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L&i néi dau
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TIEU CHUAN QuUuOC GIA TCVN 9883:2013

Thwe phdm khéng chira chéit béo — Xac djnh chlormequat va
mepiquat — Phwong phap sic ky 16ng hiéu ning cao-phd khéi Ivrgng

Non fatty foods — Determination of chlormequat and mepiquat — LC-MS method

1 Pham vi ap dyng

Tiéu chuan nay quy dinh phurrong phap séc ky léng hiéu nang cao-phd khéi lvgng (LC-MS) dé xac dinh
ham lwgng cac chéat didu hoa sinh tredng chlormequat va mepiquat trong thye phdm khéng chira chét
béo da trén cation chlormequat va mepiquat twong tng.

Phwong phap nay cé thé ap dung cho tat ca cac san phdm rau qua va ngli céc. Phuong phap nay da
dwoc danh gia lién phong trén ndm, dau Ha Lan, bét mi va puree qua, xem [1].

2 Nguyén tic

M3u duoc tron véi cac chat chuin néi ddng vi deuteri, nwdrc, metanol va san pham déng nhét duoc ly
tam. Loc phan dich phia trén. Phan dich loc dwoc phan tich bang séc ky I6ng hiéu nang cao (HPLC)
v&i detector phd khéi lrgng s dung k¥ thuét ion héa phun dién ti dwong, xem thém [2] dén [7].

3 Thudc thir
3.1 Yéu ciu chung va yéu cdu vé an toan

Chi str dung c4c thuéc thir thudc loai tinh khiét phan tich, trir khi c6 quy dinh khéc. Tranh lam nhiém ban
nwéc, cac dung moi, mudi vo co v.v...

CANH BAO — Khi 4p dung tiéu chudn nay cé thé lién quan dén cac vét ligu, thiét bj va cac thao tac
gy nguy hiém. Tiéu chuin nady khéng thé dwa ra dwoc tit ca cac vin dé an toan lién quan dén
viéc sir dyung ching. Ngudi st dung tiéu chudn nay phai ty thiét 13p cac thao tic an toan thich
hep va xac dinh kha ning ap dyng céc gii han quy dinh trirérc khi sir dyng tiéu chudn.
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3.2 Amoni axetat.

3.3 Chét trg loc, vi dy: Celite 545 7.

3.4 Axit axetic bing, phan khéi lwgng (w) it nhat 96 g/100 g.
3.5 Axetonitril, loai dung cho HPLC.

3.6 Metanol, loai dung cho HPLC.

3.7 Nwére, loai dung cho HPLC.

3.8 Dung dich chudn géc chlormequat clorua, néng dd khéi lrong p(CsHi3NCly) = 4,30 pg/ml

trong metanol

Dung dich chudn géc nay chira cation chlormequat véi ndng dé 3,33 pg/ml.

3.9 Dung dich chudn géc mepiquat clorua, néng dé khéi lgng p(C;Hi6NCI) = 4,37 ug/ml trong metanol
Dung dich chudn gbc nay chira cation mepiquat véi néng @6 3,33 pg/ml.

3.10 Dung dich chuan néi 1 (d,<chlormequat clorua), ndng d¢ khdi ltgng p(CsHsD4NCI,) = 21,33 pg/ml
trong metanol

Dung dich nay chi¥a cation ds-chlormequat véi ndng dé 16,67 pg/ml.

3.11 Dung djch chuén néi 2 (d;-mepiquat iodua), ndng d6 khéi lvong p(CsHi3D3NI) = 34,70 pgiml
trong metanol

Dung dich nay chira cation ds-mepiquat v&i néng dé 16,67 ug/ml.
3.12 Dung djch hiéu chudn

Chudn bj sau dung dich hiéu chuén (ttr sé 1 dén sb 6) trong cac binh dinh mirc 10 ml nhw sau: Dung
pipet 14y 10 pl, 50 pl, 100 pl, 300 pl, 1 000 pi hadic 3 000 pl ca tirng dung dich chudn géc chlormequat
clorua (3.8) va dung dich chuén géc mepiquat clorua (3.9) cho vao céc binh dinh mirc. Thém vao méi
binh 60 pl dung dich chun ndi 1 (3.10) va 60 pl dung dich chuén ndi 2 (3.11). Pha long cac dung dich
tir s& 1 dén sb 5 dén vach bing hdn hop metanol/nuéc (1 + 1 phan thé tich) va pha lodng dung dich s 6
dén vach bing nuérc.

