J

TCVN TIEU CHUAN VIET NAM

TCVN 6127 : 1996
ISO.660 ; 1983

DAYUMODONG VAT VA THUC VAT -
XAC DINH CHI SO AXIT VA PO AXIT

Animal and vegetable fats and oils -

Determination of acid value and of acidity

HA NOI - 1996



L&i ndi dau
TCVYN 6127 : 1996 hoan toan tuong duong vai 1SO 660 : 1983:

TCVN 6127 : 1996 do Ban ky thuat tiéu chudn TCVN / TC / F2
D&u m& dong vat va thuc vat bién soan, Téng cuc Tiéu chudn -
Bo luong - Chét luong dé nghi, Bé Khoa hoc, Cong nghé va Mbi
triong ban hanh.
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Dau md dong vat va thuc vat —
Xac dinh chi sé axit va dg axit

Animal and vegetable fats and oils -
~ Determination of acid value and of acidity

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay qui dinh hai phuong phap x&c dinh axit béo tu do trong ddu m& dong vat va thyc vat.
(Phuong phap chudn dé va phuong phap do dién thé). D& dugc thudn tién, axit dugc biéu thi 1a chi s6
axit hoac dd axit theo qui udc dugc lua chon.

Phuong phap nay ap dung cho ddu m& ddng vat va thyc vat. Khdng dp dung cho céc loai sap.

2 Tiéu chudn trich dan

—

TCVN 6128 :1996 ( ISO 661 : 1989 ) DA&u m& dbng vat va thyc vat - Chudn bj mau thir.

ISO 5555 :1991 D&u md ddng vét va thyc vat - Ly mau.

3 Dinh nghia

Ap dung cac dinh nghia sau day cho muc dich cda tiéu chudn nay:

3.1 Chi sd axit : Sé mili gam kali hydroxit dung détrﬁng hoa axit béo tu do co trong 1 g ddu hodc md.
3.2 Do axit : Bi€u thi qui udc theo ty |@ phdn tram cua axit béo tur do.

Tuy theo ban chdt d4u hodc mé, dd axit dugc biéu thi theo qui dinh trong bang 1.
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Bang 1
; S —
; 40 ¢4t dAu hodc md Pugc biéu thi theo Khél lugng mol
g/mol

F o
| Ndu dire, 50 ohan hat co va cac axit lauric 200
i lo i dAu tugng 1y

Dau co axit panmitic 256
(DX nrho vt cd axit eruic 338

CAu ke i o miykhac axit oleic 282

* Treyg ot g iein du hat cdi 66 ham lugng axit eruic thip, do axit dugc biéu thi theo axit oleic. -

i 0 KET qud Jdiye biéu thi don thudn 1a "dd axit”, néu khdng cé dinh nghia nao khac thi do axit

dimyc hidy thi theo axit oleic.

Nd&u i thar cd chira axit vd co, theo qui dinh thi dugc xac dinh la axit béo.

4 Bhug § phdp chudn do

4.1 CQui diph chung

Phirng phap nay chli yéu thich hgp véi cac loai ddu va md ¢6 mau nhat.
4.2 Mauvven tac

—

Hoa tan phin nau thir trong mét dung méi hén hop, sau dé chudn do axit béo tr do véi dung dich kali
hydroxit trong etanol.

43 Thu’c thu

"dt i cdr thudc thir phai cé chat lugng tinh khiét phan tich va nudc duge sir dung 1a nudc cét hodc
nude ¢6 dé tinh khiét tuong duong.

4.3.1 Hén hgp dietyl ete/ etanol 95% (V/ V), 11 (V/ V).

Canh bdo - Detyl ete 1a chét rit dé béc chay va cé thé tao thanh peroxit dé né. Cén phai
hét sic ¢dn than khi sirdyng.
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Truge khi su dung, trung hoa mét céach chinh xac bang cach cho thém dung dich kali hydroxit (4.3.2)
vdi 0,3 ml dung dich phenonphtalein ( 4.3.3) cho 100 ml hén hop .

Cha thich — N&u khang dung dietyl ete thl c6 th sit dung mét dung méi hdn hop cla etanol va toluen. Néu
cén thiét co thé thay thé etanol bang 2 - propanol.

