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Xuat ban lan 1

THUY SAN VA SAN PHAM THUY SAN - XAC DINH DUV
LUONG CAC HOP CHAT MAU TRIPHENYLMETAN VA
CAC CHAT CHUYEN HOA CUA CHUNG - PHUONG PHAP
SAC KY LONG PHO KHOI LUONG HAI LAN (LC-MS/MS)

Fish and fishery products - Determination of triphenylmethane dyes residues and their
metabolites - Liquid chromatégaphic with tandem mass spectroscopy (LC-MS/MS) method
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L&i n6i dau

TCVN 11942:2017 duwgc xdy dung trén co s& tham khao
AOAC 2012.25 Residues of three triphenylmethane dyes and
their metabolites (malachite green, leuco malachite green,
crystal violet, leuco crystal violet, and brlliant green) in
aquaculture products. Liquid chromatography/tandem mass
spectromelry,

TCVN 11942:2017 do Ban ky thuat tiéu chuadn qubc gia
TCVN/TCIF11 Thiy sdn va sdn phdm thiy sdn bién soan,
Téng cuc Tiéu chudn Do lwéng Chéat lwgng thdm dinh, Bo
Khoa hoc va Céng nghé cong bé.
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Thuy san va san pham thuy san - Xac dinh dw iwong

cac hop chat mau triphenylmetan va cac chat chuyén héa cua
chiing — Phwong phap séc ky 16ng phd khéi lwgng hai lan
(LC-MS/MS)

Fish and fishery products — Determination of triphenylmethane dyes residues and their
metabolites — Liquid chromatographic with tandem mass spectroscopy (LC-MS/MS) method

CANH BAO - Cac hop chit mau triphenylmetan va cac chit chuyén hoa leuco 13 chit déc hai va
dwgc biét hoic nghi nae gay dét bién, gay ung thw valhodc gay di tat bam sinh. Can tuan tha qui
dinh v& xt ly héa chat, mang kinh an toan, thiét bj bio hd ¢a nhan thich hop va loai bo chat thai
theo cac qui dinh vé& méi trwdng.

1 Pham vi dp dung

Tiéu chudn nay quy dinh phuong phap xac dinh dw lwgng cac hop chat mau triphenylmetan va cac chét
chuyén hoéa clia chang [malachite green (MG), leuco malachite green (LMG), crystal violet (CV), leuco
crystal violet (LCV), brilliant green (BG)] trong thuy san va san phdm thuy san bang sac ky 1ong-phd khdi
jwong hai lan (LC-MS/MS).

Phuwong phap nay da dwgc danh gia lién phong trén ca hdi, ca da tron va tém.

2 Nguyén tac

Céac hop chat mau triphenylmetan va cac chét chuyén hoa leuco clia ching dwoc chiét ra khdi mau thie
baing axetonitrif, v&i sy ¢6 mat clia hydroxylamin va magie sulfat khan. Sau khi tam bay hoi dich chiét, phan
con lai dwoe hoa tan trong axetonitrilfaxit ascorbic, sau d6 dwee phan tich bang séc ky 1ong phd khéi lwong
hai I&n. Phan tich dinh leong, stv dung chét hiéu chudn nén mau va bdn chéat ndi chuén gén déng vi dé higu
chinh cac dnh hwéng clia nén mau va hao hyt do qua trinh chiét.
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3 Thudc thir va vat liéu the

Chi str dung cac thude thir loai tinh khiét phan tich dung cho HPLC hodc LC-MS va nuwéc st dung phai
14 nwée da khiv ion, triv khi cé quy dinh khac.

3.1 Axetonitril.

3.2 Hydroxylamin hydroclorua.

3.3 Magie sulfat, khan.

3.4 Amoni format.

3.5 Axit ascorbic.

3.6 Axit formic (100 %).

3.7 Malachit green oxalat (MG oxalate, S C.A.S": 2437-29-8).

3.8 Leuco malachit green (LMG, S6 C.A.S: 129-73-7).

3.9 Crystal violet clorua (CV chloride, S6 C.A.S: 548-62-9).

3.10 Leuco crystal violet (LCV, S5 C.A.S: 603-48-5).

3.11 Brilliant green (BG, S6 C.A.S: 633-03-4).

3.12 D5-malachite green picrate (D5-MG picrate, S6 C.A.S: 1258668-21-1).
3.13 DS5-leuco malachite green (D5-LMG, S6 C.A.S: 947601-82-3).

