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L&i gidi thigu

Céc loai Alternaria, phd bién nhét 13 A. alternata, tao ra hon 70 chét chuyén hoa th(z cip, nhung chi
mét s6 it trong s6 xac dinh dugc cau triic va dwoc bao cao 1a doc td ndm méc [1). Nam Alternaria 1a
sinh vat gay hai thic vat phd bién trong ngi céc, hat c6 dau, rau qua va sy hién dién clia cac doc td
Alternaria trong cac mat hang ndy da dwoc ghi nhan rang réi [1]. Nhieng chét déc nay khang chi lam &
nhiém ndng sdn dwoc thu hoach ma con cé thé lam hong thire pham dwoc bao quan.

Trong sd cac doc té Alternaria ndy, altenuene (ALT), alternariol (AOH), alternariol monomethy! ether
(AME), tentoxin (TEN) va acid tenuazonic (TEA) la nhi*ng chét dwoc quan tdm chinh. ALT, AOH, AME
la cac dibenzo-a-pyron, TEN Ia mét tetrapeptide tudn hoan va TEA la mét din xuét clia acid tetramic.
ALT va TEA da cho thay doc tinh cap tinh cao trong dng nghiém va trong céc thi nghiém trén dong
vat. AME va AOH it ddc hai hon; tuy nhién, ching da dwgc md ta 1a gay ra tac dung gay ddc gen va
gay dot bién [1 - 3].

Nhitng chét doc nay thudng xuét hién trong cac san pham ca chua, ngll céc va hat ¢6 dau (vi du nhw
hat hwéng duong), do @6 ching 1a trong tam trong tiéu chuén nay.

CANH BAO 1 - Can thwe hién céac bién phap phong ngira va bao vé thich hop khi thwe hign cac
bwéc 1am viéc véi héa chit doc hai.

CANH BAO 2 - Viéc str dung tiéu chudn nay cé thé lién quan dén cac vit liéu, hoat dong va thiét
bi nguy hiém. Tiéu chudn nay khong nhidm muc dich giai quyét tit ca cac vin dé an toan lién
quan dén viéc sir dung chiing. Ngwoi sir dung tiéu chuin nay cé trach nhiém thiét lap cac bién
phap thwc hanh an toan va sirc khoe phl hgp ciing nhw xac dinh kha ndng ap dung céc gidi
han quy djnh trwée khi str dung.

CANH BAO 3 - M4t s chit doc clia Alternaria thé hién tac dung gay doc gen va gay dét bién.
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Thwe pham - Xac dinh déc té Alternaria trong ca chua, IGa mi
va hat hwéng dwong bang phwong phap l1am sach sir dung cét
chiét pha rén (SPE) va sic ky léng higu nang cao-hai lan khéi
phd (HPLC MS/MS)

Foodstuffs — Determination of Alternaria toxins in tomato, wheat and
sunflower seeds by SPE clean-up and HPLCMS/MS

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuin ndy quy dinh quy trinh xac dinh nim doc t6 Alternaria trong IGa mi, puree ca chua va hat
hwéng dwong bing séc ky 16ng hiéu nang cao (HPLC) két hop véi phép do hai lan khéi phd (MS/MS).

Phuong phap ndy da dugc xac nhén gia tri st dung véi cac mau lia mi, puree ca chua va hat huéng
dwong, ca mAu bj & nhiém ty nhién va miu thém chun.

Mrc xac nhan gia trj st dung déi véi altenuene (ALT) ndm trong khoang tir 2,18 pg/kg dén 13,8 pgikg.
Mrc xac nhan gia tri st dung ddi véi alternariol (AOH) ndm trong khodng tir 1,82 pg/kg dén 46,7 ug/kg.

MUrc x4c nhan gid tri st dung ddi voi altemariol monomethyl ether (AME) ném trong khodng tir 1,29 pglkg
dén 47,2 pg/kg.

Mrc x4c nhan gia trj st dung ddi véi tentoxin (TEN) ndm trong khodng tir 5,29 pgrkg dén 218 ug/kg.

Cac mirc xac nhén gia tri st dung ddi véi acid tenuazonic (TEA) ndm trong khodng tir 41,8 pg/kg dén
1618 pg/kg.

Gi6i han dinh lugng cla phuwong phap nay 13 1 pg/kg déi véi ALT (riéng lGa mi va hat hwéng
dwong 13 —1,4 pg/kg va 1,2 pglkg), AOH va AME; c6 thé dat dwoc 5 ug/kg déi véi TEN va 10 pglkg
ddi v&i TEA hodc thap hon.

2 Tailiéu vién dan
Cac tai liéu vién din sau rit cin thiét cho viéc ap dung tiéu chuan nay. D6i véi cac tai liéu vién dan ghi
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nam cdng b thi ap dung phién ban dugc néu. Déi véi cc tai lidu vién dan khdng ghi nam cang bd thi
&p dung phién ban méi nhét, bao gdm ca cac sira ddi, bd sung (néu cd).

TCVN 4851 (ISO 3696), Nuwdc dung dé phan tich trong phong thi nghiém — Yéu céu ky thuat va
phuong phap thiy

3 Thuat ngir va dinh nghia

Trong tiéu chudn nay khéng cé thuat nglr ndo dwoc dinh nghia.

4 Nguyén tic

Phan mau thir da thém chét ndi chudn c6 gan ddng vi dwoc chiét bing hdn hop clia methanol, nwéc
va acid acetic. H3n hop mau/dung méi chiét dwoe ly tam va thu 14y phan dich ndi phia trén. Dich chiét
dwoc pha loang véi mét thé tich twong dwrong dung dich acid acetic 1 % (@) va dwoc 1am giau trén
chét hap phu polyme chiét pha rén (SPE). Dich chiét dwoc rira gidi ra khdi ct SPE bang dung dich
methanol va ethyl acetat. Dich rlra gidi dwec lam bay hoi, hoa tan tr& lai, loc qua bd lgc xyranh
polytetrafluoroethylene (PTFE) va sau d6 dwoc phan tich bang HPLC-MS/MS.

5 Thubc thir

Chi str dung céac thudc thi tinh khiét phan tich va nwéc phi hop védi loai 1 clia TCVN 4851 (ISO 3696),
trir khi cé quy dinh khac. Dung dich phai dat chét legng dé& phan tich LC-MS, trlr khi ¢6 quy dinh khac.
C6 thé st dung cac dung dich ban sn trén thj trwdng véi cac dic tinh twong dwong véi cac dung dich
dugc liét ké.

5.1 Khi nén nito, o tinh khiét twong duong ¢ = 99,99 % hoéc cao hon.

5.2 Nwdée (H;0), loai dung cho HPLC,

5.3 Nwéc (H:0), loai ding cho LC-MS.

5.4 Methanol (CH;OH), tinh khiét phan tich.

5.5 Methanol (CH;OH), loai duing cho LC-MS.

5.6 Ethyl acetat (CH;COOC;H;s ), tinh khiét phan tich ho3c cao hon.

5.7 Amoni hydroxide (NHsOH), loai diing cho LC-MS, phan khéi lvgng w(NH.OH) = 25 %.
5.8 Amoni hydroxide (NH:OH), w(NH:OH) = 2,3 %.

Cho 1 mL amoni hydroxide 25 % (5.7) vao binh dinh m(rc 10 mL chtra khodng 5 mL nwéc (5.3) va



TCVN 14439:2025

thém nwéc (5.3) dén vach.

5.9 Acid acetic (CH:COOH), w 2 99,7 %.

5.10 Amoni acetat (CH;COONH,), loai LC-MS.

5.11 Dung dich amoni acetat (CH;COONH,), ndng d6 mol ¢ = 1 mol/L.

Hoa tan 77,08 g amoni acetat (5.10) trong 1 L nwéc (5.3).

5.12 Hbn hop chiét, hdn hop methanol + nudc + acid acetic (85 + 14 + 1, phan thé #ich).
Tron 850 mL methanol (5.4) véi 140 mL nwéce (5.2) va 10 mL acid acetic (5.9).
5.13 Dung djch acid acetic, acid acetic + nwéc (1 + 99, phan thé tich), ¢ =1 %.
Trén 10 mL acid acetic (5.9) véi 990 mL nuérc (5.2) va trdn déu.

5.14 Dung dich rira giai, methanol + ethyl acetat (75 + 25, phan thé tich).

Tron 750 mL methanol (5.4) véi 250 mL ethyl acetat (5.6) va tron déu.

5.15 Pha ddng HPLC A, dung dich dém amoni acetat 5 mmol/L & pH x4p xi 8,0.

Trén 5 mL dung dich amoni acetat (5.11) va khodng 200 pL amoni hydroxide 2,3 % (5.8) v&i 900 mL
nuwéc (5.3). Chinh thé tich bing nwéc (5.3) dén 1 L va tron déu.

Kiém tra d6 pH clia pha dong A. Gia trj pH phai ndm trong khodng ti» 7,95 dén 8,05. Chinh pH bing
amoni hydroxide 2,3 % (5.8) dé gia trj pH nam trong khoang néu trén.

5.16 HPLC pha dong B, methanol (5.5).

517 Céac chit chuin clia doc td Alternaria, vi dy & dang tinh thé, dwéi dang mang hoic 1am vat liéu
chuén,

5.17.1 Altenuen, do tinh khiét it nhat w = 96 %.

5.17.2 Alternariol, d9 tinh khiét it nhat w = 96 %.

5.17.3 Alternariol monomethyl ether, do tinh khiét it nhét w = 96 %.
5.17.4 Tentoxin, do tinh khiét it nhat w = 96 %.

5.17.5 Acid tenuazonic, d¢ tinh khiét it nhat w = 96 %.

Cac phang thir nghiém co thé tim kiém do tinh khiét cao hon, néu co san trén thj truong.
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5.18 Cac chit ndi chuin c6 gan ddng vi, vi du dang tinh thé hodic dung dich chuén.

