TIEU CHUAN VIET NAM TCVN 6765 : 2000

Dau md dong vat va thuc vat - Xac dinh do gian né

Animal and vegetable fats and oils - Determination of dilatation

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuan nay qui dinh phuong phap xac dinh d6 gian nd cla chat béo.

Tiéu chudn nay c6 thé ap dung cho ddu md dong vat va thuc vat (goi 1a cac chat béo), khong ké stearin dau

co, ¢ diém néng chay trén 0°C va dudi 60°C. Phuong phap nay la theo kinh nghiém va do dé bat ky sai

khac nao so véi cac chi tiét thao tac quy dinh sé thay d6i két qua thu dudc.

Qui trinh d&c biét dudc quy dinh cho viéc 6n dinh bo cocoa va cac dang chat béo khac
Ch thich 1 - Céac chat béo chii y&u gém triglyxerit géc 2- chua bao hoa va 1, 3 - bao hoa biéu hién dic
tinh da hinh va can phai 6n dinh theo phuong thitc d&c biét trudc khi xac dinh d6 gian nd. Tuy nhién déi véi
cac hoa chat thay thé bo cacao dudc dua trén cac dan xuat cla axit lauric, cho du da hidro hoa hay chua,
c6 thé st dung phuong phap d6i véi chat béo dang don (9.5.1). Trong bao céo két qua ciing phai néu ré
chat béo da dudc st ly s6 bd (theo 9.5.2) hay chua.

Cac chat béo rat giau cac goc glyxerol 2-oleat, 1, 3-distearat nhu chat béo clia m&, ba kokum va nhém chét

béo allanblackia dél khi khéng xac dinh dugc néu bi gitr khong khi lai; khi 6 can lam néng dung cu do dd

gian nd trudc khi cho chét béo vao.

2 Tiéu chuan trich dan

TCVN 6128 :1996 (ISO 661 : 1989) Dau md dong vat va thuc vat - Chuan bi mau thi
TCVN 2625 : 1999 (ISO 5555) Dau m& déng vat va thuc vat - L&y mau.

3 Dinh nghia

Trong tiéu chudn nay ap dung dinh nghia sau day:

D6 nd clia chat béo : su nd dang nhiét do thay ddi trang thai clia chat béo tir rin sang 16ng , ma trudc do

chat béo da dudc lam ran lai trong cac diéu kién dugc qui dinh cu thé.

Do nd clia chat béo dudc biéu thi bang mililit trén kilogam chat béo (hoc microlit trén gam chéat béo) va thé
hién su chénh l&ch gitra thé tich chat béo cé thé chiém gilr & nhiét dd duoc néi dén khi d& hoan toan & trang

thai 16ng (da dugdc lam cham doéng) va thé tich thuc clia chat béo & nhiét do nay.

Chd thich 2 - Cha y tranh su nham Ian véi viéc biéu thi d6 gian nd bang microlit trén 25 g chat béo dudc st dung.
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4 Nguyén tac

Do thé tich cla chat béo da biét khéi ludng & nhiét d6 60°C va 6 cac nhiét do khac nhau duéi 60°C. Tinh thé
tich cGia chat béo & dang 16ng da dudc lam cham déng & cac nhiét do khac nhau theo yéu cau tur thé tich do
dugc & 60°C.

5 Thudc thir

5.1 Dung dich pht bao vé, gdm nudc cat da dun séi trong chan khong va chat mau dudc dung 1a dung dich

dé congo 10 g/l, metyl da cam, ho3c kali dicromat.

6 Thiét bi dung cu

S dung cac thiét bi va dung cu théng thudng ctia phong thi nghiém va dac biét nhu sau:
6.1 Binh cau day tron, cé dung tich 100 ml.

6.2 Buret, dudc chia do theo 0,05 ml ho&c nhd hon.

6.3 Dung cu do d6 gian nd (xem hinh 1).

Bau clia dung cu do dd gidn nd c6 thé tich (7 £ 0,5) ml, va phan dudc chia d6 clia 6ng mao dan cé dung tich
900 ul. Vach zero (0) trén 6ng mao dan phai cé6 miic ngang bang véi miéng c6 bau clia dung cu do d6 gian
nd. N3p day phai dugc nhdi d luong chi (hoac vat liéu thich hdp khac) dé dung cu do dd gidn nd khong bi

ndi trong ndi cach thuy.

