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L&l néi ddu

TCVN 11173:2015 dwoc xay dwng trén co s& tham khdao JECFA (2003)
Butylated hydroxyanisole;

TCVN 11173:2015 do Ban k§ thuét tiéu chudn quéc gia TCVN/TC/F4 Gia vj va phy
gia thire phdm bién soan, Téng cyc Tiéu chuin Po Iwdng Chét lrgng thdm dinh,
B Khoa hoc va Cang nghé cong bb.
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Phu gia thuc pham - Butyl hydroxyanisol

Food additives - Butylated hydroxyanisole

1 Pham vi ap dyng

Tiéu chun nay 4p dung cho butyl hydroxyanisol (BHA) dwgc str dyng lam phy gia thyre pham.

2 Tai lidu vién din

Cadc tai liéu vién din sau rat cin thiét cho viéc 4p dung tiéu chudn nay. Bi v&i cac tai lidu vién din ghi
n3m cdng bé thi 4p dyng phién ban dugc néu. Déi v&i cac tai lidu vien din khéng ghi ndm cdng bé thi
4p dung phién ban méi nhét, bao gdm ca cac stva adi, bd sung (néu co).

TCVN 6469:2010, Phu gia thuc phdm - Phuong phép dénh gia ngoai quan va xéc dinh céc chi tiéu vét ly

TCVN 8900-2:2012, Phy gia thyrc phdm — Xéc dinh céc thanh phén vé co — Phén 2: Hao hut khéi lvong
khi sy, ham lugng tro, chét khéng tan trong nuée va chét khdng tan trong axit

TCVN 8900-6:2012, Phy gia thyc phdm — Xéc dinh céc thanh phén v6 co — Phén 6: Binh lvong
antimon, bari, cadimi, crom, ddng, chi va kém bang do phd hép thy nguyén t& ngon Ira

TCVN 8900-8:2012, Phy gia thyc phdm — Xéc dinh céc thanh phédn v6 co — Phén 8: Bjnh luong chi va
cadimi bdng do phd hép thy nguyén t&r ding 16 graphit

3 Méta
31 Téngel

Tén héa hoc: 3-tertiary-butyl-4-hydroxyanisol, hdn hgp clia 3- va 2-tertiary-butyl-4-hydroxyanisol
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3.2 Kihigu

INS (ma sé quéc té v& phy gia thirc phdm): 320
C.A.S (ma sb hoa chét): 25013-16-5
3.3 Céng thirc hod hQC: CiH1eO2

3.4 Coéng thirc cdu tao (xem Hinh 1)

OH OH
C(CH3)y
C{CHa)s
OCH, OCH,
Bdng phan vi tri 3 Ddng phan vj tri 2

Hinh 1 - Céng thirc cdu tao ctia BHA
3.5 Khéi lwgng phan tr. 180,25

3.6 Chirc ning sir dyng: Chét chéng oxy héa.

4 Cacyéuciu

4.1 Nhin biét

4.1.1 Ngoaiquan

Chét rdn dang sép hodc tinh thd mau tring dén vang nhat, cé mui d¥c tneng nhe.
4.1.2 Do hdatan

Khéng tan trong nuwére, dé tan trong propan-1,2-diol va etanol.

CHU THICH: Theo TCVN 8469:2010, mdt chit dugrc coi 13 *khéng tan” néu cAn trén 10 000 phin dung mai dd héa tan 1 phan
chit tan, mét chét “d tan” ndu chi cAn tir 1 dén dudi 10 phdn dung mai 44 hda tan 1 phén chét tan. -

4.1.3 Phan (rng mau

Dat yéu clu cla phép thir néu trong 5.2.
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4.2 Cac chitiéuli - héa
Céc chi tiéu li - héa clia BHA duoc quy dinh trong Bang 1.

Bang 1 - Chi tidu li - héa ctia BHA

Tén chi tiéu M(rc yéu ciu

1. Ham rgng BHA (C13H1603), % khéi lgng chét khd, khdng nhé hon 98,5

2. Ham lugng 3-tertiary-butyl-4-hydroxyanisol, % khéi lgng chét khd, khdng nhd

hon 85
3. Ham lugng tro sulfat, % khéi lwgng, khéng 1én hon 0,05
4. Ham lwgng tap chit phenol, % khéi Igng, khéng Ion hon 0.5
5. Ham lwgng chi, mg/kg, khdng Ién hon 2

5 Phwong phap thir

51 Xéc dinh d§ hoa tan, theo 3.7 cia TCVN 6469:2010.

5.2 Phén {rng mau

5.21 Thubc thir

5.2.1.1 Etanol, 72 % thé tich.

5.2.1.2 Dung dich natri borat, 2 % (khéi legng/thé tich)

Chuén bj tir natri borat ngam mudi phan tlr nuéc (Na,B,O;10H,0) trong nwéec.

