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L&i noi dau
TCVN 12080:2017 hoan toan twong duwong véi 1ISO 17780:2015;

TCVN 12080:2017 do Ban ky thuat tiéu chuan quéc gia TCVN/TC/F2
Déu mé& dong vét va thye vat bién soan, Téng cuc Tiéu chudn Bo
lwong Chét lwong tham dinh, B Khoa hoc va Cang nghé cdng bé.
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L&i gioi thiéu

Céac hydrocarbon bao hda chi yéu c6 mat trong dau thwc vat 1a cac n-alkan mach dai, chiva trén

21 nguyén t6 carbon va c6 sb carbon 1& [,

Dau khoang ¢6 thé chira ca¢ n-alkan Ién dén 60 nguyén t6 carbon ma khdng c6 sé carbon 1& chiém wu
thé. Sic ky do cta dau khoang thu duoc bing phwong phap nay dwoc dac trng boi pic rong do co
mat hén hop phire chét cia cac hydrocarbon phan nhanh bao hda va cac hydrocarbon vong. Cac loai
du khoang ¢ 6 sanh trung binh va thap dwoc dic trung bdi hén hep phirc chét cé @6 dai mach
trong khoang tlr C10 dé&n C25; trong khi ddu khoang co d6 sanh cao cho thdy hdn hop phirc chét c6
diém gitra quanh chiéu dai mach C30 2. Uy ban chuyén gia quéc té vé Phy gia thyc phdm (JECFA)
clia td chirc FAOMWHO da dwa ra mot vai ADI cho dau khoang (2002) chia dé sanh ctia ddu khoang
trung binh-thap thanh ba phan I&p khac nhau phu thudc vao diém ddc td. Phuong phap nay khéng dé
phan biét gifra cac I&p khac nhau.

Séc ky @6 clia dau diesel dac trieng bdi st ¢o mit clia cac n-alkan mach dai tie C10 dén C25 khong cé
carbon 1& chiém wu thé, ¢6 nghfa I sb lwong cac hydrocarbon chén va s6 carbon 1@ déu ¢6 mét voi cac
ty 1& nhw nhau.



TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN 12080:2017

Dau m& dong vt va thwc vat —
Xac dinh céac hydrocarbon béo trong dau thwe vat

Animal and vegetable fats and oils —
Determination of aliphatic hydrocarbons in vegetable oifs

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay qui dinh phwong phap xac dinh cac hydrocarbon béo bao hoa tir C10 dén C56 ¢ mat
tw nhién trong dAu thye vat va d& phat hién sw c6 mat clia ddu khoang va dau diesel.

Phuong phép nay ciing c6 thé 4p dung cho tét ca cac foai ddu m& thd va da tinh luyén, ndng d6 cla
du khoang tir 50 mgtkg dén 1 000 mglkg.

Phuwong phap nhanh ddi véi dau tinh luyén va nguyén chét (hoac ép ngudi) dwoc néu trong Phu luc C.
Phiwrong phap nhanh nay khéng thich hop @i véi dau thé do khdng quan sét duoc thoi gian luu cha
triglycerid trong mot sé mau.

Phuong phap chiét soxhlet dé thu héi chat béo tir mau thirc phdm bang hén hop dung méi néu trong
Phy fuc D.

2 Tailidu vién ddn

Cac tai liéu vién dan sau rét can thiét cho viéc ap dung tiéu chudn nay. Déi véi cac tai liéu vién dan ghi
nam cdng bé thi 4p dung phién ban dwoc néu. Déi voi cac tai liéu vién dan khang ghi ndm cong bé thi 4p

dung phién ban méi nhét, bao gém ca cac siva déi, bd sung (néu co).

TCVN 6128 (1SO 661) Dau md dong thuc vat — Chudn bi méu thir.

3 Thuét ngir va dinh nghia

Trong tiéu chudn nay st dung cac thuat ng va dinh nghia sau:



TCVN 12080:2017

3.1

Ham lwong hydrocarbon (hydrocarbon contents)

Téng cac hydrocarbon béo bao hoa, bidu thi bang phan khdi luong, xac dinh dwoc bang phrong phéap
qui dinh,

3.2

Hén hop phirc chat khdng phan giai (unresolved complex mixture)

ucm

H&n hop phirc chét ciia cac hydrocarbon bao hoa khéng phan giai dwoc bang séc ky khi, d&c trung boi

pic rong, c6 thé do sy nhiém dau khoang
CHU THICH 1: £6 rong cia pic trong khodng tir 5 min d&n 15 min phy thudc vao céc didu kién sdc ky khi.
CHU THICH 2: Xem séc ky db ¢o lién quan trong Phu luc A,

33

Diesel (diesel)

Tdng cla cac n-alkan bao hoa mach dai trong khoang tir C10 dén C25, biéu thi bang phan khéi lugng,
xac dinh theo phuwong phéap qui dinh trong tigu chuén nay.

CHU THICH: Xem sic ky db €6 lién quan trong Phy lyc A.

4 Nguyén tic

Céac hydrocarbon béo b&o hoa ctia mau dwoc tach bing sac ky trén cot silica get dwoc tham bac nitrat
va xac dinh bang séc ky khi mao quan co detector ion hoa ngon Itra, str dung chét ndi chuan. Tir sic
ky d, dién tich du khoang tinh dwoc bing cach lay tdng dién tich pic bao gdm c& UCM trir di cac dién
tich pic n-alkan rd nét {cac hydrocarbon xuét hién tir nhién). D& nhan biét sy nhiém diesel, cdng cac
dién tich pic clia tirng hydrocarbon mach dai trong khoang tir C10 dén C25 va dinh lwong chung.

5 Thudc thir

CANH BAO - Thue hién cac qui dinh vé xi¥ Iy cac chét nguy hiém. Can tuan tha cac bién phap

an toan ky thuat cho td chirc va ca nhan,
Str dung cac thube thiy tinh khiét phén tich, trir khi co qui dinh khéac.

5.1 Silica gel 60 ", siéu tinh khiét dung cho sac ky ¢cdt c6 c& hat trong khoang t&» 60 um dén 200 ym
(70 mesh dén 230 mesh).

" Silical gel dwgce ban sén Merck, chudn 7754 hodc 7734. Théng tin nady dwa ra tao thun tién cho ngudi str dung lidu
chudn, cé thé sl dyng cac san phim twong e néu cho két qua trong duong.
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5.2 Nwérc, da duoc chieng cat va dwoc [am ngudi dén nhiét do phong.
5.3 Natri sulfat khan, loai phan tich, d tinh khiét i thidu 99 %.
CHU THICH: Natri sulfat cé thé dugre thay bing cat bién, da dwoc réa bing n-hexan,

5.4 n-hexan, loai phan tich vét hiru co, dd tinh khiét t5i thidu 99 %, phan con lai sau khi bay hoi téi da
la 2 mg/kg.

CHU THICH 1: C6 thé kiém tra da tinh khiét clia hexan bang cach ¢3 dac 200 mt hdn hop n-hexan véi 2 ml dung dich chuén
(5.6) str dung bd ¢ quay, hoa tan phiin can lai trong 0,2 mi n-hexan va phan tich 5 pl bang séc ky khi (9.3).

CHU THICH 2: C6 thé thay hexan bing iso-octan, n-heptan hodc hdn hop cac alkan cb didm séi tr 65 °C dén 70 °C, cho @én
khi phéin con lai sau khi bay hoi t6i da I2 2 mg/kg. Cac dung mdi c6 diém séi cao hon diém $6i cla n-hexan thi ¢é th&i gian
bay hoi ldu hon. Nhwng cac dung mdi nay dugc wu tién ding hon do tinh doc cha hexan.