Lam sach dung cu do do gian nd can than trudc khi st dung. Dung cu nay phai cé thang chia do6 déu dan 2
ul va c6 doé chinh xac = 0,25%, dudc tinh theo 6.3.1 va 6.3.2 tuong Ung.

6.3.1 Su déng déu cla thang chia do

Cho khoang 250 ul thuy ngan vao éng mao dan qua bau cla dung cu do do gian nd (6.3). B4t dung cu do
nay & tu th& ndm ngang trén hai khuén gé va dit mot guong nhd dusi 6ng mao dan dé tranh doc nhdm do
nhin sai. Khi dung cu do va thuy ngan da dat dén nhiét d6 phong, doc thé tich clia thuy ngan trén thang chia
d6. Nhe nhang chuyén chd c6t thuy ngan doc theo 6ng mao dan va doc lai thé tich thuy ngan trén thang chia

d6. Lap lai quy trinh nay & cac vi tri khac nhau trén c6t mao dan.

O

Néu su khac nhau gitra cac 1an doc vuot qua 2 ul hoc néu ching tang déu hoac giam déu thi loai bd 6ng.
6.3.2 D0 chinh xac clia thang chia do

Ong mao dan dam bao phai réng. Cho khoang 750 ul thuy ngan vao 6ng nay qua bau. D4t dung cu do do
gian nd 4 tu thé ndm ngang trén hai khudn goé sat doc theo nhiét k& va dat mét guong nhd dudi ng mao

dan.

Doc thé tich cla thuy ngan va ghi lai nhiét d6. Nhe nhang chuyén chd cot thuy ngan doc theo 6ng mao dan

4
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va doc lai thé tich thuy ngan va ghi nhiét dé. Lap lai quéa trinh nay vai Ian. R6t thuy ngan ra tir cusi 6ng mao

dan chia d6 c6 dung tich 900 ul vao binh ciu da dudc can bi va can.

Thé tich thuy ngan tir khéi luong clia né va tinh ty khéi & nhiét a6 do. Tu thé tich quan sat dudc trir 1ul dé

hiéu chinh thau kinh doc, va so sanh thé tich quan sat dugc da hiéu chinh véi thé tich thuc.

Loai bd dung cu do do gian ng néu thdy c6 su chénh 1&ch 0,5 % hoc 16n hon.

Kich thugc tinh bang milimét
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*) Theo ISO 383 : 1976, Dung cu thi nghiém bing thuy tinh - Cac Gng tron
hinh cén [3p 1An dugc vai nhau

Hinh 1 - Dung cu do do gian né

6.4 Noi cach thuy
6.4.1 Mbi ndi cach thuy phai dudc trang bi :

a) bd 6n nhiét, c6 thé duy tri nuc & bat ky nhiét dd nao dudc chon trong khodng tir 10°C dé&n 60°C chinh xac
dén +0,1°C.

b) b6é khudy manh, va
c) nhiét k€ (xem 6.6).
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6.4.2 Nbi cach thuy phai c6 di kha nang lam néng dé tang nhiét do cla nudc, diéu nay phu thudc vao mot

hay hai noi cach thuy sé dudc sir dung trong phép xac dinh.

a) néu s dung mét ndi cach thuy, thi téc do tang it nhat 1a 1°C/phat;

b) néu st dung hai néi cach thuy, thi tang 10°C trong vong t6i da 1a 30 phut;

6.4.3 Céc ndi cach thuy phai cé kha ning tao su dong déu nhiét khoang 0,05°C trong khap ndi cach thuy.

Cha thich 3 - Hiéu qua khudy va sai léch nhiét d6 cla nudc & ving lan can dung cu do dé gian nd co thé dudc
kiém tra bang cach 16ng mét dung cu do d6 gian nd dudc nhoi ddy chat béo dang ran (thi du, dau co dang rén, c6

diém néng chay tir 42°C dén 48°C) va gén v8i mot nhiét ké.
Sé doc clia nhiét k& nay khéng léch quéa 0,05°C so vdi nhiét ké trong ndi cach thuy.
6.4.4 Cac néi cach thuy phai dudgc gan véi mot dé gia dé treo cac dung cu do do gian nd trong ndi cach thuy

va c6 thé chinh dugc theo phuong thang diing va c6 thé chuyén tir ndi cach thdly nay sang ndi khac mot

céach dé dang.

