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L&i ndi dau

TCVN 11921-7:2017 duwoc xdy dirng trén co s& tham khao JECFA
Manograph 1 (2006) Methy! ethy! cellulose,

TCVN 11921-7:2017 do Ban k¥ thust tiéu chudn quéc gia TCVN/TC/F4
Gia vi va phu gia thuc phdm bién soan, Tdng cuc Tiéu chudn Do lwdng
Chét lwong tham dinh, Bd Khoa hoc va Cong nghé cong bé;

B& tiéu chudn TCVN 11921 Phu gia thuc pham — Céc hop chét cellulose

gbm cac phan sau day:

- TCVN 11921-1:2017 Phu gia thuc pham — Céc hop chét cellulose —
Phan 1: Cellulose vi tinh thé;

- TCVN 11921-2:2017 Phu gia thuc phdm — Cac hop chét cellulose —
Phan 2: Cellufose bét;

— TCVN 11921-3:2017 Phu gia thuc pham — Céc hop chat cellulose —
Phén 3: Methyi cellulose;

— TCVN 11921-4:2017 Phu gia thue pham — Céc hop chét cellulose —
Phan 4: Ethyl cellulose;

— TCVN 11921-5:2017 Phu gia thuc phdm — Cac hop chét cellulose -
Phén 5: Hydroxypropyl celiulose;

— TCVN 11921-6:2017 Phy gia thuc phdm — Céc hop chét cellulose ~
Phén 6: Hydroxypropylmethyi cellulose;

—  TCVN 11921-7:2017 Phy gia thuc phdm — Céc hop chét cellulose —
Phan 7. Methyl ethyl cefiulose;

— TCVN 11921-8:2017 Phu gia thuc phdm — Céc hop chét cellulose —
Phan 8: Natri carboxymethyl cellulose.
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Phu gia thwe pham — Cac hop chéat cellulose -
Phan 7: Methyl ethyl cellulose

Food additives — Ceflulose derivatives —
Part 7: Methy! ethyl cellulose

1 Pham vi dp dung
Tiéu chuan ndy ap dung ddi voi methyl ethyl cellulose duoc st dung Idm phu gia thwe phim.
2 Tailiéu vién dan

Céc tai ligu vién dan sau rét cén thiét cho vigc 4p dung tiéu chudn nay. Di véi céc tai liéu vién dan ghi
nam céng b thi ap dung phién ban duoc néu. DI véi cac tai ligu vién din khdng ghi nam céng bd thi
ap dung phién ban méi nhat, bao gdbm ca cac stra ddi, bd sung (néu ¢o).

TCVN 6469:2010, Phu gia thut pham — Phuong phép danh gia ngoai quan va xac dinh céc chi tiéu vat ly

TCVN 8900-2:2012, Phu gia thuc phdm — Xac dinh cac thanh phén vé co— Phan 2: Hao hut khéi lvong
khi sdy, ham heong tro, chat khéng tan trong nuéc va chét khdng tan trong axit

TCVN 8900-6:2012, Phu gia thuc phdm — Xac dinh céc thanh phan vd co — Phan 6: Binh luong antimon,
bari, cadimi, crom, dbng, chi va kém bang do phé hép thu nguyén t& ngon lira

TCVN 8900-8:2012, Phy gia thuc pham - Xac dinh c4c thanh phan vé co — Phén 8: Binh long chi vé
cadimi bang do phé hép thu nguyén ti diing 16 graphit

3 Mota
3.1 Thuét ngir va dinh nghia

Trong tiéu chuéan nay st dung thuét ngl va dinh nghia sau day:
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Methyt ethyl cellulose
Hén hop ete cua cellulose. dwoc ché bién tir celiulose bang cach xi Iy voi kigm, dimethyl suifat va
ethyl clorua; ¢ hai nhom methyt va ethyl dwoc gén v6i cac don vi anhydroglucose bang lién két ete.

3.2 Tén goi
Tén hoa hoc: Ethyl methyl ete clia cellulose
3.3 Kihiéu
INS (ma sb quéc té vé phy gia thiee pham): 465
C.A.S (ma s hoa chat): 9004-69-7
Ki hiéu khac: MEC
3.4 Cong thirc hod hoc: [CeH;0,(OH),(OCH,),(OC,H,) ],
trong do:

z=0,57+08

y=0,2+04

X =3—(y+2) (y + z = mirc 36 thé)

3.5 Coéng thirc ciu tao (xem Hinh 1)

H OR
TV &= N
OR H
H O

CH,0R

=

CHU DAN: R = H ho3c CHa hodc CzHs

Hinh 1 — Céng thirc cau tao clia methyl ethyl cellulose

3.6 Khdi lwong phan tor

Don vi cdu trisc khong thé: 162,14
Bon vi cAu tric ¢ mirc db thé 0,77: 181
DPon vi cau tric co mirc do thé 1,2 180

Pai phan ti: ti 30 000 dén 40 000 (n khodng 200)

3.7 Chic néng st dung:  Chét nhi hoa, [am day, dn dinh, tao bot.



4 Cac yéu cau

4.1 Nhan biét

41.1 Cam quan

Dang bét hosc xo, mau vang nhat, khéng mui va dé hat am.

