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Xuat ban lan 1

Thuc pham — Phat hién thuc pham chiéu xa béing phuong phap
nhiét phat quang déi véi loai cé thé tach khoang silicat

Foodstuffs — Thermoluminecence detection of irradiated food
from which silicate minerals can be isolated

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay qui dinh phuong phap phat hién cac thuc ph3m va/hoac thanh phan cla thuc phdm da
duoc chiéu xa bang viéc phan tich nhiét phat quang cac chat khoang silicat. Phuong phap nay ap dung
cho cac loai thuc phdm ma lugng khoang silicat co thé tach dudc dang ké.

Phuong phap nay da dugc thr nghiém thanh céng trén cac phép thi lién phong thi nghiém dsi véi thao
méc va gia vi cling nhu cac hén hop ciia chung [1] dén [3], cac loai giap xac bao gdm tém va tdm he
[4] dén [6], rau qua tudi va rau qué khé [7] dén [9], khoai tay [10]. Cac nghién clu khac [11] dén [46]
cho th&y phudng phap nay cling ¢6 thé ap dung cho nhiéu loai thuc phdm khac nhau. )

2 Tailidu vién din

Céc tai liéu vién din sau la rdt cap thiét cho viéc ap dung tiéu chudn. B4i vdi cac tai liéu vién dan ghi
nam ban hanh thi 4p dung phién ban dudc néu. D&i véi cac tai lidu vién dan khéng ghi nam ban hanh
thi 4p dung phién ban mdi nhat, bao gdm ca céc sifa ddi.

TCVN 4851 — 89 (ISO 3696 : 1987), Nudc dung dé phan tich trong phéng thi nghiém. Yéu cau ky thuat
va phudng phap thir. '
3 Thuit ngir va dinh nghia

Trong tiéu chudn nay ap dung cac thuat ngif va dinh nghia sau day:
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Nhiét phat quang [Thermoluminecence (TL)]

Su phat xa anh sang xay ra khi dét vat liéu ran bd sung cho blc xa vat den, do su kich thich nhiét cac
phan tlr mang dién tich bi bat trudc dob.

3.2

Cudang do nhiét phat quang (TL intensity)

Luong anh sang phat hién duoc trén khoang don vi nhiét db tai téc dd gia nhiét da dinh. Cudng do nhiét
phét quang tich hop trén dai nhiét d6 da dinh dugc do bing s6 dm photdn hoic culéng.

33

Puong phat quang (Glow curve)

Su thay d8i cudng do nhiét phat quang theo nhiét d6. Su tich hop dudng phat quang dudc biéu thi bing
sO dém hoac culdng tuy thudc vao thiét bi st dung.

3.4

Pudng phat quang 1 (Glow 1)

Budng phat quang 1 ghi dudc tif cac chat khoang cla mau da chudn bi.

3.5

Puéng phat quang 2 (Glow 2)

Buting phat quang 2 ghi dudc tir cac chat khoang clia mau da chudn bi sau khi do dudng phat quang 1

va tiép tuc dugc chiéu xa tdi liéu c6 dinh da biét cho muc dich chudn hoa.

3.6

Ty Ié cac duéng phat quang (TL glow ratio)

Ty 1& cudng d6 nhiét phat quang tich hgp cla dudng phat quang 1 ddi vai dudng phat quang 2, dudc
xac dinh trong dai nhiét dé da qui dinh.

3.7

Mirc cudng dé nhiét phat quang tich hop t8i thidu cé thé phat hién dugc [Minimium detectable
Integrated TL-intensity Level (MDL)].

Mifc thir trdng (glow 1) cong ba db léch chudn trén dai nhiét dé qui dinh (qui trinh thir tring hoan chinh
dudc do song song v&i mau sif dung cac phéan dung dich géc gidng nhau va thuc hién tit ¢ cac budc
cla qui trinh) xac dinh mifc t&i thi€u co thé phéat hién duoc clia cudng dd nhiét phat quang hop nhat
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(MDL), khéng phu thudc vao su phat quang do su nhiém ban cia dia, dung cu thuy tinh va thudc thir

(xem phu luc A).

3.8
Phong cua may doc nhiét phat quang (Background of the TL reader)

Cuting dd nhiét phat quang tich hop do dugc khéng sif dung dia mau trén toan bd dai nhiét dd nghién ciu.

4 Nguyén tac

Cac chét khoang silicat 1an trong thuc phdm du trir nang lugng théng qua qué trinh by nap nhd tac
dung ctia blc xa ion hod. Khi d&t ndng, cac chat khoang silicat da tach ra thi sy gidi phéng nang lugng

s& lam xudt hién cac dudng nhiét phat quang cé thé do dudc.

Cé4c chét khoang silicat thuding dugc tach ra khéi thuc phdm bang phuong phap tach ty trong. D& dudng
nhiét phat quang khéing bi md thi cac chét khoang silicat tach ra chita cang it chat hitu co cang tét. Ghi
lai duéng phat quang diu tién cla chit khoang dudc tach ra (dudng phat quang 1). Do s& lugng
va/hoac cac loai khoang khac nhau (thach anh, fenspat . . .) thé hién cuding dé nhiét phat quang rat
khac nhau sau khi chi€u xa, nén duding nhiét phat quang th( hai (dudng phat quang 2) cla cling mét
mAu sau khi chiéu xa vdi liéu cd dinh s& can phai chudn hoa dé nhay nhiét phat quang.

Vé nguyén tic, mau da chiéu xa sé tao ra cac ty |&é dudng nhiét phat quang cao hon so vdi cac mau
khéng chigu xa, nén cé thé dlng ty & dudng nhiét phat quang thu dudc dé nhan biét viéc xif Iy bang
chiéu xa d&i vdi thuc ph_ém. Céc théng s6 vé hinh dang cla duding phat quang sé& cung cip thém béng
chiing dé nhan biét viéc x ly bang chiéu xa déi véi thuc phdm. Phuong phap phén tich nhiét phat quang
nay dua hoan toan vao cac chét khoang silicat co thé tach ra khdi cac loai thuc phdm khac nhau va khéng
bi 4nh huding bdi chling loai thuc phdm.

5 Thudc thir

5.1 Yéu cdu chung

Chi sl dung céc loai thudic thlr dat chét luong phén tich. SUr dung nuc cét dat it nhat cdp hang 3 cla
TCVN 4851 — 89 (ISO 3696 :1987). Trong sudt qua trinh phan tich phai gilf cho tat ci cac loai thudc thif
khéng bi nhiém ban.

