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L& noi dau

TCVN 10410:2014 hoan toan twong dwong v&i ISO 8892:1987,

dwoc ra soat lai nam 2013, khéng thay dbi vé bé cuc va néi dung;

TCVN 10410:2014 do Ban ky thuat tiéu chudn qubc gia
TCVN/TC/F18 Dau mé& déng vét va thuc vét bién soan, Téng cuc
Tiéu chuén Do lwong Chét lvgng thdm dinh, Bé Khoa hoc va Céng

nghé céng bé.



TIEU CHUAN QuUOC GIA TCVN 10410:2014

Khé dau - Xac dinh dw lwong hexan téng sé

Oilseed residues - Determination of total residual hexane

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh phrong phap xac dinh tdng ham lueng hydrocacbon dé bay hoi con lai trong
kho dau sau khi chiét véi cac dung méi chira hydrocacbon, thwdng biéu thj theo hexan.

2 Tailiéu vién dan

Céc tai lidu vién din sau rét cAn thiét cho viéc ap dung tiéu chudn nay. Béi véi cac tai liéu vién din ghi
nam cdng bé thi ap dung phién ban dugc néu. Déi voi cac tai ligu vién dan khdng ghi ndm cong b thi ap
dung phién ban méi nhat, bao gdm ca cac sira ddi, bd sung (néu co).

TCVN 9609 (ISO 5500) Khé ddu — Lay méu

3 Nguyén tic

Lam bay hoi hexan bang cach gia nhiét & 110 °C véi nuéce trong lo kin va xac dinh hexan trong khong
gian hoi phia trén bing sic ky khi sit dung cdt mao quan hogic cét nhdi. Biéu thj cac két qua theo n-
hexan.

4 Thubdc thir va vat ligu ther

4.1 n-hexan ky thuat hoac dau nhe, véi cc thanh phan twong tw nhu cac thanh phan dugc sir dung
trong céng nghiép tach chiét hat ¢ dau, hodc néu khéng co thi ding n-hexan.

4.2 Khi mang: hydro hodc nito, heli, v.v... kho va chira ham legng oxi it hon 10 mg/kg.
4.3 Khi phu tro:
— Hydro, d4 tinh khiét 99,9 %, khdng chtra cac tap chat hiru co.

— Khéng khi, khdng chira céc tap chét hiru co.
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5 Thiét bi, dung cu

St dung céc thiét bi dung cy théng thudng clia phong thir nghiém va cy thé nhu sau.

5.1 May sic ky khi, voi detector ion hoéa ngon Itra va b tich phan va/hodc may ghi di¥ ligu, dugc
trang bj cot mao quan thdy tinh dai khodng 30 m va dudng kinh 0,3 mm, dwoc phl ngoai bang
metylpolysiloxan” (mang mdng 0,2 um), hodic néu khéng cé thi ding cét nhdi chiéu dai it nhat 1,7 m va
duworng kinh trong tir 2 mm déh 4 mm, duec nhdi bing diatomit ¢6 c& hat tir 150 ym dén 180 ym? da
dwoc rira trong axit va dwgc phi ngoai bing metylpolysiloxan”.

Néu st dung cot mao quén thi thiét b phai c6 bd chia dong 1/100.

5.2 Tu sdy dién, co thé duy tri nhiét 4 & 110 °C.

5.3 Xyranh khi, cé chia va;:h, dung tich 1 mi, tét nhat 1a cé van.

5.4 Lo thiy tinh, dung tich 50 mi dén 60 ml, tét ca c6 cung mét thé tich voi sai sb khodng 2 %.

5.5 Mang ngdn, tro véi dung méi, day khoang 3 mm, béng vat liéu nhw cao su nitril (vi dy: Perbunan)
hodc cao su butyl ¢é lép PTFE hodc polyclopren (vi dy: Neoprene).

