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	Số:1283/2004/QĐ-BYT
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QUYẾT ĐỊNH

VỀ VIỆC BAN HÀNH TIÊU CHUẨN NGÀNH Y TẾ
BỘ TRƯỞNG BỘ Y TẾ

Căn cứ Nghị định số 49/2003/NĐ-CP ngày 15/5/2003 của Chính phủ về việc quy định chức năng, nhiệm vụ, quyền hạn và cơ cấu tổ chức của Bộ Y Tế;
Căn cứ Nghị định số 86/CP ngày 08/12/1995 của Chính phủ về việc phân công trách nhiệm quản lý nhà nước đối với chất lượng hàng hóa;;
 Theo đề nghị của Cục trưởng Cục An toàn vệ sinh thực phẩm, Vụ trưởng Vụ Pháp chế, Vụ trưởng Vụ Khoa học và Đào tạo – Bộ Y tế,

QUYẾT ĐỊNH:

Điều 1: Ban hành kèm theo Quyết định này 02 Tiêu chuẩn ngành Y tế sau:

1. 52 TCN – TQTP 0006:2004 – Thường quy kỹ thuật xác định metanol trong rượu, cồn.

2. 52 TCN – TQTP 0007:2004 - Thường quy kỹ thuật xác định furfurol trong rượu, cồn.

Điều 2: Quyết định này có hiệu lực sau 15 ngày, kể từ ngày đăng Công báo.

Điều 3: Chánh Văn phòng, Chánh Thanh tra, Vụ trưởng các Vụ: Khoa học và Đào tạo, Pháp chế - Bộ Y tế; Cục trưởng Cục An toàn vệ sinh thực phẩm - Bộ Y tế, Giám Đốc Sở Y tế các tỉnh, thành phố trực thuộc Trung ương và Thủ trưởng các đơn vị trực thuộc Bộ Y tế chịu trách nhiệm thi hành Quyết định này./.
	
	KT. BỘ TRƯỞNG BỘ Y TẾ
THỨ TRƯỞNG




Trần Chí Liêm


TIÊU CHUẨN 
NGÀNH Y TẾ THƯỜNG QUY KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH METANOL TRONG RƯỢU, CỒN 52 TCN – TQTP 0006:2004
 1. Phạm vi áp dụng

 Phương pháp này để xác định hàm lượng metanol trong cồn, rượu trắng và rượu có mầu.

 2. Nguyên lý

 Trong môi trường axit dưới tác dụng của KMnO4 metanol sẽ bị oxi hóa thành alđehyt formic, rồi cho tác dụng với axit cromotropic để tạo ra sản phẩm có mầu hồng tím. Đo độ hấp thụ quang của sản phẩm này trên máy UV – VIS ở bước sóng ( = 575 nm cùng với dãy chuẩn của metanol được chuẩn bị trong cùng điều kiện. Độ nhạy của phương pháp là 0,00008%. Sai số của phương pháp trong khoảng xác định là 2 – 6%.

 3. Thiết bị, dụng cụ, hóa chất và thuốc thử.

 3.1. Thiết bị, dụng cụ

 - Máy quang phổ UV – VIS

 - Đá bọt

 - Bình định mức 100 ml

 - Cốc có mỏ 100 ml

 - Bình định mức 50 ml

 - Pipet chính xác các loại (1 ml, 2ml, 3 ml, 4 ml, 5ml, 6ml)

 - Bộ chưng cất.

 3.2. Hóa chất, thuốc thử

 - Cồn tinh khiết 99,8% không có alđehyt

 - Axit cromotropic 99%

 - NaHSO3 khan 98%

 - Dung dịch kali pecmanganat 3% (tiến hành pha theo Phụ lục 1.1)

 - Axit sunfuric đậm đặc 98%

 - Dung dịch axit cromotropic 5% (tiến hành pha theo Phụ lục 1.2)

 - Các dung dịch metanol chuẩn (tiến hành pha theo Phụ lục 2, chỉ pha khi dùng).