6.5 Binhlanh $0°C

Nudc da tan vun dudc dung cho binh lanh & 0°C, binh phai c6 cac 16 thoat, mat khac nudc & nhiét do trén
0°C sé dudc |ay ra tir day binh. Nudc da lanh phai dudc 13c trén va bao géi lai theo dinh ky, dac biét cho mét
s6 dung cu do dugc lam lanh tir 60°C dén 0°C trong cung mot binh. Nén duy tri nhiét do clia don vi lam lanh
4 0°C, nhung can phai nap day bang chat 16ng c6 diém déng bang dudi 0°C.

6.6 Nhiét k&, dugc chia d6 & 0,05°C khap su6i dai nhiét dd can do va dudc hiéu chuan dua vao nhiét ké
chuan.

6.7 Noi cach thuy, chlra nudc soi.

7 Lay mau

Tién hanh 18y mau theo TCVN 2625 : 1999 (ISO 5555).
8 Chuan bi mau thir

Chuén bi mau thr theo TCVN 6128 : 1996 (ISO 661).

9 Céach tién hanh

9.1 Cac loai qui trinh

Cé ba quy trinh sau:

a) dai ngan thudng : do & 20°C, 25°C, 30°C, 35°C va 4 cac khoang 5°C tiép theo cho dén 60°C néu can;
b) dai dai thudng : do & 0°C, 10°C, 15°C, 20°C va 25°C & cac khoang 5°C tiép theo cho dén 60°C néu can;

c) phuong phap nhanh dé kiém tra tai nha may : do & 20°C va 30°C, va & b4t ky cac nhiét dd ndo cao hon
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néu can;
9.2 Phan mau thir
L&y tir 15ml d&n 20ml mau th{r (diéu 8) cho vao binh cau day tron 100ml (6.1), thém mét it chat trg soi (6.8),
dun néng dén nhiét do tir 80°C dén 100°C trong ndi cach thuy (6.7) va tao chan khéng, 1dc manh dinh ky cho

dén khi dudi hét bot khi khdi chat trg sbi (c6 thé hét 10 phat). Bao quan phan mau thi trong chan khéng &
70°C cho dén khi can (xem 9.3).

9.3 Lam day dung cu do do gian né
Chu y khéng 1am néng 6ng mao dan do tay ho#c hai thd.

Dung buret (6.2) 18y 1,5 ml dung dich ph bao vé (5.1) cho vao dung cu do d6 gian nd (6.3). Can dung cu

nay cling véi ndp day chinh xac dén 10 mg.

Lam day dén c6 bau ctia dung cu do dd gian nd bang phan mau thlr da dudc chuan bi (9.2), néu can, thuc
hién sau khi da lam 4m dung cu do d6 gian nd dé tranh chat béo bi ddng dac. Day nap can than dé tranh tao
bot khi va déng thdi phii chat bao vé trén 6ng mao dan. Khi chat bao vé trong 6ng mao dan dang lén dén
vach tr 600ul d&n 700 pl, dung dau ngén tay bit kin ng mao dan. Sau d6 day nap va bd tay ra. Kiém tra
khong khi da dudc dudi hét khi day ndp. Lau sach mét ngoai clia bau bang dung méi, lam khd va can lai
dung cu do do gian nd dé xac dinh khdi lugng clia chat béo.

9.4 Thé tich clia chat béo dang Idng

Ngam dung cu do dd gidn nd trong ndi cach thuy (6.4) dén diém zero duy tri & nhiét d6 (60°C + 0,1°C). Quéa

30 phat doc miic dung dich bdo vé trong 6ng mao dan.

Chu thich 4 - B phan khuyéch dat buret lam ting d6 chinh xac qua trinh doc két qua.

9.5 Xac dinh

9.5.1 T4t ca cac loai chat béo

L&y dung cu do do gidn nd ra khdi ndi cach thuy (6.4) va ngam trong buéng lanh & 0°C dén vach zero trong
90 phdt.

Déi v6i chat béo khong da thé d6 gian nd D, 6 yéu cau & 0°C, ghi lai méc vong khum trong 6ng mao dan va
tién hanh tiép theo 9.6. D& vGi cac loai chat béo da thé tién hanh tiép theo 9.5.2.

9.5.2 X4c dinh tiép theo d6i véi chat béo da thé

L&y dung cu do d6 gian nd ra khoi binh lanh & 0°C va ngam dén vach zero trong noi cach thuy (6.4) da dugc
l&p bd khudy va dudc duy tri & nhiét dé (26°C + 0,2°C) trong (40h + 0,5 h). Trong suét thdi gian nay 6ng mao
dan phai dudc day kin dé tranh lam bay hoi dung dich bao vé.