5.2 Dung dich natri polytungstat Na,[H,W,,0,,] x H,0, cé ty trong 2 g/ml. Dung dich nay cé thé thu
hdi lai va lam sach dé& sir dung lai [2].

5.3 Axit clohydric, nong dd c{HCI) = 1 mol/l vathoac tir 4 mol/l d&n 6 mol/l (cho cac trudng hop dac biét).
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5.4 Dung dich amoni hydroxit, vi du : ¢(NH,OH) = 1 mol/l.

5.5 Axeton,

5.6 Khi nitg, khong chifa oxy, dé lam sach budng dét nhiét phat quang.
5.7 Bom phun silicon (tuy chon).

5.8 Etanol.

6 Thiét bi, dung cu

6.1 Yéu ciu chung

T&t cA cac bé mat clia phong thi nghiém va cac dung cu thuy tinh phai dugc lam sach cén than.
Sit dung céac thiét bi, dung cu phéng thi nghiém théng thudng va cac loai dudi day:

6.2 May doc nhiét phat quang

May doc nhiét phat quang c6 thiét bi ghi dudng phat quang va danh gia dir liéu; tc dé dét nong:
khoang 6 °C/s; nhiét d6 t6i da yéu cau: it nhat la 350 °C; dugc trang bi mét 8ng nhan quang thich hop, vi
du: mét 8ng nhan quang catét kiém Iudng tinh két hap véi cac bd loc @€ loai bd birc xa vat den. Cac bé néi
véi b loc thich hop c6 thé chép nhan dudc la Corning 7/59® + b loc Schott KG 1® hotic Schott BG 39® 7,
hoé&c loai tuong duong.

6.3 Dia bing thép khéng gi

Pia bing thép khéng gi hosic cac cic ndng cb duing kinh thich hgp v&i may doc nhiét phét quang (thuong
khoang 9 mm dén 10 mm) va c6 bé day tir 0,25 mm dé&n 0,5 mm.

6.4 Ngudn birc xa

Nguén bifc xa co6 thé chiéu xa cac dia ho&c cac cc dung chét khoang da tach 4 liéu chiéu xa nhét dinh
trudic khi do duting phét quang 2. Trong cac phép thi lién phong thi nghiém trén thdo méc, gia vi va cac hdn
hop clia chiing [1] d&n [3], céc loai giap xac [4] dén [6], rau qua tuoi va rau qua khd [7] dén [9], da sif dung cac
nguén tia ®Co- khac nhau vdi liéu chiéu xa cd dinh 4 1 kGy. Trong céc phép thif nghiém lién phong thi
nghiém trén khoai tay [10) da sif dung ngubn tia ®*Co- v véi liéu ¢ dinh 1 250 Gy.

CHU THICH 1: Cac liéu c& dinh khéc ciing c6 thé thich hop.

CHU THICH 2: Cé thé sif dung cac ngudn bl xa khac ngoai ngudn tia ®Co- v , vdi diéu kién cho thay Ia thich hop.

' Corning 7/59%, Schott KG 1 va Schoftt BG 398 13 céac vi du vé cac san phdm phi hdp sin cd. Théng tin dua ra thuan Igi

cho ngudi sir dung tigu chudn va khéng &n dinh phai s dung céac san pham nay

8
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6.5 Bé siéu am

B& siéu am c6 kha nang dung dugc mot sd cde 150 ml. D6i vdi cac thé tich mau Ién han, vi du cac loai
rau qua khd hodc cac loai qua hodc khoai tay Idn thi bé siéu am phai 16n dé co thé dung dugc mét s6
binh 1 000 ml.

6.6 Sang niléng ding mat 1an, vi du bao gom:

6.6.1 Bd sang mini (vi dy, dudng kinh 50 mm), c6 Iudi sang béing nildng dudc kep chat gilfa 2 vanh tron.
6.6.2 Ludi sang nildng, c6 cd 16 125 um va 250 um.

6.7 May li tam

C6 mét réto quay ly tam va cac dng thuy tinh thich hap, vi du: cé day nhon, dung tich tif 10 ml dén 15 ml,
cb gia t&c ly tdm khoang 1 000 g & ddu ra cia 6ng.

6.8 Ong li tam Vontex (tuy chon).

6.9 Bom chan khéng (tuy chon).

6.10 Ta siy phéng thir nghiém, dat350°C £ 5°C.
6.11 Thiét bi dai luu.

6.12 Dao va bo kep.

7 Ky thuat lay mau

Khi ¢6 thé, trong 16 hang thyc phdm méu nén dugc I8y tir vi tr khong bi anh hudng bdi anh sang mét trdi
vi cudng do nhiét phat quang bi giam khi bj chiéu sang. =

Trude khi phan tich, méu can tranh anh sang va phai dugc bao quan nai t8i. Khéng dé méau & nhiét do

trén 100 °C, vi nhiét d6 cao sé lam gidm cudng do nhiét phat quang.

8 Cach tién hanh

8.1 Yé&u cdu chung

Cé thé sir dung vai qui trinh tach khoang, vi du: nhat bing tay, rifa bang nudc, tach ty trong va/hoac
thuy phan. Cac qui trinh tach khoang thich hgp dudc trinh bay trong 8.2. D&i vdi cac qui trinh khac, can
dudc xac dinh réng qui trinh tach khoang khdng Anh hudng dén phan loai dinh tinh.
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Cac chat khoang silicat da tach khéng dudc chifa cac hop chat hiru co. Viéc cd mat chat hitu co co thé
sinh ra su phat quang gia (cam (g phi blc xa), hosc cé thé lam md dudng nhiét phat quang. Cac mau
co chifa chat hitu co sé bj den di khi do nhiét phat quang.

Trong qua trinh tach khoang can phai tranh anh sang, nghia la khéng dé mau phoi ra dudi anh sang
manh ho&c phoi ra ngoai anh séng dé tranh tdy trdng quang hoc. T6t hon nén thuc hién trong diéu kién
anh sang diu. Mét s6 nha nghién citu dé nghi thuc hién trong diéu kién nguén anh sang khéng cé tac
dung quang hoa (ngudn sang an toan). Tuy nhién, cac phép thir lién phong thi nghiém trén thao moc,
gia vi va cac hén hgp clia ching, déng vat cb vo [1] dén [5), rau qué tudi va kha [7], [9] va khoai tay [10]
cho thay réng dudi cac diéu kién anh sang phong thi nghiém binh thuging khéng anh hudng dén két qua.