5.5 Chét ndi chuan: n-octadecan (C18), do tinh khiét toi thidu 99 %.

n-octandecan co thé duoc thay bang n-eicosan (C20). Triwéc khi chon mét trong hai hgp chat nay lam
chét ndi chudn, can danh gia dé chéc chin 1 khdng co chét ddng rira gidi véi cac pic khac tir mau cén
phan tich.

n-octandecan phai duwoc thay bing naphthalen néu mau bi nhiém dau diesel & tranh sy chdng pic clia
chét ndi chudin véi céc pic alkan can dugce dinh lugng.

5.6 Dung dich chit ndi chuan, ndng dd khdi luong p = 0,04 mg/mi.

Vi du, can khoang 50 mg n-octadecan (5.5), chinh xac dén mg va pha loang dén 25 mi béng n-hexan
(5.4), sau do tién hanh pha lodng hdn hep nay Ian th hai tir 1 mi thanh 50 ml bang n-hexan. Béo quan
dung dich nay & nhiét d6 phong dé duy tri sw 6n dinh.

5.7 n-decan (C10), 33 tinh khiét téi thidu 99 %.
5.8 Dung dich n-decan, ndng @5 khdi luong p = 0,04 mg/mi.

Vi du, can khoang 50 mg n-decan (5.5), chinh xac dén mg va pha loang dén 25 ml bing n-hexan (5.4),
sau d6 tién hanh pha loang hén hop nay lan the hai tir 1 ml thanh 50 mt bang n-hexan. Bao quan dung
dich nay & nhiét dd phong dé duy tri sv &n dinh ctia dung dich.

5.9 Octatetracontan (C48), do tinh khiét téi thidu 99 %. Chét chuan nay dwoc sl dyung dé han ché

tich phan ca khdi thanh mét théi gian lwu cy thé ma tuong Gng véi thei gian leu cdia hydrocarbon nay.
5.10 Dung dich octatetracontan, ndng do khdi lwong xép xi p = 0,08 mg/ml.

Vi duy, can khoang 2 mg octatetracontan (5.9), chinh xac dén mg va pha lodng dén 25 ml bang n-hexan
(5.4). Bao quan dung dich & nhét 46 phong @& duy tri s 6n dinh clia dung dich.
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CHU THICH: Octatetracontan hoa tan it trong hexan & nhiét d6 phéng do c6 didm tan chdy cao. Tuy nhién ndng 4 ctia dung
dich octatetracontan khang can chinh xac néu chi dung G& xac ginh gioi han tich phan ddi voi pic du khaang.

5.11 Bac nitrat (AgNO), tinh khiét phan tich.

5.12 Dung dich bac nitrat (AgNQs), néng d6 khéi lvong o= 0,75 g/ml.

Vi du, chuan b silica gel bac nitrat cho 3 cét, can khoang 4,5 g bac nitrat hoa vao 6 ml nwéc cat (5.2).
5.13 Khimang dl‘.mQ cho sic Ky khi, heli hodc hydro.

5.14 Khi phu tre diing cho detector ion hoa ngon Iika, hydro, khdng khi va khi nite phi hop cho
s&c ky khi.

5.15 Hén hop chét chuan alkan C10 dén C40?, dung dich trong dung méi khong phan cuc.
5.16 Paraffin sanh va paraffin cé dé léng cao®, dung dich trong dung méi khéng phén cwe.

5.17 Dung dich paraffin va n-octadecan, ndng 6 khéi lwgng cua paraffin p = 0,5 mg/ml, néng do

khéi lwgng clia n-octadecan p = 0,08 mg/ml.

Vi du, can khodng 500 mg paraffin sanh (5.16) va 80 mg n-octadecan (5.5), chinh xac dén miligam va
pha lodng dén 10 mi bing n-hexan (5.4), sau d6 tién hanh pha loang dung dich nay lan thi hai tir 1 ml
thanh 100 ml béing n-hexan. B3o quan dung dich nay & nhiét @ phong @& duy tri sy on dinh cta dung
dich.

6 Thiét bi, dung cu
Str dung cac thiét bi, dung cu trong phang thtr nghiém théng thudng va cac thiét bi, dung cy sau:

LUU Y - Céc dung cu thiy tinh dwoe siv dung dé xac dinh phai dwoc 1am sach va trang riva ky

bang n-hexan (5.4) trirdre khi st dung, sao cho khéng con dinh tap chat.

6.1  Cot thiy tinh dung cho sic ky (dai 30 cm dén 40 cm va duong kinh trong tir 15 mm dén
20 mm), duoc 1p cac dia thay tinh thidu két va 6 ndp day bing polytetrafluoroetylen (PTFE)

CHU THICH: C6 thé si» dung mét miéng béng sgi dugc chiét bing n-hexan @& thay cho cc dia thiy tinh thidu két trong cdt
thiy tinh.

2 Hén hop chuin alkan & 50 mg/l ¢é ban sn tir Sigma-Aldrich, chudn 68281 (ww‘sigmaaldrich._n_:gl_m). Théng tin nay dwa ra
tao thuan tién cho ngudi sir dung tiéu chudn, c6 1hé sit dung cac sdn pham tuong ty ndu cho két qua trong duong.

3 Paraffin nho1 c6 béan san tir Merck, chudn 107160. Paraffin ¢6 d6 Iong cao ¢6 ban s3n tir Merck, chudn 107174. Théng tin ndy
dua ra t2o thuan tign cho ngudi stk dung tigu chudn, cé thé s dyung cac san phim tuwong tr néu cho két qua trong drong.
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6.2 Paa thuy tinh
6.3 Binh cau day tron, dung tich 250 ml dén 500 ml.

6.4 BO cb quay, co chan khong va ndi cach thiy & 35 °C (khuyén cio). Thyc hién can than Gé tranh bi
nhiém chéo. Lam sach ki hé théng giva cac 1an xac dinh.

6.5 BG bay hoi tw dong®, diing cho dng 10 ml (tiy chon), cac didu kién van hanh duoc khuyén cdo:
nhiét d6 cha ndi cach thiy = 35 °C, ap suét khi nito = 5 psi.

6.6 Lo dwng miu nho hinh nén bing thiy tinh, dung tich 10 ml.

6.7 Sac ky khi, thich hgp cho viéc st dung v&i cot mao quan, dwoc trang bi bd bom lén ¢ft hodc dung

cy twong tw, 10 ¢d cai dat chwong trinh nhiét 4§ va detector ion héa ngon I¢va (FID).
CHU THICH: Co thé sir dung bd bom héa hoi ¢o cai dat chwong trinh nhigt 66 (PTV).
6.8 Hé théng thu thap dir liéu, co thé tich phan thi cong.

6.9 Coét mao quan, cé thé cai dat chwong trinh nhiét da dén 400 °C (loai "nhiét do caa”), foai nay cin
cé céc dac tinh sau: pha tinh 100 % dimetylpolysiloxan hodc 95 % dimetyl/ 5 % diphenyl polysiloxan,
dai 15 m, dwéng kinh trong 0,32 mm hodc 0,25 mm, 4§ day mang 0,1 pm.

CHU THICH: Dé c6 thé tach pic dung mi va pic diu khodng chira cac hydrocarbon mach ngén (C10 dén C14), cin sl dyng
cot mao quan dai 30 m,

6.10 Micro xyranh, dung tich 5 i dén 10 pl, co thé phu hep cho bd bom Ién cét cla thiét bi sic ky khi.
6.11 Can phan tich, doc chinh x&c dén 0,001 g, ¢é thé can chinh xac 0,001 g.
6.12 Pipet Pasteur, bang thiy tinh.

