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L&i néi dau
TCVN 11513-1:2016 hoan toan twong duwong vai IS0 12228-1:2014;

TCVN 11513-1:2016 do Ban ky thuat tiéu chudn qubc gia TCVNITC/F2
Déu m& dbng vat va thue vat bién soan, Tang cuc Tiéu chudn Bo ludng
Chét Irgng tham dinh, B Khoa hoc va Cang nghé céng bd.

-B&.TCVN 11513 (ISO 12228) Xac djnh ham lugng sterol tdng s6 va

Gac sterol riéng ré — Phuong phap séc ky khi gdm c6 cac phan sau:

TCVN 11513-1:2016 (ISO 12228-1:2014), Phan 1: Ddu m& déng vat
va thue vat,

TCVN 11513-2:2016 (ISO 12228-2:2014), Phan 2: Dau dilu va dau bé oliu.



TIEUCHUANQUOC GIA TCVN 11513-1:2016

Xac dinh ham Iwong sterol tdng sé va cac sterol riéng ré -
Phwong phap sac ky khi -
Phan 1: Dau m& dong vat va thwe vat

Determination of individual and tofal sterols contents - Gas chromatographic method -

Part 1: Animal and vegetable fats and oils

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay qui dinh phuong phép x4c dinh ham lvgng va thanh phan clia céc sterol trong déu m&
ddng vat va thyc vat bing sic ky khi. Tuy nhién, phép xac dinh ham Iugng va thanh phan cla cac
sterol trong d4u 6liu va diu ba 8liu dwgc thire hién theo TCVN 11513-2 (ISO 12228-2).

2 Tailidu vién dén

Céc tai lidu vién din sau rat cAn thiét cho viéc 4p dung tiéu chudn nay. Di véi c4c tai liéu vién dan ghi
nam cdng bé thi 4p dyng phién ban duec néu. Béi vi cac tai liéu vien din khdng ghi ndm cdng bé thi
4p dung phién ban mé&i nhét, bao gdm ca céc sira ddi, bd sung (néu cd).

TCVN 4851 (ISO 3696) Nuwdc diang dé phén tich trong phong thi nghiém — Yéu céu ky thuét va phuong
phép thi. '

TCVN 6128 (ISO 661) Ddu m& déng vét va thuc vat — Chuén bj méu thi.

3 Thuéat ngir va djnh nghia
Trong tiéu chudn nay sir dyng cac thuat ngl va dinh nghfa sau;

3.1

Thanh phdn ciia cic sterol (composition of sterols)
Thanh phan clia cac sterol riéng ré trong miu, bat d3u véi cholesterol va két thic véi A7-avenasterol
(xem Béng 1) trong céc didu kign qui dinh tai tigu chudn nay.

CHU THICH 1: Thanh phin duwgc bidu thj bing phin tram tt ca cac dién tich pic, 44 chudn héa dén 100 %.
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3.2

Ham lweng sterol tdng s6 (total sterol content)

Phin khéi lrgng clia tdng tht ca cac sterol riéng ré, dwge xac dinh theo phuong phap qui dinh trong
tiéu chudn nay, bt dAu véi cholesterol va két thic voi A7-avenasterol (xem Bang 1) chia cho khéi
lwong phin mau thir.

CHU THICH 1: Ham Ivgng nay dugc bidu thj bing miligam trén kilogam.

4 Nguyén tic

. Ph&n mau thr dwee xa phong héa biing cach dun séi hdi lu voi dung dich kali hydroxit trong etanol.
Chét khong xa phong héa duoc tach ra biing chiét pha ran trén cét nhém oxit. Cot nhém 8xit dwoc sir
dung @8 gitr lai c4c ainon clia axit béo; céc sterol dwgc di qua cét. Phan sterol tir chét khdng xa phéng
héa duwoc tach bing sic ky Iép.méng. Dinh tinh va dinh legng c4c thanh phan sterol cén xac dinh
bing séc ky khi, st dung cholestanol hogc betulin lam chét chudn néi.

5 Thubc thir

CANH BAO - Thyc hién céc qui djnh vé xiv [y cac chit nguy hiém. Cén tuan tha c4c bign phap
an toan ky thuét cho td chirc va ¢4 nhan.

Chi str dung thudc thir loai tinh khiét phén tich va nwéc dat loai 3 trong TCVN 4851 (ISO 3696), trv khi
¢6 qui dinh khac. '

5.1 Kali hydroxit (KOH), dung dich trong etanol, néng d¢ mol c(KOH) xép xi 0,5 molA.

Héa tan 3 g kali hydroxit trong 5 ml nwéc va pha lodng béing etanol (5.3) @én 100 ml. Dung dich phéi
khéng mau hodc ¢ mau vang rom.

5.2 Dung dich chudn ndi, cholestanol (Sa-cholestan-3p-ol) hodc betulin, dung dich 1,0 mg/ml phan
thé tich trong etanol (xem chu thich trong 5.10).

CHU THICH: Trong trudmg hop dAu 83 hydro héa, cb thé chira cholestanol, thl nén st dung betulin (pic 17 trong Bang 1).
5.3 Etanol, phan thé tich téi thiéu ¢ = 95 %.

5.4 Nhdm 8xit, trung tinh, kich ¢& hat 0,063 mm dén 0,200 mm, hoat tinh loai | (ham legng nude = 0 %).
5.5 Dietyl ete, méi ching cét, khéng co peroxit va cin.

CANH BAOQ - Dietyl ete 12 chét dé& chay va cé thé tao thanh peroxit gay nd. Giéi han gay nd
trong khéng khi 1a 1,7 % dén 48 % (phin thé tich). Hét siec cin than khi sir dung dietyl ete.
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Tranh ngudn nhiét va anh sang mat trévi.

5.6 Tém sic ky |&p mong silica gel (TLC), cé bén sin, kich thwéc 20 em x 20 cm, d§ day 0,25 mm.
5.7 Dung mdi trién khai, hexan/dietyl ete.
Phan thé tich clia tirng dung mdi [a 50 ml /100 ml.

