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L&i néi dau
TCVN 9613:2013 hoan toan twong dwong véi ISO 10632:2000;

TCVN 9613:2013 do Ban ky thuat tiéu chudn quéc gia TCYN/TC/F2
Déu m& déng vét va thuc vét bién soan, Téng cuc Tiéu chuan Po Ivdng
Chét lwgng tham dinh, Bo Khoa hoc va Cang nghé cdng bé.
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L&i gidi thiéu

Phuong phap quy dinh trong tiéu chudn nay da duwoc thlr nghiém lién phong cap quéc té. Tuy nhién,
di¥ liéu vé dd chum chua tinh dugc do khdng Al sé legng cac phong thik nghiém tham gia. Xem Diéu 11

va Phu luc A.
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Khé dau —
Xac dinh ddng thei ham lweng dau va ham lwgng nwéc -
Phwong phap do phd cong hwéng tir hat nhan

Oilseed residues — Simultaneous determination of oil and water contents —
Method using pulsed nuclear magnetic resonance spectroscopy

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuan nay quy dinh phuong phap xac dinh nhanh ham lwgng diu va ham lvgng nuéc cla khd déu
thu dwoc sau khi chiét dAu bing cach ép hosic biing dung mdi (khéng bao gdm cac sén phém hén
hop), bdng phép do phd cong hudng t hat nhan (NMR).

Tiéu chudn nay c6 thé 4p dung cho khé dAu dang bét, dang miéng hodic dang khéi, véi diu kién cac
manh hat nhd hon 2 mm va ham lwgng nudc khong cao hon ngudng chuyén doéi.

2 Tailigu vién dan

Cac tai liéu vién dan sau rat cAn thiét cho viéc ap dung tiéu chudn nay. Déi véi cac tai liéu vién dan ghi
nam cong b thi p dung phién ban dugc néu. DA véi cac tai ligu vién dan khéng ghi ndm cdng bé thi ap
dung phién ban mai nhét, bao gbm ca céc stra @di, bd sung (néu co).

TCVN 4801 (ISO 771), Kh6 déu — Phuong phép xéc dinh hém luong 4m va chat bay hoi

TCVN 8951-1 (ISO 734-1), B{t cla hat ¢6 ddu — Xac dinh ham luong déu — Phén 1: Phuong phap chiét
béng hexan (hodc déu nhe)

TCVN 8951-2 (ISO 734-2), Bft cia hat c6 ddu — X4c dinh ham lupng déu — Phén 2: Phuong phap
chiét nhanh

TCVN 9610 (ISO 5502), Khé ddu — Chuén bj méu thir.
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3 Nguyén tic

M3u thir dwgc dwa vao trong tir trvdng clia may do phd NMR. Truéng dién tir xoay chiéu duec sir
dung & dang xung cb nang lgng kich hoat (RF) cudng @6 90° @& kich hoat tAt ca cac hat nhan hydro.
Ghi lai sw phan ra cdm (ng ti do (FID) theo xung 90°. Bién do téi da clia tin higu nay ty Ié thuan véi
tdng sé proton tir pha nudc va pha ddu clia mau.

Sau d6, st dung mét xung RF th( hai cwdng d6 180° dé tao ra mét tin hidu ddi spin khi chi c¢é mét tin
hiéu tir pha dau gép phan vao FID.

CHU THICH 1 Bién dé t4i da cla tin hidu doi nay ty 16 thuin véi ham lwgng diu. Bién dd nay bién déi cing véi nhigt @9 clia
mé&u theo mdt quy lut phirc tap. Viéc tang nhigt d sé& lam gidm gia trj cba tin hi¢u dgi do duoc.

Tinh chénh l&ch gifra hai bién dd, gid tri nay ty 1& thuan véi ham lugng nwéc.

Sau khi hiéu chuén thich hop cac thiét bj, cac tin hiéu do dwoc tw ddng chuyén sang cac ty 1& phan
tram clia du hodc nuwéc.

CHU THICH 2 M6t s may do phd dugc trang bj mét may tinh nhd va mét chwong trinh riéng ¢é thé cho céc chi thj dng thi
vé& ham lwgng diu va ham lwgng nuée.

4 Mau hiéu chuan

4.1 Yéu cau chung

Cac mAu hiéu chudn phai ddng nhét va khdng cé tap chat.
4.2 MAu hiéu chudn dd 4m

Ham lvong nwéc cha khd diu cé thé thay ddi thy thudc vao diéu kién bdo quan. Do @6, can xéc dinh
ham long nwdc ngay trwde khi hiéu chun theo TCVN 4801 (1ISO 771).