5.18.1 Chéat noi chuin cé gin ddng vj altenuene (ALT-ISTD), vi du ALT-(methoxy-ds, methyl-ds)
(ALT-de).

5.18.2 Chét ndi chuén c6 gin ddng vj cua alternariol (AOH-ISTD), vi du AOH-(methyl-ds) (AOH-da).

5.18.3 Chét ndi chudn c6 gan déng vi (AME-ISTD) cla alternariol monomethyl ether, vi du AME-
(1-methyl-ds) (AME-da).

5.18.4 Chit néi chudn c6 gén déng vi tentoxin (TEN-ISTD), vi dy TEN-ds.

5.18.5 Chét ndi chuln cé gin ddng vj ctia acid tenuazonic (TEA-ISTD), vi du TEA-(acetyl-'3Cy)
(TEA-13C;), hdn hop cac ddng phan khong d6i quang trong methanol.
Céac phong thi nghiém cé thé tim kiém cac chét ndi chuan cé gan dong vi véi mire @ khir mau hodc

lam giau °C cao.

CANH BAO - Phai ludn mic quén o bio hg, deo ging tay va mang kinh bao hd, tit ca cac giai
doan chuén bj miu va chét chuan phai dwec thye hién trong ti hit.

5.19 Dung dich gbc chiva ALT, AOH, AME, TEN va TEA, vi du & ndng d khdi luong p = 100 pg/mL.

Trong treong hop dang bdt két tinh, can, vi du 5 mg ALT (5.17.1), AOH (5.17.2), AME (5.17.3), TEN
(5.17.4) va TEA (5.17.5), chinh xac dén 0,1 mg, cho vao tirng binh dinh mirc 50 mL riéng ré va thém
methanol (5.5) dén vach. Bdng héa manh.

Trong trudng hop dang mang khé, pha lai chét chuén trong lo theo chirng nhan clia tirng chét chuin.

Céc dung dich géc bén trong it nhat sau thang néu dwoc bao quan & < ~18 °C.

CHU THICH Bé kiém tra x4c nhan ndng @4 clia cac chét chudn dwgc chudn bj bing phuong phap do khéi lwgng str dung
phép do quang, cac hé sb t&t mol sn cé dugc néu trong tai liéu vé& AOH [5], AME [5], ALT [6], TEN [7] va TEA [8].

5.20 Dung dich chuin 1

Chudn bj hdn hop chuén trong methanol c¢6 chira ALT (5.17.1), AOH (5.17.2), AME (5.17.3) & néng
dd 500 ng/mL, TEN (5.17.4) & ndng dd 2 500 ng/mL va TEA (5.17.5) & ndng @6 5 000 ng/mL.

Dé thue hién, chuyén 25 pL dung dich gbc ALT, AOH va AME (5.19) vao binh dinh mec 5 mL. Chuyén,
vi dy 125 pL dung dich géc TEN (5.19) va 250 uL dung dich gbc TEA (5.19) vao ciing mét binh dinh
mirc 5 mL. Thém methanol (5.5) dén vach. Ddng héa manh. Dung dich chuin 1 bén trong it nhat sau
thang néu dwoc bao quan & < -18 °C.

CHU THICH  Thé tich chinh xac dwgc siv dung dé& chufin bi dung dich chuln 1 (5.20) duoc Iy tir ndng d6 chinh xac clia
dung dich géc (5.19).
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5.21 Dung dich chudn 2

Chudn bi hdn hop chuan trong methanol c6 chira ALT (5.17.1), AOH (5.17.2), AME (5.17.3) & ndng dd
100 ng/mL, TEN (5.17.4) & ndng d 500 ng/mL va TEA (5.17.5) & néng dd 1 000 ng/mL. Dung dich
chun 2 dwoc chuin bj bing cach pha loang dung dich chuén 1 (5.20).

Chuyén 1 000 pL dung dich chun 1 (5.20) vao binh dinh mirc 5 mL. Thém methanol (5.5) dén vach.
Pdng héa manh. Dung dich chun 2 bén trong it nhat sau thang néu dwoc bo quan & s ~18 °C.

522 Dung dich géc ALTASTD, AOH-ISTD, AME-ISTD, TEN-ISTD va TEAHSTD, vi du & ndng do
khéi lwong p = 750 pg/mL.

Chuén bi dung dich géc, vi du hda tan 1,12 mg bt tinh thé ALT-ISTD (5.18.1), AOH-ISTD (5.18.2),
AME-ISTD (5.18.3), TEN-ISTD (5.18.4) va TEA-ISTD (5.18.5) trong céc lo riéng ré véi 1 500 pL
methanol (5.5). Ddng héa manh. Cac dung dich gdc bén trong it nhét sau thang néu duoc bao quan &
< -18 °C. TEA-ISTD c6 thé dwec cung cip dudi dang dung dich methanol véi nbng @6 xp Xi nhw nhau.

5.23 Dung dich ndi chuén 1.

Chudn bj hdn hgp chudn trong methanol ¢6 chira AOH-ISTD (5.18.2), AME-ISTD (5.18.3) va TENISTD
(5.18.4) & ndng d6 5 pg/mL, ALT-ISTD (5.18.1) & ndng d 10 pg/mL va TEA-ISTD (5.18.5) & ndng d6
25 pg/mL.

Vé&i muc dich do, chuyén 33 pl dung dich gbc clia AOH-ISTD, AME-ISTD va TEN-ISTD (5.22) vao binh
dinh mirc 5 mL. Chuyén, vi dy 67 pL dung dich gbc clia ALT-ISTD (5.22) va vi dy 167 pL dung dich géc
TEA-ISTD (5.22) vao cung mét binh dinh mic 5 mL. Thém methanol (5.5) dén vach. Bdng héa manh.
Dung dich ndi chuan 1 bén trong it nhat sau thang néu dwgc bao quan & s =18 °C.

5.24 Dung dich néi chuin 2

Chuan bj hdn hop chuln trong methanol ¢é chira AOH-ISTD (5.18.2), AME-ISTD (5.18.3) va TENISTD
(5.18.4) & ndng dd 500 ng/mL, ALT-ISTD (5.18.1) & ndng @6 1 000 ng/mL va TEA-ISTD (5.18.5) &
ndng d6 2 500 ng/mL. Dung dich néi chuan 2 dwgc chuln bj bing cach pha loang dung dich ndi chudn
1(5.23).

Chuy&n 1 000 pL dung dich ndi chudn 1 (5.23) vao binh dinh mirc 10 mL. Thém methanol (5.5) @én vach.
Bdng héa manh. Dung dich néi chun 2 bén trong it nhét siu thang néu Guoc béo quan & < -18 °C.

5.25 Polysorbat 20 (CssH114026) (Tween®20 "), loai phan tich.

Tween®20 Ia tén thwong mai clia chét heat dong b& mit khong ion loai polysorbate 20 cé sin tir cac nha cung cép khac
nhau. Théng tin ndy dwa ra d& thuan tién cho ngudi st dyng tiéu chuln nay va khéng 4n dinh phai str dung san phdm nay.
Ca thé str dung céc san pham trong tw néu cho két qua twong duong.
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5.26 Dung dich Polysorbat 20 (CssH11402s ), ¢ = 2 % trong nwdc.

Dung pipet lay 2 mL polysorbat 20 (5.25) cho vao binh dinh mirc 100 mL va thém nudc (5.2) dén vach.
Trén déu. Dung dich nay cé thé dwoc sl dung trong ba thang néu dwoc bao quan & nhiét G xap xi 4 °C.

5.27 Dung dich hiéu chuin

Thém céc thé tich khac nhau clia dung dich chudn (5.20 twong tng vai 5.21) va dung dich ndi chudn 2
(5.24) vao ndm lg HPLC (6.18), vi du nhu liét ké trong Bang 1. Thém cac thé tich methanol (5.5) duoc
quy dinh trong Bang 1 va trdn nhe. Thém 600 L pha dong HPLC A (5.15), day nép lo va tron déu
(6.15) trong khoang 20 s.

Chuén bj o thr sau (mAu tréng) khéng ¢6 dung dich chudn, khdng c6 dung dich néi chudn va sir dung
lo nay lam mau trang thiét bj.

Bang 1 — Chuén bj dung dich hiéu chuin

Dung dich | Dung dich | Dung dich | Dung dich | Methanol | ALT [ AOH| AME | TEN | TEA
hiéu chuin 1 chuin2 |ndichudn2| (5.5) N
Néng do dwong lwong
chuin (5.20) (5.21) (5.24) pL kg
uL HL HL £

1 - 10 50 340 1 1 1 5 10
2 - 50 50 300 5 5 5 25 50
3 - 100 50 250 10 10 10 50 100
4 50 - 50 300 25 25 25 125 250
5 200 - 50 150 100 100 | 100 500 1000

Mau tréng - - - 400 - - - - -

6 Thiét bi, dung cu

St dung céc thiét bj, dung cy théng thudng clia phdng thlr nghiém va cac thiét bi, dung cu sau:
6.1 May do pH.

6.2 Ongly tam polypropylen (PP}, (50 mL) cé chia vach.

6.3 Can phong thir nghiém, cé thé can chinh xac dén 0,01 g.

6.4 Can phan tich, cé thé can chinh xac dén 0,01 mg.

6.5 May lic doc hoic lic ngang co hoc c6 thé diéu chinh dwoc.

10
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6.6 Thiét bi tron téc d6 cao (vi dy: Ultra- turrax ®2.

6.7 May ly tam, c6 kiém soat nhiét d6 va c6 kha nang tao ra Iwc ly tdm twong déi x4p xi 3 200g.
6.8 Pipet dinh mirc chia vach, dung tich 10 mL.

6.9 Pipet xa hét, vi du: dung tich 10 pL, 20 pL, 100 pL, 250 pL va 1 000 pL, cé dau tip thich hop.

6.10 C&t chiét pha ran (SPE), bing polyme styren bién tinh wa nwéc véi dung tich binh chira 6 mL,
khéi Iwgng chat hap phu 200 mg va kich thwéc hat 100 pm hodc nhd hon.