5.8 Dung djch chudn dang cho sic ky I&p méng, cholesterol/cholestanol 1,0 mg/mi phén thé tich
trong axeton hodc betulin 5,0 mg/ml trong axeton.

CHU THICH 1: Cholesterol va cholestanol ¢ ciing gia trj Rf (0,36) trong TLC, trong khi gia trj Rf a&i v&i betulin 12 0,30 (xem
Hinh A1), -

CHU THICH 2: Trong trwdng hop diu'da hydro héa, cb thé chiva cholestanol, thi nén st dyng betulin {pic 17 trong Bang 1).
5.9 Thubdc thir dang phun swong, metanol.

510 Thubdc thir silyl héa, dwoc chudn bj bdng cach cho 50 pi 1-metyl imidazol vao 1 ml N-metyl-N
(trimethylsilyl)-hepta-fluorobutyramid (MSHFBA).

CHU THICH: Céc dung dich str dyng mdt IAn c6 ban sén trén thi trrdng. C6 thé sir dung thubc thir silyl hoa khac, vi dy: ¢o
thé sir dung bis trimethylsilyl trifluoroacetamid v&i 1 % trimethylchlorosilan c6 ban sdn, va cb thé sk dung khi ding

cholestanol 1am chét chudn néi. Tuy nhién, adi véi betulin c&n dua ra cénh béo cu thé @& dam bdo ca nhém hydroxyl clia
betulin da diroc silyl hoa. Néu khong, betulin ¢ thé cho hai pic trén séc ky 6.

6 Thiét bj, dung cu

St dung céc thiét bj va dung cu thang thidng ciia phong thir nghiém va céc thiét bj, dung cu sau:
6.1 Binh ciu day tron, dung tich 25 ml va 50 ml, c6 ¢b mai.

6.2 B sinh han, co khop nbi thly tinh mai gén khit véi binh cau (6.1).

6.3 Cot thuy tinh, co khéa polytetrafluoroetylen (PTFE), mang loc thiy tinh thiéu két va binh thu
nhan 100 ml, dai 25 cm, dwdng kinh trong 1,5 cm. ' '

6.4 B& cd quay, ndi v&i bom chan khdng va ndi cach thily dwee duy tri & nhiét 6o 40 °C.

6.5 B tridn khai, bing thiy tinh, c6 nép &y thdy tinh mai, phit hop @& sir dung véi thm cé kich

thwde 20 cm x 20 cm.
6.6 Microxyranh, c6 thé phan phéi 100 pl.

6.7 Tu siy, duy tri nhiét dd & 105°C £ 3°C.
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6.8 Binh hat dm, chiva chét hit 2m hiéu qua, d& bao quan tam sic ky TLC.

6.9 Lo phan irng, dung tich 0,3 mi dén (1,0 dén 1,5) ml, c6 nép van va 16p 16t bing mang PTFE, dé
chudn bi cac din xuét sterol.

6.10 Thiét bi sic ky khi, cot mao quan, ¢ bd bom mau chia dong diing detector ion héa ngen Itra va
b ghi phi hop.

6.11 Co6t mao quan, duoc 1am bang silica néng chdy hodc thiy tinh, dai 256 m @é&n 60 m, dwéng kinh
trong 0,2 mm dén 0,25 mm, pha tinh SE-54 (hodc pha khéng phéan cye twong dwong ¢d gidi han nhiét 4o
trong khodng 280 °C dén 300 °C); 49 day mang khoang 0,1 um.

CHU THICH: Véi 49 day mang 0,1 pm s& cho 49 phan gidi pic tét hon.
6.12 Microxyranh dung cho séc ky khi, d& bom céc leong 1 pl.

6.13 Can phan tich, c6 thé can chinh xac dén 0,001 g va co thé doc dén 0,000 1 g.

7 Maiu thir
7.1 Ly méu
" Viéc 4y méu khéng qui dinh trong tiéu chudn nay. Nén &y mau theo TCVN 2625 (ISO 5555) .

MAu g dén phong thir nghiém phai ding 1a mau dai dién va khdng bi hw hong hodc thay déi trong

sudt qua trinh van chuyén va bao quan.
7.2 Chuén bj miu thw

Chuén bj méu thir theo TCVN 6128 (ISO 661).
8 Cach tién hanh
8.1 Chudn bj cét nhém &xit

Cho 10 g nhém oxit (5.4) trong 20 ml etanol (5.3) va rét huyé&n phl d&c nay vao cét thiy tinh (6.3).
D& nhom 6xit 13ng va cho dung méi chay qua cdt cho dén khi mirc dung mdi ngang dinh cua Iép
nhém oxit.

8.2 Phan miu thir
Can khoang 250 mg mAu thir, chinh xac dén 1 mg, cho vao binh 25 ml (6.1), tién hanh tiép 8.3.

D4i voi ddu m& cé ham lwgng sterol thip (vi dy: it hon 2 000 mg trén kilogam) hodc véi Iy do khac

8
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thi tién hanh qui trinh st dung lwong mau thik 16n glp ba IAn. Diéu chinh thudc thir va thiét bj cho
phir hgp.

8.3 Tach chét khong xa phéng héa

Cho chinh xac 1,00 m! dung dich chudn ndi (5.2) vao phan mau th (8.2). Thém 5 ml dung dich kali
hydroxit trong etanol (5.1) va vai hat tro séi. Nbi bd sinh han (6.2) voi binh va gilr cho s6i nhe
15 min. Ng4t ngudn nhiét. Pha long ngay Iweng chira trong binh trong khi van néng véi 5 ml etanol
(5.3) va xoay ho3c lc binh dé ddng hoa.

Dung pipet ldy 5 ml dung dich nady cho 1&n ¢dt nhém oxit (8.1) d& chudn bj. Thu Iy dich rira gidi vao
binh cAu day trdn 50 ml (6.1) va cho cdt tw chdy dén khi mirc dung méi dat mirc dinh cla Iép nhdm
oxit. DAu tién, riva giai chat khong xa phong hba bang 5 ml etanol (5.3) va sau d6 béng 30 ml dietyl
ete (5.5), voi the d6 dong khodng 2 ml/min. Loai bé dung mdi khdi binh bing céch cho vao bd cb
quay {(6.4).

