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QUY CHUӻN Kׂ THUӿT QU֜C GIA 

Vԓ PHְ GIA THּC PHӻM - CHӷT NHȇ HčA 

National technical regulation on Food Additive ï Emulsifier 

 

 

I.   QUY ņ֖NH CHUNG 

 

1. PhӴm vi ĽiԚu ch֕nh 

Quy chuӼn k׃ thuԀt qu֝c gia (sau Ľ©y g֙i tԂt l¨ Quy chuӼn) n¨y quy Ľ֗nh c§c y°u cӺu 

k׃ thuԀt v¨ quӶn lĨ vԚ chӸt lҼ֯ng, v֓ sinh an to¨n Ľ֝i v֧i c§c chӸt nhȈ h·a ĽҼ֯c sֹ dֱng 

v֧i mֱc Ľ²ch l¨m phֱ gia thֽc phӼm. 

 

2.  ņ֝i tҼ֯ng §p dֱng 

Quy chuӼn n¨y §p dֱng Ľ֝i v֧i: 

2.1. T֡ chֵc, c§ nh©n nhԀp khӼu, xuӸt khӼu, sӶn xuӸt, bu¹n b§n v¨ sֹ dֱng các 

chӸt nhȈ h·a l¨m phֱ gia thֽc phӼm (sau Ľ©y g֙i tԂt l¨ t֡ chֵc, c§ nh©n). 

2.2. CҺ quan quӶn lĨ nh¨ nҼ֧c c· li°n quan. 

 

3. GiӶi th²ch tַ ngֻ v¨ chֻ viԒt tԂt: 

3.1. ChӸt nhȈ h·a: l¨ phֱ gia thֽc phӼm ĽҼ֯c b֡ sung v¨o thֽc phӼm nhԄm 

mֱc Ľ²ch tӴo ra hoԊc duy tr³ dӴng nhȈ tҼҺng Ľ֟ng nhӸt cֳa hai hay nhiԚu thành 

phӺn cֳa thֽc phӼm. 

3.2. JECFA monograph 1 - Vol. 4 (JECFA monographs 1 - Combined 

compendium of food additive specifications; Joint FAO/WHO expert committee on 

food additives; Volume 4 - Analytical methods, test procedures and laboratory 

solutions used by and referenced in the food additive specifications; FAO, 2006): Các 

y°u cӺu k׃ thuԀt Ľ֝i v֧i phֱ gia thֽc phӼm, TԀp 4 C§c phҼҺng ph§p ph©n t²ch, quy 

tr³nh thֹ nghi֓m, dung d֗ch thֹ nghi֓m ĽҼ֯c sֹ dֱng (hoԊc tham chiԒu) trong y°u 

cӺu k׃ thuԀt Ľ֝i v֧i phֱ gia thֽc phӼm; JECFA bi°n soӴn; FAO ban h¨nh nŁm 2006. 

3.3. M« s֝ C.A.S (Chemical Abstracts Service): Mã s֝ ĽŁng kĨ h·a chӸt cֳa 

Hi֓p h֥i H·a chӸt Hoa KȢ. 

3.4. TS (test solution): Dung d֗ch thu֝c thֹ. 

3.5. ADI (Acceptable daily intake): LҼ֯ng Łn v¨o h¨ng ng¨y chӸp nhԀn ĽҼ֯c. 

3.6. MTDI 

3.6. INS (International numbering system): H֓ th֝ng m« s֝ qu֝c tԒ vԚ phֱ gia 

thֽc phӼm. 
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II. YąU CӹU Kׂ THUӿT, PHһҹNG PHĆP THָ Vê LӷY MӽU 

1. Y°u cӺu k׃ thuԀt v¨ phҼҺng ph§p thֹ Ľ֝i v֧i c§c chӸt nhȈ h·a ĽҼ֯c quy 

Ľ֗nh tӴi c§c phֱ lֱc ban hành kèm theo Quy chuӼn này nhҼ sau: 

1.1. Phֱ lֱc 1: Y°u cӺu k׃ thuԀt v¨ phҼҺng ph§p thֹ Ľ֝i v֧i mono- 

và di-glycerid cֳa acid b®o 

1.2. Phֱ lֱc 2: Y°u cӺu k׃ thuԀt v¨ phҼҺng ph§p thֹ Ľ֝i v֧i ester 

cֳa glycerol v֧i acid lactic v¨ acid b®o 

1.3. Phֱ lֱc 3 : Y°u cӺu k׃ thuԀt v¨ phҼҺng ph§p thֹ Ľ֝i v֧i ester 

cֳa glycerol v֧i acid citric v¨ acid b®o 

1.4. Phֱ lֱc 4: Y°u cӺu k׃ thuԀt v¨ phҼҺng ph§p thֹ Ľ֝i v֧i ester 

cֳa glycerol v֧i acid diacetyl tartric v¨ acid b®o 

1.5. Phֱ lֱc 5: Y°u cӺu k׃ thuԀt v¨ phҼҺng ph§p thֹ Ľ֝i v֧i 

sucroglycerid 

1.6. Phֱ lֱc 6: Y°u cӺu k׃ thuԀt v¨ phҼҺng ph§p thֹ Ľ֝i v֧i ester 

cֳa polyglycerol v֧i c§c acid b®o 

1.7. Phֱ lֱc 7: Y°u cӺu k׃ thuԀt v¨ phҼҺng ph§p thֹ Ľ֝i v֧i stearyl 

citrat 

1.8. Phֱ lֱc 8: Y°u cӺu k׃ thuԀt v¨ phҼҺng ph§p thֹ Ľ֝i v֧i trikali 

ortho-phosphat 

1.9. Phֱ lֱc 9: Y°u cӺu k׃ thuԀt v¨ phҼҺng ph§p thֹ Ľ֝i v֧i các 

mu֝i amoni cֳa acid phosphatidic 

1.10. Phֱ lֱc 10: Y°u cӺu k׃ thuԀt v¨ phҼҺng ph§p thֹ Ľ֝i v֧i sucrose 

acetat isobutyrat 

1.11. Phֱ lֱc 11: Y°u cӺu k׃ thuԀt v¨ phҼҺng ph§p thֹ Ľ֝i v֧i ester 

glycerol cֳa nhֽa c©y 

1.12. Phֱ lֱc 12: Y°u cӺu k׃ thuԀt v¨ phҼҺng ph§p thֹ Ľ֝i v֧i dinatri 

diphosphat 

1.13. Phֱ lֱc 13: Y°u cӺu k׃ thuԀt v¨ phҼҺng ph§p thֹ Ľ֝i v֧i calci 

polyphosphat 

1.14. Phֱ lֱc 14: Y°u cӺu k׃ thuԀt v¨ phҼҺng ph§p thֹ Ľ֝i v֧i các 

mu֝i cֳa acid myristic, palmitic v¨ stearic (Ca, Na, K, 

NH4) 

1.15. Phֱ lֱc 15: Y°u cӺu k׃ thuԀt v¨ phҼҺng ph§p thֹ Ľ֝i v֧i ester 

cֳa sucrose v֧i c§c acid b®o 

1.16. Phֱ lֱc 16: Y°u cӺu k׃ thuԀt v¨ phҼҺng ph§p thֹ Ľ֝i v֧i dioctyl 

natri sulphosucinat 

1.17. Phֱ lֱc 17: Y°u cӺu k׃ thuԀt v¨ phҼҺng ph§p thֹ Ľ֝i v֧i stearyl 

tartrat 

1.18. Phֱ lֱc 18: Y°u cӺu k׃ thuԀt v¨ phҼҺng ph§p thֹ Ľ֝i v֧i sorbitan 

monostearat 
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1.19. Phֱ lֱc 19: Y°u cӺu k׃ thuԀt v¨ phҼҺng ph§p thֹ Ľ֝i v֧i sorbitan 

tristearat 

1.20. Phֱ lֱc 20: Y°u cӺu k׃ thuԀt v¨ phҼҺng ph§p thֹ Ľ֝i v֧i sorbitan 

monolaurat 

1.21. Phֱ lֱc 21: Y°u cӺu k׃ thuԀt v¨ phҼҺng ph§p thֹ Ľ֝i v֧i sorbitan 

monooleat 

1.22. Phֱ lֱc 22: Y°u cӺu k׃ thuԀt v¨ phҼҺng ph§p thֹ Ľ֝i v֧i sorbitan 

monopalmitat 

 

  

2. C§c y°u cӺu k׃ thuԀt quy Ľ֗nh trong Quy chuӼn n¨y ĽҼ֯c thֹ theo JECFA 

monograph 1 - Vol. 4, ngoӴi trַ m֥t s֝ ph®p thֹ ri°ng ĽҼ֯c m¹ tӶ trong c§c phֱ lֱc. 

C§c phҼҺng ph§p thֹ ĽҼ֯c hҼ֧ng dӾn trong Quy chuӼn n¨y kh¹ng bԂt bu֥c phӶi 

§p dֱng, c· thԜ sֹ dֱng c§c phҼҺng ph§p thֹ kh§c tҼҺng ĽҼҺng. 

 

3. LӸy mӾu theo hҼ֧ng dӾn tӴi Th¹ng tҼ 16/2009/TT-BKHCN ngày 02 tháng 6 

nŁm 2009 cֳa B֥ Khoa h֙c v¨ C¹ng ngh֓ vԚ hҼ֧ng dӾn kiԜm tra nh¨ nҼ֧c vԚ chӸt 

lҼ֯ng h¨ng h·a lҼu th¹ng tr°n th֗ trҼ֩ng v¨ c§c quy Ľ֗nh kh§c cֳa ph§p luԀt c· li°n 

quan. 

  

III.  YąU CӹU QUӵN Lħ 

 

1.  C¹ng b֝ h֯p quy 

1.1. Các chӸt nhȈ h·a phӶi ĽҼ֯c c¹ng b֝ ph½ h֯p v֧i c§c quy Ľ֗nh tӴi Quy 

chuӼn n¨y.  

1.2. PhҼҺng thֵc, tr³nh tֽ, thֳ tֱc c¹ng b֝ h֯p quy ĽҼ֯c thֽc hi֓n theo Quy 

Ľ֗nh vԚ chֵng nhԀn h֯p chuӼn, chֵng nhԀn h֯p quy v¨ c¹ng b֝ h֯p chuӼn, c¹ng 

b֝ h֯p quy ban h¨nh k¯m theo QuyԒt Ľ֗nh s֝ 24/2007/Qņ-BKHCN ngày 28 tháng 9 

nŁm 2007 cֳa B֥ trҼ֫ng B֥ Khoa h֙c v¨ C¹ng ngh֓ v¨ c§c quy Ľ֗nh cֳa ph§p luԀt. 

 

2.  KiԜm tra Ľ֝i v֧i chӸt nhȈ h·a 

Vi֓c kiԜm tra chӸt lҼ֯ng, v֓ sinh an to¨n Ľ֝i v֧i c§c chӸt nhȈ h·a phӶi thֽc 

hi֓n theo c§c quy Ľ֗nh cֳa ph§p luԀt. 

 

IV.   TRĆCH NHI֒M CֲA T֠ CHִC, CĆ NHĄN 

 

1. T֡ chֵc, c§ nh©n phӶi c¹ng b֝ h֯p quy ph½ h֯p v֧i c§c quy Ľ֗nh k׃ 

thuԀt tӴi Quy chuӼn n¨y, ĽŁng kĨ bӶn c¹ng b֝ h֯p quy tӴi Cֱc An to¨n v֓ sinh thֽc 

phӼm v¨ bӶo ĽӶm chӸt lҼ֯ng, v֓ sinh an to¨n theo Ľ¼ng n֥i dung Ľ« c¹ng b֝. 
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2.  T֡ chֵc, c§ nh©n ch֕ ĽҼ֯c nhԀp khӼu, xuӸt khӼu, sӶn xuӸt, bu¹n b§n v¨ sֹ dֱng 

các chӸt nhȈ h·a sau khi ho¨n tӸt ĽŁng kĨ bӶn c¹ng b֝ h֯p quy v¨ bӶo ĽӶm chӸt lҼ֯ng, 

v֓ sinh an to¨n, ghi nh«n ph½ h֯p v֧i c§c quy Ľ֗nh cֳa ph§p luԀt. 

 

V. T֠ CHִC THּC HI֒N 

 

1. Giao Cֱc An to¨n v֓ sinh thֽc phӼm chֳ tr³, ph֝i h֯p v֧i c§c cҺ quan chֵc 

nŁng c· li°n quan hҼ֧ng dӾn triԜn khai v¨ t֡ chֵc vi֓c thֽc hi֓n Quy chuӼn n¨y.  

2. CŁn cֵ v¨o y°u cӺu quӶn lĨ, Cֱc An to¨n v֓ sinh thֽc phӼm c· tr§ch nhi֓m 

kiԒn ngh֗ B֥ Y tԒ sֹa Ľ֡i, b֡ sung Quy chuӼn n¨y. 

3. TrҼ֩ng h֯p hҼ֧ng dӾn cֳa qu֝c tԒ vԚ phҼҺng ph§p thֹ v¨ c§c quy Ľ֗nh 

cֳa ph§p luԀt vi֓n dӾn trong Quy chuӼn n¨y ĽҼ֯c sֹa Ľ֡i, b֡ sung hoԊc thay thԒ th³ 

§p dֱng theo vŁn bӶn m֧i. 
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Phֱ lֱc 1 

YąU CӹU Kׂ THUӿT Vê PHһҹNG PHĆP THָ                                                      

ņ֜ I V I֦ MONO VÀ DIGLYCERID C Aֲ CÁC ACID BÉO 

 1. T°n kh§c, ch֕ s֝  Glyceryl monostearate, glyceryl monopalmitate, glyceryl 
monooleate; monostearin, monopalmitin, monoolein; GMS 
(Ľ֝ i v i֧ glyceryl monostearate);  

INS 471 

 2. ņ֗nh nghǫa  H n֣ h p֯ các ester mono- và diglyceryl mӴch dài  v i֧ các acid 
béo bão hòa và không bão hòa có trong chӸt béo th cֽ phӼm; 
có ch aֵ h¨m lҼn֯g alpha-monoglycerid không thӸp hҺn 30% 
v¨ cȈng c· thԜ có ch aֵ c§c monoglycerid Ľn֟g ph©n; cȈng 
nhҼ di- và triglycerid, glycerol t  ֽdo, các acid béo t  ֽdo, sӶn 
phӼm xà phòng hóa và nҼ֧c; thҼn֩g ĽҼc֯ sӶn xuӸt bԄng 
cách th yֳ phân tách glyceryl c aֳ các chӸt béo và dӺu th cֽ 
phӼm, nhҼng cȈng c· thԜ ĽҼ֯c sӶn xuӸt bԄng cách este hóa 
các acid béo v i֧ glycerol có hoԊc không qua chҼng cӸt phân 
t .ֹ  

 C¹ng thϐc cΈu t΄o 

 

Trong Ľ· ïOCR là c aֳ acid béo 

Khηi l̿ωng ph©n tϔ Glyceryl monostearat: 358,6  

Glyceryl distearat: 625,0  

 3. CӶm quan ChӸt béo rԂn dӴng sáp có màu trԂng hoԊc kem hoԊc dӴng 
l n֛g sánh 

 4. Chֵc nŁng ChӸt nhȈ ho§ 

5. Y°u cӺu k׃ thuԀt 

5.1. ņ֗nh t²nh  

ņο tan Kh¹ng tan trong nҼc֧, tan trong ethanol, cloroform và 
benzen. 

HΈp thϋ hιng ngo΄i PhӶi có ph  ֡ h n֟g ngoӴi ĽԊc trҼng caֳ ester m t֥ phӺn c aֳ 
acid béo v i֧ polyol. 

Acid béo 
PhӶi c· phӶn ֵng ĽԊc trҼng cֳa acid béo.  

Glycerol 
PhӶi c· phӶn ֵng ĽԊc trҼng cֳa glycerol. 

5.2. ņ֥ tinh khiԒt  

N̿ρc Kh¹ng ĽҼc֯ quá 2,0 % (phҼҺng ph§p Karl Fischer) 
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Chί sη acid Kh¹ng ĽҼc֯ quá 6. 

Glycerol tϘ do Kh¹ng ĽҼc֯ quá 7% 

Xà phòng Kh¹ng ĽҼc֯ quá 6%, tính theo natri oleat. 

Chì Kh¹ng ĽҼc֯ quá 2,0 mg/kg. 

6. PhҼҺng ph§p thֹ  

ņ֥ tinh khiԒt  

Xà phòng Thêm 10 g mӾu th  ֹvào h n֣ h p֯ g m֟ 60 ml aceton và 0,15 
ml dung d c֗h xanh bromophenol (0,5%) Ľ« ĽҼc֯ trung hòa 
trҼ֧c bԄng acid hydrocloric 0,1N hoԊc natri hydroxyd 0,1N. 
Làm Ӹm t  ַt  ַtrên cách th yֳ cho ĽԒn khi dung d c֗h tan hoàn 
toàn, chuӼn Ľ֥ bԄng acid hydrocloric 0,1N cho ĽԒn khi màu 
xanh biԒn mӸt. ņԜ yên dung d c֗h trong 20 phút, làm Ӹm cho 
ĽԒn khi cԊn ĽҼc֯ hòa tan và màu xanh tái xuӸt hi n֓, tiԒp t cֱ 
chuӼn Ľ֥ ĽԒn mӸt màu xanh.  

M i֣ ml acid hydrocloric 0,1N tҼҺng ĽҼҺng vi֧ 0,0304 g 
C18H33O2Na.  

Chì - Th  ֹtheo JECFA monograph 1 - Vol.4. 

- X§c Ľn֗h bԄng k׃ thuԀt quang ph  ֡hӸp th  ֱnguyên t  ֹ thích 
h p֯ cho h¨m lҼn֯g quy Ľn֗h. L aֽ ch n֙ c  ֭ mӾu th  ֹ và 
phҼҺng ph§p chuӼn b  ֗mӾu d aֽ trên nguyên tԂc c aֳ phҼҺng 
pháp mô tӶ trong JECFA monograph 1 - Vol.4 phӺn các 
phҼҺng ph§p ph©n t²ch c¹ng c.ֱ 
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Phֱ lֱc 2 

YąU CӹU Kׂ THUӿT Vê PHһҹNG PHĆP THָ                                                      

ņ֜ I V I֦ ESTER C Aֲ GLYCEROL V I֦ ACID LACTIC VÀ ACID BÉO 

 1. T°n kh§c, ch֕ s֝  Lactic acid esters of mono- and diglycerides; lactoglycerides  

INS 472b 

 2. ņ֗nh nghǫa  Là h n֣ h p֯ các ester c aֳ glycerol v i֧ acid lactic và acid béo 
trong chӸt béo th cֽ phӼm.  

SӶn phӼm thҼҺng mӴi có thԜ ch  ֕r» h¨m lҼn֯g monglycerid, 
acid lactic, ch  ֕s  ֝acid, ch  ֕s  ֝x¨ ph¸ng h·a, h¨m lҼn֯g acid 
béo t  ֽdo, ĽiԜm Ľ¹ng ĽԊc c aֳ các acid béo t  ֽdo, ch  ֕s  ֝iod, 
h¨m lҼn֯g glycerol t  ֽdo v¨ h¨m lҼn֯g nҼc֧.  

 C¹ng thϐc cΈu t΄o 

 

Trong Ľ· R1, R2 và R3 là c aֳ acid béo, acid lactic hoԊc 
hydrogen (theo thành phӺn) 

 3. CӶm quan ChӸt rԂn dӴng sáp 

 4. Chֵc nŁng ChӸt nhȈ ho§ 

5. Y°u cӺu k׃ thuԀt 

5.1. ņ֗nh t²nh  

ņο tan Kh¹ng tan trong nҼc֧ lӴnh nhҼng c· thԜ ph©n t§n trong nҼc֧ 
nóng. 

Acid béo PhӶi có phӶn nֵg ĽԊc trҼng caֳ acid béo. 

Acid lactic 
PhӶi c· phӶn ֵng ĽԊc trҼng cֳa acid lactic.  

Glycerol 
PhӶi c· phӶn ֵng ĽԊc trҼng cֳa glycerol. 

5.2. ņ֥ tinh khiԒt  

Các acid Ch  ֕có acid béo và acid lactic. 

Chì Kh¹ng ĽҼc֯ quá 2,0 mg/kg. 

6. PhҼҺng ph§p thֹ  

ņ֥  tinh khiԒt  

Chì - Th  ֹtheo JECFA monograph 1 - Vol.4. 

- X§c Ľn֗h bԄng k׃ thuԀt quang ph  ֡hӸp th  ֱnguyên t  ֹ thích 
h p֯ cho h¨m lҼn֯g quy Ľn֗h. L aֽ ch n֙ c  ֭ mӾu th  ֹ và 
phҼҺng ph§p chuӼn b  ֗mӾu d aֽ trên nguyên tԂc c aֳ phҼҺng 
pháp mô tӶ trong JECFA monograph 1 - Vol.4 phӺn các 
phҼҺng ph§p ph©n t²ch c¹ng c.ֱ 
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Phֱ lֱc 3 

YąU CӹU Kׂ THUӿT Vê PHһҹNG PHĆP THָ                                                      

ņ֜I V֦I ESTER CֲA GLYCEROL V֦I ACID CITRIC Vê ACID B£O 

 

1. T°n kh§c, ch֕ s֝  Citric acid esters of mono- and di-glycerides, citroglycerides, 
CITREM; 

INS 472c 

2. ņ֗nh nghǫa  Thu ĽҼ֯c nh֩ qu§ tr³nh ester ho§ glycerol v֧i acid citric v¨ 
acid béo thֽc phӼm hoԊc nh֩ phӶn ֵng cֳa h֣n h֯p mono 
v¨ diglycerid cֳa acid b®o v֧i acid citric; chԒ phӼm bao g֟m 
các ester h֣n h֯p cֳa acid citric v¨ c§c acid b®o v֧i 
glycerol; c· thԜ chֵa lҼ֯ng nh֛ c§c acid b®o tֽ do, glycerol 
tֽ do, acid citric tֽ do v¨ mono ï v¨ diglycerid; c· thԜ ĽҼ֯c 
trung ho¨ ho¨n to¨n hoԊc m֥t phӺn bԄng NaOH hoԊc KOH 
(nhҼ ĽҼ֯c c¹ng b֝ tr°n nh«n m§c). 

C¹ng thϐc cΈu t΄o 

 
Trong Ľ·: ²t nhӸt m֥t trong R1, R2 hoԊc R3 l¨ cֳa acid citric, 
m֥t l¨ cֳa acid b®o v¨ R c¸n lӴi c· thԜ l¨ cֳa acid citric, 
acid b®o hoԊc hydrogen. 

3. CӶm quan DӴng dӺu t֧i s§p, m¨u trԂng ĽԒn trԂng ng¨ 

4. Chֵc nŁng ChӸt n֡ Ľ֗nh, chӸt nhȈ hoá, chӸt ch n֝g oxy hoá 

5. Y°u cӺu k׃ thuԀt 

5.1. ņ֗nh t²nh  

ņο tan Kh¹ng tan trong nҼc֧ lӴnh, có thԜ phân tán trong nҼc֧ 
nóng; tan trong dӺu và m ;֭ không tan trong ethanol lӴnh 

Acid béo PhӶi có phӶn nֵg ĽԊc trҼng caֳ acid béo . 

Acid citric 
PhӶi c· phӶn ֵng ĽԊc trҼng cֳa acid citric. 

Glycerol 
PhӶi c· phӶn ֵng ĽԊc trҼng cֳa glycerol. 

5.2. ņ֥ tinh khiԒt  

Tro sulfat SӶn phӼm kh¹ng ĽҼc֯ trung hoà : Kh¹ng ĽҼc֯ quá 0,5% 

SӶn phӼm ĽҼ֯c trung hoà hoàn toàn hoԊc m t֥ phӺn: Không 
ĽҼ֯c quá 10% 

(S  ֹd nֱg 2 g mӾu th ,ֹ phҼҺng ph§p I) 

Glycerol tϘ do Kh¹ng ĽҼc֯ quá 4% 

Glycerol tλng sη 8 ï 33% (mô tӶ trong phӺn PhҼҺng ph§p th)ֹ   

Acid citric tλng sη 13 ï 50% (mô tӶ trong phӺn PhҼҺng ph§p th)ֹ 
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Acid b®o tλng sη 37 ï 81% (mô tӶ trong phӺn PhҼҺng ph§p th)ֹ 

Chì Kh¹ng ĽҼ֯ c quá 2,0 mg/kg. 

6. PhҼҺng ph§p thֹ  

ņ֥ tinh khiԒt  

Glycerol tλng sη Cân chính xác 2 g mӾu và cho vào bình xà phòng hoá, thêm 
vào 50 ml dung d c֗h KOH 0,5 M trong ethanol, và Ľun s¹i 
v i֧ sinh h¨n ngҼc֯ trong 30 phút. Thêm chính xác 99 ml (t  ַ
buret) chloroform v¨ 25 ml acid acetic bŁng v¨o b³nh Ľn֗h 
m cֵ dung tích 1 lít. ChuyԜn toàn lҼ֯ng d c֗h trong bình xà 
ph¸ng ho§ v¨o b³nh Ľn֗h m cֵ dung tích 1 lít, cho 3 lӺn 25 
ml nҼc֧. Th°m v¨o 500 ml nҼc֧ và lԂc mӴnh trong 1 phút. 
Pha ĽԒn thԜ tích 1 lít bԄng nҼc֧, lԂc ĽԚu v¨ ĽԜ yên cho tách 
thành các l p֧. 

Dùng pipet lӸy 50 ml dung d c֗h acid acetic periodic TS vào 
trong các c c֝ dung tích 400 ml. ChuӼn b  ֗2 mӾu trԂng bԄng 
c§ch th°m 50 ml nҼc֧ vào m i֣ c c֝. Dùng pipet lӸy 50 ml 
dung d c֗h mӾu trong nҼc֧ cho vào m t֥ trong các c c֝ ch aֵ 
50 ml acid acetic periodic TS, lԂc nhԌ cho ĽԚu, ĽԀy bԄng 
tӸm k²nh nh³n qua ĽҼc֯ v¨ ĽԜ y°n trong 30 ph¼t. NhҼng 
kh¹ng ĽҼc֯ quá 1,5 gi .֩ Thêm 20 ml dung d c֗h KI 15%, lԂc 
nhԌ cho ĽԚu v¨ ĽԜ yên ít nhӸt 1 ph¼t nhҼng kh¹ng ĽҼc֯ 
qu§ 5 ph¼t. Kh¹ng ĽҼc֯ ĽԜ dҼ֧i ánh sáng tr cֽ tiԒp hoԊc 
ánh sáng trԂng. B  ֡sung 100 ml nҼc֧ và chuӼn Ľ֥ bԄng 
dung d c֗h natri thiosulfat 0,1 N. S  ֹ d nֱg d nֱg máy khuӸy 
ĽԜ l¨m ĽԚu dung d c֗h. TiԒp t cֱ chuӼn Ľ֥  cho ĽԒn khi mӸt 
màu iod nâu trong dung d c֗h nҼc֧. Thêm 2 ml tinh b t֥ TS 
và tiԒp t cֱ chuӼn Ľ֥ cho ĽԒn khi mӸt màu iod trong l p֧ 
chloroform ĽҼc֯ tách ra trong quá trình chuӼn Ľ֥ và mӸt 
màu xanh c aֳ tinh b t֥ iodo trong dung d c֗h nҼc֧. 

KԒt quӶ: Glycerol t n֡g s  ֝(%): 

 

Trong Ľ·: 

B: LҼn֯g dung d c֗h natri thiosulfat d½ng ĽԜ chuӼn Ľ֥ mӾu 
trԂng ch aֵ 50 ml nҼc֧ 

S: LҼn֯g dung d c֗h natri thiosulfat d½ng ĽԜ chuӼn Ľ֥ mӾu 
th  ֹ

N: N n֟g Ľ ֥dung d c֗h natri thiosulfat 0,1 N 

W: Kh i֝ lҼ֯ng mӾu th  ֹĽҼ֯c lӸy bԄng pipet Ľem chuӼn Ľ֥ 
v¨ ĽҼc֯ tính theo công th cֵ: 

                

              Trong Ľ·: a: Kh i֝ lҼ֯ng mӾu (g) Ľem x¨ ph¸ng h·a 

Acid citric tλng sη Nguyên tԂc: 

MӾu ĽҼc֯ xà phòng hoá bԄng dung d c֗h KOH trong alcol và 
c§c acid b®o ĽҼc֯ tách ra bԄng tr²ch ly. Acid citric ĽҼc֯ 
chuyԜn thành các dӾn suӸt trimethylsilyl (TMS) v¨ ĽҼc֯ 
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phân tích bԄng sΔc ký khí lεng. 

Xà phòng hoá: 

Cân chính xác 1 g mӾu cho v¨o b³nh Ľ§y tr¸n, th°m 25 ml 
dung d c֗h KOH 0,5M trong ethanol và Ľun s¹i vi֧ sinh hàn 
ngҼ֯c trong 30 phút. Acid hoá h n֣ h p֯ bԄng HCl và cho 
b c֝ hҺi bԄng máy cô quay hoԊc bԄng phҼҺng ph§p th²ch 
h p֯ khác. 

Trích ly: 

ChuyԜn to¨n lҼn֯g mӾu trong bình vào m t֥ bình gӴn, s  ֹ
d nֱg kh¹ng qu§ 50 ml nҼc֧ và trích ly bԄng 3 lӺn 50 ml 
heptan, loӴi b  ֛phӺn d c֗h chiԒt heptan tách ra. ChuyԜn l p֧ 
dung d c֗h nҼc֧ v¨o b³nh Ľn֗h m cֵ dung tích 100 ml, trung 
hoà, pha t i֧ thԜ tích 100 ml bԄng nҼc֧ và lԂc ĽԚu. 

DӾn xuӸt hoá: 

Dùng pipet lӸy 1 ml dung d c֗h pha ĽҼc֯  ֫trên, 1 ml dung 
d c֗h acid tartric (1 mg/ml trong nҼc֧) cho v¨o b³nh Ľ§y tr¸n 
có thԜ ĽԀy nԂp dung t²ch 10 ml v¨ c¹ ĽԒn khô. Thêm 1 ml 
pyridin, 0,2 ml dung d c֗h trimethyl-chlorosilan (TMCS), 0,4 
ml hexamethyl-disilazan (HMDS), 0,1 ml n-methyl-n-
trimethylsilyl-trifluoroacetamid (MSTFA). ņԀy nԂp chԊt và lԂc 
cӼn thԀn ĽԜ ĽҼ֯c dung d c֗h tan hoàn toàn. Gia nhi t֓ bình 
trong t  ֳsӸy  ֫600C trong 1 gi .֩ 

SԂc ký khí: 

BӸt kȢ sԂc ký khí thích h p֯ có thԜ ĽҼ֯c dùng v i֧ detector 
ion hoá ng n֙ l aֹ và c t֥ (thu  ׁtinh, chiԚu d¨i 1,8 m v¨ ĽҼn֩g 
k²nh trong 2 mm), ĽҼc֯ nh i֟ bԄng DC-200 10% trên 
chromosorb Q (80/100 mesh). C§c ĽiԚu ki n֓ cho sԂc ký khí: 
nhi t֓ Ľ ֥lò c t֥ 1650C, nhi t֓ Ľ ֥bu n֟g tiêm 2400C, nhi t֓ Ľ ֥
detector 2400C; t c֝ Ľ֥ dòng khí mang nitrogen 24 ml/phút. 

Cách tiԒn hành: 

BҺm 5 ɛl mӾu các dӾn xuӸt TMS. Th i֩ gian lҼu Ľi֝ v i֧ acid 
tartric khoӶng 12 phút và th i֩ gian lҼu tҼҺng Ľi֝ c aֳ acid 
citric/acid tartric khoӶng2,3. 

LԊp lӴi cách tiԒn hành ĽҼc֯ mô tӶ  ֫ trên trong phӺn DӾn 
xuӸt hoá và SԂc ký khí s  ֹd nֱg 1 ml dung d c֗h Ľi֝ ch nֵg 
acid citric (3 mg/ml trong nҼc֧) thay thԒ 1 ml dung d c֗h mӾu 
th .ֹ 

Tính kԒt quӶ: 

ņo din֓ tích m i֣ pic bԄng phҼҺng ph§p th²ch hp֯. 

Acid citric t n֡g (%) = 

 
Trong Ľ·: 

ACS: Di n֓ tích pic c aֳ acid citric (dung d c֗h mӾu) 

ATS: Di n֓ tích pic c aֳ acid tartric (dung d c֗h mӾu) 

ATR: Di n֓ tích pic c aֳ acid tartric (dung d c֗h Ľi֝ ch nֵg) 

ACR: Di n֓ tích pic c aֳ acid citric (dung d c֗h Ľi֝ ch nֵg) 

WCR: Kh i֝ lҼ֯ng (g) c aֳ acid citric trong 1 ml dung d c֗h Ľi֝ 
ch nֵg 

W: Kh i֝ lҼ֯ng (g) c aֳ mӾu ester glycerol v i֧ acid citric và 
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acid béo. 

Acid b®o tλng sη Cân chính xác 5 g mӾu cho v¨o b³nh Ľ§y tr¸n dung t²ch 250 
ml, thêm vào 50 ml dung d c֗h KOH 1 N trong ethanol, và 
Ľun s¹i vi֧ n֝g sinh hàn ngҼ֯ c trên n i֟ cách th yֳ trong 1 
gi .֩ 

ChuyԜn to¨n lҼn֯g dung d c֗h trong bình xà phòng hoá vào 
ph u֑ chiԒt dung tích 1.000 ml, cho 3 lӺn 25 ml nҼc֧ và 
thêm 5 gi t֙ da cam methyl TS. 

Thêm cӼn thԀn dung d c֗h HCl ĽԀm ĽԊc cho ĽԒn khi màu c aֳ 
dung d c֗h chuyԜn sang m¨u Ľ ֛rõ r t֓ và lԂc ĽԚu ĽԜ tách các 
acid béo. 

Tr²ch ly c§c acid b®o t§ch ĽҼc֯ bԄng ba lӺn 100 ml dung 
môi diethyl ether. Hoà chung các phӺn t§ch ĽҼc֯ và r aֹ 
m i֣ lӺn bԄng 50 ml dung d c֗h NaCl 10% cho ĽԒn khi dung 
d c֗h NaCl ĽҼc֯ r aֹ tr  ֫nên trung tính. 

Làm khô dung d c֗h ether bԄng Na2SO4 khan. Sau Ľ· c¹ b c֝ 
hҺi tr°n c§ch thyֳ ether, ĽԜ thêm 10 phút n aֻ trên cách 
th yֳ và cân phӺn cԊn. 
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Phֱ lֱc 4 

YąU CӹU Kׂ THUӿT Vê PHһҹNG PHĆP THָ                                                      

ņ֜I V֦I ESTER CֲA GLYCEROL V֦I ACID DIACETYL TARTRIC                         
VÀ ACID BÉO 

 

1. T°n kh§c, ch֕ s֝  Diacetyltartric acid esters of mono- and diglycerides, 
DATEM;  

INS 472e 

Tartric, acetic and fatty acid esters of glycerol, mixed; Mixed 
acetic and tartric acid esters of mono and diglycerides of 
fatty acids;  

INS 472f 

2. ņ֗nh nghǫa  SӶn phӼm g֟m h֣n h֯p c§c ester cֳa glycerol v֧i acid 
mono, diacetyltartric v¨ c§c acid b®o thֽc phӼm. N· ĽҼ֯c 
t֡ng h֯p bԄng phӶn ֵng giֻa anhydrid diacetyltartric và 
mono, diglycerid cֳa acid b®o c· mԊt acid acetic, hoԊc 
bԄng c§ch tҼҺng t§c giֻa anhydrid acetic v¨ mono, 
diglycerid cֳa acid b®o c· mԊt acid tartric. 

Do trao Ľ֡i nh·m acyl trong n֥i ph©n tֹ hoԊc giֻa c§c ph©n 
t,ֹ cӶ hai phҼҺng ph§p sӶn xuӸt ĽԚu tӴo ra c§c th¨nh phӺn 
ch²nh nhҼ nhau, vi֓c tӴo ra c§c th¨nh phӺn ch²nh phֱ thu֥c 
v¨o tׁ l֓ tҼҺng Ľ֝i cֳa c§c nguy°n li֓u cҺ bӶn, v¨o nhi֓t 
Ľ֥ v¨ th֩i gian phӶn ֵng. SӶn phӼm này c· thԜ chֵa m֥t 
lҼ֯ng nh֛ glycerol tֽ do, c§c acid b®o tֽ do, acid tartric và 
acid acetic tֽ do. SӶn phӼm thҼҺng mӴi c· thԜ ĽҼ֯c quy 
Ľ֗nh c§c ch֕ ti°u k׃ thuԀt r» hҺn nhҼ ch֕ s֝ acid, h¨m lҼ֯ng 
acid tartric t֡ng s֝, h¨m lҼ֯ng acid acetic tֽ do, ch֕ s֝ x¨ 
ph¸ng ho§, ch֕ s֝ iod, h¨m lҼ֯ng acid b®o tֽ do, ĽiԜm 
Ľ¹ng ĽԊc cֳa acid b®o tֽ do. 