Tranh st dung pipet Pasteur biing chét déo. Khéng ding mang polyetylen.

7 Layméau

Mau glvi dén phong thir nghigém phai dung 1& méu dai dién va khang bi hw héng hoac thay doi trong

sudt qua trinh bao quan va van chuyén.

Viéc lay mau khang quy dinh trong tiéu chuén nay. Nén lay méu theo TCVN 2625 (ISO 5555)1,

4) B3 bay hoi Zymark TurboVap LV I3 vi dy vé& san phdm phi hgp ¢6 ban san. Théng tin ndy dua ra tao thudn tién cho ngwdi
str dyng tiéu chuan, co thé si dyng céc san pham trong ty néu cho két qua twong drong.
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8 Chuan bj mau the

Chuén bi mau thir theo TCVN 6128 (ISO 661).

9 Cach tién hanh
9.1 Chuan bj cot sac ky
9.1.1 Chuén bi silica ge! tdm AgNO;

Chudn bj cot silica gel bac nitrat (cho 3 cdt): can 45 g silica gel (5.1) cho vao binh cau day tron 500 ml
(6.3) dwoc boc 14 nhém. Ding pipet Pasteur (6.12) thém tirng giot dung dich bac nitrat (5.12), lc lién
tuc. Lac ky trong 30 min dé dong héa. Sau khi két thic, boc binh béng la nhém va dé yén & nhiét 4
phéng 12 h trwde khi str dung.

Pé tang kha nang ddng nhét, nén dung may lac tw dong. Néu khdng co san may tc tir dong thi cé thé

dat binh vao thiét bi cd quay va quay trong 30 min khéng c6 chan khang.

CHU THICH 1: Silica gel da tAm AgNO3 c6 thé bao quan dwoc mét tudn & nhiét do phang, trong binh hit dm voi didu kign
binh dung dugc boc bing 14 nhém.,

CHU THICH 2: Béi v6i cac muc dich sang loc thi ¢6 thé thay cbt silica gel tAm AgNO; bing cét silica ge! khang tAm. Cac két
qua s& bang hodc cao hon cAc két qua thu dwege khi str dung cbt silica gel tAm bac.

CHU THICH 3: Béi voi cac loai diu thue vat tinh luyén khéng phai ba diu olive tinh luyén thi c6 thé thay ¢t silica gel tAm
AgNQC3 béing cot silica ge! khang tam.

9.1.2 Nhoi cot

Hoa 18,5 g silica gel tam bac nitrat (9.1.1) trong n-hexan (5.4) dwng trong cc cé6 md. Dwa hdn hop do
vao cot (6.1) ¢6 chira 40 ml n-hexan va diing dta thdy tinh (6.2) g6 nhe c6t dé nhdi. Thém it nhét
0,5 cm dén 1 cm natri sulfat (5.3) 1&n phia trén Iop silica gel — AQNOs, ding ludng khi nito’ nén I6p sifica gel
bac. Trang rira silica gel — AgNO; bang 60 ml n-hexan (5.4) khac d& loai cac tap chét trong silica gel —
AgNO3,

Cét phai dugc boc béng gidy den hodc bang 14 nhdm dé tranh bac nitrat bi 6xi hoa.

Rlra giai dung méi cho dén khi mirc dung moi trong cbt con khoang 0,5 cm cao hon I&p silica gel -
AgNO;. D3t binh cdu day tron 250 ml (6.3) dwdi cot sac ky.

9.2 Rtra giai phan hydrocarbon

Can 1 g mau, chinh xac dén 1 mg, cho vao cbc c6 md va thém 1 ml dung dich chét ndi chudn (5.6),
ding pipet Pasteur (6.12) chuyén dung dich nay 1&n cdt sic ky (9.1.2) va G& mau thdm vao pha tinh.

Rira céc ¢6 mo hai [an, mdi 14n ding 1 ml n-hexan (5.4) va dua dung dich 1én cot. Rira giai phan

10



TCVN 12080:2017

hydrocarbon béng 55 ml n-hexan (5.4) dat khodng 15 giot trong 10 s, thu l&y phan dung dich vao binh
250 ml {6.3). Cho bay hoi hét dung méi bang thiét bj cd quay c6 ndi cach thiy cai dat & 35 °C (6.4) dén
khoang 1 ml hoac 2 mi. Chuyén dung dich c6 dac vao dng hinh ciu 10 ml. C8 dung méi dén 0,5 m!
trong &ng hinh ciu dwoi dong khi nito, st dung cling ndi cach thiy & 35 °C hodc b bay hoi tw déng
(6.5). Chu y rang trong cac buwéc bay hoi, khéng bay hoi phan cén dén khd, dé tranh that thoat alkan
dé bay hoi.

Chinh thé tich dich rra gidi n-hexan bang cach phan tich 1 ml dung dich paraffin (5.17) va thu ldy cac
phan lién tiép ctia 50 ml, 10 ml va 10 ml, va phan tich tirng phan béng séc ky khi (GC).

9.3 Sac ky khi
9.3.1 Cai dat sac ky khi

Lap cot (6.9) vao thiét bi séc ky khi (6.7) va kiém tra cac diéu kién lam viéc bing cach bom dung mai,
n-hexan (5.4). Duwéng nén phai thang véi do troi dwong nhd. Néu dd trdi cao, cén tién hanh dn dinh cot,

néu do troi am thi kiém tra viéc két ndi clia cot.

Néu cot dugc st dung lan dau thi can dn dinh oot béng cach gia nhiét cot trong 16, s& dung gradient nhiét
d6 1&n dén 370 °C (tiy thudc vao nhiét do 15 dwoc chon dé dung cho phan tich) trong 4 h. Duy tri nhiét d6
nay trong 2 h,

9.3.2 Diéu kién lam viéc déi véi phép phan tich sac ky khi

Céc diéu kién lam viéc sau day da cho thay thich hop voi phép phan tich.

Cot DBS HT tdéi 15 m, dwéng kinh trong 0,25 mm, d$ day mang 0,10 um)

Nhiét do buf‘:ng bom Nhiét do ban dau 60 °C aong 3 min, cai dat chwong trinh tng nhiét dé
dén 350 °C véi téc dd 12 °C/min, gitr trong 10 min

Khi mang Ap suét dau véo clia khi hydro fa 100 kPa

Nhiét do detector 370°C |

Thé tich bom 2yl

CHU THICH: Khi sir dyng bd bom héa hoi cé cai d4t chirong trinh nhiét 36, cac didu kign lam viée sau da duoc chirng minh
& thich hgp & phan tich: nhiét 66 ban déu 50 °C trong 0,5 min; cai Gat chuong trinh ting nhigt do dén 300 °C véi tée 46 300
°C, gilr trong 10 min.

C6 thé Gidu chinh cac diéu kién nay phi hop voi cac déc tinh clia thiét bj sdc ky khi va cat. Tuy nhién,
nhiét dd 16 phai dwere nang dén 350 °C dé riva gidi cac hydrocarbon ¢ khéi lwong phan tir cao.
Téc dd tang nhigt 12°C/min 1a didu kién tét cho do nhay tét do “dd déc it hon” va do tréi clia dwong nén
dwoc han ché.
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Séc ky d6 dién hinh néu trong Phu lyc A.
9.3.3 Nhan biét pic

Nhan biét chét néi chudn n-octadecan bang cach bom 2 I dung dich chun (5.6). Kiém tra G6 phan gidi
cla n-decan (C10) tich duoc khéi pic dung méi bang cach bom 2 pl dung dich chudn (5.8). C6 thé
kiém tra 3o phan giai clia octatetracontan (C48) bang cach bom 2 pi dung dich chudin (5.10). Xem séc
ky @6 trong Hinh A.1 va Hinh A.2.

