TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN 8453:2010

Tinh diu - Xac djnh cac tri sé este trwwérc va sau khi axetyl hoa
va tinh ham lvgng regu ty do va requ tdng sé

Essential oils — Determination of ester values, before and after acelylation,
and evaluation of the contents of free and fotal alcohols

1 Phamyviap dung

Tiéu chudn nay quy dinh phuong phap tinh cdc ham lwgng nrou ty do va rrgu tbng sb trong tinh du
bdng cach xac dinh céc trj s6 este tnrdrc va sau khi axetyl hda bing anhydrit axetic khi cé mit natri axetat.

Phuwong phap nay khdng dp dung dugc cho cac loai tinh dAu chira mdt ty 1 dang ké cac rnergu bac ba c6
thé khdng axetyl hda duge hoan toan (vi dy nhu linalol va terpineo)).

CHU THICH: Déi v&i céc loai tinh diu nay cé thé sir dung phirong phép néu trong TCVN 8454 (ISO 3794)".

Phurong phap nay khdng &p dung durerc cho céc loai tinh diu chira mét ty 1& dang ké cac phenol, lacton,
aldehyt hodic cac xeton co thé enol héa, 1a nhimg tinh diu ¢é thé axetyi hda khi bd sung cac nrou ty do.

2 Tai lidu vien din

Cac tai liéu vién dan sau rat caAn thiét cho viéc ap dung tiéu chuin nay. Déi v&i cac tai liéu vién dan ghi
ndm cdng b thi 4p dung phién ban dwoc néu. D&i véi céc tai lidu vidn din khdng ghi ndm cong bd thi ap
dung phién ban ma&i nhét, bao gdm ca cac stra adi, bd sung (ndu co).

TCVN 7149-1 (1SO 385-1)2, Dung cu thi nghiém béng thuy tinh — Buret — Phén 1: Yéu céu chung.
TCVN 8442 (ISO 212), Tinh ddu — L4y méu.
TCVN 8443 (ISO 356), Tinh ddu — Chuén bj mau ther.

TCVN 8451 (1ISO 709), Tinh déu — Xéc dinh trj sb este.

" TCVN 8454 (1SO 3794) Tinh ddu (chira céc napu bc ba) — Tinh hém luong nau b do blng céch xéc dinh trj sb este sau
khi axetyl hod.

? TCVN 7148-1(1SO 385-1) cing vé&i TCVN 7149-2 (ISO 385-2) 64 duroc thay bdng TCVN 7149:2007 (iSO 385:2005)
Dung cy thi nghiém bang thdy tinh — Buret.
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TCVN 8453:2010
3 Thuét ngir va dinh nghia
Trong tiéu chuén nay sir dyng cac thuat nglr va dinh nghia sau:

3.1
Tri 86 este (ester value)

36 miligam kali hydroxit cAn dé trung hoa lwong axit dwgce gidi phéng do thiy phan cac este ¢6
trong 1 g tinh dau.

3.2
Trj 6 este sau khi axetyl hoa (ester value after acetylation)

Sé& miligam kali hydroxit cAn dé trung hoa lwgng axit dugc gidi phéng do thily phan céc este c¢é
trong 1 g tinh dAu a3 axetyi hoa.

4 Nguyén tic
4.1 Xac dinh tri sb este theo TCVN 8451 (1ISO 709).

4.2 Axetyl héa tinh diu bang anhydrit axetic khi c6 mat natri axetat. Tach va iam khé tinh dau d3
axetyl hda va xac dinh tri sd este sau khi d3 axetyl héa theo TCVN 8451 (ISO 709).

4.3 Tinh ham lwong reou ty do, requ lién két va reou tdng sb tur cac tri sb este trede va sau khi
axetyl héa.

5 Thuéc thir

Chi sir dung cac thudc thi loai tinh khiét phan tich va st dung nwéc cit hodc nwdc c6 dd tinh khiét
twrong duong.

5.1 Thudc thir 4é xac dinh tri sé este

5.1.1 Etanol, 95 % (phan thé tich) & 20 °C, mdi dwoc trung hoa bing dung dich kali hydroxit (5.1.2)
c6 chét chi thi mau (5.1.4) duoc st dung dé xac dinh.

