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L&i néi dau

TCVN 10710:2015 hoan toan twong dwong v&i ISO 12837:2010;
TCVN 10710:2015 do Ban ky thuat tiéu chuin quéc gia
TCVN/TC/F2 Dau mé déng véat va thuc vat bién soan,

Téng cuc Tiéu chuén Do lvdng Chét lwong thdm dinh, Bd Khoa

hoc va Céng nghé cong bb.
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TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN 10710:2015

Dau 6liu va dau ba 6liu — Xac dinh ham Iwong sap
bang sac ki khi mao quan

Olive oils and olive-pomace oils — Determination of wax content

by capillary gas chromatography

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuan nay quy dinh phwong phap xac dinh ham lwong sap cla dau 6liu va dau ba 6liu, tinh bang
miligam trén kildgam. Cac loai sap riéng ré duoc tach theo sb lwong nguyén tir carbon. Phwong phap
nay dwoc khuyén cao dé phan biét gitra diu dliu thu dwoc bang cach ép hodc li tam va dau 6liu thu

dwoc tir ba dau 6liu (dau ba 6liu) ™.
2 Tailiéu vién din
Céc tai liéu vién dan sau rat can thiét cho viéc ap dung tiéu chuan nay. Déi véi cac tai liéu vién dan ghi

nam cdng bd thi ap dung phién ban dwoc néu. Di véi cac tai liéu vien dan khdng ghi nam céng bé thi

ap dung phién ban méi nhéat, bao gém ca céac stra dbi, bd sung (néu co).
TCVN 6128 (ISO 661), Ddu m& dong vét va thuc vat — Chuén bji méu thor
3 Thuat ngir va dinh nghia

Trong tiéu chuén nay st dung thuat ngi va dinh nghia sau day:

31
Ham lwong sap (wax content)

Phan khdi lwong cla cac chat trong mau duoc xac dinh bang phwong phap qui dinh trong tiéu chuén
nay.

CHU THICH Ham Iwgng sap dugc tinh bing miligam trén kildgam.
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4 Nguyén tac

Sau khi b sung chat chuan néi thich hop, dau dwoc tach phan doan bang may sac ki trén cot silica gel
da hydrat héa. Phan doan dwoc rira gidi trong cac diéu kién thir nghiém (dau c6 dé phan cwe thap hon

dd phan cuwc cla céc triglycerid) dwoc thu hdi va phan tich bang séc ki khi mao quan.

5 Thubc thir

CANH BAO - Can chu y moi qui dinh vé xt ly cac chat gay nguy hai. Cac té chirc va ca nhan

phai tuan thua cac bién phap vé an toan ky thuat.

Trong sudt qua trinh phan tich, chi str dung céac thudc thtr dat chét lwong tinh khiét phan tich, nwéc céat

hoac nuwéc da khir khoang hoac nwéc cé do tinh khiét twong dwong trir khi c6 cac qui dinh khac.

5.1 Silica gel, c& hat tr 60 pm dén 200 um, dwgc chuan bi nhw sau: dat gel vao 16 budng & 500 °C it
nhéat 4 h; d& ngudi, roi thém 2 % nuwdc twong ng véi khdi lvong silica gel dwoc st dung; lac déu dé

ddng hdéa hé nhao. Bao quan hé nhao & noi tdi it nhat 12 h trwéc khi siv dung.

5.2 n-Hexan, loai dung cho s&c ky.

5.3 Dietyl ete, loai dung cho sac ky.

5.4 n-Heptan, loai dung cho sac ky.

5.5 Chat chuan néi, dung dich lauryl arachidat trong hexan, ndng d6 khéi lwong 0,1 g/100 ml.
CHU THICH C6 thé str dung palmityl palmitat hodc myristyl stearat.

5.6 Sudan | (1-phenylazo-2-naphthol).

5.7 Khi mang: khi hydro hoac heli, loai dung cho sac ki khi.

5.8 Cac loai khi phu tro: khi hydro, khéng bi &m va khéng chira cac chat hiru co, khéng khi nhan

tao, loai dung cho séc ki khi.

6 Thiét bi, dung cu
St dung céc thiét bi, dung cu ctia phong th» nghiém théng thuwéong va cu thé sau day:
6.1 Binh nén, dung tich 25 ml.

6.2 Cot thay tinh dung cho sac ki 16ng, dwdng kinh 15,0 mm, dai tir 30 cm dén 40 cm, cé nap day.
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6.3 May sac ki khi, thich hop dé sir dung v&i c6t mao quan, dwoc trang bi cac phu kién nhw trong
6.3.1 dén 6.3.5.

