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Content 

MỞ ĐẦU 

 Acesulfame-k, saccharin, và aspartame là những chất ngọt tổng hợp thường được sử 

dụng trong các ngành sản xuất chế biến dược phẩm, mỹ phẩm, cũng như trong thực phẩm (đặc 

biệt là các loại đồ uống). Các chất này có thể gây ảnh hưởng tới sức khỏe người dùng ở các 

mức độ khác nhau tuỳ thuộc vào liều lượng đưa vào cơ thể. Vì vậy, một vấn đề được đặt ra 

không chỉ với các cơ quan quản lý chất lượng an toàn vệ sinh thực phẩm, mà còn với những 

nhà sản xuất là phải xây dựng phương pháp phát hiện, định lượng các chất kể trên   

 Hiện nay việc phân tích acesulfame-k, saccharin,và aspartame có thể được tiến hành 

chủ yếu dựa vào kỹ thuật sắc ký lỏng hiệu năng cao (HPLC). Ưu điểm của HPLC là độ chính 

xác và độ lặp lại cao nhưng chi phí tốn kém và độc hại do sử dụng dung môi hữu cơ. Thêm vào 

đó, các chất được khảo sát là các chất phân cực, nên việc phân tích bằng HPLC trên thực tế gặp 

khá nhiều khó khăn.  

Do đó, trong đề tài nghiên cứu này chúng tôi đã chọn phương pháp điện di mao quản để 

xác định đồng thời hàm lượng aspartame, acesulfame-k, và saccharin trong các loại đồ uống. 

Phương pháp này có ưu điểm là thiết bị tương đối đơn giản, chi phí thấp và đặc biệt có thể tích 

hợp với nhiều loại đetectơ khác nhau  

Nghiên cứu được chúng tôi tiến hành nhằm thực hiện 2 mục tiêu: 



 - Xây dựng, thẩm định phương pháp tách và định lượng đồng thời acesulfame-k, 

saccharin, và aspartame - một số chất chất ngọt tổng hợp hay dùng trong đồ uống, nước giải 

khát. 

 - Ứng dụng phương pháp vừa xây dựng để phân tích các chất khảo sát kể trên trong 

một số sản phẩm đang lưu hành trên thị trường. 

 

NỘI DUNG LUẬN VĂN 

 

I. Lý do chọn đề tài 

           Với mục tiêu là xây dụng phương pháp sắc ký điện di mao quản vùng để áp dụng phân 

tích acesulfame-k, saccharin, aspartame trong đồ uống 

 

II. Mục đích nghiên cứu. 

Xây dựng phương pháp sắc ký điện di mao quản để thay thế phương pháp sắc ký lỏng 

hiệu năng cao. Nhằm giảm chi phí, giá thành, tiết kiệm về mặt kinh tế và không gây ô nhiễm 

môi trường. Từ đó ứng dụng phương pháp vừa xây dựng để phân tích acesulfame-k, saccharin, 

aspartame, đánh giá chất lượng các loại đồ uống. 

 

III. Tóm tắt luận văn 

 

TỔNG QUAN 

1.Giới thiệu về đƣờng hóa học 

 Chất ngọt tổng hợp là những chất không có trong tự nhiên, vị ngọt rất cao so với đường 

sucrose và không có giá trị dinh dưỡng, thường được sử dụng với nhiều mục đích khác nhau  

Chất ngọt tổng hợp bao gồm nhiều loại khác nhau, chủ yếu người ta chia thành 2 loại: 

chất tạo ngọt không sinh năng lượng và chất tạo ngọt có sinh năng lượng. 

2. Đại cƣơng về chất phân tích  

2.1. Acesulfame-K  

 Tính chất 

-Tên IUPAC:  potassium 6 - methyl - 2,2 - dioxo-oxathiazin – 4 - olate 

- Công thức hóa học: C4H4KNO4S 

- Công thức cấu tạo: 

              

N SO2

OO

CH3

K
 

- Độ tan ở 20
o
C:  Ethanol là 1g/1000 ml ; Nước là 1g/3,7 ml. 

- Tỷ trọng: 1,81 g.cm -3 

- Nhiệt độ sôi: 225 °C 

- Phân tử gam: 242 g.mol-1 

- Vị ngọt gấp 150 – 200 lần đường saccharose. 