 4. Tiến hành xác định

 4.1. Chuẩn bị mẫu

 4.1.1.Rượu cất không mầu:

 - Đo độ cồn (bằng cồn kế).

 - Điều chỉnh mẫu về độ cồn 12,5o. Nếu mẫu có độ cồn thấp thì thêm cồn tinh khiết để điều chỉnh về độ cồn 12,5o, nếu mẫu có độ cồn cao thêm nước cất để điều chỉnh về độ cồn 12,5o (theo Phụ lục 4.1, 4.2)

 - Ghi nhận độ pha loãng.

 4.1.2 Rượu mầu và rượu trắng chưa qua chưng cất:

 - Tiến hành chưng cất (theo Phụ lục 3).

 - Đo độ cồn (bằng cồn kế).

 - Điều chỉnh mẫu về độ cồn 12,5o. Nếu mẫu có độ cồn thấp thì thêm cồn tinh khiết để điều chỉnh về độ cồn 12,5o, nếu mẫu có độ cồn cao thêm nước cất để điều chỉnh về độ cồn 12,5o (điều chỉnh mẫu về độ cồn 12,5o theo Phụ lục 4.1, 4.2)

 - Ghi nhận độ pha loãng.

 4.2. Tiến hành so mầu

 4.2.1 Cho vào 8 bình định mức dung tích 50 ml, lần lượt như sau:

	
	Bình 1
	Bình 2
	Bình 3 
	Bình 4
	Bình 5
	Bình 6
	Bình 7
	Bình 8

	Dung dịch KMnO4 (ml)
	2
	2
	2
	2
	2
	2
	2
	2

	Làm lạnh bằng nước đá có muối

	Cồn 12,5o không có alđehyt (ml)
	1
	0
	0
	0
	0
	0
	0
	0

	Dung dịch metanol chuẩn (phụ lục 2.2)
	
	
	
	
	
	
	
	

	0,005%
	0
	1
	0
	0
	0
	0
	0
	0

	0,010%
	0
	0
	1
	0
	0
	0
	0
	0

	0,015%
	0
	0
	0
	1
	0
	0
	0
	0

	0,020%
	0
	0
	0
	0
	1
	0
	0
	0

	0,025%
	0
	0
	0
	0
	0
	1
	0
	0

	0,030%
	0
	0
	0
	0
	0
	0
	1
	0

	Rượu thử điều chỉnh về 12,5o cồn
	0
	0
	0
	0
	0
	0
	0
	1

	Lắc đều, làm lạnh 30 phút bằng nước đá có muối

	Cho NaHSO3 khan và lắc đều khi dung dịch mất mầu hoàn toàn

	Axit cromotropic (ml)
	1
	1
	1
	1
	1
	1
	1
	1

	H2SO4 đặc (ml)
	15
	15
	15
	15
	15
	15
	15
	15

	Lắc đều và đặt trong nước ấm (60 – 75oC) trong 15 phút

	Để nguội về nhiệt độ phòng, thêm nước cất vừa đủ 50 ml


 4.2.2. Đem đo ngay trên máy UV – VIS ở bước sóng ( = 575 nm, ghi độ hấp thụ quang của từng bình.

 5. Tính kết quả

 - Dựng đồ thị mối liên hệ giữa nồng độ và độ hấp thụ đo được.
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Dung dich
metanol chudn
(Phu luc 2.2)
0,005% 0 1 0 0 0 0 0 0
0,010% 0 0 1 0 0 0 0 0
0,015% 0 0 0 1 0 0 0 0
0,020% 0 0 0 0 1 0 0 0
0,025% 0 0 0 0 0 1 0 0
0,030% 0 0 0 0 0 0 1 0
Rugu thi diéu 0 0 0 0 0 0 0 1
chinh vé 12,5° ¢on
Lic déu, lam lanh 30 phut bing nude da cé6 musi
Cho NaHSO, khan v lic dén khi dung dich mat mAu hoan toan

Axit cromotropic 1 1 1 1 1 1 1 1
(ml) .
H,SO, dac (ml) 15 15 15 15 15 15 15 15

Léc déu va dit trong nudc &m (60 - 75°C) trong 15 phit

D& ngudi vé nhiét do phong, thém nudc cit vita di 50 ml

4.2.2. Pem do ngay trén may UV - VIS
& bude séng A = 575 nm, ghi do hap thu
quang cua ting binh.

5. Tinh két qua
- Dung d6 thi méi lién hé giita nong do
va d6 hap thu do duge.

Do hap thu (ABS)
A

>

o+

> >

- Phat hién ndng do % metanol trong
miu rugu thi (C) ¢ 12,5° nhg dé thi
chudn.

