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L&i noi dau
TCVN 9711:2013 hoan toan twong duwong véi EN 14352:2004,

TCVN 9711:2013 do Ban ky thuat tiéu chuan quéc gia TCVN/TC/F1
Ngii cbc va déu dé bién soan, Téng cuc Tiéu chudn Do lwdng Chét lvong
thadm dinh, B6 Khoa hoc va Céng nghé cong bd.



TIEU CHUAN QuUOC GIA TCVN 9711:2013

Thwe phdm - Xac dinh fumonisin B4 va B; trong thwc pham tir ng —
Phwong phap HPLC cé lam sach bang cét ai lwc mién nhiém
Foodstuffs — Determination of fumonisin By and Bz in maize based foods —

HPLC method with immunoaffinity column clean up

CANH BAO: Fumonisin 13 chit doc déi véi gan, than va l1a chit gay ung thw déi véi cac loai
g3m nhim va chudt. Anh hwéng lén ngwdi chwa dwoc biét diy du. Can phai c6 cac canh bao an
toan thich hop déi véi viéc xiv ly fumonisin. Néu fumonisin bj rét ra ngoai phai dwerc riva bang
dung dich natri hypoclorit 5 %. Axetonitril Ia chat déc nguy hiém va méu cin dwoc lac bang may
lac tién hanh trong ta hat.

Khi ap dung tiéu chuan nay co thé cin phai st dung cac vat liéu, thiét bi va cac thao tac nguy
hiém. Tiéu chudn nay khong dé cap dén cac van dé an toan khi sir dung ching. Ngwéi siv dung
tiéu chudn nay phai tw thiét 1ap cac thao tac an toan thich hgp va xac dinh kha ning ap dung
cac gi¢i han quy dinh trwéc khi stv dung tiéu chuén.

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuén nay quy dinh phwong phap xac dinh ham lwgng fumonisin B, (FB;) va fumonisin B, (FB,)
trong thyc pham tir ngd st dung séc ky 16ng hiéu ning cao (HPLC) va lam sach béng cot &i lyc mién
nhiém, xem [1], [2], [3].

Phwong phap nay da dwgc danh gia thanh cdng trong mjt nghién cru lién phong thlr nghiém theo
Hwéng dan clia AOAC vé cac quy trinh nghién ciru cong tac [4] dé& danh gia xac nhan tinh dac thu clia
phwong phap phan tich déi v&i phép xac dinh fumonisin trong bt ngd va banh ngé chira tr 323 pg/kg
dén 1414 pg/kg FB, va 90 pa/kg dén 558 ug/kg FB,.

2 Tailiéu vién din

Céc tai liéu vién dan sau la rat can thiét cho viéc &p dung tiéu chuén nay. Ddi voi cac tai liéu vién dan
ghi n&m cdng bé thi ap dung phién ban dwgc néu. Béi véi cac tai liéu vién din khdng ghi nam céng bd
thi &4p dung phién ban m&i nhét, bao gbm ca céc stra ddi, bd sung (néu co).

TCVN 4851 (ISO 3696), Nudc dung dé phan tich trong phong thi nghiém — Yéu cau ky thuat va
phuong phap thie.
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3 Nguyén tac

Fumonisin dwoc chiét t& mau béng hén hop nwédc, metanol va axetonitril. Dich chiét sau khi loc dwoc
lam sach béng cdt &i lyc mién nhiém va fumonisin dwoc rira gidi bing metanol. Cho bay hoi dich chiét,
phdn c&n dugc hoa tan lai trong hén hop axetonitrii va nwéc, bd sung o-phthaldialdehyt-2-
mercaptoetanol (OPA-MCE) dé tao thanh dan xuét fumonisin huynh quang. D&n xuét dwgc phan tich
béing séc ki 16ng higu ning cao pha ddo (RP-HPLC) str dung detector huynh quang.

4 Thudc thir

4.1 Yéu cdu chung

Trong qua trinh phan tich, tat ca cac thubc thtr dwoc st¢ dung phai thudc loai tinh khiét phan tich va
nwéc dugc st dung phai la nuéc cét hodc nudc loai 1 trong TCVN 4851 (ISO 3696), trir khi ¢6 quy
dinh khéac. Dung méi phai dat chét Iwgng dung cho phan tich HPLC.

