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L&i néi dau

TCVN 10480:2014 hoan toan twong dwong véi ISO 18609:2000;
TCVN 10480:2014 do Ban kj thuat tiéu chudn qubc gia
TCVN/TCIF2 Dau mé& déng vét va thuc vét bién soan, Téng cuc

Tiéu chudn Po lvong Chét lwong thdm dinh, B6 Khoa hoc va

Céng nghé céng bé.
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Dau m& dong vat va thwe vat - Xac dinh chat khong xa phong hoa
- Phwrong phap chiét bang hexan

Animal and vegetable fats and oils -

Determination of unsapoinfiable matter - Method using hexan extraction

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay quy djnh phwong phap chiét hexan ba 4n @& xac dinh ham lwong chét khdng xa phéng

hoa co trong dadu m& ddng vat va thyc vat,

Phuong phap nay ap dung cho tat c cac loai ddu m& nhung khéng ap dung cho cac loai sap.

CANH BAO - So v&i phwong phap néu trong TCVN 6123 (ISO 3596) thi cac phwong phéap hién
nay déu cho céc két qua thép.

2 Tailiéu vién dan

Cac tai liéu vién din sau rat cn thiét cho viéc ap dung tiéu chudn nay. Déi vai cac tai ligu vién dan ghi
n3m cong bé thi 4p dung phién ban dwoc néu. Déi voi cac tai liéu vién dén khdng ghi ndm céng bé thi
ap dung phién ban mai nhét, bao gém ca cac siva ddi, bd sung (néu co).

TCVN 6128 (IS0 661), Dau m& dong vt va thuc vét — Chuén bi mau thi.

3 Thuét ngir va dinh nghia
Trong tiéu chuén nay s dung thuat nglr va dinh nghfa sau day:

31

Chét khdng xa phong héa (unsaponifiable matter)

Tt ca cac chat co mat trong san pham duwoc chiét bing hexan, sau khi xa phong hoa bang kali hydroxit
khéng bay hoi theo cac diéu kién thao tac quy dinh.
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CHU THICH: Chét khéng xa phong héa bao gém céc lipid co ngudn gdc tir nhién nhu céc sterol, cac hydrocacbon va ancol bic
cae hon, ancol aliphatic, ancol terpenic, eling nhw tAt ca céc chét hiru co ngogi lai dugc chiét béng dung mdi va khong bi bay hoi
& 103 °C (vi du dhu khoang) ¢o thé c6 mat.

4 Nguyén tic

Xa phong hoa diu hodic m& bang cach dun séi hdi luu véi dung dich kali hydroxit trong etanol. Chiét chét
khéng xa phong héa tir dung dich xa phong bing hexan hodc néu khéng cé thi chiét bang dau nhe. Lam
bay hoi dung méi va can phan ciin sau khi sdy.

5 Thubc thir

Chi str dung cac thuéc thir loai tinh khiét phan tich va nudc cét hodc nwdc da khir khoang hodc nwéc cd
dd tinh khiét twong duwong.

51 n-Hexan hoic ndu khdng c6 thi st» dung dau nhe, nhiét @ chung cét tir 40 °C dén 60 °C, tri sé
brom nhd hon 1. Ca hai dung mdi phai khong chira cén.

5.2 Ethanol, dung dich 10 % (thé tich).
5.3 Phenolphtalein, dung dich 10 g/l trong etanol 95 % (thé tich).
5.4 Dung dich kali hydroxit, trong etanol, ¢c(KOH) = 1 mol/l.

Hoa tan 60 g kali hydroxit trong 50 ml nwéc va thém etanol 95 % (thd tich) dén 1 000 mi. Dung dich phai
khéng mau hodc ¢é mau vang nhat.

6 Thiétbi, dung cu

S(r dung cac thiét bi, dung cu théng thuéng clia thir nghiém va cy thé nhu sau:
6.1 Binh cau day tron, dung tich 250 ml, ¢6 ¢d mai.

