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BO THUY SAN

QUYET DINH ctia Bb trudng B Thay
san s6 06/2003/QD-BTS ngay
30/5/2008 vé viéc ban hanh Tiéu
chuin cip nganh.

BO TRUONG BO THUY SAN

Can c& Nghi dinh s6'50/CP ngay 21 thdng 6
ndam 1994 cia Chinh phi: vé nhiém vu, quyén han

va t6 chize b6 mdy ctia Bé Thiy sén;

Theo dé nghi cua Vu truong Vu Khoa hoc,
cong nghé,

QUYET DINH:

Piéu 1. Ban hanh kém theo Quyét dinh nay 05
Tiéu chuén cip nganh sau day:

1. 28 TCN 182 : 2003: Sulfit trong san phim
thiy san - Phuong phap dinh lugng.

2, 28 TCN 183 : 2003: Axit boric va mudi borat
trong san phadm thdy san - Phuong phap dinh
tinh.

3. 28 TCN 184: 2003: Ure trong san pham thuy
san - Phuong phap dinh tinh.

4. 28 TCN 185: 2003: Mud1 polyphosphat trong
san phim thily san - Phuong phap dinh lugng
bing sic ky ion.

5. 28 TCN 186: 2003: Ham lugng cloramphenicol
trong san phdm thiy san - Phuong phap dinh
lugng bang séc ky khi.

Diéu 2. Céc tiéu chuin trén day duge khuyén
khich ap dung cho cac phong kiém nghiém khi
ti€n hanh kiém tra chit lugng hang thiy san va

¢6 hiéu luc thuc hién sau 15 ngay, ké tit ngay
dang Cong bao.

Piéu 3. Chanh Vin phong Bo; Tha trudng cac
vy, cuc; Chanh Thanh tra Bg; Giam déc cac So
Thiy san, S¢ Nong nghiép va Phat trién néng
thén c6 quan ly thiy san; Giam déc Trung tam
Kiém tra chat lugng va vé sinh thay san; Tha
trudng cac don vi c6 phong kiém nghiém néi tai
Diéu 2 va cac cd sd ché bién thiiy san chiju trach
nhiém thi hanh Quyét dinh nay./.

KT. B truong Bé Thuy san
Thit tritémg

NGUYEN VIET THANG

Tiéu chuidn nganh 28 TCN 182: 2003

SULFIT TRONG SAN PHAM THUY SAN -
PHUONG PHAP DINH LUONG

ft = Tel: +84-8-3845 6684 * www. ThuVienPhapLuat.com

Sulphite in fishery products - Method for quan-

titative analysis

awono

1. Pham vi ap dung

Tiéu chuén nay quy dinh phuong phap xac dinh
ham lugng sulfit trong thay san va san phdm
thiy san. Giéi han phat hién ctia phudng phap la
10 mg/g.

2. Phuong phap tham chiéu

Tiéu chudn nay dugc xdy dung dua theo
phuong phap cia Uy ban Phan tich thuc phim
khéi Bidc Au NMKL s8132 - 1989 (NODISK
METODIKKOMMITTE FOR LIVSMEDEL Nordic
committee on food analysis - Sulphite. Spectro-

photometric determination in foods).



S5 64 - 28 - 6 - 2003 CONG

BAO 4103

3. Nguyén tic

MAu san phdm dudc axit héa bing axit sulfuric
H,SO, va chung cit trong thiét bi Kjeldahl ban vi
lugng. Hoi SO, tao thanh phan ng véi 2,2'-
dinitro-5,5'-dithiobenzoic axit (DTNB) trong coc
nhan dé hinh thanh phic axit 5-mercapto-2-
nitrobenzoic ¢6 mau vang chanh dam. Cudng 46
mAu cla phitc axit duge doc trén may quang phd
tai budc séng A 1a 412 nm. Nong db cua SO, trong
miu duge tinh toan theo cudng @6 miu cha phiic

axit theo phuong phap ngoai chudn.
4. Thiét bi, dung cu, héa chat, dung dich
4.1. Thiét bi, dung cu

4.1.1. May xay thit c6 dudng kinh 16 dia 2 - 3

mm.
4.1.2. Can phan tich, d6 chinh xac 0,1 mg.
4.1.3. May nghién d6ng thé.

4.1.4. Bd chung cét Kjeldahl ban vi lugng, dung
tich 100 ml.

4.1.5. May quang phd UV-VIS.

4.1.6. Binh tam giac dung tich 100 ml
4.1.7. May do pH.

4.1.8. Pipet thé tich 5 ml.

4.1.9. Binh dinh mic dung tich 50 ml.
4.1.10. Binh dinh muc dung tich 100 ml.
4.1.11. Binh tarﬁ giac dung tich 250 ml.
4.2. Héa chét

Héa chit phai la loai tinh khiét dude st dung
dé phan tich, gém:

4.2.1. Axit sulfuric (H,SO,) dam dac.

4.2.2. Dikali hydrophosphat (K,HPO, 3H,0).
MW = 228,23 g/mol.

4.2.3. Kali hydrophosphat (KH,PO,).

4.2.4. Axit chlohydric (HC]) 0,1M dung dé chudn
db.

4.2.5. Natri hydroxit (NaOH), 0,1M dung dé

A" fa3
chuan dé.

4.2.6. Axat 2,2'-dinitro-5,5'-dithiobenzoic
(DTNB) (C, HN,O,S,).

4.2.7. Hé tinh bot.

4.2.8. Etanol 96%.

t.com

1 E |

4.2.9. Mudi dinatri etylendiamin tetraaxetat
(C,,H,N,Na,0,.2H,0) (EDTA). MW = 372,24 ¢

mol.

hapl

4.2.10. Natri disulfit (Na,8,0,). MW = 190,10

mol.
4.2.11. Khi nitg (N,).

4.3. Dung dich chuén va dung dich thi

-3845 6684 * “W."ﬁiuﬂenP
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4.3.1. Dung dich chuin géc iot 0,05 M: st dl_lngg
éng chufn iot (Iodine titrisol) N/10, pha trong:
1000 ml. Dung dich c6 thé sit dung trong vong 1ﬁ
thang.

oft -

4.3.2. Dung dich chuén iot 0,005M: pha loén%
dung dich (4.3.1) ra 10 l4n. Dung dich cé thé 'sffrc
dung trong vong 1 thang.