8om 2 pl hdn hop chuén alkan C10 dén C40 (5.15) d& nhan biét cac dién tich dwa vao trong phén tinh
ndng dé alkan tir C10 dén C25 (Hinh A.1),

Trong dau hudng duong, cac pic chinh tuong (¥ng véi cac hydrocarbon béo bao hoa €27, C29 va C31
(Hinh A.3).

Co thé kiém tra d6 phan giai clia paraffin co 68 16ng cao va paraffin sanh (5.16) bing cach bom 2 pi
dung dich chun 0,5 mg/mi (Hinh A 4 va Hinh A.5).

Pic rdng khodng 5 min dén 15 min, phuy thudc vao cac diéu kién GC, cho thdy phuong phap séc ky
khéng thé phan giai dwoe hdn hop phirc chét hydrocarbon (UMC) duoc cho I3 ddu khoéng (Hinh A.6
dén Hinh A.10).

Trong treong hop déu thue vat nhidm dau diesel thi séc ky do dwec dac trwng boi sy ¢6 mat cla
n-alkan ¢6 d9 dai mach tir C10 dén C25 khong ¢é sb carbon [& chiém wu thé (Hinh A.11). Naphthalen

¢6 thé dwgc ding lam chét noi chudn.
9.3.4 Hiéu ndng cua hé thdng sic ky khi
Bom 2 pt dung dich paraffin va n-octadecan (5.17) dé kiém tra hiéu nang cla phép phan tich séc ky khi.

Tinh d6 thu héi paraffin nhw sau:

ZAHC" Cis x 100
Ag x CHC

Ruc

Trong dd:

ZAHC la dién tich pic clia pic paraffin UCM (tich phan tir pic chat ndi chudn dén cudi pic UCM —
Hinh A 4),

A la dién tich pic cGa pic chat ndi chuan (n-octadecan);
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Cs la néng dd clia n-octadecan trong dung dich chat ndi chudn (5.17), tinh biing miligam trén

mililit {mg/ml);

Cuc 1a ndng d5 cla paraffin trong dung dich chat ndi chudn (5.17), tinh bang miligam trén mililit
(mg/mi).

Hé théng séc ky khi dugc coi la toi wu néu db thu héi clia paraffin bing hoic I6n hon 90 %,
9.4 Qui trinh thir mau tring

Cén phan tich m3u tring dé thl dé tinh khiét cda thuée thir nhung ciing ¢6 thé danh gia sw nhiém ban
tlr cac ngudn khac nhuw tir dung cy thly tinh va thiét bi phan tich.

Ham lwong dau khoang cGa qui trinh thir trdng khéng vwot qua mirc 10 mglkg. Néu vurot qua mic nay

thi can nhan biét va loai tri» cac ngudn nhiém ban.
Cac két qua khong duoc higu chinh bang cach trir di ham lwong méu tréng.

Qui trinh thi trang la mau trdng dwoc tao thanh clia tat ca cac thude thtr dw doan & chudn bi phan
mau th(r va dugc x Iy dé 1dm mau thir. Mau trdng bao gdm 1 mi chét ndi chun (5.6) dwoc chuyén
vao cot silica gel tdm AgNO; va dwoc phén tich nhy mdt méu thir. Mirc nhiém duwge bidu thi bang
miligam trén kilogam dau thuc vat, coi phép phan tich 1a 1 g dau.

9.5 Phép dinh lweng

Dé tinh ham lugng hydrocarbon trong UCM, dau tién xac dinh phén khéi lwong clia hydrocarbon tong
(wrct) bang phirong phép tich phan thi céng, tong tin hiéu hop thanh UCM va cac pic 16 nét trén UCM
tlr diém duwdng nén bét diu ting cho dén khi dwong nén clia octatetracontan (C48) & thoi gian hru.
Tuy nhién, tly thudc vao loai diu khoang ma viéc tich phan UCM cé thé bt dau trwdc thdi gian lvu
clia chat ndi chuan va co thé két thic sau thdi gian lwu clia octatetracontan (xem Hinh 1 vé cac vi du

tich phan tdng tin hiéu hydrocarbon; cac mii tén cho thay thoi diém bat dau va két thic tich phén).

13
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Hinh 1 - Vi du vé tich phan téng tin hiéu hydrocarbon

Tinh phan khéi lwgng cla hydrocarbon ¢6 nguén gdc ty nhién (wuc2), tich phan lai sic ky db béng cach
vé thli cong dudng nén tir day ndy sang day pic khac trén sic ky 4o UCM ddi voi tAt ca cac pic 16 nét

{xem Hinh 2 vé& vi du tich phan tin higu hydrocarbon ty nhién).
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Hinh 2 — Vi du vé tich phan tin hiéu hydrocarbon tw nhién

Néu pic n-octadecan ndm trén pic UCM thi dién tich chuan xéac dinh dwoc trén sac ky 3o thir hai (tich
phan tir day pic nay dén day pic khac) (As) bing hidu clia tdng dién tich clia séc ky do ther nhat (bao
gdm UCM) trir di gia tr tng hop A.

Phén khdi lwong wuc ctia ham lwong hydrocarbon, bidu thj bing miligam trén kilogam, tinh theo Cong
thirc sau;

ZA,X m|5x1000
Aﬁxm

Whe
Trong dé:
DA latdng dién tich cla tét ca cac pic trir pic chat ndi chuan (cac pic trén UCM chi ap dung cho
Wrc2 hodc cac pic UCM + céc pic trén UCM chi ap dung cho wici).
As  la dién tich pic cGia chét ndi chuan,
ms 1a khdi lwong clia chét ndi chudn trong 1 mi dung dich (5.6), tinh bang miligam (mg);

m  1a khéi lugng clia mau ther, tinh bang gam (g);

16
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LOQ clia pic UCM cd thé thay ddi do phy thudc vao chiéu rdng va chiéu cao clia pic, 1 chét phan tich
khéng déc Iap. Gia tri ¢6 sai s6 [on do nhirng bién thién nhé trén dwéng nén tao thanh bién thién lon vé
dién tich. Wgc tinh LOQ la 25 mg/kg.

Dé tinh ndng 46 UCM va cac n-alkan rira giai gitva C10 dén C25 thi cdn dwa sac ky do clia mau va séc
ky d6 ctia hdn hop chudn alkan C10 dén C40 vao tich phan, phan UCM bao gbm dai tir C10 dén €25,

Trong hén hop chét chuan, khéng c6 mat C25 va do vay cé thé tinh duoc thoi gian lwu.

Pé tinh ndng d6 nhiém dau diesel, can tién hanh tich phan cac n-alkan, riva gidi gitra C10 dén C25.
Can dua sic ky do cia mau va séc ky dd ctia hdn hep chuén alkan C10 dén C40 dé nhan biét cac pic
cln phai tich phan (Hinh A.11).

Dir liéu xac nhan vé viéc tinh sach silica gel tdm bac nitrat dwoc néu trong Phu luc B.