4.2 Metanol.

4.3 Axetonitril.

4.4 Axit o-phosphoric, phan thé tich g(HsPO,) = 85 %.

4.5 o-phthaldialdehyt (OPA).

4.6 2-mercaptoetanol (MCE).

4.7 Dung dich natri dihydro phosphat, ndng d6 ¢(NaH,PQ..2H,0) = 0,1 mol/l
Hoa tan 15,6 g NaH,P0,4.2H,0 trong 1 € nuéc cét.

4.8 Dung dich dinatri tetraborat, c(Na;B,0;.10H,0) = 0,1 mol/l

Hoéa tan 3,8 g Na,B.0;.10H,0 trong 100 ml nwérc cét.

4.9 Natri clorua (NaCl).

4,10 Dinatri hydro phosphat (Na,HPO,).

4.11 Kali dihydro phosphat (KH,PO,).

4.12 Kali clorua (KCI).

4.13 Axit clohydric (HCIl), dam dac.

4.14 Dung méi chiét

Trén 25 phén thé tich axetonitril (4.3) v&i 25 phén thé tich metanol (4.2) va 50 phan thé tich nuéc.
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4.15 Dung dich axetonitril-nwéc, phan thé tich g(CH;CN) = 50 %
Trdn 50 phan thé tich axetonitril (4.3) véi 50 phan thé tich nuérc.
4.16 Dung dich mubi dém phosphat (PBS)

Hoa tan 8,0 g natri clorua (4.9), 1,2 g dinatri hydro phosphat (4.10), 0,2 g kali dihydro phosphat (4.11)
va 0,2 g kali clorua (4.12) trong khodng 990 ml nwéc. Chinh pH dén 7,0 bang axit clohydric dam dac
(4.13) va thém nwéc dén 1 . C6 thé st dung vién mudi dém phosphat hodc dung dich mubi dém
phosphat pha sén.

4.17 Cot ai lwec mién nhiém (IAC)

Cat ai Iyc mién nhidm phai chira cac khang thé khang fumonisin FB, va fumonisin FB,. Cot phai c6
tdng dung Iwgng khdng nhé hon 5 ug fumonisin va phai ¢6 dd thu hdi khéng nhd hon 90 % déi véi FB,
va FB, khi cho dung dich chuén chira 5 ug fumonisin trong hén hgp ctia metanol va PBS di qua cét. Co
thé st dyng lén dén 10 phan thé tich metanol hosic axetonitril trong hén hop véi PBS. Truéc khi st
dung, cdt phai dwoc 1am 4m dén nhiét 46 phong.

4.18 Phadgng HPLC

Tron 77 phan thé tich metanol (4.2) v&i 23 phan thé tich dung dich natri dihydro phosphat (4.7). Diéu
chinh dén pH 3,35 béng axit o-phosphoric (4.4). Loc dung dich qua bd Ioc mang (5.14).

C6 thé phai diéu chinh thanh phan pha déng dé phu hop véi tirng d&c tinh clia cdt HPLC.
4.19 Thudc thir tao dan xuat

Hoa tan 40 mg OPA (4.5) trong 1 ml metanol (4.2) va pha lodng bdng 5 ml dung dich dinatri tetraborat
(4.8). Thém 50 ul MCE (4.6) va tron. Dung dich da pha &n dinh dén mét tuan & nhiét do phong & noii toi
trong binh nho tdi mau c6 nép.

4.20 Dung djch géc FB, va FB,

Chuén bi dung dich géc FB; va dung dich géc FB, trong axetonitril-nuéc (4.15) & ndng dd khéi lvong
50 pg/ml ddi véi tirng chét chuén. Bdo quan cac dung dich ndy & nhiét do khodng 4 °C.