Ngam lai dung cu do dé gidn né dén vach zero trong binh lanh & 0°C (6.5) trong 90 phat. Ghi lai miic vong

khum trong 6ng mao dan, néu yéu cau chi s6 D,
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9.6 Poc trén dung cu do dd gian nd

Né&u nhiét dé cla ndi cach thuy vuot qua nhiét do du tinh, thi khédng dudc ha nhiét dé ndi cach thuy (vi phan

chat béo da ndng chay sé khong déng két lai) do dd gian nd clia chat béo va ghi lai nhiét do nay.

9.6.1 L&y dung cu do dd gian nd ra khoi binh lanh & 0°C va ngdm dén vach zero trong ndi cach thuy (6.4)
dugc duy tri & nhiét dd thap nhat ma & dé dé gian nd dugc do . Poc miic & vach vong khum 30 phat sau khi
ndi cach thuy da dat dugc nhiét do do can thiét. C( sau 5 phat I&p lai phép doc nay cho dén khi c6 dugc sd
doc khéng déi.

Tuong tu, 18y cac s6 doc clia mlc vong khum & cac nhiét do lién tuc tang, trong méi trudng hap sau khi ndi
cach thuy da dat dudc nhiét do do.

9.6.2 Lap lai phép doc & (60°C + 0,1°C); gia tri nay nén ndm trong khoang 2ul 1éch so véi gia tri thu dugc
trong 9.4. Chénh léch 16n hon 2ul c6 thé do ro ri trong dung cu do do gidn nd hodc c6 khéng khi trong chat
béo.

9.7 S6 phép xac dinh

Tién hanh hai phép xac dinh theo 9.3 d&n 9.6 trén cac phan mau thi 1ay tir cing moét mau thi.
10 Biéu thi két qua

D0 nd D, clia chéat béo & nhiét do t°C dudc tinh theo cong thiic:

Ay—A4 - W

t e
—_I/t
m

D, =
trong dé

A, la s6 doc & 60°C, tinh bang microlit;

A, 1a sé doc & t°C, tinh bang microlit;

m 1a khéi luong clia chét béo trong dung cu do dod gian nd, tinh bang gam;

V, la d6 gian nd clia dau, tiic l1a chénh léch gilr cac thé tich clla 1 gam chéat béo néng chay 6 60°C va cla
chét béo d6 da lam cham déng & t°C (xem bang 2), tinh bang microlit;

W, Ia viéc hiéu chinh d&i véi dung dich bao vé, tdc la chinh su gidn nd ctia dung dich bao vé va thuy tinh gitra
nhiét do 60°C va t°C (xem bang 1) , tinh bang microlit.

Ghi két qua chinh xac dén nlra don vi.

L&y két qua la trung binh cdng clia hai phép xac dinh véi diéu kién thod man vé dd Iap lai (xem diéu 11). Mat
khac 1ap lai cac quy trinh trong 9.2 dén 9.7 va 13y két qua 1a s6 & nam gilra clia 4 phép xac dinh ; ghi diéu

nay trong bao cao két qua.

B&o cao mau vé cach tinh dé gian nd dudc chi ra trong phu luc A ; viéc sif dung mau nay la khéng bat budc,
chi Ia khuyén khich.
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D& tim W, déi v6i do gian nd cla chat bdo vé va thuy tinh & cac nhiét dd khac nhau, tinh bang microlit va cac
mic vong khum khac nhau quan sat dugdc (tir diém zero clia 6ng mao dan dén miic nudc trong ndi cach

thuy), 1am tron sé doc cta vi tri vong khum nhan véi 100 va doc W, tir bang 1
Cac gia tri clia V, dua ra trogn bang 2.

