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Content
MO PAU

Acesulfame-k, saccharin, va aspartame 1a nhiing chit ngot tong hop thuong dugc su
dung trong cac nganh san xuat ché bién dugc phém m¥ pham, cling nhu trong thuc pham (dic
biét 1a cac loai dd udng). Cac chat nay co thé gy anh huong t6i sirc khoe nguoi dung ¢ cac
mirc d6 khac nhau tuy thudc vao licu luong dua vao co thé. Vi viy, mot van dé duoc dit ra
khong chi v6i cac co quan quan ly chat lugng an toan vé sinh thuc pham ma con voi nhitng
nha san xudt 14 phai xay dung phuong phap phat hién, dinh luong cac chét ké trén

Hién nay viéc phan tich acesulfame-k, saccharin,va aspartame c6 thé dugc tién hanh
chu yéu dya vao k¥ thuét sic ky 1ong hiéu ning cao (HPLC). Uu diém ctia HPLC 1a do chinh
xéc va do lap lai cao nhung chi phi ton kém va doc hai do str dung dung méi hiru co. Thém vao
0, cac chat dugc khao sat 1a cac chat phan cuc, nén viéc phan tich bang HPLC trén thyc té gap
kha nhiéu kho khan.

Do d6, trong dé tai nghién ctru nay chiing t6i di chon phwong phép dién di mao quan dé
xac dinh dong thoi ham luogng aspartame, acesulfame-k, va saccharin trong cac loai do udng.
Phuong phap niy c6 uu diém 1a thiét bi twong d6i don gian, chi phi thap va dic biét co thé tich
hop voi nhiéu loai detecto khac nhau

Nghién ctru dugc ching toi tién hanh nham thuc hién 2 muc tiéu:



- Xy dyng, thim dinh phuong phap tach va dinh luong dong thoi acesulfame-kK,
saccharin, va aspartame - mot sb chat chat ngot tong hop hay ding trong d6 udng, nudc giai
khat.

Ung dung phuong phap vira xay dung dé phan tich cic chat khao sat ké trén trong
mot s6 san pham dang luu hanh trén thi trudng.

NOQI DUNG LUAN VAN

I. Ly do chon dé tai ) i
V61 muc tiéu 1a xay dung phuong phap sac ky dién di mao quan vung dé ap dung phan
tich acesulfame-k, saccharin, aspartame trong do uong

I1. Muc dich nghién ctru.

Xay dung phuong phap sic ky dién di mao quan de thay thé phuong phap sic ky long
hiéu ning cao. Nham giam chi phi, gia thanh, tiét kiém vé& mit kinh té va khong giy 6 nhiém
mai truong. Tir 6 ing dung phuong phéap vira xay dung dé phan tich acesulfame-k, saccharin,
aspartame, danh gia chat lwong cac loai dd udng.

II1. T6m tit ludin vin

TONG QUAN
1.Giéi thiéu vé dwong héa hoc

Chat ngot tong hop 1a nhitng chat khong cé trong tw nhién, vi ngot rat cao so voi duong
sucrose va khong co gia tri dinh dudng, thuong duoc sir dung v6i nhiéu muyc dich khac nhau

Chat ngot tong hop bao gdm nhiéu loai khac nhau, chii yéu ngudi ta chia thanh 2 loai:
chit tao ngot khong sinh ning lugng va chat tao ngot ¢6 sinh niang lugng.
2. Pai cwong vé chét phén tich
2.1. Acesulfame-K

> Tinh chit

-Tén IUPAC: potassium 6 - methyl - 2,2 - dioxo-oxathiazin — 4 - olate
- Cong thirc hoa hoc: C4HsKNO4S
- Cong thirc cdu tao:

- Do tan ¢ 20°C: Ethanol 1a 1g/1000 ml ; Nudc 1a 1g/3,7 ml.
- Ty trong: 1,81 g.cm -3
- Nhiét d¢ soi: 225 °C
- Phan tor gam: 242 g.mol-1
- Vi ngot gép 150 — 200 lan dudng saccharose.
2.2. Aspartam
> Tinh chit



