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	§å hép rau qu¶

Ph­¬ng ph¸p x¸c ®Þnh hµm l­îng axit benzoic

Canned fruits and vegetables. Determination of benzoic acid content.
	TCVN 4714-89

(ST SEV 4879-84)

	
	Cã hiÖu lùc tõ 01/01/1990


§iÒu 1 cña tiªu chuÈn nµy phï hîp víi ST SEV 4879-84.

1. Ph­¬ng ph¸p so mµu (ph­¬ng ph¸p träng tµi)
1.1. Néi dung ph­¬ng ph¸p

ChiÕt axit benzoic tõ mÉu b»ng ete etylic, nitro ho¸ víi axit m-dinitrobenzoic, khö tíi axit m-diaminobenzoic. Dïng hydroxylamin clorua t¹o phøc chÊt cã mµu, ®o c­êng ®é ë b­íc sãng 532 nm.

1.2. LÊy mÉu theo TCVN 4409-87. ChuÈn bÞ mÉu theo TCVN 4413-87.

1.3. Dông cô, ho¸ chÊt

M¸y so mµu quang ®iÖn,

C©n ph©n tÝch chÝnh x¸c ®Õn 0,0001 g,

Tñ sÊy,

BÕp c¸ch thuû,

B×nh chiÕt chia ®é, dung tÝch 250 ml,

B×nh ®Þnh møc, dung tÝch 10 vµ 100 ml,

Bé cÊt,

Micro pipet chia ®é, dung tÝch 2 ml,

Natri hydroxyt dung dÞch 4g/l vµ 40g/l,

Axit benzoic (C6H5COOH), dung dÞch tiªu chuÈn 1 mg/1ml:
C©n 100mg axit benzoic chÝnh x¸c ®Õn 0,0002 g, chuyÓn vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch 100 ml, thªm 25 ml NaOH 4g/l, thªm n­íc ®Õn v¹ch møc, l¾c ®Òu.

Axit sunfuric ®Æc d = 1,84 vµ dung dÞch 25%,

Hçn hîp nitro ho¸: hoµ tan 25g KNO3 vµo 250 ml HNO3 ®Æc.

Kali feroxyanua K4Fe (CN)6.3H2O dung dÞch 150 g/l (dung dÞch Care 1)

KÏm sunfat (ZnSO4. 7H2O) dung dÞch 300 g/l dung dÞch Care II,

Amonihydroxyt ®Æc d = 0,91,

Phenolphtalein 0,1%,

Hydroxylamin clorua 20g/l,

Ete etylic.

1.4 TiÕn hµnh thö

1.4.1. X©y dùng ®­êng chuÈn

Dïng micro pipet cho vµo 5 èng nghiÖm lÇn l­ît 0,6-0,8-1,0-1,2-1,4 ml dung dÞch axit benzoic tiªu chuÈn, c« kh« c¸c dung dÞch trong èng nghiÖm, trªn nåi c¸ch thuû, chuyÓn vµo tñ sÊy, sÊy ë 105oC trong 15 phót. LÊy ra, lµm nguéi ®Õn nhiÖt ®é phßng.

Dïng pipet cho vµo mçi èng nghiÖm 1 ml dung dÞch nitro ho¸ vµ ®un trªn bÕp c¸ch thuû s«i trong 30 phót (khuÊy ®Òu dung dÞch trong èng nghiÖm trong 5 phót ®Çu tiªn). LÊy c¸c èng nghiÖm ra, ng©m trong n­íc ë nhiÖt ®é 20oC trong 15 phót, thªm vµo mçi èng nghiÖm 10 ml NH4OH (mçi lÇn thªm 0,5 ml cho ®Õn hÕt 10 ml). §Ó yªn trong 15 phót, thªm 2 ml dung dÞch hydroxylamin clorua råi ®Æt c¸c èng nghiÖm vµo bÕp c¸ch thuû ë 60oC trong 5 phót. Lµm nguéi c¸c èng nghiÖm. §Ó dung dÞch tõ èng nghiÖm vµo cuvÐt dÇy 10 mm vµ ®o mËt ®é quang ë b­íc sãng 532 nm hoÆc víi kÝnh läc mµu xanh. Dung dÞch so s¸nh lµ dung dÞch cã ®Çy ®ñ c¸c ho¸ chÊt t­¬ng øng nh­ng kh«ng cã axit benzoic.

