lai) trong 40 ml nuéc va
pha loang thanh 400 ml véi etanol. Trong khi khudy, thém 300 ml dung dich 0,5 N kali hydroxit tan trong cén,
loc. S dung dung dich nay trong vong 2 ngay.

4.2 Cach tién hanh

Chuyén mét lugng mau, da can chinh xac nhu da néu trong chuyén luan riéng, vao mét binh thuy tinh cé nat
dung tich 250 ml. Thém 75,0 ml dung dich hydroxilamin, day nat binh lai. Néu thanh phan phai xac dinh 1a
mot andéhyt, cho phép lac hén hop va dé yén & nhiét do phong trong 1 gid, trir khi c6 chi dinh khac trong tai
liéu chuyén biét. Néu thanh phan phai xac dinh 1a mét xeton, 1&p binh nay vao mét 8ng ngung thich hop, va
cho héi luu hén hgp nay trong 1 gid, trir khi ¢6 chi dan khac trong tai liéu chuyén biét, sau d6 lam ngudi t6i
nhiét @6 phong. Chuédn dé dung dich nay bang axit clohydric 0,5 N t6i khi c6 mau vang hoi xanh, dung
bromo phenol xanh lam chi thi, t6t hon nén chudn d6 t6i pH 3,4 c6 dung pH met thich hgp. Tién hanh phép
th{r trdng déng thai v6i xac dinh mau. Tinh phan tram andéhyt hodc xeton theo cong thic :

(b - S) (100 e)
AK =

w

trong @6 :
AK la ti 1& phan tram clia andéhyt hoac xeton;
S la thé tich axit clohydric 0,5 N dung dé chuan d6 mau th{, tinh bang mililit;
b la thé tich axit clohydric 0,5 N dung dé& chuan dd mau tréng, tinh bang mililit;
e lahé s6 tuong duong da cho trong chuyén luan riéng;

w  1a lugng can mau, tinh bang miligam.

5 Phép thir gidi han cac hgp chat clorin hoa

Cudn mét ludi ddéng mét Iudi 20 mesh, ¢c6 kich thudc 1,5 cm x 1,5 cm vong quanh mép clia mét dan déng.
D6t tAm luGi nay trén mot ngon Ita khong phat quang ctia dén dé dst Bunsen dén khi né tod sang ma khong
lam ngon I%ta c6 mau xanh. D& cho IuGi nay ngudi dan va dét lai vai Ian cho dén khi tao dugc mét 16p vd oxit
bén viing. Ding mdt 6ng nhd thudc, nhd hai giot mau thl vao 1usi déng da ngudi, dét va dé né chay tu do
trong khong khi. Lai 1am nguéi luGi dong, thém hai giot nita va dét nhu truGe. Ti€p tuc quy trinh nay cho dén
khi tdng cong thém va nhé dudc 6 giot va dét. Sau do gilr tAm IuGi & mép ngoai clia ngon Ira cla déen dét
Busen, diéu chinh chiéu cao ngon Ia 1a 4 cm. Khéng dudc dé ngon Ifa phat ra mau xanh du chi 14 rat

nhanh.
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6 Xac dinh este

Chuyén mét luong mau, dudc can chinh xac nhu da néu trong chuyén luan riéng vao mét binh tam giac dung
tich 125 ml ¢6 chlra mét vai vién bi chdng tran. Thém 25 ml dung dich 0,5 N kali hydroxit tan trong cén vao
binh nay, va déng thdi cho mau trdng vao mét binh tuong tu. N&i tiing binh nay v6i mét 6ng ngung héi luu, va
dun néng cac hén hop nay trén thiét bi cach haoi nuée, dang 1 gid, trir khi cé6 hudng dan khac trong tai liéu
chuyén biét. D& hdn hop nay ngudi, thém 10 giot phenolphthalein vao méi binh, va chuan dé kiém du trong

méi binh v&i axit clohydric 0,5 N. Tinh phan tram este (E) theo cong thiic :

(b - S) (100 c)

w

trong d6 :
S la thé tich axit clohydric 0,5 N dung dé chudn d6 mau thd, tinh bang mililit;
b l1a s6 ml cla axit clohydric 0,5 N da dung dé chuan d6 mau tring, tinh bang mililit;
¢ lahé sé tuong duong dudc cho trong chuyén luan riéng;

w  1a lugng can mau, tinh bang miligam.

7 DO tan trong con etanol

Trur khi ¢6 quy dinh khac, cho 1 ml mau vao mét éng thuy tinh hinh tru dung tich 10 ml cé nat, da dudc hiéu
chuén 10 ml, c6 cac vach chia 0,1 ml, va thém t ti cac ludng nhé etanol v6i néng do va khéi lugng da dudc
cho trong chuyén luan riéng. Duy tri nhiét dé & 20°. Ta sé thu dudc mot dung dich trong, khéng cé tap chat

la.

8 Xac dinh rugu téng sé

Cho 10 g mau thé ran, hoac 10 ml mau thé 1dng da dudc can dong chinh xac vao mét binh 100 ml thon cé.
Thém 10 ml axetic anhydric va 1 g axetat natri khan, trén cac hén hop véi nhau, 18p binh v6i mét bé ngung
héi Iuu, cho héi luu hén hgp trong 1 ". D& ngud va thém 50 ml nuéc & khoang nhiét do 50 °C dén 60 °C qua
6ng ngung. Thinh thodng lac binh trong thdi gian 15 phat, 1am ngudi dén nhiét dd phong, chuyén toan bo
hén hgp nay vao mot phéu chiét, d& cho cac I16p phan tach nhau, va sau do6 thao bd 16p dung dich phia dui.
Rra tiép 16p dau, ti€p bang 50 ml dung dich clorua natri bdo hoa. Néu dau van cé tinh axit véi gidy qui &m,
rifa ti€p bang dung dich clorua natri cho dénk hi khéng con axit. Rat I6p dau, lam khé ndng bang natri sunfat

khan, sau d6 mang loc.

Can lugng dau dudc axetil hoa nhu trén theo quy dinh trong chuyén luan, cho vao mét binh tam giac dung
tich 125 ml da céan trudc khéi lugng, thém 10 ml etanol trung tinh, 10 giot phenolphthalein va dung dich 0,1 N
kali hydroxit trong etanol, nhé tiing giot cho dén khi c6 mau héng. Néu can nhiéu hon 0,20 ml, x& mau, ria

va kiém tra dau da axetil hoa con lai cho dé&n khi ham Iugng axit clia né thap hon mic nay. Chudn bi mot
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mau tréng, duing cling ludng etanol va chét chi thi, va thém 1 giot kali hydroxit trong etanol 0,1 N dé tao ra 1
diém chuyén mau héng. Bong 25 ml dung dich 0,5 N kali hydroxit trong etanol cho vao méi binh, cho héi luu
song song trong 1 gid, dé ngudi, va chudn d6 dung dich trong méi binh bang axit clohydric 0,5 N cho t6i khi
mat mau héng . Tinh phan tram rugdu téng s6 (TA) béng cong thic :

(b - S) (100 e)
TA =

w-21(b-S)

trong @6 :
S la thé tich axit clohydric 0,5 N da dung dé chudn d6 mau thi, tinh bang mililit;
b 14 thé tich axit clohydric 0,5 N da dung dé chuadn d6 mau trng, tinh bang mililit;
e la hé s6 tuong duong dudc cho trong chuyén luan;

w  la lugng can mau dau da axetil hod, tinh bang miligam.