2.2. Aspartam  

 Tính chất 



-Tên IUPAC:  N-(L-α-Aspartyl)-L- phenylalanine, 1-methyl ester 

- Công thức hóa học: C14H18N2O5 

- Công thức cấu tạo 

                              

OCH3
NH

OH NH2 O

O

O

 
- Độ tan: tan ít trong nước, tan rất ít trong ethanol. 

- Dung dịch 1%(KL/TT) ở 20
o
C có pH 5,2 

- Tương kỵ với calci hydrophosphat, magnesi stearat. 

- Tỷ trọng: 1,347 g.cm-3 

- Nhiệt độ sôi: 247 °C 

           - Phân tử gam: 294,3 g.mol−1 

2.3. Saccharin  

 Tính chất 

-Tên IUPAC: 1,1-Dioxo-1,2-benzothiazol-3-one 

- Công thức hóa học: C7H5NO3S 

- Công thức cấu tạo:  
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S

O
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- Tinh thể màu trắng trong, không mùi, tan ít trong nước và ete.   

- Độ tan :  Nước là 1g/290 ml ; Ethanol(95%) là 1g/31ml 

- Dung dịch 0,35%(KL/TT) có pH 2,0. 

-Tỷ trọng: 0,828 g.cm-3 

- Nhiệt độ sôi: 229,7 °C 

3. Các phƣơng pháp và xu hƣớng nghiên cứu trong nƣớc 

Hiện nay, tùy thuộc vào điều kiện cơ sở vật chất mà các phòng thí nghiệm có thể tiến 

hành phân tích đối tượng nghiên cứu theo các phương pháp khác nhau. Một số phương pháp 

phổ biến có thể kể đến như quang phổ hấp phụ phân tử UV-VIS, sắc ký lỏng hiệu năng cao 

HPLC, điện di mao quản vùng CZE 

 

ĐỐI TƢỢNG VÀ PHƢƠNG PHÁP NGHIÊN CỨU 

1. Đối tƣợng và mục tiêu nghiên cứu 

Hiện nay nhiều nhà máy, công ty và một số cơ sở sản xuất đồ uống, nước giải khát vì 

lợi nhuận cao mà không quan tâm đến sức khỏe của người tiêu dùng đã lạm dụng các các loại 

đường hóa học vượt quá giới hạn cho phép để tăng độ ngọt của sản phẩm. Trong đó có đường 

saccharin, acesulfame-K, aspartame, hàm lượng các loại đường hóa học náy trong đồ uống quá 

cao sẽ gây ảnh hưởng nghiêm trọng đến sức khỏe con người, có thể gây ra các biến chứng về 



sau. Do đó, mục tiêu của đề tài là nghiên cứu phương pháp xác định đồng thời aspartame, 

saccharin, acesulfame-K trong đồ uống bằng phương pháp sắc ký điện di mao quản. 

2. Nội dung nghiên cứu 

     Để đạt được mục tiêu đề ra, cần nghiên cứu một cách có hệ thống các vấn đề sau: 

 Tập hợp các tài liệu phân tích định lượng đường hóa học trong nước và quốc tế. 

 Nghiên cứu các điều kiện để xác định đồng thời aspartame, saccharin, acesulfame-K:  

 Áp dụng phương pháp mới xây dựng để phân tích một số mẫu đồ uống, nước giải khát 

trên địa bàn Hà Nội 

3. Điện di mao quản vùng (CZE)  

Điện di mao quản vùng là một kiểu được ứng dụng đầu tiên và phổ biến của kỹ thuật 

CE do tính đơn giản của các hoạt động tách và tính linh hoạt của nó. 

 Cơ sở tách: Dựa trên sự khác nhau về linh độ điện di của phần tử các chất trong dung 

dịch. Khi đặt vào hai đầu mao quản một điện thế và dòng EOF đủ lớn thì thứ tự rửa giải: cation, 

chất trung hòa và sau cùng là anion. 

 Ứng dụng của CZE: CZE được ứng dụng chủ yếu để tách các chất có cấu tạo ionic 

(hợp chất có liên kết ion, hợp chất mà khi tan trong pha động điện di chúng có thể phân ly 

thành các ion âm và dương) trong nhiều lĩnh vực như: sinh hóa, dược phẩm, thực phẩm, môi 

trường. 

 

KẾT QUẢ VÀ THẢO LUẬN 

1.Tối ƣu hóa các điều kiện xác định Ace-K, Sac, Asp bằng kỹ thuật sắc ký điện di mao 

quản. 

           - Cột mao quản: chiều dài L= 65cm, đều có đường kính trong i.d = 50μm. 

