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TCVN 6470:2010
L&i nbi diu

TCVN 6470:2010 thay thé TCVN 6470:1998:

TCVN 6470:2010 d&ac xay dwng trén co s& JECFA 2006, Combined Compendium of
Food Additive Specifications, Volume 4: Analytical methods, test procedures and
iabqratory solutions used by and referenced in the food additive specifications ( Tuyén
tap quy dinh ky thuét dbi v&i phy gia thue pham, Tép 4: Céc phuong phap phén tich, quy
trinh thee nghiém va duﬁg dich phong thir nghiém duoc st dung vé vién dén rrdng cac
yéu clu Ky thudt déi véi phy gia thyre pham);

TCVN 6470:2010 do Ban ky thu4t tiéu chudn quéc gia TCVN/TCIF4 Phy gia thuc phdm
va céc chét nhiém bén bién soan, Téng cuc Tiéu chudn Do lwdng Chét lvgng dé nghi,
B4 Khoa hoc va Cong nghé cdng bé.



TIEU CHUAN QuUOC GIA TCVN 6470:2010

Phu gia thiee phdm — Phwong phap thir déi véi cac chéit tao mau

Food additives —~ Test methods for food colours

1 Pham vi ap dyng
Tiéu chuén ndy quy dinh cac phwrong phép thir d8i véi cac chit tao mau duwoc sl dyng tam phy gia
thye pham.

2 Tailigu vign dén

Cac tai liéu vién din sau rat cAn thiét cho viéc ap dyng tiéu chudn nay. D4i voi cac tai liéu vién din ghi
nam céng bé thi ap dung phién ban duoc néu. B&i véi cac tai liéu vién dn khéng ghi nam cdng b thi
4p dyng phién bdn méi nhat, bao gém ca cac stra ddi, bd sung (néu co).

JECFA 2006, Combined Compendium of Food Additive Specifications, Volume 4: Analytical methods,
test procedures and laboratory solutions used by and referenced in the food additive specifications,
Saction on Analytical Techniques (Tuyén t&p quy dinh ky thuét doi vai phy gia thuye phdm, Tép 4. Cdc
phuong phép phan tich, quy trinh thu nghiém va dung djch phdong thir nghiém dupe sw dung va vién
dén trong céc yéu céu ky thuét ddi véi phy gia thue phdm, Phdn Céc ky thuét phén tich).

3 Phwong phap thir

3.1 Quy djnh chung
- Trong tiéu chudn nay chi st dung thubc thi» tinh khiét phan tich va st dung nudc cAt hodc nwdc a4
loqi khoang, trir khi c6 quy djnh khac.

- Trong tiéu chun nay sir dung thiét bj va dung cu ctia phong thir nghiém théng thudng.
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3.2 Phwong phép nhin biét chit mau

3.21 Phwong phap nhjn biét bing sic ki
Xem JECFA 2006, Combined Compendium of Food Additive Specifications, Volume 4, Section on
Analytical Techniques (Tuyén tap quy dinh ky thudt dbi véi phy gia thuc pham, Tép 4, Phén Céc ky
thugt phéan tich).
Gia tri cia hé sé lvu R, clia mdt chit néi chung khéng thé dinh lugng duoc chinh xac do nhiéu yéu té.
bao gdm: thanh phan va thoi han cla hdn hep dung méi. ndng ¢ cda dung méi bay hoi trong khang
khi, chit lvong cua gidy sic ki, huéng seo gidy, kidu loai va chét legng cua cac chat mau phy, néng
a6, gia tri pH cla dung dich va nhiét do. Do @6, cAn so sanh mau thir véi cac chét mau chuan bang
cach cho chay ddng thei vai cht mau cé ndng @6 twong ty d& logi b mét s6 yéu to nay.
Bang 1 dua ra c4c vi dy v& gia tri R, dy kién khi dung dich 1 % cac cht mau khac nhau duec tnén khai
trén sic ki iop mdng trén silica gel G trong hé théng 10 dung mdi dugc néu dwdi day.

1. Iso propanol : amaniac (ti trong 0,880) : nwéc (7:2: 1)
Iso butanol - etanol : nwéc : amoniac (titrong 0,880) (10:20:10: 1)

Dung dich kali nitrat bdo hoa trong nuwoc

A woN

Phenol : nwére (4 : 1) (phan khéi Iegng/thé tich)

Axit clohydric (ti trong 1,18) : nwdc (23 : 77) '

Trinatri xitrat : amoniac (1i trong 0,880) - nwée (2g: 15 ml: BS ml)
Axeton : 2-butanon : amoniac (ti trong 0,880) : nwdc (60 : 140 : 1: 60)

n-Butanol - etanol : pyridin : nwéc (2:1: 1+ 2)

© ® N o o

Iso propanal : amoniac (ti trong 0,880) (4 : 1)

10. n-Butanol : axetic axit (bang) : nwée (10 . 5: 6).
CHU THICH: Thanh phin cia cac hé dung mdi ndy phai dwoc chulin bj mdi.
Viéc danh gia chAt tao mau cAn thyc hién khi sic @ vln con Am dung mdi, va danh gid lai sau khi kho.
Mau sic cAn duoc danh gia duwéi anh sang téi va xuyén qua, ciing nhu durdi anh séng tr ngoai (UV) vi
khi 6 sé thdy nhidu chit mau thay ddi v& d3c tinh mau. Ngoai ra, anh sang t& ngoai thueng duec
dung @& nhan bit sy c6 mat clia cac tap chdt huynh quang khdng mau. Néu c6 thé, st dung hai buire
xa UV cé chiu dai budc séng khac nhau: mét dén phat xa & bude song khodng 250 nm

Nén tién hanh cac phép thir v6i axit, kidm va cac thubce thir thich hop khac, & khdng dinh két qua. Tat
ca cac phép thr c6 thé duoc tién hanh véi pipet mao quan trén mbi vét mau.

Khi nhan biét cac chit tao mau bing cach so sanh véi chit mau chudin thi phai dap ung duwoc cac yéu
chu sau day:

khoang di chuyén bing nhau trong vai hé dung mbi;

mau sic nhw nhau dudi anh sang thwong va anh sang ti ngoai,

sy thay @8/ mau nhu nhau vai thude thir,



Bing 1 — Gia trj R, cia mét s chit tao mau tan trong nwéc

N U — g e e —segen
. Hé thdng dung mai
Chat tao mau S6CL | SEINS - — st SN S se e S
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Mau dé i
Ponceau 4R hoac 16255 | 124 0,66 0.75 0.88 0.03 0.95 1.00 0,60 0% | o011 0,52
Cochineal Red A (0.85) 0,00-0,57
Carmosine ho3c 14720 122 0.65 0,81 0,00-0,42 0.16 0,00 1,00 0.65 0,88 0,34 063
Azorubine (0.77) (0.00- ' (0.46) (0.11-
0,32) 0,70)
Amaranth 16185 | 123 062 | 0,75(0,83) 1,00 0,04 1,00 1,00 0.40 (0,64, | 0,90 0,10 0,39;
(0,48: (0,00- (0.16) ' 0.66) g (0.41) 0.67
0.76) 1,00)
Erythrosine RS 45430 | 127 0,85 | 0,91(0.86; | 0.00,0,10 | 0,00-0,90 0,00 000095 | 084,066 | 089 0.66 1,00
(068; | 0.74;0.81) (0,41) (0,58) (0.57;
0.79) 0.43)
Red2G 18050 — 0,68 0680 | 037 0,12 0,00-0,71 0,90 0.64 0,90 0,36 0,68 |
Mau vang cam ] |
Orange G 16230 — 0.71 0,80 (0,75) 0.64 0,23; 073 1.00 064 (062, | 091 0.36 0,69
(0.67; (1,00, |0,15; 0,04 0,50, 0.67) (0,32 (0,46,
}' 0.88) 0.35) 0.17) 0.82)
|
Orange RN | 15970 — 083 | 0,88(0.78) 0,00 0.42 0.13 0.76 0.68(065) | 092 0.64 0.82,
(062) | (0.00- (0.13) (0.38) (1.00) (0.29) 071
' 0.42) .
Sunset Yellow FCF 15985 110 0.75 | 0.82(0.74) 1.00 0,17; 0,03 1,00 1,00 0,65(0.48) | 0,90 0,34 i 0.67
hoac Orange Yellow S (0,68) | (0,00- _ : i {010, {0.46)
o e L Jem |

0L0Z - 0.9 NADL



Chit tao mau
|
mu vang
; Tartrazine I

Yellow 2G

Quinoline Yellow

Fast Yellow AB

Mau xanh va mau tim

Green S hoac Acid
Brilliant- Green BS
hodc Lissamine Green

Indigo Carmine hodc
Indigotin

Indanthrene Blue holc
Solanthrene Blue RS
hodc Anthragen Blue

Brilliant Blue FCF

Patent Blue vV

Violet 68

sécC..

19140
18965
47005

13015

44090

73015

69800

42080

42051

| 42640

S8 INS

102

104

142

132

131

1 2 T 3 |
0.66 0.77 0.46-1.00
0.63 0.80 0.77
083, | 0.88(0.82) | 0.00-1.00
0.88
0.77 0,81 1 0.560
044 | 061(067. | 049
052 | 075081, | (0.24)
0,68: 0.84)

0.74)
056 | 050-0.76 0.00
(0.70) (0,78) (0.05:
I 0,90;
1.00)
0,00 0.00 0.00
f

0.64 0.78 0.05
(0.73) |
0.34- 0.68 005
0.60 !

073 |080(072) | 0.00
(0.67. " (0.00-

H§ théng dung mbi

4 5 6 7 8
0,08 0,930 0,930 0,52 0.93
0.21 0.74 0.620 0,62 0.92
066 |026-1,00.| 095 | 054(068) | 088
(0.21) | 000038 | (0,35)

0.14 0.97 0.560 0.56 0.93
2 SNBSS i
|

0.53 0.29 100 ! 0.46 (0,56 | 0.75
(0,05: (0.43) 0.71) (0.89;
0.36; 0.92)
1,00

009,018 | 092 094 | 066(0,71: | 0.89:
(0.52) 0.73) 0,84

0.00 0,00 0.00 0.00 0.00
0.45 010 | 0,00-1,00 | 061(068) | 088
(0.68)

0.55 0.15 095 | 069(072) 084

1 (0.92)

062 | 0,00-0.37 | 0.00-1.00 067 0.89

(0.51- (0.62)

|

i

|
v
0,14
0.21

0,00-
0.31: 064
0,36

0,07

0,37
(0,00-
0.34)

0.00

0.30
{(0.49;
0.00-0,23)

0.00-0.10

0.37.
0.45,

10

0,50
0,75

0.11-0,75
(0.83)

0.66

0.55

0,00-0,63

0,00
0.53
{0,64)
0.59

0.64
(0.71)

0L0Z : 0L¥9 NADL



S C 1 chi sé cia chat mau,

H$ théng dung moi

S trong ngoac Gon, (). chi cac vét phy c6 curdng 85 mau thip hon,

"0.xx-0.yy™ vach gira cac vét.

