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TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN 11590:2016

Phu gia thwc pham - Aspartam

Food additives - Aspartame

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay ap dung ddi véi aspartam dwgc st dung 1am phy gia thyc phim.
2 Tai liéu vién din

CAc tai liéu vién din sau rét cin thiét cho viéc ap dung tiéu chuén nay. Déi véi céc tai liéu vién dan ghi
nam céng bé thi 4p dung phién ban dugc néu. Bbi véi cac tai liéu vién din khéng ghi ndm céng bé thi
4p dung phién ban m&i nhét, bao gbm ca céc stra ddi, bd sung (néu cb).

TCVN 6469: 2010, Phy gia thyre phdm — Phuong phép déanh gid ngoai quan va xdc dinh cac chi tiéu vét ly

TCVN 8900-2:2012, Phu gia thirc phdm — Xéc dinh céc thanh phén v6 co — Phéan 2: Hao hut khéi lvong
khi sdy, ham leong tro, chét khéng tan trong nuéc va chét khéng tan trong axit

TCVN 8900-6:2012, Phy gia thirc phdm — Xac dinh céc thanh phan vé co — Phan 6: Dinh lrong
antimon, bari, cadimi, crom, déng, chi va kém béng do phé hdp thy nguyén t ngon lira

TCVN 8900-8:2012, Phy gia thurc phdm — X4c dinh céc thanh phén vé co — Phén 8: Binh lugng chi va
cadimi bdng do phd hép thu nguyén tr ding 16 graphit

3 Méta

3.1 Téngol

Tén héa hgc: Axit 3-amino-N-(alpha-carbomethoxy-phenetyl)-succinamic;
N-L-alpha-aspartyl-L-phenylalanin-1-metyl este

Tén khac: Aspartyl phenylalanin mety! este (APM)
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3.2 Kihiéu

INS (ma sé quédc té vé phu gia thuc pham): 951

C.A.S (ma sé héa chét): 22839-47-0
3.3 Cong thirc hoa hoc: C14H1aN20s

3.4 Codng thirc cdu tao (xem Hinh 1)

A ¢he
HOOCCH,— C — CONH — C— COOCH;
NHH  H
Hinh 1 — Céng thirc ciu tao cua aspartam

3.5 Khéilwong phan ti: 294,31

3.6 Chirc ning st dung: Chét tao ngot

4 Cac yéu cau

4.1 Nhén biét

411 Cam quan

B4t tinh thé mau tréng, khéng mui, vi ngot manh.
4.1.2 Do hoatan

R4t it tan trong nudc va trong etanol.

CHU THICH: Theo TCVN 6469:2010, mdt chét dugc coi 13 “rét it tan” néu cén tir 100 dén dudi 1 000 phan dung moi dé
hoa tan 1 phin chét tan.

4.1.3 Phép thir nhém amin
Dat yéu ciu ctia phép thir trong 5.2.
4.1.4 Phép thir nhom este
Dat yéu céu clia phép thir trong 5.3.
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4.2 Cacchitiéuly-hoéa
Céc chi tiéu ly - héa clia aspartam theo quy dinh trong Bang 1.

Bang 1 — Chi tiéu ly - hoa ctia aspartam

Tén chi tiéu Mdrc yéu ciu
1. Ham lwgng aspartam, % khéi lwgng chét kho tir 98 dén 102
2. Hao hyt khéi lvgng sau khi sdy, % khéi lrgng, khdng 16n hon 45
3. Trisé pH (dung dich pha lodng 1 : 125 phan thé tich) tlr 4,5 dén 6,0
4. Géc quay cyec riéng, [aly tlr + 14,5° Gén + 16,5°
5. D§ hép thu & buéc séng 430 nm, khdng Ién hon 0,022
6. Ham lwong tro sulfat, % khéi lugng, khéng Ién hon 0,2

7. Ham lwong axit 5-benzyl-3,6-dioxo-2-piperazin axetic, % khéi long,

khéng Ié6n hon 15
8. Ham lwong cac d8ng phan quang hoc khac Dat yéu ciu clia phép
thir trong 5.10
9. Ham lwgng chi, mg/kg, khéng Ién hon 1

¥ Tuong dwong véi ty 18 49 truydn quang cla hdn hep dung dich mu thir trong dung dich axit clohydric 2 N véi i 1 1 : 100,
duge x4c dinh bing cuvet 1 cm & 430 nm v&i may do quang phd thich hop, so véi d§ truyén quang cliia dung dich axit
clohydric 2 N, 12 khdng nhd hon 0,95.

