TIEU CHUAN VIET NAM T CVN 6763 : 2000

Dau mé dong vat va thuc vat -
Xac dinh kha nang chiu oxy hoa ( thir oxy hoa nhanh)

Animal and vegetable fats and oil — Determination of oxidation stability

( Accelerated oxidation test)

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay qui dinh phuong phap xac dinh kh& nang chiu oxy hoa clia ddu va md. Phuong phap nay ap

dung cho dau m& dong vat va thuc vat da dugc tinh ché.

Chu thich 1 - Su c6 mat clia cac axit béo dé bay hdi va cac san pham oxy hoa clia cac axit dé bay hoi lam cho phép do

khé chinh xac.

2 Dinh nghia
Trong tiéu chudn nay ap dung cac dinh nghia sau day:

2.1 Chu ky qui nap : thdi gian tinh tir thdi diém khi mau dat t6i nhiét & mong muén va thdi diém khi qua

trinh oxy hoa clia san pham bat dau ting nhanh .

2.2 Kha ning chiu oxy hoa : chu ky qui nap dudc xac dinh theo qui trinh dudc qui dinh trong tiéu chuén
nay. Kha nang chiu oxy hoa dudc tinh bang gid.

Chu thich 2 - Khi xac dinh kha n#ng chiu oxy hoa, thudng s dung nhiét dd qui dinh la 100°C. Tuy thuéc vao kha ning
chiu oxy hoa clia mau th&, ma phép xac dinh c6 thé dudc tién hanh & nhiét dd cao han, vi du 110°C. Nhiét d6 c6 thé chon

sao cho chu ky qui nap thu dugc it nhat 1a 5 gid va nhiéu nhat a 10 gid.

3 Nguyén tac

M6t ludng khong khi tinh khiét dugc thdi qua mau thr da dudc dua vé nhiét do qui dinh. Khi dudc thoat ra
trong suét qua trinh oxy hoa, cung véi khéng khi dudc dan vao mét binh chira nuéc da khir khoang hodc da
dugc chung cat va c6 mot dién cuc dé do tinh dan dién. Pién cuc dudc néi véi thiét bi do va ghi. Khi tinh dan
bat dau tang nhanh, diéu d6 cho biét qua chu ky qui nap két thdc. Qua trinh tang I&n nhanh Ia do su phan ly

clia cac axit carboxylic dé bay hoi trong suét qua trinh oxy hoa va dudc hap thu trong nuéc.
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4 Thudc thir va cac vat liéu
Chi sr dung cac thudc th{ tinh khiét phan tich va nuéc cat hoic nuéc da khir khoang.

4.1 Sang phan tl, c6 4m k&, 2 mbar, kich thuéc 16 0,3 mm. Sang phan t& phai dudc say khé trong ti sdy 6

nhiét dé 150°C va sau d6 dudc lam ngudi dén nhiét do6 phong trong chat 1am khé nhanh.
4.2 Dung dich kali dicromat, 20 g/l trong axit sunfuric 1% (V/ V), (tuy chon).
4.3 Ete dau hoa, c6 nhiét do soi tir 40°C dén 60°C, hoac axeton.
4.4 Chat lam sach, vi du thudc tdy khéng chira kiém c6 tinh tdy md manh.
Chu thich 3 - Dodexyl benzen sulfonat phii hop véi cac yéu cau nay.

4.4.1 Dung dich lam sach A, dung cho cac 6ng thoat khi va cac éng néi, dugc pha ché tir 100 g chat lam
sach (4.4) trong 1 lit nuéc.

4.4.2 Dung dich lam sach B, dung lam sach cac cuvét do, dudc pha ché tir 20 g chat lam sach (4.4) trong
1 lit nuéc.

4.5 Glyxerol

5 Thiét bi, dung cu

S dung cac thiét bi trong phong thi nghiém va cac dung cu dac biét sau day:
5.1 Thiét bi xac dinh kha ning chiu oxy hoa

Xem so d6 mo ta G hinh 1 va 2.

