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TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN 6760 : 2007

Xuat ban 1an 2

Dau mé dong vat va thuc vat —

Xac dinh du lugng hexan ky thuat
Animal and vegetable fats and oils —

Determination of residual technical hexane content

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay qui dinh phuong phap xac dinh du ludng hexan k¥ thuat ctia ddu mé dong vat va thuc
vat (dudi day goi la cac chat béo).

Phuong phap nay thich hgp cho viéc xac dinh ham lugng hexan trong khoang tir 10 mg dén 1 500 mg

trén kilogam chat béo.

Phuong phap nay khéng ap dung cho céac loai dau ca bién.

. n 2 =n =
2 Tiéu chuan vién dan

Cac tai liéu vién dan sau la rat can thiét cho viéc ap dung tiéu chuan. D6i véi cac tai liéu vién dan ghi
nam ban hanh thi ap dung phién ban dudc néu. Dé&i véi cac tai liéu vién dan khéng ghi nam ban hanh

thi ap dung phién ban maéi nhat, bao gém cé cac stia ddi.

TCVN 6128 : 2007 (ISO 661 : 2003), DAu md dong vat va thuc vat — Chun bi mAu th.

3 Thuat ngir va dinh nghia

Trong tiéu chudn ap dung cac thuat ngii va dinh nghia sau day:
3.1

du luong hexan ky thuat (residual technical hexane content)

ham lugng cac hydrocacbon bay hoi bi gitr lai trong chat béo khi ché bién do s dung cac dung moi

hydrocacbon, dudc xac dinh bang phuong phap qui dinh trong tiéu chuén nay.
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CHU THICH: Du lugng hexan ky thuat dugc biéu thi bang miligam hexan trén kilogam mau.

4 Nguyén tac

Kh{r hydrocacbon bay hoi bang cach dun ndng 6 nhiét do 80 °C trong binh kin sau khi da thém chat noi
chuén. Xac dinh ham ludng hydrocacbon bay haoi cu thé trong khoang khéng phia trén bang sic ky khi

dung c6t nhéi hodc cét mao dan.

5 Thudc thir

S’ dung cac loai thudc thit tinh khiét phan tich, trir khi c6 cac qui dinh khac, nuéc cat hay nuéc da loai
khoang hoac nudc ¢ do tinh khiét tuong duong.

5.1 Hexan ky thuat, c6 thanh phan giéng thanh phan clia hexan dudc s dung trong san xuét céng
nghiép, ho&c néu khéng c6 thi s dung n-hexan.

Nén st dung hexan ky thuat dé hiéu chuan. Thuéc thi nay thudng c6 ham lugng n-hexan 50 % (m/m)
va chita phan 16n cac chat déng phan C, nhung ciing c6 thé chita c& hydrocacbon Cs va C,.

5.2 Chat ndi chuan, n-heptan.

Né&u khong sén cé n-heptan thi cé thé st dung xyclohexan, véi diéu kién la dung méi (5.1) st dung dé
chiét hodc hiéu chuan xyclohexan va/hodc n-heptan c6 ham luong khéng dang ké hosc cac thanh phan
khac c6 thdi gian luu tuong tu.

5.3 Khi mang, vi du: hydro, nita ho&c heli .v.v... da dugc sy ky va c6 ham lugng oxy nhd hon 10 mg/kg.

5.4 Khi phu trg, hydro (99,9 %, tinh khiét, khong chlra cac tap chét hiiu co) va khong khi (khéng chita
cac tap chat hiiu co).

5.5 Chat béo dé hiéu chuan, chat béo thuc vat da khit mui va mdi tinh ché, chra mét luong hexan ky

thuat khéng dang ké.

Chat béo dé hiéu chudn nay khéng dudc chira peroxit hodc cac thanh phan khac lam phan hdy tao
thanh chéat bay hoi ma cé thé gay nham Ian véi hydrocacbon trong qua trinh thlr nghiém.

6 Thiét bi, dung cu

S{ dung cac thiét bi, dung cu clia phong thi nghiém théng thudng va cu thé nhu sau:

6.1 Lo thay tinh véi I6p mang ngan, dung tich 20 ml.
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6.2 Mang ngan, tro véi chat béo va dung méi, duoc lam bang vat liéu nhu cao su butyl hodc cao su do,
khéng chira cac cin dung méi hydrocacbon va cé chat luong thich hap dé ching khéng nd ra trong khi

s dung, ndp nhém la thich hop dé dung véi lo (6.1) va kep gép.
6.3 Kep, thich hop dé giii cac lo (6.1).