Lugng khoang silicat can thiét cho phép phén tich nhiét phat quang la khoang tir 0,1 mg dén 5 mg.
Lugng yéu cau t&i thiéu phu thudc vao két qua clia duding phat quang 2. Cuding do phat quang tich hop
th&p nhét c6 thé chap nhan dugc ddi véi duding phat quang 2 phai it nhat g&p 10 18n MDL, xem 8.4.6.

8.2 Tach chat khoang silicat ra khdi thyc pham
8.2.1 Budc lam giau chat khoang

8.2.1.1 Thao méc, gia vi va hén hdp cia ching

Nén sir dung qui trinh sau day dé lam giau khoang va ddi vdi phan ldn cac mau nén sif dung sang uét,
Trong mét s6 trudng hop (tuy thude vao mau cu thé) ma qui trinh lam giau khoang cé thé bé qua. Trong
trudng hop nay cho tir 0,5 g dén 1 g mau vao éng ly tam thich hop (6.7) va thuc hién ngay budc tach ty
trong (nhu qui dinh trong 8.2.2). ’

Déi vai viéc lam giau khoang, cho tir 3 g d&€n 20 g mau (tuy thudc vao mirc dd nhiém bén khoang) vao
trong cBc thuy tinh dung tich tir 100 mi d&n 150 ml, thém tir 50 ml dén 100 ml nudc. o

XUt ly méu trong céc bang bé siéu am (6.5) trong khoang 5 phit & tach cac khoang dinh bam.

Cho tiing ph&n mau da qua sang niléng c6 ¢d 16 250 um (d6i véi cac mau thd nhu thao méc) hosc cho
qua sang niléng cd 16 125 um (6.6) (d6i véi cac mau min nhu bét gia vi) vao trong céc Ién (vi du tir
500 ml d&n 1 000 ml), mi I&n rifa ky chat khoang bing nubc vi du: sif dung binh tia. Loai bd cac thanh
phan trén sang. B&i véi méi mét mau sif dung mét sang niléng méi. BE Iang trong khoang 5 phut.

Gan hét nudc trong céec cling vdi cac chat hitu cg, gilf lai cac chat khoang clng véi vai mililit nude. Néu
van con sot lai mét lugng I6n cac hap chét hitu co thi thém nudc vao cbc sao cho Iugng chifa trong céc

_dat dugc tir 1 cm dén 2 cm tinh tir ddy, khudy, chd khoang tir 5 gidy dén 10 gidy cho l&ng hét khoang va
gan lai. Lap lai budc nay cho dén khi chi con mét lugng nhd chét hitu ca con sét lai vai chat khoang.

Chuyén phan chat khoang vao 6ng ly tam (6.7), vi du: diing pipet Pasteur.

10
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Cho ly tam 1 phiit & 1 000 g. Cach khac, dé lang trong 5 phit. Gan b hodc hitt loai nutc dé lai phan khoang.
8.2.1.2 Cac loai giap xac

CHU THICH: Cac chét khoang c6 thé ndm trong cac phan khac nhau clia cic loai giap xac ké ca phén rudt. Cac
chat khoang nam trong phan rudt rat thich hop cho phép phan tich. Dé la cac phan éng rudt den dai tir 1 mm dén
2 mm cia tdm va ndi tang cla dong vat than mém.

Dung dao dé md va diing kep dé I8y rudt ra. Ldy rudt cla vai con cho sang dia Petri va diing dao dé cit
nho. Sau khi thém vai giot nuéc, tach khoang ra khdi mang rudt. Chuyén chat khoang, vi du nhu ding
pipet Pasteur, cho vao &ng ly tam dung tich 10 ml d&n 15 ml. Cach khac, dat nhiing doan rudt vao céc
(vi du: 150 ml), xi ly bing bé siéu &m trong khodng 15 phut va sang phdn mau qua sang nildng cé ca
16 250 um cho vao cdc Ién (vi du: tir 500 ml d&n 1 000 ml), ding nudc dé rifa, vi du: sif dung binh rita cé
tia nuéc manh. Loai bé cac thanh phan gilf lai trén sang. BG&i véi mbi mét mau sl dung mét Iudi sang
niléng méi. D& I&ng trong khodng tir 5 phit dén 10 phat.

Gan bé hét nudc trong cdc Idn, gilr lai cac khoang clng véi vai mililit nudc. Chuyén phan chat khoang
vao &ng ly tdm (6.7), vi du: dung pipet Pasteur.

Cho ly tdm khodng 1 phut & 1000 g. Cach khac, dé Iang trong 5 phit. Gan b hoac hit d& loai nudc dé
lai phan khoang.

Cach khac, tach khoang khdi cac loai giap xac bang phuong phap thuy phan. Qui trinh thuy phan bang
axit da dudc th nghiém trong lién phdng thi nghiém nhu mé ta trong 8.2.3.

8.2.1.3 Rau va qua tuoi bao gém ca khoai tay

Néu ding tay ho3c bang céch rifa thi ¢é thé thu duge dl lugng khoang can dé phan tich, dat ching vao
8ng ly tdm (6.7) va ti€n hanh ngay giai doan tach (nhu qui dinh trong 8.2.2). Néu qui trinh 1am giau
khoang bang cach sang uét dudc khuyén cao thi sif dung qui trinh sau day: -

Bat mau (mét hoac nhiéu qua, rau hosc khoai tay, tuy thuéc vao dé nhiém bén khoang) vao mét hcic
nhiéu cdc thuy tinh, vi du: dung tich 1 000 ml va cho nudc di ngap mau.

Xt ly mau trong c8c bing bé siéu &m trong khodng 5 phit d& tach khoang cén dinh bam. L&y qua, rau
hodc khoai tay ra, rifa bang nudc dé thu lai cac chét khoang va tién hanh nhu mé ta trong 8.2.1.1, doan
thir 5 va tién hanh tiép theo. Nén sang cac chat khoang qua sang niléng ¢d 16 250 pm dé loai cac hat
khoang thé ho&c cac phan hiu co.