Céac dung dich géc fumonisin 8n dinh it nhét 6 thang khi dwoc bao quén & nhiét d khoang 4 °C.
4.21 Dung dich géc fumonisin hén hep

Chuan bj dung dich gc hdn hop bang cach dung pipet ldy 1000 pl dung dich géc FB; va 500 pl dung
dich géc FB, cho vao binh dinh mirc dung tich 5 ml. Pha loang dén vach béng dung dich axetonitril-
nwéc (4.15) va lac manh @é thu dwoc dung dich gbc hén hep chira 10 ng FB4/pl va 5 ng FBa/pl.
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Dung dich nay &n dinh & + 4 °C it nhét 6 thang. Co thé dung cac thé tich it hon dé chuén bj dung dich
gbc fumonisin hdn hop.

4.22 Dung dich chuan fumonisin hén hop cho HPLC

Chuén bj bén dung dich chudn hén hgp HPLC trong bén binh dinh mic dung tich 5 ml theo Bang 1.
Pha loang tirng dung dich chudn dén vach (5 ml) béng dung dich axetonitril-nudc (4.15) va trén ky.

Dung dich nay &n dinh & + 4 °C it nhat 6 thang. C6 thé dung cac thé tich it hon d& chuén bj dung dich
chuén fumonisin hén hgp.

Bang 1 — Chuén bi dung dich chun hén hep ding cho HPLC

. Dung dich Thé tich Iy ti dung | Thé tich dung dich Néng dd fumonisin cuédi ciing cuia !
chuén hén hep | dich géc hdn hop, axetonitril-nwéc dung dich chudn hén hop, ng/pl |
II pl cén bd sung, FB, . FB,
ul

1 50 4950 0,10 0,050

2 125 ]| 4 875 0,25 0,125

3 500 ! 4 500 1,00 0,500
4 1000 4 000 2,00 1,000 |

5 Thiét bj, dung cu

5.1 Dung cu phong thir nghiém théng thwéng

Va cu thé nhu sau:

5.2 May lac tron.

5.3 Binh ly tam, dung tich 250 ml, c6 nap vin.

5.4 May ly tam, co thé tao luc ly tdm 1én dén 2 500 g.

5.5 Gidy loc, c6 ¢& 16 20 ym dén 25 pm.

5.6 Gidy loc vi sgi thuy tinh, c6 ¢& 16 11 pm.

5.7 Bau chira, dung tich 25 ml c6 bd néi dau tip dung cho cot ai Ic mién nhiém (IAC).
5.8 Xyranh microlit hodc micropipet chia vach, 25 ul dén 1 000 pl.

5.9 Can phong thir nghiém, c6 thé can chinh xac dén 0,01 g.
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5.10 Can phan tich, co thé can chinh xac dén 0,1 mg.

5.11 B cdp chan khdng dé diéu tiét cot ai lwec mién nhiém.

5.12 May trén Vortex.

5.13 B§ c6 dung méi, c6 modul nhiét hodc twong duong.

5.14 B loc mang, dung dé loc nudrc, co ¢ 16 0,45 um.

5.15 Thiét bj HPLC, bao gém:

5.15.1 Bom HPLC, ding dong, phu hop véi téc d6 dong khang ddi, vi du:1 mi/min.
5.15.2 Hé théng bom, c6 thé phan phéi thé tich, vi du: 20 pl.

5.15.3 Cot tach pha dao phan tich, vi dy octyldecylsilan (ODS), dam bao d9 phan gidi dudng nén
clia cac pic fumonisin so v&i cac pic khac, cé cac dac tinh sau:

- dwgc l1am bang thép khong gi;

- dai 150 mm;

—= duwéng kinh trong 4,6 mm;

- phatinh cé c& hat 5 uym;

- ¢t bdo vé pha dao twong rng phu hop.
C6 thé st dung cdt c6 dudng kinh khac.

5.15.4 Detector huynh quang, dwgc gén véi cuvet dong chdy va cai dat & buéc séng 335 nm (kich
thich) va 440 nm (phét xa). C6 thé phat hién duwoc it nhat 0,5 ng FB, va FB; (tin hiéu/nhiéu = 3).