4.3 MAiu hiéu chuin ham lweng diu

Mau duoc 1y tir khd dAu phai cang loai véi miu thir va cb thanh phan céc axit béo twong tw (déc biét
la @6i véi viéc phan tich hat cai dAu gidu axit erucic va hat huvéng duong giau axit oleic). Ham lvong
dhu duoc xac dinh theo phwong phap chudn quy dinh trong TCVN 8951-1 (ISO 734-1).

5 Thiét bi, dung cu
Str dung céc thiét bi, dung cy ciia phong thir nghiém thong thudng va cu thé nhu sau:

51 May do phd NMR dd phan giai thip c6 tao xung, thich hop dé do ham luvong dau va ham

lwong nwoc cha hat ¢ dau.
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Céc théng s6 chia thiét bj phai tuan thi cac huéng dan hodc cac quy dinh ky thudt cla nha san xuét.
CHU Y - Khong dé cac dé vat kim loai gdn may do phé NMR.
5.2 Ong dwng miu, bing thiy tinh,thich hgp cho viéc st dung may do phd NMR.

5.3 Can phan tich, dién tl, c6 kha nang can chinh xac dén 0,01 g, tét nhét 14 duoc gén véi may do
phd NMR dé ghi lai trye tiép khéi lvong cla miu.

5.4 Tu sdy, co thé duy tri nhiétdd & 103°C+2°C.
5.5 Dia, bang thly tinh hodc kim loai, dwéng kinh 7 cm, ¢é nép day.
5.6 Binh hat 4m, co chira chat hit dm hiéu qua.

5.7 May nghién co hoc hodc cbi xay, d& 1am sach va c6 khad ning nghién cac tam hodc khéi khé
d4u thanh cac miéng nhd hon 2 mm ma khong 1am néng va khodng lam thay @bi dang ké ham lvgng
nwéc, ham lwgng chét bay hoi va ham lweng déu.

6 Lay miu

Didu quan trong la phong thir nghiém nhan dwoc ding mu dai dién va mau khéng bi hi héng hodc
bién ddi trong subt qua trinh van chuyén hosc bao quan.

Viéc 14y méu khéng dwoc quy dinh trong tiéu chuén nay. Nén ldy mau theo phwong phap dugc quy
dinh trong TCVN 9608 (ISO 5500).

7 Chuan bi mau thir
Chuén bi mau thir theo TCVN 9610 (ISO 5502).

Loai bd hét cac vat kim loai (vi du ghim, kim...) ra khéi'm3u thir 84 chuan bj.

8 Quy trinh hi¢u chuén

8.1 Quy trinh chung

8.1.1 Nhiéu loai khd dau co ham lwgng diu thip (ttr 1 % dén 3 %) va ham lugng nwdc (tr 8 % dén
12 %). Cac san phdm hién hanh thwéng chira ham lwgng diu rét nhd va ham lweng nudc thap hon
2 %. Trong trréng hop ndy, nén stz dung quy trinh B, tién hanh trén hai mAu thir dé c6 sau diém trén
dudng chudn. Khi ham lvgng nwée cao hon ham Iwgng dau thi tin higéu NMR S, do dwec sau 50 ps
manh hon so v&i tin hiéu ddi spin S, cla dau. Vi vay, d& hiéu chudn va do ham lvong dau, nén st
dung gia tri (tinh bang dexiben) d khuéch dai tin hiéu NMR ctia méay do phd d duoc t6i vu hoa vé tin
hiéu cao nhat ma diéu nay lai Iam gidm hiéu teng déi vai tin hiéu thap nhat.
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8.1.2 S(r dung cac thong sb cai dit clia may do phd NMR (5.1) duge nha san xuét khuyén cao va téi
wu hoa cac théng sé nay bing cac thir nghiém trwde. Cac thao tac hiéu chudn va thao tac do cén tién
hanh theo hwdng din str dung. Can dam bdo ring moi thao tac trong subt qua trinh hiéu chuan va do
phai dwoc tién hanh trong ciing didu kién, dic biét 1a & cling nhiét 8 (x 2 °C).

C4n d@én it nhat ba m&u hiéu chuan, nhwng ciing ¢6 thé sir dung nhiéu hon ba mau.

8.1.3 Nhap cac théng sé do (tAn sé xung, st tit dan...) clia ham lwgng dau hodc ham lugng nuéc
(khi cé thé) vao may do phé NMR, theo khuyén cdo clia nha san xuét va chi ré ma sb sé luu lai trong
duwang chuln. Tang thoi gian do téi thiéu phaila 25 s.