8.2.1.4 Rau va quakhbd

Béi vdi phan 16n cac mau nén s dung budc lam gidu khoang bang sang udt sir dung qui trinh sau day

1
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Pat tir 50 g dén 200 g mau (ty thudc vao dé nhiém ban khoang) vao mét hoac nhiéu céc, vi du

1000 ml va cho nudc di ngap mau.

X{f ly mau trong céc bang bé siéu am trong khodng 5 phut (Gé tach khoang con dinh bam) va tién hanh
nhu mé ta trong 8.2.1.1, doan thir 4 va ti€n hanh tiép theo.

Dé tang do thu héi cac khoang tif rau va qua khd, cb thé kéo dai thdi gian dé lang trong cdc dén
10 phut. Trong budc lam giau dau tién nay, can trang rifa nhiéu I&n dé loai bd chét hitu co.

8.2.2 Giai doan tach chit khoang biing phudng phap ty trong dé loai bé chit hiru co

Thém 5 ml dung dich natri polytungstat (5.2) vao phén khoang dung trong &ng ly tdm (6.7). LAc manh
(ding may Vortex) va khudy manh trong bé siéu &m trong khodng 3 phat (vi du trong truding hop
8.2.1.3) ho#c tir 5 phut dén 15 phit (vi du trong truding hop 8.2.1.1).

Cho ly tam trong 2 phat ¢ 1 000 g. Khoéng silicat (ty trong tir 2,5 g/ml dén 2,7 g/ml) sé lang xuditg con
cac chét hitu co thi ndi lén.

Can than cho nudc phi Ién dung dich polytungstat dé thuan tién cho viéc loai bé chét hitu cd. Chiét l6p
nutdc phia trén va chét hitu co bang cach gan ho#c hit chan khéng dé lai phan chét khoang trong Idp
polytungstat phia dudi. Néu can, 1am sach 6ng ly tam béng gidy udt. Néu tat ca chat hitu co khéng loai
bd duge hét, thi diing nuéc dé phi Ién dung dich polytungstat va chiét lai. Cach khac, gan hét dung dich
polytungstat va chét hitu co va néu cén thi lam sach éng ly tam bang gidy uét.

Trong trudng hop rau va qua khd, mét s6 mau, vi du nhu qua tao co tao gel trong Idp polytungstat. Thay
cho chiét ngay 16p nudc phia trén, thi nén dé 6ng qua dém (& nhiét dé phong, c6 ndp day 6ng) va chiét
I6p nuée phia trén vao ngay hém sau. Thém vao tir 2 ml d€n 3 ml dung dich polytungstat, I&c manh
(b&ng thiét bi Vortex) va khudy manh béng bé siéu &m (trong khoang tir 5 phit dén 15 phat). Ly tam-
trong 2 phit & 1000 g cho nuéc phil 1én dung dich polytungstat, dé yén &ng qua dém. Phén gel c6 thé
van con & phan trén cla Idp polytungstat va cé thé chiét dé loai bé ching dé€ lai chét khoang trén day.

Chiét |6p natri polytungstat, cdn than dé lai phdn chét khoang phia dudi. NEu nhu van con lai qua nhiéu
chét hiru co thi cho thém ti€p dung dich natri polytungstat va I&p lai qui trinh. Dung dich natri
polytungstat co thé thu héi lai duge va lam sach dé tai sir dung [2).

Rifa khoang hai I&n dé loai bd polytungstat con sét lai bing cach cho nudc vao ddy éng ly tam, dé yén
cho chét khoang 1&ng xudng va ly tam ngay & 1 000 g va loai bd nuéc.

P& hoa tan cac mudi cacbonat bam vao cic khoang silicat, thi thém tif 1 ml d&n 2 mi axit clohydric
c(HCI) = 1 mol/l (5.3), khudy va d€ yén 10 phut. Néu cén, thi tang khéi Iugng va/hoic néng do axit
clohydric. Dac biét d6i véi khoai tay, nén thém it nhat 5 ml axit clohydric ¢{HCI) = 4 moll/l.

12
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Trung hoa axit bang dung dich amoni hydroxit (5.4), cho nudc vao ddy éng ly tam, dé |ang chat khoang
hoac cho ly tam ngay. Loai bd Idp phia trén va rita can khoang hai Ian bang nudc.

Loai phan nudc con lai, thém khoang 3 ml axeton (5.5) va khudy. N&u axeton trd nén duc mau thi loai
bé va cho thém axeton mdi.

8.2.3 Tach khoang silicat bing thuy phan axit déi vdi cac loai giap xac

CHU THICH: Nghién citu lién phong thi nghiém trén cac loai giap xac [6] cho thdy déi véi cac mau khéng chiéu xa
thi qui trinh nay tao ra hiéu sudt manh hon va phat quang nén yéu hon so vdi qui trinh tach khoang bing phuong
phap cd hoc.

Trong qui trinh nay cé thé sit dung mau nguyén con hodc phan rudt sif dung dao va kep.

L&y tir 10 g dén 20 g mau nguyén con ho#c 10 mg dén 20 mg phan ruét vao binh cdu day tron chia
200 ml axit clohydric 6 mol/l d8i véi mau nguyén con hodc d&i vdi phan ruét thi diing 20 ml. Cho d&i luu
m&u nguyén con tif 2 gid dén 3 gid. BSi vdi rudt, 1am néng dén 50 °C tir 15 phut dén 30 phat 1a dd.
Trong suét qué trinh phan huy, mau cla dung dich bign d&i tir khéng mau dén mau néu rd.

Sau khi dé ngudi, thém tir tir 400 ml nudc (40 mi d6i véi ruét). D& yén dung dich 15 phit dé cho chét
khoang lang xudéng.

Can than gan bd dung dich dé lai chat khoang & day binh cdu hodc néu thich hop loai bd axit clohydric
b&ng cat quay dé lai chat khoang.

Cdan than chuyén chat khoang vao 8ng ly tam, rifa ky bing nuéc hai lan. Rira chat khoang béng axeton
dé loai bd hét nudc (nhu trong 8.2.2). ’

8.3 C& djnh mau chat khoang Ién dia dé do nhiét phat quang

Rita sach dia béng thép khéng gi (6.3), vi du nhu trang trong nuédc, xdf ly trong bé siéu am, rifa tir hai
dén 3 1an bang axeton, xi Iy 14n hai trong bé siéu am, sdy khé trong td sdy va bao quan trong cac didu
kién khéng bui. (Qui trinh lam sach cé thé dugc kiém tra nhu mé ta trong phu luc A).