3.14 DG6-crystal violet trihydrat (D6-CV trihydrat).

3.15 D6-leuco crystal violet (D6-LCV, Sé C.A.S: 1173023-92-1).

3.16 Dung dich hydroxylamin trong nwéc, ndng do hydroxylamin 9,5 g/l.
Hoa tan 5,0 g hydroxylamin hydroclorua (3.2) trong nuwéc va thém nwéc dén 250 m.,
3.17 Dung dich axit ascorbic trong nwéc, 1 g/l.

Hoa tan 100 mg axit ascorbic (3.5) trong nwéc va thém nuwdc dén 100 ml.
3.18 Dung dich hoan nguyén

" Ma sé hoa chét.
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Phdi tron 1 mi dung dich axit ascorbic 1 g/l (3.17) v6i 100 ml axetonitril (3.1) va trdn déu.
3.19 Dung dich axit formic trong nwéc, 5 % (thé tich).

Cho 5 mi axit formic déc (3.6) vao khoang 90 ml nudc dyng trong binh dinh mirc 100 ml, thém nwdc
dén 100 ml.

3.20 Dung dich dém amoni format, 0,05 M, pH 4,5,

Hoa tan 3,15 g amoni format (3.4) véi khoang 900 ml nwéc dwng trong binh dinh mée 1 000 ml. Sau do
thém 5 ml dung dich axit formic (3.16) va thém nudc dén 1 000 ml.

3.21 Dung dich chuan géc

Chuan bi cac dung dich chuén géc don 1& cia tirng hop chdt mau, chét chuyén héa va chét ndi chudn
& ndng d6 100 pg/mi trong axetonitril, c6 tinh dén 86 tinh khiét va sy c6 mat clia cac hop chat gay anh
hwéng.

B3o quan dung dich nay & - 20 °C trong binh thly tinh tbi mau. Dung dich bén dén mét thang khi bao
quan & diéu kién nay.

3.22 Dung dich chuan trung gian hén hop

Chuén bj cac dung dich chudn trung gian hén hop (ham lwong tirng hop chét 1 pg/ml) dbi véi cac chat
phan tich (chtra MG, LMG, CV, LCV va BG) va c4c chéat ndi chudn (chira D5-MG, D5-LMG, D6-CV va
D6-LCV). D& chudn bi teng dung dich nay, phdi trdn 1 ml dung dich gdc don 1é& (3.21) va thém
axetonitril dén 100 ml.

B4o quan dung dich nay & - 20 °C trong binh thdy tinh t6i mau. Dung dich bén d&n mét thang khi bao
quan & digu kién nay.

3.23 Dung dich chuin lam viéc

Chudn bi sau dung dich chudn lam viéc bing cach pha long c4c thé tich 0 pl, 50 i, 100 pl, 200 pl,
500 pl va 1 000 pl dung dich chudn trung gian hdn hep clia chat phan tich (3.22) bang axetonitril én
thé tich cudi cling ta 10 ml. Cac dung dich ndy co néng 46 chat phan tich teong &ng 1a 0 pgil, 5 pgll,
10 pg/l, 20 pgh, 50 pgh va 100 pgh.

Chuén bj tat ca dung dich chuén lam viéc trong ngay. Dung dich ¢6 thé dwoc bdo quan & nhiét 6o
phong, tranh anh sang.
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3.24 Dung dich chuan 1am viéc ctia chét néi chudn

Chuan bj dung dich chuén lam viéc ciia chat ndi chuan bing cach Iy 400 ul dung dich ndi chudn trung
gian hén hop (3.22) va thém axetonitril 3&n 10 mi (nbng d8 cudi cling 40 pg/).