8.1.4 Caidat may vé& ché dd hiéu chuén.

8.1.5 Duwa phan mau hiéu chuan thir nhit vao éng dung mau da dwoc can trudce (5.2) dén chiéu cao
téi wu theo quy dinh clia nha san xuét va nhap gia tri khdi lvgng mAu tir can sang may do phd NMR.

CHU THICH Ciing cé thd nhap béng tay khéi legng mau hi¢u chuin vao may do phd NMR,

8.1.6 Nhap gia tri ham lwgng nudc (biing phin trdm khéi lwgng) hodc ham lveng dau (béng phan
tram khéi lrong) vao may do phé.

8.1.7 Dua éng dwng miu hiéu chudn thir nhat vao dau do va xac dinh ham lweng nuéc hodc ham
lrong déu.

8.1.8 Lap lai cac bwdc tir 8.1.5 @én 8.1.7 dbi vai hai (hodc nhigu hon) mau hiéu chun khac.
8.1.9 Tinh tv dong hodc bing tay cac thong sb hiéu chuln clia dwdng chuan.

Hé sé twong quan thwéng lon hon 0,95, Néu khéng thi tién hanh kiém tra cac gia tri thu dwoc theo
phrong phap chudn twong (rng quy dinh trong TCVN 8951 (ISO 734) va TCVN 4801 (ISO 771) hoac
I4p lai quy trinh hiéu chuén v&i ba (hodc nhiéu hon) mau hiéu chuén khac.

Luu duwdng chuén theo ma s da chon trong 8.1.3.

8.1.10 S dung mdt dng nghiém rdng va Iap lai cac bude tir 8.1.5 dén 8.1.7 dé hoan thanh duong
chuan ham lwong dAu. Phan nay clia phiwong phap khdng ap dung dugc cho duwéng chun vé ham
lvgng nwéc.

8.2 Quy trinh hiéu chudn di v&i phép xac dinh ham lwgng nwéc
8.2.1 Quy trinh A: Ba mau hidu chuén da biét ham lwgng nwéoc

D& thu duoc dd thi dwong chudn dang tin cay, ham Iwong nwéc clia mAu hiéu chudn cin phai co dai
bién dd rong nhét cé thé. Tuy nhién, ham lrgng nuéc khong dugc bang 0.

Tién hanh theo quy trinh chung quy dinh trong 8.1.2 dén 8.1.9.
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8.2.2 Quy trinh B: Mot miu hiéu chudn da biét ham lwong nwéc

CHU THICH Trong quy trinh hidu chudn ndy, lvgng nwéc phét hién dugc bing may do phd NMR thay ddi theo chiéu cao
clia m3u hiéu chuén dyng trong cac ng nghiém.

8.2.2.1 Tién hanh theo quy trinh chung quy djnh trong 8.1.2 dén 8.1.4.

8.2.2.2 Cho vao ba éng dwng miu @a dugc can trwdc (5.2) cac phan mu hiéu chuan da biét ham
Iwong nwéc dén ba mirc chidu cao khac nhau theo hwéng dan cla nha san xuét, rdi can. Ghi lai khéi
lvong twong (ng 12 my, myva ms, bing gam.

Pé dung dwong chuén cin ¢ téi thidu ba giém higu chuén.

8.2.2.3 Tinh ham lwong nuwdc twong (¥ng cla tirng phan trong ba phdn miu hiéu chuan, w, bang
phén tram khéi lwgng nhw sau:

. m, x W

1 m‘
m, x W

w, =
2

mﬁ
W, = m, x w

ml

Trong do

my, mava my 13 khéi lwgng clia ba phin mau hiéu chuén trong tirng éng clia ba éng dwng mau,
trong dé m, 1a khéi lwgng 1én nhét, tinh bang gam (g):

w la ham lwgng nwéc clia mau hiéu chudn xac dinh dugc theo TCVN 4801 (ISO 771),
tinh béng phan tram khéi lwgng (%).

8.2.2.4 Nhap gia tri, m,, 1a khéi lgng clia phdn mau hiéu chudn thi nhét vao may do phd NMR.

8.2.2.5 Nhap gia tri, wy, 13 ham lwgng nudc twong (ng clia phdn mau higu chuin thiy nhat vao may
do phd NMR.

8.2.2.6 Dua bng co chira phan mau higu chuan thir nhét vao dau do va tién hanh phép xac dinh.

8.2.2.7 L3p lai cac thao tac @3 quy dinh trong 8.2.2.4 dén 8.2.2.5 v&i hai phin mau hiu chuln khéc,
ludn ludn nhap m, trong buéc 8.2.2.4 va cac ham lwegng nwdc twong ing w,va wytrong bude 8.2.2.5.