4.3.3. Axit sulfuric 10N: dé ti tit 272 ml axit
sulfuric dam dac (4.2.1) vao 700 ml nuédc cit va
dinh mitc d&€n 1000 ml. Dung dich ¢6 thé sit dung

trong vong 1 nam.

4.3.4. Dung dich dém phosphat pH = 8: hoa tan
3,65hg dikali hydrophosphat K,HPO,.3H,0 (4.2.2)
va 0,25 g Kali hydrophosphat KH,PO, (4.2.3) vdi
900 ml nudc c&t. Chinh pH = 8,0 vdi axit
chlohydric HC1 0,1 M (4.2.4) hoac natri hydroxit
NaOH 0,1M (4.2.5). Dinh mic dén 1000 ml. Dung
dich c6 thé sit dung trong vong 1 thang.



4104 CONG

BAO S3 64 - 28 - 6 - 2003

4.3.5. Dung dich thudc thit 2,2'-dinitro-5,5'-
dithiobenzoic axit (DTNB): hoa tan 1g DTNB
trong 100 ml etanol (4.2.8) va dinh mic d&n 1000
ml véi dung dich dém (4.3.4). Dung dich c6 thé su
dung trong vong 1 thang.

4.3.6. Dung dich hé tinh bét: trén 1 g hé tinh
bot (4.2.7) v6i 100 ml nudc cat réi dun séi va lam
ngudi. Dung dich cé6 thé st dung trong véng 1

tudn.

4.3.7. Dung dich géc disulfit (0,05M): hoa tan
2,3763 g natri disulfit (4.2.10) va 0,0093 ¢ EDTA
(4.2.9) trong nudc va dinh mdc dén 250 ml. Dung
dich c6 thé sit dung trong vong 1 thang. Dinh
phén lai néng d% d méi 14n khi stt dung.

4.3.8. Dung dich disulfit (0,0005 M) (0,064mg
SO,/ml): dung pipet hit 10 ml dung dich géec
disulfit (4.3.7), thém 0,037 g EDTA (4.2.9), hoa tan
roi dinh mdc d&n 1000 ml. Dung dich c6 thé sit
dung trong vong 1 thang. Dinh phén lai néng d6 &
méi 14n khi st dung.

5. Phuong phap tién hanh
5.1. Chuéin bi miu

5.1.1. Chuéin bi méu thi: déng nh&t miu thi
bang may nghién déng thé (4.1.8). Can 2 méu,
méi méiu 5,00 g trong cdc c6 md 100 ml. Trén
déu mau da can vdi 15 ml nude cAt.

5.1.2. Chuén bi mAu tring: miu trdng 1a miu
duge xac dinh trude khong chita sulfit. Chuén bi
méu trdng gidng nhu d&i véi chudn bi méu thi
quy dinh tai Diéu 5.1.1.

5.2. Lap dudng chudn

5.2.1. Cho vao 2 binh tam giac dung tich 250
ml (4.1.11), mdi binh 5 ml dung dich chudn
iot (4.3.2).

5.2.2. Chuén d¢ véi dung dich chudn disulfit (4.3.8)
dén mAu vang nhat.

5.2.3. Thém dung dich hé tinh bot (4.3.6) va
tiép tuc chudn d¢ cho dén khi dung dich ddi mau.

5.2.4. Dung pipette nhé ldn lugt 0,1, 2, 3, 4, va
5 ml dung dich disulfit (4.3.8) da dugc chuén 4o tai
Diéu 5.2.3 vao trong céac binh dinh mc 50 ml c6
chia 25 ml dung dich thuéc thit (4.3.5). Sau do,
pha lodng dén vach véi dung dich dém phosphat
(4.3.4) réi @é yén trong 10 phiit.

5.2.5. Hiéu chinh may quang phd (4.1.5) véi
nudc cét d 412 nm (d6 hap thu la 0 d6i véi nudce
cét). Xac dinh 1an lugt d§ h&p thu cia cac dungg
dich (5.2.4) bing may quang phs.

5.2.6. Thanh lap d6 thi theo cac gia tri ctia do
h&p thu va néng d¢ sulfit cia diy chudn theo
mg/ml. Ham lugng SO, trong dich mau dugc tinh
theo dudng hdi quy tuyén tinh cla d3 thi thu duge
sau khi hiéu chinh véi gia tri hp thu clia miu
tring.

5.3. Tién hanh thyc nghiém

3845 6684 * www.ThuVienPhapLuat.c

5.3.1. Chuyén miu trdng va cac miu thu da
chuén bj theo Diéu 5.1 1an ludt vao cac binh
chung cét. Trang rita cac cc dung mau véi 10 ml
nude cdt roi cho hét vao binh chung cat. Lip dat o
binh vao bd chung c&t Kjeldahl (4.1.4). =

=

+84-8

Tel

5.3.2. Dat binh tam giac thu héi chia 50 ml
DTNB (4.3.5) d dau ra cia 6ng ngung tu. N6i cac
dudng dén khi nits va nuéc 1am ngudi vao thiét bi
chung cét.

5.3.3. Cho vao binh chung cat 20 ml axit sulfuric
10 N (4.3.3) qua chiéc phéu gin & phia trén bo
chung cit va nhanh chéng déng kin hé théng lai.
Chung cét trong vong 4 phiit.

5.3.4. Ldy binh hing ra khoi bo chung cat. Ria
binh ngung va dng néi vdi dung dich dém
phosphat (4.3.4), chuyén dich rita vao binh thu

hoi.

5.3.5. Chuyén toan bd dich cat vao binh dinh
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muc (4.1.9) r6i rita binh thu héi véi dung dich dém
phosphat (4.3.4). Chuyén dich rita vao binh dinh
muec ré1 dinh mic véi dung dich dém (4.3.4).

5.3.6. Boc chi s6 ABS sau 10 phiit véi budc
song 412 nm va dung nudc cit la dung dich so
sanh. Néu tri s§ ABS > 1,5, phai pha lodng dung
dich véi hon hgp véi ty 1é 1:1 cia dung dich dém
phosphat (4.3.4) va dung dich thuéec thit (4.3.5) rdi
tién hanh doc lai.