41.2 Pdtan
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Trwong né trong nudc, tao dung dich tir trong dén tréng duc, nhét, keo; khdng tan trong ethanol.

CHU THICH: Theo TCVN 6462:2010, mgt chét dwoc coi 3 *khdng tan” néu phai can tir 10 000 phan dung mdi trd 1&n dé haa

tan 1 phén chét tan.

4.1.3 Phép thir tao bot

Dat yéu céu clia phép thlr trong 5.2,
4.1.4 Phép thir tao két tia

Pat yéu cau clia phép thir trong 5.3.
41.5 Mlrc do thé

Xéac dinh miec do thé bing sac ky khi.
4.2 Cac chitiéu ly - héa

Caéc chi tiéu Iy - hda clia methyl ethyl cellulose theo quy dinh trong Béng 1.

Bang 1 - Chi tiéu ly - hdéa cia methyl ethyl cellulose

Tén chi tiéu

Mirc

1.

2 Ham Iuo'ng nhom ethoxy! (- OCH;CH;;) % khéi luorng tinh theo cha{ kho

Ham |uo=ng nhom methoxyl (- OCHa) % khol Iuorng tinh theo chat kho

3 Hém lvong a!koxyl tdng sé biéu thi theo methoxyl, % khi lworng tinh

tw356en65

tu14sdén 190

lheo chat kho tir 13,2 dén 19,6
4. Hao hut khdi lwong sau kh: sdy, % khdi luong, khéng l&n hon ‘ " ]
- ddi véi dang xo 15
— @i voi dang bot 10
5. Homlvong tosull, %oknéiluong, khenglonbon | 08 |
6. Homlongchi,mgkg khénglonhon T
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5 Phwong phap thir
5.1 Xac dinh do tan, theo 3.7 clia TCVN 6469:2010.
5.2 Phép thir tao bot

L&c manh dung dich mau thir 0,1 %, xuét hién mdt I&p bot.

CHU THICH: Phép thir nay cho phép phan bigt ratri carboxylmethyl cellulose v&i céc ete cellulose khac,
5.3 Phep thir tao két taa

Thém 5 ml dung dich dong sulfat hodc nhém sulfat 5 % vac 5 ml dung dich mau thi 0,5 %, khéng duoc

xuat hién két tda.

CHU THICII: Phép thtr ndy cho phép phan biét cac ete cellulose voi natri carboxyimethyl cellulose, gelatin, gdm dau carob va
gdm tragacanth.

5.4 Xac dinh ham lwrong nhom ethoxyl

5.41 Thudc thir

5.4.1.1 Dung dich crom frioxit

Chuén bi dung dich tir 60 g crom trioxit trong 140 ml nwée,

5.4.1.2 Dung dich natri hydroxit, 0,02 N

5.4.1.3 Dung dich phenolphthalein (tay chon)

Hoa tan 0,2 g phenolphthalein trong 60 ml ethanol 90 % (thé tich) va thém nwéc dén 100 ml.
5.4.1.4 Natri bicarbonat.

5.4.1.5 Dung dich axit sulfuric, khoang 2 N (10 % khéi lwonglthé tich)

Thém 57 ml axit sulfuric d3c néng (95 % dén 98 % khdi lwgng/thé tich) vao khodng 100 mi nuwéc, dé
ngudi dén nhiét @6 phong va thém nwéc dén 1 000 mil.