C¹ng thϐc cΈu t΄o C§c th¨nh phӺn chính là:  

 

 Trong Ľ·:  
1) M֥t hoԊc hai nh·m R l¨ cֳa acid b®o 
2) Nh·m R kh§c l¨ cֳa hoԊc 
- acid diacetylat tartric  
- acid monoacetylat tartric  
- acid tartric  
- acid acetic 
- hydrogen 

3. CӶm quan Tַ dӴng l֛ng, b֥t nh«o ĽԒn dӴng rԂn gi֝ng s§p (vӶy hoԊc 
b֥t) 

4. Chֵc nŁng ChӸt nhȈ ho§ 

5. Y°u cӺu k׃ thuԀt 
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5.1. ņ֗nh t²nh  

ņο tan Phân tán trong nҼc֧ n·ng v¨ nҼc֧ lӴnh, tan trong methanol 
và ethanol. 

1, 2- diol PhӶi có phӶn nֵg ĽԊc trҼng caֳ 1,2-diol. 

Acid béo PhӶi có phӶn nֵg ĽԊc trҼng caֳ acid béo  

Acid acetic PhӶi có phӶn nֵg ĽԊc trҼng caֳ acid acetic  

Acid tartric PhӶi có phӶn nֵg ĽԊc trҼng caֳ acid tartric  

Glycerol PhӶi có phӶn nֵg ĽԊc trҼng caֳ glycerol  

5.2. ņ֥ tinh khiԒt  

Acid Không phát hi n֓ ĽҼc֯ các loӴi acid khác ngoài acid acetic, 
acid tartric và acid béo. 

Tro sulfat Kh¹ng ĽҼc֯ qu§ 0,5% ĽҼc֯ x§c Ľn֗h  ֫800 ±25ºC 

Acid b®o tϘ do Kh¹ng ĽҼc֯ quá 3% tính theo acid oleic 

Acid acetic tλng sη Kh¹ng ĽҼc֯ nh  ֛hҺn 8% v¨ kh¹ng ĽҼc֯ quá 32% sau khi 
thu  ׁphân (mô tӶ trong phӺn PhҼҺng ph§p th)ֹ  

Acid tartric tλng sη Kh¹ng ĽҼc֯ nh  ֛hҺn 10% v¨ kh¹ng ĽҼc֯ quá 40% sau khi 
xà phòng hoá (mô tӶ trong phӺn PhҼҺng ph§p th)ֹ 

Glycerol tλng sη Kh¹ng ĽҼc֯ nh  ֛hҺn 11% v¨ kh¹ng ĽҼc֯ quá 28% sau khi 
xà phòng hoá (mô tӶ trong phӺn PhҼҺng ph§p th)ֹ 

Glycerol tϘ do Kh¹ng ĽҼc֯ quá 2,0% 

Chì Kh¹ng ĽҼc֯ quá 2,0 mg/kg. 

6. PhҼҺng ph§p thֹ  

6.1. ņ֗nh t²nh  

1, 2- diol Cho vài gi t֙ chì acetat TS vào dung d c֗h có 500 mg mӾu 
trong 10 ml methanol. ChӸt kԒt t aֳ vón, màu trԂng không 
tan ĽҼc֯ hình thành. 

6.2. ņ֥ tinh khiԒt  
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Acid acetic tλng sη D nֱg c :ֱ 

LԂp ráp b  ֥d nֱg c  ֱchҼng cӸt Hortvet ï Sellier cӶi tiԒn nhҼ 
hình vԐ sau, s  ֹd nֱg n֝g Sellier c· k²ch thҼc֧ b°n trong Ľ ֳ
l n֧ (khoӶng 38-x 203 mm)  và bӾy chҼng cӸt dung tích l n֧. 

Cách tiԒn hành: 

Cân chính xác 4 g mӾu và cho vào n֝g bên trong c aֳ b  ֥
d nֱg c  ֱvà lԂp n֝g vào bình ngoài có ch aֵ khoӶng 300 ml 
nҼ֧c nóng v aַ Ľun s¹i. Th°m 10 ml acid perchloric 4 N [35 
ml (60 g) acid perchloric 70% trong 100 ml nҼc֧] vào mӾu 
th ,ֹ và n i֝ n֝g bên trong v i֧ sinh hàn làm mát bԄng nҼc֧ 
qua bӾy chҼng cӸt. ChҼng cӸt bԄng cách gia nhi t֓ bình 
ph²a ngo¨i ĽԜ sao cho thu ĽҼc֯ 100 ml dung d c֗h cӸt trong 
khoӶng 20 - 25 phút. TԀp h p֯ các phӺn d c֗h cӸt ĽҼc֯ 100 
ml và thêm phenolphthalein TS vào m i֣ phӺn, chuӼn Ľ֥ 
bԄng dung d c֗h NaOH 0,5 N. TiԒp t cֱ chҼng cӸt cho ĽԒn khi 
phӺn 100 ml dung d c֗h cӸt ĽҼc֯ cӺn không quá 0,5 ml dung 
d c֗h NaOH 0,5N ĽԜ trung ho¨. (Ch¼ Ĩ: kh¹ng ĽҼc֯ chҼng 
cӸt ĽԒn cӴn khô). Tính kh i֝ lҼ֯ng (mg) acid bay hҺi trong 
mӾu theo công th cֵ V x e, trong Ľ· V l¨ tn֡g thԜ tích (ml) 
c aֳ dung d c֗h NaOH 0,5N Ľ« d½ng ĽԜ chuӼn Ľ֥ và e là h  ֓
s  ֝ĽҼҺng lҼn֯g 30,03. 
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Acid tartric tλng sη ņҼ֩ng chuӼn: 

ChuyԜn 100 mg acid tartric tinh khiԒt ĽҼ֯c cân chính xác 
v¨o b³nh Ľn֗h m cֵ dung tích 100 ml, hoà tan acid tartric 
trong 90 ml nҼc֧ v¨ th°m nҼc֧ ĽԒn thԜ tích 100 ml, lԂc 
ĽԚu. LӸy các phӺn 3, 4, 5 và 6 ml cho vào các cuvet riêng 
bi t֓ phù h p֯ (k²ch thҼc֧ 19 x 150 mm), th°m lҼn֯g nҼc֧ 
thích h p֯ ĽԜ ĽҼ֯c dung d c֗h thԜ tích 10 ml. Cho vào m i֣ 
cuvet 4 ml dung d c֗h natri metavanadat 5% v aַ m i֧ pha, 1 
ml acid acetic. (Chú ý: s  ֹ d nֱg các dung d c֗h này trong 
v¸ng 10 ph¼t sau khi m¨u tŁng l°n). ChuӼn b  ֗ mӾu trԂng 
gi n֝g nhҼ c§ch tr°n, s ֹ d nֱg 10 ml nҼc֧ thay thԒ dung 
d c֗h acid tartric. ņԊt thiԒt b  ֗  ֫v  ֗trí bԄng 0 Ľi֝ v i֧ mӾu trԂng 
v¨ sau Ľ· Ľo Ľ ֥ hӸp th  ֱ c aֳ 4 dung d c֗h acid tartric tӴi 
bҼ֧c sóng 520 nm v i֧ máy quang ph  ֡thích h p֯ hoԊc máy 
so m¨u quang Ľin֓ ĽҼc֯ trang b  ֗ kính l c֙ 520 nm. T  ַ s  ֝
li u֓ thu ĽҼc֯, xây d nֽg ĽҼn֩g chuӼn trên h  ֓ tr cֱ toӴ Ľ֥ 
vuông góc v i֧ tr cֱ tung biԜu di n֑ Ľ֥ hӸp th ,ֱ tr cֱ hoành 
biԜu di n֑ lҼn֯g acid tartric tҼҺng nֵg (mg). 

ChuӼn b  ֗mӾu th :ֹ 

Cân chính xác 4 g mӾu cho vào bình Erlenmeyer dung tích 
250 ml, thêm vào 80 ml dung d c֗h KOH 0,5N và 0,5 ml 
phenolphthalein TS. N i֝ bình v i֧ m t֥ sinh hàn không khí có 
chiԚu dài ít nhӸt 65 cm, gia nhi t֓ h n֣ h p֯ trên tӸm nhi t֓ 
trong 2,5 gi .֩ Thêm vào h n֣ h p֯ nóng khoӶng 10% acid 
phosphoric cho ĽԒn khi h n֣ h p֯ có phӶn nֵg acid rõ v i֧ 
giӸy ch  ֕th  ֗Ľ֛  Congo. N i֝ lӴi bình v i֧ sinh hàn không khí và 
gia nhi t֓ cho ĽԒn khi acid b®o ĽҼc֯ hoá l n֛g và trong. Làm 
ngu i֥ v¨ sau Ľó chuyԜn h n֣ h p֯ vào m t֥ bình gӴn dung 
tích 250 ml v i֧ s  ֽ h  ֣ tr  ֯ c aֳ các phӺn nh  ֛ nҼ֧c và 
chloroform. ChiԒt c§c acid b®o ĽҼc֯ giӶi phóng ra bԄng 3 
lӺn 25 ml nҼc֧ liên tiԒp và cho phӺn nҼc֧ r aֹ vào bình gӴn 
có ch aֵ l p֧ nҼc֧. ChuyԜn toàn b  ֥h n֣ h p֯ trong bình gӴn 
ĽӺu vào c c֝ dung tích 250 ml, gia nhi t֓ trên n i֟ cách th yֳ 
ĽԜ loӴi b  ֛ các vԒt c aֳ chloroform, l c֙ qua giӸy l c֙ m n֗ Ľ« 
ĽҼ֯c r aֹ acid v¨o b³nh Ľn֗h m cֵ dung tích 500 ml, và cu i֝ 
cùng pha t i֧ thԜ tích 500 ml bԄng nҼc֧ (Dung d c֗h I). Dùng 
pipet lӸy 25 ml dung d c֗h n¨y cho v¨o b³nh Ľn֗h m cֵ dung 
tích 100 ml và pha t i֧ thԜ tích 100 ml bԄng nҼc֧ (Dung d c֗h 
II). Gi  ֻ phӺn còn lӴi c aֳ Dung d c֗h I ĽԜ x§c Ľn֗h glycerol 
t n֡g s .֝ 

Cách tiԒn hành: 

Cho 10 ml Dung d c֗h II Ľ« ĽҼc֯ chuӼn b  ֗trong phӺn ChuӼn 
b  ֗ mӾu th  ֹ vào cuvet 19 x 150 mm và tiԒp t cֱ làm theo 
hҼ֧ng dӾn trong phӺn ņҼ֩ng chuӼn, bԂt ĽӺu v i֧ ñcho v¨o 
m i֣ cuvet 4 ml dung d c֗h metavanadat 5%ò. T ַ ĽҼ֩ng 
chuӼn x§c Ľn֗h kh i֝ lҼ֯ng (mg) acid tartric trong pha loãng 
cu i֝ c½ng, sau Ľ· nh©n vi֧ 20 và chia kԒt quӶ cho kh i֝ 
lҼ֯ng mӾu g c֝ ĽԜ thu ĽҼc֯ % acid tartric. 

Glycerol tλng sη ChuyԜn 5 ml Dung d c֗h I Ľ« chuӼn b  ֗ trong phӺn x§c Ľn֗h 
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Acid tartric t n֡g s  ֝vào trong bình Erlenmeyer có nԂp thu  ׁ
tinh dung tích 250 ml hoԊc bình iod. Thêm vào bình 15 ml 
acid acetic bŁng và 25 ml dung d c֗h acid periodic, ĽҼc֯ 
chuӼn b  ֗bԄng cách hoà tan 2,7 g acid periodic (H5IO6) trong 
50 ml nҼc֧, th°m 950 ml acid acetic bŁng v¨ lԂc mӴnh; bӶo 
quӶn dung d c֗h này tránh ánh sáng. LԂc ĽԚu h n֣ h p֯ trong 
1 hoԊc 2 ph¼t, ĽԜ yên trong 15 phút, thêm 15 ml dung d c֗h 
KI 15% v¨ 15 ml nҼc֧, lԂc xo§y, ĽԜ yên trong 1 phút và sau 
Ľ· chuӼn Ľ֥ iod ĽҼc֯ giӶi phóng ra bԄng dung d c֗h natri 
thiosulfat 0,1N, dùng tinh b t֥ TS là chӸt ch  ֕ th .֗ Th cֽ hi n֓ 
chuӼn Ľ֥  mӾu trԂng s  ֹd nֱg nҼc֧ thay thԒ mӾu th .ֹ ThԜ 
tích th cֽ là s  ֝ ml dung d c֗h natri thiosulfat 0,1N d½ng ĽԜ 
chuӼn Ľ֥  glycerol và acid tartric trong mӾu th  ֹcó 5 ml Dung 
d c֗h I. T  ַ% x§c Ľn֗h ĽҼc֯ trong PhҼҺng ph§p th ֹ Acid 
tartric tính thԜ tích dung d c֗h natri thiosulfat 0,1N d½ng ĽԜ 
chuӼn Ľ֥ acid tartric. Chênh l c֓h gi aֻ thԜ tích th cֽ và thԜ 
t²ch t²nh to§n ĽҼc֯ d½ng Ľi֝ v i֧ acid tartric là s  ֝ ml c aֳ 
dung d c֗h natri thiosulfat 0,1N Ľ« ti°u th ֱb i֫ glycerol trong 
mӾu. M t֥ ml dung d c֗h natri thiosulfat 0,1N tҼҺng ĽҼҺng 
v i֧ 2,303 mg glycerol và 7,505 mg acid tartric. 

 

D nֱg c  ֱchҼng cӸt Hortvet-Sellier cӶi tiԒn 

Chì - Th  ֹtheo JECFA monograph 1 - Vol.4. 

- X§c Ľn֗h bԄng k׃ thuԀt quang ph  ֡hӸp th  ֱnguyên t  ֹthích 
h p֯ cho h¨m lҼn֯g quy Ľn֗h. L aֽ ch n֙ c  ֭ mӾu th  ֹ và 
phҼҺng ph§p chuӼn b  ֗ mӾu d aֽ trên nguyên tԂc c aֳ 
phҼҺng pháp mô tӶ trong JECFA monograph 1 - Vol.4 phӺn 
c§c phҼҺng ph§p ph©n t²ch c¹ng c.ֱ 
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Phֱ lֱc 5 

YąU CӹU Kׂ THUӿT Vê PHһҹNG PHĆP THָ ņ֜I V֦I SUCROGLYCERID 

 

1. T°n kh§c, ch֕ s֝  INS 474 

2. ņ֗nh nghǫa  Sucroglycerid thu ĽҼ֯c nh֩ phӶn ֵng giֻa sucrose v֧i 
chӸt b®o hoԊc dӺu Łn c· hoԊc kh¹ng c· mԊt cֳa dung m¹i. 
SӶn phӼm g֟m c· h֣n h֯p mono- và di-ester cֳa sucrose 
v¨ acid b®o kԒt h֯p v֧i mono-, di- v¨ triglycerid tַ chӸt 
b®o hoԊc dӺu. Ch֕ c§c dung m¹i sau Ľ©y c· thԜ ĽҼ֯c sֹ 
dֱng trong sӶn xuӸt: dimethyl formamid, cyclohexan, 
isobutanol, isopropanol và ethyl acetat. 

3. CӶm quan Kh¹ng m½i, dӴng mԚm, dӴng ĽԊc, dӴng b֥t c· m¨u trԂng 
ĽԒn trԂng nhӴt, hoԊc dӴng gel cֵng. 

4. Chֵc nŁng ChӸt nhȈ ho§ 

5. Y°u cӺu k׃ thuԀt 

5.1. ņ֗nh t²nh  

ņο tan Kh¹ng tan trong nҼc֧ lӴnh, tan trong ethanol. 

Acid béo PhӶi có phӶn nֵg ĽԊc trҼng caֳ acid béo.  

ņ̿σng PhӶi có phӶn nֵg ĽԊc trҼng caֳ ĽҼn֩g. 

5.2. ņ֥ tinh khiԒt  

Tro sulfat Kh¹ng ĽҼc֯ quá 2%  

Th  ֹ2 g mӾu (PhҼҺng ph§p I) 

Chί sη acid Kh¹ng ĽҼc֯ quá 6 

Sucrose tϘ do Kh¹ng ĽҼc֯ quá 5% (mô tӶ trong phӺn PhҼҺng ph§p th)ֹ 

Dimethylformamid Kh¹ng ĽҼc֯ quá 1 mg/kg (mô tӶ trong phӺn PhҼҺng ph§p 
th )ֹ 

Cyclohexan và 

isobutanol 

Kh¹ng ĽҼc֯ quá 10 mg/kg,  ֫ dӴng ĽҺn chӸt hoԊc h p֯ 
chӸt (mô tӶ trong phӺn PhҼҺng ph§p th)ֹ 

Ethyl acetat và 

isopropanol  

Kh¹ng ĽҼc֯ quá 350 mg/kg, dӴng ĽҺn chӸt hoԊc h p֯ chӸt 

 

Chì Kh¹ng ĽҼc֯ quá 2,0 mg/kg. 

5.3. H¨m lҼ֯ng Kh¹ng ĽҼc֯ nh  ֛hҺn 40% v¨ kh¹ng ĽҼc֯ l n֧ hҺn 60% 
ester sucrose 

6. PhҼҺng ph§p thֹ  

6.1. ņ֗nh t²nh  

Acid béo Cho 1 ml ethanol vào 0,1 g mӾu, làm Ӹm và hoà tan, thêm 
5 ml dung d c֗h H2SO4 loãng TS, gia nhi t֓ trong cách th yֳ 
trong 30 phút và làm ngu i֥. ChӸt ĽԊc màu trԂng vàng hoԊc 
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dӺu ĽҼc֯ h³nh th¨nh, v¨ ĽҼc֯ hoà tan khi thêm 3 ml 
diethyl ether.  
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ņ̿σng Cho vào 2 ml l p֧ dung d c֗h nҼc֧ tách ra t  ַchӸt ĽԊc hoԊc 
dӺu trong phép th  ֹ acid béo, 1 ml anthron TS vào trong 

n֝g th ,ֹ cho chӶy cӼn thԀn vào thành n֝g th ;ֹ bԚ mԊt 
ranh gi i֧ gi aֻ hai l p֧ chuyԜn thành màu xanh da tr i֩ hoԊc 
xanh lá cây. 

6.2. ņ֥ tinh khiԒt  

Sucrose tϘ do X§c Ľn֗h bԄng sԂc ký khí l n֛g (xem QuyԜn 4) 

Hoá chӸt, thu c֝ th :ֹ  

- Dung d c֗h n i֥ chuӼn: Dung d c֗h cholesterol trong 
chloroform 5 mg/ml hoԊc tetracosan trong chloroform 10 
mg/ml 

- Pyridin (làm kh¹ ĽҼc֯ qua rây phân t )ֹ 

- N, O- Bis-(trimethylsilyl)-acetamid (BSA) 

- Trimethylchlorosilan (TMCS) 

Cách tiԒn hành: Cân chính xác 20 ï 50 mg mӾu cho vào 
bình silyl hóa, thêm 1 ml dung d c֗h n i֥ chuӼn, 1 ml pyridin, 
0,5 ml N, O-bis (trimethylsilyl) acetamid (BSA) và 0,5 ml 
trimethylchlorosilan (TMCS). ņԀy nԂp bình và gia nhi t֓  ֫

700C trong 30 phút. BҺm 1l vào thiԒt b  ֗sԂc ký khí l n֛g.  

C§c ĽiԚu ki n֓ sԂc ký: 

C t֥:  

- ChiԚu dài 0,3 m 

- ņҼ֩ng kính trong 4 mm 

- ChӸt li u֓: thu  ׁtinh 

- ņҼ֯c nh i֟ bԄng dexil 

Khí mang: nitrogen 

T c֝ Ľ֥ dòng: 40 ml/phút 

Detector: FID 

ChҼҺng tr³nh nhit֓ Ľ:֥ gi  ֻ  ֫ 1600C trong 1 ph¼t sau Ľ· 
tŁng ĽԒn 160 ï 3750C v i֧ t c֝ Ľ֥ 150C/phút. 

ņo c§c din֓ tích pic c aֳ sucrose và n i֥ chuӼn. H  ֓s  ֝Ľ§p 
nֵg (RF) ĽҼc֯ tính t  ַquá trình chӴy sԂc ký khí l n֛g v i֧ 

các  

dung d c֗h chuӼn sucrose ch aֵ n i֥ chuӼn. 

KԒt quӶ: 

                        mg n i֥ chuӼn x di n֓ tích pic sucrose 

RF = -----------------------------------------------------  

                      Di n֓ tích pic n i֥ chuӼn x mg sucrose 

và 

                             mg n i֥ chuӼn x di n֓ tích pic sucrose x 
100 

% sucrose t  ֽdo = -----------------------------------------------------
---- 
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                           RF x di n֓ tích n i֥ chuӼn x mg mӾu 
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Dimethylformamid X§c Ľn֗h bԄng sԂc ký khí l n֛g 

Hoá chӸt, thu c֝ th :ֹ 

- Dimethyl formamid 

- Dimethylamin hydrochlorid 

- Methanol 

- Ethanol 

- HCl 

- NaOH 

Dung d c֗h chuӼn: 

ChuӼn b  ֗ dung d c֗h g c֝ dimethylaminhydroclorid  trong 
ethanol 4,47 mg/ml (tҼҺng ĽҼҺng vi֧ 4,0 mg/ml dimethyl 
formamid) và chuӼn b  ֗m t֥ loӴt các dung d c֗h chuӼn tҼҺng 

nֵg v i֧ 4; 2 và 1 g/ml dimethylformamid bԄng cách pha 
loãng dung d c֗h g c֝ v i֧ dung d c֗h NaOH 0,1% trong 
ethanol. 

ChuӼn b  ֗mӾu: 

B  ֥d nֱg c  ֱthu  ׁph©n ĽҼc֯ trình bày trong phӺn Ph  ֱl cֱ. 
Cân chính xác 40 g mӾu cho v¨o b³nh Ľ§y tr¸n dung t²ch 
1.000 ml. Thêm 500 ml dung d c֗h NaOH 5% trong 
methanol, và gԂn bình vào b  ֥d nֱg c  ֱthu  ׁphân. ņԊt bình 
cӸt Erlenmeyer ch aֵ 10 ml dung d c֗h HCl 1% trong 
methanol vào b  ֥ d nֱg c  ֱ thu  ׁ phân. Gia nhi t֓ b³nh Ľ§y 
tr¸n v¨ chҼng cӸt v i֧ sinh h¨n ngҼc֯ c· nҼc֧ làm mát 
trong 1 gi ,֩ sau Ľ· cӸt lӸy 50 ml d c֗h cӸt ĽҼc֯ thì d nַg lӴi. 
Cô d c֗h cӸt ĽҼc֯ cho ĽԒn khô trong cách th yֳ sôi. Hoà tan 
phӺn cԊn bԄng m t֥ lҼn֯g nh  ֛ethanol, thêm 2,5 ml dung 
d c֗h NaOH 5% trong ethanol v¨ pha lo«ng ĽԒn thԜ tích 25 
ml bԄng ethanol ĽԜ chuӼn b  ֗m t֥ dung d c֗h mӾu. 

Cách tiԒn hành: 

BҺm 2 l dung d c֗h mӾu vào thiԒt b  ֗ sԂc ký khí l n֛g v i֧ 
c§c ĽiԚu ki n֓ dҼi֧ Ľ©y. 

ņҼ֩ng chuӼn: 

ChuӼn b  ֗ĽҼ֩ng chuӼn bԄng c§ch bҺm 2 l  các dung d c֗h 
chuӼn vào thiԒt b  ֗sԂc ký khí. 

C§c ĽiԚu ki n֓ sԂc ký: 

C t֥:  

- Dài: 2m 

- ņҼ֩ng kính trong: 2 mm 

- ChӸt li u֓: thu  ׁtinh 

- C t֥ nh i֟: 10% amin 220 và KOH 10% trên nԚn 
chromosorb W yԒu 80/100 Ľ« ĽҼc֯ r aֹ acid yԒu 

- Luy n֓ c t֥: Gia nhi t֓ t i֧ 1300C qua Ľ°m vi֧ t c֝ Ľ֥ dòng 
nitrogen 5 ml/phút 

Khí mang: nitrogen 

T c֝ Ľ֥ dòng: 17 ml/phút 
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Detector: FID 

Nhi t֓ Ľ:֥ 

- Bu n֟g bҺm mӾu: 198 ±50C 

- C t֥: 600C. 

Tính kԒt quӶ: 

N n֟g Ľ ֥dimethylformamid (CDFA) tính theo công th cֵ sau: 

 

Trong Ľ·: 

C: N n֟g Ľ ֥dimethylformamid phát hi n֓ ĽҼc֯ ( g/ml) 

W: Kh i֝ lҼ֯ng mӾu (g) 
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Cyclohexan và 

isobutanol 

X§c Ľn֗h bԄng sԂc ký khí l n֛g (xem QuyԜn 4) s  ֹd nֱg các 
ĽiԚu ki n֓ sau: 

Hoá chӸt, thu c֝ th :ֹ 

- Dimethylformamid (tinh khiԒt d½ng cho GLC) 
- Cyclohexan (d½ng cho quang ph֡ UV) 

- Isobutanol (dùng cho phân tích) 

Dung d c֗h chuӼn: 

ChuӼn b  ֗ dung d c֗h g c֝ cyclohexan và isobutanol trong 

dimethylformamid bԄng cách dùng pipet lӸy 130 l 

cyclohexan và 125 l isobutanol cho vào dimethylformamid 
v¨ l¨m ĽӺy ĽԒn thԜ tích 10 ml. 

T  ַdung d c֗h g c֝ trên pha m t֥ loӴt các dung d c֗h chuӼn 
pha loãng có 5, 10 và 20 mg/kg cyclohexan và isobutanol. 

VԐ ĽҼ֩ng Ľ§p nֵg bԄng c§ch bҺm 5 l các dung d c֗h 
chuӼn Ľ« pha lo«ng v¨o thiԒt b  ֗ sԂc ký khí v i֧ c§c ĽiԚu 
ki n֓ sau. 

ChuӼn b  ֗mӾu th :ֹ 

Cân 5 g mӾu ch²nh x§c ĽԒn 10 mg cho vào bình có nԂp 
ĽԀy thu  ׁ tinh, thêm vào 5 g dimethylformamid và làm Ӹm 

ĽԜ hoà tan. Làm ngu i֥ v¨ bҺm 5 l vào thiԒt b  ֗sԂc ký khí 
v i֧ c§c ĽiԚu ki n֓ sau. 

C t֥:  

- Dài: 3m 

- ņҼ֩ng kính trong: 4,5 mm 

- ChӸt li u֓: thép không r  ֕

- ChӸt nh i֟: 20% carbowax 20 M trên Chromosorb G 60/80 

Khí mang: heli (áp suӸt 1,6 bar) 

Detector: ion hoá ng n֙ l aֹ 

Nhi t֓ Ľ:֥ 

- Bu n֟g bҺm mӾu: 1300C 

- C t֥: 1300C 

- Detector: 2000C 

X§c Ľn֗h n n֟g Ľ ֥ cyclohexan và isobutanol trong dung 
d c֗h mӾu (50%) bԄng cách so sánh v i֧ các dung d c֗h 
chuӼn và nhân n n֟g Ľ ֥v i֧ 2 ĽԜ chuyԜn các kԒt quӶ cho 
phù h p֯ v i֧ sucroglycerid g c֝. 
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Isopropanol và ethyl 

acetat  

X§c Ľn֗h bԄng sԂc ký khí (xem QuyԜn 4) có bu n֟g lӸy mӾu 
không gian hҺi s  ֹd nֱg c§c ĽiԚu ki n֓ sau: 

Hoá chӸt, thu c֝ th :ֹ 

- Isopropanol 

- Ethyl acetat 

Dung d c֗h chuӼn: 

LӸy 1 g m i֣ loӴi isopropanol và ethyl acetat vào m t֥ bình 
Ľ֗nh m cֵ v¨ th°m nҼc֧ cho ĽԒn khi ĽӴt thԜ tích 100 ml, và 
pha loãng dung d c֗h n¨y ĽԜ ĽҼ֯c các dung d c֗h có n n֟g 
Ľ֥  0,02 ï 0,4 g/100 ml. 

NԒu cӺn, chuӼn b  ֗các dung d c֗h chuӼn ch aֵ t i֧ 7 g/100 
ml isopropanol và ethyl acetat. 

Cách tiԒn hành: 

C©n 1 g ch²nh x§c ĽԒn 0,1 g b t֥ mӾu cho vào l  ֙ mӾu. 

Thêm 5 l nҼc֧ vào l  ֙ mӾu và nԂp kín nhanh bԄng 
septum. ņԜ l  ֙ mӾu vào thiԒt b  ֗ sԂc kĨ kh² Ľ« ĽԊt trҼc֧ 
chҼҺng tr³nh v¨ bԂt ĽӺu ph©n t²ch theo c§c ĽiԚu ki n֓ ĽԚ 
cԀp dҼi֧ Ľ©y. 

ņҼ֩ng chuӼn: 

LӸy 1 g b t֥ ester c aֳ sucrose v i֧ các acid béo, không 
ch aֵ dung môi hoԊc các dung môi t n֟ dҼ Ľ« biԒt, cho vào 

l  ֙ mӾu, thêm 5 l dung d c֗h chuӼn v¨ ĽԀy kín bԄng 
septum. ņԜ l  ֙ mӾu vào thiԒt b  ֗ sԂc kĨ kh² Ľ« ĽԊt trҼc֧ 
chҼҺng tr³nh v¨ bԂt ĽӺu ph©n t²ch theo c§c ĽiԚu ki n֓ ĽԚ 
cԀp dҼi֧ Ľ©y v¨ vԐ ĽҼ֯c ĽҼn֩g chuӼn c aֳ m i֣ dung môi. 

C t֥:  

- Dài: 30 m 

- ņҼ֩ng kính trong: 0,53 mm 

- ChӸt li u֓: mao quӶn silica 

- Fim m n֛g: 100% methyl polysiloxan 

- Luy n֓ c t֥: Gia nhi t֓ t i֧ 600C trong 2 ï 3 gi  ֩ v i֧ t c֝ Ľ֥ 
khí nitrogen khoӶng 10 ml/phút. 

Khí mang: nitrogen 

T c֝ Ľ֥ dòng: 5 ml/phút 

Detector: ion hoá ng n֙ l aֹ 

Nhi t֓ Ľ:֥ 

- Bu n֟g bҺm mӾu: 1100C 

- C t֥: 400C. 

- Detector: 1100C 

Bu n֟g không gian hҺi: 

- LҼ֯ng mӾu: 1 g ± 0,1 g + 5 l 

- Nhi t֓ Ľ ֥gia nhi t֓ mӾu: 800C 

- Th i֩ gian gia nhi t֓ mӾu: 40 phút 
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- Nhi t֓ Ľ ֥syringe: 850C 

- ThԜ tích mӾu dӴng hҺi: 0,4 ml 

KԒt quӶ: ĽҼc֯ tính theo công th cֵ: 

 

Trong Ľ·:  

Ci: N n֟g Ľ ֥dung môi i (mg/kg); 

Ai: Di n֓ tích pic dung môi i ( v.giây.); 

Cfi: H  ֓ s  ֝ chuyԜn Ľ֡i dung m¹i i (Ľ ֥ d c֝ c aֳ ĽҼn֩g 

chuӼn) ( g/ v.giây). 
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Chì - Th  ֹtheo JECFA monograph 1 - Vol.4. 

- X§c Ľn֗h bԄng k׃ thuԀt quang ph  ֡ hӸp th  ֱ nguyên t  ֹ
thích h p֯ cho h¨m lҼn֯g quy Ľn֗h. L aֽ ch n֙ c  ֭mӾu th  ֹ
v¨ phҼҺng ph§p chuӼn b  ֗ mӾu d aֽ trên nguyên tԂc c aֳ 
phҼҺng ph§p m¹ tӶ trong JECFA monograph 1 - Vol.4 
phӺn c§c phҼҺng ph§p ph©n t²ch c¹ng c.ֱ 

6.2. ņ֗nh lҼ֯ng X§c Ľn֗h bԄng sԂc ký l n֛g cao áp (xem QuyԜn 4) s  ֹd nֱg 
c§c ĽiԚu ki n֓ sau: 

ChuӼn b  ֗mӾu: 

Cân chính xác 250 mg mӾu cho v¨o b³nh Ľn֗h m cֵ 50 ml. 
Pha t i֧ thԜ tích 50 ml bԄng tetrahydrofuran và lԂc ĽԚu. L c֙ 

qua màng l c֙ 0,5 m. 

Cách tiԒn hành: 

BҺm 100 l mӾu vào thiԒt b  ֗sԂc ký l n֛g cao áp Ľ« n֡ Ľ֗nh 
trҼ֧c. 

C§c ĽiԚu ki n֓ sԂc ký: 

C t֥: Styren-divinylbenzen copolymer Ľi֝ v i֧ sԂc ký thӼm 
thӸu qua gel (TSK-GEL G2000 (Supelco) hoԊc tҼҺng 
ĽҼҺng) 

Pha Ľn֥g: tetrahydrofuran d½ng cho HPLC Ľ« Ľu֡i khí 

T c֝ Ľ֥ dòng: 0,7 ml/phút  

Detector: RI (ch  ֕s  ֝khúc xӴ) 

Nhi t֓ Ľ:֥ 

- C t֥: 380C. 

- Detector: 380C 

Ghi sԂc kĨ Ľ ֟trong khoӶng 90 phút. 

Tính % ester sucrose trong mӾu: 

% ester sucrose = 100 A/T 

Trong Ľ·: 

A: T n֡g các di n֓ tích pic Ľ֝ i v i֧ 3 thành phӺn chính, 
mono-, di- và tri-ester, r aֹ giӶi lӺn lҼt֯  ֫khoӶng 65, 68 và 
73 phút. 

T: T n֡g di n֓ tích tӸt cӶ các pic r aֹ giӶi trong khoӶng 90 
phút 

Ph  ֱl cֱ: 
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B  ֥d nֱg c  ֱthu  ׁphân: 

                  a: Sinh h¨n ngҼc֯ 

                  b: SInh hàn 

                  c: B³nh Ľ§y tr¸n 

                  d: ChԀu nҼc֧ 

                  e: Bình Erlenmeyer 

 



                                                                                     QCVN 4-22:2011/BYT 

 30 

Phֱ lֱc 6 

YÊU CӹU Kׂ THUӿT Vê PHһҹNG PHĆP THָ ņ֜I V֦I ESTER CֲA 
POLYGLYCEROL V֦I CĆC ACID B£O 

 

1. T°n kh§c, ch֕ s֝  Polyglycerol fatty acid esters, glyceryl fatty acid esters; 

INS 475 

2. ņ֗nh nghǫa  L¨ c§c ester m֥t phӺn h֣n h֯p ĽҼ֯c tӴo th¨nh bԄng phӶn 
ֵng glycerol Ľ« polymer h·a v֧i m֭ v¨ dӺu Łn, hoԊc v֧i 
acid b®o; c· thԜ chֵa m֥t lҼ֯ng nh֛ mono-, di- và 
triglyceride, glycerol tֽ do v¨ polyglycerol, acid b®o tֽ do 
v¨ mu֝i natri cֳa c§c acid b®o; Ľ֥ polymer h·a c· thԜ thay 
Ľ֡i v¨ ĽҼ֯c ch֕ ra bԄng m֥t con s֝ (th² dֱ l¨ tri-, 3), Ľ· l¨ 
s֝ trung b³nh nh·m (g֝c) glycerol t²nh cho 1 ph©n tֹ 
polyglycerol. M֥t polyglycerol nhӸt Ľ֗nh bao g֟m m֥t sֽ 
ph©n b֝ c§c mӶnh ph©n tֹ ĽԊc trҼng cho Ľ֥ polymer h·a 
danh Ľ֗nh cֳa n·. BԄng c§ch thay Ľ֡i tׁ l֓ cȈng nhҼ bӶn 
chӸt c§c chӸt b®o hoԊc acid b®o phӶn ֵng v֧i 
polyglycerol, ngҼ֩i ta thu ĽҼ֯c m֥t nh·m l֧n v¨ Ľa dӴng 
c§c sӶn phӼm ester n¨y; 
C§c sӶn phӼm ester thҼҺng mӴi c¸n ĽҼ֯c ĽԊc trҼng v֧i 1 
s֝ ch֕ ti°u kh§c nhҼ ch֕ s֝ x¨ ph¸ng h·a, ĽiԜm Ľ¹ng ĽԊc 
cֳa acid b®o tֽ do, ch֕ s֝ iod, ch֕ s֝ hydroxyl và hàm 
lҼ֯ng tro. 