6.2 B6 sinh han, c6 khép ndi mai ndi khit véi binh cdu (6.1).

6.3 Phéu chiét, dung tich 250 ml, cé khéa va nap bang polytetrafloetylen.

6.4 Nbi cach thiy dun séi.

6.5 Tu say, cb thé duy tri nhiét dd & 103 °C + 2 °C, hoac thiét bj sdy dwi chin khéng, vi du: bd ¢
quay hodc thiét bi terong t.



TCVN 10480:2014
7 Lay mau
Viéc lay mau khdng quy dinh trong tiéu chudn nay. Nén 14y m3u theo TCVN 2625 (ISO 5555) [2)].

Mau gli dén phong thir nghiém phai dung la mau dai dién va khéng bj hu hdng hoac thay ddi trong
subt qua trinh van chuyén ho3c bdo quan.

8 Chuén bj miu ther

Chuén bj mau thir theo TCVN 6128 (ISO 661).

9 Cach tién hanh

9.1 Phin miu thiv

Can khodng 5 g mau thir (Diéu 8), chinh xac dén 0,01 g, cho vao binh cAu 250 ml (6.1).
9.2 Xa phong hoa

Thém 50 ml dung dich kali hydroxit (5.4) va vai hat chéng séi trao. N&i bd sinh han (6.2) vao binh ciu
va dun séi nhe lwgng chira trong binh trong 1 h. Ngirng dun ndng. Thém 50 ml nwée qua phia trén
binh sinh han va lic.

9.3 Chiét chit khéng xa phéng hoéa

Sau khi [am ngudi, chuyén dung dich sang ph&u chiét 250 ml (6.3). Trang rira binh va cac hat chéng
s6i trao vai 1an bang hexan (5.1), ding tdng cdng 50 ml va rét nudc trang rira sang phéu chiét. Day
ndp va lac manh trong 1 min, thinh thodng can bing 4p suit bing cach dao chiéu ph&u chiét va cin
than mé& khoéa voi.

Dé yén cho dén khi hai pha tach ra hoan toan. Sau dé thu ldy i¢p phia dwéi cang nhidu cang tét vao
phéu chiét the hai.

Néu tao huyén phu thi phai loai bé huyén phi bing cach thém mét lwong nhé etanol hodic dung dich
kali hydroxid hodc dung dich natri clorua dam dac.

Chiét dung dich xa phong trong etanol it nhat hai 1&n, m&i 14n bdng 50 ml hexan theo cing mét cach.
Thu ba dich chiét hexan vao mét phéu chiét

9.4 Rtra dich chiét hexan

Rira hdn hop dich chiét ba 14n mdi 1an bang 25 ml dung dich etanol (5.2), 1&c manh va loai bé pha
nwée sau méi lan ripa. M3i 13n loai bd dung dich rira dé lai 2 mi sau d6 xoay phéu chiét quanh tryc cia
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né. Doi vai phit dé I&p nwéc etanol thu lai. Loai bd hét 16p nwéc etanol ndy, déng khoa voi khi dung
dich hexan vira cham t&i khéa.

Tiép tuc rlra bang dung dich etanol cho dén khi nwéc riva khdng con tao mau hdng khi thém mét giot
dung dich phenolphtalein (5.3).

9.5 Lam bay hoi dung mdi

Chuyén dinh luong dung dich hexan, m&i 1an mét it néu can, tir phéu chiét sang binh cau 250 mi (6.1)
da sy trudc & 103 °C trong ti sy (6.5), sau d6 lam ngudi va can chinh xac dén 0,1 mg. Lam bay hoi
dung méi trong ndi cach thiy dun séi (6.4).

9.6 Siy cin va xac djnh

9.6.1 Séy phan cin 15 min trong ti sy (6.5) cai @&t & 103 °C, @4t binh & vi tri gén nhw ndm ngang.
Lam ngudi trong binh hut 4m va can chinh xac dén 0,1 mg.

Céach khac, néi binh ciu vai thiét bi cd quay chan khéng (6.5) va lam khé trén ndi cach thiy dun séi
dudi chan khéng téi da clia bom trong khodng 15 min. Lam ngudi dén nhiét 44 phong dudi chan khéng
t&i da clia bom, lau binh ¢An than va can chinh xac dén 0,1 mg.