Chuén bi tat ca dung dich chudn 1am viéc trong ngay. Dung dich c6 thé dwoc baoc quan & nhiét do
phong, tranh anh sang.

3.25 Cacbon dioxit (CO,) ran.
3.26 Khi nito.

3.27 M3u thir kiém soat am tinh.

4 Thiét bi, dung cu
St dung c4c thiét bi, dung cu thong thuwdng ctia phong thlr nghiém va cu thé nhu sau:
41 May trén vortex

4.2 May khudy quay, téc do 100 r/min hodc may trdn vortex nhiéu éng, tc dd 2 500 r/min ho3c loai

tweng duong.

4.3 May ly tam, phu hop véi cac éng ly tam polypropylen dung tich 50 ml (hodc loai trong Guong), co
thé dat gia tdc dén 2 000 g va c6 thé Iam lanh méu dén 4 °C.

4.4 Pipet, ding mét lan.

4.5 BJ 1am bay hoi bing nito, ¢6 kha nang lam ndng cac dng mau dén 50 °C

4.6 Ong lam bay hoi, cac &ng polypropyten dung.tich tr 10 ml dén 15 ml hodc loai twong dwong.
4.7 May ly tdam c& nhd, phit hop véi cac éng ly tam dung tich 800 i, ¢6 gia tic dén 20 000 g.

4.8 Mang loc xyranh PVDF (polyvinyliden fluoride), ¢& 16 0,45 pm, dai 13 mm (vi du: EMD Millipore
Corp., Billerica, MA) va xyranh ding mdt 1an dung tich 1 ml, hodc loai twong dwong.

4.9 Lo nhd ding dé lay mau tw ddng, bang thiy tinh hoac polypropylen, cé nip van. Nén st dung lo
t6i mau dé bao vé cac hop chat nhay véi anh sang.

4.10 Hé thdng séc ky 1ong-phd khéi lweng hai 1an, vi du gdm cac bd phan sau:

- bom;

— bd khir khi dung méi;
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- bd lay mau tw dong;

— 10 ¢cot (vi dy: Waters Corp. 2695, Agilent 1200 series, hodc loai twong duong).

—  Hé théng may do phd khéi luong ba t cwc duoc trang b ngudn fon héa phun dién tiy d& hoat dang
& ché do ion duong va cb kha nang theo di phan (ng chon loc (SRM) c6 it nhét hai qua trinh chuyén

tiép cho chét phan tich va mét qua trinh chuyén tiép cho chét ndi chudn (vi du: Waters Corp. Quattro
LCZ, Agilent 6490, hoZc loai twong dwong).

411 C&t sic ky (LC), pha tinh C18 (dai 100 mm, dudng kinh trong 2,1 mm, c& hat 3,5 pm) ¢b cht
bdo vé C18 (vi dy: dai 10 mm, dwong kinh trong 2,1 mm; Waters Corp. Symmetry), hodc loai twong
duwong.

4.12 May nghién.

4.13 Cén phan tich.

5 Liy mau
Viéc Iy mAu khéng quy dinh trong tiéu chudn nay.

Mau gli d&n phong thir nghiém phai 1a méu dai dién. Mu khdng bi htr hdng hozc bién dbi trong sutt
qua trinh van chuyén hodc bao quan.

6 Cach tién hanh
6.1 Chuin bj mau

Déng héa miu thir bing cacbon dioxit rin (3.25) trong méy nghién (4.12) dé tao dwoc mau bt min.
Dbi v6i ca hdi, ddng h6a phan co thit cling voi da; d6i véi ca da tron thi chi dong héa ca phité, bd da;
abi v&i tom, loai bd vo, chan va dau tém trwére khi dong héa.