CHU THICH Cén dém bdo réng mang ngén dugc siv dung phdi tao ra mdt vach kin sau khi ép chat,

5.6 Nap kim loai, vi dy: nhém.

5.7 Kim bam.

5.8 Xyranh bom chét Idng, dung tich 10 pl.

6 Liy miu va bao quan mau

Xem TCVN 9608 (ISO 5500). Chui y dé mau khéng bj that thoat hexan.

M3u phéng thtr nghiém dwoc a8 day vao vat chira kin hoan toan (tét nhét [a hdp kim loai dép nép kin)
va duge bdo quan & - 20 °C hoc thip hon (vi dy dé trong tli lanh d6ng sau). Khdng dugc st dung vét

chira bang chét déo.

Viéc xac dinh dv lvong hexan phai dwec thye hién ngay khi vat chira dwoc dwa dén nhigt 86 phong va
duvoem® nip.

""" SE 30 1 vi dy vé san phém thich hop. Théng tin nay dua ra tao thuan tién cho ngudi sir dung lidu chuan va khang an dinh
?hai st dung ching.

d Chrgmosorb WAW Ja vi du vé san phém thich hgrp. Théng tin ndy dwa ra tac thudn tién cho ngwdi sir dung tiéu chuan va
khéng 4n dinh phéi si* dung chung.

6
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7 Cach tién hanh
7.1 Phén miu tho

Can 5 g mau phong thtr nghiém, chinh xac dén 0,1 g, cho vao lo (5.4). Thém 2,5 ml nwdc cat, lam kin
lo biing mang ngan (5.5); day bing nép kim loai (5.6) va ép chat bang kim bam (5.7).

T4t ca cac thao tac nay phai thye hién nhanh.

7.2 Giai hap hexan

DAt lo trong tG sdy (5.2), duy tri & 110 °C trong 90 min.

Sau 90 min, l4y lo ra khai ti sdy va dé ngudi 2 min, sau d6 téc ddo nguoc lo nhiéu lan.
CHU THICH Biéu quan trong |a gi® cAc lg trong 1o sy trong cang khodng théi gian ddi voi tirng mu.
7.3 Phan tich khéng gian hoi phia trén bing sic ky khi

GHU THICH Mang ngan thurdng ¢é sirc bén co hoc rét cao. Do d6, néu kim ca xyranh khi cd thé bj hdng khi duoc ding dé
Iam thing mang ngan thi cé thé ding dinh ghim khoan thiing treéc khi 14y mAu. Khong nén sir dyng lai mang ngan.

7.3.1 Cai dat thiét bj

Nhiét 88 detector va dung cy bom: 120°C
Nhiét dé to say: 40°C
Ap suéat khi mang: 0,3 bar (30 kPa)

7.3.2 Phép thi

Str dung xyranh khi (5.3) da dugc gia nhiét trwdc trong khoang 50 °C va 60 °C, lay chinh xac 0,5 ml
pha hoi va bom ngay vac may sic ky.

7.3.3 Hiéu chuan

Dé dung @ thi hiéu chun can téi thiéu ba diém, vi dy voi 2, 5 va 10 pl dung méi; chung twong tng v&i
264, 660 va 1 320 mg/kg hexan néu phan mau thir 14 5 g khd dau.

Chudn bi day lo (5.4) hiéu chudn cé cung thé tich nhuw @& st dung cho phép xac dinh. Thém vao lo 6 ml
nugc”, ngay sau do thém cac lugng n-hexan (4.1) khdc nhau, chinh xac bang xyranh (5.8). Lam kin ting lo
bing mang ngan (5.5), day bang ndp kim loai (5.6) va kep chat bang kim bam (5.7).

3 5 g khd dau da lam &m bang 2,5 mi nwérc €6 thé tich trung binh 12 6 ml.
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D& dyng dudmg chudn, dat cac lo c6 ndng 6 khac nhau trong t0 s&y 15 min & 110 °C. O cubi thoi gian nay,
Iy cac lo ra khdi tt sdy va d& ngudi 2 min. DUng xyranh khi da dwoc gia nhiét trwére trong khoang 50 °C va
80 °C, 14y chinh xac 0,5 ml khi & khéng gian hoi phia trén va bom nhanh vao may séc ky.

