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L&i gidi thiéu

Cac hydrocacbon thom da vong (PAH) dmye tao thanh trong suét qua trinh nhiét phan nhw qua trinh
d6t chay khong hoan toan cac chét hivu ¢ hoac cac chit co ngudn géc trAm tich (du khoang). Dau
m& thuc phdm cé thé bj nhim bin do & nhi&m mai trrdmg va/hoic cac bwdre xir Iy trrde khi tinh luyén.
Cac PAH trong diu m& 1a méi Quaﬁ ngal vd sirc khde do ¢é kha nZng gay ung thw. Ham Iwong khac
nhau cla cac PAH @3 dugc tim théy trong dAu thyrc phdm thé. Qua trinh tinh luygn dau (kht mui, tay
trdng, x ly than) theo céc dléu kién thicll thop 1am gidm ham luong cac PAH riéng ré dén mirc
microgram trén kilogram. Cac phuwong phép phan tich PAH trong ddu m& thye vat da duec biét aén
bao gém c4c quy trinh tach chiét khé va phirc tap, quy trinh tinh sach a8 tach céc PAH c6 ham lwgng
thap.

Véi phuong phap sic ki phire chit cho nhan (DACC) thi PAH c6 thé dugc chiét ra khéi cac chét nén
mau khac nhau. Cac PAH 1a céc phan tr cho electron (z-electron) va sy twong tac manh cla cac PAH
véi mat phan tr nhan electron trong pha tinh lam gitr lai cdc PAH va rira gidi (phdn Ién) cac thanh
phan khac trong dau. Tiéu chuin nay quy dinh phuong phép tree tiép tw ddng d8 xac dinh cac PAH
trong ddu m& thwc phdm, phuwong phép nay cé thé d& dang sir dung nhu phuong phap phéan tich
théng dung. Phwong phap ndy gdm cé cdt DACC tinh sach ghép ddi LC-LC véi cét phén tich dung cho
qua trinh tach chiét. Cac PAH dugec dinh legng biing detector huynh quang.

So sanh véi cac phuong phép cii thl phuong phép ty ddng trire tiép ndy 1am gidm dang ké ham luong
dung méi st dyng va tiét kiém thoi gian dang k&. Lam sach c6t DACC nhanh va tién hanh trong suét
qué trinh chay HPLC miu trrde d6. Téng thdi gian phan tich mdt m3u khodng 90 min, so véi cac
phuong phép truyén théng cdn tir 8 h dén 10 h. Ngoai ra, hé thédng cé thé chay lién tyc trong ngay.
Cuéi cung, hao hyt cac PAH d& bay hoi trong suét qua trinh bay hoi dung méi dugc loai trir. Gidi han
dinh lvong 0,1 pg/kg clia cac PAH riéng 1& thu dugc bdng phurong phap DACC ty ddng hiéu chinh cac
hé s thu héi cé thé khdng hoan toan tir cac mau hiéu chudn duoc xir Iy trong tyw nh mau phén tich.
Hé théng nay st dung thiét bj HPLC thdng thudng.
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Dau mé& dong vat va thwc vat - Xac dinh hydrocacbon thom
da vong bang sac ki phirc chat cho-nhan trwc tiép
va sac ky long hiéu nang cao (HPLC) c6 detector huynh quang

Animal and vegetable fats and oils - Determination of polycyclic aromatic hydrocarbons

by on-line donor-acceptor complex chromatography and HPLC with fluorescence detection

1 Pham vi ap dung

Tidu chuin nay quy dinh phwrong phéap sic ki 1dng hiéu ning cao (HPLC) dé xéac dinh céc hydrocacbon
thom da vong (PAH) trong diu, m& thyc phdm.

Phuong phéap ndy thich hep cho diu dira (CN), du oliu (OV), diu hwéng duong (SF) va ddu dau nanh
(BO) va 6 thé 4p dung cho cac loai diu khac phy thudc vao phép xac dinh cac théng sé thich hop.

Mire dinh lugng thap nhit abi véi cac PAH 1a 0,1 pg/kg. Lugng thdp nhét clia mdi PAH c6 thé phan
biét duoc tir nhidu nén 1A chwa dwgc xac dinh. Dai ndng d8 dwgc xac nhan thich hop cla phuong
phap @6i véi m8i PAH riéng I8 1a tir 0,1 pg/kg dén 3,5 ug/kg. Di véi cadc méu cb (it) ham lvgng PAH >
3,5 pg/kg thi c6 thé pha loang mau dé thu dwgc ham lwgng ndm trong dai thich hop. Ciing co thé diéu
chinh di cac dwong chudn. Tuy nhién, dai ham lwgng PAH vwot qua 3,5 pg/kg hién chura dwgc danh
gia xac nhan.

Céc PAH co thé xac dinh dwec bing phwong phap nay 1a: anthracen, phenathren, fluoranthen, pyren,
chrysen, benzo[a]anthracen, benzo[e]pyren, benzola]pyren, perylen, benzo[ghilperylen, anthanthren,
dibenzo[a,h]anthracen, coronen, indeno[1,2,3-cd]pyren, benzo[a]fluoranthen, benzolb]fluoranthen,
benzo[K]fluoranthen.

2 Tailidu vién din

Céc tai ligu vién din sau rit cAn thiét cho viéc ap dung tiéu chudn nay. D4i véi cc tai liéu vién dan ghi
nam cdng bé thi 4p dyng phién ban dwec néu. Béi véi céc tai lidu vién din khong ghi ndm cong bo thi
ap dung phién ban m&i nhét, bao gdm ca céc sira ddi, b sung (néu c).

TCVN 6128 (ISO 661), Ddu m& dong vét va thuc vat — Chudn bj méu thr.
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3 Thuét ngi® va dinh nghia
Trong tiéu chudn ndy st dung c4c thuét nglr va dinh nghia sau ddy:

31

Hydrocacbon thom da véng (polycyclic aromatic hydrocarbon)

PAH

Hop chét ¢é chira hai hodc nhidu hon hai vong hydrocacbon thom da vong ngung két (lién hop) va cb
thé xac dinh dwoc ham lwgng clia chuing theo phurong phap quy dinh trong tiéu chuin nay.

3.2
Hydrocachon thom da véng nhe (light polycyclic aromatic hydrocarbon)
Hop chét c6 tir hai 3&n bdn vong hydrocacbon thom ngung két (lién hop).

vi Dy:
Hop chét séCAS Hep chit séCAs Hop chit sécas
acenaphthen 83-329 benzo[e]pyren 192-97-2 naphthalen 50-32-8
acenaphthylen 208-96-8 chrysen 218-01-9 phenanthren 85-01-8
anthracen 120-12-7 fluoranthen 206-44-0 pyren 129-00-0
(1-2-bonzoanthracen) | 56853 fluoren 86-73-7 & -

3.3
Hydrocacbon thom da vong nédng (heavy polycyclic aromatic hydrocarbon)
Hop chit ¢6 nam hosc nhidu hon nam véng hydrocacbon thom ngung két (lién hep).