Lap lai qua trinh séy lién tiép trong c4c khodng thai gian 15 min dén khi hao hut khdi lvong gitka hai lan
can lién tiép nhd hon 1.5 mg. Néu khéi Ivgng thu duoc vAn thay ddi sau ba 1An sdy thi chat khéng xa
phong hoa co thé bi nhim ban va phai tién hanh xac dinh lai .

9.6.2 Néu cin hiéu chinh @i véi cac axit béo ty do, sau khi can phén can thi hoa tan can trong 4 mi
hexan (5.1) va thém 20 mi etanol da dwoc trung hda dén khi c6 mau héng nhat khi thém
phenolphtalein (5.3) lam chat chi thi. Chudn @6 bang dung dich thé tich chuén kali hydroxit trong
etanol, c(KOH) = 0,1 mol/l, cho dén khi mau cui cung nhw nhau. Tinh khéi lwong axit béo tv do theo
axit oleic va hiéu chinh khéi fwong can twong (rng (xem Diéu 10).

9.7 Sé lan xac dinh
Tién hanh hai phép xac dinh trén cung mét mau thi.
9.8 Phép thi tring

Tién hanh phép thir trdng, st dung cung mat quy trinh va cung lweng thudc thi nhung khéng c6 phan
mau ther. Néu khédi Ivong phan can vot qua 1,5 mg thi kiém tra lai ky thuat thao tac va thude thir.
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10 Biéu thi két qua
Ham lugng chat khong xa phong héa, tinh bing phan tram khéi Irong clia mau, theo cong thiec:

100(m, - m, -my) %
n

o
Trong doé

m, la khéilwong cta phan mau thly, tinh bng gam (g);

my 1a khéi lwgng cin, tinh bang gam (g);

m, 1a khdi lwong can thu dwoe cda mau trdng, tinh b&ng gam (g);

m; |a khéi long axit béo tw do, néu cé va bang 0,28 V x¢, tinh béng gam (g)
Trong do

V  la thé tich clia dung dich thé tich chudn kali hydroxit trong etanol dung dé chuén dd (9.6.2), tinh
bang mililit (mi);

c |4 ndng dd chinh xac cla dung dich thé tich chudn kali hydroxit trong etanol, tinh bdng mol trén
lit (mol).

Ly két qua 1a trung cdng clia hai phép xac dinh.

11 B6 chum
11.1 Phép thir lién phong thir nghiém

Chi tiét phép thir lien phong thir nghiém vé dd chum clia phuwong phap dwgce néu trong Phuy luc A. Cac
gia tri thu dwoc trong céc phép thir lién phong thir nghiém nay cé thé khéng ap dung cho cac dai néng
36 va chit nén mau khac véi cac gia trj da néu.

12 Bao cao thir nghiém

Bao cao the nghiém phai ghi ré:

- moi thdng tin c&n thiét d& nhan biét ddy au vé miu thir;
- phuong phap 1y m3u da slr dyung, néu biét;

- phwong phap thir da si¥ dung, vién dan tiéu chuan nay:
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- tAt ca cac chi tiét thao tac khdng quy dinh trong tiéu chudn cung véi moi tinh huéng bat thudng khéc
¢6 thé anh hwdng dén két qua;

- céc két qua thir nghiém thu duwgc, hodc néu kiém tra d6 I3p lai thi néu két qua cubi cing thu duwoc.

10
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Phu luc A
(Tham khao)

Cac két qua cla phép thw lién phong thir nghiém

A.1 Thanh phan tham gia

Co muéi bdn phong thir nghiém dén tlr sau quéc gia khac nhau (Phap, Birc, Hungary, Malaysia, Ha
Lan, Vuong Quéc Anh) da tham gia vao mét nghiém clru cdng tac do Trung tam ky thuat cong nghé
Vién cay tréng t& chive.

A.2 Mau

Chuén bj ba mau:

- Mau A: ddu hwong dwong thd;
- Mau B; dau co tho;

- Méau C: mé& ddng vat tho.

A.3 Kétqua

Bang A.1, A.2 va A.3 cho cac két qua thu duoc tir cAc phong thir nghiém déi voi ba miu A, B va C.
Bang A.4 cho cac két qua théng ké theo tirng miu.

