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L& gi6i thidu

Bo tiéu chudn nay c6 thé droc s dung d& xac dinh MCPD lién két este va glycidot. Hién nay c6 ba
tiéu chudn da dwroc dé xuét va phan gisi thidu nay md ta cac phurong phap ma nguwdi phan tich ¢ thé
stv dung dé quyét dinh phrong phap phu hgp véi iing dung clia ho. Viéc ap dung chi tiét clia mbi
phuong phap dwoc néu trong pham vi p dung cia tieng tiéu chuén.

Tiéu chudn nay 1a phwong phép vi sai twong dwong véi tiéu chudn DGF C-VI 18 (10) va twong duong
phuwong phap chinh thisc AOCS Cd 29¢-13. Tom lai, phuong phap nay dwa trén viéc giai phong xtce tac
kidém nhanh clia 3-MCPD va glycidol ra khdi cac dan xuat este. Glycidol sau 46 dwoc chuyén thanh
3-MCPD khir. Phép phén tich gom hai phdn. Phan the nhat (A) cho phép xac dinh tng clia 3-MCPD
lign két este va glycidol lién két este, con phan thie hai (B) chi xac dinh 3-MCPD lién két este. Ca hai
phép phan tich §éu dua trén sy giai phong céc chat phan tich 3-MCPD va glycidol dich dang lién két
este bang rwgu phan ¢ xtc tac kiém & nhiét do phong. Trong phan A, st dung dung dich natri clorua
da axit hda dé két thic phan (»ng va sau d6 chuyén glycidol thanh 3-MCPD khir, Nhw vay, trong phén A
kho ¢6 thé phan biét dwoc 3-MCPD va glycidol. Trong phan B, viéc két thic phan (rng dat dugc bang
céch thém dung dich mudi khdng co clorua da axit hoéa ngan ngira sy chuyén héa glycidol thanh
MCPD. Do d6, phan B cho phép xac dinh ham lvgng 3-MCPD thwre. Cudi cung, ham lwong glycidol cia
mau ty |& véi chénh léch cta hai phép phan tich (A - B) va cé thé tinh dwoc khi xac dinh duoc ty 1é
chuyén héa tir glycidol thanh 3-MCPD. Tiéu chuén nay co thé ap dung dé xac dinh nhanh 3-MCPD lién
két este va glycidol trong ddu m& thuc vat tinh luyén va cha tinh luyén. Tiéu chudn nay ciing c6 thé 4p
dung cho m& ddng vat va dau mé dung dé chién ran, nhwng can thwe hién nghién ctu danh gia trudc
khi thwe hign phan tich cac nén méu nay. Moi chét phan tich dang tw do trong méu cén dwoc néu trong
cac két qua nhung tiéu chuén khong cho phép phan biét gitra cac chét phan tich dang ty do va dang
lién két. Tuy nhién, theo cong bé, nghién clru nay chwa ching minh dwoc ham lugng chét phan tich
dang ty do cao bang ham lwgng chat phan tich da este hoa trong dau mé& thuc vat tinh luyén, Vé
nguyén tc, tiéu chudn nay cling duoc cai tién sao cho dé dang xac dinh dwoc 2-MCPD, nhwng can
duogc nghién ciru danh gia trwde khi phan tich chat nay.

ISO 18363-2 dung dé xac dinh MCPD lién két este va glycidol theo phwong phap chinh thire AOCS Cd
29b-13. Tém lai, phuwong phap nay dva trén viéc giai phong kiém cham clia MCPD va glycidol ra khoi
cac dén xudt este. Glycidol sau d6 dwoc chuyén thanh 3-MBPD. 1SO 18363-2 bao gdm hai qui trinh
chuén bi mAu khac nhau trong viée s dung cac chét ndi chudn. C6 thé st dung ca hai phan d& xac
dinh 2-MCPD va 3-MCPD lién két este. Trong phan A, x4c dinh duorc glycidol lién két este. Do 3-MCPD
¢6 trong méu s& dugc chuyén hoa thanh glycidol & mirc @ nhd vi viéc chun bi mau, phan B dé dinh
lvong luong glycidol tao thanh bang cch trir di glycidol thu dwoc trong phén A. Bing cach siv dung
MCPD t do duoc danh ddu ddng vi trong phép thtr A va 2-MCPD va 3-MCPD lién két este dwoc danh
déu dong vi trong phan B ma co thé kiém soat hiéu qua phan tach este. Ca hai phép phan tich A va B
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déu dua trén sy gidi phong cac chét phan tich 2-MCPD, 3-MCPD va glycidol dich ra khi fién két este
bing ruou phan co xac tac kiém cham trong diéu kién lanh. Trong ca hai qui trinh chudn bj mau, phan
(g két thiic dwgc bang cach thém dung dich natri bromua d3c d4 axit héa sao cho viéc chuyén dobi
glycidol khéng bén va glycidol bay hoi thanh 3-MBPD, cho thdy cac d4c tinh vé d &n dinh va higu
nang cta sic ky dé clia 3-MCPD. Ngoai ra, lugng dw céc ion bromua sé& ngan nglra sw tao thanh
khong mong mudn clia 3-MCPD tir glycidol khi mau cé chira cac lwong clorua ty nhién. ISO 18363-2
nay co thé ap dung dé xac dinh 3-MCPD, 2-MCPD lién két este va glycidol lién két este trong dau m&
thue vat tinh luyén va chua tinh luyén. Phan hai nay ciing cé thé &p dung cho m& dong vat va dau m&
diing dé chién ran nhung can duoc nghién ciu danh gid trwéc khi phan tich cac nén mau ndy. Moi
chét phén tich dang ty do trong mau bao gom trong cac két qua, nhwng tiéu chudn nay khéng cho
phép phan biét gika chét phén tich dang tw do va chét phan tich dang lién két. Tuy nhién, theo cang
b6, nghién ctru da khong chi ra bét ky bang chirng nao vé& ham luong chéat phan tich dang ty do cao
bing ham lwong chat phan tich da este hoa trong dau m& thwe vat.