0,00
{0,00-
0.,53)

1,00
0,00-1,00
0,00-1,00

1,00

Chit tao mau sécC.l | SSINS IR R
1 2 3 4 5
3 __.-_._.. U | N el S T 700]
Methyl Violet 42535 —_ 0‘9-1 0.56: 0.81; 0.00 0,79-1,60 | 0,00-0.80
(0,80) 0.90 {0,00-
0,31)
M_iu niu va mau den
Brown FK — — 0.78; 0,79: 0,86 1,00 0,69; 0,00-0,77
: 071 {0,00- 027,
0,66 1,00) 0,15,0,00
Chocolate Brown FB — —_ 0,00- 0,00-0,75 | 0,00-0,82 0,00 0,00-1,00
0,69 (0,00-
0,23)
Chocolate Brown HT 20285 — 0,00- 0.74 0,00-1,00 0.00 0.00-1,00
0,63 (0.00-
' 0,16)
Black PN hoac Brilhant- 28440 151 0,66 0.75 0.00 Q.00 1,00
Black BN (0.47) {0.00-
1,00
'LBlack 7984 27755 152 0,62 L 0,75 1,00 01,00 1,00
CHU DAN

=X = - J— .{
7 8 9 10 -
0.70: 0.76 |
0,00-068 | 0.11 |094;087| 075
(0,11, 0.28; | (0,90) | (0.00- 0.79
0,53; 1.00) 0,83) (0,00-
0.70)
0,59;0,64; | 093 0,34 |0,00-073
0,53 (0,37) (0.26; -
0,53)
0,36;051; | 087 | 0.00-0.38 | 0,00-0.75
062
034,043, | 088 | 000032 |0,00073,
0,62 .
' 0,38(0.61) | 085 0,05 |0,00-0,43 |
|
1,00 0,38(061) | 085 0,09 |000-045 |
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3.2.2 Phwong phap nhén biét bing do quang phé

Xem JECFA 20086, Combined Compendium of Food Additive Specifications, Volume 4, Section on
Analytical Techniques (Tuyén tap quy dinh ky thuat dbi véi phu gia thuc pham, Tap 4, Phan Céc ky
thuat phén tich).

Phwong phap quang phd c6 thé ap dung cho cac vlng tlr ngoai, héng ngoai va vung anh sang nhin
th&y cUa cac phd dién tir.

Ving nhin thdy clia quang phé théng thuéng dugc kiém tra nhu 14 birée dAu tién trong viéc thir nhan
biét mét chAt mau chuwa biét. Co nhidu chdt mau cho déi hdp thy dic trung trong vﬁng nhin thdy Phé
treng ving tt ngoai cing c6 thé duwoc st dyung, nén thu nhan két qua nay cung véi két qua tir phéd nhin
thay, néu co thé. '

Trong &ng dung v& phép do quang phd UV-VIS, phd thu dwec tir nhidu hon mét dung méi, hodc néu t
mot dung mai riéng I&, thi phai dwéi nhirng didu kién khac nhau. Phd clia dung dich nwéc can thu
duwoc trong nhirng didu kién trung tinh (dwgc dém bing amoni axetat), axit (axit clohydric 0,1 N), va
kiém (natri hydroxit 0,1 N).

Phd hip thy trong viung UV-VIS théng thuedng duwgc thd hién biing a8 thi cia dd hap thy va bude song.
Ct‘m.g véi budc séng co a6 hAp thy cye dai, cac dac tinh hiru ich va d&c treng nhét cda phé hdp thy co
thé 13 “doan ubn” hay cac diém uén trén dwdng phd. Cac d3c tinh nay thudng co thé phan biét dugc
gitra hai hodic nhidu cac chadt mau c6 dd hap thy cyc dai & cung budc séng. Nhidu chit mau co thé
duoc xac dinh bing viéc quan sat pham vi ma dd hip thy cye dai va cac d3c tinh khac clia duong
cong hép thu bi thay ddi theo sy thay ddi pH khac nhau hodc do thay ddi dung méi.

Phé hap thy héng ngoai ciing la mdt bién phap hiru ich khic @& nhan biét cac hop chét. Vi dy, trong
khi phd h&p thy trong vung UV-VIS cla cac cht mau Sunset Yellow va Orange GGN gan nhu I3 dbng
nhét thi phd hdng ngoai clia chung lai khac nhau hoan toan trong vung phé ma tai 86 cac nhom axit
suifonic hAp thy rit manh.

Phd hdng ngoai cla cac chét cé thé thu dugc bang cach dung cac ché phdm miu khac nhau; nhirng
ché phdm théng duyng la:

- dung dich vat liéu thir trong cac dung méi thich hep;

huy&n phu cua vat liéu thir trong mét chat 16ng thich hop.

~ vién kali bromua (trong k¥ thuat nay, mét legng nhé chit mau, thwéng tir 1 mg dén 3 mg dugc trén
ki v&i kali bromua kho, tinh khiét, hén hgp nay duwoc dua vao khudn thich hep va duoc nén thanh
nhirng vién mong bdi lye nén tir 700 kg/cm? dén 1400 kg/cm?).

Phé thwong duec bidu thi bing % dd truyén theo sé séng (cm™'). Céac phan Ibi cia phé la cudng dd
cua pic hAp thy va hinh dang cda chung.

10
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CAn chu y @& nhan biét dugc dai hap thy do cac chét nhiém ban. Tét ca cac vat liéu can duaé kiém tra
@& chéc chéin ring khéng. con nudc hodc dung méi khac trudc khi thu durec phd hdng ngoai bdi vi
nudc va tht ca cac dung méi hiru co ddu hép thy birc xa hdng ngoai. Cac chat mau tan trong nuéc
thuang dugc x& ly A& phan tich bing cach hoa tan mAu trong nwéc, thém mét it axit axetic. [am bay
hoi dén gAn khd, va sau @& lam khé & khodng 100 °C @& loai hét nudc sot. Nén thu nhan phd héng
ngoai clia mAu & dang chét rén khd cing nhw mau trang.

3.2.3 Cac pheong phap nhin biét khiac

D& nhan bibt cac chAt mau, cé thé khir chat mau hoac phan huy va nhan biét cac san pham tao thanh.
Phuong phap nay déc biét duoc 4p dung d& nhan biét cac chét mau azo. Cac hop chét amin tao ra tir
phan (ng khir cb thd dwoc nhan biét d& dang bing cac ki thudt sic ki va do quang phd.

Cac chit mau c6 cAu trac tinh thé xdc dinh va co thé duoec nhan biét bing bidu db nhiéu xa tia X hodc
‘biing tinh thé hoc tia X. Mot sé chit mau co thé duoc chuydn thanh dang dan xuét tinh thé va duoc

nhan biét theo cach tuong ty.

3.3 Phwong phép xic djnh tdng ham lwgng chit mau

3.3.1 Phuong phép xéc dinh tdng ham lvgng chit mau béng do quang phd

-3.3.1.1 Nguyén tic
D6 hap thy cua dung dich chit mau dugc xac dinh tai budce séng h&p thu cuc dai va téng ham lreng
chét mau tinh duoc bing cach st dung gid tri @6 hp thy cia chét chudn.
D6 hAp thy cla cac cht mau c6 trong mAu thir hdp thy trong cung mot vung nhur chéit mau chinh duec
diing @ tinh két qua.

3.3.1.2 Thiét bj, dung cy
3.3.1.21 May do quang phd trong dii UV-VIS, co thé do do hép thu chinh xac @én + 1 % hodc chinh
x4c hon, trong dai budrc séng tr 350 nm dén 700 nm véi d6 rong khe hiéu qua nhé hon hodc bing 10 nm.

3.3.1.2.2 Cuvet quang phd, c6 chidu dai dudng quang 1 cm.

3.3.1.3 Quy trinh 1 - Phrrong phéap xac djnh ham legng chit mau tan trong nuéc

3.3.1.3.1 Céch tién hanh

Can 0,25 g + 0,02 g mAu thtr (m), chuyén vao binh dinh murc 1 lit. Thém nudc vira mai dugc cét hoic
dung méi duoc chi dinh trong tiéu chudn yéu cAu ky thujt va xoay binh @& hoa tan. Thém nuoc @én vach
va trén déu. Pha loang thanh mét dung dich co nbng @b thich hop theo quy dinh chi tiét trong tiéu chudn
yéu clu ky thuat: Do d6 hap thy (A) tai bu&c séng co dd hép thy cyc dai, st dung may do quang phd
(3.3.1.2.1), trong cuvet 1 cm (3.3.1.2.2), dung nwoc hodc dung méi dwoc chi dinh [am mau tring.
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3.3.1.3.2 Tinh két qua

Ham lwong cac chit mau tdng sé cia miu thir, X, duoc tinh bing phan tram khéi legng (%) theo céng

thire sau:

x < AVexF 100 (1a)
axrxm
hodc:
X:A—'i—x£>(100 (16)
trong do

A 14 @6 hap thy cha dung dich mAu tai budc séng hap thy cuc dai;

A% |4 @ hap thy riéng cta chét chuln;

a 13 dd hap thy clia chat chudn, tinh bang I/(g.cm);

Vo  1a dung tich binh djnh mirc, tinh béng lit (V, = 1 lit);

r 12 chidu dai cta cuvet (3.3.1.2.2), tinh bing centimet (r = 1 cm):
F  la hé sé pha loAng (thd tich pha long trén thé tich dong);

m  1a khdi lvgng mau thir, tinh bing gam (g).
3.3.1.4 Quy trinh 2 -~ Phwrong phéap xac dinh ham Iwrgng chit mau tan trong dung méi hiru cor

3.3.1.4.1 Thuéc thir
3.3.1.4.11 Cloroform, khéng chira axit.

3.3.1.4.1.2 Xyclohexan.

3.3.1.4.2 Cach tidn hanh

Can khodng 0,08 g + 0,01 g mau th* (m), cho vao binh dinh mirc 100 ml (V). Thém 20 mi cloroform
(3.3.1.4.1.1) va hoa tan béng cach xoay manh binh. CAn chic chdn ring dung dich trong suét. Thém
xyclohexan (3.3.1.4.1.2) dén vach va trén. Dung pipet 4y 5,0 ml dung dich (v;) cho vao binh dinh mic
100 ml th hai (V;) va-dinh mirc bang xyclohexan dén vach. Dung pipet 14y 5.0 mi dung dich 63 pha
lodng nay (v;) cho vao binh dinh mirc 100 mi thir ba (Vs) va thém xyclohexan dén vach. Do do hép thy
{A) cla dung dich da pha loang hai Ian tai budc séng hdp thu cyc dai, sir dung may do quang phd
(3.3.1.3.1) trong cuvét 1 cm (3.3.1.3.2), dung xyclohexan lam méu tréng.

Thuc hién ngay quy trinh nay, tranh tiép xtc véi khong khi dén mirc co thé va thiec hién tat cd cac
bwére trong didu kién tranh anh sang tryc tiép clia mat trov
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3.3.1.4.3 Tinh két qua
Ham lvgng cac chdt mau téng sé cua miu thir, X, duoc tinh bing phén tram khéi lvong (%) theo céng

thikc sau:
X - AxV,xV, xV, <100 (2a)
ax107 xv, xv, xm
hodc:
e
trong 46

A 14 d6 hap thy cta dung dich mAu tai buéc séng hap thy cvc dai;
™ |a @6 hap thy riéng cla chat chudn dugc quy dinh trong tiéu chuén yéu clu ky thuat;

a 1add hip thy cia chét chudn, tinh béng l/(g.cm);

Vi, Vo, Vi 12 dung tich cac binh dinh mtrc, tinh b&ng mililit (m&i binh 1& 100 mi);
vi. v, |a cac thé tich duroc 14y bng pipet, tinh bing millit (m3i 1An I4y § mi);

107 1a hé sé chuyén ddi, tinh bing mililit trén lit (mlA),

m  fa khdi lrong mau thir, tinh bing gam (g).