CANH BAO - Cot nhom éxit 1a cdn thiét déi véi qui trinh ndy. Khéng dwee thay bang cdt silica
hoidc céc cdt khac hodic chiét bing dung méi.

8.4 Séc ky |&p mong

Hoa tan chét khdng xa phéng héa thu dugc trong 8.3 véi mét lvong nhd distyl ete (5.5) (khoadng 0,5
ml). Dung microxyranh (6.6) d& chuy&n dung dich nay vao ban sic ky thanh mét duéng thing, &
khodng cach 2 cm, tinh tir canh dwéi clia tAm TLC (5.6). D& mdt khodng it nhét 3 cm, cach médi
canh tdm séc ky. Chédm mét diém 5 pl cda dung dich chudn TLC (5.8) céch canh 1,5 cm. B8 khodng
100 ml dung méi trién khai (5.7) gy bé trién khai (6.5). Dat tm sic ky vao bé va trién khai cho dén
_khi dung méi dat dén canh trén. L4y tam sic ky ra khoi bé va aé dung. méi bay hei trong td hot.

CHU THICH: Chuyén dinh lrgng mAu (8.3) vao tdm TLC [a khang cAn thiét trong breére nay. C6 thé si dung thidt bj ty
ddng aé chuyén miu vaa ban séc ky. Khdng cin 1am bao hda budng chira,

8.5 Tach cac sterol

Phun metanol (5.9) I&n tAm séc ky cho dén khi xuét hién cac quang sterol (va betulin} mau tring trén
n&n hoi mé (tdi hon). Cholestanol 1a mét phin cla quing A5-sterol (xem Hinh A.1). Panh déu céc
quang cao hon céc didm chudn 2 mm va th&p hon céc quang quan sat dwge 4 mm (xem Hinh A1),
Dung thia cao hét phan 16p nay va thu 14y lrong silica vao mét cbe nhé cé md.

CHU THICH 1: Trong bwdc ndy, cAn tranh hao hyt tieng phén betulin khi m& rdng bién & canh dwéi clia quing quan sét
dwgc (4 mm so v&i 2 mm & canh trén). DAu hat hwéng durong o6 thé cho thiy ba dai (A5-sterol, A7-sterol va betulin).

CHU THICH 2: Néu dung betulin 1am chét chuin ngi thi xuét hign quding sterol thdp hon mét chat (xem Hinh A.1).
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Thém 0,5 ml etanol véo silica gel thu dugc. Chiét silica gel vao céc c6 mé ba 1&n, mBi _Ién 5 ml dietyl
ete (5.5) va lgc vao binh (6.1). C6 lwgng chiét ete da gép lai dén khoang 1 ml trong bd co quay (6.4)
va chuyén dung dich can lai vao lg phan &ng (6.9). Théi hét dung méi trong lg phan (ng béng déng

hoi nito.

8.6 Chuln bj ete trimethylsilyl sterol

Cho 100 pl thubc thir silyl héa (5.10) vao lg phan (ng (6.9) cé chira cac sterol da tach. Day nép va
gia nhiét lo 15 min trong ti da cai a3t nhiét 46 & (105 + 3) °C. Bé lp phan (ng ngudi dén nhiét 4o
phong va bom dung dich tryc tiép 1&n thiét bj sic ky khi (6.10).

8.7 Séc ky khi

T8 wu héa chuong trinh nhiét @6 va téc G dong khi mang sao cho thu dugc sic dd gibng véi
Hinh A.2 dén Hinh A.7. Kidm tra viéc tach céc phan sterol'da silyl héa-thu dugc tie cac loai dau da
biét trudc, nhw trong Hinh A.2 §én Hinh A.7.

CHU THICH 1:.Céc théng sé sau day a3 dugc thlr nghiém va durge cho [ phi hgp (xem séc ab trong Phy lyc A): cft GC:
SE-54, dai 50 m, dudng kinh trong 0,25 mm, 4 day mang 0,10 pm; khi mang Hz, téc do dong khi mang 36 cm/s, chia dong
1:20, nhiét d6 detector/bd bom 320 °C, chwrong trinh nhiét 36 tang tir 245 °C dén 265 °C véi tée d6 5 °Cfmin, ding déng &
265 °C trong 40 min; thé tich bom 1 pl. C6 thé sir dyng cdt mao quan b chét lvong twong duong.

CHU THICH 2: Dung dich chuén chia cholesterol, campesterol, stigmasterol va sitosterol ¢6 thd dwgc sit dyng dé kiém
tra th&i gian lwu. Chay phép thir tring @& thlr khd nng nhiém (vi du: cholesterol) ti¥ dung mai, thanh binh, bd lgc, tay

MV

9 Biéu thj két qua
9.1 Nhan biét sterol

D& nhan biét sy c6 mat céc sterol trong mAu thir, xac dinh cac thai gian luu teong ¢ng (RRT) bang
cach chia thdi gian ivu (RT) clia sterol ¢in tim cho RT cla cholesterol va/hodc betulin. Bang 1 cho
RRT clia cac sterol khac nhau trong (ng véi cholesterol (RRT,) va betulin (RRTg), véi pha tinh SE-54.
CHU THICH: RRT trong Bang 1 (x&c dinh duwoe trong cac didu kign & cha thich 1 clia 8.7) g4 d& cap, chi gitp nhén bidt cac
sterol riéng 18 va 48 minh hoa trinh ty rira gidi (xem Hinh A.1). Thwc t&, RRT tim thdy c6 thé léch d6i chitt so v&i RRT néu

trong Bang 1 do RRT phy thudc vao cAc didu kign thirc nghiém (loai odt va chidu dai cdt GLC, chrong trinh nhiét 46 va chit
lwgrng pha tinh).

9.2 Thanh phén cia cac sterol

Tinh phan khéi lvgng wi, clia cAc sterol riéng ré i, bdng g/100 g (phin triim), theo Cang thirc sau:

10
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Trong d6:

A; la dién tich pic clia sterol J;
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£A 13 tdng dién tich pic cla tit ca cac sterol (pic 1,3 dén 16 hodc 1 dén 16, néu s dung betulin).