- Tiêm mẫu: áp suất 50 mbar trong thời gian 5 s với cường độ dòng điện là 50 mA. 

- Bước sóng phát hiện được lựa chọn dựa vào độ hấp phụ của từng chất:  

                      + Aspartam: 191nm 

 + Saccharin: 202 nm 

           + Acesulfam - K: 226 nm 

1.1. Hệ đệm  

 Khảo sát loại đệm và pH của đệm 

Khảo sát 3 loại đệm ở 3 vùng pH: Đệm photphat 20 mM (pH 3,00), đệm Acetat 20mM 

(pH 6,0),  và  đệm  borat 20 mM (pH 9,00). 

 

Bảng1. Kết quả sự phụ thuộc giữa diện tích píc của các chất vào các loại đệm 

 

Chất chuẩn 

Nồng độ 

(ppm) 

Diện tich (mau.s) 

Đệm phosphat Đệm acetat Đệm borat 

Aspartame 40 38,6 24,2 22,5 

Saccharin 40 4,5 115,5 152,8 

Acesulfame-K 40 1,2 53,5 62,3 

 

Từ kết quả thu được ở bảng 1 ta thấy khả năng tách của các chất phân tích ở đệm borat 

pH 9,00 là tốt nhất, qua sắc đồ khi chạy điện di ta thấy các píc rõ dàng, cân đối và diện tích píc 

của các chất là lớn nhất 

Các điểm pH khác xung quanh điểm pH 9.00 với đệm borat 20 mM, cụ thể: pH 8,50; 

pH 9,50; pH 10,0. Kết quả cụ thể: 



 

Bảng 2. Kết quả sự phụ thuộc giữa diện tích píc của các chất vào giá trị pH 

Chất chuẩn Nồng độ 

(ppm) 

Diện tích píc (mau.s) 

pH=8.5 pH=9.0 pH=9.5 pH=10 

Aspartame 40 19,4 22,5 23,0 35,6 

Saccharin 40 138,0 152,8 156,0 245,0 

Acesulfame-K 40 51,2 62,3 64,6 42,3 

 

Ở pH 9,5 các chất được tách tốt nhất, hình dáng pic cân đối, gọn nhất, đồng thời tín hiệu 

đường nền ổn định và diện tích píc của các chất tăng đều. Do vậy đệm borat, pH 9,5 được lựa 

chọn cho các bước khảo sát tiếp theo. 

 Khảo sát nồng độ đệm:  

Sau khi lựa chọn được hệ  đệm và pH của đệm chúng tôi tiếp tục khảo sát nồng độ của 

hệ đệm. Cụ thể nồng độ đệm borat pH 9.5 như sau: 15 mM, 20 mM, 25mM, 30mM. 

 

Bảng 3. Kết quả sự phụ thuộc của thời gian lưu của các chất chuẩn 

 vào nồng độ đệm borat 

 

Chất chuẩn 

Nồng độ 

(ppm) 

Thời gian lưu ( phút) 

15 mM 20 mM 25 mM 30 mM 

Aspartame 40 4,471 4,589 4,777 6,289 

Saccharin 40 6,496 6,812 7,412 8,465 

Acesulfame-K 40 7,013 7,413 8,171 10,106 

 

 
 Hình 1. Điện di đồ của hỗn hợp 3 chất trong điều kiện đệm borat 20 mM 

 ( pH 9,5 và  I=50 mA, V=25kV, L= 65 cm, t =25
o
C, áp suất 50 mbar) 

 

Trên hình 1 ở nồng độ đệm borat 20 mM cho píc đều cân xứng, thời gian lưu ngắn , hơn 

nữa diện tích píc các chất là lớn nhất. Vì vậy chúng tôi lựa chọn đệm borac nồng độ 20 mM, 

pH 9,5 cho các bước tiếp theo. 

