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L&i néi dau
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Dau mé& dong vat va thwe vat -
Xac dinh ham lwong cac dong phan axit béo dang trans
cua ddu m& thwe vat - Phwong phap sac ki khi

Animal and vegetable fats and oils — Determination of the content of trans fatty
acid isomers of vegetable fats and oils — Gas chromatographic method

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh phrong phap séc ki khi sir dung cac ¢dt mao quén dé xac dinh ham luvong
dbng phéan axit béo dang trans clia dau m& thwe vat.

Phwong phap nay duoc thiét ké dac bigt dé danh gia mirc déng phan trans tao thanh trong qua trinh
tinh luyén (nhiét d6 cao) ho#c trong qua trinh hydro hoa ddu m& thyc vat, stz dung quy trinh sac ki khi
(GC) mao quan don.

Phuong phap nay cé thé dwoc s dung dé xac dinh tt ca cac axit béo khac (vi du: dé thu dwec day di
thanh phan axit béo va téng Igng axit béo bdo hoa, cac axit béo chuwa bao héa don va cac axit béo
chwa béo hoa da) tir cing mét méu va cung mét phép phan tich.

CHU THICH 1 Ham lugng cac ddng phan trans thu dugc bing phwong phap nay co thé khéng tiong thich véi ham lwgng
ddng phan trans thu duoc khi stk dung cac phuong phap khac.

CHU THICH 2 Trong suét qua trinh tinh luy&n (nhiét ¢ cao) (khir axit va kh& mui), chi hinh thanh cac @dng phan hinh hoc
clia cac axit béo chura bdo hoa don va cac axit béo chura bao hoa da; nghia la lign két doi con lai & cung mét vj tri ty nhién.
Trong qua trinh hydro héa, hinh thanh ca dbng phan vi tri va ddng phan hinh hoc.

CHU THICH 3 Déi véi mdt vai truérng hop cu thé, co thé xdy ra vigc hinh thanh cac ddng phan cis- va trans trong qua trinh
hydro héa, cung duoc riva gidi. Didu ndy cb thé anh hudng dén do chinh xéc ciia két qua thu duge. Mirc cla cac ddng phan
nay thuéng dugc bd qua dbi véi diu va m& dugce hydro héa tirng phén.

2 Tailiéu vién din

Céc tai lidu vién din sau rét can thiét cho viéc 4p dung tiéu chudn nay. Déi véi cac tai ligu vién dan ghi
nam cdng b thi 4p dung phién ban dwoc néu. DSi véi cac tai ligu vién dan khéng ghi nam cong bé thi ap
dung phién ban mai nhét, bao gém ca cac sira ddi, bd sung (néu co).

TCVN 6128 (ISO 661), Déu m& dong vét va thuc vét — Chuén bj mau thi.
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ISO 5509 ”, Animal and vegetable fats and oils — Preparation of methyl esters of fatty acids (Dau m&
déng vét va thyc vat — Chuén bj cac metyl este cta axit béo).

3 Thuat ngir va dinh nghia
Trong tiéu chudn nay sir dung céc thuét ngir va dinh nghia sau:

341

Ham lwong cac déng phan axit béo dang trans cia diu va m& tinh luyén (nhiét dé cao)
[(content of trans fatty acid isomers of (hight temperature) refined oils and fats)]

Téng clia cac metyl este clia axit béo C18:1 trans, C18:2 trans, C18:3 trans, dwoc biéu thj bang tdng
phén khéi lgng clia cac metyl este clia axit béo.

3.2

Ham lwong cac ddng phan axit béo dang trans cua diu va m& di hydro héa tirng phan
(content of trans fatty acid isomers of partially hydrogenated oils and fats)

Tdng clia cac metyl este clia axit béo co lién két ddi trans, dwoc biéu thj bing phén khéi lwgng cla tat ca
cac metyl este cua axit béo.

CHU THICH Ham Iwgng clia cac ddng phén axit béo dang trans dugc bidu thj bing phan triim,
4 Nguyén tic

Céac axit béo da metyl hda clia mau dwoc tach trén cdt séc ki khi mao quéan véi pha tinh phan cyc cao,
v&i chidu dai chudi, mirc 6 bao hoda (chuwa bao hoa) va dang hinh hoc va vi tri lién két ddi clia chung.

5 Thudc thir va vit liéu thir
Chi str dung thudc thir thudc loai tinh khiét phan tich, trir khi c6 cac quy dinh khac.

5.1 Khi mang, tét nhét Ia dung heli hodc hydro, hoac nito cé chét lwgng ding cho séc ki khi, da dwoc
lam khé va c6 bd loc thich hop dé loai dxy.

CANH BAO - Khi hydro chi dwgc si¥ dung véi cac ¢dt mao quan, cé thé ting gip doi téc do
phén tich (so v&i heli) nhwng rét nguy hai. Cén cé san thiét bj an toan va dung cu thich hop di
kém véi thiét bj.