5.4.1.6 Kaliiodua.
5.4.1.7 Dung dich natri thiosulfat, 0,02 N.
5.4.1.8 Dung dich hd tinh bt

Can 1 g tinh bdt, cho vao 10 mi nwéc lanh rdi rot cham, vira rét viva khudy déu vao 200 ml nwéc sdi.
Pun s6i hdn hop dén khi thu duoc dich trong sudt. D& cho lang, st dung phén chét 1ong trong. Chuén
bi dung dich trwéc khi sk dung.
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5.4.2 Thiét bi, dung cu

5.4.2,1 Thiét bi xac dinh ham lwong nhém ethoxy! (Hinh 2), gdm binh cat hai ¢d (D), cd bén dugc
ndi voi cot Vigreaux drge boc béang gidy nhém (E) va cb gira néi vdi véi mét éng suc khi chay tir cd
t6i day binh dé dan hoi nwdc va nito. Bo phan tao hoi nude (B), duoc ndi véi éng suc khi qua éng C.
Sinh han (F) duoc ndi véi cot Vigreaux. Binh cat va b phan tao hoi nuéc dwoc dit trong bé cach dau
(A), c6 aén thiét bi didu nhiét d& duy tri nhiét d5 155 °C va téc do gia nhiét mong mudn. San pham cét
duwoc thu vao cbc cé md 150 mi (G) hodc vat chiva phl hep khac.
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Hinh 2 - Thiét bi x4c dinh ham lweng nhém ethoxyl
5.4.2.2 Can phan tich, c6 thé can chinh xac dén 0,1 mg.
5.4.2.3 Pipet.
5.4.2.4 Buret.
54.2.5 May do pH, véi thang do md rong.
5.4.3 Cach tién hanh

Can khoang 100 mg méu thir da dwgc sdy khé & 105 °C trong 2 h, chinh xac dén 0,1 mg, cho vao binh
¢t D cla thiét bi 5.4.2.1. Thém vao binh cit 10 ml dung dich crom trioxit {5.4.1.1). Nhing bg phén tao
hoi nuwéc va binh dun vao bé cach dau (tai nhiét dd phong) ngang vach trén ciing cla dung dich crom
trioxit. Bt dau 1am lanh nwéc qua éng sinh han va suc khi nito qua binh dun véi tée 46 1 bot/s. Nang
nhiét d6 bé cach dau tir nhiét 6 phong Ién 155 °C trong théi gian khong it hon 30 min va duy tri nhiét
d6 nay dén khi két thic phép xac dinh. Cét lay khoang 50 mi dich cét.
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Sau qua trinh cét, thao sinh han ra khai cdt Vigreaux, rira bang nuwéce, thu dich ria vao binh dyng dich
cAl. Chuén @8 dich rira va dich ct bang dung dich natri hydroxit 0,02 N (5.4.1.2) Gén pH 7,0, st» dung
may do pH (5.4.2.5). Ghi lai thé tich dung dich natri hydroxit 0,02 N ding d& chudn d8, V..

CHO THICH: Co thé sir dung dung dich phenolphtalein (5.4.1.3) Ia chi thi cho phép chudin 88, trang truding hop nay sir dung
dbng thoi d6i voi tht cd miu chudn va mu tréng.

Thém 500 mg natri bicarbonat (5.4.1.4) va 10 ml dung dich axit sulfuric loang (5.4.1.5) vao binh dyng
dich cAt. Sau khi khi carbon dioxit bay ra hét, them 1 g kali iodua (5.4.1.6). Dong ndp binh, tac déu rdi
dé yén trong béng téi trong 5 min. Chudn 66 lwong iod tao thanh bang dung dich natri thiosulfat 0,02 N
(5.4.1.7) t&i khi mat mau vang, xac dinh diém két thuc chuan do bing cach thém vai giot dung dich ho
tinh bt (5.4.1.8). Ghi lai thé tich dung dich natri thiosulfat 0,02 N da st dung, Y.

Thwe hién mat vai phép thle trdng thude thi, trong dé chi st dung dung dich crom trioxit trong quy trinh
trén. Ti sb gitba thé tich dung dich natri hydroxit (Vy) va thé tich natri thiosulfat (Yi) dung dé chuan do
duoc goi ta ty sé clia dd axit/dd oxi hoa (K = Vil Yb), d6i vai crom trioxit trong qué trinh cét phai ta hing
s0 ddi voi tat ca thi nghiém.

Thyc hién day phép thi trdng, trong d6 thay méu thi bang 100 mg methyl cellulose (khdng chiva tap
chét), ghi lai thé tich dung dich natri hydroxit {Vm) va thé tich natri thiosuifat ( Ym) da st dung.