Chu thich 4 - Thiét bi xac kha nzng chiu oxy hoa c6 thé tim dugc dusi tén thuong mai Rancimat, model 679, clia Cong ty

¢6 phan Methrom - Herisau, Thuy si. "’

5.1.1 Bd loc khong khi, gém c6 mét 6ng 18p khit véi gidy loc & phan cudi va dugc 18p véi sang phan ti

(4.1), n&i véi phia cudi 6ng hat cta bom.

5.1.2 Bom c6 mang ngan khi, c6 t6¢c dd dong chay diéu chinh dugc tir 3 I/h dén 30 I/h va do sai léch t6i da
+ 0,03 I/h so véi gia tri da dinh.

5.1.3 Van kim.

5.1.4 Chai rira (4 chiéc), dung tich 250 ml, dudc néi véi nhau nhu trong hinh 1.

! Rancimat, mode 679 1a vi du vé thiét bi pht hdp dé tim thay trong thuong mai. Thong tin nay chi dua ra su
tién lgi cho ngudi s dung tiéu chudn nay va khéng xac nhan thiét bi d6 trong ISO.

Chai rra A phai dé réng. Chai rira B, C va D dudc rét day bang 150 ml dung dich kali dichromat (4.2), 150 ml
nuGc va bong vai, cung vGi sang phan ti (4.1).
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Cha thich 5 - Thiét bi Rancimat 679 dung sang phan t loc sach khéng khi truc khi dudc bom, va

khéng st dung cac chai rira. Tuy vay, viéc st dung cac chai ria van dudc gidi thiéu.
5.1.5 Chong chéng lam giam khéng khi

5.1.6 Bd phan luu thong khong khi tai m6i diém théng gi6 ( thudng 1a 6 cai), viia véi mét 6ng mao dan, cd
dudng kinh ngoai 5 mm, dudng kinh trong 0,6 mm va dai 60 mm.

5.1.7 Céng to mét do déng chay,( thudng |a 6 cai), cé6 pham vi do tir 0 I/h dén 20 I/h, dudc néi véi bd phan
luu thong khong khi (5.1.6).

518 6ng thong khi hinh tru, 1am bang thuy tinh boro silicat ( thudng 1a 6 cai), dudng kinh ngoai 25 mm va
chiéu cao 200 mm, dudc ndi véi diém trén nép day hinh nén.

N&p day phai 18p vira v6i 6ng dan khi vao va ra véi 13/5 diém hinh cu. Phan hinh tru cGa éng thu hep lai
mot vai centimet & phia dudi dinh c6t d& moét it bot néi 1én va thoat ra. C6 thé diing mét vong thuy tinh nhan

tao cho muc dich nay.

5.1.9 Cuvét do (thudng la 6 cai), dung tich khoang 150 ml, t6ng chiéu cao khoang 120 mm va dudng kinh
ngoai khoang 56 mm, c6 ¢6 hinh nén va mét éng cho khi di vao dai t6i day trong ctia 6ng va dudc ndi véi

13/5 clia diém néi phia ngoai hinh cau. Tai diém dinh cla chai ¢ cac 16 thdng khi, dudng kinh khoang 2 mm.

5.1.10 Cac dién cuc (thudng la 6 cai), dé do tinh dan, gém dién cuc kép bang platin c6 thang do tir
OuS/cm dén 300 uS/cm, dudc ndi véi 14/5 mdt 8ng cb dd con va cd cac kich thudc gan bang nhu cuvét do
(5.1.9).

5.1.11 Thiét bi do va ghi, gém cé:
a) thiét bi ngat dién, néi tiing dién cuc (5.1.10) véi von k& hiéu chudn dé diéu chinh tin hiéu do vé s6 0;
b) mét bd khuyéch dal;
c) mot may ghi dé ghi tin hiéu do ctia méi dién cuc (5.1.10).

5.1.12 Thyristor va nhiét ké tiép xtc, c6 150 mm 16ng vao sau va gan vdi rdle va mot pin nhiét cé thé diéu
chinh dugc; vach chia dd tir 0°C dén 150°C, méi vach l1a 0,2°C.

5.1.13 Khuén dét, lam tir nhém dac, cao 200 mm, diéu chinh dudc nhiét dd 6 150°C + 0,2°C. Khudn dudc
chuén bi c6 cac 16 dudng kinh 27 mm va sau 140 mm ( thudng |& 6 16) cho &ng thdng khi (5.1.8), va c6 mot

16 héng dudng kinh 10 mm va sau 140 mm dung cho nhiét ké tiép xdc (5.1.12).