3.3.1.5 Quy trinh 3 — Phwrong phép xéc djnh ham lwgng chit mau trong mau mudi kim loai (lake)

3.3.1.5.1 Thubc the

3.3.1.5.1.1 Axit clohydric.

3.3.1.5.1.2 Dung djch dém phosphit‘ pH = 7, chuln bj nhu sau:

Can 13,61 g kali dihydro phosphat cho vao céc cd md dung tich 2 000 ml, hoa tan trong 200 ml nuwéc

va phalodng dén 1 000 ml. Thém khodng 80 ml dung dich natri hydroxit 1 N. Xac dinh pH bing may do
pH va chinh pH 8én 7,0 bang dung djch natri hydroxit 0,1 N ho&c axit phosphoric loang.

3.3.1.5.2 Céch tién hanh

Can chinh xac mot lwgng mau mudi kim loai ¢6 @5 h&p thu gan bing @ hap thy cla dung dich mau
gbc khi dung dich nay dugc thir nghiém theo 3.3.1.3. Chuyén lvgng can nhu trén vao cbc co mé dung
tich 250 ml cé chirba 10 ml axit clohydric (3.3.1.5.1.1) d& pha loang voi nuéc dén khodng 50 ml. Vura
dun viva khudy d& hoa tan mau mudi kim loai, sau d6 dé ngudi dén nhiét 86 phong. Chuyén sang binh
dinh mirc 1 lit, thém dung djch dém phosphat pH 7 (3.3.1.5.1.2) én vach va trén. Tién hanh theo quy
trinh 3.3.1.3 va theo quy dinh trong tiéu chudn yéu cAu ky thuat, dung dung dich dém phosphat c¢ pH 7
@& 1am mau trdng do quang phd.
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3.3.2 Phuwong phép xac dinh tdng ham legng chit mau bing chudn ad véi titan triclorua

3.3.21 Nguyén tic

Titan clorua (titan triclorua, TiCls) khir ch&t mau thanh cac san phdm khir coé thé chudn d duoc
Phwong phap nay gia dinh rdng cac ddng phan va cac chat mau phy cé cung duong lueng titan

triclorua nhw chit mau chinh.

3.3.2.2 Thuéc thir va vét ligu
3.3.2.2.1 Dung djch titan triclorua, ndng 46 0,1 N.
3.3.2.2.1.1 Chuln bj dung dijch titan triclorua 0,1 N

Pong 800 ml nudc cho mai lit dung dich yéu clu, vao cbe c6 mé co dung tich thich hop. Bun séi manh
nuwéc trén bép dién (3.3.2.3.2) trong 1 min, d4y bing mit kinh ddng hd rdi @& cho ngudi dén nhiét 4o
phong. Dung éng dong chia vach thém 90 ml axit clohydric (3.3.2.2.2), khudy va thém 100 ml dung
dich titan triclorua 20 % cho m&i lit dung dich yéu cAu (khéng dwec chuyén bt cir lvong két tda trang
nao tr binh dyng thubc thir titan triclorua sang), thye hién trong td hut. Tron dung dich va chuyén sang
binh chudn @6 (3.3.2.3.1.1). G&n buret (3.3.2.3.1.2) vao va néi v&i ngudn khi argon. Cho khi argon
(3.3.2.2.10) di qua dung dich trong 1 h d&n 2 h qua nhanh bén c6 khoda cda binh mé& aé duy tri ap suét
khi quyn. Trong khi duy tri téc a4 dong khi thap, hut chét chuéin 46 vao buret. Théo buret, loai.bé chét
chuén 86 r&i d& @Ay lai. Lam réo buret, loai bd chét chudin a6 rbi lai a8 ddy buret. Tiép tuc 1am rao réi lai
ab aAy buret thém hai I4n nira. Ngirng cAp khi, khoa nhanh bén cla binh va béo quan dung dich trong
it nhat 72 h trwedce khi st dung.

3.3.2.2.1.2 Chuin hoa dung djch titan triclorua 0,1 N
Lam rao buret sau 36 d8 dAy titan triclorua 0,1 N (3.3.2.2.1) vao buret. St¥ dung trong vong 1 h.

Can 3.0 g + 0,2 g s&t(ll) amoni sulfat (3.3.2.2.3), cho vao binh non 500 ml. Thém 200 ml nwéc
Dung éng dong chia @6 thém 25 ml axit sulfuric 10 N (3.3.2.2.4). Dung pipet I&y 20 ml dung dich
chuén kali dicromat 0,100 N (3.3.2.2.5) cho vao binh nén. Xoay Ibinh dé trén. Ndi kin binh nén véi b
nat (3.3.2.3.1.5) (nut cao su duc gén que khudy, dng dn khi vao va éng thoat khi, dau tip buret va
que khudy thuy tinh). DAy nhe khi argon (3.3.2.2.10) véo binh. B&t bd khudy (3.3.2.3.1.4) va tang
nhe téc 36 cho dén khi dung dich s6i manh ma khéng bi bin tung toé. Dei 1 min tredc khi bt ddu
chuln @6 va van tiép tuc khudy trong toan bd qua trinh.

Sau khi thém tirng giot tir 15 ml dén 17 ml dung dich titan triclorua 0,1 N trong vong 2 min, ngirng dong
chét chudin d6 va giam dong khi argon. LAy que khudy thuy tinh ra khéi bd nut va dung pipet I4y 10 m!
dung dich chét chi thi amoni thioxyanat 50 % (3.3.2.2.6) cho vao binh. Mau cla dung dich sé chuyén
sang d6 nau. LAy pipet ra, dwa que khudy thuy tinh tré lai va phyuc hdi dong khi argon. Thém tirng giot
titan triclorua 0,1 N, dirng lai ti» 2 s dén 3 s sau mdi giot, cho dén khi quan séat dwoc dung dich do1 mau
rd tir @6 nau sang xanh nhat. Diém két thic chun @b (tr 20 mi dén 21 ml) dat duwoc khi dung dich tre
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lai mau xanh 14 cdy nhat ban d4u va bén trong 20 s. Ngat dong khi argon va tur tu tit dung cu khudy
Ghi lai thé tich (V) clia dung dich titan triclorua 0,1 N d& dung, chinh xac dén 0.05 mi. Thyc hién chudn
a6 1ap lai ba 1an.

X4c dinh véi m3u tréng khdng co chét chi thj bing cach Iap lai quy trinh néu trén ma khong dung kali
dicromat 0,100 N(3.3.2.2.5). Viéc xac dinh m3u tréng cdn it hon 0,5 ml dung dich titan triclorua 0.1 N
(3.3.2.2.1). Ghi lai thé tich @4 diing, chinh xac dén 0,05 ml.

P6i voi mdi 1An chun 46, ndng d6 cua dung dich titan triclorua béng:

Nx20
V-V,

trong do:
N 13 ndng g4 clia dung dich kali dicromat chuén;
20 lathé tich clia dun_g dich kali dicromat, tinh béng mililit (ml);
'V 1athé tich ciia dung dich titan triclorua cAn @& chudn d¢ phan thé tich cia dung dich chudn
kali dicromat, tinh bng mililit (ml);
V, Iathé tich cua dung dich titan triclorua d4 dung trong phép thi» tréng, tinh bang miliiit (ml).
Tinh ndng dé clia dung dich chudn titan triclorua Ia két qua trung binh cac két qua cia ba (4n chudn @4.

Chuan hod lai dung dich hang tuln bdng cach thyc hién mét phép chudn dé dung dich kali dicromat
0,100 N va xac dinh mét m3u tréng khéng co chét chi thi.

3.3.2.2.2 Axit clohydric.
3.3.2.2.3 Sit(ll) amoni sulfat [Fe(NH,)(SO.):.6H;0].

3.3.2.2.4 Dung djch axit sulfuric, ndng 46 10 N.

3.3.2.2.5 Dung djch chudn kali dicromat, néng 45 0,100 N.
3.3.2.2.6 Dung dich cht chi thj amoni thioxyanat, nng d6 50 %.
3.3.2,.2.,7 Natri xitrat.

3.3.2.2.8 Natri hydrotartrat

3.3.2.2.9 Vién trg soi.
3.3.2.2.10 Khi argon, dang khi nén UHP (cling co thé st dung cacbon dioxit sinh ra tir thiét bi Kipp.
khi nito nén ¢6 thé dugc st dung véi didu kién 1a da loai bd lveng oxi du).

3.3.2.3 Thiét bi, dyng cy

3.3.2.31 Thiét bj chudn a4 (vi du xem Hinh 1), bao gém:
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3.3.2.3.1.1 Binh chudn d@§, bing thuy tinh bosilicat (co thé co thé tich dén 5 lit. nbu can), vén cb thuy
tinh mai 29/42 (dbi véi buret), mdt nhanh bén dé dwa bng dan khi vao. mét nhanh co khoa (dé thoat
khi) va mét nhanh co nip thuy tinh 3& bd sung chét chudn @6 vac binh

CHU THICH 1: Binh chun d0 cé thé duoc ché tae thi cong

CHU THICH 2: Nén @it mét bb syc nwoc giva ngudn khi argon va thiét bi chuan 66

3.3.2.3.1.2 Buret dién tir, dung tich 25 ml, Brinkmann Digital Burrette il ™ hoéc twong dwong
3.3.2.3.1.3 Binh nén, dung tich 500 ml, cé thé day kin bing cac nut cao su sb 10

3.3.2.3.1.4 B0 khudy gén phia trén.

3.3.2.3.1.5 B® nat, gdm nut cao su sb 10, c6 nam 16 dung cho que khudy, ddu tip ca buret phan
phéi, ngudn khi argon, &ng thoat khi va pipet ¢o dung tich 10 ml.

3.3.2.3.1.6 Nt thuy tinh dung cho céng pipet.
3.3.2.3.1.7 Ong ndi, bang thuy tinh va cao su dan hdi.

3.3.2.3.2 Bép dign.

Hinh 1 — Thiét bi chudn @9 titan triclorua

3.3.2.4 Cach tién hanh

3.3.2.4.1 Xac dinh téng ham lwong chit mau

Cé&n chinh xac mét lugng mau the (m, tinh theo miligam), dugc quy dinh trong tiéu chudn cu thé, cho
vao binh nén dung tich 500 mi. Thém 10 g natri xitrat (3.3.2.2.7) hoac 15 g natri hydrotartrat (33 2.2.8)
theo quy dinh trong tiéu chudn cu thé, vai hat tro soi (3 3.2.2.9) va 150 m| nwéc Rura thanh binh nén
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bing nudc, ddy binh bang mat kinh ddng hd va xoay nhe binh dé hoa tan. B4t binh vao tu hat, dun
dung dich trén bép dién (3.3.2.3.2) dén sbi. Cho dung dich s6i manh trong it nhat 10 s @& tach oxi hoa
tan (cho dung dich sdi khéng qua 2 min d& tranh 1am phan huy m&u). Dung gang tay 14y binh nén ra
khoi bép dién. Trong véng tir 2 min d&n 4 min sau khi [4y binh nén ra, bé mét kinh déng hé va néi kin
binh v&i bd nut (3.3.2.3.1.5) (binh nén cé thé van cdn néng). DAy nhe khi argon (3.3.2.2.10) vao trong
binh. Bat b¢ khudy (3.3.23.1.41 va ting nhe tdc 45 cho dén khi dung dich s6i manh ma khéng bj bdn
tung toé. Bgi 1 min trwéc khi bit ddu chudn 46, va tiép tuc khudy trong toan bd quy trinh. Mau cla
dung dich sé& bién d8i theo mau clia chét chi thj trir khi cé quy dinh khac néu trong cac tiéu chuén yéu
cAu ky thuat trong (rng.