- viDY:
Hop chit sé CAS Hop chit séCAS Hop chit s8 CAS
dibenzo[a,h]anthracen i
pevRGilyen 50-32-8 benzofK]fiuoranthen 207-08-9 (1.2.56- BT0:3
(1.2-benzopyren) dibenzoanthracen)
benzofajfluoranthen | 203-33-8 {1°‘1’2’g’;.’;w°"| y 191-242|  indeno[1,2,3-cdlpyren 193-39-5
benzo[blfiuoranthen 205-99-2 coronen 191-07-1 perylen 198-55-0

3.4
Ham Iwgng hydrocacbon thom da véng (polycyclic aromatic hydrocarbon content)
Phan khdi lvong hydrocacbon thom da véng hoic hdn hop hydrocacbon thom da véng trong chét nén.

vi DY:  Ham lugng hydrocacbon thom da véng riéng 18, ham lwgng hydrocacbon thom da vong nhe, ham lugng
hydrocacbon thom da vong nang.

CHU THICH: Ham Iwrgng nay duwgc bidu thj bing phin khéi lrgng tinh bAng microgam trén kilogam.
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4 Nguyén tic

Céc PAH trong dau thyre phdm duoc xé4c dinh bing séc ki phire chét cho nhan tryc tiép (DACC) va séc
ki 16ng hiéu n3ng cao (HPLC) cé detector huynh quang. M3u d3u dugc rlra gidi trén bt bing pha tinh cai
bién (cét DACC) hoat ddng nhu mdt chét nhan electron. C8t ndy sé& gilr cac PAH (chét cho electron)
béng c4c lién két z-z. Sau khi ria gidi dAu, cic PAH dwgc chuydn triyc tiép sang cdt phan tich pha dao.
Cac PAH riéng Ié duroc phat hién & cdc budc séng khac nhau. Thei gian lwu clia cdc PAH dugc dung dé
nhan biét cac hop chét riéng ré. Ham lwong cac PAH trong miu diu dugc tinh bing phwong phap ngoai
chuén.

5 Thudc thip, vat lidu thir va chit chuin

CANH BAO - Phwong phap nay yéu cdu st dung cic thubc thir ddc hal. Cin tuan thi cac quy
dinh an toan trong phong thi nghiém théng thwomg. Tit ca cac PAH bj nghi ngé 13 cac hep chit
gay ung thw. Vi vily, cin wru tién chuln bj cic dung djch géc, dung dich chuln va cac miu cia
dwdmng chuin (5.3) trong cac phong thir nghiém. Ngoal ra, 4o khoac va ging tay bao vé phang thi
nghiém 14 rit cin thiét cho cic bwéc ndy. Gidy va ging tay nhiém bin phai dwoc thu lai trong tui
béing chét déo va logi bd sau khi dan kin.

51 Thubc thir

5.1.1 Axetonitril, loai ding cho HPLC, w{C;H;N] > 99,9 % khéi lwgng.
51.2 Etyl axetat, loai dung cho HPLC, W{C4HsO2] > 99,8 % khéi Irgng.
5.1.3 2-Propanol, loai dung cho HPLC, W{CsH,0] > 99,9 % khéi lerong.
51.4 Toluen, loai ding cho HPLC, w[CrHs] > 99,9 % khéi lugng.

5.1.5 Nuwérc, loai ding cho HPLC.

5.2 Chitchuin”

5.2.1 Anthracen, W{Ci4Ho] > 99 % khéi lgng.

5.2.2 Phenanthren, w{Ci4H1o] > 99 % khéi luong.

5.2.3 Fluoranthen, w{CisHio] > 99 % khéi long.

5.2.4 Pyren, W{CisHio] > 99 % khéi iong.

" |RMM ( http:/iwww irmm.jrc.be) and Sigma-Aldrich ( httg‘.waw,gigmaglgrigh.Qm}_ 14 céc nha cung cAp thich hop. Thong tin
nay dua ra tao thuan tién cho ngudi st dung tigu chun va khéng an dinh phai sir dung cac san pham cla céac nha cung cap

nay. C4c san phdm khac c6 thé dwoc str dyng néu cho cac két qua trong dweong.
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5.2.5 Chrysen, w{CisHi2] > 99 % khéi lgng.

5.2.6 Benzo[a]anthracen (1,2-Benzoanthracen), w{CisH12] > 99 % khéi Irong.
5.2.7 Benzo[e]pyren, w{CzH12] > 99 % khéi lgng.

5.2.8 Benzo[a]pyren (1,2-Benzopyren), w{CzoH:2] > 99 % khéi lrgng.

5.2.9 Perylen, w{CxH12] > 99 % khéi lwrong.

5.2.10 Benzo[ghllperylen (1,12-Benzoperylen), W{CzHi2] > 99 % khéi lrgng.
5.2.11 Anthanthren, w{CxHi2] > 99 % khéi lwvgng.

5.2.12 Dibenzo[a,h]anthracen (1,2,5,6-Dibenzoanthracen), w{Cz;Hi4] > 99 % khéi lurgng.
5.2.13 Coronen, w{CyHs2] > 99 % khéi lureng.

5.2.14 Indeno[1,2,3-cd Jpyren, wW{Cz;H;z] > 99 % khéi lugng.

5.2.15 Benzo[a]fluoranthen, w{CxH;] > 99 % khdi lugng.

5.2.16 Benzo[b]fluoranthen, W{CzH2] > 99 % khéi lurgng.

5.2.17 Benzo[k]fluoranthen, W{CaoH12] > 99 % khdi long.

5.2.18 Vit lidu chuin 458 do Community Bureau of Reference (BCR) chirng nhin, du dira c6 6
PAHs.

5.3 Dung dich chuin

5.3.1 Dung dich chudn PAH trong toluen, ndng 8% khéi lgng khodng 0,2 mg/ml. Can khoang
10 mg tit ca cac PAH (tlr 5.2.1 @én 5.2.17), chinh x4c dén 0,01 mg, cho vao c4c binh dinh mirc mét
vach 50 m! (6.7) riéng ré va thém toluen (5.1.4) dén vach.

5.3.2 Dung dich chudn PAH trong ddu, phin khéi lvgng khodng 125 ug/kg. Chudn bj dung dich
chudn PAH trong d4u ctia cling mét loai dAu (5.3.3) v&i miu thir phén tich.

Ding xyranh (6.2) chuyé&n 10,0 pl tirng dung dich chudn (5.3.1) vao mdt lo 20 mi (6.1) c6 nép gép. Poi
dén khi (phan I&n) toluen bay hoi va can 16 g ddu, chinh x&c dén 0,1 mg, cho vao lo. Trdn ki.

5.3.3 Chuén bi diu diing cho dung djch chudn (miu tring va dung djch pha lodng). Can khodng
400 g dAu tinh luyén (1a tbt nhat) cho vao binh cdu d4y trdn 1 it. Thém 20 g than hoat tinh 2. Gia nhiét

®
2 Than loai Norit. SA 4PAH va than loai Nr.arit® 14 vi dy vé& cac sdn ph3m phd hop c6 ban s3n. Théng tin ndy dua ra tao

thuan tién cho ngudi st dung tiéu chuln va khadng 4n dinh sir dyng céc sén phdm ndy. Céc sdn phdm tuong ty cé thé duge
st dung néu cho cac két qua twong dueong.
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trong 2 h & 90 °C trong thiét bj c8 quay chan khéng, li tim hdn hop va loc I&p ndi phia trén qua bd loc
mang c& 18 0,45 pm (6.3).