VÏ ®­êng chuÈn ®Æt trôc tung lµ mËt ®é quang vµ trôc hoµnh lµ nång ®é axit benzzoic (mg/ml).

1.4.2. TiÕn hµnh ®o mÇu

1.4.2.1. §èi víi mÉu ë d¹ng láng

Hót 10 ml mÉu vµo phÔu chiÕt cã chia ®é, thªm 2 ml H2SO4 25% vµ 25 ml ete etylic. L¾c trong 5 phót, ®Ó yªn cho ph©n líp. T¸ch líp n­íc vµo phÔu chiÕt kh¸c vµ l¹i chiÕt mét lÇn n÷a.

Gép c¸c phÇn ete vµo mét phÔu chiÕt kh¸c, thªm 2 ml NaOH 40 g/l vµ 1 giät phenolphtalein, l¾c trong 5 phót. T¸ch dung dÞch kiÒm vµo b×nh møc dung tÝch 10 ml. ChiÕt 2 lÇn n÷a, mçi lÇn dïng 2 ml NaOH 4 g/l tr¸ng b×nh chiÕt. Gép dÞch kiÒm chiÕt ®­îc vµo b×nh møc trªn, thªm n­íc ®Õn v¹ch møc, l¾c ®Òu.

LÊy 1 ml dÞch chiÕt kiÒm chuyÓn vµo èng nghiÖm vµ tiÕn hµnh ®o mÇu theo ®iÒu 1.4.1

1.4.2.2. §èi víi mÉu ë d¹ng r¾n, ®Æc

C©n 10g mÉu, chÝnh x¸c ®Õn 0,001 g, chuyÓn toµn bé vµo b×nh cÇu ®¸y b»ng, tr¸ng cèc c©n vµ thµnh b×nh b»ng Ýt n­íc cÊt. KiÒm ho¸ dung dÞch b»ng NaOH 40g/l víi chØ thÞ phenolphtalein. §un hçn hîp trªn bÕp c¸ch thuû s«i trong 30 phót, lµm nguéi, chuyÓn toµn bé sang b×nh møc dung tÝch 100 ml, thªm 2 ml dung dÞch Care 1 vµ vµ 2 ml dung dÞch Care II, khuÊy ®Òu, thªm n­íc ®Õn v¹ch møc, l¾c ®Òu, ®Ó l¾ng, läc.

Hót 50 ml dÞch läc vµo phÔu chiÕt cã chia ®é, thªm 5 ml dung dÞch axit sunfuric, 50 ml ete etylic, l¾c trong 5 phót ®Ó ph©n líp, chiÕt phÇn ete sang mét phÔu chiÕt kh¸c, tiÕp tôc chiÕt t¸ch mét lÇn n÷a. Gép c¸c phÇn ete chiÕt l¹i vµ tiÕp tôc tiÕn hµnh nh­ trong ®iÒu 1.4.2.1.

1.5. TÝnh kÕt qu¶

Hµm l­îng axit benzoic trong mÉu láng (X1) tÝnh b»ng g/l theo c«ng thøc:


[image: image5.png]



Hµm l­îng axit benzoic trong mÉu ®Æc (X2) tÝnh b»ng % theo c«ng thøc:
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Trong ®ã: 

n - Hµm l­îng axit benzoic x¸c ®Þnh theo ®å thÞ chuÈn, mg,

V - ThÓ tÝch b×nh møc hoµ lo·ng mÉu c©n ban ®Çu, ml,

V1 - ThÓ tÝch mÉu s¶n phÈm, ml,

V2 - ThÓ tÝch b×nh møc dÞch chiÕt kiÒm, ml,

V3 - ThÓ tÝch dÞch chiÕt kiÒm lÊy ®Ó x¸c ®Þnh, ml,

m - Khèi l­îng mÉu c©n, g.