6. Tinh két qua

6.1. Tinh néng d6 dung dich gdc disulfua theo
cdng thdc sau:

V,x C, x MV

Cqo, (mg/ml) = x 1000.

v

802

Trong d6:

- V, 1a 56 ml dung dich iot (4.3.1) dugc st dung
tai Diéu 5.2.1.

- Vg, 18 86 ml dung dich géc disulfit (4.3.7)
ding cho chuén 49,

- C, 12 ndng 46 ctia dung dich iot (4.3.1), tinh
theo mol/l,

- MV laphén t gam cta S0, (64,06 g/mol).
6.2. Tinh ham lugng SO, trong miu

6.2.1. Tinh lugng SO, trong dung dich miu tit
dudng chuén theo Diéu 5.2.6.

6.2.2. Tinh ndng d6 SO, trong miu theo céng
thic sau:

AxVxy

Cqp, (mglkg) = x 1000

Trong dé:

- A la nong d¢ SO, tim thdy tit dudng chuén,
tinh theo mg/ml,

- V 1a thé tich cta dich cAt (5.3.5), tinh theo

ml,

-y ]a hé s6 pha loang tai Diéu 5.3.6, y = 1 néu
khong pha lodng,

- m la khéi lugng méu cén, tinh theo y.
6.3. Béo cao két qua

Ham lugng cua sulfit la gia tri trung binh caa
2 lan thu song song tinh theo mg/kg.

Tiéu chudn nganh 28 TCN 183 : 2003

AXIT BORIC VA MUOI BORAT TRONG SAN
PHAM THUY SAN - PHUONG PHAP
DINH TINH

Boric acid and borates in fishery producfé -

Method for qualitative analysis

1. Pham vi ap dung

ft = Tel: +84-8-3845 6684 * www. ThuVienPhapLuat.com
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pham thiy san. Giéi han phat hién ctia phudng
phap la 0,1 %.

2. Phuong phap tham chiéu

Tiéu chudn nay duge xiy dung dua theo phuong
phap chinh thitc cua Hiép héi caAc nha héa hoc phin
tich quéc t&€ AOAC 970.33 -1995 (AOAC official
method 970.33 - Boric acid and borates in food) va
Thudng quy ky thuat dinh tinh va ban dinh lugng
axit boric ho#c natri borat trong thuc pham (Quyét
dinh s6 3390/QD-BYT ngay 28/9/2000 ctia B3 Y t8).

3. Nguyén tac

MAu san phdm dude chiét thit so bd bing dung
dich nudc cit ho#c thi xac nhan bing than héa
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truée khi chiét. Axit boric va muéi cé trong dich
chiét da duge axit héa tac dung véi curcumin trén
gidy nghé tao thanh phic mau cam do. Trong
méi trudng hoi amoniac (NH,) miu cam db
chuyén thanh mau xanh luc va trd lai mau dé bdi
hoi axit clohydric (HCI).

4. Thiét bi, dung cu, héa chéit, dung dich
4.1. Thiét bi, dung cu

4.1.1. Can phén tich, d6 chinh xac 0,1 g.
4.1.2. Binh tam giac dung tich 125 ml.
4.1.3. Binh tam giac dung tich 250 ml.
4.1.4. Pia thuy tinh.

4.1.5. Bép dién.

4.1.6. dng nghiém dung tich 15 ml.
4.1.7. Gidy loc whatman sé 02.

4.1.8. Chén nung bing si.

4.1.9. L6 nung.

4.1.10. Gidy pH.

4.2. Héa chit

Héa chit phai 1a loai tinh khiét dugc st dung
dé phan tich, gom:

4.2.1. Axit clohydric (HCl) d4am daec.
4.2.2. Etanol 80 %.

4.2.3. Gidy nghé: hoa tan 0,5 g curcumin (hbi;ic
1,6 - 2,0g bot nghé) trong 100 ml etanol 80 %
(4.2.2) trong binh tam giac 250 ml (4.1.3). Lic
manh binh trong 5 phit rdi loc 14y dich trong.
Nhiing t¢ gifly loc (4.1.7) vao dung dich vita loc réi
dé khoé. Sau 1 gid, cit gidy nghé thanh nhiing
manh cé kich thudc 6 x 1 ecm. Bao quan gifdy
nghé 6 chd t6i, tranh anh sang.

4.2.4. Dung dich amoni hydroxit (NH,OH)
dam dic.

4.2.5. Nudc véi hoac sita voi.
5. Phuong phap tié€n hanh
5.1. Thit so bg

5.1.1. Diung diia thuy tinh (4.1.4) khudy trén
déu 25 g mau da xay nghién véi 10 ml nudc cat
trong binh tam giac 125 ml (4.1.2) r6i day miéng
binh bing mét kinh dong hé.

5.1.2. Dun tu ti binh tam giac trén bép dién
(4.1.5) cho dén sbi dung dich. Chu ¥ phai lic déu,
khi dun. Lam ngudi mau roi loc dich trong bé\'mgO
gidy loc (4.1.7).

hapLuaé

5.1.3. Axit héa dich loc bing axit HCI (4.2.1) td’g
khi pH = 5 roi rét dich vao trong éng nghiém 1%
ml (4.1.6). H_

5.1.4, Nhing mot ddu gidy nghé (4.2.3) YQQE
trong 6ng nghiém chita dich mau cho ﬁg&é
khoang 1/2 chiéu dai td gidy. LAy gidy ra réi d@
kh6 tu nhién. Quan sat mAu cua gidy thu, tleﬂ?
hanh doc két qua theo Diéu 6.

5.2. Thit xac nhan

* Tel: +84-8

Tién hanh thit khéng dinh d6i vdi cac mAu c}iﬁ
két qua duong tinh trong phép thi so bd theo qu}é

trinh sau:

5.2.1. Kiém héa 25 g mau véi nuéc vdi hoac
sita voi trong chén sit (4.1.8).

5.2.2. Dun ti tit miu trong chén sd trén bép
dién (4.1.5) cho bay hoi dén khé.

5.2.3. Dit chén si vao trong 10 nung (4.1.9) &
nhiét ¢4 350°C trong 4 gid cho dén khi cic chat
hitu co chay thanh than hoan toan. Sau 46, dé
ngudi roéi hoa tan cin véi 4 ml nudc cit va thém
ting giot axit HCI (4.2.1) cho dén khi dung dich ¢6
tinh axit ré rét (pH = 5). Loc dung dich vao éng
nghiém (4.1.6).