- Néng d6 % metanol trong mau rugu
duge tinh theo cong thic sau:

C,(%)=Ci*n*R
Trong dé:

R: hé s¢ thu héi sau cdt mau (chi ap
dung ddi véi rugu chua qua chung cit)

n: d6 pha lodng
C,: % metanol trong rugu thi ¢ 12,5

- Néng d6 % metanol trong miu rugu
thi quy vé& d6 cén 100° duge tinh theo
cong thic sau:

C (%) = (C, * 100)/12,5




 - Phát hiện nồng độ % metanol trong mẫu rượu thử (Cx) ở 12,5o nhờ đồ thị chuẩn.

 - Nồng độ % metanol trong mẫu rượu được tính theo công thức sau:

 CA (%) = Cx * n * R

 Trong đó:

 R: hệ số thu hồi sau cất mẫu (chỉ áp dụng đối với rượu chưa qua chưng cất)

 n: độ pha loãng.

 Cx: % metanol trong rượu thử ở 12,5o
 - Nồng độ % metanol trong mẫu rượu thử quy về độ cồn 100o được tính theo công thức sau:

 C (%) = (CA * 100)/12,5

 Ví dụ: Dựa vào đồ thị chuẩn tính được Cx = 0,01%

 Độ thu hồi của quá trình chưng cất là 87% nên k = 100/87 = 1,149

 Độ pha loãng n = 50/100 = 0,5 (50 là số ml mẫu lúc đầu đem đo, 100 là sau khi điều chỉnh mẫu về độ cồn 12,5o).

 CA = 0,5 * 0,01 * 1,149 = 0,0057 (%)

 Nồng độ % metanol trong mẫu rượu thử quy về độ cồn 100o được tính theo công thức sau:

 C (%) = (0,0057 * 100)/12,5 = 0,045.

PHỤ LỤC 1
 1.1. Hòa tan 3 g KMnO4 vào 15 ml H3PO4 đặc trong nước cất đến khi tan hoàn toàn, để về nhiệt độ phòng, vừa đủ 100 ml bằng nước cất. Bảo quản trong lọ thủy tinh có mầu, có nút mài.

 1.2. Hòa tan 5 g axit cromotropic trong nước cất đến khi tan hoàn toàn, để về nhiệt độ phòng, vừa đủ 100 ml bằng nước cất (chỉ pha khi dùng).

PHỤ LỤC 2
 Dung dịch metanol chuẩn (chỉ pha khi dùng)

 2.1. Hút chính xác 1 ml metanol tinh khiết cho vào bình định mức dung tích 100 ml và thêm cồn 12,5o không có alđehyt đến vạch định mức (được cồn metanol 1%).