6.3.1 BO bom Ién cét lanh.

6.3.2 Lo cot kiém soat dwoc nhiét do va dat dwoc chwong trinh nhiét do.
6.3.3 Detector ion héa ngon Itra.

6.3.4 Hé théng tich phan dung may tinh.

6.3.5 Coét mao quan, silica ndng chay, dai ttv 8 m dén 12 m, dwéng kinh trong tir 0,25 mm dén 0,32 mm,

c6 pha Idng SE-52 hodc SE-54" hodc twong dwong, co dd day mang tir 0,10 pm dén 0,30 um.
6.4 Microxyranh dung dé bom lén cot, dung tich 10 l, cé kim tiém.

6.5 May lac dién.

6.6 BO cb quay.

6.7 Lo buéng.

6.8 Can phan tich, c6 thé can chinh xac dén 0,1 mg.
7 Lay mau

Viéc 1y mau khéng qui dinh trong tiéu chuan nay. Nén lay may theo TCVN 2625 (ISO 5555) 1" .

MAu gl dén phong thir nghiém phai la mau dai dién. Mau khéng bi hw hdng hoac thay dbi trong subt

qua trinh van chuyén ho&c bao quan.

8 Chuan bj mau thir

Chuén bi mau thir theo TCVN 6128 (I1SO 661).

9 Cach tién hanh
9.1 Chuén bj c6t sac ki

Phan tan 15 g silicagel (5.1) trong n-hexan (5.2) va dwa lén cot sic ki (6.2). Dé lang. Dung may lac dién

(6.5) dé hd tro trong khi l&ng hoan toan dé cho dai sic ki ddng nhat hon. Chiét bang 30 ml n-hexan dé

" SE-52 va SE-54 |a vi du vé san ph&m phu hop ban sin. Théng tin nay duwa ra dé tao thuan tién cho ngudi st dung tiéu
chudn va khéng &n dinh phai str dung san phdm nay.
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loai bd hét tap chat. Can khoang 500 mg méau, chinh xac dén 0,1 mg cho vao binh nén 25 ml (6.1) rdi
thém mot lwong chat chuan noi thich hop (5.5) tuy thudc vao ham lwong séap gid dinh. Thém 0,1 mg
lauryl arachidat vao dung dich chuan néi (5.5) dbi véi dau 6liu, va tv 0,25 mg dén 0,50 mg ddi véi dau

ba Oliu.
Chuyén phan méu thir sang cot sac ki bang cach dung hai phan n-hexan, méi phan 2 mil.

Thao dung méi cho dén khi con dén 1 mm cao hon dinh cha chat hap phu. Chiét tiép bang 70 ml
n-hexan dé loai bd hét cac n-alkan cé mat tw nhién. Sau dé bat dau rira gidi sac ki bang cach thu lay
180 ml hén hop 99 ml/100 ml n-hexan (5.2) va 1 ml/100 ml dietyl ete (5.3) ml & téc dd khoang 15 giot

trong 10 s. Thyec hién sac ki cot & nhiét do phong.
Chuén bi hdn hop n-hexan-dietyl ete méi trong ngay st dung.

Kiém tra su rira gidi hoan toan chét sap bang cach thém 100 ul dung dich thubc nhuém Sudan | (5.6) &
néng d6 1 g/100 ml vao dung dich mau thtr. Thuéc nhudém dwoc gilr lai trén cot séc ki gitra sap va cac
triglycerid. Vi vay, khi thubc nhuém cham day cot thi ngirng rira giai vi tit ca cac sap da dwoc rira

giai hét.

Lam bay hoi phan doan thu dwoc bang bd cbé quay (6.6) cho dén khi gan nhw loai hét dung méi. Loai
bé 2 ml dung méi cudi cung dwéi dong nito' yéu rbi thém ti 2 ml dén 4 ml n-heptan.

9.2 Phan tich sac ki khi

9.2.1 Qui trinh so bo

Néu cot dwoc dung 1an dau, thi nén 6n dinh cot. Cho dong khi nhe di qua cot, réi bat may séc ki khi.
Pun néng tr tlr trong khoang 4 h cho dén khi nhiét do dat 350 °C.

Duy tri nhiét do nay it nhat 2 h rdi diéu chinh thiét bi dén cac diéu kién van hanh (dong khi, ngon Ira,
nhiét d6 cot, detector, v.v...). Ghi lai tin hiéu & d6 nhay cao hon dd nhay yéu cau déi véi phép phan
tich it nhat hai lan. Dwong nén phai tuyén tinh, khdng co bét ki pic nao va dwdng nén khong bi troi.
Néu dwong nén troi am 1a do viéc két ndi cot khdng dung, con néu dwong nén tréi duwong 1a viéc 6n

dinh cbt chwa du.
9.2.2 Cac diéu kién van hanh
Khuyén céo céc diéu kién van hanh sau day:
— Nhiét dé cét:
— dang nhiét & 80 °C trong 1 min,

— tang tbc d6 & 20 °C/min dén 240 °C,
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— tang tbc dd & 5 °C/min dén 325 °C; dang nhiét 5 min & 325 °C,
— tang tbc dd & 20 °C/min dén 340 °C; déng nhiét 10 min & 340 °C
— nhiét d6 detector: 350 °C;
— thé tich bom: 1 pl dung dich n-heptan;
— khi mang: khi heli ho&c hydro & téc d6 tuyén tinh téi wu dbi véi khi dworc chon (xem Phu luc C).