Bang 1- Nhan biét pic clia céc sterol riéng ré va betulin bing sic ky khi theo RRT

(pha tinh SE-54)
sé Tén théng thwéng
oic cia storol Tén cla cic sterol theo hé théng RRT. | RRTs
1 | Cholesterol- Cholest-5-en-3§-ol 1,00 0,44.
2 | Cholestanol 5a-cholestan-3p-ol 1,02 0,45
3 | Brassicasterol [24S]-24-methyl cholesta-5,22-dien-33-ol 1,09 0,48
4 | 24-Methylen cholesterol. | 24-methylen cholesta-5,24-dien-383-ol 1,21 0,53
5 | Campesterol [24R]-24-methyl choles-5-en-33-ol 1,23 0,54
6 | Campestanol [24R]-24-methyl cholestan-33-ol 1,25 0,55
7 | Stigmasterol- [24S]-24-ethyl p_holesta-s,22-dien-3[3-o| 1,31 0,57
8 | A7-Campesterol [24R]-24-methyl choles-7-en-3B-ol 1,38 0,59
9 | A5,23-Stigmastadienol | [24R,S]-24-ethyl cholesta-5,23-dien-3§-ol 1,40 0,60
10 | Clerosterol [24S]-24-ethyl cholesta-5,25-dien-3B-ol 1,42 0,62
11 | Sitosterol [24R]-24-ethyl choles-5-en-3-0l - 1,47 0,64
12 | Sitostanol [24R]-24-ethyl cholestan-3p-ol 1,50 0,65
13 | A5- Avenasterol [24Z]-24(28)-ethyliden cholest-5-en-3B-ol 1,62 0,66
14 | A5,24-Stigmastadienol | [24R,S]-24-ethyl cholesta-5,24-dien-38-ol 1,59 0,69
15 | A7-Stigmastenal [24R,S]-24-ethyl choles-7-en-3§-ol 1,65 0,72
16 | A7-Avenasterol [24Z]-24(28)-ethyliden cholest-7-en-38-ol 1,70 0,74
X | (Erythrodiot) 2,03 0,88
Y | (Uvaol) 2,17 0,95
17 | Betulin Lup-20[29]-ene-3p,28-diol 2,30 1,00
RRT,: th&i gian leu tuaﬁg aéi tinh theo cholesterol = 1,00
RRTe: thdi gian luu trang ddi tinh theo betulin = 1,00
CHU THICH: Sitoserol cé thé rira gidi ddng théi cling véi a-spinasterol va A7,22,25-stigmastatrienol. [24R] -24-Ethyl
cholesta-7, 25(27)-dien-3B-ol 66 mt trong sterol clia diu hwrdng dwrong va diu hat bi va cé thé riva gidi ddng thei cling
voi pic’14 (45, 24-stigmastadienol).

11
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9.3 Xac djnh ham legng sterol tdng sé
Trong tiéu chuén nay, gia dinh ring c4c hé sé dép (rng cla tit ca céc sterol va betulin 12 b&ng nhau.

CHU THICH: Trong mét vai phép thir, cac sterol da silyl héa v betulin a3 silyl héa véi céc lwgng béng nhau cho cing 4§
nhay deteclor, sir dung detector FID trong c4c didu kién nay.

Tinh ham Iwgng sterol tdng sé, w, bing miligam trén kilogam chét béo, theo Céng thirc (2):

> (A)xmis x 1000
w:
Asxm

%

Trong do:

ms 12 khéi lwgng chét chudn ndi (cholestanol) (trong trwéng hgp ndy Ia 1 mg), tinh bang

miligam (mg);

(A} la t8ng dién tich pic clia tht cd c4c sterol (pic 1,3 @én 16 hodic 1 dén16, néu stv dyng betulin);
Ais la dién tich pic cla chéat chudn ndi;

m  1a khéi lwgng mau thd, (troné tredng hop'nay 1a 0,25 @), tinh bing gam (g).

Dé tinh ham lugng sterol tdng sb thi tat ca céc pic clia sterol bét ddu véi cholesterol va két thuc voi
AT7-avenasterol (pic 16), nhung khéng cé erythrodiol va uvaol (pic X va pic Y).

10 P chum
10.1 Phép thir lién phong thir nghiém

Chi tiét clia phép thir lién phong thir nghiém vé& dd chum clia phwrrong phap duec néu trong Phuy lyc B.
Céc gia tri thu dugc tle phép th lién phong thlr nghiém nay cé thé khdng ap dung dugc cho céac dai
ndng @6 phan tich va chat nén khac véi ddi ndng dd va chét nén @3 néu.

10.2 Gi&i han tEp lai, r

Giéi han 13p lai (r) 1a gia tri ma do I&ch tuyst dbi gitra hai két qua thir thu duoc trong céc didu kién 13p
lai s& nhé hon hodc bing gia trj d6 dugc dy kién véi x4c suét 95 %.

Didu kién 13p lai 1a cac didu kién trong d6 cac két qua ther doc Iap, thu duoc khi siv dyng ciing phirong
phép, trén vét liéu thir gibng hét nhau, trong cling mét phong thir nghiém, do mét ngudi thire hién, st
dyng ciing thiét bj, thiee hién trong mét khodng thoi gian ngén.

12
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10.3 Gidi han tai lap, R

Giéi han tai 1ap (R) 12 gia tri ma @b léch tuyét déi gitra hai két qua thir thu dwoc trong cac didu kién tai
lap s& nhé hon ho3ic bing gid tri d6 dwoc du kién véi xac suat 95 %.

Didu kién tai 1ap la cac diéu kién trong d6 céac két qua thir ddc lap, thu Gwec khi st dung cling phwrong
phap, trén vat lidu thi giéng hét nhau, trong cac phang thlr nghiém khac nhau, do nhitng ngudi khac
nhau the hién, st dung céc thiét bi khac nhau, thwe hién trong mét khodng théi gian ngén‘

11 Béo céo thir nghiém

Bao cao thir nghiém phai bao gém cac théng tin sau:

a) moithong tin can thiét & nhan biét ddy a0 vé mau thi;

b) phwong phap lay méu da st dung, néu biét;

¢) phwong phap thir da st dyung, vién dan tiéu chuan nay;

d) moi thao tac khéng qui dinh trong tiéu chudn nay, hodc dwoc xem 14 tly chon, cing véi moi tinh
huéng bét thirong c6 thé anh huéng dén két qua thir;

e) két qua thu dwec hodic néu kidm tra d6 I3p lai thi néu két qué cudi ciing thu dugc.