CHU THICH Phenomenex Strata-XL 2 , véi dung tich binh chira 6 mL, khéi legng chét hap phy 200 mg, c& hat 100 pm da
cho théy d4p trng céc thang sb k§ thust nay,

6.11 Binh chira PP (khoang 25 mL), vira véi cGt SPE (6.10).

6.12 B0 loc xyranh polytetrafluoroethylen (PTFE), c& 16 0,2 um va vi dy dwéng kinh 13 mm hodc
15 mm.

6.13 Xyranh c6 kim bom, dung tich 1 mL.

6.14 B0 loc chan khéng (vacuum manifold), @& 1am sach SPE, c6 voi khéa.

6.15 May tron, cé toc do cao.

6.16 May co dic mau, cb kiém soat nhiét dd va ngudn khi cép.

6.17 Ong thu nhén bang thiy tinh, ding d& ri¥a gidi va bay hoi méu.

6.18 Lo HPLC thuy tinh silan héa, dung tich khodng 1,5 mL va nép vin hodc twong dwong.
6.19 Céc c6 md, dung tich 250 mL.

6.20 Binh dinh mirc, dung tich 5mL, 10 mL, 50 mL, 100 mLva 1 L.

6.21 H¢ théng HPLC-MSIMS, c6 céc bd phén sau.

6.21.1 Bom HPLC, c6 kha nang duy trl gradient nhj phan & téc d6 dong phi hop véi cot phan tich
dang s(r dung v&i @ chinh xac thich hop.

6.21.2 B khir khi, tly chon, d& khir khi cho pha dong HPLC.

D Ultra- turrax va Strata-XL 1a nhibng vi du v& c4c san pham phi hgp co s3n trén thj trerng. Théng tin nay dwa ra @é thuin
tién cho ngwdi str dyng tidu chuén nay va khéng 4n dinh phai str dyng san phm nay. Cé thé sir dung cac san phim tuong ty
néu cho két qua trong duong.

1
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6.21.3 Hé thong bom mau, co kha nang bom mét lwong dung dich thl thich hop, dap (ng yéu cau
vé do chinh xac.

6.21.4 Cot pha dao HPLC

Cét phil hep va cac didu kién HPLC thich hop cung cip du kha nang lwu gitr chét phan tich rira gidi
dau tién. Sac ky db chap nhan dwgc, nhw néu trong Phu luc A, c6 thé dat dwoce bang cach st dung cot
c6 hé sbé cong suat t6i thiéu 1a 3 (k' 2 3,0) va sb dia tdi thidu 13 2 000 (N = 2 000) cho b4t ky chét phan
tich nao.

Vi dy vé cac ¢t va didu kién phén tich phil hop duoc néu trong Phu luc A va Phy lue B.

6.21.5 Tién cot, dwoc khuyén cao str dung, co cling vt liéu pha tinh nhw cét phan tich (6.21.4).
6.21.6 Lo cot, co kha nang duy tri nhiét do khdng ddi.

6.21.7 Thiét bj khbi phd ba ti¥ cuwre

Thiét bj bay ion ba t(r cwc hodic by ion tuyén tinh t& cuc, cling véi cac thiét bi khac, dwec trang bj giao
dién ion héa phun dién (ESI) va hoat dong & ché dd theo déi da phan Gng (MRM). Moi ché do ion héa
(thwdng 14 ion hoa am, cé thé ion hoa duong) mang lai higu suét ion hoa dat yéu cu déu c6 thé duwec
str dung.

6.21.8 Hé théng danh gia dir liéu va diéu khién thiét bj theo may tinh.

7 Cach tién hanh
7.1 Yéu ciu chung

Moi thubc thir, mAu va thiét bj dwoc st dung trong Diéu 7.2 dén 7.5 phai & nhiét d6 phong trwedc khi
thyre hién céac thao tac, trir khi ¢6 quy dinh khac.

7.2 Chuén bj miu thi

Céc mau phong thir nghiém dang rén phai dwoc nghién min va ddng héa. Trong qua trinh nay khong
dwoc dé mau bj qua nong. Co thé can phai nghién lanh cac mau chit béo.

Céac mau ban rin phai duoc tron déu bang cach ldc manh trong khoang 10 min,

CHU THICH Khi 4p dyng phweng phap tron dang nhao (slurry mixing),can dat dwoc hdn hop chiét da quy dinh, Ham Iwgng
dung méi hitu co thdp hon cé thé han ché kha nang chiét ddc t6 Alfemaria it tan trong nwére,

12
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7.3 Chiét

Can 2,00 g mAu thl, chinh xac dén 0,01 g, cho vao éng ly tam 50 mL (6.2) cho mét lan phan tich.
Thém 100 pL dung dich ndi chuan 2 (5.24).

Déi véi puree ca chua: thém 14,0 mL hén hop chiét (5.12). Déi voi bdt mi va hat hwéng duong: thém
15,0 mL h8n hgp chiét (5.12).

Day kin nip dng va tron déu trong khodng 10 s dé thu dwoc huyén phii déng nhat.

B4t hat hudng dwong cb thé bj dinh va téc trong qua trinh thao tac. D& chiét hoan toan, cac mau nay
cAn dwoc phan tan di trong hén hop chiét, dung may tron téc d6 cao (6.6) dé tron trong khoang 30 s
trwdc khi chiét.

L4c manh trong 45 min % 1 min bang may l4c (6.5).

M&t Igng nhd miu hat hwéng dwong co thé dinh vao thanh dng trong qua trinh chiét. Trong trréng
hop nay, lay éng ra khdi may lac va lac bang tay trong 5 s @& mau khéng dinh vao thanh éng. Bwa cac
dng trd lai may lc va tiép tuc chiét.

Ly tam mAu & nhiét & phong trong it nhét 10 min & khodng 3 200g (6.7) va chuyén 7,5 mL phan ndi
phia trén (bang 1,0 g mau) vao éng ly tam 50 mL méi (6.2).

Pha logng bang mét thé tich twong dwong (7,5 mL) dung dich acid acetic 1 % (5.13). Ddng nhét béng
cach trdn déu trong khodng 5 s.

Sau khi pha loang dich chiét, dung dich c6 thé bj duc tly thudc vao mau. C6 thé thyc hién ly tam trong
10 min & khodng 3 200g va & nhiét dd phong (6.7) dé tranh 1am tac cot SPE.

7.4 Lam sach bang chiét pha ran
Néi cot SPE (6.10) véi bd loc chan khéng (6.14).

On dinh c6t bang cach cho 7 mL methanol (5.4) di qua cét, tiép theo la 7 mL nwéc (5.2) va 4 mL dung
dich acid acetic 1 % (5.13).

Khoa ¢t va dung pipet lay thém 3 mL dung dich acid acetic 1 % (5.13) khac cho vao cdt SPE. Gan
binh chira (6.11) vao cgt SPE.

Nap méu @4 pha loang vao binh chi¥a. Rira 6ng ly tam 50 mL chira mau da pha loang béing 4 mL dung
dich acid acetic 1 % (5.13) va nap vao binh chira. M& véi va @é dich chiét chay qua véi toc dd khoang
1 giot/giay.

L4y binh chira ra va rira cdt bing 4 mL dung dich polysorbat 20 (5.26), sau d6 1a 4 mL dung dich acid
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acetic 1 % (5.13). Lam kho cot hoan toan bang chan khéng (khoang 10 min).
7.5 Chudn bj dung dich miu thr

D4t éng thu nhan bang thiy tinh (6.17) vao bé loc chan khéng. Rira gidi dich chiét bang 7 mL dung
dich rtra gidi (5.14) vao 6ng thu nhan béng thly tinh. Sau khi dung dich di qua, lam khd cét trong
khodng 10 s bang chan khang va thu lay toan bo dich rira gii.

Néu dung dich rlra gidi khdng chdy xuéng mét cach ty nhién, c6 thé st dung chan khang nhe @8 kich
hoat déng chay. Sau khi nhitng giot dau tién chay ra khdi cot thi khong cin st dung chan khéng niva.

Lam bay hoi dich rlra gidi trong éng thu nhan bang thiy tinh (6.17) & 50 °C bang may cb dic mau
(6.16), st dung dong nite nhe (5.1).

Thém 400 pL methanol (5.5) vao dich chiét kho va hoa tan lai cin trén thanh éng bing cach tron déu
trong it nhat 20 s.

B& sung 600 pL pha dong A (5.15) HPLC va trdn déu thém it nhit 20 s.

Loc dich chiét qua bd loc xyranh PTFE (6.12), c¢6 diing xyranh 1 mL (6.13), cho vao lo HPLC (6.18).
Néu qua trinh loc khang tao ra dung dich thr trong thi c6 thé thire hién ly tam dung dich thi.

7.6 Phan tich HPLC-MS/MS

7.6.1 Diéu kién van hanh HPLC-MS/MS

Sw két hop gilra c6t phan tich, thanh phdn pha dong, cai dat gradient va thé tich bom sao cho thu
duoc sy phan tach séc ky chdp nhan dugc clia cac chét phan tich va két qua dang tin cay & mirc yéu
cau, v&i dd chon loc du.

Phu luc A dua ra vi du vé sic ky dd va Phu luc B dua ra vi du vé& cac didu kién thich hop dbi voi hé
théng HPLC-MS/MS.