 

1.2. Xác định điều kiện nhiệt độ 
Tiến hành khảo sát ở các nhiệt độ: 20

o
C, 25

o
C, và 30

o
C. Kết quả như sau: 

Bảng 4. Kết quả thời gian lưu của asp, sac, ace-k ở các nhiệt độ khác nhau 

Chất chuẩn Nồng độ 

(ppm) 

Thời gian lưu (phút) 

Nhiệt độ 20
o
C Nhiệt độ 25

o
C Nhiệt độ 30

o
C 



Aspartame 40 4,987 4,589 3,957 

Saccharin 40 7,195 6,812 5,723 

Acesulfame-K 40 7,826 7,419 6,255 
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Hình 2.. Đồ thị biểu diễn sự phụ thuộc giữa thời gian lưu 

của asp, sac, ace-k vào nhiệt độ 
Qua sự khảo sát trên ta thấy tại 25

o
C các chất tách khỏi nhau, pic cân đối và gọn (hình 

3.9). Còn ở nhiệt độ 30
o
C thời gian tách các chất tuy nhanh hơn nhưng đường nền không đẹp 

và sẽ làm tăng hiệu ứng nhiệt. Điều này cho thấy khi nhiệt độ thay đổi thì độ nhớt cũng thay 

đổi theo, và qua đó ảnh hưởng đến giá trị độ điện di của chất tan ( chất phân tích ), chúng sẽ 

gây ra sự mở rộng píc. Tức là làm giảm hiệu quả tách. Hơn nữa với điều kiện khí hậu nước ta 

việc duy trì nhiệt độ mao quản ở 25
o
C là thích hợp.Vì vậy chúng tôi lựa chọn điều kiện nhiệt độ 

chạy sắc ký là 25
o
C. 

 

1.3. Xác định thế đặt vào hai đầu 

Điện thế được chúng tôi lựa chọn để khảo sát là 20 kV, 25 kV và 30 kV. Qua khảo sát 

ta thấy Ở điện thế 30 kV thời gian phân tích tốt nhưng dòng điện tạo ra cao( lớn hơn 100 µA), 

vì khi dòng điện i lớn sẽ gây ra hiệu ứng nhiệt Jun lớn, làm nóng mao quản, gây ra doãng píc. 

Tức là làm giảm hiệu quả tách. Ở điện thế 20 kV thời gian phân tích dài do dòng điện tạo ra 

nhỏ dẫn đến làm giãn rộng vùng mẫu. Tại điện thế 25 kV chúng tôi thấy quá trình phân tích tối 

ưu nhất, thời gian phân tích phù hợp, hiệu ứng nhiệt nhỏ không làm ảnh hưởng tới quá trình 

phân tích, các píc tách hoàn toàn và cân đối, đồng thời có thể bảo vệ cột mao quản tốt hơn so 

với ở điện thế 30 kV. 

1.4. Xác định bƣớc sóng định lƣợng 
Để chọn bước sóng định lượng chúng tôi tiến hành đo phổ UV-VIS của saccharin, 

aspartame, accesuface-k với nồng độ 40 ppm trong hỗn hợp hệ đệm borat đã chọn trong vùng 

190 – 600 nm.  

Bảng5.. Diện tích píc của asp, sac, ace-k ở các bước sóng khác nhau 

Chất chuẩn Nồng độ 

(ppm) 

Diện tích pic (mau.s) 

λ=195,5 nm  λ=210,5 nm  λ=215,5 nm  λ=230,5 nm  

Aspartame 40 68,2 30,5 23,6 4,3 

Saccharin 40 172,0 165,5 155,8 98,8 

Acesulfame-K 40 18,2 46,4 65,2 88,6 



Nhận xét: Từ kết quả ở bảng 5 ta thấy khi bước sóng giảm thì diện tích píc của 

aspartame và saccharin đều giảm. Ngược lại đối với acesulfame-k thì diện tích lại tăng. Đồng 

thời qua thực nghiệm ở bước sóng 215,5 nm cho tín hiệu phát hiện các chất rõ dàng, cân đối và 

đều nhau, đường nền không bị nhiễu. Vì vậy bước sóng 215,5 nm được chúng tôi lựa chọn để 

phân tích các chất. 

1.5. Kết luận  

Sau khi khảo sát chúng tôi lựa chọn các điều kiện điện di như sau:  

 Chiều dài cột mao quản L= 65cm, đường kính trong id = 50 µm 

 Điện thế đặt vào 2 đầu mao quản 25 kV 

 Giới hạn dòng điện trong mao quản 50 μA 

 Tiêm mẫu với áp suất 50 mbar trong thời gian 5s 

 Bước sóng định lượng các chất λ = 215,5 nm 

 Nhiệt độ mao quản: 25
o
C 

 Hệ đệm borat 20 mM, pH 9,5 

Hình 3.13 dưới đây thể hiện điện di đồ hỗn hợp 3 chất ( asp, sac, ace-k ) 40 ppm trong 