5.2 Vatliéu chuén da dwoc chirng nhan (CRM), BCR 162 (hén hop dau twong/ngd)."

7 1SO 5509:2000 @3 duwgc thay thé bdi ISO 12966-2:2011, tidu chudn nay da dugc bién soan thanh TCVN 9675-2:2013

(ISO 12966-2:2011) Dau m& déng vl vé thye vat — Sdc ki khi céc metyl este cla axit béo — Phan 2: Chuén bj metyl este cua
axit béo.

" Uy ban Chau Au, Trung tam nghién ciru, Vién Do luéng va vat lidu chun (IRMM), Geel, Bi.
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CHU THICH: Ngoai viéc sir dyng CRM tir EC, ¢6 thé str dung cac vat lidu chudin khac tir cac nha cung cap dang tin cay nhu
Supelco, Larodan, Nuchek va Sigma. Cac vét ligu chudn khac co thé cn thiét dbi voi cac loai dAu @4 hydro hoa khac (vi dy:
dau cé chira lauric, ddu khéng chira lauric va déu cg).

6 Thiét bi, dung cu
Str dyng thiét bi, dung cu clia phdng thir nghiém théng thudng va cu thé nhu sau:

6.1 May séc ki khi, dwoc trang bi hé théng bom mao quan (tét nhét 1a kidu chia dong, hoat dong theo
ty I& chia dong khoang 1:100) va detector ion hoa ngon Itra (FID).

6.2 Co6t mao quan, voi pha tinh phan cyc cao (vi du: CP™-Sil 882, SP-2340%, BPX-70* hoac cac
pha cyanopropyl phan cyc cao twong ty cé thé cho dd phan gidi twong ty cac déng phan hinh hoc
khac nhau, nhu SP-2380 va SP-2560).

CHU THICH: D& phan tach tét hon, nén sir dung cot CP™ -Sill 88 hodc SP-2560 100 m va hydro Iam khi mang.
Cac vi du vé& kich thudc:

- CP™.sil 88, (50 @én 100) m x 0,25 mm dudng kinh trong, dd day ctia mang 0,20 ym;

SP-2360, (50 dén 100) m x 0,25 mm dwdng Kinh trong, dd day clia mang 0,20 pm;

SP-2340, 60 m x 0,25 mm dwong kinh trong, d day ctia mang 0,20 ym;

BPX-70, 50 m x 0,22 mm dwdng kinh trong, do day ctia mang 0,25 pm,;

Céac diéu kién téi wu dwoc nguwdi sir dung xac dinh theo cac hwong dén trong 10.3 (xem thém Phu lyc A).

7 Laymau

Viéc ldy mau khéng quy dinh trong tiéu chudn nay. Nén I4y méu theo TCVN 2625 (ISO 5555)".

M3u giri dén phong thir nghiém phai ding Ia mau dai dién va khéng bj hw hdng hodc thay ddi trong
sudt qua trinh bdo quan va vén chuyén.

8 Chuan bi mau the

Chudén bi mau thtr theo TCVN 6128 (ISO 661).

Trén ky mau trwde khi ldy phan mau thtr. Lam tan chay méu dang rén dé tron dugc déu.

2 san pham ban s3n tir Chrompack, Middelburg, Ha Lan
3 San pham ban sén tir Supelco, Bellafonte, PA, USA.
) San pham ban sdn tir SGE Inc., Austin, Texas, USA.

Cac loai cot nay 1 vi du v& cac san pham thich hgp ¢6 ban sin trén thj truding. Théng tin nay dua ra tao thudn tién cho nguoi
str dung tidu chudn va khdng 4n dinh phai sir dung cac sén phdm do.
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9 Chuén bi metyl este

Chudn bj cac metyl este tir triglycerid cia mau theo 1SO 5509.

Co thé sir dung cac phuwong phap quy dinh trong AOCS Ce 2-66 [2] hodc IUPAC 2.301 [3].

Dé xac dinh cac ddng phan trans, vi dy trong dau oliu nguyén chét thi nén ding quy trinh este héa
nhoém trans théng thudng, quy dinh trong 1ISO 5509 dé tranh 1am néng mau.

10 Cach tién hanh
10.1 Yéu cau chung

Cung voi viéc phan tich mau thr (hodc day mau thir), thi phan tich mdt mau trdng (n-heptan) va méu
chudn CRM (5.2).

10.2 Céc diéu kién GC
10.2.1 Cai @t may sic ki khi v&i mét trong cac td hop nhiét dd va cot néu trong Bang 1.

Do van téc chuyén dong tuyén tinh clia khi mang trung binh néu trong Bang 1, véi ty Ié chia dong
khoang 1:100.

