THUYẾT MINH DỰ THẢO TIÊU CHUẨN QUỐC GIA

1. Tên tiêu chuẩn

Thực phẩm – Xác định hàm lượng axit béo (tổng số, bão hòa, chưa bão hòa) – Phương pháp sắc ký khí

Foodstuffs – Determination of fatty acids (total, saturated, unsaturated) – 

Gas chromatographic method 
2. Tổ chức biên soạn

Viện Kiểm nghiệm An toàn vệ sinh thực phẩm Quốc Gia - Bộ Y tế 

3. Khái quát chung

3.1. Giới thiệu về axit béo  
Axit béo là axit cacboxylic với một chuỗi cacbon không vòng. Căn cứ vào số lượng nối đôi trong phân tử, axit béo được chia thành axit béo bão hòa và không bão hòa.

Axit béo bão hòa (Saturated Fatty Acid  – SFA)
Axit béo bão hòa là các axit không chứa liên kết đôi trong phân tử. Hầu hết các SFA trong tự nhiên có mạch cấu trúc không nhánh, số lượng nguyên tử cacbon là số chẵn, thường có từ 4 đến 24 nguyên tử cacbon. Công thức chung của chúng là R –COOH (R là nhóm hydrocacbon mạch dài CH3(CH2)x hoặc CnH2n+1).  

Khả năng chuyển hóa của các SFA rất thấp, giá trị sinh học kém hơn các axit béo chưa bão hòa. SFA có ảnh hưởng xấu tới quá trình chuyển hóa mỡ, chức năng gan và dễ gây nên tắc nghẽn mạch máu, động mạch vành tim.
Các axit béo bão hòa chủ yếu nằm trong thành phần của mỡ động vật và trong một số dầu thực vật như dầu cọ, dừa,… 
Axit béo chưa  bão hòa  (Unsaturated Fatty Acid  – USFA)

Axit béo chưa bão hòa là các axit có chứa liên kết đôi trong phân tử. Các axit béo có một nối đôi trong phân tử gọi là các axit béo không bão hòa đơn (MUFA -Monounsaturated Fatty Acid). MUFA có thể có hai cấu hình cis và trans, tùy theo vị trí tương đối của các nhóm ankyl R. Trong tự nhiên, hầu hết các MUFA có cấu hình cis. Các axit béo có cấu hình trans (Trans Fatty Acid –  TFA) không tìm thấy trong tự nhiên mà là sản phẩm sinh ra từ các hoạt động của con người (ví dụ quá trình hyđro hóa). Các axit béo có hơn một nối đôi trong phân tử gọi là các axit béo không bão hòa đa (PUFA - Polyunsaturated Fatty Acid). Vị trí nối đôi C=C trong chuỗi cacbon của USFA là yếu tố rất quan trọng. Các omega 3, 5, 6, 7, 9 là các axit béo có chứa nối đôi đầu tiên nằm cách 3, 5, 6, 7, 9 cacbon so với đầu metyl (đầu omega). 

Các USFA có vai trò vô cùng to lớn đối với sức khỏe con người. Chúng có hoạt tính sinh học cao, chuyển hóa tốt và có tác dụng tốt đối với sức khỏe như điều hòa thành mạch máu, bảo vệ tim mạch, làm giảm lượng cholesterol trong máu, giảm loạn nhịp tim, giảm tỉ lệ bị bệnh suy động mạch vành, giảm chứng nhồi máu cơ tim. Thành phần của não là chất béo trong đó DHA chiếm khoảng 1/4 lượng chất béo, do đó não cần một lượng axit béo omega 3, đặc biệt là DHA để duy trì hoạt động. DHA còn kìm hãm sự lão hóa não, ngăn ngừa sự suy giảm trí nhớ. Các USFA còn là tác nhân chống ung thư. Một số nghiên cứu báo cáo có hiệu ứng chống ung thư của axit béo omega 3, omega 6, đặc biệt là ung thư vú, ung thư đại tràng và ung thư tuyến tiền liệt. Ngoài ra, chúng còn có tác dụng làm giảm nguy cơ tiểu đường, bệnh suyễn, viêm khớp, giúp giảm đau bụng kinh ở phụ nữ và tiền sản giật, giúp cho mắt được tinh nhanh, giúp người bệnh nhanh chóng thoát khỏi chứng trầm uất, tránh độtquỵ, làm cho da mềm mại và tươi trẻ,…Các axit béo omega 9 có thể giúp giảm ung thư và bệnh tim mạch, tuy nhiên tác dụng của omega 9 không rõ ràng bằng omega 3 và omega 6.
Các axit béo không bão hòa có nhiều trong chất béo có nguồn gốc thực vật như đậu nành, lạc, mè, lanh, hạnh nhân, hướng dương, cải, ngô, gấc, ôliu,…hoặc trong một số sinh vật như cá voi, cá hồi, cá trích, cá tuyết,…