C¹ng thϐc cΈu t΄o 

 
Trong Ľ· gi§ tr֗ trung b³nh cֳa n khoӶng l¨ 3 v¨ m֣i R1, R2, 
R3 c· thԜ l¨ cֳa acid b®o hoԊc hydro. 

3. CӶm quan DӴng l֛ng nhҼ dӺu t֧i rӸt nh֧t, c· m¨u v¨ng s§ng ĽԒn h֡ 
ph§ch; chӸt dԎo hoԊc nhֽa c· m¨u v¨ng nhӴt ĽԒn m¨u 
n©u; chӸt rԂn hoԊc chӸt s§p c· m¨u v¨ng nhӴt ĽԒn m¨u 
nâu. 

4. Chֵc nŁng ChӸt nhȈ ho§ 

5. Y°u cӺu k׃ thuԀt 

5.1. ņ֗nh t²nh  

ņο tan T  ַrӸt Ҽa nҼc֧ t i֧ rӸt Ҽa dӺu, nhҼng l¨ mt֥ loӴi chӸt có 
xu hҼn֧g ph©n t§n trong nҼc֧ và hòa tan trong dung môi 
h uֻ cҺ v¨ c§c loӴi dӺu. 

Acid béo PhӶi có phӶn nֵg ĽԊc trҼng caֳ acid béo. 

Glycerol và polyglycerol PhӶi có phӶn nֵg ĽԊc trҼng caֳ glycerol và polyglycerol. 

5.2. ņ֥ tinh khiԒt  

Acid Không phát hi n֓ ĽҼc֯ acid nào ngoài acid béo. 

Polyglycerol PhӺn polyglycerol g m֟ có không nh  ֛hҺn 70% di-, tri-, 
tetraglycerol và phӶi có không quá 10% polyglycerol bԄng 
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hoԊc cao hҺn heptaglycerol. 

Chì Kh¹ng ĽҼc֯ quá 2,0 mg/kg. 

6. PhҼҺng ph§p thֹ  

6.1. ņ֗nh t²nh  

Glycerol và polyglycerol ChӸm 5 ï 20 l l p֧ dung d c֗h nҼc֧ thu ĽҼc֯ trong phép 
th  ֹacid béo Phép th  ֹĽ֗nh tính các nhóm ch cֵ d c֙ theo 
các chӸm Ľ֝i ch nֵg glycerol trên giӸy Whatman s  ֝3 và 
triԜn khai sԂc kĨ Ľi xun֝g trong 36 gi  ֩ v i֧ h  ֓dung môi 
isopropanol: nҼc֧ (90:10 ). VԒt glycerol di chuyԜn ĽҼ֯c 
40 cm và tiԒp sau là c§c polyglycerol ĽҼc֯ phát hi n֓ lӺn 
lҼ֯t ph²a dҼi֧ sau glycerol khi giӸy ĽҼc֯ phun hoԊc 
permanganat trong aceton hoԊc bӴc nitrat trong amoniac. 

6.2. ņ֥ tinh khiԒt  

Chì - Th  ֹtheo JECFA monograph 1 - Vol.4. 

- X§c Ľn֗h bԄng k׃ thuԀt quang ph  ֡ hӸp th  ֱ nguyên t  ֹ
thích h p֯ cho h¨m lҼn֯g quy Ľn֗h. L aֽ ch n֙ c  ֭mӾu th  ֹ
v¨ phҼҺng ph§p chuӼn b  ֗ mӾu d aֽ trên nguyên tԂc c aֳ 
phҼҺng ph§p m¹ tӶ trong JECFA monograph 1 - Vol.4 
phӺn c§c phҼҺng ph§p ph©n t²ch c¹ng c.ֱ 
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Phֱ lֱc 7 

YąU CӹU Kׂ THUӿT Vê PHһҹNG PHĆP THָ ņ֜I V֦I STEARYL CITRAT 

 

1. T°n kh§c, ch֕ s֝  INS 484 

ADI = 0 - 50 mg/kg thԜ tr n֙g, ĽҼc֯ thiԒt lԀp tӴi kȢ h p֙ lӺn 
th  ֵ17 c aֳ JECFA (1973). 

2. ņ֗nh nghǫa  ņҼ֯c t n֡g h p֯ bԄng cách ester hóa acid citric v i֧ c n֟ 
stearylic thҼҺng mӴi, có thԜ ch aֵ n-octadecanol v¨ ĽԒn 
50% n-hexadecanol v¨ ĽӴt ĽҼc֯ các yêu cӺu dҼi֧ Ľ©y. 

ChԒ phӼm thҼҺng mӴi có thԜ ĽҼ֯c phân loӴi theo ch  ֕s  ֝xà 
ph¸ng h·a; h¨m lҼn֯g và thành phӺn c aֳ c n֟ stearylic; ch  ֕
s  ֝iod; ch  ֕s  ֝acid v¨ h¨m lҼn֯g acid citric. 

C¹ng thϐc cΈu t΄o Thành phӺn gӺn Ľ¼ng 

 

Trong Ľ· R1, R2 và R3 lӺn lҼ֯t có thԜ là C18H37 (stearyl), 
C16H33 (palmityl) hoԊc H  

3. M¹ tӶ  H p֯ chӸt nh n֩, màu kem. 

4. Chֵc nŁng ChӸt tӴo ph cֵ kim loӴi, chӸt nhȈ h·a. 

5. T²nh chӸt 

5.1. ņ֗nh t²nh  

ņο tan  Kh¹ng tan trong nҼc֧ và trong ethanol lӴnh, tan trong 
ethanol nóng. 

Cιn stearylic PhӶi có phӶn nֵg ĽԊc trҼng caֳ c n֟ stearylic. 

Citrat   PhӶi có phӶn nֵg ĽԊc trҼng caֳ citrat. 

5.2. ņ֥ tinh khiԒt  

C§c acid khΔc v¨ r̿ωu 

khác 

Kh¹ng ĽҼc֯ c· c§c acid kh§c ngo¨i acid citric v¨ c§c rҼu֯ 
khác ngoài c§c rҼu֯ có mԊt trong chԒ phӼm c n֟ stearylic 
thҼҺng mӴi. 

ChΈt kh¹ng tan trong 

cloroform 

Kh¹ng ĽҼc֯ quá 0,5% (mô tӶ trong phӺn PhҼҺng ph§p 
th )ֹ. 

Chì Kh¹ng ĽҼc֯ quá 2,0 mg/kg. 

6. PhҼҺng ph§p thֹ  

6.1. ņ֗nh t²nh  

Cιn stearylic Th yֳ phân 2 g mӾu th  ֹbԄng c§ch Ľun hi֟ lҼu trong 1 gi ֩
v i֧ 50 ml dung d c֗h natri hydroxyd (TS) thu ĽҼc֯ dung d c֗h 
nҼ֧c. Làm mát và chiԒt v i֧ ether dӺu h a֛. LӸy l p֧ ether 
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dӺu h a֛ v¨ cho bay hҺi tr°n Ľǫa s  ֵhoԊc th yֳ tinh. PhӺn 
kh¹ng bay hҺi phӶi có khoӶng nóng chӶy t  ַ43o ĽԒn 58o. 

Citrat   LӸy 5 ml dung d c֗h nҼc֧ thu ĽҼc֯ trong phép th  ֹ c n֟ 
stearylic, thêm 1 ml dung d c֗h calci clorid (TS) và 3 gi t֙ 
dung d c֗h xanh da tr i֩ bromothymol (TS), acid hóa nhԌ 
bԄng dung d c֗h acid hydrocloric loãng (TS). Thêm dung 
d c֗h natri hydroxyd (TS) ĽԒn khi dung d c֗h chuyԜn thành 
màu xanh da tr i֩ sáng, sau Ľ· Ľun s¹i dung dc֗h trong 3 
phút, lԂc nhԌ trong khi Ľun. Trong dung dc֗h xuӸt hi n֓ kԒt 
t aֳ trԂng, kԒt t aֳ này không tan trong dung d c֗h natri 
hydroxyd (TS) nhҼng tan trong dung dc֗h acid acetic (TS). 

LӸy 10 ml dung d c֗h nҼc֧ thu ĽҼc֯ trong phép th  ֹ c n֟ 
stearylic, thêm 1 ml dung d c֗h th yֳ ngân (II) sulfat (TS). 
ņun s¹i hn֣ h p֯ và thêm vài gi t֙ dung d c֗h kali 
permanganat (TS). Trong dung d c֗h xuӸt hi n֓ kԒt t aֳ trԂng 
là mu i֝ th yֳ ngân c aֳ acid aceton dicarboxylic. 

6.2. ņ֥ tinh khiԒt  

ChΈt kh¹ng tan trong 

cloroform 

Hòa tan khoӶng 50g (c©n ch²nh x§c ĽԒn mg) mӾu trong 400 
ml cloroform. L c֙ dung d c֗h qua ph u֑ l c֙ th yֳ tinh x p֝ s  ֝3 
Ľ« c©n b³ (ch²nh x§c ĽԒn mg). Gi  ֻ ph u֑ l c֙ còn Ӹm, r aֹ 
phӺn không tan bԄng cloroform, sau Ľ· sӸy khô tӴi 100o. 

Chì - Th  ֹtheo JECFA monograph 1 - Vol.4. 

- X§c Ľn֗h bԄng k׃ thuԀt quang ph  ֡hӸp th  ֱnguyên t  ֹthích 
h p֯ cho h¨m lҼn֯g quy Ľn֗h. L aֽ ch n֙ c  ֭ mӾu th  ֹ và 
phҼҺng ph§p chuӼn b  ֗ mӾu d aֽ trên nguyên tԂc c aֳ 
phҼҺng ph§p m¹ tӶ trong JECFA monograph 1 - Vol.4 phӺn 
c§c phҼҺng ph§p ph©n t²ch c¹ng c.ֱ 
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Phֱ lֱc 8 

YąU CӹU Kׂ THUӿT Vê PHһҹNG PHĆP THָ                                                               
ņ֜I V֦I TRIKALI ortho-PHOSPHAT 

 

1. T°n kh§c, ch֕ s֝  Tripotassium phosphate; Tribasic potassium phosphate; 
Potassium phosphate. 

INS 340iii  

MTDI=70mg/kg thԜ tr n֙g tính theo Phospho t  ַcác ngu n֟ 
th cֽ phӼm 

2. ņ֗nh nghǫa   

T°n h·a hγc Trikali phosphat; Trikali orthophosphat; Trikali 
monophosphat 

Chί sη C.A.S. 7778-53-2 

C¹ng thϐc h·a hγc 
DӴng khan: K3PO4 

DӴng hydrat: K3PO4.xH2O 

Khηi l̿ωng ph©n tϔ 212,27 (dӴng khan) 

3. CӶm quan  DӴng tinh thԜ hoԊc hӴt không màu hoԊc màu trԂng, không 
mùi; dӴng hydrat g m֟ monohydrat và trihydrat 

4. Chֵc nŁng ņ֓ m, chӸt nhȈ h·a, chӸt tӴo ph cֵ kim loӴi 

5. Y°u cӺu k׃ thuԀt 

5.1. ņ֗nh t²nh  

ņο tan  D  ֑tan trong nҼc֧, không tan trong ethanol. 

pH 11,5 - 12,5 (dung d c֗h 1/100). 

Kali PhӶi có phӶn nֵg ĽԊc trҼng caֳ kali. 

Phosphat PhӶi có phӶn nֵg ĽԊc trҼng caֳ phosphat. 

ortho-phosphat PhӶi có phӶn nֵg ĽԊc trҼng caֳ ortho-phosphat. 

5.2. ņ֥ tinh khiԒt  

GiΆm khηi l̿ωng khi nung DӴng khan: Kh¹ng ĽҼc֯ quá 3% (120oC trong 2 gi ,֩ sau 
Ľ· 8000C trong 30 phút) 

DӴng hydrat: Kh¹ng ĽҼc֯ quá 23% (120oC trong 2 gi ,֩ sau 
Ľ· 800oC trong 30 phút) 

C§c chΈt kh¹ng tan trong 

n̿ρc 

Kh¹ng ĽҼc֯ quá 0,2%. 

Fluorid Kh¹ng ĽҼc֯ quá 10,0 mg/kg. 

Arsen Kh¹ng ĽҼc֯ quá 3,0 mg/kg (th  ֹtheo hҼn֧g dӾn tӴi JECFA 
monograph 1 - Vol.4 - phҼҺng ph§p II). 

Chì Kh¹ng ĽҼc֯ quá 4,0 mg/kg. 



                                                                                     QCVN 4-22:2011/BYT 

 35 

5.3. H¨m lҼ֯ng K3PO4 Kh¹ng ĽҼc֯ thӸp hҺn 97,0% sau khi nung 

6. PhҼҺng ph§p thֹ 

6.1. ņ֗nh t²nh  

Kali Thêm 1 thԜ tích dung d c֗h natri hydrogen tartrat bão hòa và 
1 thԜ tích dung d c֗h ethanol vào dung d c֗h mӾu th  ֹ(1/100) 
và lԂc. Trong dung d c֗h phӶi xuӸt hi n֓ kԒt t aֳ tinh thԜ 
trԂng. 

Phosphat Thêm 1ml dung d c֗h acid nitric và 5ml dung d c֗h nhôm 
molybdat (TS) vào 5ml dung d c֗h mӾu th  ֹ (1/100) và Ľun 
nóng. Trong dung d c֗h phӶi xuӸt hi n֓ kԒt quӶ vàng nhӴt. 

ortho-phosphat Hòa tan 0,1g mӾu th  ֹtrong 10ml nҼc֧ cӸt, acid hóa nhԌ 
dung d c֗h bԄng acid acetic loãng (TS) và thêm 1ml bӴc 
nitrat (TS). Trong dung d c֗h phӶi xuӸt hi n֓ kԒt t aֳ màu 
vàng 

6.2. ņ֥ tinh khiԒt  

Fluorid Cân 5 g mӾu th  ֹcho vào m t֥ bình cӺu cӸt 250 ml, thêm 25 
ml nҼc֧, 50 ml acid percloric, 5 gi t֙ dung d c֗h bӴc nitrat (1 
trong 2) và vài viên bi th yֳ tinh. N i֝ bình cӺu v i֧ 1 sinh hàn 
có gԂn nhi t֓ kԒ và m t֥ n֝g mao quӶn s cֱ kh², ĽӺu nhi t֓ kԒ 
và n֝g mao quӶn phӶi ngԀp trong dung d c֗h ch aֵ trong 
bình. GԂn m t֥ ph u֑ nh  ֛gi t֙ ch aֵ nҼc֧ hoԊc b  ֥sinh hҺi 
nҼ֧c vào n֝g mao quӶn. ņԊt bình trên tӸm amiŁng c· l ֣
sao cho 1/3 Ľ§y b³nh tiԒp xúc v i֧ ng n֙ l aֹ. TiԒn hành cӸt 
ĽԒn khi nhi t֓ Ľ ֥trong b³nh ĽӴt 135o. Th°m nҼc֧ t  ַph u֑ 
vào bình hoԊc cho hҺi nҼc֧ qua b³nh ĽԜ duy trì nhi t֓ Ľ ֥
trong b³nh lu¹n ĽӴt 135o-140o. TiԒp t cֱ cӸt ĽԒn khi thu 
ĽҼ֯c 225-240 ml d c֗h cӸt sau Ľ· pha loãng d c֗h cӸt thu 
ĽҼ֯c v i֧ nҼc֧ ĽԒn Ľֳ 250 ml, lԂc ĽԚu. LӸy 50 ml dung 
d c֗h này cho vào m t֥ n֝g Nessler 100 ml. Trong m t֥ n֝g 
Nessler tҼҺng t ֽkhác lӸy 50 ml làm mӾu ch nֵg. Thêm vào 
m i֣ n֝g 0,1 ml dung d c֗h natri alizarinsulfonat (1 trong 
1000) Ľ« lc֙ và 1 ml dung d c֗h hydroxylamin (1 trong 4000) 
m i֧ pha, lԂc ĽԚu. Thêm t nַg gi t֙ dung d c֗h natri hydroxyd 
0,05 N vào n֝g ch aֵ d c֗h cӸt, v aַ thêm v aַ khuӸy, ĽԒn 
khi màu n֝g ch aֵ d c֗h cӸt gi n֝g v i֧ màu n֝g ch nֵg là 
màu h n֟g nhӴt. Sau Ľ· th°m v¨o mi֣ n֝g n֝g chính xác 1 
ml dung d c֗h acid hydrocloric 0,1 N và lԂc ĽԚu. S  ֹ d nֱg 
buret chia vӴch 0,05 ml thêm t  ַ t  ַv aַ Ľֳ dung d c֗h thori 
nitrat (1 trong 4000) vào n֝g ch aֵ d c֗h cӸt ĽԜ sau khi lԂc 
ĽԚu màu c aֳ dung d c֗h chuyԜn vԚ màu h n֟g nhӴt. Ghi thԜ 
tích dung d c֗h thori nitrat (1 trong 4000) Ľ« s ֹd nֱg, thêm 
ch²nh x§c lҼn֯g dung d c֗h thori nitrat (1 trong 4000) nhҼ 
vԀy vào n֝g ch nֵg, lԂc ĽԚu. Dùng buret thêm dung d c֗h 
natri fluorid (TS) (10 µg F / ml) vào n֝g ch nֵg ĽԜ cho màu 
hai n֝g gi n֝g nhau sau khi pha loãng vԚ cùng thԜ tích. LԂc 
ĽԚu, ĽԜ yên cho b t֙ khí thoát hԒt trҼc֧ khi so màu. KiԜm 
tra ĽiԜm tҼҺng ĽҼҺng bԄng cách thêm 1-2 gi t֙ dung d c֗h 
natri fluorid (TS) vào n֝g ch nֵg. S  ֽthay Ľi֡ màu rõ r t֓ sԐ 
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xӶy ra. Ghi lӴi thԜ tích dung d c֗h natri fluorid (TS) Ľ« s ֹ
d nֱg. 

ThԜ tích dung d c֗h natri fluorid (TS) s  ֹd nֱg kh¹ng ĽҼc֯ 
quá 1 ml. 

Chì - Th  ֹtheo JECFA monograph 1 - Vol.4. 

- X§c Ľn֗h bԄng k׃ thuԀt quang ph  ֡ hӸp th  ֱ nguyên t  ֹ
thích h p֯ cho h¨m lҼn֯g quy Ľn֗h. L aֽ ch n֙ c  ֭mӾu th  ֹ
v¨ phҼҺng ph§p chuӼn b  ֗ mӾu d aֽ trên nguyên tԂc c aֳ 
phҼҺng ph§p m¹ tӶ trong JECFA monograph 1 - Vol.4 
phӺn c§c phҼҺng ph§p ph©n t²ch c¹ng c.ֱ 

6.3. ņ֗nh lҼ֯ng Cân mӾu th  ֹ(ch²nh x§c ĽԒn mg), kh i֝ lҼn֯g tҼҺng ĽҼҺng 
v i֧ 8g K3PO4 khan, hòa tan v¨o trong 40 ml nҼc֧ cӸt trong 
c c֝ 400ml. Thêm 100ml dung d c֗h acid hydrocloric 1N. S cֱ 
kh¹ng kh² Ľ« kh ֹcarbon dioxyd vào dung d c֗h, ch  ֕sao cho 
b t֙ khí nh ,֛ th i֩ gian s cֱ 30 ph¼t ĽԜ Ľu֡i hԒt carbon 
dioxyd, ĽԀy nhԌ c c֝ ĽԜ tránh mӸt dung d c֗h trong khi s cֱ. 
R aֹ nԂp và thành c c֝ bԄng nҼc֧ cӸt v¨ cho Ľin֓ c cֽ c aֳ 
pH kԒ thích h p֯ vào dung d c֗h. ChuӼn Ľ֥ dung d c֗h bԄng 
dung d c֗h natri hydroxyd 1N ĽԒn ĽiԜm u n֝ tӴi pH~4, sau Ľ· 
tính thԜ tích (A) dung d c֗h acid hydrocloric 1N Ľ« s ֹd nֱg. 
BӶo v  ֓dung d c֗h ĽԜ tránh hӸp th  ֱcarbon dioxyd t  ַkhông 
khí và tiԒp t cֱ chuӼn Ľ֥ v i֧ dung d c֗h natri hydroxyd 1N 
ĽԒn ĽiԜm u n֝ tӴi pH~8,8. Tính thԜ tích (B) dung d c֗h  natri 
hydroxyd 1N Ľ« ti°u tn֝ trong chuӼn Ľ֥ này.  

NԒu (A)  2(B), m i֣ ml natri hydroxyd 1N trong thԜ tích (B) 
tҼҺng ĽҼҺng vi֧ 212,3mg K3PO4. 

NԒu (A) < 2(B), m i֣ ml natri hydroxyd 1N trong hi u֓ thԜ tích 
(A)-(B) tҼҺng ĽҼҺng vi֧ 212,3mg K3PO4.  
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Phֱ lֱc 9 

YąU CӹU Kׂ THUӿT Vê PHһҹNG PHĆP THָ                                                               
ņ֜I V֦I CĆC MU֜I AMONI CֲA ACID PHOSPHATIDIC 

 

1. T°n kh§c, ch֕ s֝  Ammonium phosphatides, Emulsifier YN, Mixed ammonium 
salts of phosphorylated glycerides;  

INS 442 

ADI = 0 -30 mg/kg thԜ tr n֙g  

2. ņ֗nh nghǫa  ChԒ phӼm này ch  ֳ yԒu g m֟ h n֣ h p֯ các h p֯ chӸt amoni 
c aֳ các acid phosphatidic bԂt ngu n֟ t  ַ chӸt b®o Łn ĽҼc֯ 
(thҼn֩g là dӺu hӴt cӶi hydrogen hóa m t֥ phӺn). Là m t֥ 
mono- hoԊc diglycerid có thԜ ĽҼ֯c gԂn phosphor. Tuy nhiên,  
hai ester phosphor có thԜ liên kԒt v i֧ nhau  ֫ dӴng 
phosphatidyl phosphatid. ChԒ phӼm ĽҼ֯c sӶn xuӸt bԄng 
cách phân h yֳ chӸt béo bԄng glyceryl, sau Ľ· phosphoryl 
hóa bԄng phosphor pentoxyd, và trung tính hóa bԄng  
amoniac.  

Là mԊt h¨ng thҼҺng mӴi có thԜ c· quy Ľn֗h thêm nh nֻg chi 
tiԒt c  ֱ thԜ nhҼ h¨m lҼn֯g nҼc֧, tӴp chӸt không tan trong 
hexan, chӸt v¹ cҺ kh¹ng tan trong hexan, gi§ tr ֗pH và hàm 
lҼ֯ng triglycerid. 

C¹ng thϐc cΈu t΄o 

(thành phӺn gӺn Ľ¼ng) 

 

 

Trong Ľ· R c· thԜ là m t֥ g c֝ mono- hoԊc di-glycerid 

3. CӶm quan  ChӸt n aֹ rԂn trҺn nhn֩. 

4. Chֵc nŁng ChӸt nhȈ h·a 

5. Y°u cӺu k׃ thuԀt 

5.1. ņ֗nh t²nh 
 

ņο tan  Không tan trong nҼc֧, tan m t֥ phӺn trong ethanol và aceton; 
tan trong chӸt béo. 

Phosphat PhӶi có phӶn nֵg ĽԊc trҼng caֳ phosphat. 

Acid béo PhӶi có phӶn nֵg ĽԊc trҼng caֳ acid béo. 

Glyceryl PhӶi có phӶn nֵg ĽԊc trҼng caֳ glyceryl. 

5.2. ņ֥ tinh khiԒt 
 

Chì Không ĽҼ֯c quá 2,0 mg/kg.  

5.3. Hàm lҼ֯ng H¨m lҼn֯g phosphor kh¹ng ĽҼc֯ nh  ֛hҺn 3,0% v¨ kh¹ng 
l n֧ hҺn 3,4% theo khi֝ lҼn֯g; h¨m lҼn֯g nitrogen amoni 
kh¹ng ĽҼc֯ nh  ֛hҺn 1,2% v¨ kh¹ng ln֧ hҺn 1,5%. 

6. PhҼҺng ph§p thֹ  
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6.1. ņ֗nh t²nh 
 

Phosphat 

 

Nung 1 g mӾu th  ֹv i֧ 2 g natri carbonat khan. ņԜ ngu i֥ và 
hòa tan cԂn trong 5 ml nҼc֧ và 5 ml acid nitric. Thêm 5 ml 
amoni molybdat (TS) v¨ Ľun ti֧ sôi. XuӸt hi n֓ t aֳ màu vàng. 

Acid béo 

 

ņun hi֟ lҼu 1 g chԒ phӼm th  ֹ trong 1 gi  ֩ v i֧ 25 ml  kali 
hydroxyd 0,5 N trong ethanol. Amoniac bay ra t  ַph²a ĽӺu 
c aֳ n֝g sinh hàn h i֟ lҼu, nhԀn ra bԄng mùi c aֳ nó và phӶn 

nֵg trên giӸy qu³ Ľ ֛Ӽm. Làm lӴnh cԂn t i֧ 0oC, t aֳ xà phòng 
kali tӴo thành. 

6.2. ņ֥ tinh khiԒt  

Chì - Th  ֹtheo JECFA monograph 1 - Vol.4. 

- X§c Ľn֗h bԄng k׃ thuԀt quang ph  ֡hӸp th  ֱnguyên t  ֹ thích 
h p֯ cho h¨m lҼn֯g quy Ľn֗h. L aֽ ch n֙ c  ֭ mӾu th  ֹ và 
phҼҺng ph§p chuӼn b  ֗mӾu d aֽ trên nguyên tԂc c aֳ phҼҺng 
pháp mô tӶ trong JECFA monograph 1 - Vol.4 phӺn các 
phҼҺng ph§p ph©n t²ch c¹ng c.ֱ 

6.3. ņ֗nh lҼ֯ng 
 

Phosphor 

 

PhҼҺng ph§p quang ph  ֡hӸp th  ֱ 

Thu c֝ th  ֹvà dung d c֗h làm vi c֓ 
Acid sulfuric: t  ׁtr n֙g tҼҺng Ľi֝ 1,84  
Acid nitric: t  ׁtr n֙g tҼҺng Ľi֝ 1,42 
Acid perchloric: 60%, t  ׁtr n֙g tҼҺng Ľi֝ 1,54 
Dung dαch vanadat-molybdat: H¸a tan ri°ng trong nҼc֧ 20 g 
amoni molybdat và 1 g amoni vanadat. Tr n֥ hai dung d c֗h, 
th°m 140 ml acid nitric ĽԊc và pha loãng t i֧ 1000 ml bԄng 
nҼ֧c. LԂc ĽԚu. 
Dung dαch phosphat chuΎn: Dung d c֗h g c֝: Hòa tan 3,8346 g 
kali dihydro phosphat, Ľ« l¨m kh¹  ֫110ÜC, v¨o trong nҼc֧ 
và pha loãng t i֧ 1000 ml; 1 ml dung d c֗h này = 2,0 mg P2O5. 
Dung dαch chuΎn làm viέc phosphat: ChuyԜn 50,0 ml dung 
d c֗h phosphat chuӼn (1ml = 2,0 mg P2O5) v¨o b³nh Ľn֗h m cֵ 
500 ml và pha loãng t i֧ vӴch bԄng nҼc֧ và lԂc ĽԚu. 1 ml 
dung d c֗h chuӼn làm vi c֓ phosphat = 0,2 mg P2O5. 
TiԒn hành 
Cân chính xác 1,5 t i֧ 1,6 g mӾu th  ֹ vào m t֥ bát th yֳ tinh 
nh  ֛và cho vào trong bình Kjeldahl 300-ml ch aֵ  5 ml acid 
sulfuric v¨ 10 ml acid nitric. ņun n·ng b³nh, ĽӺu ti°n Ľun nhԌ 
và lԂc liên t cֱ, sau Ľ· Ľun mӴnh hҺn tr°n ngn֙ l aֹ trӺn. 
Thêm nhiԚu lӺn tӴi các th i֩ ĽiԜm khác nhau m i֣ lӺn m t֥ 
lҼ֯ng acid nitric, làm ngu i֥ b³nh trҼc֧ khi thêm, và tiԒp t cֱ 
Ľun ti֧ khi thu ĽҼc֯ d c֗h phân h yֳ trong và có màu vàng 
kim. ņԜ ngu i֥, thêm 5 ml acid percloric 60% và tiԒp t cֱ oxy 
hóa t i֧ khi tӴo thành khói acid trԂng trong bình. LӴi làm ngu i֥ 
và thêm 5 ml nҼc֧ và tiԒp t cֱ Ľun ti֧ khi hԒt khói trԂng bay 
l°n. ņԜ ngu i֥, pha loãng cӼn thԀn bԄng nҼc֧, lӴi ĽԜ ngu i֥ và 
chuyԜn to¨n lҼn֯g sang b³nh Ľn֗h m cֵ 500-ml. Pha loãng 
t i֧ vӴch bԄng nҼc֧ và lԂc ĽԚu (Dung d c֗h th )ֹ. 
Làm m t֥ mӾu trԂng phân h yֳ Ľ¼ng theo c§ch nhҼ tr°n 
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nhҼng kh¹ng cho mӾu th  ֹvà s  ֹd nֱg cùng thԜ t²ch acid nhҼ 
Ľ« d½ng ĽԜ v¹ cҺ h·a Ҽt֧ mӾu th  ֹ (Dung d c֗h trԂng phân 
h yֳ).  
Cho v¨o c§c b³nh Ľn֗h m cֵ 100-ml riêng, thêm t  ַburet: 
(a) 25,0 ml dung d c֗h chuӼn làm vi c֓ phosphat (= 5,0 mg 
P2O5), 
(b) 30,0 ml dung d c֗h chuӼn làm vi c֓ phosphat (= 6,0 mg 
P2O5),  
(c) 25 ml dung d c֗h th  ֹch aֵ t  ַ5 ĽԒn 6 mg P2O5  
Cho vào m i֣ bình ch aֵ phosphor chuӼn, (a) và (b), m t֥ 
lҼ֯ng dung d c֗h trԂng phân h yֳ có cùng thԜ t²ch nhҼ dung 
d c֗h cho v¨o (c), ĽԜ b½ Ľi֝ v i֧ vԒt phosphor có thԜ có do 
thu c֝ th  ֹ phân h yֳ acid mà nó có thԜ có trong dung d c֗h 
th .ֹ  
Cho vào m i֣ bình 25 ml thu c֝ th  ֹ vanadat-molybdat, lԂc 
ĽԚu, pha loãng bԄng nҼc֧ t i֧ gӺn 100 ml, lԂc ĽԚu, ĽiԚu 
ch n֕h nhi t֓ Ľ ֥ c aֳ dung d c֗h t i֧ 20ºC, pha loãng t i֧ vӴch 
bԄng nҼ֧ c và lԂc ĽԚu.  
Sau 10 ph¼t, Ľo Ľ ֥hӸp th  ֱc aֳ cӶ dung d c֗h 6 mg P2O5 và 
dung d c֗h th ,ֹ mӾu trԂng là dung d c֗h ch aֵ 5 mg chӸt 
chuӼn. Dùng c c֝ Ľo 1 cm v¨ Ľo  ֫bҼ֧c sóng 420 nm, hoԊc 
kính l c֙ Ilford 604 nԒu d½ng m§y so m¨u quang Ľin֓. 
 
Tính toán 

 
m

0,873

A

A
5phosphor%

6mg

t
 

Trong Ľ·: 
At = hi u֓ Ľ֥ hӸp th  ֱgi aֻ chuӼn 5 mg và dung d c֗h th  ֹ 
A6 mg = hi u֓ Ľ֥ hӸp th  ֱgi aֻ chuӼn 6 mg và 5 mg 
m = kh i֝ lҼn֯g mӾu th  ֹ(g) 
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X§c Ľαnh nitrogen amoni 

 

ThiԒt b  ֗cӸt k®o hҺi nҼc֧ 
ThiԒt b  ֗g m֟ m t֥ bình 2-L ĽԀy nút cao su, lԂp xuyên qua nút 
có m t֥ n֝g th yֳ tinh khoӶng 7,5 cm, ĽҼc֯ lԂp sao cho ĽӺu 
dҼ֧i c aֳ n֝g gӺn s§t Ľ§y b³nh, v¨ mt֥ ĽoӴn n֝g hình ch  ֻL 
ngԂn hҺn lԂp sao cho n֝g chǫa ngang khoӶng 6 mm bên 
dҼ֧i bԚ mԊt c aֳ n¼t, ĽԜ hoӴt Ľn֥g nhҼ n֝g ra c aֳ lu n֟g hҺi 
nҼ֧c. B³nh ĽҼc֯ th°m nҼc֧ cӸt Ľ« acid h·a nhԌ bԄng acid 
sulfuric loãng (TS) t i֧ khoӶng 2/3 thԜ tích bình và vài mӶnh 
th yֳ tinh x p֝ ĽԜ tránh trào khi h n֣ h p֯ trong bình sôi mӴnh. 
Bình này dùng làm ngu n֟ cung cӸp hҺi nҼc֧. Có thԜ lԂp m t֥ 
vòi vào bình nԒu mu n֝ d  ֑dàng b  ֡sung nҼc֧ vào bình gi aֻ 
các lӺn x§c Ľn֗h.  

n֜g ra c aֳ hҺi ĽҼc֯ n i֝ qua m t֥ bӾy ngҼng ti֧ ĽӺu vào c aֳ 
ĽӺu cӸt hҺi, ni֝ vào m t֥ bình cӺu Ľ§y tr¸n c ֡ngԂn 1-L c  ֡
bình c  ֭B34. ņӺu cӸt phӶi sao cho n֝g ĽӺu vào c aֳ hҺi gӺn 
chӴm Ľ§y b³nh 1-L v¨ ĽӺu ra phӶi n i֝ v i֧  hai bӾy tránh bԂn, 
m t֥ gӺn Ľ֕nh c aֳ bình 1-L và cái kia gӺn Ľ֕nh c aֳ m t֥ sinh 
hàn thԆng Ľnֵg, n i֝ c  ֭B19, n i֝ v i֧ ĽӺu cӸt. Sinh hàn thԆng 
phӶi lԂp v i֧ n֝g ĽӺu ra kéo dài, chӴm t i֧ Ľ§y caֳ m t֥ bình 
nón 500-ml. 
Thu c֝ th  ֹ
Dung d c֗h acid boric 2% (kl/tt) trong nҼc֧ 
Dung d c֗h natri hydroxyd 40% (kl/tt) trong nҼc֧ 
Acid hydrocloric 0,02 N 
H n֣ h p֯ ch  ֕th :֗ Tr n֥ 5,0 ml dung d c֗h xanh l cֱ bromocresol 
0,1% (kl/tt) trong alcol và 2,0 ml dung d c֗h Ľ ֛methyl 0,1% 
(kl/tt) trong alcol và pha loãng t i֧ 30 ml bԄng alcol 95%.  
D c֗h silicon 200/50 MS  
TiԒn hành 
LԂp v¨ cho hҺi nҼc֧ Ľi qua thiԒt b .֗ Cân chính xác khoӶng 
0,2 g mӾu th  ֹmu i֝ amoni c aֳ acid phosphatidic trung tính 
vào trong m t֥ l  ֙ th yֳ tinh nh  ֛(ĽҼ֩ng kính khoӶng 18 mm, 
sâu khoӶng 12 mm). ChuyԜn l  ֙và mӾu th  ֹĽ« c©n v¨o b³nh 
cӸt và thêm khoӶng 250 ml nҼc֧ cӸt. N i֝ ĽӺu cӸt và bӾy 
ch n֝g bԂn v i֧ bình cӸt v¨ sinh h¨n Ľnֵg, lԂp sinh hàn sao 
cho ĽӺu ra ngԀp dҼi֧ bԚ mԊt c aֳ 10 ml acid boric 2% và 1 
ml h n֣ h p֯ ch  ֕th  ֗Ľֽ ng trong bình nón 500-ml.  
Thêm vào bình cӸt qua ph u֑ gԂn bԄng m t֥ n֝g cao su ngԂn 
vào n֝g dӾn hҺi nҼc֧ vào, 75 ml natri hydroxyd 40%, và r aֹ 
vào trong bԄng nҼc֧ cӸt. B  ֛ph u֑ và n i֝ n֝g vào c aֳ hҺi vi֧ 
ngu n֟ cung cӸp hҺi. (C· thԜ cho natri hydroxyd vào bình qua 
ph u֑ có khóa, lԂp v i֧ bình cӸt nԒu mu n֝ và r aֹ phía trong 
bԄng nҼc֧ cӸt. NԒu l¨m nhҼ vԀy phӶi duy trì m t֥ l p֧ chӸt 
l n֛g trên ph u֑ trong su t֝ quá trình thêm và cӸt). CӸt kéo 
mӴnh bԄng hҺi nҼc֧ h n֣ h p֯ trong bình cӸt và thu lӸy 200 
ml d c֗h cӸt vào trong acid boric. Trong quá trình cӸt khuӸy 
nhԌ bình cӸt nԒu cӺn, ĽԜ tránh mӾu th  ֹb  ֗ lԂng Ľn֙g xung 
quanh bԚ mԊt phía trên c aֳ b³nh. Khi Ľ« thu Ľ ֳlҼ֯ng d c֗h 
cӸt theo yêu cӺu, hӴ thӸp bình h nֵg, ng nַg cung cӸp hҺi 
nҼ֧c và r aֹ phía trong c aֳ sinh h¨n v¨ b°n ngo¨i ĽӺu phía 
dҼ֧i v i֧ m t֥ lҼn֯g nh  ֛ nҼ֧ c cӸt, g p֥ d c֗h r aֹ vào bình 
h nֵg.   
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ChuӼn Ľ֥ h n֣ h p֯ trong bình h nֵg bԄng acid hydrocloric 
0,02 N. Làm ít nhӸt m t֥ mӾu trԂng tiԒn hành theo cùng cách 
nhҼng kh¹ng c· mӾu th .ֹ 
Trong quá trình cӸt có thԜ có b t֙ xuӸt hi n֓ c aֳ h n֣ h p֯ trong 
bình cӸt. NԒu có, thêm 2 gi t֙ d c֗h silicon vào bình cӸt tӴi th i֩ 
ĽiԜm cho mӾu th ;ֹ và m t֥ lҼn֯g tҼҺng t ֽĽҼ֯c cho vào 
mӾu trԂng. 
Tính toán  
M i֣ ml HCl 0,02 N = 0,2802 mg nitrogen. 

