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L&i néi dau

TCVN 6123 : 2007 thay thé TCVN 6123 -1 : 1996 va TCVN 6123 -2 : 1996;
TCVN 6123 : 2007 hoan toan tuong duong véi ISO 3596 : 2000;

TCVN 6123 : 2007 do Ban ky thuat Tiéu chudn TCVN/TC/F2 Dau md
dong véat va thuc vat bién soan, Téng cuc Tiéu chudn Do ludng Chat

lugng dé nghi, B6 Khoa hoc va Céng nghé céng bé.

TCVN 6123

: 2007



TCVN 6123 : 2007



TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN 6123 : 2007

Xuat ban 1an 2

Dau mé dong vat va thuc vat — Xac dinh chat khéng
xa phong hoa — Phuong phap dung chat chiét dietyl ete
Animal and vegetable fats and oils — Determination of unsaponifiable matter —

Method using diethyl ether extraction

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh phuong phap dung chat chiét dietyl ete dé xac dinh ham lugng chat khéng xa

phong hoa clia dau m& dong vat va thuc vat.

Phuong phap nay khong ap dung cho sap. Phuong phap nay cho két qua gan dung véi cac loai ma& c6

ham ludng chat khdng xa phong hoa cao, vi du: déi véi cac loai m& thu dudc tir cac loai déng vat bién.

C6 thé s dung phuong phap qui dinh trong 1ISO 18609 néu do diéu kién khi hau hoac yéu té luat phap
khong cho phép st dung dietyl ete.

2 Tailiéu vién dan
Cac tai liéu vién dan sau la rat can thiét cho viéc ap dung tiéu chuan. Déi véi cac tai liéu vién dan ghi
nam ban hanh thi 4p dung phién ban dudc néu. Péi véi cac tai liéu viéen dan khéng ghi ndm ban hanh

thi ap dung phién ban maéi nhat, bao gém cé cac stia déi.

TCVN 6128 : 2007 (ISO 661 : 2003), Dau mé dong vat va thuc vat. Chudn bi mau thd.

3 Thuat ngir va dinh nghia

Trong tiéu chuén nay ap dung cac thuat ngit va dinh nghia sau day:

31

chat khéng xa phong hoa (unsaponifiable matter)
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tat c& cac chét c6 trong san pham, sau khi da xa phong hoa bdi kali hydroxit (KOH) va chiét bdi dung méi
quy dinh khéng bay hai dudi cac diéu kién thao tac da dudc qui dinh.

4 Nguyén tac

Xa phong hoa dau hodc md bang cach dun séi dudi dang hdi luu véi dung dich kali hydroxit trong
etanol, chiét chat khéng xa phong hoa tir dung dich xa phong bang dietyl ete cho bay hoi dung méi va

can can sau khi da say kho.

5 Thudc thir

T4t ca cac loai thudc thr phai thudc loai tinh khiét phan tich, nuc st dung 1a nuGc cat hoac khir ion

hoac nudéc cd do tinh khiét tuong duong.
5.1 Dietyl ete, mGi chung cat khong co6 peroxit va can.
5.2 Axeton.

5.3 Kali hydroxit dung dich trong etanol, c(KOH) ~ 1 mol/l.

Hoa tan 60 g kali hydroxit (KOH) trong 50 ml nudc va pha loéng t6i 1 000 ml béng etanol 95 % (theo thé

tich). Dung dich phai khéng mau hodc mau vang nhat.
5.4 Kali hydroxit (KOH), dung dich nuéc, c(KOH) ~ 0,5 mol/l.

5.5 Dung dich phenolphtalein, 10 g/l trong etanol 95 % (theo thé tich).

6 Thiét bi, dung cu

S{ dung céac thiét bi, dung cu clia phong thi nghiém théng thudng va cu thé nhu sau:
6.1 Binh cau day tron dung tich 250 ml, c6 ¢ mai.