7.6.2 Pwong chudn

Trwéc khi bdt dau trinh tw bom, thiét bj HPLC-MS/MS phai duwoc can béng bing cach bom dung dich
tring va dung dich chuan khéng c6 nén mau cho dén khi c¢6 dugec tin hiéu n dinh,

Phan tich mét 1an c4c dung dich hiéu chudn (5.27) khi bét dAu quy trinh bom. Chuln bj dwdng chuln
bang cach ding @ thi cia ty 1 tin hidu (dién tich pic clia chat phan tich chia cho dién tich pic clia chét
ndi chuén c6 gén déng vi) theo ndng dé twong (ng trong dung dich hiéu chudn dwoc bom vao (5.27).
Thye hién theo cac hwdng dan dwoce dwa ra trong 7.8.
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7.6.3 Trinh tir bom

Phan tich cac dung dich mAu trdng va dung dich thir mau theo trinh ty sao cho tranh nhiém tir miu
trwére sang mau tiép theo va tranh bj nhiém chéo. Trinh tw bom sau day déap (g tiéu chi nay:

L]

mau tréng (5.27);

nam dung dich chun hiéu chuan (5.27) véi ndng do tir thap dén ndng do cao nhéat;

mau tréng (5.27);

-

dung dich mau thi;

-

mAu trang (5.27).

CHU THICH Thue té cho thay riing & ndng dd AME (5.17.3) cao ¢6 thé dan dén hiéu (tng nhidm tir mau trwéc
sang mau tiép theo.

7.7 DPjnh danh

Binh danh tlrng ddc té Altemaria bang cach so sanh thdi gian lwu trong dung dich miu thir véi thoi
gian lwu clia cac chit trong dung dich hiéu chuan.

Thoi gian Iwu clia chét phan tich trong séc ky & mau phai twong (g véi thoi gian Iwu trung binh cla
cac chét chuan hiéu chuan dugc do theo cling mét trinh ty véi dung sai £ 0,2 min hodc £ 50 % chiéu
rong pic & nira chiéu cao (tlly theo gia tri nao I6n hon). Thai gian lwu clia chét phan tich phai twong
{rng v&i thoi gian hwu clia chét ndi chudn c6 gén ddng vi véi dung sai + 0,05 min [9).

Tinh ty I& ion xac dinh 14 tin hiéu cla pic ion cb dién tich thip hon chia cho tin higu cla pic ion cé dién
tich cao hon (cwdng dd twong déi) iy cac dung dich hiéu chuén.

Ty I& ion quan sat dwoc trong séc ky dd ctia mAu thr phai phi hop (x 30 % dung sai) v&i ty 18 ion trung
binh twong (ng trong cac dung dich hiéu chudn theo cling mét trinh tu [9].

7.8 Hiéu chuin

Céc pic clia chét ndi chuan phai ludn nhin thiy dwoc (cac dién tich c6 thé khac nhau tiy thude vao nén
mAu) trong séc ky hiéu chudn va séc ky mau.

Chuyén khéi ion MRM cb ty 1& tin hiéu trén nhidu I6n nhit can duge chon lam ion dinh lwgng. Chuyén
khéi MRM duwoc chon clia chit ndi chudn tuong (ng cd cling dc diém véi chat phan tich nhung dugc
gén d@dng vi. Dién tich pic trong séc ky dd ion chiét trong teng duroc st dung trong tAt ca cac phép tinh
tiép theo.
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Tinh ty & tin hiéu cla tirng doc td Alternaria v6i chét ndi chuan c6 gan ddng vi twong (ng theo Cong
thire (1).

RR,, = (1)

Trong dé:
RRa, 14ty 1& tin hiéu cGa chat phan tich trong sic ky dd clia dung dich hiéu chuan;
Aa» 1A dién tich pic ciia cht phan tich trong dung dich hiéu chuan;
Aisto 12 dién tich pic clia chat ngi chuan cé gén ddng vi trong dung dich hiéu chun.

Duyng dd thi ty 16 tin hiéu clia chét phan tich (truc y) trong dung dich hiéu chudn theo phan khdi lwgng
twong (’ng [ug/kg] (truc x) va xac dinh dudng chuan bang ham hdi quy tuyén tinh theo Céng thic (2).
Xac dinh cac tham sé clia ham hdi quy tuyén tinh.

D& xéc dinh ham lwgng clia chét phan tich ma co ty 1é tin hiéu (RRan) ndm gitra hai diém hiéu chuin
tuong (ng véi ndng d9 thap nhat thi dwdng chuln co thé phai di qua gbc toa do (dwong thang di qua
diém 0). C6 thé chp nhan viéc sl dung trong sé bing 1/x hodc 1/x2 néu viéc 4n dinh dwdng hdi quy
qua gbc toa dd din dén d léch cho cac diém hiéu chuén thap hon.

RRan,cal = Wancal X @1 + bo (2
Trong do:
RRan,car 1 ty 18 tin hiéu ctia chat phan tich trong dung dich hiéu chudn;

Wancar |2 phan khéi long clia chét phan tich trong dung dich hiéu chun, tinh bang microgam
trén kilogam (ug/kg);

ai la @6 déc clia dwong chuan, dwgce wéc tinh bang hdi quy binh phirong nhé nhit tr dir
liéu hiéu chuan;
bo la giao diém clia dwdng chuan véi truc y, dwgc wée tinh bang hdi quy binh phirong nhd

nhét tir di¥ liéu hiéu chuan.

8 Tinh két qua

Phan khéi lwgng clia tirg doc td Alternaria trong miu, wans, biéu thi bdng microgam trén kilogam
(Hg/kg), duoc tinh bang Cong thire (3):
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Wiy s =208 "% )

Trong do6:
RRuss laty 18 tin hiéu clia chét phan tich quan sat dugc trén séc ky dd clia dung dich mau thi.

Néu mdt hodc nhiéu ty 1& tin hiéu trong mau thir nghiém (RRAN,S) cao hon ty Ié tin hiéu cla chat phan
tich twong (rng trong dung dich hiéu chudn cao nhét (RRanca) (nghia la vwot qua dai hiéu chudn), thi
phan tich lai mAu thi. Trong trwéing hob nay, chiét phan thir hai gém 2,00 g miu véi bdi sb (vi du gép
d6i) tAt ca cac thé tich dwoc thém vao (vi dy: 30 mL hdn hop chiét (5.12) déi véi mau dang rén, 28 mL
h&n hop chiét (5.12) ddi véi puree ca chua va 200 pL dung dich ndi chuan 2 (5.24)). Xem xét yéu tb
nay dé xac dinh phan khéi lwong clia chat phan tich.

9 D6 chum
9.1 Yéu ciu chung

Chi tiét vé phép th? lién phong thir nghiém vé dd chym clia phwong phap dugc tém tat trong Phu luc
C. Céc gia tri thu dwoc tlr phép thl lién phong thir nghiém c6 thé khéng &p dung duoc cho cac dai
ndng d6 va ndn mau khéc véi cac gia tri néu trong Phy lyc C. Chi tiét hon vé két qua thlr nghiém lién
phéng thtr nghiém, xem Tai liéu [10].

9.2 bolaplai

Chénh léch tuyét d6i gira hai két qua thir nghiém don 1& thu dwoc trén vat liéu thir giéng hét nhau do
mot ngwdi thire hién, st dung cling mét thiét bj, thwc hién trong khoang thei gian ngan nhét c6 thé,
khong dugc qua 5 % cac trueong hop viet qua gidi han lp lai r trong Bang 2 va Bang 3. Céc tham sé
hdi quy tuyén tinh ctia d6 1ap lai 1a ham s6 clia gia trj trung binh duwoc néu trong Bang 4.

9.3 D9 tai lap

Chénh léch tuyét ddi gitva hai két qua thir nghiém don 18 thu duwoc trén vét liéu thir gidng hét nhau, do
hai phong thir nghiém thuc hién, khéng dwoce qua 5 % cac trwdng hop vt qua gidi han tai lap R
trong Bang 2 va Bang 3. Cac tham sé hdi quy tuyén tinh clia d6 tai 1ap 1a ham sé clia gia trj trung binh
dwoc néu trong Bang 4.
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Bang 2 - Di¥ liéu xac nhan gia trj st dung déi véi TEA, ALT va AOH

Mau TEA ALT AOH
Gia r R Giatri| r R Giatj| r R
| gikg | pgkg | | YUNS | poikg | porkg | | YUY | ugikg | pgikg

trung binh binh

binh Hg/kg ng/kg

Ha/kg
Hat huéng deongsd | 1618 | 196 509 <1 - - 319 | 980 | 131
1 (nc)
Hat huéng dwong sb 936 123 356 <1 - - 152 | 4,30 8,13
2 (nc)
Hat huéng dwong s6 488 59,8 197 <1 - - 537 | 2,04 3,5
3 (nc)
Hat hwéng dwong sé 147 16,7 35,8 2,49 .a - 1,97 0,68 0,99
4 (nc, spk)
Hat hwéng durong s 198 38,2 64,7 10,2 3,06 5,81 8,47 2,76 4,74
5 (nc, spk)
Puree ca chua sb 1 961 80,5 164 0,95 - - 27,4 4,77 9,67
(nc)
Puree ca chua sd 2 499 50,4 112 <1 - - 12,9 1,84 5,64
(nc) :
Puree ca chua sb 3 183 12,9 32,2 <1 - - 6,06 1,37 2,41
(nc)
Puree ca chua sb 4 470 | 540 13,7 2,18 0,59 1,14 1,82 0,24 0,72
(spk)
Puree ca chua s6 5 194 19,6 451 11,2 2,08 5,19 9,68 1,70 3,73
(spk)
Lda mi sb 1 (nc) 264 | 39,5 | 550 <1 - - 2,04 - -
Lua mi sb 2 (nc) 162 | 26,5 | 40,3 <1 - - 1,83 | 074 | 1,39
Laa mi sé 3 (nc, spk) 41,8 | 6,33 10,2 13,8 3,08 | 833 48,7 9,37 19,9
Lta mi s6 4 (spk) 551 | 480 | 132 473 | 1,04 | 4,14 490 | 1,13 | 1,85
Liamisd 5 (nc, spk) | 413 | 27,3 | 852 916 | 1,31 | 822 144 | 387 | 769

nc: mau nhiém ty nhién,
spk: miu thém chuén.