 3.2. Một số phương pháp xác định hàm lượng axit béo 
Hiện nay, trên Thế giới và ở Việt Nam, ba phương pháp xác định hàm lượng axit béo trong thực phẩm được sử dụng phổ biến nhất là chuẩn độ, quang phổ hồng ngoại chuyển đổi Fourier và sắc ký. Tuy nhiên, phương pháp chuẩn độ chỉ xác định được tổng hàm lượng axit béo tự do còn phương pháp quang phổ hồng ngoại chuyển đổi Fourier rất khó áp dụng và kết quả không ổn định. Trong khi đó, phương pháp sắc ký, đặc biệt là phương pháp sắc ký khí có nhiều ưu điểm vượt trội. Cụ thể, phương pháp có độ chính xác, độ nhạy cao (khoảng ppb), độ ổn định lớn, phân tích được tất cả các axit béo và các nền mẫu thực phẩm. Chính vì vậy hiện nay, phương pháp sắc ký khí được ưu tiên lựa chọn hàng đầu đối với các nhà phân tích và quản lý.

 Khi phân tích axit béo bằng GC, hai loại detector được sử dụng nhiều nhất là detector ion hóa ngọn lửa (FID) và detector khối phổ (MS). Nguyên tắc hoạt động của FID là dưới tác dụng của ngọn lửa ở nhiệt độ cao (ngọn lửa H2 - không khí) các hợp chất hữu cơ bị ion hóa, các ion và các electron di chuyển về điện cực tạo thành dòng điện, dòng điện được khếch đại và hiện ghi dưới dạng pic. FID là một trong những detector có độ nhạy cao, chọn lọc với hợp chất hữu cơ chứa cacbon, khoảng tuyến tính lớn và độ ổn định cao. Hơn thế nữa, detector FID khá phổ biến và có chi phí không cao.

 
GC/MS hoạt động theo nguyên tắc: các phân tử hữu cơ bị ion hóa và cắt mạch bởi các electron có năng lượng lớn (70eV) trong môi trường chân không, dưới tác dụng của từ trường các ion có m/z khác nhau sẽ bị tách ra và phát hiện. Ưu điểm của phương pháp GC/MS là độ nhạy cao, ổn định, phân tích được tất cả các chất dựa trên phổ khối.


Hiệu quả của GC/MS và GC/FID đã được rất nhiều tổ chức phân tích uy tín trên thế giới công nhận, đồng thời kỹ thuật này đã được xây dựng thành phương pháp tiêu chuẩn AOAC 996.06 để áp dụng xác định hàm lượng axit béo (tổng số, bão hòa, chưa bão hòa).
4. Sự cần thiết của việc xây dựng tiêu chuẩn

Axit béo là một trong những thành phần quan trọng trong thực phẩm và ảnh hưởng lớn tới sức khỏe con người. Đặc biệt là một số axit béo có lợi lớn cho sức khỏe thuộc nhóm Omega 3, 6, 9 và một số axit béo có hại thuộc nhóm axit béo bão hòa và dạng tranfat. Vì vậy, việc kiểm soát hàm lượng các axit béo trong các sản phẩm đã và đang rất được quan tâm. Để tăng cường hiệu quả trong công tác hỗ trợ các cơ quan chức năng kiểm soát chất lượng của sản phẩm, cần có một phương pháp phân tích nhanh nhạy và chính xác. Hiện nay, Việt Nam chưa ban hành phương pháp tiêu chuẩn xác đinh hàm lượng các axit béo trong thực phẩm. Vì vậy, việc xây dựng và ban hành phương pháp tiêu chuẩn quốc gia về xác đinh hàm lượng các axit béo trong thực phẩm để áp dụng rộng rãi trong cả nước không chỉ có ý nghĩa đối với cơ quan quản lý mà còn có ý nghĩa rất lớn đối với nhà sản xuất và người tiêu dùng.