Duing pipet Pasteur chuyén phan khoang da tach trong axeton sang dia. Sau khi hat dung dich khoang
vao pipet, chat khodng ldng dong ngay & ddu hit clia pipet va cb thé dugc chuyén timg giot dé dang v
lugng dli sang dia (axeton bay hdi gilta méi I&n nhd giot). D& dia & 50 °C qua dém trong ti sdy phong
thir nghiém (6.10).

Cach khac thay thé cho viéc nhd giot khoang I&n dia, chuyén dung dich huyén phi khoang trong axeton
vao mét hodc mét bd 8ng nghiém sach day phang, méi 6ng chifa mét dia sach bang thép khéng gi. Dat
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cac 6ng nay thang dig trong ti say phong thir nghiém & 50 °C qua dém. Axeton sé bay kho dé lai can
khoang dinh trén dia.

Can khoang co thé ¢é dinh trén dia bang cach sl dung bom phun silicon (5.7).
8.4 Do nhiét phat quang
8.4.1 Yéu ciu chung

Pé so sanh cac phép phan tich khac nhau, cn ddm bdo céc diéu kién do giéng hét nhau. Thudng
xuyén do nén clia may doc nhiét phat quang (3.8) va dam bao réng van gilf dugc mirc én dinh. Dinh ky
lam sach bé loc quang va tdm gia nhiét (tdm kim loai) bang etanol.

Pé gidm nhiét phat quang gid, thdi ludng khi nito (5.6) vao budng gia nhiét nhiét phat quang, & toc do
déng 8n dinh trong suét qua trinh do.

8.4.2 Diéu kién do

Cac diéu kién sau day cho thay thich hop :

Nhiét do ban dau: 70 °C

Toc db gia nhiét: 6°Cls .

Nhiét d6 cudi cing: tir 350 °C dén 500 °C

8.4.3 Po dudng phat quang 1

Dat dia cling vdi cin khoang (nhu da chudn bj & 8.3) Ién bd gia nhiét clia may doc nhiét phat quang
(6.2) va cho phat quang trong cac diéu kién qui dinh.

8.4.4 Chiéu xa cho muc dich chuin hoé

Sau khi do dudng phat quang 1, chiéu xa dia cling chat khodng véi liéu xac dinh sif dung ngudn
chiéu xa (6.4).

Véi thao méc, gia vi va hén hop cla ching [1] d&n [3], cac loai gidp xac [4] dén [6], rau qua tuoi va rau
qua khé [7] dén [9] dugc ding dé chiéu xa trong thuong mai vai muc dich khir nhiém tai liéu xa gan
b&ng hoac 1én hon 1 kGy, cac phép thif lién phang thi nghiém cho thay liéu chiéu xdp xi 1 kGy ding
ngudn ¥Co-y la thich hap. Viéc chiéu xa khoai tay v6i muc dich (c ché nay mdm dugc thuc hién véi cac
liéu tir 50 Gy dén 150 Gy. Phép thi lién phéng thi nghiém trén khoai tay [10] cho thdy liéu 250 Gy
nguén *°Co-y nhu mét liéu chudn hoa. Can chi ¥ réng cac gidi han nhiét phat quang (8.4.7) va tiZu
chudn phan loai (xem diéu 9) phu thudc vao liéu dudc ding dé chudn hoa.
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CHU THICH: Mét s& nghién ciiu cho thdy rang cé thé sif dung nguén phi hop khéc thay thé cho “Co-y, xem vi du
[2). [7) va [23].

Liéu xa diing dé chudn hoa cén dugc kiém soat biing phép do liéu thich hap.

Cac dia can dugc bao géi kin sao cho tranh dudc that thoat nguyeén liéu, tranh phoi ra anh sang hoac
nhiém bdn chéo. Diéu co ban Ia chat khoang trén dia dugc chi€u xa va do tiép dudng phat quang 2 1a
chét khoang da do d duding phat quang 1. Néu thdy that thoat nhiéu chat khoang, thi can loai bd dia d6.
Diéu nay cé thé kiém tra biing mét thudng ho#c b&ing cach can cac dia.

Sau khi cac dia dugc chiéu xa, bao quan ching qua dém & nhiét dd 50 °C trong ti sdy phéng thi
nghiém (6.10) truéc khi ghi dudng phat quang 2.

8.4.5 Do dudng phat quang 2

Bo dudng phat quang 2 trong cling diéu kién nhu do dudng phat quang 1 (8.4.2).
8.4.6 Uéc tinh MDL

Thuc hién do mau trdng song song vdi mau chiét st dung cung mét dung dich géc va thuc hién ciing
mét qui trinh. Tinh MDL theo 3.7. Cac mifc thif tring cao Ia diu hiéu clia su nhiém ban [31].

8.4.7 Gigi han nhiét phat quang déi véi duang phat quang 2

D4 véi cac mau c6 duang phat quang 2 thap hon 10 I&n MDL, dudc danh gia trén khap dai nhiét d6 qui
dinh, thi khéng cén phai danh gia xem thyc phim dé da bj xif ly bang chiéu xa hay khéng.

Néu nhiét phat quang clia dudng phat quang 2 x&p xi gidi han bao hoa dang dém, thi loai bd mau va
Iap lai phép phan tich sl dung Iugng khoéng nhd hon. Mt khéc, ca I8 bi hep ho3c bd loc ty trong trung
tinh c6 thé Iam gidm téc d6 dém (d6i véi ca dudng phat quang 1 va dudng phat quang 2). -

9 BDanh gia

Viéc nhén biét thuc phdm va cac thanh phén cla thuc phdm d3 chiéu xa bing phép phan tich nhiét
phat quang phu thudc vao gia tri ty 1& nhiét phat quang (3.6) va hinh dang cla duong phat quang.