điều kiện đã chọn 

         
Hình 3. Điện di đồ của hỗn hợp 3 chất trong điều kiện điện di lựa chọn 

(L=65cm, I=50 mA, V=25 kV, áp suất 50 mbar, t =25
o
C, đệm borat 20 mM, pH= 9,5 ) 

 

2. Thẩm định phƣơng pháp 

2.1. Tính chọn lọc 

Để đánh giá tính chọn lọc chúng tôi dựa vào độ phân giải. Đây là một đại lượng đặc 

trưng (yếu tố) quan trọng của kỹ thuật tách 

Bảng 6. Kết quả thể hiện tính chọn lọc của phương pháp 

            STT 

  Tên 

 chất 

tm ở mẫu đơn 

thành phần 

tm ở mẫu hỗn 

hợp 

Độ rộng pic Sai số 

% 

Rs với pic 

liền kề nhất 

Aspartam 4,545 4,556 0,0257 0,24 40,2 

Saccharin 6,792 6,801 0,0302 0,13 11,62 

Acesulfam - K 7,527 7,575 0,0364 0,64 11,62 

Nhận xét: Từ bảng 6 trên ta thấy thời gian lưu của asp, sac, ace-k tách biệt nhau hoàn 

toàn, sai số về mặt thời gian lưu trong việc chạy các chuẩn đơn so với thời gian chạy chuẩn hỗn 



hợp rất nhỏ từ 0,24 %- 0,64 %,. Như vậy với 2 chất gần nhau nhất cũng có Rs >10, độ phân giải 

của các chất là đều thỏa mãn yêu cầu 

2.2. Các chất cản trở gây ảnh hƣởng  
Quá trình khảo sát được chúng tôi tiến hành chạy điện di bằng cách thêm các chất ảnh 

hưởng có nồng độ từ thấp đến cao vào hỗn hợp 3 chất chuẩn asp (21,6 ppm), sac (21,52 ppm) 

và ace-K (24,24 ppm). Dựa vào diện tích píc và thời gian lưu của Asp, Sac, Ace-K để đánh giá 

sai số 

 Ảnh hƣởng của chất bảo quản 
Khi thêm nồng độ các chất bảo quản có nồng độ từ thấp đến cao thì: 

- Diện tích píc của asp, ace-k tăng khi thêm axit Benzoic. Sai số đối với asp, sac, ace-k 

lần lượt tương ứng từ là: -1,1 ÷ 3,25%; 0,16 ÷  1,4%; 0,6 ÷ 3,8 % 

- Đối với axit sorbic 11,52 ppm  khi thêm thì diện tích píc các chất đều giảm nhưng 

không đáng kể. Tại nồng độ 23,04 ppm và 46,08 ppm, diện tích píc các chất đều tăng. Sai số 

đối với asp (-2,03 ÷ 6,2%), sac (-0,5 ÷2,4%), ace-k (-1,2 ÷ 2,2%) 

- Như vậy các chất bảo quản khi thêm vào không làm ảnh hưởng lắm tới diện tích và 

thời gian lưu của các chất 

 Ảnh hƣởng của các loại đƣờng 

- Khi thêm đường Glucose và Fructose vào hỗn hợp chất chuẩn thì diện tích píc asp, 

sac, ace-k đều giảm. Cụ thể sai số của asp từ (1,5 ÷ 5,8%), sac (-1,0 ÷ -4,5%) và ace-k ( 0,9 ÷ 

5,0%). 

- Diện tích asp, sac và ace-k tăng lên khi thêm đường cyclamate. Trong khi đó khi thêm 

đường saccharose thì diện tích asp, ace-k giảm, còn sac diện tích tăng từ 1,0 ÷ 2,4%. 

- Khi thêm 3 đường Glu, Sacch và Fruc từ thấp đến cao, kết quả trên sắc đồ thu được 

đều không thấy xuất hiện các píc tương ứng. Chỉ có đường Cyclamate cho tín hiệu píc ở nồng 

độ 50 ppm rất rõ, và tách biệt không chen lấn nhau với píc của các chất khác.  

- Như vậy 4 đường trên không ảnh hưởng nhiều tới diện tích và thời gian lưu của các 

chất. Sai số đó nằm trong giới hạn cho phép của phương pháp. 

