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                    Lêi nãi ®Çu 

    

TCVN 6350 : 1998 hoµn toµn t−¬ng ®−¬ng víi ISO 6463 : 1982 (E) 

TCVN 6350 : 1998 do Ban kü thu©t tiªu chuÈn TCVN/TC/F2 DÇu, 

mì ®éng vËt vµ thùc vËt 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 6350 : 1998 

 

DÇu, mì ®éng vËt vµ thùc vËt - X¸c ®Þnh butylhidroxyanisol (BHA) vµ 

butylhdroxytoluen (BHT) − Ph−¬ng ph¸p s¾c ký khÝ láng 

Animal and vegetable fats and oils − Determination of butylhydroxyanisole (BHA) and 

butylhydroxytoluene (BHT) − Gas-liquid chromatographic method 

1   Ph¹m vi vµ lÜnh vùc ¸p dông 

Tiªu chuÈn nµy quy ®Þnh ph−¬ng ph¸p s¾c ký khÝ láng ®Ó x¸c ®Þnh butylhydroxyanisol (tert-butyl-4-

methylphenol) (BHA) vµ butylhydroxytoluene (BHT) (2,6-di-tert-butyl-4-methylphenol) ®−îc sö dông lµm chÊt 

chèng oxy ho¸, trong dÇu mì ®éng vËt vµ thùc vËt. 

Chó thÝch −   Ph−¬ng ph¸p nµy còng cho phÐp x¸c ®Þnh ®Þnh l−îng tertiobutylhdroquione (TBQH) 

2   Tiªu chuÈn trÝch dÉn 

TCVN 6349 : 1998 (ISO 5558 - 1982)   Mì vµ dÇu ®éng vËt vµ thùc vËt ph¸t hiÖn vµ x¸c ®Þnh chÊt chèng oxy 

ho¸ ph−¬ng ph¸p s¾c ký líp máng. 

3   Nguyªn t¾c 

Hoµ tan mì hoÆc dÇu trong dung m«i thÝch hîp, b¬m trùc tiÕp vµo s¾c ký khÝ láng vµ sö dông ph−¬ng ph¸p 

néi chuÈn. 

4   thuèc thö 

4.1   KhÝ mang : mét khÝ tr¬ (thÝ dông nh− nit¬, heli hoÆc agon) ®· ®−îc sÊy cÈn thËn vµ chøa d−íi 10 mg oxy 

trong mét kil«gam. 

4.2   C¸c khÝ phô trî :  

−   Hydro, ®é tinh khiÕt Ýt nhÊt lµ 99,9 % kh«ng lÉn t¹p chÊt h÷u c¬; 
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−   KhÝ hoÆc oxy, kh«ng lÉn t¹p chÊt h÷u c¬. 

4.3   Diclorometan hoÆc, nÕu thiÕu, cacbon disunfua kh«ng chøa t¹p chÊt cã thÓ lµm c¶n trë viÖc x¸c ®Þnh 

BHA hoÆc BHT b»ng s¾c ký khÝ. 

C¶nh b¸o :   Diclorometan vµ cacbon disunfua lµ chÊt ®éc, ngoµi ra cacbon disufua dÔ bay h¬i vµ dÔ 

næ, ph¶i ®Æc biÖt cÈn thËn khi tiÕp xóc. 

4.4   Metyl undecanoat, ®é tinh khiÕt Ýt nhÊt lµ 99 %. 

4.5   Hydroxyanisol butylic, ®é tinh khiÕt Ýt nhÊt lµ 98 %. 

4.6   Hydroxytoluen butylic, ®é tinh khiÕt Ýt nhÊt lµ 98 %. 

5   ThiÕt bÞ 

Dông cô thÝ nghiÖm th«ng th−êng vµ ®Æc biÖt : 

5.1   S¾c ký khÝ, víi mét detector ion ho¸ ngän löa vµ m¸y ghi, bao gåm : 

5.1.1   Bé b¬m mÉu, cïng víi mét trong c¸c hÖ thèng sau nh»m gi÷ l¹i nh÷ng mì vµ dÇu kh«ng bay h¬i : 

a)   tiÒn cét ®−îc nhåi b«ng thuû tinh silicon ho¸ hoÆc h¹t thuû tinh; 

b)   èng ®−îc nhåi b«ng thuû tinh silicon ho¸ trong èng phun (chØ trong tr−êng hîp èng phun n»m ngang). 