Phan tich diu @& kiém tra dwdng nén cla PAH la nhé hon nhidu 0,1 pg/kg. Ham lwong cic PAH nhe
c6 thé dugc ha xuéng bing cach hda hoi trong khodng 3 h & 240 °C v6i 3 % thé tich bay hoilgio & 4p
suét nho hon 3 kPa, néu cin.

5.3.4 Mdu ding cho dwdng chuin PAH. Chuin bi miu ding cho dwéng chuin véi ciing mot loai
déu dung nhu mu phan tich. Budng ndn ctia PAH trong diu duwoc st dung cAn phai th&p hon nhidu
0.1 ug/kg.

Chufin bj sdu mAu hiéu chudin biing céch can céc lwgng dung dich chudn PAH khac nhau trong diu
(5.3.2), chinh xac @én 0,1 mg cho vao cac lo 20 ml cb nép gap (6.1) va thém dau tinh luyén (5.3.3),
chinh x4c d&n 0,1 mg, theo Bang 1.

Bing 1 - Lwgng dung djch chudn PAH trong diu va Iwgng diu tinh luyén sir dung

Wl dwomg chudn | 7m0 €5 LS S e | T oy
Ha/kg mg 9
- 10,0 12,5000
as 32.0 5,000 0
= 60,0 5,000 0
- 84,0 5,000 0
28 56,0 2,500 0
35 70,0 2,500 0

Néu ham luegng cac PAH (nhe) trong hiu hét cac m3u cin phan tich dy kién I&n hon 3,5 pg/kg thi
chinh ddi dwong chuin. Tuy nhién, cac dai vurgt qua 3,5 ug/kg hién chua dugc danh gia xac nhan.

6.4 Chét rira giai ding cho phan tich HPLC

5.41 Dung méi A: H8n hep axetonitril-nwréc (axetonitril 85 % thé tich, nudc 15 % thé tich). Trén 663 g
axetonitril (5.1.1) v&i 150 g nwéc (5.1.5).

5.4.2 Dung mdi B: axetonitril (5.1.1).

5.4.3 Dung mdi C/E: H3n hop etyl axetat-axetonitril (etyl axetat 70 % thé tich, axetonitril 30 % thé
tich). Trdn 630 g etyl axetat (5.1.2) vé&i 234 g axetonitril (5.1.1).

5.4.4 Dung méi D: 2-propanol (5.1.3).
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6 Thiét bj, dung cu

Chi st dung céc thiét bj, dung cy théng thuwdng clia phéng thir nghiém va cy thé nhu sau:
6.1 Lo diing cho HPLC cé nép gép thich hop cho bd 14y miu ty ddng.

6.2 Xyranh, dung tich 10 pl, 250 pl.

6.3 BO loc mang ¥, c& 18 0,45 pm.

6.4 Xyranh ding mét lin diing, dung tich 5 ml.

6.5 Hé théng HPLC, tét nhat cé bd 14y miu t ddng lam néng dugc.

Déi véi cac miu phan tich chit béo dAu co va chit béo diu dira hodic chit béo ddng cing thi chudn b
theo 8.1.2, nén st dyng bd 14y mAu a2 duoc 1am néng. Néu khdng cé bd 14y miu ty dong dugc lam
nong thi bom ngay mau da chuln bj theo 8.1.2.

CHU THICH 1: Vi dy v& céc bd phan riéng 18 clia hd théng HPLC dugc ndu trong Phy lyc A. Céc khép ndi éng ciia hé théng
HPLC duoc néu trong Phy luc E 4.

CHU THICH 2: Vi dy v& cc didu kign thao tac clia céc bd phan ridng 1& clia hé théng HPLC dugc néu trong Phy lyc B va
Phuy lyc D.

6.6 Hg théng xtr Iy d¥ ligu sic ki dd.

6.7 Binh djnh mirc m$t vach c¢é ndp @dy, dung tich 50 ml, loai A theo TCVN 7153 (ISO 1042) o,

7 Liy mau va chuin bj miu thir

MZu glri dén phong thir nghiém phai dang 1a mau dai dién. M3u khdng bj hu hdng hosc thay @i trong
subt qua trinh van chuyén hodc bao quan.

Viéc l4y mau khéng quy dinh trong tiéu chudn nay. Nén &y miu theo TCVN 2625 (ISO 5555).

Chuén bi m4u th» theo TCVN 6128 (ISO 661).

¥ Dynagard DG 4P/110/200 12 vi dy v& sdn phdm phil hop c6 ban s3n. Théng tin ndy dura ra tao thudn tién cho ngudi sir dyng
tiéu chudn va khong 4n dinh st dyng sdn phdm ndy. Cac sin phim tuong ty cb thd dugc s dung néu cho céc két qua
trong duong.

“ Céc hé théng thich hgp c6 s3n tlr Dionex ( hitp://www.dionex.com), Separations Analytical Instruments

{hitp:/fwwiw separations.nl), Spark ( mm&ﬂeﬂdm_va VWR-Hitachi ( : vwr.com). Théng tin ndy duva
ra lao thuan tién cho ngudi str dyng lidu chudn va khong 4n dinh sir dung céc sdn pham clia ¢ac nha cung cdp ndy. Céc san

pham tuong ty ¢d thd duge sir dung néu cho céc két qua twong duong.
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8 Chuén bi miu
8.1 Maiu chuin hiéu chuin
8.1.1 DAaudangléng

L&c nhe mau chudn hiéu chudn dé ddng héa mau hoan toan. M& ndp lo va chuy&n miu chudn hiéu
chuén sang xyranh dung mét Ian (6.4) dwoc trang bj bd lgc ¢& I8 0,45 pm (6.3). Loc mau chudn hiéu
chuén vao lo (6.1) khdc va ddy nép. Chuln bj ba mau chuln hiéu chudn ndng dd 1,5 pg/kg. Phan tich
c4c mau chuén hiéu chuin nay trudc 88 cin bing hé théng.

8.1.2 DAu cg, ddu dira va chit béo déng clrng

Dé& ngan hién twong két tinh, pha loang diu dira, sir dung hé sb pha loang téi thidu la 1 véi mau trdng
dAu huwéng duong (5.3.3). Pha loang diu co, str dung hé sb pha loang Ia 5 véi miu tring diu hudng
duwong (5.3.3). Hé sb pha lo&ing déi v&i chit béo déng cirng phy thudc vao tri sb iot clia chit béq (mirc
d$ dong cirng).

Lam néng d4u co, ddu dira hodc chét béo ddng cirng nhu sau:

Lam néng so bd 1o chira diu dira ho3c diu co a3 ddy ndp & khodng 60 °C trong ndi cach thly hoic tl
séy trong khodng 20 min. Lic nhe vai phit d& ddng nhét du.

