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L&i noi dau
TCVN 9675-3:2013 hoan toan twong dwong véi ISO 12966-3:2009;

TCVN 9675-3:2013 do Ban ky thuat tiéu chudn quéc gia TCVN/TC/F2
Déu mé& dong vat va thuc vat bién soan, Téng cuc Tiéu chuin Do ludng
Chét lwgng thdm dinh, Bd Khoa hoc va Cang nghé céng bé;

B TCVN 9675 (ISO 12966), D4u m& dong vat va thyc vat — Sic ki khi
céc metyl este cda axit béo gdm cac phan sau day:

— TCVN 9675-2:2013 (ISO 12966-2:2011), Phan 2: Chuén bj mety!
este cua axit béo;

— TCVN 9675-3:2013 (ISO 12966-3:2009), Phan 3: Chuén bj mety!
este béng trimetylsulfoni hydroxit (TMSH).
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Dau m& dong vat va thwe vat —
Sac ki khi cac metyl este cta axit béo -
Phan 3: Chuan bi metyl este bang trimetylsulfoni hydroxit (TMSH)

Animal and vegetable fats and oils — Gas chromatography of fatty acid methyl esters —
Part 3: Preparation of methyl esters using trimethyisulfonium hydroxide (TMSH)

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuén nay quy dinh phwong phap chuyén héa metyl nhanh bang xGc tac kiém déi véi ddu va mé
dé chuén bj metyl este axit béo, st dung trimetylsulfoni hydroxit (TMSH). Phwong phép nay chi dung
cho viéc chuén bj metyl este clia ddu va m& dé phan tich séc ki khi 1dng (GLC). Phuong phap nay co
thé 4p dung cho tat ca cac loai ddu m& ké& ca chét béo sira va cac hdn hop chira chat béo siva. Qua
trinh ddng phan héa cac axit béo chwa bao hoa it xuét hién va cac axit béo da ddng phan héa chi cé
mat & gidi han cla phép xac dinh. Vi qua trinh déng phan hoa xay ra, do dé khéng nén st dung quy
trinh nay cho axit linoleic lién hgp (CLA). Vi CLA khéng phén tich dwgc chinh xac, nén phwong phap
nay khéng ap dung dé xac dinh tat ca thanh phan axit béo clia cac mau chéat béo sira.

Chi khoang 70 % dén 80 % axit béo ty do dwgc este hoa. Trong trwéng hop clia cac axit béo
cyclopropyl va cyclopropenyl lién hgp, c6 thé tao ra cac phan ¢ng phy nhung chang khéng can tré
phép xac dinh cac axit béo.

CHU THICH Tiéu chudn nay dwoc xay dyng dua trén Phuong phap chudn clia Bire C-VI 11 e (98) (xem Tai liéu tham khao (8]).

2 Tai liéu vién dan

Céc tai liéu vién dan sau rét can thiét cho viéc ap dung tiéu chuan nay. Déi véi cac tai liéu vién dan ghi
nam céng bb thi 4p dung phién ban dwoc néu. Déi v&i cAc tai ligu vién ddn khdng ghi nam céng bd thi ap
dung phién ban m&i nhét, bao gdm ca cac stra dbi, bd sung (néu co).

TCVN 6128 (ISO 661), Ddu mé dong vét va thuc vat — Chuén bj méu thi.
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3 Nguyén tic

M&u duoc hoa tan trong fert-butyl metyl ete (TBME) va tron véi dung dich trimetylsulfoni hydroxit trong
metanol. Céac glycerid dugc chuyén héa este véi xUc tac kiém tao thanh cac metyl este axit béo (xem Tai
liéu tham kh&o [4] dén [8]). CAc axit béo ty do dugc chuyén thanh mudi sau dé dwoc nhiét phan thanh
metyl este va dimetylsulfua trong b bom. Thuéc thlr du ciing dwoc nhiét phan thanh metanol va

dimetylsulfua. & thu dwoc phan (rng nhiét phan hoan toan, can st dung bd bom néng (bom chia dong)
& nhiét dd nhd nhét 1a 250 °C.

Dé xac dinh cac axit béo mach ngén (tir C, dén Cg), c6 thé sir dung metyl este clia axit valeric lam chét
chuén ndi. Cac lipid chira cac nhém hydroxyl dwoc chuyén ddi tieng phan thanh cac chét dan xuét
O-metyl ete twong (*ng co thé can tré cac metyl este axit béo trong qua trinh phan tach GLC (Tai liéu
tham kh&o [9]). Trong phin d4u cla séc dd (ving C,), c6 thé xuét hién cac pic clia thubc thir. Cac pic nay
khéng dwoc dwa vao phan tinh két qua.

4 Thubdc thir

CANH BAO - Cén chi y cac quy dinh déi véi viéc xiv ly cac chit nguy hai. Phai tuan thu cac
bién phap ky thuat an toan cho té chirc va ca nhan.