% Nitrogen 0228
m

VV

t

ot ,  

Trong Ľ· 
Vt = thԜ tích dung d c֗h HCl 0,02 N dùng chuӼn Ľ֥ mӾu th  ֹ
(ml) 
Vo = thԜ tích dung d c֗h HCl 0,02 N dùng chuӼn Ľ֥ mӾu trԂng 
(ml) 
mt = kh i֝ lҼn֯g mӾu th  ֹ(mg). 
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Phֱ lֱc 10 

YÊU CӹU K  ׂTHUӿT Vê PHһҹNG PHĆP TH ָ                                                                         
ņ֜ I V I֦ SUCROSE ACETAT ISOBUTYRAT 

1. T°n kh§c, ch֕ s֝  SAIB 

INS 444  

2. ņ֗nh nghǫa  H n֣ h p֯ ĽҼc֯ tӴo thành bԄng cách este hóa sucrose th cֽ 
phӼm v i֧ anhydrid acetic và anhydrid isobutyric v¨ chҼng 
cӸt. H n֣ h p֯ bao g m֟ tӸt cӶ các este v i֧ t  ׁ l  ֓phân t  ֹc aֳ 
acetat và isobutyrat là khoӶng 2:6  

T°n h·a hγc Sucrose diacetat hexaisobutyrat 

Chί sη C.A.S 137204-24-1; 27216-37-1; 126-13-6 

C¹ng thϐc h·a hγc C40H62O19 Ľ֝ i v i֧ sucrose diacetat hexaisobutyrat 

C¹ng thϐc cΈu t΄o 

 

 

Trong Ľ· 

R1 = -CH2OCOCH3 

R2 = -CH2OCOCH(CH3)2, hoԊc -OCOCH(CH3)2   

Khηi l̿ωng ph©n tϔ 832 ï 856 

C40H62O19 = 846,9 

3. CӶm quan  DӴng l n֛g màu vàng nhӴt, không cԊn và có mùi nhԌ 

4. Chֵc nŁng ChӸt nhȈ h·a, chӸt ĽiԚu ch n֕h Ľ ֥ĽԀm ĽԊc, chӸt tӴo Ľֱc Ľ֝i 
v i֧ Ľ ֟u n֝g không c n֟ 

5. Y°u cӺu k׃ thuԀt 

5.1. ņ֗nh t²nh 
 

ņο tan  Không tan trong nҼc֧, tan trong hӺu hԒt dung môi h uֻ cҺ. 

Chί sη kh¼c x΄ n (40, D): 1,4492 ï 1,4504 

Khηi l̿ωng riêng d (25, 25): 1,141 ï 1,151 

HΈp thϋ hιng ngo΄i Ph  ֡ h n֟g ngoӴi c aֳ mӾu th  ֹ phân tán trong kali bromid 
tҼҺng nֵg v i֧ ph  ֡h n֟g ngoӴi chuӼn trong Ph  ֱl cֱ. 

5.2. ņ֥ tinh khiԒt 
 

Chί sη acid Không ĽҼ֯c quá 0,2 (s  ֹd nֱg 50 g mӾu th )ֹ.  

Chί sη x¨ ph¸ng h·a Gi aֻ 524 và 540 (s  ֹd nֱg 1 g mӾu th )ֹ 
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Triacetin Kh¹ng ĽҼc֯ quá 0,1%. 

Chì Kh¹ng ĽҼc֯ quá 2 mg/kg. 

5.3. H¨m lҼ֯ng 

C40H62O19 

Kh¹ng ĽҼc֯ nh  ֛hҺn 98,8% v¨ kh¹ng ĽҼc֯ quá 101,9%. 

6. PhҼҺng ph§p thֹ  

6.1. ņ֥ tinh khiԒt  

Triacetin S  ֹd nֱg phҼҺng ph§p sԂc k² kh² nhҼ sau:  

D nֱg c ,ֱ thiԒt b :֗  

Máy sԂc kĨ kh² ĽҼc֯ trang b  ֗detector ion hóa ng n֙ l aֹ 

C t֥: thép không r ,֕ dài 1,5 m, ĽҼ֩ng kính trong là 3,2 mm.  

ChuӼn b  ֗mӾu:  

Pha loãng mӾu th  ֹbԄng cách cho thêm m t֥ thԜ tích carbon 
disulfid tҼҺng ĽҼҺng.  

ņiԚu ki n֓: 

Pha tǫnh: SE-30, 3%  

Pha rԂn: Chromosorb AW-DMCS, 80-100 mesh  

Khí mang: Heli  

T c֝ Ľ֥ khí: 20 ml/min  

Nhi t֓ Ľ ֥ 

- C t֥: ChҼҺng tr³nh nhit֓ Ľ:֥ ngay sau khi bҺm mӾu, nhi t֓ Ľ ֥ 
c t֥ tŁng t ַ1000 (l°n ĽԒn 3000C, t c֝ Ľ֥ tŁng 100C/phút.   

- Nhi t֓ Ľ ֥bu n֟g bҺm: 3000C 

  ThԜ t²ch bҺm mӾu: 1 µl 

Chì - Th  ֹtheo JECFA monograph 1 - Vol.4. 

- X§c Ľn֗h bԄng k׃ thuԀt quang ph  ֡hӸp th  ֱnguyên t  ֹ thích 
h p֯ cho hàm lҼ֯ng quy Ľn֗h. L aֽ ch n֙ c  ֭ mӾu th  ֹ và 
phҼҺng ph§p chuӼn b  ֗mӾu d aֽ trên nguyên tԂc c aֳ phҼҺng 
pháp mô tӶ trong JECFA monograph 1 - Vol.4 phӺn các 
phҼҺng ph§p ph©n t²ch c¹ng c.ֱ 

6.2. ņ֗nh lҼ֯ng 
 

 
S  ֹ d nֱg ch  ֕ s  ֝ xà phòng hóa, tính % C40H62O19 theo công 
th cֵ:  

  
 Trong Ľ·  

SV = ch  ֕s  ֝xà phòng hóa 

Phλ hιng ngo΄i Sucrose acetat isobutyrat 



                                                                                     QCVN 4-22:2011/BYT 

 44 

 



                                                                                     QCVN 4-22:2011/BYT 

 45 

Phֱ lֱc 11 

YąU CӹU Kׂ THUӿT Vê PHһҹNG PHĆP THָ                                                               
ņ֜I V֦I ESTER CֲA GLYCEROL V֦I NHּA CĄY 

 

1. Tên khác, ch֕ s֝  Ester gum; 

INS 445 

2. ņ֗nh nghǫa  Ester ph cֵ h p֯ c aֳ triglycerol và diglycerol v i֧ các acid tַ
 ֣th¹ng thu ĽҼc֯ nh  ֩ quá trình trích ly g c֝ cây 

th¹ng l©u nŁm bԄng dung m¹i sau Ľ· ĽҼc֯ tinh chԒ trong 
h  ֓dung môi l n֛g-l n֛g. LoӴi tr  ַkh i֛ các yêu cӺu k׃ thuԀt 
này là các dӾn xuӸt c aֳ gum nh aֽ, d c֗h tiԒt ra t  ַ cây 
thông s n֝g, nh aֽ dӺu thông cao và sӶn phӼm ph  ֱc aֳ quá 
trình sӶn xuӸt b t֥ giӸy. SӶn phӼm cu i֝ cùng g m֟ có 90% 
acid nh aֽ và 10% chӸt trung tính (chӸt không acid). PhӺn 
acid nh aֽ là m t֥ ph cֵ h p֯ c aֳ c§c Ľn֟g phân acid 
monocarboxylic diterpenoid có công th cֵ th cֽ nghi m֓ ĽiԜn 
hình là C20H30O2, trong Ľ· th¨nh phӺn chính là acid abietic. 
Glycerol ester c aֳ nh aֽ g  ֣ thông ĽҼ֯c tinh chԒ bԄng 
phҼҺng ph§p bc֝ hҺi nҼc֧ hoԊc chҼng cӸt ngҼc֯ dòng.  

Mã sη C.A.S. 8050-30-4 

3. CӶm quan ChӸt rԂn m¨u v¨ng ĽԒn màu h  ֡phách nhӴt 

4. Chֵc nŁng Thành phӺn base trong kԌo cao su, chӸt nhȈ ho§, chӸt n֡ 
Ľ֗nh, chӸt Ľn֥, chӸt ĽiԚu ch n֕h hҼҺng liu֓ trong Ľ ֟u n֝g 

5. Y°u cӺu k׃ thuԀt 

5.1. ņ֗nh t²nh  

ņο tan Không tan trong nҼc֧, tan trong aceton 

HΈp thϋ hιng ngo΄i Ph  ֡h n֟g ngoӴi c aֳ l p֧ m n֛g mӾu ĽҼc֯ ĽԊt trên tӸm kali 
bromid tҼҺng nֵg v i֧ ph  ֡h n֟g ngoӴi ĽiԜn h³nh dҼi֧ Ľ©y 

Alcol nhϘa v¨ glycerol 

nhϘa 

PhӶi có phӶn nֵg ĽԊc trҼng caֳ alcol nh aֽ và glycerol 
nh aֽ.  

5.2. ņ֥ tinh khiԒt  

Kh¹ng c· mΜt nhϘa dΊu 

cao (L̿u huȢnh) 

ņӴt yêu cӺu (mô tӶ trong phӺn phҼҺng ph§p th)ֹ.  

TϜ trγng d (20, 25) : Kh¹ng ĽҼc֯ nh  ֛hҺn 0,935 khi x§c Ľn֗h trong 
dung d c֗h 50% trong d-limonen (97%, ĽiԜm sôi 175,5 - 
176,00C, d (20, 4) : 0,84) 

ņiΩm n·ng chΆy 82 ï 900C (mô trӶ trong phӺn PhҼҺng ph§p th)ֹ 

Chί sη acid 3 ï 9 

Chί sη hydroxyl 15 ï 45 (mô trӶ trong phӺn PhҼҺng ph§p th ֹ) 

Chì Kh¹ng ĽҼc֯ quá 2,0 mg/kg. 
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6. PhҼҺng ph§p thֹ  

6.1. ņ֗nh t²nh  

Alcol nhϘa v¨ 

glycerol nhϘa 

Các nhóm ester ph cֵ tӴp trong ester cֳ  ֣
th¹ng ĽҼc֯ kh  ֹ bԄng phӶn nֵg v i֧ m t֥ hydrid kim loӴi 
(natri bis (2-methoxy-ethoxy) nhôm dihydrid) trong dung 
d c֗h toluen ĽԜ tӴo thành m t֥ h n֣ h p֯ c aֳ alcol nh aֽ và 
glycerol nh aֽ. ChӸt kh  ֹdҼ sau Ľ· ĽҼc֯ thu  ׁphân bԄng 
dung d c֗h acid tӴo thành hai pha. SԂc ký khí c aֳ pha 
toluen tӴo ra m t֥ sԂc kĨ Ľ ֟c aֳ alcol nh aֽ cӸu thành ester 
nh aֽ g  ֣ thông và có thԜ phân bi t֓ v i֧ các ester gum và 
ester nh aֽ dӺu cao. Nh aֽ g  ֣ có thԜ phân bi t֓ ĽҼc֯ v i֧ 
nh aֽ dӺu cao d aֽ vào t  ׁ l  ֓c aֳ abietyl và dehydroabietyl 
alcol: trong nh aֽ g  ֣abietyl chiԒm Ҽu thԒ, trong khi nh aֽ 
dӺu cao, dehydroabietyl chiԒm Ҽu thԒ.  Nh aֽ g  ֣ có thԜ 
phân bi t֓ ĽҼc֯ v i֧ gum rosin d aֽ vào t  ׁl  ֓c aֳ isopimaryl 
và palustryl alcol: trong nh aֽ g  ֣ isopimaryl chiԒm Ҽu thԒ, 
trong khi gum rosin, palustryl chiԒm Ҽu thԒ. SԂc ký c aֳ pha 
trung t²nh trong nҼc֧ trên c t֥ khác kiԜm tra s  ֽ xuӸt hi n֓ 
c aֳ glycerol. 

ThiԒt b ,֗ d nֱg c :ֱ 

- SԂc kĨ kh² ĽҼc֯ trang b  ֗detector ion hoá ng n֙ l aֹ 

- C t֥ sԂc ký I: Column I: DB-1 methyl silicon (ngoӴi quan 
và liên kԒt chéo), c t֥ mao quӶn d¨i 15 m, ĽҼn֩g kính trong 
0,53 mm, dày 1,5 ɛm, dӶi nhi t֓ Ľ ֥60

 

- 300/3200C (Ví d :ֱ J 
& W Scientific Inc,. Cat. No. 125-1012). C· ĽҼn֩g dӾn 
bҺm hҺi nhanh, trcֽ tiԒp. 
- C t֥ sԂc ký II: : DB-Wax polyethyleneglycol (ngoӴi quan và 
liên kԒt chéo), c t֥ mao quӶn d¨i 15 m, ĽҼn֩g kính trong 
0,53 mm, dày 1,0 ɛm, dӶi nhi t֓ Ľ ֥20 - 2300C (Ví d :ֱ J & W 
Scientific Inc,. Cat. No. 125-7012).  

- B  ֥ghi: 0 ï 1V 

- Syringe: 1 ɛl 

- Pipet: 3,0 ml; 5,0 ml 

- Bình Erlenmeyer: 25 ml 

- L :֙ 17 ml 

- Cân ph©n t²ch: c©n ch²nh x§c ĽԒn 0,001 g 

- n֜g li tâm có vӴch Ľn֗h m cֵ: 15 ml 

- Máy li tâm: có thԜ ĽӴt t c֝ Ľ֥ 3.200 vòng/phút 

- Thanh khuӸy: ĽҼc֯ bao bԄng Teflon, k²ch thҼc֧ 1 inch 

- Máy khuӸy t  ַ

Hoá chӸt, thu c֝ th :ֹ 

- Toluen tinh khiԒt 

- Natri Vitride TM [ natri bis (2-methoxyethoxy) nhôm 
dihydrid, thҼn֩g xӸp x  ֕ 70% trong toluen (khoӶng 3,5 
mol/l)] (TԀp Ľo¨n ho§ chӸt Fluka ., Hauppage, NY, M׃). 
LӸy 10 ml cho v¨o b³nh Ľn֗h m cֵ dung tích 100 ml. Pha 
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ĽԒn thԜ tích 100 ml bԄng toluen và lԂc ĽԚu. 

- Dung d c֗h thu  ׁphân: Thêm t  ַt  ַ50 ml dung d c֗h H2SO4 
ĽԀm ĽԊc, tinh khiԒt v¨o 200 ml nҼc֧ cӸt Ľn֟g th i֩ khuӸy 
trong chԀu nҼc֧ Ľ§. Làm ngu i֥ t i֧ nhi t֓ Ľ ֥phòng. 

- Dung d c֗h phenolphthalein: 1% trong ethanol. 

- Dung d c֗h NaOH: Hoà tan 16 g NaOH trong 70 ï 80 ml 
nҼ֧c cӸt và làm ngu i֥ t i֧ nhi t֓ Ľ ֥phòng. Pha t i֧ 100 ml 
bԄng nҼc֧ cӸt và lԂc ĽԚu. ņԜ trong bình polyethylen. 

- 1, 4- Butandiol: 99% 

- Glycerol: 99% 

- Dung d c֗h n i֥ chuӼn: Cân 0,1 g 1, 4- butandiol cho vào 
b³nh Ľn֗h m cֵ dung tích 100 ml. Pha t i֧ thԜ tích 100 ml 
bԄng nҼc֧ cӸt và lԂc ĽԚu. 

- Dung d c֗h glycerol: Cân 0,1 g 1, 4- butandiol và 0,1 g 
glycerol cho v¨o b³nh Ľn֗h m cֵ dung tích 100 ml. Pha t i֧ 
thԜ tích 100 ml bԄng nҼc֧ cӸt và lԂc ĽԚu. 

ņiԚu ki n֓ chӴy sԂc ký khí: 

I (alcol nh aֽ) 

Nhi t֓ Ľ:֥ 

- C t֥: 1900C, ĽԆng nhi t֓ 

- ņӺu vào: 2500C 

- Detector: 2500C 

T c֝ Ľ֥ dòng: 

- Khí mang (He): 30 ml/phút tӴi 63 psi 

- H2: 30 ml/phút 

- Không khí: 240 ml/phút 

II (glycerol) 

Nhi t֓ Ľ:֥ 

- C t֥: ĽԊt theo chҼҺng tr³nh, 120 ï 2000C v i֧ t c֝ Ľ֥ 
60C/phút 

- ņӺu vào: 2500C 

- Detector: 2500C 

T c֝ Ľ֥ dòng: 

- Khí mang (He): 30 ml/phút tӴi 63 psi 

- H2: 30 ml/phút 

- Không khí: 240 ml/phút 

Cách tiԒn h¨nh I (Ľi֝ v i֧ nh aֽ): 

Cân 250 ï 300 mg mӾu cho vào bình Erlenmeyer dung tích 
25 ml có thanh khuӸy t .ַ Dùng pipet lӸy 5,0 ml toluen cho 
vào bình và khuӸy t  ַcho ĽԒn khi mӾu ĽҼc֯ hoà tan. LӸy 
5,0 ml Natri VitrideTM cho v¨o b³nh, ĽԀy nԂp bình và khuӸy 
trong 30 phút. M  ֫nԂp ra Ľn֟g th i֩ khuӸy, dùng pipet lӸy 
3,0 ml dung d c֗h thu  ׁphân cho vào bình. TiԒp t cֱ khuӸy 
trong 3 phút. ChuyԜn h n֣ h p֯ trong bình vào n֝g li tâm, 
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ĽԀy nԂp và lԂc ĽԚu. Cho thoát khí và li tâm v i֧ t c֝ Ľ֥ 2.800 
ï 3.200 v¸ng/ph¼t trong 5 ph¼t. BҺm 0,5 ɛl l p֧ trên vào 
thiԒt b  ֗sԂc ký khí v i֧ c§c ĽiԚu ki n֓ k׃ thuԀt Ľ« ĽԊt và ghi 
sԂc kĨ Ľ.֟ So sánh v i֧ các sԂc kĨ Ľ ֟ĽҼ֯c biԜu th  ֗phía 
dҼ֧i ĽԜ xác nhԀn th  ֵt  ֽth i֩ gian lҼu caֳ các alcol nh aֽ. 

Cách tiԒn h¨nh II (Ľi֝ v i֧ glycerol) 

Dung pipet hoԊc syringe hypodermic, loӴi b  ֛l p֧ toluen và 
m t֥ phӺn dung d c֗h nҼc֧ v¨ ĽԜ lӴi khoӶng 2 ml dung d c֗h 
nҼ֧c trong n֝g li tâm. Thêm 1 gi t֙ dung d c֗h 
phenolphthalein và trung hoà bԄng dung d c֗h NaOH. Các 
mu i֝ nhôm sԐ kԒt t aֳ. Dùng pipet lӸy 5 ml dung d c֗h n i֥ 
chuӼn cho vào n֝g, pha ĽԒn 15 ml bԄng nҼc֧ cӸt, ĽԀy 
nԂp, lԂc và li tâm v i֧ t c֝ Ľ֥ 2.800 ï 3.200 vòng/phút trong 
5 ph¼t. BҺm 1 ɛl d c֗h trong trên bԚ mԊt vào thiԒt b  ֗sԂc ký 
khí v i֧ c§c ĽiԚu ki n֓ k׃ thuԀt Ľ« ĽԊt và ghi sԂc kĨ Ľ.֟ BҺm 
1 ɛl dung d c֗h glycerol và ghi sԂc kĨ Ľ.֟ ņo c§c thi֩ gian 
lҼu caֳ bӸt kȢ các pic so v i֧ 1,4- butandiol. So sánh các 
th i֩ gian lҼu vi֧ th i֩ gian lҼu caֳ glycerol. 

6.2. ņ֥ tinh khiԒt  

Không có nhϘa dΊu cao 
(L̿u huȢnh) 

Khi các h p֯ chӸt h uֻ cҺ c· chaֵ lҼu huȢnh ĽҼc֯ gia nhi t֓ 
v i֧ s  ֽ có mԊt c aֳ natri format, lҼu huȢnh chuyԜn hoá 
th¨nh hydrogen sulfid ĽҼc֯ phát hi n֓ bԄng cách s  ֹd nֱg 
giӸy chì acetat. Phép th  ֹ dҼҺng t²nh cho thӸy vi c֓ s  ֹ
d nֱg nh aֽ dӺu cao thay cho nh aֽ g .֣ 

ThiԒt b ,֗ d nֱg c :ֱ 

- n֜g th :ֹ loӴi tiêu chuӼn, k²ch thҼc֧ 10 x 70 mm, làm 
bԄng thu  ׁtinh ch u֗ nhi t֓. 

- ņ¯n Bunsen: ThҼn֩g dùng c  ֭nh  ֛dӴng ng n֙ l aֹ nh  ֛

Hoá chӸt, thu c֝ th :ֹ 

- Dung d c֗h natri format: Hoà tan 20 g natri format tinh khiԒt 
(NaOOCH) trong 100 ml nҼc֧ cӸt. 

- GiӸy th  ֹchì acetat: dӴng thҼҺng mӴi có sԈn c aֳ hӺu hԒt 
các nhà cung cӸp hoá chӸt 

Cách tiԒn hành: 

Cân 40 ï 50 mg mӾu cho vào n֝g th  ֹ và thêm 1 -2 gi t֙ 
dung d c֗h natri format 20% (kh i֝ lҼ֯ng/thԜ t²ch). ņԜ dӶi 
giӸy th  ֹchì acetat trên mi n֓g n֝g th .ֹ Gia nhi t֓ n֝g th  ֹ
bԄng ng n֙ l aֹ cho ĽԒn khi kh·i ĽҼc֯ hình thành và tiԒp 
xúc v i֧ giӸy th .ֹ TiԒp t cֱ gia nhi t֓ trong 2 ï 5 phút. Không 
ĽҼ֯c c· Ľm֝ Ľen caֳ chì sulfid hình thành, nԒu c· Ľm֝ 
Ľen th³ chnֵg t  ֛ s  ֽ có mԊt c aֳ các h p֯ chӸt ch aֵ lҼu 
huȢnh. (Gi i֧ hӴn phát hi n֓: 50 mg/kg lҼu huȢnh). 
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ņiΩm n·ng chΆy ņiԜm nóng chӶy ĽҼc֯ Ľ֗nh nghǫa l¨ nhit֓ Ľ ֥tӴi Ľ· mt֥ Ľǫa 
mӾu ĽҼc֯ gi  ֻbên trong m t֥ chiԒc nhӾn nԄm ngang giӶm 
xu n֝g m t֥ khoӶng 25,4 mm dҼi֧ tr n֙g lҼn֯g c aֳ m t֥ cӺu 
thép khi mӾu ĽҼ֯c gia nhi t֓ v i֧ t c֝ Ľ֥ qui Ľn֗h trong chԀu 
cách th yֳ hoԊc cách glycerol. 

ThiԒt b :֗ 

ThiԒt b  ֗ĽҼ֯c minh hoӴ trong Hình 1 và Hình 2 g m֟ có các 
b  ֥phԀn ĽҼ֯c mô tӶ trong các phӺn dҼi֧ Ľ©y. 

ChiԒc nhӾn: ĽҼc֯ làm bԄng Ľn֟g thau phù h p֯ v i֧ kích 
thҼ֧c trình bày trong Hình 1a. NԒu cӺn, vòng có thԜ ĽҼ֯c 
gԂn bԄng cách hàn hoԊc cách khác thuԀn ti n֓ v i֧ m t֥ dây 
Ľ֟ng thau loӴi 13 B&S (ĽҼn֩g kính 0,06 ï 0,08 inch hoԊc 
1,52 ï 2,03 mm) ĽҼc֯ trình bày  ֫Hình 2a. 

QuӶ cӺu: thҼn֩g dùng quӶ cӺu ĽҼc֯ làm bԄng thép có 
ĽҼ֩ng kính 3/8 inch (9,53 mm), kh i֝ lҼ֯ng 3,45 ï 3,55 g. 

HҼ֧ng dӾn ch n֕h tâm quӶ cӺu: HҼ֧ ng dӾn ch n֕h tâm quӶ 
cӺu ĽҼc֯ làm Ľ֟ng thau và có hình dӴng, k²ch thҼc֧ 
chung ĽҼ֯c minh h a֙ trong Hình 1c, có thԜ ĽҼ֯c s  ֹd nֱg 
nԒu mu n֝. 

D nֱg c  ֱch aֵ: 

S  ֹd nֱg bình thu  ׁtinh ch u֗ nhi t֓ nhҼ cc֝ Griffin dӴng lùn 
dung t²ch 800 ml, ĽҼn֩g k²nh kh¹ng ĽҼc֯ nh  ֛hҺn 3,34 
inch (8,5 cm) và chiԚu sâu tính t  ַ Ľ§y ĽԒn phӺn loe ra 
kh¹ng ĽҼc֯ nh  ֛hҺn 5 inch (12,7 cm). 

D nֱg c  ֱgi  ֻchiԒc nhӾn và nhi t֓ kԒ: 

BӸt kȢ d nֱg c  ֱh uֻ hi u֓ nào phù h p֯ v i֧ các yêu cӺu sau 
d½ng ĽԜ gi  ֻvòng và nhi t֓ kԒ ĽԚu có thԜ ĽҼ֯c s  ֹd nֱg: (1) 
Vòng nhӾn có thԜ ĽҼ֯c gi  ֻ  ֫v  ֗trí nԄm ngang; (2) khi s  ֹ
d nֱg thiԒt b  ֗mô tӶ trong H³nh 1d, Ľ§y caֳ vòng tròn nԄm 
trên và cách tӸm nԄm ngang ph²a dҼi֧ 1 inch (25,4 mm), 
bԚ mԊt Ľ§y caֳ tӸm nԄm ngang cách ít nhӸt 0,5 inch (13 
mm) v¨ kh¹ng ĽҼc֯ quá 0,75 inch (18 mm) so v i֧ Ľ§y caֳ 
d nֱg c  ֱ ch aֵ  ֫ bên trên, chiԚu sâu c aֳ d c֗h l n֛g trong 
d nֱg c  ֱch aֵ kh¹ng ĽҼc֯ nh  ֛hҺn 4,0 inch (10,2 cm); (3) 
khi s  ֹd nֱg thiԒt b  ֗ĽҼa ra  ֫H³nh 1e, Ľ§y caֳ vòng tròn 
cách 1 inch (25,4 mm) so v i֧ Ľ§y caֳ d nֱg c  ֱch aֵ  ֫phía 
trên, v i֧ ĽiԜm dҼ֧i cùng c aֳ thanh ngh  ֕ĽԊt tr°n Ľ§y caֳ 
d nֱg c  ֱ ch aֵ và chiԚu sâu c aֳ d c֗h l n֛g trong d nֱg c  ֱ
ch aֵ kh¹ng ĽҼc֯ nh  ֛hҺn 4,0 inch (10,2 cm) nhҼ m¹ tӶ  ֫
Hình 1 a, b và c; (4) trong cӶ hai d nֱg c ,ֱ nhi t֓ kԒ ĽҼ֯c 
treo lên sao cho khoӶng cách t  ַĽ§y caֳ bӺu nhi t֓ kԒ ĽԒn 
Ľ§y caֳ chiԒc nhӾn khoӶng 0,5 inch (13 mm) nhҼng kh¹ng 
ĽҼ֯c chӴm vào nhӾn.  

Nhi t֓ kԒ thu  ׁngân: 

Ph  ֱ thu c֥ v¨o ĽiԜm nóng chӶy c aֳ mӾu, s  ֹ d nֱg hoԊc 
nhi t֓ kԒ ASTM  15C (-2 ĽԒn 800C) Ľi֝ v i֧ loӴi c· ĽiԜm 
nóng chӶy thӸp  hoԊc nhi t֓ kԒ ASTM 16C (30 - 2000C) Ľi֝ 
v i֧ loӴi c· ĽiԜm nóng chӶy cao . 
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 Máy khuӸy: 

S  ֹ d nֱg máy khuӸy thích h p֯ v i֧ t c֝ Ľ֥ 500 ï 700 
v¸ng/ph¼t. ņԜ ĽӶm bӶo phân tán nhi t֓ ĽԚu trong môi 
trҼ֩ng n·ng, hҼn֧g c aֳ tr cֱ quay n°n ĽӼy d c֗h l n֛g lên 
phía trên. (Xem Hình 2d ). 

ChuӼn b  ֗mӾu: 

LӸy mӾu ĽӴi di n֓ g m֟ các mӶnh v aַ m i֧ b  ֗v  ֭có bԚ mԊt 
chҼa b  ֗ oxy hoá. NӴo l p֧ trên bԚ mԊt mӾu ĽԜ thu các 
mӶnh v  ֭ngay trҼc֧ khi s  ֹd nֱg, tránh bao g m֟ các b t֥ 
m n֗ hoԊc b iֱ. LҼn֯g mӾu lӸy thҼn֩g ít nhӸt gӸp Ľ¹i lҼn֯g 
cӺn ĽԜ Ľֳ cho s  ֝chiԒc nhӾn yêu cӺu nhҼng kh¹ng ĽҼc֯ 
nh  ֛hҺn 40 g. Ngay sau Ľ· l¨m n·ng chӶy mӾu trong d nֱg 
c  ֱch aֵ sӴch, s  ֹd nֱg t  ֳsӸy, tӸm gia nhi t֓ hoԊc cách cát 
hoԊc cách dӺu ĽԜ ngŁn qu§ nhit֓ c cֱ b .֥ Tránh hình thành 
b t֙ khí trong mӾu nóng chӶy, kh¹ng ĽҼc֯ gia nhi t֓ trên 
nhi t֓ Ľ ֥cӺn thiԒt ĽԜ Ľ֡ mӾu d  ֑dàng mà không bao g m֟ 
b t֙ khí. Th i֩ gian tính t  ַlúc bԂt ĽӺu gia nhi t֓ cho ĽԒn lúc 
Ľ֡  mӾu kh¹ng qu§ 15 ph¼t. Ngay trҼc֧ khi Ľ ֡ĽӺy các 
chiԒc nhӾn, gia nhi t֓ mӾu trҼc֧ ĽԒn nhi t֓ Ľ ֥ tӴi Ľ· mӾu 
ĽҼ֯c r·t. Trong khi r·t, c§c v¸ng tr¸n ĽҼc֯ gi  ֻ trên tӸm 
Ľ֟ng thau. Rót mӾu v¨o c§c v¸ng tr¸n ĽԜ th aַ cho ngu i֥. 
Làm ngu i֥ ít nhӸt 30 ph¼t v¨ sau Ľ· cԂt b  ֛phӺn mӾu th aַ 
bԄng dao Ľ« hҺ n·ng hoԊc dao bay. S  ֹ d nֱg d nֱg c  ֱ
ch aֵ sӴch và m t֥ mӾu m i֧ nԒu phép th  ֹĽҼ֯c lԊp lӴi. 

Cách tiԒn hành: 

MӾu c· ĽiԜm nóng chӶy trên 800C: Rót glycerol vào bình 
thu  ׁtinh t i֧ Ľ ֥s©u kh¹ng ĽҼc֯ nh  ֛hҺn 4 inch (10,2 cm) 
v¨ kh¹ng ĽҼc֯ quá 4,25 inch (10,8 cm). Nhi t֓ Ľ ֥ban ĽӺu 
c aֳ chԀu là 320C. ņi֝ v i֧ nh aֽ thông (g m֟ cӶ nh aֽ g )֣, 
glycerol cӺn ĽҼc֯ làm ngu i֥ ĽԒn nhi t֓ Ľ ֥kh¹ng ĽҼc֯ nh  ֛
hҺn 450C dҼ֧i ĽiԜm nóng chӶy d  ֽ Ľo§n trҼc֧ nhҼng 
kh¹ng ĽҼc֯ thӸp hҺn 350C. V  ֗ trí tr cֱ c aֳ tr cֱ khuӸy gӺn 
thành sau c aֳ d nֱg c  ֱch aֵ, v i֧ c§c lҼi֭ dao không chӴm 
vào thành và phӺn dҼi֧ c aֳ c§nh dao c§ch Ľn֕h c aֳ vòng 
0,75 in (18 mm). Tr  ַ khi c· hҼn֧g dӾn ch n֕h tâm cӺu 
ĽҼ֯c s  ֹ d nֱg, làm lõm nhԌ  ֫ trung tâm c aֳ mӾu bԄng 
cách nhӸn quӶ cӺu hoԊc m t֥ que tr¸n Ľ« ĽҼc֯ hҺ n·ng 
dùng cho mӾu c nֵg, vào mӾu tӴi th i֩ ĽiԜm này. Treo vòng 
tròn có ch aֵ các mӾu trong chԀu glycerol ĽԜ bԚ mԊt dҼi֧ 
c aֳ v¸ng tr¸n ĽӺy cách bԚ mԊt c aֳ tӸm ngang thӸp hҺn l¨ 
1,0 inch (25,4 mm) (xem Hình 1d), ít nhӸt 0,5 inch (13 mm) 
và không quá 0,75 inch (18 mm)  ֫trên so v i֧ Ľ§y caֳ bình 
thu  ׁ tinh, hoԊc 1,0 inch (25,4 mm) trên so v i֧ Ľ§y caֳ 
d nֱg c  ֱ ch aֵ (xem H³nh 2e). ņԊt quӶ cӺu trong glycerol 
nhҼng kh¹ng ĽҼ֯c ĽԊt lên trên mӾu th .ֹ Treo nhi t֓ kԒ 
ASTM 16C trong glycerol sao cho Ľ§y bӺu c aֳ nhi t֓ kԒ 
c§ch Ľ§y chiԒc nhӾn khoӶng 0,5 inch (13 mm) nhҼng 
kh¹ng ĽҼc֯ chӴm vào chiԒc nhӾn. Duy trì nhi t֓ Ľ ֥ban ĽӺu 
c aֳ glycerol trong 15 ph¼t v¨ sau Ľ· d½ng kԌp thích h p֯ 
ĽԜ ĽԊt quӶ cӺu vào trung tâm bԚ mԊt trên c aֳ mӾu trong 
chiԒc nhӾn. BԂt ĽӺu khuӸy và tiԒp t cֱ khuӸy v i֧ t c֝ Ľ֥ 500 
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ï 700 v¸ng/ph¼t cho ĽԒn khi hoàn tӸt vi c֓ x§c Ľn֗h. Gia 
nhi t֓ theo t c֝ Ľ֥ tŁng nhit֓ Ľ ֥c aֳ glycerol 50C/phút, tránh 
Ӷnh hҼn֫g c aֳ cԊn bԄng cách s  ֹd nֱg các tӸm chԂn nԒu 
cӺn thiԒt. 

[Chú ý: T c֝ Ľ֥ tŁng nhit֓ sԐ kh¹ng Ľi֡ và sԐ kh¹ng ĽҼc֯ 
tính theo giá tr  ֗trung bình trong toàn b  ֥quá trình th .ֹ LoӴi 
b  ֛tӸt cӶ các phép th  ֹtrong Ľ· tc֝ Ľ֥ tŁng nhit֓ vҼt֯ quá 
± 0.5ºC cho bӸt kȢ qu§ tr³nh n¨o sau 3 ph¼t ĽӺu]. 