 2.2 Cho vào 6 bình định mức dung dịch 100 ml, lần lượt như sau:

	
	Bình 1
	Bình 2
	Bình 3
	Bình 4
	Bình 5
	Bình 6

	Cồn 12,5o không có alđehyt
	2 phần 3 thể tích bình

	Cồn metanol 1% (ml)
	0,5
	1,0
	1,5
	2,0
	2,5
	3,0

	Cồn 12,5o không có alđehyt
	Vừa đủ 100 ml cho tất cả các bình

	Nồng độ cồn metanol (%)
	0,005
	0,010
	0,015
	0,020
	0,025
	0,030


PHỤ LỤC 3
 Lấy 100 ml mẫu cho vào bình cầu có dung tích 300 – 500 ml của dụng cụ cất (hình trên) và vài viên đá bọt. Tiến hành chưng cất với tốc độ đều cho đến khi bình hứng được khoảng 70 ml trong thời gian 40 – 60 phút. Để cồn bay hơi ra không bị mất, cho đầu ống sừng bò cắm vào trong 20 ml nước cất và ống sinh hàn dài được làm lạnh bằng nước lạnh và đặt bình hứng trong chậu thủy tinh chứa hỗn hợp nước và đá để làm lạnh. Để nguội về nhiệt độ phòng và thêm nước cho vừa đủ 100 ml
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Hinh 1
1. Binh c4t dung tich 300 - 500 ml 5. Nudc lam lanh
2. Bau bao hiém 6. Bép dun
3. Ong sinh han 7. Nhiét k&
4. Binh hitng 100 ml 8. Sung bo
Phu luc 4
PHU LUC 4.1 BANG DIEU CHINH PO CON

(s6'ml con 99,8 cdn thém vao 100 ml mgu dé quy vé dé con 12,5 do)

Do con do duge  |12.0{11.5/11.0{10.5[10.0{ 9.5[9.0(8.5/ 8.0 [7.5]7.0[6.5]6.0]5.5
Con 99.8 thém vao | 0.6 1.1 1.7| 2.3 | 2.9 |3.4|4.0(4.6/5.2|5.7/6.3/6.9/ 7.4|8.0

PHU LUC 4.2 BANG DIEU CHINH PO CON

(s6'ml nwdc cdn thém vao 10 ml mdu dé quy vé dé con 12,5 do)

Db con do
duge

99.8/99.5(99.0/98.5(98.097.5(97.0|96.5|96.0|95.5/95.0|94.594.0|93.5

Nude thém
vao

69.8/69.6(69.2|168.8|68.4/68.0(67.6|67.2(66.8(66.4|166.0|65.6(65.2|64.8

Db con do
dugc

93.0[92.5(92.0|91.5|91.0/90.5(90.0|89.5(89.0|88.5|88.0|87.5/87.0|86.5

Nudc thém
vao

64.4/64.0(63.6|63.2|62.8(62.4(62.0{61.6(61.2|60.8|60.4|60.0|59.6|59.2





Hình 1

 1. Bình cất dung dịch 300 – 500 ml

 2. Bầu bảo hiểm

 3. Ống sinh hàn

 4. Bình hứng 100 ml

 5. Nước làm lạnh

 6. Bếp đun

 7. Nhiệt kế

 8. Sừng bò

PHỤ LỤC 4
 PHỤ LỤC 4.1

BẢNG ĐIỀU CHỈNH ĐỘ CỒN

(số ml cồn 99,8 cần thêm vào 100 ml mẫu để quy về độ cồn 12,5 độ)

	Độ cồn đo được
	12.0
	11.5
	11.0
	10.5
	10.0
	9.5
	9.0
	8.5
	8.0
	7.5
	7.0
	6.5
	6.0
	5.5

	Cồn 99,8 thêm vào
	0.6
	1.1
	1.7
	2.3
	2.9
	3.4
	4.0
	4.6
	5.2
	5.7
	6.3
	6.9
	7.4
	8.0


PHỤ LỤC 4.2

BẢNG ĐIỀU CHỈNH ĐỘ CỒN

(số ml nước cần thêm vào 10 ml mẫu để quy về độ cồn 12,5 độ)

	Độ cồn đo được
	99.8
	99.5
	99.0
	98.5
	98.0
	97.5
	97.0
	96.5
	96.0
	95.5
	95.0
	94.5
	94.0
	93.5

	Nước thêm vào
	69.8
	69.6
	69.2
	68.8
	68.4
	68.0
	67.6
	67.2
	66.8
	66.4
	66.0
	65.6
	65.2
	64.8

	

	Độ cồn đo được
	93.0
	92.5
	92.0
	91.5
	91.0
	90.5
	90.0
	89.5
	89.0
	88.5
	88.0
	87.5
	87.0
	86.5