Hai phong thir nghiém da bj loai trlr mau A da vao phép thr Cochran (Phéng ther nghiém 6) va
phép thir Dixon (Phang thir nghiém 9), mét phéng thir nghiém da bj loai trir mau C dya vao phép thir
Dixon (Phong thir nghiém 11) va khéng ¢6 phéng thir nghiém nao bj loai trir mau B.

Cac gia tri trung binh dbi v&i ham Iwgng chét khéng xa phong hda trong ba mau thir trong khodng ti
0.15 % dén 0,58 % (tinh theo khéi lgng).

Gii han 1ap lai khoang 0,06 % (tinh theo khéi Iwong) va cdc gia tri hé sé bién thién I3p lai trong
khodng tir 3,6 % dén 10,5 %.

GiGi han tai 1ap khoang 0,18 % (tinh theo khéi Iwgng) va cac gia tri hé sé bién thién tai 1ap trong
khoang tir 9 % dén 36 %.

11
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Bang A.1 - Mdu A: Dau hwéng dwong tho

. . Kétquasd 1 Két qua sb 2
Phoang thir nghiém
% (khdi lvgong) % (khdi lwgng)
1 0,56 0,58
2 0,541 0,545
3 0,61 0,52
4 062 0,58
5 0.57 0,63
6 0,78 0,61
7 0,54 0,51
8 0,64 0,62
9 0,89 0,89
10 0,54 0,57
11 0,62 0,64
12 0,6 0,63
13 0,68 0,68
14 0,56 0,52

CHU THICH 1. Phéng thir nghiém 6 bj loai trir dyra vao phép thr Cochran (5 %).
CHU THICH 2:  Phang thir nghiém 9 bi loai trir dira vao phép thir Dixon (5 %).

Bang A.2 - Mau B: Diu co thé

. Két qua sé1 Két qua sb 2
Phong thir nghiém ) ]
% (khéi leng) % (khéi lgng)
1 0,35 0,33
2 0,262 5 02485
3 0,37 0,32
4 0,30 0,30
5 0,35 042
6 0,44 0,45
7 0,35 0,3
8 0,35 0,35
9 0,18 0,18
10 0,25 0,32
11 0,51 0,48
12 0,24 0,26
13 0,34 0,32
14 0.38 0,34
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Bang A.3 — Miu C: M& déng vat thé

Két quasbd 1 Két qua sé 2
Phong thir nghiém i _
% (khdi lwong) % (khéi leeng)
1 0,16 0,18
2 01337 0,106
3 0,18 017
4 0,15 0,14
5 0,22 0,23
6 0,09 0.12
7 0,09 0,11
8 0.2 0,21
9 0,04 0,03
10 0,13 0,18
11 0,40 0,41
12 0,13 0,14
13 0,23 0,22
14 0,16 0,19
CHU THICH: Phéng thir nghigém 11 bj loai trir dira vao phép thd Dixon (5 %).

Bang A.4 — Phan tich théng ké cac két qua nghién clru cong tac

‘Miu A Miu B Mau C

Dau hwong p . M& ddng vat

dwong tho BAucothd thé
$6 lvong phong thir nghiém 14 14 14
So lu’_qu phéng thir nghiém gilr lai sau khi trer 12 14 13
ngoailé
Gia tri trung binh, % (khéi lwong) 0,58 0,33 0.15
D9 léch chudn I3p lai, s, % 0,02 0,03 0,02
Hé sé bién thién 13p lai, (%) 3,64 7,81 10,49
D6 léch chudn tai lap, sk, % 0,05 0.08 0,05
Hé sé bién thién tai [ap (%) 8,99 24,63 36,32
Gio¢i han l3p lai, r, % 0,06 0,07 0,04
Gidi han tai lap, R, % 0,15 0,23 0,16

13
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(1]

(2]
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Thw muc tai liéu tham khao

TCVN 6123 (ISO 3596), Ddu mé& ddng vét va thuc vat — Xac dinh chét khéng xa phong héa -
Phuong phép dung chét chiét dietyete.

TCVN 2625 (ISO 5555), Ddu mé& ddng vat va thuc vat — LAy mau.
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