ISO 18363-3 ding dé xac dinh MCPD lién két este va glycidol lién két este theo phwong phép
AOCS Cd 29a-13. Tém lai, phrong phép nay dya trén viée chuyén héa céc este glycidyl thanh cac
este 3-MBPD va giai phong MCPD va MBPD c¢6 x{c tac kiém cham ra khdi cac dan xuét este. Phan ba
nay dya trén viéc chuan bi mau don 1é trong d6 este glycidyl dugc chuyén thanh ca¢ monoeste MBPD
va sau dé céc chét phan tich dang ty do cta 2-MCPD, 3-MCPD va 3-MBPD dwoc gidi phéng bang
rirou phén ¢o xGc tac kiém cham. 3-MBPD la ham lwong chinh clia glycidol lién két. Phén ba nay ¢o
thé ap dung dé xac dinh 2-MCPD, 3-MCPD este lién két va glycidol fién két este trong diu, m& thwe vat
tinh luyén va chuwa tinh luyén. Tiéu chuén ndy ciing cé thé ap dung cho mé& dong vat va dau, mé ding
dé chién ran, nhung ¢an duoc nghién clru danh gia tredic khi phan tich cac nén méau nay. Phurong
phap nay thich hop dé phan tich cac chat phan tich lién két (este hoa), néu can, ma phwong phap nay
cling ¢o thé dwoc tién hanh ma khong c6 sw chuyén hda ban dau cac este glycidyl. Trong phuong
phap nay ca hai dang tu do va lién két clia 2-MCPD va 3-MCPD phai bao gdm trong cac két qua va
Irgng chét phan tich dang ty do ¢6 thé dwoc tinh theo sw chénh léch gitra hai phép xac dinh thyc hién
trong ¢ hai phwong phap. Tuy nhién, theo cong bd, nghién clru da khéng chi ra bat ky bang chirng
nao vé ham lwong chat phan tich dang tw do cao bang ham lwong phan tich da este hda trong dau mé&
thuwe vat,
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Diu m& doéng vat va thue vat — Xac dinh )
cac chloropropanediol (MCPD) lién két v&i axit béo
va cac glycidol bang sic ky khdi phd (GC/MS) -
Phin 1: Phwong phap st dung sw chuyén hoa este
kidm nhanh va do 3-MCPD va phép do vi sai glycidol
Animal and vegetables fats and oils — Determination of

fatty-acid-bound chloropropanediols (MCPDs) and glycidol by GC/MS —

Part 1. Method using fast alkaline transesterification and measurement for 3-MCPD

and differential measurement for glycidol

1 Pham vi ap dung

Tieu chudn nay qui dinh qui trinh xac dinh gian tiép cac este 3-MCPD (3-MCPD lién két) va co thé xac
dinh 3-MCPD ty do sau khi phan tach este xuc tac kiém va tao dan xuét bang axit phenylboronic
(PBA). Ngoai ra, phwong phap nay cé thé xac dinh gian tiép cac este glycidyl (glycidol lién két) voi gia
dinh réng & nhiét dd phong khong cd mét cac chat khac phan (rng véi clorua vé co tao thanh 3-MCPD.

Tiéu chuan nay ¢o thé 4p dung cho ddu mé& dang ran va dang long.

Tiéu chuén nay khdng ap dyng cho sta va san phdm sira (hodc chét béo tir stra va san pham siva).
2 Tailiéu vién dan

Cac tai lidu vién dan sau rat can thiét cho viéc ap dung tiéu chuan nay. DS voi céc tai liéu vién dan ghi
nam cong bd thi ap dung phién ban duoc néu. Dl véi cac tai liéu vién dan khong ghi nam cong bb thi ap
dyng phién ban méi nhét, bao gdm ca cac siva ddi, bd sung (néu co).