8.2.2.8 Tinh cac thong sé hiéu chuan theo 8.1.9.
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8.3 Quy trinh hiéu chudn déi véi phép xac djnh ham lweng diu
8.3.1 Quy trinh A: Ba mau hiéu chuln da biét ham lwgng diu
S(r dyng cac m&u quy dinh trong 4.3.

Tién hanh theo quy trinh chung dwoc quy dinh trong 8.1.2 4én 8.1.10.

8.3.2 Quy trinh B: Mt mau hiéu chuin da biét ham lwgng diu

CHU THICH Trong quy trinh hidu chuén nay, lrgng diu phat hién dugc bing may do phd NMR thay ddi theo chidu cao cla
mau hiéu chuén dyng trong éng nghigém.

8.3.21 Tién hanh theo quy trinh chung dwoc quy dinh trong 8.1.2.

8.3.2.2 Cho vao ba éng dwng mau a4 dwoc can bi (5.2) cac phin mAu higu chudin da biét ham lwong
diu dén ba chiéu cao khac nhau theo huéng din clia nha san xuét, rdi can. Ghi lai khéi lvgng twong

(¢ng la m,, m, va ms, bng gam.

8.3.2.3 Tinh ham lwgng diu twong trng trong ba phan mau hiéu chuén, h, bing phan tram khéi lvong

nhuw sau:
h, = m, x H
l".",.'.|
by = m, x H
mi
hy = m, x H
m'l
Trong dé

m., myvams 14 khéilvong clia ba phan mau hiéu chudn, tinh bang gam (g);

H la ham lwong diu cia miu hiéu chuln, xac dinh dugc trong TCVN 8951-1
(ISO 734-1) hodc TCVN 8951-2 (ISO 734-2), tinh bang phan tram khéi lwong.

8.3.2.4 Tién hanh theo quy trinh chung dwgc quy dinh trong 8.1.3 dén 8.1.9, nhap gia trj ham lwgng
dAu trong 8.1.6, tinh bing gam.

8.3.2.5 Nhap gid trj m,, 14 khéi lwvong ctia phan mAu hiéu chuan thir nhat vao may do phd NMR.

8.3.2.6 Nhap gia tri hy, 14 ham lvong dAu trong (ng cla phén mau hiéu chudn thir nhat vao may do
phd NMR.

10
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8.3.2.7 Bua bng chira phan mA3u hiéu chuin thir nhat vao dau do va tién hanh phép xac dinh.

8.3.2.8 Lap lai cac thao tac quy dinh trong 8.3.2.5 dén 8.3.2.7 véi hai phdn mau mau hiéu chuan
khac, ludn ludn nhap m, trong budc 8.3.2.5, sau d6 nhap ham luvgng diu twong (ng h, va h, trong
bwérc 8.3.2.6.

8.3.2.9 Dé thu dugc diém 0 trén dudng chudn, nhap gia tri m, 1a khéi lwgng va ham lwgng diu twong
(¢ng cta 0,01 % vao may do phd NMR. Bwa éng réng vao diu do va tién hanh phép xac dinh.

8.3.2.10 Tinh cac thdng sb hiéu chuén theo 8.1.9.

9 Cach tién hanh

9.1 Yéu cdu chung

Tién hanh it nhat hai phép xac dinh trén cac phin miu thir dugc lay tir cing mét mau.
9.2 Yéu cédu déi véi phong thir nghiém va sy én djnh cia miu thiv

Nhiét dé ciia phong thr nghiém phai dwoe duy trl trong khodng tir 17 °C dén 28 °C. Do d6, cin kiém
soat nhiét dd cua phéng thk nghiém.

Chuyén mau the (xem Didu 7) dén phéng thir nghiém it nhat 60 min trwéc khi tién hanh xac dinh G&
nhiét A6 cac mau thtr can bang véi nhiét dé clia phong do.

9.3 Phin miu thir

CHU THICH B§ chym clia phrong phap nay sé duge cai thién néu cac phép do NMR duc tién hanh trén cac phin miu thiv
co khéi lwgng khong doi.