5.1.2   Cét ®−îc lµm b»ng thÐp kh«ng gØ hoÆc b»ng thuû tinh ®¶m b¶o tèt cho viÖc ph©n t¸ch cña BHA vµ 

BHT, chiÒu dµi kho¶ng 2 m vµ ®−êng kÝnh bªn trong tõ 2 ®Õn 4 mm, ®−îc nhåi pha tÜnh, vÝ dô, víi metyl 

polysiloxan 10 % tÈm trªn bét g¹ch ®· röa axit. 

5.2   B×nh ®Þnh møc, dung tÝch 10 ml, 20 ml, 100 ml. 

5.3   Pipet cã chia ®é, dung tÝch 1 ml vµ 2 ml. 

5.4   C©n ph©n tÝch. 

6   Ph¸t hiÖn 

Xem TCVN 6349 : 1998 (ISO 5558 - 1982). 

7   C¸ch tiÕn hµnh 

7.1   ChuÈn bÞ thiÕt bÞ 

7.1.1   Bé b¬m mÉu 

NhiÖt ®é : 250 °C 

èng lãt vµ tiÒn cét (5.1.1) sÏ ®−îc lÊy ra sau mçi ngµy ph©n tÝch ®Ó luyÖn qua ®ªm ë nhiÖt ®é thö. 
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Chó thÝch −   KiÓm tra l¹i ®iÒu kiÖn thÝch hîp cña èng lãt hoÆc tiÒn cét b»ng c¸ch thØnh tho¶ng cho dÇu hay mì ®· 

biÕt thµnh phÇn qua s¾c ký. 

7.1.2   Lß vµ cét 

NhiÖt ®é d−íi ®iÒu kiÖn ®¼ng nhiÖt : 160 °C. 

L−u l−îng dßng khÝ mang : gi¸ trÞ tèi −u ®−îc x¸c ®Þnh bëi ng−êi thao t¸c. 

Tr−íc khi sö dông lÇn ®Çu, luyÖn cét ®· nhåi 24h ë 220 °C víi dßng khÝ mang thæi qua cét. 

7.1.3   Detector 

NhiÖt ®é : 250 °C 

L−u l−îng dßng cña c¸c khÝ phô : 

Hydro : kho¶ng 20 ml/phót 

Kh«ng khÝ hoÆc oxy : tu©n theo c¸c h−íng dÉn cña nhµ s¶n xuÊt. 

7.2   HiÖu chuÈn 

7.2.1   Ph−¬ng ph¸p  

Sö dông ph−¬ng ph¸p néi chuÈn, trong ®ã mét l−îng hîp chÊt ®· biÕt, cã pic t−¬ng øng phï hîp kh«ng 

lµm c¶n trë nh÷ng pic kh¸c, ®−îc thªm vµo mÉu vµ ®o kÝch th−íc pic cña c¸c thµnh phÇn kh¸c nhau, sö 

dông hÖ sè hiÖu chuÈn t−¬ng øng, ®−îc so s¸nh víi viÖc ®o pic cña hîp chÊt ®· biÕt. 

7.2.2   Hçn hîp chuÈn 

7.2.2.1   Dung dÞch néi chuÈn 

Sö dông dung dÞch metyl undecanoat 30 µg/ml lµm néi chuÈn vµ ®−îc chuÈn bÞ nh− sau : 

C©n 30 mg metyl undecanoat (4.4), chÝnh x¸c ®Õn 0,1 mg, cho vµo b×nh ®Þnh møc 100 mg (5.2). Pha 

lo·ng b»ng dung m«i (4.3) ®Õn v¹ch møc. Dïng pipet (5.3) chuyÓn 2 ml dung dÞch nµy vµo b×nh ®Þnh møc 

20 ml (5.2) vµ pha lo·ng b»ng dung m«i ®Õn v¹ch møc. 

7.2.2.2   Dung dÞch chèng oxy ho¸ chuÈn 

C©n chÝnh x¸c 100 mg chÊt chèng oxy ho¸ (BHA hoÆc BHT) (4.5 hoÆc 4.6), chÝnh x¸c ®Õn 0,1 mg, cho 

vµo b×nh ®Þnh møc 100ml (5.2). Pha lo·ng b»ng dung m«i ®Õn v¹ch møc (4.3). Dïng pipet (5.3) cho 1 ml 

dung dÞch nµy vµo b×nh ®Þnh møc 10 ml (5.2) vµ pha lo·ng b»ng dung m«i ®Õn v¹ch møc. 