TCVN 4851 (1SO 3696) Nudc ding dé phan tich frong phong thi nghiém — Yéu céu ky thuét va phuong
phap thir.
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3 Thuat ngiv va dinh nghia
Trong tiéu chuan nay s dung cac thudt nglr va dinh nghia sau.

3.1
3-MCPD lién két (bound 3-MCPD)
Téng clia tat ca cac ddn xuat 3-MCPD dwoc phan tach bang rou phan xdc tac kidm (dac biét 1a cac

este cla axit béo) theo phwong phap chuén.
CHU THICH 1: Ham lvong 3-MCPD duoe tinh va bidu thi theo phan khéi lweng, tinh bing miligam trén kitogam (mg/kg).

CHU THICH 2: Trong dAu va m&, lrong 3-MCPD tr do c6 thé xuét hién véi lwgng khong dang ké nhieng duroc néu trong két

qua.

3.2

Glycidol lién két (bound glycidol)

Téng cla tat ca cac dan xuét glycidyl dwoc phan tach bing rwou phan xic tac kiém (dic biét 1a cac
este clia axit béo), theo phuwong phap qui dinh,

CHU THICH 1: Ham Iwgng glycidol tinh duere va bidu thi theo phin khéi leong, tinh bing miligam trén kilsgam (mgfkg).

CHU THICH 2: St ¢6 mat clia glycidol t do trong diu mé 1a khong dang ké do hop chét nay khong én dinh.

4 Nguyén tic

D& xac dinh tdng clia 3-MCPD lién két va glycidol lién két theo 3-MCPD ti do (Phép thir A), mét lugng
mau Idng dirge thém chudn bang chét chuan ddng hinh ds-3-MCPD-1,2-bis-patmitoyl este va duoc hoa
tan trong fertiary-butyl metyl ete (tBME). Khi bd sung dung dich natri hydroxit lodng hodc natri methoxid
trong metanol sé gidi phong 3-MCPD ty do va glycidol tw do. Phan (rng ndy dwoc két thic bang cach
thém mét luvgng du natri clorua trong dung dich axit. Trong cac diéu kién axit, glycidol tw do phan tng
voi clorua vo co thanh 3-MCPD va médt iwong nhd 2-MCPD. Cac hop chat khong phan cyc khdng
mong mudn trong mau dwoc loai bd bang cach chiét hai 12n pha 16ng bing ischexan. Chét phan tich
cling v&i chét chudn déng hinh, duoc chuyén sang pha hiru co béng cach chiét nhiéu 1an pha Idng véi
dietyl ete, etyl axetat hodc hén hop clia ca hai dung méi nay. Viéc tao dan xuét thuwc hién trong pha
hiru co bing phan ng véi PBA. D& loai bd Ivgng duw PBA, ¢ d&c mau va chuyén dung méi hivu cor
tro' vao chat chiét mau véi mot lwong nho natri sulfat khan va cho bay hoi dén khé dudi dong nito,
truée khi hda tan lai lan cudi trong iso-octan dé do bang GC-MS.

Dé xac dinh 3-MCPD lién két, mét lvong mAu ther hai (Phép thir B) duoc thém chudn biing chét chudn
dong hinh ds-3-MCPD-1,2-bis-palmitoyl este va hoa tan trong BME. Khi bd sﬁng dung dich natri
hydroxit lodng ho#c natri methoxid trong metanol sé gidi phéng 3-MCPD ty do va glycidol ty do. Phan
ng ndy duoc két thic bing cach thém mat lvong dw dung dich mudi khdng chiva clorua trong dung
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dich axit {vi du: natri sulfat, amoni sulfat, natri bromua). Trong cac diéu kién axit khéng co clorua,
glycidol tw do phan (rng véi cac san pham khac nhau, phu thude vao luong mudi dugc sir dung. nhung
khéng sinh 3-MCPD b sung. Viéc chuén bj tiép mAu va tién hanh do theo phép thi A.

D& tinh glycidol fién két, 1y chénh iéch két qua ciia hai phép xac dinh (phép thir A va B) nhan véi h sb
khang ty Ivong, phan anh viéc chuyén héa glycidol thanh 3-MCPD. Qui trinh nay dya trén gia dinh rang
chénh léch gitra cac phép xac dinh khac nhau chi do sy ¢6 mat cia este glycidyl qua nhiéu.

Tién hanh dinh lugng cac chét phan tich, si¥ dung ds-3-MCPD-1,2-bis-palmitoyl este lam chét chuén
ddng hinh. Do vdy, khong cin kiém soét viéc tach hoan toan este. Dinh ky tién hanh higu chuan nén
mau cho toan bd phrong phap va d& xac dinh do tuyén tinh clia phong phap, do thu hdi twong ddi va
trong trwdng hop glycidal lién két dwoc ding dé xac dinh hé sé chuyén héa. Néu dung phwong phap
lién tuc khdng thay ddi thi khong can tién hanh hiéu chudn trong méi ngay lam viéc.