Trong qua trinh phan tich, chi st dung cac thude thir va dung méi thudc loai tinh khiét phan tich, trir khi
¢6 quy dinh khac.

4.1 tert-Butyl metyl ete (TBME).
4.2 Trimetylsulfoni hydroxit (TMSH), dung dich trong metanol, néng @ chét c(Me;SOH) = 0,2 mol/l

Ham lwong cla dung dich c6 thé xac dinh dwoc béng thiét bi do axit: pha lodng 5,0 ml dung dich voi
10 ml metanol, thém hai giot phenolphtalein va chudn @6 bang HCI 0,1 mol/l. Néng d6 Me;SOH it nhét
phai 14 0,15 molll.

CHU THICH Khi dugc bao quén & 4 °C véi lugng nhé trong dng han kin thi dung dich c6 thé bdn duoc hai thang.
5 Thiét bi, dung cu

S dyng cac thiét bi, dung cu phong thir nghiém théng thudng va cu thé nhw sau:

5.1 Ong nghiém, dung tich 2 ml ¢6 n&p béng thly tinh mai (Io Ay mAu ty dong).

5.2 Pipet chia d§, dung tich 250 ul, 500 pl va 1 000 pl, phis hgp véi loai A quy dinh trong TCVN 7149
(1ISO 835)".
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6 Layméau

Mau glri dén phong thir nghiém phai ding 1a mau dai dién va khéng bi hw hdng hoic thay @i trong
subt qua trinh bao quan va van chuyén.

Viéc 14y mau khong quy dinh trong tiéu chudn nay. Nén Iy mau theo TCVN 2625 (ISO 5555)%.

7 Chuén bi miu thiy

Mé&u thir phai & dang 16ng, khd va trong subt. Chuén bi mau thir theo TCVN 6128 (ISO 661), nhung
lam néng mé&u chi vira trén diém néng chay.

Cac miu dang rén dwoc 1am néng chdy can than & nhiét dé cao hon diém néng chay téi da 1a 10 °C va
trén. Tranh lam qua nhiét.

Cac mau chira nwéc dugce hoa tan trong ete ddu mé va lam khé trong 30 min bang cach thém natri
sulfat khan. Loc qua gidy loc g4p nép dé loai chat 1am kho va can dugc rira cin than bing ete dau
mo. Diing may ¢ quay dé loai bd dung mai.

8 Cach tién hanh
8.1 Can (10 +2) mg méu thlr cho vao éng nghiém (5.1).

8.2 Dung pipet (5.2) lay 500 ul TBME (4.1) cho vao éng nghiém va hoa tan mau, lam 4m nhe, néu can.

CHU THICH ©& xac dinh cac axit béo mach ngén (Cs dén Cs), sir dung metyl este clia axit valeric [am chét chudn ndi. Dung
dich chuén ni nay dugc sir dyng dé hoa tan mau.

8.3 Dung pipet (5.2) ly 250 pl dung dich TMSH (4.2) cho vao éng nghiém va l&c manh khoang 30 s.
Sau d6, bom ngay dung dich nay vao may séc ki khi. Vi cac metyl este duoc tao thanh trong suét qua
trinh bom, nén nhiét do ctia bom it nhat phai 1a 250 °C.

St dung hdn hgp clia TBME va metanol (9 thé tich + 1 thé tich) d& pha loang dung dich, néu can.

DIEU QUAN TRONG - Cac axit béo tw do phan rng véi TMSH tao thanh cac mudi twong (rng
sau do dwore nhiét phan thanh metyl este va dimetylsulfua trong bé bom. Do dé, nhiét dd ctia b
bom phai 1a 250 °C. Dé tranh sy tic nghén, mao quan ctia éng chia dong phai c6 dwdong kinh
trong thich hop (> 1 mm). Cét mao quan can dwec lam sach bang cach lam néng hoic thdi bang
dung méi. Ngoai ra, van clia cac dng chia dong phai dwoc bao vé bang bay than hoat tinh.
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9 Bao cao thir nghiém

Bao céo thir nghiém phai néu ra;

a) két qua ciia phép xac dinh;

b) phwong phap thtr da s dung, vién dan tiéu chun nay;
¢) moi théng tin can thiét dé xac dinh mau;

d) moi didu kién thao tac khéng quy dinh trong tiéu chuan nay hoac dwoc xem la tiy chon, ciing véi
moi tinh hubng bét thuwong cé thé anh hudng dén két qua;
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Thw muc tai liéu tham khao

TCVN 7150 (ISO 835), Dung cu thi nghiém béng thdy tinh — Pipet chia do
TCVN 7153 (ISO 1042), Dung cy thi nghiém béng thdy tinh — Binh dinh mic
TCVN 2625 (ISO 5555), Ddu m& déng vét va thyuc vat — L&y méu
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