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Ld&i néi dau

TCVN 6123-2 : 1996 hoan toan tuong duong vai 1SO 3569-2 : 1988 (E),

TCVN 6123-2 : 1996 do Ban ky thuat tiéu chuan TCVN/TC F2 Dau md
dong vat va thuc vat bién soan, Téng cuc Tiéu chuén - Do ludng - Chét
luong dé nghi, B6 Khoa hoc, Céng nghé va Méi trudng ban hanh.
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Dau m& déng vat va thuc vat — Xac dinh chat khéng xa phong hoéa
Phan 2: Phuong phap nhanh dung chat chiét hexan

Animal and vegetable fats and oils - Determination of unsaponifiable matter

Part 2: Rapid method using hexane extraction

1 Phamviap dung

Tiéu chudn nay qui dinh phuong phap nhanh diing chat chiét hexan 3 ldn dé xac dinh chat khéng xa phong
héa clia ddu m& déng vat va thut vat.

Phuong phép nay cé thé 4p dung cho tat ca cac loai ddu md nhung khong ap dung cho tat ca cac loai sap.

So sanh véi phuong phap chudn da dua ra trong TCVN 6123-1: 1996 cho két qua thdp hon co hé thong, dac
biét doi vai nhimg loai ddu, md c¢6 ham luong chat khéng xa phéng hoa cao, thi du nhu ddu, m@ cha ddng vat
bién.

2 Tiéu chudn trich dan
— 8
TCVN 6128 : 1996 (ISO 661 : 1989) D&u ma dong vat va thyc vat. Chudn bi mau thir.

ISO 5555 : 1991 D&Au md déng vat va thue vat. L3y mau.

3 Pinh nghia
Ap dung cac dinh nghia sau day cho muc dich tiéu chudn nay.

Chat khéng xa phong hod: tat ca cc chat tén tai trong sdn pham, sau khi xa phong héa bdi kali hidroxit va
chiét bang hexan, khéng bay hoi trong cac diéu kién thao tac da qui dinh.
Chii thich — Chét khong xa phong hoéa bao gém cac lipid cé nguén gdc tu nhién nhu sterol, cac hydro cacbon, cac

mach cacbon cao, cac loai cdn terpenic, c8n béo clng nhu cac chét hiu co la dugc chiét bang dung mdi va khéng bay
hai & 103°C (thi du: d4u khoang) cé thé tén tai.
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4 Nguyén tac

Xa phong i'!éa ddu hoac md bang cach dun so6i héi luu voi dung dich kali hidroxit trong etanol, chiét chat
khéng xa phong hoa tir dung dich xa phong bang hexan. Néu thiéu dung xang nhe cho bay hoi dung méi va
can ohan con lai sau khi da siy.

5 Thuéc thur

T&t ca thude thir duge cong nhan thudc loai tinh khiét phan tich, dung nutc cat hoac loai nudc ¢ do sach
tuong duong.

51 n-hexan, hoac khéng c6 dung xang nhe, chung cét & nhiét d6 40°C + 60°C, chi s6 brom nho hon 1. Ca

hai dung moi s& khong cb can.
v.¢ Dung dich etanol 10% (WV/V).

5.3 Dung dich phenonphatalein 10 g/l trong etanol 95% (W/V). =
5.4 Kali hidroxit (V/V), dung dich trong etanol, ¢ (KOH) = 1 mol/l

Hoa tan 60 g kali hidroxit trong 50 ml nutc va pha loéang téi 1 000 mi vdi etanol 95% (VW V) dung dich khdng

méu hoac mau vang nhat.

6 Thiét bi

Strdung céc thiét bi thdng thudng cua phong thi nghiem va

6.1 Binh cdu day tron, dung tich 250 ml, c6 ¢ mai.

6.2 B6 sinh han, co ché ndi mai gan khit vai binh (6.1).

6.3 Phéu chiét co khéa va nit lam bang polytetrafluoroetylen cé dung tich 250 ml.
6.4 NGi cach thuy.

6.5 Tusdy, co thé duy tri nhiét dd & 103°C + 2°C, hodc thiét bi sdy chan khong.
7 Lay mau
Tién panh 14y mau theo 1SO 5555 : 1991,

8 Chuan bi mau thu

Ma&u thir duge chudn bi theo TCVN 6128 : 1996 (ISO 661 : 1989).
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9 Tién hanh thd
9.1 Phan mau tha
Can 5 g mau thir chinh xac dén 0,01 g (diéu 8) cho vao binh cdu 250 ml (6.1).
9.2 Xaphong héa

Thém 50 mi dung dich kali hidroxit (KOH) va gan hé théng sinh han véi binh ciu, dun sbi nhe trong 1 gid.
Ngimg dun. Thém 50 ml nudc vao dinh cla binh sinh han va xoay.

9.3 Chiét chat khéng xa phong héa

Sau khi lam nguéi chuyén dung dich sang phéu chiét 250 mi (6.3) trang binh céu va chét chdng trao vai lan

vOi hexan (5.1), ding tat ca 50 ml va rét nudc trang sang phéu chiét. Day nit va Iac manh trong 1 phiit, gidm

ap sudt theo chu ky bang céch ddo nguoc va than trong md khéa vei. DE yén tinh khi hai pha dugc tach ra
- noan toan. Thao hét Idp thap hon sang phéu chiét thir 2.