5 Phwong phap thir
5.1 Xac dinh do hoa tan, theo 3.7 ctia TCVN 6469:2010.
5.2 Phép thir nhom amin

Héa tan 2 g ninhydrin trong 75 ml dimetylsulfoxid, thém 62 mg hydrindantin, pha loang dén 100 ml bang
dung dich dém lithi axetat 4 M (pH 9) va loc.

Chuyén khoang 10 mg méu thir vao éng nghiém va thém 2 ml dung dich thuéc thir da chuén bj & trén
rdi dun, xuét hién mau @b tia dam.
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5.3 Phép thir nhom este

Hoa tan khodng 20 mg mau the trong 1 ml metanol, thém 0,5 ml metanol da bao hoa bang
hydroxylamin hydroclorua, trén rdi thém 0,3 ml dung dich kali hydroxit 5 N trong metanol. Bun hén hep
dén si rdi 1am ngudi, chinh pH vé khoang 1 dén 1,5 bing dung dich axit clohydric 10 % (khéi lgng/thé
tich) va thém 0,1 ml dung dich sét (lll) clorua 1 N, xuét hién mau dé tia.

5.4 Xac dinh ham lwgng aspartam

5.4.1 Thuéc thir

5.4.1.1 Dimetylformamid.

5.4.1.2 Dung dich thymol xanh

Hoa tan 0,1 g thymol xanh trong 100 ml etanol, loc néu can.
5.4.1.3 Dung dich lithi methoxid, 0,1 N.

5.4.2 Thiét bj, dung cu

5.4.2.1 Tu sdy, c6 kha nang véan hanh & 105 °C.

5.4.2.2 Can phan tich, ¢ thé can chinh xac dén 0,1 mg.
5.4.2.3 Pipet.

5.4.24 Microburet.

5.4.3 Cach tién hanh

Céan khoang 150 mg mau thir da dugc lam khd treéc & 105 °C trong 4 h, chinh xac dén 0,1 mg, hoa
tan trong 35 ml dimetylformamid (5.4.1.1), thém 5 giot dung dich thymol xanh (5.4.1.2) va chuin d6
bang dung dich lithi methoxid 0,1 N (5.4.1.3), str dung microburet (5.4.2.4) dén didm két thic chudn 49
mau xanh lam dam.

LUU Y: Tranh @& dung dich thir hip thy cacbon dioxit va hép thy am béng cach day binh chuan d¢
béng 14 nhdm trong khi hda tan mau thir va trong qua trinh chuén db.

Thyc hién véi mot phép thir trang va hiéu chinh néu can.
5.4.4 Tinh két qua

Ham lwgng aspartam trong mAu thiz, X, bidu thi bing phan tram khéi long chét khd, tinh theo Cong
thiee (1):
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Vx29,43
= —
w

X 100 (1)

Trong dé:
V  1athé tich dung dich lithi methoxid 0,1 N @4 dung dé chuén d9, tinh bang mililit (ml);
29,43 la sé miligam aspartam twong dwong véi 1 ml dung dich lithi methoxid 0,1 N;
w  lakhéi Itegng mAu thir tinh theo chat khd, tinh baing miligam (mg).

5.5 Xac dinh hao hut khéi lweng sau khi sy, theo 5.1 clia TCVN 8900-2:2012.

Thuc hién & nhiét @ 105 °C trong 4 h.

5.6 Xac dinh pH, theo 3.8 ctia TCVN 6469:2010.

5.7 Xac dinh géc quay cwc riéng, theo 3.6 ciia TCVN 6469:2010.

Chuén bj dung dich méu thir 4 % trong axit formic 15 N; xac dinh géc quay cyec riéng trong vong 30 min
sau khi chuén bi dung dich mAu thir.

5.8 Xac dinh ham lwong tro sulfat, theo 5.3.3 (Phwong phép I) ciia TCVN 8900-2:2012, st dung 19
mAu thir.

5.9 Xac dinh ham lwong axit 5-benzyl-3,6-dioxo-2-piperazin axetic
5.9.1 Thuéc thir

5.9.1.1 Metanol.

5.9.1.2 N,O-bis-(trimetylsilyl) acetamid.

5.9.1.3 Dimetylformamid.

5.9.1.4 Thudc thir silyl héa

Ngay treedc khi st dung, pha loang 3 phén thé tich N,O-bis-(trimetylsilyl) acetamid (5.9.1.2) béng
2 phén thé tich dimetylformamid (5.9.1.3).

