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Lêi nãi ®Çu 

TCVN 6123 : 2007 thay thÕ TCVN 6123 -1  : 1996 vµ TCVN 6123 -2 : 1996; 

TCVN 6123 : 2007 hoµn toµn t−¬ng ®−¬ng víi ISO 3596 : 2000; 

TCVN 6123 : 2007 do Ban kü thuËt Tiªu chuÈn TCVN/TC/F2 DÇu mì 

®éng vËt vµ thùc vËt biªn so¹n, Tæng côc Tiªu chuÈn §o l−êng ChÊt 

l−îng ®Ò nghÞ, Bé Khoa häc vµ C«ng nghÖ c«ng bè. 
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T I ª u   c h u È n   q u è c   g i a                                        tcvn 6123 : 2007         

          XuÊt b¶n lÇn 2 

 

 
 
 
DÇu mì ®éng vËt vµ thùc vËt −−−− X¸c ®Þnh chÊt kh«ng  

xµ phßng ho¸ −−−− Ph−¬ng ph¸p dïng chÊt chiÕt dietyl ete 
Animal and vegetable fats and oils − Determination of unsaponifiable matter − 

Method using diethyl ether extraction 

 

 

 

1   Ph¹m vi ¸p dông 

Tiªu chuÈn nµy quy ®Þnh ph−¬ng ph¸p dïng chÊt chiÕt dietyl ete ®Ó x¸c ®Þnh hµm l−îng chÊt kh«ng xµ 

phßng ho¸ cña dÇu mì ®éng vËt vµ thùc vËt. 

Ph−¬ng ph¸p nµy kh«ng ¸p dông cho s¸p. Ph−¬ng ph¸p nµy cho kÕt qu¶ gÇn ®óng víi c¸c lo¹i mì cã 

hµm l−îng chÊt kh«ng xµ phßng ho¸ cao, vÝ dô: ®èi víi c¸c lo¹i mì thu ®−îc tõ c¸c loµi ®éng vËt biÓn. 

Cã thÓ sö dông ph−¬ng ph¸p qui ®Þnh trong ISO 18609 nÕu do ®iÒu kiÖn khÝ hËu hoÆc yÕu tè luËt ph¸p 

kh«ng cho phÐp sö dông dietyl ete. 

2   Tµi liÖu viÖn dÉn 

C¸c tµi liÖu viÖn dÉn sau lµ rÊt cÇn thiÕt cho viÖc ¸p dông tiªu chuÈn. §èi víi c¸c tµi liÖu viÖn dÉn ghi 

n¨m ban hµnh th× ¸p dông phiªn b¶n ®−îc nªu. §èi víi c¸c tµi liÖu viÖn dÉn kh«ng ghi n¨m ban hµnh 

th× ¸p dông phiªn b¶n míi nhÊt, bao gåm c¶ c¸c söa ®æi. 

TCVN  6128 : 2007 (ISO 661 : 2003),  DÇu mì ®éng vËt vµ thùc vËt. ChuÈn bÞ mÉu thö. 

3   ThuËt ng÷ vµ ®Þnh nghÜa 

Trong tiªu chuÈn nµy ¸p dông c¸c thuËt ng÷ vµ ®Þnh nghÜa sau ®©y: 

3.1    

chÊt kh«ng xµ phßng ho¸ (unsaponifiable matter) 
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tÊt c¶ c¸c chÊt cã trong s¶n phÈm, sau khi ®· xµ phßng ho¸ bëi kali hydroxit (KOH) vµ chiÕt bëi dung m«i 

quy ®Þnh kh«ng bay h¬i d−íi c¸c ®iÒu kiÖn thao t¸c ®· ®−îc qui ®Þnh. 

4   Nguyªn t¾c 

Xµ phßng ho¸ dÇu hoÆc mì b»ng c¸ch ®un s«i d−íi d¹ng håi l−u víi dung dÞch kali hydroxit trong 

etanol, chiÕt chÊt kh«ng xµ phßng ho¸ tõ dung dÞch xµ phßng b»ng dietyl ete cho bay h¬i dung m«i vµ 

c©n cÆn sau khi ®· sÊy kh«. 

5   Thuèc thö 

TÊt c¶ c¸c lo¹i thuèc thö ph¶i thuéc lo¹i tinh khiÕt ph©n tÝch, n−íc sö dông lµ n−íc cÊt hoÆc khö ion 

hoÆc n−íc cã ®é tinh khiÕt t−¬ng ®−¬ng. 