Ghi lӴi ĽiԜm nóng chӶy, chính là nhi t֓ Ľ ֥trên nhi t֓ kԒ tӴi 
Ľ· mӾu chӴm vào tӸm nԄm ngang ph²a dҼi֧ (xem Hình 
1d) hoԊc Ľ§y caֳ d nֱg c  ֱch aֵ (xem Hình 2e). Không hi u֓ 
ch n֕h thân nhi t֓ kԒ. 

MӾu c· ĽiԜm nóng chӶy dҼi֧ 800C: th cֽ hi n֓ theo cách 
tiԒn hành trên, ngoӴi tr  ַs  ֹd nֱg nhi t֓ kԒ ASTM 15C và s  ֹ
d nֱg nҼc֧ v aַ Ľun s¹i ĽҼc֯ làm mát t i֧ 50C tӴo môi 
trҼ֩ng nhi t֓. ņi֝ v i֧ nh aֽ thông (g m֟ cӶ nh aֽ g )֣, s  ֹ
d nֱg nҼ֧c ĽҼc֯ làm ngu i֥ ĽԒn nhi t֓ Ľ ֥kh¹ng ĽҼc֯ nh  ֛
hҺn 450C dҼ֧i ĽiԜm nóng chӶy d  ֽ Ľo§n trҼc֧ nhҼng 
kh¹ng ĽҼc֯ thӸp hҺn 50C. 

Chί sη hydroxyl Ch  ֕ s  ֝hydroxyl ĽҼc֯ Ľ֗nh nghǫa l¨ s ֝mg KOH dùng ĽԜ 
trung hoà carbamat sulfonyl có khӶ nŁng kԒt h p֯ v i֧ các 
nhóm hydroxyl trong 1 g mӾu. Các nhóm hydroxyl trong 
h p֯ chӸt h uֻ cҺ phӶn nֵg nhanh v i֧ p ï toluensulfonyl 
isocyanat dҼ (p - TSI) trong dung m¹i trҺ ĽԜ tӴo thành 
carbamat sulfonyl. Sau phӶn nֵg c aֳ thu c֝ th  ֹ dҼ vi֧ 
nҼ֧c tӴo thành p ï toluensulfonamid, carbamat sulfonyl có 
t²nh acid ĽҼc֯ chuӼn Ľ֥ bԄng tr cֽ quan hoԊc thiԒt b  ֗
chuӼn Ľ֥ bԄng dung d c֗h KOH trong methanol, phát triԜn 
ĽiԜm tҼҺng ĽҼҺng bԄng Ľo thԒ hoԊc bԄng ch  ֕ th  ֗ màu. 
Các hi u֓ ch n֕h ĽҼc֯ th cֽ hi n֓ Ľ֝i v i֧ mӾu trԂng và s  ֽcó 
mԊt c aֳ bӸt kȢ các h p֯ chӸt có tính acid. 

ThiԒt b ,֗ d nֱg c :ֱ 

- ThiԒt b  ֗chuӼn Ľ֥ t  ֽĽ֥ng: s  ֹd nֱg thang Ľo pH 0 ï 14, 
ĽԊt  ֫t c֝ Ľ֥ 4 (khoӶng 2 ml/phút) và m t֥ buret 20 ml. 

- ņi֓n c cֽ thu  ׁtinh 

- ņi֓n c cֽ calomel 

- Bình Erlenmeyer: dung tích 250 ml có kh p֧ n i֝ thu  ׁtinh 
hình tròn 

- Sinh hàn Allihn: dài 300 mm có kh p֧ n i֝ thu  ׁ tinh hình 
tròn kh p֧ v i֧ bình Erlenmeyer. 

Hoá chӸt, thu c֝ th :ֹ 

- Acid benzoic, ĽӴt tiêu chuӼn chӸt chuӼn g c֝ 

- Methanol, tinh khiԒt, dӴng khan 

- Toluen, tinh khiԒt, Ľ« sӸy khô qua rây phân t  ֹ3 Å 

- KOH 0,1 N pha trong methanol: Hoà tan 7 g KOH trong 1 
lít methanol.  

ChuӼn hoá bԄng c§ch c©n ch²nh x§c ĽԒn 0,0001 g, khoӶng 
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0,12 g acid benzoic vào c c֝ dung tích 150 ml. Cho thanh 
khuӸy t  ַvà 80 ml h n֣ h p֯ toluen/methanol theo t  ׁ l  ֓1/1. 
KhuӸy ĽԚu dung d c֗h trong khi chuӼn Ľ֥  v i֧ dung d c֗h 
KOH trong methanol. Dung d c֗h KOH cӺn phӶi cho xu n֝g 
dҼ֧i bԚ mԊt c aֳ dung d c֗h, c§ch xa Ľin֓ c cֽ. Tính toán 
n n֟g Ľ ֥dung dich KOH trong methanol d aֽ theo phҼҺng 
trình tính to§n ĽҼc֯ biԜu th  ֗dҼ֧i Ľ©y. 

- Tetrahydrofuran (THF): sӸy qua Ľ°m v¨ cho qua rây phân 
t  ֹ3 Å 

- p-Toluenesulfonyl isocyanat (p-TSI)  

- Dung d c֗h p-Toluenesulfonyl isocyanat: khoӶng 0,22 M 
hoԊc 4,5 mEq/20 ml dung d c֗h. Dùng pipet lӸy 15 ml p-
Toluenesulfonyl isocyanat (p-TSI)  cho vào 500 ml 
tetrahydrofuran (THF) khô và lԂc ĽԚu. 

Chú ý: 

Vì isocyanat có bӶn chӸt rӸt Ľ֥c nên khi chuӼn b  ֗ và s  ֹ
d nֱg dung d c֗h isocyanat phӶi ĽҼc֯ tiԒn hành trong t  ֳh t֝. 
CӺn phӶi Ľeo gŁng tay khi cӺm vào isocyanat và dung d c֗h 
c aֳ isocyanat ĽԜ tránh tiԒp xúc v i֧ da. 

- Dung d c֗h ch  ֕ th  ֗ bromocresol Ľ֛  tía: cho 0,1 g 
bromocresol Ľ֛  tía vào 18,5 ml dung d c֗h NaOH 0,1 N và 
pha t i֧ thԜ tích 250 ml bԄng nҼc֧ cӸt. 

Cách tiԒn hành: 

Cân 1 - 1,5 g mӾu ch²nh x§c ĽԒn 0,0001 g cho vào bình 
Erlenmeyer kh¹ dung t²ch 250 ml ĽҼc֯ n i֝ v i֧ kh p֧ n i֝ 
thu  ׁ tinh hình tròn. Dùng pipet lӸy 10 ml dung d c֗h THF 
khô cho vào bình và hoà tan mӾu. Dùng pipet lӸy 20 ml 
dung d c֗h p ï TSI cho vào bình và lԂc ĽԚu. Cho vài hӴt Ľ§ 
b t֙, n i֝ v i֧ sinh h¨n v¨ ĽԜ bình trên tӸm gia nhi t֓. Gia 
nhi t֓ ĽԒn khi sôi v i֧ sinh hàn ngҼ֯c trong 10 phút. Trong 
qu§ tr³nh chҼng cӸt b  ֡sung th°m nҼc֧ thích h p֯ qua sinh 
hàn: 

MӾu trԂng 

MӾu th  ֹ

ChuӼn Ľ֥  v i֧ ch  ֕th  ֗màu 

2 

2 

ChuӼn Ľ֥  bԄng Ľo thԒ 

1 

1 

LӸy bình và sinh hàn ra kh i֛ tӸm gia nhi t֓ và ĽԜ ngu i֥ t i֧ 
nhi t֓ Ľ ֥phòng. R aֹ sinh hàn bԄng 5 ml THF. Tháo sinh 
hàn ra kh i֛ bình và chuyԜn toàn b  ֥phӺn d c֗h trong bình 
vào c c֝ dung tích 150 ml v i֧ s  ֽ tr  ֯giúp c aֳ 50 ml THF. 
Cho thanh khuӸy t  ַv¨ nh¼ng c§c Ľin֓ c cֽ vào hoԊc thêm 
20 gi t֙ dung d c֗h ch  ֕ th .֗ V aַ khuӸy v aַ chuӼn Ľ֥  bԄng 
thiԒt b  ֗chuӼn Ľ֥ Ľo thԒ hoԊc chuӼn Ľ֥  v i֧ ch  ֕th  ֗màu tr cֽ 



                                                                                     QCVN 4-22:2011/BYT 

 53 

quan v i֧ dung d c֗h KOH trong methanol. Dung d c֗h KOH 
cӺn phӶi cho xu n֝g dҼi֧ bԚ mԊt c aֳ dung d c֗h cách xa 
Ľi֓n c cֽ. X§c Ľn֗h thԜ tích dung d c֗h KOH Ľ« d½ng ĽԜ 
chuӼn Ľ֥ mӾu th  ֹvà chuӼn Ľ֥ mӾu trԂng ĽҼc֯ th cֽ hi n֓ 
qua tӸt cӶ c§c bҼc֧ tiԒn hành trên. 

Tính kԒt quӶ: 

N n֟g Ľ ֥c aֳ dung d c֗h KOH trong methanol (N): 

 

Trong Ľ·: 

W: Kh i֝ lҼ֯ng acid benzoic 

122,1: ņҼҺng lҼn֯g c aֳ acid benzoic 

KOH: S  ֝ml dung d c֗h KOH trong methanol d½ng ĽԜ chuӼn 

Ch  ֕s  ֝hydroxyl trong mӾu: 

 

Trong Ľ·: 

A: S  ֝ml dung d c֗h KOH d½ng ĽԜ chuӼn Ľ֥  mӾu th  ֹ

B: S  ֝ml dung d c֗h KOH d½ng ĽԜ chuӼn Ľ֥  mӾu trԂng 

N: N n֟g Ľ ֥dung d c֗h KOH trong alcol 

56,1: S  ֝mg KOH/mEq 

AV: Ch  ֕s  ֝acid 

Asen ChuӼn b  ֗dung d c֗h mӾu nhҼ sau: C©n ch²nh x§c 1 g mӾu 
v¨ cho v¨o b³nh Kjeldahl, ĽԊt ĽӺu mút n֝g c aֳ bình trong 
quӶ bӺu b c֝ hҺi ĽҼc֯ gԂn v i֧ m§y h¼t nҼc֧, thêm 5 ml 
dung d c֗h H2SO4 và 4 ml dung d c֗h hydrogen peroxyd 30% 
và phá mӾu trên ng n֙ l aֹ nh .֛ TiԒp t cֱ thêm 2 ml peroxyd 
trong 2 lӺn, ĽԜ phӶn nֵg lԂng cԊn gi aֻ hai lӺn thêm cho 
ĽԒn khi tӸt cӶ chӸt h uֻ cҺ b ֗phá hu ,ׁ khói c aֳ acid H2SO4 
b c֝ ra mӴnh và dung d c֗h tr  ֫ lên không màu. Duy trì các 
ĽiԚu ki n֓ ôxy hoá tӴi tӸt cӶ các th i֩ ĽiԜm trong quá trình 
phá mӾu bԄng cách b  ֡ sung peroxyd m i֣ khi h n֣ h p֯ 
chuyԜn màu nâu hoԊc t i֝ m¨u. (LҼn֯g peroxyd cӺn ĽԜ phá 
hoàn toàn mӾu sԐ thay Ľi֡ nhҼng trong mt֥ s  ֝trҼ֩ng h p֯ 
m cֵ t i֝ Ľa c· thԜ l¨ 200 ml, ĽiԚu này ph  ֱthu c֥ vào trӴng 
thái t  ֽnhiên c aֳ mӾu). Làm ngu i֥, ch¼ Ĩ th°m 10 ml nҼc֧, 
lӴi cho b c֝ hҺi ĽԒn khi tӴo thành khói mӴnh và làm ngu i֥. 
ChuyԜn dung d c֗h t i֧ bình tӴo arsin, r aֹ bình Kjeldahl và 
quӶ bӺu bԄng nҼc֧, thêm nҼ֧c r aֹ vào bình và pha t i֧ 35 
ml bԄng nҼc֧. Dung d c֗h này phӶi Ľ§p nֵg ĽҼc֯ các yêu 
cӺu c aֳ Gi i֧ hӴn th  ֹarsenic. 

Chì Cân chính xác 5 g mӾu v¨ cho v¨o Ľǫa s ֵhoԊc bát s ,ֵ Ľun 
trên tӸm gia nhi t֓ cho ĽԒn khi than ho§ ho¨n to¨n, sau Ľ· 
gia nhi t֓ trong lò nung  ֫ 4800C 8 gi  ֩ hoԊc qua Ľ°m, ĽԜ 
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ngu i֥. Thêm cӼn thԀn 5 ml acid nitric, l¨m bay hҺi ĽԒn khô 
trên tӸm gia nhi t֓, sau Ľ· nung trong lò nung  ֫ 4800C 
trong 15 phút, và làm ngu i֥. Tr²ch ly tro trong 10 ml nҼc֧ 
trong 2 lӺn, l c֙ m i֣ phӺn d c֗h chiԒt vào m t֥ bình gӴn. L c֙ 
qua bӸt kȢ chӸt không tan trên d nֱg c  ֱl c֙ bԄng 6 ml dung 
d c֗h amoni citrat TS, 2 ml hydroxylamin hydrochlorid TS và 
5 ml nҼc֧, thêm nҼ֧c r aֹ Ľ« ĽҼc֯ l c֙ vào bình gӴn. TiԒp 
t cֱ theo hҼn֧g dӾn trong phӺn Cách tiԒn hành trong th  ֹ
Gi i֧ hӴn, bԂt ĽӺu v i֧ ñThêm 2 gi t֙ phenol Ľ ֛TS .... vào 
bình gӴnò, s ֹ d nֱg 10 ɛg ion chì (Pb) trong mӾu Ľ֝i 
ch nֵg. 

Phλ hιng ngo΄i Glycerol c aֳ nh aֽ g  ֣thông 

 

SΔc kĨ kh² cύa c§c alcol 
nhϘa th¹ng 
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ThiΥt bα, dϋng cϋ - ņiΩm 
n·ng chΆy 

 

Hình 1 

 

 

Hình 2 
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Phֱ lֱc 12 

YąU CӹU Kׂ THUӿT Vê PHһҹNG PHĆP THָ                                                               
ņ֜I V֦I DINATRI DIPHOSPHAT 

 

1. T°n kh§c, ch֕ s֝  Disodium pyrophosphate; Disodium dihydrogen 
diphosphate; acid sodium pyrophosphate. 

INS 450i 

MTDI=70mg/kg thԜ tr n֙g tính cho Phospho t  ַcác ngu n֟ 
th cֽ phӼm 

2. ņ֗nh nghǫa   

T°n h·a hγc Disodium dihydrogen diphosphate; Disodium dihydrogen 
pyrophosphate 

Chί sη C.A.S. 7758-16-9 

C¹ng thϐc h·a hγc DӴng khan: Na3H2P2O7 

Khηi l̿ωng ph©n tϔ 221,94 

3. CӶm quan DӴng tinh thԜ hoԊc hӴt màu trԂng. 

4. Chֵc nŁng ChӸt nhȈ h·a, Ľm֓, chӸt tӴo ph cֵ kim loӴi, chӸt tӴo x p֝ 

5. Y°u cӺu k׃ thuԀt 

5.1. ņ֗nh t²nh  

ņο tan  Tan trong nҼc֧. 

pH 3,7-5,0 (dung d c֗h 1/100). 

Natri PhӶi có phӶn nֵg ĽԊc trҼng caֳ natri. 

Phosphat PhӶi có phӶn nֵg ĽԊc trҼng caֳ phosphat.  

5.2. ņ֥ tinh khiԒt  

GiΆm khηi l̿ωng khi sΈy 

khô 

Kh¹ng ĽҼc֯ quá 0,5% (105oC trong 4 gi )֩ 

C§c chΈt kh¹ng tan trong 

n̿ρc 

Kh¹ng ĽҼc֯ quá 1%. 

Fluorid Kh¹ng ĽҼc֯ quá 10,0 mg/kg  

Arsen Kh¹ng ĽҼc֯ quá 3,0 mg/kg  

Chì Kh¹ng ĽҼc֯ quá 4,0 mg/kg  

5.3. H¨m lҼ֯ng 

Na2H2P2O7 

DӴng khan, hemihydrat và monohydrat: không thӸp hҺn 
97,0% tính theo chԒ phӼm khan. 

DӴng dodecahydrat: không thӸp hҺn 92,0% t²nh theo chԒ 
phӼm sau khi nung. 

6. PhҼҺng ph§p thֹ 
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6.1. ņ֥ tinh khiԒt  

C§c chΈt kh¹ng tan trong 

n̿ρc 

Hòa tan 10 g mӾu th  ֹtrong 100 ml nҼc֧ nóng. L c֙ qua 
m t֥ chén l c֙ Ľ« c©n b³. Raֹ cԊn không tan trên chén l c֙ 
bԄng nҼc֧ nóng. SӸy khô tӴi (105oC trong 2 gi )֩. ņԜ ngu i֥ 
và cân. 

6.2. ņ֗nh lҼ֯ng C©n 400mg (ch²nh x§c ĽԒn mg) mӾu th  ֹĽ« ĽҼc֯ sӸy khô 
trҼ֧c tӴi (105oC trong 4 gi )֩, hòa tan trong 100 ml nҼ֧c 
trong c c֝ 400 ml. Ch n֕h pH dung d c֗h vԚ 3,8 bԄng dung 
d c֗h acid hydrocloric loãng (TS) hoԊc dung d c֗h natri 
hydroxyd (TS), dùng pH kԒ ĽԜ x§c Ľn֗h pH dung d c֗h. Sau 
Ľ· th°m 50 ml dung d c֗h kԐm sulfat (125 g ZnSO4.7H2O 
h¸a tan trong nҼc֧, pha lo«ng ĽԒn Ľֳ 1000ml, l c֙ và ch n֕h 
pH vԚ 3,8), ĽԜ yên trong khoӶng 2 phút. ChuӼn Ľ֥ acid 
ĽҼ֯ c giӶi phóng bԄng dung d c֗h natri hydroxyd 0,1 N ĽԒn 
khi pH dung d c֗h lӴi tr  ֫ vԚ 3,8. Sau m i֣ lӺn thêm natri 
hydroxyd gӺn ĽԒn ĽiԜm tҼҺng ĽҼҺng, cӺn ĽԜ m t֥ th i֩ gian 
ĽԜ nԒu có kԒt t aֳ kԐm hydroxyd thì kԒt t aֳ có thԜ tan hԒt. 

M i֣ ml natri hydroxyd 0,1 N tҼҺng ĽҼҺng vi֧ 11,10mg 
Na2H2P2O7. 
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Phֱ lֱc 13 

YąU CӹU Kׂ THUӿT Vê PHһҹNG PHĆP THָ                                                               
ņ֜I V֦I CALCI POLYPHOSPHAT 

 

1. T°n kh§c, ch֕ s֝  INS 452iv 

MTDI=70mg/kg thԜ tr n֙g tính cho phospho t  ַcác ngu n֟ 
th cֽ phӼm  

2. ņ֗nh nghǫa  H n֣ h p֯ d  ֗thԜ c aֳ các mu i֝ calci c aֳ acid polyphosphoric 
có công th cֵ chung là Hn+2PnOn+1. 

3. CӶm quan Tinh thԜ hoԊc b t֥ không mùi, không màu. 

4. Chֵc nŁng ChӸt nhȈ h·a, ChӸt gi  ֻӼm, chӸt tӴo ph cֵ kim loӴi, chӸt 
tӴo kԒt cӸu.  

5. Y°u cӺu k׃ thuԀt 

5.1. ņ֗nh t²nh  

ņο tan ThҼ֩ng kh¹ng tan ho¨n to¨n trong nҼc֧, tan trong môi 
trҼ֩ng acid. 

Phosphat  PhӶi có phӶn nֵg ĽԊc trҼng caֳ phosphat. 

Calci PhӶi có phӶn nֵg ĽԊc trҼng caֳ calci (D c֗h th  ֹ chuӼn b  ֗
nhҼ trong phӺn th  ֹphosphat)  

5.2. ņ֥ tinh khiԒt  

GiΆm khηi l̿ωng khi nung Kh¹ng ĽҼc֯ quá 2%. SӸy tӴi 105o trong 4 g  ֩sau Ľ· nung 
tӴi 550o trong 30 phút.  

Phosphat vòng Kh¹ng ĽҼc֯ qu§ 8% t²nh theo h¨m lҼn֯g P2O5. 

Fluorid Kh¹ng ĽҼc֯ quá 10,0 mg/kg. 

Arsen Kh¹ng ĽҼc֯ quá 3,0 mg/kg. 

Chì Kh¹ng ĽҼc֯ quá 4,0 mg/kg. 

5.3. H¨m lҼ֯ng P2O5 Kh¹ng ĽҼc֯ thӸp hҺn 50,0% v¨ kh¹ng ĽҼc֯ quá 71,0% 
P2O5 tính theo chԒ phӼm sau khi nung. 

6. PhҼҺng ph§p thֹ 

6.1. ņ֗nh t²nh  

Phosphat  Cân 0,5g mӾu, tr n֥ v i֧ 10ml acid nitric v¨ 50ml nҼc֧. ņun 
sôi trong 30 phút và làm mát. Dung d c֗h n¨y ĽҼc֯ s  ֹd nֱg 
làm d c֗h th .ֹ 

6.2. ņ֥ tinh khiԒt  

Arsen - Th  ֹtheo hҼn֧g dӾn tӴi JECFA monograph 1 - Vol.4 - 
phҼҺng ph§p II,. 

- Hòa tan 1 g mӾu th  ֹ trong 15 ml dung d c֗h acid 
hydrocloric loãng (TS), thêm 20 ml nҼc֧, dung d c֗h này 
ĽҼ֯c s  ֹd nֱg làm d c֗h th )ֹ. 
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Chì   - Th  ֹtheo JECFA monograph 1 - Vol.4. 

- X§c Ľn֗h bԄng k׃ thuԀt quang ph  ֡ hӸp th  ֱ nguyên t  ֹ
thích h p֯ cho h¨m lҼn֯g quy Ľn֗h. L aֽ ch n֙ c  ֭mӾu th  ֹ
v¨ phҼҺng ph§p chuӼn b  ֗ mӾu d aֽ trên nguyên tԂc c aֳ 
phҼҺng ph§p m¹ tӶ trong JECFA monograph 1 - Vol.4 
phӺn c§c phҼҺng ph§p ph©n t²ch c¹ng c.ֱ 

6.3. ņ֗nh lҼ֯ng Cân khoӶng 300 mg mӾu th ,ֹ ch²nh x§c ĽԒn mg, hòa tan 
trong 15 ml acid nitric và 30 ml nҼ֧c cӸt. ņun s¹i trong 
khoӶng 30 phút, pha loãng v i֧ nҼc֧ ĽԒn 100 ml. ņun n·ng 
ĽԒn 60oC, th°m lҼn֯g dҼ dung dc֗h amoni molybdat (TS) 
v¨ Ľun  ֫ 50oC trong 30 phút. L c֙ và r aֹ t aֳ bԄng acid 
nitric loãng (dung d c֗h 1/36), tiԒp theo bԄng dung d c֗h kali 
nitrat (1/100) ĽԒn khi d c֗h r aֹ không còn acid v i֧ quȢ tím. 
Hòa tan t aֳ trong 50 ml dung d c֗h natri hydroxyd 1N, thêm 
dung d c֗h phenolphtalein (TS) và chuӼn Ľ֥ lҼ֯ng natri 
hydroxyd dҼ bԄng acid sulfuric 1N.  

M i֣ ml dung d c֗h natri hydroxyd 1 N tҼҺng ĽҼҺng vi֧ 
3,086mg P2O5. 
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Phֱ lֱc 14 

YąU CӹU Kׂ THUӿT Vê PHһҹNG PHĆP THָ                                                               
ņ֜I V֦I CĆC MU֜I CֲA CĆC ACID B£O 

 

1. T°n kh§c, ch֕ s֝  Salts of fatty acids  

INS 470  

ADI ñkh¹ng gi i֧ hӴnò 

2. ņ֗nh nghǫa  Các sӶn phӼm này ch aֵ mu i֝ calci, kali và natri c aֳ các acid 
myristic, oleic, palmitic, stearic hoԊc h n֣ h p֯ các acid này 
thu ĽҼc֯ t  ַm  ֭và dӺu Łn. SӶn phӼm thҼҺng mӴi c¸n ĽҼc֯ 
phân loӴi d aֽ trên: 

- Ch  ֕s  ֝xà phòng hóa; 

- ņiԜm Ľ¹ng ĽԊc c aֳ c§c acid b®o thu ĽҼc֯ t  ַmӾu th ;ֹ 

- Ch  ֕s  ֝iod; 

- CԊn còn lӴi sau khi nung bao g m֟ cӶ h¨m lҼn֯g các 
cation; 

-   ņ֥  Ӽm.    

3. CӶm quan  Tinh thԜ rԂn hoԊc n aֹ rԂn, bóng, màu trԂng hoԊc vàng nhӴt, 
hoԊc b t֥ màu trԂng hoԊc trԂng vàng. 

  

4. Chֵc nŁng ChӸt ch n֝g Ľ¹ng v·n, ChӸt nhȈ h·a.  

5. Y°u cӺu k׃ thuԀt 

5.1. ņ֗nh t²nh  

ņ֥ tan Các mu i֝ kali và natri tan trong nҼc֧ và ethanol, các mu i֝ 
calci kh¹ng tan trong nҼc֧, ethanol và ether. 

Cation  PhӶi có phӶn nֵg ĽԊc trҼng caֳ cation.  

Th¨nh phΊn acid b®o  PhӶi có phӶn nֵg ĽԊc trҼng caֳ thành phӺn acid béo  

5.2. ņ֥ tinh khiԒt  

C§c acid b®o tϘ do  Kh¹ng ĽҼc֯ quá 3%  

C§c chΈt kh¹ng x¨ 

phòng hóa 

Kh¹ng ĽҼc֯ quá 2 %. 

Chì  Kh¹ng ĽҼc֯ quá 2,0 mg/kg. 

5.3. H¨m lҼ֯ng Không thӸp hҺn 95 % tn֡g các mu i֝ acid béo, tính theo kh i֝ 
lҼ֯ng khô. 

6. PhҼҺng ph§p thֹ 

6.1. ņ֗nh t²nh  

Cation  ņun n·ng 1 g mӾu th  ֹv i֧ h n֣ h p֯ g m֟ 25 ml nҼc֧ và 5 ml 
acid hydrocloric. Các acid béo tӴo thành n i֡ trên bԚ mԊt 
thành m t֥ l p֧ rԂn hoԊc dӺu, tan trong hexan. Sau khi làm 



                                                                                     QCVN 4-22:2011/BYT 

 61 

ngu i֥, gӴn lӸy l p֧ nҼc֧ v¨ cho bay hҺi ĽԒn khô. Hòa tan 
chӸt rԂn còn lӴi trong nҼc֧ và th  ֹcác cation thích h p֯.    
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Thành phΊn acid b®o  S  ֹd nֱg phҼҺng ph§p Ľn֗h lҼn֯g ĽԜ Ľ֗nh tính riêng các acid 
béo có trong thành phӺn c aֳ mӾu. Các acid béo chiԒm lҼn֯g 
l n֧ nhӸt phӶi phù h p֯ v i֧ c§c acid ĽҼc֯ ĽҼa ra tr°n nh«n 
sӶn phӼm.  

6.2. ņ֥ tinh khiԒt   

C§c acid b®o tϘ do  X§c Ľn֗h các acid béo t  ֽ do theo hҼn֧g dӾn trong phӺn 
PhҼҺng ph§p x§c Ľn֗h Acid béo t  ֽdo. T²nh h¨m lҼn֯g acid 
béo t  ֽdo, s  ֹd nֱg h  ֓s  ֝tҼҺng ĽҼҺng (e)  tҼҺng ĽҼҺng vi֧ 
1/10 kh i֝ lҼn֯g phân t  ֹc aֳ mu i֝. 

C§c chΈt kh¹ng x¨ 

phòng hóa   

Các chӸt không xà phòng hóa là toàn b  ֥lҼ֯ng sӶn phӼm có 
mԊt trong các chӸt b®o sau khi ĽҼc֯ xà phòng hóa v i֧ các 
hydroxyd kim loӴi kiԚm và chiԒt bԄng m t֥ dung môi nhӸt 
Ľ֗nh, vӾn kh¹ng bay hҺi trong c§c ĽiԚu ki n֓ x§c Ľn֗h c aֳ 
phép th .ֹ   

Các chӸt này bao g m֟ các lipid có ngu n֟ g c֝ t  ֽnhi°n nhҼ 
c§c sterol, c§c rҼu֯ no mӴch d¨i hҺn, c§c phӼm màu và các 
hydrocarbon cȈng nhҼ bӸt kȢ m t֥ tӴp chӸt kh¹ng bay hҺi 
nào  ֫1030C có mԊt trong sӶn phӼm. 

 Cân khoӶng 5 g mӾu th  ֹ(ch²nh x§c ĽԒn 0,01g) Ľ« ĽҼc֯ 
tr n֥ ĽԚu vào bình cӺu Ľ§y tr¸n 250 ml. Th°m 50 ml dung 
d c֗h kali hydroxyd ~ 0,5 N và thêm m t֥ ²t Ľ§ bt֙. GԂn bình 
vào sinh hàn h i֟ lҼu, Ľun sôi nhԌ trong 1 gi .֩ Ng nַg Ľun. 
Th°m 100 ml nҼc֧ cӸt qua ĽӺu sinh hàn và lԂc. 

Sau khi làm mát, chuyԜn dung d c֗h vào ph u֑ tách. Tráng r aֹ 
b³nh v¨ Ľ§ bt֙ vài lӺn bԄng diethyl ether (dùng khoӶng 100 
ml) v¨ Ľ ֡ d c֗h r aֹ vào ph u֑ t§ch. ņ·ng n¼t v¨ lԂc mӴnh 
trong 1 ph¼t, ĽԚu ĽԊn xӶ áp suӸt bԄng cách lԀt ngҼc֯ ph u֑ 
tách và m  ֫khóa vòi. 

ņԜ yên ph u֑ t§ch cho ĽԒn khi 2 pha hòan toàn tách l p֧. Sau 
Ľ· r¼t lӸy càng tri t֓ ĽԜ càng t t֝ dung d c֗h xà phòng vào ph u֑ 
tách th  ֵ2.  

 ChiԒt dung d c֗h xà phòng trong ethanol thêm hai lӺn n aֻ, 
m i֣ lӺn v i֧ 100 ml diethyl ether theo cách trên. G p֥ 3 d c֗h 
chiԒt ether vào 1 ph u֑ tách có sԈn 40 ml nҼc֧. 

  NhԌ nhàng quay tròn ph u֑ tách ch aֵ d c֗h chiԒt và 40 ml 
nҼ֧c. NԒu lԂc quá mӴnh trong giai ĽoӴn n¨y, nhȈ tҼҺng c· 
thԜ h³nh th¨nh. ņԜ h n֣ h p֯ tách l p֧ hoàn toàn và rút b  ֛l p֧ 
nҼ֧c  ֫dҼ֧i. R aֹ l p֧ ether hai lӺn n aֻ v i֧ 40 ml nҼc֧, lԂc 
ĽԚu và loӴi b  ֛l p֧ nҼc֧  ֫dҼ֧i sau khi h n֣ h p֯ Ľ« ph©n lp֧. 
V i֧ m i֣ dung d c֗h r aֹ rút ra ĽԒn khi ch  ֕ còn khoӶng 2 ml, 
sau Ľ· quay tr¸n phu֑ tách quanh tr cֱ, Ľi֯ vài phút, rút b  ֛
phӺn t§ch ra, Ľ·ng kh·a v¸i khi ether bԂt ĽӺu chӶy qua l  ֣
c aֳ khóa vòi. 

R aֹ dung d c֗h ether nhiԚu lӺn bԄng 40 ml dung d c֗h kali 
hydroxyd, 40 ml nҼc֧, r aֹ thêm m t֥ lӺn bԄng 40 ml dung 
d c֗h kali hydroxyd, sau Ľ· raֹ ít nhӸt 2 lӺn n aֻ bԄng 40 ml 
nҼ֧c. Liên t cֱ r aֹ bԄng nҼc֧ cho ĽԒn khi dung d c֗h hԒt 
màu h n֟g khi th  ֹbԄng ch  ֕th  ֗là dung d c֗h phenophthalein.        
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 ChuyԜn toàn lҼ֯ng t nַg ít m t֥ dung d c֗h ether qua cu n֝g 
c aֳ ph u֑ tách vào bình cӺu kh¹ v¨ Ľ« c©n b³ khi֝ lҼn֯g 
ch²nh x§c ĽԒn 0,0001 g. 

 L¨m bay hҺi dung m¹i bԄng cách cӸt trong bԜ cách th yֳ. 
Thêm 5 ml aceton và loӴi b  ֛ho¨n to¨n dung m¹i bay hҺi 
bŁng c§ch thi֡ không khí nhԌ, nghiêng bình cӺu khi quay 
trong bԜ cách th yֳ. 

SӸy khô phӺn cԊn còn lӴi  ֫nhi t֓ Ľ ֥103±2 C trong 15 phút, 
ĽԊt bình cӺu theo phҼҺng gӺn nhҼ nԄm ngang. Làm ngu i֥ 
trong bình hút Ӽm v¨ c©n (ch²nh x§c ĽԒn 0,0001 g). LԊp lӴi 
quá trình sӸy trong m i֣ 15 phút liên tiԒp cho ĽԒn khi chênh 
l c֓h gi aֻ 2 lӺn cân liên tiԒp nh  ֛hҺn 0,0015g. 

Chú ý: NԒu kh¹ng thu ĽҼc֯ kh i֝ lҼn֯g kh¹ng Ľi֡ sau 3 lӺn 
sӸy khô, các chӸt không xà phòng hóa có thԜ Ľ« b ֗ nhi m֑ 
bӼn.  

Sau khi Ľ« c©n, h¸a tan phӺn cԊn trong 4 ml diethyl ether, 
th°m 20 ml ethanol Ľ« ĽҼc֯ trung hòa (dung d c֗h có màu 
h n֟g khi thêm ch  ֕ th  ֗ là dung d c֗h phenolphthalein(TS). 
ChuӼn Ľ֥ bԄng dung d c֗h kali hydroxyd trong ethanol 0,1 N 
Ľ« chuӼn hóa (pha dung d c֗h kali hydroxyd trong ethanol có 
n n֟g Ľ ֥gӺn Ľ¼ng 1 N bԄng cách hòa tan 60 g kali hydroxyd 
trong 50 ml nҼc֧ và pha loãng thành 1 L bԄng ethanol; pha 
loãng dung d c֗h này 1:10 bԄng ethanol) ĽԒn khi dung d c֗h có 
màu ph t֧ h n֟g.  

 Hi u֓ chuӼn kh i֝ lҼn֯g cԊn còn lӴi bԄng cách tr  ַ Ľi h¨m 
lҼ֯ng acid t  ֽdo. T²nh h¨m lҼn֯g chӸt không xà phòng hóa, 
theo % (kl/kl) bԄng công th cֵ sau: 

 

trong Ľ·:  

m = kh i֝ lҼn֯g (g), c aֳ phӺn mӾu th ,ֹ 

m1 = kh i֝ lҼn֯g (g), c aֳ cԊn còn lӴi.  

V = thԜ tích dung d c֗h kali hydroxyd Ľ« chuӼn hóa n n֟g Ľ ֥
d½ng ĽԜ chuӼn Ľ֥.   

T = N n֟g Ľ ֥chính xác c aֳ dung d c֗h kali hydroxyd d½ng ĽԜ 
chuӼn Ľ֥. 
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Chì   - Th  ֹtheo JECFA monograph 1 - Vol.4. 

- X§c Ľn֗h bԄng k׃ thuԀt quang ph  ֡hӸp th  ֱnguyên t  ֹthích 
h p֯ cho h¨m lҼn֯g quy Ľn֗h. L aֽ ch n֙ c  ֭ mӾu th  ֹ và 
phҼҺng ph§p chuӼn b  ֗mӾu d aֽ trên nguyên tԂc c aֳ phҼҺng 
pháp mô tӶ trong JECFA monograph 1 - Vol.4 phӺn các 
phҼҺng ph§p ph©n t²ch c¹ng c.ֱ 

6.2. ņ֗nh lҼ֯ng Nguyên tԂc:  

Xà phòng hóa các mu i֝ và ester hóa các acid béo bԄng 
methanol, có mԊt bo trifluorid, methanol kiԚm. TiԒn hành sԂc 
kí l n֛g khí các ester methyl c aֳ acid béo.  

PhӺn  A - ChuӼn b  ֗các ester methyl c aֳ acid béo   

ThiΥt bα  

- B³nh Ľ§y tr¸n c ֡nhám 50 và 100 ml. 

- Sinh hàn h i֟ lҼu, chiԚu dài hi u֓ d nֱg 20 to 30 cm, có kh p֧ 
n i֝ nh§m tҼҺng th²ch vi֧ bình cӺu. 