5.9.1.5 Dung dich chuan axit 5-benzyl-3,6-dioxo-2-piperazin axetic

Can khodng 25 mg chét chudn axit 5-benzyl-3,6-dioxo-2-piperazin axetic ", chinh xac dén 0,01 mg,

" G6 s3n tir Food Chemicals Codex, NAS/NRC, 2101 Constitution Avenue, N.W., Washington, D.C. 20418, USA. Thdng tin nay
dwoc dwa ra nhdm tao thuan ki cho ngudi sir dung tiéu chudin va khang 4n dinh sir dung cic san phdm nay. C6 thé sir dyng céc
san phdm trong ty néu cho két qua tuong duong.
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chuyén vao binh dinh miec 50 ml (5.9.2.4), hda tan trong metanol (5.9.1.1), thém metanol dén vach va
trén. Dung pipet l4y 10 ml dung dich nay cho vao binh dinh mérc 100 ml (5.9.2.4), thém metanol dén
vach va tron.

Dung pipet Iy 3 ml dung dich thiz hai cho vao lo nhé 7,5 ml (5.9.2.5) va cho bay hoi dén kho trén bé hoi
nude (5.9.2.7). Thém 1 ml thudc thir silyl héa (5.9.1.4) vao phan con lai, nat kin lo, lac va gia nhiét trong
10 sdy (5.9.2.6) & 80 °C trong 30 min. LAy lo ra khai ti sdy, l&c trong 15 s va dé ngudi dén nhiét d6 phong.

5.9.2 Thiét bj, dung cu

5.9.2.1 Thiét b sic ki khi, dugc trang bj detector ion héa ngon Itra hydro va dugc I&p cét thiy tinh
v6i cdng bom trén cot (vi du: Micro-Tex 220 2), c6t thiy tinh dai 1,83 m, dwdng kinh trong 4 mm dugc
nhdi v4t liéu Supelcoport ¥ chira 3 % OV-1 c& 80/100 mesh. On dinh cdt qua dém & 250 °C dé dat
dugc sy can biing & didu kién van hanh. D& ngan ngtra tich tu silic dioxit, cn lam sach thwdng xuyén
detector bang axeton.

5.9.2.2 Céan phan tich, co thé can chinh xac dén 0,01 mg.'
5.9.2.3 Pipet.

5.9.2.4 Binh dinh mipc, dung tich 50 ml, 100 ml.

5.9.2.5 Lo nhd, dung tich 7,5 ml, cé nit véi 16p 16t teflon.
5.9.2.6 Tu sy, c6 thé van hanh & nhiét 45 80 °C.

5.9.2.7 Bé hoi nwée.

5.9.3 Chuén bi miu ther

Can khodng 10 mg mau thir, chinh xac dén 0,01 mg, cho vao l¢ 7,56 ml (5.9.2.5), thém 1 ml thubc thie
silyl héa (5.9.1.4), day nat kin, Iic va gia nhiét trong ti sy (5.9.2.6) & 80 °C trong 30 min. LAy lo ra khoi
t0 sdy, l4c trong 15 s va d& ngudi dén nhiét d6 phong.

5.9.4 Cach tién hanh

C4c théng sé van hanh cé thé thay ddi phu thudc vao thiét bj cy thé dwoc st dung, nhung séc ki dd
thich hop ¢6 thé thu dirorc khi st dung cac didu kién sau day:

2 Micro-Tex 220 12 vi dy v& san ph&m thich hop c6 ban sdn. Théng tin ndy dugc dua ra nhdm tao thuan 1gi cho ngudi si dung
tidu chun va khéng 4n dinh sir dung c4c sdn phdm nay. C6 thé sir dung céc sén phdm twong ty ndu cho két qua trong dwong.

% Supelcoport Ia san phim cia Supelco, Inc.. Day 12 vi dy vé san phdm thich hop c6 bén sin. Thang tin nay dugc dua ra
nh3m tao thuén lgi cho ngudi st dyng tidu chudn va khong 4n dinh sir dung céc san phdm nay. C6 thd sir dyng céc san
pham trong ty néu cho két qua twong duong.
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Nhigt o cot: 200 °C

Nhiét 3o diu vao: 200 °C

Nhiét o detector: 275 °C

Khi mang: heli, téc 44 dong 75 mi/min

Khi dét: h&n hop hydro va khdng khi, téc dd dugc ti wu dé thu 49 nhay tot nhat
Thiét bj ghi: 1 mV trén toan thang do

CHU THICH: B4i véi cdt Micro-Tex, dd tat 12 16 x 10.