5.1.2 Kali hydroxit, dung dich chuan trong etanol, ¢(KOH) = 0,5 mol/l.

5.1.3 Axit clohydric, dung dich chuén, ¢(HCI) = 0,5 moll.

5.1.4 Chat chi thi mau: phenolphtalein, dung dich 2 g/l trong etanol 95 % (phan thé tich), hodc néu
tinh dau c6 chira cac nhém phenol, thi dung dé phenol, dung dich 0,4 g/. trong etanol 20 % (phan thé tich).

52 Thubc thir axetyl hoa
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5.2.1 Anhydrit axetic, dung dich khdng nhé hon 98 %.

5.2.2 Natri axetat, dang khan, méi dwgc lam néng chay va ¢ dang bjt.

5.2.3 Natri clorua, dung djch bao hoa.
5.2.4 Natri cacbonat/natri clorua, dung dich 20 g/l natn cacbonat khan @3 bao hoa vé&i natri clorua.

5.2.5 Magie suifat, dang khan, ho3c natri sulfat dang khan, mdi dugc sy khd va & dang bot.

5.2.6 Gidy quy.

6 Thiét bj, dung cy
Str dung cac thiét bi, dung cu clia phdng thir nghiém thdng thurdmg va cy thé nhu sau:

6.1 Thiét bj axetyl héa, gdm c6 binh axetyl héa dung tich tir 100 mi @én 250 mI, véi cb thuy tinh mai
dugc gén véi bd sinh han dai it nhat 1 m va dwéng kinh trong khodng 10 mm.

Binh cAu va bd sinh han phai dwgc lam khd cin than truedc khi sir dung.

6.2 Ong dong, dung tich 10 ml, dwgc chia vach 0,1 ml.

8.3 Ong dong, dung tich 50 ml, dwgc chia vach 1 ml.

6.4 Nai cich thiy, c6 thé duy tri nhiét 44 trong khodng tir 40 °C dén 50 °C.

6.5 Dyng cy lam néng thich hep, dé dun sdi anhydrit axetic ma khéng lam qua nhiét cuc bd.

6.6 Phdu chiét, dung tich nhé nhat 250 ml.

6.7 Thiét bj Aé xa phong héa, gbm cé binh cAu bing thiy tinh bdn véi kiém, dung tich tir 100 ml
dén 250 mi va cé thé I&p khit v&i bd sinh han dai it nhat 1 m va dudmg kinh trong it nhat 1a 10 mm.

6.8 Buret, dung tich 50 ml, dwgc chia vach 0,1 ml, dap ng duwgc cac yéu cAu néu trong
TCVN 7149-1 (ISO 385-1)°.

6.9 Can phan tich.

7 Liy miu

Tidn hanh lay m3u theo TCVN 8442 (1SO 212).

» TCVN 7149-1 (ISO 385-1) ciing v&i TCVN 7149-2 (ISO 385-2) g8 dugc thay bing TCVN 7149:2007 (1SO 385:2005)
Dung cu thi nghiém bang thiy tinh - Buret.
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8 Céch tién hanh

8.1 Chudn bj miu thir
M3Au thir duwrgc chuln bj theo TCVN 8443 (ISO 356).
8.2 Xac djnh trj sé este trirée khi axetyl héa

Xac dinh tri s8 este trwéc khi axetyl hdéa theo phuwrong phap duwa ra trong TCVN 8451 (1ISO 709).

8.3 Axetyl héa

Trdn khodng 10 ml mau thir (8.1), 10 ml anhydrit axetic (5.2.1) va 2 g natri axetat khan (5.2.2) trong
binh axetyl héa (6.1).

Thém cac manh d4 bot hodc sir va 1ap bd sinh han vao binh clu.

Pét binh bang dung cy lam néng (6.5) va duy tri ltgng chit I6ng trong binh sbi trong khodng 2 h hodc
theo thdi gian quy dinh trong tiéu chuén cy thé déi véi loai tinh dAu cin phan tich.