	Nước thêm vào
	64.4
	64.0
	63.6
	63.2
	62.8
	62.4
	62.0
	61.6
	61.2
	60.8
	60.4
	60.0
	59.6
	59.2

	

	Độ cồn đo được
	86.0
	85.5
	85.0
	84.5
	84.0
	83.5
	83.0
	82.5
	82.0
	81.5
	81.0
	80.5
	80.0
	79.5

	Nước thêm vào
	58.8
	58.4
	58.0
	57.6
	57.2
	56.8
	56.4
	56.0
	55.6
	55.2
	54.8
	54.4
	54.0
	53.6

	

	Độ cồn đo được
	78.0
	77.5
	77.0
	76.5
	76.0
	75.5
	75.0
	74.5
	74.0
	73.5
	73.0
	72.5
	72.0
	71.5

	Nước thêm vào
	52.2
	51.8
	51.4
	51.0
	50.6
	50.2
	49.8
	49.4
	49.0
	48.6
	48.2
	47.8
	47.4
	47.0

	

	Độ cồn đo được
	70.0
	69.5
	69.0
	68.5
	68.0
	67.5
	67.0
	66.5
	66.0
	65.5
	65.0
	64.5
	64.0
	63.5

	Nước thêm vào
	46.0
	45.6
	45.2
	44.8
	44.4
	44.0
	43.6
	43.2
	42.8
	42.4
	42.0
	41.6
	41.2
	40.8

	

	Độ cồn đo được
	63.0
	62.5
	62.0
	61.5
	61.0
	60.5
	60.0
	59.5
	59.0
	58.5
	58.0
	57.5
	57.0
	56.5

	Nước thêm vào
	40.4
	40.0
	39.6
	39.2
	38.8
	38.4
	38.0
	37.6
	37.2
	36.8
	36.4
	36.0
	35.6
	35.2

	

	Độ cồn đo được
	56.0
	55.5
	55.0
	54.5
	54.0
	53.5
	53.0
	52.5
	52.0
	51.5
	51.0
	50.5
	50.0
	49.5

	Nước thêm vào
	34.8
	34.4
	34.0
	33.6
	33.2
	32.8
	32.4
	32.0
	31.6
	31.2
	30.8
	30.4
	30.0
	29.6

	

	Độ cồn đo được
	49.0
	48.5
	48.0
	47.5
	47.0
	46.5
	46.0
	45.5
	45.0
	44.5
	44.0
	43.5
	43.0
	42.5

	Nước thêm vào
	29.2
	28.8
	28.4
	28.0
	27.6
	27.2
	26.8
	26.4
	26.0
	25.6
	25.2
	24.8
	24.4
	24.0

	

	Độ cồn đo được
	42.0
	41.5
	41.0
	40.5
	40.0
	39.5
	39.0
	38.5
	38.0
	37.5
	37.0
	36.5
	36.0
	35.5

	Nước thêm vào
	23.6
	23.2
	22.8
	22.4
	22.0
	21.6
	21.2
	20.8
	20.4
	20.0
	19.6
	19.2
	18.8
	18.4

	

	Độ cồn đo được
	35.0
	34.5
	34.0
	33.5
	33.0
	32.5
	32.0
	31.5
	31.0
	30.5
	30.0
	29.5
	29.0
	28.5

	Nước thêm vào
	18.0
	17.6
	17.2
	16.8
	16.4
	16.0
	15.6
	15.2
	14.8
	14.4
	14.0
	13.6
	13.2
	12.8

	

	Độ cồn đo được
	28.0
	27.5
	27.0
	26.5
	26.0
	25.5
	25.0
	24.5
	24.0
	23.5
	23.0
	22.5
	22.0
	21.5

	Nước thêm vào
	12.4
	12.0
	11.6
	11.2
	10.8
	10.4
	10.0
	9.6
	9.2
	8.8
	8.4
	8.0
	7.6
	7.2

	

	Độ cồn đo được
	21.0
	20.5
	20.0
	19.5
	19.0
	18.5
	18.0
	17.5
	17.0
	16.5
	16.0
	15.5
	15.0
	14.5