Chuan bj phan mau thir c6 khéi lwvgng khéng déi bing mét trong nhirng phwong phéap sau:

a) Do thé tich ciia mau thir da chon (xem 9.2) rdi chuyén dinh lwgng thé tich nay vao éng dyng miu
da can trudc (xem 5.2) (vi dy dung 40 ml mAu thir cho éng dng mau cé dudng kinh 40 mm).

b) Chuyén mét lugng vira di miu thir da dwec én dinh (xem 9.2) vao éng dwng mau dé lam day
bng dén chiéu cao téi wu 30 £ 5 mm; chidu cao t&i wu 30 mm nén dwoc vach rd bang bt da trén dng
ding mau,

9.4 Xacdinh

DIEU QUAN TRONG - Kiém tra thiét bj hiéu chuén trwéc mdi day cac phép do (hodc it nhat mét 1an
mét ngay), st dung mau hiéu chudn da biét ham lwong dau va ham lugng nuéc.

11
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9.4.1 Chon chwong trinh va céac thong sé thiét bj pht hop @di véi ham lwgng nréc hodc ham lwong
déu va s6 trén duong chudn twong (rng véi phép thir dinh dung va véi cac loai khé dau.

9.4.2 Cai @it may vé ché do do.
9.4.3 Can phan mau thir (9.3) va chuyén gia trj khdi lwgng tir can sang may do phd NMR.

9.4.4 Duva bng dwng mAu c6 chira phan miu thir vao diu do rdi x4c dinh ham lwong nwéc va ham
lwong dau.

10 Biéu thi két qua

L4y két qua trung binh clia hai hoac nhidu phép xac dinh.

11 Do chum

Céc chi tiét clia phép thir lién phong thir nghiém vé& d6 chym clia phuong phap duwgc dwa ra trong Phy
lyc A.

Theo TCVN 6910-1 (1ISO 5725-1) va TCVN 6910-2 (ISO 5725-2), gia tri d6 13p lai va gié trj 40 tai lap
chua tinh duoc do khéng du sé lwgng cac phdng thir nghiém tham gia trong phép thir vong.

12 Bao cao thr nghiém

Bdo céo thir nghiém phai ghi rd:

tat ca thong tin cAn thiét & nhan biét ddy dd vé& miu thi;

- phuwong phap lay mu da st dung, néu biét;

- may do phd da st dung;

- phuwong phap thir da st dung, vién din dén tiéu chuln nay;

- moi chi tiét thao tac khéng dwgc quy dinh trong tiéu chudn nay hodc tiy chon, cling véi cac chi tiét
bét thuéng c6 thé anh huwdng dén két qua;

- két qua thu dwoc hodc néu kiém tra a6 1ap lai thi néu két qua cubi cling thu duoc.

12
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Phu luc A
(Tham khao)

Cac két qua cua phép thir lién phong thir nghiém

Mot phép thir lién phong thir nghiém dwoc tién hanh & clp quéc té ndm 1996 cho cac két qua néu
trong Bang A.1.

Bang A.1 - Két qua xac djnh ham lwgng nwéc va ham lwong diu

Miu Phéng thir Ham lwgng nwée, % Ham lwgng diu, %
nghigm sé Gié trj trung binh Gia trj trung binh
1
6,0 ' 19,3
2 6,1 19,5
. 6.2 19,7
Kho cai dau
5.4 19,8
3 5,5 20,1
5,5 20,3
4 19,3
1
; 8,2 0.9
Khé dau 2 8.3 0,9
hwéng 83 0.9
duong 8,0 1,6
(ba chiét) ) 82 il 20 48
4 '- 1,0
1
4 6,7 19,4
Khé dau 5 6.8 19,4
huéng 6,9 19,5
duong 6.4 ' 18,4
(ba ép) 3 6,5 o 18,7 ; b
4 : 18,7
6,03 1,05 '
1 5,92 1,04
5,80 1,03
. 7.9 2.1
Kho dau 2 8 2,1
8 2.1
dau twong
8,3 0,14
3 8.2 0,18
8,1 0.22
4 1,9

13
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Thw myc tai liéu tham khao

(1]  TCVN 6910-1:2001 (ISO 5725-1:1994), D6 chinh xéc (df ding vé dé chum) cua phwong phép
do va két qua do — Phéan 1: Nguyén tic chung va dinh nghia.

(2] TCVN 6910-2:2001 (ISO 5725-2:1994), B chinh xac (d6 ding va d chum) cda phuong phép
do va két qua do — Phan 2: Phuong phap co béan xéc dinh dé I3p lai va dé tai Iap cua phuong
phép do tiéu chuén.

(3] TCVN 9609 (ISO 5500), Khé dau - Lay mau.
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