10 Xac dinh hydrocarbon cé ngudn géc khoang

Ham lrong hydrocarbon c6 nguén gbc khodng (Wwo.cio-ss), biéu thi bang phén khdi lwgng miligam trén
kilogam, tinh theo Cdng thive sau:

Wmo = Whct — Whcz
Két qua dwoc biéu thi bang miligam trén kilogam dau khoang, tinh theo chét néi chuan. Trong trwdng
hop Wao.cio.2s thi tién hanh tich phan ca C25.
11 D6 chum
11.1 Phép thir lién phong thi» nghiém

Chi tiét clia phép thir lién phong thir nghiém vé dd chum clia phuong phap dwgc néu trong Phu luc E.
Cac gia tri thu duoc tir phép thi lién phong thir nghiém nay cé thé khéng ap dung cho cac dai ndng do
va nén mau khac voi cac dai néng @6 va cac nén mau da néu.

11.2 D3 I3p lai

Chénh l&ch tuyét dbi gitva hai két qua thir doc 1ap, riéng ré thu dwoc khi st dung cling phuong phap,
tién hanh trén vat lidu thir giéng hét nhau, trong cling mét phong thir nghiém, do mét nguwdi thue hién,
slr dung cuing thiét bi, trong mdt khoang th&i gian ngan, khéng dwge qua 5 % cac trudng hop ién hon
do 1ap lai r néu trong Bang E.1, Bang E.2 va Bang E.3.

11.3 Db tai lap

Chénh lch tuyét dbi gitra hai két qua thir riéng ré, thu dwoc khi sk dung cling phwrong phap, tién hanh
thr trén vat lidu thir gidng hét nhau, trong cac phong thir nghiém khéc nhau, do nhirng ngudi khac

17
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nhau thyc hién, st dung cac thiét bi khac nhau, khéng duwoc qua 5 % cac tredng hop I6n hon d6 tai
lap R néu trong Bang E.1, Bang E.2 va Bang E.3.

12 Béo céo thir nghiém
Béo cao thir nghiém phai néu ra:

moi thdng tin can thiét d& nhan biét day dd vé mau thi,

|

phuong phap tay miu da s dung, néu biét

phurong phap thir da st dung, vién din tiéu chuan nay;

khéi lvong clia phdn mau thiy;

moi diéu kién thao tac khong quy dinh trong tiéu chun nay hodc dwgc xem la tuy chon, cung vdéi

moi tinh hudng bét thwdng c6 thé anh hwrdng dén két qua;

két qué thir nghiém thu dwoc hodc néu kiém tra d6 13p lai thi néu két qua cudi cung thu duorc.

|
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Phu luc A
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Vi du vé sac ky d6
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Hinh A.3 - Sac ky d6 GC ctia phin hydrocarbon béo clia dau hwéng dwong tinh luyén
chwa nhiém bén dwoc tinh sach bang silica gel tdm bac nitra -

chét ndi chuin: n-octadecan
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Hinh A.4 ~ Sdc ky dd GC caa paraffin c6 dd sanh cao ~ Chat ndi chuan: n-octadecan + n-decan
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Hinh A.5 - S3c ky d6 GC cta paraffin c6 do sanh thap — Chat ndi chuan: n-octadecan
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CHU THICH: Burong nén dugc xac dinh tir 10 min @én 25 min dugc dung 68 tinh ham lugng hydrocarbon tdng sb. Chét ndi
chuén: n-ocladecan.

Hinh A.6 — Sic ky dd GC cua hydrocarbon béo ciia ddu hwéng duong thd nhiém ban

(150 mg/ka) dworc tinh sach bing silica gel tim bac nitrat
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CHU THICH: Buémg ndn dwoc x&c dinh tir 11 min dén 28 min dugc ding Gé tinh ham lugng hydrocarbon téng s6. Chat ndi
chudn: n-octadecan.

Hinh A.7 - Sic ky dd GC cua hydrocarbon béo cua
dau ba 8liu dwoc tinh sach bang silica gel tim bac nitrat
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C18

CHU THICH: Buong nén duoe xc dinh tir 8 min dén 23 min dugc dung @& tinh ham luong hydrocarbon tong s6. Chat ndi

chudn: n-ocladecan.

Hinh A.8 ~ Sic ky d GC ciia hydrocarbon béo ctia ddu dliu nguyén chit thém chudn (50 mg/kg)
dwoe tinh sach bang silica gel tAm bac nitrat

C18

CHU THICH: Puréng nén dugc xac dinh tir 9 min dén 22 min dugc dung dé tinh ham lrgng hydrocarbon tdng sé. Chét noi
chudn: n-octadecan.

Hinh A.9 - Séc ky d6 GC ctia hydrocarbon béo ctia ddu dau twong thd (30 mg/kg)

dwoc tinh sach bang silica gel tam bac nitrat
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CHU THICH: Buéng nén dwoc xac dinh tir 9 min dén 22 min duwgc dang dé tinh ham lvgng hydrocarbon tdng sd. Chét ndi
chuén: n-ocladecan.

Hinh A.10 - S&c ky db GC cta hydrocarbon béo clia dau éc ché nhiém ban dwoc tinh sach bang

silica gel tm bac nitrat
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CHU DAN

Mau den  Séc ky dd GC clia hydrocarbon béo clia déu co thd nhiém dau diesel durgc tinh sach bang silia gel tdm bac nitrat ~
Chét ndi chudn: naphthalen

Mau xanh Séc ky 34 GC clia hén hgp chudn alkan tir C10 dén C40.

Hinh A.11 — Hai séc ky d6 GC chéng lén nhau
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Phuluc B

(Tham khao)

Danh gia xac nhan viéc tinh sach silica gel tdm bac nitrat

Dau hwéng dwong tinh luyén (REF) dugc thém chudn véi vige ting lugng paraffin sanh dé kiém tra 46
thu hdi, str dung n-octadecan 1am chét ndi chun.

D6 thu hdi da duoc tinh di vi viéc bé sung ham leng dau khoang tir 10 mglkg dén 1 000 mglkg va
cac 4o thu hbi trong khoang tir 97 % dén 120 %. Bdi véi cac ndng d thap hon cho thay udc tinh hoi

qua 20 %, twong (ng v&i 3 mgikg.

Bang B.1 - Dir lidu dé thu hbi ddi véi viéc bd sung lwong diu khoang trong dau thie vat

Mau Lwong dau khoang (mg/kg) D6 thu hdi (%)
REF 11
REF + 10 mglkg 23 120 N
REF + 20 mg/kg ‘ 33 | 109 J
REF + 50 mg/kg 65 106 =
REF + 500 mg/kg | 497 97
* REF + 1000 mg/kg 1004 99
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Phu luc C

(Tham khao)

Qui trinh déi véi phwong phap nhanh

C.1 Yéu cau chung

Qui trinh ci bién nay thrang dwoc st dung dé phan tich dau tinh luyén va du nguyén chat, Db voi
mot s& mAu dau thd, phong phap nhanh nay ¢o thé khong dap trng dwoc do thiéu thdi gian lwu cia
cac triglycerid.

C.2 Thubc thir

C.2.1 Silica gel 60, siéu tinh khiét diing cho sic ky cot c6 c& hat trong khodng 60 um dén 200 ym
(70 mesh dén 230 mesh).

Théng thuéng, silica gel cé thé duoc diing truc tiép tir vat chira ma khong can bat ky viéc xi Iy ndo.
Tuy nhién, mét sé mé silica cho thdy ¢ hoat do thap Iam cho viéc tach séc ky kém. Trong cac tredng
hop nay, silica gel phai dwoc hoat hoa bang céach gia nhiét it nhat 4 h & 500 °C. Sau khi gia nhiét, dat
silica gel trong binh hut &m ngudi dén nhigt do phong va sau dé chuyén silica get vao binh c¢6 nép day
kin. Thém 2 % nuéc va lac cho dén khi khéng thdy von cuc va tao thanh bot chay tw do, gilr trong 12 h
trw¢re khi ste dung.