-Tén IUPAC: N-(L-a-Aspartyl)-L- phenylalanine, 1-methyl ester
- Cong thuc h(")'cl hoc: C14H1gN2Os
- Cong thtrc cau tao

o‘
(0] OCH

OH  NH, 0

- B0 tan: tan it trong nudc, tan rat it trong ethanol.
- Dung dich 1%(KL/TT) ¢ 20°C ¢6 pH 5,2
- Tuong ky vdi calci hydrophosphat, magnesi stearat.
- Ty trong: 1,347 g.cm-3
- Nhiét do soi: 247 °C
- Phan tr gam: 294,3 g.mol—1
2.3. Saccharin
> Tinh chat
-Tén IUPAC: 1,1-Dioxo-1,2-benzothiazol-3-one
- Cong thtrc hoa hoc: C;HsNO3S
- Cong thuc cau tao:

- Tinh thé mau tring trong, khong mui, tan it trong nudc va ete.

- D6 tan : Nudc la 1g/290 ml ; Ethanol(95%) 1a 1g/31ml

- Dung dich 0,35%(KL/TT) ¢6 pH 2,0.

-Ty trong: 0,828 g.cm-3

- Nhi¢t do soi: 229,7 °C
3. Cac phuwong phap va xu huéng nghién ciru trong nuéc

Hién nay, tuy thudc vao diéu kién co s& vat chat ma cac phong thi nghiém co thé tién
hanh phan tich d6i tugng nghién ctru theo cac phuong phap khac nhau. Mot sé phuong phép
phd bién c6 thé ké dén nhu quang phd hip phu phan tr UV-VIS, sic ky 1ong hiéu ning cao
HPLC, dién di mao quan vung CZE

POI TUQONG VA PHUONG PHAP NGHIEN CUU
1. P6i twong va muc tiéu nghién ciu

Hién nay nhiéu nha may, cong ty va mot so co so san xuat do udng, nude giai khat vi
loi nhuan cao ma khong quan tim dén strc khoe cta ngudi tiéu dung da lam dung céc cac loai
duong hoa hoc vuot qua gidi han cho phép dé ting do ngot cta san pham. Trong do6 c6 dudng
saccharin, acesulfame-K, aspartame, ham luong céac loai dudng hoa hoc nay trong d6 ubng qua
cao s& gdy anh huong nghiém trong dén sirc khoe con ngudi, co thé gay ra cac bién ching vé



sau. Do d6, muc tiéu cua dé tai 1a nghién ctru phuwong phap xac dinh ddong thoi aspartame,
saccharin, acesulfame-K trong d6 udng bang phuong phép sic ky dién di mao quan.
2. N§i dung nghién ciru
bé dat duge muc tiéu dé ra, can nghién ctru mdt cach cé hé théng cac van dé sau:
> Tép hop céc tai liéu phan tich dinh lwvong dudng hoa hoc trong nude va qudc té.
» Nghién ctru cac diéu kién dé xac dinh déng thoi aspartame, saccharin, acesulfame-K:
> Ap dung phuong phap méi xay dung dé phan tich mot sé mau dd udng, nudc giai khat
trén dia ban Ha Noi
3. Pién di mao quan vung (CZE)
Dién di mao quan ving la mot kiéu duoc tmg dung dau tién va phd bién cua ky thuat
CE do tinh don gian cua cac hoat dong tach va tinh linh hoat cta no.

Co s6 tich: Dua trén sy khac nhau vé linh d6 dién di cua phén ttr cac chat trong dung
dich. Khi dat vao hai ¢ddu mao quan mot dién thé va dong EOF du 16n thi thir tu rira giai: cation,
chat trung hoa va sau cing 14 anion.