Théng thudng c6 thé dung néi dun, dudc d6 day dau phu hdp vdi nhiét dd dén 150°C va diéu chinh chinh
xac dén 0,2°C.

5.2 Nhiét k&, c6 vach chia dd tir 70°C dén 150°C, méi vach 1a 0,2°C.
5.3 Pipet do, (2 cai), dung tich 50 ml.
5.4 Tu say, duy tri dudc nhiét d6 6 150°C + 3°C.

5.5 Lo nung, duy tri dudc nhiét dd & 500°C (tuy chon).
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5.6 B& lam ngudi, co kha nang duy tri nhiét dd khong thay ddi trong khodng 15°C, vi du ¢6 thé diing nudc

VOI.

5.7 Ong ndi, mém déo va lam tur vat liéu tro [polytetrafluoroethylen (PTFE) hoc silicon.
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khong khi vao
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Hinh 2. S¢ d6 mé ta khudn dét, van thong khi va cuvét do

6 Lay mau

Diéu quan trong Ia phong thi nghiém nhan dudc mau th(r that su dal dién va khéng bi hu hdng trong qua trinh
van chuyén va bao quan.

L4y mau Ia mot phan cla phuong phap dudc qui dinh trong tiéu chudn nay. Phuong phap 18y mau theo
TCVN 2625 :1999 (ISO 5555).

B&o quan mau trong t6i 6 nhiét dd khoang 4°C.

7 Chuan bi mau thir

Dé& ngan nglia anh hudng t6i két qua thir khi chuén bi mau thi, tat ca cac x& ly mau thi nghiém can phai tuan
th( nghiém ngat theo cac buéc da chira § 7.1 va 7.2.

7.1 Dau nhe

Dung pipet 18y s6 lugng theo yéu cau lay ti gitra mau da dugc lam déng nhat ky.
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7.2 M& dic va nira dic

Dun cén than cho dén khi mé vira dd 1dng. Lam déng nhat béng que khudy, khudy cho khéng cé khéng khi

con c6 trong d6 va sau d6 dung pipet cé cling nhiét dd 18y sé ludng qui dinh tir gitra mau.

8 Cach tién hanh
8.1 RUra 6ng thong khi (5.1.8), cuvét do (5.1.9) 6ng dan vao va éng dan ra bang ete dau hoa (4.3) dé loai b
nhiéu tap chat hitu ca cang nhiéu cang tét. Trang véi nuGc nong.

Lam néng 6ng théng khi (5.1.8) 8ng dan vao va 6ng dan ra trong dung dich lam sach A (4.4.1) & nhiét do
khoang 90°C trong 3 gid.

Ngam cac cuvét do (5.1.9) trong dung dich l1am sach B (4.4.2) trong 24 gid. R{ta 6ng théng khi da dudc lam
sach ca 6ng dan vao va 6ng dan ra that can than béng nuéc voi va sau cling bang nudc cat hodc nuéc da
dugc khir khoang.

Sau do6 sy kho trong ti say (5.4).

Chu thich 6 - N&u c6 sén 16 nung (5.5) c6 thé diéu chinh dudc nhiét do dén 500°C, thi c6 thé duing trong qua trinh lam

sach sau day: rira 3 14n vdi axeton va sau d6 dé qua dém trong 16 nung & nhiét d6 500°C.

8.2 L3p thiét bi theo trinh bay & hinh 1. N&u thiét bi c6 s&n trén thi trudng, thi tuan theo huéng dan cla nha

san xuat.

8.3 Gan bom c6 mang ngan khi (5.1.2) va dung van kim (5.1.3) va cong to mét do dong chay (5.1.7) diéu
chinh dong chay chinh xac 20 I/h. Sau d6 tat bom.

8.4 Dung thyristor va nhiét ké tiép xuc (5.1.12) dua nhiét dé khuon dét (5.1.13) 1én dén nhiét do theo yéu
cau (thudng la 100°C, xem chu thich 2). Nhiét d6 can dudc duy tri 6n dinh véi sai s6 + 2°C trong suét chu ky
thar.