C.2.2 n-Hexan, dung cho phan tich vét hivu co, do tinh khiét ti thidu 99 %, phan con lai sau khi bay
hoi téi da 1a 2 mg/kg.

CHU THICH C6 thé kiém tra d6 tinh khiét cda hexan béng cach ¢ d&c 100 ml n-hexan trong bé ¢b quay, hda tan phan can
trong 0,5 ml n-heptan hojc n-hexan va phan tich bing séc ky khi.

C.2.3 Chét ndi chudn n-octadecan (C18), do tinh khiét t6i thidu 99 %.
C.2.4 Dung dich n-octadecan, ndng dd khéi lvong, £=0,16 mg/ml.

Can khodng 40 mg n-octadecan (C.2.3), chinh xac dén mg va pha loang dén 25 mi bing n-hexan
(C.2.2), sau @6 tién hanh pha loang Ian thir hai hdn hep nay tir 5 mi thanh 50 ml béng n-hexan. Dung
dich nay c6 thé gii trong tl lanh dwoc mdt thang.

5 Silica get ¢4 ban sn tir Merck, chudn 7754 hoic 7734. Chudn ndy 12 vi dy v& san phim thich hep cb ban sin. Thang tin
nay dwa ra tao thudn tign cho ngudi st dyng tiéu chuan va khéng n dinh phai st dyng san pham nay.
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€.2.5 Khi mang diing cho séc ky khi, heli hac hydro.

€.2.6 Khi phu trer diing cho detector ion héa ngon Itka, hydro, khang khi, nito pha hop cho séc ky khi.

C.3 Thiét bi, dung cu
St dung cac thiét bi, dung cu phong thi nghiém thong thudng va cac thiét bi, dung cu sau:

Dung cy thly tinh ding & xac dinh phai dwoc 1m sach va tréng ky bang n-hexan (C.2.2) trudre khi st
dung sao cho khdng ¢6 tap chét.

C.3.1 Catthay tinh réng dé chiét pha ran (SPE)®, c6 soi thiy tinh frit, dung tich 6 ml.
C.3.2 Pipet chinh xac, dung tich 0,5 ml va 1 ml.

C.3.3 Binh dinh mirc, dung tich 5 mi,

C.3.4 Lo dwng mau nhé bing thay tinh, dung tich 10 ml.

C.3.5 Lo nung, c6 thé duy tri nhiét do dén 400 °C.

C.3.6 Thiét bj sic ky khi, thich hop cho viéc s dung voi cdt mao quan, duoc trang bi bom 1én cot

hodc dung cu twong duong, 16 cb cai dat chwong trinh nhiét dd va detector ion hda ngon Itra (FID).
C.3.7 Hé thong thu thap dir liéu, cé thé tich phan tha cong.

C.3.8 Tien cot mao quan silica gel di bat hoat, dwoc ndi véi cot GC, khang co pha tinh, dai 5 m,
duwéng kinh trong 0,53 mm, ¢6 thé cai dat chuong trinh dén 400 °C (loai “nhiét do cao”).

C.3.9 Co&t mao quan, c6 thé cai dit chwong trinh nhigt d6 dén 400 °C (loai “nhiét do cao"), nén co cac
dac tinh sau: pha tinh 85 % dimetyl/5 % diphenyl polysitoxan, dai 15 m hodc 10'm, duéng kinh trong
0,32 mm hoac 0,25 mm, dd day mang 0,1 pm.

C.3.1¢ Micro xyranh, dung tich 100 I, phit hgp cho viéc bom Ién cét trong thiét bi s&c ky khi.
C.3.11 Can phén tich, doc chinh xac dén 0,001 g.
C.3.12 Pipet Pasteur, bang thuy tinh.

Tréanh st dung pipet Pasteur bang chét déo. Khéng dung mang polyetylen.

§) Cot thly tinh rdng dé chiét pha rdn c6 ban sdn (i Chromabond-Macherey-Nagel, chudn 730172, Chét chudn nay 1a vi dy vé
sdn phdm thich hop c6 ban sdn. Théng tin nay dua ra tao thusn tign cho ngudi st dung tiéu chudin va khong 4n dinh phai st
dung san pham nay

27



TCVN 12080:2017

C.4 Cach tién hanh

C.4.1 Can khoang 2 g silica gel (C.2.1) cho vao cbc c6 md va chuyén silica gel vao cét thiy tinh rong
(C.3.1).

C.4.2 Trang silica gel bing 2 m! dén 3 m! n-hexan (C.2.2).

C.4.3 Rra giai dung méi cho dén khi m&c dung mdi trong c6t nhé hon 0,5 cm cao hon so véi lop

silica gel,

C.4.4 Can khoang 2,5 g mau, chinh xac dén 1 mg, cho vao binh dinh mic 5 ml (C.3.3) va ding pipet
chinh xac (C.3.2) thém 1 ml dung dich néi chuén 0,16 mg/ml (C.2.4) va thém n-hexan (C.2.2) dén vach,

C.4.5 Dung pipet chinh xac (C.3.2) chuyén 500 ul dung dich (C.4.4) Ién dinh silica gel frong cdt SPE
(C.4.1).

€.4.6 Rira gidi dung mdi va dung pipet chinh xac (C.3.2) trang cot SPE bén 1an, méi lan 500 ul n-hexan
(C.2.2) khong dé silica gel chay dén kho.

C.4.7 Rira gidi phan dau khoang béang 3,5 ml n-hexan (C.2.2) vao lo thiy tinh dyng mau 10 mi (C.3.4).

C.4.8 Phan tich phan dau khoang bang sic ky khi ma khong dé dung moi bay hoi. Chon céc diéu kién
séc ky co tinh dén cac dac tinh clia cot dwoc st dung va loai khi mang. Tuy nhién, chuong trinh nhiét do
clia 16 GC phai nhanh d& quan sat "gd” tao thanh theo sw riva gidi dau khoang ndng (xem Hinh C.1 va
Hirh C.2).

Vidu vé cac didu kién phan tich duwoc mé ta nhw sau:

Chuwong trinh bom thé tich Ion: doi 7 s sau khi 18p kim vao bom trwée khi bom, tdc 4o bom 1a 5 plis, doi

7 s trrére khi tién hanh thao kim ra khoi bom

Nhiét do cot: gir 65 °C trong 7 min, ting t& 65 °C dén 350 °C v&i tbe o 25 °C/min,
tang tir 350 °C dén 370 °C voi tde do 5 °C/min, gitr & nhiét do cudi cling
trong 10 min

Nhiét d6 detector: 380°C

Ap sudt khi mang (hydro): 50 KPa

Thé tich bom: 45 yl phan dau khoang (C.4.7)

Dé tinh ham Iuong hydrocarbon c6 nguén gic khoang, tuan theo phuong phap chudn héa da dwoc qui dinh.
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CHU THICH: Hydrocarbon cé nguén géc t nhién dugc xac dinh thi céng bing cach vé dudng nén tir day pic nay sang day
pic khac trén sic ky d6 UCM.

Hinh C.1 - Sac ky dé GC ciia hydrocarbon béo clia dau hwéng dwong tinh luyén ¢6 thém chudn
{150 mg/kg)
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CHU THICH: Budng nén xac dinh duoc (i 10 min dén 18 min @& tinh ham Irong hydrocarbon tdng sd.