	Nước thêm vào
	6.8
	6.4
	6.0
	5.6
	5.2
	4.8
	4.4
	4.0
	3.6
	3.2
	2.8
	2.4
	2.0
	1.6

	

	Độ cồn đo được
	14.0
	13.5
	13.0
	12.5
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	Nước thêm vào
	1.2
	0.8
	0.4
	0.0
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	


TIÊU CHUẨN NGÀNH Y TẾ THƯỜNG QUY KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH FURFUROL TRONG RƯỢU, CỒN 52 TCN – TQTP 0007 : 2004
1. Phạm vi áp dụng
 Phương pháp này để xác định hàm lượng furfurol trong cồn, rượu trắng và rượu có mầu.

 2. Nguyên lý

 Furfurol tác dụng với anilin trong môi trường axit axetic cho sản phẩm mầu đỏ. Đo độ hấp thụ quang của sản phẩm này trên máy UV – VIS ở bước sóng ( = 510 nm cùng với dãy chuẩn và định lượng furfurol trong cùng điều kiện. Độ nhạy của phương pháp là 0,05 mg/lít. Sai số của phương pháp trong khoảng xác định 2,5 – 7%

 3. Thiết bị, dụng cụ, hóa chất và thuốc thử

 3.1. Thiết bị, dụng cụ

 - Cân phân tích có độ chính xác tới 0,1 mg

 - Máy đo quang phổ UV – VIS

 - Đá bọt

 - Bình định mức 100 ml

 - Cốc có mỏ dung tích 100 ml

 - Bình định mức 10 ml

 - Pipet chính xác các loại (1 ml, 2 ml, 3 ml, 4 ml)

 - Bộ chưng cất.

 3.2. Hóa chất, thuốc thử

 - Cồn tinh khiết 99,8%

 - Cồn 50o pha từ cồn tinh khiết

 - Anilin trong suốt không mầu, tỷ trọng d = 1,03 nếu có mầu phải cất lại (theo Phụ lục 1)

 - Axit axetic đặc, tinh khiết không mầu (98%).

 - Furfurol chuẩn 99% (tiến hành pha theo Phụ lục 2)

 4. Tiến hành xác định

 4.1. Chuẩn bị mẫu

 4.1.1. Đối với rượu trắng hoặc cồn:

 - Nếu mẫu có độ cồn trên 50o thì pha loãng mẫu bằng nước cất mới đun sôi để nguội đến độ cồn từ 50o trở xuống là được (ghi nhận độ cồn đo được)

 - Trường hợp này cần ghi nhận độ pha loãng.

 4.1.2. Rượu mầu:

 - Tiến hành chưng cất (theo Phụ lục 3)

 - Đo độ cồn của dung dịch thu được nếu có độ cồn trên 50o thì pha loãng mẫu bằng nước cất mới đun sôi để nguội đến độ cồn từ 50o trở xuống là được (cần ghi nhận độ pha loãng và độ cồn của mẫu đo được).

 4.2. Tiến hành so mầu

 4.2.1 Cho vào 7 bình định mức cỡ 10 ml lần lượt như sau:

	
	Bình 1
	Bình 2
	Bình 3
	Bình 4
	Bình 5
	Bình 6
	Bình 7

	Mẫu thử (ml)

Dung dịch furfurol chuẩn (ml)
	0,0

0,0
	0,0

1,0
	0,0

2,0
	0,0

4,0
	0,0

6,0
	0,0

8,0
	5,0

0,0

	Anilin (ml)
	0,5
	0,5
	0,5
	0,5
	0,5
	0,5
	0,5

	Axit axetic (ml)
	1,0
	1,0
	1,0
	1,0
	1,0
	1,0
	1,0

	Cồn 50o (ml)
	Vừa đủ 10 ml

	Hàm lượng furfurol
	0,0
	0,5
	1,0
	2,0
	3,0
	4,0
	


4.2.2 Lắc đều và để yên trong 5 phút, đem đo ngay trên máy UV – VIS ở bước sóng ( = 510 nm, ghi độ hấp thụ quang của từng ống mẫu chuẩn và mẫu phân tích. (Điều kiện nhiệt độ của quá trình tạo phức và đo quang học được tiến hành ở nhiệt độ phòng).

