L&i n6i dau
TCVN 5141:2008 thay thé TCVN 5141:1990;

TCWN 5141:2008 hoan toan tudng dudng vdi CAC/GL 40, Rev.1-2003;

TCVN 5141:2008 do Ban ky thuat tiéu chuén TCVNITC/F 13 Phuong
phap phén tich va 1§y mau bién soan, Téng cuc Tiéu chuin Do Iudng
Chét ludng dé nghi, Bo Khoa hoc va Céng nghé cong b,



Ldi gigi thiéu
Tiéu chudn nay nhim gitp cho viéc bio dam d6 tin cay cla cac két qua phan tich khi kiém tra tuan the
gidi han duf lugng t8i da cho phép trong thue phdm Iuu théng trong thuong mai qudc t&. Cac két qua
phan tich dang tin cdy co tdm quan frong trang viéc bao vé slic khde ngudi tiéu ding va thac ddy
thudng mai guoc t&,

Ngoai tiéu chudn nay, con cé cac khuyén cdo cé lién quan khac cla Codex do Ban Ky thuat Codex
qudc t& vé du lugng thudc bao vé thue vat (CCPR) xay dung, lién quan dén tinh hiéu luc clia cac gidi
han 16i da cla Codex déi véi thudc bao vé thuc vat (BVTV) nhu sau:

1 Phucng phap 18y mau d8 xac dinh du ludng thude BYTV (CAC/GL 33-1999, Tap 24, Phan 1l
Xudt ban 1an 2, Rome, 2000),

2 Phan cac san phdm ap dung Gidi han t&i da duf lugng thuéc BVTV clla Codex va da dude phan
tich (CAC/GL 33-1999, Tap 2 A, Phan 1. Xust ban lan 2, Rome, 2000,

3 Danh muc Gidi han t&i da du ludng thudc BVTY (Codex Alimentarius, Tap 2, Du lugdng thudc
BWTV trong thuc pham, Rome, 19493)

4 Phudng phap phan tich du iugng thudc BVTV (CAC/GL 33-1999, Tap 2A. Phan 1, Xuat ban 13n
2, Rome, 2000).

5 Phan loai clia Codex ddi vdi thuc phdm va thic 3n chan nudi (Codex Alimentarius, Tap 2, Du
ligng thude BVTV trong thuc phdm, Rome, 1993),



Huéng dan thuc hanh phong thir nghiém tét khi phan tich
du lugng thudc bao vé thuc vat

Guidelines on good laboratory practice in residue analysis

1 Gidi thiéu

Trong nhiéu van dé khac, ngudi ta cho rang muc tiéu cudi cling vé céng bang trong thudng mai quéc té
phu thudc vao do tin cay cla cac két qua phan tich, Ba&c biét & khi phan tich du lugng thudc BVTV , no
khéng chi phu thudc sy sén ¢ cac phuong phap phan tich dang tin cay ma con phai dua vae kinh
nghiém cla can bi;: phan tich va tuy thudc vao viéc duy tri dude "thuc hanh tat trong phan tich thuéc
BVTV "

Tigu chudn nay xac dinh thuc hanh phan tich t&t va cé thé dudc xem x&t & ba phan co lién quan;
Can bé phan tich (Phdn 2);

Céc nqudn co ban (Phan 3);

Phép phan tich (Phan 4);

Cac yéu ciu vé trang thiét bi, quan Iy, nhan su, dam bao chat lugng va ki€ém soat chét iudng, cac bao
cao két qua va cac sé ligu tho cling nhu cac van dé khac ¢é lién quan dudc coi la diéu kién tién quyét
dé thu dudc cac két qud dang tin cdy va cd khd nang truy nguyén, duoc mé ta chung trong
TCVN/ISO/EC 17025:2001 va trong hang loat tai liéu Hudng dan OECD GLP, tudng (ng vai phap luat
va cac qui dinh quéc gia hién hanh. Hudng dan nay chua phai la hoan toan dé cap dudc hét moi khia
canh, nhung cling dua ra dudc hau hét cac nguyén tic va quy pham thuc hanh quan trong nhat phai
tuan thd khi phan tich du ludng thudc BVTV.