@ b dir liéu khdng da sé legng.
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Bang 3 - Di¥ liéu xac nhén gia trj st dung déi voi TEN va AME

Mau TEN AME
Gia tri r R Gia tri r R
trung binh trung binh
kg | ugig | wgikg Woka | ugkg | wgikg
Hat huéng duong sé 1 (nc) 75,2 9,83 21,9 12,2 3,24 4,90
Hat hwéng duong sé 2 (nc) 38,9 5,84 11,0 7.83 1,27 3,01
Hat hwdng dwong sé 3 (nc) 19,2 1,57 5,29 3,74 1,21 1,59 .
Hat hudng dwong sb 4 {nc, 478 15,7 17,7 2,03 0,58 1,09
spk)
Hat huéng dwong s6 5 (nc, 168 41,1 74,9 17,1 3,02 4,91
spk)
Puree ca chua s 1 {nc) 0,88 A - 16,4 1,85 5,30
Puree ca chua sé 2 (nc) 0,57 - - 6,19 0,88 1,90
Puree ca chua s6 3 (nc) 0,49 - - 2,69 0,27 0,89
Puree ca chua sé 4 (spk) 449 2,85 11,8 1,98 0,256 0,72
Puree ca chua sb 5 (spk) 218 233 96,2 9,74 0,82 2,42
Laa mi sé 1 (nc) 52,2 8,64 18,7 0,55 - -
Lda mi s6 2 (nc) 5,29 0,85 3,67 1,29 0,60 0,96
Laa mi sb 3 (nc, spk) 9,36 1,16 6,40 472 4,27 14,1
La mi sb 4 (spk) 31,2 3,96 10,6 4,87 0,45 1,44
Lda mi sb 5 (nc, spk) 86,8 17,8 413 14,8 1,60 3,13

nc.  mau nhiém tw nhién
spk: mau thém chuén.

& bd dir lieu khdng du sé luong.
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Bang 4 — Méi quan hé ham sé gii¥a r, R va gia trj trung binh

r =f(Gia trj trung binh) TEA ALT AOH TEN AME
Hat hwéng duong Do déc 0,125 - 0,306 | 0,227 | 0,206
r? 0,988 - 0,994 | 0,897 | 0,805
Purree ca chua Da déc 0,095 0,188 | 0,971 | 0,05 | 0,109
r 0,993 0,970 | 0,977 | 0983 | 0,937
Laa mi Do déc 0,098 0,201 | 0,207 | 0,188 | 0,092
r 0,463 0,842 | 0978 | 0,962 | 0,969
R = f(Gia tr trung binh) TEA ALT AOH TEN AME
Hudng dwong Do déc 0,335 - 0445 | 0,410 | 0338
r 0,974 - 0939 | 0952 | 0,866
Purree ca chua D déc 0,183 0,465 | 0,371 | 0434 | 0,305
r 0,958 0,998 | 0,979 | 0,983 | 0,970
Lia mi Do dée 0,211 0,709 | 0,435 | 0438 | 0292
r 0,988 0,506 | 0,988 | 0,852 | 0,984

10 Bao céo thir nghiém

Béo céo thlr nghiém phai tuan theo TCVN ISO/IEC 17025 (ISO/IEC 17025) va phai bao gdm it nhat cac

dr liéu sau:

a) mgi théng tin cin thiét & nhan biét mau (loai mau, ky hiéu);

b) vién dan tiéu chuan nay;

¢) ngay nhan mau va kiéu quy trinh ldy miu (néu biét);

d} ngay thir nghiém;

e) cac két qua thlr nghiém va don vj biéu thj, d6 thu héi phai dwoc cong bé cling v&i cac két qua thir

nghiém, khi cin va cac két qua thir nghiém co dwoc higu chinh véi cac dd thu hdi dé hay khong;

f) moi dic diém cu thé quan sat dugc trong qua trinh thir nghiém;

g) moi thao tac khéng duwgc quy dinh trong phurong phéap nay hodc dugc coi la tiy chon co thé anh

hudng dén két qua.
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Phu luc A
(tham khao)

Vi du vé séc ky do

Hinh A.1 dwoc tao bing cot Waters XSelect HSST?® (100 mm X dwdng kinh trong 2,1 mm, ¢& hat
2,5 um) duoc gén véi tién cot XSelect HSS T3 VanGuard? (ID 5 mm X 2,1 mm, ¢& hat 2,5 pm) theo
cai dat dwoc mé ta trong Phu luc B.

Y 2
B.0e5
7.5¢5 |-
7.0e5 |-
6.5¢5 [
6.0e5 [
55¢5 | 3
5.0e5 |-
45e5 |-
4.0e5 |-
35e5
3.0e5 |-
2565
2.0e5 -
15¢5 |- 1
1.0¢5 -
=t

4

0.0e0 —L

CHUDAN

X thdi gian, tinh béng phat 3 AOH va AOH-ds 8,4 min
Y cudng db, tinh bang sé lveng 4 TEN va TEN-ds 8,6 min
1 TEAvATEA™C23,9 min 5 AME va AME-d3 9,8 min
2 ALT va ALT-ds 7,5 min

Hinh A.1 ~ Séc ky dd ion tdng sé (TIC) clia dung dich chuén doc té Alternaria va cac chit néi
chudn c6 gan ddng vj twong (g, tit ca ddu & noéng do 50 ng/mL

3 Waters XSelect HSS T3 va XSelect HSS T3 VanGuard 12 vi dy vé& c4c sin phm ph hop cb ban s3n. Thang tin ny dwa
ra tao thuan tién cho ngudi s dung tidu chuan ndy va khdng 4n dinh phai sir dung cac san phdm ndy. Co thé sl dung céc
san phdm trong ty néu cho két qua trong dwong.
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Hinh A.2 dwoc tao ra bang cach s dung cac diéu kién twong tw ngoai trir cot phan tich 13 Waters
Acquity HSST3% (dwéng kinh trong 100 mm x 2,1 mm, ¢& hat 1,8 pm) dwoc gén véi tién cot VanGuard
HSST3% (5 mm x dwdng kinh trong 2,1 mm, ¢& hat 1,8 um). Hinh A.3 ciing duoc tao ra bang cach sl
dung céc diéu kién twong tw ngoai trir cét phan tich 13 Phenomenex Gemini NXC184 (100 mm x dudong
kinh trong 2,1 mm, ¢& hat 3 ym).

Y 5

1.00e6 -
9.50e5 |
9.00e5
8.50e5 -
8.00e5 - 34
7.50e5 -
7.00e5
6.50e5 -
6.00e5 |
55005 -
5.00e5 |
4.50e5 |-
4.00e5 |-
3.50e5 |-
3,00e5 |
25085 |-
2.00e5 |
1.50e5 |

1.00e5 |- 1 2

z..??ll?ﬁ.— 1 1 1 L!

1 P>t ¥ 1 I 1
8 9 10 11 12 13 14 15 X

CHU DAN

X Thai gian, tinh bang phut Y Cuwdng dd, tinh bing s6 luvong
1 TEAvaTEA-°Cz24,0 min 4 TEN va TEN-ds 8,7 min

2 ALTva ALT-ds 7,6 min 5 AME va AME-ds 9,9 min

3 AOH va AOH-da 8,5 min

Hinh A.2 - Séc ky dd ion tdng sb cia dung dich chuin chira doc t6 Alternaria va cac chit noi
chudn cé gén ddng vi trong (g, tit ca déu & ndng dd 50 ng/mL thu dwoe bang cot Waters®
Acquity HSS T3

9 Waters Acquity HSST3, VanGuard HSST3 va Phenomenex Gemini NXG18 12 vi dy v& cac san pham phi hop cé ban sén.
Théng tin nay dwa ra tao thuan tién cho ngwdi stv dung tiéu chuiin ndy va khéng 4n dinh phai st dung céc san pham nay, Cé
thé sir dung céc san pham twong ty néu cho két qua twong duong.
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1.1e6 |-
1.0e6 [
9.0e5

B8.0e5
7.0e5

3

[

5
T
[y

= D |

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 158 X

CHU DAN

X Thei gian, tinh bang min Y Cuéng dd, tinh béing s6 lwong
1 TEA vaTEA-"C2 3,3 min 4 TEN va TEN-ds 8,2 min

2 ALT vaALT-ds 7,1 min 5 AME va AME-ds 9,3 min

3 AOH va AOH-dz 7,9 min

Hinh A.3 - Sic ky db ion tdng s6 clia dung djch chuln ddc té Alternaria va cac chit ndi chudn
c6 gan déng vi twong tng, tit ca ddu & ndng dd 50 ng/mL thu dwoc bing cot Phenomenex®
Gemini NX C18
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Phuluc B
(tham khao)

Céc diéu kién vi du dbi v&i hé théng HPLC-MS/MS phu hop

Khi st dung cdt (6.21.4) va pha dong A (5.15) va B (5.16), cac cai ddt dwéi day duwec cho la phi hop.
Vi du vé sic ky dd duoc néu trong Phy luc A.

Nhirng cai dit nay nén dwec coi la gia tri huéng dan. Cac diéu kién sac ky va phat hién chinh xéac phy

thudc vao thiét bi phan tich duoc st dung va do d6 c6 thé thay ddi nhd. Bam béo ring hé théng phan

tich phii hop bing cach do cac dung dich chuan.

Cai @3t sic do, thong sb ngudn ion va thang sé ky thuat khdi phd chung (xem thém Béng B.2, Bang B.3

va Bang B.4).

Cot

Thé tich bom

Nhiét d6 14y mAu ty dong
Nhiét do cot

Téc a9 dong chay

Pha dong

Ngudn ion

Ché @ ion héa

Detector

Thai gian phan tich

Waters XSelect HSS T3% ¢6 kich thwdc 100 mm x dwdng kinh trong
2,1 mm va c& hat 2,5 pm. Cét dwgce trang bj tién cot XSelect HSS T3
VanGuard véi kich thuée 5 mm x dwéng kinh trong 2,1 mm va c& hat
2,5 ym.