6.2 B& sinh han, c6 chd ndi mai gan khit véi binh (6.1).

6.3 Phéu chiét, c6 dung tich 500 ml, c6 voi khoa va nat lam bang polytetrafluoroetylen.
6.4 Noi cach thuy.

6.5 Tu sy, c6 thd duy tri nhiét d6 & 103 °C + 2 °C.
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7 Lay mau

Diéu quan trong la mau gli d&n phong th nghiém phai la mau dai dién, khéng bi hu hdng va thay ddi

trong qua trinh bao quan va van chuyén.

Viéc 1dy mau khéng qui dinh trong tiéu chudn nay, nén 18y mau theo TCVN 2625 : 2007 (ISO 5555 : 2001).

8 Chuan bi mau thu

MAu thir dudc chudn bi theo TCVN 6128 : 2007 (ISO 661 : 2003).

9 Tién hanh thir

9.1 Phan mau thdr

Can khoang 5 g mau th chinh xac dén 0,01 g (diéu 8) cho vao binh 250 ml (6.1).

9.2 Xaphong hoa

Thém 50 ml dung dich kali hydroxit (5.3) va thém vai hat chéng trao, gan bd sinh han (6.2) vao binh va

dun s6i nhe trong 1 h. Nguing dun va thém 100 ml nu6c tu phia trén binh sinh han va xoay.

Né&u nhu chiét chat khéng xa phong hoa v6i muc dich xac dinh thanh phan tocopherol thi viéc thém
pyrogalol la can thiét, chiét phai hoan thanh nhanh (trong vong 30 min).

9.3 Chiét chat khéng xa phong hoa

Sau khi lam nguéi chuyén dung dich sang phéu chiét 500 ml (6.3). Rlra binh va chat chéng trao vai lan
véi dietyl ete (5.1), duing téng cdng 100 ml va rét nudc rita sang phéu chiét. Day nut va l3c déu lién tuc

trong vong 1 min, thinh thoang can bang ap suat bang cach 1at phéu chiét, thinh thoang mé khoa voi.

Dé yén cho dén khi hai pha dudc tach ra hoan toan, sau dé gan 16p Iang phia duéi cang nhiéu cang tét vao
phéu chiét thr hai.

Néu hinh thanh thé nhii thi phai pha huy n6 bang cach thém mét luong nhd etanol hozc kali hydroxit

dam dac hoac dung dich natri clorua.

Chiét dung dich xa phong & trong etanol it nhat hai lan, theo cing mét phuong thiic véi 100 ml dietyl

ete. Gop ba dich chiét ctia ete vao mét phéu chiét c6 chira 40 ml nuéc.

9.4 Rira phan chiét ete

Xoay nhe phéu chiét chira cac chat chiét hén hap va 40 ml nuéc.

CHUY - Lic manh trong giai doan nay 1a nguyén nhan tao nén thé nhii.
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D& cho céc 16p tach riéng hoan toan, thao bd 16p nudc phia dudi. Rira dung dich ete it nhat hai 14n, méi
lan 40 ml nuéc, 1dc manh, méi I&n nhu vay loai bd 16p nuéc 6 dudi va méi lan gilr lai 2 ml sau d6 xoay
phéu chiét quanh truc ctia né. Doi vai phut dé thu 16p nuéc con lai. Hat hét nudc dé, déng khoa voi, khi

dung dich ete vira cham tGi khoa voi.

Rdra dung dich ete vGi 40 ml dung dich kali hydroxit (5.4), 40 ml nugc va r(ta lai vGi 40 ml dung dich kali
hydroxit, sau d6 r(a lai it nhat 1a 2 1an véi 40 ml nudc. Tiép tuc ria v6i nuGc dén khi nudc rita khdng con

mau héng, khi thém mét giot phenolphtalein (5.5).

9.5 Bay hoi dung moéi

Chuyén lugng dung dich ete mbi I1an mét it qua dinh phéu chiét sang binh 250 ml (6.1) da say kho trong
t0 sdy G nhiét dd 103 °C (6.5), dudc lam ngudi va can chinh xac dén 0,1 mg. Cho bay hoi dung moi
trong ndi cach thuy (6.4).