432  Kali hydroxit, dung dich chudn trong etanol, c( KOH ) = 0,1 moll, hodc néu cin thi&t
c(KOH) = 0,5 mol/l.

Néng dé chinh xac clia dung dich kali hydroxit trong etanol phai dugc biét truée va dugc kiém tra ngay
trudc khi dem sir dung. Dung dung dich d4 duge chudn bi it nhat trudgc 5 ngay va dugc gan cho vao binh
thuy tinh mau nau, day kin bang ndt cao su. Dung dich phai khdng c6 mau hodc c6 mau vang nhat.

Chi thich — Dung dich kali hydroxit khdng mau &n dinh 6 thé dugc chudn bi theo céch sau - dun s&i va 1am
ngung 1 000 ml etanol vdi 8 g kali hydroxit va 0,5 g nh&m hat trong 1 gid. Sau dé dem chung cit ngay lap tic.
Hoa tan mdt phén Ian kali hydroxit trong phén cit dugc, sau do dé y&n tét ca trong vai ngay va gan chét léng
trong & trén b& mat cla chét ling kali cacbonat.

Dung dich clng co thé dugc chudn bi ma khdng céin phadi chung cét theo cach sau : cho thdm 4 mi nhém
butylat vao 1000 ml etanol, sau dé tron va dé yén trong vai ngay. Gan chét Iong @ trén b8 mat va hoa tan phin
Ian kali hydroxit trong ch&t d6. Dung dich nay duge dua sir dung ngay.

4.3.3 Phenonphtalein, dung dich 10 g/l trong etanol 95% dé&n 96 % ( V/ V ), hodc kiém xanh ( trong
truding hgp mau thir cé mau dam ), dung dich 20g/ 1 trong etanol 95 % dén 96 % ( V/ V).

4.4 Thiét bi

Str dung céc thiét b théng thuding trong phang thi nghiém va :
441 Can phantich

4.4.2 Binh nén, dung tich 250 ml.

4.4.3 Buret, dung tich 10ml va cé khodng chia d6 0,1 ml.
4.5 Lay méu

Ldy mau theo ISO 5555 : 1991.

4.6 TIén hanh thir

4.6.1 Chudn bi mdu thir

Chudn bi méu thir theo TCVN 6128 :1996 ( ISO 661 : 1989 ).
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4.6.2 Ph&n mau thu

Phan mau thir dugc &y theo chi s6 axit du kién & bang 2.

Bang 2
Khél lugng Pé chinh xac cla phép
Chi s6 axit dy kién phan méu thir cén phan méu thu

g g

<1 20 0,05

1dén4 10 0.02

4 dén 15 25 0,01
15 dén 75 0,5 0,001 _

>75 01 : 0,000 2

Can phén mdu thir cho vao binh nén dung tich 250 ml ( 4.4.2 ).
4.6.3 Tién hanh x4c dinh

Hoa tan mau thir ( 4.6.2 ) trong 50 ml dén 150 ml hén hgp dietyl ete va etanol trung tinh da dugc chuén
bi trudc ( 4.3.1).

Chuan dé véi dung dich kali hydroxit 0,1 mol /1 (4.3.2), thinh thoang khudy dung dich (xem chu thich 3) cho
dén diém két thic duyc biét bang chat chi thi (mau héng clia phenonphtalein giir viing dugc it nhét trong 10

giay ).

Cha thich :
1) Trong trudng hgp chi s8 axit rét thap ( < 1) cho nita chay nhe qua méu thi thi thich hgp hon.

2) Dung dich kali hydroxit chufin trong etanol (4.3.2) c6 th§ dugc thay thé bang kali nudc hoac dung dich natri
hydroxit, néu lugng nudc dua vao khéng gay ra su phan 16p.

3) Né&u s6 lugng dung dich kali hydroxit 0,1 mol / | cén thigt vuot qua 10 ml thi ding dung dich 0,5 molll.

4) N8u dung dich trd nén dyc trong khi chudn dé thi cho thém mét s6 lugng clia dung méi hén hop {4.3.1)
vira dii d€ dung dich duge trong.

4.6.4 S0 phép xac dinh

Tién hanh hai phép xac dinh trén ciing mét mau thi.
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5 Phuong phap do dién thé

5.1 Nguyén tac

Chuén db bang phuong phép do dién thé cac axit béo tu do cé trong mau thir véi dung dich kali hydroxit
trong isopropanol trong mbi trudng nuoc.

