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Xdc dinh bjt da tan trong nm?c

Lﬁy chinh xéc 100 ml nwede cdt, thém 6 g bt da khé. Lic
déu trong 15 min va loc. Lay chinh xac 25 ml dich lgc bée
hoi dén khd, sdy cin & 105 °C trong 3 h. Pé ngudi trong
binh hut 4m chira silica gel. Can, dugc khbi lugng T, (g).
Ham lugng phan tram (X %) taninoid trong dugc liéu dugce
tinh theo cong thirc:

(T, -T, +T,) x 10

X(%) = x 100
Trong d@:
a la khoi lugng dugce lidu (g).

Phuong phap 2
Tien hanh thur nghiém trong diéu kién tranh dnh sdng.

Dung djch chudn: Can chinh xac khoang 50 mg acid galic
chuan vao mét binh dinh mirc 100 ml mau ndu, thém nwdc
dé hoa tan va vira du dén vach. Hit chinh x4c 5 ml dung
dich trén vao binh dinh mirc 50 ml mau néu, thém nwdéc
vira du, lic déu (dung dich cé nong 9 acid galic khoang
0,05 mg/ml).

Xdy dung dwong chudn: Hit chinh xéc 1an luot 1,0 ml;
2,0 ml; 3,0 ml; 4,0 ml; 5,0 ml dung dich chuén vio cac
binh dinh mic 25 ml riéng biét mau nau, thém vao mdi
binh 1 ml thuée thir phosphomolybdotungstic (TT), sau @6
thém 14n Iurgt 11 ml, 10 ml, 9 ml, 8 ml, 7 ml nuéc vao céc
binh twong Ung, thém dung dich natri carbonat 29 % (TT)
dén vach, lac déu, dé yén 30 min. Do d¢ hép thy ciia cac
dung dich thu duoc & 760 nm (Phu luc 4.1), chuén bi song
song mot mau trang X4y dung dudng chuin véi do hép
thu 1a truc tung va néng d dung dich la truc hoanh.

Dung dich thi: Cén chinh x4dc mét lugng bt dugc ligu
(theo quy dinh cta chuyén luén riéng) vao binh dinh mirc
250 ml mau néu, thém 150 ml muce, dé qua dém, sau do
lic siéu 4m trong 10 min, dé nguoi, thém nudc vira du, lic
déu, dé ling. Loc, bo 50 ml dich loc dau, hit chinh xac
20 ml dich loc vao binh dinh mdrc 100 ml mau néu, thém
nueée vira di dén vach, lic déu.

Tién hanh

Ham lugng polyphenol toan phan: Hit chinh xac 2 ml
dung dich thir vao binh dinh mc 25 ml mau ndu. Thém
1 ml thuée thir phosphomolybdotungstic (TT), trGn déu,
thém 10 ml mro’c, thém dung dich natri carbonat 29 %
(TT) dén vach, lic déu, dé yén 30 min, do do hép thy cla
dung dich thu dugc nhu phuong phép trén va tinh toan
ham lugng polyphenol theo acid galic trong dung dich thir
dya trén dudmg chudn da xay dimg.

Ham leong polyphenol khong lién két véi casein: Hut
chinh xac 25 ml dung dich thir vao binh nén nit mai
100 ml da c6 0,6 g casein, ddy kin. Dat binh trong cach
thuy & nhigt 4§ 30 °C trong | h, lic déu, dé ngudi. Loc, loai
bo khoang 5 ml dich lgc dAu tién, hat chinh xé4c 2 ml dich
loc sau cho vao binh dinh mac 25 ml mau ndu. Thém 1 ml
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thuoc thir phosphomolybdotungstic (TT), tron déu, thém
10 ml nudc va pha loang bﬁng dung dich natri carbonat
29 % dén vach, lic déu, dé yén 30 min, do d¢ hap thy cta
dung dich thu dugc nhu phuong phap trén va tinh todn
ham lugng polyphenol theo acid galic trong dung dich dya
trén dudng chuan da xay dung.

Tinh két qua

Ham lugng taninoid tinh theo acid galic trong duoc liéu
dugc tinh theo cong thirc:

Taninoid toan phan = (Ham luong polyphenol toan phan) -
(Ham lugng polyphenol khong lién két vai casein).

12.7 PINH LUQNG TINH DAU TRONG DUQC LIEU

Tinh du trong duge liéu duge dinh lugng bing cach cit
kéo hoi nudc trong dung cu cit nhur mé ta & Hinh 12.7.
Dich cit duge himg vao mdt dng chia do, sir dung xylen
dé giir lai tinh dau, pha nuéc duge chay tr dong trd lai
binh cét.

Dung cu

Dung cu dinh lugng tinh diu bao gdm cic b phan sau:

a) Mot binh cu thuy tinh day tron ¢6 cd ngin véi dudmg
kinh trong khoang 29 mm.

b) Bd phan ngung ct (xem hinh 12.7) néi kin duge voi
binh cat, duge 1am tir thuy tinh ¢6 hé s6 gian n& thip, bao
gom cac b phén sau:

Khéa K’ ¢6 mot 16 thong khi, nhanh K c6 mét 16 dudmg
kinh khoang 1 mm tring khép véi 16 thong khi, bé mat
cudi cua nhanh K 1a thiy tinh mai c6 duong kinh trong
10 mm.

Béu hinh qua 18 J ¢6 thé tich 3 ml.

Ong JL chia vach dén 0,01 ml.

Bau trdn L ¢6 thé tich khoang 2 ml.

M la mdt voi 3 nhanh.

Piém ndi B cao hon 20 mm so v&i vach chia do trén cung.
c) Bo phan dét néng c6 thé diéu chinh dugce nhiét do.

d) Gi4 d& thing dimg véi vong d& nim ngang c6 gin vat
liéu cach dién.

Tién hanh

Cho mot thé tich dung méi cit theo quy dinh vao binh cét,
thém vai manh dé bot va 1ip bd ngung cit vao. Thém nuéc
qua phéu N téi mirc B. M¢ khoa K’, ding pipet cho vio
0,5 ml xylen (TT) trir khi ¢6 chi dan khéc (tra dau plpet
vao phia cuoi cia nhanh K). Déng khéa K’ sao cho 16
thong tring khép. Pun binh cho dén son, sau d6 néu khong
c6 chi din gi khac thi diéu chinh téc d¢ cét sao cho ch
dugc 2 ml/mm den 3 ml/min.

Xéac dinh téc 4o cét nhu sau:

M voi 3 nhanh M dé ha mirc djch cét trong 6ng dén vach
(a) ciia bau (J), khéa voi M lai va xdc dinh thdi gian cin
thiét dé cdt duoc dén vach (b).
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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.

PL-366

DUGC PIEN VIET NAM V]

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.