Ung dung ciia CZE: CZE duoc ung dung chu yéu dé tach cac chat c6 cdu tao ionic
(hop chit c6 lién két ion, hop chat ma khi tan trong pha dong dién di chung co thé phan ly
thanh cac ion am va duong) trong nhiéu linh vuc nhu: sinh héa, dugc pham, thyc pham, méi
truong.

KET QUA VA THAO LUAN
1.T6i wu hoéa cac dicu kién xac dinh Ace-K, Sac, Asp bang ky thuit sic ky dién di mao
quan.
- Cot mao quan: chidu dai L= 65cm, déu c6 duong kinh trong i.d = 50pum.
- Tiém méu: ap sut 50 mbar trong thoi gian 5 s véi cuong d6 dong dién 1a 50 mA.
- Budc song phat hién duoc lya chon dya vao do hép phu cua tirng chét:
+ Aspartam: 191nm
+ Saccharin: 202 nm
+ Acesulfam - K: 226 nm
1.1. H¢ dém
% Khdo sat logi dém va pH ciia dém
Khao sat 3 loai dém ¢ 3 vung pH: Dém photphat 20 mM (pH 3,00), d€m Acetat 20mM
(pH 6,0), va dém borat 20 mM (pH 9,00).

Bangl. Két quad su phu thudc giiia dién tich pic cua cdc chit vao cdc logi dém

) q Nong d6 | Dién tich (mau.s)
Chat chuan (ppm) Dém phosphat Pém acetat DPém 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

Tir két qua thu duoc ¢ bang 1 ta thiy kha ning tach cuia cac chit phan tich & dém borat
pH 9,00 14 tot nhét, qua sic do khi chay dién di ta thay cac pic rd dang, can ddi va dién tich pic
cia céc chét 1a 16n nhét

Céc diém pH khac xung quanh diém pH 9.00 véi dém borat 20 mM, cu thé: pH 8,50;
pH 9,50; pH 10.0. Két qua cu thé:



Bing 2. Két qud sw phu thudc giiva dién tich pic ciia cdc chit vao gid tri pH

Chét chuan Nong do Dién tich pic (mau.s)
(ppm)
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

O pH 9,5 cac chit duoc tach tdt nhat, hinh dang pic can ddi, gon nhét, déng thoti tin hiéu
duong nén 6n dinh va dién tich pic cua cac chét tang déu. Do vay dém borat, pH 9,5 dugc lya
chon cho céc bude khao sat tiép theo.

% Khdo sdt nong dé dém:

Sau khi lga chon dugc hé¢ dém va pH cua dém ching t61 tiép tuc khao sat né)ng do cua

hé dém. Cuy thé néng do dém borat pH 9.5 nhu sau: 15 mM, 20 mM, 25mM, 30mM.

Bing 3. Két qua sw phu thuéc ciia thoi gian lwu ciia cdc chit chudn
vao nong do dém borat

, 7 Nong  d6 | Thoi gian luu ( phut)
Chat chudn (ppm) 15mM [20mM |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
Sac
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Hinh 1. Pi¢n di dé ciia hén hop 3 chit trong diéu ki¢n dém borat 20 mM
(pH 9,5 va I=50 mA, V=25kV, L= 65 cm, t =25°C, dp suat 50 mbar)

Trén hinh 1 ¢ ndng d6 dém borat 20 mM cho pic déu cin xtng, thoi gian luu ngén , hon
nira di¢n tich pic cac chat 1a 16n nhat. Vi vay ching t6i lga chon dém borac nong do 20 mM,
pH 9,5 cho cac budec tiép theo.