Cac mau chi chira 3-MCPD va khong chia glycidol 1am cho cac gia tri thdp hon (khoang 2 % dén
10 %) khi st dung qui trinh B thay vi s& dung qui trinh A. Chénh I&ch la do chét ddng vi &nh hudng
trong qui trinh B, Anh hudng nay c6 thé xac dinh dwoc bing cach do liéu lvgng miu dau khéng nhiém
cac lwong 3-MCPD-1,2-bis-dipalmitoyleste va ds-3-MCPD-1,2-bis-palmitoyl este bang nhau trudc khi
chia thanh hai phén dich léng. Céac phan nay sau d6 duoc phan tich ba lan theo qui trinh A va qui trinh
B. Tir cac phép xac dinh, co thé xac dinh hé sb hiéu chinh, la ty s clia cac két qua tlr qui trinh A va qui
trinh B. Chét ddng vi anh huwéng cling xuét hién khi c6 mét glycidot lién két.

3-MCPD c6 thé xuét hién trong cac polyme nhét dinh dwoc st dung cho cac resin tang cwdng wot va
cho cac muyc dich khac, nén phan tich mau tréng hang ngay dé kiém soét sy nhiém khang mong mudn.
M&u tréng |4 dau khong chira 3-MCPD hodc glycidol, vi du; ddu thwc vat nguyén chét. Viéc nhiém co
thé cling xuét hién tlr cac bd phan khac, vi du: ndp lo hodc bd loc. Nung dung cu thiy tinh & nhigt do
400 °C dén 500 °C co thé giam nguy co nhiém nay. Dung dich sé& tét hon khi str dung cac vét liéu
khong théi nhiém. '

5 Thuéc thiy
5.1 Yéu clu chung

CANH BAO - Thuc hién cac qui dinh vé xi Iy cac chat nguy hai. Can tuan thi cac bién phap an

toan ky thuat cho té chirc va ca nhan.

Str dung cac thudc thir tinh khiét phan tich, nwéc phai dat loai 3 ciia TCVN 4851 (ISO 3696), trwr khi c6
qui dinh khac.
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5.2 Chét chuin va cic hop chit déi chirng

5.2.1 Dung dich chuan lam viéc thay thé, ds-3-MCPD-1,2-bis-palmitoyl este (vi du: 26,87 pg/ml
trong toluen; twong dwong 5,0 pg/ml 3-MCPD tw do); c6 thé st dung chét thay thé khac
ds-3-MCPD-1,2-bis-este.

5.2.2 3-MCPD-1,2-his-palmitoyl este (26,6 pg/ml trong toluen; twong dwong 5,0 pg/ml 3-MCPD ty
do), cé thé st dung chét thay thé khac 3-MCPD-1,2-bis-este.

5.2.3 3-MCPD, w> 99,0 %.

5.2.4 Glycidyl stearat, w> 95,0 %.
5.3 Dung mdi

5.3.1 Toluen.

5.3.2 tertiary-butyl metyi este (tBME), (2-methoxy-2-metylpropan).
5.3.3 Metanol.

5.3.4 Isohexan (2-metylpentan).
5.3.5 Eftyl axetat.

5.3.6 Dietyl ete,

5.3.7 lIsooctan.

5.4 Thubc thir khac

5.4.1 Dung dich natri hydroxit, o = 20 g/l trong metanol hodc dung dich natri methoxid, p = 25 g/l
trong metanol.

5.4.2 Dung dich natri clorua da axit héa, (p = 200 g/l). Cho 35 ml axit sulfuric (25 %) vao 1 lit dung
dich natri clorua (200 g/l). 600 ul dung dich nay phai trung haa hét 200 pl dung dich natri hydroxid hoac
dung dich natri methoxid (5.4.1) va chinh pH dén dai axit. Co thé si» dung cac axit khac (nhw axit
axetic) nhung phai kiém tra tinh phit hop clia ching béng cac thuc nghiém thém chuén hodc béng
phép phan tich mu lién phong.

5.4.3 Dung dich natri bromua da axit héa, (p = 600 g/f). Cho 35 ml axit sulfuric (25 %) vao 1 lit dung
dich natri bromua (600 g/l). 600 pl dung dich nay phai trung hoa hét 200 pi natri hydroxid hosc dung

dich natri methoxid (5.4.1) va chinh pH dén dai axit. Co thé str dung cac axit khac (vi dy: axit axetic)

10
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nhung phai kiém tra tinh phU hep clia chung bang cac thir nghiém thém chuan hodc bing phép phan
tich vong méu lign phong.

