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TIEU CHUAN VIET NAM TCVN 7408 : 2004

Xuat ban lan 1

Thuc pham - Phat hién thuc pham chiéu xa déi véi loai
thuc pham cé chira chat béo — Phan tich hydrocacbon
béng sac ky khi

Foodstuffs — Detection of irradiated food containing fat —
Gas chromatographic analysis of hydrocarbons

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay qui dinh phuong phap phat hién thuc pham chiéu xa di véi loai thuc phdm cé chita
chat béo. Phuong phap nay dung sic ky khi (GC) dé phat hién cac hydrocacbon (HC) dudc tao ra do
blic xa. Phuong phap nay da thr nghiém thanh céng trong cac phép th( lién phong thi nghiém trén thit
ga, thit Ion va thit bo nguyén liéu [1] dén [4] cling nhu khi th&r nghiém trén phomat Camembe, qua 1&

tau, qua du du va qua xoai [5], [6].

2 Tailiéu vién dan

CAc tai liéu vién dan sau 1a rat can thiét cho viéc ap dung tiéu chudn. Déi véi cac tai liéu vién dan ghi
nam ban hanh thi 4p dung phién ban dudc néu. Dé&i véi cac tai liéu vién dan khéng ghi nam ban hanh
thi ap dung phién ban maéi nhat, bao gém ca cac sita déi.

TCVN 4851— 89 (ISO 3696 : 1987), Nudc dung dé phan tich trong phong thi nghiém. Yéu cu ky thuat
va phuong phap thi.

3 Nguyén tic

Trong sudt qué trinh chiéu xa, trudc tién cac lién két hoa hoc bi pha vd va ti€p theo xay ra cac phan
{ing. Trong axit béo cac nia cla triglyxerit, cac vét gay xudat hién chl yéu & cac vi tri o va B déi véi cac
nhém cacbonyl, tao ra cac C,; HC " va C,_,., HC ? tuong (ng. D& du doan cac san pham phan giai do

chiéu xa, thi can phai biét thanh phan axit béo clia cac mau dé (xem cac bang A.1 va A.2).

" C,_,: HC c6 mét nguyén t cacbon it hon axit béo géc.

) C,_».1: HC c6 hai nguyén tf cacbon it hon axit béo géc va c6 lién két ddi bd sung & vi tri 1.
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S{ dung axit béo dudc tach ra khdi mau béng cach dun néng chay hoic chiét bing dung méi dé phat
hién HC. Dung phép séc ky hap thu trudc khi tach bang sac ky khi dé thu 14y phan HC va phat hién
bang detecto ion hoa ngon Ia (FID) hodc do quang phé khéi (MS) [7] dén [12].

Cach khac, HC c6 thé dudc phat hién bing sic ky khi 16ng GC két hop véi séc khi khi (LC-GC) [13]
dén [15].

4 Thudc thi
4.1 Yéu cau chung

T4t ca cac thudce thir va vat liéu st dung phai dat chat lugng tinh khiét phan tich, d6 tinh khiét ctia ching
dugdc kiém tra thuding xuyén bang phan tich cac mau tréng, va st dung nudc co6 chét lugng it nhat la cap
hang 3 ciia TCVN 4851 — 89 (ISO 3696 :1987).

4.2 Natri sunfat, khan, da dugc nung & nhiét 3o 650 °C.

4.3 Florisil®®, c& tir 150 um dé&n 250 um (60 mesh dé&n 100 mesh) da khir hoat tinh bang cach thém
nudc. Nung & nhiét do 550 °C it nhat 5 gid hoac dé qua dém va bao quan trong vat chira cé nap day kin
khi. Néu chua dudc st dung trong 3 ngay tiép, thi d6t Florisil® & nhiét d6 130 °C it nhat 5 gid va dé
ngudi trong binh hat 4m (5.10), trudc khi cho 3 phan nudc vao 100 phan chat hap thu tinh theo khdi
lugng d& khir hoat tinh. Lac hén hop nay it nhat 20 phat va bao quan trong vat chira c6 nap day it nhat
tr 10 gid dén 12 gid dé can bang. S dung chat hap thu da kh{ hoat tinh dudc bdo quan ti€p 3 ngay
trong vat chlra c6 nap day, sau d6 dét lai d&n 130 °C va khit hoat tinh lai bang cach thém nudc nhu mé

ta & trén.

4.4 n - Pentan.

4.5 n-Hexan®.

4.6 2 - Propanol.