R6t mot it glyxerol (4.5) vao cac 16 clia khudn dst dé tang cudng viéc truyén nhiét.

D& 10 g dau chiu nhiét vao 6ng thong khi (5.1.8) va dat 6ng khong day vao mét trong cac 16 ctia khudn dét.
Dua nhiét k& (5.2) vao dau va kiém soat né cho dén khi dat dudc nhiét & mong muén.

T6t nhat viéc do nhiét d6 dudc ti€én hanh lién tuc trong qua trinh th{, tham chi chi c6 5 mau c6 thé do dudc
cung moét ldc.

Né&u st dung néi dun (5.1.13), thi nang nhiét dd clia néi Ién theo yéu ciu va kiém tra theo cach da mo ta.
8.5 Dung pipet (5.3) rét 50 ml nudc vao cac cuvét do (5.1.9). Dat cac 6ng thdng khi trong bé [am ngudi (5.6)
néu kha n#ng chiu oxy hoa ctia mau 8n dinh qua 10 gid.

Ch thich 7 - Tai nhiét d6 trén 20°C, axit carboxylic d& bay hoi c6 thé bay hai khdi nuéc trong cuvét do. Diéu nay cé thé
dan dén lam gidm tinh dan cla dung dich 16ng. M6t dang sai léch sé& dudc hinh thanh, do su ting nhanh dudng cong clia

tinh d&n x&y ra khdng phti hdp dé xac dinh dudng tiép tuyén vé phia dé thi.
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8.6 Dung chiét &p chuén kiém tra cac dién cuc va diéu chinh lai cac tin hiéu clia né sao cho cac tin hiéu d6

& trén truc zero clia gidy ghi.

Dat téc do gidy 10 mm/h va tan sé do tai mot diém do 20s. L&y gia tri do 300us/cm tai két qua cao nhat cla
100 %. N&u khéng diéu chinh dudc téc dd gidy Ia 10 mm/h, nhung lai dudc 20 mmy/h thi diéu nay cé thé ghi
lai trén gidy ghi.

8.7 Can 2,5 g mau da 6n dinh (xem diéu 7), chinh xac dén 0,01 g, dung pipet (5.3) cho vao 6ng théng khi

(5.1.8). Lam can than, khong d& mau tiép xic véi thanh cla éng thong khi.

Né&u kha nang chiu oxy hoéa clia cac mau can dugc xac dinh, can mau lién tiép va bdo quan céc éng théng
khi chtta m&u da can trong diéu kién, ma & dé viéc ngan nglra qua trinh oxy hoa cang nhiéu cang tét (ching

han tai nhiét dd du6i -10°C) cho dén khi qué trinh dugc tién hanh déng thai trén moéi mau.

8.8 Dit 6ng théng khi (5.1.8) c¢6 gan ndp vao trong cac 16 da dudc dinh s8n trén khudn dét hodc trong noi

dun néng (5.1.13), ca hai can phai dat dudc nhiét do qui dinh.

DA4u tién dong 6ng dan khi ra trén cuvet do (5.1.9) va sau d6 dong 6ng dan khi vao trén céng td mét do dong

chay (5.1.7). D& 10 phut cho cac mau trong cac 6ng dat dugc nhiét d& mong muén.

8.9 Dung van kim clia cong to mét do dong chdy cdm bom cé mang ngan khi vao (5.1.12) va dat dong chay
chinh xac trd lai 20 I/h.

Ghi lai thai gian bat dau do trén gidy ghi.
8.10 Phép do két thuc khi tin hiéu dat dé€n 100 % vach clia may ghi.
8.11 Trong khi xac dinh, tién hanh c4n than nhu sau:

a) kiém tra viéc dat cong to mét do dong chay va diéu chinh dang vi tri & dam bao cho dong chay dugdc

én dinh;

b) kiém tra mau cla sang phan t (4.1) clia bd loc khoéng khi va thay né khi can trong qué trinh do cang

s6m cang t6t khi mau bat dau chuyén thanh mau hoi héng; ngat dong khong khi trong mét thai gian ngan;

c) trong trudng hop céc thiét bi van hanh qua dém, chai rita va ray phan ti cé thé thay

trudc khi 1am viéc, t6t nhat 1a thay han trude khi cho chay ting cai mot;

d) kiém tra dung dich kali dichromat (4.2) theo cach tuong tu va thay né khi can.