6.4 Xyranh, dung tich 10 pl, chi s& dung d& phan tich du lugng hexan ky thuat. Khéng dudc rira ching

bang dung mdi hydrocacbon.

6.5 Xyranh, dung tich 1 pl chi sif dung dé phan tich du lugng hexan ky thuat. Khéng dudc rita ching

bang dung méi hydrocacbon.

6.6 Xyranh kin khi, dung tich 1 000 pl, chi s&t dung dé phan tich du ludng hexan ky thuat. Khéng dudc
rira ching bang dung méi hydrocacbon.
6.7 Sac ky khi, c6 detector ion hda ngon Ira va bo tich phan va/hodc may ghi, dudc trang bi véi hoac la:

a) cot thay tinh nhéi, dai 2 m dén 4 m va c6 dudng kinh trong khodng 3,2 mm, dudc nhoi bang diatomit
da rlra bang axit, c6 ¢& hat t&r 150 pl dén 180 pl (Chromosorb P NAW 60-80 mesh la thich hop)", duoc
phl bang 10 % chéat chéng oxi héa cé nguén géc tir ddng vat bién hodc bat ky pha nao khac dé tach

dudc sac phé theo yéu cau, hoic;

b) c¢6t mao dan thuy tinh, dai khodng 30 m va c6 dudng kinh trong khodng 0,3 mm, dudc phl bang

mang mong metylpolysiloxan 0,2 pm.
Nhiét d& bom mau va phat hién phai & 100 °C va nhiét d6 ti say & 50 °C.

Né&u st dung c6t mao dan [xem b)], thi thiét bi phai c6 hé théng bom mau chia dong 1/100.

CHU THICH: D& phan tich hang loat thi sc ky khi buéng khéng gian hai véi bom mau tu ddng va bé tron la thich
hop. Trong trudng hgp nay bom tay la khéng can thiét.

6.8 N&i cach thuy, dudc trang bi bd kep dé gilr cac lo, dudc diéu chinh nhiét d6 6 80 ° C + 2 °C.
CHU THICH: Dé thuc hién lién tuc, nén dung glyxerol lam méi trudng dun néng.

6.9 May lic.

" Chromosorb P NAW 60 - 80 Ia vi du vé& san pham phti hgp, dé tim thdy trong thuong mai. Thong tin nay dua ra tao thuan

Igi cho ngudi st dung tiéu chudn nay va I1SO khéng an dinh phai sif dung ching.
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7 Lay mau

Diéu quan trong 1a mau gli dén phong th nghiém phai Ia mau dai dién va khéng bi hu hdng hoéc thay

ddi trong suét qua trinh van chuyén va bao quan.
Viéc 18y mau khong quy dinh trong tiéu chudn nay. Nén Iay mau theo TCVN 2625 : 2007 (ISO 5555 : 2001).

B&o vé& mau tranh hap thu hoic that thoat dung méi.

8 Chuan bi mau thir

Chu&n bi mau thir theo TCVN 6128 : 2007 (ISO 661 : 2003), chi y tranh bi hap thu hodc that thoat dung
moi.

9 Cach tién hanh

9.1 Hiéu chuin

9.1.1 Can 5 g chat béo hiéu chuén (5.5) chinh xac d&n 0,01 g cho vao tiing lo trong day bay lo (6.1).
Day cac lo bang mang ngén va nap (6.2).

Dung xyranh (6.4 hoac 6.5) 18y lugng dung méi (5.1) nhu qui dinh trong Bang 1 cho vao sau trong bay
lo (6.1) dé thu dudc cac ndng dé qui dinh. Khéng cho dung méi vao lo thr bay.

L4c manh séau lo da thém dung mdi bang may lac (6.9) khoang 1 h & nhiét dé phong.

9.1.2 Cudi giai doan nay dung xyranh (6.4) tiém 5 pl + 0,1 ul chat ndi chuén (5.2) vao tat ca bay lo qua
mang ngan.

Déi véi ndng dd hexan tir 10 mg/kg dén 20 mg/kg, thich hap nhat la thém 2 pl chat ndi chuén (5.2).

L4c manh trong 1 min bang cach dung tay xoay tron theo mat phéng ndm ngang sao cho chat béo

khéng cham dé&n mang ngan. Néu chat béo cham d&n mang ngan thi hdy bo lo nay va bat dau lam lai

véi phan chat béo hiéu chuan khac.

