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Loi gi¢i thiéu

Ddc té vi ndm ochratoxin A ¢é cAu triic héa hoc gom mét géc dihydrocoumarin lién két véi mét phan ter
L-B-phenylalanin bang lién két amide. Ochratoxin A dugc san sinh bdi mét s6 loai nAm thudc cac chi
Penicillium va Aspergillus, chti yéu 1a Penicillium verrucosum, Aspergillus ochraceus va céc loai
Aspergilli thuéc doan Nigri, dic biét 13 A. carbonarius. Céc loai ngl cbc nhw Iia mi dac biét chju dnh
hwéng, cling nh nhiéu loai thire pham khac nhw qua siy, gia vi, cacao, ca phé, rwou vang, bia, cam
thdo va san pham cla chung.

CANH BAO 1 Cin thuyc hién cac bién phap phong ngira va bao vé thich hop khi thwe hién cac
bwéc lam viée véi hda chat doc hai.

CANH BAO 2 Viéc sir dung tiéu chudn nay cé thé lién quan dén cac vat liéu, hoat dong va thiét
bi nguy hiém. Tiéu chudn nay khéng nhiam muc dich giai quyét tit ca cac van dé an toan lién
quan dén viéc sir dung ching. Ngwoi stz dung tiéu chudn nay cé trach nhiém thiét 1ap cac bién
phap thwe hanh an toan va sirc khée phi hgp ciing nhw xac dinh kha ning ap dung cac gidi
han quy dinh trwée khi sir dung.

CANH BAO 3 Ochratoxin A 13 chit gay doc than manh, chit gay ung thw va cé dic tinh gay
dgc gen. Ochratoxin A da dwoc IARC phén loai thudc Nhém 2B,
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Thwe pham - Xac dinh ochratoxin A trong gia vi, cam théo,
cacao va san pham cacao bing phwong phap lam sach str
dung cét ai lwc mién nhiém ((AC) va sac ky 16ng hiéu ning cao
st dung detector huynh quang (HPLC-FLD)

Foodstuffs — Determination of ochratoxin A in spices, liquorice, cocoa
and cocoa products by IAC clean-up and HPLC-FLD

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh phuong phap xac dinh ochratoxin A (OTA) trong 6t cay, 6t paprika, hat tiéu den
va hat tiéu tring, nhuc dau khu, hdn hop gia vi, cam thao (ré va chét chiét), cacao va san pham cacao
str dung séc ky 16ng hiéu ning cao (HPLC) va str dung detector huynh quang (FLD) véi bwdc 1am sach
bang cot i lwe mién nhiém.

Phuwong phap nay da duogc xac nhan gia trj s& dyng trong cac nghién ctru lién phong thir nghiém qua viéc
phan tich cac mau bj & nhiém tw nhién va mau thém chuan cé dai ham lweng tir 1,0 pg/kg dén 84,9 ug/kg
@i véi gia vj (6t cay va 6t paprika [5], hat tiéu den va hat tiéu tring, nhuc dau khu va hén hop gia vj [6]),
dai ham lwong tir 7,7 pg/kg dén 96,8 pg/kg ddi véi cam thdo va san phdm cam thao [7] va dai ham
lwong tlr 2,1 pglkg dén 26,3 ug/kg ddi véi cacao va san phdm cacao [6].

Dé biét thém thong tin vé viéc xac nhan gia trj st dung, xem Diéu 10 va Phu luc B.
2 Tailiéu vién dan

Céc tai liéu vién dan sau rat cin thiét cho viéc ap dung tiéu chudn nay. Di véi cac tai liéu vién dan ghi
n3m cdng bé thi 4p dung phién ban dwoc néu. Béi véi cac tai liéu vién dan khdng ghi nam céng bé thi
4p dung phién ban mé&i nhét, bao gém ca cac stra dbi, bd sung (néu cd).

TCVN 4851 (ISO 3696), Nudc ding dé phén tich trong phdng thi nghiém - Yéu cau ky thuét va
phuong phép ther
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3 Thuat ngir va dinh nghia

Trong tiéu chudn nay khéng co thuat ngl* nao dwgc dinh nghia.

4 Nguyén tic

Gia vi hodc cam thao va san pham cam thdo dwgc chiét bang hén hgp methanol va dung dich natri
hydro carbonat trong nwéc; cacao va san phdm cacao duwoc chiét bing dung dich methanol trong
nwée. Dich chiét dwoc loc, pha lodng véi dung dich mubi dém phosphat (PBS), polysorbat 20 (ngoai
trlr cam thdo va san phdm carn thao) va dugc dwa vao cit i luwc mién nhiém cé chira khang thé dic
hiéu véi ochratoxin A. Pdc td ochratoxin A dwoc phan tach, tinh sach va cb dic trén cdt, sau dé dwoc
tach ra bang methanol. Dich chiét da tinh sach dwoc dinh lwong bing sic ky Idng hiéu ning cao pha
dao (RP-HPLC) két hop véi detector huynh quang (FLD).

5 Thubc thir

Chi st dung thubc thi tinh khiét phan tich da dwoc cong nhan va nwéc phi hop véi loai 1 cla
TCVN 4851 (ISO 3696), tri khi c6 quy dinh khac. Cé thé si dung cac dung dich ban sin trén thi
trwdng véi cac dic tinh twong tw cac dung dich duworc liét ké.

5.1 Nito, dd tinh khiét téi thiéu 99,95 %.

5.2 Methanol, loai ki thuat.

5.3 Methanol, loai dung cho HPLC.

5.4 Acetonitril, loai ding cho HPLC.

5.5 Acid acetic bang, do tinh khiét 99 %.

§.6 Toluen, loai ding cho UV.

5.7 Natri hydro carbonat, d6 tinh khiét téi thiéu 99,5 %.

5.8 Natri chloride (NaCl), 4o tinh khiét téi thiéu 99 %.

5.9 Dinatri hydro phosphat dodecahydrat (Na;HPO,.12H;0), d¢ tinh khiét t6i thiéu 99 %.
5.10 Kali dihydro phosphat (KH2POy), dd tinh khiét t6i thiéu 99 %.

5.11 Kali chloride (KCl), do tinh khiét tdi thiéu 99 %.

5.12 Natri hydroxide (NaOH), d6 tinh khiét téi thiéu 99 %.

5.13 Dung dich acid chlorhydric, phan thé tich @(HCI) = 37 % (dinh phan acid).
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5.14 Dung dich acid chlorhydric, ndng d6 chat ¢(HCl) = 0,1 mol/L

Pha loing 8,28 mL dung dich acid chlorhydric (5.13) bang nwéc dén 1 L.
5.15 Dung dich natri hydroxide, c¢(NaOH) = 0,2 mol/L

Hoa tan 8 g natri hydroxide (5.12) trong 1 L nuwée.