 Ảnh hƣởng của phẩm màu 

           - Khi thêm phẩm màu Sunset Yellow diện tích các píc tăng : asp ( 0÷2,5%), sac ( 0,7 ÷ 

6,8%), ace-k ( 1,3 ÷ 5,7%). Thêm quilenol thì diện tích píc của các đường hóa học này tăng: ( 0 

÷ 5,6%) với asp, sac (1,0 ÷ 4,7%) và ace-k ( 2,2 ÷ 7,3%).  

          - Tarta và Brill thi thêm vào hỗn hợp các chất chuẩn làm diện tích píc các chất khảo sát 

đều giảm. Trừ diện tích của sac tăng lên khi thêm brilliant, sai số từ ( 0  ÷ 3,5%). 

- Thời gian lưu của asp, sac, ace-k đều tăng khi thêm Sun và Qui, sai số trong khoảng ( 

0,27 ÷ 9,3%). Đối với Tarta, Brill thì thời gian lưu của các chất nghiên cứu thay đổi không 

đáng kể, sai số từ ( -1,64 ÷ 1,9%.). 
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Hình 4. Điện di đồ khi thêm các yếu tố ảnh hưởng(axit benzoic 43,04 ppm, 

 axit sorbic 46,08 ppm, glucose 46,24 ppm, fructose 43,04 ppm, saccharose 41,80 ppm, 

cyclamate 50 ppm, sunset yellow 67,52 ppm ,  brilliant 18,6 ppm, quilenol 57,12 ppm , 

tartarin 48,64 ppm ) trong điều kiện (L=54cm, I=50 mA, V=25 kV, áp suất 50 mbar, 

 t =25
o
C, đệm borat 20 mM, pH= 9,5 ) 

Kết luận: Từ kết quả nghiên cứu ta thấy khi chạy điện di đồ thêm các yếu tố ảnh hưởng 

thì các píc rõ dàng, cân đối, không có sự chồng chéo giữa các phổ, thời gian lưu của các chất 

tách biệt nhau hoàn toàn. Đối với các loại đường Glucose, Fructose, Saccharose không cho tín 

hiệu các píc ở trong vùng khả kiến . Khi có mặt của các chất ảnh hưởng khảo sát ở trên thì diện 

tích và thời gian lưu của Sac, Ace-k, Asp có thay đổi. Sai số về diện tích và thời gian đều nhỏ 

hơn 10%, nằm trong giới hạn cho phép của phương pháp. Vì vậy các chất bảo quản, các loại 

đường và phẩm màu  

2.3. Khảo sát lập đƣờng chuẩn 

Pha một dãy dung dịch chuẩn có nồng độ từ 5 ppm đến 250 ppm từ dung dịch chuẩn 

gốc 1000 ppm và chuẩn trung gian 100 ppm. Kết quả khảo sát các thông số biểu diễn sự phụ 

thuộc giữa nồng độ của Sac, Ac, As và diện tích pic tương ứng 
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Hình 5. Đường chuẩn biểu diễn sự phụ thuộc của diện tích píc asp, sac, ace-k vào nồng độ 

 

Bảng7. Giá trị phương sai và Ftính của Asp, Sac, Ace-K 

Tên chất Phương trình hồi qui Phương sai Ftính Fbảng 

    AS y = 0,419.x + 0,111 0,3 3,83 5,19 

y = 0,430.x 1,2 

SAC Y = 2,875.x + 1,693 38,3 2,28 6,59 

Y = 2,942.x 87,4 

AC-K Y = 1,343.x + 0,014 3,98 3,87 5,19 

Y = 1,352.x 15,4 

Từ các kết quả tính toán nhận thấy các giá trị Ftính < Fbảng, như vậy sự khác nhau giữa 

giá trị a và 0 là không có ý nghĩa. Kết luận phương pháp tiến hành phân tích đồng thời 3 chất 

trên thiết bị điện di mao quản không mắc sai số hệ thống. 

2.4. Giới hạn phát hiện LOD 

Bảng8. Giới hạn phát hiện (LOD) theo phương pháp lý thuyết tính theo phương trình đường 

chuẩn 

Chất phân tích b SD LOD (ppm) 