Thang hoa cacbon dioxit ran & - 20 °C sau d6 bao quan mau da dong nhét & - 80 °C.
6.2 Mau diing dé dirng dwdng chuan trén nén mau

Can chinh xac 2,00 g (2 0,02 g) phan mAu thiz kiém soat am tinh (3.27) da ddng nhat vao tirng 6ng cla
sau bng ly tam dung mét 1an dung tich 50 ml (4.7). Sau khi ra déng xong, bd sung tuong ng 100 i cac
dung dich chuan lam viéc (3.23) vao cac mu nay. Thém 100 pl dung dich lam viéc ndi chuan (3.24) vao
mbi ng. Cac mau diing dé dung dudng chudn trén nén m3u duoc bd sung chét phan tich véi néng do
tuong wng 0 pglkg, 0,25 pglkg, 0,5 parkg, 1,0 pg/kg, 2,5 pg/kg, va 5,0 pglkg va chét ndi chuan véi ndng
d6 2,0 pg/kg. D& mBu nay can bang 15 min, tranh anh sang trwéc khi bt dau chiét bing dung dich

hydroxylamin.
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6.3 Chiét mau

Can chinh xac 2,00 g (¢ 0,02 g) phan mau thir m&u da dong héa vao dng ly tam ding mét ian dung tich
50 mi va dé ra dong. BS sung vac mau da ra déng 100 pl dung dich lam viéc ndi chuan (3.24) d& co
nbng 48 cudi cing clia cht phan tich 14 2,0 ug/kg. D& cho mAu can bing trong 15 min, tranh anh sang.
Thém 500 pl dung dich hydroxylamin (3.16) vao mau, trdn ddu vortex, nhanh va dé yén miu & noi téi
trong 10 min. Thém 8 ml axetonitril (3.1) va 1,0 g (¢ 0.1 g) magie sulfat khan (3.3) vao mbi ng. Tron
déu vortex cac bng (tbc db téi da 1 min), sau d6 lac cac éng trong 10 min, diing may khudy quay (4.2)
hodc may trén vortex nhiéu dng (4.1). Ly tam cac dng 2 000 g trong 5 min, & 4 °C va chuyén tét ca dich
ndi phia trén vao éng sach dé lam bay hoi. Lam bay hoi dich nay dén khd (bing khi nito & 50 °C).

CHU THICH: Déi v&i nén mau ca hdi, khi kho van co thé & trang thai nhat do c6 mat déu ca.

Hoa lai c&n thu duoe véi 800 pl dung dich hoan nguyén (3.18). Trén déu vortex tat ca cac mau du dé
x40 trén dich chiét khd; vi du tron déu vortex & tdc dd cao trong 30 min sau dé trdn déu trong 10 min
trén may tron vortex nhiéu éng (4.1) dam bao hda tan hét chat phan tich va chat ndi chuan. Chuyén cac
dich chiét vao dng ly tam nhg, ly tam 20 000 g trong 5 min va loc (4.8) vao lo ldy miu tw déng ding cho
phan tich LC-MS/MS.

Hé sé co dac trong qua trinh chiét 1a 2,5, vi vay chét hiéu chudn hodc miu thir dwoc bd sung &
1,0 pg/kg sé cho dich chiét c6 ndng dd twong dwong 2,5 g/l trong lo nhod dung cho sic ky 16ng.

6.4 Phan tich bing LC-MS/MS
6.41 Sic ky long

St dung cdt séc ky (4.11), c6 hodc khdng ¢6 cdt bao vé. Pha déng duoc tao thanh tir dung dich dém
amoni format (3.20) va axetonitril (3.1). Chwong trinh gradient dwoc qui dinh trong Bang 1. Téc dd
déng 1a 250 plfmin, thé tich bom 1a 20 pl va 16 cét dwoc cai dat & 30 °C. Co thé giam su nhiém chéo
b&ng cach bom nuée giva mi mau the.

Bang 1 ~ Chwong trinh gradient rira giai LC

Théi gian, Dung dich pha dang A Dung dich pha déng B

min (dung dich dém amoni format) (axetonitril)
% %
0 60 40
1 10 90
15 10 90
16 60 40
- 20 ' 60 ' 40