1.2. X4c dinh diéu kién nhiét do
Tién hanh khéo sat & cac nhiét do: 20°C, 25°C, va 30°C. Két qua nhu sau:
Bing 4. Két qua thoi gian lwu ciia asp, sac, ace-k & cdc nhigt dp khéc nhau
Chat chuan Nong do | Thoi gian luu (phuat)

(ppm) Nhiétd9 20°C | Nhiétdo 25°C | Nhigt o 30°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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Hinh 2.. Dé thi biéu dién sw phu thudc giita thoi gian luu
cua asp, sac, ace-k vao nhiét do

Qua su khao sat trén ta thay tai 25°C céc chat tach khoi nhau, pic can d6i va gon (hinh
3.9). Con & nhiét d6 30°C thoi gian tach cac chat tuy nhanh hon nhung dudng nén khong dep
va s& lam tang hiéu ung nhiét. Piéu nay cho thiy khi nhiét do thay doi thi d6 nhét ciing thay
d6i theo, va qua d6 anh huong dén gia tri do dién di ctia chat tan ( chét phan tich ), ching sé&
gy ra sy mo rong pic. Ture 13 lam giam hiéu qua tach. Hon nira vé6i diéu kién khi hau nudc ta
viéc duy tri nhiét 6 mao quan & 25°C 1a thich hgp.Vi vay chiing t6i lua chon diéu kién nhiét 3o
chay séac ky 1a 25°C.

1.3. Xac dinh thé dit vao hai diu

Dién thé duge chung t6i lya chon dé khao sat 1a 20 kV, 25 kV va 30 kV. Qua khao sat
ta thay O dién thé 30 kV thoi gian phan tich t6t nhung dong dién tao ra cao( 16n hon 100 pA),
vi khi dong dién i 16n s€ gay ra hi€u tng nhi¢t Jun 16n, lam néng mao quan, gay ra doang pic.
Tuc 13 1am giam hiéu qua tach. O dién thé 20 kV thoi gian phan tich dai do dong dién tao ra
nhé dan dén lam gidn rong ving mau. Tai dién thé 25 kV chung toi thy qua trinh phén tich tdi
vu nhat, thoi gian phan tich phi hop, hiéu (mg nhiét nho khong lam anh huong t6i qua trinh
phan tich, cac pic tach hoan toan va can d6i, dong thoi co thé bao vé cot mao quan tdt hon so
voi & dién thé 30 kV.
1.4. Xac dinh bwdc song dinh lwgng

DPé chon budc song dinh lugng chung t61 tién hanh do phé UV-VIS cua saccharin,
aspartame, accesuface-k v&i nong @6 40 ppm trong hdn hop hé dém borat da chon trong ving
190 — 600 nm.

Bdng5.. Dién tich pic cua asp, sac, ace-k o cdac budc song khdc nhau

Chat chuan Nong do | Dién tich pic (mau.s)

(Ppm) ’=1955n0m | A=2105nm | 2=2155nm | A=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




Nhin xét: Tir két qua & bang 5 ta thiy khi budc séng giam thi dién tich pic cua
aspartame va saccharin déu giam. Nguoc lai dbi voi acesulfame-k thi dién tich lai ting. Pong
thoi qua thuc nghiém & bude séng 215,5 nm cho tin hiéu phét hién cac chét & dang, can dbi va
déu nhau, duong nén khong bi nhiéu. Vi vay buéc soéng 215,5 nm dugce chung toi lva chon dé
phan tich cac chat.

1.5. Két luan

Sau khi khao sat chung t6i lga chon cac diéu kién dién di nhu sau:
Chiéu dai cot mao quan L= 65cm, duong kinh trong id = 50 pm
Dién thé dit vao 2 ddu mao quan 25 kV

G161 han dong di¢n trong mao quan 50 pA

Tiém mAau véi 4p suit 50 mbar trong thoi gian 5s

Budce song dinh lugng céc chat A =215,5 nm

Nhiét do mao quan: 25°C

H¢ dém borat 20 mM, pH 9,5

Hinh 3.13 dudi day thé hién dién di d6 hdn hop 3 chit ( asp, sac, ace-k ) 40 ppm trong
diéu kién da chon

DAD1E. Sig=215 5 R0 (MDO0IUONG HHIDCI00000S4 D)
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Borate 20mM pH=0.5