516 Dung dich acid acetic, ndng @5 khdi lvgng p(CH;COOH) = 10 g/L
Pha lodng 9,5 mL acid acetic bang (5.5) bang nwére dén 1 L.

517 Polysorbat 20.

518 Dung dich polysorbat 20, p(Tween® 20") = 20 g/L.

Hoa tan 20 g polysorbat 20 (5.17) trong 1 000 mL nuwére.

519 Dung dich mubi cé6 dém phosphat (PBS), pH = 7,4.

Hoéa tan 8 g natri chloride (5.8), 2,9 g dinatri hydro phosphat (5.9), 0,2 g kali dihydro phosphat (5.10) va
0,2 g kali chloride (5.11) trong 900 mL nuwéc. Sau khi hda tan, diéu chinh pH dén 7,4 bing dung dich

acid chlorhydric (5.14) hodic dung dich natri hydroxide (5.15) néu thich hop, sau d6 pha loang béng
nwéc dén 1 L.

Ciing cd thé chudn bj dung dich PBS cé cac dic tinh twong dwong tir PBS c6 ban trén thi trudng.
5.20 Dung djch natri hydro carbonat, p(NaHCQ;) = 30 g/L

Pha loang 30 g natri hydro carbonat (5.7) trong 1 000 mL nwée,

5.21 Dung dich chiét A (dung cho gia vi, cam th3o va san phdm cam thao)

Tron methanol (5.2) véi dung dich natri hydro carbonat (5.20) (50+50, phan thé tich). Tron déu.
5.22 Dung djch chiét B (ding cho cacao va san phdm cacao)

Tron methanol (5.2) v&i nwéc (80+20, phan thé tich). Tron déu.

5.23 Pha dong A (dung cho &t cay va &t paprika)

Trén methanol (5.3) véi acetonitril (5.4), nwéc va acid acetic bang (5.5) (35+35+29+1, phan thé tich).

) Tween® 20 |3 tén thwong mai cla chét hoat ddng bé& mat khdng ion loai polysorbate 20 c6 sin tir cic nha cung cp khéc
nhau. Théng tin nay dwa ra tao thuan tién cho ngudi str dung tiéu chudn va khong &n dinh phai st dung san pham nay. Cé
thé st dung céc san pham twong ty néu cho két qua twong duong.
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5.24 Pha ddng B (dung cho cam thdo va san phdm cam thao)
Trén methanol (5.3) véi nwéce va acid acetic bing (5.5) (70+30+1, phan thé tich).

5.25 Pha ddng C (dung cho hat tiéu den va hat tiéu trdng, nhuc dau khau, hén hop gia vi, cacao va
san pham cacao)

Tron methanol (5.3), acetonitril (5.4), nwéc va acid acetic bing (5.5) (28+28+39+1, phan thé tich
trong tng).

5.26 Pha dong D (cung dich rira cot HPLC dung cho cam thao va san pham cam thao)
100 % methanol (5.3).
5.27 Cot ai lwe mién nhiém

Cét ai e mién nhiém chira cac khang thé khang lai ochratoxin A. Cét phai cé dung lwong chira khéng it
hon 100 ng achratoxin A va phai cho d9 thu hdi khang thap hon 85 % khi dugc st dung dung dich chudn
ochratoxin A trong hén hop 15 phan thé tich methanol (5.2) va 85 phan thé tich dung dich PBS (5.19)
chita 3 ng ochratoxin A.

5.28 Ochratoxin A, & dang tinh thé hodc dwoc boc mang, dwng trong 6ng ampoule hodc & dang
dung dich chuén da duoc chirng nhan.

§.29 Dung dich 96(: ochratoxin A, p(ochratoxin A) = 10 pg/mL.

Chuén bj dung dich gdc chira ochratoxin A (5.28) trong hén hop ctia toluen (5.6) va acid acetic bang (5.5)
theo ty 1& 99 + 1 (phan thé tich) véi ndng d6 danh nghia Ia 10 pg /mL.

Dé xac dinh chinh xac ndng dg, ghi lai phd hap thu gitra bwdc séng 300 nm va 370 nm véi khodng
do 5 nm trong cuvet thach anh 1 cm cla thiét bj do phd véi hdn hop dung méi (toluen + acid acetic
biéng, 99 + 1, phan thé tich) lam mAu dbi ching. Xac dinh bwdc song hip thy cwc dai va tinh ndng
d6 khdi lwgng clia ochratoxin A, p, tinh bang microgam trén mililit (ug/mL), st dung Cong thikc (1):

p=A“a"XMX1OO )

exb
Trong do:
Amax la gid tri & hap thy cire dai dwge xac dinh tir dudng hap thy (& day: bwdc song 333 nm);
M 1a khéi lweong mol clia ochratoxin A, tinh bang gam trén mol (& day: M = 403,8 g/mol);

£ 1a hé sé hap thy mol clia ochratoxin A trong h&n hop dung méi (toluen + acid acetic bang:
99+1, phan thé tich), tinh bang mét vuang trén mol (& day; 544 m¥mol);

b la chiéu dai dwdng quang cla cuvet thach anh, tinh bing centimet (cm).
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Dung dich nay cé thé duwgc sl dung trong 6 thang néu dwoc bao quan & khoang —18 °C. D& én dinh dén
nhiét 49 phong trwdc khi mé. Khing dinh lai néng d6 khéi lvgng clia dung dich néu dé& Iau hon 6 thang.

Buwdc nay cé thé dwoc bd qua khi sir dung dung dich chudn da dwoc chirng nhan, véi didu kién 1a san
phdm di kém véi gidy chirng nhéan, cung cap day di bang chirng vé tinh chinh xéac cla phan khéi
lwgng dwoc cong bd. Khi d6, st dung dung dich chuan da dugc chirng nhan lam dung dich géc.

Nbéng dé khéi lwgng chinh xac clia ochratoxin A trong dung dich chun, dung dich thém chuan va hiéu
chuan dugec tinh tir ndng d6 ban dau cla dung dich gbc nay va cac thé tich tiép theo dugc st dung.

5.30 Dung dich chudn ochratoxin A, p(ochratoxin A) = 1 pg/mL.

Dung pipet (6.4) l4y 100 pi dung dich gbc ochratoxin A (5.29) cho vao binh djnh mic 1 mL (6.10), thdi
nhe déong khi nito' (5.1) @& 1am khd, sau d6 pha lodng bing pha dgng thich hop (5.23, 5.24 hoic 5.25)
dén 1 mL (dén vach) va lac manh. Dung dich chuan nay chira néng do ochratoxin A 1 pg/mL. Dung dich
nay c6 thé dwgc sl dung trong 6 thang néu dwgc bdo quan & khodng ~18 °C. Dé dung dich dat dén
nhiét @6 phong trwéc khi mé. Khang dinh lai ndng d khéi lweng clia dung dich néu dé lau hon 6 thang.