Pha loang chét béo ddng cirng béng diu hudéng duong 4m (5.3.3), sir dyng hé sé pha loang tir 1 dén
5. Néu chéat béo pha loang mét Ian van két tinh thi st dung 1 1& dAu hwéng dwong cao hon. Tién hanh
thlr nghiém so bd d6i véi diu ddng cling dé tim hé sé pha loang téi wu.

Cén mét lvgng dau twong (ng véi 1 mi hdn hop chét béo 4m, chinh x4c dén 0,000 1 g, cho vao lo
(6.1).

CHU THICH: Ti trong twong déi cla c4c logi dAu khic nhau dugc néu trong Béng 2.

Dung xyranh (6.2) thém 125 il 2-propanoal (5.1.3) va day lo bdng nip g4p mép. Lic nhe miu chudn

higu chudn @& ddng nh&t miu. M& ndp lo va chuyén miu chuin hiéu chuin vao xyranh diung mét 14n
(6.4) dugc ndi véi bd loc mang c& 18 0,45 um (6.3).

Loc miu chudn hiéu chudn vao trong Ig (6.1) khic va day I bing ndp gdp mép. Néu xuét hién hién
tirgng két tinh thi Iam néng lo chira miu chuln hiéu chuin dén khi m3u néng chay lai (xem 6.5).

DIEU QUAN TRONG: Néu khéng cé bd 14y miu ty dong di dwee lam néng thi bom ngay miu
dang I1dng. Khéng nén dit lo trong b 1dy miu.

Chuén bj ba m3u chuin ngoai hiéu chuin ndng a4 1,5 pg/kg. Phan tich cadc mau chuén hiéu chuin nay
truwdrc dé can bang hé théng.

11
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Bang 2 - Ti trong twrong déi clia céc logal ddu khéc nhau

Loal ddu Khéi lwgng 1mi .| Titrgng twong aéi
mg
Oliu (OV) 914 0914
Dura (CN) 923 0,923
P2au nanh (BO) 916 0,916
Hwéng dwong (SF) 914 0,914
Lanh (RP) 913 0,913
Nhan co (PK) 918 0,918

8.2 Phan mAu thiy

Chuén bj phan miu thir ttr cac miu thir d3u m& s dung quy trinh quy dinh @i v&i cadc miu chuln
hiéu chuén trong 8.1.1 hoic 8.1.2, tly thudc vao loai chit béo. Pha loing miu thir c6 ndng a$ PAH Ién
hon 3,5 ug/kg va phan tich Ian thir hai.

Chuén bj phdn miu thir pha loang bdng céach trdn khéi Iegng thich hop clia miu thir véi mu dau
trdng (5.3.3) cla cling mét loai d8 tdng khéi lrong trong tng véi 1 mil.

Néu ham lwong cac PAH (nhe) trong hAu hét cac miu thir phan tich duoc dy kién Ién hon 3,5 pa/kg
thi chinh dai dwdng chudn. Tuy nhién, cic dai virgt qua 3,5 pg/kg 12 hién chua dwgc danh gid xac
nhan.

9 Cach tién hanh
9.1 Phan tich HPLC

Tao ra mét day trinh ty bing hé théng xi Iy d liéu séc ki @8 (6.6). Dt miu chudn hiéu chudn va phan
mau thir vao bd ldy miu ty ddng va khéi ddng hé théng HPLC. Trinh ty la:

a) 2-propanol (5.1.3) — sic ki @ khéng dugc cé céc pic, cac dinh, céc bién dang hodc nhidu nén ¢6
lién quan;

b) ba mAu chuan ngoai hiéu chuin d4 &n dinh hé théng;
¢) cac miu chuén hiéu chuln (8.1);
d) céc phin miu thtr diu va m& (8.2);

e) cac mau chudn hiéu chuén thu dugc tir dich pha loang (8.1.2), néu cin.

12
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9.2 Nhén dang cac PAH

Nhén dang cac PAH c6 mit trong séc ki @8 bang thoi gian Iwu clia chiing. Vi dy: séc ki @b dbi véi mau
chuén hiéu chun néu trong Phy luc F.

Néu c6 dau hiéu nghi nge v& viéc nhan dang pic thi phan tich lai mau thir. Trong subt qué trinh phan
tich, ghi lai phd phat xa va phd kich thich clia pic quan tam. Cac phd nay cé thé dugc so sanh vai phd
m&u cla cac PAH. Néu khéng thé st dung cic buéc séng da 4p dung (Phy luc C) thi phan tich cac
phan mau thir va cac m3u chuln hiéu chuln & c4c budc séng khéc nhau.

10 Tinh cac PAH riéng lé

Phan khéi luong clia cac PAH riéng 18, weay, dugc tinh bing phwong phap ngoai chuin. Béi voi
trwdng hop nay thi dueng hdi quy tuyén tinh phai thich hop ddi vai tivng PAH riéng 8.

Appn =aWppy T (1)

Cang thire (1) c6 thd duoc sép xép lai di véi phin khéi leeng clia tivng PAH riéng 18, Wean, tinh bing
microgam trén kilogam:

_AFAH -b (2)

Trong dé:
Apan la dién tich pic cia mgt PAH riéng |€;
Weaw |2 ham legng PAH cla mau tir dwdng chudn, tinh bidng microgam trén kilogam (ug/kg);
a la 48 déc clia dudng chudn;
b la hé sé chan cha dwdng chudn.

Phan khéi lwgng cla tirng PAH riéng [&, wean, dugc tinh bAng microgam trén kilogam dén maot chir sé
thdp phéan,

11 Dir liéu danh gia xac nhan cua phwong phap
11.1 B chinh xac

Vat liéu chudn 458 do BCR chi*ng nhan (5.2.18) dwoc phan tich sau lan. Cac két qua duoc liét ké
trong Bang 3.
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Bang 3 — Cac két qua phan tich abi v&i vt ligu chuldn 458 do BCR chirng nhin

Trung binh s4u 13n phan tich | Ham lgng cho béi BCR
PAN ug/kg Hg/kg

Pyren 10,02 94%+15

Chrysen 5,00 49+04
Benzo[kifluoranthen 2,00 1,87+0,18
Benzo[a]pyren 0,99 0,93+ 0,09
Benzofghi Jperylen 0,98 0,97 £ 0,07
Indeno[1,2,3-cd]pyren 0,99 1,00+ 0,07

11.2 D6 chum trong phong thir nghiém

D6 I3p lai trong phong thir nghiém dugc xac dinh @bi véi tirng PAH riéng 18 trong bén chét nén miu:
dAu oliu, ddu dira, dAu d3u nanh va diu hwéng duong. Cac két qua dugc théng ké trong Phy luc G
dén Phu lyc J.

11.3 D thu hdi

D& thu hdi clia cac PAH khdng dwgc nghién clru. Cac miu dudng chuin va miu diu phai qua ciing
mot cach xdr ly.

11.4 Dai ndng dd xac djnh

D3ai ndng dé clia dwdng chudn 14 tir 0,1 pg/kg dén 3,5 pg/kg.

‘1_1.5 Gi&i han djnh lwgng

Gidi han djnh lugng clia phwong phap 14 0,1 pg/kg .