5.2.4. Nhiing moét dau gidy nghé (4.2.3) vao
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trong 6ng nghiém chia dich miu cho ngap

khoang 1/2 chiéu dai td gidy. LAy gidy ra roi dé

khé ty nhién. Quan sat méu cta gidy thd, tién
hanh doc két qua Diéu 6.

6. Doc két qua

Néu c6 borat trong méu thi gidy nghé chuyén
sang miu cam d6 dic trung. Pat gidy nghé lén
miéng 6ng nghiém chia dung dich amoni
hydroxit NH,OH (4.2.4). Gi&'y nghé phai chuyén
sang miu xanh luc va trd lai mau dé khi dat gidy
trén dng nghiém chia axit HCI (4.2.1).

Tiéu chuan nganh 28 TCN 184: 2003

URE TRONG SAN PHAM THUY SAN -
PHUONG PHAP PINH TiNH

Urea in fishery products - Method for qualita-

tive analysis
1. Pham vi 4p dung

Tiéu chufin nay quy dinh phudng phap dinh
tinh uré trong san phdm thly san. Giéi han phat
hién cia phuong phap 1a 0,5 %.

2. Nguyén téc

MAu sdn phim duge chidt véi dung dich nuée.
Uré c6 trong dich chiét phan tng véi thudc thit p-
dimetylaminobenzaldehyt tao phttc miu vang
chanh déc trung.

3. Thiét bi, dung cy, héa chat, dung dich
3.1. Thiét bi, dung cu

3.1.1. Can phan tich, d6 chinh xac 0,1 mg.
3.1.2. Gifly lopc Whatman sé& 40.

3.1.3. Bép dién.

3.1.4. May nghién déng thé.

3.1.5. Binh tam giac dung tich 50 ml.
3.1.6. Paa thuy tinh.

3.1.7. Mit kinh déng hé.

3.2. Héa chat

Héa chdt phai la loai tinh khiét duge st dung
dé phan tich, gém:

3.2.1. P-dimetylaminobenzaldehyt.
3.2.2. Etanol, 95%.
3.2.3. Axit clohydric dam dac,12 M.

3.3. Thuéc thi

ThuVienPhapLuat.com

Dung dich p-dimetylaminobenzaldehyt (DMAB)~
hoa tan 8,00 g DMAB (3.2.1) trong 500 ml etanol
(3.2.2) rdi thém 50 ml axit clohydric (3.2.3). Bao
quan dung dich ndi tranh anh sang. Dung dlch sug

* WWW.

dung duge trong vong 1 thang. Pha lodng dungw
dich 10 lan truéc khi st dung va chi st dungoo

'ﬁ'
trong ngay. ¥
E
4. Phuong phap tién hanh
L
=]
4.1. Chuén bi miu "5
4.1.1. Déng nhét khodng 200 g méu thay sén%

béng may nghién déng thé (3.1.4).

4.1.2. Can 25 g mAu da xay nghién dua vao
binh tam gidc dung tich 50 ml. Thém 25 ml nudc
cdt rdi khudly tron déu bdng daa thay tinh (3.1.6).
Sau d6, day miéng binh bdng mat kinh déng hd
(3.1.7).

4.1.3. Dun ti tir binh tam gidc trén bép dién
(3.1.3) cho dén séi. Chu ¥, khi dun phai 14c déu.
Lam ngudi miu réi diung gidy loc Whatman
(3.1.2) dé loc 14y dich trong.

4.2. Tién hanh

4.2.1. Nhé 5 - 6 giot dich mau vao trong 6ng
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nghiém chita 5 ml dung dich thuéc thi uré (3.3).
Pun néng dung dich trong 1 phiit.

4.2.2. Quan sat mau dung dich. Tién hanh doc
két qua theo Diéu 5.

5. Doc két qua

Két luan mau c6 uré néu mau dung dich trong
6ng nghiém chuyén sang méu vang chanh dam.
Néng d6 ctia uré trong miu cang cao thi miu
vang cua dung dich cang dam.

Tiéu chuian nganh 28 TCN 185: 2003

MUOI POLYPHOSPHAT TRONG SAN PHAM
THUY SAN - PHUONG PHAP DINH
LUQONG BANG SAC KY ION

Polyphosphate in fishery products - Method for
quantitative analysis by ion chromatography

1. Pham vi ap dung

Tiéu chuén nay quy dinh phudng phap xac dinh
ham lugng muéi polyphosphat bao gém
ortophosphat (monophosphat), pyrophosphat
(diphosphat), tripolyphosphat trong thiy san va
san phdm thiy san béng séc ky ion.

2. Phuong phap tham chiéu

Tiéu chufin nay dugc xay dyng dua theo
phuong phap cta Trung tAm Héa hoc tu phap
qudc gia cia Cuc Thyc phdm dugec phdm Hoa Ky
(National Forensic Chemistry Center, U.S. Food
and Drug Administration, Cincinnati, Ohio : De-
termination of tripolyphosphate and related hy-
drolysis products in processed shrimp).

3. Nguyén tic

Polyphosphat trong méu thiy san dugc chiét

tach bang nudc cat khit ion. Dich chidt duge lam
sach bing phudng phap chiét pha rén (SPE) trén
¢ot chiét pha rdn C18. Ham lugng polyphosphat
¢6 trong dich chiét duge xac dinh trén may sic ky
ion sit dung hé théng phan dng sau cét vdi tac
chdt phan ing la sit nitrat trong axit percloric va
diu do UV tai budc séng A la 330 nm theo phudng
phap ngoai chuén.

4. Thiét bi, dung cu, héa chat, dung dich
chudn va dung dich thir

4.1. Thiét bi, dung cu

4.1.1. Hé théng may sac ky ion ¢6 ddu do UV
(sau day goi tat ICUV).

4.1.2. Hé théng phan tng sau cbt gdn ngay sau
cot sic ky véi so @6 l4p dat theo Hinh 1; 6ng phan
ung teflon dung tich 0,5 ml.