13.



TCVN 11513-1:2016
Phu luc A
(Tham khao)

Hinh vé

. B2 - Sopo sy, e
o BT a1 mt o A = s

ABREABI AL e 1w N AT AR R AR ¢

CHU DAN

1 triterpen

2 metyl sterol

3 cholestanol va A5-sterol
4 A7-sterol

§ betulin

6 didm bt diu

CHU THICH: Quang xu&t hién mau triing trén nén me. Khdng lya chen quing gach bong; ghi lai mép rdng & day (4 mm so
v&i 2 mm & dinh). Gia tri Rf cla cdc dai; betulin 0,30; A7-sterol 0,33; AS-sterol 0,35; metyl sterol 0,45; triterpen 0,53.

Hinh A.1 — Tach cac sterol bang TLC ra khoi chit khéng xa phong héa
{cac bwéc 8.3 va 8.4)
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10000 2
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H

CHU THICH: Nhan biét s pic theo Bang 1. Cac didu kign nhw trong Ch thich 1 clia 8.7.

Hinh A.2 - Phan tich séc ky khi-long (GLC) cac sterol tir dau ngé (Mau A)
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-CHU THICH: Nh4n biét sé pic theo Bang 1. Céc didu kign nhz trong 8.7, Chu thich 1.

Hinh A.3 - GLC céc sterol tir diu hat hwéng dwwong tinh luyén (Miu B)
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AT MAAT MMM MR

% Pt

CHU THICH:; Nhan biét sé pic theo Bang 1. Cac @idu kign nhe trong 8.7, Chu thich 1.

Hinh A.4 — GLC céac sterol tir diu hat rum tinh luy&n (Mau C)
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CHU THICH: Nhan biét sb pic theo Bang 1. C4c @idu kién nhu trong 8.7, Cha thich 1.

Hinh A.5 - GLC céc sterol tir diu hat cai diu tinh tuyén (Mau D)
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17600 - 1

15000

10000

CHU THICH: Nhan biét 56 pic theo Bang 1. Céc diéu kign nhr trong 8.7, Chu thich 1.

Hinh A.6 — GLC cac sterol tir diu co (Mau E)
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[ FOIA, (STCRINEGTERSSLID)
- Shghm , 5 ”l

22500

16000
12500

10000+

R

¢ s fo 18 2 z % s Pl
CHU THICH: Nhan biét sb pic theo Bang 1. C4c @idu kign nhu trong 8.7, Chi thich 1.

Hinh A.7 — GLC céc sterol tir butter fat (Mau F)

20
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Phuluc B
(Tham khao)

Phép thir lién phong thir nghiém

P& chum clia phuong phap do Birc tb chire thye hién, trong hai phép thir lién phéng thir nghiém quéc
té nam 1996/1997 va ndm 2011/2012. Viéc danh gia théng k& da dugc tién hanh theo TCVN 6910-1
(180 5725-1) @ va TCVN 6910-2 (ISO 5725-2)

Nhéan biét mau:
A DAungd tinh luyén ' B DAu hat hwéng dwong tinh luyén
C Dau hat rum tinh luyén D Déu hat céi-dau tinh luyén-

E Déu co tinh luyén tdy tréng (RDB) da khirmili  F Butter fat

Bang B.1 — Két qua théng ké adi v&i ham lwgng sterol tdng sé (tinh bang mg/kg)

Phép nghién ciru cdng tac dirge

2011/2012 1996/1997
td chivre nam

Miu A B c D E F B D

$6 lrgng phong thir nghiém tham gia 14 14 14 14 13 14 14 14

S6 iwgng phong thir nghiém cdn lai sau
khi trir ngoai 1&

11 12 13 1" .12 12 14 13

$b lvgng két qud thir trong tat ca cac

. . 22 24 26 22 24 24 28 26
phong thir nghiém

Gi4 tr] trung binh (m), mg/kg 8384,9|3355,5|2447,8|7365,2| 607,0 |2551,8| 3785 | 7585

D¢ lech chudn 12p lai (s,) 1214 | 493 | 852 | 1546 | 32,1 | 1175 | 1656 | 1746
Hé 6 bién thign 1p lai, CV,, % 14 1,5 35 2,1 53 48 4.4 23

Gi&i han Kip lal {9 339,8 | 138,1 | 238,7 | 432,9 | 89,8 | 328,9 | 463,7 | 489,0

D6 léch chudn t4i 12p (sr) 1797,8| 317,7 | 3134 | 418,5 | 84,0 | 4346 | 5424 | 7627
Hé sb bién thién t4i lap, CVr, % 214 | 95 | 128 | 57 138 | 170 | 143 | 104

Gi&i han téi lap (R) 5034,0| 8896 | 877,4 |1171,7| 2353 |1216,9/1518,7|2135,5
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Bang B.2 - Két qua théng ké ddi v&i ham lwgng sterol riéng ré: Cholesterol (tinh bang %) '

Phép nghién clru cong tac dwegc

6 o s 2011/2012 199671997
Miu A B c D E F B D
Sé lwgng phong thir nghiém tham gia 14 |- 14 14 14 13 14 14 14
Seligg phi:ﬂ:yi;g;?: ERIIRSEE 12 13 13 11 11 13 12 14
S6 twgng két qua ltu'r tro.ng tht ca c4c - - - 22 2 ” %5 %
phdng thie nghiém
Gia tr] trung binh {(m), % 0,22 0,28 0,57 0,36 3,34 | 97,69 | 0,40 0,40
D3 l&ch chudn 13p lai (s;) 0,04 0,10 0,06 0,03 0,33 0,25 0,05 0,08
Hé sé bién thién I3p lai, CV,, % 16,0 | 347 | 109 83 9,8 03 15 | 183
Giéi han lap lai (9 0,10 | 0,27 0,17 0,08. | 0,92 0,71 0,43 | 0,22
D5 1&ch chun tai 14p (sg) 005 | 047 | 039 | o110 | 157 | 107 | 021 | 015
He s bién thi&n tai 1ap, CVr, % 23,3 60,6 68,1 28,2 471 1,1 52,4 341
Gidi han tai 18p (R) 014 | 047 | 1,09 | 028 | 441 | 29 | 058 | 0.4