5.4.4 Tinh két qua

Ham legng nhém ethoxyl trong mau thiv, Xi, biéu thi bing phan trdm khéi lvgng, dwoc tinh theo Cong
theze (1):

_450x[N,V, -V, )- kN (Y, -V, )

X4
w,

x100 )

Trong do:
N: 13 ndng @5 chinh xac ctia dung dich natri hydroxit 0,02 N;
N2 13 ndng @6 chinh xac ctia dung dich natri thiosulfat 0,02 N;

Va 14 thé tich dung dich natri hydroxit 0,02 N da st dung dé chudn dé mau thi, tinh béng
mililit (ml);

Ve 4 thé tich dung dich natri hydroxit 0,02 N da st dung dé chudn d6 mau trng thubc thi, tinh

béng mililit (ml);

Vi 14 thé tich dung dich natri hydroxit 0,02 N da s dung dé chudn dé mau tring, tinh bang
mililit (ml); '

Y: la thé tich dung dich natri thiosulfat 0,02 N @3 st dung dé chudn do mau thlr, tinh bang
mililit (ml);

10
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Yo la thé tich dung dich natrl thiosulfat 0,02 N da st dung d& chun dé mau trdng thude thir,
tinh bang mililit (ml);

Ym 13 th& tich dung dich natri thiosulfat 0,02 N d& st dung G& chudn ¢ mau tréng, tinh bang
mililit (mi);

VA,

k latyséd: k=Y°N2

w2 1 khéi lvgng mAu thix, tinh bing miligam (mg).
5.5 Xac dinh ham lwong nhém methoxyl va ham lwong alkoxyl téng sé
5.5.1 Thudc thir va vt ligu thiv
5.5.1.1 Phospho dé.
5.5.1.2 Dung dich axit axetic brom

Hoa tan 5 mi brom trong 145 mi dung dich kali axetat trong axit axetic 30 % (khéi lwgng/thé tich).

Chuan bi dung dich trong ngay st dung.
5.5.1.3 Dung dich axit iedhydric

Chung cat axit iodhydric cling véi phospho d9, cho dang khi carbon dioxit di qua thiét bi trong qua trinh
chung cat. Hon hop dang séi duoc chwng cat & nhigt do khdng ddi khodng 126 °C dén 127 °C, dén khi
khéng mau hodc gan nhw khang mau. Cho axit iodhydric d3 chuwng cat vao binh nhd mau ndu cé nép
@4y bang thly tinh (trwéc d6 binh da dwoc thdi carbon dioxit), 1am kin binh bédng parafin va bdo quan
noi i, mat.

5.5.1.4 Dung dich natri axetat, 1 : 4 (khéi lvong/thé tich).
5.5.1.5 Axit formic.
5.5.1.6 Dung dich axit sulfuric, khodng 2 N (10 % khéi leong/thé tich)

Thém 57 ml axit sulfuric dac nong (95 % dén 98 % khéi lrong/thé tich) vao khoang 100 ml nuéc, dé
ngudi dén nhiét §6 phong va thém nwéc dén 1 000 ml.

5.5.1.7 Kaliiodua.
5.5.1.8 Dung dich natri thiosulfat, 0,1 N.

5.5.1.9 Hb tinh bot

11
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Can 1 g tinh bdt, cho vao 10 ml nudc lanh rdi rét cham, vira rét viva khudy déu vao 200 mi nuwéc sbi.
Pun sbi hdn hop dén khi thu Guoc dich trong sudt. D& cho 1ang, & dung phén chat Idng trong. Chuén
bi dung dich trude khi st dung.

5.5.1.10 V6 nang gelatin.
5.5.1.11 Bi thiy tinh hodc manh da bot.
5.5.2 Thiét bi, dung cu

5.5.2.1 Thiét bi xac dinh nhém methoxyl (Hinh 3), gdm c6 binh dun s6i A duorc lap kin véi éng thu
gite CO; (B) va duge ndi voi cdt C, cot nay cung cip dung dich axit iodhydric (hydro iodua) ti» methyl
iodua hoac ethyl iodua dé& bay hoi. Hop chét iodua d& bay hoi di qua huyén phi phospho dd trong éng
chi U (D) va cudi cling dwee hép thy trong dung dich axit axetic brom tai éng hép thy F. Carbon dioxit
dwoc dwa vao @& gidm thiéu sy dao dong ap suét va duoc ndi véi thiét bi bing dng mao quan nhd
chira nuf bdng.

38 la— 115 MM —p
mn 14 x 57 mm
20m 2mm
W\[.\.' L\ &8
1 32 mm
? |3 éng chr U 1‘
I 40 mm ] c - B2mm
21 mm ]
69 mm —+— ! L
A \
9 mm -9 mm 4 rdanh
L 1% 3 mm
o | !
149 binh ngung
4mm  — mm
48K itk 11 mm ]l 134 B 280 mm
| mm
binh hirng
3 ——+* —=1 111 mm
J(—
—\y van khoa
2mm
Lo 14120 T
moc treo va y
16 X0 kéo )
méi phia gy ¢ NI VG g thy
CG2 dudng kinh
trong 1 mm
binh dun sbi

dudng kinh 38 mm
Hinh 3 ~ Thiét bi xac dinh nhém methoxy!