5.4.4 Natri sulfat khan, dang hat.
5.4.5 Axit phenylboronic, bao hoa trong dietyl ete co két tha.

5.4.6 Khi nito (vi du: 5,0 phan thé tich, d tinh khiét = 99,999 %).

6 Thiét bi, dung cu

6.1 Pipet, vi du: Eppendorf (vi du: 10 pi dén 100 pl, 10 pl &n 200 pi, 100 pl, dén 1 000 pi).

6.2 Pipet pittdng va pipet dinh mirc, co cac loai kich c& khac nhau.

6.3 Binh dinh m(rc, cé cac loai kich c& khéc nhau.

6.4 Can phan tich, co thé doc dén 0,000 1 g, dé chinh x4c 0,001 g.

6.5 Lo nhé ¢6 ndp van, {dung tich khoang 2 ml) va ndp vin véi mang loc polytetrafluoroetylen (PTFE).
6.6 Pipet Pasteur va pipet cé qua bop.

6.7 Lo mau micro (dung tich khoang 200 pl) diing cho cac lo nhd c6 nép van (dung tich khoang 2 ml).
6.8 Dung cu théi nito.

6.9 Hé thdng GC-MS c6 budng bom cai dat dwoc chwong trinh nhigt dé

6.10 Cét sac ky khi silica nung chay, pha tinh 50 % diphenyl - 50 % dimetylpolysiloxan, dai 30 m,
dudng kinh trong 0,25 mm, dé day mang 0,25 um, loai dung cho phuong phap MS, ¢o tién cot.

Cén dinh ky thay tién cot, do con lwu gikr cac thanh phan khdng bay hoi va dé kéo dai thoi gian st dung
clia ¢ot chinh.

7 Méau thiy

7.1 Ly mau

Viée ldy mau khong quy dinh trong tiéu chudn nay. Nén lay mau theo TCVN 2625 (ISO 5555).
7.2 Chuén bj mau thir

M3u dang 16ng dugc st dung ludn ma khang can x Iy thém. Mau [ chét béo dang rin hodc dang dac
cAn phai fam tan chay can than & khoang 80 °C trong ti sy hodc ndi cach thiy. Ddi vdi chét béo co

1"



TCVN 12081-1:2017

nhiét dé tan chay cao thi can can than tang nhiét do tirng bwée, mdi bude 10 °C cho dén khi bat dau
tan chay.

M&u dang rén cé chira ham lwong nwoc cao, dén dén tach pha sau khi tan chdy, thi khong dwoc tam
tan chdy ma sl dung ludn hodc chat béo duwgre tach bing chiét [ng/ldng. Nén tach pha 10ng/iong néu
mau cb chira cac lwgng clorua, vi dy: trong mot sb loai margarin ho&c trong bo.

8 Cach tién hanh

8.1 Thém chuin bing chit chuan déng hinh va déng héa

Can hai phan mau, mdi phan 100 mg, chinh xac dén 0,5 mg, cho vao hai lo nhd 2 mi ¢6 ndp van, Thém
vao mdi lo 100 pl dung dich chudn ddng hinh (5.2.1) va 100 pl BME (phép thir A va B). Léc hai lo cho
dén khi m3u hoa tan hoan toan. Trong trirdng hop mau c6 nhiét d6 tan chdy cao thi can lam am binh

phan rng.
8.2 Tach l&p este va chuyén héa glycidol

8.2.1 Thém vao mbi phép thir 200 pl dung dich natri hydroxid hodc natri methoxid (5.4.1), lam kin o

va ldc nhanh,

8.2.2 Thoi gian phan (rng @& tach I6p este 1a 3,5 min dén 5,5 min. Trong hau hét cac trrdng hop, cac
dung dich duc hoac dung dich c6 két tia can dwec [ manh dé lam trong dung dich. Két thic qua trinh
tach lop este béng cach bd sung nhw sau:

— 600 pl dung dich natri clorua d3 axit hoa (5.4.2) vao mat lo (phép thir A);
— 600 pl dung dich mudi khéng chira clorua da axit héa (5.4.3) vao lo thi hai (phép thir B).

CANH BAO - Cén tuan tha thoi gian phan tng néu trén vi trong dung dich kiém va & nhiét dd
cao hon ¢6 thé giai phong 3-MCPD tw do va ds-3-MCPD sé phan (rng voi glycidol va ds-glycidol.

8.2.3 Thém vao hai phép phan tich 600 pl isohexan, day kin lo va lac manh. D& ca hai lo & nhiét do
phong trong khodng 5 min. & burdc ndy, trong phép thir A, glycidol phan tng trong xuc tac kiém thanh
3-MCPD va mét phan thanh 2-MCPD. Viéc két thic phan (rng nay phu thudc vao d6 axit cla dung dich
phan (rng va ty 1é cda cac dong vi MCPD tao thanh. Néu do axit khdng di manh do viéc st dung kiém
yéu hoc str dung qua nhiu cac thanh phan phan (rng kigm thi can tang th&i gian phan tng va nhiét
dd phan ng. Nguwoc lai, phdn ing sé khdng hoan toan va khdng tai lap duoc.