5 uL

10°C

30 °C ¢6 kiém sodat

0,3 mL/min

Gradient HPLC (5.15 va 5.16), xem Bang B.1
lon héa phun dién (ESI)

Am tinh

By ion tuyén tinh t& cyc MS/MS

16 min

8 Waters XSelect HSS T3 va XSelect HSS T3 VanGuard 14 vi dy vé cac san phdm phit hgp ¢6 ban sin. Théng tin nay dwa
ra tao thuan tién cho ngudi st dung tiéu chuin ndy va khdng 4n dinh phai sl dung céc san pham nay. C6 thé sl dung cac
sé&n phdm twong ty néu ching cho thy két qua trong dwong.
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Bang B.1 - Gradient

Thoi gian Pha dong A Pha dong B
min %(¢) %(¢)
0,00 90 10
1,00 20 10

10,00 0 100
12,00 0 100
12,20 90 10
16,00 90 " 10

Nhiét d6 ngudn ion (déi véi may héa hoi, khi sdy), dong khi va dién ap (d6i véi mao quan) phu thude
vao thiét bj dwoc str dung dé phan tich va phai dwoc téi wu hoa trong moi phong thir nghiém. Sau day
Ia cai dat ngudn ion dwgc toi wu hoa cho cac hé théng Waters Micromass® Ultima PT®), Thermo® TSQ
Quantum Ultra6 va Sciex® QTrap 65009,

Ultima PT: nhiét d& ngudn 125 °C, nhiét do khir dung méi 370 °C, luu lwgng khi sdy 902 L/h, luu Ivong
khi loc dau vao 76 L/h va dién &p mao quan —2,8 kV.

TSQ Quantum Ultra: 4p suat khi bay hoi 30 don vj khong thir nguyén (Arb), ap suét khi quét ion 10 Arb,
ap suét khi phu tro' 10 Arb, nhiét d¢ thiét bj héa hoi va mao quan 325 °C, dién ap mao quan -2,5 kV.

QTrap 6500: khi chan (curtain gas) 20, khi va cham - cao, dién ap phun ion —4,0 kV, nhiét d6 600 °C,
khi phun ion 1: 30, khi phun ion 2: 30.

Déc t6 Altemnaria c6 thé bj ion héa & ché do ESI am tao ra [M-HJ- ion me. S chuyén khéi kiém soat da
phan (g (MRM) dién hinh dwoc néu trong Bang B2, Bang B.3 va Bang B.4. Cac dién ap tuong (g
(dién ap di qua cdng ion, thau kinh éng, niing lweng va cham), théi gian dirng (dwell times) va thdi gian
phan doan phy thudc vao thiét bj dwgc st dung dé phan tich va phai dugc téi wu hoa trong méi phong
th(r nghiém, Céc cai dat duoc téi wu héa cho cac hé théng Waters Micromass® Ultima PT, Thermo®
TSQ Quantum Ultra va Sciex® QTrap 6500 dwgc néu trong Bang B2, Bang B.3 va Bang B.4 (sy
chuyén khéi ion dinh lvgng duwgc dé xuat dugc in dam).

& Waters Micromass® Ultima PT, Thermo® TSQ Quantum Ultra va Sciex® QTrap 6500 Ia vi dy vé& cac san phdm phi hgp co
ban s3n. Théng tin nay dwa ra tao thuin tién cho ngudi & dung tiéu chun nay va khéng 4n dinh phai st dyng cac san phim
ndy, Cé thé si¥ dung cac sén phdm twong t néu ching cho thay két qua tong dwong.
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Béng B.2 — Cai dit chuyén khéi MRM trén Waters Micromass® Ultima PT

Manh th&i gian lo [M-H] lonsan | Dién ap khi |Nang lwgng| Thoi gian
Cic hopchit|  detector = Trgiz} : phdm |loc dduvao| vacham cho
min (m/z) \ v s
139,0 15 0,200
7

TEA 1961 11,9 0 20 0,200
T n8.0 141,0 15 0,200

13 ’ '
TEA-C, 198,1 P 70 50 6 200
215,0 20 0,150
s 20 146,7 N 20 0,150

8dén 9,3
AOH-da 260,1 218,0 50 20 0,100
150,0 20 0,100
248,1 20 0,150
A 1 50

Er G 202,9 30 0,150
g 251,0 20 0,100

Al 7.2 ’ 50 :
E 29, 202,9 30 0,100
271,2 15 0,200
TEN ) 4131 141,2 50 15 0,200
9,3 den 103 2742 15 0,200
TEN-ds 416,1 iz 50 o 5200
2282 20 0,200
165 Geaite 259,2 20 0,200
AME-ds 274,1 e 50 20 0,200
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Bang B.3 ~ Cai dit chuyén kh6i MRM trén Thermo® TSQ Quantum Ultra

i Nin .
Manh théi gian - lon Sél‘l Dién 5P khi ||.]-‘0ngg\|’a Thei gian
Cichopchit| detector lon me [M-H] phim | loc d4u vao : che
. (m/z) cham
min (m/z) Vv s
Vv
139,1
TEA 196,1 80 20 0,200
15
0dén4 :jz 0.200
TEA-3C, 198,0 - 80 20 0,200
114,0 15 0,200
AOH 257,0 2152 120 29, -f 050
Wik 147,0 30 0,150
218,0 25 0,150
AOH-ds 260,0 130
150,0 30 0,150
ALT 291,2 248,1 130 2 0,160
: 214,1 20 0,150
4aén7
2170 20 0,150
ALT-ds 297,0 130
2032 30 0,150
2712 15
TEN 4133 S 120 0.200
7dén8 : 20 0.200
274,0 15 0,200
TEN-ds 416,0 120
141,0 20 0,200
256,2 25 0,200
AME 271,0 100 =
8 dén 20 ;ﬁgz - 0.200
AME-ds 274,0 : 100 200
231,0 30 0,200
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Bang B.4 - Cai dit chuyén khéi MRM trén Sciex® QTrap 6500

Manh thoi ; DP* EP? CE* CXp?
- lon me (M-H]| lonsan
Cac hop chat |gian detector pham
min (m'2) (m/z) Vv v v v
-55 -10 32 -9
TEA 196,0 LR
" 139 -55 -10 26 7
' 113,9 20 -10 34 -13
TEA-RC, 197,9
140,8 20 -10 28 A7
185,9 -80 -10 7| -34 -11
ALT 290,9
- 2141 -80 -10 28 -13
' 189 -90 -10 -38 -9
ALT-ds 297,0
216,9 -90 -10 28 -13
85 10 -38 -9
AOH 256,9 212
y 214,9 65 -10 -38 -19
at
215 -85 -10 -40 43
AOH-ds 260,0
217,9 65 -10 -38 25
140,8 65 -10 24 -9
TEN 4131
271,1 65 -10 -20 -15
8,75
141 60 -10 26 9
TEN-da 416,1
274 60 -10 22 -17
227.8 60 -10 -38 13
AMR 270,9
255,9 60 -10 28 -19
938 2311 60 -10 -38 -15
AME-ds 2740
258,8 60 -10 -30 27
* CHU DAN

DP: Dign thé phan manh.
EP: Dién thé diu vao.
CE: Néng legng va cham.

CXP: Dién thé dau ra clia budng va cham, khodng thi gian thu nhan trong MRM 90 s theo lich trinh.
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Phuluc C
(tham khao)

Div liéu vé d6 chum

Dt liéu sau day thu dwoc tir mot nghién ciu lién phong thir nghiém duoc phat trién dé chuin héa theo
CEN M/520. Phuong phap nay da dwgc thlr nghiém trong thir nghiém lién phong quéc té thuc hién
theo bd tiéu chudn TCVN 6910 (ISO 5725) [11] nhim x4c nhan gia tri s dung cac dic tinh cla
phuwong phap phén tich.

Céc tiéu dé cla bang (Béng C.1 dén Bang C.10) d& cap dén cac vt liéu dwoc siv dung trong nghién
ctru lién phong thir nghiém nhw sau.

Vat liéu tir 1 @én 3 clia mdi nén mau la vat liéu threong mai hodc hdn hep bi 6 nhiém tie nhién. Lia mi
sb 3 con dwgc bd sung thém mét lgng 1on chét phan tich da biét.

Vit liéu 4 va 5 da duwgc don vj td chive nghién ctru lién phong tht» nghiém thém vao mot lwgng lén
chét phan tich da biét, cho dii c6 chira hay khéng chira chét 6 nhiém tw nhién (phu thudc vao chét
phan tich).