 Chú ý: Thể tích mẫu ở ống 7 có thể thay đổi từ 1 ml đến 5 ml tùy theo lượng cồn furfurol có trong rượu thử. Nếu mầu ở ống 7 vẫn nhạt hơn các ống chuẩn thì phải cô đặc, còn đậm đặc thì phải pha loãng (nếu cô đặc mẫu hoặc pha loãng thì cần ghi nhận hệ số pha loãng).

 5. Tính kết quả

 - Dựng đồ thị mối liên hệ giữa nồng độ và độ hấp thụ quang đo được.
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loding mAu bing nudc cit méi dun s6i 48 n&u cé d6 cdn trén 50° thi pha loing miu
ngudi dén do con tir 50° trd xudng la

bing nudc cit méi dun sbi dé ngudi dén
duge (ghi nhan dd con do dugc).

d6 con tit 50° trd xudng la dude (cin ghi
- Trudng hgp nay can ghi nhan dé pha nhan dd pha lodng va d6 con cia miu do
loang. dugc).

4.1.2. Rugu mau: 4.2. Tién hanh so mau

- Tién hanh chung c4 (theo Phu lyc 3). 4.2.1. Cho vao 7 binh dinh mic ¢5 10 ml

- Do d6 cdn cha dung dich thu dude 14n lugt nhu sau:

Binh 1 | Binh 2 | Binh 3 | Binh 4 | Binh 5 | Binh 6 | Binh 7
MAu thit (ml) 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 5,0
Dung dich furfurol 0,0 1,0 2,0 4,0 6,0 8,0 0,0
chuén (ml)
Anilin (ml) 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5
Axit axetic (ml) 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0
Cén 50° (ml) ) Vira dt 10 ml
Ham lugng 0,0 0,5 1,0 2,0 3,0 4,0
furfurol (mg/lit)

4.2.2. Lic déu va dé yén trong 5 phut, 5. Tinh két qua
dem do ngay trén may UV - VIS ¢ budc - Dung 3 thi méi lién hé gitia néng do

séng A = 510 nm, ghi d6 hdp thu quang 6 hap thu quang do duge.

clia ting dng méu chudn va miu phan
D6 hip thu (ABS)

A

tich. (Diéu kién nhiét d6 ctia qua trinh
tao phiic va do quang dugc tién hanh &
nhiét do phong).

>

Chii y: Thé tich mau & dng 7 c6 thé
thay déi tit 1 ml dén 5 ml tay theo lugng

con fufurol c6 trong rugu thi. Néu mau &

> >

ong 7 vin nhat hon céc 6ng chuén thi
phai ¢6 dic, con dam hon thi phai pha

loding (néu c6 dic miu hodc pha loang thi ¥ - >
can ghi nhan hé s pha lodng). ¢, C G C Nonmgdo




 - Phát hiện hàm lượng của furfurol (mg/lít) trong rượu thử nhờ đồ thị chuẩn.

 - Hàm lượng furfurol C (mg) trong 1 lít rượu thử được tính theo công thức sau:

 CA (mg/lít) = Cx * n * R

 Trong đó:

 R: hệ số thu hồi sau cất mẫu (chỉ áp dụng đối với rượu chưa qua chưng cất)

 Cx: số (g furfurol trong 1 ml rượu thử 

 n: độ pha loãng.

 - Hàm lượng furfurol trong mẫu rượu thử quy về độ cồn 100o được tính theo công thức sau:

 C (mg/lít) = (CA * 100)/ k

 k: là độ cồn của mẫu đo được.

 Ví dụ: Dựa vào đồ thị chuẩn tính được Cx = 1 (mg/lít)

 Độ thu hồi của quá trình chưng cất là 87% nên k = 100/87 = 1,149

 Độ pha loãng n = 50/100 = 0,5 (50 là số ml mẫu lúc đầu đem đo, 100 là sau khi mẫu pha loãng và định mức).