10



6.4.2 Phé khéi long ba ti cwe
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St dung thiét bi phd khéi lrong ba tir cuc (4.10). May do phé khdi lvong duoc van hanh & ché d6 ion
duong, s dung ngudn ion héa phun dién ti. Hai qué trinh chuyén tiép duwoc thu nhan d6i voi ting

chét phan tich va mét qua trinh chuyén tiép SRM duoc thu nhan déi véi tieng chét ndi chuén, qua trinh

chuyén tiép nay dwec qui dinh trong Bang 2, cling voi cac théng sb cla thiét bi ddi véi hé thong
Quattro LCZ. Cac didu kién duwoc t6i wu héa sao cho tit ca cac qua trinh chuyén tiép SRM ddi vai chét
hiéu chudn dung méi c6 ndng do thap nhat cé mit véi khad nding chap nhan ty sb S/N (tin hiéu/nhiéu)

{= 3).
Bang 2 - Vi dy vé cac thong sé MS/MS dbi v&i hé thong Waters Corp Quattro LCZ
SRM, m/z T Nang lrong va Dién ap cone, V Thevi gian ey,

cham, eV min
MG 329 - 313° 35 43 5.1
329 — 208 35 43 5.1
D5-MG 334 — 318 40 30 5,1
cv 372 — 356 40 25 5,6
37;_+_é5_-{ o 35 25 586
D§-CV 378 — 362 40 25 56
BG - 385 — 341° 35 35 6,0
385 ~» 297 50 35 6,0
LMG 331 ~» 23¢° 25 25 7.8
331 —+ 316 20 25 7.8
D5-LMG 336 — 239 25 25 7.8
LCV 374 —358° 30 25 7.9
B 374 — 239 25 25 7.9
D6-LCV 380 — 364 35 25 7.9
LBG 387 — 342° 30 ; 10,9

387 — 281 30 25 10,9 T

7 Qua trinh chuyén tiép ion san phdm dugc ding dé dinh lugng.

®  Nam phong thtr nghiém st dung qua trinh chuyén tiép bd sung (m/z 372 —» m/z 340) G dinh luong hoc nhan biét,

1"
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6.5 Sangloc

Phwong phap nay c6 thé duoc dung dé sang loc (dinh tinh) mau thlr dwa vao dwdng chuén don 1@
hogc dé dinh lwong cac mAu, st dyng duong chuln. Viéc sang loc duoc thire hién bing cach chiét
mau thir song song véi mau kiém soat nén 4m tinh va mau dwoc thém chudn & 0,5 pgikg. Déi voi mau
thém chuan, ndng db clia mau thir wéc tinh duroc bing cach so sanh ty 18 dién tich pic ion ctia miu,
chat néi chuan voi ty [é tvong (ng clia mau thém chudn. D& khng dinh cac mau dwong tinh con nghi
ngd, cdn chiét va phan tich mau thir hai IAn song song véi dai chét hiéu chudn dugc thém chudn (bao
gdm kiém ching am tinh). St dung dwdng chudn theo phuong phap dinh Irong dwoc néu trong 6.6
dé dinh lwong mau thir.

6.6 Binh lwong
6.6.1 Chét ndi chuan

D5-MG dwoc str dung lam chét ndi chuan cho ¢ MG va BG. Tat ca cac chét phan tich khac c6 chat noi
chuén gén déng vi (D5-LMG, D6-CV va D6-LCV) twong trng voi chét phan tich.

6.6.2 Dwng dwdong chuan

Di voi méi chat phan tich, dwng dwdng chudn cia ty 18 dién tich pic ion chét phan tich va dién tich pic
ion chét ndi chudn twong tng (truc y) theo ndng d6 (truc x) déi véi mau hidu chudn ndn mau. Hé sb hdi
quy tuyén tinh R? 2 0,95.

7 Tinh két qua

Nbng @3 clia chat phan tich trong mau thiv, X, biéu thi bang microgam trén kilogam (pg/kg), dwoc tinh
theo Céng thirc (1):

(1)

Trong dé:

Y  latylé dién tich pic ion chat phan tich va dién tich pic ion chat néi chuan twong (rng trong

méu thir;
b lagiao diém cla dwong chudn véi truc tung (y);
a  1add dbc clia dwong chudn (6.5.2);

F  lahé sb cb dic trong qua trinh chiét miu (& day F = 2,5).