Thém nhanh tirng giot dung dich titan triclorua 0,1 N (3.3.2.2.1) @& chun hoa vao dén khi bt dau bién
a8i mau cba dung dich, sau d6 dirng khodng 15 s dén 20 s. Tiép tuc thém tirng giot chét chudn db,
dirng tir 1 s 88n 2 s sau mdi giot. Khi dung dich aan giéng mau cudi cung thi dirng trong 20 s. Tidp tyc
thém tirng giot dung dich titan triclorua 0,1 N, sau mdi giot dirng tir 5 s @én 10 s, cho dén khi quan sat
dugc mau cudi cung. Diém két thic chudn @ dat dwec khi mau cudi cung bén trong 20 s. Ngét dong
khi argon va t&t dung cy khudy tir tir. Ghi lai thé tich dung dich titan triclorua 0,1 N da dung, chinh xac

dén 0,05 ml.

3.3.2.4.2 Xac dinh ham lweng chit mau trong mau mudi kim logi (lake)

Cho 150 ml nwére vao binh nén dung tich 500 ml va sir dung chat d&ém duerc quy dinh trong tiéu chudn cy
thé cho chAt mau géc. Can chinh xac mét lgng mau mudi kim loai twong duwong voi 35 ml dén 40 m
dung dich titan triclorua 0,1 N (3.3.2.2.1) va chuyén vao binh nén. Thém vai vién tro si (3.3.2.2.9), rira
thanh binh ndn bing nudc va 3y bang kinh ddng hd. Bura binh nén vao td hut va dun hdn hop dén sbi
hodic dén khi mau mubi kim loai dweoc tan hoan toan. Dung ging tay l&y binh ndn ra khdi bép dién.
Chudn @8 bing dung dich titan triclorua 0,1 N da chuén hod, theo phirong phap mé ta trong 33.2.4.1.

3.3.2.4.3 Tinh két qua
Téng ham lvegng chit mau trong miu thl, X, dugc tinh bang phan tram khéi lwgng (%) theo cong
thuc:

VxFxN
= —
m

X 100 (3)

trong 46:
V  1a thé tich dung dich titan triclorua (3.3.2.2.1) da chudn hoa can dung, tinh bang mililit (ml);
m 1a khéi lwgng mAu thit, tinh bdng miligam (mg):

N 1a ndng dd cla dung dich titan triclorua (3.3.2.2.1) ¢4 chuén hoa. tinh bang mili dwong lveng

trén mililit (meag/mi);

F la hé sé, tinh bang miligam trén mili dvong lvong (mg/meq):
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) 9]
"~ 1,00mIx 0,1 meg/mi

trong do:

D 1a khéi ivong cia chdt mau twong dwong voi 1,00 mi dung dich titan triciorua 0,1 N, dwoc
quy dinh trong tirng tiéu chudn yéu clu ky thuat, tinh bing miligam (mg).

3.4 Pheong phap xéc dinh ham lwgng chit mau phy

3.41 Nguyén tic

Céc chéat mau phy dugc tach ra khdi chit mau chinh béing cach cho chay séc ki gidy va duoc chiét
tach riéng trén gidy sac ki. D6 hap thu ciia m&i chét chiét dwoc do & budc séng hdp thy cyc dai cla no
trong ving phé nhin thay.

Do viéc nhan biét tirng chAt mau phy trong mai chét tao mau thyc phdm 14 khdng thuc té, va do cac
chét mau phy thwong 1a nh{.'rn;g thanh phan nhd trong mau thyc phdm nén phuong phap nay gia dinh
rang d hap thy riéng cGa m&i chat mau phy bing a4 hip thy riéng clia chAt mau chinh, Ham Iuong
cc chit mau phu duge tinh bdng cach cong thém dd hap thy cla cac chit chiét vao tdng ham Iueng

chAt mau cta miu.

'3.4.2 Thudc ther

3.4.2.1 Dung mbi sic ki

— nwdc: amoniac (ti trong 0,880) : trinatri xitrat (theo ti 1& 95 mi: 5 ml : 2 g)

- n-butanol : nwdc: etanol : amoniac (ti trong 0,880) (theo ti 1& 600 : 264 : 135 : 6)

— 2-butanon : axeton : nwéc (theotilg@ 7:3 . 3) |

~ 2-butanon : axeton : nirée : amoniac (titrong 0,880) (theo ti 1& 700 : 300 : 300 : 2)

— 2-butanon : axeton : nw&c : amoniac (ti trong 0,880) (theo ti 1é 700 : 160 : 300 : 2)

n- butanol : axit axetic bang : nwéc (theotilé 4:1: 5)
Lac trong 2 min réi dé yén cho tach I&p. ST dung Iop phia trén [am dung mai séc ki.
3.4.2.2 Axeton.

3.4.2.3 Dung djch natri hydro cacbonat, ndng 46 0.05 N.

3.4.3 Thidt bj, dyng cy
3.4.3.1 BA sic ki va thiét bj phy tre (Hinh 2) hoac loai tvong duong, bao gdm:
— Bé thuy tinh (A) va nip day (B).

- Khung @& (C) dé gilr gidy séc ki;
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- Khay dyng dung moi (D).
~ Khung thir hai (E) dé & cac "tm" gidy loc.

Nép thuy tinh (B)

Tém gidy loc
Gily séc ki

Khung d& (C)

Bé& thuy tinh (A)
Khung day thép (E)
Khay dyung dung mé&i (D)

_Né&p thuy tinh (B)

Khung

Khung d& (C)

Bé& thuy tinh (A)

Khay dung méi (D)

Hinh 2 - Bé séc ki
3.4.3.2 Microxyranh, co thé phan phbi ‘thé tich 0.1 mil voi dung sai = 0,002 ml.
3.4.3.3 May do quang phé trong vung nhin thdy.
3.4.3.4 Cuvet dung do quang phé, kin, chiéu dai dudng guang 40 mm.

3.4.3.5 Ong nghigm.
3.4.3.6 Gidy sdc ki Whatman sé 1 hoic loai tvong duong, kich thuéc mdi t&r 20 em x 20 cm.
3.4.3.7 Gidy loc thé, kich thudc 9 cm, ¢4 16 xép.
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3.4.3.8° Tu sdy, co thé hoat dong trong dai nhiét @6 tir 50 °C @én 60 °C

3.4.4 Cach tién hanh

Trudc khi tién hanh phép thir it nhat 2 h, xép cac Iép gidy loc (3.4.3.7) vao bé thuy tinh va rot 1én cac
I&p gidy nay mét lvgng dung méi sic ki (3.4.2.1) 4G @& phii 1én day binh mét I6p day khodng 1 cm. Dt
khay dwng dung méi vao vj tri va day nip bé.

Chudn bj dung dich mau thir c6 ndng d6 1,0 %. Danh d4u Ién t& gidy séc ki (3.4.3.6) nhu trong Hinh 3
Cham 0,10 ml dung dich mAu, cang déu cang tét trong pham vi hinh ch nhat kich thude 18 cm x 7 mm.
- gir chdc chadn dhu microxyranh (3.4.3.2) khi cham vao gidy. Dé gidy kho & nhiét 46 phong trong
khodng tir 1 h dén 2 h, ho3ic 5 min trong ti sdy & 50 °C, sau d6 gil 15 min & nhiét 46 phong. Lap t&
sac ki @4 kho, cung véi mdt tor gidy séc ki (3.4.3.6) khéng chAm @& 1am mau trdng vao khung. (Néu
cAn, cé thé tién hanh ddng thei trén mét sé ter gidy sic ki).

<o o

2 ‘ _r"_'_'_“ 18 cm _"‘"l _‘_BU‘:‘"‘IQ nér
MF@.M (@] 3.5 cm

Hinh 3 - Phirong phap ding gidy sic ki

Rot mét lvgng dung moi sic ki (3.4.2.1) vira U vao khay, sao cho b& mat Iép dung méi nay thap hon
duong nén cla gidy sic ki (3.4.3.6) khoang 1 cm. Thé tich dung méi cAn ding phu thuéc vao kich
thurde binh khai trién va cAn duwoc xé4c dinh trueéc. D3t khung d& vao vi tri va day ndp binh. Dé cho
dung méi chay Ién phia trudc dén khodng cach da dinh phia trén dudng nén, sau d6 nhéc khung d& ra
va dva vao td 1am khd & 50 °C dén 60 °C trong 10 min dén 15 min. L4y gidy 84 chay sic ki ra khdi
khung d&. '

Cét tirng dai gidy sac ki (3.4.3.6) ra thanh tirng dai bing mau phy, va cit i&y mét dai gidy twong dwong
tl vi tri twvong (rng trén tdm gidy 86i chirng. Dat méi dai, da chia thanh mét s0'phan phu hop, x8p xi
nhau, vao 6ng nghiém riéng ré (3.4.3.5). Thém 5.0 ml hén hop nwoc : axeton (ti lé 1 - 1 theo thé tich)
vao mdi éng nghiém, xoay bng tr 2 min dén 3 min, thém 15,0 mi dung dich natri hydro cacbonat 0,05 N
(3.4.2.3) va lac dng @é trdn déu. Loc céc dich chiét cd mau va mau tring qua gidy loc dwong kinh 9 cm
(3.4.3.7) vao cac 6ng nghiém (3.4.3.5) sach va xac dinh 86 hap phy cua dich chiét mau nay & budc séng
hép thu cire dai clia chung, st dung cuvet 40 mm (3.4.3.4) kin, so sanh véi 5.0 ml hén hop d3 Igc nwoc
axeton (tf 1& 1: 1theo thé tich) va 15,0 mI dung dich natri hydro cacbonat 0,05 N. Do cac do h4p thu cua
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céc dich chiét tir déi mau tring & cling budc séng @5 do dich chiét mau va hiéu chinh 4§ hép thy cua
cac dich chiét mau v&i cac gia trj do miu tréng.

Tir dung dich mu thir ndng @6 1 %, chuln bj dung dich chudn tuong (g voi L/100 %, trong 66 L 14
gi¢i han cac chdt mau phy dugc quy dinh trong tiéu chudn cy thé. Chdm 0,10 ml dung dich nay 1n mét
tdm gidy séc ki béng kT thust d& mé td & trén, cho chay séc @b clia mau thl va mau tring, sau do lam
khé tir 10 min @&n 15 min & 50 °C dén 60 °C. C4t tAm gidy nay thanh mot ddi va cét mét dai tuong ty
tir mot tdm gidy trdng. Tién hanh cic budc nhu trén va xac dinh 36 hap thy téng sb (As) cua chét

chuln @3 hiéu chudn theo gia tri m3u tring.

