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L&i néi dau

TCVN 6762:2000 hoan toan tuong duong véi ISO 7366:1987;

TCVN 6762:2000 do Ban ky thuat tiéu chudn TCVN/TC/F2 DAu,
mé déng vat va thuc vat bién soan, Téng cuc Tiéu chuin Po
ludng Chét luong dé nghi, B6 Khoa hoc, Céng nghé va Moi
truong (nay la B6 Khoa hoc va Coéng nghé) ban hanh;

Tiéu chudn nay dudc chuyén ddi nam 2008 tir Tiéu chuin Viét
Nam ciing s& hiéu thanh Tiéu chudn Quéc gia theo quy dinh tai
khoan 1 Diéu 69 cla Luat Tiéu chuan va Quy chuén ky thuat va
diém a khoadn 1 Diéu 6 Nghi dinh s6 127/2007/ND-CP ngay
1/8/2007 clGa Chinh phl quy dinh chi tiét thi hanh mét s6 diéu

clia Luat Tiéu chuén va Quy chuén ky thuét.
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Dau ma& dong vat va thuc vat —

Xac dinh ham lugng 1-monoglyxerit va glyxerol tu do

Animal and vegetable fats and oils —

Determination of 1-monoglycerides and free glycerol contents

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh phuong phap xac dinh lién ti€p ham lugng 1-monoglyxerit va ham lugng

glyxerol tu do trén cuing mét mau thi.

2 Linh vuc ap dung

Tiéu chuén nay ap dung cho ddu md déng vat va thuc vat, cac san pham clia dau, md va cac axit béo

da este hoa tuong hd vaéi glyxerol.
Tiéu chudn nay khéng ap dung khi mau thir cé:

a) bé sung vao 1-monoglyxerit: chat polyhydric hoa tan trong clorofooc véi hai hodc nhiéu nhém

hydroxyl ké nhau.

b) b6 sung vao glyxerol tu do: chat polyhydric hoa tan trong nuéc véi hai hodc nhiéu nhém hydroxyl ké nhau.

3 Tiéu chuan trich dan

TCVN 2625:1999 (1ISO 5555:1991), DAu m& dong vat va thuc vat — Lay mau.

4 Nguyén tac

Hoa tan phan mau thit trong clorofooc. Chiét glyxerol tu do tir dung dich nay b&ng dung dich axit axetic.
Oxy hoa 1-monoglyxerit trong dung dich clorofooc badng mét luong du clia dung dich axit periodic. Thém

kali iodua va chuén d6 i6t dudc giai phong béng dung dich chuén natri thiosulfat.

Oxy hoa glyxerol tu do trong dung dich nu6c bang mét luong du clia dung dich axit periodic. Thém kali

iodua va chudn d i6t dudc giai phong bang dung dich chuén natri thiosulfat.
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5 Thuéc thur

Tat ca céac thubce thir phai dat chat luong tinh khiét phan tich. Nudc dudc st dung phai 1a nudc cat hodc
nuéc c6 do tinh khiét tuong duong.

5.1 Clorofooc.
5.2 Axit axetic, dung dich 5 % (thé tich).
5.3 Axit periodic, dung dich 2,7 g/l.

Can 2,7 g/l axit periodic (HslOg) cho vao binh dinh mdc 1 | va hoa tan trong 50 ml nuéc. Thém axit

axetic bang dén vach va I4c ky. Bao quan trong ché ti.

5.4 Kali iodua, dung dich 150 g/I, khdng cé i6t tu do hodc iodat.
5.5 Natri thiosulfat, dung dich chuéan, c¢(Na,S,0,) 0,1 mol/l.

5.6 H6 tinh bdt, dung dich chi thi, 10 g/l.

Hoa tan 1 g hé tinh bét trong 100 ml nuéc béng cach dun néng va khudy. Thém 0,1 g axit xalixylic dé

bao quan dung dich chi thi va dun séi trong 3 min. D& ngudi dén nhiét dé phong.

6 Thiét bi, dung cu
St dung cac thiét bi thong thudng va cac dung cu sau:
6.1 Binh nén, dung tich 500 ml c6 nat mai bang thuy tinh.

6.2 May khuay tur.

7 Lay mau

Theo TCVN 2625:1999 (ISO 5555:1991).
8 Cach tién hanh

8.1 Chuan bi mau thir

8.1.1 Cac mau rin 6 dang miéng hoic bot

Tron ky mau thr can than nhung khéng lam néng chay.

8.1.2 Mau 4 dang nira rdn hodc ran khac

Lam néng chay mau thit & nhiét dd khéng cao hon so véi nhiét dd néng chay ctia né 10 °C, trdn ky.

CHUY Mau khéng dudc dé vuot qua nhiét dd quy dinh. o] nhiét do trén 80 °C, ham lugng clia 1-monoglyxerit c6

thé gidm do noi va/hodc ngoai este hoa.
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8.1.3 Mau & dang ldng

Tron k§ mau.