CHU THICH: Gidi han dinh lugng clia cic PAH riéng 18 12 < 0,1 pg/kg trong bén loai diu nghién ciru.
12 D6 chum

12.1 Thi nghiém cdng tac quéc té

Mét phép thr lién phdng do FEDIOL/CSL td chire tir ndm 2005 dén 20086, trong d6 cé 16 phdng
thir nghiém dén tir bdy quéc gia tham gia cho céc két qua théng ké dwoc danh gia theo TCVN 9610-1
(IS0 5725-1) ¥l va TCVN 9610-2 (1ISO 5725-2) ), néu trong Bang K.1.

Cac gia tri v& gi6i han tai 1&p va gi6i han I3p lai dwoc bidu thj & mirc xac suét 95 % va cé thé khdng ap
dung cho céc dai ndng dd va cac chét ndn mau khac véi cac gia trj da néu.

14
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12.2 DS 1ap lai

Chuyén l&ch tuyét dbi gitra cac két qua clia hai phép thir don 18, doc 1ap thu duwec khi sr dung cling mot
phuong phéap, tién hanh trén cing mat loai vat liéu thlr, trong cling mét phéng thi nghiém, do mét
ngudi phan tich, str dung cling thiét bj, thyre hién trong mdt khodng thdi gian ngén, khéng dugc qua 5 %
céc tredng hop vt qua gidi han 13p 13i, r, néu trong Bang K. 1.

12.3 D4 tai lap

Chénh l&ch tuyét dbi gitra cac két qua cla hai phép thir don 18 thu dwec khi sir dung cung mét phuwong
phap, tién hanh trén cling mét vat liéu thir, trong cac phdng thlr nghiém khac nhau, do nhirng nguoi
khac nhau thye hién, sir dung cac thiét bj khac nhau, khdng dwgce qua 5 % cac trudng hop vuet qua
gi¢i han tai 13p, R, néu trong Bang K.1.

13 Bao cao thir nghiém
Béo céo thi nghiém phai ghi rd:
a) moi théng tin cAn thiét @& nhan biét ddy da vé mau thir;

b) vién dan tiéu chuén nay;

c) titca cac chi tiét thao tac khéng quy dinh trong ti€u chuén ndy cling vé&i mei tinh hubng bét thuwdng
khac co thé dnh hwdng dén két qua;

d) kétqua va don vj trong két quad duoc biéu thi.

15
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Phyluc A
(Tham khao)

Vi dy v& cic b phén riéng 18 ciia hg théng HPLC

Bing A.1 — Thanh phin hé théng HPLC

BS phan Kidu loai * Nha cung cép *
B6 khtr khi trge tiép (2) GT-103 Separations
Bom bén déng 480 Separations
Ba b ph&n két hop:
Van phuy trgr
Bo l4y m&u ty dong Separations
Xyranh 250 pi
| Véng miu 250 pl
Don vi SPE Chrompack
B &n dinh nhiét dd cta ¢cdt | Mistral Separations
Detector huynh quang FP-920 Separations
Cot DACC ChromSher PI1 80 x 3 mm Chrompack
Cét phan tich 2 Pursuit 5 PAH, 250 x 4,6 mm Chrompack
* Thong tin s& hiru ddc quyén dura ra d& tao thun tién cho ngudi sir dung tidu chudn va
khong 4n dinh sir dung c4c san phdm nay hodc nha cung cip sdn phdm. Céc sdn phdm va
c4c nha cung cAp twong ty ¢ thé dugc sir dung néu cho céc két qué trong duong.

16
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(Tham khao)
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Vi du vé cac didu kién van hanh bom cta hé théng HLPC

Bang B.1 — Cac didu kién van hanh bom cta h§ théng HPLC dién hinh

Bom bdn déng: Separations model 480 *
Chét rira gidi (5.4):

Axetonitril/nuéc

Axetonitril
Etyl axetat/axetonitril

Chuwong trinh gradient (cac bwéc tuyén tinh):

1 i 0, 0,
Th{?r:i?ll}an T?le;m Yl % B »G % nuroc axetgnitril etyl :;:etat
0,0 400 100 0 0 — 15 85 0
2,0 400 100 0 0 - 15 85 0
25 1000 100 0 0 — 15 85 0
12,0 1000 40 60 0 - 6 94 0
200 | 1000 30 70 0 3 45 95,5 o
30,0 1000 30 70 0 - 4,5 95,5 0
51,0 1000 0 0 100 — 0 30 70
70,3 1000 0 0 100 - 0 30 70
71,0 1500 0 100 0
78,0 1500 0 100 0
78,5 1500 100 0 0
860 | 1500 100 0 0 i
86,1 400 100 0 0
110,0 400 100 0 0
10,1 0 100 0 0
Chwong trinh thire hign ndl tiép:
Thei gian
{min) G M P
0,0 0 0 0 Khéng hoat ddng
8,0 1 3 4 FP-920, thyee hién ché d¢ autozero
85 1 4 4 FP-920, bét ddu chuong trinh
86 1 2 4 Bét d4u giao dién thu thap di ligu
78,0 1 3 4 FP-920, ché do autozero

Pon vj SPE: Chromapack "

Chét rira gidi (5.4):

Téc 6 déng: 0,35 ml/min

chét rira gidi 2-Propanol, chét rira gidi DACC
chét rira gidi etyl axetat/axetonitril, réra gidi bAng nudc

" Théng tin s& hiru ddc quyén dua ra dé tao thun tién cho ngudi s dung tidu chudn va khong én dinh sl dung cac sdn

ph&m nay. C4c san phadm twong ty cé thd dugc st dung ndu cho céc két qué tuong duong.

_J
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Phu luc C
(Tham khao)

Vi du vé& céc diéu kign van hanh bd én dinh nhiét dd cét
va detector ctia hé théng HPLC

Bang C.1 — Cac didu kién van hanh bd én djnh nhiét dé ¢t va detector
ctia hé théng HPLC dién hinh
B4 &n dinh nhiét do ctia ct: Mistral Separations *
Nhiét d9: 20,0 °C
Detector huynh quang: Separations FP-920 *
Chwong trinh LC:

Thei gian Buwéc séng phatxa | Budc séng kich thich | Tan sé PAH phat hién dugc
min nm nm
0,0 280 400 100 Phenanthren
5,8 1000
6.8 353 420 Anthracen
8,1 350 500 Fluoranthen
98 100 _
9,8 266 410 Pyren
13,0 280 420 1,2-Benzoanthracen
17,5 261 400 Chrysen
i 21,0 1000
| 21,0 240 530 . Benzo[ajfluoranthen
; 24,0 324 392 Benzo[e]pyren
' 26,0 346 438 Benzo[blfluoranthen
Perylen
31,0 100
31.0 386 430, Benzo[k]fluoranthen
341 378 403 Benzola]pyren
374 1000
37.4 290 440 1,2,5,6-Dibenzoanthracen
396 100
1,12-Benzoperylen
1 000 1000
416 296 500 Indeno{1,2,3-cd]pyren
445 100
445 298 438 Anthanthren
Coronen
52,0 280 400 Ké&t thic chirong trinh

CHU THICH: Buwéc séng téi ru clia mot sé cac PAH cé thé khang duwgc sir dung vi séc ki dd cla céc méu diu thudmg
cho cac hop chét gay nhidu nén & cac budc séng do.