" Celite 545 1a san pham clia Celite Corp. (World Minerals Inc., Santa Barbara, CA, USA). Théng tin nay dua ra @& thuan tién
cho ngudi sir dyng tiéu chudn va khéng &n dinh phai s dung sén phdm @6. C6 thé sir dung cac san pham tuong ty néu cho
két qua tvong duong.
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Tét ca sau dung dich hi¢u chudn ndy chira cation ds-chlormequat véi ndng @ 100 ng/ml va cation
ds-mepiquat v&i ndng d¢ 100 ng/ml. Céc dung dich tir sé 1 dén sé 6 chira méi loai cation chlormequat
va cation mepiquat véi néng @6 twong (rng 3,3 ng/ml, 16,7 ng/ml, 33,3 ng/ml, 100 ng/ml, 333 ng/ml va
1 000 ng/ml. Tinh theo 20 g phan m&u thir, cac dung dich ndy chira ham Igng mai loai cation chlormequat
va cation mepiquat twong (rng la 0,01 mg/kg, 0,05 mg/kg, 0,10 mg/kg, 0,30 mg/kg, 1,00 mg/kg va
3,00 mg/kg.

4 Thiét b, dung cu

S(r dung céc thiét bj, dung cy clia phong thir nghiém thong thudng va cy thé nhw sau:
4.1 May trén tée dd cao hodc may ddng héa, c6 binh trén.

4.2 May ly tdm, c6 thé tao gia téc ly tam it nhat 3 000g tai d4y 6ng ly tam.

4.3 Xyranh, dung tich it nhat 1a 2 ml.

4.4 Duyng cy lgc dang xyranh, c& 16 0,45 um (bdng polyamid ho3c polytetrafluoetylen).
4.5 Lo thuy tinh nhé (vial), dung tich 1,8 ml, cé thé dung cho bd lay mau ty ddng.

4.6 Hé thong LC-MS, dugc trang bj giao dién (interface) phun dién tir.

5 Cach tién hanh

5.1 Chuén bj miu ther

Nén tién hanh phan tich ngay khi phong thir nghiém nhan dugc mau, néu cé thé. Khéng thirc hién
phén tich khi m&u @3 bj héng.

D& phan tich, chi ldy phan mAu phong thir nghiém 4p dyng mirc dur lwong téi da. C6 thé loai bé cac
phan con lai clia mAu. Ghi lai cac phan cia thyc vat @4 loai bd. Mu dugc chudn bj nhu vay dugc coi

Ia mau thir.

Néu khdng tién hanh phan tich ngay thi phai bo quan mau & nhiét a6 tir 0 °C dén 5 °C khong qua 3 ngay
treéc khi phan tich.

Viéc rit gon mau cin dugc thyre hién sao cho thu dwec ding mau dai dién (vi dy: bang cach chia bén
va chon cac phan chéo déi nhau). Khi mAu Ia cac don vi nhd (vi dy: qué nhé, dau @8, ngl cdc v.v...) thi
mau phai dugc trdn ddu trirdrc khi can phan mau thir. Khi mau la cac don vi Ién hon, Iy cac phan hinh
ré quat (vi dy: rau, qua to) hosic cac miéng cét ngang (vi du: dua chugt) bao gdm ca 16p vo.
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Tir mBi mAu thir, loai ra cac phan co thé gy anh huéng dén quy trinh phan tich. Déi véi qua hach, can
loai hat ctrng. CAn chi ¥ sao cho hao hyt phan thjt hodc phan nuwéc cang it cang tét. Tinh dw luong
theo khéi lrgng ban d4u clia mau thir (bao gém ca hat).