8.2 Phan mau thdr

Can chinh xac phan mau thr thich hgp nhu da chi ra trong Bang 1 va cho vao c6c ¢6 md dung tich 50 ml.

Bang 1
Ham lugng du kién cta Khai lugng xap xi Do chinh xac
1-monoglyxerit hay glyxerol clia phan mau thir cuia phép can
% (khai lugng) g g

100 0,3 0,0001

75 0,4 0,0001

50 0,6 0,0001

40 0,7 0,0001

30 1,0 0,001

20 1,5 0,001

15 2,5 0,001

10 3,0 0,001

5 6,0 0,001

3 hodc nhd hon 10,0 0,001

CHU THICH Né&u ham lugng 1-monoglyxerit va glyxerol rat khac nhau, vi vay khéng thé dung cting mot mau thd,

ma phai c6 hai phan mau thlr, mét mau dé thir 1-monoglyxerit va mau kia dé thir glyxerol.

8.3 Tién hanh chiét

8.3.1 L&y ba phéu chiét dung tich 250 ml va danh sé 1, 2 va 3. Dung phéu chiét 1 dé thu dung dich
nudc va phéu chiét 2 va 3 dé rira dung dich. Khi can phai lac, thi IAc manh trong khoang 1 min, thinh

thoang lam gidm bét ap suat bang cach vé nhe dé tranh su tao thanh huyén phu.

L4y hai binh dinh mdc dung tich 100 ml va danh sé A va B. Binh A dung cho dung dich clorofooc clia

1-monoglyxerit va binh B dung cho dung dich nudc cla glyxerol.

8.3.2 Hoa tan phan mau th{r (8.2) trong clorofooc (5.1) dé 1am phan tan hoan toan glyxerol tu do.
Chuyén toan bd vao phéu chiét 1, Ian lugt cho clorofooc tif tif it mot cho dén khi thé tich dat dugc tir
45 ml dén 50 ml.

8.3.3 Trang coc dung tich 50 ml bang khoang 25 ml dung dich axit axetic (5.2) d& hoa tan glyxerol con
s6t lai. Chuyé&n nuéc trang vao phéu chiét 1. Bay nap lai, Ic va dé cho phan 16p, rut clorofooc (& dusi)

vao phéu chiét 2.
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R{ra c6c dung tich 50 ml bang 25 ml dung dich axit axetic va rét vao phéu chiét 2. Day nap, lac va dé
yén cho phan 16p, chuyén I6p clorofooc vao phéu chiét 3 va dd dung dich nuéc vao phéu chiét 1.

8.3.4 R{a cdc va phéu chiét 2 bing 25 ml dung dich axit axetic va chuyén dung dich dé6 vao phéu
chiét 3. Pay nap, I&c va dé& yén cho phan 16p. Chuyén I6p clorofooc vao binh A dung tich 100 ml.
Chuyén 16p nudc vao phéu chiét 1.

Lan luot trang phé&u 2 va 3 Ian véi 20 ml clorofooc va chuyén clorofooc vao phéu chiét 1. Bay nap, lac
va dé yén cho phan 16p.

8.3.5 Chuyén I6p clorofooc vao binh A dung tich 100 ml va thém clorofooc vao cho dén du thé tich.

Day nap va tron.

8.3.6 Chuyén I6p nudc vao binh B dung tich 100 ml. Trang phéu 1 véi dung dich axit axetic, thém dich

réfa vao binh B va thém dung dich axit axetic cho dé&n dd thé tich. Day nip va tron.

8.4 Tién hanh xac dinh 1-monoglyxerit

Dung pipet chuyén 50 ml dung dich clorofooc tif binh A (8.3.5) vao binh nén dung tich 500 ml (6.1),
dung pipet thém 50 ml axit periodic (5.3), trén va day nap.

Dé yén 30 min trong chb téi.

Tién hanh th&r mau trdng trong cling mét diéu kién, dung 50 ml clorofooc (5.1) va 50 ml dung dich axit
periodic (5.3). Sau 30 min, cho thém 20 ml dung dich kali iodua (5.4) vao ca hai dich th va mau trang.
Day nap binh lai, trdn va dé yén trén 1 min.

Thém vao dung dich tht va mau trdng méi loai 100 ml nuéc.

Chuén dé bang dung dich chuén natri thiosulfat (5.5), dung may khudy ti (6.2) khudy lién tuc, dé dam
bao tron déu trong suét qua trinh. Khi viéc chudn dd gan két thac, khi mau nau cida i6t hau nhu bién
mat, thém khoang 2 ml dung dich chi thi hé tinh bot (5.6). Tiép tuc chudn dd tiing giot mot cho dén khi
dat dudc diém cubi cling (mét hoan toan mau xanh cla hé tinh bét i6t & 16p nuéc). Khudy manh dé loai
bd hoan toan iét khdi I6p clorofooc.