5.1   Dietyl ete, míi ch−ng cÊt kh«ng cã peroxit vµ cÆn. 

5.2   Axeton. 

5.3   Kali hydroxit dung dÞch trong etanol, c(KOH) ≈ 1 mol/l. 

Hoµ tan 60 g kali hydroxit (KOH) trong 50 ml n−íc vµ pha lo·ng tíi 1 000 ml b»ng etanol 95 % (theo thÓ 

tÝch). Dung dÞch ph¶i kh«ng mµu hoÆc mµu vµng nh¹t. 

5.4   Kali hydroxit (KOH), dung dÞch n−íc, c(KOH) ≈ 0,5 mol/l. 

5.5   Dung dÞch phenolphtalein, 10 g/l trong etanol 95 % (theo thÓ tÝch). 

6   ThiÕt bÞ, dông cô 

Sö dông c¸c thiÕt bÞ, dông cô cña phßng thö nghiÖm th«ng th−êng vµ cô thÓ nh− sau: 

6.1   B×nh cÇu ®¸y trßn dung tÝch 250 ml, cã cæ mµi. 

6.2   Bé sinh hµn, cã chç nèi mµi g¾n khÝt víi b×nh (6.1). 

6.3   PhÔu chiÕt, cã dung tÝch 500 ml, cã vßi kho¸ vµ nót lµm b»ng polytetrafluoroetylen. 

6.4   Nåi c¸ch thuû. 

6.5   Tñ sÊy, cã thÓ duy tr× nhiÖt ®é ë 103 oC ± 2 oC. 
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7   LÊy mÉu 

§iÒu quan träng lµ mÉu göi ®Õn phßng thö nghiÖm ph¶i lµ mÉu ®¹i diÖn, kh«ng bÞ h− háng vµ thay ®æi 

trong qu¸ tr×nh b¶o qu¶n vµ vËn chuyÓn. 

ViÖc lÊy mÉu kh«ng qui ®Þnh trong tiªu chuÈn nµy, nªn lÊy mÉu theo TCVN 2625 : 2007 (ISO 5555 : 2001). 

8   ChuÈn bÞ mÉu thö 

MÉu thö ®−îc chuÈn bÞ theo TCVN 6128 : 2007 (ISO 661 : 2003). 

9   TiÕn hµnh thö 

9.1   PhÇn mÉu thö 

C©n kho¶ng 5 g mÉu thö chÝnh x¸c ®Õn 0,01 g (®iÒu 8) cho vµo b×nh 250 ml (6.1). 

9.2   Xµ phßng ho¸ 

Thªm 50 ml dung dÞch kali hydroxit (5.3) vµ thªm vµi h¹t chèng trµo, g¾n bé sinh hµn (6.2) vµo b×nh vµ 

®un s«i nhÑ trong 1 h. Ngõng ®un vµ thªm 100 ml n−íc tõ phÝa trªn b×nh sinh hµn vµ xoay. 

NÕu nh− chiÕt chÊt kh«ng xµ phßng ho¸ víi môc ®Ých x¸c ®Þnh thµnh phÇn tocopherol th× viÖc thªm 

pyrogalol lµ cÇn thiÕt, chiÕt ph¶i hoµn thµnh nhanh (trong vßng 30 min). 

9.3   ChiÕt chÊt kh«ng xµ phßng ho¸ 

Sau khi lµm nguéi chuyÓn dung dÞch sang phÔu chiÕt 500 ml (6.3). Röa b×nh vµ chÊt chèng trµo vµi lÇn 

víi dietyl ete (5.1), dïng tæng céng 100 ml vµ rãt n−íc röa sang phÔu chiÕt. §Ëy nót vµ l¾c ®Òu liªn tôc 

trong vßng 1 min, thØnh tho¶ng c©n b»ng ¸p suÊt b»ng c¸ch lËt phÔu chiÕt, thØnh tho¶ng më kho¸ vßi. 

§Ó yªn cho ®Õn khi hai pha ®−îc t¸ch ra hoµn toµn, sau ®ã g¹n líp l¾ng phÝa d−íi cµng nhiÒu cµng tèt vµo 

phÔu chiÕt thø hai. 

NÕu h×nh thµnh thÓ nhò th× ph¶i ph¸ huû nã b»ng c¸ch thªm mét l−îng nhá etanol hoÆc kali hydroxit 

®Ëm ®Æc hoÆc dung dÞch natri clorua. 