CANH BAO — Né&u chit béo dinh vao mang ngan thi n6 sé nhiém ban kim tiém khi 1dy miu phan
khi & trén va chat nhiém ban c6 thé truyén sang cot, diéu quan trong la khi st dung cét mao dan
phai tranh sur nhiém ban nay.

C( sau khoang 15 min (tdc 1 thoi gian luu clia chat néi chuén), dat ngay mot lo ngap dén cé trong noi
cach thily (6.8) & 80 °C dé& chat béo va pha khi dat dudc d6 can bang.
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Bang 1 - Ham ludng hexan trong cac mau hiéu chuan

Thé tich dung méi (5.1) Ham lugng hexan (mg/kg) khi su dung
dudc cho thém
hexan ky thuat n- hexan
o0 67 66
1 134 132
§ 268 264
4 536 528
7 938 924
10 1340 1320

9.1.3 Tu méilo d& dudc lam néng & bé dun néng trong 60 min + 1 min, dung xyranh (6.6) d& dugdc lam
am dén 60 °C 1ay 1 000 pl pha khi (vAn dé nguyén trong bé dun néng). Bom ngay pha khi da 1ay vao
sac ky khi.

9.1.4 Tu s3c dd tuong Ung Vi lo thi bay khéng cho thém dung méi, tinh ham luong hexan A,, biéu thi

bang phan tram clia téng dién tich pic.

9.1.5 TU sdc d6 tuong (ng véi lo da cho thém dung méi, tinh hé s hiéu chuin F theo cong thiic sau:

WhXAis

(Ag - Ac ~Ag ) x wg

F =

trong dé:
A, la ham lugng hexan tinh dugc trong 9.1.4;
A 13 ham lugng chat nodi chuan cé trong chat béo hiéu chuin (5.5) da dudc thém dung méi,
tinh b&ng phan tram clia téng dién tich pic;
A, 1a ham luong hydrocacbon téng s&, ké ca chat néi chudn cé trong chat béo hiéu chuén (5.5)
da dugc thém dung méi, tinh bang phan tram clia téng dién tich pic;
w, 1a ham lugng dung méi (5.1) c6 trong chat béo hiéu chuén (5.5) da dudc thém dung méi,
tinh bang miligam trén kilogam;
W, & ham lugng chat néi chuin cé trong chat béo hiéu chuan (5.5) da dudc thém dung mdi,

tinh bang miligam trén kilogam, tiic la 680 ddi vGi n-heptan ho&c 780 ddi véi xyclohexan.
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CHU THICH: N&u chi cho thém 2 pl trong 9.1.2 thi w;, s& bang 272 d6i v8i n-heptan hoic 312 déi véi xyclohexan.

Lay két qua dén chi sd thit ba sau d&u phay.

Céac hé s6 hiéu chudn clia sdu mau hiéu chudn phai xdp xi bang nhau. Tinh gia tri trung binh F, sé&
khoang 0,45 di v6i heptan. H& s6 F tinh dugc 6 co thé s dung dé xac dinh cac ham lugng hexan &
miic d6 nhd hon 60 mg/kg. Néu gia tri F tinh dudc d6i véi lo chita 0,5 pl dung méi (5.1) thap hon dang

ké so Vvéi gia tri trung binh £, thi sai léch nay c6 thé 1a do khé khan trong viéc I8y chinh xac 0,5 pl va

loai bo phép xac dinh nay va 1ap lai phép xac dinh méi.
Hé s6 hiéu chudn trung binh d6i véi xyclohexan théng thudng khoang 0,57 va ddi véi n-heptan la
khoang 0,45.

9.2 Tién hanh xac dinh

9.2.1 Can 5 g phan mau thit (diéu 8), chinh xac d&n 0,01 g cho vao lo (6.1) cang nhanh cang tét. Day

mang ngan va nép (6.2).

9.2.2 Dung xyranh (6.4) tiém 5 pl chat ndi chudn (5.2) qua mang ngan. L4c manh lugng chia trong lo
khodng 1 min bang cach dung tay xoay tron theo mat phéng nam ngang sao cho chat béo khéng cham
dén mang ngan. Néu chat béo cham dén mang ngan thi hdy bd lo nay va thuc hién lai v6i phan chat
béo hiéu chuan khac. (Xem canh bao trong 9.1.2). D4t lo ngap dén cd trong néi dun néng (6.8) & nhiét
do6 80 °C trong 60 min + 1 min.

9.2.3 Dung xyranh (6.6) da dudc lam dm dén 60 °C dé Iay 1 000 pl pha khi trong khi van dé nguyén lo

trong bé dun néng. Tiém ngay pha khi da Iay vao sac ky khi.