2 Can bo phan tich

2.1 Phan tich du Iugng bao gém mdt chudi cac qui trinh ma bat ¢l nha hoa hoc nao dude dao tao déu
da biét hodc khi doc phai hiéu dugc, nhung do nong do cac chat phan tich chi d pham vi tir pgtkg dén
mg'kg va do phép phan tich van con la céng viéc cd nhiéu kho khan nén can dac biét chd y dén timg
chi tiét. Can bd phan tich dam nhiém cong viéc phai cd trinh do tay nghé phl hdp va phai ¢d kinh
nghiém va thanh thac khi phan tich du lugng. Cac nhan vién phai dudc dao tao déy di va co kinh
nghiém dé s dung chinh xac cac thiét bi va thuc hién thanh thao cac ky nang trong phang thir nghiém.
Ngoai ra, méi can bd 1an dau tién st dung phudng phéap déu phai thuc hién day di cac phép thi theo
qui dinh tai 4.4.5 clia Bang 4 d& chimg minh ring ho co thé st dung phudng phap trong khudn khd céac
thdng s thuc hanh mong mudn da duge danh gia phé duyét phuong phap trudc khi phan tich mau. Ho
phai ndm dugc nguyén tac phan tich du Iugng thude BVTY va cac yéu ciu cla hé théng Dam bao Chat
lugng Phan tich (AQA). Ho phai hiéu duge muc dich cla ting giai doan ciia phudng phap, tam quan
trong cla viéc tuan thi mét -:ri:u;h chinh x&c céac phuong phap nhu d& md ta va tdm quan trong cla viéc
théng bao cac sai léch khéng thé tranh khdi. Ho cing phai duge dao tao vé danh gid va giai thich cac
50 liéu ma ho dua ra. Phai luu gilt moi ha sd vé dao tao va kinh nghiém cla cac nhan vién phong

thif nghiém .

2.2 Khithanh lap phong thir nghiém phan tich du lugng thudc BVTV, cac nhan vién phai qua maét thai
gian dao tao va hoc hoi kinh nghiém & cac phéng thdr nghigm t6t. Néu phéng thir nghiém cd lién quan
dén phan tich pham vi réng du lugng thudic BVTV | thi cd thé can dén cac nhan vién cén dugc tich lug

kinh nghiém & nhiéu phang thir nghiém chuyén nganh,

3 Cac nguon cd ban
3.1 Phong thir nghiém

3.1.1 Phong thir nghiém va cac trang thiét bi phai duge thigt k& cho phép thus hién nhiém vu & nhiing
khu vurc da xac dinh cd kha nang dam bao an toan téi da va giam thiéu su nhiém ban ctia cac mau thir
nghiém. Phong th nghiem phai dude xay dung, s dung va cac vat ligu chiu dudc cac loai hda chat
dudc sit dung vai chung. Trong diéu kién Iy tudng, cdn thigt ké cac phong riéng cho viéc tiép nhan va
bao quan mau, chuan bi méu, chiét mau va lam sach, thiét bi sif dung trong cic budc xac dinh. Khu vuc
st dung dé chiét va lam sach phai dap (ng cac quy dinh cla phang thi nghiém vé dung méi va cac
thiét bi hut mii phdi c6 chét Iudng cao. Tiép nhan, bio quan va chudn bi mau phai dudc thuc hién trong
cac khu vuc danh riéng cho céng viéc vé cac mikc dur lugng. Viéc duy tri dd nguyén ven cla mau va cac

quy dinh day dii vé an toan ca nhan la cac yéu cAU LU tién.



3.1.2 V&n dé an toan phong thir nghiém ciing phai duge xem xét cai gi la can thiét va cai gi la uvu tién,
vi phai thira nhan rang viéc bat budc tuan thi cac dieu kién lam viéc chat ché trong cac phong thir
nghiém vé du luong & mét vai noi nao do irén thé gidi cb thé la diéu rat kho khan doi véi cac phong th
nghiém. Khéng dugc hut thudc, 4n udng hodc trang diém trong khu wic lam viéc. Chi dugc gilt mot
lugng nhd dung mai tai khu vuc lam viéc va dung méi co dung tich 1an phai dude bao quan riéng,.cach
xa khu vuc lam viéc chinh. Cén han ché sif dung cac dung méi va thudc thir cé doc tinh cao dén mirc
thap nh;fit cé thé. Cac dung méi thai ra phai duge cét gilt an toan va phai duge tiéu hly bang phuong
phép an toan va khong anh hutng dén mai trudng, co xem xet dén cac gui dinh cuy thé clia qudc gia,

néu co.

