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L&i n6i dau
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Dau, mo dong vat va thuc vat - Xac dinh butylhidroxyanisol (BHA) va
butylhdroxytoluen (BHT) - Phuong phap sac ky khi long

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

butylhydroxytoluene (BHT) — Gas-liquid chromatographic method

1 Pham vi va linh vuc ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh phuong phap sdc ky khi 1dng dé xac dinh butylhydroxyanisol (tert-butyl-4-
methylphenol) (BHA) va butylhydroxytoluene (BHT) (2,6-di-tert-butyl-4-methylphenol) dudc s dung lam chét

chéng oxy hoa, trong ddu m& déng vat va thuc vat.

Chu thich — Phuong phap nay ciing cho phép xac dinh dinh Iugng tertiobutylhdroquione (TBQH)

2 Tiéu chuan trich dan

TCVN 6349 : 1998 (ISO 5558 - 1982) M@ va dau dong vat va thuc vat phat hién va xac dinh chat chéng oxy
hoa phuong phép sac ky 16p mong.

3 Nguyén tac

Hoa tan m& hodc dau trong dung méi thich hop, bom truc tiép vao séc ky khi 1dng va s dung phuong phap
ndi chuan.

4 thudc thir

4.1 Khi mang : mét khi tro (thi dung nhu nito, heli ho&c agon) da dudc say can than va chia dudi 10 mg oxy
trong mot kildgam.

4.2 Cac khi phu trg :

— Hydro, d6 tinh khiét it nhat 14 99,9 % khéng Ian tap chét hitu co;
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— Khi hodc oxy, khéng l1an tap chat hitu co.

4.3 Diclorometan hoc, néu thiéu, cacbon disunfua khéng chira tap chat cé thé lam can trd viéc xac dinh
BHA ho#c BHT béng s&c ky khi.

Canh bdo : Diclorometan va cacbon disunfua la chat déc, ngoai ra cacbon disufua dé bay hoi va dé
né, phai dic biét can than khi tiép xuc.
4.4 Metyl undecanoat, do tinh khiét it nhat 1a 99 %.
4.5 Hydroxyanisol butylic, o tinh khiét it nhat la 98 %.
4.6 Hydroxytoluen butylic, @6 tinh khiét it nhat 1a 98 %.
5 Thiét bi
Dung cu thi nghiém théng thudng va dac biét :
5.1 Séc ky khi, v6i mdt detector ion hoa ngon Ifa va may ghi, bao gém :
5.1.1 B® bom mau, ciing v8i mét trong cac hé théng sau nham gili lai nhiing m& va dau khéng bay hoi :
a) tién cot dugc nhdi bong thuy tinh silicon hoa hoic hat thuy tinh;
b) 6ng dudc nhéi bdng thuy tinh silicon hoa trong 6ng phun (chi trong trudng hop 6ng phun ndm ngang).

5.1.2 Cot dudc lam bang thép khéng gi hodc bang thuy tinh ddm bao t6t cho viéc phan tach clia BHA va
BHT, chiéu dai khoang 2 m va dudng kinh bén trong tir 2 dén 4 mm, dudc nhéi pha tinh, vi du, véi metyl

polysiloxan 10 % t4m trén bot gach da rita axit.
5.2 Binh dinh mdc, dung tich 10 ml, 20 ml, 100 ml.
5.3 Pipet c6 chia d9, dung tich 1 ml va 2 ml.

5.4 Can phén tich.

6 Phat hién

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

7 Cach tién hanh

7.1 Chuén bi thiét bi
7.1.1 B6 bom mau
Nhiét @6 : 250 °C

6ng 16t va tién cot (5.1.1) sé dudc |ay ra sau méi ngay phan tich dé& luyén qua dém & nhiét do tha.
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Chu thich — Kiém tra lai di€u kién thich hgp clia 8ng 16t hodc tién cot bang cach thinh thoang cho dau hay m& da
biét thanh phan qua sic ky.
7.1.2 Lbd va cot
Nhiét d6 dudi diéu kién dang nhiét : 160 °C.
Luu lugng dong khi mang : gié tri t8i wu dudc xac dinh bdi ngudi thao tac.
Truéc khi st dung 1an d4u, luyén cot da nhoéi 24" & 220 °C véi dong khi mang théi qua cot.
7.1.3 Detector
Nhiét d6 : 250 °C
Luu lugng dong cla céac khi phu :
Hydro : khoang 20 ml/phut
Khéng khi hodc oxy : tuan theo cac huéng dan clia nha san xuét.
7.2 Hiéu chuan
7.2.1 Phuong phap