8.3 Lam sach nén miu

Lac manh ¢4 hai lo phan (rng va sau d6 tach va loai bd pha htru co bang pipet Pasteur. Lap lai budc
nay v6i 600 il isohexan khac cho ca hai phép thir. '
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8.4 Tao dan xuéat

8.4.1 Chiét cac pha ldng (8.3) ba lan, mdi lan bing 600 pl hdn hop dietyl etefetyl axetat (vi du:
600 pl/ml ete dietyl; 400 pi/ml etyl axetat) ding cac pipet Pasteur moi. Thanh phén, (ugng dung mdi
chiét va sd |an chiét ca thé thay ddi. Gop cac dich chiét hixu co clia méi phép phan tich khong phai pha
[ong vao lo mdi co chira mdt lwong nhd natri sulfat khan (5.4.4), thém 10 pl dén 100 pl thudc thir tao
dan xuét (5.4.5). Lrong thuée thir tao din xuét phai phu hop véi dung tich clia hé théng séc ky. Néu
thudc thir khé bi dinh thi dung dich phai dwec chuyén véao lo méi, véi phan natri sulfat khan (5.4.4)
khac. Ca hai phép phan tich phai duorc tién hanh ngay theo 8.4.2

8.4.2 D& két thic phan (ng tao dan xuét va dé loai bd thudc th dw, 1am bay hoi ¢ hai binh dén khé
st dung ddng khi nito nhe. Hoa tan lai phan co thé hoa tan trong khodng 500 pl isooctan. Ddi voi phép
do GC-MS, mot phan ctia mbi dung dich da hoa tan lai dworc chuyén vao lp mau micro 200 pi.

8.5 Sic ky khildo pho khéi lwong
8.5.1 Thé tich bom: 1 pl dén 2 ul.

8.5.2 Khi mang: heli 4,6 (d0 tinh khiét = 99,996 %) hoac loai tot hon, téc d6 dong khong ddi tir

1 ml/min dén 1,4 mliimin.

8.5.3 Chuong trinh nhiét 5 PTV: vi dy tlr 85 °C tang dén 165 °C vai tbe dd 300 °Cimin, déng nhiét
10 min, tang dén 320 °C véi tc dd 300 °C/min, dang nhiét 8 min.

8.5.4 Bom: vi du: khdng chia dong, téc dd fam sach 50 ml/min & 0,5 min dén 1 min, lam sach septum
3 mifmin.

8.5.5 Chuong trinh nhiét dd 10 GC: Cac didu kién sau day dwoe cho 1a phi hop nhuwng can didu chinh
thy thudc vao dung cu dwgc st dung va cot: 85 °C, déng nhiét 0,5 min, tang dén 150 °C véi toc do
6 °C/min, tang dén 180 °C véi tbc d6 12 °C/min, tang dén 280 °C véi téc do 25 °Cfmin; dang nhigt 7 min.

8.5.6 Detector phd khdi lwgng: va cham electron (EI}, kiém soat ion chon loc (SIM), cac vét ion phat
hién duwoc 149/150/201/203 d6i voi chét chudn ddng hinh, 146/147/196/198 d6i voi chét phan tich,
Nhin chung, c4c vét ion twong ng 1a 150 va 147 hodc 201 va 196 1a dich dé dinh lwong, trong d6 cac
vét ion khéc ding cho dinh tinh.

CRU THICH: Khéng cin sir dung k§ thugt séc ky théi nguere.

8.5.7 Dé dinh lvong, nén s dung phin mém thich hop vé&i phan tich ty dong.

9 Biéu thi két qua

9.1 Tién hanh dinh lugng téng 3-MCPD da duoc gidi phong khoi 3-MCPD lién két, da dugc tao thanh
tlr cac este glycidyl, bing cach nhan ty sé dién tich tin hiéu clia chat phan tich va chat chudn déng hinh
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duoc dan nhan 1a ddng vi, dwa trén cac vét ion tuong (ng véi mire thém chudn cta chét chuan dong
hinh danh du déng vi trong phép thir A, tinh theo Cong thiee (1):

SFy X Wy, _3-mcrom) '
W3 mcrom = SF M
i

Trong do6:

Wamcpoy 12 phan khéi lwgng clia 3-MCPD trong phép thir A, tinh béng miligam trén kilogam
(mglkg);

Wasamceowy 12 phan khéi long clia ds-3-MCPD trong phép thix A, tinh bang miligam trén kilogam

(mglkg);
SFa ta dién tich clia 3-MCPD trong phép thir A;
SFia ia dién tich ctia ds-3-MCPD trong phép thir A.

9.2 Tién hanh dinh luong 3-MCPD lién két biing cach nhén ty s6 dién tich tin higu ca chat phén tich
va chét chudn ddng hinh dugc danh diu dbng vi, dva trén cac vét ion twong (ing véi mirc thém chét
chuan déng hinh dwoc danh ddu ddng vi trong phép thlr B, tinh theo Cong thire (2):

SF, x Wy, -3-MCPO(E)
SFa

()

W3 mcrop) =

Trong do:
wanceo@) 13 phan khdi lwgng clia 3-MCPD trong phép thr, tinh bang miligam trén kilogam (mg/kg);

Wassmceom 1a phan khéi lweong cla ds-3-MCPD trong phép thir B, tinh bang miligam trén kilogam

(mg/kg);
SFg 14 dién tich clia 3-MCPD trong phép thtr B;
SFis 14 dién tich cha ds-3-MCPD trong phép tht B.