5.2 Thuéc thu

Tat ca cac thudc thir phai cé chét lugng tinh khiét phan tich va nudc la nudc cat hodc nudc co do tinh
khiét tuong ung.

5.2.1 Xeton mety! isobutyl, d4 dugc trung hoa truc khi dem sir dung bang cach cho thém dung dich
kali hydroxit trong isopropanol (5.2.2 ) véi sy cé mat cla phenonphtalein cho dén khi chét chi thi cé mau
héng.

5.2.2 Kali hydroxit, dung dich chudn, ¢ ( KOH } = 0,1 mol/l ho&c 0,5 mol/l.

5.2.2.1 Kali hydroxit, dung dich chuén, ¢ (KOH ) = 0,1 mol/l trong 2 - propanol.

Hoa tan 7 g hat kali hydroxit trong 2 -propanol va pha loang dén 1000 ml bang 2 - propanol.
5.2.2.2 Kali hydroxit, dung dich chuén, ¢ ( KOH ) = 0,5 mol/l trong 2 -propanol.

Hoa tan 35 g kali hydroxit hat trong 2 - propancl v pha lodng dén 1000 ml bang 2 - propanol.
5.2.2.3 Chuin ho4

Néng db chinh xac cla dung dich phai dugc x4c dinh ngay trudc khi dem sir dyng.

Can 0,15 g (d6i v6i dung dich 5.2.2.1) hoac 0,75 g (d6i v&i dung dich 5.2.2.2) axit benzoic c6 dd tinh
khiét 99,9 % chinh xac dén 0,0002 g cho vao céc (5.3.2) va hoa tan trong 50 ml xeton metyl isobutyl
(5.2.1).

Dua dién cuc vao pH mét ( 5.3.4 ), khdi déng que khudy ( 5.3.5 ) va chudn dd véi dung dich kali hydroxit
(5.2.2.1 hodc 5.2.2.2 ) cho dén diém tuong duong ( xem chdi thich tir 1 dén 5.5.3 ).

Néng d6 cla dung dich kali hydroxit { 5.2.2.1 hodc 5.2.2.2 ) dugc tinh bang mol trén lit theo cdng thuc :

1000 x m,
122,1 < ¥,
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trong do
m, la khdi lugng cla axit benzoic di su dung, tinh bang gam:

Vo la thé tich cla dung dich kali hydroxit ( 5.2.2.1 hodc 5.2.2.2 ) d4 sir dung, tinh bang mililit.
5.3 Thiét bi
S(r dung céc thiét bi théng thudng trong phong thi nghiém va :
5.3.1 CAan phan tich.
5.3.2 Céc, dung tich 150 ml, cé dang cao.
5.3.3 Buret, dung tich 10 ml, cé vach chia dé 0,1 ml. P
5.3.4 pH mét, dugc trang bi vdi dién cuc calomet bang thuy tinh.

Su tiép xiic gilra dung dich kali clorua b&o hod va mau thir phai duge thuc hién qua mét tdm thuy tinh
nham hoéc tdm s cé dd day nhé nhét 3 mm.

Chu thich — Nan d§ dién cuc thuy tinh 12 gi&s trong nuéc cét trudc khi chudn do, hoac trong xeton metyl
isobutyl. S8y qua cing v&i mdt td gidly loc trude khi thuc hién phép do. Sau khi x4c dinh, rira nd ngay lap tirc vai
xeton metyl isobutyl, sau d6 vdi 2 - propanol va cudi cing véi nudc cAt.

Néu dién cuc hoat déng khéng duoc nhur y thi thir lai bang cach dé né 24 gi¥ trong dung dich axit
clohydric trong isopropancl 1 mol/l. Sau khi xu Iy, rira dién cuc véi nudc cat va sau dé vdi 2 - propanol

va xeton metyl isobutyl .

Viéc sir dung tdm thuy tinh nham hodc tdm sir 1a d& bao dam sur tiép x(c gitra dung dich kali clorua bao
hoa va dung dich thdr, ngan ngira su truyén déng dién va dién thé phat sinh.

5.3.5 May khudy, thich hgp nhat |4 may khudy tir truding.
5.4 L&y mau

Lay mau theo ISO 5555 : 1991.