Hinh C.2 — Sic ky dd GC cuia hydrocarbon béo ciia diu hwéng dirong tinh luyén cé thém chuin
(150 ma/kg)
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Phu luc D

(Tham khao)

Chiét chat béo ra khéi mau thye pham

D.1 Yéu cau chung

Phuong phap nay qui dinh phirong phap thu hdi chét béo tir mau thyc phdm bing phwong phap chiét
soxhlex bang dung mdi hén hop. Cac hydrocarbon béo bao hoa la mot phan cla mau chéat béo duoc
phan tich theo phwong phap qui dinh trong tiéu chudn ndy: phan Iap bang séc ky long trén cot silica gel
tam bac nitrat va xac dinh baing séc ky khi mao quan co detector ion hda ngon Il¥a st dung chét chuan

noi.

D.2 Thuédc thir
D.2.1 Celit 545, dat diatomit dé loc™.

D.2.2 Béng soi, dung trong phong thir nghiém. D& loai bd vét dau khoang, cac miéng bong sei can
dugc gil trong cbe c6 md dung day n-hexan, d& qua dém truedc khi chiét.

D.2.3 Ong cellulose, gan v&i b chiét, cé thanh day khoang 1 mm. D& loai bd vét dau khoang thuong
c6 trong bng cellulose, tat ca cac dng phai dwoc gil trong coc cd md b day n-hexan @& qua mét dém
trwdre khi chiét.

D.2.4 Dinatri sulfat (Na:SQq)}, khan, dang hat.

D.2.5 n-hexan, loai diing cho phan tich vét hi*u co, db tinh khiét téi thiéu 99 %, phan con lai sau khi
bay hoi tdi da [a 2 mgikg.

CHU THICH 1: C6 thé kiém tra 86 tinh khiét cia n-hexan bing cach ¢ dac 200 ml n-hexan duoc trén voi 1 mi dung dich néi
chuln (C.2.4), st dung bd ¢ quay, hoa tan phdn con lai trong 0,2 ml n-hexan va phan tich 5 pl bing séc ky khi.

CHU THICH 2: C6 thé thay n-hexan bing iso-octan, n-heptan hoic hén hop ciia alkan c6 didm sbi te 65 °C dén 70 °C, phén
¢ [ai sau khi bay hoi tét da 14 2 mg/kg. Cac dung mdi cd didm s6i cao hon n-hexan thi thai gian bay hoi dal hon. Tuy nhién,
ching vdn duge wu tién hon vl tinh ddc ca hexan.

) Celit 545 c6 ban sin tir VWR, chudn 22552.290 tir Sigma-Aldric, chuin 419931. Chun ndy 1 vi dy vé& san phim thich hop
¢4 ban sin. Théng tin nay dura ra tao thudn tién cho ngudi st dung tidu chudn va khéng 4n dinh phéi sir dung sdn phdm nay.
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D.2.6 Propan-2-ol, loai diing cho phan tich vét htru co, do tinh khiét tdi thiéu 99 %, phan con lai sau
khi bay hoi t6i da la 2 mg/kg.

CHU THICH: Cé thé kidm tra @6 tinh khiét cia propan-2-ol bang cach ¢b dic 200 ml propan-2-ol duec trdn voi 1 mi dung dich
néi chudin (C.2.4), st dung bd ¢b quay, hda tan phin cdn lai trong 0,2 ml n-hexan va phan tich 5 ul bang sic ky khi.

D.2.7 Dung mdi chiét, hdn hop clia n-hexan va propan-2-ol, ndng do thé tich Ia: o(n-hexan) = 60 mif100 ml,

o{propan-2-ol) = 40 mi/100 ml.
D.2.8 Chat ndi chuén n-octadecan (C18), do tinh khiét tdi thidu 99 %.

n-octadecan cé thé dwoc thay bang n-eicosan (C20). Truwdc khi chon mét trong hai hop chét nay 1am
chéat ndi chudn thi cin kiém tra xem c6 hay khong chat dong rira gidi véi cac pic khac tir mau can phan
tich.

n-octadecan cé thé duorc thay bing naphthaten néu méu nhiém dau diesel, dé tranh chdng pic clia
chat ndi chudn véi cac pic alkan can dinh long.

D.2.9 Dung dich n-octadecan, ndng dd khdi lwong p = 0,04 mg/m,

Vi dy, can khoang 50 mg n-octadecan (C.2.3), chinh xac dén mg va pha loang dén 25 mi bang
n-hexan (C.2.2), sau @6 tién hanh pha lodng lan thi hai hén hop nay tir 1 ml thanh 50 ml bang

n-hexan. Bao quan dung dich & nhiét d6 phong dé duy tri sy én dinh ctia dung dich.

D.2.10 Manh thiy tinh tro sdi, khong chiza chat béo.

D.3 Thiét bi, dung cy
St dyng cac thiét bi, dung cu phéng th nghiém théng thwdng, cu thé nhw sau:

Dung cu thdy tinh dung d& xac dinh phai droc 1am sach va trang ki bang n-hexan (C.2.2) trwére khi st
dung sao cho khdng ¢é tap chét.

Tranh st dung pipet Pasteur bang chét déo. Khéng ding mang polyetylen.
D.3.1 Pipet chinh xac, dung tich 2 ml,
D.3.2 Cin phan tich, cé do phan giai 0,0001 g.

D.3.3 Thiét bi Soxhlet, gdm cac bd phan sau: vo boc gia nhiét, binh ciu @y trén dung tich 250 ml,
bo chiét, bd sinh han.

Thiét bi thay thé: thiét bi chiét Soxhlet tw dong, gdm céc bd phén sau: tAm gia nhiét, cbc cé md, bd
phan chiét va bd sinh han.
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D.3.4 Bo ¢ quay, cd chan khdng va ndi cach thly & 35 °C (nhiét do khuyén cao). Can tién hanh can

than dé tranh s nhiém ban chéo. Lam sach k§ hé théng gitra mdi phép xac dinh.
D.3.5 Lo dwng miu nho hinh nén bang thiy tinh, dung tich 10 ml.

D.3.6 Thia, bang kim loai.

D.4 Chiét chit béo ra khdi miu thire phim
D.4.1 Chuén bi phan méu thiy

Theo ¢&nh bao chung, phdi st dung tat c& nguyén liéu mau phong thtr nghiém da tiép nhan & thu duoc
mau phong thir nghiém dai dién va ddng nhat ma khong bi nhiém thir cp. Trong moi treémg hop, néu

méau da duoe déng lanh thi can rd ddng hoan toan trudc khi ddng héa va lay méu con.

Dung can phan tich (D.3.2), can 5 g + 0,05 g mau thi ddng nhét, cho vao dng Soxhlet (D.3.3). Thém 5g
Celit (D.2.1) va 5 g dinatri sulfat (D.2.4) va tron bang thia kim loai (D.3.6). M3u phai duoc day bang miéng
bong sgi (D.2.2) dé tranh that thodt mau trong qua trinh ngung tu va hdi lvu dung méi chiét,

D.4.2 Qua trinh chiét Soxhlet

Pat dng vao khoang chiét Soxhlet; thém 200 ml dung mdi chiét (D.2.7) vao binh 250 ml (D.3.3), cling vai
miéng tro' s6i. Cai dat nhiét do gia nhiét va lam ngudi sac cho thu dwgc khodng 6 chu ky trén mét gid.
Thoi gian chiét khdng qua 7 h,

Bai voi bd chiét Soxhlet ty dong: Bat dng chiét vao khoang chiét Soxhlet; thém 130 ml dung mdi chiét
(D.2.7) véo cbc chiét (D.3.3), cling vai miéng trg soi. Biéu chinh b phan ¢adm (¢ng quang hoc déi voi
lwong mau. Cai dat chwong trinh gia nhiét va lam ngudi sao cho ¢6 dwoc khodng 6 chu ky trén mét gid.
Thoi gian chiét khong qua 7 h.