Thém 5 ml axeton (5.2) va cho bay hoi dung méi hoan toan trong ludng khéng khi nhe, gilt binh nam

nghiéng trong ndi cach thly khi quay.
9.6 Say khd can va tién hanh xac dinh

9.6.1 Sa&y phan can trong t( say (6.5) 6 103 °C trong 15 phut va d& binh & trang thai ndm ngang. Lam
ngudi trong binh hat 4m va can chinh xac dén 0,1 mg. Lap lai chu ky sdy 15 phat dén khi su chénh léch
clia khéi lugng gilta hai Ian cén lién ti€p nhd hon 1,5 mg. Néu khéi lugng thu dudc sau ba 14n sdy van

thay d6i thi chat khéng xa phong hoa cé thé bi nhiém ban va phai xac dinh lai.

CHU THICH: Né&u c6 thé dudc, c6 thé dung may cd quay chan khong, dic biét néu nhu chat khong xa phong

hoa, can xac dinh ti€p.

9.6.2 N&u can hiéu chinh axit béo tu do sau khi can phan can, thi hoa tan n6 trong 4 ml dietyl ete (5.1)
va sau d6 thém 20 ml etanol da dudc trung hoa t6i mau héng nhat, khi thém vai giot phenolphtalein
(5.4) 1am chét chi thi. Chuan dd véi dung dich kali hydroxit (KOH) trong etanol chun, c(KOH) = 0,1 mol/l,
cho t6i khi mau cudi cuing nhu nhau. Tinh khéi ludng axit béo tu do theo axit oleic va hiéu chinh khéi lugng

cla can (xem diéu 10).
9.7 S6 phép xac dinh
Thuc hién hai phép xac dinh trén cing mét mau tha.

9.8 Phép thir trang

Tién hanh th&r mau trdng cling mét trinh tu va cling mét ludng ctia céac loai thudc thi, nhung bd qua

phan mau thd. Néu phan can 16n hon 1,5 mg, thi xem xét lai phan thao tac ky thuat va thuéc tha.
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10 Biéu thi két qua

Ham luong chat khdng xa phong hoé tinh theo phan trdm (%) khéi lugng clia mau thlr, bang céng thiic sau:

100(m;, —m, —m,) Y
m, °

trong do6:
m, 1a khéi luogng clia phan mau thd, tinh bang gam;
m, la khéi lugng cén, tinh bang gam;
m, 1a khéi lugng can thu dudc ctia mau tréng, tinh bang gam;
m; 1a khéi lugng cla axit béo tu do néu ¢ (xem 9.6.2), va bang 0,28 V.c.
trong do6:
V 14 thé tich cGa dung dich chuén kali hydroxit trong etanol da dung dé chuan dd, tinh bang
mililit;
¢ 1a néng dd chinh xac phan clia dung dich chuén kali hydroxit trong etanol, tinh bang mol trén lit.

Két qua 1a trung binh cdng cla hai phép xac dinh.

11 DO chum

Chi tiét thr lién phong thdr nghiém vé dd chum clia phuong phap dudc téng hop trong Phu luc A. Gia tri
nhan dugc tir két qua thlr lién phong thir nghiém cé thé khdng ap dung véi gidi néng do va chat nén

(matrix) ngoai pham vi da cho.

12 Bao céo thir nghiém

Bao céo th&r nghiém phai ghi ré:

— moi chi tiét can thiét cho viéc nhan biét mau day di;

— phuong phap 18y mau, néu biét;

— phuong phap thlr da s dung va vién dan tiéu chuin nay;

— moi chi tiét thao tac khéng dudc quy dinh trong tiéu chuan nay hodc nhiing diéu dudc coi la tly y

cling nhu cac su cd bat ky ma c6 anh hudng dén két qué thr,

—  két qué thr nghiém thu dudc, hoac néu dap (ing yéu cau vé dd Iap lai, thi ghi két qua cudi cung thu dugc.
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Phu luc A

(tham khao)

Két qua thir lién phong thir nghiém

A.1 Thir quéc té lién phong thir nghiém véi 51 phong thir nghiém & 16 nuéc, tién hanh

7,

VGi:
Mau A: DAu dau tuong, khdr mui tdy mau va tinh ché; va
MAu B: Dau dau tuong khé da thly hoa va sdy khd, sl dung phuong phéap dietyl ete.