5.31 Dung dich chuén ochratoxin A diing dé thém vao miu, p(ochratoxin A) = 400 ng/mL

Dung pipet ldy 1 mL dung dich gdc ochratoxin A (5.29) cho vao binh dinh mic 25 mL (6.10) va pha
loang bing hén hop acetonitril (5.4) va acid acetic bang (5.5) theo ty I& 99 + 1 (phan thé tich) dén vach
va lac. Bwdc nay tao ra mét dung dich thém chuan chira ndng dd ochratoxin A 400 ng/mL.

Dung dich nay cé thé dugc stk dung trong 6 thang néu dwec bdo quan & khodng —18 °C. D& dén nhiét
d6 phong triedre khi m@. Khang dinh fai néng dd khéi lwvgng clia dung dich néu dé Iau hon 6 thang.

5.32 Cac dung djch hiéu chuén
Chudn bj sau dung dich hiéu chuén tir dung dich chuan (5.30) nhu sau:

Dung pipet (6.4) thich hgp, chuyén cac thé tich [vi du: dung dich chudn ochratoxin A (5.30)] riéng ré
vao céc binh dinh mirc nhw quy dinh trong Bang 1. B4 pha dong thich hep (5.23, 5.24 hoac 5.25) vao
tng binh dinh mirc dén vach, déng nép va lac bang tay. Két qud co sau dung dich hiéu chuan
ochratoxin A véi ndng d9 xp xi nhw liét ké trong Bang 1.

Séu dung dich hiéu chuan nay cé dai ndng dé ochratoxin A tir khoang 1,2 pg/kg dén khoang 100 pg/kg
dbi véi tAt ca cac loai gia vj, cacao va san phdm cacao va tir khodng 2,4 pg/kg dén khodng 200 pg/kg
d6i v&i cam thao va san pham cam thao.

Pé céc dung dich hiéu chuan nay tranh anh sang. Céc dung dich ndy c6 thé dugc sir dung trong 1 thang
néu dwgc bdo quan & khoang =18 °C.
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Bang 1 - Chuén bi dung dich hiéu chuin

Dung dich | Dung djch chudn |  Thé tich Néng dd khéi lwong clia
hiéu chuén (5.30) cudi dung dich hiéu chuin
HL mL ng/mL

y 15 50 0,3

2 15 25 0,6

3 25 25 1

4 50 10 5

5 150 10 15

6 250 10 25

Chuyén céac dung dich hiéu chuan nay vao cac lg LC (6.9) trwrdrc khi bom.

6 Thiét bi, dung cu

Str dung céc thiét bi, dung cu clia phong thir nghiém thdng thirdng va cu thé nhu sau:

6.1 Cén phong thir nghiém, do chinh xac Gén 0,01 g.

6.2 Can phan tich, @ chinh xac dén 0,1 mg.

6.3 May lac phong thir nghiém va may lic éng ly tam,

6.4 Pipet, vi du: pipet dinh mirc tir 100 pl dén 2 000 pl va 4 mL, thich hop diing cho dung méi hiru co.

6.5 Binh chira xyranh ding mét lan, dung tich 100 mL va cic bé phan gan lién voi cét ai luwc mién
nhiém.

6.6 Gidy loc vi sgi thily tinh, c& hat duoc giir lai 1,6 pm, dwdng kinh 150 mm, hodc twong duong. Co
thé thay bang gidy loc (6.7) khi da dugc chirg minh 1a cho két qua twong dwong.

6.7 Gidy loc cellulose, ¢& 16 11 um, dwong kinh 150 mm.

6.8 Bom chan khdng cho SPE/b§ rira giai.

6.9 Lo LC, dung tich khodng 2 mL, hodc lo LC 2 mL ¢6 dng chén, cé np van hodc twong dwong.
6.10 Binh dinh mirc, co cac dung tich khac nhau (vi dy: 1 mL, 2mL, 5 mL, 10 mL, 25 mL, 50 mL).
6.11 Binh nén, dung tich 100 mL hozc 500 mL ¢6 nap vén, hoic binh chira twrong tu.

6.12 Hé théng HPLC, bao gbm céc bd phan sau:
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6.12.1 Bom HPLC, c6 ché dj gradient, c6 kha nang duy tri tdc dd dong én dinh khéng xung &
mdrc 0,8 mL/min va 1,0 mL/min.

6.12.2 Hé théng bom.
6.12.3 Tién cdt, co kich thudc phit hop, co vét liéu pha tinh giéng hodic trong tw nhu ¢t phan tich.
6.124 Cot HPLC pha dao

Cot thich hop va céc diéu kién HPLC thich hop [ché do dang dong hodc chuwrong trinh gradient) c6 hé
s8 I gilr it nhat 12 2 @& dam bao tach dwong nén dé phan biét cac pic clia ochratoxin A véi tat ca cac
tin hiéu khac.

Mat sb vi du vé cét thich hop dwoc néu trong Phu luc A.

6.12.5 B§ khir khi, tliy chon, @& khir khi cho pha dgng (5.23; 5.24; 5.25; 5.26).
6.12.6 Lo cdt, co kha nang duy tri nh'iét d6 khdng ddi.

6.12.7 Detector huynh quang.

6.12.8 Hé thdng danh gi4 di¥ liéu.

7 Cach tién hanh
7.4 Chudn bj miu thi

Trén hodc khudy kj mau phong thtr nghiém trieéc khi Iy phdn mau thir. Can phan mau thir cho vao
binh nén hoéc binh hirng twong t, dung tich 500 mL (6.11).

7.2 Chiét

Déi véi gia vi, cacao va san phdm cacao, can 12,5 g phdn méu thir (m) chinh xac dén 0,1 g, ddi v&i
cam thdo va san phdm cam thdo, can 10 g (m) phan mau thl, chinh xac dén 0,1 g.

Ty & dung mdi clia phan mau thi phai 1a 1:8, ngoai trir cam thdo va san pham cam thdo thi ty I& dung
méi la 1:20.

Péi véi gia vi, thém 100 mL (V4) dung dich chiét A (5.21). Béi véi cacao va san pham cacao, thém
100 mL (V1) dung dich chiét B (5.22). Bbi v&i cam thao va san phidm cam thdo, thém 200 mL (Vi)
dung dich chiét A (5.21). Lic bang tay trong vai gidy dé thu dwoc huyén phit ddng nhét, sau d6 lac
40 min bing may lic phong thir nghiém (6.3).

Loc it nhat 10 mL dich chiét qua gidy loc soi thly tinh (hodc cellulose) dwéng kinh 150 mm (6.6, 6.7),
da dugc gdp dang hinh nén. Thu lay dich chiét da loc vao binh nén cé ndp vin (6.11) dé phan tich tiép.
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Tién hanh ngay quy trinh Iam sach bang cét ai lwc mién nhiém (7.3).
7.3 Lam sach bing cét ai Iwc mién nhiém

N&i cdt &i lyc mi&n nhiém (5.27) véi éng chan khong (6.8) va gin binh chira xyranh (6.5) vao cét ai luc
mié&n nhiém.