12
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8 Bao cao thi¥ nghiém

8B40 cao thir nghiém phai ghi ro:

a) moi théng tin can thiét d& nhan biét day di mau thir;

b) phuwong phap lay mau da st dung, néu biét;

¢) phuong phap thir d3 si¥ dung va vién dén tiéu chuan nay;

d) moi thao tac khdng duoc quy dinh trong tiéu chuén nay, hoac nhizng diéu duoc coi 1 i chon, va
bAt ky chi tiét nao cé anh hwdng toi két qua;

e) kétqua thir nghiém thu duoc.

13



143

Phu luc A

{Tham khao)

Bang A.1 — Két qua théng ké div liéu nghién ciru lién phong thir nghiém

i
D4 léch

nhiém

Nénmiu | Chéitphan | Sélwongphong | 6 |S8H1niap 1ai®| D ding (46 | Ndng 45 DG lach: B9 lech | B9 téch Gié tri
. o 5 : 3 huin | chudn | chudn
tich dwoe bé | thir nghiém ngoai| luwgng thu héi, %) trung | chudn| ¢ " HorRat
2 Py ; z 5 tai lap | twong doi| twong
sung, pg'kg 1& théng ké phong binh, lap lai 5 e
: l3p lai  |abi tai lap
thir Hkg e
. namem S RSD., % | RSDg, %
‘MG
Ca hbi 0,42 10°,2° 12 24 92,8 039 | 002 | 005 | 553 | 1376 | 026
0,90 Khéng 14 28 92,2 0,83 0,05 0,13 6,13 16,22 0,35
1,75 Khéng 14 28 89,7 1,57 0,06 0,16 3,84 | 10,33 0,24
|
Mau d& Khéng 14 28 1,48 0,10 0,36 646 | 24,06 0,56
nhiém
géda tron 0.42 12°3°11° 11 22 90,5 0,38 0,04 0,05 10,64 | 14,15 . 2.}7
| 0,90 PR 12 24 778 070 | 004 | 023 | 531 | 3261 | o068
1,75 12’ 13 25 794 | 139 | 009 | 036 | 679 | 2587 | 060
Mau da Khong 14 28 3.23 0,18 1,18 5,47 36,38 0,96

L102:2v6LL NADL
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Bang A.1 (tiép theo)

Ndnmiu | Chdtphin | Sélwongphong | S |Sé1an1splai® | D4 ding (46 | Ndng dé [Do 1éch| B3 tech. 2‘:’“';‘;" Z‘;L‘:‘;" Gia tri
tich dwoc bd | thiy nghiém ngoai| lwong thu héi, %) trung | chuén | chudn t twon HorRat
sung, uglkg |  1éthéng k&' | phéng binh, | laplai | taitap | YoM | fFond
. adilap doi tai lap
th}f pa’kg G fai
Pl gm % RSDR, %
RSD,, %
MG
Cahdi 042 10°2° 12 24 92,8 030 | 002 | 005 | 553 | 1376 | 026
0,90 Khéng 14 28 92,2 083 | 005 | 013 | 613 | 1622 | 035
N 1,75 Khong 14 28 89,7 1,57 | 006 | 016 | 384 | 1033 | 024
Méu a3 Khéng 14 28 148 | 010 | 036 | 646 | 24068 | 056
nhiédm
Cadaton | 042 1293°11° 11 2 90,5 038 | 004 | 005 | 1064 | 1415 | 027
TR — 712 12 24 77,8 070 | 004 | 023 | 531 | 3261 | 068 |
| s 12¢ 13 25 794 139 | 009 | 036 | 679 | 2587 | 060
M3u da Khang 14 28 323 | 018 | 118 | 547 | 3638 | 096
nhiém
Tom | 042 Khéng 13 26 100,0 042 | 004 | 014 | 98 | 3231 | 063
) 0,90 Khéng 13 26 97.8 088 | 008 | 022 | 937 | 2555 | 055 |
175 4 12 | 24 88,0 154 | 009 | 056 | 604 | 3606 | 085
0.75 Khong 13 26 94,7 071 | 005 | 016 | 698 | 2254 | 047