- Các ph u֑ tách 250 ml.  

- ņҼ֩ng n֝g vào dӾn khí nitrogen.  

- n֜g nghi m֓ có nút th yֳ tinh nhám.  

- Pipet chia Ľ,֥ có thԜ tích ít nhӸt là 10 ml, có gԂn quӶ bóp 
cao su, hoԊc pipet t  ֽĽ֥ng.   

Thuηc thϔ  

- Heptan, dùng cho sԂc kí (Chú ý 2 và 4)  

- DӺu nhԌ Ľ« ĽҼc֯ cӸt  lӴi (nhi t֓ Ľ ֥ sôi t  ַ 40-60 ), ch  ֕ s  ֝
brom < 1, không có cԊn, hoԊc hexan (Chú ý 2)   

- Natri sulfat khan  

- Dung d c֗h Natri hydroxyd trong methanol ~ 0.5 N: Hòa tan 
2g natri hydroxyd trong 100 ml methanol ch aֵ không quá 
0.5% (kl/kl) nҼc֧. NԒu gi  ֻdung d c֗h tҼҺng Ľi֝ lâu có thԜ tӴo 
thành m t֥ lҼn֯g nh  ֛kԒt t aֳ màu trԂng c aֳ natri. ņiԚu này 
không Ӷnh hҼn֫g ĽԒn kԒt quӶ ĽiԚu chԒ methyl ester. 

- Dung d c֗h bo trifluorid trong methanol, 12 ĽԒn 25% (kl/kl) . 
ChԒ phӼm thҼҺng mӴi sԈn có là dung d c֗h 14 và 50% (chú ý 
2) 

CΆnh báo: Bo trifluorid Ľοc. Vì vΒy thϔ nghiέm viên không 
nên pha dung dαch bo trifluorid trong methanol tϒ methanol 
và boron trifluorid. (chú ý 3).   

- Dung d c֗h b«o h¸a natri clorid trong nҼc֧.  

- Methyl Ľ,֛ dung d c֗h 1 g/l trong ethanol 60% (tt/tt)  

- Nitrogen, c· h¨m lҼn֯g oxy < 5 mg/kg  

 TiΥn hành  

Do bo trifluorid Ľοc, các thí nghiέm sau tηt nhΈt nên tiΥn 
hành trong tύ hút. Các dϋng cϋ thύy tinh phΆi Ľ̿ωc rϔa bΖng 
n ρ̿c ngay sau khi sϔ dϋng.   

SӸy khô mӾu  ֫nhi t֓ Ľ ֥105 C ĽԒn kh i֝ lҼn֯g kh¹ng Ľi֡, c  ֵ
2 gi  ֩ thì kiԜm tra kh i֝ lҼn֯g 1 lӺn. Cân kh a֛ng 350mg 
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(ch²nh x§c ĽԒn mg) mӾu Ľ« sӸy khô. Có thԜ lӸy lҼn֯g mӾu 
l n֧ hoԊc nh  ֛hҺn 350 mg, tuy nhi°n, thԜ tích c aֳ bình cӺu và 
lҼ֯ng thu c֝ th  ֹs  ֹd nֱg phӶi phù h p֯ v i֧ s  ֝li u֓ trong bӶng 
sau:  

Kh i֝ lҼn֯g 
mӾu 

ThԜ tích bình 
NaOH 0.5 

N 
Dung d c֗h BF3  
trong methanol 

 (mg)   (ml)   (ml)   (ml)  

 100-250   50   4   5  

 250-500   50   6   7  

 500-700   100   8   9  

 750-1000   100   10   12  

Cho lҼn֯g acid b®o Ľ« Ľn֗h vào bình cӺu phù h p֯. Thêm v i֧ 
lҼ֯ng phù h p֯ dung d c֗h bo trifluorid trong methanol. ņun 
sôi trong vòng 2 phút.    

Th°m 2 ĽԒn 5 ml heptan (chú ý 4) (lҼ֯ng chính xác không 
Ӷnh hҼn֫g ĽԒn phӶn nֵg) qua ĽӺu trên c aֳ sinh hàn vào 
h n֣ h p֯ Ľang sôi và tiԒp t cֱ Ľun s¹i trong 1 ph¼t.  

NgԂt ngu n֟ nhi t֓, lӸy sinh h¨n ra. Th°m lҼn֯g nh  ֛ dung 
d c֗h natri clorid bão hòa và lԂc nhԌ bình bԄng cách quay tròn 
bình vài lӺn.  

Thêm dung d c֗h natri clorid bão hòa vào bình cӺu sao cho 
m cֵ chӸt l n֛g ngang c  ֡b³nh. ņԜ yên cho h n֣ h p֯ tách l p֧ 
và chuyԜn khoӶng 1 ml l p֧ trên (l p֧ heptan) vào n֝g nghi m֓ 
c  ֡nhám và thêm vào m t֥ lҼn֯g nh  ֛natri sulfat khan ĽԜ loӴi 
hԒt nҼc֧. NԒu lҼn֯g mӾu lӸy là 350 mg, dung d c֗h này ch aֵ 
khoӶng 7-17% methyl ester và có thԜ bҺm trcֽ tiԒp vào c t֥ 
sԂc kí khí-l n֛g. NԒu không thì pha loãng dung d c֗h bԄng 
heptan ĽԜ ĽӴt ĽҼc֯ n n֟g Ľ ֥methyl ester là 5-10% (chú ý 5).  

ņԜ thu h i֟ toàn b  ֥lҼ֯ng ester khô, chuyԜn dung d c֗h mu i֝ 
và l p֧ heptan vào ph u֑ tách. Tách riêng các l p֧. ChiԒt phӺn 
dung d c֗h mu i֝ 2 lӺn bԄng 50 ml dӺu nhԌ. G p֥ d c֗h chiԒt dӺu 
nhԌ thu ĽҼc֯ vào phӺn dung d c֗h heptan, r aֹ bԄng 20 ml 
nҼ֧c ĽԒn khi hԒt acid (th  ֹbԄng ch  ֕th  ֗Ľ֛  methyl). Làm khô 
bԄng natri sulfat khan, l c֙ v¨ cho bay hҺi dung m¹i trong bԜ 
cách th yֳ và th i֡ khí nitrogen (chú ý 6 và 7). V i֧ các mӾu có 
kh i֝ lҼn֯g nh  ֛hҺn 500 mg phӶi giӶm thԜ tích dung môi và 
nҼ֧c s  ֹd nֱg theo t  ׁl  ֓tҼҺng nֵg.  

Bên cӴnh phҼҺng ph§p tr°n c¸n c· mt֥ s  ֝phҼҺng ph§p 
khác không s  ֹd nֱg ĽԒn bo trifluorid. Nhìn chung có thԜ thay 
các thu c֝ th  ֹ methyl hóa, dung d c֗h natri hydroxyd 0,5N 
trong methanol và dung d c֗h bo trifluorid 12-25 %, trong 
methanol bԄng các chӸt sau:    

 - Kali hydroxyd 1 N trong methanol, (phӶn nֵg v i֧ chӸt béo 
khi có mԊt lҼn֯g dҼ methanol c· h¨m lҼn֯g nҼc֧ nh )֛;  

- Dung d c֗h natri methylat (ĽiԚu chԒ bԄng cách hòa tan 1 g 
natri kim loӴi trong 100 ml methanol  c· h¨m lҼn֯g nҼc֧ 
nh )֛. 

 Chú ý  

1. NΥu các chΈt không xà phòng hóa gây cΆn trυ, pha loãng 
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dung dαch xà phòng hóa vρi n̿ρc và lo í bε các chΈt không 
xà phòng hóa bΖng cách chiΥt vρi diethyl ether hoΜc hexan. 
Acid hóa dung dαch n̿ρc xà phòng và tách lΈy các acid béo. 
ņiΧu chΥ các methyl ester tϒ các acid béo theo h̿ρng dΐn. 

2. Khi Ľo sΔc kí khí lεng cύa các methyl ester, mοt sη thuηc 
thϔ, ĽΜc biέt là bo trifluorid trong methanol có thΩ t ó nên các 
peak ngΐu nhiên trên sΔc Ľι (trong vùng các ester có m ćh 
C20-C22 nΥu dùng bo trifluorid trong methanol). Do vΒy cΊn 
phΆi kiΩm tra l í mνi Ľωt thuηc thϔ mρi bΖng c§ch ĽiΧu chΥ 
các methyl ester cύa acid oleic tinh khiΥt, v¨ Ľo sΔc kí. NΥu 
xuΈt hiέn peak ngΐu nhiên, phΆi bε không dùng thuηc thϔ. 
Các thuηc thϔ kh§c nhau kh¹ng Ľ̿ωc phép cho peak gây 
nhiΫu ĽΥn các peak cύa các methyl ester cύa các acid béo 
trong quá trình ch ý sΔc kí. 

Dung dαch bo trifluorid trong methanol phΆi Ľ̿ωc bΆo quΆn 
trong tύ l ńh. 

 3. NΥu bΔt buοc phΆi ĽiΧu chΥ dung dαch bo trifluorid tϒ bo 
trifluorid kh², n°n d½ng ph̿̽ng ph§p sau: C©n khηi l̿ωng cύa 
bình cΊu 2 L chϐa 1 L methanol. Làm l ńh trong bΩ Ľ§. Vΐn 
giϖ nguyên bình trong bΩ Ľ§, sϋc khí  BF3 tϒ chai khí 
(cylinder) qua ηng dΐn thύy tinh vào dung dαch methanol cho 
ĽΥn khi hΈp thϋ Ľ ω̿c 125 g BF3. TiΥn hành thí nghiέm trong 
tύ hút. PhΆi cho BF3  ch ý qua ηng thύy tinh tr̿ρc khi ĽΜt 
ηng vào và rút ηng ra khεi methanol ĽΩ tr§nh tr̿σng hωp 
chΈt lεng bα hút vào hέ thηng van cύa chai kh². Kh¹ng Ľ̿ωc 
cho khí ch ý nhanh qu§ ĽΩ c· h̽i kh² trΔng ra khεi bình. 
Thuηc thϔ pha theo cách này bΧn trong 2 nŁm.    

4. NΥu các acid béo chϐa 20 hoΜc nhiΧu h̽n 20 nguy°n tϔ 
carbon không có mΜt, nên thay heptan bΖng hexan (hνn hωp 
cύa các Ľιng phân C7 tinh khiΥt có thΩ Ľω̿c kiΩm tra bΖng 
sΔc kí khí lεng)  

5.  NΥu kh¹ng c· Ľύ lω̿ng mΐu nh̿ y°u cΊu, có thΩ lΈy 10 
mg, thΒm ch² ²t h̽n, miΫn l¨ l̿ωng thuηc thϔ và kích cχ cύa 
các dϋng cϋ thύy tinh Ľ̿ωc giΆm theo tϜ lέ t̿̽ng ϐng.   

 6. Các dung dαch methyl ester n°n Ľ̿ωc phân tích càng sρm 
càng tηt. NΥu cΊn, bΆo quΆn dung dαch heptan chϐa các 
methyl ester trong m¹i tr̿σng kh² tr̽ trong tύ l ńh. NΥu cΊn 
phΆi bΆo quΆn trong thσi gian dài, nên bΆo vέ các methyl 
ester khεi sϘ oxy hóa bΖng cách thêm vào dung dαch các 
chΈt chηng oxy hóa υ nιng Ľο không Άnh h̿υng ĽΥn kΥt quΆ 
phân tích, ví dϋ nh̿ 0,05 g/L EHT (2,6-di-tertbutyl-4-methyl 
phenol). 

Trong tr̿σng hωp cΊn thiΥt, có thΩ bΆo quΆn các methyl ester 
khô s ćh dung m¹i trong kh² tr̽ trong tύ l ńh trong 24 giσ, 
hoΜc có thΩ bΆo quΆn l©u h̽n nΥu giϖ Ľ¹ng lńh sâu trong 
ηng kín trong chân không.  

7. Mοt phΊn các methyl ester dΫ bay h̽i nhΈt có thΩ bα mΈt 
nΥu thσi gian bay h̽i dung m¹i k®o d¨i, hoΜc nΥu dòng khí 
nitrogen quá m ńh,  

ņΩ Ľo phλ hιng ngo í, phΆi lo í bε dung môi càng triέt ĽΩ 
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càng tηt.  

ņΩ Ľo sΔc kí khí lεng, lo í bε hoàn toàn dung môi.  

 

PhӺn B - SԂc kí khí l n֛g c aֳ các ester methyl acid béo  

 ThiΥt bα  

ThiԒt b  ֗th¹ng thҼn֩g dùng cho sԂc kí khí l n֛g, dùng c t֥ nh i֟ 
và detector ion hóa ng n֙ l aֹ (chú ý 1). BӸt kȢ m t֥ thiԒt b  ֗
nào cho hi u֓ quӶ v¨ Ľ ֥phân giӶi cao v i֧ chӸt béo cӺn xác 
Ľ֗nh ĽԚu phù h p֯.  

SΔc kí khí lεng  

H  ֓th n֝g bҺm mӾu: H  ֓th n֝g bҺm mӾu phӶi có không gian 
chԒt nh  ֛ nhӸt có thԜ. NԒu ĽҼc֯, phӶi n©ng ĽҼc֯ nhi t֓ Ľ ֥

cao hҺn nhit֓ Ľ ֥c t֥ t  ַ20 ĽԒn 50 C.  

Lò: Lò phӶi cung cӸp cho c t֥ nhi t֓ Ľ ֥ít nhӸt là 220o và phӶi 

duy tr³ ĽҼc֯ nhi t֓ Ľ ֥cӺn thiԒt  trong khoӶng  1 C. 

NԒu dùng chҼҺng tr³nh ĽԊt nhi t֓ Ľ,֥ nên dùng thiԒt b  ֗có c t֥ 
Ľ¹i.  

C t֥ nh i֟:   

- C t֥: C t֥ phӶi ĽҼc֯ làm t  ַl a֙i vԀt li u֓ trҺ vi֧ chӸt cӺn phân 
tích: th yֳ tinh hoԊc nԒu không thì dùng thép không r  ֕(chú ý 
2). ChiԚu d¨i: 1 ĽԒn 3 m, nên dùng c t֥ tҼҺng Ľi֝ ngԂn nԒu 
có các acid mach dài (C20+). ņԜ x§c Ľn֗h các acid béo C4 và 
C6, nên dùng c t֥ 2 m; ĽҼn֩g kính trong t  ַ2 ĽԒn 4 mm. 

Nhιi cοt 

- ChӸt mang: Diatomid r aֹ acid v¨ Ľ« ĽҼc֯ silan hóa, hoԊc 
các chӸt mang trҺ ph½ hp֯ khác có khoӶng  biԒn thiên 

ĽҼ֩ng kính hԌp (25 m) trong khoӶng ĽҼn֩g kính c  ֭hӴt t  ַ
125-200 µm, c  ֭hӴt trung bình phӶi tҼҺng quan v i֧ ĽҼn֩g 
kính trong và chiԚu dài c t֥. 

- Pha tǫnh: DӴng polyester c aֳ m t֥ chӸt l n֛g phân c cֽ (ví d  ֱ
diethylen glycol polysuccinat, butandiol polysuccinat, ethylen 
glycol polyadipat ...) hoԊc bӸt kȢ chӸt l n֛g nào khác (ví d  ֱ
cyanosilicon ...)  th a֛ m«n c§c ĽiԚu ki n֓ dҼi֧ Ľ©y. Pha tǫnh 
phӶi chiԒm 5 ĽԒn 20 % kh i֝ lҼ֯ng nh i֟. Có thԜ dùng m t֥ 
pha tǫnh kh¹ng ph©n ccֽ, tùy theo t nַg phép tách c  ֱthԜ.  

- Luy n֓ c t֥ m i֧ chԒ tӴo: Tách c t֥ ra kh i֛ detector. NԒu có 

thԜ, t  ַt  ַnung l¸ ĽԒn 185 C và dӾn d¸ng kh² trҺ qua ct֥ v i֧ 
t c֝ Ľ֥ 20-60 ml/phút trong ít nhӸt là 16 gi  ֩tӴi nhi t֓ Ľ ֥này, 

và thêm 2 gi  ֩n aֻ tӴi 195 C.  

Detector: Các vԀn h¨nh dҼi֧ Ľ©y tҼҺng nֵg v i֧ detector ion 
hóa ng n֙ l aֹ (chú ý 1)   

Syring: Syring, có dung tích t i֝ Ľa l¨ 10 Õl, chia Ľ ֥ĽԒn 0.1 µl. 

 Máy ghi: 

NԒu s  ֹ d nֱg ĽҼn֩g ghi ĽԜ tính thành phӺn h n֣ h p֯ phân 
tích, phӶi dùng m t֥ m§y ghi Ľin֓ t  ֹc· Ľ ֥ chính xác cao. 
Máy ghi phӶi tҼҺng th²ch vi֧ thiԒt b  ֗Ľo. C§c ĽԊc trҼng caֳ 
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máy ghi phӶi nhҼ sau: 

 - T c֝ Ľ֥ Ľ§p nֵg dҼi֧ 1,5 giây, t t֝ nhӸt l¨ dҼi֧ 1 giây (t c֝ 
Ľ֥  Ľ§p nֵg là th i֩ gian cӺn ĽԜ bút ghi chӴy t  ַ0 ĽԒn 90 % 
theo 100 % tín hi u֓)  

- ņ֥  r n֥g c aֳ giӸy: t i֝ thiԜu là 25 cm 

- T c֝ Ľ֥ giӸy: 25-100 cm/gi .֩ 

 Bο tích phân Integrator hoΜc máy tính (tùy chγn)  

Có thԜ tính m t֥ cách nhanh và chính xác nԒu dùng b  ֥ tích 
ph©n Ľin֓ t  ֹhoԊc m§y t²nh. Trong trҼn֩g h p֯ này phӶi tӴo 
ĽҼ֯c tín hi u֓ tuyԒn tính v i֧ Ľ ֥nhӴy phù h p֯, và phӺn hi u֓ 
ch n֕h cho s  ֽl c֓h ĽҼn֩g nԚn phӶi th a֛ Ľ§ng.   

 Hóa chΈt  

- Kh² mang: Kh² trҺ (nitrogen, heli, argon ...) khô, và ch aֵ ít 
hҺn 10 mg/kg oxy.  

- Khí ph  ֱtr :֯ Hydrogen (tinh khiԒt t i֝ thiԜu 99.9%) không có 
các tӴp chӸt h uֻ cҺ, kh¹ng kh² hoԊc oxygen. 

- Các chӸt chuӼn so sánh: H n֣ h p֯ c aֳ các methyl ester, 
hoԊc các methyl ester c aֳ m t֥ chӸt dӺu Ľ« biԒt trҼc֧ thành 
phӺn, t t֝ nhӸt l¨ tҼҺng t ֽv i֧ chӸt béo cӺn phân tích.  

TiԒn hành  

 ņiΧu kiέn thϔ  

X§c Ľn֗h c§c ĽiԚu ki n֓ vԀn hành t i֝ Ҽu: C§c gi§ tr ֗cho trong 
bӶng 1 v¨ 2 cho dҼi֧ Ľ©y vԚ nguyên tԂc có thԜ cho các kԒt 
quӶ mong mu n֝:  

BӶng 1  

ņҼ֩ng kính trong c aֳ c t֥            Khí mang cung cӸp  
2 mm                                         15-25 ml/phút  
3 mm                                          20-40 ml/ phút   
4 mm                                          40-60 ml/ phút   

BӶng 2  

N n֟g Ľ ֥c aֳ pha tǫnh                              Nhit֓ Ľ ֥
5%                                                         175o   
10%                                                       180o   
15%                                                       180o   
20%                                                       185o   

 NԒu ĽҼc֯, injector phӶi  ֫ nhi t֓ Ľ ֥ khoӶng 200oC và 
detector phӶi  ֫nhi t֓ Ľ ֥bԄng hoԊc cao hҺn nhit֓ Ľ ֥c t֥. 

VԚ nguyên tԂc dòng khí hydrogen cung cӸp cho detector ion 
hóa ng n֙ l aֹ phӶi có t c֝ Ľ֥ bԄng m t֥ n aֹ t c֝ Ľ֥ khí mang, 
và t c֝ Ľ֥ khí oxygen phӶi bԄng khoӶng 5 ĽԒn 10 lӺn t c֝ Ľ֥ 
khí hydrogen.  

 X§c Ľαnh hiέu suΈt và Ľο phân giΆi (tùy chγn)  
TiԒn hành phân tích mӾu chuӼn methyl stearat. L aֽ ch n֙ c  ֭
mӾu, nhi t֓ Ľ ֥c t֥ tách và t c֝ Ľ֥ khí mang sao cho peak c aֳ 
methyl stearat xuӸt hi n֓ 15 phút sau peak dung môi và cao 
khoӶng 3/4 tín hi u֓ toàn thang. 

-  Phân tích: 
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Dùng mӾu kiԜm tra l¨ 0,1 ĽԒn 2 µl dung d c֗h heptan c aֳ  
methyl esters, pha theo hҼ·ng dӾn trong phӺn A. Trong 
trҼ֩ng h p֯ không có các ester trong dung d c֗h, chuӼn b  ֗
dung d c֗h có n n֟g Ľ ֥khoӶng 10% trong heptan v¨ bҺm 0,1 
ĽԒn 1 µl dung d c֗h này.  

C§c ĽiԚu ki n֓ tiԒn h¨nh ĽҼc֯ cho dҼi֧ Ľ©y. Tuy nhi°n, c· 
thԜ làm vi c֓ v i֧ nhi t֓ Ľ ֥c t֥ thӸp hҺn nԒu x§c Ľn֗h các acid 
có mӴch carbon dҼ֧ i C12 hoԊc  ֫nhi t֓ Ľ ֥cao hҺn nԒu xác 
Ľ֗nh các acid béo trên C20. 

ņ¹i khi c· thԜ s  ֹd nֱg chҼҺng tr³nh ĽԊt nhi t֓ Ľ ֥cho cӶ 2 
trҼ֩ng h p֯ trên. NԒu mӾu có ch aֵ các methyl ester c aֳ các 

acid b®o dҼi֧ C12,  phӶi bҺm mӾu  ֫nhi t֓ Ľ ֥100 C (hoԊc  ֫

nhi t֓ Ľ ֥ t  ַ 50 - 60 C nԒu có acid butyric) và ngay lԀp t cֵ 

tŁng nhit֓ Ľ ֥v i֧ t c֝ Ľ֥ tŁng nhit֓ t  ַ4 - 8 C/phút cho ĽԒn 
nhi t֓ Ľ ֥t i֝ Ҽu. Trong m t֥ s  ֝trҼ֩ng h p֯ có thԜ g p֥ cӶ 2 qui 
trình lӴi: sau khi tŁng nhit֓, tiԒp t cֱ r aֹ giӶi tӴi nhi t֓ Ľ ֥
kh¹ng Ľi֡ cho ĽԒn khi tӸt cӶ các h p֯ phӺn ĽҼc֯ r aֹ giӶi ra. 
NԒu thiԒt b  ֗không vԀn hành v i֧ chҼҺng tr³nh nhit֓ Ľ,֥ làm 

vi c֓ tӴi 2 nhi t֓ Ľ ֥c  ֝Ľ֗nh trong khoӶng t  ַ100 ĽԒn 195 C. 

BiԜu th  ֗kԒt quӶ   

 Ph©n t²ch Ľαnh tính  
 Phân tích h n֣ h p֯ chӸt chuӼn so sánh có thành phӺn Ľ« 
biԒt trong c§c ĽiԚu ki n֓ s  ֹd nֱg ĽԜ Ľo mӾu th .ֹ ņo khoӶng 
c§ch lҼu (hoԊc th i֩ gian lҼu) cho c§c ester b®o tҼҺng nֵg. 
Dùng giӸy bán logarit, vԐ Ľ֟  th  ֗biԜu di n֑ s  ֽph  ֱ thu c֥ c aֳ 
logarit khoӶng c§ch lҼu (hoԊc th i֩ gian lҼu) v¨o s ֝nguyên 
t  ֹcarbon c aֳ các acid; trong ĽiԚu ki n֓ ĽԆng nhi t֓ Ľ ֟th  ֗c aֳ 
các ester mӴch thԆng c· c½ng Ľ ֥không bão hòa (no) phӶi là 
c§c ĽҼn֩g thԆng. gӺn nhҼ song song vi֧ nhau. 

NhԀn dӴng các peak c aֳ mӾu th  ֹt  ַc§c Ľ ֟th  ֗này, nԒu cӺn 
thì dùng phép n i֥ suy. PhӶi tr§nh c§c ĽiԚu ki n֓ Ľo l¨m xuӸt 
hi n֓ c§c ñpeak b ֗che ph  ֳ(masked peaks)ò, c· nghǫa l¨ Ľ ֥
phân giӶi kh¹ng Ľ ֳl n֧ ĽԜ t§ch ĽҼc֯ 2 h p֯ phӺn. 

 Ph©n t²ch Ľαnh l̿ωng  
X§c Ľn֗h thành phӺn  

Tr  ַc§c trҼn֩g h p֯ ĽԊc bi t֓, s  ֹd nֱg phҼҺng ph§p chuӼn 
hóa di n֓ t²ch, c· nghǫa l¨ giӶ thiԒt rԄng toàn b  ֥các h p֯ phӺn 
ĽԚu ĽҼc֯ biԜu di n֑ trên sԂc Ľ֟, sao cho t n֡g di n֓ tích các 
peak biԜu di n֑ 100 % các h p֯ phӺn (t n֡g r aֹ giӶi). 

BԄng m t֥ qui trình chuӼn hóa phù h p֯ (dùng h n֣ h p֯ chuӼn 
so sánh hoԊc dùng chӸt chuӼn n i֥), x§c Ľn֗h t n֡g kh i֝ lҼn֯g 
c aֳ các acid béo trong mӾu kh¹. T²nh h¨m lҼn֯g mu i֝ c aֳ 
các acid béo v i֧ c§c cation ĽԊc trҼng trong mӾu. T n֡g hàm 
lҼ֯ng Mu i֝ Acid B®o kh¹ng ĽҼc֯ l n֧ hҺn 95% khi֝ lҼn֯g 
mӾu khô. Ngoài ra, nԒu có các ch  ֕ti°u cho h¨m lҼn֯g c aֳ 
m i֣ acid béo ghi trên nhãn sӶn phӼm, mӾu  phӶi th a֛ mãn 
ĽҼ֯c các ch  ֕tiêu này. 

Chú ý 
1. Có thΩ sϘ dϋng máy sΔc kí khí - lεng dùng thiΥt bα Ľo Ľο 
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dΐn nhiέt cύa khí (catharometer) (làm viέc trên nguyên tΔc 
Ľo sϘ thay Ľλi Ľο dΐn nhiέt). C§c ĽiΧu kiέn Ľo khi Ľ· Ľ̿ωc 
thay Ľλi nh̿ sau:  

 Cοt  

- chiΧu d¨i: 2 ĽΥn 4 m  

- Ľ σ̿ng kính trong: 4 mm  

- chΈt mang: Ľ̿σng kính h t́ trong khoΆng 160 ĽΥn 200 µm  

- pha tǫnh: 15 ĽΥn 25%  

Khí mang: heli, nΥu không thì dùng hydrogen, c· h¨m l̿ωng 
oxygen càng nhε càng tηt. Không dùng khí phϋ trω 

- Tηc Ľο kh²: th̿σng trong khoΆng tϒ 60 ĽΥn 80 ml/phút  

Nhiέt Ľο  

Injector: cao h̽n tϒ 40o ĽΥn  60oC so vρi nhiέt Ľο cοt 

Cοt: 180o to 200oC  

 Ph©n t²ch Ľαnh l̿ωng: phΆi hiέu chίnh theo các hέ sη thu 
Ľ ω̿c khi phân tích hνn hωp so sánh cύa các ester có thành 
phΊn Ľ« biΥt trong c½ng ĽiΧu kiέn Ľo vρi mΐu thϔ.  

2. NΥu trong mΐu có các thành phΊn chϐa nhiΧu h̽n 3 nηi 
Ľ¹i, ch¼ng c· thΩ bα phân hύy trên cοt thép không rί.    
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Phֱ lֱc 15 

YąU CӹU Kׂ THUӿT Vê PHһҹNG PHĆP THָ                                                               
ņ֜I V֦I ESTER CֲA SUCROSE V֦I CĆC ACID B£O 

 

1. T°n kh§c, ch֕ s֝  Sucrose fatty acid esters; 

INS 473 

2. ņ֗nh nghǫa  Mono, di, tri ester cֳa sucrose v֧i các acid b®o thֽc 
phӼm, ĽҼ֯c ĽiԚu chԒ tַ sucrose v¨ methyl, ethyl ester cֳa 
c§c acid b®o thֽc phӼm bԄng c§ch ester hoá v֧i sֽ có 
mԊt cֳa chӸt x¼c t§c, hoԊc t§ch tַ sucroglycerid. Ch֕ c§c 
dung m¹i sau c· thԜ ĽҼ֯c sֹ dֱng ĽԜ sӶn xuӸt:  
dimethylformamid, dimethyl sulfoxid, ethyl acetat, 
isopropanol, propylen glycol, isobutanol và methyl ethyl 
keton.  

3. CӶm quan DӴng gel cֵng, dӴng chӸt ĽԊc mԚm hoԊc dӴng b֥t c· m¨u 
trԂng ĽԒn trԂng hҺi x§m 

4. Chֵc nŁng ChӸt nhȈ ho§ 

5. Y°u cӺu k׃ thuԀt 

5.1. ņ֗nh t²nh  

ņο tan ĉt tan trong nҼc֧, tan trong ethanol. 

Acid béo PhӶi có phӶn nֵg ĽԊc trҼng caֳ acid béo. 

ņ̿σng PhӶi có phӶn nֵg ĽԊc trҼng caֳ ĽҼn֩g. 

5.2. ņ֥ tinh khiԒt  

Tro sulfat Kh¹ng ĽҼc֯ quá 2%  

Th  ֹ1 g mӾu (PhҼҺng ph§p I) 

Chί sη acid Kh¹ng ĽҼc֯ quá 6 

Sucrose tϘ do Kh¹ng ĽҼc֯ quá 5% (mô tӶ trong phӺn PhҼҺng ph§p th)ֹ 

Dimethylformamid Kh¹ng ĽҼc֯ quá 1,0 mg/kg (mô tӶ trong phӺn PhҼҺng 
pháp th )ֹ 

Dimethyl sulfoxid Kh¹ng ĽҼc֯ quá 2,0 mg/kg (mô tӶ trong phӺn PhҼҺng 
pháp th )ֹ 

Ethyl acetat, 

isopropanol và propylen 

glycol 

Kh¹ng ĽҼc֯ quá 350,0 mg/kg, dӴng ĽҺn chӸt hoԊc h p֯ 
chӸt (mô tӶ trong phӺn PhҼҺng ph§p th)ֹ 

Isobutanol Kh¹ng ĽҼc֯ quá 10,0 mg/kg (mô tӶ trong phӺn PhҼҺng 
pháp th )ֹ 

Methanol Kh¹ng ĽҼc֯ quá 10,0 mg/kg (mô tӶ trong phӺn PhҼҺng 
pháp th )ֹ 

Methyl ethyl keton Kh¹ng ĽҼc֯ quá 10,0 mg/kg (mô tӶ trong phӺn PhҼҺng 
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pháp th  ֹ
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Chì Kh¹ng ĽҼc֯ quá 2,0 mg/kg. 

5.3. H¨m lҼ֯ng Không ĽҼ֯c nh  ֛hҺn 80,0% ester sucrose 

6. PhҼҺng ph§p thֹ  

6.1. ņ֗nh t²nh  

Acid béo Cho 1 ml ethanol vào 0,1 g mӾu, làm Ӹm và hoà tan, thêm 
5 ml dung d c֗h H2SO4 loãng TS, gia nhi t֓ trong cách th yֳ 
trong 30 phút và làm ngu i֥. ChӸt ĽԊc hoԊc dӺu màu trԂng 
vàng ĽҼ֯ c hình thành, không có mùi c aֳ acid isobutyric và 
ĽҼ֯c hoà tan khi thêm 3 ml diethyl ether. S  ֹ d nֱg l p֧ 
dung d c֗h nҼc֧ tách kh i֛ t  ַ diethyl ether cho Phép th  ֹ
ĽҼ֩ng. 

ņ̿σng Cho vào 2 ml l p֧ dung d c֗h nҼc֧ tách kh i֛  diethyl ether 
trong phép th  ֹ acid béo, 1 ml anthron TS vào trong n֝g 
th ,ֹ cho cӼn thԀn theo thành n֝g nghi m֓; bԚ mԊt ranh gi i֧ 
gi aֻ hai l p֧ chuyԜn thành màu xanh da tr i֩ hoԊc xanh lá 
cây. 

6.2. ņ֥ tinh khiԒt  
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Sucrose tϘ do X§c Ľn֗h bԄng sԂc ký khí l n֛g (QuyԜn 4) 

Dung d c֗h chuӼn: 

ChuӼn b  ֗dung d c֗h g c֝ ch aֵ 5 mg/ml sucrose trong N, N- 
dimethylformamid. ChuӼn b  ֗m t֥ loӴt các dung d c֗h chuӼn 
ch aֵ 0,5; 1,25 và 2,5 mg/ml sucrose bԄng cách pha loãng 
dung d c֗h g c֝ v i֧ pyridin. 

Dung d c֗h n i֥ chuӼn: 

C©n ch²nh x§c 0,25 g octacosan cho v¨o b³nh Ľn֗h m cֵ 
dung t²ch 50 ml, th°m v¨o 25 ml tetrahydrofuran ĽԜ hoà tan 
octacosan, v¨ Ľn֗h m cֵ ĽԒn thԜ tích 50 ml bԄng pyridin. 

C§c ĽiԚu ki n֓ sԂc ký: 

C t֥: 2% Dexsil 300GC trên Uniport HP 80/100 mesh (ít 
phân c cֽ, 2,1 m x 3.2 mm ĽҼn֩g kính trong) hoԊc tҼҺng 
ĽҼҺng 

Khí mang: nitrogen 

Detector: FID 

Nhi t֓ Ľ:֥ 

- Bu n֟g bҺm mӾu: 2800C 

- C t֥: gi  ֻ  ֫ 1600C trong 1 ph¼t sau Ľ· tŁng t  ַ 160 ĽԒn 
3000C v i֧ t c֝ Ľ֥ 150C/phút, gi  ֻtrong 60 phút  ֫3000C. 

- Detector: 3200C 

Th i֩ gian lҼu lӺn lҼt֯ c aֳ sucrose v¨ octacosan Ľo ĽҼc֯ 
v i֧ c§c ĽiԚu ki n֓ trên xӸp x  ֕8,2 và 9,8 phút. 

Cách tiԒn hành: Cân chính xác 20 ï 50 mg mӾu cho vào 
n֝g li tâm, thêm 1 ml dung d c֗h n i֥ chuӼn, 1 ml pyridin, 0,4 

ml N, O-bis (trimethylsilyl) acetamid (BSA) và 0,2 ml 
trimethylchlorosilan (TMCS). Sau khi ĽԀy nԂp n֝g, lԂc và 

ĽԜ yên trong 5 phút  ֫nhi t֓ Ľ ֥ph¸ng. BҺm 1l vào thiԒt b  ֗
sԂc ký khí l n֛g. 

ņҼ֩ng chuӼn: 

ChuӼn b  ֗dung d c֗h chuӼn silylat theo cách tiԒn h¨nh nhҼ 
nhau s  ֹd nֱg 1 ml m i֣ loӴi dung d c֗h chuӼn thay thԒ mӾu 
và pyridin. VԐ ĽҼ֩ng chuӼn tr°n Ľ ֟th  ֗lҼ֯ng sucrose (mg) 
trong 1 ml dung d c֗h chuӼn (biԜu th  ֗trên tr cֱ X) so v i֧ t  ׁl  ֓
di n֓ tích pic c aֳ sucrose/n i֥ chuӼn (biԜu th  ֗trên tr cֱ Y). 

ņo din֓ tích pic Ľ֝ i v i֧ sucrose và n i֥ chuӼn. Tính t  ׁ l  ֓
di n֓ tích các pic c aֳ ch¼ng, v¨ t²nh ĽҼc֯ h¨m lҼn֯g 
sucrose trong mӾu d aֽ v¨o ĽҼn֩g chuӼn. 

                       LҼ֯ng sucrose phát hi n֓ ĽҼc֯ (mg) 

% sucrose = ----------------------------------------------------- x 100 

                                 Kh i֝ lҼ֯ng mӾu (mg) 
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Dimethylformamid X§c Ľn֗h bԄng sԂc ký khí l n֛g 

Dung d c֗h chuӼn: 

ChuӼn b  ֗ dung d c֗h g c֝ ch aֵ 1 mg/ml dimethylformamid 
trong tetrahydrofuran. ChuӼn b  ֗ m t֥ loӴt các dung d c֗h 

chuӼn ch aֵ 0,05; 0,1 và 0,2 g/ml dimethylformamid bԄng 
cách pha loãng dung d c֗h g c֝ v i֧ tetrahydrofuran. 