5. Phương thức xây dựng và tài liệu làm căn cứ xây dựng tiêu chuẩn

* Phương thức xây dựng: 

	+ Xây dựng mới                      
	
	   + Sửa đổi, bổ sung                                
	

	+ Chấp nhận tiêu chuẩn quốc tế       
	(
	    + Thay thế                                             
	


* Tài liệu chính làm căn cứ xây dựng TCVN: Tiêu chuẩn được biên soạn dựa trên: AOAC Official Method 996.06 Fat (Total, Satutated, and Unsaturated) in Foods.
Phương pháp xác định hàm lượng các axit béo (tổng axit béo, axit béo bão hòa, axit béo chưa bão hòa) – phương pháp sắc ký khí sau khi xây dựng đã được tiến hành thẩm định nội bộ tại phòng thí nghiệm của Viện Kiểm nghiệm An toàn vệ sinh thực phẩm Quốc Gia. Kết quả thẩm định đáp ứng yêu cầu của AOAC. 
(Báo cáo xác nhận giá trị sử dụng trên 2 nền mẫu thức ăn chăn nuôi và nước tiểu được gửi kèm theo)
Đặc biệt, phòng thí nghiệm của Viện Kiểm nghiệm An toàn thực phẩm Quốc Gia đã tham gia chương trình thử nghiệm liên phòng do Fapas tổ chức đối với phương pháp được xây dựng trên nền mẫu sữa bột công thức. Phòng đã tham gia 08 chỉ tiêu bao gồm axít béo bão hòa đơn và tổng số, axit chưa bão hòa đơn và tổng số. Kết quả tham gia chương trình của phòng được đưa ra tại Bảng 1.
Bảng 1. Kết quả tham gia chương trình thử nghiệm liên phòng do Fapas tổ chức năm 2019 của Viện Kiểm nghiệm An toàn thực phẩm Quốc Gia (mã số 061)
	STT
	Chỉ tiêu
	Đơn vị
	Kết quả
	Z-score

	1
	DHA
	mg/100g
	62,42
	0,1

	2
	EPA
	mg/100g
	14,65
	0,6

	3
	ALA
	mg/100g
	406,87
	-1,3

	4
	LA
	g/100g
	3,62
	-0,9

	5
	AA
	mg/100g
	58,43
	-1,2

	6
	PUFA
	g/100g
	4,16
	-0,9

	7
	MUFA
	g/100g
	8,16
	-0,4

	8
	Béo bão hòa
	g/100g
	9,37
	-0,2


Nhận xét:

Kết quả của chương trình thử nghiệm cho thấy phòng thí nghiệm của Viện Kiểm nghiệm An toàn thực phẩm Quốc Gia đã đạt 08/08 chỉ tiêu axít béo bão hòa đơn và tổng số, axit chưa bão hòa đơn và tổng số. Điều này cho thấy phương pháp Official Method 996.06 là phương pháp có độ đặc hiệu, nhạy và độ chính xác cao. Đặc biệt, kết quả còn cho thấy phương pháp có sự phù hợp với các phương pháp tiêu chuẩn khác trên thế giới. 
6. Nội dung tiêu chuẩn

Bố cục, nội dung của TCVN gồm các phần sau:
1. Phạm vi áp dụng

2. Tài liệu viện dẫn
3. Nguyên tắc
4. Thuốc thử
5. Thiết bị, dụng cụ
6. Lấy mẫu
7. Cách tiến hành
8. Tính toán kết quả
9. Báo cáo thử nghiệm
Phụ lục A Hệ số (ƒTG) để chuyển đổi dạng FAME sang triglycerid
Phụ lục B Ví dụ về điều kiện phân tích các axit béo bằng thiết bị GC-FID
Tài liệu tham khảo


Hà Nội, ngày     tháng     năm 2019

TM. Ban soạn thảo