Néu thé tich s dung dé chudn d6 dung dich thr khéng nhiéu hon 80 % (thé tich) duogc s dung dé
chuén d6 mau trang, thi 14p lai phép xac dinh véi mét luong phan mau thr nhd hon hoac 18y udc s6 nho

hon cla dung dich clorofooc (dam bao axit periodic di du).
8.5 Xac dinh glyxerol tu do

Loc dung dich nuéc 4 binh B (8.3.6).

Dung pipet, chuyén 50 ml dich loc vao binh nén dung tich 500 ml (6.1), thém 50 ml dung dich axit
periodic (5.3) bang pipet, tron va day nap lai.

Sau d6 dé 30 min trong chb t6i.
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Tién hanh thd mau trdng trong cuing mét diéu kién, dung 50 ml dung dich axit axetic (5.2) va 50 ml dung
dich axit periodic (5.3).

Sau 30 min thém 20 ml dung dich kali iodua (5.4) vao dung dich th(f va mau trédng. Day nut binh lai, trén

va dé yén trén 1 min.
Thém 10 ml nudc vao maéi binh.

Chuén d6 bang dung dich natri thiosulfat chuén (5.5), khi mau nau clia i6t hau nhu bién mat, thém 2 ml
dung dich hé tinh bét (5.6).

Néu thé tich s dung dé chuan d6 dung dich thtt khéng nhiéu hon 80 % (thé tich) dudc s dung dé
chudn dé mau tréng, thi 14p lai phép xac dinh véi moét luong phdn mau thr nhd hon hodc 18y uéc s6 nhd
hon cla dung dich nuéc (d@m bao axit periodic du du).

8.6 S& phép xac dinh

Tién hanh hai phép xac dinh trén cing mau tha.
9 Biéu thi két qua

9.1 Phuong phap tinh toan va cong thirc
9.1.1 Tinh ham lugng 1-monoglyxerit
Ham Iugng 1-monoglyxerit, dudc biéu thi bang phan tram khéi ludng, theo céng thic:

(Vo V) xexrxM;
20xm

trong do6:
V, 1a thé tich dung dich natri thiosulfat chuan can thiét dé chudn d6 mau trang, tinh bang mililit;
V, 1a thé tich dung dich natri thiosulfat chu&n can thiét d& chuan d6 dung dich thd, tinh bang mililit;
¢ la néng dé cta dung dich natri thiosulfat chuan, dudc tinh bang mol trén lit;

M; 1a khéi lugng phan t tuong déi cia mdt 1-monoglyxerit cu thé, su lua chon phu thudc vao

thanh phan cla céac axit béo (khi cac két qua dudc biéu thi theo glyxeryl monostearat, M; = 358);
m 1a khéi lugng clia phan mau tha, tinh bang gam;

r 14ty lé thé tich (100 ml) cGa pha clorofooc véi thé tich (50 ml ho#c it hon) cla pha nay 14y dé

xac dinh.

L&y két qua dén 1 chir s6 sau dau phay.
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9.1.2 Tinh toan ham lugng glyxerol tu do
Ham luong glyxerol tu do, dudc biéu thi bang phan tram khéi luong, theo cong thic:

(V, -V3)xexrxM;
40xm

trong doé:
V, la thé tich dung dich natri thiosulfat chudn can thiét dé chudn d6 mau trng, tinh bang mililit;
V, la thé tich dung dich natri thiosulfat chu&n can thiét dé chudn d6 dung dich thi, tinh bang mililit;
¢ landng do cta dung dich natri thiosulfat chudn, dugdc tinh bang mol trén lit;
M; 1a khéi lugng phan t tuong déi ctia glyxerol (M, = 92,1);
m 1a khéi lugng clia phan mau thi, tinh bang gam;
r latyléthé tich (100 ml) cGia pha nuéc véi thé tich (50 ml ho#c it hon) clia pha nay 18y dé xac dinh.

L&y két qua dén 1 chi s6 sau d4u phay.

9.2 Do lap lai

Su chénh léch gilta cac két qua thi clia hai phép xac dinh dugc tién hanh cling mot Iic hoac lién ti€p
dudi cac diéu kién nhu nhau do cling mét ngudi phan tich khong vuot qua gia tri chira 6 9.2.1 va 9.2.2.
9.2.1 DA&i véi 1-monoglyxerit

0,5 % (khéi lugng) déi véi ham lugng tir 15 % (khéi lugng) dén 25 % (khai lugng);

2 % (tuong doi) gia tri trung binh d6i vGi ham lugng tir 25 % (khoi lugng) dén 50 % (khdi lugng);

1 % (khoi lugng) doi v6i ham lugng 16n hon 50 % (khéi lugng).

9.2.2 Dai véi glyxerol tu do

0,1 % phan khai lugng.

10 Bao cao két qua

B&o céo két qua can ghi phuong phap da s dung va cac két qua thu dudc. Bao céo ciing can dé cap
dén mot s6 cac thao tac chi tiét khong dudc quy dinh trong tiéu chudn nay, hoac tuy y, ciing véi cac tinh

tiét cac su c6 ma co thé anh hudng dén két qua.

Béo céo két qué cling bao gém céc thong tin can thiét d& nhan dang day di mau thi.

10



