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Hinh 12.7 - Dung cu cét tinh digu
(Kich thuoc tinh bang mm)

Mdé voi M va tiép tuc cat, diéu chinh nhiét d6 dun dé co toe
do cit theo quy dinh. Cét trong 30 min. Ngimg cat doc thé
tich xylen trong ong himg chia do khi nhiét d6 6 ong himg
trg vé nhiét do phong

Cho vao binh cat mot lugng mau theo quy dinh va t:ep tuc
cét vai thoi gian va toc do cat nhu quy dinh cua chuyen
luan riéng. Ngl.rng cat, doc thé tich hon hop tinh dau va
xylen trong ong himg chia d¢ khi nhi¢t d¢ 6ng himg tro vé
nhiét 46 phong. Thé tich doc duogc l4n nay trir di thé tich
xylen s& cho thé tich tinh dau trong lugng mau djnh luong.
Tinh toan két qua thu dugc biéu thi theo ml tinh dau co
trong mot kg mau thir hodc theo phan tram (s6 ml tinh dau
trong 100 g mau thir).

12.8 CAC PHEP THU POI VOI TINH DAU

Déu béo va nhya trong tinh déu

Nhé 1 giot tinh du 1én gidy mong, dé kho trong gi6 hay ho
nong nhe cho bay het mii tinh dau. Khoéng duge xudt hién
vét béng md hodc vét diu ma.
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Ester lién quan

Dun néng | ml tinh dau v&i 3 ml dung dich kali hydroxyd
10 % trong ethanol 96 % (TT) méi pha trén cich thiy
trong 2 min. Khéng dugc xuat hién tinh thé trong vong
30 min ké tir lic bit ddu dé ngudi.

Cin sau khi bay hoi

Cin sau khi bay hoi 13 phan tram khéi lugng cua tinh dau
con lai sau khi bay hoi trén cach thiy & diéu kién nhu sau:

Thiét bi

Néi cach thity ¢6 nip diy vai nhimg 15 c6 duomg kinh 70 mm.
Cdc cb bing thuy tinh chiu nhiét, tro vé mat héa hoc.
Binh hit 4m.

Cich tién hanh

Can 5,00 g tinh dau (trir khi c6 chi dan khéc trong chuyén
luin) vao mét cde co da duge cin bi sau khi dun nong trén
cach thuy trong 1 h va lam ngugi trong binh hit am. D3t
cbe b 1én trén ndi cach thiy tai vi tri 16 c6 dudng kinh
70 mm va giir cho muc nudc cach dudt mét ndi cach thuy
khoang 50 mm trong sudt th&i gian tién hanh (xem Hinh
12.8). Pun s6i manh nudc & noi cach thiy dudi ap suat
thuomg. Cb tinh dau trén ndi cach thiy s6i dén can tru khi
c6 chi din khac trong chuycn luan riéng. Lam ngudi cbc cd
trong binh hiit m va can khéi lugng.
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Hinh 12.8 - Dyng cy xdc dinh cin tinh dau sau khi bay hoi
(Kich thudc tinh bang mm)

Dj tan trong ethanol

Hit chinh x4c 1,0 ml tinh diu vao dng thuy tinh nut mai
25 ml hodic 30 ml va dit trong thiét bj 6n nhiét duy tri ¢
nhiét do (20 + 0,2) °C. Dung buret c6 dung tich it nhit
20 ml, thém timg 0,1 ml ethanol c6 nong d¢ nhu chi dan
cua chuyén ludn cho dén khi tan thanh dung dich hoan
toan, sau dé tiép tuc thém timg 0,5 ml dén 20 ml, lic manh
thudng xuyén. Poc the tich ethanol da ding dé tao thénh
dung djch trong va néu dung dich bj duc hodic c6 mau trﬂng
sifa trurde khi lucmg ethanol thém vao dat 20 ml thi doc thé
tich tai thoi diém xuét hién duc hojic mau triing sira va doc
thé tich tai thoi diém hét duc hay hét mau tring sira.
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Néu dung dich khéng trong, khi d4 thém 20 ml ethanol ¢6
nong d¢ nhu chi dan cia chuyén lugn, I3p lai phép thir véi
ethanol c6 nong d¢ cao hom

M6t tinh dau duge goi 1a “Tan trong v hodc hon thé tich
ethanol c6 nong d6 1" c6 nghia 1 khi ding v thé tich
ethanol d¢ tao thanh dung dich trong, dung dich vén trong
sau khi da thém ethanol cing ndng d¢ dén 20 thé tich, so
sanh ‘f’éi tinh dau chura pha lodng. ‘
Mot tll‘ll:l dau dugc goi la “Tan trong v thé tich ethanol c6
nong do 1, Fhuyén thanh duc khi pha lodng™ c6 nghia la
khi dU{lg dich trong véi v thé tich ethanol chuyén thanh
dg; V(:’l Vi the tich (v, nhé hon 20) va gilr nguyén tinh trang
khi thém tlr tir ethanol cung ndng dg dén 20 thé tich.