Hinh 3. Di¢n di do ciia hon hop 3 chét trong diéu ki¢n dién di lwa chon
(L=65cm, I=50 mA, V=25 kV, dp suat 50 mbar, t =25°C, dém borat 20 mM, pH=9,5 )

2. Tham dinh phwong phip
2.1. Tinh chon lgc

Dé danh gia tinh chon loc ching t6i dua vdo do phan giai. Day 1a mot dai lwong dic
trung (yéu t6) quan trong cua k¥ thuat tach

Bing 6. Két qua thé hién tinh chon loc ciia phwong phdp

STT tm & mau don | ty 6 mau hdn | D6 rong pic | Sai s6 Rs véi pic
Tén thanh phan | hop % lién ké nhat
chat
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

Nhan xét: Ttr bang 6 trén ta thay thoi gian luu cua asp, sac, ace-k tach biét nhau hoan
toan, sai s6 vé mat thoi gian luu trong viée chay cic chuin don so véi thoi gian chay chuén hén



hop réat nho tir 0,24 %- 0,64 %,. Nhu vay véi 2 chat gan nhau nhat ciing c6 Rs>10, d6 phan giai
ctia cac chit 1a déu thoa méin yéu cau
2.2. Cac chit can tré gdy anh huong

Qua trinh khéo sat duoc chung toi tién hanh chay dién di bang cach thém cac chit anh
huéng c6 ndng d6 tir thdp dén cao vao hdn hop 3 chat chuén asp (21,6 ppm), sac (21,52 ppm)
va ace-K (24,24 ppm). Dya vao dién tich pic va thoi gian luu cia Asp, Sac, Ace-K dé danh gia
sai s6

> Anh huéng ciia chit bio quén

Khi thém nong dé cac chét bao quan c6 ndng do tir thap dén cao thi:

- Dién tich pic cua asp, ace-k ting khi thém axit Benzoic. Sai s dbi véi asp, sac, ace-k
lan lugt tuong Gng tur la: -1,1 + 3,25%; 0,16 + 1,4%; 0,6 ~ 3,8 %

- P6i voi axit sorbic 11,52 ppm khi thém thi dién tich pic cac chit déu giam nhung
khong dang ké. Tai nong d6 23,04 ppm va 46,08 ppm, dién tich pic cac chat déu ting. Sai sb
d6i véi asp (2,03 + 6,2%), sac (-0,5 +2,4%), ace-k (-1,2 + 2,2%)

- Nhu vay cac chat bao quan khi thém vao khong lam anh huéng lam téi dién tich va
thoi gian luu cua cac chit

> Anh huéng ciia cac loai dwong

- Khi thém duong Glucose va Fructose vao hdn hop chat chuan thi dién tich pic asp,
sac, ace-k déu giam. Cu thé sai s cua asp tir (1,5 + 5,8%), sac (-1,0 = -4,5%) va ace-k ( 0,9 +
5,0%).

- Dién tich asp, sac va ace-k ting 1&én khi thém dudong cyclamate. Trong khi d6 khi thém
duong saccharose thi di¢n tich asp, ace-k gidm, con sac dién tich tang tir 1,0 + 2,4%.

- Khi thém 3 dudng Glu, Sacch va Fruc tir thip dén cao, két qua trén sic do thu duoc
déu khong thay xuat hién cac pic twong Gmg. Chi c¢6 duong Cyclamate cho tin hi¢u pic & nong
d6 50 ppm rat rd, va tach biét khong chen 14n nhau véi pic ctia cac chat khac.

- Nhu vay 4 duong trén khong anh huong nhiéu téi dién tich va thoi gian luu cia cac
chat. Sai s6 d6 nam trong gi61 han cho phép cua phuong phap.

> Anh hwéng ciia phim mau

- Khi thém pham mau Sunset Yellow dién tich cac pic ting : asp ( 0+2,5%), sac ( 0,7 +
6,8%), ace-k ( 1,3 = 5,7%). Thém quilenol thi dién tich pic cua cac duong hoa hoc nay tang: (0
+5,6%) voi asp, sac (1,0 ~4,7%) va ace-k ( 2,2 + 7,3%).