Bang B.3 - Két qua théng ké déi véi ham lwong sterol riéng ré: Brassicasterol

(tinh bdng %)
FRAGH 1 G0N Gong HAe Quegre 2011/2012 1996/1997
td chirc ndm
Miu A B- c D B D
S6é lugng phang thir nghiém tham gia 14 14 14 14
$6 lwgng phéng thir nghiém con lai sau .
e khigtn‘.r ngjaiTe ) 1 14 3 3
S6 legng két qua thir trong tét ca cac

phdng thir nghiém < o & &
Gia trj trung binh (m), % 0,04 10,04 0,09 10,80
Pa lech chudn 13p lai (s;) 0,04 0,15 0,068 0,14
Heé s4 bién thién 13p lai, CV;, % 88,2 15 0,190 0,38
Giti han l3p lai () 0,11 - 0,43 20,289 [ 1,26
B9 léch chudn téi 13p (sr) 0,05 0,36 0,089 0,26

He <& bién thién tai 18p, CVr, % 1186 3.5 104,9 24
Gi&i han tai 1ap (R) 0,14 1,00 0,25 0,72
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Bang B.4 — Két qua théng ké dbi v&i ham lwgng sterol riéng ré:
tdng clia 24-methylen cholesterol va campesterol (tinh bing %)

TCVN 11513-1:2016

Phép nghién c*u cdng tac dwge

& chie nim 20_11»‘2012 1996/1997
Miu A B c D E B D
S lrgng phong thir nghigm tham gia 14 14 14 14 13 14 14
S6 luegng phéngﬁt:\;g:;?: cdn lai sau khi " " B “ » " .5
86 lwong két qufh t;f; :;::i] tht ca céc phong - - " - ” - 5%
Gi4 trj trung binh (m), % 20,67 | 9,22 | 12,28 | 3539 | 22,68 | 9,0 | 37,50
b lach chudn I3p lai (s) 011 | 016 | 017 | 025 | 034 2,3 0,19
He sb bién thign 13p lai, CV,, % 0,5 18 14 0,7 1,5 0,6 0,5
Gi&i han I3p lai (1) 032 | 046 | 048 | 0,70 | 095 | 058 | 054
©0 lach chuln t4i 14p (sg) 044 | 058 | 046 | 057 | 066 | 026 | 035
He sé bién thién tai lap, CVk, % 2.1 6,3 3.7 1,6 29 | 29 0,9
Gi&l han tai l4p (R) 1,23 | 162 | 1,28 | 160 | 18 | 072 | 0,97

Bang B.5 - Két qua théng ké ddi véi ham hegng sterol riéng ré: Campesterol

{tinh bing %)

Phép nghién clru cdng tac dwge

3 chére ndin - 2011/2012 199611997
Miu A B c D E B D
Sé lwgng phong thiz nghiém tham gia 14 14 14 14 13
54 lvong phbngt:;Lrn;g:ilT: con lai sau khi i s P o P
Sé lwgng két qui.l t;t; ;r:I:?n tht cd cac phong o6 20 o 28 20
Gia trj trung binh (m), % 2067 | 899 | 11,95 | 3486 | 22,33
D¢ lech chudn 12p lai (s) 011 | 018 | 008 | 025 0,19
He sd bién thién 13p lai, CV,, % 05 2,0 07 0,7 0,9
Gi&i han I3p lai (0 0,32 | 051 | 0223 | 0,71 0,53
D6 lech chudn 14i 12p (s) 044 | 059 | 084 | 074 | 069
Hé sé bién thien t4i lap, CVk, % 2,1 6,6 54 2,1 31
Gi&i han tai lap (R) 1,23 | 165 | 1,80 | 2,07 | 1,92
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Bang B.6 — Két qua théng ké déi v&i ham Iwgng sterol riéng ré: Campestanol

(tinh bing %)

Phép nghién ciru cdng tic
dwoc 8 chire nam 2011/2012 1996/1997
Miu A B c D E B D
$6 Iwgng phong thir nghiém tham gia 14 14 14 14 13 14 14
$é lwgng phong tm‘: :32:?: con lai sau khi tri P 5 | o B 5 - o
86 lwgng két qua thir tro.ng tht ca céc phang 2 20 - 04 16 % 5
th nghiém
Gla tr] trung binh {m}), % 1,36 0,13 0,41 0,14 0,00 01 0,2
P lech chudn 13p lai {s;) 0,03 0,03 0,04 0,03 0,00 0,03 0,06
He sb bién thién I3p lai, CV;, % 2,2 243 10,7 20,4 0,00 35,1 32,8
Gi&t han i3p lai (1) - 0,08 0,08 0,12 0,08 0,00 0,09 0,16
D6 léch chun tai 12p (sg) 0,17 0,15 0,20 0,11 0,00 0,13 0,18
Hé sé bién thién tai lap, CVa, % 124 |11176| 47,7 | 793 | 000 | 1475 | 1060
Gl&i han tai l3p (R) 047 | 043 | 055 | 031 | 000 | 037 | 050
Bang B.7 - Két qua théng ké d6i véi ham lwgng sterol rigng ré: Stigmasterol
{tinh bing %)
Phé::::i;n;it::: e 2011/2012 1996/1997
Mau A B G D E B . D
$6 lvgng phong thir nghiém tham gia 14 14 14 14 13 14 14
86 Iwgng phong thiz nghigm con Iai sau khi trir ” ” 2 | 1 - " 5
ngoai 18 '
86 lwong két qua tfu‘: tréng 1At ca cac phong ” ” o % - 5 -
thix nghiém
Gla tr] trung binh (m), % 7,05 7,84 5,28 0,30 11,28 8,10 0,30
D6 lech chuén I2p lai (s)) 007 | 010 | 042 | 004 | D030 | 011 | 005
Hé sb bién thien 13p lai, CV;, % 09 1.3 24 13,1 2,7 1.4 15,5
Gi&i han ip Igi (0 018 | 028 | 035 | 011 | 085 | 031 | 0,45
¢ tech chuln tai 14p (sg) 0,18 061 | 036 0,08 0,95 0,25 0,10
Hé sé bién thién tai lap, CVg, % 25 7.7 6,9 25,3 84 3,0 30,9
Gi&i han tai 14p (R) 049 | 1,70 | 1,02 | 0,21 266 | 069 | 0,29
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Bang B.8 — Két qua théng ké déi véi ham lwgng sterol riéng ré: A7-campesterol
(tinh bang %)