5.2.1.3 Dung djch 2,6-dicloroquinonclorimid trong etanol tuyét aéi, 1/10 000 (khéi Iwvgng/thé tich).
5.2.2 Céch tién hanh

L&y 5 ml dung dich m3u th(r néng a4 1/10 000 trong etanol 72 % (5.2.1.1), thém 2 ml dung dich natri
borat (5.2.1.2) va 1 mi dung dich 2,6-dicloroquinonclorimid 1/10 000 (5.2.1.3) trong etanol tuyét déi, lac
d&u, xuét hién mau xanh lam.
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5.3 Xac dinh ham lwgng BHA
5.3.1 Phwong phap séc ky khi
5.3.1.1 Thubc thir

5.3.1.1.1 Dung dich chudn ndi

Céan 500 mg chét chudn ndi, diphenylamin hosic 4-tertiary-butylphenol, chinh x&c d&n 0,1 mg, hoa tan
trong axeton va dinh mirc dén 250 ml.

5.3.1.1.2 Dung dich chun

Can 80 mg 3-tertiary-butyl-4-hydroxyanisol va 10 mg 2-tertiary-butyl-4-hydroxyanisol, chinh xéc aén
0,01 mg, hoa tan trong dung dich chun ndi (5.3.1.1.1) va dinh mtrc dén 100 ml.

5.3.1.2 Thiét bj, dung cy

5.3.1.2.1 Can phan tich, cé thé can chinh x4c dén 0,01 mg.

5.3.1.2.2 Binh djnh murc, dung tich 50 ml.

5.3.1.2.3 Thiét bj shc ky khi vé&i detetor ion hoa ngon Itra. Didu kién 1am vigc nhur sau:
a) Didu kién dé chit chuln noi nra gidi sau 3-tertiary-butyl-4-hydroxyanisol:

Cét béng thuy tinh kich thwédc 1,5 m x 2 mm

— Chét nhdi: XE-60 10 %, ¢& hat tir 100 mesh dén 200 mesh;
— Nhiét dd cbt: 155 °C;
— Nhiét @) detector: 250 °C;

— Nhiét 85 bd bom miu: 250 °C;

Khi mang: nito, té¢ A9 déng 30 mi/min
b) Didu kién a8 chit chudn ndi rira giai treéc 3-tertiary-butyl-4-hydroxyanisol:

Cét bang thuy tinh kich thuéc 2 m x 3 mm

- Chét nhbi: Versamit-900, 5 %, c& hat tir 80 mesh dén 100 mesh;
— Nhiét d cit: 170 °C;
- Nhiét 46 bd bom miu: 225 °C;
— Nhiét d detector: 250 °C;
Khi mang: nito, tdc 4o déng 30 ml/min.

8



TCVN 11173:2015

5.3.1.3 Céach tién hanh

Can 10 mg mAu thi¥, chinh xac d&n 0,01 mg, hoa tan trong dung dich chuln ni (5.3.1.1.1) va dinh mirc
dén 50 ml. Bom nhidu 1An dung dich nay vao thiét bj sic ky khi (5.3.1.2.3).

Dyng dudng chuén biéu thj twong quan gitra chidu cao pic 2- va 3-butyl hydroxyanisol/ chiéu cao pic
clia chét chuln ndi tai cic ndng A6 xac dinh khac nhau, s dung céac dung dich chuln ndi (5.3.1.1.1)
chira c4c ndng 49 BHA khéc nhau.

Bom dung dich m3u. Dya vao dwéng chudn a8 xac dinh ndng @9 2- va 3-butyl hydroxyanisol.
5.3.1.4 Tinh két qua

Ham Iwgng cin xac dinh trong mAu thir 1a tdng ham lwgng ddng phan 2- va 3-butyl hydroxyanisol.
5.3.2 Phwong phép séc ky khi thay thé

5.3.21 Thudc thir va vit li¢u thir

5.3.2.1.1 Dung dich chuén ndi, xem 5.3.1.1.1.

5.3.2.1.2 Dung djch chuén, xem 5.3.1.1.2

5.3.2.1.3 Détsilic, loai dung cho séc ky

it silic duoc nung chay bang cach trdn hdn hop diatomit véi natri cacbonat (Na,COs) nung chay va
nung & 800 °C. DAt silic dwgc rira bing dung dich axit, sau 46 duoc rira bing nuwéc cho dén khi trung
tinh. D4t silic dugc silan héa blng cach x& Iy v6i tac nhan nhw dimethyldiclorosil 8 che pht cho bé
mét nhém silanol.