Mot tinh dau duge goi 1a “Tan trong v thé tich ethanol,
chuyén thanh duc giita khoang v, va v 5 thé tich ethanol " c6
nghia 1a khi dung dich trong vai v thé tich ethanol chuyén
thanh duc véi v, thé tich (v, nhé hon 20) va giir nguyén
tinh trang khi thém tir tir ethanol ciing ndng do dén v, thé
tich va chuyén thanh dung dich trong (v, nhé hon 20).
M¢t tinh dau duoc goi 1a “Tan thanh dang sita” c6 nghia
la khi dung dich trong ethanol ¢6 mau hoi xanh nhe twong
ty nhur mau cia hon hgp chuin duc mai pha gém 0,5 ml
dung dich bac nitrat 1,7 % (kl/tt) tron véi 0,05 ml acid
nitric (TT), thém 50 ml dung dich natri clorid 0,0012 %
(TT), 1ac deu va dé yén trong chd tbi 5 min.

Nurde

Trén 10 giot tinh dau v&i 1 ml carbon disulfid (TT), dung
dich phai trong.
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Tap chit kidém

Tron 10 ml aceton (TT) va 0,3 ml nude trong éng nghiém,
thém 0,05 ml dung dich xanh bromophenol 0,04 % trong
ethanol 96 % (TT), trung hoa dung dich (néu cin) bang
dung dich acid hydrocloric 0,01 M (TT) hodc dung djch
natri hydroxyd 0,01 M (TT). Thém 10 ml dau vao hon
hop trén, lic va dé ling. Khéng qué 0,1 ml dung dich acid
hydrocloric 0,01 M (CP) cin thém vao dé lam chuyén mau
16p dung dich phia trén sang mau vang.

Dinh tinh diu béo bing phwong phép sic ky 16p méng
Tién hanh theo Phuong phép sic ky 16p mong (Phu luc 5.4).
Ban mong: Chét hép phu la octadecylsilyl silica gel cho
sic ky 16p mong hiéu nang cao (HPTLC silica gel RP-18
1a phi hogp). L
Dung dich thir: Hoa tan khoang 20 mg (1 giot) dau can kiém
tra trong 3 ml dicloromethan (TT), trir khi c6 chi dan khac.
Dung dich déi chiéu: Hoa tan khoang 20 mg (1 giot) dau
ngd trong 3 ml dicloromethan (TT). N

Chim riéng biét lén ban méng 1 pl moi dung dich trén.
Trién khai sic ky hai lan, méi lan 0,5 cm véi dung moi
khai trién 1a ether (TT). Trién khai sac ky hai lan nira, moi
l4n 8 cm v6i dung méi khai trién 1a hon hop dicloromethan
- acid acetic bang - aceton (20 : 40 : 50). DBé kho ban mong
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ngoai khong khi va phun dung dich acid phosphomolybdic
10 % trong ethanol 96 % (TT). Sy ban mong & 120 °C
trong khoang 3 min va quan sat dudi anh sang tr nhién.
Séc ky d6 xuét hién cac vét dic trumg nhu trén hinh dudi déy.

(kpéng 0 acid erucic)
5. Dau dau twong

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 1
l. Daulac 6. Déu hat cai
2. Dau vimg 7. Dau hat lanh
3. Daungé 8. Dau oliu
4. Dau hat cai 9. Dau huéng duong
1
1

0. Dau hanh nhan
1. Dau mam laa mi

Hinh 12.9 - Sic ky d6 dinh tinh dau béo

Phép thir cic déu tap bing phwong phap sic ky 16p méng
Tién hanh theo Phwong phap sic ky 16p méng (Phu luc 5.4).
Bdn méng: Chat hip phu 14 kieselguhr G (TT). Lam im
ban mong khé bang cach dat trong binh ¢6 16p dung méi
day 5 mm la hon hop parafin léng - ether dau héa (50 °C
dén 70 °C) (10 : 90). Bé dén khi dung méi khai trién dugc
it nhét 12 cm, ly ban méng ra va dé khé ngoai khong khi
trong 5 min.

Pha dong: Nuorc - acid acetic bang (1 : 9).

Dung dich thir: Dun héi hru 2 g ché phim véi 30 ml dung
dich kali hydroxyd 0,5 M trong ethanol (TT) trong 45 min,
pha lodng véi 50 ml nude, dé ngudi, chuyén sang binh gan,
lac v6i ether ethylic (TT) 3 1an, mi lan 50 ml, loai bé 16p
dich chiét ether. Acid héa 1ép nudc bing acid hydrocloric
(TT) 1di chiét bing ether ethylic (TT) ba lin, mbi lan
50 ml. Tap trung cac dich chiét ether, rira bing nuéc ba
ldn, mdi lan 10 ml, lam khan dich chiét ether bing natri
sulfat khan (TT) va lgc. C6 dich chiét ether trén cach thay,
hoa tan 40 mg cén trong 4 ml cloroform (TT). Cac acid béo
c6 thé thu duge tir dung dich da xa phong hoa trong qué
trinh x4c dinh cac chit khong xa phong héa.

Dung dich déi chiéu: Chuén bi giéng nhu dung dich thir
nhung ding 2 g hdn hgp gdm 19 thé tich diu ngd va 1 thé
tich ddu hat cai thay cho mau thur.

Tién hanh: Chdm riéng biét 1én ban mong 3 ul mdi dung dich
trén. Trién khai sic ky dén khi dung moi di duge khoang
8 cm. Léy ban mong ra khoi binh, 1am khé ban mong &
110 °C trong 10 min trir khi ¢6 chi din khac trong chuyén
ludn, dit ban mong vao binh bdo hoa hoi iod. Sau mot
thoi gian, xuét hién cic vét tr mau nau dén ndu vang.
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