Néu miu can bdo quan qua 3 ngay thi phai 1am lanh déng sau & —20 °C. Dam béo rang sau khi ra
déng, cé thé 14y dugc miu dai dién va chuan bj di mau cho mét [an phan tich.

Thai nhé mAu thir va can lay 20 g mau thtr véi do chinh xac dén £ 1 %.

5.2 Chiét mau

Chuyén phan mAu thir dai dién ma = 20 g vao cbc clia may trén (4.1). D6i véi mau dang khd nhw sdn phdm
ngl cbc, can 10 g phan mau thir da tron déu (ma) vao cbe. Thém 360 pl dung dich chuén ndi 1 (3.10) va
360 ul dung dich chuén néi 2 (3.11). Thém nwéc dé cb dugc tdng thé tich nudc (nudc s8n ¢ va nuée bd
sung) 1a 20 ml. Bdi véi mAu dang khd, doi 10 min sau khi thém nwéc. Thém 40 ml metanol (3.6) va trén
trong 2 min. Téng thé tich dich chiét Idng (c6 tinh dén ham lwgng nwéc sdn cb trong mau) 1a 60 ml. Ly tam
phan chét I6ng & gia téc xap xi 3 000g (4.2), chuyén khodng 2 ml phan ndi phia trén vao xyranh (4.3) va loc
dung dich qua bd loc dang xyranh (4.4) vao lo thily tinh nhé (4.5). Néu bd loc c6 kha néing bi huyén phi lam
téc thi thém I&p tre loc (3.3) day 1 cm vao ddy clia xyranh trwére khi cho dich chiét vao xyranh.

5.3 Cach xac dinh

Bom cac thé tich bdng nhau cia dung dich mau thi thu dwec trong 5.2 va cac dung dich hiéu chuan
(3.12) vao hé théng LC-MS. Cac ion chon lgc phai thich hop véi @ nhay va tinh chon loc clia phép xac
dinh chlormequat, mepiquat va chét chuan ndi (xem Phy luc A).

Can dam bdo réng céc diéu kién sic ky Iong (chiéu dai cét, kiéu pha tinh, thé tich bom, nhiét do cét,
cac théng sé giao dién phun dién t& v.v...) sao cho cé thé tach chlormequat va mepiquat ra khdi cac
pic gy nhiéu cd trong mau cang triét dé cang tét.

Céc diéu kién LC-MS dién hinh dugc néu trong Phu luc A.
5.4 Phép thir Ao thu hdi va phép thir nhiéu

Chuén bj cac mau tring thudc thir va tién hanh cac phép thir do doé thu hdi trén cac maiu thém chudn &
cac mirc trong (rng véi mirc duw lrong tdi da. Sic ky @6 clia miu trdng thube thir khdng dwoc cb pic
bat ky vé&i thei gian Iu gidng véi thei gian lwu cla chlormequat hodic mepiquat.

6 Danh gia két qua

Nhén biét cac du lgng chlormequat hodc mepiquat bing cach so sanh théi gian Iwu cia dung dich
méu thlr v&i thoi gian lwu cla cac dung dich hiéu chudn. C4c két qua duwong tinh dwge khing dinh
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béng cach so sénh céc ty 1é cudng dé pic clia cac ion dic thii thir nhét va thir hai clia hgp chét (vi dy:
cac ion m/z 122 va m/z 124 ddi voi chlormequat, xem A.8) v&i cac ty & cuwdng dd pic dw kién cua cac
chét chudn. Néu ty & pic clia pic dw Ivgng chénh léch qua 30 % so véi ty 1€ pic dy kién thi cAn phai do
tiép, vi dy: str dung cdt LC khac.

Diing cac dung dich hiéu chuén dé kiém tra do tuyén tinh va @& xac dinh dwéng chuan dya vao ty &
dap trng cla chlormequat/ds-chlormequat va mepiquat/d;-mepiquat twong (rng. Cac don vi trén tryc x
twong (rng véi phan khéi lvgng cation chlormequat hodc cation mepiquat cé trong 20 g phin mau thir
(xem 3.12).