C§c ĽiԚu ki n֓ sԂc ký: 

C t֥: polyethylen glycol (d¨i 30 m x 0,32 mm ĽҼn֩g kính 

trong v i֧ Ľ ֥dày l p֧ phim m n֛g 0,5 m) 

Khí mang: heli 

Áp suӸt: 150 kPa (áp suӸt kh¹ng Ľi֡) 

Detector: detector nitrogen phosphor (NPD) [(tên khác: 
Detector nhi t֓ ion ng n֙ l aֹ (FTD)] 

Nhi t֓ Ľ:֥ 

- Bu n֟g bҺm mӾu: 1800C 

- C t֥: gi  ֻ  ֫400C trong 2 ph¼t sau Ľ· tŁng t  ַ40 ĽԒn 1600C 
v i֧ t c֝ Ľ֥ 200C/phút, gi  ֻtrong 2 phút  ֫1600C. 

- Detector: 3250C 

PhҼҺng ph§p tiêm mӾu: Tiêm không chia dòng 1,0 l mӾu 
bԄng bҺm t ֽĽ֥ng, sau Ľ· bԂt ĽӺu làm sӴch sau 1 phút. 

Th i֩ gian lҼu caֳ dimethylformamid Ľo ĽҼc֯ v i֧ c§c ĽiԚu 
ki n֓ trên xӸp x  ֕6,4 phút. 

Cách tiԒn hành: 

Cân chính xác 2 g mӾu cho v¨o b³nh Ľn֗h m cֵ dung tích 
20 ml, th°m v¨o 10 ml tetrahydrofuran ĽԜ hoà tan mӾu, 
th°m tetrahydrofuran v¨o b³nh ĽԒn thԜ tích 20 ml và lԂc 

ĽԚu dung d c֗h. BҺm 1,0 l dung d c֗h mӾu vào thiԒt b  ֗sԂc 
ký. 

ņҼ֩ng chuӼn: 

ChuӼn b  ֗hàng ngày bԄng c§ch bҺm 1,0 l m i֣ dung d c֗h 
chuӼn vào thiԒt b  ֗sԂc ký. 

Tính n n֟g Ľ ֥dimethylformamid (CDFA) theo công th cֵ sau: 

 

Trong Ľ·: 

C: N n֟g Ľ ֥dimethylformamid phát hi n֓ ĽҼc֯ ( g/ml) 

W: Kh i֝ lҼ֯ng mӾu (g) 

LҼu Ĩ: Detector nitrogen phosphor kh¹ng nhӴy v i֧ các 
thành phӺn không ch aֵ N hoԊc P. Vì thԒ, c t֥ mao quӶn có 
thԜ tԂc v i֧ các h p֯ chӸt bay hҺi thӸp, mԊc d½ ĽҼn֩g nԚn 
c aֳ sԂc ký n֡ Ľ֗nh. Do Ľ·, ct֥ phӶi ĽҼc֯ luy n֓ thҼ֩ng 
xuyên. Luy n֓ qua Ľ°m (d¸ng kh² mang theo hҼn֧g ngҼc֯ 

 ֫1800C ) ĽҼc֯ th cֽ hi n֓ sau khoӶng m i֣ Ľt֯ 15 mӾu. 
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Dimethyl sulfoxid X§c Ľn֗h bԄng sԂc ký khí l n֛g 

Dung d c֗h chuӼn: 

ChuӼn b  ֗dung d c֗h g c֝ 0,25 mg/ml dimethyl sulfoxid trong 
tetrahydrofuran. ChuӼn b  ֗ m t֥ loӴt các dung d c֗h chuӼn 

ch aֵ 0,5; 1 và 5 g/ml dimethyl sulfoxid bԄng cách pha 
loãng dung d c֗h g c֝ v i֧ tetrahydrofuran. 

C§c ĽiԚu ki n֓ sԂc ký: 

C t֥: 10% PEG 20M và 3% KOH trên Gas Chrom Z (chiԚu 
d¨i 2 m x 3 mm ĽҼn֩g k²nh trong). TŁng nhit֓ Ľ ֥ lò t i֧ 
1800C v i֧ t c֝ Ľ֥ 100C/ph¼t v¨ ĽԜ n֡ Ľ֗nh 24 ï 48 gi  ֩v i֧ 
ĽiԚu ki n֓ t c֝ Ľ֥ dòng khí nitrogen 30 ï 40 ml/phút ĽԜ luy n֓ 
c t֥. 

Khí mang: nitrogen 

T c֝ Ľ֥ dòng: 50 ml/phút 

Detector: detector trԂc quang ng n֙ l aֹ (s  ֹd nֱg b  ֥l c֙ lҼu 
huȢnh 394 nm) 

Nhi t֓ Ľ:֥ 

- Bu n֟g bҺm mӾu: 2100C 

- C t֥: 1600C. 

Th i֩ gian lҼu caֳ dimethyl sulfoxid Ľo ĽҼc֯ v i֧ c§c ĽiԚu 
ki n֓ trên xӸp x  ֕3,4 phút. 

Cách tiԒn hành: 

Cân chính xác 5 g mӾu cho v¨o b³nh Ľn֗h m cֵ dung tích 
25 ml, th°m v¨o 10 ml tetrahydrofuran ĽԜ hoà tan mӾu, 
thêm tetrahydrofuran vào b³nh ĽԒn thԜ tích 20 ml và lԂc 

ĽԚu dung d c֗h. BҺm 3 l dung d c֗h mӾu vào thiԒt b  ֗sԂc ký. 

ņҼ֩ng chuӼn: 

ChuӼn b  ֗ hàng ngày bԄng c§ch bҺm 3 l m i֣ dung d c֗h 
chuӼn vào thiԒt b  ֗sԂc ký. 

Tính n n֟g Ľ ֥dimethyl sulfoxid (CDMSO) theo công th cֵ sau: 

 

Trong Ľ·: 

C: N n֟g Ľ ֥dimethyl sulfoxid phát hi n֓ ĽҼc֯ ( g/ml) 

W: Kh i֝ lҼ֯ng mӾu (g) 
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Propylen glycol X§c Ľn֗h bԄng sԂc ký khí l n֛g 

Dung d c֗h n i֥ chuӼn: 

ChuӼn b  ֗ dung d c֗h 500 g/ml c aֳ ethylen glycol trong 
pyridin 

Dung d c֗h chuӼn: 

ChuӼn b  ֗ dung d c֗h 50 g/ml c aֳ propylen glycol trong 
pyridin 

C§c ĽiԚu ki n֓ sԂc ký: 

C t֥: Polydimethylsiloxan (chiԚu d¨i 30 m x 0,32 mm ĽҼn֩g 

kính trong v i֧ Ľ ֥dày l p֧ phim m n֛g 0,25 m) 

Khí mang: heli 

T c֝ Ľ֥ d¸ng: 1,5 ml/ph¼t (d¸ng kh¹ng Ľi֡) 

Detector: FID 

Nhi t֓ Ľ:֥ 

- Bu n֟g bҺm mӾu: 2300C 

- C t֥: gi  ֻ  ֫600C trong 5 ph¼t sau Ľ· tŁng t  ַ60 ĽԒn 2500C 
v i֧ t c֝ Ľ֥ 200C/phút, gi  ֻtrong 5 phút  ֫2500C. 

- Detector: 2500C 

Th i֩ gian lҼu lӺn lҼt֯ c aֳ dӾn xuӸt ethylen glycol và dӾn 
xuӸt propylen glycol xӸp x  ֕7,7 phút và 7,9 phút. 

Cách tiԒn hành: 

Cân chính xác 1 g mӾu cho v¨o b³nh Ľn֗h m cֵ dung tích 

10 ml, thêm vào 100 l dung d c֗h n i֥ chuӼn. Hoà tan và 
Ľ֗nh m cֵ ĽԒn thԜ tích 10 ml bԄng pyridin. LӸy 0,5 ml dung 
d c֗h mӾu cho vào n֝g li tâm, và thêm 0,25 ml 1,1,1,3,3,3 ï 
hexamethyldisilazan (HMDS) và 0,1 ml trimethylchlorosilan  

(TMCS). Sau khi ĽԀy chԊt nԂp n֝g, lԂc mӴnh, ĽԜ yên trong 

30 phút  ֫ nhi t֓ Ľ ֥ph¸ng, sau Ľ· li t©m. BҺm 1 l dung 
d c֗h n i֡ trên mԊt n֝g sau li tâm vào thiԒt b  ֗sԂc ký. 

ņҼ֩ng chuӼn: 

TiԒn hành sԂc kĨ nhҼ tr°n, trong Ľ· d½ng 0,05; 0,2; 0,5 v¨ 
1ml dung d c֗h chuӼn thay thԒ cho dung d c֗h mӾu th .ֹ 

Tính n n֟g Ľ ֥propylen glycol (CPG) theo công th cֵ sau: 

 

Trong Ľ·: 

C: N n֟g Ľ ֥propylen glycol phát hi n֓ ĽҼc֯ ( g/ml) 

W: Kh i֝ lҼ֯ng mӾu (g) 

LҼu Ĩ: NhӸt thiԒt phӶi làm sӴch c n֡g bҺm mӾu và luy n֓ 
c t֥  ֫ 3000C sau m i֣ Ľt֯ 20 mӾu phân tích, b i֫ c t֥ b  ֗
nhi m֑ bӼn. 
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Methanol, isopropanol, 

isobutanol, ethyl acetat 

và methyl ethyl keton 

X§c Ľn֗h bԄng sԂc ký khí có bu n֟g lӸy mӾu không gian 
hҺi. 

Dung d c֗h chuӼn: 

ChuӼn b  ֗ dung d c֗h chuӼn A ch aֵ 4.000 mg/l m i֣ loӴi 
methanol, isopropanol, isobutanol, ethyl acetat và methyl 
ethyl keton bԄng cách cân chính xác 0,2 g m i֣ dung môi và 
cho v¨o b³nh Ľn֗h m cֵ dung tích 50 ml ch aֵ khoӶng 20 ml 
nҼ֧c, sau Ľ· th°m nҼc֧ v¨o ĽԒn thԜ tích 50 ml. ChuӼn b  ֗
các dung d c֗h ch aֵ 2.000 mg/l (dung d c֗h chuӼn B) và 1.000 
mg/l (dung d c֗h chuӼn C) bԄng cách pha loãng dung d c֗h 
chuӼn A. 

Cách tiԒn hành: 

Cân chính xác 4 g mӾu cho vào 4 l  ֙(m i֣ l  ֙1 g mӾu). Cho 

5 l nҼc֧ vào l  ֙th  ֵnhӸt, cho lӺn lҼt֯ vào l  ֙th  ֵhai, th  ֵ
ba, th  ֵb n֝ dung d c֗h chuӼn A, B v¨ C; ĽԀy nhanh septum. 

(N n֟g Ľ ֥c aֳ m i֣ dung môi sau khi thêm 5 l dung d c֗h 
chuӼn A, B, C vào 1 g mӾu tҼҺng ĽҼҺng lӺn lҼt֯ bԄng 20, 
10 và 5 mg/kg mӾu). ņԜ l  ֙mӾu trong bu n֟g lӸy mӾu không 
gian hҺi và phân tích v i֧ c§c ĽiԚu ki n֓ sau: 

C t֥: 100% Polydimethylsiloxan (chiԚu dài 30 m x 0,53 mm 

ĽҼ֩ng kính trong v i֧ Ľ ֥dày màng phim m n֛g 1,5 m), ví 
d :ֱ DB ï 1 ĽҼc֯ sӶn xuӸt b i֫ Công ty TNHH J & W) 

Khí mang: nitrogen 

T c֝ Ľ֥ dòng: 3,5 ml/phút  

Detector: FID 

Nhi t֓ Ľ:֥ 

- Bu n֟g bҺm mӾu: 1100C 

- C t֥: 400C. 

- Detector: 1100C 

Bu n֟g lӸy mӾu kh¹ng gian hҺi: 

- Nhi t֓ Ľ ֥cách nhi t֓ mӾu: 800C 

- Th i֩ kȢ cách nhi t֓ mӾu: 40 phút 

- Nhi t֓ Ľ ֥syringe: 850C 

- BҺm mӾu dӴng khí: 1,0 ml 

KԒt quӶ: 

ņ֟  th  ֗biԜu di n֑ m i֝ tҼҺng quan giaֻ lҼn֯g thêm vào v i֧ 
di n֓ tích pic Ľ֝ i v i֧ m i֣ dung môi s  ֹ d nֱg các kԒt quӶ 
phân tích. M i֝ tҼҺng quan phӶi tuyԒn tính (R2 > 0,99). 
NgoӴi suy v¨ x§c Ľn֗h x phӺn b  ֗chԊn, wi, và tính n n֟g Ľ ֥
dung môi Ci (mg/kg) trong mӾu: 

 

Trong Ľ·:  

wi: PhӺn b  ֗ chԊn c aֳ ĽҼn֩g thԆng tҼҺng quan s ֹ d nֱg 

phҼҺng ph§p th°m chuӼn ( g) 

W: Kh i֝ lҼ֯ng mӾu (g) 
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Chì - Th  ֹtheo JECFA monograph 1 - Vol.4. 

- X§c Ľn֗h bԄng k׃ thuԀt quang ph  ֡ hӸp th  ֱ nguyên t  ֹ
thích h p֯ cho h¨m lҼn֯g quy Ľn֗h. L aֽ ch n֙ c  ֭mӾu th  ֹ
v¨ phҼҺng ph§p chuӼn b  ֗ mӾu d aֽ trên nguyên tԂc c aֳ 
phҼҺng ph§p m¹ tӶ trong JECFA monograph 1 - Vol.4 
phӺn c§c phҼҺng ph§p ph©n t²ch c¹ng c.ֱ 

6.3. ņ֗nh lҼ֯ng X§c Ľn֗h bԄng HPLC s  ֹd nֱg c§c ĽiԚu ki n֓ sau: 

Cách tiԒn hành: 

Cân chính xác 250 mg mӾu v¨ cho v¨o b³nh Ľn֗h m cֵ 
dung tích 50 ml. Pha t i֧ thԜ tích 50 ml bԄng 

tetrahydrofuran và lԂc ĽԚu. L c֙ qua màng l c֙ 0,5 m. BҺm 

100 l mӾu vào thiԒt b  ֗sԂc ký Ľ« ֡n Ľ֗nh trҼ֧c. 

C§c ĽiԚu ki n֓ sԂc ký: 

C t֥: Styren-divinylbenzen copolymer Ľi֝ v i֧ sԂc ký thӼm 
thӸu qua gel (TSK-GEL G2000 (Tosoh) hoԊc tҼҺng 
ĽҼҺng) 

Pha Ľn֥g: tetrahydrofuran d½ng cho HPLC Ľ« bài khí 

T c֝ Ľ֥ dòng: 0,7 ml/phút  

Detector: RI 

Nhi t֓ Ľ:֥ 

- C t֥: 380C. 

- Detector: 380C 

Ghi sԂc kĨ Ľ ֟trong khoӶng 90 phút. 

Tính % ester sucrose trong mӾu: 

% ester sucrose = 100 A/T 

Trong Ľ·: 

A: T n֡g các di n֓ tích pic Ľ֝ i v i֧ 3 thành phӺn chính, 
mono-, di- và tri-ester, r aֹ giӶi lӺn lҼt֯  ֫khoӶng 65, 68 và 
73 phút. 

T: T n֡g di n֓ tích tӸt cӶ các pic r aֹ giӶi trong khoӶng 90 
phút 
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Phֱ lֱc 16 

YąU CӹU Kׂ THUӿT Vê PHһҹNG PHĆP THָ                                                               
ņ֜I V֦I DIOTYL NATRI SULFOSUCINAT 

 

1. T°n kh§c, ch֕ s֝  DSS, natri docusat,  

INS 480  

ADI = 0 - 0,1 mg/kg thԜ tr n֙g 

2. ņ֗nh nghǫa   

T°n h·a h֙c Natri1,4-bis-(2-ethylhexyl)-sulfosuccinat; Mu i֝ natri c aֳ acid 
ester sulfo-1,4-bis-(2-ethylhexyl) butanedioic; dioctyl natri 
sulfosuccinat  

S֝ C.A.S. 577-11-7  

C¹ng thֵc h·a h֙c C20H37NaO7S  

C¹ng thֵc cӸu tӴo 

 

Kh֝i lҼ֯ng ph©n tֹ 444,56  

3. CӶm quan ChӸt rԂn dӴng dԎo, gi n֝g sáp, màu trԂng c· m½i ĽԊc trҼng 
gi n֝g octanol, nhҼng kh¹ng c· m½i caֳ các dung môi khác.  

4. Chֵc nŁng ChӸt nhȈ h·a, chӸt làm Ӽm  

5. Y°u cӺu k׃ thuԀt 

5.1. ņ֗nh t²nh  

ņο tan ĉt tan trong nҼc֧, d  ֑tan trong ethanol và glycerol  

Phλ hιng ngo΄i Ph  ֡h n֟g ngoӴi c aֳ mӾu ph©n t§n trong kali bromid tҼҺng 
nֵg v i֧ ph  ֡ c aֳ mӾu chuӼn Ľ֝i chiԒu (ChuӼn Ľ֝i chiԒu 

USP dioctyl sulfosuccinate có  ֫ công ty United States 
Pharmacopoeia, 12601 Twinbrook Parkway, Rockville, Md 
20852, USA) 

pH 5.8 - 6.9 (dung d c֗h 1/100) 

5.2. ņ֥ tinh khiԒt  

GiΆm khηi l̿ωng khi l¨m 

khô 

Kh¹ng ĽҼ֯c qu§ 2 % (105C trong 2 gi֩)  

ņο trong cύa dung dαch  H¸a tan 25 g mӾu thֹ v¨o 94 ml ethanol. Dung d֗ch kh¹ng 
ĽҼ֯c vӼn Ľֱc sau 24 gi֩.  

Tro sulfat   Trong khoӶng tַ 15,5 % ĽԒn 16,2 %. 
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(thֹ theo hҼ֧ng dӾn tӴi JECFA monograph 1 - Vol.4; 
PhҼҺng ph§p I, c©n 1 g mӾu) 
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Bis-(2-ethylhexyl)-maleat  Kh¹ng ĽҼ֯c quá 0,4 %. 

Chì  Kh¹ng ĽҼ֯c qu§ 2,0 mg/kg. 

5.3. H¨m lҼ֯ng Không thӸp hҺn 98,5 % t²nh theo khi֝ lҼn֯g khô.  

6. PhҼҺng ph§p thֹ 

6.1. ņ֥ tinh khiԒt   

Bis-(2-ethylhexyl)-maleat  Thu֝c thֹ  

- ChӸt Ľi֓n giӶi h֣ tr֯: H¸a tan 21,2 g  lithi perchlorat 
(LiClO4) khan v¨o 175 ml nҼ֧c trong c֝c 250 ml. ņiԚu 

ch֕nh pH cֳa dung d֗ch n¨y ĽԒn 3,0 bԄng c§ch th°m tַng 
gi֙t acid acetic bŁng (khoӶng 1 ĽԒn 2 gi֙t l¨ Ľֳ), d½ng m֥t 
m§y Ľo pH ph½ h֯p. ChuyԜn toàn lҼ֯ng dung d֗ch v¨o 
b³nh Ľ֗nh mֵc 200 ml, pha lo«ng ĽԒn vӴch bԄng nҼ֧c, v¨ 
tr֥n ĽԚu. 

 - Dung d֗ch chuӼn: ChuyԜn 100 - 110 mg (cân chính xác) 
bis-(2-ethyl-hexyl)-maleat, (bis-(2-ethylhexyl)-maleat v֧i Ľ֥ 
tinh khiԒt ph½ h֯p c· t°n kh§c l¨  OT-35 cֳa C¹ng ty 
American Cyanamid, Pine Chemicals Department, Pearl 
River, New York 10965, USA), v¨o b³nh 100 ml. Ghi lӴi kh֝i 
lҼ֯ng ch²nh x§c, ch²nh x§c ĽԒn 0,1 mg, Wa. Pha lo«ng ĽԒn 
vӴch bԄng nҼ֧c, tr֥n ĽԚu. 

 - Dung d֗ch mӾu thֹ g֝c: ChuyԜn 12,5 g mӾu thֹ, Ľ« 
ĽҼ֯c c©n ch²nh x§c, v¨o c֝c 150 ml. Ghi lӴi kh֝i lҼ֯ng 
chính xác, Ws,  chính x§c ĽԒn 10 mg. Th°m 80-90 ml 
isopropanol, khuӸy bԄng ĽȈa thֳy tinh ĽԒn khi mӾu tan 
ho¨n to¨n. ChuyԜn toàn lҼ֯ng dung d֗ch n¨y v¨o b³nh Ľ֗nh 
mֵc 250 ml bԄng isopropanol. Pha lo«ng ĽԒn vӴch bԄng 
isopropanol, tr֥n ĽԚu.  

- Dung d֗ch thֹ A: D½ng pipet lӸy 50.0 ml "Dung d֗ch mӾu 
thֹ g֝c" v¨ 20,0 ml "Dung d֗ch Ľi֓n giӶi h֣ tr֯ " v¨o b³nh 
Ľ֗nh mֵc 100 ml. Pha lo«ng v֧i isopropanol ĽԒn khoӶng 
dҼ֧i vӴch Ľ֗nh mֵc 15 mm, ĽԀy n¼t, lԂc ĽԚu v¨ ĽԜ trong 2 
ph¼t. Pha lo«ng tiԒp bԄng isopropanol ĽԒn vӴch, ĽԀy n¼t, 
lԂc ĽԚu. PhӶi thu ĽҼ֯c dung d֗ch tuy֓t Ľ֝i trong.   

- Dung d֗ch thֹ B: D½ng pipet lӸy 50,0 ml "Dung d֗ch mӾu 
thֹ g֝c", 10,0 ml  "Dung d֗ch chuӼn", v¨ 20,0 ml ñDung 
d֗ch Ľi֓n giӶi h֣ tr֯" v¨o b³nh Ľ֗nh mֵc 100 ml, v¨ tiԒp  tֱc  
qui tr³nh  nhҼ mi°u tӶ  trong phӺn  ñDung d֗ch thֹ Aò  

 - MӾu trԂng: D½ng pipet lӸy 20,0 ml "Dung d֗ch Ľi֓n giӶi h֣ 
tr"֯ v¨o b³nh Ľ֗nh mֵc 100-ml, pha lo«ng ĽԒn vӴch bԄng 
isopropanol, tr֥n ĽԚu.  

 TiԒn h¨nh  

Rֹa b³nh cֽc ph֡ H-cell v¨i lӺn bԄng tַng lҼ֯ng nh֛ 
ñDung d֗ch thֹ Aò, sau Ľ· Ľ֡ ĽӺy m֥t nֹa b³nh bԄng dung 
d֗ch n¨y, ĽԊt m֥t mӼu giӸy thӸm lên mi֓ng bình và cho 
dòng khí nitrogen chӴy tַ tַ qua dung d֗ch trong 15 ph¼t 
(Ch¼ Ĩ: TrҼ֧c hԒt phӶi b«o h¸a nitrogen bԄng c§ch cho 
chӴy qua b³nh sֱc ph½  h֯p c· chֵa isopropanol). Sau 15 



                                                                                     QCVN 4-22:2011/BYT 

 83 

ph¼t, hҼ֧ng d¸ng nitrogen l°n bԚ mԊt dung d֗ch v¨ lӸy giӸy 
ra kh֛i b³nh. V֧i m֥t cֽc ph֡ kԒ ph½ h֯p Ľ« ĽҼ֯c hi֓u 
chuӼn trҼ֧c (nhҼ cֽc ph֡ kԒ Metrohm Polacord E-261, 
hoԊc tҼҺng ĽҼҺng ĽԊt m֥t thԒ ph©n cֽc ֫ -1,3V. ņiԚu 
ch֕nh Ľ֥ nhӴy d¸ng t֧i thang thӸp nhӸt (nhӴy nhӸt) m¨ tӴi 
Ľ· c§c dao d֥ng d¸ng vӾn nԄm trong thang. Ghi lӴi cֽc 
ph֡ Ľ֟ tӴi Ľ֥ nhӴy n¨y, qu®t thԒ trong khoӶng tַ -0,9 ĽԒn -
1,5 V, d½ng Ľi֓n cֽc so s§nh l¨ Ľi֓n cֽc calomel b«o h¸a. 
Ghi lӴi dao Ľ֥ng trung b³nh A tӴi thԒ -1,3 V, v¨ dao Ľ֥ng 
trung b³nh B, tӴi thԒ -1,0 V, theo mm. (Ch¼ Ĩ: nԒu sֹ dֱng 
cֽc ph֡ kԒ kh¹ng tֽ Ľ֥ng, ghi lӴi c§c dao Ľ֥ng dòng 
khuԒch t§n trung b³nh cֳa dung d֗ch tҼҺng ֵng tӴi -1,3 V 
và -1,0V). LԊp lӴi to¨n b֥ qu§ tr³nh v֧i dung d֗ch thֹ B, ghi 
lӴi gi§ tr֗ dao Ľ֥ng d¸ng khuԒch t§n trung bình, D, tӴi -1,3 V 
v¨ E, tӴi -1,0 V.    

L¨m tҼҺng tֽ v֧i mӾu trԂng, ghi lӴi gi§ tr֗ dao Ľ֥ng dòng 
khuԒch t§n trung b³nh, G, tӴi -1,3V v¨ H, tӴi -1 V. 

Tính toán: 

TrҼ֧c hԒt t²nh c§c g²a tr֗ sau (theo mA):  

 

 trong Ľ·  

C là cҼ֩ng Ľ֥ d¸ng khuԒch t§n cֳa ñDung d֗ch thֹ Aò v¨  

S1 l¨ Ľ֥ nhӴy d¸ng khi Ľo  "Dung d֗ch thֹ A"  

 

 trong Ľ·  

F l¨ cҼ֩ng Ľ֥ khuԒch t§n cֳa ñDung d֗ch thֹ Bò v¨  

S2 là Ľ֥ nhӴy d¸ng khi Ľo  "Dung d֗ch thֹ B"  

 

 trong Ľ·  

I l¨ cҼ֩ng Ľ֥ d¸ng khuԒch t§n cֳa ñMӾu trԂngò v¨  

S3 l¨ Ľ֥ nhӴy d¸ng khi Ľo "MӾu trԂng"  

 

trong Ľ·  

J l¨ d¸ng khuԒch t§n g©y ra do th°m maleat tַ Dung d֗ch 
chuӼn v¨o Dung d֗ch thֹ B.   

 

 trong Ľ·  

K d¸ng khuԒch t§n g©y ra do maleat có trong Dung d֗ch 
thֹ A.  

Cu֝i c½ng, t²nh phӺn trŁm cֳa bis-(2-ethylhexyl)-maleat có 
trong mӾu ban ĽӺu theo c¹ng thֵc sau: 
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Chì   - Th  ֹtheo JECFA monograph 1 - Vol.4. 

- X§c Ľ֗nh bԄng k׃ thuԀt quang ph֡ hӸp thֱ nguy°n tֹ 
th²ch h֯p cho h¨m lҼ֯ng quy Ľ֗nh. Lֽa ch֙n c֭ mӾu thֹ 
v¨ phҼҺng ph§p chuӼn b֗ mӾu dֽa tr°n nguy°n tԂc cֳa 
phҼҺng ph§p m¹ tӶ trong JECFA monograph 1 - Vol.4 
phӺn c§c phҼҺng ph§p ph©n t²ch c¹ng cֱ. 

6.2. ņ֗nh lҼ֯ng   C§c dung d֗ch  

- Dung d֗ch mӾu: ChuyԜn khoӶng 3,8 g mӾu thֹ, trҼ֧c Ľ· 

Ľ« ĽҼ֯c sӸy kh¹ ֫ 105C trong 2 gi֩ v¨ Ľ« ĽҼ֯c c©n 
ch²nh x§c, v¨o b³nh Ľ֗nh mֵc 500 ml, h¸a tan trong 
cloroform. Pha lo«ng ĽԒn vӴch bԄng dung m¹i tr°n, tr֥n 
ĽԚu. 

- Dung d֗ch tetra-n-butylamoni iodid: ChuyԜn 1,250 g tetra-
n-butylamoni iodid v¨o b³nh Ľ֗nh mֵc 500 ml, pha lo«ng 
ĽԒn vӴch bԄng nҼ֧c, tr֥n ĽԚu. 

- Dung d֗ch mu֝i: H¸a tan 100 g natri sulfat khan và 10 g 
natri carbonat v¨o m֥t lҼ֯ng nҼ֧c vַa Ľֳ ĽԜ c· ĽҼ֯c thԜ 
t²ch cu֝i c½ng l¨ 1000 ml. 

  TiԒn h¨nh  

D½ng pipet lӸy 10,0 ml "Dung d֗ch mӾu" v¨o b³nh Ľ֗nh mֵc  
250 ml, th°m v¨o Ľ· 40 ml cloroform, 50 ml "Dung d֗ch 
mu֝i",  10 gi֙t dunh d֗ch xanh bromophenol (TS). ChuӼn 
Ľ֥ bԄng "Dung d֗ch tetra-n-butylamoni iodid" ĽԒn khi bԂt 
ĽӺu xuӸt hi֓n m¨u xanh trong l֧p cloroform sau khi lԂc 
mӴnh dung d֗ch. T²nh h¨m lҼ֯ng (%) C20H37NaO7S theo 

c¹ng thֵc:  

 

 trong Ľ·  

V = thԜ t²ch (ml) cֳa dung d֗ch tetra-n-butylamoni iodid 
d½ng ĽԜ chuӼn Ľ֥.  

444,6 = kh֝i lҼ֯ng ph©n tֹ cֳa dioctyl natri sulfosuccinat  

W = kh֝i lҼ֯ng (g) cֳa mӾu thֹ  

369,4 = kh֝i lҼ֯ng ph©n tֹ cֳa tetra-n-butylamoni iodid. 
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Phֱ lֱc 17 

YąU CӹU Kׂ THUӿT Vê PHһҹNG PHĆP THָ                                                               
ņ֜I V֦I STEARYL TARTRAT 

 

1. T°n kh§c, ch֕ s֝  Stearyl palmityl tartrat; 

INS 483 

2. ņ֗nh nghǫa  SӶn phӼm cֳa qu§ tr³nh ester ho§ acid tartric v֧i c֟n 
stearylic thҼҺng mӴi, vԚ cҺ bӶn g֟m c֟n stearylic và 
palmitylic; g֟m th¨nh phӺn ch²nh l¨ diester, v֧i lҼ֯ng nh֛ 
monoester v¨ c§c nguy°n li֓u ban ĽӺu kh¹ng thay Ľ֡i. 

T°n ho§ hγc C§c th¨nh phӺn ch²nh l¨ distearyl tartrat, dipalmityl tartrat 
và stearylpalmityl tartrat. 

C¹ng thϐc ho§ hγc Distearyl tartrat: C40H78O6  

Dipalmityl tartrat: C36H70O6  

Stearylpalmityl tartrat: C38H74O6  

C¹ng thϐc cΈu t΄o 

 
Trong Ľ· R l¨ (CH2)17CH3 hoԊc (CH2)15CH3  

Khηi l̿ωng ph©n tϔ Distearyl tartrat: 655,06  

Dipalmityl tartrat: 598,95  
Stearylpalmityl tartrat: 627 

3. CӶm quan ChӸt nh֩n c· m¨u kem 

4. Chֵc nŁng ChӸt nhȈ h·a, chӸt x  ֹlý b t֥ 

5. Y°u cӺu k׃ thuԀt 

5.1. ņ֗nh t²nh  

ņο tan Kh¹ng tan trong nҼc֧, không tan trong ethanol lӴnh, tan 
trong ethanol nóng. 

Nhiέt Ľο n·ng chΆy 67 ï 770C 

Chί sη hydroxyl 200 ï 220 

Tartrat PhӶi có phӶn nֵg ĽԊc trҼng caֳ tartrat. 

5.2. ņ֥ tinh khiԒt  

Tro sulfat Kh¹ng ĽҼc֯ quá 0,5% (Th  ֹtrên 2 g mӾu, phҼҺng ph§p I ) 

Acid tartric tλng sη Kh¹ng ĽҼc֯ nh  ֛hҺn 18% v¨ kh¹ng ĽҼc֯ quá 35% (m¹ tӶ 
trong phӺn PhҼҺng ph§p thֹ) 

ChΈt kh¹ng x¨ ph¸ng 

hóa 

Kh¹ng ĽҼc֯ nh  ֛hҺn 77% v¨ kh¹ng ĽҼ֯c quá 83% (m¹ tӶ 
trong phӺn PhҼҺng ph§p thֹ) 

Chί sη acid Kh¹ng ĽҼc֯ quá 6 (m¹ tӶ trong phӺn PhҼҺng ph§p thֹ) 
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Chì Kh¹ng ĽҼc֯ quá 2,0 mg/kg. 

5.3. H¨m lҼ֯ng Kh¹ng ĽҼc֯ nh  ֛hҺn 90% h¨m lҼn֯g ester t n֡g s  ֝tҼҺng 
nֵg v i֧ ch  ֕s  ֝ester trong khoӶng 163 ï 180. 

6. PhҼҺng ph§p thֹ  

6.1. ņ֥ tinh khiԒt  

Acid tartric tλng sη ņҼ֩ng chuӼn: 

Cân 100 mg acid tartric tinh khiԒt cho v¨o b³nh Ľn֗h m cֵ 
dung tích 100 ml, hoà tan trong khoӶng 90 ml nҼc֧, thêm 
nҼ֧c v¨o cho ĽԒn khi ĽӴt thԜ tích 100 ml và lԂc ĽԚu. 
ChuyԜn các phӺn tách bi t֓ 3, 4, 5, 6 ml vào trong các cuvet 
phù h p֯ 19 x 150 mm, th°m lҼn֯g nҼc֧ v aַ Ľֳ ĽԒn 10 
ml. Thêm vào 4 ml dung d c֗h natri metavanadat 5% v aַ 
chuӼn b  ֗ và 1 ml acid acetic vào m i֣ cuvet. (Chú ý: s  ֹ
d nֱg các dung d c֗h này trong 10 phút sau khi xuӸt hi n֓ 
màu). ChuӼn b  ֗mӾu trԂng theo c§ch tҼҺng t,ֽ s  ֹd nֱg 10 
ml nҼc֧ thay thԒ dung d c֗h acid tartric. ņԊt trên thiԒt b  ֗Ľ֥ 
hӸp th  ֱbԄng 0 Ľi֝ v i֧ mӾu trԂng, sau Ľ· Ľo Ľ ֥hӸp th  ֱ
c aֳ 4 dung d c֗h acid tartric  ֫bҼ֧c sóng 520 nm v i֧ máy 
quang ph  ֡ thích h p֯ hoԊc m§y so m¨u quang Ľin֓ ĽҼc֯ 
trang b  ֗ kính l c֙ 520 nm. T  ַ các kԒt quӶ thu ĽҼc֯, vԐ 
ĽҼ֩ng chuӼn trên h  ֓ toӴ Ľ֥  vuông góc v i֧ tr cֱ tung biԜu 
di n֑ Ľ֥ hӸp th  ֱ và tr cֱ hoành biԜu di n֑ h¨m lҼn֯g acid 
tartric (mg). 

ChuӼn b  ֗mӾu th :ֹ 

Cân chính xác 4 g mӾu cho vào bình Erlenmeyer dung tích 
250 ml và thêm vào 80 ml dung d c֗h KOH 0,5N và 0,5 ml 
phenolphthalein TS. N i֝ bình v i֧ m t֥ sinh hàn không khí 
có chiԚu dài ít nhӸt 65 cm và gia nhi t֓ h n֣ h p֯ trên tӸm 
bӶn nóng trong 2,5 gi .֩ Thêm vào h n֣ h p֯ nóng acid 
phosphoric 10% cho ĽԒn khi có phӶn nֵg acid rõ r t֓ phát 
hi n֓ ĽҼc֯ bԄng giӸy th  ֹĽ֛  congo. LӴi kԒt n i֝ sinh hàn khí 
và gia nhi t֓ cho ĽԒn khi acid béo hoá l n֛g và trong. Làm 
ngu i֥ và chuyԜn h n֣ h p֯ vào m t֥ ph u֑ chiԒt dung tích 250 
ml bԄng các phӺn nh  ֛nҼ֧c và chloroform. ChiԒt tách các 
acid b®o ĽҼc֯ giӶi phóng ra bԄng 3 lӺn liên tiԒp 25 ml 
nҼ֧c và cho phӺn nҼ֧c r aֹ vào ph u֑ chiԒt ch aֵ l p֧ 
nҼ֧c. ChuyԜn các thành phӺn có trong ph u֑ chiԒt th  ֵnhӸt 
vào c c֝ 250 ml, gia nhi t֓ trên chԀu hҺi nҼc֧ ĽԜ loӴi các 
v t֓ chloroform, l c֙ qua giӸy l c֙ m n֗ v¨o b³nh Ľn֗h m cֵ 
dung tích 500 ml và cu i֝ cùng pha t i֧ thԜ tích 500 ml bԄng 
nҼ֧c (Dung d c֗h I). Dùng pipet lӸy 25 ml dung d c֗h này 
cho v¨o b³nh Ľn֗h m cֵ dung tích 100 ml và pha t i֧ thԜ tích 
100 ml bԄng nҼc֧ (Dung d c֗h II). 