Dïng pipet (5.3) lÇn l−ît cho vµo 5 b×nh ®Þnh møc dung tÝch 10 ml c¸c l−îng dung dÞch chèng oxy ho¸ nh− 

sau 0,2 - 0,5 - 0,8 -1 vµ 1,2 ml. Dïng pipet thªm vµo mçi b×nh 2 ml dung dÞch néi chuÈn (7.2.2.1) vµ pha 

lo·ng b»ng dung m«i ®Õn v¹ch møc. 

5 dung dÞch nµy chøa t−¬ng øng lµ 2,5,8,10,12 µg chÊt chèng oxy ho¸ trong 1 ml. 

Chó thÝch −   KiÓm tra l¹i b»ng ph−¬ng ph¸p thö tr¾ng mµ kh«ng cã chÊt c¶n trë ®èi víi metyl undecanoat. NÕu cã 

chÊt c¶n trë th× sö dông metyl myristat lµm néi chuÈn. 
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7.2.3   X¸c ®Þnh hÖ sè hiÖu chuÈn vµ vÏ ®å thÞ hiÖu chuÈn 

B¬m tõng dung dÞch (7.2.2.2) vµo m¸y s¾c ký vµ tÝnh hÖ sè tØ lÖ K theo c«ng thøc 

  Aa  ms 
 K   =   x  
  As  ma 

Trong ®ã : 

Aa   lµ diÖn tÝch cña pic t−¬ng øng víi chÊt chèng oxy ho¸; 

As   lµ diÖn tÝch cña pic t−¬ng øng víi dung dÞch néi chuÈn; 

ma   lµ khèi l−îng chÊt oxy ho¸ trong dung dÞch chuÈn, tÝnh b»ng gam; 

ms   lµ khèi l−îng dung dÞch néi chuÈn ®−îc thªm vµo, tÝnh b»ng gam. 

NÕu cÇn, vÏ ®å thÞ cã trôc tung lµ tØ lÖ gi÷a diÖn tÝch pic t−¬ng øng víi chÊt chèng oxy ho¸ vµ diÖn tÝch 

t−¬ng øng víi dung dÞch néi chuÈn vµ trôc hoµnh lµ nång ®é cña chÊt chèng oxy ho¸ trong dung dÞch b¬m 

vµo. 

7.3   X¸c ®Þnh  

C©n 1 g dÇu hoÆc mì, chÝnh x¸c ®Õn 1 mg, sau ®ã cho vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch 10 ml (5.2). Thªm 

vµo 2 ml dung dÞch néi chuÈn (7.2.2.1) vµ pha lo·ng b»ng dung m«i ®Õn v¹ch (4.3). 

§¶m b¶o b×nh ®−îc ®Ëy kÝn. 

Phun tõ 1 µl ®Õn 7 µl hçn hîp vµo m¸y s¾c ký. 

8   BiÓu thÞ kÕt qu¶ 

Hµm l−îng cña BHA hoÆc BHT biÓu thÞ b»ng miligam trªn kil«gam s¶n phÈm (ppm), ®−îc tÝnh theo c«ng 

thøc : 

 ms   x   As 
  
 m  x  As  x  K 

trong ®ã : 

m lµ khèi l−îng cña phÇn mÉu thö (7.3), tÝnh b»ng gam; 

ms lµ khèi l−îng cña dung dÞch néi chuÈn ®−îc thªm vµo (kho¶ng 60 µg), tÝnh b»ng gam; 

As lµ diÖn tÝch cña pic t−¬ng øng víi chÊt chèng oxy ho¸; 

As lµ diÖn tÝch cña pic t−¬ng øng víi dung dÞch chÊt néi chuÈn; 

K lµ hÖ sè tØ lÖ t−¬ng øng gi÷a chÊt chèng oxy ho¸ víi dung dÞch chÊt néi chuÈn. 

9   B¸o c¸o kÕt qu¶ 
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B¸o c¸o kÕt qu¶ thö ph¶i chØ ra ph−¬ng ph¸p ®· sö dông vµ kÕt qu¶ thu ®−îc. B¶n b¸o c¸o nµy còng ph¶i 

®Ò cËp ®Õn mäi ®iÒu kiÖn thao t¸c mµ kh«ng quy ®Þnh trong tc1 nµy hoÆc bÊt kú sù tuú ý nµo còng nh− 

c¸c t×nh huèng cã thÓ ¶nh h−ëng ®Õn kÕt qu¶. 

B¸o c¸o kÕt qu¶ ph¶i bao gåm tÊt c¶ c¸c th«ng tin cÇn thiÕt ®Ó nhËn biÕt mÉu mét c¸ch ®Çy ®ñ. 
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