CHU THICH 1: Théng thudng, cb thé thu dugc ty 1& dap (ng khodng bing 1 véi dung djch hiéu chuén sé 4 (tuong (rng voi
0,3 mg/kg abi véi phan miu thir 20 g). DO déc clia drrdng chudn thu dugc phéi x4p xi 3,3 kg/mg.

CHU THICH 2: Vi ddi hiéu chudn phai thich hgp vé&i cac ndng do du Irgong tim thdy, nén c6 thé cAn phai deng nhidu dudng
chuln tr cac két qua clia phép do hidu chuan.

Do chidu cao (hoac dién tich) pic thu dwec ddi véi cation chlormequat va mepiquat trong dung dich
mau thir va chia cho chiéu cao (hodc dién tich) pic thu dwoc cla dung dich chun néi twong (rng
(ds-chlormequat hodc ds-mepiquat). Da vao cac ty 1& dap ng va hai dwdng chuan, tinh phan khéi
lwgng wx clia cation chlormequat va mepiquat, bing miligam trén kilogam m&u, theo Cong thirc (1):

=(A.n"Alsld)_aX209 (1)
b m,

Wr

Trong do:
Ax la d6 dap (rng pic cua cation chlormequat hodc cation mepiquat,
Awg & d6 dap (rng pic clia chét chudn néi (tong trng véi ds-chlormequat hodic ds-mepiquat);
a ladiém cét trén tryc y cta dudng chudn chlormequat hodic mepiquat (khéng cé don vi);
b  lads déc clia dwdng chudn chiormequat hodc mepiquat, tinh béng kilogam trén miligam (kg/mg);
ma 12 khéi lvgng phin miu thir, tinh bang gam (g).

Néu céc két qua cho thdy dw long thu dwoc bing hodc 16n hon mirc du leong tdi da thi can phén tich
thém it nhAt mét phan mau thie.

7 Phép thir khing dinh

Pé khdng dinh cac két qua dwong tinh thu dwgce, c6 thé s dung cot HPLC véi cac déc tinh vé thoi
gian Iu khac cla chét phan tich (xem cac vi du & Phy luc A).
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8 D6 chym
8.1 Yéu cau chung

Chi tiét v& phép thir nghiém lién phong v& d6 chum ciia phrrong phép, dugc phan tich théng ké theo
TCVN 6910-1 (ISO 5725-1) va TCVN 6910-2 (ISO 5725-2) dwgc néu trong Phu luc B. Gia tri thu dwec
tir phép thir nghiém lién phong c6 thé khéng 4p dung duoc cho c4c dai ndng dé va cac nén mau khac
v&i ddi ndéng @ va nén m3u da néu trong Phu luc B.

8.2 Do lap lai

Chénh léch tuyét dbi gitra hai két qua thir nghiém don & thu dwgc trén ciing vat liéu thr, do cung mat
ngudi thiee hién, st dung cling thiét bi, thyrc hién trong mét khodng thei gian ngdn nhat, khéng dugc
qua 5 % cac treéng hop vurgt qua gidi han I3p lai r. Cac gia tri dwoc néu trong Bang 1.

Bang 1-Dg lap lai

Nim Lé1 Lé2 Bot mi Puree qua
Chlormequat
Gia tri trung binh X (mg/kg) 1,19 0,16 0,063 0,11 0,04
Gidi han Iap lai r (mg/kg) 0,127 0,028 0,008 0,035 0,016
Mepiquat
Gia tri trung binh X (mg/kg) 0,31 0,24 0,11 0,39 0,034
Gi&i han 1ap lai r (mg/kg) 0,027 0,094 0,039 0,096 0,013
8.3 D¢ tailap

Chénh l&ch tuyét ddi gitra hai két qua thir nghiém don & thu dwgc trén cing vét liéu thir, dugc bao céo
b&i hai phong thir nghiém, khéng dugc qua 5 % cac trvdng hop vt quéa gidi han tai lap R. Cac gia tri
dwoc néu trong Bang 2.