® Théng tin s& hiu d6c quydn dua ra dé& tao thuan tién cho ngudri sir dyng tidu chudn va khdng 4n dinh st dyung cic sén
phdm nay. Cac san pham tuong t cb thé dwge sir dung ndu cho cac két qua trong duong.
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Phuy luc D
(Tham khao)

Vi dy vé chwong trinh b ldy miu tw ddng cua hé théng HPLC

Bang D.1 - Cac diéu kién van hanh b &n djnh nhiét 46 cot va detector
cuia hg théng HPLC dién hinh

Bwéc

Diy chwong trinh

Gidi thich

001

V| TRI VAN BOM: NAP

Di chuyén bom dén vj trl nap

002 |THE TICH LAM SACH KIM BOM 1 000 yl Lam sach kim bom bang 1 000 pl i
003 |HUT 0 005 pl KHONG KHI TOC BQ: 1H: -- mm | HGt 5 pl khong khi
004 |NEN: BAT Tao ap sust cho khoang tréng trong lo dwng mau
005 [HUT 0 245 pl MAU TOC BQ: 1H: 02 mm Hut 245 pl tr lo dyng mau
006 |VITRI VAN XYRANH: THAI Di chuy&n van xyranh dén vj tri thai
007 |THE TICH XYRANH THAL: 0 250 ul TOC D0Q:3 | Phan phoi 250 pl t&r xyranh @& thai
008 |V] TRIVAN XYRANH: TIEM Di chuy&n van xyranh d&n vj tri tiém
(a8 tiép tuc hit miu)
009 |HUT 0 155 ul MAU TOC BQ: 1 H: 02 mm Hut 155 pl tee lo dwng mau
010 |CHO 0:00:30 Chey 30 s (dé ap suat can bang)
011 |VI TRl VAN BOM: BOM Di chuyén bom dén vi trl bom (bom trén cot Pi ©)
012 |HUT 0 000 pl MAU TOC BQ: H: 02 mm Hut 0 pl tir lp bom mau
(cin 1am ngudi kim tiém trong lo dyng mu)
013 {BOM NEN: TAT Dirng tao ap sudt khodng tréng trong lo dyng mau
014 [THE TICH RUA KIM BOM 1 500 Rtra kim tiém bang 500 pl
015 |CHO == *® Chér (de két thic théi gian 1am sach)
Téng thdi gian 1am sach Théi gian buéc 15
CN 8,30 min 00:06:40
PK 8,30 min 00:06:40
ov 10,00 min 00:08:10
SF 10,00 min 00:08:10
BO 10,00 min 00:08:10
RP 10,00 min 00:08:10
016 [VI TRI VAN ISS-B: 6-1 Théo van phy (dé thai)
017 [CHO 0:00:05 Ché 5 s (d& két thic th&i gian tay sach can thiét)
018 [CUA PHY 1 MO Hoat ddng clra phy 1 (bt d2u chwong trinh gradient
i cla hé thdng HPLC)
019 |CHO 0:00:01 Ch&r1is
020 [CUA PHU 1 DONG Ngirng hoat d§ng cira phy 1
021 [CUA PHU 2 MO Hoat ddng clra phy 2
(cdt Pi_trong ché dé suc rira dé thai)
022 [CUAPHUY 3 MO Hoat dong ctra phy 3
{rlra gidi dung dich rtra gidi [dm sach qua bé phan SPE)
023 |CHO 0:02:25 cgo g:é két thic theri gian rira gidi cla ché do suc ria |
de thai)
024 [V|TRI VAN ISS-B: 1-2 Di chuyén van trong (t&i c6t phan tich)
025 [CHO 0:05:00 Chér 5 min (d& két thuc thevi gian sdc rira)
026 |CUA PHU 2 PONG Ngirng hoat ddng clra phy 2 ]
(Cét Pi trong che d$ théng thwérng, rira giai bang dung
dich rira giai lam sach)
027 |CHO 0:20:00 Ché 20 min (de ket thic theri gian Iam sach cda cét Pi
028 |[CPAPHU 3 BONG Ngirng hoat ddng cra phy 3

(rira gidi dung méi rira gidi lam sach qua cét Pi)

029

CHQO 0:47:00

Ch& 47 min (dé ket thic tong théri gian phén tich)

030

KET THUC CHUONG TRINH

Két thic chuong trinh

" Tang thoi gian lam sach (t8ng thai gian cac bwéc tir 12 - 21) thay ddi thy thudc vao foai dau. .
® Théng tin nay dwa ra dé tao thuan tién cho ngudi st dung tieu chudn va khdng 4n dinh siv dung c4c sén phdm nay. Céc

san phdm twong ty co thé dugc st dung néu cho céc két qua twong dwong.
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Phu luc E
(Tham khao)

Céc khép ndi éng cuia hé théng HPLC

5

: Ny
2_1 @ i——ﬂs aﬂ—
o Ao

11 -
| ——

. 10
CHU DAN:

bd 1y m3u ty dong
van phy

bd phén SPE

bd khi¥ khi

budng dung mai

bom HPLC

bo kiém soét nhiét 4 cdt
cdt DACC

cot phan tich

éng thai

detector huynh quang

0 0~ O R WM -

B
> o

A axetonitril + 85 phdn nuée + 15 phin pha ddng

B phaddng axetonitril

CIE  axetonitril + 30 phin etyl axetat + 70 phin pha ddng
D pha ddng 2-propanol

Hinh E.1 — Céc khép ndi éng
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Phylyc F
(Tham khéo)

Séc ki dd miu chuén hiéu chuin

16

17

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 41 46 48 50 t

CHU DAN:

1 "*phenanthren 11 benzo[k]fluoranthen

2 anthracen 12 benzo|a]pyren

3 fluoranthen 13 dibenzo[a,h]anthracen
4 pyren 14 benzo|[ghi Jperylen

5 benzo[a]anthracen 15 indeno[1,2,3-cd Jpyren
6 chrysen 16 anthanthren

7 benzolajfluoranthen 17 coronen

8 benzo[alpyren

9 benzo[b]fluoranthen A 4 hép thy, don vitly y
10 berylen t thdi gian, phat

Hinh F.1 - Séc ki d& cta m3u chudn hiéu chudn
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Phy lyc G
(Tham khao)

D& chym cutia phép x4c djnh dbi véi ddu hwéng dwong,
dai ndng d tir 0,1 pg/kg dén 3,5 pg/kg