Cot ai lywe mién nhiém phai dat dén nhiét do phong trwée khi st dung.

Déi véi gia vi, cacao va san phim cacao, chuyén 50 mL PBS (5.19) va 1 mL dung dich polysorbat 20
ndng @b 2 % (5.18) vao binh chira (6.5) va diing pipet (6.4) chuyén 4 mL [V2] dich chiét d3 loc thu
duworc trong 7.2 vao binh va trén.

Déi véi cam thao va san pham cam thao, chuyén 15 mL PBS (5.19) vao binh chia (6.5) va dung pipet
chuyén 0,5 mL [V;] dich chiét da loc thu dwgrc trong 7.2 vao binh va tron.

Hut hdn hop (dich chiét va PBS) qua cét bng Iwe hit & toe do dong on dinh (téc do dong phai sao cho
thu dugc tde do nhd giot 4 1 giot/s, tirc 1a khodng 3 mL/min) cho @én khi toan bd dich chiét di qua cét
va phan dung méi cubi cling cham dén mép cot.

Néu can, qua trinh nay c6 thé dwoc ting tbc bang cach ding xyranh dé tao ap suét nhe 1&n cét ai hwe
mién nhiém hodc bang cach tao ra mét luc chan khéng nhd (vi dy; st dung hé théng chan khdng dugc
mé ta trong 6.8). Trong ca hai trwéng hop, phai chli ¥ khéng virgt qué tée dd dong 3 mlimin (= 1 giot/s).

LUU Y: Néu sir dung 6ng chin khong, phai can than dé tranh 1am ting téc d6 dong chay qua
cdt vi c6 thé anh hwing dén do thu hdi.

7.4 Chuan bj dung dich mau thir

Déi voi 6t cay va 6t paprika, riva cot bing 10 mL nwéc & téc dd khdng qua 3 mL/min. Lam kho cot bang
cach dung xyranh day 50 mL khong khi qua cot. Di véi céc loai gia vi, cacao va san pham cacao ciing
nhw cam thdo va san phdm cam thio, rira ¢4t bing 1 mL dung dich polysorbat 20 ndng dd 2 % (5.18),
tiép theo 13 10 mL nwéc & tc do khdng qua 3 mL/min. D&i véi cam thao va san phdm cam thao, 13p lai
céc budrc rira. Lam khd cdt bang cach cho nito hodic khéng khi di qua cot trong khodng 1 s dén 2 s va
loai bd dich rra gidi khdi giai doan ndy ctia quy trinh lam sach.

Déi voi gia vi, cacao va san phdm cacao, dat binh djnh mic dung tich 2 mL (6.10) dwéi ¢6t va cho
0,5 mL methanol (5.3) di qua cét, thu lay dich ria gidi. Sau khi gigt methanol cudi cling di qua cét,
doi khodng 1 min. Sau d6 thém tiép 0,5 mL methanol (5.3) vao cling binh dinh mlrc va thu l4y dich rira
gidi. Cudi cling thém 0,5 mL methanol (5.3) va tiép tuc thu l4y dich rira gidi. Can than cho khéng khi di
qua cdt @é thu nhirng giot cudi cling. Thém dung dich acid acetic (5.16) vao binh dinh mlrc dén vach va
lac. Két qua thu dwoc thé tich cudi cling chinh xac 1a 2,0 mL [V3). Chuyén mét lwgng dung dich vira du
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vao lo LC (6.9) va day nép.

Déi véi cam thao va san pham cam thao, dit lo dung tich 2 mL (8.9) dwéi cdt va cho 0,5 mL methanol
(5.3) di qua cdt, thu |3y dich rira giai. Sau khi giot methanol cudi cling di qua cdt, dgi khodng 1 min. Sau
d6 thém tiép 0,5 mL methanol (5.3) va thu 4y dich ria gidi. Cudi cung thém 0,5 mL methanol (5.3) va
tiép tuc thu 14y dich rira gidi. Can than cho khéng khi di qua cot dé thu nhirng giot cudi cling.

Cho bay hoi dich riva gidi trong methanol dén kho bang dong nito nhe (5.1) & khoang 30 °C dén 35 °C.
Hoa tan lai can mAu da tinh sach trong 200 pl. [V] pha déng B (5.24), day nap lo va lic trén may l&c (6.3)
trong it nhat 15 s, dam bao phan day cla lo dwoc rira kj bing dung méi. Chuyén dung dich thr vas lo
LC (6.9) va phan tich.

LUV Y: Vi tit ca dich rira gidi ctia ct i lc mi&n nhidém déu dwgc st dung dé phan tich djnh lvgng
nén didu quan trong 13 phai lam khé cdt ai lwe mién nhiém mét cach hiéu qua bing khéng khi sau
bwérc rira va sau khi rira giai bing methanol. Viéc lic lo treéc khi bom ciing rit quan trong dé dam
bao tinh déng nhét clia dung dich trwérc khi bom.

7.5 Quy trinh thém chun (tiy chon, néu khéng st dung miu chudn a3 dwgc chirng nhan
{CRM))

Tl cac mAu tring clia gia vi, cacao va san phim cacao, can 12,5 g phan mau thi, chinh xac dén 0,1 g
va tlr cac mau trang clia cam thdo va san phdm cam thdo, can 10 g phin mau thi, chinh xac dén 0,1 g,
cho vao binh nén hodc binh hirng twong tw dung tich 500 mL (6.11). Dung pipet |4y 40 pL dung dich
thém chudn ochratoxin (5.31) cho vao nén mau tring. Sau khi thém dung dich thém chuén, G dung

mdi bay hoi trong t hit it nhat 2 h trwdc khi chiét. Tién hanh theo 7.2, bat dAu bing viéc thém dung
dich chiét.

8 Phén tich HPLC
8.1 Pidu kién van hanh HPLC
8.1.1 Yéu céu chung

Bom céc thé tich bing nhau clia dung dich thlr mau va tirng dung dich hiéu chudn vao hé théng
HPLC-FLD.

8.1.2 Otcay va &t paprika (pha dong A)

Khi str dung ¢t loai RP-C18 nhw quy dinh trong 6.12.4 va pha ddng A nhw quy dinh trong 5.23, cac
théng s6 cai dat sau day dugc cho la thich hop:

Téc do dong: 0,8 mL/min
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Thé tich bom: 20 pL

Nhiét d6 16 cot (bao gdm ca cdt bao vé): 22°C+1°C
Nhiét dd bd lay mau ti dong (ty chon): 15 °C dén 20 °C
Bude song kich thich: 332 nm

Bude séng phat xa: 476 nm

Ochratoxin A co thi gian Iwu xap xi 6,6 min. Kich thwdc cdt khac co thé dwec st dung mién Ia dat
dugc dd phan gidi yéu cau. Didu ndy phai dwgc chirng minh (sw chdng I4p ti da clia ochratoxin A véi
bat ky pic nao khac néu cé phai nhd hon 10 %). Téc d6 dong c6 thé dwoc diu chinh theo kich thuéc
cot. Séc ky @b dién hinh clia 6t paprika dwoc néu trong Phuy luc A, Hinh A.1.