4.1.3. Cét séc ky Dinex Ion Pac AS7 tach an-
ion, kich thudc cot L x ID: 250 x 4 mm, tién cﬁt
IonPac NG1 (4 x 50 mm). '

4.1.4. May lac mau.
4.1.5. Can phéan tich c¢6é d6 chinh xac 0,0001 g.

4.1.6. May ly tam c6 kha nang lam viéc ¢ toe
d6 3000 vong/phut.

4.1.7. Mang loc mAu 0,45 pum, loai bing nylon

chiu dung méi.

4.1.8. Cot chiét pha ridn C18, loai chita 300 mg
C18.

4.1.9. Chai nhya chita mau dung tich 100 ml.
4.1.10. Xilanh thuy tinh hodc nhua loai 100 ml.
4.1.11. B€ siéu am.

4.1.12. Dung cu thuy tinh phong thi nghiém.
4.2. Héa chit

Héa chat phai la loai tinh khiét duge st dung
phan tich, gém:

* Tel: +84-8-3845 6684 * www.ThuVienPhapLuat.com

awSoft



S5 64 - 28 - 6 - 2003

CONG BAO

4109

4.2.1. Chét chuén natri tripolyphosphat (Na,P.,0,)
cia hang Monsanto hoic hang khac c6 chi s& ky
thuat tuong dudng.

4.2.2. Chat chufin natri pyrophosphat decahydrat
(Na,P,0,.10H,0) cua héng Aldrich hoic hing khac
¢6 chi s8 k¥ thuat tuong duong.

4.2.3. Chat chuén natri phosphat (NaH,PO_H,0)
cua hang EM Science hoidc hiang khac c6 chi s& ky
thuat tudng duodng.

4.2.4. Axat nitric dam dic (d = 1,41 g/ml, 65 %).
4.2.5. Axit percloric dam d#ic (d = 1,75 g/ml, 70 %).
4.2.6. Sét nitrat (Fe(NO,),.9H,0).

4.2.7. Metanol

4.2.8. Nudc cidt khit ion

4.3. Dung dich chuén va.dung dich thi

4.3.1. Dung dich chudn géc 1000 pg/ml: tuy
theo ham lugng chuin trong gidy ching nhén ciia
cac chat chudn (4.2.1; 4.2.2 va 4.2.3) @€ chuén bi
cac dung dich chudn nay c6 ham lugng 1000 pg/g
trong nudc cit khit ion (4.2.8).

Chu thich: Bao quan dung dich chuén trong
chai PE d nhiét d6 phong trong 1 thang.

4.3.2. Dung dich chuén lam viéc

4.3.2.1. Dung dich chudn lam viéc ortophosphat:
chuéin bi 5 dung dich chufn ortophosphat 1am viéc
¢6 néng d6 10 - 100 pg/ml ti dung dich chuén
ortophosphat 1000 pg/ml (4.3.1) biing cach pha
lodng véi nude cat khi ion (4.2.8).

4.3.2.2. Dung dich chuén lam viéc pyrophosphat:
chuén bj 5 dung dich chuéin pyrophosphat lam viéc
¢6 nong 49 0,56 - 50 pg/ml tit dung dich chuén
pyrophosphat 1000 pg/ml (4.3.1) bing cach pha
lodng vdi nuéc cdt khit ion (4.2.8).

4.3.2.3. Dung dich chuén lam viéc tripolyphosphat:

chufin bj 5 dung dich chuin tripolyphosphat lam
viéc c6 nong d¢ 10 - 500ug/ml tit dung dich chuin
tripolyphosphat 1000 pg/ml (4.3.1) bing cach pha
loang vdi nude cat khit ion (4.2.8). l

Chu thich: Chi duge sit dung cac loai dung dich

chuén lam viéc trén day ngay trong ngay.

4.3.3. Dung dich axit percloric 2%: hoa tan
28,5 ml axit percloric (4.2.5) bing nuéc cat khi
ion (4.2.8) trong binh dinh mic 1 lit réi dinh miic
dén vach.

ag%om

4.3.4. Dung dich phan ing sau c¢6t: hoa tan 1 g~
st nitrat (4.2.6) trong 1000 ml dung dich axit per-
chloric 2% (4.3.3).

enPhapLu

1

4.3.5. Dung dich pha dong (axit nitric 70 mM)$>=
hoa tan 4,82 ml axit nitric dam déc réi dinh mud=
dén 1000 ml bang nudc cat khit ion (4.2.8). Dudi
khi hoa tan bing cach dat vao bé siéu am trong’
khoang 10 - 15 phiit trudc khi chay may sde kye
ion.

WWWW,

5. Phuong phap tién hanh

Tel: +84-8-3845 6

5.1. Chuén bi miu thi

Can chinh xac 0,5 g mau thiy san (ky hiéu mé
da dugc dong nhdt vao trong chai nhua dung?
tich 100 ml (4.1.9). Thém 50 ml nuéc c&t khit ionZ
(4.2.8) vao trong chai réi lic manh trong 30 phut
trén may ldc méu (4.1.4). Sau d6, ly tam chai
trong 10 phut & téc d6 3000 vong/phit trén may
ly tdm (4.1.6). Loc dich chiét qua mang loc 0,45
pm (4.1.7).

5.2. Chuéin bi méu tring

Tién hanh chufin bi miu trdng gidng nhu
chuén bj d8i v6i mAu thit nhung thay 0,5 g thiy
san bing 0,5 ml nudc cit da khi ion.

5.3. Lam sach dich chiét
5.3.1. Chuén bj cbt

N&i cot chiét pha rédn C18 (4.1.8) vao dau ra
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cua mot xilanh thuay tinh 100 ml (4.1.10). Thém
lan lugt 10 ml metanol (4.2.7), 10 ml nudc cit da
khil ion vao xilanh thuy tinh. Loai b6 dung dich

chay qua cét.
5.3.2. Lam sach dich chiét

Cho dich chiét thu duge tai (5.1) va (5.2) vao cac
¢t C18 da duge chudn bi (5.3.1). Sau khi cho dich
chiét vao cot, thu dich ra khoi ¢t vao binh dinh
mttc 100 ml (dd bd 2 ml dAu). Sau d6, trang ria
binh chia 3 14n, mdi 14n bing 2 ml nudc cit khu
ion (4.2.8). Cho nuéc trang qua cdt réi gom dich
qua cot vao binh dinh mic trén. Pinh muc téi
vach biing nudc cat (k¥ hiéu v). Tién hanh phan
tich cac dich thu dugc trén may sic ky ion theo
Diéu 5.4.