4.7 Isooctan.

4.8 Nito, dé co dac cac dung dich.

4.9 Hydro, nito hoac heli, lam khi mang.

3 Florisil® & mdt vi du vé san phdm phu hgp sén cé. Théng tin dua ra thuan tién cho ngudi st dung tiéu chuén va khéng &n
dinh phai st dung san pham nay.
4 n-Hexan & dung méi dudc dung dé danh gia phuong phap. Tuy nhién, ciing c6 thé st dung n-pentan véi diéu kién cho két

qué tuang tu.
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410 Dung dich tiéu chuan HC, c6 ndng do khoang tir 1 ug/ml dén 4 pg/ml dugc chuin bi bang cach

hoa tan cac chat sau day:

1-dodexen (tuy chon): 1-12:1;
n-tridecan (tuy chon): 13:0;
1-tetradexen: 1-14:1;
n-pentadecan: 15:0;

n-hexadecan (tuy chon): 16:0;

1-hexadexen: 1-16:1
1,7-hexadecadien®: 1,7-16:2;
n-heptadecan: 17:0;
8-heptadexen °: 8-17:1;

n-octadecan (tuy chon): 18:0;
1-octadexen (tuy chon): 1-18:1;
va néu san cb:
1,7,10-hexadecatrien: 1,7,10-16:3;
6,9-heptadecandien: 6,9-17:2;
trong dung méi (n-pentan, n-hexan hoac isooctan), nhu cac chat chuén.
411 Dung dich n-Eicosan (dung dich chudn ndi), c6 néng dd dung médi khoang tr 1 ug/ml dén
4 ug/ml (n-pentan, n-hexan hoac isooctan).
5 Thiét bi, dung cu
S dung cac thiét bi, dung cu clia phong thir nghiém thong thudng va dac biét 1a cac loai sau:
5.1 May trén va dong hoa bing dién.

5.2 May li tam, c6 roto quay va cac éng ly tdm thich hop, c6 thé tao luc huéng tam 900 g tai dau ra

cla cac 6ng.

5.3 N&i cach thuy, c6 thé duy tri dugc nhiét d6 6 50 °C + 5 °C.

% T8 chiic Tiéu chuin hoa qudc té cho biét vé sé liéu sin c6 cla 1,7-16:2 va 8:17:1.
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5.4

5.5

5.6

5.7

5.8

5.9

5.10

5.1

Thiét bi Soxhlet, c6 binh cau day tron dung tich 250 ml va bé chiét 100 ml.
6ng chiét xenluloza, vi du 25 mm x 100 mm.
Thiét bi déi luu, binh cau dung tich 250 ml c6 bd ngung.
Ong dong chia dd, c6 ndp day, vi du: dung tich 100 ml.
Ong thuy tinh dung miu cé thé day kin dudc, vi du: dung tich 10 ml.
Lo nung, c6 thé duy tri dudc & nhiét dd 650 °C.
Binh hat am.

Ong sic ky, béng thuy tinh, c6 chiéu dai tir 200 mm d&n 300 mm va dudng kinh trong 20 mm, dugc

day bang nap polyterafluoroetylen (PTFE) va khdp néi thuy tinh mai.

5.12

5.13

5.14

5.15

5.16

5.17

5.18

5.19

Phéu nho giot dudc chia do, vi du: dung tich 100 ml c6 bt 4p suét.

Binh cau, vi du dung tich 100 ml.

Ong thir day hinh tam giac dudc chia dé, vi du: dung tich 10 ml.

Binh dinh mirc hodc binh sac ky khi, vi du: dung tich 1 ml.

Bo cat quay, co6 binh lam bay hai va mét néi cach thuy co6 thé kiém soat dudc nhiét dé & 45 °C.
Thiét bi, d8 c6 dung dich dusi dong khi nito.

Thiét bi sic ky khi (GC), dudc gén véi detecto ion hoa ngon Iia (FID) hodc quang phé khéi (MS).

Co6t mao dan, c6 cac tinh nang thich hodp (xem phu luc B).

6 Ky thuat 1ay mau

Khi I&y mau, uu tién Iy cac bdé phan c6 ham ludng chat béo cao (vi du: da ga). Gilr mau trong binh thuy

tinh gan kin hodc boc trong gidy kim loai khdng chita chat béo. Khéng duoc s dung cac gidy kim loai

c6 16p phll sap hodc cac vat liéu bao goi lam bang polyetylen.

7 Cach tién hanh

71

Yéu cau chung
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Chuén bi thudc th{ trdng cho tiing day phan tich. Cac tap chat thudng gap 1a HC bdo hoa, dudc phat
hién d&c biét 1a trong Florisil®, dung méi, gidy loc va cac éng chiét (d6i v6i cach chiét bang thiét bi
Soxhlet). D& loai bd cac tap chat nay, can rlia gidy loc va cac 6ng chiét bang dung méi cho dén khi
khéng con phat hién thdy céac tap chat. Coé dic cac dung dich bang dung méi trang trudc khi phan tich
su nhiém ban cla chung. Khéng st dung cac dung cu bing chat déo dé phan tich. Chi sl dung céac

dung cu thuy tinh sach.

7.2 Chiét chét béo tir cac mAu thit

7.2.1 Yéu cau chung

Thai mau thanh tiing miéng (thit ga, thit bd hodc thit lon) va déng hoa chang trong thiét bi tron (5.1) .

C6 thé sl dung bat ky phuong phap chiét nao dusi day vi phuong phap cu thé nao dudc s dung ciing
khéng anh hudng dén su phan loai.