Bang 1 - Hiéu chinh W, theo nhiét do t

Nhiét do Hiéu chinh W,, ul d6i v6i mic vong khum cutia

t

°C 0 100 200 300 400 500 600 700 | 800 | 900
0 24 22 20 18 16 14 12 11 9 7
10 22 21 19 17 15 14 12 11 9 7
15 21 20 18 16 15 13 12 10 8 7
20 20 18 17 15 14 12 11 9 8 6
25 18 17 16 14 13 11 10 9 7 6
30 17 15 14 13 12 10 9 8 6 5
35 15 13 12 11 10 9 8 7 6 5
40 12 11 10 9 9 8 7 6 5 4
45 10 9 8 7 7 6 5 5 4 3
50 7 6 6 5 5 4 4 3 3 2
55 3 3 3 3 2 2 2 2 1 1
60 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0
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Bang 2 - Cac gia tri cia V,

Nhiét do t V,

°C ul/g

0 50,6
10 42,4
15 38,3
20 34,1
25 29,9
30 25,7
35 21,5
40 17,2
45 13,0
50 8,6
55 4,3
60 0

Chu thich 5 - Viéc hiéu chinh d6i véi su gian ng clda thuy tinh, cGa dung dich bao vé va cla dau nhu sau:

a) hiéu chinh thuy tinh

D6i v6i dung cu do dd gian nd c6 thé tich 7 ml, hiéu chinh thuy tinh dua trén hé sé gian nd tuyén

tinh cla
33 x 10”7cm/=°C x 10-la 0,07ul/°C.
b) hiéu chinh @6 gidn ng cha nugc va thuy tinh tir t°C dén 60°C

Coéng thic dua ra su bién déi hé sé gian nd clia nudc tir 0°C dén 60°C c6 thuyén tinh. Dung céac gia tri da biét
trén 20°C va ngoai suy dén 0°C phl hdp vdi céng thic:

2,3+0,09(60 + 1)
E, = (60 - t) >

Luong nay nhan véi thé tich nudc con lai trong bau & tiing nhiét do
1,5-0,001 x s6 doc & t°C

cho ra s& hiéu chinh nuéc. Hiéu chinh thuy tinh trung binh, térc 1a 0,07(60 - t), da duoc tri cho cac gia tri
trong bang 1.

c) hiéu chinh d6 gian nd cla dau

10
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S8 hiéu chinh dé gian nd clia dau, V,, tinh bang microlit trén gam theo céng thic:

Vv, = 2%_] (20,5 +0,02¢)dt

11 DO lap lai

Két qua cla hai phép xac dinh (xem 9.7) thuc hién lién tuc hodc dong thdi, do moét ngudi thuc hién khéng
dudc vuot qua 1,6 ul/g (gia tri tuyét doi).

Cha thich 6 - Gia tri 1,6 pl/g do Vién tiéu chudn Ha Lan cung cadp NEN 6317 : 1981, Onderzoekingsmethoden

voor plantaardige en dierlijke olien en vetten. Bepaling van de dilatatie van vetten.
12 Bao cao két qua

B&o céo két qua phai néu ré "phuong phap chung" (9.5.1 va 9.6) hay "phuong phap da thé" (9.5.2 va 9.6) va
"qui trinh v&i pham vi nhiét d6 rong hep" hay "phudng phap nhanh dé kiém tra tai nha may" da dudc st dung

(vi cac giai doan nhiét d6 &nh hudng dén gia tri gian nd).

Bé&o céao két qua ciing phai dé cap dén tat ca cac chi tiét thao tac khong qui dinh trong tiéu chudn nay, hoac

tuy y lua chon, cung vGi céac chi tiét bat thudng nao khac c6 anh hudng t6i két qua.

Bé&o céo két qua ciing bao gém tat ca cac théng tin can thiét vé viéc nhan biét ddy di mau thi.

11



TCVN 6765 : 2000

Phu luc A

(tham khao)
Ban b&ao cao mau vé dé gian né

Bao céo do gian nd

Y YA fo X (o X [E= T o I g o =T SR
Quy trinh : phuong phap chung/phudng phap do chat béo da thé

Khoang nhiét do ; khoang hep/khoang réng/phucng phap nhanh

Khai lugng clia may do dé gidn nd vGi chat 16ng 1am Kin VA dAU:..........c.coeeveeeeieeceeceeeeeee e g
Khéi lugng clia may do dd gian nG vGi Chat 1ONg 1AM KiN:........ccoeieeeeeeeeee e g
Qo To T ¥ (o g To el g =T o T=Te T 4o AU g
Nhigtdd | A, | Aw | Aw-A WD | Ag-A-W, Ag—A —W, V2 D,

°C m

60 0

0 50,6

10 42,4

15 38,3

20 34,1

25 29,9

30 25,7

35 21,5

40 17,2

45 13,0

50 8,6

55 4,3

60 0

1) Xem bang 1.

2) Xem bang 2.

*) Gach bo loai nao khong ap dung dudc
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