Bang G.1 — D9 chym ctia phép xic dinh diu hwéng dwong

_~ D6 13p lai trong phdng thir nghidm
N (Ru -gid tri) ch*
Phenanthren ® 0,027 7 0,078 3 0,055 9
Anthracen 00113 0,032 0 0,0227
Fluoranthen 0,0175 0,0495 0,0351
Pyren 0,007 7 0,021 8 0,015 5
Benzo[a]anthracen 0,00986 0,027 2 0,0192
Chrysen 0,0103 0,029 1 0,020 8
Benzo[a]fluoranthen 0,014 1 0,0399 0,028 6
Benzo|e]pyren 0,0101 0,028 6 0,020 4
Perylen 0,0154 0,043 6 0,0309
Benzolk]fluoranthen 0,008 5 0,024 0 0,017 1
Benzo[a]pyren 0,008 4 0,023 8 0,016 9
Dibenzola, hjanthracen ° 0,0135 0,038 2 0,0233
Benzo[ghi Jperylen 0,008 8 0,024 9 0,017 6
Indeno(1,2,3-cd]pyren 0,0004 0,026 6 0,0188
Anthanthren —_ —_ —_
Coronen 0,007 8 0,022 1 00156
¥ Khoang tin cay 95 % d0i v&i dai ndng @0 tir 0,1 pg/kg dan 3,5 pg/kg.
® Néu ham Iuvgng phenanthren trong dAu hiréng duong dugc wéc tinh 1a 3,0 pg/kg thi
cac khodng tin cly 95 % la:
(/375+0,055 9) =3,20 ugikg
(/300,085 9)" =2,81 pghkg
¢ Néu ham lugng benzo[a)pyren trong ddu huéng duong duge wéc tinh 1a 0,5 pg/kg
thi cac khodng tin cdy 95 % la:
(V6.5+0,016 9]2 =0,52 pg/kg
(J05-0.016 9)2 = 0,48 pg/kg
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Phy lyc H
(Tham khao)

D$ chym cua phép xac dinh d6i véi dau oliu,
dai ndng do tis 0,1 pg/kg dén 3,5 pglkg

Bang H.1 - B chym cuia phép xac djnh diu oliu

— ©4§ Map lal trong phong thir nghiém
Jor, (R -gid i) Sk
Phenanthren 0,015 1 00427 0,030 4
Anthracen ° 0,008 8 0,024 9 0,017 7
Fluoranthen 0,0180 0,0509 0,036 0
Pyren 0,0107 0,0303 0,0215
Benzo[a]anthracen 0,009 1 0,0257 0,018 3
Chrysen 0,006 8 00192 0,0136
Benzo[a]fluoranthen 0,0135 0,038 2 0,027 5
Benzo[e]pyren 0,0135 0,038 2 0,027 3
Perylen 0,018 3 0,051 8 0,036 6
Benzol[k]fluoranthen 0,007 1 0,020 1 0,014 3
Benzo[a]pyren 0,007 6 0,021 5 0,0152
Dibenzo[a, hJanthracen ° 0,009 1 0,025 7 0,0183
Benzo[ghi Jperylen 0,007 4 0,020 9 0,014 8
Indeno[1,2,3-cd]pyren 0,007 1 0,020 1 0,014 2

Anthanthren -_ — -
Coronen 0,006 2 0,017 5 0,012 4

® Khodng tin c8y 95 % d&i v&i ddi ndng dd tir 0.1 ug/kg dén 3,5 pg/kg.
® Néu ham ltrgng anthracen trong dau oliu duwgc wéc tinh 14 1,0 ug/kg thi cac khoang
tin cdy 95 % la:

(V70+0,0177)"= 1,04 pgikg

(J1:0-0.0177)°=0,96 pgikg

¢ Néu ham lugng dibenzo[a,hlanthracen trong dAu oliu dugc wéc tinh 1a 0,2 pg/kg thi
céac khoang tin cay 95 % la:

(V0:2+0,0183)"= 0,22 pgikg
(/020,018 3)" = 0,18 pgkg
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Phu lyc |
(Tham khéo)

D6 chum ctia phép xac dinh di véi ddu dau nanh,

dai néng ad tir 0,1 pg/kg dén 3,5 puglkg

Bang 1.1 — D§ chum ctia phép xac djnh diu ddu nanh

PAH D9 13p lal trong phang thir nghi¢ém
JEr, (Re, -gistri) Tk
Phenanthren 0,0296 0,0837 0,059 3
Anthracen 0,0107 0,030 3 0,021 4
Fluoranthen 0,017 8 0,0503 00357
Pyren® 0,009 6 0,027 2 0,0192
Benzo[alanthracen 00124 0,0351 0,024 8
Chrysen 00119 0,033 6 0,023 8
Benzo[alfluoranthen 0,019 8 0,056 0 0,0402
Benzo[e]pyren 0,0107 0,0303 0,020 8
Peryien 0,0214 0,060 5 0,042 9
Benzo[k]fluoranthen 0,0110 0,031 1 0,022 1
Benzo[a]pyren 0,0095 0,026 9 0,0190
Dibenzo[a, hlanthracen 00104 0,029 4 0,0210
Benzo[ghi Jperylen © 0,008 9 0,025 2 0,017 8
Indeno(1,2,3-cd]pyren 00115 0,0325 0,023 1
Anthanthren —_ —_ _—
Coronen 0,007 3 0,0206 00146
* Khoang tin cy 95 % abi v&i ddi ndng a0 tir 0,1 pgkg dén 3,5 pg/kg.
® Néu ham Iwrgng pyren trong dAu d3u nanh dugc wérc tinh 14 2,0 pg/kg thi céc khodng
tin cay 95 % Ia:
(vZ8+0,019 2)°= 2,05 ughg
(20 - 0,019 2)"=1,95 ugikg
¢ Néu ham lvgng banzo[gh]pery!en trong diu du nanh duwec wéce tinh 13 0,1 pg/kg thi
c&c khodng tin cay 95 % la
(VO.1+0,017 a) =0,11pg/kg
(0.1 - 0,017 8)° =0,09 pg/kg
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Phuluc J
(Tham khao)

D$ chyum cia phép xac djnh déi véi diu dira,
dai ndng a6 tir 0,1 pg/kg dén 3,5 pglkg

Bang J.1 — B4 chum cua phép xac dinh ddu dira

Bk P$ lip lgi trong phong thir nghigm
o (Re-giéri) Cn*
Phenanthren 0,0190 0,0637 0,0380
Anthracen 0,0112 00317 0,022 5
Fluoranthen 0,017 2 0,048 5 0,0344
Pyren 00110 0,031 1 0,022 2
Benzola)anthracen ° 0,0120 0,033 9 0,024 0
Chrysen 0,0135 0,038 2 0,027 2
Benzo[alfluoranthen 0,016 0 0,0452 0,0330
Benzo[e]pyren 0,0147 0,0416 0,0296
Perylen 0,0230 0,0652 0,046 2
Benzo[k]fluoranthen 0,0090 0,025 4 0,018 1
Benzo{a]pyren 0,007 9 00220 0,0156
Dibenzo[a,hlanthracen 0,01486 0,041 3 0,029 3
Benzo[ghi |perylen © 0,0116 0,0328 0,023 4
Indeno[1,2,3-cd]pyren 0,0101 0,0286 0,020 3
Anthanthren 0,0136 0,0385 0,027 5
Coronen © 0,007 0 0,0200 0,014 1
* Khoang tin cay 95 % d8i v&i dai ndng 48 tir 0,1 pg/kg dén 3,5 pg/kg.
® Néu ham lwgng benza [aanthracen trong ddu dira dwgc wée tinh (2 3,5 pg/kg thi
céac khoang tin cay 95 % la:
(35 +0,024 0)' = 3,59 ugkg
(V3.5 -0,024 0)2= 3,41 ug/kg
© Néu ham lirgng coronen trong dau dira dwgc wéc tinh la 0,3 pg/kg thi cac khodng tin
ciy 95 % la:
(O3 + 0,014 1) = 0.32 ughkg
(V0.3 - 0,014 1)2 = 0,28 pglkg
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Phép thir lién phong thir nghiém

Phy lyc K
(Tham khao)

M&t phép thir lién phong thir nghiém & cip quéc té do FEDIOL/CSL t8 chirc nam 2005/2006, trong
d6 cé 16 phdng thir nghiém tham gia, m8i phong thir nghiém thu dugc hai két qué aéi véi tirng miu
(c3p mAu mi), cho cac két qua théng ké [dwgc danh gid theo TCVN 6910-2:2001 (ISO 5725-2:1994) 1)

néu trong Bang K.1.