Cha thich — Néu hinh thanh thé nhi thi phai pha né di bang cach cho mét lugng nhé etanol hoac dung dich kali hidroxit
{KOH) hoac dung dich natri clarua (NaCl).

Chiét dung dich xa phéng etanol nudic hai 14n ria theo cung mét phuong thic vdi 50 ml hexan. Gop ba chat
chiét hexan vao mét phéu chiét.

9.4 Rua phan chiét hexan

Rua cac hén hop chiét ba Idn véi 25 ml dung dich etanol (5.2), lac nhe va thao dung dich etanol dang ldng
sau moi Ian rira, méi dung dich nudc rira trir lai 2 ml, sau dé cho quay phéu chiét quanh truc clia né. Che vai
phit sau dé thu thap hét etanol thé nudc. Théo hét nudc, khéa vaéi lai khi dung dich vira cham téi khoa voi.

ek . A , . . : :
'8p tue rua etanol cho dén khi nude rda khéng con méu héng khi thém mét giot phenonphtalein (5.3).
9.5 Cho bay hai dung méi

Chuyén dung dich hexan, néu cin thiét, chuyén mai I4n mét it qua dinh phéu chiét sang binh 250 mi (6.1).
Trugc do da duoc sdy khd & nhiét dd 103°C + 2°C trong ti sdy (6.5), duoc lam ngudi va can chinh xac toi
0.1 mg, cho bay hoi dung mai trong néi cach thuy (6.4).

9.6 Séay khé phan con lai va can

Sdy khé phdn con lai 15 phiit trong ti sdy & nhiét d& 103°C + 2°C (6.5) dé binh cdu & tu thé ndm ngang va
lam ngudi trong binh hit &m, cén chinh x&c dén 0,1 mag.
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Cicin binh cdu vao thiét bi dé lam khﬁtmﬁg shan khéng (6.5) va sdy kho trong ndi cach thuy, & dd chéan khéng
l3n nhat cia may hat chan khéng trong khodng 15 phat. Lam ngudi t6i nhiét 66 cla phong, lau binh cau can
than va cén chinh xac t6i 0,1 mg.

Lap lai chu ky sdy 15 phit, dén khi surchénh léch clia khéi lugng gitra hai lan can lien tiép nho hon 1,5 mg. Néu
i “hidny nhén duge khéi lugng khong doi gilra ba 1&n séy, chat khong xa phong héa cé thé bi nhiém ban va
piidi x-ic dinh lai.

Chii thich — N&u cén chinh lai axit béo tu do, sau khi can phén con lai, hoa tan trong 4 mi dietyl ete va sau do thém

20 ml etanol ma trudc dé da duos trung hoa 16i m&u héng nhat khi thém vai giot phenonphtalein (5.3) nhu chét chi thi.
Chuin di vdi dung dich kali hidroxit (KOH) trong etanol chuén, ¢ (KOH} = 0,1 mold, cho tgi cing mit méu. Tinh khbi
ugin ~i1a axit béo tu do nhu axit oleic va didu chinh khoi luong phén con lai tuong tmg (xem digu 10).

9., ...1phép xac dinh

Tiwc nien hai phép xac dinh trén cing mét mau thil.

9.8 Thirmau trang
Ti&n hanh thir mAu trang theo cung mét trinh tu va cing khéi luong cia céc loai thuéc thi. Nhung bo qua
¢.idr v du thir. Néu phan con lai 1on hon 1,5 mg thi phai xem lai thudc thir va cac thao tac ky thuat.
1 1iiéu thi két qua
Haun lueing chat khéng xa phong héa tinh theo ty 1& phan tram khéi lugng (%) cia mau thir duge tinh theo
cong thn;

100 {m1 =Mz - fﬂg}

my

trong do

m, la khéi luong mau thi, tinh bang gam;
14 khi luong phan con lai thu duge clia mau thif, tinh bang gam;
ri» 12 khéi luong phén con lai thu dugc ciia mu trang, tinh bang gam;
ms la khéi lugng clia axit béo tu do, néu cé (xem 9.6, chu thich) vabang 0,28 Ve
trong dé |
V Ia thé tich dung dich kali hidroxit (KOH) trong etanol chuén dé sir dung d& chudn g3, tinh
bang mililit;
¢ la ndéng db phan chiét cla dung dich chudn kali hidroxit (KOH) trong etanol, tinh bang mol

trén lit.

K&t qua 1a trung binh cdng cla hai phép xac dinh.
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11 Béo céo két qua

Bao cao két qua phai chi ra phuong phap da sir dung va két qua da thu duoc. Ciing phai dé cap dén tét ca
cac chi tiét thao tac ma khéng qui dinh & trong tiéu chuan nay. Hoac tat ca cac chi tiét bat thuding khac ma co

thé anh hudng dén két qua.

Bao c4o két qua cing bao gém tit ca cac thong tin can thiét dé nhan dang ddy di mau thir.