Aspartame 0,419 0,53 3,79 

Saccharin 2,875 6,19 6,46 

Acesufame_K 1,343 1,98 4,43 

2.5.Giới hạn định lƣợng LOQ 

Bảng 9. Giới hạn định lượng (LOQ) của phương pháp 

Chất phân tích Aspartame Saccharin Acesufame_K 

LOQ (ppm) thực nghiệm 4,8 1,5 3,0 

LOQ (ppm) lý thuyết 12,6 21,5 14,8 

2.6. Khoảng tuyến tính  

Khoảng tuyến tính hay nồng độ các đường hóa học từ giới hạn định lượng đến giới hạn 

tuyến tính trong khoảng từ 1,5 ÷ 200,0 ppm 



2.7. Đánh giá độ chính xác (độ đúng, độ chụm ) của phƣơng pháp 

Để đánh giá sai số và độ lặp lại của phép đo chúng tôi pha 3 mẫu có nồng độ ở khoảng 

tuyến tính 20 ppm, 50 ppm, 150 ppm. Thực hiện đo mỗi mẫu 5 lần 

Qua kết quả đánh giá cho thấy sự khác biệt giữa giá trị trung bình và giá trị thực không 

đáng kể, độ đúng của phương pháp là rất tốt (yêu cầu của điện di là CV <=3%). Hàm lượng thu 

hồi khá lớn từ 99,36 ÷ 107,52% nằm trong giới hạn cho phép. Vì vậy có thể kết luận rằng 

phương pháp điện di mao quản có độ lặp đi lặp lại và độ chính xác cao, nằm trong phạm vi 

tuyến tính. 

2.8. Độ lặp lại và độ thu hồi của phƣơng pháp 

Chúng tôi tiến hành khảo sát trên nền mẫu trắng. Sử dụng mẫu trắng, thêm chuẩn ở 3 

mức nồng độ  10 ppm, 25 ppm, và 50 ppm. Mỗi mức tiến hành làm lặp lại 5 lần 

Nhận xét: Độ thu hồi của phương pháp tại 3 mức nồng độ 10 ppm, 25ppm, và 50 ppm 

đều trên 80 % và nằm trong giới hạn cho phép. Độ lặp lại của Asp, Sac, Ace-K tại nồng độ 10 

ppm cao nhất trong 3 mức nồng độ. Tuy nhiên vẫn nằm trong giới hạn cho phép của phương 

pháp sắ ký điện di mao quản (CV <= 3 %). Như vậy phương pháp có độ thu hồi trên 80% và độ 

lặp lại cao, có thể áp dụng phương pháp để phân tích asp, sac, ace-k trong đồ uống. 

3.3. Phân tích mẫu thực tế 

Trong luận văn của tôi, mẫu nghiên cứu là các loại đồ uống và nước giải khát có ga và 

không có ga hiện đang có mặt trên thị trường, như : Mẫu Sprite 330 mL- công ty Cocacola Việt 

Nam sản xuất ngày, Coca-Cola 330 mL- Cocacola công ty Việt Nam - ngày sản xuất, Sting 

Dâu năng lượng 330 mL- công ty Việt Nam Pepsico sản xuất, Lemon C2 trà xanh 360 mL- Hà 

Nội URC công ty Prodution, trà xanh O
o
 Hà Nội URC do công ty Prodution sản xuất. 

 Các mẫu đồ uống được rung siêu âm trong khoảng 30 phút, và loại bỏ hết khí 

cacbornate, lọc bằng màng lọc 0.2μm. Hút chính xác 0.50 ml mỗi mẫu cho vào bình định mức 

5 ml và pha loãng bằng nước cất siêu tinh khiết. Lượng thể tích dung dịch các chất chuẩn thêm 

vào lần lượt 0,1 ml; 0,2 ml; 0,4 ml với nồng độ tương ứng: asp ( 10,8 ppm, 21,6 ppm, 43,2 ppm 

), sac ( 10,76 ppm, 21,52 ppm, 43,04 ppm ), ace-k (12,12 ppm, 24,24 ppm, 48,48 ppm). Sau đó 

định mức bằng nước cất siêu tinh khiết. Hàm lượng của asp, sac, ace-k được xác định bằng kỹ 

thuật thêm tiêu chuẩn. 