Dai nhiét @6 khuyén céo dé danh gia ty Ié nhiét phat quang Ia tir 150 °C d&n 250 °C. Dai nhiét 86 tuyét dsi
cé thé dugc xac dinh bing may doc nhiét phat quang s dung cip nhiét k& da hiéu chusn. Cach khac,
cac dai nhiét d6 c6 thé dugc xac dinh bing cach danh gid dudng phat quang clia phospho dac trung
giéng nhu fensphat hoc liti florua (xem phu luc B). C6 thé chon dai nhiét 45 tir + 10 °C dén + 40 °C nim
trong dai nhiét dé khuyén cao. Nhiét db pic 14 ham s& clia thai gian luu sau chiéu xa va nhiét 4 bao
quan, do dé thudng cé su khac nhau gilta dudng phat quang 1 va dudng phat quang 2 dsi vdi cung mét

15



TCVN 7412 : 2004

mau (xem phu luc C). Tinh tich phan cua dudng phat quang 1 va dudng phat quang 2 trén dai nhiét do
khuyén cao (xem 8.4.7) va ty 1& nhiét phat quang (3.6). Cac ty 1& nhiét phat quang tif cac mau da chiéu
xa thudng I6n hon 0,1 trong khi d&i vdi mau khéng chiéu xa ty sé nay thuéng nhé hon 0, 1.

Ngoai ty I& nhiét phat quang, viéc giai thich hinh dang clia cac dudng phat quang la cén thiét dé két
ludn mau da chiéu xa hay chua. Théng thudng, cac duéing phat quang 1 clia thuc phim da chidu xa
cho thdy muc t6i da ndm trong khoang 150 °C va 250 °C, trong khi hoat tinh phéng xa tu nhién sinh ra
cac tin hiéu nhiét phat quang trong bay sau & nhiét dé cao hon 300 °C (vi du vé cac dudng phat quang
dugc dua ra trong phu luc C). )

CHU THICH: Can phai thifa nhan ring trong cac trudng hop ddi véi thuc phdm chita mét phén da qua chidu xa, vi
du nhu hén hap gia vi chi cé6 mét hoac nhiéu thanh phén bi chiéu xa, thi ty 1& nhiét phat quang c6 thé giam xuéng
dudi 0,1 trong khi d6 hinh dang duding phat quang 1 lai cho thay ré da qua chiéu xa.

10 Han ché 0 S Fa

Phudng phap phan tich nhiét phat quang nay vé nguyén tic cé thé duoc ap dung dé phat hién viéc
chiéu xa d&i vai bat ky loai thuc phdm nao co khoang silicat c6 thé tach dudc. Gidi han phat hién va do
&n dinh clia phuong phép phu thudc vao s8 Iugng va chiing loai khoang thu dugc tir cdc mau riéng 18 va
dai nhiét 6 dudng phat quang dudc chon dé phan tich. Cac khoang tir cac mau khéng chidu xa cho
thdy tin hiéu nhiét phat quang cé cudng dé téi da tai nhiét do6 dudng phat quang trén 300 °C va cac
phén nhé trong dai nhiét dé tir 200 °C dén 300 °C ¢é thé anh huéng dén gidi han phat hién. Tinh én
dinh clia cc tin hiéu nhiét phat quang bi anh hudng manh bai nhiét dé dudng phat quang va anh hudng
manh hon & nhiét d6 cao hon. D&i véi nhiét d tir 200 °C dén 250 °C thi cac tin hiéu nhiét phat quang cé
thé 8n dinh dudgc trong nhidu nam.

Phuong phap nay dugc xac nhan cb gia tri d&i véi cac mau da chiéu xa hoan toan hoéc khéng chiéu xa.
Trong cac trudng hop cac sdn phdm la hén hop clia thanh phdn @4 chiéu xa va khéng chiu xa thi két
qué clia phép phan tich lai phu thudc vao dd nhay tuong déi ciia cac thanh phén da chiéu xa va khong

chiéu xa.

Viéc phat hién chiéu xa déi véi thio méc, gia vi va hdn hop clla ching da dugc xac nhan cé gia tri di véi
cac liéu x&p xi khoang 6 kGy va cao hon, khodng thai gian dén 9 thang bao triim thdi han sif dung trong
thuong mai 1] dén [3). Cac nghién ciu khéc: [11] dén [13], [15] dén [17], (18], [20], (21, [23] dén [27], [29)]
dén [34], [36], [37], [40] dén [43] cho thdy ring phuong phap nay cé thé ap dung cho cac liéu trén 1 kGy
va khoang thdi gian I&n dén vai nam.

Viéc phat hién chiéu xa ddi vdi cac loai giap xac da dude xac nhéan cé gia tri doi véi dai lidu tir 0.5 kGy
dén 2,5 kGy va khoang thdi gian bao trim thdi han s dung trong thuong mai [4] dén [6]. Cac nghién
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clru khac [19] dén [23], [27). [31], [35],[39], [42] cho thdy kha nang ap dung cla phuong phap phan tich
nhiét phat quang déi véi cac loai giap xac.

Viéc phat hién chiéu xa ddi véi rau, qua tuoi va rau, ql.lé khé da dugc xac nhan co gia tri déi vdi liéu xap
xi 1 kGy ddi véi rau, qué tuai [7], [8] va liéu chiéu xa xap xi 8 kGy déi véi rau, qua kho [9]. Cac nghién
citu khac [11] d&n [14], [17] dén [21], [23], [25). [27), (28], [31], [38] va [42] cho th&y kha nang &p dung
clia phuong phap phéan tich nhiét phat quang ddi véi rau va qua.

Trong mét s6 trudng hop, ¢ thé gap cac vén dé do s8 lugng cd han clia chat khoéng silicat co6 mat
trong mAu. Trong mdt phép thir ién phong thi nghiém [8], cac phong thi nghiém tham gia chi co thé thu
dugc cac két qua cb gia tri trén 97 % qua dau tay, 82 % quéa 1& tau, 48 % ndm, 83 % du dl va 95 %
xoai, do lugng méu bi han ché cho nén chét khoang cling bi han ché. Trong thuc t&, khdi lugng mau Ién
hon sé& khac phuc dudc van dé nay.

M6t van dé tuong tu da xudt hién trong mot phép thif clia lién phbng'thf nghiém khéc trén rau va qua
tuoi [7] va trong mét phép thlr trén rau va qua khé [9]. Trong phép thir trén rau va qua kho, dac biét la
cac mAu tao cho thdy cac ham lugng khoang rét thap. Lugng khoang cén thiét d& phan tich chi co thé
thu dudc tir 75 % cac mau.

Thifa nhan réng viéc chiu xa rau va qua tudi véi muc dich khir nhiém thuc hién tai cac mic liéu thap
hon so véi mic lidu dugc sif dung trong cac phép thif lién phong thi nghiém hién hanh [7], [8]. Trong
trudng hop dac biét nay thi co thé chap nhan qui trinh tuong tu nhu ddi vai khoai tay [10] (xem 8.4.4).