Bang 2 - B¢ tai lap

Nim Lé1 Lé2 Bot mi Puree qua
Chlormequat
Gia tri trung binh X (mg/kg) 1,19 0,16 0,063 0,11 0,04
Gi¢i han tai lap R (mg/kg) 0,490 0,080 0,046 0,075 0,029
Mepiquat
Gia tri trung binh X (mg/kg) 0,31 0,24 0,11 0,39 0,034
Gi¢i han tai lap R (mg/kg) 0,155 0,110 0,064 0,188 0,066

10




9 Bao cao thir nghiém
Béo céo thir nghiém phai bao gdm it nhét cac théng tin sau day:

moi thdng tin can thiét d& nhan biét diy a4 vé mau thir;

— vién dén tiéu chuan nay;

~ cac két qua, kém theo don vj tinh:

- ngay lay mu va phwong phap Iy mau (néu cé thé);
— ngay nhan méu tai phong thlr nghiém;

— ngay thir nghiém;

— moi diém d3c biét quan sat dwgc trong qua trinh thir nghiém;

TCVN 9883:2013

— moi chi tiét thao tac khdng duoc quy dinh trong phrong phap nay hodc nhirng didu duwgc coi la tuy

chon cé thé anh hudng dén két qua.

1"
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Phu luc A
(tham khao)

Vi duy vé céc diéu kién thwc nghiém

A.1 Yéu cau chung

Céac diéu kién van hanh LC-MS sau day cho thay thich hep.

A.2 HéthéngLC 1

Bom HPLC: G1312A bom hai kénh ctia hé théng HP 1100
B lay mau tw ddng: G1313A clia hé théng HP 1100

Thé tich bom: 20 ul

Cot: Shodex RSpak DE 413, c& hat 4 um, kich thuwé¢c 150 mm x 4,6 mm, cét bao vé
Shodex RSpak DE-G

Pha dong: axetonitril/metanol/axit axetic/nwéc: 17,5 + 7,5 + 3,75 + 71,25 (thé tich) chira

amoni axetat 50 mmol/| (3.2)
Téc dé dong: 0,3 mi/min
Nhiét d§ cét: nhiét dé méi trirng
Thei gian lwu d6i veri:
chlormequat: 5,9 min

mepiquat: 6,0 min

A.3 Hé théng LC 2

Bom HPLC: G1312A bom hai kénh ctia hé théng HP 1100
Bé ldy mau tw doéng: G1313A tir hé théng HP 1100

Thé tich bom: 20 pl

Cét: Shodex RSpak DE 613, c& hat 6 um, kich thwéc 150 mm x 6 mm
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Pha déng: metanol/nwéc: 50 + 50 (thé tich) chira amoni axetat 25 mmol/l (3.2)
Téc d6 dong: 0.3 ml/min
Nhiét d6 cét: 40°C

Thei gian lwu dbi véi:
chlormequat: 11,6 min

mepiquat: 10,6 min

A.4 Hé théng LC3
Bom HPLC: G1312A bom hai kénh ctia hé théng HP 1100

B6 lay mau tw dong: G1313A clia hé théng HP 1100

Thé tich bom: 5 pl
Cét: Partisil SCX, c& hat 10 um, kich thuwéc 150 mm x 2 mm
Pha ddng: axetonitril/nwéc/axit axetic: 40 + 59,94 + 0,06 (thé tich), chira amoni axetat

60 mmol/l (3.2)
Téc d6 dong: 0,6 mi/min
Nhiét 4o cot: 40°C
Théi gian lwu déi véi:
chlormequat; 5,8 min

mepiquat: 12,7 min

A.5 Hé théng MS 1

Thiét bj MS: Finnigan LCQ, ThermoQuest
Ngudn ion: phun dién t&r (ESI)

Phan circ ion: dwong

bién ap phun: 4000V

Nhiét 46 mao quédn: 275°C

13
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Dong khi ngoai:
Dong khi phuy trg:
Dong dién ngudn:
Dién 4p mao quan:
Dién ap ong Lens:

Thoi gian bom ion:

nito, 80 don vij tuy y
nitor, 20 don vituy y
80 pA

20V

20V

200 ms.