ChiÕt dung dÞch xµ phßng ë trong etanol Ýt nhÊt hai lÇn, theo cïng mét ph−¬ng thøc víi 100 ml dietyl 

ete. Gép ba dÞch chiÕt cña ete vµo mét phÔu chiÕt cã chøa 40 ml n−íc. 

9.4   Röa phÇn chiÕt ete 

Xoay nhÑ phÔu chiÕt chøa c¸c chÊt chiÕt hçn hîp vµ 40 ml n−íc. 

Chó ý −−−−  L¾c m¹nh trong giai ®o¹n nµy lµ nguyªn nh©n t¹o nªn thÓ nhò. 
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§Ó cho c¸c líp t¸ch riªng hoµn toµn, th¸o bá líp n−íc phÝa d−íi. Röa dung dÞch ete Ýt nhÊt hai lÇn, mçi 

lÇn 40 ml n−íc, l¾c m¹nh, mçi lÇn nh− vËy lo¹i bá líp n−íc ë d−íi vµ mçi lÇn gi÷ l¹i 2 ml sau ®ã xoay 

phÔu chiÕt quanh trôc cña nã. §îi vµi phót ®Ó thu líp n−íc cßn l¹i. Hót hÕt n−íc ®ã, ®ãng kho¸ vßi, khi 

dung dÞch ete võa ch¹m tíi kho¸ vßi. 

Röa dung dÞch ete víi 40 ml dông dÞch kali hydroxit (5.4), 40 ml n−íc vµ röa l¹i víi 40 ml dung dÞch kali 

hydroxit, sau ®ã röa l¹i Ýt nhÊt lµ 2 lÇn víi 40 ml n−íc. TiÕp tôc röa víi n−íc ®Õn khi n−íc röa kh«ng cßn 

mÇu hång, khi thªm mét giät phenolphtalein (5.5).   

9.5   Bay h¬i dung m«i 

ChuyÓn l−îng dung dÞch ete mçi lÇn mét Ýt qua ®Ønh phÔu chiÕt sang b×nh 250 ml (6.1) ®· sÊy kh« trong 

tñ sÊy ë nhiÖt ®é 103 oC (6.5), ®−îc lµm nguéi vµ c©n chÝnh x¸c ®Õn 0,1 mg. Cho bay h¬i dung m«i 

trong nåi c¸ch thuû (6.4). 

Thªm 5 ml axeton (5.2) vµ cho bay h¬i dung m«i hoµn toµn trong luång kh«ng khÝ nhÑ, gi÷ b×nh n»m 

nghiªng trong nåi c¸ch thñy khi quay. 

9.6   SÊy kh« cÆn vµ tiÕn hµnh x¸c ®Þnh 

9.6.1   SÊy phÇn cÆn trong tñ sÊy (6.5) ë 103 oC trong 15 phót vµ ®Ó  b×nh ë tr¹ng th¸i n»m ngang. Lµm 

nguéi trong b×nh hót Èm vµ c©n chÝnh x¸c ®Õn 0,1 mg. LÆp l¹i chu kú sÊy 15 phót ®Õn khi sù chªnh lÖch 

cña khèi l−îng gi÷a hai lÇn c©n liªn tiÕp nhá h¬n 1,5 mg. NÕu khèi l−îng thu ®−îc sau ba lÇn sÊy vÉn 

thay ®æi th× chÊt kh«ng xµ phßng ho¸ cã thÓ bÞ nhiÔm bÈn vµ ph¶i x¸c ®Þnh l¹i. 

Chó thÝch:  NÕu cã thÓ ®−îc, cã thÓ dïng m¸y c« quay ch©n kh«ng, ®Æc biÖt nÕu nh− chÊt kh«ng xµ phßng 

ho¸, cÇn x¸c ®Þnh tiÕp. 

9.6.2   NÕu cÇn hiÖu chØnh axit bÐo tù do sau khi c©n phÇn cÆn, th× hoµ tan nã trong 4 ml dietyl ete (5.1) 

vµ sau ®ã thªm 20 ml etanol ®· ®−îc trung hoµ tíi mµu hång nh¹t, khi thªm vµi giät phenolphtalein 

(5.4) lµm chÊt chØ thÞ. ChuÈn ®é víi dung dÞch kali hydroxit (KOH) trong etanol chuÈn, c(KOH) = 0,1 mol/l, 

cho tíi khi mÇu cuèi cïng nh− nhau. TÝnh khèi l−îng axit bÐo tù do theo axit oleic vµ hiÖu chØnh khèi l−îng 

cña cÆn (xem ®iÒu 10). 