5.15.5 Hé théng phan tich di¥ lidu.

6 Liy mau

MAu giri dén phong thr nghiém phai dang la méu dai dién va khdng bi hw hdng hodc bi bién dbi chét
lwgng trong sudt qua trinh bdo quan va van chuyén.

7 Cach tién hanh
7.1 Chuén bj miu thir

Nghién mau cho qua sang 1 mm va déng nhat mau.
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7.2 Chiét

Can 20 g mau thlr, chinh xac dén 0,1 g, cho vao binh ly tam 250 ml (5.3) va thém 50 ml dung méi chiét
(4.14). Day binh ly tdm va I&c trong 20 min bang may Ic tron (5.2). Ly tdm bing may ly tam (5.4) trong
10 min v&i gia toc 2 500 g va loc Iép trén qua giy loc (5.5), tranh dé& phan chét khé vao gidy loc. Chiét
lai phan chét khé con lai bang cach thém 50 ml dung méi chiét vao binh ly tam va Iac tiép trong 20 min.
Ly tam 10 min véi gia téc 2500 g va loc dich chiét qua gidy loc.

Tron hai dich loc chiét dugc va hat 10 ml dich loc vao binh 100 ml. Thém 40 ml PBS (4.16) vao 10 ml
dich loc va tron ky. Loc dich chiét da pha lodng qua mang loc vi s@i (5.6) va thu lay 10 ml dich loc
(twong duong 0,4 g mau thir) sau d6 1am sach qua cét ai lwc mién nhiém (4.17).

7.3 Lam sach bang ai lwc mién nhiém

Théo nép trén khoi cot va ndi véi bau chira (5.7). Thao ndp duéi khdi cot va néi voi bd cép chan
khéng (5.11). Dung pipet hat 10 ml phén 16ng clia mu chiét da loc cho vao bau chira. D& dich loc
chay qua cét tir 1 giot dén 2 giot méi gidy va loai bé dich qua cdt. Rtra cot bang 10 ml PBS (4.16) &
téc d6 1 giot dén 2 giot mdi gidy cho dén khi khdng khi di qua cot. Loai bd nwéc riva va dat binh 4 ml
dwéi cot. Rira giai fumonisin bang 1,5 ml metanol (4.2), & téc do dong khong qua 1 giot méi giay.
Dung bd ¢ (5.13) cho bay hoi dich rira giai dén khd dwdi dong hoi nito & nhiét d6 khodng 60 °C
hodc nhé hon. Gitr lai phan can da khé & nhiét do khodng 4°C cho dén khi tao dan xuét va phén tich
trén HPLC.

7.4 Tao dan xuat
7.41 Dung dich hiéu chun

Chuyén 50 pl cia mdi dung dich chuén fumonisin hdn hop (4.22) vao day clia éng nghiém nhé va
thém 50 pl thube thir tao d&n xuét (4.19) ngay trwdc khi phan tich méi dung dich chudn. Tron déu
dung dich trong 30 s bang may trén Vortex (5.12) va tién hanh tach bang HPLC (7.5.2) & cac thoi
diém I3p lai trong vong 3 min sau khi b sung thudc thir tao din xuét. Ngoai ra, c6 thé tién hanh dén
xuét trong hé théng tw déng. Nong dé fumonisin cudi cling trong cac dung dich hiéu chudn duoc liét
ké trong Bang 2.
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Bang 2 - Ndng dd cuéi cung cua dung dich hi¢u chuan sau khi dén xuét

| Néng db fumonisin cudi cing trong dung dich higu chuén (ng/pl) |
Dung dich hiéu chuén '

: FB ' FB, J
| | !
| 1 !_ 0,050 | 0,025 |
| 2 0.125 | 0,063
| .
i 3 0,500 0,250
S :

4 1,000 ' 0,500

7.4.2 Dung dich mau thir

Hoa tan phan cin mau d4 tinh sach tir 7.3 trong 200 pl dung dich axetonitril-née (4.15). Chuyén 50 il
dich chiét vao day ciia éng nghiém nhd va thém 50 pl thude thir tao dén xuat (4.19) ngay trwéc khi phén
tich m&i dung dich chiét. Trén d&u dung dich trong 30 s bing may trén Vortex (5.12) va tién hanh tach
béng HPLC (7.5.3) & c4c thoi didm I3p lai trong vong 3 min sau khi bd sung thuéc thir tao dan xuét.