KÕt qu¶ lµ trung b×nh céng cña 2 lÇn x¸c ®Þnh song song tÝnh chÝnh x¸c ®Õn 0,001 g, chªnh lÖch kÕt qu¶ kh«ng ®­îc lín h¬n 5% víi gi¸ trÞ trung b×nh.

2. Ph­¬ng ph¸p chuÈn ®é

2.1 Néi dung ph­¬ng ph¸p

ChiÕt axit benzoic hoÆc natri benzoat tõ mÉu b»ng n­íc vµ tõ n­íc b»ng clorofooc, sau ®ã chuÈn ®é b»ng kiÒm.

2.2. LÊy mÉu vµ chuÈn bÞ mÉu theo ®iÒu 1.2.

2.3 Dông cô, ho¸ chÊt

B×nh ®Þnh møc, dung tÝch 100, 250, 500 ml,

PhÔu chiÕt cã chia ®é, 250 ml,

B×nh tam gi¸c 100, 250 ml,

KÏm sunfat 30%,

Kali feroxyanua, dung dÞch 15%,

Axit clohydric 10%,

Natri hydroxyt 0,05 N vµ 10%,

Etanola 95%,

Clorofooc,

Phenolphtalein 0,1%.

2.4 TiÕn hµnh thö

C©n 50 g mÉu chÝnh x¸c ®Õn 0,001 g, chuyÓn toµn bé vµo b×nh møc 250 ml, dïng NaOH 10% trung hoµ ®Õn trung tÝnh thö b»ng giÊy ®o pH.

Thªm 10 ml dung dÞch kali feroxyanua 15%, l¾c ®Òu thªm 12 ml ZnSO4 30%, l¾c kü, thªm n­íc cÊt ®Õn v¹ch møc, l¾c ®Òu, ®Ó l¾ng, läc.

Hót 50 ml dÞch läc, chuyÓn vµo phÔu chiÕt chia ®é, trung hoµ b»ng HCl 10%, thö b»ng giÊy ®o pH, sau ®ã thªm tiÕp 5 ml HCl 10%.

Thªm 30 ml clorofooc vµo phÔu chiÕt, l¾c trong 5 phót, ®Ó ph©n líp, chiÕt phÇn dung dÞch n­íc sang mét phÔu chiÕt kh¸c, cho thªm 15 ml clorofooc vµ chiÕt l¹i 2 lÇn n÷a.

Gép toµn bé clorofooc, cã thÓ cho vµo bé cÊt ®Ó cÊt thu håi bít clorofooc ë 650C ®Õn cßn l¹i 1/4 thÓ tÝch.

ChuyÓn phÇn cÆn cßn l¹i trong cèc sø vµ lµm bèc h¬i trªn bÕp c¸ch thuû ë 50oC, ®Ó nguéi. Dïng 50 ml etanola hoµ tan cÆn axit benzoic trong cèc, thªm 2 giät phenolphtalein råi chuÈn ®é b»ng NaOH 0,05N.

2.5. TÝnh kÕt qu¶

Hµm l­îng axit benzoic hoÆc natri benzoat (X) tÝnh b»ng % theo c«ng thøc:
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Trong ®ã:

V - thÓ tÝch NaOH 0,05 N dïng ®Ó chuÈn ®é, ml,

V​1 - thÓ tÝch b×nh ®Þnh møc pha mÉu, ml,

V2 - thÓ tÝch dÞch läc mÉu hót ®Ó chiÕt, ml,

m - khèi l­îng mÉu c©n, g,

K - ®é chuÈn cña chÊt cÇn x¸c ®Þnh theo NaOH 0,05N víi 


axit benzoic K = 0,0061 g


natri benzoat K = 0,0071 g.

KÕt qu¶ lµ trung b×nh céng cña hai lÇn x¸c ®Þnh song song tÝnh chÝnh x¸c ®Õn 0,001%. Chªnh lÖch kÕt qu¶ cña hai lÇn x¸c ®Þnh song song kh«ng lín h¬n 5% kÕt qu¶ trung b×nh.
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