9.7   Sè phÐp x¸c ®Þnh 

Thùc hiÖn hai phÐp x¸c ®Þnh trªn cïng mét mÉu thö. 

9.8  PhÐp thö tr¾ng 

TiÕn hµnh thö mÉu tr¾ng cïng mét tr×nh tù vµ cïng mét l−îng cña c¸c lo¹i thuèc thö, nh−ng bá qua 

phÇn mÉu thö. NÕu phÇn cÆn lín h¬n 1,5 mg, th× xem xÐt l¹i phÇn thao t¸c kü thuËt vµ thuèc thö. 
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10   BiÓu thÞ kÕt qu¶ 

Hµm l−îng chÊt kh«ng xµ phßng ho¸ tÝnh theo phÇn tr¨m (%) khèi l−îng cña mÉu thö, b»ng c«ng thøc sau: 

0

321

m

)mm100(m −−
% 

trong ®ã: 

m0  lµ khèi l−îng cña phÇn mÉu thö, tÝnh b»ng gam; 

m1  lµ khèi l−îng  cÆn, tÝnh b»ng gam; 

m2  lµ khèi l−îng cÆn thu ®−îc cña mÉu tr¾ng, tÝnh b»ng gam; 

m3  lµ khèi l−îng cña axit bÐo tù do nÕu cã (xem 9.6.2), vµ b»ng 0,28 V.c. 

trong ®ã: 

V  lµ thÓ tÝch cña dung dÞch chuÈn kali hydroxit trong etanol ®· dïng ®Ó chuÈn ®é, tÝnh b»ng 

mililit; 

c  lµ nång ®é chÝnh x¸c phÇn cña dung dÞch chuÈn kali hydroxit trong etanol, tÝnh b»ng mol trªn lÝt. 

KÕt qu¶ lµ trung b×nh céng cña hai phÐp x¸c ®Þnh. 

11   §é chôm 

Chi tiÕt thö liªn phßng thö nghiÖm vÒ ®é chôm cña ph−¬ng ph¸p ®−îc tæng hîp trong Phô lôc A. Gi¸ trÞ 

nhËn ®−îc tõ kÕt qu¶ thö liªn phßng thö nghiÖm cã thÓ kh«ng ¸p dông  víi gi¶i nång ®é vµ chÊt nÒn 

(matrix) ngoµi ph¹m vi ®· cho. 

12    B¸o c¸o thö nghiÖm 

B¸o c¸o thö nghiÖm ph¶i ghi râ: 

−   mäi chi tiÕt cÇn thiÕt cho viÖc nhËn biÕt mÉu ®Çy ®ñ; 

−   ph−¬ng ph¸p lÊy mÉu, nÕu biÕt; 

−   ph−¬ng ph¸p thö ®· sö dông vµ viÖn dÉn tiªu chuÈn nµy; 

−  mäi chi tiÕt thao t¸c kh«ng ®−îc quy ®Þnh trong tiªu chuÈn nµy hoÆc nh÷ng ®iÒu ®−îc coi lµ tïy ý 

còng nh− c¸c sù cè bÊt kú mµ cã ¶nh h−ëng ®Õn kÕt qu¶ thö; 

−   kÕt qu¶ thö nghiÖm thu ®−îc, hoÆc nÕu ®¸p øng yªu cÇu vÒ ®é lÆp l¹i, th× ghi kÕt qu¶ cuèi cïng thu ®−îc. 
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Phô lôc A 

(tham kh¶o) 

KÕt qu¶ thö liªn phßng thö nghiÖm 

A.1  Thö quèc tÕ liªn phßng thö nghiÖm víi 51 phßng thö nghiÖm ë 16 n−íc, tiÕn hµnh 

víi: 

MÉu A: DÇu ®Ëu t−¬ng, khö mïi tÈy mµu vµ tinh chÕ; vµ 

MÉu B: DÇu ®Ëu t−¬ng kh« ®· thñy hãa vµ sÊy kh«, sö dông ph−¬ng ph¸p dietyl ete. 

ViÖc thö nµy do liªn ®oµn DÇu mì vµ hiÖp héi H¹t vµ ChÊt bÐo tæ chøc (FOSFA quèc tÕ) th¸ng 6 n¨m 1995 

vµ kÕt qu¶ ®· ®−îc xö lý ph©n tÝch thèng kª theo ISO 5725 1)  cho ®é chÝnh x¸c chØ ra trong B¶ng A.1. 