3.4.5 Tinh két qua
Ham lwgng cdc chdt mau phy trong miu tht, X, duec tinh bdng phAn trdm khéi lvong (%) theo céng .

thure:

X:‘A‘+Ab+:f+'"+A”)xLxDx1OO @)

s
trong do ' _

L - la gi¢i han cac chAt mau phy dwoc quy dinh trong tiéu chuln cu thé;

D l1aténg ham lugng Eﬂa cac chit mau trong mau thir.

A+ Ay +Ac+ .. +A, 1A tdng 6 hp thy clia cac chét mau phy dugc hiéu chinh theo gia tri mAu trdng;

A, 12 86 hlp thy clia dung dich chudn.

3.5 Phwong phap xac djnh chit khéng tan trong nwoc

3.5.1 Thiét bj, dyng cy
3.5.1.1 Tu sdy, co thé hoat d8ng trong dai nhiét dd tr 0°C dén 200 °C.

3.5.1.2 Chén lgc, biing st
3.5.1.3 Dialgc s¢i thuy tinh, kiéu Whatman GF/C hoac loai twong duwong.

3.5.1.4 Binh hat 4m.

3.5.2 Céach tién hanh

Can tir 4.5 g dén 5.5 g mAu thlr (m), cho vao mét cbc co6 mé dung tich 250 ml. Thém khoang 200 ml
nwdc ndng (tr 80 °C dén 90 °C), khudly d& hoa tan, @& cho dung dich nguéi dén nhiét d6 phdng. Loc
dung dich nay qua dia lpc (3.5.1.3) vao chén lpc bing st (3.5.1.2) @3 biét khéi lugng va rira bing
nwéc lanh cho dén khi dich rira khdng con mau. S4y khd chén loc va cdn & 135 °C cho dén khi thu
duoc khbi lwgng khéng ddi. Lam ngudi chén chira can trong binh hit 4m (3.5.1.4) treoc mbi 1An can.
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3.5.3 Tinh két qua

Ham long cdc chat khong tan trong nudie, X, duoc tinh bing phan tram khéi luong (%) theo céng thirc:

x =% 100 (5)

5
trong do:
mr 13 khéi lwgng phan can con lai, tinh bing gam (g);

m lakhdi lvgng mAu th, tinh bing gam (g).

3.6 Phuong phép xic djnh céc chit chiét dwgc bing ete
3.6.1 Phwong phip|

3.6.1.1 Thudc thir

3.6.1.1.1 Nhém éxit, dang bot, dung cho séc ki.

3.6.1.1.2 Dung djch natri hydroxit, ndng @ 2N va 0,1 N.
3.6.1.1.3 Dung djch axit clohydric, ndng d6 3N va 0,1 N.

3.6.1.1.4 Etyl ete hoic isopropyl ete, m&i dugc chung cét hodc da dwec dn dinh, duwed tinh sach

"nhw sau;

Ngay trudce khi s& dung, ete méi dwoc chieng ct cAn cho di qua cbt nhém oxit cao 30 cm. dé loai bo
céc peroxit va cac chét gy (rc ché.

Thir @& dam bao 1a da hét peroxit nhu sau:

Chuén bj dung dich sét(ll) thioxyanat khéng mau bing cach trén cdc thé tich bdng nhau cua dung dich
sdt(If) sulfat 0,1 N va dung dich amoni thioxyanat 0,1 N. C4n than lam m&t mau dd cla ion sét(lll) bing
dung dich chudn titan triclorua 0,1 N. Thém 10 ml ete vao 50 mi dung dich nay va Iic h8n hop that
manh trong 2 min 8én 3 min. Khéng duoc c6 mau dé xudt hién.

3.6.1.2 Thiétbj, dyng cy

3.6.1.21 B¢ chiét Idng-long, kidu dich chuyén lén, cé bd phan phan phéi bing thuy tinh xép. dung
tich Iam viéc |4 500 ml, cé mét mau day dbng thau dugc cho vao qua bd ngung.

3.6.1.2.2 Binh chung cit, dung tich 250 ml va 500 ml, bén trong cé cudn day @8ng nhd (0,5 g)
3.6.1.2.3 Tu sdy, c6 thé hoat ddng trong dai nhiét 36 tir 0 °C dén 200 °C.

3.6.1.2.4 Binh hut 4m.
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3.6.1.3 Céch tién hanh

3.6.1.3.1 Chiét ete kiém

Can chinh xac khoang 5.0 g m&u thir (m) (88i véi cac cht mau co do héa tan nho hon 5 g/150 ml.
ding lweng nhd hon, theo quy dinh trong tiéu chuén cu thé). Hoa tan méu trong 150 ml nuéc, thém
2,5 m! dung dich NaOH 2 N (3.6.1.1.2) va chuyén dung dich nay vao binh chung cat dung tich 500 ml
(3.6.1.2.2), thém nudc dén khodng 200 ml. Thém 200 ml ete (3.6.1.1.4) vao binh chung cAt va chiét
trong 2 h véi téc A hdi Iy khoang 15 miimin. Gilr lai dung dich mau. Chuyén dich chiét ete ndy vao
mét phu chiét va rira dich chiét ete 2 1an mdi Ian dung 25 ml dung dich NaOH 0.1 N(36112)va
sau d6 rira bing nuéc. Chuyén vao binh chung cAt dung tich 250 ml (3.6.1.2.2) & dugc cén trudc
(m.), ¢6 chira cudn ddy ddng sach va chung cét timg phan ete, gidm thé tich dén khoang 5 ml.

3.6.1.3.2 Chiét ete axit

Thém 5 ml axit clohydric 3 N (3.6.1.1.3) vao dung dich mau dugc gilr lait 3.6.1.3 1, trgn va chiét bang
“mét lvong ete nhw trong 36.1.3.1. Rla dich chiét ete 2 1An mé&i 1An ding 25 mi clohydric 0,1 N
(3.6.1.1.3) va sau @6 rira béing nuéc. Chuyén tirng phin vao binh chira dich chiét kiém (xem 3.6.1.3.1)
a3 lam bay hoi va cin than cho bay hoi hét ete. Lam khé hoan toan trong 1 sy (3.6.1.23) ¢85 °C
trong 20 min, sau dé @é ngudi binh trong binh hut érr: 30 min rdi dem can. Lap lai qua trinh [am kho va
@& ngudi cho dén khi thu dwgc khdi lvong khéng adi (my).

3.6.1.4 Tinh két qua

Ham Ipong chét chit duoc trong ete, X, dugc tinh bing phan trém khéi lrong (%) theo cong thurc.

m, - m,

X x100 (6)

trong do:
m  1a khéi lrong miu thir, tinh bdng gam (g);
m, la khéi lwvgng binh chung cét dung tich 150 mi cung véi dich chiét ete bing kiém (xem
3.6.1.3.1), tinh bing gam (g);
m, 13 khéi lrong binh chung cét cung véi dich chiét ete bang axit sau khi shy (xem 3.6.1.3.2),
tinh béng gam (g).

3.6.2 Phwong phap !l

3.6.2.1 Thuéc thw

3.6.2.1.1 Etyl ete hoac isopropyl ete, m&i dugc chung cat hodc da duoc &n dinh, 63 dwoc tinh sach
va kiém tra @& dam bao khong con peroxit theo 3.6.1.1.4.
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3.6.2.2 Thiét bj, dyng cy

3.6.2.2.1 B9 chiét Soxhlet, c6 mdt doan day dbng thau duwc cho vao qua bd ngung va mét cudn day
adng nhd (0.5 g) duwec cho vao binh chuwng cét.

3.6.2.2.2 Pialam bay hoi.
3.6.2.2.3 Nbi cach thuy.
3.6.2.2.4 Tu sdy, co thd hoat ddng trong dai nhiét 46 tir 0°C dén 200 °C.

3.6.2.3 Cich tién hanh

C4n chinh xac khoang 2 g mAu thtr (m). Chuyén vao éng chiét Soxhlet (3.6.2.2.1) va chiét bang 150 mi
ete (3.6.2.1.1) trong 5 h. Cé dc dich chiét ete trén ndi hoi 8én khi con khoang 5 ml. Lam kho phén
can nay trong dia [am bay hoi (3.6.2.2.2) @4 biét khdi Iwgng (m,), trén ndi cach thuy, sau d6 lam khd
& 105 °C dén khi thu dugc khéi lreng khéng ddi (m;).

3.6.2.4 Tinh két qua
Ham luong chét chiét dwoc trong ete, X, dugc tinh b&ng phin trdm khéi Ivgng (%) theo cdng thic:

x =M= 100 (7)
m

trong dé:
m  la khéi lwgng m3u ther, tinh bing gam (g);
my 13 khéi luong dia 1am bay hoi (3.6.2.2.2), tinh biing gam (g);

m, 1a khéi lugng ciing v&i dich chiét ete sau khi sdy (xem 3.6.2.3), tinh béng gam (g).

3.7 Phwong phap xac djnh ham lwgng chit khdng tan trong axit cIoﬁydrIc cia mau mudi kim loai

3.7.1 Thudc thir
3.7.1.1 Axit clohydric dam dic.

3.7.1.2 Axit clohydric, ndng d6 0,5 % (phan thé tich).

3.7.2 Thiét bj, dyng cy
3.7.2.1 Tu sdy, co thé hoat ddng trong dai nhiét a4 tir 0°C dén 200 °C.
3.7.2.2 Chén nung, bing thuy tinh thiéu két, sé 4.

3.7.2.3 Binh hut 4m.
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3.7.3 Cach tién hanh

Can chinh xac khoang. 5 g mau mudi kim loai (lake) (m) cho vao mét cbc ¢6 mé dung tich 500 ml. Thém
250 ml nwéc va 60 mi axit clohydric dam dédc (3.7.1.1). Pun s6i cho dén khi hoa tan toan by chét mau
va alumin. Loc qua phéu loc vao chén nung thly tinh (3.7.2.2) da biét khéi lwong (m:). Rra phéu loc
nay bing axit clohydric nong ndng @9 0,5 % (3.7.1.2) cho dén khi nwdc rira khong con mau. Sy kho
cbe & 135 °C cho dén khi thu dwoc khéi lvong khdng ddi (m). Lam ngudi trong binh hit &m truoc khi

can.

8.7.4 Tinh két qua
Ham Ivgng chét khdng tan trong axit clohydric cia mau mudi kim loai, X, duoc tinh bang phan tram
khéi lvong (%) theo céng thire:

x =2 -M 400 (8)
m

trong dé:
m la khéi lwong mau thi, tinh bing gam (g);
m, 1a khdi lwgng chén nung bang thuy tinh, tinh bing gam (9):

m, la khéi lgng chén nung cung véi mau sau khi sdy. tinh bing gam (g).

3.8 Phuwong phép xic djnh chit khéng tan trong cloroform

3.8.1 Thubc ther

3.8.1.1 Cloroform, nhiét do séi 61,1 °C.

3.8.2 Thiét bj, dyng cy

3.6.2.1' Tu sdy, co thé hoat dong trong dai nhiét 46 tir 0 °C dén 200 °C.
3.8.2.2 Bépdién.