Viéc phat hién chiéu xa di véi khoai tay d& dugc xac nhan cb gia tri d&i véi liéu nhd dén khoang 50 Gy
sau thai gian chiéu xa khodng 4 thang [10]. Cac nghién clu khac [7], [1 1], [13], [15], [18], [23] cho thay
kha néng 4p dung clia phuong phap phén tich nhiét phat quang a6i véi khoai tay. Mét trong cac nghién
cltu nay [15] cho théy viéc phat hign chiu xa d6i véi khoai tay 1a cb thé thuc hién duge trong subt thdi
han sif dung.

Do ménh vun cdia khoang xuat hién khdp nai trong tét ca cac loai thuc phdm da tiép xuc vdi gié va dat,
nén tat ca cac loai nng san thuc phdm déu c6 thé dugc danh gia béing nhiét phat quang. Ngoai cac
san phdm da néu & trén, thi hanh va i [18], [23], cac loai ngd cBc [44] va dau db [45), [46] cling dudc
phan tich bing phuong phap nhiét phat quang nay.

11 Thiam dinh két qua

Qui trinh md 12 trong tiéu chu&n nay dugc dua trén cic nghién citu lién phong thi nghiém trén thao méc,
gia vi va hon hop cla ching [1] dén [3], cac loai gidp xac [4] dén [6], rau, qua tuoi va rau, qua kho [7]
dén [9] va khoai tay [10] cling nhu cac nghién ctu trén cac loai thuc pham khac [11] dén [46).
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Trong trudng hop déi véi thao moc va gia vi, phuong phap nay da dugc th{r nghiém trong cudc sd khao
nhé do BCR té chifc, gém c6 sau phong thi nghiém tham gia, méi phong phan thich 12 mau thao méc
va gia vi da chiéu xa va khéng chiéu xa [1].

Trong mét phép thir nghiém lién phong thi nghiém khac I6n hon do T8 chifc Y t& Lién bang Birc ci
(Bundesgesundheitsamt, BGA, vién nghién clu succesor: Vién nghién ctu lién bang vé bao vé siic
khoé ngudi tidu ding va Tha y, BgWV), gém 14 phong thi nghiém tham gia thlf nghiém trén 18 loai khac
nhau clia thdo méc va gia vi hoic hén hop ctia ching sau 3 thang xur Iy béng chiéu xa véi liéu tuong
(mg 6 kGy hoic 11 kGy. Trong tng s& 317 mau dugc thir nghidm cb 99,1 % két qua nhan biét dung.
Chi c6 ba mAu da bj chiéu xa dugc phan loai 1a khéng bi chiéu xa. Khéng cé mau khdng chiéu xa nao bj
phan loai |a da chiéu xa [2], [3].

Trong mét phép thit lién phong thi nghiém do BgVV clia Bifc t§ chic, gém 23 phéng thi nghigm tham
gia phan tich cac miu tém da ma hod, c6 tén la Vietnam Cat Tiger va China reds, gém cac mau khéng
chi€u xa ho#c da chiéu xa vdi cac liéu 1 kGy hodc 2 kGy. Trong téng s8 125 mAu c6 123 mau da dudc
nhan dang dting. Hai mAu d3 bj chiéu xa vdi liéu 1 kGy dugc nhan dang la khéng chiéu xa sl dung gia
tri ngudng c& dinh 0,50 déi vdi ty 1& dudng nhiét phat quang. Néu hinh dang duong phat quang dugdc xem
xét bd sung cho ty s3 duing nhiét phat quang thi tat ci cac mu cb thé déu duge nhan biét dung 4], [5].

)

Trong mét phép thir lién phéng thi nghiém trén cac loai giap xac, do Bé Nong nghiép, Thuy san va Thuc
phdm clia Anh t8 chifc, gém cé 7 phéng thif nghiém tham gia phan tich trén nam loai: tém hum Nauy,
tom déu den (black tiger), tdm nau, trai va sd. Cac mdu dugc ma hod khong chiéu xa hodc da chiéu xa vdi
liéu 0,5 kGy hoac 2,5 kGy. Tirtdng s6 105 mau, lugng khodng silicat du dugc tach tir 103 mau va tat ca 103
mau nay déu dugc nhén biét ding [6].

Trong mét phép thif lién phang thi nghiém trén rau va qua do MAFF clia Anh té chirc, gém cb 9 phong
thif nghiém tham gia phan tich nam loai rau va qua : qua dau tay, qua lé tau, ndm, du dd va xoai,
Chiing da dudc thuc hién phép phan tich kin trong ba diéu kién: khdng chiéu xa, da chiéu xa dén 1 I-cl".-‘-y va
chidu xa dén 1 kGy véi tdy tring quang hoc. Tir tdng s& 405 mau, cac két qua cd gia tri thu dugc tur 327
miu, t&t ca cac mau déu dude nhan biét dung. 78 mau con lai khéng cho du lugng khoang silicat [8].

Trong mét phép thir lién phong thi nghiém trén rau va qua khd do Trung tdm Ky thuat cla Phap
(CTCPA) t8 chitc, gdm c6 8 phong thi nghiém tham gia phén tich nam loai rau va qua khé: tao thai
nhd, ca rét thai lat, t&i va hanh va bét mang tay. Cac mau dugc ma hoa khong chiéu xa hoac da chiéu
xa véi liéu khoang 8 kGy va dudc phan tich sau sau thang chiéu xa. T téng s6 240 mau, lugng khoang
silicat di dugc tach tir 220 mau. Cac thanh vién tham gia dugc yéu cdu 4p dung ngudng cd dinh ddi vdi
ty s8 dudng nhiét phat quang xét vé mau da chiéu xa la gia tri cao hon 0,5 va khéng chigu xa la gia tri
thdp hon 0,1, trong khi cac mau c6 ty 1& dudng nhiét phat quang U 0,1 dén 0,5 dudc coi la khéng chae
chin. 202 mAu trong s6 220 mau dudc nhan biét dung, hai mau khdng chiéu xa dugc nhan biét la da
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chiéu xa, (c6 kha nang do ma hoa sai), va 16 mau dudc phan loai khéng chac chan hoac két qua khéng

théng nhat [9].