Viéc thir nay do lién doan Dau mé va hiép hdi Hat va Chat béo t6 chiic (FOSFA quéc t€) thang 6 nam 1995
va két qua da duoc x{ ly phan tich thong ké theo 1ISO 5725 " cho dd chinh xac chi ra trong Bang A.1.

Bang A.1
Dau dau tuong
A B
S6 phong thdr nghiém con lai sau khi trir loai 1& 49 50
Gia tri trung binh % (theo khai lugng) 0,58 0,69
D6 léch chudn, S, % 0,025 0,027
Gi6i han lap lai r (2,8 S,),% 0,07 0,08
Hé sé bién thién 1ap lai, % 4,3 3,9
Do léch chudn tai lap Sk, % 0,22 0,24
Gidi han tailap R (2,8 Sg),% 0,62 0,67
Hé s6 bién thién tai lap, % 37,9 34,7

A.2 Th{r qudc té lién phong thir nghiém quéc té khac, gdm 43 phong thr nghiém & 17 nudc dudc tién
hanh nam 1989 déi vGi dau ca thd clia Nhat Ban.

Phép th{r nay do lién doan DAu mé va hiép hoi Hat va Chat béo t6 chiic (FOSFA Quéc té) va két qua da
dudc x{ ly phan tich théng ké theo 1ISO 5725" cho dé chinh xac néu trong Bang A.2

Y IS0 5725:1986 (da hdy), da dudc st dung dé dua ra dir liéu vé d6 chum.

10



TCVN 6123 : 2007

Bang A.2
D4u ca
S6 phong thir nghiém con lai sau khi trir loai l& 37
Gia tri trung binh % (theo khai lugng) 0,81
Do léch chuén, S, % 0,02
Gi6i han lap lai r (2,8 S,),% 0,06
Hé s6 bién thién 13p lai, % 2,46
Do léch chuén tai lap S, % 0,29
Gi6i han tai lap R (2,8 Sg),% 0,81
Hé s6 bién thién tai lap, % 35,8

A.3 Thi lién phong quéc té 1an thi 3 gém 17 phong thr nghiém do IUPAC t8 chic tif nam 1976 dén
nam 1997. Két qua da dugc x( ly phan tich thong ké theo ISO I1SO 5725 " cho s6 liéu chinh xac néu
trong Bang A.3.

Bang A.3
Dau dau tuong | M3 an dugc | DAu cai dau

tinh ché tinh ché thé
S6 phong thdr nghiém con lai sau khi trir loai 1& 10 10 10
Gia tri trung binh, % (theo khéi lugng) 0,630 0,253 1,432
Do léch chudn S, % 0,032 0,024 0,068
Gi6i han lap lair (2,8 S,),% 0,089 0,067 0,19
Hé s6 bién thién lap lai, % 5,0 9,3 24,7
D6 léch chudn tai l&p Sg,% 0,140 0,154 0,137
Gidi han tai lap R (2,8 Sg),% 0,397 0,435 0,389
Hé s6 bién thién tai lap, % 22,3 60,9 9,6

11
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Thu muc tai liéu tham khao

[1] TCVN 2625 : 2007 (ISO 5555 : 2001), Dau mé dong vat va thuc vat. LAy mAu.

[2] ISO 5725 : 1986, Precision of test methods — Determination of repeatability and reproducibility for

standard tests methods by inter-laboratory tests (hién nay da huy).

[3] 1SO 18609, Animal and vegetable fats and oils — Determination of unsaponifiable matter — Method

using hexane extraction.
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