3.8.2.3 Chén nung, c6 &ia loc bang bong thuy tinh.

3.8.2.4 Binh chdn khéng hoac may hiut chan khéng.

3.8.2.5' Binh hut 4m.

3.8.2.6 Céc co mo, dung tich 250 ml.

3.8.3 Cach tién hanh

Can chinh xac lvgng mAu thir (m,) dwoc quy dinh dbi véi tirng chét tao mau, cho vao cdc co mod dung
tich 250 ml (3.8.2.6). Trén cung v&i 100 ml cloroform (3.8.1.1). Khudy va dun dén soi trén bép dién
(3.8.2.2) @3t trong t4 hut. Loc chan khdng dung dich néng trén vao mot chén nung (3.8.2.3) da biét khoi
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lreng (m,). Dung cloroform chuyén ph3n cén trong céc cé mé vao chén nung. Rira cdn trong chén
nung voi teng phan 10 mi cloroform cho @én khi nuéc rira khdng mau. Bt chén nung nay vao ti siy
(3.8.2.1) va sdy & 100 °C dén 150 °C trong 3 h; @& ngudi chén nung trong binh hit 4m (3.8.2.5). Can
chén nung cung v&i mau thir 3 ngudi (ma).

3.8.4 Tinh két qua

Ham lvgng chit khéng tan trong cloroform co trong mAu thiy, X, tinh béng phan tram khéi lvgng (%)

theo céng thirc sau:

x ="M 400 9
m

trong dé:
m, 1a kndi lvgng phan mau ther, tinh bing gam (g);
m, 1a khéi lwgng chén nung, tinh bing gam (g):

m, 14 khéi lwong chén nung cung voi mAu sau khi sdy va @ ngudi, tinh bang gam (g).

3.9 Phwong phéap xac djnh ciac amin thom khong sulfonat hoa

3.9.1 Nguyén tic

Céc amin thom khéng sulfonat hoa duwoc chiét trong toluen tir dung dich m&u thir d& kiém hoa rbi duoc
chiét lai trong axit va sau @6 dugc do bing may do quang phd, sau khi da diazo hoa va ghép lai. Cac
san pham nay duoc thé hién theo anilin, trir khi 83 biét tréc 1a dang amin nao @6 khac.

CHU THICH: Phwong phap nay khéng du nhay 64 xac dinh anilin & mic thdp hon hodc bing 1 mg/kg.

3.9.2 Thuéc thi

3.9.2.1 Toluen.

3.9.2.2. Dung djch axit clohydric, néng 45 1 N.

3.9.2.3 Dung djch axit clohydric, ndng @5 3 N.

3.9.2.4 Dung djch kali bromua, néng @9 50 %.

3.9.2.5 Dung djch natri cacbonat, ndng 6 2 N.

3.9.2.6 Dung djch natri hydroxit, néng @5 1 N.

3.9.2.7 Dung djch natri hydroxit néng d% 0.1 N;

3.9.2.8 Dung djch muéi R (mubi dinatri cua axit 2-naphtol-3,6 disulfonic), ndng @6 0.05 N.

3.9.2.9 Dung dich natri nitrit, ndng @ 0,5 N.
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3.9.2.10 Dung djch chudn anilin, chuln bj nhv sau:

Cn 0,100 g anilin m&i dwoc chung cAt lai, cho vao cbe cé mé rdi chuyén sang binh dinh muc 100 mi,
trang cbc vai 1An bing nuéc. Thém 30 ml dung dich axit clohydric 3 N (3.9.2.3) va pha nuéc dén vach,
& nhiét 36 phang. Dem pha lodng 10,0 ml dung dich bing nwéc dén 100 mi trong binh dinh muic, va
trén ki: 1 mi dung dich nay twong dwong véi 0,0001 g anilin (3.9.2.1). Chudn bi dung dich chufn anilin

ngay trurérc khi st dung.

3.9.3 Thiét bj, dyng cy
3.9.3.1 May do quang phd, do trong dai nhin thay.

3.9.3.2 Cuvet do phd, chibu dai dweong quang 40 mm.

-3.9.4 Céach tién hanh

3.9.4.1 Dyng dd thj chudn

Pong c4c thé tich dung dich chudn anilin sau déy, cho vao mét day cac binh dinh mwc 100 ml -5 ml,
10 ml, 15 ml, 20 ml va 25 ml.

Pha loang dén 100 ml bing dung dich axit clohydric 1 N (3.9.2.2) va trgn ki. Dung pipet i4y 10 ml tr
m&i dung dich ndy cho vao cac dng nghiém khé, sach va lam ngugi trong 10 min bdng cach ngam trong
cbc nuoc da. Cho vao mdi 6ng.nghiem 1 ml dung djch kali bromua (3.9.2.4) va 0,05 m}dung djch natni
nitrit (3.9.2.9). Trdn va d& yén trong 10 min trong cbc nuéc d4. Cho vao 5 binh dinh mirc 25 mi, mdi
binh 1 ml dung dich muédi R (3.9.2.8) va 10 ml dung dich natri cacbonat (3.9.2.5). Rot mdi dung dich
anilin da xcr ly vao mét binh riéng cé chira dung dich mudi R va dung dich natri cacbonat, trang cac éng
nghiém bang mét it nwéc. Pha lodng bing nwéc dén vach, ddy ndp binh, trén ki dung dich trong binh
va dé yén 15 min & noi téi.

Do d6 hap thy clia m&i cip dung dich & buwéc sdng 510 nm, ding céc cuvet 40 mm. St dung miu so
sanh Ia m&t hén hep gdm 10,0 mi dung dich axit clohydric 1 N (3.8.2.1), 10,0 ml dung dich natri
cacbonat (3.9.2.5), 2.0 mi dung dich mudi R (3.9.2.8), pha loang dén 25,0 ml nugc. Dyng db thi vé
trong quan gitra @6 h4p thy va khéi lrgng cla anilin trong tirng .1 00 mi dung djch anilin

3.9.4.2 Chudn bj va kiém tra dung djch thir

Can khodng 2,0 g mAu thir (m), chinh xac dén 0,01 g. Cho vao 1 phdu chiét co chira 100 mi nwoc,
trang thanh clia phéu bing 50 ml nuéc, xoay phéu dé hoa tan mau thir, thém 5 ml dung dich natri
hydroxit 1 N (3.9.2.6). Chiét v&i hai 14n, mdi tAn 50 ml toluen (3.9.2.1) va rira dich chiét toluen g3 gop
lai biing cac lweng 10 mi dung dich natri hydroxit 0,1 N (3.9.2.6) dé loai hét cac vét mau. Chiét phan
toluen d3 rra béng ba Ian, m&i 1An 10 ml dung dich axit clohydric 3 N (3.9.2.3) va pha loang bang nuéc
phan dich chiét 43 gop chung dén 100 ml. Trén ki. Dung dich nay dwgc goi la dung dich T.

Dung pipet l4y 10,0 mi dung dich T cho vao mét éng nghiém khé, sach lam ngudi trong 10 min bang
cach ngam trong mét céc dwng nuwdrc da, thém 1 mi dung dich kali bromua (3.8.2 4) va tién hanh tiép
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nhu @3 md ta & trén @& dyng duong chuln, bit diu bing viéc thém 0,05 ml dung dich natr nitrit
(3.9.2.9).

Do a6 hap thy cta cdp dung dich thL'.I’. & budc song 510 nm, trang cuvet 40 mm (3.9.3.2), st dung dung
dich so sanh dugc chuén bj tr 10,0 ml dung dich T, 10 ml dung dich natri cacbonat (3.9.2.5) va 2.0 m!
dung dich R (3.9.2.8), pha loang bang nudc dén 25 ml.

Poc khéi lgng anilin (m,) teong (rng voi 36 hip thy quan sat dwgic tr dung dich mAu thir trén @b thi
chuén.

3.9.5 Tinh két qua

Ham Iwgng cac amin thom khdng sulfonat hoa, X, dwec tinh béing phén tram khéi lwgng anilin (%) theo

cong thire:

x =" 100 (10)
m

trong dé:
m, |a kndi ivgng anilin doc dugc, tinh bing gam (g);

m la khdi lwvgng mAu thir, tinh bdng gam (g).

3.10 Phwong phap xac djnh ham lwgng bazo leuco trong céc chit mau triaryimetan 4 sulfonat hoa

13.10.1 Nguyén tic

Khéng khi dugc thdi qua dung dich cé chira chit tao mau, déng(ll) clorua, dimetylformamit va dung
dich dwoc phan tich bing quang phd. Trong cac didu kién nay, bazo leuco (hop chat vo sdc) dugc oxi
hoa thanh céc chat mau twong (rng va lam tang khd n&ng hép thy tuong (ng v&i lvgng bazo leuco co
trong mu thir.

3.10.2 Thuéc ther

3.10.21 Ddng(ll) clorua [CuCl,.2H,0].

3.10.2.2 Dimetyiformamit (DMF).

3.10.3 Thiét bj, dyng cy
3.10.3.1 May do quang phd trong dai nhin thiy.

3.10.3.2 Cuvet, co chidu dai dwdng quang 1 cm (cuvet dong chay Ia tuy chon).

3.10.4 Céch tién hanh

LUU Y: Thyc hién quy trinh cang nhanh cang tét.

28



TCVN 6470:2010

3.10.4.1 Chudn bj cac dung djch

3.10.4.1.1 DungdichA

Can 10,0 g adng(ll) clorua (3.10.2.1) va hoa tan trong 200 ml DMF (3.10.2.2) Chuyén vao binh @jnh
murc 1 lit va thém DMF (3.10.2.2) dén vach.

3.10.4.1.2 Dung djch B

Can chinh xac mdt lwgng mau thik (m), tinh theo miligam, theo quy dinh trong tiéu chuén cu thé. Hoa tan
trong khodng 100 mi nwére, chuyén vao binh dinh mirc 1 lit va thém nudc aén vach.

3.10.4.1.3 Dung dich a

Dung pipet 4y 50 m| DMF (3.10.2.2) cho véo binh dinh mirc 250 ml. Bay bang mang Parafilm™ (hoac
loai tvong dwong) va ait & noi téi.

3.10.4.1.4 Dung dich b

Dung pipet l4y chinh xac 10 ml dung dich B cho vao binh dinh mic 250 ml. Thém 50 mi DMF
(3.10.2.2). Day bing mang Parafim™ (hodc loai twong dwong) va dat & noi tbi.

3.10.4.1.5 Dung djch c

Dung pipet lAy 50 ml dung dich A vao binh dinh mirc 250 ml. Cho syc khi qua dung dich nay trong
30 min theo cach sau:

Ludn pipet 5 ml vao éng ndi déo duec gin voi ngudn khong khi thdi. Cho khang khi théi qua tir tur
vao dung dich trong binh qua pipet va diéu chinh dong khi voi téc d6 nhanh nhung kiém soat dugc.
Sau 30 min, thao pipet ra khéi dung dich va trang, rira cac thanh pipet bang nwde vao binh, sir dung
chai rira. Sau d6, ngét dong khang khi.

3.10.4.1.6 Cac dung djch d, va d; (cac 14n I3p lai)

Dung pipet [4y chinh x4c 10 ml dung dich B cho vao hai binh dinh mic riéng ré, dung tich 250 ml.
Thém vao m6i_binh 50 ml dung dich A. Syc khéng khi qua c&c dung dich nay trong 30 min, si* dyng
phuong phap néu trén dbi v&i dung dich c.