5.4. Tién hanh phan tich trén may séc ky ion
5.4.1. Diéu kién phan tich

5.4.1.1. Dat ché db lam viéc cho may séc ky ion

nhu sau:

a) Cot sac k¥ ion: Dionex IonPac AS7 (L x ID:
250 x 4 mm, tién cot IonPac NG1

(L x ID: 4 x 50mm).

b) Nhiét dd cot: Nhiét d6 trong phong.

Pha dong

Tiém méiu

Bé phan tng

¢) Pha dong: Dung dich axit Nitric 70 mM
(4.3.5).

d) Toc d6 dong: 0,5 ml/phit.
d) Budc séng cai dit cho dadu dd UV 1a 330 nm.
e) Thé tich tiém: 100 pl.

5.4.1.2. Diéu kién trong hé théng phan ing sau

cot:

a) Tac nhan: 1g/l sit nitrat trong axit Percloric
2 % (4.3.4). Téc do dong la 0,5 ml/phiit.

m

=
b) Nhiét d6 phan ung trong ong teflon (4.3.4)
nhiét dé trong phong.

a

5.4.2. On dinh cot sic ky trong 30 phit ban
pha dong.

ThuVie?ﬁ’hapLu

5.4.3. Tiém cac dung dich chuin (4.3.2) va¢
may sic ky. Mdi dung dich tiém 2 lan, tinh diég
tich pic trung binh. Dung dudng chuin bié’u:thg
mdi quan hé giilta cac chiéu cao pic thu duge v%
nong do ting loai phosphat theo quan hé tuyé'ﬁ}’

tinh bac 1 (phuong trinh y = ax + b).

+84-8

5.4.4. Tiém dung dich miu thi va dung dicF
mau tring da dude lam sach (5.3.2) vao hé¢ théng
sdc k¥, mdi mau 2 lan. Tinh két qua thu du%

theo Diéu 6.
z

Xt 1§ tin hiéu

Hinh 1 - So d6 cach 1dp dat hé thong phan dng sau ct.
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5.5. Yéu cAu vé db tin cay ctia phép phan tich
5.5.1. D lap lai cia 2 1an tiém

D3 léch chudn (CV,) tinh theo dién tich pic séc
ky cta 2 1an tiém cung mét dung dich chudn
pyrophosphat 10 pg/ml va 25 pg/ml phai nho hon
1,2 %.

5.5.2. Pudng chudn d6i véi mébi loai phosphat
phai c6 d9 tuyén tinh t6t, hé sé tusng quan hoi
quy tuyén tinh (R,) phai 16n hon hodc bang 0,99.
Khoang tuyén tinh:

a) Ortophosphat: 10 - 100 pg/ml,
b) Pyrophosphat: 0,5 - 50 ug/ml,

c¢) Tripolyphosphat: 10 - 500 pg/ml.
6. Tinh két qua

Ham lugng cac phosphat ¢6 trong mau duge
tinh trén co sd dudng chuian thu dude (5.4.3). Vdi
dudng chun d dang y = ax + b, ham lugng cac
phosphat cé trong méu dude tinh theo céng thic

sau:
Y-b
C=——xF
a
Trong dé:

- C 14 néng d6 cac phosphat cé trong miu, tinh

theo pg/g.

- Y 1a hidu sé giita dién tich pic caa dich chiét
va dién tich pic cé trong miu trdng tiém vao
may, tinh theo don vi dién tich.

- a, b 1a cac thong s6 cha dudng chudn duge xac
dinh tai Diéu 5.4.3.

- F 1a hé s8 pha loAng méu va c6 gia tri bing
ty sd giita thé tich dich chiét thu dugc sau khi
lam sach v (5.3.2) va khéi lugng miu m st dung
(5.1).

Tiéu chuidn nganh 28 TCN 186: 2003

HAM LUQUNG CLORAMPHENICOL TRONG
SAN PHAM THUY SAN - PHUONG PHAP
DINH LUQUNG BANG SAC KY KHi

Chloramphenicol in fishery products - Method
for quantitative analysis by Gas Chromatography
1. Pham vi ap dung

Tiéu chuéin nay quy dinh phuong phap xac dinh
ham lugng cloramphenicol (sau day goi tat lég

at

CAP) trong thiy san va san pham thay san bang

L

hé théng sic ky khi (sau day goi tat 1a GC). Gidi
han phat hién cua phuong phap la 0,3 ug/kg.

£ |

ThuVienPh

2. Phuong phap tham chiéu

Tiéu chufén nay dudc xdy dung dua theo

WWW.

phuong phap dudc cong bd trong tap chi cia Hiép’,
hoi cac nha héa hoc phan tich; tap 77, sfi’ﬂg
nam1994 (Journal of AOAC international; Vol. 773
No. 3, 1994: Gas chromatographic determinatior;

of chloramphenicol residues in shrimp).

3. Nguyén tac

t * Tel: +84

CAP trong mau thuy san dude chiét tach bén%
etyl axetat. Dich chiét sau d6 dugc cb can, ca
dude xu 1y vdi sylon (chat tao dan xudts
trimetylsylyl), dé tao dan xuit trimetylsylyl clia
CAP. Ham lugng dan xuat CAP dudc xac dinh
trén hé thong GC véi dau do bat gid dién ti (sau
day goi tit 1a ECD) theo phudng phap néi chuén.

4. Thiét bi, dung cu, héa chit, dung dich
chudn va dung dich th

4.1. Thiét bi, dung cu

4.1.1. Hé théng GC véi ddu do ECD va bo phéan

tiém méu tu dong.

4.1.2. Cét mao quan HP-5, kich thude 256m x
0,2 mm, ldp film 5% phenyl metyl silicon day 0,33 um
hoac cét tuong ducng.
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4.1.3. Hé thdng cé quay chin khéng: Buchi R
110 hoéc tuong duong.