- Tarta va Brill thi thém vao hdn hop cac chit chuan lam dién tich pic cac chat khao sat
déu giam. Trir dién tich cta sac ting 1én khi thém brilliant, sai s6 tir (0 + 3 ,5%).

- Thoi gian luu cia asp, sac, ace-k déu tang khi thém Sun va Qui, sai sd trong khoang (
0,27 + 9,3%). D6i v6i Tarta, Brill thi thoi gian Iuu ciia cac chat nghién ctru thay d6i khong
dang ké, sai s6 tir (-1,64 + 1,9%.).



DAD1 B, Sig=215,5 Ref=off (MIXDUONG HH\STDO00167.D)
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Hinh 4. Di¢n di d6 khi thém cdc yéu té anh hwéng (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 diéu ki¢n (L=54cm, I=50 mA, V=25 kV,, dp sudt 50 mbar,

t =25°C, dém borat 20 mM, pH=9,5 )

Két lu@n: Tir két qua nghién ciru ta thay khi chay dién di d6 thém cac yéu t6 anh hudng
thi cac pic rd dang, can d6i, khong co su chong chéo giira cac phd, thoi gian luu cta cac chét
tach biét nhau hoan toan. Ddi véi cac loai duong Glucose, Fructose, Saccharose khong cho tin
hiéu cac pic & trong ving kha kién . Khi c6 mit ctia cac chat anh hudng khao sat & trén thi dién
tich va thoi gian luu cua Sac, Ace-k, Asp c6 thay d6i. Sai s6 vé dién tich va thoi gian déu nho
hon 10%, ndm trong gii han cho phép ciia phwong phap. Vi vy cac chat bao quan, cac loai
duong va pham mau
2.3. Khio sat 1ap dwong chuin

Pha mot day dung dich chuan c6 noéng do tir 5 ppm dén 250 ppm tur dung dich chuan
gde 1000 ppm va chuan trung gian 100 ppm. Két qua khao sat cac thong sd biéu dién sy phu
thudc gitra nong do cua Sac, Ac, As va dién tich pic tuong tng

min|

o
o
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B 0.4184 0.00384 A 1.69338 1.03045
B 2.875 0.03482

39 300
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1.02786
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Hinh 5. Duong chudn biéu dién sw phu thuc cua dién tich pic asp, sac, ace-k vao nong dj

Bdng7. Gid tri phwong sai va F,, cia Asp, Sac, Ace-K

Tén chat Phuong trinh hoi qui Phuong sai Finn Foang
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

Tu cac két qua tinh toan nhan thay cac gia tri Finn < Fpang, nhu vay sy khac nhau glua
gid tri a va 0 la khong c6 y nghia. Ket luén phuong phap tién hanh phan tich dong thoi 3 chat

trén thiét bi dién di mao quan khong méc sai s hé thong.
2.4. Gi6i han phat hién LOD

Bing8. Gioi han phdt hi¢gn (LOD) theo phwong phdp ly thuyét tinh theo phwong trinh dwong

chuan

Chat phan tich b Sp 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.Giéi han dinh lwgng LOQ

Bdng 9. Gioi han dinh luwon

(LOQ) cua phwong phap

Chat phan tich Aspartame Saccharin Acesufame_K
LOQ (ppm) thuc nghiém 4,8 1,5 3,0
LOQ (ppm) ly thuyét 12,6 21,5 14,8

2.6. Khoang tuyén tinh

Khoang tuyén tinh hay ndng d6 cac dudng hoa hoc tir gidi han dinh luong dén gisi han

tuyén tinh trong khoang tir 1,5 = 200,0 ppm




2.7. Panh gia d¢ chinh xac (d¢ ding, d) chum ) ciia phwong phap

Dé danh gia sai s6 va do lap lai cua phép do ching t6i pha 3 mau c6 noéng d6 ¢ khoang
tuyén tinh 20 ppm, 50 ppm, 150 ppm. Thyc hién do moi mau 5 lan