7.2.2 Chiét bang cach lam néng chay

Qui trinh nay dic biét thich hap déi véi cac mau cb ham lugng chat béo cao (thit ga, thit lon). Cac nguy
cd bi nhiém ban (7.1) dudc coi la rat thap.

Sau khi déng hoa mau (7.2.1), dat mét lugng thich hgp (xem 7.5) (dudi 50 g, tuy thudc vao ham luong
chat béo) vao éng ly tdm bang thuy tinh 100 ml (5.2) va dun trén ndi cach thuy (5.3) & nhiét @ 50 °C.
Viéc tach pha c6 thé dudc thuc hién dé dang bang cach thém moét ludng nhd (vi du tr 2 ml d&n 5 ml)
nudc tai giai doan nay. Thinh thoang khudy bang diia thuy tinh, cho dén khi nhin thay pha chat béo ducc

tach hoan toan.

D& tach pha, ly tam 10 phut dich ddng hoa da dudc gia nhiét trong 6 900 g, sau d6 dung pipet Pasteur
dé 14y 16p chat béo phia trén, chd y khong dé 1an pha nudc (mat khac van can phai ly tAm mau moét 1an
nita). N&u luong chat béo chiét dugdc 1a qua thap, st dung dia thuy tinh lam toi pha ran (thit), va lap lai

qua trinh gia nhiét va ly tdm nhu mé ta 4 trén.
7.2.3 Chiét bang n-Pentan/2-propanol

Déng hoa cac phan bang nhau clia mau da dudc thai (7.2.1) (duéi 100 g, tuy thudc vao ham luong chat
béo) va hén hop n-pentan/2-propanol (3+2 phan theo thé tich) trong b trén, chuyén chat déng hoa
sang 6ng ly tam thuy tinh 100 ml (5.2) va ly tdm trong 10 phat 6 900 g. Thu lay pha chat béo néi rd phia
trén va, néu can, chiét lugng con sét lai mot 1an nita sit dung mét phan ba lugng dung moéi da dudc 18y

truGc day.

D& loai bd dung moéi, cé dac pha chat béo dén vai mililit trong bd cat quay chan khong 6 nhiét d6 khong

qua 45 °C. Sau d6 thém khoang 20 ml n-pentan (4.4) va lam kho dich chiét trong natri sunfat (4.2)

9
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it nhat 1 gid, thinh thoang c6 I4c. Loc dé loai bd natri sunfat (4.2) va loai bd hoan toan dung méi trong

bd cat quay G nhiét do khéng qua 45 °C.
7.2.4 Chiét trong thiét bi Soxhlet

Can 10 g natri sunfat (4.2) cho vao 6ng chiét (5.5). Tron khoang 20 g mau da dudc trén ky va mau da
déng hoa (7.2.1) v6i 10 g natri sunfat ti€p theo va cho vao éng chiét (trong trudng hop mau c6 ham

lugng nuéc cao thi lugng natri sunfat phai dudc tang 1én dé hat hét nuée).

R6t 100 ml dung méi (n-hexan hoac n-pentan) vao binh cau 250 ml (5.4), va 40 ml dung méi vao bd
chiét (5.4). B6i luu nhe trong vong 6 gid. Thao bd phan gia nhiét ra khi bd chiét gan day dung moéi. Thao
&ng chiét va dung méi trong bd chiét. Chuyén dung méi trong binh cau sang éng dong chia dd cé ndp
day (5.7) va pha loang béng dung méi dén thé tich dinh trudc. Thém khoang 5 g dén 10 g natri sunfat

(4.2) day ndp 6ng dong, khudy nhe va dé yén cho natri sunfat IAng xuéng.
7.2.5 Chiét bang n-hexan duégi dong ddi luu

Tron 20 g mau da dudc déng hoé (7.2.1) véi 20 g natri sunfat (4.2). D6i v6i cac mau c6 ham luong nudc
cao, thi tang luong natri sunfat dé hut hét nuéc. Chuyén hén hop sang binh cau 250 ml va d6i luu bang
100 ml n-hexan (4.5) trong 1 gid (5.6). Thém 5 g natri sunfat, khudy nhe va sau 15 phut loc dung dich
qua gidy loc. Rlra binh cau va natri sunfat mét Ian bang 25 ml n-hexan. Thu I8y dung dich d3 loc va loai
n-hexan bang cat quay dén thé tich nhd hon 100 ml. Chuyén dung dich sang 6ng dong chia d6 c6 nap
day (5.7) va pha lodng dén thé tich da dinh (vi du 50 ml d&n 100 ml) béng cach thém n-hexan. Thém

khoang 5 g dén 10 g natri sunfat, day ndp 6ng dong, l&c nhe va dé yén & nhiét do phong qua dém.
7.3  Chiét chat béo tir cac miu phomat va qua

7.3.1 Doéng hoa

7.3.1.1 Phomat Camembe

DPéng hoa phomat Camembe va can 60 g mau da déng hoa va 40 g natri sunfat (4.2) cho vao céc ¢

ma. Tron déu, thém 100 ml n-hexan (4.5) va trén trong khoang 2 phut.
7.3.1.2 Qua lé tau

DPéng hoa phan thit qua va can 40 g mau da déng hoa va 60 g natri sunfat (4.2) cho vao céc ¢ mo.
Tron déu, thém 100 ml n-hexan (4.5) va tron trong khodng 2 phut. Trong trudng hop qua chua chin, thi

st dung toan bd phan thit qua va tang ty 1& thuan natri sunfat/n-hexan.