3.1.3 Khu vuc lam viéc chinh phai dugc thiét ké va trang bi dé stf dung pham vi thich hdp cac dung
méi phén tich. TAt ¢& cac thidt bi nhu dén, may ngam va tl lanh phai “khéng bat Ifa" hodc "chéng nd".
Cac cong doan chiét, lam sach va cb dac phai dugc thuc hién trong khu vuc théng gio tét, thich hop
nhat la d trong th hat.

3.1.4 Can st dung cac Iudi an toan khi ding d8 vat bang thdy tinh & diéu kién chan khong hoac ap
suat., Can co ngudn cung cap day di kinh an toan. gang tay va quén &o bao ho khac, cac thigt bi tay
rira khdn cdp va cac bo x{ Iy cac chat bi tran. Phai cé thiét bi chita chay thich hop. Cac nhan vien phai
nhéan thitc duge ring cé rét nhigu thusc BVTV ¢6 dac diém la dée tinh mén tinh hoac cép tinh, do vay
phai dac biét chl ¥ khi xtf Iy cac hop chat chuén ddi ching.

3.2 Thiét bi va ngudn cung cip

3.2.1 Phong thir nghiém phai yéu cau cac nguén cung cap dién, nudc day di va dang tin cay. Nhat
{hiét phai cé cac ngudn cung cép thudc thlr, dung méi, khi, d& ding thay tinh, nguyén ligu sac ky... day
di va ¢ chét lugng phi hgp.

3.2.2 Thiét bi séc ky, can phan tich, may quang phd... phai dugc bac dudng, thudng xuyén dugc hieu
chudn va phai duy tri hd sd ghi chép cac dich vyfsia chia cho moi mét bd phan trong thiét bi. Qua trinh
higu chugn 1a khong thé thiéu cho cac thiét bi thuc hién cac phép do. Budng higu chudn va so sanh vdi
chat chudn cé thé phai day du.

3.2.3 Viée higu chudn va tai hieu chuén thuding xuyén céc thiét bi do phéi dugc tién hanh khi co thé cé
nhitng thay ddi vé gia tri danh dinh nhung &nh hudng dang ké dén dé khéng dam bao clia phép do. Can
phan tich va cac pipetidung cu phan chia tu dong va thiét bi tudng tu phai duge higu chudn thudng
xuyén. Nhiét d6 hoat déng cla cac loai t0 dong sau va tu lanh can dugc theo déi lién tuc hoac phai
duge kiém tra déu dan sau cac khoang thoi gian qui dinh. Mo hé sd ghi chép phai dugc luu gilf va

cap nhat.

3.2.4 Thiét bi stf dung phai phil hap véi muc dich sU dung.



3.2.5 Tat ca cac phong thif nghiém déu véu ciu cac chat chuin dsi chifng thudc BVTV da hiét va cé
da tinh khiét cao d miic chap nhan duge. Chéat chudn phan tich phai cé sdn dai véi moi hop chat gc{* ma
phéng thir nghiém dang theo déi mau, ciing nhu cac chat chuyén hea dude dua viao MRL,

3.2.6 Tt ca cac chét chufin phan tich, dung dich géc va thudc thi phai duge ghi nhan dang cach bao
gém cd ngay chudn bi, d&u hiéu nhan biét ciia ngudi phan tich, dung méi da st dung, didu kién bao
quan dd ap dung, va nhimg hop chat ma tinh nguyen ven clia ching co thé bi dnh huding bdi cac qua
trinh phan huy phai dudc ghi nhdn ngay hét han s dung va dudc bae quan trong nhiig diéu kién thich
hap. Cac chét chudn dai ching phai dudc bao quan trong diéuy kién dé giam thigu tdc dé suy gidm chit
lugng, nhu nhiét d5 thap, tranh 4m va anh sang. Can chi v sao cho dung dich chuén cta thude BVTV
khong bi hu héng do dnh hudng clia anh sang hoic do nhiét trong qua trinh bao quan hoac bi dam dic
lai do dung méi bay hdi.

4 Phan tich

Cac phudng phap &p dung dé xac dinh du lugng thutic BVTV can phai dap (ng céac tidu chi dua ra d
Bang 3.