Bom 3 pl dung dich chudn (5.9.1.5) vao hé théng séc ki khi (5.9.2.1) & thu duwgc séc ki 3, do chiéu
cao cla pic axit 5-benzyl-3,6-dioxo-2-piperazin axetic va ki higu 1a P. Trong didu kién da quy dinh, théi
gian rira gidi 1a khoang 7 min dén 9 min.

Twong t, bom 3 pl phin miu thir da chudn bj (5.9.3) vao hé théng séc ki khi (5.9.2.1) & thu dwoc
séc ki @3, do chidu cao pic axit 5-benzyl-3,6-dioxo-2-piperazin axetic ¢6 trong mau va ki higu 1a p.

5.9.5 Tinh két qua

Ham Iwgng axit 5-benzyl-3,6-dioxo-2-piperazin axetic trong méu th, X;, biéu thi blng phan tram khéi
lwgng, tinh theo Céng thirc (2):

- 3xWxp o
' 500xwxP

100 (2
Trong dé:
W  1a khéi legng chinh x4c da 14y ctia chét chudn, tinh bang miligam (mg);
w  la khéi lwgng miu thir, tinh bang miligam (mg);
P  la chidu cao cta pic axit 5-benzyl-3,6-dioxo-2-piperazin axetic trén séc ki @4 chudn;
p 12 chidu cao cua pic axit 5-benzyl-3,6-dioxo-2-piperazin axetic trén séc ki dd méu thi.
5.10 Xac dinh ham lwgng cac déng phan quang hoc khac
5.10.1 Thudc thir

5.10.1.1 Dung dich dém xitrat, pH 5,28

Hoda tan 34,3 g natri xitrat ngdm hai phan t& nwéc (CeHsNasO7-2H:0) trong khoang 400 mi nudc, thém
7,5 ml axit clohydric d3c (35 %), 5 mi benzyl alcohol va thém nwéc dén 1 000 ml.

11
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5.10.1.2 Dung djch dém xitrat, pH 2,2

Hoa tan 1,4 g natri xitrat ngam hai phan tir nuéc (CeHsNaz072H,0), 13,0 g axit xitric ngadm mét phan
nuéc (CeHgO7-H,0) va 10,9 g natri clorua trong khodng 400 ml nwéce, thém nwéc dén 1 000 ml.

5.10.1.3 Dung dich natri hydroxit, 0,2 N.

5.10.1.4 Dung djch ninhydrin

R6t 140 ml nwére vao cbe c6 méd 500 ml, thém 82,0 g natri axetat (C.H;NaO,), khudy Gé& hoa tan hoan
toan, thém 25 ml axit axetic bang (30 % khéi lgng/thé tich) va thém nuéc dén 250 ml. Chinh pH cla
dung dich dén 5,51 + 0,03 béng axit axetic bang ho3c bang dung dich natri axetat 1 N, thu dwoc dung
dich dém axetat.

R6t 750 ml metyl-cellosolve vao chai thiy tinh t6i mau dung tich 1 000 ml va thém 250 ml dung dich
dém axetat. Cho khi nitor di qua dung dich, trong khi trén, hoa tan 20 g ninhydrin va sau d6 la 0,38 g
thiéc (1) clorua ngam hai phan tir nuée (SnCl,-2H,0) vao dung dich. D& yén dung dich trong it nh4t 24 h
trude khi str dung.

5.10.1.5 Dung djch chuin

Chuyén 2,50 mg chét chuén L-alpha-aspartyl-D-phenylalanin metyl este ¥ vao binh dinh mérc 100 ml,
hoa tan va thém nwéc dén vach, thu dugc dung dich A.

Chuyén 250 mg chét chuén L-alpha-aspartyl-L-phenylalanin metyl este vao binh dinh mirc 100 ml khéc,
hoa tan trong dung dich dém xitrat pH 2,2 (5.10.1.2), thém 10,0 ml dung dich A va thém dung dich dém
xitrat pH 2,2 dén vach. Bdo quan dung dich da chuén bi & nhiét do duéi 5 °C.