Phép nghién clru cdng tac it P
duwge td chire ndm '

Méu : A B c D E B D

$6 lugng phéng thi nghiém tham gia 14 14 14 14 1 13 14 14
Sé lvgng phong thir thiem ¢én lai sau khi " - - " 2 4 - : %

trir ngoai &

S lwgng két quz:tht;i :r::il t4t ca cac phong - 58 58 2 5 5 .
Gié trj trung binh (m), % 0,38 2,28 3,77 0,71 0,43 1,60 0,30
D0 léch chudn I3p lai (s,) 0,06 0,20 0,20 0,08 | 0,04 0,15 0,05
Heé sé bién thién 13p lai, CV,, % 15,5 89 52 11,00 291 9,4 17,4
~ Gii han I3p lai (1) 017 | 057 | 055 | 0,2 011 | 043 | 0,15
Do léch chudn tai 14p (sg) 020 | 035 | 050 ( 029 018 | 0981 | 0,15

Hé sb bién thién t4i 14p, CVa, % 511 | 153 | 133 | 405 | 1383 | 562 | 50,1
Gi&i han tél ldp (R) 055 | 098 | 1,40 | 0,81 651 | 256 | 043

Bang B.9 — Két qu théng ké aéi v&i ham lwgng sterol ridng ré: A5,23- stigmastadienol

(tinh bing %)
Phé: :::ch::::z: . 201112012 | 199611997
Miu A B c D E B D
Sé lwgng phéng thir nghiém tham gia 14 14 14 14 13 14 14
54 eong phemg!:cr:::I :3::?: con lai sau khi 5 5 i » o ” ”
S lvgng két qua lt’u’r trong tat ¢4 cac phéng 28 24 o6 08 04 28 28
thir nghiém
Gi4 tri trung binh (m), % 035 | 0,24 | 0,76 | 0,25 | 0,17 1,2 0,5
D lech chudn lp lai (s) 003 | 004 | 007 [ 004 | 004 | 014 | 006
Hé s bién thién I3p lai, CV,, % 9.4 14,6 86 16,7 207 | 116 | 119
GI&i han I3p lai () 009 | 010 | 0,18 | 012 | 010 | 039 | 0,16
D6 1&ch chuln téi lap (sg) 016 | 0,18 | 0,29 | 0,11 023 | 094 | 015
H& s6 bién thién t4i 14p, CVk, % 449 | 738 | 375 | 443 ' 1326 | 785 | 31,7
Gidi han tai 1ap (R) 044 | 050 | 080 | 0,31 063 | 262 | 042
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Béng B.10 - Két qua théng ké déi véi ham lweng sterol riéng ré: Clerosterol

(tinh béng %)
Phé::i‘i“;:::: the 2011/2012 1996/1997
Miu A B | ¢ D E | B )
Sé lvgng phéng thi nghigém tham gia 14 14 14 14 13 14 .| 14
$6 lugng phong thir nghiém cdn lai sau khi 73 i i i ” 10 ”
trlr ngoai 1&
S6 lugng két qua thir trong tat cd ca¢ phang 28 »8 ” = 5 % o
thir nghiém
Gié tri trung binh (m), % "076 | 092 | 1,10 | 056 | 048 | 007 | 02
D6 léch chudin 13p lai (s,) 008 | 008 | 017 | 006 | 0058 | 0,022 | 003
Hé sé bién thien I3p lai, CV,, % 99 | 85 | 150 | 99 | 95 | 344 | 165
Gi&l han 13p lai (- 021 | 022 | 046 | 0,16 | 0,13 | 0,063 | 0,08
D6 18ch chuln tai 14p (sg) 014 | 015 | 034 | 140 | 042 | 0,101 | 020
 Hé sb bién thién ti 1ap, CVa, % 184 | 165 | 311 | 251 | 881 | 1560 | 1148
Gii han tal l3p (R) 039 | 042 | 096 | 040 | 1,48 | 0,284 | 0,56

Bang B.11 — Két qua théng ké dbi véi ham lwgng sterol ridng ré: g-sitosterol

{tinh bing %) .
S °::::f: ::;f:g" cgng tée 201112012 1996/1997
Miu A B c D E B D
86 legng phong thir nghiém tham gia 14 14 14 14 13 14 14
$é lvgng phong thir nghigm ¢on lai sau khi 12 B i - i o 3 v
trir ngoai I¢
S6 lwvong két qua ttu’.r trolng tat c3 c4c phong 04 2 - 2 20 o 2
thr nghiém
Gia trj trung binh (m), % 284 | 052 | 302 | 025 | 040 | 57,0 | 44,3
D léch chudn I3p l2i (s,) 007 | 011 | 013 | 004 | 000 | 041 | 022
He& s& bién thign 1&p lai, CV,, % 24 | 204 | 45 | 163 | 00 0,7 0.5
Giél han 13p lai () 019 | 030 | 0,38 | 011 | 000 | 1,15 | 063
D9 tech chudn ti 14p (ss) 042 | 026 | 0,53 | 0,19 | 045 142 | 073
Hé s6 bién thién tai 1ap, CVk, % 147 | 496 | 175 | 762 | 1118 | 25 1,7
Gi&i han tai 13p (R) 117 | 072 | 1,48 | 053 | 1,25 | 399 | 205
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3ang B.12 - Két qua théng ké déi véi ham lwgng sterol rigng ré: A5-avenasterol