4.1 Tranh nhiém ban

4.1.1 Mot trong nhiing van dé chinh trong dd viéc phan tich du Iugng thudc BVTV khac biét dang ké so
vdi phan tich vi mé [a su nhiém ban va gay nhiéu khi phan tich. Ludng nhiém bén & dang vét trong méu
cudi vdi cac giai doan xac dinh cla phudng phap cé thé lam tang sai s8 chéing han nhu cho két qua am
tinh hode dudng tinh sai hodc lam mét dé nhay do ngén cén viec phat hién cac du ludng . Su nhiém ban
co thé téng tif cac nguyén liéu dude s dung, hodc cé lién quan dén 18y mau, van chuyén va bao quan
mau, va khi phan tich. Moi dung cu thily tinh, thudc thi, dung mdi hitu ca va nudc phai dude kidm tra vé
kha nang co cac chat nhiém ban gay nhidu trude khi s dung, béng cdch phan tich thudc thir tréng.

4.1.2 Cac chat tay rifa, kem bao vé da, xa phong chifa chat sat tring, thudc xit con trung, nuéc hoa va
my pham cé thé lam tang nhiéu va dic biét la tang dang ké khi sif dung detector bat dién t. Chua cé
mét giai phap thue sy nao cho van dé nay ngoai viéc cdm cac nhan vién sir dung chung trong phﬂng
thir nghiém.

4.1.3 Dau bai tran, chat chéng tham, chat déo, cao su tif nhién va cao su téng hap, ging tay bao he,
dau tir cac Gng khi nén va cac tap chat khi sdn xuat vong dém, gidy loc va go-bia ciing co thé lam ting

suf nhiém bén.

4.1.4 ThuGc thit hoa hoc, chét hap phu va cac dung moi phéng thir nghiém néi chung cé thé chita chat
hép thu hodc hop chat hap phu lam nhidu phép phan tich. C6 the can phai tinh ché céc thudc thir va



chat hdp phu va ndi chung can sif dung cac dung méi da chung cét lai, Nugc da kh ion thudng van bi
nghi nad; tt nhat la ding nuéc da cat lai , méc di trong nhidu trudng hdp nuéc may hodc nudc giéng
co thé van dap (ng yéu cau.

4.1.5 Su nhidém ban cac dé diing thuy tinh, céc xyranh va cdt séc ky khi co thé tang 1én do tiép xuc vai
mau hoac chat chiét truic dé. Moi @8 diing thly tinh phéi duge lam sach bang dung dich tdy rlra, trang
ki bing nudc cit (hofic nudc sach) va sau dé trang lai bang dung méi duge st dung. Dung cu thuy tinh
st dung d€ phan tich dang vét phai dudc bac quan riéng va khéng dude.stf dung cho bat et muc dich

nao khac.

4.1.6 Cac chit chudn d8i ching thudc BVTY Iluén phai dudc bao quén & nhiét do thich hop trong
phong riéng biét vdi phong thir nghiém du lugng chinh. Dung dich chudn phan tich dam dac va chét
chiét khéng dude bao quan trong cling mét khu vire bdo quan.

4.1.7 Thiét bi thir nghiém co6 chita palyvinylclorua (PVC) phdi dugc coi 1a dd ding ca thé bi nghi ngd
va, néu cho thay 1a ngudn nhiém ban, né khéng dudc phép sit dung trong phéng thi nghiem duf lugng.
Cac nguyén liéu khac co chifa chat déo cling can dudc xem xét tuy nhién PTFE va cao su silicon
thudng cé thé duge chip nhan va mét sd chat khac co thé dugc chap nhéan frong mét 56 tinh hudng cu
thé. Cac vat chifa mau cb thé gay ra su nhiém ban va o thé can sif dung cac chai thdy tinh nut mai day
kin. Dung cu phan tich phai duge dé trong phéng riéng biét. Tinh chét va tdm quan trong clia viéc nhiém
bdn co thé khac nhau tuy theo ky thuit xac dinh va muc du ludng thudic BVTV sé dude xac dinh. Wi du
cac van dé vé nhigm ban, ma quan trong véi phudng phap dua vao sdc ky khi hodc sac ky long higu
néng cao, oo thé it dang k& hon néu ap dung phudng phap quang pho, va ngude lail. B3i vai cac muic ¢u
luong cao, sU nhiéu do dung mai va cac nguyén ligu khac co thé khéng dang ké so vdi ludng du ludng
cé mat. Céc van d8 co thé khic phuc bang cach sk dung cac detector thay the. NEu chét nhiém ban

khéing lam nhidu phép xac dinh, c6 thé chdp nhan su ¢d mat cla nd.