O cubi giai doan nay, dé& cho chat idng ngudi. Thém 50 mi nwérc cit va 1am Am trén ndi cach thiy (6.4)
& nhiét ad tir 40 °C dén 50 °C trong 15 min, thinh thodng 14c binh. P2 ngudi dén nhiét A6 phong, thao
ong sinh han ra va chuyén phin chit Iéng sang phéu chiét (6.6). Rira binh ciu hai lAn vé&i 10 ml nwéc

va thu ldy nwéce nra vao phéu chiét. Doi cho dén khi tach pha hoan toan rdi thao hét va loai bé pha
nwocC.

Rira tinh dau bang cach lac lién tuc véi:

a) 50 ml dung dich natri clorua (5.2.3);

b) 50 mi dung dich natn cacbonat/natn clorua (5.2.4);
c) 50 ml dung diér; natri clorua (5.2.3); va

d) 20 mi nwdec.

Néu rira dling nhu heémg dan, gidy quy (5.2.6) s& dwoc 1am trung tinh. Cho pha tinh dau vao éng khd
va lac vai 13n trong hon 15 min vdi it nhat 3 g magie hodc natri sulfat (5.2.5). Loc. Lap lai bwrdc nay va

lac tiép voi cac phan 3 g magie hodc natri sulfat cho dén khi tinh diu d3 axetyl héa khdng con chura
NUoC.

8.4 Xac djnh trj sé este sau khi axetyl héa

Xac dinh tri sé este cla tinh dAu a3 axetyl hoa (8.3) theo yau ciu ctia TCVN 8451 (1ISO 709), bang
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cach st dung khodng 2 g, dugc can chinh xac dén 0,05 g, tinh diu A3 axetyl héa va 50 mi dung
dich kali hydroxit (5.1.2).

9 Bidu thj két qua

9.1 Tri sd este sau khi axetyl hdéa dugc tinh theo cong thirc sau:

_ 28,05(

Ez m Vc; "V1‘)

9.2 Ham lwgng cac loai requ ty do, tinh bdng phan tram khéi lvgng theo loai nrgu dwec néu, dwoc
tinh theo cdng thirc sau:

Mr (EE ~ E‘I)
561- 042E,

CHU THICH: Cong thirc nay cb tinh 8én viéc tang khéi lrgng cla phan miu thir trong subt qua trinh axetyl héa.

9.3 Ham irgng cac loai reegu iién két, tinh bang phan trdm khbi lwgng theo loai regu dugc néu, dugc
tinh theo cdng tharc sau:

M xE,
561

9.4 Ham lvgng regu tdng sé, tinh bing phin tradm khéi Irgng theo loai rugu dugc néu, thu duwc
bang cach cdng hai phan tridm thu dwoc trong 9.2 va 9.3.

Trong cdng thirc & trén:

m la khdi irong miu thir cha tinh dAu a3 axetyl hoa, tinh bdng gam (g);

V, la thé tich dung dich axit clohydric (5.1.3) 83 sir dung trong phép thir tridng, tinh bang
mililit (ml);

V, Ia thé tich dung dich axit clohydric (5.1.3) 44 sl dung trong phép xac dinh tri 8 este sau khi
axetyl héa, tinh bang mitilit (mi);

M, 1a khdi lwgng phan t&r trong dbi cia regu dugc s dung 3& bidu thi két qua theo gquy woc
va dugc néu trong tiéu chudn abi véi 10ai tinh dAu cin phan tich;

E; latri sd este clia tinh dau tneédre khi axetyl héa (8.2), xac dinh dugc theo TCVYN 8451 (1ISO 709);

E, latri sd este cua tinh ddu sau khi axetyl héa (8.4), xac dinh dugc theo TCVN 8451 (ISO 709).
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10 Baéo cao thir nghiém

Bao cao thir nghiém phai ghi rd phuong phap duoc sir dung va két qua thu duwoc. Bdo cdo thir
nghiém cling phdi d& cap moi chi tiét thao tac khéng quy dinh trong tiéu chudn nay hodc duoc coi la
tuy chon cling nhur moi tinh huéng cé thé 1am anh hwéng dén két qua.

Bao cao thtr nghiém phai bao gom tat ca cac chi tiét can thiét 8& nhan biét dby du vé miu the
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