7.5 HPLC
7.5.1 Céc diéu kién vdn hanh HPLC

Khi c6t dap (ng quy dinh trong 5.15.3 (kich thuéc 4,6 mm x 150 mm c6 c& 16 5 pm) va s dung pha
déng quy dinh trong 4.18, cac théng s6 cai dat nhw sau dugc cho la thich hop:

- tbc @6 dong pha ddng (cot): 1,0 mi/min;
- detectar huynh quang, buwéc séng phat xa: 440 nm;

- detector huynh quang, buédc séng kich thich: 335 nm;

- thé tich bom: 20 yl.

7.5.2 Dwong chuin

Chudn bi dudng chuén déi véi FB, va FB, trong mdi ngay phan tich hogc khi thay déi cac diéu kién séc
ky bang cach s dung dung dich hiéu chuén fumonisin 1, 2, 3 va 4 theo Bang 2.

Bom 20 pl cia tirng dung dich hiéu chudn da tao dan xuét (7.4.1) vao hé théng HPLC & céc thoi diém
1&p lai trong vong 3 min sau khi bd sung thubc thir tao dén xuét (4.19).

Hé sb bién thién I3p lai cla cac 1an bom HPLC dbi voi FB, va FB, phai nhd hon 5 % tinh trén 10 I&n
bom I3p lai dung dich chudn hén hop fumonisin s6 3 da tao dan xuét (xem Bang 1).
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7.5.3 Dung dich miu thiy

Bom vi dy 20 pl (nghfa I1a 0,02 g mau thir) theo 7.4.2 vao hé théng HPLC & cac thoi diém I3p lai trong
véng 3 min sau khi thém thuéc thir tao dan xuét (4.19).

7.5.4 Nhan biét

Nhan biét fumonisin B, va fumonisin B, bing cach so sanh thdi gian luu ciia tirng mau véi thoi gian lwu
clia dung dich chuén.

Dai khi c6 thé can nhan biét pic fumonisin béng cach bom hén hop dung dich mAu thir va dung dich chuan.

7.5.5 Xac dinh

Tién hanh xac dinh bang phuong phap ngoai chuén, tich phan dién tich pic ho&c xac dinh chiéu cao pic
va so sanh cac két qua voi duong chudn. D6 véi phép xac dinh nay, cin chudn bj dung dich ¢6 néng
dd trong dai tuyén tinh @& thiét lap dudong hdi quy tuyén tinh clia dwéng chudn.

Bom cac lwong bang nhau clia dung dich mau thir va dung dich chuan dé dyng duong chudn.

Néu pic fumonisin thu duoc véi dung dich mau thir vurot qua didm cao nhét cla duwéng chuén, thi pha
loang dich chiét mau bang dung dich axetonitril-nwéc (4.15) va 18p lai qua trinh tao dan xuét va xac
dinh bang HPLC.

CHU THICH 1 Viéc tuén thi thoi diém I3p lai gitra cac 14n bé sung thudc thir tao dan xudt va gira cac l4n bom vao hé théng
HPLC Ia rét quan trong do huynh quang ctia d&n xuit fumonisin gidm nhanh sau thoi gian qué 3 min.

CHU THICH 2  Gi&i han phat hién va dinh Iwgng thay ddi dang ké theo d6 nhay cia detector dugc str dyng. Giéi han dinh
lugng 50 pglkg dbi véi FB: va FB, cb thé thu duge véi detector théng dung nhét, dya trén tin higu/nhidu béng 6.

CHU THICH 3 Séc db dién hinh clia m3u bdt ngd va banh ngd bi nhi&m ty nhién dugc néu trong Phu lyc B.

8 Tinh két qua

Ghi lai khéi lwgng cia fumonisin (m,) twong rng vGi sy phat huynh quang cta dung dich mau thie tie
dwdng chuan, tinh bing nanogam.