Vit liéu thi @3 dwoc phan phdi cho 30 phang thir nghiém trong khi 24 phong thir nghiém bao cdo lai
két qua thu duoc khi ap dung phirong phap duwece mo ta. Cac phwong phap théng ké nhw duge mo ta
trong TCVN 6910-5 (ISO 5725-5) [11), da dwoc sk dung trong danh gia di liéu @& tranh nhu cau loai
trlr céc két qua "ngoai 18" riéng 18. Bang C.1 dén Bang C.10 trinh bay tém tit cac thong sb théng ké
chinh cho méi chét phan tich.
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Bang C.1 — Dir liéu dé chym déi v&i TEA trong ca chua va lGa mi

Puree ca Puree ca Puree ca Puree ca Pureeca |Ldami| Ldami | Lgami Laa mi Lua mi
Théng sé chuasé1 | chuasbé2 | chuasé3 | chuasé4 | chuasés | sé1 sb2 sb63 sb4 sé5
(nc?) (nc) (nc) (spk®) (spk) (nc) (nc) (nc) (spk) | (nc, spk°)

Nam thir nghiém lién phéng 2018 2018 2018 2018 2018 2018 2018 2018 2018 2018
S6 phoéng thir nghiém 22 22 22 23 23 23 22 21 22 23
Sb két qua khong phit hop 4 4 4 4 4 4 3 2 3 4
Sb két qua dwoc chép nhan 18 18 18 19 19 19 19 19 19 19
Gia trj trung binh, X, ug/kg 961 499 183 47,0 194 265 162 41,8 55,1 413
D6 léch chuin I3p lai s, ualkg 32,3 18,0 4,59 1,93 6,99 14,1 9,47 2,26 1,72 9,73
it Ef';fh“é" igp lai trong a6, | 5 4 3,6 25 4,1 36 53 | 59 5,4 3,1 2,4
Gidi han 1ap lai r, pg’kg 90,5 50,4 12,9 5,40 19,6 39,5 26,5 6,33 4,80 27,3
B léch chudn tai 1ap sr, pg/kg 58,6 39,8 11,56 4,88 16,1 19,7 14,4 3,63 4,72 30,4
ggg:h%"h”é" téi 1ap twong a6, 6.1 8,0 6,3 10,4 83 7.4 8.9 87 8,6 74
Gig¢i han tai lap R, pg/kg 164 111 32,2 13,7 45,1 55,0 40,3 10,2 13,2 85,2
Gia tri HorRat 0.28 0,36 0,29 0,47 0,38 0,34 0,40 0,39 0,39 0,34
D6 thu hdi bidu kién, % ¢ 96,7 94,0 95,4 94,5 97,56 89,1 101,1 113,4 106,0 100,5
Mcrc thém chudn, pg/kg - - - 49,8 199 - - - 52,0 -

2 ne: mau bj nhiém ty nhién.
b spk: m3u thém chuén.

¢ nc, spk: mau bj nhi&m ty nhign, dwgc thém chuin,

d phén khédi lvgng dich thu dwoc tir cdng thirc, trong cac miu thém chuin va do don v té chizc chi dinh, trong cac méu nhi&m ty nhién.

G202-6E¥¥L NADL
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Bang C.2 - D liéu d chym déi v&i TEA trong hat hwéng dwong

Hat hwéng dwong

Hat hwéng dworng

Hat hl.révr_rg dwong

Hat hwéng dwong

Hat hwéng dwong

Théng sé sb1 sb 2 s63 sb4 sb5
(nc®) (nc) (nc) (nc) (nc, spk®)

N&m thir nghiém lién phong 2018 2018 2018 2018 2018
Sé phang thir nghiém 23 23 23 22 23
S6 két qua khéng phi hop 4 4 4 3 4
Sb két qua dugc chap nhan 19 19 19 19 19
Gia tri trung binh, X, pg/kg 1618 936 488 147 198
D9 léch chuan Iap lai s, ug/kg 70,1 44,0 21,4 5,96 13,7
Do léch chuén 1ap lai twong déi, RSD;, % 43 47 4,4 4,1 6,9
Gidi han [ap lai r, pg/kg 196 123 59,8 13,7 38,2
D¢ [éch chudn téi 1ap sr, pgrkg 182 127 70,5 12,8 231
Do léch chuén tai 1ap twong d6i, RSDr, % 1,2 13,6 14,5 8,7 11,7
GiGi han tai 1ap R, pa/kg 509 356 197 35,8 64,7
Gia tri HorRat 0,51 0,62 0,66 0,40 0,53
D& thu hbi bidu kién, % © 89,3 92,5 88,6 100,4 97,0

Murc thém chudn, pg/kg

@ nc: mau bj nhiém ty nhién.
b gpk: mau thém chuan.

¢ phéan khbi lwgng dich do don vj td chirc chi dinh.
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Bang C.3 — Dir liéu dd chum déi v&i ALT trong ca chua va lga mi

Puree ca Puree ca Puree ca Puree ca Pureeca |Ldami| Ldami [ Laami Laa mi Lda mi
Théng sé chuasé1 | chuasé2 | chuasé3 | chuasé4 | chuasé5 | sé1 sb 2 s63 sb 4 sb65
(nc?) (nc) (nc) (spk®) (spk) (nc) (nc) (spk) (spk) (spk)
Nam thir nghiém lién phong 2018 2018 2018 2018 2018 2018 2018 2018 2018 2018
S6 phong thir nghiém 3 1 1 12 15 0 1 14 15 12
S6 két qua khéng phit hgp 0 0 1 2 2 0 1 0 2 1
S6 két qua dugc chip nhan 3 1 0 10 13 0 0 14 13 11
Gia tr trung binh, X, pg/kg 0,95 <1 <1 2,18 11,2 <1 <1 13,8 4,73 9,16
D6 léch chudn 13p lai s, pa/kg _d : = 0,21 0,74 : = 1,10 0,37 0,47
2%2:;1;&chuén I&p lai trong Aéi, ) ) ) 9.7 6.6 ) ) 8,0 7.9 5.1
Gi&i han I3p lai r, palkg . i - 0,59 2,08 = - 3,08 1,04 1,31
D léch chuan tai 1ap sr, Ho/kg - - - 0,41 1,86 - - 2,97 1,48 2,94
E’Rggé:h,zh”é" ti ap tong d6i, - - - 18,7 16,5 - - 216 31,3 32,0
Gi&i han tai lap R, pa/kg - - - 1,14 5,19 - - 8,33 4,14 8,22
Gia tri HorRat - - - 0,85 0,75 - - 0,98 1,42 1,46
D6 thu héi bidu kién, % © - - - 107,4 107,3 - - 94,8 92,7 87,2
Murc thém chuén, pg/kg - - - 2,03 10,5 - - 14,5 5,10 10,5

@ nc: mau bj nhi&m tyw nhién.
b spk: mau thém chuén.

¢ phén khéi lwgng dich thu duge tir céng thive,

4 bd di¥ liéu khdng 44 sb lvgng.
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Bang C.4 — Dir liéu d chum dbi v&i ALT trong hat hwéng dwong

Hat hu’érr'lg dwong | Hat hu’érqg dwong | Hat hutén)g dwong | Hat hl.l’fﬂ'lg dwong | Hat hwérr]g dwong
Théng sb s61 s0 2 s63 so0 4 s05
(nc®) (nc) (nc) (nc) (nc, spk®)

N&m thir nghiém lién phong 2018 2018 2018 2018 2018
Sb phong thir nghiém 2 3 2 8 14
S két qua khéng pht hop 1 1 1 2 2
IS két qua dwee chip nhan 1 2 1 6 12
Gia trj trung binh, X, pa/kg <1 <1 <1 2,49 10,2
Do [&ch chuan 13p lai sr, pgikg - - - _d 1,09
D¢ léch chuan 13p lai tvong dbi, RSD,, % - - - - 10,7
Gidi han lap lai r, pg/kg - - - - 3,06
D6 léch chuln tai lap sr, Hgrkg - - - - 2,08
D& léch chuén tai l1ap twong dbi, RSDr, % - - - - 20,3
GiGi han tai lap R, pg/kg - - - - 5,81
iGia tri HorRat - - - - 0,92
D6 thu hdi bidu kién, % © - - - - 94,1
Murc thém chudn, pg/kg - - - 2,25 10,8

2 nc: méu bj nhidm ty nhién.
b spk: mau thém chuan.

4 bd di lidu khdng dl sé lweng.

¢ phan khéi lwvgng dich thu duwge tir cong thire.
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Bang C.5 — Dir ligu dd chum dbi v&i AOH trong ca chua va laa mi

Puree ca Puree ca Puree ca Puree ca Pureeca |Ldami | Ldamil | Lgami Luaa mi Lda mi
Théng sé chuasé1 | chuasé2 | chuasé3 | chuasé4 | chuasés | sé1 sb2 sé 3 sd 4 sé5
(nc?) (nc) (nc) (spk®) (spk) (nc) (nc) (spk) (spk) (spk)
N&m thir nghiém lién phong 2018 2018 2018 2018 2018 2018 | 2018 2018 2018 2018
Sé phéng thir nghiém 22 22 21 16 22 6 13 22 18 21
Sé két qua khéng phu hep 4 4 3 3 4 0 3 2 3
Sé két qua dugc chap nhan 18 18 18 13 18 5 13 19 16 18
Gia trj trung binh, X, ug/kg 27,4 12,9 6,06 1,82 9,68 2,04 1,83 46,7 4,90 14,4
D6 lech chuln I13p lai s, pa/kg 1,70 0,66 0,49 0,09 0,61 _d 0,27 3,35 0,40 1,38
22;"::““5“ lép lai trong déi, 6,2 5,1 8,1 47 6,3 . 14,5 7,2 8,2 9,6
Gi&i han I3p lai r, pa/kg 4,77 1,84 1,37 0,24 1,70 . 0,74 9,37 1,13 3,87
D6 léch chudn t&i 1ap sr, pg/kg 3,45 2,01 0,86 0,26 1,33 - 0,50 7,09 0,66 2,75
23?:2;“”5" tai lap trrong adi, 12,6 15,6 14,2 14,2 13,8 . 27,1 15,2 13,5 19,2
Gidi han téi 1ap R, pg/kg 9,67 5,64 2,41 0,72 3,73 - 1,39 19,8 1,85 7,69
Gia trj HorRat 0,57 0,71 0,65 0,64 0,63 - 1,23 0,69 0,61 0,87
Do thu hdi bidu kién, % © 100,1 98,0 104,5 91,0 96,7 - 105,2 94,9 95,9 92,9
Mrc thém chudn, ug/kg - - - 2,00 10,0 - - 49,2 5,11 15,5

@ nc: mAu b] nhiém tw nhién.
b spk: mau thém chuan.