Zv6ll NADL
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Bang A.1 (tiép theo)

] 2 oia . ia
Nénmdu | Chétphan | Sélwongphong | S5 | S61an l3plal® | Do ding (@6 | Néng dd |D§ lach ©8 tech g‘;’i"” D‘:"i"“ Gia tri
tich dwoc bé | thie nghiém ngoal| lwong thu hdi, %) | trung | chudn } chuan . f Man f uan | porRat
sung, ug/kg | 1€ thdng ké® | phong binh, | Igplai | B1P ) E | o
thiv /Ko d ll lap K6i tai l3p
ia Sr ai
nghiém . Bt RSDg, %
RSD,, %
LMG
C4 héi 0.42 2d,10e. 14e 11 22 97,6 0,41 002 | 003 | 334 | 672 0,13
0,90 10d 13 26 103,3 093 | 003 | 006 | 311 | 6,59 0,14
- 1,75 Khéng 14 28 97,1 1,70 | 009 | 019 | 514 | 1147 | o027
Méu da Khéng 14 28 0,81 003 ! 012 | 357 | 1425 | 0,31
nhiém
Ca datron 0.42 12d | 13 26 104,8 044 | 001 | 002 § 28 | 545 | 0,11
et b g i b e - ' ¥
0.90 12d5e6e | 11 22 107,8 097 | 003 | 003 | 28 | 350 0.08
1,75 12d 13 25 1011 1,77 | 008 | 010 | 471 | 591 0,14
Méu da 12¢ 13 26 239 | 005 | 016 | 220 | &81 0,17
nhiém
|
Tom 0,42 e 13 26 102,4 043 , 001 | 004 | 322 | 898 0,17
0.90 Khéng 14 28 108,7 09 . 004 | 007 | 369 | 707 0,16
1,75 Khéng 14 28 101,7 178 | 007 | 0,16 | 414 | 881 0,21
0,76 de 13 26 99,8 076 . 003 | 005 | 364 | 622 0,13
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L1

Bang A.1 (tiép theo)

Nénmau | Chatphan | 86 iwongphong | S6 | Sé1an kap1ai® | D6 ding (46 | Néng d6 ;D téch| DO iéch B3 lech | DO lgch | gy 4y
. g = : S | chudn | chuan | chudn
tich dwoc bd | thir nghiém ngoai| lweng thu héi, %) trung | chuan HorRat
£ > x E . | taitap | trong twong
sung, pg/kg I1é thong ké phong binh, lap lai e P
N doi lap @61 tai 1ap
i ng/kg Sr lai
nghiém S, & RSDe, %
RSD,, %
Ccv
Cahdi 0.42 2d,13d 12 24 102,4 0,43 0.02 0,03 4,22 6.15 0,12
0.20 11¢ 13 26 103.3 0,93 0,05 0,11 5,49 11,38 0.25
L 1,75 11¢c 13 26 99,4 1,74 0,05 0.18 3,06 10,36 025
Mau da 11e1 3 26 ' 0,03 0.01 0,05 42,14 159,6 2,10
nhiém
Cadatron 0,42 14c 12 24 1024 0.43 0,02 0.05 5,15 11.04 0.21
0,90 Khéng 13 26 103,3 0,93 0,04 0,11 4,20 12,28 0,27
R e Lo « SR | L (.
1,78 14c 12 23 98,3 1,72 0,03 0,17 3.66 10,10 0.24 _
Mau da 14c,6c 11 22 0,15 0,04 0,05 28,64 31,77 0,53
nhiém
Tém 0.42 Khéng 14 28 102,4 0,43 0,06 0,09 13,21 21,41 0.42
0,90 14d 13 26 104,9 0,94 0,03 0.10 3.1 10,70 023 |
1.75 14c 13 26 99,4 1,74 0,05 0,23 3.10 13.09 0,31
0.85 2d.8c 12 24 97,6 | 0,83 0,02 0,07 2,30 8,70 0,19
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Bang A.1 (tiép theo)