Tinh phan khéi lvong cla tirng fumonisin trong mau, w;, bang microgam trén kilogam, st dung Céng
thire (1):

W= maxVyxD )
WxV;

12
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Trong doé:

m, la khéi lugng cla tirng fumonisin trong dung dich thtk long dwgc bom vao ¢t HPLC, tinh
béng nanogam (ng);

V. lathé tich clia dung dich duwoc tao din xuét, tinh bang microlit (V; = 100 l);
D lahé sb pha loang c6 thé cin si» dung:

W la khéi lvong trong dwong clia mdu dwoc tao dan xuét, tinh bing gam (W = 0,1 g trong
50 pl dung dich méu thi);

V. 14 thé tich bom, tinh b&ng microlit (V; = 20 pl).

9 D6 chum
9.1 Yéu ciu chung

Chi tiét ciia phép thi lién phong thir nghiém vé dd chum ciia phrong phap dwece néu trong Phy luc A.
Céc gia tri duoc |ay tir cac phép thlr lién phong thix nghiém cé thé khéng ap dung dé phan tich dai
ndng dd va chat nén khac ngoai dai néng do va chét nén da cho trong Phuy lyc.

9.2 D6 I3p lai

Chénh léch tuyét déi gitra két qua thu dwgc tr hai phép thir riéng ré, trén vat liéu thir giéng hét nhau do
cung mdt nguwdi tién hanh, st dung cling thiét bi, trong mét khodng thoi gian ngén, trong treéng hop
vugt qua gidi han 1ap lai, r, khéng lén hon 5 % trong cac tredng hop.

Céc gia tri d6i voi fumonisin B, trong bdt ngd 1a:

X =369 pg/kg r= 249 pg/kg
X =646 ug/kg r = 381 ug/kg (mau thém chuén)
X =780 pg/kg r=412 ugkg
X =1414ugkg  r=792 uglkg

Céc gia tri d6i véi fumonisin B, trong bt ngod la:

X =90 ug/kg r=56 ug/kg
X =203 pg/kg r=148 ug/kg
X =295 pglkg r = 154 ug/kg (méu thém chuén)

13
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X =558 nug/kg r =350 pg/kg

Céc gia tri déi véi fumonisin B, trong banh ngd la:

X =323 uglkg r=188 ug/kg
X =565 ug/kg r=238 ug/kg
X =922 uglkg r= 238 ug/kg (méu thém chuén)

x|

= 1046 pg/kg r= 325 ug/kg

Céc gia trj dbi véi fumonisin B, trong banh ngd 1a:

X =128 ug/kg r=178 pg/kg

X =237 ug/kg r=98 pg/kg

X =392 ug/kg r = 84 pg/kg (méu thém chuén)
X =457 uglkg r=134 ug/kg

9.3 D8 tai lap

Chénh I&ch tuyét dbi gitra két qua thu dwoc clia phép thl riéng ré trén mau thir gidng hét nhau, trong
hai phong thir nghiém khac nhau, trong tredng hop I&n hon gi¢i han tai lap, R, khéng Ién hon 5 %
trong cac trwdng hop.

Céc gia trj dbi v&i fumonisin B, trong bdt ngd la:

X =369 ug/kg R =291 ng/kg
X =646 pglkg R = 459 ug/kg (mau thém chudn)
X =780 ug/kg R = 557 pug/kg
X =1414 pglkg R = 868 pg/kg

Céc gia tri d6i voi fumonisin B, trong bét ngd la:

X =90 ug/kg R =56 ng/kg

X =203 ug/kg R =168 ug/kg

X =295 ug/kg R = 188 ug/kg (mau thém chun)
X =558 uglkg R =403 ug/kg
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Cac gia tri di véi fumonisin B, trong banh ngd la:

X =323 ug/kg R =288 ug/kg
X =565 ug/kg R =440 ug/kg
X =922 ug/kg R =762 pg/kg (mau thém chuén)
X =1046 ug/kg R =804 ug/kg

Cac gia tri déi véi fumonisin B, trong banh ngé la:

x =128 ug/kg R =123 ug/kg
X =237 ug/kg R =182 ug/kg
X =392 ug/kg R = 339 pg/kg (mau thém chudn)
X =457 ug/kg R =333 ug/kg