B¶ng A.1 

 DÇu ®Ëu t−¬ng 

A                B 

Sè phßng thö nghiÖm cßn l¹i sau khi trõ lo¹i lÖ 49 50 

Gi¸ trÞ trung b×nh % (theo khèi l−îng) 0,58 0,69 

§é lÖch chuÈn, Sr % 

Giíi h¹n lÆp l¹i r (2,8 Sr),% 

HÖ sè biÕn thiªn lÆp l¹i, % 

0,025 

0,07 

4,3 

0,027 

0,08 

3,9 

§é lÖch chuÈn t¸i lÆp SR, % 

Giíi h¹n t¸i lËp R (2,8 SR),% 

HÖ sè biÕn thiªn t¸i lËp, % 

0,22 

0,62 

37,9 

0,24 

0,67 

34,7 

A.2   Thö quèc tÕ liªn phßng thö nghiÖm quèc tÕ kh¸c, gåm 43 phßng thö nghiÖm ë 17 n−íc ®−îc tiÕn 

hµnh n¨m 1989 ®èi víi dÇu c¸ th« cña NhËt B¶n. 

PhÐp thö nµy do liªn ®oµn DÇu mì vµ hiÖp héi H¹t vµ ChÊt bÐo tæ chøc (FOSFA Quèc tÕ) vµ kÕt qu¶ ®· 

®−îc xö lý ph©n tÝch thèng kª theo ISO 5725 1)  cho ®é chÝnh x¸c nªu trong B¶ng A.2 

 

 

                                           
1)  ISO 5725:1986 (®· hñy), ®· ®−îc sö dông ®Ó ®−a ra d÷ liÖu vÒ ®é chôm. 
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B¶ng A.2 

 DÇu c¸ 

Sè phßng thö nghiÖm cßn l¹i sau khi trõ lo¹i lÖ 37 

Gi¸ trÞ trung b×nh % (theo khèi l−îng) 0,81 

§é lÖch chuÈn, Sr % 0,02 

Giíi h¹n lÆp l¹i r (2,8 Sr),% 0,06 

HÖ sè biÕn thiªn lÆp l¹i, % 2,46 

§é lÖch chuÈn t¸i lÆp Sr,% 

Giíi h¹n t¸i lÆp R (2,8 SR),% 

HÖ sè biÕn thiªn t¸i lÆp, % 

0,29 

0,81 

35,8 

A.3  Thö liªn phßng quèc tÕ lÇn thø 3 gåm 17 phßng thö nghiÖm do IUPAC tæ chøc tõ n¨m 1976 ®Õn 

n¨m 1997. KÕt qu¶ ®· ®−îc xö lý ph©n tÝch thèng kª theo ISO ISO 5725 1) cho sè liÖu chÝnh x¸c nªu 

trong B¶ng A.3. 

B¶ng A.3  

 DÇu ®Ëu t−¬ng 

tinh chÕ 

Mì ¨n ®−îc 

tinh chÕ 

DÇu c¶i dÇu 

th« 

Sè phßng thö nghiÖm cßn l¹i sau khi trõ lo¹i lÖ 10 10 10 

Gi¸ trÞ trung b×nh, % (theo khèi l−îng) 0,630 0,253 1,432 

§é lÖch chuÈn Sr % 

Giíi h¹n lÆp l¹i r (2,8 Sr),% 

HÖ sè biÕn thiªn lÆp l¹i, % 

0,032 

0,089 

5,0 

0,024 

0,067 

9,3 

0,068 

0,19 

24,7 

§é lÖch chuÈn t¸i lÆp SR,% 

Giíi h¹n t¸i lÆp R (2,8 SR),% 

HÖ sè biÕn thiªn t¸i lÆp, % 

0,140 

0,397 

22,3 

0,154 

0,435 

60,9 

0,137 

0,389 

9,6 
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Th− môc tµi liÖu tham kh¶o 

 

 

[1 ]   TCVN 2625 : 2007 (ISO 5555 : 2001),  DÇu mì ®éng vËt vµ thùc vËt. LÊy mÉu. 

[2]  ISO 5725 : 1986, Precision of test methods – Determination of repeatability and reproducibility for 

standard tests methods by inter-laboratory tests (hiÖn nay ®· hñy). 

[3]   ISO 18609, Animal and vegetable fats and oils − Determination of unsaponifiable matter – Method 

using hexane extraction. 
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