7.3.1.3 Qua du du

10
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B& ddi qua du du, 18y hat va loai bd hét phan thit qua bi dinh vao hat. Ddng hoa tat ca cac hat véi natri
sunfat (4.2) (ty & 1:1, tinh theo khéi lugng). Trén mau da dong hoé trong cc ¢ md véi khoang 150 m
n-hexan (4.5) trong khoang 2 phdt.

7.3.1.4 Qua xoai

Loai bd phan thit qua clia ba qua xoai, lam v& hat (vi du ding dao bé doc chiéu dai hat, d&p manh néu
can), 18y hat ra va loai hét v hat. Dong hoa phan hat cung véi natri sunfat (4.2) (ty I& 1:1, tinh theo khdi

luong). Tron cac chat dong hoa trong céc ¢ mo véi khoang 150 ml n-hexan (4.5) trong khoang 2 phut.

7.3.2 Chuin bi tiép theo

Chuyén hén hop mau/n-hexan sang 6ng ly tam (5.2). Sau khi ly tam (5 phat 6 900 g), thu lay chét chiét
bang cach gan can than vao binh cau day tron. V6i du dd va xoai, luong du cé thé dudc chiét lai bang
mot nlra thé tich dung moi dé thu dudc ludng chat béo cao hon. Co dic dich chiét bang bd cat quay
(5.16) [(dun trén ndi cach thuy G 45 °C, gidm nhe ap suét (khoang 25 kPa)]. Chuyén chat béo & dang
Idng sang binh thuy tinh nho cé thé day kin (5.8) dlng pipet Pasteur (trang lai trong truding hdp thu dudc
chat béo it). Loai bd dung méi con lai bang dong khi nito (5.17) cho dén khéi ludng khong déi.

7.4 Xac dinh ham lugng lipit (néu sir dung 7.2.4 hoic 7.2.5)

Say kho binh cau hai 1an dén khéi lugng khéng ddi. Dung pipet cho vao méi binh mét thé tich da dinh
cltia dich chiét chat béo (vi du 5 ml) va cho cat quay dén khd. Say khé it nhat 4 gio hoic dé qua dém &
nhiét d6 100 °C va can lai. Tinh thé tich dich chiét can thiét dé c6 dugc 1 g lipit.

Cach khac, dung pipet Idy 1 ml dich chiét lipit cho vao dia can da biét khéi lugng. Cho bay hoi dung méi
bang cach dé vai phat trong ti hat. Loai bd hét dung méi bang dong nitd (5.17). Can lai dia va tinh thé
tich can chiét dé cé dudc 1 g lipit.

7.5 Dua chat béo lén cot Florisil®

7.5.1 B& sung dung dich chuin

S dung lipit sach da chiét dugc (7.2.2, 7.2.3 hoac 7.3.2):

Sau khi chiét chat béo, tron 1 g lipit véi 1 ml dung dich n-eicosan (4.11).
S dung cac dich chiét lipit (7.2.4 hoic 7.2.5):

Sau khi chiét chat béo, trén 1 ml dung dich n-eicosan (4.11) va moét thé tich chat béo can thiét dé co6

dudc 1 g lipit. N&u téng thé tich vuot qua 5 ml thi c6 dac bing bo cat quay.

11
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7.5.2 Séc ky cot Florisil®
Tach HC bang sic ky cot Florisil® st dung khoang 20 g Florisil® da khir hoat tinh (4.3) d&i véi méi mau.

Cho khoang 20 g Florisil® da khit hoat tinh cho vao 6ng sac ky (5.11). Nén dung n-hexan lam chat rlra

giai mac du ciing cé thé st dung n-pentan.

CHU THICH: Trong cac nghién cGu lién phong th{r nghiém trén cho phomat va qué thi bat budc st dung n-hexan
(3], [6].

Pua luong chat béo (xem 7.5.1) 1&n cbt sic ky va rira gidi HC bang 60 ml chat rira giai 6 tdc dd chay
khoang 3 ml/phat. Néu can, thém khoang 1 ml isooctan dé tranh lam bay hoi dén khé do so xuét, trudc
khi c6 dac chat rira gidi dén khodng 3 ml & nhiét dd 40 °C trong binh cau (5.13) trén bd cat quay, &
khoang 25 kPa, ddi véi n-hexan, hoac déi véi n-pentan thi khéng gidm ap suét va chuyén sang éng thi
nghiém (5.14). Coé dac dung dich d&n khoang 1 ml duéi dong khi nito va chuyén sang binh dinh miic
(5.15) (da bao gébm ca dung dich thi).