5.5 Tién hanh tha

5.5.1 Chudn bj mau thd

Chudn bi miu thir theo TCVN 6128 :1996 ( 1SO 661 : 1989 ).
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5.5.2 Ph&n miu thir

Céan tir 5 g dén 10 g mau thir chinh xac dén 0,01g cho vao edc (5.3.2).

5.5.3 Tién hanh xac dinh
Hoa tan ph&n mdu thir ( 5.5.2 ) trong 50 ml xeton metyl isobuty! ( 5.2.1 ).

Dua dién cuc vao pH mét ( 5.3.4 ), khdi dong méy khudy ( 5.3.5 ) va chudn dé v6i dung dich kali
hydroxit ( 5.2.2.1 hoac 5.2.2.2) ( tuy theo do axit dy kién cia méu thir ) cho dén diém tuong duong.

Chu thich :

1) Diém tuong duang néi chung x&p x! gi4 tri 10 trén thang pH va cb thé xac dinh trén A6 thi bang cach quan
sat diém ubn trén dudng cong trung hoa.

Diém tuong duong c6 thé dugc tinh toan bang céch Idy gid tri timg ph&n ddu tién cla su bién thién pH nhu mét
ham s6 cua thé tich dung dich kali hydro thém vao dén téi da hay gid tri timg phén tha hai trd thanh 0.

2) Diém tuong duong khéng cé kha nang xac dinh diém uéin trong truéing hop déu hat bdng thé giau chat
gossypol. Trong trudng hgp nay thi sif dung cach x4c dinh diém ufn theo qui udc. Dat diém tuong duong do
trung hoa cla axit oleic trén thang pH bang cach sir dung kali hydroxit trong dung mai d& chufin d8 nhu sau

Hoa tan khoang 0,282 g axit oleic trong 50 ml xeton metyl isobutyl { 5.2.1 ). V& dudng cong trung hoa cla axit
oleic bang cach sir dung dung dich kali hydroxit { 5.2.2 ). Quan sat dd pH cla diém ubn qua dudng cong | vé
nguyén tAc tuong dmg vdi su 10 mi dung dich kali hydroxit 0,1 mol/l ). Si dung chi s8 nay, quan sat duéing cong
trung tinh cua déu hat bdng véi s6 lugng dung dich kali hydroxit da sif dung dé " trung hoa " déu hat béng.

5.5.4 S6 phép xac dinh

Tién hanh hai phép x&c dinh trén cung mét mau thir.

6 Biéu thj két qua

6.1 Chi sé axit
Chi s axit dugc tinh theo céng thire:

56,1V xc

m
trong dé
V lathé tich cta cla dung dich chudn kali hydroxit da sir dung, tinh bang mililit;
¢ lanéng dd chinh xac cla dung dich chudn kali hydroxit da sir dung, tinh bang mol trén lit:

m  1& khéi lugng mau thir, tinh bing gam.
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K&t qua la trung binh cdng cua hai phép xac dinh .
6.2 Boj axit

D& axit c6 thé tinh tir két qua chi s6 axit thu dugc cua phép xac dinh, hoac theo phuong phap chudn dé (
diéu 4) hoic theo phuong phap do dién thé (xem diéu 5).

D& axit dugc biéu thi bing ty 1& phdn tram theo cdng thirc :

M 100
Vxex w—
1000 m
_er:xM
10 = m

trong do
V' la thé tich cta dung dich chudn kali hydroxit d4 s dung, tinh bang mililit ;
¢ la néng dd chinh xac cla dung dich chuér:kali hydroxit da st dung, tinh bang mol trén lit ;
M 1a khéi luong mol clia axit dugc chon dé biéu thi két qua (xem bang 1), tinh bang gam trén mol ;

m & khé&i luong phan méau thi, tinh bang gam.

Két qua Ia trung binh cdng cla hai phép tha.
7 Bao céo két qua

Béo cao két qua phai ghi rd phuong phap str dung, két qua thu dugc va phuong phép tinh toan. Béo cdo két
qua clng phai dé cap dén cac diéu kién thao tac khéng duge qui dinh trong tiéu chudn nay, hoac duge coi la
tur chon, cac chi tiét bat ky cé anh huong tai két qua.

Béo cao két qua ciing bao gom tét ca céc chi tiét cdn thiét cho viéc nhan biét mau.
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