Bang K.1 — Két qua ctia phép thir lién phong thir nghiém

Sélegng | Giati | ©9lech | He sb bibn| Gisd harlL DY léch | He sé bién| GI&i han
phong thir| trung binh| chudn 13p lai | thién Fp lal] 3p gl hudn tal [3p|thién t4i 13p| tailp
PAH nghiém*® | pgrkg s cv(n | r=28s SR CV(R) |[R=28ss
Hg/kg % Hg/kg %
Diu dira 1
Benzo[alanthracen 13 0,50 0,07 13,6 0,19 0,10 19,8 0,28
“Chrysen 14 0,87 0,12 136 0,33 0,19 22,1 0,54
Dibenzola, hjanthracen 12 1,15 0,04 31 0,10 0,10 8.1 0,29
Benzo[b]fluoranthen 13 0,58 0,05 8,3 0,13 0,10 16,7 0,27
Benzo[k|fluoranthen 12 2,95 0,11 36 0,30 0,29 9,9 0,82
Benzo[ghi perylen 13 2,85 0,17 6.1 0,48 0,65 228 1,82
Benzo(a]pyren 12 2,63 0,07 28 0.21 0,27 10,3 0,76
Indeno(1,2,3-cd]pyren 13 2,84 0,23 8,2 0,65 0,79 276 2,20
Diu dira 2
Banzo[a]anthracen 13 3,07 0,08 2,86 0,22 0,26 8.4 0,73
“Chrysen 13 2,94 0,03 1.2 0,10 0,54 18,4 1,51
“Dibenzo[a hjanthracen| 14 4,41 0,07 15 0.18 0,30 8.8 0,84
Benzo(b]fluoranthen 13 2,33 0,08 27 0,17 0,19 8.1 0,53
Benzo[Kk]flucranthen 14 0,57 0,04 6,6 0,11 0,09 15,2 0,24
Benzo[ghi Jperylen 11 0.67 0,05 8.1 0,15 0,17 252 0,47
Benzola]pyren 14 0,82 0,03 33 0,07 0,03 17,7 0,41
Indeno([1,2,3-cd]pyren 12 0,99 0,10 9,9 0,27 0,10 211 0,58
Diu hwéng dwrong 1
Benzo[a)anthracen 16 1,00 0,08 7.7 0,22 0,13 13,5 0,38
Chrysen 14 0,49 0,05 11,0 0,15 0,13 26,5 0,38
Dibenzc[a,h)anthracen| 16 1,45 0,08 52 0,21 0,14 9.4 0,38
Benzo[b]fluoranthen 13 0,54 0,03 6.4 0,10 0,07 13,1 0,20
Benzo[k]fluoranthen 16 2,44 0,16 6.5 0,44 0,27 11,2 0,77
Benzo[ghi Jperylen 13 2,20 0,09 4.1 0,25 0,21 9,5 0,58
Benzo[alpyren 14 2,95 0,11 KR:] 0.31 0,28 95 0,78
‘Indeno{1 2.3-cdlpyren | 13 2.72 0,21 7.6 0,58 0.49 17,9 1,36
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Bing K.1 (tiép theo)

Séiwong | Gis tr 9 lech l-l.é 86 bién Gid han L Do lech | Hé sb bién Gioi han
PAH phéng thir |trung binh chudn I3p lal | thién l3p i Bp lai hudn tal 1ap|thién tai lap i lap
nghigm* | uglkg % VO | r=28s, 1R CVR) 1 R=28sn
Hgkg % pg/kg %
Diu hwéng dwong 2
Benzo[alanthracen 15 2,38 0,05 2,2 0,15 0,25 10,4 069
Chrysen 15 3,03 0,12 38 0,32 0,32 155 0,89
Dibenzo[a, hlanthracen 16 5,01 0,12 2,5 035 | 041 8,1 1,14
Benzo[b]fluoranthen 16 2,62 0,08 31 0,22 0,34 12,8 0,94
Benzo[k]fluoranthen 15 0,75 0,00 0,0 0,00 0,07 8,9 0,18
Benzo[gh/ ]perylen 15 0,77 0,07 9.4 0,20 0,22 289 0,62
Benzo[a]pyren 14 0,87 0,03 31 0,07 0,10 10,8 0,27
Indeno{1,2,3-cd]pyren 11 0,96 0,08 8,3 0,22 0,16 16,8 045
Diu co
Benzo[a]anthracen 10 0,53 0,00 0.0 0,00 0,11 20,0 0,30
Chrysen 10 0,91 0,10 10,8 0,27 0,18 19,5 0,49
Dibenzo[a,h]anthracen 12 0,84 0,04 42 0.10 0,14 16,4 0,38
Benzo[b]fluoranthen 12 0,85 0,06 6.8 0,16 0,14 16,6 0,39
Benzo[k]fluoranthen 12 0,75 0,13 16,9 0,36 0,14 18,8 0,40
Benzo[ghi Jperylen 10 0,83 0,12 14,1 0,33 0,17 20,3 0,47
Benzo[a]pyren 1 0,78 0,04 55 0,12 0,17 21,2 0.46
Indenc[1,2,3-cd]pyren 10 0,95 0,14 153 0,41 0,22 23,1 0,82

* Sau khi trr ngoai 1&
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Thw muyc tai liégu tham khao

TCVN 7153 (ISO 1042), Dung cy thi nghiém béng thiy tinh — Binh dinh mirc.
TCVN 2625 (ISO 5555), Ddu m& dong vét va thyc vét — Ly méu.

TCVN 6910-1:2001 (ISO 5725-1:1994), D@ chinh xéc (09 dung vé dp chum) cla phuong phép do
va két qué do — Phén 1: Nguyén téc va dinh nghia chung.

TCVN 6910-2:2001 (ISO 5725-2:1994), B8 chinh xé4c (08 dung va d9 chum) cla phuwong phép do
v4 két qué do — Phén 2: Phuong phép co ban xac dinh d 13p lai va d9 téi lap caa phuong phap
do tiéu chuén.

VAN STIJN, F., KERKHOFF, M.AT., VANDEGINSTE, B.G.M. Determination of polycyclic
aromatic hydrocarbons in edible oils and fats by on-line donor-acceptor complex chromatography
and high-performance liquid chromatography with fluorescence detection, J. Chromatogr. A 1996,
750, pp. 263-273 .
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