Vi nhiét d& cot cudi cung 340 °C la cao, nén co thé cho phép trdi dwong, nhwng khong duoc qua 10 %

gia tri toan thang do.

Céc diéu kién nay phai dwoc cai bién dé phu hop véi cac dac tinh clia cot va may séc ki khi dé tach
dwoc tat ca sap va dé tach dwoc pic (xem Hinh A.1). Théi gian lwu cla chat chuén néi phai la (18 £ 3)

min va pic dai dién nhét ctia sap phai trén 60 % toan thang do.
9.3 Tién hanh phan tich

Dung microxyranh dung tich 10 p (6.4) 1ay 1 pl dung dich; kéo nguoc pittdng cho dén khi kim tiém réng.
Cho kim tiém vao trong hé thdng bom va bom nhanh sau 1 s dén 2 s. Sau khoang 5 s, thao nhe kim tiém.

Ghi lai séc ki d6 cho dén khi sap dwoc rira gidi hét. DPudng nén luén phai dap ng cac diéu kién qui dinh.
9.4 Nhan biét pic

Nhan biét cac pic tlr thdi gian lwu bang cach so sanh ching véi cac hén hop sap da biét thoi gian luu,

dwoc phan tich trong cung diéu kién.
Hinh A.1 thé hién séc ki dd phan doan sap cla dau 6liu nguyén chét.

10 Phan tich dinh lwong va biéu thj két qua

X&c dinh dién tich clia cac pic twong (rng v&i chat chudn ndi va cac este béo tir Cyo dén Cye va tinh ham

lwong sép, w,, bdng miligam trén kildgam dau, theo céng thirc sau:

W, = (ZMJM 000

—~ Asm
Trong d6
A la dién tich pic cla tirng pic este tir Cyo dén hét Cye ;
As ladién tich pic cia pic chuan noi;

mis  lakhdi lwgng chét chudn ndi dwoc thém vao, tinh bang miligam (mg);

m la khéi lwong phan mau thir, tinh bang gam (g).
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Béo cdo tbng ham lwong clia cac sap khac nhau tir C4 dén Cyue , bang miligam trén kildgam dén méot chi

sb thap phan.

Céc thanh phan dé dinh lwong lién quan dén cac pic cé sé lwong carbon sb chn trong sb cac este tiy
Ca40 dén Cus (xem sé&c ki d6 phan doan sap cla dau dliu trong Hinh A.1). Néu pic este Cys bi phan tach,

thi nén phan tich phan doan sap cla dau ba 6liu, trong dé pic Cugla pic chiém wu thé.

11 D6 chum
11.1 Phép thir lién phong thir nghiém

Céc chi tiét ctia phép thir lién phong thtr nghiém vé dd chum dwoc néu trong Phu luc B. Céc gia tri thu
dwoc tr phép thir lién phong thé nghiém nay coé thé khéng ap dung cho cac dai néng do va cac nén

mau khac v&i cac dai nébng d6 va cac nén mau da néu.
11.2 D6 l3p lai

Chénh léch tuyét dbi gitra hai két qua thir nghiém doc lap, riéng ré, thu dwoc khi sir dung cung mét
phuwong phap thiy, tién hanh trén cing moét vat liéu thiy, thuc hién trong cing mét phong thi» nghiém, do
mot ngwdi phan tich, sir dung cung thiét bi, trong mét khoang thoi gian ngan, khéng dwoc qua 5 % céac

trwong hop vwot qua gia tri, r, néu trong Bang B.1.
11.3 Do tai lap

Chénh léch tuyét dbi gitra hai két qua ther nghiém riéng ré thu dwoc khi sir dung cung mét phuong
phap thr, tién hanh trén cung mét vat liéu thir, thwe hién trong cac phong thir nghiém khac nhau, do
cac ngudi khac nhau thuc hién, siv dung céc thiét bi khac nhau, khéng dwoc qua 5 % cac trudng hop

vwot qua gia tri, R, néu trong Bang B.1.

12 Bao cao thr nghiém

Béo c&o thir nghiém phai it nhat bao gdbm cac thdng tin sau day:

a) moi théng tin can thiét vé nhan biét day di vé mau thi;

b) phwong phap lay mau da s dung, néu biét;

c) phwong phap thir da st dung, vién dan tiéu chuan nay;

d) két qua thtr nghiém thu dworc;

e) néu dap rng yéu cau vé do I&p lai thi néu két qua cudi cung thu dworc.

f) moi chi tiét thao tac khdng quy dinh trong tiéu chuan nay, hodc dwoc coi 1a tuy chon, cung véi moi

tinh huéng béat thwong cé thé anh huwdng dén két qua.