TCVN 11513-1:2016

{tinh bang %)
Méu A B c D E B D
S&Twgng phong thir nghiém tham gia 14 14 14 14 13 14 14
S6 lugng phong t{u‘r ngh-iem con lai sau khi 1 i . 5 % - 1
{rir ngoai l&
56 lugng két qua ttu‘r lro.ng t4t ¢ c4c phong 5 o ~ . . N o8
thir nghiém
Gi4 trj trung binh (m), % 4,46 212 1,66 1,65 1,23 4,7 4,9
Do lech chudn 12p lai (s,) 0,13 0,07 0,15 0,15 0,19 0,13 0,1
Hé sb bién thién 13p lai, CV;, % 3,0 35 8,2 93 152 | .270 | 220
Gil han I3p tai (D 0,37 | 0,21 | 043 | 043 052 | 036 | 0,30
Do tach chudn tai 14p (sp) 0,31 0,77 1,09 0,22 0,28 0,68 0,33
Hé sé bién thién tai 13p, CVk, % 70 | 364 | 657 | 135 226 | 1443 | 675
Gi&i han téi 13p (R) 088 | 216 | 305 | 063 | 078 | 1,9 [ 093

Bang B.13 — Két qua thdng ké déi v&i ham lwgng sterol riéng ré: AS,24-stigmastadieno!

(tinh bang %)
Phéz:::i;";‘ic;':: tac 2011/2012 199611997
Méu A 8 c D E B D
S6 lugng phang thir nghiém tham gia 14 14 14 14 13 14 14
Sé lwgng phéng t::,: ;j::?: con lai sau khi B 1 a5 " B o 5
S6 lwgng két qua:lhttl:i:‘ :,::?n t4t ca cac phong 24 - 2 2 ” 25 2
Gid tr] trung binh (m), % 080 | 192 | 357 | 165 | 090 | 140 | 050
Do 1&ch chudn 13p lai (s,) 007 | 015 | 022 | 015 | 0,09 | 006 | 0,08
He sb bién thién I3p lai, CV;, % 88 138 | 62 9,3 10,4 41 15,9
Gl&i han 13p fal (1 020 | 043 | 062 | 043 | 0,26 | 018 | 023
D4 léch chudn tai 14p (sg) 011 | 030 | 100 | 022 | 055 | €25 | 016
Hé s bién thién tai 1ap, CVs, % 135 | 271 | 306 | 135 | 610 | 177 | 312
Gi&i han tai I3p (R) 0,30 | 085 [ 3,06 | 063 1,53 | 0,69 | D46
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Biang B.14 - Két qua théng ké déi v&i ham Iegng sterol riéng ré; A7-stigmastenol
{tinh bing %)

Phép nghién cibu cdng tac -
2011/2012 1996/1997
dwge td chire nim
Méu A B c D E B D
Sé lugng phong thir néhiem tham gia 14 14 14 14 13 14 14
sé1 hong thir nghiém cén lai sau khi
e pono oo coni® SeLED [ | g F s | a2z F o 1| 12
trlr ngoai |&
Sh i 3 thir trong t& h
wongkétqui thir trong tétcdcaephong | o | o0 | e | o0 | 22 | 22 | 24
thlr nghiém
Gia tr] trung binh (m), % 060 | 13,23 | 1671 | 0,16 | 0,48 | 10,9 0,1
Do léch chuén t3p lai (s,) 0,04 0,33 0,48 0,04 0,08 0,12 0,09
He s bién thién I3p lai, CV;, % 74 | 25 | 29 | 258 | 439 | 1,1 | 791
Gi&i han 13p lai (1) 012 | 091 | 1,36 | 041 | 0,22 | 033 | 025
D& léch chudn tai [4p (sgr) 040 | 147 | 148 | 008 | 027 | 021 | 011
Hé s& bién thidn tai 13p, CVr, % 665 | 11,1 8.9 533 | 1509 | 20 96,3
Gi&i han téi 1ap (R) 111 | 4,12 | 4,95 | 0,24 | 0,77 | 0,60 | 0,30

Bang B.15 - Két qua théng ké dbi v&i ham lwgng sterol riéng ré: AT-avenasterol

(tinh bing %)
Phé::;:'i;";:c:i': e 2011/2012 1ss§r1997
Miu A B c D E B D
86 lrgng phéng thir nghiém tham gia 14 14 14 14 13 14 14
$6 lugng phong t{u‘r ngh.iem cdn lai sau khi - 3 - 10 12 i
trir ngoai (&
$6 legng két qu:;t: ::I:i‘ tat ca cac phéng o8 b - o8 - ” -
Gi4 tr] trung binh (m), % 056 | 382 | 145 | 007 | 0,01 4,9 0,1
D léch chudn [3p lai (s,) 007 | 024 [ 010 | 003 | 000 | 0,14 | 0,04
Hé sé bién thién 13p lai, CV;, % 12,7 6.2 7.0 434 0,0 2,8 319
Gi&i han 13p lal () 0,20 | 066 | 028 | 009 | 000 | 038 | 011
Do léch chudn t4i 18p (sr) 025 | 066 | 056 | 0,05 003 | 035 | 0,10
Hé s6 bién thién tai lap, CVk, % 454 | 172 | 385 | 77,7 | 3162 | 7.1 78,6
GIdl han tai 1ap (R) 071 | 184 | 156 | 0,45 | 009 | 093 | 0,27
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(2]

[3]

TCVN 11513-1:2016

Thwr myc tai liéu tham khao

TCVN 2625:2007 (ISO 5555:2001) Ddu m& dong vét va thyc vat — LAy méu

TCVN 6910-1:2001 (ISO 5725-1:1994) £9 chinh xéc (3¢ ding vé do chum) cda piwong phép do
va két qué do — Phén 1: Nguyén téc va dinh nghfa chung.

TCVN 6810-2:2001 (ISO 5725-2:1994) B chinh xéac (86 ding va db chum) ca phirong phédp do
va két qua do — Phén 2: Phuong phép co ban xéc dinh 05 I3p lai va d6 tai Iap cla phuong phép

do tidu chudn.
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