Nénmdu | Chétphan ' S6lvongphong | 6 | S6 lintap kai® | B ding (46 | Néng ag |3 lgen| B0 tech | B2 léch POIEh | 614t
tich duge bé | thir nghiém ngoai| iwgng thu héi, %) trung | chuén | chuan :: uan f Yan o HorRat
sung, pg/ky 18 théng ké* phong binh, | laplai | 911eP ?'39 g
thiv g : d II I3p A1 tai lap
i Sp ai
nghiém S RSDg, %
RSD,, %
LCV
Cahdi 0,42 2d 13 26 97,6 0,41 0,02 0,05 5,09 11,26 0,22
0,80 Khéng 14 28 102.2 0,92 0,05 0,09 5,80 9,48 0,21
1,75 11¢,3¢ 12 24 102,8 1,80 0,04 0,15 2,19 l 8,10 0,20
Méu da Khéng 14 28 0,39 0,02 0,06 6,17 14,63 0,28
nhiém
Cadatron 0,42 12d i 13 26 109,5 0,46 0,02 0,05 4.60 10,34 0,20
0,90 12d 13 26 107.8 0,97 0,03 0,08 3.38 8,04 0,18
1,75 4c,12d 12 23 103,4 1,81 006 [ 0,1 3,19 6,30 0,15
Mau da 12¢ 13 26 4,04 0,16 0,40 4,01 9,98 0,27
nhiém
Tom 0,42 Khong 14 28 104.8 0,44 0,03 0,03 6,48 7.81 ! 0,15
o : A
0,90 Khong 14 28 108,7 0,96 0,04 0,06 383 | 611 | 0,13
1,75 Khong 14 28 102,3 1,79 0,08 : 0,12 4,36 6,52 % 0,16
1,18 Khong 14 28 98,3 1,16 0,04 0,06 3,39 5,40 0,12

Tr6LL NADL

liog
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Bang A.1 (két thuc)

Nénmdu | Chétphan | S8lwongphong | S8 |Sélanl3plai®i B ding (dd | Néng d |D léch | D6 lech 2?1;%‘:‘ 2";":;'::‘ Gia tri
tich dwoc bd | thir nghiém ngoai| lweng thu hdi, %) trung | chuan c_h_“?" N & - HorRat .
sung, pglkg | l1athéng ké® | phong binh, | taplai | tailap | WONY A
. déi tap (a6 tai lap!
thue nalkg Se al
nghiém Se ) RSDg, %
RSD,, %
| 042 10c,2d 12 24 104.8 044 | 004 | 008 | 802 | 1907 | 037
0,90 Khéng 14 28 101,1 091 | 007 | 015 | 755 | 1896 | 037
1,75 Khéng 14 28 96,0 168 | 009 | 022 | 531 | 1298 | 031
M&u da nhiém Khéng 14 28 148 | 012 | 031 | 821 | 2075 | 049
Cadatron 0,42 12¢,11e B 24 104,8 044 002 | 009 | 517 | 2151 | 042
0,90 Khong 14 28 101,1 091 | 005 | 036 | 59 | 3936 | 086
B 1,75 Knong 14 27 97,7 171 | 014 | 050 | 823 | 3446 | 083
MAu da nhidm 2e 13 26 107 | 005 | 025 | 498 | 2366 | 053
| Tom 0,42 _Knhong 13 26 107.1 045 | 004 | 014 | 957 | 3092 | 061
) 090 Kheng [ 13 | 26 107,8 097 | 010 | 028 | 1013 | 2890 | 0,64
I 1,75 Khong | 13 | 26 99,4 1,74 | 0418 | 070 | 1057 | 4048 | 097
1,5 Khong 13 26 102.7 154 | 007 | 042 | 431 | 2757 | o065

® 36 keong phong thi» nghiém duwgc chon ngdu nhign.

b 58 lwung 13p lai sau khi loai trir dir ligu khdng hep 18 va ngoai 1.

© Dt liéu ngoai |12 bdi phép thir Cochran.
9 Dir ligu ngoai 12 bdi phep thir Grubbs 1.
“ Dir liéu ngoai 18 boi phép thir Grubbs 2.
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