10 Bao cao thir nghiém

Bao cao thir nghiém phai gém cac dir liéu sau:

I

moi thdng tin cén thiét dé nhan biét vé mau thir (loai mAu, ngudn géc clia mau, tén mau);
— vién dén tiéu chuan nay;

- ngay va loai quy trinh [dy mau (néu biét);

- ngay nhan mau;

- ngay th& nghiém;

- két qua thr va don vi biéu thi két qua

— @6 lap lai néu duoc kiém tra;

- moi diém d&c biét quan sat duoc trong qua trinh thr nghiém;

- moi chi tiét thao tac khéng dwoc quy dinh trong tigu chuén nay hodic nhirng didu dwoc coi la tuy
chon c6 thé anh hwdng dén két qua.
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Céac di ligu sau day thu dugc tir mot nghién cru lién phong thir nghiém do Chuwong trinh Tiéu chuén,
Do lugng va Thir nghiém clia Cong ddng chau Au td chirc theo Hwéng dén clia AOAC vé quy trinh

Phu luc A

(Tham khao)

Div liéu vé dd chum

nghién clru cdng tac d& danh gia xac nhan tinh dic thu cla phwong phap phan tich [4).

Bang A.1 - Di¥ liéu vé a6 chum déi véi bot ngd

. Bét ngo ', Fumonisin B Fumonlsln B:
M3u (nhidm ty nhién) | Tréng | Thém [ Nhlém Nhiém ty | Nhim | Trang | Thém | Nhim | Nhiém | Nhiém |
- 1 chuén 1 nhigné  ty | chuén tv |tynhién| ty |
' 800 Inhlén & mic nhiénd | 400 |nhién&| & mic nhién &
ug/kg | mic | trung murc I pgfkg | mec | trung | muoc |
j thap | binh cao 1 thdp | binh | cao |
' N&m tién hanh 2000 2000 [
! S6 phéng thir nghiém 217 | 21°
' $6 phong thir nghiém ; ‘ [
| gitr lai sau khitrzngoai | 21 | 21 21 20 21 | 21 | 21 17 21 | 21
e '
| | |
|
Sé ngoai I8 (phdng thir . |
| nghiém) 0 0 0 1o 0 0 4 0o | o
(Sékétquachdpnhdn | 4y | 43 | 42 | 40 | 42 | 42 | 42 | 34 | 42 | 42 |
- duoc 1 :_ | !
| Giatritrung binh (ughkg) | 41 | 646 | 369 | 780 | 1414 7 | 295 | 90 203 | 558 |
| D0 lech chun 13p lai (s). | | R |
' (wa/kg) 136 89 147 283 ‘ 55 20 54 125
D¢ 1gch chuéin twong @6 | & r b
e tol (RSO, (50) 211 | 202 | 188 | 200 | F | 185 | 20 | 268 | 225
Gi6i han 13p lai r ® | | & |
(r=28xs,), (ug/kg) 381 249 412 { 792 - 154 56 148 | 350 :
' D8 lech chudn tai lap » | | . | !
' (sR), (Hg/kg) 164 104 199 310 - 67 20 60 | 144
| D3 léch chudn twong déi | o ’ - '
181 18p (RSDR). (%) | 257 | 282 | 255 | 219 | ° | 226 | 221 | 297 | 259
Gidi han tai lap R b Y
(R=2.8x sg), (g/kg) 459 291 557 868 ] - 188 56 168 403
Do thu hdi, (%) L | 756 L > » 2| 72,0 »p 1 »p

® Khéng thé ap dung.