Xem Phu lyc B vé& séc d dién hinh thu duoc véi cac didu kién néu trong Bang 1.

Bang 1 - Cac diéu kién GC khuyén cao dé nhan biét va dinh lwong cac ddng phan trans
trong cac méu déu thwe vat tinh luyén va da hydro héa

i Théng sé [ Céc diéu kién t6i wu dwoc dwa ra

[ T . T

| Pha tinh SP-2340 cP™-sil 88 ; BPX-70

| Diéu kién nhiét dd, °C '- Déng nhiét 192 | Bang nhiét 175 Déng nhiét 198

\ Ap suét Gu cot, kPa _ 125 j 130 155
| Van téc tuyén tinh cia khi |
' 15 - 19 17
Lmang (heli), cm/s . | ]I
! Théng sé Céc didu kign téi wu dwoc dwa ra déi véi cot 100 m ;

Pha tinh J SP-2560 | cP™.sil8s cP™-sil 88

1 T

[ | (120 aén 240) °C ' ,

Diéu kién nhiét do, °C ) Béang nhiét 150 Déng nhiét 175

téc d6 tang 4 °C/min

Ap suét dau cot, kPa ! 220 170 160 "
| Vain téc tuyén tinh cda khi _5
- _ 30 a 30 30
IE mang (hydro), cm/s l |
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10.2.2 Nhiét do clia budng bom va detector phai la 250 °C.
10.3 Kiém tra hiéu ning

Bom tir 0,5 ul dén 1,0 pl metyl este (ndng do khoang 7 mg/mi trong n-heptan) clia mau thir vao may
séc ki khi. So sanh két qua clia mau loai twong ty véi sic dd dién hinh néu trong Phu luc B.

C thé can thay di nhd vé nhiét d6 16 néu phan tach thu duoc khdng giéng véi sic db dién hinh. Tang
hogc giam nhiét d6 16 theo tirng budc 1 °C cho dén khi hiéu qua tach tét. Nhizng hiéu chinh nhd nay cé
thé can dé khéc phuc sy khac nhau gitra cac cot va kiém soat nhiét do thiét bi, va thuong ndm trong
dai (cdng hodc trir) mdt vai dd so véi mre tdi da tir gia tri da cho.

Néu nhiét d6 16 tang (xem [4]) thi pic C20:1 cis s& dwoc rira gidi sém hon, lién quan dén axit linolenic
C18:3 9cis, 12cis, 15 cis (ccc).

CHU THICH 1 Céc d&c tinh cla pha tinh BPX-70 ¢ phan khac nhau, dn dén rira giai pic C20:1 cis sau pic C18:3 9cis,
12cis, 15¢is, khi sir dyng cac diéu kién nay (so sanh v&i Phy lyc B).

Néu hé thong GC dwoc cai d4t dung thi sau khi tach phéi nhan biét dwec mét lwgng nhé ddng phan
C18:1 11cis canh pic C18:1 9cis trong dau tinh luyén (nhigt d6 cao), vi du: ddu dau twong. Hai ddng
phan C18:1 cis can dwgc tach ré (xem Phu luc B).

CHU THICH 2 DA&u marine da hydro hoa co thé lam tang dai cac déng phan trans rong hon, 1am cho viéc nhan biét va dinh
lwgng khd hon.

Ddng phan ty nhién C20:1 cis can & chinh gitra pic ddng phan C18:3 trans (tcc) rira giai cudi cling va
pic C18:3 ccc (axit linolenic) trong dau tinh luyén (nhiét G cao).

Néu viéc tach phlu hgp véi phan tich kiéu nay thi trong dau tinh luyén (nhiét do cao) sé c6 mét pic nhd
clia déng phan C18:1 trans, hai déng phan gan bing vé kich c& clia C18:2 trans va bén (déi khi la
nam) déng phan C18:3 trans.

Déi véi dau va md da hydro héa tirng phan thi viéc tach cac déng phan C18:1 13trans va C18:1 9cis ¢
thé thay trén sic dd. Didu nay can thiét cho viéc tach pic chinh xac cac ddng phéan cis véi trans (xem
Phuy luc B).

Ddng phan 18:1 13trans ludn rira gidi cing v&i déng phan 18:1 14trans. Do d6, pic cla hai déng phan
nay dwgc nhan biét nhw 1a 18:1 (13+14)trans.

10.4 Nhan biét pic

Dbi voi dau va chét béo tinh luyén (nhiét dd cao) thi cé it ddng phan trans, vi chi c6 cac ddng phan hinh
hoc véi lién két dai & cung vi tri tw nhién dwoc hinh thanh. Cac dbng phan déc thu nay Ia kiéu C18 clia
cac axit béo: C18:1 Otrans, C18:2 9c12t va C18:2 9112¢ va véi cac déng phan C18:3 tct, cct, ctc, va tcc

9
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9, 12, 15 (trong mot sé mau cac déng phan C18:2 9t12¢t va C18:3 ttc cling duwgc tim thdy véi cac lugng
rat nho).