7.6 Tach va phat hién

Tach HC bang séc ky khi (5.18) s dung c6t mao dan thich hdp (5.19). Nén dung phuong thic bom

“phan dong” hoac “lén cot”.

HC c6 thé phat hién dugdc bang FID hodc MS (xem céac hinh tir B.5 d&n B.8). Khi st dung FID phat hién
ma khéng nhan biét dugc rd mau dién hinh HC tao ra do bic xa thi can st dung MS (xem bang A.3 va
cac hinh tir B.1 dén B.4).

8 Danh gia
8.1 Yéu cau chung

Viéc nhan biét cac mau da chiéu xa phu thudc vao su phat hién C,, HC va C,,., HC tao ra do buc xa
(xem bang A.1 va A.2). Céac ty |é tuong déi cia HC chua bao hoa théng thudng phan anh ty 1& axit béo

gbc cla téng luong triglyxerit.

8.2 Tinh ham lugng hydrocacbon

Can tién hanh cac phép thuc nghiém kiém tra do thu héi trén méi day phan tich.

Tinh phan khéi lugng ctia méi HC, w,,, tinh bang microgam trén gam chét béo, st dung céng thic sau:

A X W,
W = HC 20:0 xF,
A
20:0

12
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trong do6:
A,c la dién tich pic clia hydrocacbon trong mau;
Ao 1a dién tich pic clia chat chudn ndi trong mau;
W00 l& phan khéi luong clia chat chudn ndi trong mau, tinh bang microgam trén gam chat béo;

F; 1a hé s& phan (ng d6i vdi tiing HC lién quan dén chat chuan ndi (4.11).
8.3 Nhan dang

Nhan dang cac C,, HC va C,,, HC c6 thé phat hién rd trén cac mau trdng (dién hinh, diéu nay tuong
{ng vai tin hiéu truyén am thanh 16n hon ty 1& 3:1). Dua trén lugng cap C,../C,+ tU cac axit béo chinh
chua bao hoa, tinh lugng C,, HC va C, ., HC tir cac axit béo khac dudc liét ké trong cac bang A.1 va
A.2 d6i véi tiing loai thuc phdm cu thé. Mau dudc nhan biét 1a da chi€u xa néu gi6i han phat hién trén

dugc phat hién r6 véi ty 1€ mong dgi.
Trudng hop dac biét: trudng phan giai do chiéu xa clia 1-tetradexen 1-14:1 trong thit Ion 1a thap khac

thudng [3].

9 Han ché

Cac HC bao hoa thudng c6 mat do cac chat nhiém ban cling nhu cac hdp chat xuat hién tu nhién trong

thuc pham. Do d6 ching khéng dudc dung trong viéc tach dé& nhan biét mau da chiéu xa.

Viéc phat hién chi€éu xa doéi vaéi thit nguyén liéu va phomat Camembe da dudc cong nhan su thich hop

véi cac liéu khoang 0,5 kGy trd 1&n, bao trim phan 16n cac san phdm trong thuong mai.

Viéc phat hién chiéu xa déi véi 1é tau, du da va xoai tuci da dugc cong nhan su thich hap vdi liéu khoang
0,3 kGy tré lén.

Ham lugng axit béo trong chat béo thap thi ludng HC sé thap va co thé thap hon gidi han phat hién
trong trudng hop liéu chiéu xa thdp. D&c biét dsi véi qua, cac liéu ap dung cé thé thap hon céc liéu dudc

st dung trong phép th( lién phong thi nghiém (xem diéu 10 va va bang 3).

Gi6i han phat hién khéng bi anh hudng bdi thai gian bdo quan trong thuong mai [3] va [5].

10 Tham dinh két qua
Phuong phap nay da dudc thir nghiém trong bén phép th{ lién phong thi nghiém:

Trong mot phép thi lién phong thi nghiém do Community Bureau of Reference (BCR) thuc hién, [16],

gdbm bén phong thi nghiém tham gia da xac dinh s6 ludng HC trong 15 mau thit ga chiéu xa véi liéu xap
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xi 5 kGy tUr 6 tudn dén 8 tuan sau khi chiéu xa va trong 3 mau khéng chiéu xa khoang 2 tuan. Cac HC

tao ra do bltc xa phat hién dugc trong tat ca cac mau da chiéu xa [1].

Trong mét thir nghiém lién phong thi nghiém th( hai do BCR thuc hién, gdm 8 phong tht nghiém tham
gia da xac dinh sé lugng HC trong 15 mau thit ga da dudc ma hoa gébm cac mau khéng chiéu xa hoac
da chiéu xa véi liéu xap xi 0,5 kGy, 3,0 kGy hodc 5,0 kGy, tai thoi diém 1a 1 thang va 6 thang sau khi

chiéu xa [2] (xem bang 1).