8.1.3 Cam thao va san pham cam thao (pha dong B)

Khi str dung cét loai RP-C18 nhw quy dinh trong 6.12.4 va pha ddng B quy dinh trong 5.24, céc théng
s6 cai dit sau day duoc cho la thich hop:

Téc d6 dong: 1,0 mU/min

Thé tich bom: 20 pL

Nhiét a5 16 cot (bao gdm ca cot bdo vé): 22°C+1°C
Nhiét 46 bd 1y mau ty dong (tly chon): 15°C dén 20 °C
Buéc song kich thich: 332 nm

Budc séng phat xa: 476 nm

Ochratoxin A cé thoi gian lwu xap xi 10 min. Séc ky dd dién hinh cla bot chiét cam thio duoc néu
trong Phu luc A, Hinh A.2,

Sau khi lam sach bang c6t &i lwc mién nhiém, dich chiét d3 tinh sach vn co thé chira cac chét c6
thé rlva gidi sau do hodc trong cac 13n chay séc ky tiép theo xu4t hién duwdi dang pic chan rong. Dé
tranh diéu nay, rira cot trong 10 min bing pha déng D 1am dung dich riva (5.26) sau @6 can bang lai cot
10 min bang pha dong B (5.24) trwdc 1an chay tiép theo. Sy can thiét clia buwérc rira thay ddi tily theo
loai m&u khéc nhau va cé thé dwec bé qua néu khdng cb nhi€u ndo tir cac pic rira gidi mudn,

8.1.4 Gia vj, cacao va san phdm cacao (pha dong C)

Khi str dung cot phenyl-hexyl nhw quy djnh trong 6.12.4 va pha dong C quy dinh trong 5.25, cac thong sb
cai dat sau day duoc cho la thich hop:

Téc d6 dong; 1,0 mU/min
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Thé tich bom: 20 pL

Nhiét d6 [0 cot (bao gdm ca cot bao vé): 50°C+1°C
Nhiét do bo lay mau ty ddng (tly chon): 159°C dén 20 °C
Buérc séng kich thich: 332 nm

Bwéc séng phat xa: 476 nm

Ochratoxin A c6 thdi gian luu x4p xi 5,7 min. Sac ky dd dién hinh cla hat tiéu trdng va hat nhyc khau
14 lrgt duge néu trong Phu luc A, Hinh A.3 va Hinh A4

8.2 Pwing chuan

Chuan bj dwéng chudn bing cach bom 20 plL clia sau dung dich hiéu chuan ochratoxin A (xem Bang
1) vao dau mdi ngdy phan tich.

Dung @b thj cac tin hiéu pic theo dién tich hodc chiéu cao pic (truc y) so v&i ndng dd khéi lwgng cla
dung dich hiéu chun ochratoxin A (5.32) [ng/mL] (truc x) va tinh dwéng chuin bing phirong phap hoi
quy tuyén tinh.

8.3 Nhéan dang

Bom 20 pL dung dich th(r mdu vao HPLC st dung cling didu kién dwoc st dung cho viéc chuin bj
dwdng chuan.

Xac dinh pic ochratoxin A trong dung dich mau thtr bing cach so sanh thdi gian lvu clia mau véi thoi
gian lru clia dung dich hiéu chudn. Théi gian lwu clia chét phan tich trong dung dich chiét m3u phai
twong (ng véi thoi gian lwu trung binh clia cac chét chudn hiéu chudn dugc do theo cling mét trinh ty
véi sai s6 £ 0,2 min hodc 50 % chiéu rong pic & nira chidu cao, néu trong Tai liéu tham khao [8].

9 Tinh két qua

Tinh ndng d6 khéi lweng clia ochratoxin A, p, biéu thi bang nanogam trén mililit (ng/mL), trong dung
dich mau thtr bang cach sl dung phwong trinh héi quy (y = ax + b) véi Céng thirc (2):

S-b
= @

Trong dé:
S latin hidu clia pic ochratoxin A thu dwge tir sic ky dd clia dung dich miu thi;

a  lagiatridd déc clia ham tuyén tinh;

15
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b lagiao diém cla dwdng chuan véi truc y.

Tinh ham lwong ochratoxin A trong mau thir, w, tinh bang microgam trén kilogam (ug/kg), st dung
Cdng thirc (3):

W= px'v'f X VS (3)
mxV,
Trong do:

p 14 ndng dd khdi lwong clia ochratoxin A trong dung dich mau thd dwoc bom va tvong (g
v@i dién tich pic ochratoxin A, tinh béng nanogam trén mililit (ng/mL);

Vs lathé tich dung dich chiét diing dé chiét mau thiy, tinh bang mililit (mL);
V> lathé tich dich chiét mau dwoc dwa 1én cot ai lwc mién nhiém, tinh bang mililit (mL);
Vs 1athé tich cudi cling clia dung dich m&u thi, tinh bang mililit (mL);

m  lakhéi lwgng phan mau thir dwoc chiét, tinh bang gam (g).

Ndng dd khdi lweng ciia ochratoxin A trong dung dich m3u thir phai ndm trong dai hiéu chuén. Trong
trwdng hop ndng @6 khéi Iwong clia ochratoxin A trong dung dich mau thir ndm ngoai dai hiéu chuan,
thi can pha loang dung dich mu tht dén ndng do khéi lwgng clia ochratoxin A thich hop véi dwéng
chudn da thiét 1ap. Hé sé pha lodng phai dugc dwa vao tat ca cac cong thire tinh tiép theo.

10 Do chum
10.1 Yéu céu chung

Chi tiét vé cac phép thir lién phong thtr nghiém vé dd chym clia phwong phap duwoc tém tit trong Phy
luc B. Céc gia trj thu dwgrc tlr cac phép thir lién phdng thir nghiém nay cé thé khéng 4p dung duoc cho
céc dai ndng do va nén mau khac véi cac dai ndng d6 va nén mau dwoc néu trong Phu luc B.

10.2 Do lap lai

Chénh léch tuyét ddi gitra cac két qua cia hai phép thir ddc lap, don Ié thu dwoc khi si dung cling mét
phwong phép, trén vat liéu thir gidng hét nhau, do mét ngudi thie hién, st dung ciing thiét bi, thwe
hién trong khoang thoi gian ngén, khéng quéa 5 % cac trwdng hop vuot qua giéi han I3p lai r trong
Bang 2.