Péi véi ddu va m& da hydro héa mét phan thi cac dong phan chira lién két ddi trans dwoc nhan biét st
dung khai niém chiéu dai mach twong duong (ECL) (xem Tai liéu tham khao [5,6]). D& nhan biét pic
chinh xac béng hé théng nay thi cac gia tri ECL phai dwoc xac dinh sau khi hiéu chinh thich hop voi
cac chuan ddng phan axit béo cis va trans c6 san®, (xem Phu luc C).

M4&u d4u tién trong mé phan tich ludn 1a mét mau trang (n-heptan). Mau trng khéng dwoc c6 pic ndo.
C(r sau mudi mau thi 1&p lai phép thi tréng.

Déi véi mdt mé phan tich (nghfa 14 metyl héa xay ra trong mdt mé), can phan tich it nhat mét mau
chuén (5.2) dé kiém tra tinh nang metyl héa va phan tach GC. Cac axit béo d& metyl hoa clia vat liéu
chuén dwoc bom sau méi day muwdi mau thir.

11 Tinh két qua
11.1 Yéu cdu chung

Phén khéi lvong twong dbi clia tirng thanh phan dwoc tinh biing cach xac dinh dién tich hiéu chinh ciia
pic twong (rng lién quan dén téng clia cac dién tich hiéu chinh cla t4t ca cac pic. Viéc hiéu chinh can
dé bu cho véi phan (rng FID d&i véi méi thanh phan.

St dyng vat liéu chuén BCR (xem 5.2) d& xac dinh cac hé sé hiéu chinh riéng ré.
11.2 Tinh hé sé dap &ng FID
Tinh hé sb d@ap tng FID ddi véi tirng thanh phan bang cong thirc sau:

M

x

"o -4,
Trong dé:
F. la hé sé dap (ng FID cda thanh phan x;
M, 1 khéi lvgng phan t& ctia thanh phan x;
n, lasélwong nguyén t&r cacbon ctia thanh phan axit béo da metyl hda x;
Ac 12 khéi lvgng nguyén tlr cacbon (A = 12,01).

Trong treong hop nay, viéc tinh toan dwa ra hé sé dap (eng ly thuyét.

' Cac chudin ddng phan axit béo c6 san tir cac nha cung cdp héa chét (vi dy: Nu-Check Prep Inc., US; Sigma, US; Larodan,
Thuyy Dién).

10



11.3 Tinh hé s6 hiéu chinh FID

Tinh hé sb hiéu chinh FID déi véi mi thanh phan bang cong thirc sau:

Trong do6:
f, 1a hé sé hiéu chinh déi v&i thanh phén x;
F. 1ahé sb dap trng FID ddi véi thanh phan x;

F, lahé sb dap (rng FID déi véi C16:0 (F, = 1,407).

TCVN 9673:2013

Hé s6 dap rng FID déi v&i C16:0 (F, = 1,407) dwoc coi la chudn (f, = 1,00). T4t ca hé sé dap tng FID
da higu chinh khac st dyng trong tinh toan déu tinh theo gia tri nay. Vi duy, hé s dap ng hiéu chinh

dbi véi C10:0 1a 1,10. Xem Phuy lyc D vé& danh muc céc hé sé FID.

11.4 Tinh phén khéi lwgng twong ddi

Tinh phén khéi lwgng twong déi clia mdi thanh phan bang cang thirc sau:

A, xf, x100%
w,="x"x 2R

X A,

Trong dé:

W, la phan khoi lugng twong ddi clia thanh phan x, tinh bing phan tram dién tich pic:

A, ladién tich cGa pic twong (rng véi thanh phén x, tinh béng don vj dién tich;

A, la tdng dién tich hiéu chinh cla tt ca cac pic, khéng bao gbm pic ctia dung méi, tinh bang

don vi dién tich;
f, la hé sé hiéu chinh dbi v&i thanh phan x.
11.5 Tinh ham lweng cla cac déng phan axit béo dang trans

11.5.1 Dau va m& tinh luyén (nhiét do cao)

Tinh ham lwgng céc déng phén axit béo trans clia diu va mé tinh luyén (nhiét d cao) a téng clia céc
phan khéi luong twong quan clia metyl este axit béo C18:1 trans, C18:2 trans va C18:3 trans, lién quan
dén tat ca cac metyl este axit béo. Sé pic téi da co thé thu dwoc 1a: C18:1 trans (1 pic), C 18:2 trans

(2 pic) va C18:3 trans (4 pic). Xem Hinh A.4 va A 5.

Béo céo lai két qua chinh xac dén 0,01 % (phan khéi lwgng).