5.3.2.2 Thiétbj, dyng cy

5.3.2.2.1 Can phan tich, c6 thé can chinh x4c dén 0,01 mg.
5.3.2.2.2 Binh dinh mirc, dung tich 10 ml.

5.3.2.2.3 Thiét bj séc ky khi vé&i detetor ion hoa ngon I¥a.

H8é thdng séc ky khi c6 cdt bling thép khdng gi kich thuéc 1,8 m x 2 mm, dwoc nhai chét mang da
dugc tdm 10 % pha tinh 13ng, cdt durgc duy trl trong ché dd ding nhiét & nhiét a3 trong khodng 175 °C
dén 185 °C, khi mang st dung 14 heli.

Bom dung dich chuén vao may, dd sb lvong a8 dyng dudng chudn a8 dam bao chic chén ring 4o
léch chudn trong déi khong vuot qua 2 % véi ddng phan 3-tertiary-butyl-4-hydroxyanisol va khang
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vuot qua 6 % véi ddng phan 2-tertiary-butyl-4-hydroxyanisol, ghi lai pic. D phan gidi gitra cac ddng
phén khéng dugc nhd hon 1,3 va hé sé doaing pic khéng dugce viegt qua 2,0.

Pha 18ng: 25 % 2-cyanoethyl va 75 % metyl-polysiloxan.
5.3.2.3 Céch tién hanh

Can 100 mg miu thi, chinh x&c @&n 0,01 mg, hoa tan trong dung dich chun néi (5.3.1.1.1) va dinh
mrc dén 10 ml.

Bom lan Iwgt khodng 5 pl céc dung dich chun (5.3.2.1.2) va dung dich m3u thir vao may sc ky khi
(5.3.2.2.3), ghi lai s&c ky d8. Do dién tich pic cia m3i ddng phan va chuln ndi trong mai séc 4.

5.3.2.4 Tinh két qua

Khéi lwgng clia m&i ddng phan trong miu thiz, X, bidu thj biing miligam (mg), dwgrc tinh theo cdng thirc:

X =10xC, xR
Rs

Trong do:
C, landng dd clia @dng phan trong dung dich chudn, tinh bing miligam (mg);
Ry laty s dién tich pic cia mdi d8ng phan so véi chét chulin ndi trén cling séc ky a8 chuén;
Ry laty sb dién tich clia mdi @dng phan so véi chAt chuin ndi trén cling séc ky 8 miu thi.
Khéi lwgng clia Cy;H160; trong mAu thir, tinh bding miligam (mg), bang tdng khéi lwgng clia 2 ddng phan.

5.4 Xéc djnh ham lwong tro sulfat, theo 5.3.3 'cﬁ'a TCVN 8900-2:2012 (Phwong phap 1), sir dung 5 g

mau.

5.5 Xac djnh ham lwgng tap chét phenol (k§ thuat sic ky I&p méng)
5.5.1 Thubc thir

5.5.1.1 Ete.

5.5.1.2 Cloroform.

5.5.1.3 Dung dich sét (lll) clorua, 2 %.

5.5.1.4 Dung djch kali fericyanua, 1 %.

5.5.1.5 Dung djch axit clohydric, 2 N.

10



TCVN 11173:2015
5.5.2 Thiétbj, dung cy
Bén mdng silicagel G.
56.6.3 Cach tién hanh
Chudn bj dung dich 1: Hoa tan 0,25 g miu thi trong 10 mi ete (5.5.1.1).

Chuén bj dung dich 2: Pha lodng 1 ml dung dich 1 dén 10 mil bang ete (5.5.1.1) va tiép theo pha lodng
1 ml dung dich nay t¢i 20 ml bing ete. Sir dung dung dich pha lo&ng cudi ciing 1a dung dich 2.

LAn Iwot chdm 2 pl dung dich 1 va dung dich 2 trén c4c ban s&c ky riéng biét. DAt ban mdng vao trong
binh séc ky d& bao hda dung mdi cloroform (5.5.1.2). & dung méi khai trién cach vach xuét phat 15 cm.
L4y bdn mdng ra khdi binh séc ky, phun 1&n bdn mdng hdn hgp gdm dung dich sét (Ill) clorua 2 %
(5.5.1.3) va kali fericyanua 1 % (5.5.1.4) mé&i pha. Trén bdn mdng xuét hién cac vét mau xanh, cac vét
nay sé hién rd hon bng cach phun axit clohydric 2 N (5.5.1.5) Ién ban méng.

B4t ky vét mau xanh nao xuét hién trén séc ky 4 cla dung dich 1 (ngoai vét chinh va vét ¢é R, = 0,35)
khéng dugc dam hon so véi vét chinh xuét hién trong séc ky dd clia dung dich 2.

5.6 Xac djnh ham lwgng chi, theo TCVN 8800-6:2012 hogc TCVN 8900-8:2012.
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