Bang 1 - Dit liéu cua lién phong thir nghiém

Thdi gian sau khi chiéu xa S6 mau Saisdam™" Sai s duong ?
1 thang 119 7 2
6thang 120 8 0

" Sai s6 am lién quan dén tat ca cac mau dudc chiéu véi cac liéu xap xi 0,5 kGy. Sai s6 am |a cac mau da
chiéu xa nhung dugdc nhan dang la khong chiéu xa.

2 Sai s6 duong do su dién giai sai clia dir liéu. Sai s6 duong la cac mau khéng chiéu xa nhung dudc nhan
dang la da chiéu xa.

Trong mét phép thlr lién phong thi nghiém do T8 chiic Y t& Lién bang Biic thuc hién (Bundesgesundheisamt,
BGA), gém 17 phong thr nghiém tham gia nhan dang cac mau thit ga, thit lon va thit bd da ma hoa gém
cac mau khong chiéu xa hodc da chiéu xa v6i liéu 0,8 kGy, 2,8 kGy ho#c 7 kGy (liéu trung binh), tai thdi
diém 3 thang va 6 thang sau khi chiéu xa [3], [4] (xem bang 2).

Bang 2 - Dir liéu cta lién phong thi nghiém

San pham Thg:‘i%i,z':(:au S6 mau Sai sé am" Sai sé duong ?
Thit ga 3 thang 160 0 0
Thit ga 6 thang 126 1 0
Thit Ign 3 thang 153 1 3
Thit Ign 6 thang 140 1 4
Thit b 3 thang 149 2 2
Thit b 6 thang 136 1 0

" Sai s6 am lién quan dén cac mau dudc chiéu véi cac liéu xap xi tir 0,6 kGy dén 0,8 kGy (trr mét mau co

liéu xap xi 2,8 kGy).

2 Sai s6 duong do mau bi nhiém ban, mau hén hop hoéc do giai thich két qua sai.

Trong phép th(t nghiém lién phong thi nghiém tht hai do BGA/BgVV (Bundesinstitut fur gesundheitlichen
Verbraucherschutz und Veterinarmedizin, German Federal Institude for Consumer Protection and
Veterinary Medicine) thuc hién, gém 22 phong thir nghiém tham gia nhan dang phomat Camembe da ma

hoa gém cac mau khéng chiéu xa ho&c da chiéu xa véi liéu xap xi 0,5 kGy hoac 1 kGy va cac mau lé tau,
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du dd, xoai da ma hoa gébm cac mau khéng chiéu xa hoc da chiéu xa véi liéu x&p xi 0,3 kGy, 0,5 kGy
hoac 1 kGy [5], [6] (xem bang 3).

Bang 3 — Dit liéu ca lién phong thir nghiém

San pham S8 mau Saisé am” Sai s6 duong ?
Phomat Camembe 126 1 0
Lé tau 103 1 0
Pu da 104 0 0
Xoai 98 5 1

2)

" Trong s6 bay mau sai s6 am, thi b6n mau tir mét phong thr nghiém. Ba mau sai s6 am con lai ghi dudc

tir ba phong thit nghiém khac nhau va dé la cac mau xoai da chiéu xa véi liéu xap xi 0,3 kGy.

Sai s6 duong do qua trinh trén 1an cac mau da chiéu xa vdi liéu xap xi 1 kGy.

11  Bao cao thir nghiém

B&o céo thir nghiém bao gom it nhat cac théng tin sau:

a) tat ca cac théng tin vé nhan biét mau thi;

b) vién dan tiéu chuan nay hoac phuong phap dudc st dung;
c) cac két qua thu dudc;

d) ngay lay mau va qui trinh 18y mau (néu biét);

e) ngay nhan mau;

f) ngay thi nghiém;

g) bat ky diém ngoai I& nao quan sat dudc trong khi thuc hién phép thu;

h) bat ky thao tac nao khéng qui dinh trong phuong phap hoic tuy y c6 thé anh hudng dén két qua.

15



TCVN 7408 : 2004

Phu luc A

(Qui dinh)

Cac bang

lién phong thi nghiém va C,,HCva C,,., HC tao ra do burc xa

Bang A.1 - Cac axit béo chinh trong thit ga, thit Ion va thit bo dudc kiém tra tai cac thir nghiém

Ham lugng gan dung trén chit béo tdng sé | Cac hydrocacbon taora
Axit béo (%) do birc xa
Thit ga Thit Ign Thit bo Coi C.2
Axit panmitic (C 16:0) 21 25 23 15:0 1-14:1
Axit stearic (C 18:0) 6 11 10 17:0 1-16:1
Axit oleic (C 18:1) 32 35 43 8-17:1 1,7-16:2
Axit linoleic (C 18:2) 25 10 2 6,9-17:2 1,7,10-16:3