Bao c4o két qua dén mot chi sd thap phan.

9.3 C6 thé xac dinh hé sb chuyén héa ma lwong 3-MCPD duoc tao thanh tir glycidol trong cac diéu
kién phan 1rng qui dinh bang cach hidu chudn nén mau vai sy c6 mét clorua (phép thir A). Do vay, méu
dau hodc mau chat béo khong bi nhiém duoc tién hanh theo Didu 7 (phép thir A) sau khi them chudn
cac luong glycidol khac nhau {vi dy: glycidyl stearat) sao cho c6 thé tao ra cac mirc ndng d9 cach déu
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nhau. Gia tri nghich dzo cla dwdng chudn hiéu chudn y = mx + n bang véi hé sb chuyén ddi t, tinh
duoc theo Cong thire (3):

t= (3)

1

m

Trong dé:
y la phan khéi luong ctia wamcen;
x 14 phan khéi lvong clia Wgiycidol;
m la do déc ctia dwéng cong;
n la giao diém y.

9.4 Ham lwong glycidol, Wgysisa, 1a chénh léch clia két qua thu dwgc trong Cong thire (1) va Cong thire
(2) nhan voi hé sé chuyén ddi t ftheo Cong thire (3)], néu trong Cong thirc (4):

Waiycidot = { X [W3.mcPDia) — Wa-mcroe)) 4)
Trong do:

Wayidel 18 phin khdi lwoing clia glycidol trong mau, tinh bang miligam trén kilogam (mgrkg).

10 Do chum
10.1 Phép thir lien phong thir nghiém

Chi tiét cia phép thir lién phong ther nghiém vé do chum cla phwong phap dwoc néu trong Phu luc
A. Cac gi4 tri thu dwoc tir phép thi lién phong thlr nghiém nay c6 thé khéng 4p dung cho céc dai ndng
d6 va nén mau khac véi cac dai nong d va cac nén méu da néu.

10.2 D6 I3p lai

Chénh léch tuyét déi gita hai két qua thir doc l1ap, riéng ré thu dwoc khi st dung cung phuong phap,
tién hanh trén vat liéu thir gibng hét nhau, trong ciing mdt phong thi nghigm, do mét ngudi thye hién,
stv dung cling thiét bi, trong mdt khoang thoi gian ngan, khong duwgc qua 5 % céc tredng hop lén hon
do 1ap lai r néu trong Bang A.1.

10.3 Db tailap

Chénh 1&ch tuyét ddi gitra hai két qua thir rieng ré, thu dwoc khi st dung cling phrong phap, tién hanh
thir trén vat liéu thir gidng hét nhau, trong cac phong thir nghiém khac nhau, do nhirng ngudi khac
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nhau thec hién, sl dung c4c thibt bi khac nhau, khdng dugc qua 5 % cac tredng hop 1én hon do tai
lap R néu trong Bang A.1,

11 Bao cdo thir nghiém

Bao cdo thir nghiém phai bao gém cac thong tin sau:

a) moi théng tin cAn thiét 3 nhan biét ddy di vé mau thir,
b) phuong phap Idy mau da s dung, néu biét

¢) phuong phép thtr da sir dung, vién dan tiéu chuan nay. Phuong phap nay bat budc trong phép thiv
A hodc B duoc s dung. Khdng cong b, néu phwong phap dwec cho 14 khdng day du;

d) kétqua thu duor;
e) két qua thir nghiém thu dwoc hodc néu kiém tra do I3p lai thi néu két qua cudi cling thu droc

f) moi diéu kién thao tac khdng quy dinh trong tiéu chudn nay hodc dwgc xem [a tiy chon, cung voi

moi tinh hudng bét thudng c6 thé anh hwdng dén két qua.

CHU Y - P& xac dinh lwong chinh xac 3-MCPD, chi st dung phép thie B, con phép thir A dé xac
dinh téng lwong 3-MCPD va glycidol. Phurrong phap nay can néu rd 3-MCPD tao thanh dwa trén
phép thir A hodc phép thir B.
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Két qua cia phép thir cong tac

Phu luc A

(Tham khao)

TCVN 12081-1:2017

D6 chum clia phrrong phép la két qua cla nghién clu lién phong thir nghiém dugc Uy ban liégn hop

cila DIN va DGF td chirc 3 phan tich dau, m&, san phdm chét béo, cac sén phdm lién quan va cac

nguyén liéu thd. Nghién clru d& duoc tién hanh nam 2010 trén sau mau sau,

Nghién clru trén cac mau sau:
- A d&u hat cai sidu nguyén chét;

— B daumam ngd, tinh luyén;

- C md ding dé chién ran (chét béo da hydro hoa);

— D déu 6¢ cho/dau hat nho nguyén chat tinh luyén;

- E dau dau trong/dau hat hwong duong;

— F méau A cé bd sung 3 mg/kg 3-MCPD ti do.