11
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11.5.2 D3u va m& da hydro héa tirng phin

Tinh ham lwgng cac déng phan axit béo dang trans cua déu va m& da hydro héa tirng phan Ia tdng clia

céc phan khéi lvgng twong déi clia tét ca cac metyl este axit béo chira lién két dai trans, lien quan dén

cac metyl este axit béo.

Béo co két qua chinh xac dén 0,1 % (khéi lvong).

12 D6 chum

12,1 Phép thir lién phong thir nghiém

Céc chi tiét ctia phép thir lién phong thir nghiém vé dé chum cua phwong phap dwoc néu trong
Phu luc E. Cac gia tri thu duoc tir phép thir lién phong thir nghiém nay c6 thé khéng 4ap dung cho cac
dai néng d6 va chét nén khéc véi cac dai ndng dd va cac chét nén da néu.

CHU THICH  M#t vai loai d4u g3 hydro hoa tiing phin c6 thé cé cac mie axit béo dang trans ndm ngoai dai thu duoc tir
phép thiy lién phong thir nghiém,

12.2 D6 I3p lai

Chénh I&ch tuyét dbi gitra hai két qua ther doc Iap, riéng ré thu dwoc khi st dyung cliing phwong phép,

tién hanh trén vat ligu thir gibng hét nhau, trong ciing mét phong thir nghiém, do mét ngudi thuwe hién,

st dung ciing thiét bi, trong mét khoang thoi gian ngén, khéng dwoc qua § % cac trwdng hop Ion hon

d6 lap lai r dwa ra trong Bang 2.

12.3 Db tai lap

Chénh léch tuyét ddi gitra hai két qua thir riéng ré thu duoc khi st dung cung phuwong phap, tién hanh
thi trén vat lidu thr gibng hét nhau, trong cac phong thir nghiém khac nhau, do nhirng ngwéi khac
nhau thwe hién, si dung cac thiét bj khac nhau, khong duoc qua 5 % céc trwong hop Ién hon do tai
18p R dwa ra trong Bang 2.

Bang 2 - Gidi han I3p lai (r) va gii han tai lap (R)

Ham lwong trung binh cia cac ddng phan

r R f
; Mau axit béo dang trans !
’, % (khi lrong) | % (khdilugng) | % (khéi luvong) |
. )
’ DAu hat hudng duong 0,34 0,08 0.21
! Dau d4au twong 0,78 0,13 0,31
‘ DAu hat nho 1,09 0,13 0,40

12
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13 Bao cao thir nghiém

Béao céo thlr nghiém phai néu ré:

moi théng tin can thiét d& nhan biét day dt vé mau ther;
- phuwong phap ldy mau da st dung, néu biét;
- phuwong phap thir da sir dung, vién dan tiéu chuan nay;

- moi diéu kién thao tac khéng quy dinh trong tiéu chuan nay hodc dugc xem la tly chon, clng voi
moi tinh hudng bt thuwéng ¢6 thé anh hudng dén két qua;

-~  két qua thtr nghiém thu dworc;

- két qua cudi cung thu duoc, néu kidm tra do 13p lai.

13



TCVN 9673:2013

Phu luc A

(Tham khao)

Cac diéu kién t6i wu

Xem cac Hinh tir A.1 dén A.3.

cie:0

‘\‘\' AR RN

Nhan biét pic

1 moncenoic-trans

2 monoenoic-cis

Hinh A.1 — Cac diéu kién tbi wu ddi véi cot BPX-70, & 198 °C (dang nhiét), mau BO35

14
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1 <in

Cie:0

ARSI

W

PR

N

Nhan biét pic

1 monoenoic-trans
3 monoenoic-cis

Hinh A.2 - Cac diéu kién téi wu doi véi cot CP-Sil 88, & 175 °C (dang nhiét), mau BO35
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C18:0

|

S

Nhan biét pic

‘A‘---- .-

\m\mmmw‘u —
g
g

T

1 monoenoic-trans

4 monoenoic-cis

Hinh A.3 - Cac diéu kién téi wu dbi véi cot SP-2340, & 192 °C (dang nhiét), mau BO35
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Phuluc B
(Tham kho)
Cac vi du vé cac sic dd dién hinh thu dwoc trong cac diéu kién khuyén céo

Xem céac Hinh tir B.1 dén B.5.

b
o
E
o
3
]
k] ®
o N
- @
& o
o
]
(-]
o
. _8
© e
g
o
'
-]
0
0
*N 5
C18:1trans C18:1 cis C18:2 frans Ci8:2 cis C18:3 trans

CHU THICH: S@ dung cot 50 m x 0,25 mm x 0,20 pm CP™.-Sil 88 (Chrompack) & 175 °C (ddng nhigt). C4c dign tich luu
déng phan axit béo cis va trans duoc chi ra trén séc dd.