Sau khi ngirng suc khi, dung nwéc pha loang cac dung dich a, b, ¢, d; d; trong ndm binh cung dung
tich va @at trong ndi cach thly cho ngudi dén nhiét d phong, vi khi DMF va nuéc duoc trén véi nhau
sé co phat nhiét. Khong gilr cac binh lau hon mirc cin thiét; fhbng thwong tir 5 min dén 10 min la du.
Thém nwoc dén vach. Do ngay 86 hip thy cla cac dung dich ndy bing may do quang pho.

3.10.4.2 Xac djnh bing do quang phé

Dya theo Bang 2 dudi day, dung cac duéng hap thy dbi voi cac dung dich a, b, ¢, d; d; tai budc
séng tir 500 nm dén 700 nm, dung dung dich a va dung dich ¢ lam mAu trdng. Trang ki cac cuvet
bing cac dung dich miu thir gitra cdc I&n do. Khi dung cuvet dong chdy, trang ba lan, mdi lan dung it
nhét 40 m! dung dich mau thir.
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Béng 2 - Céic dwdng héip thy

Dwong cong | Miu tring | Dung dich [ Nh§n xét

1 a a | D3t didm zero & budrc séng 700 nm, cho chay; ghi lai 45 h&p
| thy & budrc séng hip thy cye dai dbi véi ch&t mau chuln

2 ' a ' b | Cha chay duwdng cong khang didu chinh lai didm zero: ghi
| lai @ hAp thy & bwérc séng hép thy cyc dai.

3 c c I Dat didm zero & 700 nm; ghi 46 hap thy & budc song hdp

| thy cye dai dbi voi chat mau chudn,

4a | c d, ' Chay duing cong khang diu chinh lai diém zero, ghi lai
| @6 hip thu & budc séng hap thy cuc dai.

4b ‘ c d, | Chay dudng cong khéng didu chinh lai didm zero; ghi 85
| hap thy & buéc séng hap thy cye dai.

3.10.5 Tinh két qua
Ham lugng bazo leuco cé trong mAu thi?, X, dwgc tinh bing phan trdm khéi iwgng (%) theo céng thirc:

F
X'_'{(Aa"Aa}"(Az"A|}]xVoxm"100 (11)

trong do:
Ay, Az Ay, Agla 0 hép thy curc dai ghi dugc ghi twong ng cla cac cuvet 1, 2, 3va 4,
V, 14 thé tich binh dinh mirc, tinh béng lit (Vo = 1 lit);
F la hé sé phalodng: F =250 ml/10 ml;
a 14 kha nang hap thy cla cac chat mau 100 %, tinh bing I/(mg.cm);
b 14 chidu dai dudng quang cla cuvet, tinh bing centimet (cm) (b = 1 cm);
m & khdi lvgng mau thir, tinh bdng gam (g);

R & ti sb cia khébi lwgng phan tir cla chit mau va khéi lweng phan tir cla bazo leuco (dugc
quy dinh trong tiéu chudn cy thé).
3.11 Phwong phap xac dinh cac hgp chit hiru co khéng phai la chit mau
3.11.1 Phwong phéap xac dinh bing sac ki Idng hiéu nang cao

3.11.1.1 Nguyén tic

Cac hop chét hiru co khong phai la chat mau duoc tach ra bing HPLC, st dung rira giai gradient va
duoc dinh lvong bng cach so sénh dién tich pic cia ching v&i dién tich pic thu dwoc tlr cac dung
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dich chudn. Cac didu kién mé td & G4y duoc dung lam hwdng dan va co thé phai sira abi cht it 4
tach duwoc tét. Cac sai léch so vei cac didu kién quy dinh, nhu khac vé chiéu dai cét, kidu nhdi cot va
hé dung méi va st dung quy trinh ion cap d6i, ¢o th& cho cac sai léch rira giai so véi trong cac didu
kién a3 dinh, nhu trat tw rira gidi va phan giai.

CHU THICH: D& tach va xac dinh cac hop chdt hivu co khdng phai 1 ch&t mau (vi du: tap chét khong mau, nhy 14 cac chit
trung gian) thi phuang phap séc ki lang higu nang cao (HPLC) co mbtvai vu thé hon so voi cac ky thuat sac ki khac, 86 la:
cai thién duoc qué trinh tach, nhanh (co thé ty ddng hoa) va chinh xac Khi xac dinh cac hop chét hiru co ey thé, phai cb céc
chét chudn cho m&i hgp chét trwéc khi phan tich bit ki mdt mau cy thé nao

Théng thueng cic phureng phap HPLC dugc md 14 chitiét hon Céc vét liéu nhéi cot, cac cOt mac quan, kiéu va dg nhay cda
cac detector phai dwoc chon d& tach duoc téi da va dinh lvgng dugc cac tap chal néu trong cac tiéu chuén yéu cdu ky thujt
cira chit tao mau, cling nhv cac tap chét khac.

3.11.1.2 Thuéc ther
3.11.1.2.1 Metanol.
3.11.1.2.2 Dung djch amoni axetat, ndng d6 0,2 N.

3.11.1.2.3 Cac chét chuin theo yéu ciu.

3.11.1.3 Thiét bj, dyng cy

Cac didu kién A8 tién hanh séc ki dwgc cho dudi day:

3.11.1.3.1 May siic ki 16ng hiéu ning cao, cé gradient rira gidi, dugc trang bi:

— bd dgidu khién/bd tich phan;
"~ bom, tbc a6 dong 1 mi/min,

- b ldy mAu ty adng, cd bom dung tich 20 pl;

- detector, co thé do d§ hap thy trong ving UV-VIS;

- may in/vé d8 thj.

3.11.1.3.2 Cét sic ki, C18 trén silica gel, c& hat 5 um, kich thwdc cdt 250 mm x 4.6 mm.

3.11.1.3.3 Cdtbao vé, C18 trén silica gel, c& hat 5 um, kich thudc cot 15 mm x 4,6 mm

3.11.1.4 Cach tién hanh
3.11.1.41 Cac thong sé cua thiét bj
- thé tich bom: 20 pl;
— chét rira gidi
+ A: amoni axetat 0,2 N (3.11.1.2.2),

+ B: metanol (3.11.1.2.1).
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~ gradient

+ 0,0 (bom mAu):

+

tir 0 min dén 35 min: 0 % dén 40 % B (phan tich);

tr 35 min @én 41 min: 100 % B (ra);

+*

tr 41,1 min 8én 55 min: tir 100 % dén O % B (quay v& thanh phan gradient ban dAu va cot

+

can bang).
- tbc @6 dong: 1,0 mi/min.
— nhiét dd: moi trrdrng.
~ ap suét bom: nhé nhat 300 psi (2,07 MPa), I6n nhét 4 000 psi (27,58 MPa).
~ bydc séng detector: theo yéu clu.
~ tich phan: dién tich pic.

3.11.1.4.2 Phuong phap xéc dinh

Chuén bj cac dung dich mAu cla chét tao mau ndng 86 0,5 % (phdn khédi lrong) trong amoni axetat
0,02 M. Chuén bj cac dung dich hiéu chudn tir cac chét chudn cla cac tap chét duoc quy dinh trong
tieu chudn cy thé.

Tién hanh phan tich theo hwéng din déi véi HPLC va detector.

3.11.2 Phuong phép xéc djnh bing sic ki ct

3.11.21 Nguyén tic

Thu thap cac dich rira giai phan doan, si* dung do phd hap thy tir ngoai d& nhan biét cac hop chét co
mét trong tieng phan doan va dé tinh ndng d6 cac chét nay.

3.11.2.2 Thube thir

3.11.2.21 Xenluloza dang bdt, Whatman ho#c xeﬁ!uloza c6 ham lugng sét thdp trong duong.
3.11.2.2.2 Amoni sulfat, c6 ham luvong sét rit thip.

3.11.2.2.3 Dung djch amoni sulfat, ndng 8 25 %, dwgc chuln bj tir amoni sulfat (3.11.2.2.2).

3.11.2.3 Thiét bj, dyng cy
3.11.2.3.1 Cot sic ki (xem Hinh 4), dwoc chuln bi nhw sau:

Chun bi dung dich nhio tir bét xenluloza trong dung dich amoni sulfat 25 % (3.11.2.2.3), dung khoang
75 g xenluloza (3.11.2.2.1) cho 500 mi chéat Iong. D&t mét dia nhod bing lwdi thép khong ri vao chd thit
trén dinh cot sac ki. R6t mot thé tich vira du dung dich nhao vao cét séc ki dén cach miéng cot khoang
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5 cm. Thinh thodng v8 nhe vao cdt sic ki dé dam bao cét dwoc nhédi chat. Rira cit bang 200 mi chit
rira gidi Ja dung dich amoni sulfat 25 % (3.11.2.2.3)

Kiém tra c6t bing cach cho 200 ml dung dich amoni suifat 25 % di qua cot va do do hap thu UV cla
dung dich bing may do quang ph&. Do hdp thy phai au thap dé tranh gay nhi€u cho phép phan tich.

Kich thwéc tinh bing centimet

ls.8

Hinh 4 - Cét sic ki
3.11.2.3.2 Méy do quang phd, c6 thé do trong vung ti¥ ngoai.

3.11.2.3.3 Cuvet do phd, chitu dai dwdng quang 1 cm.

3.11.2.4 Céch tién hanh

Can 0,200 g miu thir (m) cho vao cbc c6 md 150 mi va hoa tan trong 20 ml nwérc. Thém khoang 5 g
bét xenluloza (3.11.2.2.1) rdi thém 50 g amoni sulfat (3.11.2.2.2). Chuyén hdn hop nay vao cot sic ki
(3.11.2.3.1), trang cbc bing dung dich amoni sulfat 25 % (3.11.2.2.2) va cho nudc trang ndy vdo cit
séc ki. Lam rao cot cho dén khi nwdc nging ho&c gin nhu ngirng chay.

Cho dung dich amoni sulfat (3.11.2.2.2) vao cdt & téc 09 twong duong véi tbe d6 dong chdy qua ct.

Thu 14y cac phan chiét phan doan 100 mi. Tiép tyc cho dén khi thu duoc 12 phdn chiét nhu trén. Gilr
lai cOt va cac chét trong cot cho dén khi phin chiét cudi cung dwoc kiém tra béng do quang phé.

Tron ki tirng phan dich chiét dwoe va do phd hdp thu tlr ngoai cia méi dung dich & bugc séng tir 220 nm
@én 400 nm, duing chét rera gidi lam mau trdng. Néu phd hdp thy cda phan doan thir 12 cho thay cé mit
ctia mdt hop chat bt ki thi tiép tuc thu cac phin chiét tir cot cho dén khi cac hap chét dwoc riva giai hét
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Kha néing hdp thu cia cac hop chat hiru co, nhur céc chét trung gian thu dwgc trong cdc phan doan va
dy kién c6 m&t nhir mong mubn trong cac chit tac mau duoc dung dé tinh ham Iugng cac hop chat hou
co khong phai la chat mau co trong mau thr va cé thé dwgc quy dinh trong tigéu chuln cy thé.