Bang A.2 - Cac axit béo chinh trong phomat Camembe, 18 tau, du di va xoai dudc kiém tra trong

cac thir nghiém lién phong thi nghiém va cac C,,HC va C, ., HC tao ra do birc xa

Ham lugng gan dang trén chat béo tc“;ng sd Cac hydrocacbon tao ra
(%) do buc xa
Axit béo
Phomat )
Lé tau Pu du Xoai Co Ch2:
Camembe
Axit myristic (C 14:0) 10 dén 15 - - - 13:0 1-12:1
Axit panmitic (C 16:0) | 30dén40 | 10dén 15 | 15d&n 20 | 5dén 10 15:0 1-14:1
Axit stearic (C 18:0) 10 dén 15 - 2dén6 | 30 dén 45 17:0 1-16:1
Axit oleic (C 18:1) 20dén25 | 55dén65 | 60 3én 80 | 40 dén 50 | 8-17:1 1,7-16:2

Axit linoleic (C 18:2) - 10dén15 | 2dén6 5dn10 | 6,9-17:2 | 1,7,10-16:3
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Bang A.3 - Khai hydrocacbon dién hinh nhan thiy trong phuong phap phat hién biang quang
phé khai str dung ion hoa va cham dién tir (El)
Hydrocacbon Cac san pham phan doan M
Céac alkan
13:0 184
15:0 57-71-85-99-113-127 212
17:0 240
20:0 282
Cac alken
1-12:1 168
55-69-83-97-111-125
1-14:1 196
8-17:1 238
Alkadien
1,7-16:2 67-55-81-82-95-96-109-110-123 222
6,9-17:2 236
Céc alkatrien
67-55-81-82-95-96-109-110-121
1,7,10-16:3 220

N&u viéc nhan dang bang phuong phap El van chua day du, thi nén th(r phuong phap ion hda hoa chat

c6 dién tich (PCI) st dung cac diéu kién sau, phuong phap nay tao ra cac san pham phan doan tuong

tngM+H*vaM-H".
Khi:
Nang lugng ion hoé:

Nhiét dé cia nguén ion:

Metan, c6 d6 sach 4.5;
150 eV;

150 °C.
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Phu luc B
(tham khao)
Cac hinh
100 s

60
1
60
50
40
30
20
10

123

‘111(Lxlllmlillllllll!ll_!]

&0 80 100 120 140 160 180 200 220

(M/Z = kh&i lugng/ dién tich) M/Z —

Hinh B.1 - Phé khéi dién hinh cGa hydrocacbon 1,7-16:2

67
100

%
80
70 81
60 79
SOF S5
L0
30
20
10

o 1!1

95

107 135
149
LU L L Do o

60 ] 100 120 140 160 180 200 220

(M/Z = khéi lugng/ dién tich) M/Z —m

Hinh B.2 - Phé khai dién hinh cla hydrocacbon 1,7,10-16:3
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55
69
83
97
m
238
J 125
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60 80 100 120 140 160 180 200 220 240
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Hinh B.3 - Phé khdi dién hinh cGa hydrocacbon 8-17:1
67
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55
T
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\
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Hinh B.4 - Phé khdi dién hinh cla hydrocacbon 6,9-17:2

IS 20:0

20 22

Thoigian = —= phat
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Thit Ion
15:0 17:1 IS 20:0
17:2
it J 16:1 17:0
0 N [ | 1 Ak o
B 10 12 1% 16 18 20 22
Thai gian — —— phut
Thit bo 16:2

IS 20:0

Thoi gian —>» phut

Hinh B.5 - Sic phé khi dién hinh chGa cac hydrocacbon tir cac miu thit da bi chiéu xa

vdi liéu xap xi 3 kGy dugc phat hién bing quang phé khéi [10]

Trong trudng hdp hinh B.5, cac hydrocacbon dudc tach trén cot Hewlett-Packard® Ultra 2 ©, 12 m x 0,22 mm
(dudng kinh trong) c6 pha tinh 0,33 um (diphenyl 5 %, dimetyl polysiloxan 95 %), trén thiét bi sac ky khi
Hewlett-Packard® 5890 GC® dudc néi truc ti€p véi mét detecto chon loc khéi luong (MSD) Hewlett-Packard®
5970 B®. Cac diéu kién dé nhu sau:

Nhiét d6 bom: 200 °C:
Nhiét d6 dudng truyén: 270 °C;
Nhiét do 16 cot ban dau: 50 °C dang nhiét trong 1 pht;

Buéc tang nhiét dd dau tién: 10 °C/phut dén 130 °C;

Budc tang nhiét do thr hai: 5 °C /phat dén 200 °C;

Thé tich bom: 1 ul;

Phuong thic bom: khéng phan dong;

Khi mang: heli;

Phuong thiic MSD : Quét toan bo tir 50 amu (don vi khéi lugng nguyén tl) dén 300 amu.

Can cha y rang trat tu rira giai cac hydrocacbon c6 thé khac nhau trén cac cot c6 tinh phan cuc khac.