Cách tiԒn hành: 

ChuyԜn 10 ml Dung d c֗h II Ľ« ĽҼc֯ chuӼn b  ֗ trong phӺn 
ChuӼn b  ֗mӾu th  ֹvào cuvet 19 x 150. Thêm vào 4 ml dung 
d c֗h natri metavanadat 5% v aַ chuӼn b  ֗ và 1 ml acid 
acetic. (Chú ý: s  ֹ d nֱg các dung d c֗h này trong 10 phút 
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sau khi xuӸt hi n֓ màu). ChuӼn b  ֗ mӾu trԂng theo cách 
tҼҺng t,ֽ s  ֹ d nֱg 10 ml nҼc֧ thay thԒ dung d c֗h acid 
tartric. ņԊt trên thiԒt b  ֗Ľo Ľ֥ hӸp th  ֱbԄng 0 Ľi֝ v i֧ mӾu 
trԂng, sau Ľ· Ľo Ľ ֥hӸp th  ֱc aֳ 4 dung d c֗h acid tartric  ֫
bҼ֧c sóng 520 nm v i֧ máy quang ph  ֡thích h p֯ hoԊc máy 
so màu quang Ľin֓ ĽҼc֯ trang b  ֗ kính l c֙ 520 nm. T  ַ
ĽҼ֩ng chuӼn x§c Ľn֗h h¨m lҼn֯g acid tartric (mg) trong 
dung d c֗h pha cu i֝ c½ng, nh©n h¨m lҼn֯g acid tartric xác 
Ľ֗nh ĽҼc֯ v i֧ 20 và chia cho tr n֙g lҼn֯g mӾu ban ĽӺu ĽԜ 
thu ĽҼc֯ % acid tartric. 
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ChΈt kh¹ng x¨ ph¸ng 

hóa 

Cách tiԒn h¨nh n¨y x§c Ľn֗h nh nֻg chӸt hòa tan trong chӸt 
b®o m¨ kh¹ng ĽҼc֯ xà phòng hoá b i֫ kiԚm nhҼng ĽҼc֯ 
hòa tan trong dung môi chӸt b®o th¹ng thҼn֩g. 

Cách tiԒn hành: 

Cân chính xác 5 g mӾu cho vào bình dung tích 250 ml, 
thêm dung d c֗h có 2 g KOH trong 40 ml alcol v¨ Ľun s¹i 
nhԌ c· sinh h¨n ngҼc֯ trong 1 gi .֩ ChuyԜn toàn b  ֥ h n֣ 
h p֯ ch aֵ trong bình vào n֝g Ľong c· nԂp ĽԀy thu  ׁ tinh 
(chiԚu cao khoӶng 30 cm, ĽҼn֩g kính 3,5 cm và có vӴch 
Ľ֗nh m cֵ 40, 80 và 130 ml). R aֹ bình bԄng alcol phù h p֯ 
ĽԒn thԜ tích 40 ml trong n֝g Ľong, th°m nҼc֧ Ӹm, sau Ľ· 
bԄng nҼc֧ lӴnh cho ĽԒn khi t n֡g thԜ t²ch ĽӴt 80 ml. Cu i֝ 
cùng r aֹ bình bԄng vài ml ether dӺu h a֛, cho phӺn dung 
môi r aֹ vào n֝g Ľong, l¨m m§t hn֣ h p֯ trong n֝g Ľong 
ĽԒn nhi t֓ Ľ ֥phòng và thêm 50 ml ether dӺu h a֛. 

ņԀy nԂp, lԂc n֝g Ľong mӴnh ít nhӸt trong 1 ph¼t, ĽԜ hai 
l p֧ tách ra trong. Hút l p֧ bên trên hoàn toàn nԒu có thԜ 
mà không hút bӸt kȢ m t֥ chút d c֗h nào c aֳ l p֧ dҼi֧, lӸy 
phӺn ether cho vào trong m t֥ ph u֑ tách dung tích 500 ml. 
LԊp lӴi quá trình trích ly và hút d c֗h ít nhӸt 6 lӺn bԄng các 
phӺn 50 ml ether dӺu h a֛, lԂc mӴnh m i֣ lӺn. R aֹ h n֣ h p֯ 
phӺn trích ly bԄng các phӺn 25 ml alcol 10% và lԂc mӴnh 
cho ĽԒn khi nҼc֧ r aֹ ĽҼc֯ trung hoà s  ֹd nֱg chӸt ch  ֕th  ֗
phenolphthalein, và loӴi b  ֛phӺn nҼc֧ r aֹ. ChuyԜn phӺn 
ether t§ch ĽҼc֯ vào c c֝ Ľ« biԒt kh i֝ lҼ֯ng và r aֹ ph u֑ 
tách bԄng 10 ml ether, sau Ľ· cho nҼc֧ r aֹ vào c c֝. 

Cô ether trong cách th yֳ ĽԒn khô và làm khô phӺn cԊn ĽԒn 
kh i֝ lҼ֯ng kh¹ng Ľi֡, t t֝ nhӸt 75 ï 800C  ֫áp suӸt chân 
không không quá 200 mm Hg, hoԊc  ֫ 1000C  ֫ áp suӸt 
thҼ֩ng trong 30 phút. Làm mát trong bình hút Ӽm và cân 
ĽԜ thu ĽҼc֯ kh i֝ lҼ֯ng chҼa hiu֓ ch n֕h c aֳ chӸt không xà 
phòng. 

X§c Ľn֗h h¨m lҼn֯g acid béo trong cԊn bԄng cách sau: 
Hoà tan cԊn trong 50 ml alcol Ӹm (ch aֵ phenolphthalein 
TS v¨ trҼc֧ Ľ· ĽҼ֯c trung hoà bԄng NaOH t i֧ màu h n֟g 
nhӴt), chuӼn Ľ֥ bԄng dung d c֗h NaOH 0,02N cho ĽԒn khi 
xuӸt hi n֓ màu h n֟g nhӴt. M i֣ ml dung d c֗h NaOH 0,02N 
tҼҺng nֵg v i֧ 5,659 mg acid béo, tính theo acid oleic. 
Hi u֓ s  ֝ kh i֝ lҼn֯g chҼa hiu֓ ch n֕h c aֳ chӸt không xà 
phòng và kh i֝ lҼn֯g acid b®o t²nh ĽҼc֯ t  ַphép chuӼn Ľ֥ 
trên là kh i֝ lҼn֯g chӸt không xà phòng hóa trong mӾu th .ֹ 
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Chί sη acid Cân chính xác 1 g mӾu và hoà tan trong 20 ml ethanol 95% 
n·ng, trҼc֧ Ľ· Ľ« ĽҼc֯ trung hoà có s  ֹd nֱg 0,5 ml chӸt 
ch  ֕ th  ֗ phenolphthalein TS. Làm ngu i֥ dung d c֗h sau Ľ· 
trung hoà bԄng cách chuӼn Ľ֥ v i֧ dung d c֗h KOH 0,01N 
trong ethanol. 

                        0,561 x thԜ tích dung d c֗h KOH d½ng ĽԜ 
chuӼn Ľ֥ (ml) 

Ch  ֕s  ֝acid = ------------------------------------------------------------
------------ 

            Kh i֝ lҼ֯ng mӾu (g) 

Gi  ֻlӴi dung d c֗h Ľ« ĽҼc֯ trung hoà cho phӺn ņ֗nh lҼn֯g. 

Chì - Th  ֹtheo JECFA monograph 1 - Vol.4. 

- X§c Ľn֗h bԄng k׃ thuԀt quang ph  ֡ hӸp th  ֱ nguyên t  ֹ
thích h p֯ cho h¨m lҼn֯g quy Ľn֗h. L aֽ ch n֙ c  ֭mӾu th  ֹ
và phҼҺng ph§p chuӼn b  ֗ mӾu d aֽ trên nguyên tԂc c aֳ 
phҼҺng ph§p m¹ tӶ trong JECFA monograph 1 - Vol.4 
phӺn c§c phҼҺng ph§p ph©n t²ch c¹ng c.ֱ 

6.2. ņ֗nh lҼ֯ng Thêm chính xác 50 ml dung d c֗h KOH 0,1N trong ethanol 
vào dung d c֗h Ľ« ĽҼc֯ trung hoà  ֫ trên t  ַphӺn x§c Ľn֗h 
ch  ֕ s  ֝acid v¨ Ľun s¹i ĽԚu trong 2 phút. Làm ngu i֥ dung 
d c֗h và chuӼn Ľ֥ dҼ KOH bԄng B ml dung d c֗h HCl 0,1N. 
Th cֽ hi n֓ x§c Ľn֗h v i֧ mӾu trԂng ( bԄng A ml dung d c֗h 
HCl 0,1N). 

                        5,611 x (A ï B) 

Ch  ֕s  ֝ester = ----------------------------------------- 

                     Kh i֝ lҼ֯ng mӾu (g) 
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Phֱ lֱc 18 

YąU CӹU Kׂ THUӿT Vê PHһҹNG PHĆP THָ                                                               
ņ֜I V֦I SORBITAL MONOSTEARAT 

 

1. T°n kh§c, ch֕ s֝  INS 491 

ADI=0-25mg/kg thԜ tr n֙g 

2. ņ֗nh nghǫa  H n֣ h p֯ bao g m֟ các ester m t֥ phӺn c aֳ sorbitol và các 
dӾn chӸt mono- và dianhydrid c aֳ nó v i֧ acid stearic th cֽ 
phӼm. 

Chί sη C.A.S 1338-41-6 

C¹ng thϐc cΈu t΄o  G m֟ acid palmitic este hóa v i֧ polyol dӾn xuӸt t  ַsorbitol 
bao g m֟ các loӴi sau: 

 

Sorbitol 1,4-Sorbitan Isosorbid 
 

3. CӶm quan  HӴt hay mӶnh có màu kem nhӴt ĽԒn vàng nâu hoԊc dӴng 
sáp rԂn, có mùi nhԌ ĽԊc trҼng. 

4. Chֵc nŁng ChӸt nhȈ h·a 

5. Y°u cӺu k׃ thuԀt 

5.1. ņ֗nh t²nh  

ņο tan  TӴi nhi t֓ Ľ ֥cao hҺn ĽiԜm chӶy, tan trong toluen, dioxan, 
carbon tetraclorid, ether, methanol, ethanolvà anilin; không 
tan trong ether dӺu h a֛ v¨ aceton, kh¹ng tan trong nҼc֧ 
lӴnh nhҼng c· thԜ ph©n t§n trong nҼc֧ Ӹm.TӴi nhi t֓ Ľ ֥
trên 50oC tan dӴng sҼҺng m½ trong dӺu khoáng và ethyl 
acetat. 

KhoΆng nhiέt Ľο Ľ¹ng ĽΜc 50-52oC. 

HΈp thϋ hιng ngo΄i Ph  ֡h n֟g ngoӴi c aֳ mӾu th  ֹĽԊc trҼng cho este mt֥ phӺn 
c aֳ acid béo v i֧ polyol 

5.2. ņ֥ tinh khiԒt  

N̿ρc Kh¹ng ĽҼc֯ qu§ 1,5% (phҼҺng ph§p Karl Fischer). 

Chί sη acid Kh¹ng ĽҼc֯ thӸp hҺn 5 v¨ kh¹ng ĽҼc֯ quá 10. 

Chί sη x¨ ph¸ng h·a Kh¹ng ĽҼc֯ thӸp hҺn 147 v¨ kh¹ng ĽҼc֯ quá 157. 

Chί sη Hydroxyl Kh¹ng ĽҼc֯ thӸp hҺn 235 v¨ kh¹ng ĽҼc֯ quá 260. 
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Chì Kh¹ng ĽҼc֯ quá 2,0 mg/kg. 

5.3. H¨m lҼ֯ng Xà phòng hóa 100g mӾu phӶi thu ĽҼc֯ khoӶng 31,5g 
polyol và 73g acid béo. H¨m lҼn֯g polyol kh¹ng ĽҼc֯ thӸp 
hҺn 95% trong hn֣ h p֯ sorbitol, 1,4-sorbitan và isosorbid. 

6. PhҼҺng ph§p thֹ 

6.1. ņ֥ tinh khiԒt  

Chì   - Th  ֹtheo JECFA monograph 1 - Vol.4. 

- X§c Ľn֗h bԄng k׃ thuԀt quang ph  ֡ hӸp th  ֱ nguyên t  ֹ
thích h p֯ cho h¨m lҼn֯g quy Ľn֗h. L aֽ ch n֙ c  ֭mӾu th  ֹ
v¨ phҼҺng ph§p chuӼn b  ֗ mӾu d aֽ trên nguyên tԂc c aֳ 
phҼҺng ph§p m¹ tӶ trong JECFA monograph 1 - Vol.4 
phӺn c§c phҼҺng ph§p ph©n t²ch c¹ng c.ֱ 

6.2. ņ֗nh lҼ֯ng  TiԒn h¨nh theo hҼn֧g dӾn trong chuyên luԀn x§c Ľn֗h 
h¨m lҼn֯g sorbitan ester (JECFA monograph 1 - Vol.4 ). 
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Phֱ lֱc 19 

YąU CӹU Kׂ THUӿT Vê PHһҹNG PHĆP THָ                                                               
ņ֜I V֦I SORBITAN TRISTEARAT 

 

1. T°n kh§c, ch֕ s֝  INS 492 

ADI=0-25mg/kg thԜ tr n֙g 

2. ņ֗nh nghǫa  H n֣ h p֯ bao g m֟ các ester m t֥ phӺn c aֳ sorbitol và các 
dӾn chӸt mono- và dianhydrid c aֳ nó v i֧ acid stearic th cֽ 
phӼm. 

Chί sη C.A.S 26658-19-5 

C¹ng thϐc cΈu t΄o  G m֟ acid stearic este hóa v i֧ polyol dӾn xuӸt t  ַ sorbitol 
bao g m֟ các loӴi sau: 

 

Sorbitol 1,4-Sorbitan Isosorbid 
 

3. CӶm quan  HӴt hay mӶnh có màu kem nhӴt ĽԒn vàng nâu hoԊc dӴng 
sáp rԂn 

4. Chֵc nŁng ChӸt nhȈ h·a 

5. Y°u cӺu k׃ thuԀt 

5.1. ņ֗nh t²nh  

ņο tan  Khó tan trong toluen, ether, carbon tetraclorid, ethyl acetat; 
có thԜ phân tán trong ether dӺu hoӶ, dӺu khoáng, dӺu th cֽ 
vԀt, aceton v¨ dioxan; kh¹ng tan trong nҼc֧, methanol và 
ethanol (th  ֹ theo hҼn֧g dӾn tӴi JECFA monograph 1 - 
Vol.4 ).  

KhoΆng nhiέt Ľο Ľ¹ng ĽΜc 47-50oC. 

5.2. ņ֥ tinh khiԒt  

N̿ρc Kh¹ng ĽҼc֯ qu§ 1,5% (phҼҺng ph§p Karl Fischer). 

Tro sulfat Kh¹ng ĽҼc֯ quá 0,5%. 

Chί sη acid Kh¹ng ĽҼc֯ quá 15. 

Chί sη x¨ ph¸ng h·a Kh¹ng ĽҼc֯ thӸp hҺn 176 v¨ kh¹ng ĽҼc֯ quá 188. 

Chί sη Hydroxyl Kh¹ng ĽҼc֯ thӸp hҺn 66 v¨ kh¹ng ĽҼc֯ quá 80. 

Chì Kh¹ng ĽҼc֯ quá 2,0 mg/kg. 
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5.3. H¨m lҼ֯ng Xà phòng hóa 100g mӾu phӶi thu ĽҼc֯ không thӸp hҺn 
14g v¨ kh¹ng ĽҼc֯ quá 21g polyol và không thӸp hҺn 85g 
v¨ kh¹ng ĽҼc֯ qu§ 92g acid b®o. H¨m lҼn֯g polyol không 
ĽҼ֯c thӸp hҺn 95% trong hn֣ h p֯ sorbitol, 1,4-sorbitan và 
isosorbid. 

6. PhҼҺng ph§p thֹ 

6.1. ņ֥ tinh khiԒt  

Chì    - Th  ֹtheo JECFA monograph 1 - Vol.4. 

   - X§c Ľn֗h bԄng k׃ thuԀt quang ph  ֡ hӸp th  ֱ nguyên t  ֹ
thích h p֯ cho h¨m lҼn֯g quy Ľn֗h. L aֽ ch n֙ c  ֭mӾu th  ֹvà 
phҼҺng ph§p chuӼn b  ֗ mӾu d aֽ trên nguyên tԂc c aֳ 
phҼҺng ph§p m¹ tӶ trong JECFA monograph 1 - Vol.4 phӺn 
c§c phҼҺng ph§p ph©n t²ch c¹ng c.ֱ 

6.2. ņ֗nh lҼ֯ng Cân 25g mӾu th ,ֹ ch²nh x§c ĽԒn mg, chuyԜn vào bình cӺu 
Ľ§y tr¸n 500 ml, th°m 250 ml cn֟ và 7,5g kali hydroxyd và 
tr n֥ ĽԚu. LԂp bình cӺu v i֧ sinh hàn thích h p֯, Ľun h i֟ lҼu 
h n֣ h p֯ trong t  ַ1-2 gi  ֩sau Ľ· chuyԜn h n֣ h p֯ sang c c֝ 
800 ml, tráng sӴch bình bԄng 100 ml nҼc֧ cӸt và g p֥ d c֗h 
r aֹ vào c c֝. Cho bay hҺi hԒt c n֟ trên bԜ cách thu ,ׁ th n֕h 
thoӶng th°m nҼc֧ ĽԜ thay thԒ lҼ֯ng c n֟ Ľ« bay hҺi. Dnַg 
qu§ tr³nh Ľui֡ c n֟ khi không còn mùi c n֟ bay ra. Hi u֓ 
ch n֕h thԜ tích cu i֝ c½ng cho Ľ ֳ250 ml bԄng nҼc֧ nóng. 
Trung hoà dung d c֗h xà phòng v i֧ acid sulfuric loãng (1/2), 
th°m 10% dҼ v¨ Ľun n·ng, khuӸy ĽԚu cho ĽԒn khi acid béo 
tách l p֧. ChuyԜn l p֧ acid béo sang ph u֑ chiԒt 500 ml, r aֹ 
3 hoԊc 4 lӺn, m i֣ lӺn v i֧ 20 ml nҼc֧ n·ng ĽԜ loӴi hԒt các 
polyol, g p֥ d c֗h r aֹ v i֧ pha nҼc֧ ch aֵ polyol thu ĽҼc֯ t  ַ
quá trình xà phòng hoá. ChiԒt pha nҼc֧ này 3 lӺn 20 ml 
ether dӺu hoӶ/lӺn, lӸy l p֧ ether dӺu hoӶ g p֥ v i֧ phӺn acid 
b®o, cho bay hҺi ti֧ khô trong m t֥ Ľǫa Ľ« x§c Ľ֗nh b³, ĽԜ 
ngu i֥ và cân. 

Trung hoà dung d c֗h ch aֵ polyol bԄng dung d c֗h kali 
hydroxyd 1/10 t i֧ pH = 7, s  ֹd nֱg pH kԒ thích h p֯. Cho 
bay hҺi dung dc֗h này t i֧ gӺn cӴn, tách phӺn polyol kh i֛ 
các mu i֝ bԄng cách chiԒt vài lӺn v i֧ c n֟ n·ng. Cho bay hҺi 
d c֗h chiԒt c n֟ trên bԜ cách thu  ׁ t i֧ khô trong m t֥ Ľǫa Ľ« 
x§c Ľn֗h b³, ĽԜ ngu i֥ và cân. Tránh khô quá trong quá trình 
Ľun n·ng.  

TiԒn h¨nh Ľn֗h lҼn֯g m t֥ mӾu kh§c (25g) theo hҼn֧g dӾn 
chuyên luԀn x§c Ľn֗h h¨m lҼn֯g ester sorbitan ĽԜ x§c Ľn֗h 
% ester sorbitan. 
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Phֱ lֱc 20 

YąU CӹU Kׂ THUӿT Vê PHһҹNG PHĆP THָ                                                               
ņ֜I V֦I SORBITAN MONOLAURAT 

 

1. T°n kh§c, ch֕ s֝  INS 493 

ADI=0-25mg/kg thԜ tr n֙g 

2. ņ֗nh nghǫa  H n֣ h p֯ bao g m֟ các ester m t֥ phӺn c aֳ sorbitol và các 
dӾn chӸt mono- và dianhydrid c aֳ nó v i֧ acid lauric th cֽ 
phӼm. 

Chί sη C.A.S 1338-39-2 

C¹ng thϐc cΈu t΄o  G m֟ acid lauric este hóa v i֧ polyol dӾn xuӸt t  ַsorbitol bao 
g m֟ các loӴi sau: 

 

Sorbitol 1,4-Sorbitan Isosorbid 
 

3. CӶm quan  DӴng l n֛g nh t֧ sánh có màu h  ֡phách, dӴng hӴt hay mӶnh 
có màu kem nhӴt ĽԒn vàng nâu hoԊc dӴng sáp rԂn, có mùi 
nhԌ ĽԊc trҼng. 

4. Chֵc nŁng ChӸt nhȈ h·a, chӸt n֡ Ľ֗nh 

5. Y°u cӺu k׃ thuԀt 

5.1. ņ֗nh t²nh  

ņο tan  Có thԜ ph©n t§n ĽҼc֯ trong nҼc֧ n·ng v¨ nҼc֧ lӴnh. 

5.2. ņ֥ tinh khiԒt  

N̿ρc Kh¹ng ĽҼc֯ quá 2,0% (phҼҺng ph§p Karl Fischer). 

Tro sulfat Kh¹ng ĽҼc֯ quá 0,5%.  

Chί sη acid Kh¹ng ĽҼc֯ quá 7. 

Chί sη x¨ ph¸ng h·a Kh¹ng ĽҼc֯ thӸp hҺn 155 v¨ kh¹ng ĽҼc֯ quá 170. 

Chί sη Hydroxyl Kh¹ng ĽҼc֯ thӸp hҺn 330 v¨ kh¹ng ĽҼc֯ quá 358. 

Chì Kh¹ng ĽҼc֯ quá 2,0 mg/kg. 

5.3. H¨m lҼ֯ng Xà phòng hóa 100g mӾu phӶi thu ĽҼc֯ không thӸp hҺn 
36g v¨ kh¹ng ĽҼc֯ quá 49g polyol, không  thӸp hҺn 56g 
v¨ kh¹ng ĽҼc֯ qu§ 68g acid b®o. H¨m lҼn֯g polyol không 
ĽҼ֯c thӸp hҺn 95% trong hn֣ h p֯ sorbitol,              1,4-
sorbitan và isosorbid. 
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6. PhҼҺng ph§p thֹ 

6.1. ņ֥ tinh khiԒt  

Chì    - Th  ֹtheo JECFA monograph 1 - Vol.4. 

 - X§c Ľn֗h bԄng k׃ thuԀt quang ph  ֡ hӸp th  ֱ nguyên t  ֹ
thích h p֯ cho h¨m lҼn֯g quy Ľn֗h. L aֽ ch n֙ c  ֭mӾu th  ֹ
v¨ phҼҺng ph§p chuӼn b  ֗ mӾu d aֽ trên nguyên tԂc c aֳ 
phҼҺng ph§p m¹ tӶ trong JECFA monograph 1 - Vol.4 
phӺn c§c phҼҺng ph§p ph©n t²ch c¹ng c.ֱ 

6.2. ņ֗nh lҼ֯ng Cân 25g mӾu th ,ֹ ch²nh x§c ĽԒn mg, chuyԜn vào bình cӺu 
Ľ§y tr¸n 500 ml, th°m 250 ml cn֟ và 7,5g kali hydroxyd và 
tr n֥ ĽԚu. LԂp bình cӺu v i֧ sinh hàn thích h p֯, Ľun h i֟ lҼu 
h n֣ h p֯ trong t  ַ1-2 gi  ֩sau Ľ· chuyԜn h n֣ h p֯ sang c c֝ 
800 ml, tráng sӴch bình bԄng 100 ml nҼc֧ cӸt và g p֥ d c֗h 
r aֹ vào c c֝. Cho bay hҺi hԒt c n֟ trên bԜ cách thu ,ׁ th n֕h 
thoӶng th°m nҼc֧ ĽԜ thay thԒ lҼ֯ng c n֟ Ľ« bay hҺi. Dnַg 
qu§ tr³nh Ľui֡ c n֟ khi không còn mùi c n֟ bay ra. Hi u֓ 
ch n֕h thԜ tích cu i֝ c½ng cho Ľ ֳ250 ml bԄng nҼc֧ nóng.  

Trung hoà dung d c֗h xà phòng v i֧ acid sulfuric loãng (1/2), 
th°m 10% dҼ v¨ Ľun n·ng, khuӸy ĽԚu cho ĽԒn khi acid béo 
tách l p֧. ChuyԜn l p֧ acid béo sang ph u֑ chiԒt 500 ml, r aֹ 
3 hoԊc 4 lӺn, m i֣ lӺn v i֧ 20 ml nҼc֧ n·ng ĽԜ loӴi hԒt các 
polyol, g p֥ d c֗h r aֹ v i֧ pha nҼc֧ ch aֵ polyol thu ĽҼc֯ t  ַ
quá trình xà phòng hoá. ChiԒt pha nҼc֧ này 3 lӺn 20 ml 
ether dӺu hoӶ/lӺn, lӸy l p֧ ether dӺu hoӶ g p֥ v i֧ phӺn acid 
b®o, cho bay hҺi ti֧ khô trong m t֥ Ľǫa Ľ« x§c Ľn֗h b³, ĽԜ 
ngu i֥ và cân. 

Trung hoà dung d c֗h ch aֵ polyol bԄng dung d c֗h kali 
hydroxyd 1/10 t i֧ pH = 7, s  ֹd nֱg pH kԒ thích h p֯. Cho 
bay hҺi dung dc֗h này t i֧ gӺn cӴn, tách phӺn polyol kh i֛ 
các mu i֝ bԄng cách chiԒt vài lӺn v i֧ c n֟ n·ng. Cho bay hҺi 
d c֗h chiԒt c n֟ trên bԜ cách thu  ׁ t i֧ khô trong m t֥ Ľǫa Ľ« 
x§c Ľn֗h b³, ĽԜ ngu i֥ và cân. Tránh khô quá trong quá trình 
Ľun n·ng.  
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Phֱ lֱc 21 

YąU CӹU Kׂ THUӿT Vê PHһҹNG PHĆP THָ                                                               
ņ֜I V֦I SORBITAN MONOOLEAT 

 

1. T°n kh§c, ch֕ s֝  INS 494 

ADI=0-25mg/kg thԜ tr n֙g 

2. ņ֗nh nghǫa  H n֣ h p֯ bao g m֟ các ester m t֥ phӺn c aֳ sorbitol và các 
dӾn chӸt mono- và dianhydrid c aֳ nó v i֧ acid oleic th cֽ 
phӼm (R). Thành phӺn l n֧ nhӸt là 1,4-Sorbitan monooleat, 
thành phӺn ²t hҺn l¨ isosorbid monooleat, sorbitan dioleat 
và sorbitan trioleat.  

Chί sη C.A.S 1338-43-8 

C¹ng thϐc cΈu t΄o  G m֟ acid oleic este hóa v i֧ polyol dӾn xuӸt t  ַsorbitol bao 
g m֟ các loӴi sau: 

 

Sorbitol 1,4-Sorbitan Isosorbid 
 

3. CӶm quan  DӴng s t֓ sánh màu h  ֡phách, dӴng hӴt hay mӶnh có màu 
kem nhӴt ĽԒn vàng nâu hoԊc dӴng sáp rԂn, có mùi nhԌ . 

4. Chֵc nŁng ChӸt nhȈ h·a, chӸt n֡ Ľ֗nh 

5. Y°u cӺu k׃ thuԀt 

5.1. ņ֗nh t²nh  

ņο tan  TӴi nhi t֓ Ľ ֥cao hҺn ĽiԜm chӶy, tan trong ethanol, ether, 
ethylacetat, anilin, toluen, dioxan, ether dӺu h a֛, carbon 
tetraclorid; kh¹ng tan trong nҼc֧ lӴnh nhҼng c· thԜ phân 
t§n trong nҼc֧ Ӹm. 

Chί sη iod PhӺn acid oleic thu ĽҼc֯ bԄng cách xà phòng hoá sorbitan 
monooleat trong qu§ tr³nh Ľn֗h lҼn֯g có ch  ֕ s  ֝ iod t  ַ 80 
ĽԒn 100. 

5.2. ņ֥ tinh khiԒt  

N̿ρc Kh¹ng ĽҼc֯ qu§ 2% (phҼҺng ph§p Karl Fischer). 

Tro sulfat Kh¹ng ĽҼc֯ quá 0,5%. 

Chί sη acid Kh¹ng ĽҼc֯ quá 8. 

Chί sη x¨ ph¸ng h·a Kh¹ng ĽҼc֯ thӸp hҺn 145 v¨ kh¹ng ĽҼc֯ quá 160. 

Chί sη Hydroxyl Kh¹ng ĽҼc֯ thӸp hҺn 193 v¨ kh¹ng ĽҼc֯ quá 210. 
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Chì Kh¹ng ĽҼc֯ quá 2,0 mg/kg  

5.3. H¨m lҼ֯ng Xà phòng hóa 100g mӾu phӶi thu ĽҼc֯ không thӸp hҺn 
28g v¨ kh¹ng ĽҼc֯ quá 32g polyol, không thӸp hҺn 73g v¨ 
kh¹ng ĽҼc֯ quá 77g acid b®o. H¨m lҼn֯g polyol không 
ĽҼ֯c thӸp hҺn 95% trong hn֣ h p֯ sorbitol, 1,4-sorbitan và 
isosorbid. 

6. PhҼҺng ph§p thֹ 

6.1. ņ֥ tinh khiԒt  

Chì    - Th  ֹtheo JECFA monograph 1 - Vol.4. 

 - X§c Ľn֗h bԄng k׃ thuԀt quang ph  ֡ hӸp th  ֱ nguyên t  ֹ
thích h p֯ cho h¨m lҼn֯g quy Ľn֗h. L aֽ ch n֙ c  ֭mӾu th  ֹ
v¨ phҼҺng ph§p chuӼn b  ֗ mӾu d aֽ trên nguyên tԂc c aֳ 
phҼҺng ph§p m¹ tӶ trong JECFA monograph 1 - Vol.4 
phӺn c§c phҼҺng ph§p ph©n t²ch c¹ng c.ֱ 

6.2. ņ֗nh lҼ֯ng Cân 25g mӾu th ,ֹ ch²nh x§c ĽԒn mg, chuyԜn vào bình cӺu 
Ľ§y tr¸n 500 ml, th°m 250 ml cn֟ và 7,5g kali hydroxyd và 
tr n֥ ĽԚu. LԂp bình cӺu v i֧ sinh hàn thích h p֯, Ľun h i֟ lҼu 
h n֣ h p֯ trong t  ַ1-2 gi  ֩sau Ľ· chuyԜn h n֣ h p֯ sang c c֝ 
800 ml, tráng sӴch bình bԄng 100 ml nҼc֧ cӸt và g p֥ d c֗h 
r aֹ vào c c֝. Cho bay hҺi hԒt c n֟ trên bԜ cách thu ,ׁ th n֕h 
thoӶng th°m nҼc֧ ĽԜ thay thԒ lҼ֯ng c n֟ Ľ« bay hҺi. Dnַg 
qu§ tr³nh Ľui֡ c n֟ khi không còn mùi c n֟ bay ra. Hi u֓ 
ch n֕h thԜ tích cu i֝ c½ng cho Ľ ֳ250 ml bԄng nҼc֧ nóng. 
Trung hoà dung d c֗h xà phòng v i֧ acid sulfuric loãng (1/2), 
th°m 10% dҼ v¨ Ľun n·ng, khuӸy ĽԚu cho ĽԒn khi acid béo 
tách l p֧. ChuyԜn l p֧ acid béo sang ph u֑ chiԒt 500 ml, r aֹ 
3 hoԊc 4 lӺn, m i֣ lӺn v i֧ 20 ml nҼc֧ n·ng ĽԜ loӴi hԒt các 
polyol, g p֥ d c֗h r aֹ v i֧ pha nҼc֧ ch aֵ polyol thu ĽҼc֯ t  ַ
quá trình xà phòng hoá. ChiԒt pha nҼc֧ này 3 lӺn 20 ml 
ether dӺu hoӶ/lӺn, lӸy l p֧ ether dӺu hoӶ g p֥ v i֧ phӺn acid 
b®o, cho bay hҺi ti֧ khô trong m t֥ Ľǫa Ľ« x§c Ľn֗h b³, ĽԜ 
ngu i֥ và cân. 

Trung hoà dung d c֗h ch aֵ polyol bԄng dung d c֗h kali 
hydroxyd 1/10 t i֧ pH = 7, s  ֹd nֱg pH kԒ thích h p֯. Cho 
bay hҺi dung dc֗h này t i֧ gӺn cӴn, tách phӺn polyol kh i֛ 
các mu i֝ bԄng cách chiԒt vài lӺn v i֧ c n֟ n·ng. Cho bay hҺi 
d c֗h chiԒt c n֟ trên bԜ cách thu  ׁ t i֧ khô trong m t֥ Ľǫa Ľ« 
x§c Ľn֗h b³, ĽԜ ngu i֥ và cân. Tránh khô quá trong quá trình 
Ľun n·ng.  

TiԒn h¨nh Ľn֗h lҼn֯g m t֥ mӾu kh§c (25g) theo hҼn֧g dӾn 
chuyên luԀn x§c Ľn֗h h¨m lҼn֯g sorbitan ester ĽԜ x§c Ľn֗h 
% sorbitan ester. 
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Phֱ lֱc 22 

YąU CӹU Kׂ THUӿT Vê PHһҹNG PHĆP THָ                                                               
ņ֜I V֦I SORBITAN MONOPALMITAT 

1. T°n kh§c, ch֕ s֝  INS 495 

2. ņ֗nh nghǫa  H n֣ h p֯ bao g m֟ các ester m t֥ phӺn c aֳ sorbitol và các 
dӾn chӸt mono- và dianhydrid c aֳ nó v i֧ acid palmitic th cֽ 
phӼm  

Chί sη C.A.S 26266-57-9 

C¹ng thϐc cΈu t΄o  G m֟ acid palmitic ester hóa v i֧ polyol dӾn xuӸt t  ַsorbitol 
bao g m֟ các loӴi sau: 

 

Sorbitol 1,4-Sorbitan Isosorbid 
 

3. CӶm quan  DӴng sáp rԂn có màu kem nhӴt ĽԒn vàng nâu, có mùi nhԌ . 

4. Chֵc nŁng ChӸt nhȈ h·a 

5. Y°u cӺu k׃ thuԀt 

5.1. ņ֗nh t²nh  

ņο tan  TӴi nhi t֓ Ľ ֥cao hҺn ĽiԜm chӶy, tan trong methanol, ether, 
ethylacetat, anilin, toluen, dioxan, ether dӺu h a֛, carbon 
tetraclorid; kh¹ng tan trong nҼc֧ lӴnh nhҼng c· thԜ phân 
t§n trong nҼc֧ Ӹm. 

ņο Ľ¹ng ĽΜc 45 - 470 

HΈp thϋ hιng ngo΄i PhӶi có ph  ֡h n֟g ngoӴi ĽԊc trҼng caֳ ester c aֳ acid béo 
v i֧ polyol 

5.2. ņ֥ tinh khiԒt  

N̿ρc Kh¹ng ĽҼc֯ quá 1,5% (phҼҺng ph§p Karl Fischer). 

Chί sη acid Kh¹ng ĽҼc֯ thӸp hҺn 4 v¨ kh¹ng ĽҼҺc jquá 7,5. 

Chί sη x¨ ph¸ng h·a Kh¹ng ĽҼc֯ thӸp hҺn 140 v¨ kh¹ng ĽҼc֯ quá 150. 

Chί sη Hydroxyl Kh¹ng ĽҼ֯ c thӸp hҺn 270 v¨ kh¹ng ĽҼc֯ quá 305. 

Chì Kh¹ng ĽҼc֯ quá 2,0 mg/kg  

5.3. H¨m lҼ֯ng Xà phòng hóa 100g mӾu phӶi thu ĽҼc֯ khoӶng 37 g polyol 
và 65 g acid béo. H¨m lҼn֯g polyol phӶi vào khoӶng 95% 