4.1.4. Hé théng c6 N - Evap model 111 hoac
tuong duong.

4.1.5. Xilanh 10 pl.

4.1.6. Binh qua 1é dung tich 100 ml.
4.1.7. 6ng ly tdm dung tich 15 ml, 50 ml.
4.1.8. Pipet Pasteur véi qua bép cao su.
4.1.9. May ly tam t6c d6 5000 vong/phuit.
4.1.10. May rung trén miu.

4.1.11. May nghién déng thé.

4.1.12. BE diéu nhiét.

4.2. Héa chat

Hoéa chit phai 1a loai tinh khiét duge st dung
dé phan tich, gdm:

4.2.1. Etyl axetat.

4.2.2. Nuéc loai dung cho HPLC.
4.2.3. Hexan.

4.2.4. Toluen.

4.2.5. Natri clorua (NaCl).

4.2.6. Tac nhan tao din xuit Trimetyl silyl:
Sylon HTP kit.

4.2.7. Chuéin CAP.

4.2.8. Chat ndi chuén m-nitro CAP (M-CAP).
4.2.9. Metanol.

4.3. Dung dich chufin va dung dich thi

4.3.1. Dung dich muéi 4%: hoa tan 40 g NaCl
(4.2.5) trong 1000 ml nudc cit (4.2.2).

4.3.2. Dung dich ndi chuidn CAP géc (100 pg/
ml): cdn 10,0 mg CAP (4.2.7) vao binh dinh mitc

dung tich 100 ml. Hoéa tan va dinh mitc dén vach
100 ml bing metanol (4.2.9).

4.3.3. Dung dich néi chuan CAP lam viéc (1000
ng/ml): hit chinh xac 1,00 ml dung dich chuin
CAP géc (4.3.2) vao binh dinh mic 100 ml, dinh
mitc dén vach bing Metanol (4.2.9).

4.3.4. Dung dich chuéin M-CAP géc (100 pg/ml):
can 10,0 mg M-CAP (4.2.8) vao binh dinh miic 100
ml. Hoa tan va dinh muc dén vach 100 ml bang
metanol (4.2.9).

4.3.5. Dung dich chuan M-CAP lam viée (1006
ng/ml): hit chinh xac 1,00 ml dung dich chuén M;:
CAP géc (4.3.4) vao binh dinh mic 100 ml, dinlk.
muc dén vach bing metanol (4.2.9).

ienPha

4.3.6. Dung dich cac chuén da dudc tao dam
xudt: hit chinh xac 100 ul dung dich t cac chug
lam viéc (4.3.3) va (4.3.5) vao 6ng ly tam 15 m%
(4.1.7). Lam khé bang dong nito. Tao din xu;;
nhu duge mé ta & tai Didu 5.4, nhung thé ticlf

cudl cung la 1,0 ml.

8-384

4.3.7. Dung dich CAP (100 ng/ml): hut chiné
xac 10,0 ml dung dich chudn CAP lam viéc (4.3.3;
vao binh dinh mitc 100 ml, dinh muc dén vach

e

bang metanol (4.2.9). ‘E

4.3.8. Dung dich M-CAP (100 ng/ml): hit chint
xac 10,0 ml dung dich néi chuian M-CAP lam viée
(4.3.5) vao binh dinh mic 100 ml, dinh mic dén
vach bing metanol (4.2.9).

5. Phuong phap tién hanh
5.1. Chuén bi méu thi

5.1.1. Cén 10,0 g mAu thiy san da dugec nghién
nhuyén cho vao 6ng ly tdm thiy tinh dung tich 50
ml (4.1.7). Thém 100 pl dung dich M - CAP lam
viéc (4.3.5) va 20 ml etyl axetat (4.2.1) vao trong
6ng réi nghién biing may nghién déng thé (4.1.11)
trong khoang 10 -15 gidy. Sau d6, ly tam trong 5
phit ¢ tdc @6 3000 vong/phiit. Gan dich trong vao
binh qua 1& 100 ml (4.1.6).
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5.1.2. Cho thém 20 ml etyl axetat (4.2.1) vao
phén cin trong 6ng ly tam roi trén déu. Sau do,
ly tAm trong 5 phiit ¢ tdc dd 3000 vong/phit. Gan
dich trong vao binh qua 1é & trén.

5.1.3. Cé dich trong binh qua 1é trén may cé
quay chan khéng (4.1.3) cho dén khi con khoang
2,0 - 4,0 ml dung dich d nhiét d6 50°C. Chuyén
dich con lai sang 8ng ly tdm 50 ml bing pipet
Pasteur. Rita binh qua 1é 3 1dn, mdi 14n bing 2,0
ml etyl axetat. T4t ca dich rita dugc cho vao ong
ly tAm.

5.1.4. C6 can dung dich trong 6ng ly tim bdng
dong khi nito & nhiét d¢ 50°C.

5.1.56. Thém 25 ml dung dich mudi NaCl 4 %
(4.3.1), 2 ml metanol (4.2.9) va 15 ml hexan (4.2.3)
vao 6ng ly tim. Day ndp éng ly tam va ldc that
manh trong 1 phit, Sau d6, ly tim trong 1 phut &
téc d6 800 vong/phiit.

5.1.6. Loai bo 16p hexan d trén bang pipet Pas-
teur (4.1.8). Lap lai qua trinh nay thém 2 14n,
méi 1an 15 ml hexan.

5.1.7. CAP trong pha nuéc dugc chuyén sang
pha hitu co bing cach lic manh vdi 15 ml etyl
axetat (4.2.1) trong 30 gidy. Ly tAim hén hgp trong
1 phit 8 téc d6 800 vong/phit. Dung pipet Pas-
teur chuyén 16p etyl axetat & trén vao binh qua 1é
100 ml (4.1.6). Lap lai qua trinh nay mét lan nita
vdi 15 ml etyl axetat (4.2.1). Dich chiét ciing duge
dua vao binh qua lé.

5.1.8. C4 hén hogp dich chiét (5.1.7) con lai
khoang 2 - 4 ml trén may quay chan khéng &
nhiét d§ 55°C. Chuyén lugng dich con lai vao éng
ly tdm 15 ml. Ria binh qua 1é 3 14n, méi 14n véi
2 ml etyl axetat. Cé can dich thu dugc bing dong
nitd d nhiét d6 50°C. Chuyén tiép sang budc tao
dan xuit Sylyl theo Diéu 5.4.