Trong mét phép thif lién phong thi nghiém do BgVV clia Dirc t6 chirc, gém 22 phong thif nghiém tham gia
phén tich cac mau khoai tdy d& ma hoa gdm cac mau khong chiéu xa hodc da chiéu xa vdi cac liéu
khodng 50 Gy, 160 Gy hoac 310 Gy. Ap dung tiéu chudn nhan dang theo diéu 9, thi 216 mau trong s6
220 mau da dudc nhan dang dung. Hai mau cén bi loai do cac két qua khéng théng nhét, trong khi d6 cé
mét mau khéng chiéu xa dugc nhan dang la da chiéu xa va mét mau da chiéu xa dugc nhén dang Ia
khéng chiéu xa [10].

12 Bao cao két qua thir nghiém
Bao cao thir nghiém phal bao gém it nhit cac théng tin dudi day:
a) théng tin cin thiét dé nhan biét mau thir,
b) vién dan tiéu chudn nay;
c) ngay ldy mau va qui trinh 18y mau (néu biét);
d) ngay nhan mau,
e) ngay thif nghiém;
f) két qua thu duoc;
g) bat ky diém ngoai |Ié nao quan sat dudc trong khi thue hién phép th;

h) bét ky thao tac ndo khéng qui dinh trong phuong phap ho#c tuy ¥ c6 thé anh hudng dén két qua.
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Phu luc A
(qui dinh)

Udc tinh cac mirc thir tring

Can biét chic ring cac dfa thép khéng gi, dt_m.g cu thuy tinh va thuéc thir khéng bj nhiém bdn. DE kiém
tra ching thi mét qui trinh thi trdng dugc thuc hién song song vdi qui trinh thr nghiém. Cudng dd nhiét
phat quang tich hgp ciia dudng phét-quang thi nht clia phép thir tring cong vdi ba db léch chudn dé
xac dinh MDL.

Dé kiém tra tiép theo, dd sach clla cac dia thép khdng gi c6 thé dugc kiém tra béng cach chiéu xa cac
dia sach vi du nhu véi liéu xa 1 kGy va ghi lai cudng dd nhigt phét quang hdp nh&t. Céc dia ¢b cac mirc
nhiét phat quang Idn hon ba dé léch chudn cao hon nén trung binh clia may doc nhiét phat quang (3.8)

cho thdy bé mat bi nhiém ban.

Néu cac dia khéng sach hoan toan thi ¢6 thé thu dugc cac két qua khac nhau tuy thudc vao loai nhiém
ban. (Thudng chi ¢ cac hat bui khdng chiéu xa s& gy nhiém bédn dan dén két qua am sai, vi qui trinh
chudn hoa co giai doan chiéu xa, tai giai doan nay bui & trén dia bi kich thich va dua vao dudng phat

quang 2).

N&u qui trinh thr trdng cho thdy cuding dé nhiét phat quang I6n hon ba do léch chuin cao hon mirc
trung binh thif tring dia sach, thi ching & cd su nhiém ban dung cu thuy tinh hodc thudc thir va can
duoc kiém tra va loai trir nhiém ban nay.
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Phu luc B

(tham khao)

Vi dy thyc té vé viéc xac dinh cac dai nhiét do cla bd gia nhiét nhiét phat quang (TL)

Viéc hiéu chudin thang nhiét dé tuyét dsi cia bd gia nhiét nhiét phat quang (TL) c6 thé dugc thuc hién
bang cach &p dung c&p nhiét k& chuin.

Cach khac, dai nhiét d6 thuc t€ c6 thé dugc xac dinh bing phospho rat d&c trung nhu fenspat hoac liti
florua. Mot vi du sir dung liti florua (LiF, TLD-100)®?, thudng s& dung phospho trong phép do bl xa,
nhu trong hinh B.1.

Céc vién hoac cac manh LiF (TLD-100)® (khdng nén sif dung bét LiF vi cé nguy co nhidm b&n) dugc
chiéu xa véi cac liéu xap xi 0,5 Gy dung tia ®Co-y. Slr dung it nh&t 10 vién hoac dang manh @& tranh sur
bién thién giita timg vién LiF. Budng phat quang dugc do dudi ciing diéu kién nhu da sir dung déi vai
chét khoang.

Cac vi tri cla pic V (=PV) va VI clia duding phat quang LiF (xem hinh B.1) trén truc nhiét 46 dugc do va
chénh léch nhiét d6 IS giita hai gia tri (sif dung cac gié tri trung binh clia it nhat 10 1&n do) tinh dudc. Dai
nhiét d6 |, kéo dai tir (PV-IS) d&n PV, nén dugc diing dé danh gia.

Dai nhiét d6 nay da dugc chimg minh Ia thod man dé danh gia dung cac mau da chiéu xa va khéng
chiéu xa trong cac phép thir lién phong thi nghiém trén thio méc, gia vi, hn hop clia chiing [2], [3], tém
[4] va khoai tay [10], va trong cac nghién cu khac [7], [22], [23], [25], [38], [40), [41], [45), [46].

Pic Il

Pic VI
L

Nhiét 86—

Hinh B.1 - Budng phat quang ctia manh LiF da chiéu xa

“ TLD-100® 1a mét vi du vé san phdm phil hop séin cé. Théng tin dua ra thuan Igi cho ngudi sir dung tiéu chudn
va khéng &n dinh phai sif dung san phdm nay.
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Phu luc C
(tham khao)

Vi du thyc té& vé dudng nhiét phat quang st dung cac may doc khic nhau

ml
Buwding phit quang 1

Buang phat
105 Favana 211 kGy)

ﬁ#

Cubngdé TL — >

0 40 80 120 %0 200 240 280 320 *C 400
Nhigtds —

Hinh C.1 - Cac dudng nhiét phat quang cta mau da chiéu xa

Buéing phdt quang 2 (1kGy)

Budng phiét quang 1

'
1#' L 1 “ 1 1 1 L

0 40 80 120 10 200 240 280 320 °*C 400

Nhigt d§ ——»

Hinh C.2 - Cac dudng nhiét phat quang clia mau khéng chiéu xa
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Hinh C.3 - Budng nhiét phat quang ctia mau da chiéu xa

Badi

o

L% ]
i

Cudngdp TL ———> .

0 00 150 200 250 300 350 400 °C 500

Nhigt d6 ——»
Hinh C.4 - Pudng nhiét phat quang ca méau khéng chiéu xa

(Chi y réing cac thang chia dd truc y cla hinh C.3 va hinh C.4 khac nhau bdi hé s& 100)
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