Qua két qua danh gia cho thiy su khac biét gitra gia tri trung binh va gia tri thyc khong
dang ké, d6 ding cua phuong phap la rat tot (yéu cau cua dién di 1a CV <=3%). Ham luong thu
hoi kha 16n tir 99,36 + 107,52% nam trong gidi han cho phép. Vi vay c6 thé két luan rang
phuong phap dién di mao quan c6 d6 lip di 1ap lai va do chinh x4c cao, nim trong pham vi
tuyén tinh.

2.8. Do lap lai va d thu héi ciia phwong phap

_Chung t61 tién hanh khao sat trén nén mau trang Str dung mau trang, thém chuédn ¢ 3
mirc ndng d6 10 ppm, 25 ppm, va 50 ppm. Mdi muc tién hanh lam lap lai 5 lan

Nhan xét: Do thu hoi ctia phuong phap tai 3 mirc ndng d6 10 ppm, 25ppm, va 50 ppm
déu trén 80 % va nam trong gi61 han cho phép. D9 lap lai cua Asp, Sac, Ace-K tai noéng do 10
ppm cao nhit trong 3 mirc ndong d6. Tuy nhién van nam trong gidi han cho phép cua phuong
phap s ky dién di mao quan (CV <= 3 %). Nhu vay phuong phap c6 do thu hoi trén 80% va do
lap lai cao, c6 thé ap dung phuong phap dé phan tich asp, sac, ace-k trong d6 udng.

3.3. Phén tich miu thyec té

Trong ludn vin cua t6i, mau nghién ctru 13 cac loai d6 udng va nudc giai khat co ga va
khong c6 ga hién dang c6 mit trén thi trudng, nhu : Mau Sprite 330 mL- cong ty Cocacola Viét
Nam san xuit ngay, Coca-Cola 330 mL- Cocacola cong ty Viét Nam - ngiy san xuét, Sting
Dau nang luong 330 mL- céng ty Viét Nam Pepsico san xuat, Lemon C2 tra xanh 360 mL- Ha
No6i URC cong ty Prodution, tra xanh O° Ha Noi URC do cong ty Prodution san xuét.

Cac mau d6 udng duogc rung siéu am trong khoang 30 phut, va loai bo hét khi
cacbornate, loc bang mang loc 0.2um. Hut chinh xac 0.50 ml mdi mau cho véo binh dinh mtrc
5 ml va pha lodng bang nudc cit siéu tinh khiét. Luwong thé tich dung dich cac chit chuan thém
vao lan lugt 0,1 ml; 0,2 ml; 0,4 ml v6i ndng d6 twong tng: asp ( 10,8 ppm, 21,6 ppm, 43,2 ppm
), sac (110,76 ppm, 21,52 ppm, 43,04 ppm ), ace-k (12,12 ppm, 24,24 ppm, 48,48 ppm). Sau do6
dinh mirc bang nudc cét siéu tinh khiét. Ham lugng ciia asp, sac, ace-k duoc xac dinh bang k¥
thuat thém tiéu chuan.

Két qua phan tich: Dya vao cic phuong trinh hdi qui ctia phuong phap thém tiéu
chuan ddi véi cacmautrénla: y=a+bx
Bingl0. Két qud phan tich Asp, Sac, Ace trong cdc mau

Mau Néng do cua cac chat (ppm)

AS SAC AC-K
Samural 109,5 £ 10,5 12,1 £0,6 96,1 +£10,2
Sprite 779 +7.8 189+1,0 51,1 +£5,6
Lemon C2 84,9+12,6 37,8+ 3,6 27,7+6,0
Coca Cola 492 +57 17,8 1,7 22,5+29
Tra Tra xanh O° 21,0 +3.,5 12,6 £2.8 45+1,1

Nhén xét: Tir két qua phan tich cac mau ¢ bang 3.18 dbi v6i aspartame, saccharin,
acesulfame-K thi néng do cho phép trong d6 udng co ga va dd ubng co huong vi thuong la
trong pham vi 28-350 ppm, 21-90 ppm va 23-280 ppm, tuong ng. Vi vy, néng dg phat hién
cua Aspartame, Saccharin, Acesulfame-K trong cidc mau phan tich ¢ trén phu hgp va ndm trong
pham vi han ché khong anh huéng dén strc khoe ngudi tiéu ding.