5.2. Chudn bi miu tring

MAu tréng duge dinh nghia 14 miu thay san da

dude xac dinh khéng c6 cloramphenicol. Tién hanh
chudn bi méu tring gidng nhu chuén bi déi vai
mau thit quy dinh tai Piéu 5.1.

5.3. Chudn bi mAu dé xac dinh d6 thu héi

Cho thém 30,0 ul dung dich chudn CAP 0,1 pg/ml
(4.3.7) va 30 pl dung dich chufin M-CAP 0,1 pg/ml
(4.3.8) vao 10,0g mAu tréng rdi tién hanh chuin bi
méu gidng nhu chudn bi d6i vdi miu thit quy
dinh tai Diéu 5.1.

5.4. Tao dan xuit Sylyl

Thém 100 ul Sylon (4.2.6) vao cin trong éng ly
tdm, déng nép réi ldc manh trén may rung trén
mau (4.1.10). Dat éng ly tam vao trong bé didu
nhiét (4.1.12) ¢ nhiét d 55°C trong 40 phit. Lam
bay hdi dung dich trong éng cho dén gan khé (luu
¥ khong dé kho hoan toan) dudi dong nito tai
nhiét dd trong phong. Thém 500 ul toluen réi l4c
manh cho tan cin hoan toan. =

5.5. Tién hanh phan tich trén h¢ théng GO
5.5.1. Diéu kién phan tich

Dit ché @6 lam viéc cho hé théng GC nhu sau:
a) Chuong trinh nhiét do cot:

- Tang ti nhiét d6 150°C 1én nhiét d6 270°C véi
téc do 20°C/phuit, gilt 8,5 phiit.

awSoft

- T4ng tit nhiét d¢ 270°C 1én nhiét do 290°C véi
téc do 20°C/phiit, gii 2,0 phuit.

b) Nhiét d6 dau tiém: 270°C.

¢) Nhiét do detector: 340°C.

d) Téc dé dong khi mang He: 1 ml/phiit.
d) Khi bé trg: N,, theo diéu kién cta GC.
e) Thé tich tiém: 1 pl.

5.5.2. On dinh cot sdc ky trong 3 gid tai ché db

lam viéc.

5.5.3. Tiém cac dung dich chuén da dugc tao

* Tel: +84-8-3845 6684 * www.ThuVienPhapLuat.com
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dan xuat (4.8.6) truée va sau mdi 5 dung dich thit.
Xac dinh ty s6 dién tich pic (CAP/ M-CAP).

5.5.4. Tiém céac dung dich da dugc tao din xuat
cua méu thi, mau trdng, miu xac dinh d% thu
héi vao hé théng GC mbi miu 2 14n. Tinh két
qua thu duge theo Diéu 6.

5.6. Yéu cdu vé db tin cAy ctia phép phan tich
5.6.1. D6 lap lai cua 2 1an tiém

D6 léch chudn (CV) tinh theo dién tich pic séc
ky cha 2 lan tiém cing mot dung dich chuén
phai nhé hon 0,5 %.

5.6.2. Db thu hai (R)

Do thu héi duge xac dinh cho méi lan chay
mau. D thu héi tinh duge phai 16n hon 80 %.

5.6.3. Kiém tra xac nhan (confirmatory test)

Dé&i1 véi cac miu da phat hién Cloramphenicol
béng phudng phap GC-ECD nay, phai kiém tra xac
nhan két qua bing GC-MS.

6. Tinh két qua

Ham lugng cloramphenicol (C ,,) duge tinh
theo céng thitc:

XxCxV

C

CAP =

YxW
Trong dé:

- X 1a ty s8 trung binh dién tich pic (CAP/M-
CAP) cho dung dich méu thu.

- C la ham lugng cua CAP trong dung dich cac
chufin da duge din xuit (4.3.6), tinh theo ng/g.

- V 1 thé tich cudi cung cia dung dich mau
thi, tinh theo ml.

- Y la ty s6 dién tich trung binh CAP/M-CAP
trong dung dich cac chufin da duge din xuat
(4.3.6).

- W 1a khéi lugng miu thi, tinh theo g./.

BOYTE

QUYET PINH ctia B trudng Bo Y t& s6
1847/2003/QP-BYT ngay 28/5/2003
vé viéc ban hanh Quy ché& ké don
thudc va ban thuéc theo don.

BO TRUONG BO Y TE

Cdn cw Ludt Bao vé sizc khoe nhén dén bang
hanh ngay 11/7/1989 va Piéu lé thuée phong m‘ra;
chita bénh cho nguwaoi ban hanh kém theo Ngh%
dinh s6°23/HPBT ngay 24/01/ 1991 ciia Héi ddng=
Bé truong;

wl"huVienP

WWWW,

Can cz Nghi dinh s6'68/CP ngay 11/10/1993
cua Chinh phu quy dinh chic ndng, nhiém vu,
quyén han, té chite bé mdy Bé Y té: '

6684 *®

Theo dé nghi cia Vu truong Vu Diéu tri, Gycg
truong Cuc qudn ly Duoc Viét Nam, :

QUYET DINH:

wHoft = Tel: +84-8-3

Diéu 1. Ban hanh kém theo Quyét dinh nay
Quy ché ké don thuéc va ban thudc theo don. =

Diéu 2. Quy ché ké don thudc va ban thude
theo don ap dung cho viéc ké don va ban thude,
cdp thudc theo don diéu tri ngoai trd, khéng ap
dung cho viéc ké don diéu tri néi trd va ké don,

ban thuéc y hoc ¢6 truyén.

Piéu 3. Quyét dinh c6 hiéu luc sau 15 ngay, ké
tir ngay dang Céng bao va thay thé€ Quyét dinh
s6 488/BYT-QD ngay 03/4/1995 cua Bé trudng Bo
Y t& vé viéc ban hanh tam thdi Quy ché& ké don
thudc va ban thuéc theo don.

Diéu 4. Cac Chanh Vin phéng, Chanh Thanh
tra, Vu trudng Vu Diéu tri Bé Y té&, Cuc truong