10.3 D¢ tai lap

Chénh léch tuyét déi gitra cac két qua clia hai phép thir don Ié thu dwoc khi sir dung cling mét phuong

16



TCVN 14435:2025

phép, trén vat liéu thie gibng hét nhau bdi hai phang thir nghiém, khong qua 5 % céc trwdng hop vuot

qua gidi han tai lap R trong Bang 2.

Bang 2 - Di¥ liéu xac nhén gia trj st dung déi v&i ochratoxin A

Miu X, uglkg r, palkg R, nglkg
Gt cay, bi & nhiém tw nhign 1,8 0,7 1,4
Ot cay, bi 6 nhi&m tw nhién 23,5 3,0 6,8
Ot cay, thém chudn 450 2,2 14,7
Ot paprika, bj 6 nhiém tw nhién 6,1 1,2 24
Ot paprika, thém chuén 11,2 1,5 38
Ot paprika, bj & nhiém tu nhién 19,9 3,8 8,1
Ot paprika, thém chuén 455 7.3 11,6
Ot paprika, bj & nhiém ty nhién 84,9 20,8 29,5
Hat tiéu den, thém chuan 24 06 0,6
Hat tiéu den, thém chuén 226 35 6.3
Hat tigu tréng, thém chuén 7.8 1,7 2,6
Hat tigu trdng, thém chuén 249 7.2 9,0
Hat nhuc d3u khéu, thém chuén 2,1 0,6 1,3
Hat nhyc dau khau, bj & nhiém ty nhién 9,8 37 6,1
Hat nhyc dau khéu, thém chun 226 53 10,7
Hén hep gia vi, bj & nhiém tw nhién 1,0 0,3 0,4
H&n hop gia vi, b & nhiém tw nhién 2.4 1,1 11
Hé&n hep gia vi, thém chudn 8,5 1,4 1,8
Hén hop gia vi, thém chudn 238 47 7.6
R& cam thao, bi 6 nhiém tw nhién 7,7 1,9 48
Ré cam thao, bj 6 nhiém tw nhién 22,0 57 9,2
R& cam thao, thém chuén 26,1 44 1,2
Ré cam thao, thém chuan 51,9 8,1 15,3
Bt chiét cam thao, bj 6 nhiém tw nhién 257 43 86
Bot chiét cam thao, thém chuén 34,2 7.2 14,0
Bot chiét cam thao, b 6 nhiém t nhién 59,6 6,4 18,6
Bot chiét cam thao, thém chudn 71,8 16,2 26,3
Dich chiét cam thdo, bi & nhigm tw nhién 98,8 16,2 34,7
Dich chiét cam théo, bj & nhi&m ty nhién 27,4 6,9 12,9
Dich chiét cam thao, bj & nhiém tw nhién 64,3 10,1 23,5
Dich chiét cam thdo, thém chuén 1414 17,6 38,4
Cacao, bj 6 nhiém t nhién 2,1 22 1,5
Cacao, bj & nhiém tr nhién 7.2 2,7 46
Cacao, thém chuan 25,4 32 16,7
San pham cacao, bi 6 nhiém tw nhién 2,8 0,8 2,3
San pham cacao, thém chuln 8,8 1,6 6,3
San pham cacao, thém chuin 26,3 53 10,0
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11 Bao cao th nghiém

Bao céo thir nghiém phai tuan theo TCVN ISO/IEC 17025 va phai chira it nhat c4c di liéu sau:
a) moi thdng tin can thiét dé nhan biét mau (loai mau, ky hiéu);

b) vién dan tiéu chuan nay

¢) ngay va loai quy trinh 1ay mau (néu biét);

d) ngay nhan mau;

€) ngay thr nghiém;

f) cac két qua thir nghiém va don vj biéu thi, khi cin thiét 4o thu hdi phai dwgc cdng bb ciing véi cac
két qua thir nghiém va cac két qua thir nghiém c6 dwoe higu chinh véi cac d thu héi d6 hay khéng;

g) moi dac diém cu thé quan sat dwoc trong qua trinh thir nghiém;

h) moi thao tac khéng dugc quy dinh trong phuwrong phap nay hodc duoc coi 1 tly chon cé thé anh
huwdng dén két qua.

18
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Phu luc A
(tham khao)

Sac ky do dién hinh
Séc ky @b dién hinh néu trong Hinh A.1, Hinh A.2, Hinh A.3 va Hinh A.4.

Piéu kién van hanh dbi v&i Hinh A.1:

Cat: RP-C182, kich thwréc 250 mm x dwdng kinh trong 4,6 mm, pha tinh ¢6 ¢& hat 5 pm
Téc d6 dong: 0,8 mL/min
Pha djng A: xem 5.23
Nhiét dd cot: dwoc kiém soét & 22 °C
Thé tich bom: 20 pL
Detector Huynh quang, bwéc séng kich thich 332 nm, bwédc song phat xa 476 nm, bang
théng < 16 nm
Y 2
b
0B ** 1
07 F
06
il
04 -
03
N __,_J\/\___J L
D,‘l:-...l.‘.!.u.lu.;I---l;n.lln;l
0 2 4 6 8 10 12 14 ¢
CHU DAN

t thdi gian, tinh bang min
Y don vido quang, LU
1 pic ochratoxin A & théi gian t khodng 6,6 min

Hinh A.1 — Bot &t paprika (ham Iwgng ochratoxin A khoang 30 pg/kg)

% Tht ca cac cit dugc st dung Iam vi du. Théng tin ndy dura ra tao thusn tién cho ngudi sl dyng tiéu chuan va khéng 4n dinh
slr dyng cac san phdm nay. Cac san phdm twong tir ¢ thé str dung néu cho két qua twong duong.
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Digu kién van hanh d8i véi Hinh A.2:

Cot: Zorbax® SB-C18%, kich thuwdc 250 mmxdwdng kinh trong 4,6 mm, pha tinh ¢
cd hat 5 ym
Téc @6 dong: 1 mL/min
Pha dong A: xem 5.24
Nhiét @ cot: dugc kiém soat & 22 °C
Thé tich bom: 20 L
Detector Huynh quang, buwéc séng kich thich 332 nm, bwéc soéng phat xa 476 nm, bang
thong < 16 nm
Y
12}
1 -
08 E

P MU EEPEPRRTINY BT
15 20 25 30 ¢

CHU DAN
t théi gian, tinh bang min
Y don vijdo quang, LU

1 pic ochratoxin A & 10 min (d¢ phan gidi: > 3 v&i ¢a hai pic trwéc va sau)

Hinh A.2 — B6t chiét cam thao (ham lwong ochratoxin A khoing 80 pglkg)

3 Tt ca céc cdt dwgc sl dyng 1am vi dy. Théng tin nay dua ra tao thuén tién cho ngwdi sl dyng tidu chudn va khéng &n dinh
si dyng c4c san pham nay. Cac san pham twong tiy cb thé slr dyng néu cho két qua twong dwong.
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Diéu kién van hanh ddi véi Hinh A.3:

Cot: cdt HPLC Phenyl-hexyl¥, kich thwéc 100 mmxdwéng kinh trong 4,6 mm, pha
tinh cé c& hat 2,7 pm
Tée @5 dong : 1,0 mL/min
Pha ddng A: xem 5.25
Nhiét d6 cot: duoc kiém soat & 50 °C
Thé tich bom: 20 pL
Detector Huynh quang, bwéc séng kich thich 332 nm, bwéc song phat xa 476 nm, bang
thong < 16 nm
Y
08 |-
07 F
06 F
05 |- W
04 - 1
E [ T A | L y s 1 A :—TA- PN S R WO W SO
0 2 4 6 8 10 12 14 t
CHU DAN

t thoi gian, tinh bing min
Y don vi phat quang, LU

1 pic ochratoxin A & 5,7 min

Hinh A.3 — Hat tiéu tring (ham lwgng ochratoxin A khoing 5 pg/kg)

4 T4t ca cac cft dugc sir dung 1am vi dy. Théng tin ndy dugce dwra ra nham tao thuan tién cho nguwoi str dung tidu chuin nay
va khéng 4n dinh si¥ dung cac san phim dwgc néu tén. Co thé st dung cac san pham twong tir néu cho két qua twong
duong.
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Piéu kién van hanh déi véi Hinh A.4:

Cot: cdt HPLC Phenyl-hexyl®, 100 mmxdwdng kinh trong 4,6 mm, pha tinh ¢6 c& hat
2,7 ym
Téc d6 dong chdy: 1,0 mUmin
Pha dgng A: xem 5.25
Nhiét @5 cot: duoc kiém soat & 50 °C
Thé tich bom: 20 uL
Detector Huynh quang, bwéc sdng kich thich 332 nm, bwéc séng phat xa 476 nm, bang
théng < 16 nm
Y
038 | 1
0,36
oo |
032 \
» M w-m\.\,-.w
0'28 —_1 PR T N SR TR B | i | EET IR TN UPR A SRR TR T NN TR TR NEN NN SR W T
0 2 4 6 8 10 12 14 ¢
CHU DAN

t thoi gian, tinh béng min
Y don vidoquang, LU

1 pic ochratoxin A & 5,7 min

Hinh A.4 — Hat nhuc d4u khiu (ham lwgng ochratoxin A khodng 5 pglkg)

5 Tét ca cac cit dwgce s dyung 13m vi dy. Thang tin ndy dua ra tao thuan tién cho ngwéi st dung tiéu chudn va khdng 4n dinh
st dung céc san pham ndy. Cac san pham tuong ty c6 thé si dyng néu cho két qua twong dwong.
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(tham khdo)

Dir liéu do chum

TCVN 14435:2025

Phuwong phap nay da dwoc th(r nghiém trong mét loat cac phép thl lién phong thir nghiém theo bd tiéu
chuén TCVN 6910 (ISO 5725). Di ligu cho trong Béng B.1, Bing B.2, Bing B.3 va Bang B.4 thu duoc
trong cac phép thr lién phong thir nghiém va d6 thu héi thu duec véi ndn miu thém chudn.

Béng B.1 ~ Dir liéu vé& d6 chum déi véi 6t cay va &t paprika

Théng sb Ot cay Otcay | Otcay Ot Ot Ot Ot Ot
S61 S62 863 | paprika | paprika | paprika| paprika| paprika
sb 1 sb2 s63 sb4 s65
N&m thir nghiém lién phéng 2012 | 2012 | 2012 | 2012 | 2012 | 2012 | 2012 | 2012
S6 phong thir nghiém tham gia 21 21 11 21 21 21 21 10
S6 két qua khong phit hop 1 1 1 1 1 1 1 0
Sb ngoai 18 0 0 0 2 0 1 0 0
S6 két qua dwoc chip nhan 20 20 10 18 20 19 20 10
Gia trj trung binh £ , pg/kg 1,8 235 450 6,1 19,9 849 | 112 455
D9 léch chudn 13p lai s pg/kg 0,3 1,1 0,38 04 1,3 7.4 0,5 26
D¢ lech chudn 13p lai twong d6i, | 14,3 46 1,7 6,9 6,8 8,7 47 57
RSD:, %
Gidi han lap lai, r, ug/kg 0,7 3 22 1.2 3,8 20,8 1,5 73
D9 léch chuan tai lap, sk, ug/kg | 0,5 2,4 5,2 0,9 29 10,5 1,4 4,1
D6 lech chudn tai lap twong déi,| 27,5 10,4 11,6 14,0 14,5 12,4 12,2 9,1
RSDr, %
Giéi han tai lap, R, pg/kg 14 6,8 14,7 24 8,1 29,5 3,8 1,6
Mrc thém chudn, pg/kg - - 51,7 - - - 12,9 51,7
D6 thu hdi, % Khéng | Khang 84 Khéng | Khong | Khéng | 87 88
apdung| ap dung apdung | apdung| ap dung

Gia tri HorRat 1,3 05 0,5 0,6 0,7 06 0,6 0,4
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Bang B.2 — Dir lidu dd chum dbi v&i hat tidu den, hat tiéu trang, nhuc dau khiu va hén hep gia vj

Hattiéu | Hattiéu Hén Hén Hén Hén

Thong s6 don b1 | donsbz| TAne | wing | GEE |kt s | Knbusd s |n7P gia|hep gla) nop gla o gia
Nam thir nghiém lién phang 2016 | 2016 | 2016 2016 2016 2016 2016 | 2016 | 2016 | 2016 | 2016
S6 phong thir nghiém tham gia 14 14 14 14 14 14 14 14 14 14 14
S két qua khéng pht hop 2 0 1 0 0 0 1 0
S6 ngoai 1& 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0
S6 két qua dwgc chap nhan 12 14 13 14 14 14 14 14 13 14 14
Gia trj trung binh, X, pg/kg 2,4 22,6 7,8 24,9 2,1 226 9,8 8,5 23,8 1,0 2,4
D6 I&ch chudn 13p lai sr, pa/kg 0.2 1,3 0,6 2,6 0.2 1,9 1,3 0,5 17 | 0.1 0,4
23;:’:::“”5" 'ap lai trong abi, | 4, 56 7.9 10,5 11,1 8.5 13,7 59 | 71 | 114 | 167
Gi6i han Ip lai r, palkg 06 3,5 1,7 7,2 06 5,3 3.7 1,4 47 03 | 1.1
D6 Iéch chudn tai 1ap sk, pg/kg 0.2 2,3 09 3.2 0,5 3,8 2,2 0.7 27 | o2 0,4
221?:2 /:h”é" tailap wong a6i, | 4 ¢ 10,0 1,8 13,0 22,2 17,1 22,6 77 | 115 | 160 | 167
Gi6i han ti lap R, uglkg 0.6 6,3 2,6 9,0 1,3 10,7 6,1 1,8 7.6 04 | 1.1
Mtrc thém chudn, pg/kg 3 30 10 30 3 30 - 10 30 - -
D6 thu hdi, % 80 75 78 83 71 75 kh:;ggép 85 79 é';hgzgg é‘;hjsgg
Gia tri HorRat 0,6 08 07 0,8 05 0,8 07 0,7 0,8 05 | 06