® cot HewIett-Packa[d® Ultra 2 va thiét bi sc ky khi 5890 GC va detectd chon loc khdi 5970 B Ia cac vi du vé cac san
ph&m phu hop ban s3n. Théng tin dua ra thuan tién cho ngudi st dung tiéu chuan nay va khéng &n dinh phai st dung cac
san pham nay.
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Thit ga 16:2

1S 20:0

14:1

15:0

20 25 30 35 40 45 50
Thoi gian — phut
Thit lon
1S 20:0
16:2

Thai gian —= phut
Thit b 1S 20:0
16:2

el 1:1 du
% 5

20 25 30 35 4 0

Thoi gian — phut

: 2004

Hinh B.6 - S3c phé khi dién hinh ca cac hydrocacbon ctia cac mau thit da chiéu xa véi liéu

khoang 6,8 kGy phat hién dudc bing detects ion hoa ngon Itra ”

7 Pudc cung cap bdi Gemper, Kantonales Laboratorrium, Aargau, Thuy sy.
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Trong trudng hop ctia hinh B.6, cac hydrocacbon dudc tach trén cot Hewlett-Packard® SE 549, 25 m x 0,32 mm
(dudng kinh trong) véi pha finh 0,25 um (diphenyl 5 %, dimetyl polysiloxan 95 %), trén thiét bi sic ky khi Carlo-
Erba® 5300% duoc gan véi detecta ion hoa ngon Ira. Cac diéu kién d6 nhu sau:

Nhiét d6 bom: 230 °C;

Nhiét d6 16 cot ban dau: 40 °C trong 2 phut;

Budc tang nhiét dd dau tién: 10 °C/phat dén 70 °C;

BuGc tang nhiét do thirhai: 2,5 °C /phat dén 170 °C;

Budc tang nhiét d6 tha ba: 10 °C /phut @én 280 °C;

Nhiét d6 cudi cung: gilr trong 5 phut;
Thé tich bom: 1 ul;

Kiéu bom: khéng phan dong;
Khi mang: hydro;

Nhiét d6 detecto: 280 °C.

Can cha y rang trat tu rira giai cac hydrocacbon c6 thé khac nhau trén cac cot cé tinh phan cuc khac.

Trong trudng hop clia cac hinh B.7 va B.8 cac hydrocacbon dudc tach trén cot Hewlett-Packard® Ultra 2%,
25 m x 0,2 mm (dudng kinh trong) véi pha tinh 0,33 um (diphenyl 5 %, dimetyl polysiloxan 95 %), trén
thiét bi sic ky khi Hewlett-Packard 5890% dudc gén truc tiép vGi detecta chon loc khéi Hewlett-Packard
5970 B,? (MSD). Cac diéu kién dé nhu sau:

Nhiét d6 bom: 200 °C;
Nhiét d6 dudng truyén: 270 °C;
Nhiét 3o cla cot ban dau : 55 °C trong 2 phdt;

Budc tang nhiét do dau tién: 12 °C/phat dén 155 °C;
Budc tang nhiét do th&r hai: 5 °C/phut dén 230 °C;

Thé tich bom: 1 ul;

Phuong thic bom: khéng phéan dong;

Khi mang: heli;

Kiéu MSD: Quét toan bo tir 50 amu dén 300 amu.

Can chu y rang trat tu r(ta gidi cac hydrocacbon c6 thé khac nhau trén cac cot cé tinh phan cuc khac.

8 Cot Hewlett-Packard SE 54 va sic phd khi Carlo Erba 5300 13 cac vi du vé cac san pham phd hdp ban sén. Thong tin dua
ra thuan tién cho ngudi s dung tiéu chudn nay va khéng an dinh phai sif dung san phdm nay.

9 Coét Hewlett-Packard® Ultra 2 va thiét bi s&c ky khi 5890 GC va detectd chon loc khéi 5970 B 1a cac vi du vé cac san phdm phu
hop ban san. Thang tin dua ra thuan tién cho ngudi st dung tiéu chudn nay va khong an dinh phai st dung cac san pham nay.
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1S 20:0

17:0

S A A N e At A D A Tt A A N N At B R N B B o |
10 12 14 16 18 20 22 2 26 28 30

Thoi gian  —m Phat
Hinh B.7 — Sic phé khi dién hinh cGa cac hydrocacbon ctia mau phomat Camembe

da chiéu xa vdi liéu khoang 1 kGy phat hién dudc biing quang phé khéi [16]

16.2
Pu dd IS 20:0
11 11:1
- 17.2
[ i i |
8 10 12 14 16 18 20 22 24 26
phut
1S 20:0
17:1 17:0
E 1 1 T I T T T I T 1
8 10 12 1% 16 18 20 12 24 26
Thdi gian —m phut

Lé tau

] T T T I T T T | T T T ] T T T I T 1 T ] 1 LI} | T T 1 | 1 T T I T T [ T T

8 L] 12 14 16 18 20 22 2L 26
Thoi gian —> phat

Hinh B.8 — Sic phé khi dién hinh clta cac hydrocacbon clia cac mau 1@ tau, du da, xoai

da chiéu xa véi liéu khoang 1 kGy phat hién dudc biing quang phé khdi [16]
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