Hinh B.1 — Séc db cua metyl este tir miu dau dau twong hydro héa tirng phan
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_‘ .
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(-]
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o
(&)
8
™
E .
5 g
g
o
g
]
o
G
. 3
8 §
C18:1 trans Ci8:2trans C18:2cis C18:3 trans
C18:1 ¢is

CHU THICH: S dyng cdt 60 m x 0,25 mm x 0,20 m SP-2340 (Supelco) & 190 °C (ddng nhiét). Cac dién tich lvu déng phan
axit béo cis va trans dugc chira trén sic d.

Hinh B.2 - Séc db ctia metyl este tlr mau diu diu twong hydro héa tirng phén
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C18:19cis

C18:2 9cis, 12cis

C18:0

CiB:1 12cs

C18:19¢is, 12as, 15cis

U

C18:1 trans C18:2 trans C18:2 cis C18:3 trans
C18:1 os

CHU THICH: St dung ¢t 50 m x 0,22 mm x 0,25 pm BPX-70 (SGE) & 198 °C (ddng nhiét). Cac dién tich luu déng phan axit

béo cis va trans dugc chi ra trén sic db.

Hinh B.3 - Séc db cua metyl este tir mau dau dau twong hydro hoa tirng phén
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12ds

C18:1 9¢s
c o

C18:390is, 12ds, 15cs

Cc18:1 11cis

C18:0

C1B8:3 trans isomers

c20:0

Eciatm
[;_,:-mazm-mm

)

CHU THICH: St dyng ¢4t 50 m x 0,25 mm x 0,20 pm CP™™-Sil 88 (Chrompack) & 175 °C (ddng nhigt). Cac pic déng phan
axit béo cis va trans dugc t6 dam mau.

Hinh B.4 - Sic db cuia metyl este tir mau dau hat nho hydro héa tirng phan
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C18:2 9cis, 12cis

C18:1 9cis

C18:3 8¢is, 12cis, 150

C18:1 11os

C18:0
C18:3 trans isomers
c20:1

T == C18:2 trans isomers
C20:0

E——C‘Iaﬂ trans

_

CHU THICH: St dung c8t 50 m x 0,22 mm x 0,25 ym BPX-70 (SGE) & 198 °C (d&ng nhiét). Cac pic dong phan axit béo cis
va trans dwoc to dam mau.

Hinh B.5 — Sic dé cua metyl este tir mau dau hat nho tinh luyén & nhiét 3 cao
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Phu luc C
(Tham khao)

Cac gia trj chiéu dai mach twong dwong (ECL)

Pha tinh va nhiét d6

Péng phan C18 | SP-2340 cP™silss | BPX-70
| 192°C 175°c | 198 °C
C18:1 Bcis i 18,58 :
i 7cis 18,58
; 9cis 18,68 18,66 18,46
i 10cis
| 11cis 18,76 1874 18,53
5 12cis 1880
13cis 1887 |
15cis 19,00
Btrans 18,41
Ttrans 18,42 |
Strans 18,49 18,46 18,28 :
10trans 18,49
11trans 18,52
12trans 18,57
13trans 18,61
15trans 18,66 |
c182 |  9ctzc 19,62 19,63 19,14
9c12t 19,40 1940 | 18,94
! 912¢ 19,48 19,49 ; 19,02
; : o2t | 19,26 1920 | 18,69
f | 12c15¢ | 19,92
C18:3 i 6c9¢c12¢ | 20,28
- | etanst | 20,04 _'
| | em2e1t | 2023 20,26 1942 |
| sct2etst | 203 20,36 1961 |
_r | 9ct2t15c | 20,53 19,51
| 9t2c15c | 2057 20,56 19,82
| 9c12c15c ‘ 20,68 20,67 19,93

CHU THICH 1: Céc ddng phan axit béo quan trong nhit dwoe xac dinh & Unilever Research
Vlaardingen, trén ba pha tinh phén circ cao va céc didu kién téi wu dua ra.

CHU THICH 2:  Déi voi co s& di ligu, xem Tai liéu tham khao [5] va [6].




Phuluc D

(Tham khao)

Hé sé dap (ng FID va hé sé hiéu chinh FID

TCVN 9673:2013

Metyl este (x) ctia cacbon axit béo

m -1 R g
| 40 102,13 4 242 1,51
i 6:0 130,19 6 1807 1,28
8:0 158,24 8 L 1647 117
9:0 172,27 9 | 1504 1,13 |
| 10:0 186,30 10 1,551 1,10 ;
| 110 200,32 11 1516 108
5 12:0 214,35 12 1,487 1,06 ;
: 13:0 228,37 13 1,463 1,04 |
14:0 242,40 14 1,442 1,02
| 15:0 256,42 15 1423 1,01
. 16:0 270,46 16 1,407 1,00 (déi chirng) |
| 17:0 284,49 17 1,393 099 |
18:0 298,52 18 1,381 098 |
19:0 312,52 19 1,370 0,97 '
20:0 326,57 20 | 1360 0,97
21:0 340,57 21 L 1,350 0,96
| 22:0 354,62 22 1,342 095 |
| 23:0 368,62 23 1,334 095 |
24:0 382,68 24 1,328 0,94