 CA = 0,5 * 1 * 1,149 = 0,57 (mg/l)

 Hàm lượng furfurol trong mẫu rượu thử quy về độ cồn 100o được tính theo công thức sau:

 C (mg/lít) = (0,57 * 100)/15 = 3,8

 (15 là độ cồn của mẫu đo được sau khi cất)

PHỤ LỤC 1
 Chưng cất trên bộ chưng cất hình 1 (với sinh hàn không khí) lấy khoảng 200 ml anilin cho vào bình cầu có dụng tích 300 – 500 ml của dụng cụ cất và vài viên đá bọt. Tiến hành chưng cất với tốc độ đều trong dầu cho đến khi hết hoàn toàn nước trong mẫu sau đó thu thập dịch cất ở phân đoạn 180 – 185oC thu được anilin tinh khiết.

PHỤ LỤC 2
 2.1. Dung dịch furfurol chuẩn mẹ (chứa trong bình thủy tinh tối mầu để tủ lạnh dùng được trong vòng 1 tuần):

 Cân chính xác 0,05 g furfurol (TKPT 99%). Hòa tan vào cồn 50o cho đến khi tan hoàn toàn, chuyển vào bình định mức 100 ml, thêm cồn 50o vừa đủ 100 ml có nồng độ 50 mg/lít (chứa trong bình thủy tinh tối mầu, bảo quản trong tủ lạnh dùng được trong vòng 1 tuần).

 2.2. Dung dịch furfurol chuẩn (chỉ pha khi dùng): Hút 5 ml dung dịch furfurol chuẩn mẹ cho vào bình định mức 50 ml, làm vừa đủ đến vạch bằng cồn 50o được dung dịch nồng độ 5 mg/lít.

PHỤ LỤC 3
 Chưng cất trên bộ chưng cất hình 1 (với sinh hàn nước): lấy 100 ml mẫu cho vào bình cầu có dung tích 300 – 500 ml của dụng cụ cất và vài viên đá bọt. Tiến hành chưng cất với tốc độ đều cho đến khi bình hứng được khoảng 90 ml trong thời gian 40 – 60 phút. Để không bị mất mẫu bằng cách cho đầu ống sừng bò cắm vào trong 10 ml nước cất, ống sinh hàn dài được làm lạnh bằng nước lạnh và đặt bình hứng trong chậu thủy tinh chứa hỗn hợp nước và đá để làm lạnh. Để nguội về nhiệt độ phòng và thêm nước cho vừa đủ 100 ml.
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Phu luc 3

Chung cdt trén bo chung cit hinh 1
(v6i sinh han nudéc): 14y 100 ml miu cho
vao binh cdu ¢6 dung tich 300 - 500 ml
cua dung cu cit va vai vién da bot. Tién
hanh chung cit véi toc d6 déu cho dén
khi binh hitng duge khoang 90 ml trong

thoi gian 40 - 60 phit. D& khéng bi mat
méu béing cach cho diu 6ng sing bo cim
vao trong 10 ml nudc cdt, 6ng sinh han
dai duge 1am lanh bing nuéc lanh va dit
binh hiing trong chau thuy tinh chia
hén hop nuée va da dé lam lanh. Dé
ngudi vé nhiét d6 phong va thém nudc
cho vita ¢4 100 ml.

-
= —— [
Hinh 1
1. Binh c4t dung tich 300 - 500 ml 5. Nudc lam lanh
2. Biu bao hiém 6. Bép dun
3. Ong sinh han 7. Nhiét k&
4. Binh hing 100 ml 8. Sting bo

VAN PHONG CHINH PHU XUAT BAN
Dién thoai: 8233947

In tai Xi nghiép Ban

d6 1 - Bo Qudc phong




Hình 1

 1. Bình cất dung tích 300 – 500 ml

 2. Bầu bảo hiểm

 3. Ống sinh hàn

 4. Bình hứng 100 ml

 5. Nước làm lạnh

 6. Bếp đun

 7. Nhiệt kế

 8. Sừng bò