3.4. Ban luén vé qui trinh rira giai



R/

¢ Hang ngay:

+ Thoi diém bat dau: rira bang NaOH 1 N trong 5 phut, sau d6 bang NaOH 0.1N trong 5
phut, rdi dén nudc cét siéu tinh khiét da loc qua mang loc 0,2 um trong 5 phut, cudi cung 1a
dém 5 phut (rora dém 5 phut nay cing la qua trinh dua dém lam viéc 1én mao quan).

+ Thoi diém két thic: ria bang nude siéu tinh khiét 5 phat, sau d6 ngam 2 dau mao
quan vao 2 dng chira nudc siéu tinh khiét.

% Giika cdc lan chay méu:

+ Pdi v6i cac chat chuan va cac mau dang dung dich c6 thanh phan don gian: chi can
rira bang NaOH 1N trong 3 phat, NaOH 0,IN trong 5 phat va dém Borate 5 phut.

+ Pbi voi cac mau cd thanh phan phurc tap, dac biét la mau thuc pham, thi phai rira
thém bang NaOH va acid HsPO4 néu quan sat thay thoi gian luu ciia cac chat khong lap lai.

KET LUAN

- ba xay dung dugc phuong phap dinh lugng Acesulfame-k, Saccharin, Aspartame
trong d6 udng, nudc giai khat véi cac didu kién dién di: Budc song phat hién cac chat 1a 215,5
nm, st dung dung dich dém borat 20 mM pH = 9,5, dién thé dat vao hai dau mao quan la
25KV, nhiét d6 25°C, v6i ap suat bom mau 50mbar trong thoi gian 5s, dong dién 100pA.

- Pi x4y dyng dugc dudng chuan cho mdi chat. Tim dugc giéi han phat hién LOD
br:ing thuc nghiém ddi véi Asp, Sac, Ace-K lan luot 12 1,6 ppm; 0,5 ppm; 1,0 ppm, theo dudong
chuan gia tri nay tim duoc 1a 3,79 ppm; 6,46 ppm; 4,43 ppm. Gia tri LOQ tim duoc 13 4,8 ppm;
1,5 ppm va 3,0 ppm, con véi 1y thuyét gia tri ndy lan luot 13 12,6 ppm; 21,5 ppm; 14,8 ppm.

- banh gia duoc phuong phap phén tich dua trén d6 dung va d6 chum vdi sai s6 tuong

d6i tir 0,75 — 1,85%, gia tri bién thién CV < 3%. D¢ lap lai twong ddi tét v6i do 1éch chuén (Sp)
tir 0,2 — 1,5% , hiéu suat thu hdi trén mau gia 1a 96,6 - 101,8%. Dong thoi ciing danh gia
phuong phap truc tiép trén mau thyc voi hiéu sut thu h@)i 12 95.2 - 107,0%
Tir 1y thuyét va qué trinh khao sat, phuong phap dién di mao quan dugc lya chon xac dinh 3
chit aspartame, saccharin, acesulfame-k trong cac loai nudc giai khat. Két qua thu dugc cho
thiy ham luong Asp, Sac, va Ace-k déu nam trong gidi han cho phép trong khoang tir 28 — 350
ppm, 21 - 90 ppm, 23 — 280 ppm tuong ung. Vi vdy, nong d aspartame, saccharin,
acesulfame-k trong cic mau phén tich & trén phit hop va nan trong pham vi han ché khong gay
anh huong dén suc khoe ngudi tiéu ding
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