12



TCVN 11921-7:2017

5.5.2.2 Can phan tich, cé thé can chinh xac ¢én 0,1 mg.
5.5.2.3 Bé cach dau.

5.5.2.4 Binh nén, dung tich 500 ml.

5.5.3 Cach tién hanh

Chuan bi thiét bi (5.5.2.1) bang cach dat vao 6ng chi U (D) qua phéu ho3c éng F va ndi voi cd ndi, mdt
thé tich thich hop khoang 60 mg phospho dd (5.5.1.1) trong 100 ml nwéc Gén nira éng chr U. Trang
éng F va cb ndi bing nwérc, cho vao éng D. Lam khd cén than éng hap thy F va rét vao phéu 7. ml
axit axetic brom (5.5.1.2).

Can 0,05 g mau thy, chinh x&c dén 0,1 mg (méu thir dwng trong vé gelatin da biét trudc khdi lwong),
va dat mau da can trong dng dun sdi cing véi vai vién bi thiy tinh hodc vai manh da bot (5.5.1.10).
Thém 6 ml dung dich axit iodhydric (5.5.1.3) va ndi binh véi dng ngung, ding vai giot axit iodhydric dé
lam kin phan néi. Cac bet khi carbon dioxit di qua thiét bi v&i tbc d§ hai bot khi méi gidy. Bat binh dun
sdi vao bé cach dau (5.5.2.3) da [am néng dén 150 °C va cho phén (ng tiép tuc trong 40 min. Rt
lwong chiva trong 6ng hap thu F vao binh nén 500 ml (5.5.2.4) chira 10 ml dung dich natri axetat
(5.5.1.4). Trang 6ng F bang nwéc, thém dich trang riva vao binh nén rdi thém nwérc dén khodng 125 ml.
Thém tirng giot axit formic (5.5.1.5), vira thém vira xoay binh nén dén khi mat mau nau dé cda brom,
sau d6 thém 3 giot axit formic (tdng cdng can dung 12 Gén 15 giot axit formic). Dé yén trang 3 min réi
thém 15 ml axit sulfuric loang (5.5.1.6) va 3 g kali iodua (5.5.1.7), chuan d6 ngay lap tic bang dung dich
natri thiosuifat 0,1 N (5.5.1.8), st dung hé tinh bét (5.5.1.9) tam chét chi thi.

Thwe hién phép thir triing dbi véi vo gelatin va cac bude hiéu chinh can thiét,
5.5.4 Tinh két qua

Ham long alkoxyl tdng s6 trong mau thir, X2, biu thi bang phan tram khdi lvgng clia methoxyl, duge
tinh theo Céng thirc (2):

=.'l:‘2 x 0,517

] <100 @

2
Trong dé:

Vo 14 thé tich dung dich natri thiosulfat 0,1 N d& s dung dé chudn G4 mau thir, sau khi hiéu
chinh déi véi mau trdng, tinh bang mililit (ml);

0,517 1a s6 miligam nhém methoxyl teong eng voi 1 ml dung dich natri thiosulfat 0,1 N;

w2 13 khéi lwong mau thiv, tinh bang miligam (mg);

13
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Ham lwong nhom methoxyl trong mau thik, Xa, bidu thi bang phan trdm khéi luweng, dugc tinh theo
Coéng thire (3):

_ﬂ,(l’zﬂ

i = :<100-X,) (3}
2

Trong dé:
0,751 la sd miligam nhém ethoxyl twong (ng véi 1 ml dung dich natri thiosuifat 0,1 N.

X; la ham iwgng nhom ethoxyt trong mau thir, Xi, bidu thi bdng phan tram khéi lvong, duoc
tinh theo Cong thirc (1).

5.6 Xéac dinh hao hut khéi lweng sau khi sdy, theo 5.1 clia TCVN 83800-2:2012.

5.7 Xac dinh ham lweng tro sulfat, theo 5.3.3 {(Phuong phap 1) cla TCVN 8900-2:2012, s& dung 1 ¢
méu thir.

5.8 Xac dinh ham lwong chi, theo TCVN 8300-6:2012 hodc TCVYN 8900-8:2012.

14
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Thw muc tai ligu tham khao

JECFA 2006, “Combined compendium of food additive specifications, Volume 4: Analytical
methods, test procedures and iaboratory solutions used by and referenced in the food additive
specifications”, Assay methods: Celiulose derivatives assay (ethoxyl and methoxyl group determination)
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