® M, lakhdilwgng phan t twong déi cla thanh phén x;
n, 1a sé nguyén tir cacbon clia thanh phan axit béo da metyl hoa x;
F. la hé sb FID ddi v&i thanh phin x;

f, la hé sb hiéu chinh déi v&i thanh phén x.
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Phu luc E

(Tham khao)

Cac két qua cuia phép thir lién phong thir nghiém

D chum cla phuong phap dugc thiét Iap nam 1995 bdi mot phép thir lién phong thdr nghiém dwoc
thic hign theo TCVN 6910-1 (ISO 5725-1) (7], va TCVN 6910-2 (ISO 5725-2) [8] va NEN 6303 [9].
Trong phép thir nay c6 60 phong thir nghiém tham gia. Két qua clia 38 phong thi¥ nghiém duoc chip
nhén. Sau mau kiém tra (mau mu) dwoc I3p lai hai lan déi voi du hat hwong dwong, ddu dau twong va
dau hat nho (xem Bang E.1). K&t qua da dwgc cong b (xem Tai liéu tham khao [10]).

CHU THICH  Mbt vai loai ddu da hydro héa tirng phéin cé thé cé cac mire axit béo dang frans ndm ngoai dai thu duoc tir
phép thi lién phong thir nghiém.

Bang E.1 — Cac két qué phép thir lién phong thir nghiém

|

i Mau :

Théng sé | Dau hat Dau Diu

! hwéng dwong | dau twong hatnho |

$6 lugng phong thir nghiém git lai sau khi tri ngoai 1¢ | 38 38 37 I

S6 lugng dugc quan sat gilr lai sau khi trir ngoai 1& ] 144 147 | 143

| Trung binh ham Iwgng cac ddng phan axit béo dang 0,34 0,78 ; 1,09 l

trans, % (khéi lwgng) 1 ‘ I

o léch chun 13p lai, (s,), % (khéi lvong) | 0029 0,045 : 0047

D6 léch chudn twong d6i 13p lai, % | 8,64 5,85 I 4,34

Gi¢i han I3p lai (1) r= 2,8 s,, % (khéi lrgng) 0,08 0,13 | 0,13 .
D¢ léch chudin tai 14p, (sg), % (khéi luong) | 0,077 0109 | 0,143
B¢ Igch chudn tuvong déi téi lap, % 22,64 14,07 13,14

Gi¢i han téi 1ap (R) R = 2,8 sg, % (khéi lugng) E 0,21 0,31 | 0,40 ]I

Nam 1999, Unilever Research Vlaardingen hop tac véi Vién nghién cleu Lién phong thir nghiém da tb
chirc phép thir lién phong quéc té dé& xac dinh cac déng phan axit béo dang trans véi cac loai ddu &n
khac nhau. Trong phép thir nghiém nay cé 62 phong thir nghiém ctia 29 nwéc tham gia; 57 phong thie
nghiém giri két qua. S dung phwong phéap théng nhét theo TCVN 6910-2 (ISO 5725-2) dé tinh gidi
han @6 1ap lai va d§ tai 1ap. Sau mdu dwoc nghién civu 14p lai hai Ian trén diu hat hwéng dwong, dau
hat nho va d4u oliu (xem Bang E.2 dén E.4).
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Bang E.2 - Cac két qua ctia phép thir lién phong thir nghiém trén dau hat hwéng dwong

Déu hat hwéng dwong
Théng sé - i 5 Téng cac
 trans c18:1 l trans C18:2 | trans C18:3  déng phan
[ . ; [ trans
f:o:.ir;;;ng phong th nghiém gitr lai sau khi trir ' 39 : & i 30 &
I Sé lwgng dwoce quan sat gilr lai sau khi trlr ngoai 1& 468 612 : 360 600
| :::,r;g,,:: oza(:‘érl':i:%i T:;ng?ng PR RGOS | i o1s4 | 0033 0,205
| D6 léch chuan Iap lai, (s.), % (Khéi luong) 0,005 0009 | 0007 0,015
| B léch chuén tuong déi 1ap lai, % 18,47 5,80 21,65 7.49
| Gidihanldplai()r=28s,% (khéi lwgng) l 0,015 0,025 , 0,020 0,043
{ D 18ch chudn tai 13p, (sg), % (khéi luong) 0014 | 003 | 0013 0,048
| D6 léch chudn twong déi tai 14p, % || 46,80 | 1925 38,96 23,17
:. Gi6i han tai 1ap (R) R = 2,8 sr, % (khdi lwvong) L 0,038 0,083 0,036 0,133