4,1.8 Phan tich du lugng va chét Iigng phai co cac phong thif nghigm riéng bigt thuc hién. Cac mau va
vigc chudn bj mau phai duge tién hanh dac lap véi cac thao tac vé phang thif nghiém dur lugng dé loai

tris s nhigm ban chéo,
4.2 Tiép nhan va bao quan mau

4.2.1 M&i mau nhan dudc dua vao phang thif nghiém can phai cd day di cac thong tin kém theo Ve
ngudn gdc mau, vé phép phan tich theo véu céu va vé cac méi nguy tiém an lien quan dén viéc X ly

mau da.

4.2.2 Khi nhan mau, mau thir phai duge dat ngay mé nhan biét duy nhét va sé di cung voi no trong
suét cac gial doan phan tich d&n khi bac cao két qua. Mau phai tuan theo hé thong thai bd thich hop va
phai luu gilr moi hd sa.



4.2.3 X1y mau va lay mau tiép theo cin duoe thifc hién theo quy trinh @4 duge ching minh dé cung cap
mét phan mau phan tich dai dién va dé khéng gay anh huting dén néng dé dur Iuong cé mét,

&

4.2.4 Neéu khéng thé phan tich ngay mau nhung mau phai dudc phan tich nhanh, can bao quan chung
d nhiét 6 1 °C dén 5 °C, tranh anh sang truc tiép, va phan tich trong vong mét vai ngay. Tuy nhién,
mau nhan dudc & dang dong lanh sau phai dugdc giir & nhiét do < 16 °C cho t&i khi phan tich. Trong
maot s6 trudng hap, ¢b thé cin phai bio quan mau trong khuang thdi gian dai hon trudc khi phan tich,
Trong trudng hop nay, nhiét dd bao quan phai & khoang 20 °C. tai do su phan huy bdi enzym clia du
lugng thude BVTV thudng rat cham. N&u can théi gian bio quan lau, can kiém tra hidu qua qua trinh
bao quan bang cach phan tich mau bd sung cling dudc bdo quan & cung diéu kién trong cling mét
khoang thai gian tuong tu. Théng tin vé su &n dinh trong bao quan du ludng thuéc BYTV cb thé tim
trong ‘cac &n pham hang nam cda FAD vdi tidu dé& Du lugng thudc BVTV - Banh giad do
FAO/MHO JMPR chudn bj va cac thong tin do cac nha san xust gui dén @& giup cho viéc ding Ky Cac
chat BVTV ciia ho. g

4.2.5 Khi mau dudc bdo quan déng lanh, can lay phan mau thir d& phan tich trudce khi déng lanh dé
giam thiéu anh huong o thé co cla suf phan tach nude thanh tinh thé da trong khi bao quan. Phai than
trong dé bao dam toan bé phan mau thif sé dugc sir dung trong phép phan tich,

4.2.6 Cac vat chlra mau khéng duge dé ro ri. VAt chita hosc nip day khong gay théi nhiém vao ndj

bao quan.
4.3 Quy trinh thao tac chuin (SOPs)

4.3.1 SOPs can dudc sl dung trong moi thao tac. SOPs phai bao gom cac hudng dan lam viéc day di
vé thuc hién cling nhu cac théng tin vé kha nang ap dung, cac dic tinh mong dgi, kiém soat chat ugng
ndi bé (xac dinh gia tri cla cac dac tinh) va cach tinh két qua. N6 cing can phai bao gém cac théng tin
V& méi nguy xudt hién tlf phuong phap, 1 cac chét chudn hoac tir thude thir,

4.3.2 Bt cir sai léch nao trmot SOP phai durdic ghi lai va phai dute ngudi cé thdm quyén phé duyét,
4.4 Danh gia phé duyét cia phuong phap®:

4.41 Hudng dan phai du-;fc: danh gia phé duyét déi véi cac quy trinh phan tich danh cho cac muc dich
khac nhau. Cac nguyén tdc mé ta trong phan nay dude xem I3 thifc t& va thich hdp dé danh gia phé
duyét cha phudng phap phan tich du lugng thudc BVTV. Huéing dan khang phai 1a bat bude. Ngurdi

-

* Phan nay dude difa vao khuyén cao cia ADACIFADIAEA tai cude hdi dam 13 chic & Miskole, Hungary, ném 1999, Toan b
tai igu o6 s@in tan Wi lagaorgitre va trong A Fajgeli & A, Ambrus Prine iples and Practices of Method Yalidation, Reyal

Society of Chemistry, 2000



phan tich phai quyét dinh miic do danh gia phé duyét theo yéu cau dé chimg minh rang phucng phap
nay la phil hop che muc dich sif dung, va theo d6 phai dua ra dugc nhiing dir ligu can thiét vé danh gia
phé duyét d6. Vi du nhu, yéu cau ki€m tra tinh phi hop vai MRLs hodc cung cdp cac s6 ligu dé udc tinh

st tiéu thu co thé rét khac nhau.

4.4.2 Mét phudgng phap phan tich s& 1a mét day cac quy trinh tir khi tiép nhan mau dén khi co Guoc két
qud cudi cling. Banh gia phé duyét phudng phap la qua trinh khang dinh rAng phudng phap nay la pho
hap véi muc dich sif dung. Phudng phap nay co thé duge xéy dung tai ché, &y tr tu ligu hay bang cach
khac cb thé do bén thr ba cung cap. Khi dé co thé chdp nhan phucng phap do hoac sia déi dé thich
hop vdi cac yéu ciu va kha nang cla phong thir nghiém va/ hodc phu hop véi muc dich ma- phudng
phap dé dudc ap dung. Bién hinh, viéc danh gid phé duyét cia phuong phap phai tuan theo day dd viéc
iy dung phudng phap d6 véi gid dinh la cac yéu céu nhu higu chuén, tinh phi hdp clda hé thdng, tinh
8n dinh ciia phép phan tich ... da dudc xay dung thod dang. Khi danh gia va s dung phudng phap
phan tich, cac théng s6 do phai dudc thiét iap trong gidi han da dudc higu chudn clia hé théng phéat
hién. Mhin chung, qua trinh danh gia phé duyét cda phudng phap se ti€n hanh thuc nghiém trudc khi ap
dung phudng phap nay dé phan tich mau thir nhung viéc kiém tra tinh nang thuc hién tiép theo la mét
khau quan trong tiép néi cla qua trinh. Yéu cdu vé dif liéu kiém tra tinh néng thuc hién 1a mot diéu

khodn trong nhiing yéu cau dé danh gia phé duyét cla phudng phagp.

Kigm tra do thanh thao (hodc quy trinh kiém tra lién phéng thir nghiém khac), khi co thé, cung cap mot
bién phap quan trong dé khang dinh do chinh xac chung cla cac két qua thu dugdc khi thyc hién phuang
phap dé, va cung cép cac thang tin vé su khac biét cac két qua gitia cac phong thif nghiém. Tuy nhién,
kiém tra do thanh thao néi chung khéng dua ra dudc tinh an dinh vé& phan tich hoac su dong nhat va

khé niang chigt clia chat phan tich trong mau da xir 1y.

Khi yéu cau cac dir liéu khéng dam bao, théng tin nay phai bao gém =6 liéu kiém tra tinh nang thuc hién
va khong chi dua trén duy nhat cdc s8 ligu vé danh gia phé duyét cla phudng phap.

4.4.3 B&t ol khi nao mot phéng thir nghiém tién hanh xay dung phudng phap valhoac cai tién phucng
phap, cdn xac dinh hidu qua clia su thay ddi phan tich, vi du: bang viéc sif dung cac phép thr én dinh
trudc khi danh gia phé duyét cla phudng phap. Céan thuc hién cac bién phap kiEm soat nghiém ngat
lién quan dén moi y&u t& clia phudng phap co thé anh hudng dén két qua, chang han nhu kich cd mau
thir, dung tich: cac thay ddi dac tinh ciia hé théng lam sach; tinh 6n dinh cla thudc thd hodc cua cac
chat din xuat dude chudn bi; anh hudng clia anh sang, nhiét d, dung moi va qua trinh bac quan chat
phén tich khi chiét; anh huding cla dung moi, dng tiém, cgt phan tach, dac tinh cta pha déng (thanh
phan va téc dé cla déng chay), nhiét @8, hé thdng phat hién, chét déng tach chiét...trén hé thong xac
dinh. Diéu quan trong nhit 1a phai xay dung mét cach rd rang méi fwong quan dinh tinh va dinh lugng
gilta déu hiéu do dudc va chat phan tich tim thay.