9.2.4 Xac dinh du ludng hexan ky thuat cia mau tir sdc d6 (xem Hinh 1), do cac pic nhan biét dudc la

tor hexan va khéng phai tir cac san pham phan hay.

9.3 S6 phép xac dinh

Tién hanh xac dinh lién ti€p nhanh trén hai phan mau thr ctia cing mét mau thd.

10 Biéu thi két qua

Ham lugng hexan ky thuat cia mau, W, tinh bang miligam trén kilogam theo cong thic sau day:

At —Ais XﬁX W'is
w =
Ais

10
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trong do6:
A', 1a ham ludng chat ndi chuén, tinh bang phan tram cda téng dién tich pic;

A', la ham luong hydrocacbon téng s& clia mau thl, ké ca chat noéi chuén, tinh bang phan tram
clia téng dién tich pic;

F 1a hé s& hiéu chuén trung binh xac dinh dudc trong 9.1.5;

W', 13 ham lugng chat ndi chudn c6 trong mau, tinh bang miligam trén kilogam, tic 1& 680 d6i
vGi n-heptan hoic 780 déi véi xyclohexan.

L&y két qua cudi cung la trung binh céng cla hai phép xac dinh (9.3), véi diéu kién thod man yéu cau
vé do lap lai (xem 11.2). Néu khéng thod man yéu cau vé do 13p lai, thi huy bo két qua va tién hanh hai

phép xac dinh méi trén cac phan mau thi duoc |8y tir cing mét mau thi,

11 D6 chum

11.1 K&t qua thir lién phong thi nghiém

M6t th(t nghiém cla lién phong thi nghiém vé dé chum cla phuong phap dudc néu trong Phu luc A.

Céc gia tri nay khong ap dung cho gidi ndng dé va chat nén (matrix) ngoai pham vi da cho.
5
Nhan dang pic

1. 2- Metylpentan

2: 3- Metylpentan

3: n- Hexan
3
4: Metylxyclopentan
5: Xyclohexan (ndi chuén)
(v6i cac thai gian luu khac: n-heptan)
2
WU L

Hinh 1 - Vi du vé sic dé cua hexan hydrocacbon

11
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11.2 Do lap lai

Chénh léch tuyét dai gilra hai két qua thir riéng ré doc 1ap, thu dudc khi st dung ciing mét phuong phéap,
trén cung vat liéu th, trong cung phong th& nghiém, do cling moét ngudi thao tac, trong cung mot
khoang thdi gian ngén, khéng qua 5 % trudng hdp 16n hon gi6i han dé Iap lai r dudc néu trong Phu luc A.
11.3 DO tai lap

Chénh léch tuyét doi gilra hai két qua thir riéng ré, thu dudc khi st dung cung moét phuong phap, trén
cling vat liéu th{, trong cac phong th& nghiém khac nhau, do nhiing ngudi thao tac khac nhau va trén
cac thiét bi khac nhau, khéng qua 5 % trudng hop 16n haon giéi han do tai lap R dugc néu trong Phu luc A.

CHU THICH: Nén cha y rang, cac gia tri vé& do tai 1ap R trong Bang A ap dung trong truding hop d3c biét, khi so sanh
céac két quéa xac dinh ddc lap thu dudc béi hai phong thir nghiém. Khi thuc hién phuong phap da mé ta va tét nhat la
so sanh cac két qua cudi ciing (cac két qua nay thu dudc tir cac phép xac dinh kép) thu dudc bdi hai phong thir
nghiém, cac két qua R nén dudc dua vé xac suat 95 % cac gia tri t6i han khac nhau, Cy c6 thé ap dung cho trung

binh clia cac 1an xéac dinh dung céng thiic sau:
C95= (RZ—r2)/2

12 Bao cao thir nghiém
Béo céo thr nghiém phai ghi ré:
— moi théng tin can thiét d& nhan biét mau day du;

phuong phap |8y mau, néu biét;

— phuong phap thir da s dung va vién dan tiéu chun nay;

moi chi tiét thao tac khéng dudc quy dinh trong tiéu chudn nay hodc nhiing diéu dudc coi la tuy y

cling nhu cac su ¢6 bat ky ma cé anh hudng dén két qua thi;

két qua thr nghiém thu dudc, hodc néu dap (ing yéu cau vé do Ip lai, thi ghi két qua cudi cling thu duoc.