D.4.3 Lam bay hoi dung méi ctia phén dich chiét thu dwoc bing thiét bi Soxhlet.
Dung méi dirgrc bay hoi dén khd bing bd cb quay (D.3.4) cé gan nbi cach thiiy cai dat dén 35 °C.

Thém 2 ml dung dich n-octadecan (D.2.9) vao binh cdu day tron chira dung dich chiét va ddng hoa.

D.5 Tinh sach dich chiét chat béo

Phwong phap qui dinh trong tiéu chudn nay tién hanh tiép theo bang cach thay 1 g mau trong 9.2 bang
1 mi dung dich chiét chat béo thu dwoc trong D.4.3.
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Phu luc E

{Tham khao)

Két qua ctia nghién ciru lién phong thir nghiém

N&m 2013, phép thir lién phong thir nghiém quéc té dau tién gém 37 phong thir nghiém cia 12 nwéc
tham gia, tién hanh trén tdm miu dau dwdi day (t» A dén H) véi cac ham lwong khac nhau. Cac két
qua trén hai mau the phdm (I va K) da dwoc bao cao lai dé cung cép thdng tin.

A — dau hwéng dwong tinh luyén

B — dau 6liu nguyén chét thém chuan véi dau khoang I6ng & mire 50 mglkg

C — dau dau trong tinh luyén thd da khir gum cé thém chuan voi du trdng & mirc 450 mg/g
D - dau huwdng dwong tinh [uyén thém chuén véi dau khoang sanh & murc 25 mg/kg

E ~ dau hat nho tinh luyé&n

F — dau ba dau éliu tinh luyén

G - déu co thd thém chuén voi ddu diesel & mdre 25 mglkg

H =~ dau hwéng duong tinh luyén thém chudn, véi ddu khoang sanh & mirc 100 mg/kg

| — margarin thwong mai 82 % chat béo

K — mayonaise lam tai nha dwoc ché bién tir diu hwong dwong tinh luyén thém chudn vai ddu khoang
sanh & murc 140 mglkg

Phép thir duoc ITERG (Phap) td chire va cac két qua thu duoc dwoc phan tich théng ké theo
TCVN 6910-1 (1ISO 5725-1)“va TCVN 6910-2 (ISO 5725-2)® cho di liéu d6 chum néu trong Bang E.1
va Bang E.2.
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Bang E.1 — Tém tit két qua théng ké déi véi mau A dén miu E

Mau A B C D E
S6 luong phong tht nghiém tham gia, ne 35 36 36 36 36
S0 lwgng phong thr nghigm con lai sau
Khi triz ngoai |6, n, “H $ 92 3l =
S6 Iuvgng phép thir riéng ré trong tt ca
cac phong thir nghiém trén tirng mau, n, 20 62 64 62 62
Gia tri trung binh, (m) mg/kg 15,8 51,8 423,3 33,2 210,3
Gia tri thém chuéan, mglkg - 50 450 25 -
D4 léch chuén 1p lai, s, mg/kg 2,6 6,9 16,4 42 5,7
Hé s6 bién thién 1ap lai, CV(r), % 16,2 13.3 39 12,6 2,7
Gidi han tap 1ai, r (2,8 s;), mgikg 7,2 . 19,3 45,8 11,7 16,0
D [éch chuan tai 1ap, sr, mg/kg 9,8 18,5 47,2 12,2 28,9
Hé sb bién thién tai 1ap, CV(R), % 61,9 357 11 36,6 13,8
Gidi han tai I4p, R, (2,8 sg), malkg 27,3 51,7 132,1 34,0 81,0

Bang E.2 — Tém tit két qua théng ké ddi véi miu F dén mau K

Mau F G H 1 K
Sé lwong phéng thir nghiém tham gia, ne 36 24 35 21 19
S6 lwgng phong thir nghiém con lai sau
khi trir ngoai 18, n, 31 21 30 1 14
S84 lwgng phép thix riéng ré trong tat ca
cac phong thir nghiém trén tirng mau, n; 62 42 66 o Zi_
Gia tri trung binh, (m) mg/kg 162,9 24,1 1050 | 295 147,9
Gia tri thém chuan, mg/kg - 25 100 - 140
D6 1&ch chudn Iap lai, s, mgikg 9,0 3.0 55 39 8,4
Hé s6 bién thién 1ap lai, CV(r), % 5,5 12,3 5,2 13,2 5.7
Gioi han 1ap lai, r (2,8 s;), mgikg 25,1 8,3 15,3 10,9 234
D6 léch chudn 14i 1ap, sk, mg/kg 25,3 15,6 16,9 22,7 235
He sé bién thién tai lap, CV(R), % 15,6 64,7 16,1 77,0 15,9
Gidi han tai 1p, R, (2,8 sg), mg/kg 71,0 43,7 47,4 63,5 65,9
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Vao nim 2014, phép thir lién phong thir nghiém 1an thir hai gom 21 phong thlr nghiém cda 9 nwéc

tham gia, tién hanh trén sau mau dau sau (t& | dén N) véi cac ham lugng khac nhau.
| - bé dau ol

J - dau hat cai tinh luyén

K — dau huwong dwong tinh luyén thém chudn 100 mg/kg

L — dau & fiu nguyén chét thém chuén 50 mg/kg

M — dau hwong duong tinh luyén thém chuan 25 mg/kg

N — dau dau twong thd

Phép thir durgc ITERG (Phap) t6 chirc va cac két quad thu duoc dugc phan tich théng ké theo
TCVN 6910-1 (ISO 5725-1)hva TCVN 6910-2 (1SO 5725-2)" cho di¥ lidu d§ chum néu trong Bang E.3

Bang E.3 — Tom tat két qua thong ké déi véi mau F dén mau K

Mau [ J K L M N
ﬁé Irgng phong thd nghiém tham gia, ne 20 _ 20 20 20 29 20
= 't‘r”gzg g;‘l’gg r::‘”’ Aghiem con lar sau 18 | 18 18 | 18 | 17 18
oo phon ths nghiém tén tomgmau n, | 3 | % | % |3, | s |
Gia trj trung binh, (m) mgikg 1188 | 11 | 1071 | 821 | 375 89,9
Gia tri thém chuan, mglkg - - 100 50 25 -
P féch chuan lap lai, s, mg/kg 4,4 3.1 3,7 55 | 27 5,0
Hé s bién thién 1ap lai, CV(r), % 3,7 28,1 34 10,5 7.2 56
Gidi han lap lai, r (2,8 s,), mg/kg 12,4 8,7 10,3 15,3 7,6 14,0
P4 lech chuan tai 1ap, sk, ma/kg 148 | 872 11,2 | 10,0 | 96 9.2
Hé sb bién thién tai lap, CV(R), % 12,4 73.9 10,4 19,3 | 257 10,3
Giéi han tai lap, R, (2,8 sr), mglkg 41,4 | 229 31,2 | 281 | 27,0 25,8
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TCVN 2625 (ISO 5555), Ddu mé dong vat va thyc vat ~ Ldy mau.

TCVN 6910-1 (ISO 5725-1) B chinh xac (06 ding va dé chum) cta phuong phép do va két qué
do — Phén 1: Nguyén tac va dinh nghia chung.

TCVN 6910-2 (ISO 5725-2) B chinh xac (d6 dung va dé chum) cta phuong phép do va két qué
do — Phén 2: Phuong phép co bén xéc dinh do Iap lai va dé tai Iap cta phuong phap do tiéu
chuén.
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