A.6 Hé théng MS 2

Thiét bj MS:
Ngubdn ion:

Phan cyc ion:
BDién ap cone:
Dién ap mao quan:

Nhiét 6 mao quan:

Finnigan AQA, ThermoQuest
phun dién tir (ESI)

dwong

15V

3500V

230 °C

Dong khi vong ngoai: nite, 75 psi (5,17 bar)

A.7 Héthéng MS 3

Thiét bj MS:

Nguén ion:

Phan crc ion:

Pién ap mao quan:
bién ap phan manh:
Ap lyc 6ng phun:
Dang khi say:

Nhiét @6 khi séy:

Théi gian dirng:

14

HP 1100 MSD

ion héa phun dién t&r & ap suét mai tredng (API-ES)

dwong

4000V

POV

niter, 20 psi (1,38 bar)
nito, 10 I/min

350 °C

750 ms.



A.8 lon chon lgc dwere sir dyung

S6 thir ty Khéi lwgng (m/z) Déi voi

1 122 Chlormequat

2 124 Chlormequat

3 126 Chét chudn néi 1
4 128 Chét chuén ndi 1
5 114 Mepiquat

8 115 Mepiquat

7 117 Chét chuan ndi 2
8 118 hosc 101 Chét chuan ni 2

TCVN 9883:2013
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A.9 Sic ky a3 dién hinh
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CHU DAN:

a) m/z 122 va m/z 124 (chlormequat)

b) m/z 126 va m/z 128 (chét chun ndi 1)

c) m/z 114 (mepiquat) va m/z 117 (chit chulin ndi 2)

Hinh A.1 - Séc ky d cua djch chiét 18, da bd sung chlormequat 0,16 mg/kg
va mepiquat 0,24 mg/kg (cac dldu kién sir dyng: hé théng LC 2 va h théng MS 2)

16



TCVN 9883:2013
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CHU DAN:
a) m/z 122 va m/z 124 (chlormequat)
b) m/z 126 va m/z 128 (chét chudn ndi 1)
¢) miz 114 (mepiquat) va m/z 117 (chét chuén ndi 2)
Hinh A.2 - Séc ky d ctia dung dich hi¢u chudn sé 2 (twong (g véi ty 1§ khéi Ivong 0,05 mglkg;
cac didu kién sir dyng: hé théng LC 2 va hé théng MS 2)
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CHU DAN:

a) m/z 122 va m/z 124 (chlormequat)

b) miz 126 va miz 128 (chét chuén n&i 1)

€) miz 114 (mepiquat) va m/z 117 (chét chudn ndi 2)

Hinh A.3 - Sic ky dd clia puree qua a3 bd sung chlormequat 0,04 mg/kg va mepiquat 0,034 mg/kg
(céic didu kién sir dyng: hé théng LC 2 va hé théng MS 2)
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BT 1156

MALE2BS 36
RN

CHU DAN:
a) miz 122 va m/z 124 (chlormequat)
b) miz 126 va m/z 128 (chét chudn ndi 1)
¢) miz 114 (mepiquat) va m/z 117 (chét chuén ndi 2)
Hinh A.4 - Séc ky dd clia puree qua (twong trng v&i Hinh 3), khong bé sung chét chudn
(cac didu kién sir dyng: hé théng LC 2 va hé théng MS 2)
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Phu luc B

(Tham khéao)

D@ ligu vé d6 chum

Céc théng sb néu trong Bang B.1 va B.2 da duoc danh gia phi hop véi TCVN 6910-1 (ISO 5725-1) va
TCVN 6910-2 (ISO 5725-2) khi thiec hién phép thir lién phong thr nghiém. Phép thir ndy do CEN/TC
275/WG 4 clia Vién nghién cliru Bdo v& nguwéi tiéu dung va Thu y clia Céng hoa Lién bang Birc to chirc
thiyre hién.