S dung phuong phap néi chuan, trong d6 mét lugng hdp chat da biét, cé pic tuong (ng phu hop khong
lam can trd nhiing pic khac, dugc thém vao mau va do kich thudc pic cla cac thanh phan khac nhau, s

dung hé sé hiéu chuén tuong (ing, dudc so sanh véi viéc do pic clia hdp chat da biét.
7.2.2 Hbn hop chuén

7.2.2.1 Dung dich néi chuén

S dung dung dich metyl undecanoat 30 ug/ml [am néi chuén va dudc chuan bi nhu sau :

Can 30 mg metyl undecanoat (4.4), chinh xac dén 0,1 mg, cho vao binh dinh m&c 100 mg (5.2). Pha
lodng béng dung méi (4.3) dén vach mic. Dung pipet (5.3) chuyén 2 ml dung dich ndy vao binh dinh mc

20 ml (5.2) va pha loang bang dung méi dén vach mdc.
7.2.2.2 Dung dich chéng oxy hoa chuén

Can chinh xac 100 mg chat chéng oxy hoa (BHA hoic BHT) (4.5 hoac 4.6), chinh xac dén 0,1 mg, cho
vao binh dinh mic 100ml (5.2). Pha loang bang dung méi dén vach mc (4.3). Dung pipet (5.3) cho 1 ml

dung dich nay vao binh dinh miic 10 ml (5.2) va pha lodng bang dung méi dén vach muec.

Dung pipet (5.3) 1an lugt cho vao 5 binh dinh mic dung tich 10 ml cac lugng dung dich chéng oxy hoa nhu
sau 0,2 - 0,5 - 0,8 -1 va 1,2 ml. Dung pipet thém vao méi binh 2 ml dung dich néi chuén (7.2.2.1) va pha

lodng bang dung méi dén vach mic.
5 dung dich nay chia tuong (ng 1a 2,5,8,10,12 ug chat chéng oxy hoa trong 1 ml.

Chu thich — Kiém tra lai bang phudong phap th{r trdng ma khéng cé chat can trd déi véi metyl undecanoat. Néu c6

chét can trd thi s& dung metyl myristat lam ndi chuén.
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7.2.3 Xac dinh hé s6 hiéu chuén va vé dé thi hiéu chuan

Bom tiing dung dich (7.2.2.2) vao may séc ky va tinh hé sé ti 1é K theo cong thiic

Trong @6 :
A, la dién tich cla pic tuong (ng vGi chat chéng oxy hoa;
A, la dién tich cla pic tuong ng v6i dung dich ndi chuan;
m, la khéi luong chat oxy hoa trong dung dich chuén, tinh bang gam:
m, la khéi lugng dung dich néi chudn dudc thém vao, tinh bang gam.

Né&u can, vé do thi cb truc tung la ti 1& gilra dién tich pic tuong Ung vGi chat chéng oxy hoa va dién tich
tuong Ung v6i dung dich néi chuén va truc hoanh 1a néng d6 ctia chat chéng oxy hoa trong dung dich bom

vao.
7.3 Xac dinh

Can 1 g dau hodc md, chinh xac dén 1 mg, sau d6 cho vao binh dinh mic dung tich 10 ml (5.2). Thém

vao 2 ml dung dich néi chuén (7.2.2.1) va pha lodng béng dung méi dén vach (4.3).
Dam bao binh dugc day kin.

Phun tr 1 ul d&n 7 ul hén hop vao may sic ky.

8 Biéu thi két qua

Ham lugng clia BHA ho#c BHT biéu thi bang miligam trén kildgam san pham (ppm), dudc tinh theo cong
thic :

trong do :
m  la kh&i lugng cla phan mau th{r (7.3), tinh bang gam;

la khéi luong clia dung dich noéi chudn dudc thém vao (khoang 60 pg), tinh bang gam;

3

la dién tich cla pic tuong Ung vGi chat chéng oxy hoa;

w

A
A, ladién tich cla pic tudng ling v&i dung dich chat noi chuin;
K

I& hé sé ti 1& tuong (ing giita chat chéng oxy hoa véi dung dich chat nodi chuén.

9 Bao cao két qua
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Bao cao két qua th{r phai chi ra phuong phap da st dung va két qua thu dudc. Ban bao céo nay ciing phai
dé cap dén moi diéu kién thao tdc ma khéng quy dinh trong tc1 nay hodc bat ky su tuy y nao ciing nhu

céac tinh huéng c6 thé anh hudng dén két qua.

B&o céo két qua phai bao gém tat ca cac thong tin can thiét dé nhan biét mau moét cach day da.