Bang E.3 - Cac két qua ctia phép thir lién phong thir nghiém trén diu hat nho

! Diu hat nho

I Théng sé . ; 'l Téng céac
. | trans C18:1 | trans C18:2 | trans C18:3 | dbng phan
:l | trans
:gﬁolal.ir:;ng phong thir nghiém gi¥ lai sau khi trir 33 48 : 47 47

S6 lugng dwoc quan sat gilr lai sau khi trir ngoai 1& 396 576 i 564 564

; i 3 i |

i[ Zzggn:::,\ ;j:‘é:;i:%i Tj;nﬁng PSSR 0,032 | 0,074 | 0,406 0,521

| D& léch chudn 13p lai, (s,), % (khdi lvgng) 0005 | 0,012 I 0,015 0,027

| ©8 I18ch chudn twong déi 13p lai, % 1563 | 1593 | 369 5,21
Giéi han Ip lai (1) r = 2,8 s,, % (khéi lwgng) 0,014 |} 0,033 0,042 0,076

( D0 léch chuén tai 1ap, (sk), % (khdi lvgng) 0,009 1 0,020 0,058 0,081

| D6 léch chuén twong déi ti lap, % 29,02 1 27,03 14,16 15,63

| Gioi han ti 13p (R) R = 2,8 sg, % (khi lvong) 0026 | 0,056 0,161 0,228

25




TCVN 9673:2013

Bang E.4 - Cac két qua cua phép thir lién phong thir nghiém trén diu oliu

Déiu oliu
| Théng sé Téng cac |
i trans C18:1 trans C18:2 | trans C18:3 | ddng phan
[ trans '
| 86 lugng phong thir nghiém i lai sau khi trer |
PPN N O L 3 36 22 40

| ngoai 1& i
- 86 lwong dugc quan sat git lai sau khi trir ngoai 16 | 372 432 264 480
' Trung binh ham Iw cac déng phan axit béo
i . : ok s g | 0,023 0,021 0,016 0,055
| dang trans, % (khéi lvgng) ;

D% léch chudn 1ap lai, (s,), % (khéi Itgng) 0,005 0,007 0,005 0,012
| D 1éch chuén twong dbi 13p lai, % | 23,29 34,01 29,02 2208 |
| i i
| Gidi han 1ap lai (r) r= 2,8 s,, % (khéi lvgng) | 0,015 0,020 0,013 0,034 [
| B 1éch chudn tai Iap, (sg), % (khdi lvgng) 0,009 0,011 0,009 0,030 |

D léch chuén twong ddi tai lap, % 40,37 51,02 53,57 54,55 I

Gidi han tai 1ap (R) R = 2,8 s, % (khéi lugng) 0,026 0,030 0,024 0084
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Thw muc tai liéu tham khao

TCVN 2625 (ISO 5555), Ddu mé& dong vét va thuc vét - Ly mau
AOCS Official Method Ce 2-66: Preparation of methyl esters of long-chain fatty acids
IUPAC 2.301: Preparation of the fatty acid methyl esters

DUCHATEAU G.S.M.J.E., van OOSTEN H.J. and VASCONCELLOS M.A. Analysis of cis- and trans-fatty
acid isomers with capillary GLC in hydrogenated and refined vegetable oils. J. Am. Oil Chem. Soc.,
73, 1996, pp. 275-282

SCHOLFIELD C.R Gas chromatographic equivalent chain lengths of fatty acid methyl esters on a
Silar 10C glass capillary column. J. Am. Oil Chem. Soc., 58, 1981, pp. 662-663

RATNAYAKE W.M.N. and PELLETIER G. Positional and geometrical isomers of linoleic acid in partially
hydrogenated oils. J. Am. Oif Chem. Soc., 69, 1992, pp. 662-663

TCVN 6910-1 (ISO 5725-1), B4 chinh x4c (d6 ding va dé chum) cia phuong phép do va két qué do
~ Phén 1: Nguyén tac va dinh nghfa chung.

TCVN 6910-2 (ISO 5725-2), B§ chinh xac (d6 ding va d§ chum) cua phuong phép do va két qua do
— Phéan 2: Phuong phép co ban x4c dinh d6 I3p lai va do tai lap cta phuong phép do tiéu chuén.

NEN 6303, Vegetable and animal oils and and fats — Determination of repeatability and
reproducibility of methods of analysis by interlaboratory tests

[10] BRUGGEN P.C. van, DUCHATEAU G.S.M.J.E., MOOREN, M.M.W. and OOSTEN H.J. van. Precision of

low trans fatty acid level determination in refined oils: Results of a collaborative capillary gas liquid
chromatography study. J. Am. Oil Chem. Soc., 75(4), 1998, pp. 483-488
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