* 2 phong thir nghiém trong sé 23 phang tham gia bj loai do két qua bj danh gia 12 sai,
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Béng A.2 - D ligu d chum déi véi banh ngd

TCVN 9711:2013

, Bét ngo | Fumonisin B, Fumonisin B,
' M&u (nhiém tw nhién) ' Trang | Thém iNhiémi Nhiém | Nhiém |Trdng| Thém | Nhiém | Nhiém | Nhiém
' chudn |ty ‘tynhign | ty | chuan | ty |tynhién| ty |
! 800 | nhién | &mec | nhién | 400 | nhien | &'mic | nhien |
| palkg |&@ mirc, trung | & mirc | Hg/kg | ¥ mirc | trung | & moc |
( thdp | binh | cao | ? thdp | binh | cao |
N&m tién hanh 2000 2000 ,
' 86 phéng thir nghiém 21 21 !
' Sé phong thiv nghiém gic | ... | j ! | :
[t sl 21 20 K | 21 21 | 21 | 20 | 21 | 21 21
| 86 ngoai & (phang thir i i i ' |
| nahiem o 1 0 o o 1 0 0 o
L : . - |
- 56 két qua chip nhan 2 | a0 | 40 42 42 | 42 40 | a2 @ a4 42 |
; dugc . | i |
' Gié trj trung binh (ugrkg) 42 | 922 | 323 | 565 | 1046 | 4 | 392 | 128 | 237 | 457 |
| Dolechchubntéptei(s). | > | g5 | 67 | g5 |16 | > | 30 | 28 | a5 | 48 |
| (bglkg) ! | | |
I |
| D3 lach chuin twong déi b -' » ; .’
| lap tai (RSD,, (%) 92 | 206 | 150 | 111 77 | 217 | 146 | 104
| Gii han lap lai r K )
| (r=2.8 x5, (ughka) 4 238 | 188 | 238 | 325 84 78 98 | 134
Bo lechchudntailap (se) | o | 275 | 103 | 157 | 287 | 2 | 121 | a4 | 65 | 110
(Hg/kg) _ .
| | I |
| D6 léch chudn tueng déi b | a1 78 274 b 300 | 348 | 275 | 261 |
t4i lap (RSDg). (%) | 85 | 9181 2k ; ' il kil Sl
- . [ | 5 i
Gidi han tai lap R > | 762 | 268 | as0 | s04 | > | 330 | 123 | 182 | 333
(R=2.8x53), (ugka) | 28 .f s
I | | | | 1
Bo thu hbi, (%} ] L] 110,0 | o | b J b b 97.0 1 b l b : b r

' ® 2 phéng thir nghiém bj loai trong sé 23 phong tham gia, do két qua bj danh gia 14 sai.

® Khéng thé ap dyng.
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Phu luc B
(Tham khao)

Sic dbd dién hinh

y
250:
200F F8,=8L0 ug/kg
50 F
100
. - FB,2220 pg/kg
o:_T-Ja PR |L|_ P T—J}_jlel re——
0 2 L 6 8 10 12 1%, 6 18 20 X

CHU DAN
x Thai gian (tinh bang phat)

y BJ§ nhay huynh quang (mV)

Hinh B.1 - Sic dd dién hinh ciia banh ngé bi nhiém tw nhién

mV
200

FB4=780 pg/kg
150

100

FB,=330 yig/kg

TTrrTrrrrrtrrrrrrrrrrrrroemd

CHU DAN
x Théi gian (tinh béing phat)

y D% nhay huynh quang (mV)

Hinh B.2 - Sic dd dién hinh cia bd ngd bj nhiém tw nhién
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Diéu kién van hanh: tao din xuét trwéc cot, 50 pl dich chiét da tinh sach + 50 pl thudc thir OPA; thé
tich bom: 20 pl (twong dwong véi 20 mg mau); cot Discovery® Cqs ¥ (dwerng kinh trong 150 x 4,6 mm);
pha déng dém metanol-phosphat (77 + 23, phan thé tich, pH 3,35), téc d6 dong 1 mi/min; detector
huynh quang cé bwdc séng kich thich 335 nm va budc song phat xa 440 nm.

" Discovery® Cig la vi du v& sdn phdm thich hgp c6 ban sén. Théng tin nay Gura ra tao thuan tién cho nguréi sir dung tiéu chun
nay va khéng 4n dinh phai st dyng san pham nay. C6 thé sir dung cac san pham tuong ty néu cho két qua twong duong.
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(1]

(2]

(3]

[4]
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