9 Tinh toan

V& mot dudng thang trén do thi két qua, song song vGi dudng cd ban, xuyén qua diém bit dau do 1gid trén
dd thi da vé. V& dudng tiép tuyén t6i uu doc theo phia trén & phan tang nhanh clia dudng cong. D& hiéu chi
ti€t hon, xem hinh A1 & phu luc A. N&u khéng thé vé dudc dudng tiép tuyén t8i uu thi tién hanh xac dinh lai.

Xac kha nang chiu oxy hoa bing cach doc thdi gian tai diém hai duding thang cit nhau (thdi gian qui nap).

Biéu thi kha nang chiu oxy hoa bang gid v6i sai s6 0,1gid.
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Chu thich 8 - Cac vi du vé& db thj clia tinh d&n xem & hinh A.1. Khi dd thj tang 1&n rat nhanh (d6 thi D) c6 thé d6 1a két qua

cla nhiét d6 dung dich trong cuvét do qua cao, gay ra bay haoi axit carboxylic khoi dung dich (xem tham khao [ 2]).

10 Do chinh xac

D6 chinh xéac clia phuong phap dudc xac dinh bang phép th{ cla lién phong thi nghiém (xem tham khao [3])
dudc tién hanh theo 1SO 5275 . C6 11 phong thi nghiém tham gia th(t. Cac mau clia dau co va dau hat cai
dugdc thit v6i nhitng kha nang chiu oxy hoa khac nhau.

Do lap lai va db tai lap thu dudc trong khi thr giGi han & xac xuét 95 %.
10.1 Do lap lai

Su chénh l&éch tuyét déi gilta hai két qua th{ riéng biét, thu dudc khi s dung cung phuong phap cho cung
mét vat liéu thlr gidong nhau trong cung mot phong thi nghiém do cling mét ngudi thao tac trén cling thiét bi

trong mét thai gian ngén, khéng dudc vuot qua gia tri sau day :

5 % cla két quéa trung binh cla hai phép thr kha nang chiu oxy hoa trong khoang 10 gid tai nhiét do
100°C + 0,2°C;

8 % clia két quéa trung binh cla hai phép thr kha nang chiu oxy hoa trong khoang 40 gid tai nhiét do
100°C + 0,2 °C;

Loai bd ca hai két qua néu su chénh Iéch vuct qua gia tri qui dinh va tién hanh lam lai hai phép xac dinh
riéng biét.
10.2 Db tai lap

Su chénh léch tuyét dgi gilta hai két qué thir riéng biét, thu dugc khi st dung cling mét phuong phap cho
cling vat liéu thit trong cac phong thi nghiém khac nhau va nhimng ngugi thao tac khac nhau trén cac thiét bi
khac nhau, khong dudc vudt qua gia tri dudi day :

10 % cla két qua trung binh cla hai phép thr khd ning chiu oxy hoa trong khoang 10 gid tai nhiét do

100°C £ 0,2°C;

15 % cla két qua trung binh cla hai phép thr kha nang chiu oxy hoa trong khoang 40 gid tai nhiét
d6100°C + 0,2°C.

11 Bao céao két qua

Bao c4o két qua phai ghi rd :
- phuong phép thich (ing d4 tién hanh |4y mau, néu biét;
- phuong phap da thuc hién;
- kha nang chiu oxy hoa dudc biéu thi véi sai s6 0,1gid;

- nhiét do khi tién hanh xac dinh;

10



TCVN 6763 : 2000

- két qua thir da thu dugc; va

- néu do 1ap lai duoc kiém tra thi két qua thu dudc cudi ciing dé trong d&u ngoac kép.

Béo céo két qua cling phai dé cap dén tat ca cac chi tiét thao tac khac khéng qui dinh trong tiéu chuén nay

hoc tuy y chon cling véi cac chi tiét bat thudng nao khac cé thé anh hudng dén két qua thi.

Béo céo két qua cling bao gém tat ca cac thong tin can thiét dé nhan dang ddy dd vé mau tha.