10
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Phu luc A
(Tham khao)

Sac ki d6
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CHU DAN
1 lauryl arachidate 5 cac este Cyp
2,2 cac este Cyo t thoi gian
3,3 cac este Cq2 y sb do c& pic twong trng, don vi tiy chon
4, 4 cac este Cyq

CHU THICH Sau khi rira gidi cac este® sterol, s&c ki dd khong dwoc co bat ky pic dang k& nao (cac triglycerid).

a céc este diterpenic.

b céc este sterol va cac ancaol triterpenic.

Hinh A.1 — Sac ki d6 phan doan sap cta dau 6liu

11
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Phu luc B

(Tham khao)

Cac két qua cua phép thir lién phong thir nghiém

Dir liéu vé& d6 chum trong Bang B.1 duoc lay tr cac két qué cha phép thir nghiém cong tac qubc té.

Phép thr lién phong thtr nghiém do Ban thw ky clia hdi ddng dau québc t& (I0C) tb chirc vao nam 1999.

Céc bén tham gia gém 19 phong thir nghiém dwoc IOC cong nhan tir 8 qubc gia. Phép thr duoc thuc

hién trén ndm mau.

Céc két qua thir nghiém da duoc phan tich théng ké theo TCVN 6910-1 (ISO 5725-1)? va TCVN 6910-2

(ISO 5725-2)" cho cac dir liéu vé& do6 chum néu trong Bang B.1. C4c ngoai 1& da dwoc kiém tra bang cac

phép thir Cochran va Grubbs.

Bang B.1 — Cac két qua théng ké

Théng s6 A B c D E
Dau 6liu | Dau 6liu Dau 6liu Dau oliu Dau 6liu tinh
nguyén nguyén nguyén nguyén chat luyén/dau ba
chat dac chat/dau chat/dau /dau dau oliu tinh
biét hwéng dau nanh nanh tinh luyén/dau dau
dwong tinh | tinh luyén luyén/dau nanh tinh luyén
luyén /dau ba hwéng Idau 6liu nguyén
Oliu tinh dwong tinh chat dung de
luyén luyén dot (lampante)
Sb lwong cac phong thir nghiém 19 19 19 19 19
tham gia, np
Sb lwong cac phong th&r nghiém 14 14 15 16 14
dwoc gilra lai sau khi trir ngoai 1€, n,
Sb lwong két qua trong tAt ca cac 38 38 38 38 38
phong thr nghiém, n
Ham luong sap trung binh W 120,32 123,14 222,41 174,10 345,93
mg/kg
Do léch chuan I&p lai, s, mg/kg 3,39 4,48 3,75 4,72 5,32
Hé s6 bién thién 13p lai, Cy, ,, % 2,8 3,6 1,7 2,7 1,5
Gi¢i han lap lai, r, mg/kg 9,51 12,56 10,51 12,22 14,91
D6 léch chuan tai lap, sg, mg/kg 13,86 17,46 21,04 9,16 15,85
Hé sb bién thién tai lap, Cy g, % 11,5 14,2 9,5 5,3 4,6
Gidi han tai lap, R, mg/kg 38,83 48,89 58,93 25,65 44,39

12
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Phu luc C
(Tham khao)

Xac dinh van toc tuyén tinh cta khi

Bom tir 1 pl dén 3 ul metan hodc propan vao may séc ki khi & cac diéu kién van hanh chuén va ghi lai

thoi gian rira gidi, t, dbi v&i metan hoac propan.

Van tbc tuyén tinh, tinh bang xentimet trén gidy, dwoc tinh bang céng thic :

L
v=—
t
Trong dé
L la chiéu dai cot, tinh bang xentimet (cm) ;
t la thori gian do, tinh bang giay (s).

13
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Thw muc tai liéu tham khao

[1] TCVN 2625 (ISO 5555), Ddu m& dong vét va thuc vat — Lay méu

[2] TCVN 6910-1:2001 (ISO 5725-1:1994), D6 chinh xac (d6 ding va dé chum) cua phwong phap do
va két qué do - Phén 1: Nguyén téc va dinh nghia chung

[8] TCVN 6910-2:2001 (ISO 5725-2:1994), D6 chinh xac (dd dung va dé chum) cua phuwong phap do
va két qué do - Phéan 2: Phuong phap co ban xac dinh dé Idp lai va dé tai I4p cua phuong phép do

tiéu chuan

[4] COI/T.20/Doc. 18:2007, Method of analysis: Determination of wax content by capillary column gas

chromatography.
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