Kết quả phân tích: Dựa vào các phương trình hồi qui của phương pháp thêm tiêu 

chuẩn đối với các mẫu trên là :    y = a + b x 

Bảng10. Kết quả phân tích Asp, Sac, Ace trong các mẫu 

Mẫu Nồng độ của các chất (ppm) 

AS SAC AC-K 

Samurai 109,5 ± 10,5 12,1 ± 0,6 96,1 ± 10,2 

Sprite 77,9 ± 7,8 18,9 ± 1,0 51,1 ± 5,6 

Lemon C2 84,9 ± 12,6 37,8 ± 3,6 27,7 ± 6,0 

Coca Cola 49,2 ± 5,7 17,8 ±1,7 22,5 ± 2,9 

Trà Trà xanh O
o 

21,0 ± 3,5 12,6 ± 2,8 4,5 ± 1,1 

Nhận xét: Từ kết quả phân tích các mẫu ở bảng 3.18 đối với aspartame, saccharin, 

acesulfame-K thì nồng độ cho phép trong đồ uống có ga và đồ uống có hương vị thường là 

trong phạm vi 28-350 ppm, 21-90 ppm và 23-280 ppm, tương ứng. Vì vậy, nồng độ phát hiện 

của Aspartame, Saccharin, Acesulfame-K trong các mẫu phân tích ở trên phù hợp và nằm trong 

phạm vi hạn chế không ảnh hưởng đến sức khỏe người tiêu dùng. 

3.4. Bàn luận về qui trình rửa giải 



 Hàng ngày: 

+ Thời điểm bắt đầu: rửa bằng NaOH 1 N trong 5 phút, sau đó bằng NaOH 0.1N trong 5 

phút, rồi đến nước cất siêu tinh khiết đã lọc qua màng lọc 0,2 μm trong 5 phút, cuối cùng là 

đệm 5 phút (rửa đệm 5 phút này cũng là quá trình đưa đệm làm việc lên mao quản). 

+ Thời điểm kết thúc: rửa bằng nước siêu tinh khiết 5 phút, sau đó ngâm 2 đầu mao 

quản vào 2 ống chứa nước siêu tinh khiết. 

 Giữa các lần chạy mẫu: 

+ Đối với các chất chuẩn và các mẫu dạng dung dịch có thành phần đơn giản: chỉ cần 

rửa bằng NaOH 1N trong 3 phút, NaOH 0,1N trong 5 phút và đệm Borate 5 phút. 

+ Đối với các mẫu có thành phần phức tạp, đặc biệt là mẫu thực phẩm, thì phải rửa 

thêm bằng NaOH và acid H3PO4 nếu quan sát thấy thời gian lưu của các chất không lặp lại. 

 

KẾT LUẬN 
- Đã xây dựng được phương pháp định lượng Acesulfame-k, Saccharin, Aspartame 

trong đồ uống, nước giải khát với các điều kiện điện di: Bước sóng phát hiện các chất là 215,5 

nm,  sử dụng dung dịch đệm borat 20 mM  pH = 9,5,  điện thế đặt vào hai đầu mao quản là 

25kV, nhiệt độ 25
o
C, với áp suất bơm mẫu  50mbar trong thời gian 5s, dòng điện 100A. 

- Đã xây dựng  được đường chuẩn cho mỗi chất. Tìm được giới hạn phát hiện LOD 

bằng thực nghiệm đối với Asp, Sac, Ace-K lần lượt là 1,6 ppm; 0,5 ppm; 1,0 ppm, theo đường 

chuẩn giá trị này tìm được là 3,79 ppm; 6,46 ppm; 4,43 ppm. Giá trị LOQ tìm được là 4,8 ppm; 

1,5 ppm và 3,0 ppm, còn với lý thuyết giá trị này lần lượt là 12,6 ppm; 21,5 ppm; 14,8 ppm. 

 - Đánh giá được phương pháp phân tích dựa trên độ đúng và độ chụm với sai số tương 

đối từ 0,75 – 1,85%, giá trị biến thiên CV < 3%. Độ lặp lại tương đối tốt với độ lệch chuẩn (SD) 

từ 0,2 – 1,5% , hiệu suất thu hồi trên mẫu giả là 96,6 - 101,8%. Đồng thời cũng đánh giá 

phương pháp trực tiếp trên mẫu thực với hiệu suất thu hồi là 95.2 – 107,0% 

Từ lý thuyết và quá trình khảo sát, phương pháp điện di mao quản được lựa chọn xác định 3 

chất aspartame, saccharin, acesulfame-k trong các loại nước giải khát. Kết quả thu được cho 

thấy hàm lượng Asp, Sac, và Ace-k đều nằm trong giới hạn cho phép trong khoảng từ 28 – 350 

ppm, 21 - 90 ppm, 23 – 280 ppm tương ứng. Vì vậy, nồng độ aspartame, saccharin, 

acesulfame-k trong các mẫu phân tích ở trên phù hợp và nằn trong phạm vi hạn chế không gây 

ảnh hưởng đến sưc khỏe người tiêu dùng 
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