SEYPL NADL
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Bang B.3 — D) chum dbi vé&i bat chiét cam thao, djch chiét cam thao va ré cam thao

Bot Bot Bot Bot Bot Dich Dich Dich |Ré& cam |R& cam |Ré cam|Ré cam
Théng sé chiét | chiét | chiét | chiét | chiét | chiét | chiét | chiét | thao | thao | thao | thao

sé1 sb2 sé3 sb4 sé5 sé1 sb 2 s63 sé1 sb2 s63 | sb4
Nam thir nghiém lién phong 2010 2010 2010 2010 2010 2010 2010 2010 | 2010 | 2010 | 2010 | 2010
Sé phang thtr nghiém tham gia 20 20 20 20 20 20 20 20 20 20 20 20
Sé két qua khéng phi hep 1 1 1 1 1 1 1 4 1 2 1
86 ngoai 1& 0 0 0 2 0 0 1 2 1° 0 1 2
Sé két qua dugc chap nhan 19 19 19 17 19 19 18 17 15 19 17 17
Gid trj trung binh, X, pa/kg 25,7 342 71,8 59,6 96,8 27,4 141,4 64,3 7.7 26,1 51,9 | 22,0
D lech chudn I3p lai s, palkg 1,5 2,6 5.8 23 5,8 2,4 6,3 36 0,7 1,6 2,9 2,0
igﬁf:;"h”é“ lap lai tyong ddi, | - o 7.6 8,1 3.9 6.0 8,8 45 56 9.1 6.1 56 | 91
Gidi han 13p lai r, ug/kg 4,3 7.2 16,2 6,4 16,2 6,9 17,6 10,1 1,9 4,4 8,1 5,7
Do I&ch chudn tai 1ap sk, pg/kg 3,1 5,0 9,4 6,6 12,4 46 13,7 8,4 1,7 4,0 5,5 33
§‘;’§:’1,§ U e 12,1 14,6 13,1 11,1 12,8 16,8 9,7 13,1 22,1 15,3 106 | 15,0
Gidi han tai lap R, pg/kg 8,6 14,0 26,3 18,6 34,7 12,9 38,4 23,5 4,8 11,2 15,3 9,2
Mrc thém chudn, pg/kg - 36,5 81,5 - - - 160,0 - - 30,0 | 60,0 -
D4 thu hdi, % kh::ggép 86 84 kh::rg‘;gap kh::ggép kh::ggép a8 khc?:ggép kh::ggép 87 87 al;hg:gg
Gia trj HorRat 0,5 0,7 06 0,5 0,6 0,8 0,5 0,6 1,0 0,7 0,5 0,7

§20Z:5evPL NADL
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Bing B4 - Di» liéu vé d§ chum ddi v&i cacao va san phiam cacao

Thong sé Cacao | Cacao | Cacao San San San
s6 1 sb2 s63 phim phim phim
cacao cacao cacao
s61 sb2 s63
N&m th nghiém lién phong 2016 2016 2016 2016 2016 2016
84 phang thir nghiém tham gia 15 15 15 15 15 15
Sé két qua duoc chép nhan 14 15 14 15 15 15
S két qua khong phis hop 1 0 1 0 0 0
Sé ngoai 1& 0 0 0 0 0 0
Gia trj trung binh, X, pglkg 254 2,1 7.2 8,8 26,3 2,8
D6 lech chudn Iap lai, s, pg/kg 1,1 0,4 1,0 0,6 1,9 0,3
D6 lech chuan 1ap lai twong déi, 45 18,7 13,5 6,7 7.3 10,8
RSDr, %
Giéi han lap lai, r, yg/kg 3,2 1,1 27 1,6 53 0,8
D6 lech chudn tai 1ap, s, pg/kg 6,0 06 1,7 2,3 36 0,8
D9 lech chuln tai 1ap twong déi, | 23,7 26,1 23,1 25,9 13,7 30,7
RSDr, %
Gidi han tai lap, R, pglkg 16,7 1,5 46 6,3 10,0 2,3
Mre thém chuan, pg/kg 30,0 - - 10,0 30,0 -
D thu héi, % 85 Khéng Khéng 88 88 Khéng
apdung | &pdung ap dung
Gia trj HorRat 0,8 0,5 0,7 0,7 08 0,6
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(2]

(3]
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Thw muc tai liéu tham khao

TCVN ISONEC 17025, Yéu cau chung vé ning luc clia cac phong thir nghiém va hiéu chudn

TCVN 6910 (ISO 5725) (tat ca cac phan), B chinh xdc (do ding va dé chum) clia phuong phap
do va két qua do

Regulation EC No 1907/2006 of the European Parliament and of the Council, Official Journal Of
the European Union Corrigendum in L 136/3 of 29 May 2007 in its current version

DEUTSCHE FORSCHUNGSGEMEINSCHAFT. Maximum workplace concentration and biological
tolerance values, “Mitteilung der Senatskommission zur Prifung gesundheitsschadlicher
Arbeitsstoffe” as amended; Kennedyallee 40, 53175 Bonn accessible under
https:/fonlinelibrary.wiley.com/book/10.1002/9783527682027

[5] KUNSAGI Z., STROKA J. Determination of ochratoxin A in Capsicum spp. (paprika and chili) by

(7]

(8]

immunoaffinity column cleanup and liquid chromatography: Collaborative study. J. AOAC int. 2014,
97, pp. 876-883

CUBERO-LEON E., BOUTEN K., SENYUVA H., STROKA J. Determination Of ochratoxin A in
black and white pepper, nutmeg, spice Mix, cocoa and drinking chocolate by high-performance
liquid chromatography coupled with fluorescence detection: Collaborative study. J. ACAC Int. 2017
Apr 22

LERDA D., AMBROSIO M., KUNSAGI Z., STROKA J. Determination of ochratoxin A in licorice and
licorice extracts by high-performance liquid chromatography coupled with fluorescence detection:
Collaborative study.J. AOAC Int. 2013, 96 pp. 331-340

EUROPEAN COMMISSION. Guidance document on identification of mycotoxins in food and feed
SANTE/M2089 /2016 Implemented by 01/01/2017. Weblink (aﬁcessed 14.11.2018):
https://ec.europa.eu/food/sites/food/files/safew/docs/cs_contaminants sampling guid-doc-ident-
mycotoxins.pdf
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