Bang B.1 - Dir liéu d6i v&i chlormequat

Méiu Ném Lé1 Lé2 B6tmi | Puree qua

N&m tién hanh thir lién phong thir nghiém 2001 2001 2001 2001 2001
S6 lweng phong thir nghiém tham gia 8 8 7 8 7
Sé lwgng phong thir nghiém con lai sau khi trir

ngoaiol'ég phong ane @ 8 8 7 8 7
S6 lwgng phong thir nghiém ngoai lé 0 0 0 0 0
S lwgng két qua dwgc chép nhan 32 32 28 32 28
Gia tri trung binh X mg/kg 1,19 0,16 0,063 0,11 0,040
D6 l6ch chuén lap lai, s, mg/kg 0,045 0,010 0,003 0,013 0,006
Dd léch chuan twong déi 13p lai, RSD; % 3,8 6,2 4,3 11,9 14,8
Gi&i han I&p lai, r, mg/kg 0,127 0,028 0,008 0,035 0,016
Do léch chuén tai lap sp, mg/kg 0,175 0,028 0,016 0,027 0,010
Do léch chuén twong dbi tai lap, RSDg % 14,7 18,0 25,9 25,4 25,7
Gidi han tai lap, R, mg/kg 0,490 0,080 0,046 0,075 0,029
Gia trj Horrat (RSDz quan séat dwgc/RSDRg dy doan) 0,94 0,85 1,07 1,13 0,99
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Bang B.2 - D ligu dél véi mepiquat

TCVN 9883:2013

Miu Nim Lé1 Lé2 B6tmi | Puree qua

N3m tién hanh thir lién phong thir nghiém 2001 2001 2001 2001 2001
86 lwgng phong thir nghiém tham gia 6 6 6 6 6
Sé lwgng phdng thir nghiém cdn lai sau khi trir

. 0;::&9 phong thir nghig a . A " . 5
$6 lwgng phong thir nghiém ngoai 1& 0 0 0 0 0
Sé lvgng két qua dugc chlp nhan 24 24 24 24 24
Gia trj trung binh X mag/kg 0,31 0,24 0,11 0,39 0,034
P4 léch chudn 13p lai, s, mg/kg 0,010 0,034 0,014 0,034 0,005
D3 lech chun twong déi 13p lai, RSD, % 31 14,0 12,4 8,8 13,3
Gidi han I1&p lai, r, mg/kg 0,027 0,094 0,039 0,096 0,013
D4 lach chuan tai 1ap sg, mglkg 0,055 0,039 0,023 0,067 0,024
Do léch chudn trong ddi tai lap, RSDg, % 17,7 16,4 20,2 17,3 69,4
Gi&i han tai lap, R, mg/kg 0,155 0,110 0,064 0,188 0,066
Gia tri Horrat (RSDg quan sat dwgc/RSDg dy doan) 0,93 0,83 0,91 0,94 2,61°

® Theo Horwitz [8), di liéu 46 chum di v&i ndng dd mepiquat ndy durec danh gid 1a khdng chép nhan dugc va chi ding aé

tham khao.

21




TCVN 9883:2013

1

(2

[3]

[4]

(8]

(6]

[7]

(8]

(9]

Thw muc tai liéu tham khao
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TCVN 6910-1:2001 (ISO 5725-1:1994), B$ chinh xac (d6 dung va dé chum) cda phuong phap do
va két qua do — Phén 1: Nguyén tac va dinh nghia chung

[10] TCVN 6910-2:2001 (ISO 5725-2:1994), DS chinh xac (d6 dung va dd chum) cda phuong phap do
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va két qua do — Phén 2: Phuong phép co ban xac dinh do 13p lai va do téi lap cua phuong phép
do tiéu chuén.
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