< phan khéi lrgng dich thu dwoc tir cbng thire, trong cic miu thém chudn va do don vi td chire chi dinh, trong cac miu nhidm ty nhién

9 b dir liéu khdng du sé Iwgng.
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Bang C.6 — Dir liéu d6 chum déi vé&i AOH trong hat hwéng dwong

tre thém chuan, pg/kg

Hat hwéng dwong | Hat hiedng dwrorng | Hat hweéng dweong | Hat hweéng dwong | Hat hwéng dwong
Théng sé sé1 sé2 sé3 s6 4 sb5
(nc?) (nc) (nc) (spk®) (spk)
Nam thdr nghiém lién phong 2018 2018 2018 2018 2018
IS6 phong thér nghiém 21 22 21 16 21
S6 két qua khéng phi hep 2 3 3 0 3
S5 két qua dugc chép nhan 19 19 18 16 18
Gia tr trung binh, X, pg/kg 31,9 15,2 5,37 1,97 8,47
D6 1éch chudn I3p lai s, pg/kg 3,50 1,63 0,73 0,24 0,99
Do léch chun I3p lai twong di, RSD,, % 11,0 10,1 13,6 12,4 11,6
Gidi han lap lai r, pgfkg 9,80 4,30 2,04 0,68 2,76
Do léch chuln tai 1ap sr, ug/kg 4,66 2,90 1,25 0,35 1,69
Do léch chuan tai lap twong ddi, RSDr, % 14,6 19,1 23,3 18,0 20,0
Gi¢i han tai lap R, pg/kg 13,1 8,13 3,50 0,99 4,74
Gia tri HorRat 0,67 0,87 1,06 0;_82 0,91
Do thu hbi biéu kién, % © 921 86,8 95,6 95,6 82,2
- - - 2,06 10,3

2 nc: mau bj nhiém ty nhién.
b spk: mau thém chudn.

¢ phin khéi legng dich thu dwerc tir céng thive.
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Bang C.7 - Dir liéu dd chym dbi véi TEN trong ca chua va lda mi

Puree ca Puree ca Puree ca Puree ca Pureeca |Laami| LGami | Lga mi Lda mi Lda mi
Théng sé chuasé1 | chuasé2 | chuasé3 | chuasé4 | chuasé5 | sé1 s62 s63 sb64 s65
(nc?) (nc) {nc) (spk®) (spk) (nc) (nc) (nc) (spk) | (nc,spk?)

N3m th nghiém lién phong 2018 2018 2018 2018 2018 2018 . 2018 2018 2018 2018
S6 phang thir nghiém 6 6 4 24 24 22 21 20 22 22
S6 két qua khéng phit hgp 2 2 1 4 4 4 4 3 4 4
Sb két qua dugc chip nhan 4 4 3 20 20 18 17 17 18 18
Gia trj trung binh, X, ugrkg 0,88 0,57 0,49 449 218 52,2 5,29 9,36 31,2 86,8
D6 léch chudn l3p lai sr, palkg - - - 1,02 8,31 3,08 0,30 0,41 1,41 6,37
E?ggf:;chuén 13p lai twong déi, ) i } 2.3 38 5.9 5.7 44 45 7.3
Gidi han 1ap lai r, pg/kg - - - 2,85 23,3 8,64 0,85 1,16 3,96 17.8
D6 léch chuan tai 1ap sr, pg/kg - - - 4,21 344 6,68 1,31 2,29 3,80 14,7
2’;;5:*1%"“”5" ti 3p trong a6, - 4 ; 0.4 15,8 128 | 248 | 244 12,2 17,0
Gi&i han tai 1ap R, pg/kg - - - 11,8 96,2 18,7 3,67 6,40 10,6 41,3
Gia tri HorRat - - - 0,43 0,72 0,58 1,13 1,11 0,55 0,77
Do thu hdi bidu kién, % ¢ - - - 103,8 103,6 94,6 93,1 115,6 95,8 11,7
Mcrc thém chudn, pg/kg - - - 43,3 210 - - - 32,6 -

@ nc: mau bj nhi&m ty nhién.
b spk: mau thém chuén.

¢ ne, spk: mau bj nhidm ty nhién, thém chuin
9 phan khéi lwegng dich thu dwec tir ¢cdng thire, trong cac mAu thém chudn va do don vj td chirc chi dinh, trong cac mau nhigm ty nhién,

° bd di¥ lidu khéng di s6é lwgng.
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Bang C.8 — Di¥ liéu dé chum déi véi TEN trong hat hwéng dwong

Hat hwéng dwong

Hat hwong dwong

Hat hwéng dwong

Hat hwéng dwong

Hat hwéng dwong

Théng sé sé1 sb 2 s63 sb 4 sb5
(nc?) (nc) (nc) (spk®) (spk)
N#m thir nghiém lién phong 2018 2018 2018 2018 2018
S phong thix nghiem 24 24 23 24 24
Sé két qua khéng phis hgp 4 4 4 4 4
Sé két qua dwoe chdp nhan 20 20 19 20 20
Gia tri trung binh, X, pg/kg 75,2 38,9 19,2 4’7,8 168
D& léch chuan Iap lai s, pg/kg 3,51 2,09 0,56 5,59 14,7
D& lech chudn lap lai twong @di, RSDr, % 4,7 5,4 2,9 11,7 8,7
Gidi han 18p lai r, pg/kg 9,83 5,84 1,57 18,7 411
D léch chudn tai lap sr, pg/kg 7,80 3,93 1,89 6,30 26,8
D6 lech chudn tai lap twong d6i, RSDr, % 10,4 10,1 9,8 13,2 15,9
Gidi han tai lap R, pg/kg 21,9 11,0 5,29 17,7 74,9
Gia trj HorRat 0,47 0,46 0,45 0,60 0,72
D& thu hdi bidu kién, % © 107,7 108,2 101,6 97,7 84,2
Mtrc thém chudn, palkg - - - 49,0 200

8 nc: mau bj nhiém ty nhién.
b spk: mau thém chuin. i

¢ phan khéi legng dich thu dwerc tir cdng thire, trong cdc m3u thém chuén va do don vi td chire chi dinh, trong cac mau nhidm ty nhién.
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Bang C.9 — D liéu dé chum dbi véi AME trong ca chua va lia mi

Puree ca Puree ca Puree ca Puree ca Pureeca |Luami| Lidami | Lga mi Lda mi Lda mi
Théng sé chuasé1 | chuasé2 [ chuasé3 | chuasé4 | chuasé5 | sb1 sé2 sé 3 sé 4 sb5
(nc?) (nc) (nc) (spk®) (spk) (nc) (nc) (spk) (spk) (spk)
Nam thi¥ nghiém lién phong 2018 2018 2018 2018 2018 2018 2018 2018 2018 2018
Sé phong thi» nghiém 22 22 23 22 23 5 18 23 22 22
S6 két qua khdng phlt hep 3 3 3 2 3 1 2 4 3 3
Sb két qua dwoc chdp nhan 19 19 20 20 20 4 16 19 19 19
Gié trj trung binh, X, pg/kg 16,4 6,19 2,69 1,98 9,74 0,55 1,29 47,2 4,87 14,8
D9 léch chudn 13p lai s, ug/kg 0,66 0,32 0,10 0,09 0,29 -d 0,21 1,52 0,16 0,57
2‘;3:”:;“”5" 'ép lai tiromg a6, 4,0 5.1 3,6 45 3,0 - 16,5 32 3,3 3,9
Gidi han lap lai r, pgrkg 1,85 0,88 0,27 0,25 0,82 - 0,60 4,27 0,45 1,60
Do léch chudn tai 1ap sr, pg/kg 1,89 0,68 0,32 0,26 0,86 - 0,34 5,04 0,51 1,12
gggzh%chuén tai 14p twong déi, 16 10,9 11,8 12,9 8.9 . 26,6 10,7 10,6 7.6
Gii han tai lap R, pg/kg 5,30 1,90 0,89 0,72 2,42 - 0,96 14,1 1,44 3,13
Gia trj HorRat 0,53 0,50 0,54 0,59 0,40 - 1,21 0,49 0,48 0,34
D6 thu hbi bidu kién, % © 97,3 108,0 101,9 101,0 97,6 - 108,4 94,3 96,2 93,0
Murc them chudn, pg/kg . - : 1,96 10,0 = - 50,1 5,06 15,9

& nc: miu b] nhidm ty nhién.
® spk: mau thém chuan.

¢ phan khéi lvgng dich thu dugc tir céng thirc, trong cac mau thém chudn va do don vj td chirc chi dinh, trong cac mau nhiém ty nhién.

4 b dir liéu khdng du sb legng.
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Béang C.10 — Dir liéu d chum dbi véi AME trong hat hwéng dwong

Hat hwong dwong | Hat hwéng dwong | Hat hwéng dwong | Hat hweéng dwong | Hat hwéng dwong
Théng sé sé1 sé 2 sé3 sb4 sé5
(nc?) (nc) (nc) (spk®) (spk)
N3m thir nghiém lién phdong 2018 2018 2018 2018 2018
S6 phong thir nghiém 22 22 22 19 22
Sé két qua khéng phi hep 2 2 3 1 2
Sé két qua dugc chap nhan 20 20 19 18 20
IGié trj trung binh, X, pg/kg 12,2 7.83 3,74 2,08 17,1
D6 léch chudn 13p lai sr, pg/kg 1,16 0,45 0.43 0,21 1,08
D6 léch chudn 13p lai twong déi, RSD,, % 9,5 5,8 11,5 9,9 6,3
Gi¢i han 1ap lai r, ug/kg 3,24 1,27 1,21 0,58 3,02
D6 léch chudn téi 1ap sk, pg/kg 1,76 1,08 0,57 0,39 1,75
D6 léch chudn tai lap twong dbi, RSDr, % 14,3 13,8 15,2 18,7 10,3
Gidi han tai lap R, yg/kg 4,90 3,01 1,59 1,09 4,91
IGia tri HorRat 0,65 0,63 0,69 0,85 0,47
D6 thu hdi bidu kién, % © 96,7 101,8 91,0 99,0 84,3
Mtcrc thém chuén, pg/kg - - - 2,10 20,2

2 nc: mau bj nhiém tw nhién,
b spk: miu thém chuin.

¢ phén khéi lrgng dich thu dwgc tir cong thire, trong cac miu thém chudn va do don vj td chirc chi dinh, trong cdc mAu nhiém ty nhiéns
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