7.4 86 lwong phép xac dinh

Thire hién hai phép xac dinh trén ciing mau phang thir nghiém.

8 Biéu thj két qua

Duwng duwéng chudn blng cach vé dién tich cac pic dung madi theo ham khéi lwgng dung mai dua vao
lo (1 pl twong (rng voi 660 pg).

Xac dinh tdng dién tich pic clia hexan va cac hydrocacbon khac thwéong dwoc s dung lam dung méi
ky thuat (2-metyl pentan, 3-metyl pentan, metylcyclopentan, cyclohexan, v.v...)

CHU THICH Khéng gdp céc pic ciia cac san phdm oxi hoa, néu co mat véi legng dang ké thi cAn bao céo riéng.
Poc tryc tiép tir dd thi khéi lvgng cla hexan trong lo, m,, bang microgam (ug).

Du lwvgng hexan téng sé clia khé déu, biéu thj bang miligam hexan trén kilogam, tinh béng:

m1
my

Trong dé:
mo lakhéi lwgng phan mau thi, tinh bng gam (g);
m; lakhéi lwgng clia dung méi ¢6 mat & trong lo, tinh bang microgam (ug).

LAy két qua 1a trung binh cdng clia hai phép xac dinh.

9 B chum

Hai phép thir nghiém lién phong dugrc td chirc & cap québc té voi 12 phong thlr nghiém tham gia, mdi
phong thwe hién ba phép xéc dinh (Sé 1) va 15 phéng thd nghiém, mdi phong thyre hién hai phép xac
dinh (Sé 2), cac két qua théng ké [dwgc xac dinh theo TCVN 6910 (ISO 5725)] duwgc dwa ra trong
Bang 1. ‘
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Bang 1 - Cac két qua cua phép thir nghigm fién phéng

Két qua biéu thj theo miligam hexan trén kilogam

Méu Khé diu dau Khd diu Khé diu cai diu
twong hwéng
dwong J
Phép thir lién phong thir nghiém 862 Sé1 Sé1 sé2 Sé 1
Sé phang thtr nghiém gity lai sau khi trlir ngoai 15 11 11 15 ' 10
e ' o I|
B oo | |
| Trung binh 341 | 400 | 450 452 971
] ]
D9 lach chudn 13p lai, s, 29 19 22 35 39
Hé sé bién thién iap lai 8,6 % 46 % 4,8 % 7.86% 4.0 %
B9 1ap lai, 2,83 s, 83 52 | 62 100 111
D6 léch chudn tai 1ap, ss 108 83 125 109 289
Hé sd bién thién tai lap 32 %" 21% 28 % | 24% 30 %
B0 tai lap, 2,83 sg 305 235 353 308 817
* Phan tich théng ké cac k&t qua clia phép thix li8n phong thir nghiém Sé 2, chi dua vao tinh toan & chin phong thir nghiém |

d3 tham gia ca cac phép thi¥ lién phong thir nghiém S6 1 va 56 2, dwa ra hé sé bién thién t3i 13p 1a 18 % d6i véi khd dau dau
| tvong va 20 % dbi véi khd dau cdi dau.

10 Bao cao thir nghiém

Bao cao thir nghiém phai néu rd phwong phap da si dung va két qua thu dwoc. Bao cdo thlr nghiém
phai dé& cap dén moi didu kién thao tac khéng quy dinh trong tiéu chudn nay hodc dugc xem I3 tiy
chon, ciing véi mei tinh hudng bat thudng cé thé anh hudng dén két qua.

Bao cao thlr nghiém phai bao gbém moi théng tin cAn thiét & nhan biét dly 60 v& mau thee.
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