12
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Phu luc A

(tham kh&o)

Két qua ctia phép thir lién phong thir nghiém

M6t th&r nghiém quéc t& gém 21 phong tht nghiém ctia 8 nuéc tham gia da ap dung phuong phap nay
do Lién doan DAu, Hat va Hiép hoi chat béo Quéc t& (FOSFA) t6 chiic nam 1994. K&t qua nhan duodc da
dugc x{ ly theo phuong phap phan tich théng ké theo ISO 5725 ? cho s6 liéu do chinh xac trong Bang A.1.

Th{ nghiém hop tac trén da duoc tién hanh trén mau dau dau tuong va dau huéng duong nhu sau:
- mau A dén D: dau huéng duong;

- mau E dén H: dau dau tuong.

- Bang A.2 dua ra gié tri du kién trung binh clia mau cung cap dé phan tich.

- Bang A.2 dua ra gia tri thuc trung binh nhan dugc va gi6i han d6 13p lai tim thay qua th(r nghiém hop tac.

Bang A.1 — Téng hop két qua théng ké

A B C D E F G H
S8 phong thtr nghiém tham gia ban dau 21 21 21 21 21 21 21 21
S6 phong thir nghiém gui két qua 18 18 18 18 17 18 18 18
S6 phong thir nghiém cé két qua 11 14 14 14 12 15 15 15
dudc chap nhéan
K&t qué trung binh (mg/kg) 1,55 | 392,6 | 1059,1 | 757,5 | 1,65 | 374,5 | 1043,4 | 808,8
D6 1éch chuan 15p lai,S, (mg/kg) 0,09 | 10,06 | 20,43 | 249 | 039 | 831 25,8 18,9
Gi6i han I3p lai,r (mg/kg) 0,26 | 282 57,2 69,8 | 1,09 | 233 72,2 52,9
D6 léch chudn tai lap, s, 0,58 | 22,1 73,3 559 | 065 | 269 559 | 48,2
Gidi han tai 1ap,R, (mg/kg) 162 | 61,8 | 2052 | 1564 | 183 | 754 | 156,6 | 135,1
Ty s6 RIr 6,1 2,2 3,6 2,2 1,7 3,2 2,2 2,6
Pham vi két qua dudc chdp nhan 1-2,8 | 3424 881 588 0 dén 326,2 896 693
dén dén dén 3,1 dén dén dén
428,2 | 12141 | 873,7 447 1153,6 | 888,0

2 |SO 5275 : 1986 (da hily) dudc s dung dé thu dugc dir liéu vé do6 chum

13
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Bang A.2 — So sanh gia tri trung binh va giGi han d I13p lai du kién va thuc té

Gia tri trung A
: Gia tri trung R Gidi han do lap
. - binh du kién tur Gidi han do lap )
Loai dau Mau . binh tir phép lai tir phép thu
phép thu dong . lai .
; thu phoi hgp phoi hgp
nhat
A 1,30 1,55 <1,8 0,26
Dau huéng B 384,8 392,6 74,8 28,2
duong C 1100 1059,1 > 202 57,2
D 787 757,5 152 69,8
E 1,17 1,65 <1,8 1,09
Dau dau F 361,4 374,5 70,4 23,3
tuong G 1028 10434 198 72,2
H 779,6 808,8 151 52,9

14




TCVN 6760 : 2007

Thu muc tai liéu tham khao

[1] TCVN 2625 : 2007 (ISO 5555 : 2001), DAu md ddng vat va thuc vat — L&y mau.

[2] ISO 5725 : 1986, Precision of test methods — Determination of repeatability and reproducibility for
standard tests method by inter-laboratory tests (hién nay da hay).

[3] TCVN 6910-1 : 2001 (ISO 5725-1 : 1994), D6 chinh xac (dd dung va ddé chum) clia phuong phap
do va két qua do. Phan 1: Nguyén tac chung va dinh nghia.

[4] TCVN 6910-2 : 2001 (ISO 5725-2 : 1994), B0 chinh xac (d6 dung va do chum) cla phuong phap do va
két qua do. Phan 2: Phudng phap co ban xac dinh do 13p lai va do tai 1ap clia phuong phap do tiéu chuan.

15




 
 
    
   HistoryItem_V1
   InsertBlanks
        
     Where: after current page
     Number of pages: 1
     same as current
      

        
     1
     1
     1
     562
     276
    
            
       CurrentAVDoc
          

     SameAsCur
     AfterCur
      

        
     QITE_QuiteImposingPlus2
     Quite Imposing Plus 2 2.0c
     Quite Imposing Plus 2
     1
      

   1
  

 HistoryList_V1
 qi2base