CHU THICH

Théng thu¢rng chi m@t hgp chét co mat trong mdi phan doan rira gidi. Khi c6 trén m&t hop chat, véi mét lvgng dang ké co
trong bt ki dich chiét phan doan nao, cac sb liéu do quang phd s& chi ra didu d6. Trong truéng hop nay, khéi lugng cac hep
chét khac nhau d6 cin dugc xac dinh bing phrong phap do phd thng thudng dbi veri cac hdn hep chAt hip thy.

M6t vai miu thir ¢6 chira lugng nhd cac chit khac nhau, dic biét 14 cac mudi v co, s& cho "dd hAp thy ndn". Viéc higu chinh
duoc tién hanh nhy sau: Xac dinh lugng chit hip thy nn & phan doan thu duc tir cOt ngay tredc va ngay sau cic phan
doan. Ly g8 hip thy quan sat dwgc cia cdc phan doan cb chira cac hop chdt hiru co trir di mdt nira (1/2) clia tdng har @9
hap thy nay. PhAn con lai duoc y 1am d6 hap thy cia mubi vé co '

3.11.2.5 Tinh két qua

Ham lwong cac hgp chét hiru co khéng phai 1a chdt mau co trong miu thiy, X, duwgce tinh bing phén
tram khéi lugng (%) theo cong thic:

X =AY 100 (12)

Taxbxm

trong do:
A |a 88 hip thy tdng sb clia céc phan doan nra gidi a4 hiéu chinh v& a8 hAp thy ctia mAu tréng;

V, lathé tich ciia mét phan doan (V; =0,100 lit);
a la kha nang hép thy trong 1 lit, tinh bing lit/(g.cm);
b la chidu dai dwéng quang cda cuvet, tinh bing centimet (cm) (b = 1 cm);

m 1a khéi lwgng mau thd, tinh bing gam (g).

3.12 Phuong phap xac dinh ham lweng clorua

CHU THICH: Phuong phap nay duroc tién hanh két hop vai vige xac dinh ham leeng nude (hao hyt khéi lugng khi sdy) (3 15)
va két qud xac dinh ham lwrgng clorua durge ding dé tinh ham lugng nudc,

3.121 Thubc thr
3.12.1.1 Dung dich axit nitric, ndng ¢ 1,5 N.

3.12.1.2 Dung djch chudn bac nitrat ndng d6 0,1 N.

3.12.2 Thiét bj, dyng cy
3.12.2.1 Thiét bj chuin Ao dién thé.
3.12.2.2 Bién cwe chi thj bac.

3.12.2.3 Dién cye so sanh calomel, ¢ than bing thuy tinh hodc ¢ cAu néi Ia dung dich kali sulfat
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3.12.3 Cach tién hanh

Can chinh xac tir 0,5 g dén 1,0 g mAu thir (m), hoa tan trong 100 ml nwéc va axit hoa béng 5 ml dung
dich axit nitric 1,5 N (3.12.1.1). Dt dién cyc bac {3.12.'2.2) va dién cyc calomel cé than béng thuy tinh
(3.12.2.3) vao dung dich mau. Néu chi cé dién cyc so sanh calomel chuln thi ndi dién cyc nay veéi
dung dich bing cAu néi kali sulfat b&o hoa (dung dién cic thuy tinh lam dién cyc so sanh thi s& khéng
cAn dén cAu ndi kali sulfat b3o hoa; didu nay lam don gian thiét bj mdt cach dang ké va dién cyc thuy
tinh nay 40 &n dinh d& dwoc stk dung nhu dién cue so sanh cho kiéu chudn @& nay).

Chuén @6 dung dich mau bang dung dich bac nitrat 0,1 N.

3.12.4 Tinh kétqua
Ham lvgng clorua trong mAu thi, X, tinh bing phan tram khéi Iwong (%) clia natri clorua theo cong thire:

100 (13)

5 _ V.x 000585
m

trong do:
V, lathé tich dung dich bac nitrat 0,1 N dung d& chudn @9, tinh bang mililit (mi);
m  1a khdi lvgng mAu thir, tinh bang gam (g);
0,00585 |4 khéi lgmng clia natri clorua tromg (g véi 1 mi dung dich bac nitrat 0,1 N, tinh bang gam (g).

3.13 Phuong phap xac dinh ham lwgng sulfat

CHU THICH.‘. Phuong phap nay duoc tién hanh két hop véi vige xéc dinh ham lugng nude (hao hut khéi lrgng khi sdy) (3.15)
va két qua xac dinh ham Iugng sulfat dugc ding dé tinh ham lugng nuéc. '
3.13.1 Thubc thir

3.13.1.1 Natri clorua, khong chira sulfat.

3.13.1.2 Axit clohydric.

3.13.1.3 Dung djch bari clorua, ndng d 0,25 N.

3.13.2 Cach tién hanh

Can 5,0 g miu thir, cho vao binh ndn dung tich 250 ml va hoa tan trong khoang 100 mil nuéc b&ng cach
ham nong trén ndi cach thuy. Thém 35 g natri clorua khéng chira sulfat (3.13.1.1). Day ndp binh va
thinh thodng xoay binh trong vong 1 h. Lam ngudi binh, chuyén lwgng chira trong binh sang binh dinh
mirc 250 ml bdng dung dich natri clorua bao hoa, dé dung dich ngudi @én 20 °C rdi pha loang @én

vach. Léc binh, loc dung dich qua gidy loc khd.

Dung pipet I4y 100 mi dich loc cho vao cbc co mé dung tich 500 ml, pha loéng dén 300 ml béng nuoc
va axit hoa béng axit clohydric (3.13.1.2), thém 1 ml dw. Bun dung dich dén séi va them mot lvgng duv

35



TCVN 6470:2010

clia dung dich bari clorua 0,25 N (3.13.1.3), vira thém tirng giot mot vira khudy. ©é y&n hdn hop nay
trén bdp dién trong 4 h, hodc 48 qua dém & nhiét 46 phang. Gia nhiét dén khoang 80 °C va dé cho két
tua 1ang xubng. Loc bd két tua bari sulfat, rira bing nwéc néng va lam néng chdy & 4 néhg tac mau
46 @Am, trong chén nung A3 biét khédi lvgng, cho dén khi thu dwgc khéi lwgng khong dbi. Tién hanh
phép thir trdng, s dung cling quy trinh néu trén va hiéu chinh khdi lvgng bari sulfat tim dugc.

3.13.3 Tinh két qua
Ham luong sulfat ¢ trong mAu thir, X, drec tinh bing phan trdm khéi lvgng (%) natri sulfat theo cdng thire:

x:2,5xm,mx0,6086x100 . (14)

trong do:
m, la khéi lvgng bari sulfat @3 higu chinh, tinh bing gam (g);
m- la khéi lvgng mAu, tinh béing gam (Q);

2,5 la ti sb giCra thé tich dung dich mAu th(r 83 dwoc dinh mirc va thé tich dich loc duoc ldy dé
axit hoa.

0,6086 Ia ti sé cia khéi lwong phan tlr cla natri sulfat va khéi leeng phén tr cia bari sulfat.

3.14 Phwong phap xéc djnh clorua vi sulfat tan trong nwéc cé trong mau mudi nhém

3.14.1 Thudc thir
3.14.1.1 Dung djch axit nitric, nbng % 1,5 N.
3.14.1.2 Dung djch axit clohydric.

3.14.1.3 Dung djch barl clorua, ndng 44 0,25 N.

3.14.2 Cach tién hanh

Can chinh xac 10 g mau thtr cho vao cbc c6 md dung tich 400 ml. Thém 250 ml nuéc. Khudy 8é hoa
tan mAu thtr, sau do thinh thodng khudy trong véng 30 min. Loc dung djch.

Pong 50 mi dich lpc, thém 50 m! nwérc niva va axit hod bang 5 ml dung dich axit nitric 15N (3141 1)

Xac dinh ham lwveng clorua bing phuong phap chuln d6 dién thé s dung cho cac chét tao mau tan
duwgc (xem 3.12).

Pong Iy 50 ml-dich loc, pha lo&ing dén 300 ml bing nudc va axit hoa bing axit clohydric (3.14.1.2), thém
1 ml dw. Bun dung dich dén séi va thém mét lwgng dw dung dich bari clorua 0,25 N (3.14.1.3), vira thém
tirng giot mét vira khudy. Tién hanh phan tich bdng cach phan huy, loc va nung két tda nhw quy dinh

trong phirong phap xac dinh ham lweng sulfat stk dung cho cac chét tao mau tan dwoc (xem 3.13)
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3.15 Phuwong phip xac djnh ham lwgng nudce (hao hyt khéi lvgng khi sdy)

3.15.1 Thiét bj, dung cy
3.15.1.1 T sdy, co thé hoat déng trong dai nhiét @4 tir 0 °C dén 200 °C

3.15.1.2 Binh cén, dudng kinh 50 mm, cao 30 mm, c6 nit thly tinh ma,

3.15.2 Cach tién hanh

Can tr 2,0 g @én 3.0 g mAu thir (m) trong binh cén (3.15.2.2) cung v&i ndp Ay @3 biét khoi lvgng. Sdy
binh c&n a4 m& nép trong tl sdy (3.15.2.1) & nhiét a6 quy dinh trong tiéu chudn cy thé (+ 5 °C) cho dén
khi thu dwec khéi lveng khong adi, 1am ngudi trong binh hit &m trwdc mdi 1an can.

3.15.3 Tinh két qua
Hao hut khdi lvong khi sdy mAu, X, duoc tinh bing phin trdm khdi lvgng (%) theo cong thure:

x =(1-"2)x100 (15)
m

1

trong dé:
m, |a khéi lvong mAu thir, tinh béng gam (g);
m, lakhdi lvong mAu thir da sy khd, tinh bang gam (g).

CHU THICH 1: Két qua xac dinh hao hyt khéi lweng khi sly bao gbm ¢a ham lirgng clorua (xac dinh theo 3.12) vé ham lueng
sulfat (xdc dinh theo 3.13), cn fru ¥ khi céng bd ham luomg nuréc clia miu thir.

CHU THICH 2 Céc cht tao mau c6 chira cAc nhém -SO;Na hay -COONa thuomg hut dm., lvong nudc duoc gilr (ai sé oo mit
trong chét tao mau & dang hydrat. Khi nhirng chét tgo mau ndy dugc sdy & 135 °C thi hao hyt khéi Ivgng cb thé trong duong
vi 18ng ham lugng nurére, nhung didu ndy khdng phai dung cho moi trwdng hep. Vi dy, Erytrosin va Ponceau 4 R, mdi loai gilr
mot phan tir nuc dang két tinh & 135 °C va cAn lru y khi tinh tdng ham Ivgng cac chét chinh ¢4 mat trong mau thir

4 Bao céo thir nghigm

Béo céo thtr nghiém phai ghi rd:

a) phuong phap 4y miu d4 sir dung, néu biét;

b) phuwong phap thir da dung, vién din tiéu chudn nay;
c) kétgua thi nghiém thu dugc;

d) tht ca cac chi tiét thao tac khdng quy dinh trong tiéu chudn nay, hodc tuy y lya chon cung voi cdc
chi tiét bt thuwong nao khac co thé anh hwdng toi két qua;

e) moi théng tin can thiét & nhan biét ddy a0 vé mau thi.
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