5.10.2 Thiét bi, dung cu

5.10.2.1 Thiét bj phan tich axit amin, vi dy Hitachi KLA-5 ¥, dugc trang bj ct ¢6 chiu dai 550 mm,
duwong kinh trong 9 mm, dwgc nhdi bing khoang 50 g nhya trao ddi cation logi manh (vi dy: Hitachi
Custom lon-Exchange Resin No. 2613 ), vong phan (rng dai 29 m, duang kinh trong 0,5 mm, b3 phén
cép ninhydrin, may do quang véi bd loc nhidu & buéc séng 570 nm va detector cuvet quang hoc selen.

4 C6 s8n tir Ajinomoto Co. Inc., 1-5-8 Kyobashl, Chuo-ku, Tokyo 104, Nhat Ban, Thang tin ndy dugc dwa ra nhdm tao thudn lgi
cho ngudi sir dyng tidu chudn va khédng 4n dinh sir dung céc san phim nay. C6 thd str dung cic san phim tuomg tw néu cho két
qQua tvong duong. '

% Vi dy v& san phdm thich hop c6 ban s&n. Théng tin ndy dwgc dwa ra nhim 130 thudn loi cho ngudi sir dung tidu chudn va
khang &n dinh si? dyng c&c san phim nay. Co thé sir dung cac san pham twong ty néu cho két qua tuong dwong.

® Vi dy v& vét ligu thich hop c6 ban s&n. Thang tin nay dugc dwa ra nhdm tao thuan Igi cho ngudi sir dyng tidu chudn va khdng
4n dinh sir dyng cac san phim nay. C6 thé st dung c4c san pham furong ty néu cho két qua trong duong.

12
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5.10.3 Chuin bj miu thir

Chuy&n 250 mg mau thir vao binh djnh mirc 100 ml, hda tan va pha loang béing dung dich dém xitrat
pH 2,2 (5.10.1.2) dén vach.

5.10.4 Cach tién hanh

Cac thong sb van hanh c6 thé thay ddi phy thudc vao thiét bj cy thé dwoc st dung, nhung séc ki dd
thich hop c6 thé thu dugc khi sir dung céc diéu kién sau:

Nhiét @6 cot: 55 °C

Nhiét 6 vong phan teng: 100 °C

Chét riva giai: dung dich dém xitrat pH 5,28 (5.10.1.1)

Ap suét rira giéi: tr 8 kg/cm? (784,532 kPa) dén 10 kg/cm? (980,665 kPa)
Téc do rira giai: 60 mlh

Ap suét dung dich ninhydrin:  t 2 kg/cm? (196,133 kPa) dén 5 kg/cm? (490,3325 kPa)

Téc dd dung dich ninhydrin: 30 ml/h

Detector do quang: bwéc séng 570 nm

May ghi toan thang: d6 hép thy t» 0 @én 0,1
Phuc hdi ct bing dung dich natri hydroxit 0,2 N (5.10.1.3), sau d6 dém béng dung dich dém xitrat
pH 5,28 (5.10.1.1). Sau khi dwa dung dich ninhydrin (5.10.1.4) vao hé théng, bom 500 pl dung dich
chu#n (5.10.1.5) vao thiét bj phan tich axit amin va thu dwoc séc ki dd. Trong céc diéu kién quy dinh,

thoi gian lwu teong (g vao khodng 100 min déi véi L-alpha-aspartyl-D-phenylalanin metyl este va
khoang 115 min déi véi L-alpha-aspartyl-L-phenylalanin metyl este.

Twong tw, bom 500 pl dung dich mAu thi vao thiét bj phan tich axit amin (5.10.2.1) va thu duoc séc ki
@b. So sanh séc ki dd nay véi sic ki d cla dung dich chuan va nhan dién thanh phan béng cach so
sanh thoi gian lwu. Khdng quan sét dugc pic twong (g véi L-alpha-aspartyl-D-phenylalanin metyl este.

Tién hanh twong ty déi véi D-alpha-aspartyl-L-phenylalanin metyl este.

Giéi han phat hién @i véi téng L-alpha-aspartyl-D-phenylalanin metyl este va D-alpha-aspartyl-L-
phenylalanin metyl este trong phuong phap nay la khoang 1 pg/mi.

5.11 Xac dinh ham lwgng chi, theo TCVN 8900-6:2012 hodc TCVN 8900-8:2012.

13



	001.jpg
	003.jpg
	005.jpg
	006.jpg
	007.jpg
	008.jpg
	009.jpg
	010.jpg
	011.jpg
	012.jpg
	013.jpg