E Tinh dan, uS/cm Tinh dén, uS/cm

Tinh dan, pS/cm

Tinh d&n, uS/cm

B3 thi A cho thy sur bign i nhanh chéng
va 19 rang & duong ddc {dang Iy tudng).
A >/
. 53
] LR
Il 1 ‘)3; 1 | A4 I
0 1 2 3 n-1 n
Thdi gian, h
D6 thi B ban dau tang cham, sau dé cho thdy sy
bién 461 16 rang & dudng d6c trén doan cudi.
B
1 l \J\}_L 1 ,l |
0 1 2 3 n-1 n
Thdi gian, h
B thi C khong chi co mot didm cong. uimg tiép
tuyén rat doc chlra sy iy oxy hea nhanh lién tuc
C
. —
l | 1 j)e L 1 1 L
¢ 1 2 3 {n-1 n
Thai gian, h
Bé thi D cho théy sy tang lén nhanh chéng. B6
D Ia ket qua clia sy giai phong cac axit béo hoje
céc san phdm clia cac axit d& bay hai khac trong
mau thir (vi du trong dau dira hay trong mé by
/ :
sl : Lt i ok
0 4 2 {n-1% n
Thei gian, h

Hinh A.1 - Cac vi du vé dd thi cla tinh dan

11
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Phu luc A

(tham khéo)

Toém tat phuong phap va cac vi du vé dé thi tinh dan va phép xac dinh thoi
gian qui nap

Nhiing nam qua, mot s6 cac phuong phap da dudc trinh bay dé xac dinh kha nZng chiu oxy hoa clia dau va
md. Nhiing phuong phap nay dua trén téc dé hap thu oxy clia dau va md (& trang thai 1dng) khi né ti€p xuc
vi khéng kh.

Su hap thu oxy c6 thé do dudc truc tiép hoac khong truc tiép khi sir dung thiét bi Warburg dé xac dinh peroxit

ho&c cac san pham bi tach ra tir né trong qua trinh oxy hoa.

Phuong phap xac dinh truc ti€p, phuong phap Oxy Hoat tinh (AOM) |a ¢l nhat. Phuong phap nay dua trén su
xac dinh chi s peroxit trong pham vi cling véi viéc tién hanh quat gi6 vao san pham & 98,7°C va qui dinh
thai gian tréi qua cho dén khi chi s peroxit dat t6i 100 mmol (oxy hoat tinh/2 kg).Thit Swift Stability bat
nguodn t& phuong phap nay. Cac phép xac dinh nay réat Iang phi thdi gian va khong lam tu dong duoc.

Trong phudng phap da dudc mé t& & tiéu chuan nay, qua trinh oxy hoa c6 hai giai doan :
a) giai doan th(r nhat (chu ky qui nap) dac trung béi su hap thu oxy thap trong khi tao thanh peroxit;

b) giai doan hai ( giai doan lam hdng mui va mau séc) dac trung bdi su hdp thu nhanh trong khi peroxit
khéng chi tao thanh, nhung sau d6 peroxit nay bi phan ly dugi anh hudng clia nhiét do cao.Trong suét
qua trinh nay, san phdm tao thanh andehyt, x&ton va axit béo khéng no. Cac san pham nay lam cho mui
va vi bi bién déi.

Phuong phap da moé ta trong tiéu chuan nay la phép xac dinh chil y&u cho cac axit dé bay hoi cla cac san

pham phan tich (phan 16n 1a axit formic va axit axetic) dudc san sinh ra trong qua trinh oxy hoa.

Qua trinh da dudc cong bé nam 1974 ( xem tai liéu tham khao [5]). Phuong phap xac dinh potentiometric tu
déng hoa dugdc cong b6 nam 1972 ( xem tai liéu tham khao [6]).

Dung phuong phap AOM, tur dé thi tinh dan, thdi gian qui nap dudc xac dinh trong pham vi ciing véi thai gian
qui nap thu dudc, véi diéu kién la cac phép xac dinh dugc ti€n hanh trong cung mét nhiét d6. Cac do thi sé

rat khac nhau. Cac vi du cta do thi xem & hinh A.1 (trich tur tai liéu tham kho[6]).
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