Viéc danh gia két qua da duoc tién hanh theo TCVN 6910-2 (ISO 5725-2). Céc két qua dbi voi miu A

dén mau F dwoc néu trong Bang A.1 va Bang A.2.

Bang A.1 - Tom tat két qua thong ké ddi véi phép thir A

Bon vi tinh 1a mglkg

Tong 3-MCPD va glycidol A B c D E F
S6 lvgng phong thiv nghiém tham gia 13 13 13 13 13 13
?;Jultégrgif:gzgitgw nghiém con lai 12 12 13 13 13 9
S6 lwgng phep thir riéng ré trong tat
cé:céc phong thir nghiém trén ting 24 24 26 26 26 18
mau
Gi4 trl trung binh, m 0,08 1,21 5,35 10,33 | 1,07 2,66
D6 lach chuan 13p lai, s 002 | 006 | 023 | 023 | 009 | 010
Hé sb bién thién 13p lai, Cv. (%) 256 46 44 23 8,1 39
Gidi han lp lai, r (2,8 s)) 0,06 0,15 0,66 0,65 0,24 0,29
D6 léch chun t4i 1ap, sk 0,10 0,27 0,97 1,51 0,21 0,45
He s& bién thién tai t&p, Cvr (%) 131,7 22,6 18,2 14,6 20,0 16,9
Gioi ﬁan tai 1ap, R (2,8 sr) 0,29 0,77 2,72 4,23 0,60 1,26 J
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Bang A.2 - Tém tat két qua thdng ké ddi véi phép thi

Bon vi tinh 18 mglkg

M3u 3-MCPD T A 8 c D E F
S6 lwong phong thir nghiém thamgia | 13 | 13 | 13 13 13 13
S:u[ig’i”t?up:gggi‘%”’ nghigen cou gl 12 13 13 13 12 12
S8 lwomg pheép thir riéng ré trong t4t N
cézcéc phong thiy nghiém trén tirng 24 26 26 26 24 24
mau
Giatritrung binh, m 000 | 046 | 231 | 812 | 062 | 237
5 lech chudn lap fai, s, - 004 | 007 | 011 | 022 | 004 | 0417
Hé s6 bién thién I3p Tai, Cu, (%) 445 | 147 4.7 2,7 5,7 7.3

| GiGi han I3p lai, r (2,8 s:) 041 | o1 | 630 | 062 | o010 | 048
6 1ech chudn ti 13p, sr 012 | 047 | 054 | 141 | 018 | 057

[ He sb bién thien t4i 13p, Cus (%) | 1309 | 377 | 236 | 17.4 | 285 | 24
Gi6i han tai 13p, R (2,8 sg) 034 | 048 | 1,52 | 395 | 050 | 1,60
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- Thw muc tai liéu tham khao

[1] TCVN 6128/(’130 661), Dau mé& dong vt va thuc vat — Chuan bi méu thr.
[2] TCVN 2625 (1SO 5555), Ddu mé dong vét va thuc vat — Ldy méu.

(3] TCVN 6810-2 (ISO 5725-2) D6 chinh xéc (96 dung va do chum) cda phurong phap do va Kkét qua
do. Phén 2: Phuong phdp co ban xéc dinh do 13p lai va do ai lap ctia phuong phép do tiéu chuén.

[4] Kuhimann J. Determination of bound 2,3-epoxy-1-propanol (glycidol) and bound
monochloropropanediol (MCPD) in refined ails. Eur. J. Lipid Sci. Technol. 2011, 113 pp. 335-344

[6] Ermacora A.& Hrnéifik K. A novel method for simultaneous manitoring of 2-MCPD, 3-MCPD and
glycidyl esters in oils and fats. J. Am. Qil Chem. Soc. 2013, 90 pp. 1-8

[6] Deutsche Gesellschaft fur Fettwissenschaft (DGF). DGF Standard Method C-VI 18 (10) Fatty-acid
bound 3-chloropropane-1,2-diot (3-MCFPD) and 2,3-epoxipropane-~1-cl (glycidol). Determination in
oils and fats by GC-MS (Differential, measurement). Deutsche Einheitsmethoden zur
Untersuchung von Fetten, Fettprodukten, Tensiden und verwandten Stoffen, 2011b.

[7] Official Method Cd AOCS 29¢-13, Approved 2013, Fatty-acid-bound 3-chloropropane-1,2,diol (3-
MCPD) and 2,3-epoxi-propane-1-of (glycidol), Determination in Oils and Fats by GC-MS
(Differential Measurement)
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