4.4.4 Can wu tién cho cac phuong phap cé kha ning ap dung ddi véi cac da du Iugng hodc da chat
nén. Viéc st dung chat phan tich dai dién hosic chat nén Ia rat quan trong khi danh gia phé duyét clia
phuong phap. Vi muc dich nay, cac san phdm phai duge phan biét ddy dii nhung khéng phai la khéng
can thiét, Vi du, cd nhiéu sdn pham cé sin trén thi trusng véi nhidu kidu s3n xuat khac nhau, hodc cac
gidng cay, con khac nhau. Nhin chung, méc dii khéng thay déi, mét bién thé don clia mat san pham cu
thé cé thé duac xem Ia dai dién cho nhiing bign thé khae cla cling mét san pham dé nhung, vi du nhur,
mét loai rau hodéc qua don Ié khong thé 18y dé dai dién cho tit ¢i cac loai qua hodc rau (Bang 5). Can
xem xet ting trudng hop theo gia tri riéng clia né tuy nhién khi ¢é rhitng bién thé cu thé trong pham vi
mét san pham da bigt khac vai nhimg san pham ma anh hudng clia ching dén tinh néng ciia phuong
phap, thi can phan tich céc bién thé dé. Chénh léch dang ké vé dd ding va d6 chum clia phudng phap,
dac biét lien quan dén buéc xac dinh, co thé xudt hién tirloai nay sang loai khac,

4.4.4.1  Kinh nghiém cho thdy viéc thuc hién tuong tu qua trinh chigt va lam sach gilta cac san pham
tugng tuichat nén mau noi cr;ung, co thé chdp nhan maét bién phap don gidn d€ danh gia khd néng thuic
hién. Mét sdn pham dai dién c6 thé dudc lua chon tir Bang 5 6€ dai dién cho méi nhém san phim cb
clng déc tinh, va dudc sif dung dé danh gia phé duyét cila quy trinh hoac phudng phap dé & Bang 5,

cac san pham dudc phan loai theo Phan loai cla Codex ©.
Mot s6 vi du vé viéc s6 lidu danh gid phé duyét ¢é thé dudc ap dung d6i vai nhing san pham khac nhu:

* ngli cée, danh gia phé duyét ngil c6c nguyén hat khong thé ap dung cho cam hoac banh my tuy

nhién danh gia phé duyeét hat lia my c6 thé &p dung duge cho hat Ita mach hoac bét I0a my;

* san phdm déng vat, viéc danh gid phé duyét déi vdi thit khéng thé dem diing dé ap dung cho
chat béo hodc déi vai ndi tang nhung danh gia phé duyét déi véi chét béo thit ga co thé ap dung
cho chat béo gia slc;

» Hoa qua va rau, dénh gia phé duyét ddi vai san phdm tusi nguyén qua khéng thé diing dé ap dung
cho s&n phdm sdy khd nhung déi véi chiing, doi vdi bap cai ¢é thé ap dung cho cai Brussel,

4.44.2  Tuong tu nhu vay, c6 thé sir dung cac chat phan tich dai dién dé danh gia tinh niing cla
phudng phap. Cac hap chit cé thé dude Iua chon gém cac dac tinh Iy, hoa clia chét phan tich d& thise
hién phép xac dinh béng phuong phap dé. Viéc Iua chon chat phan tich dai dién phai can clf vao muc

dich va pham vi &p dung clia phép phan tich lién quan dén nhimg van dé sau:
{a) Cac chat phan tich dai dién dudc Iua chon phai:

(i) c6 mot pham vi rong dd bao trim cac dac tinh hod - Iy clia cic chat dudc phan tich:

Filal



(i} la nhitng chat dudc phat hién thuding xuyén, hoic can clf vao cac ket gua phai dua ra
nhimg quyét dinh quan trong di v&i ching.

(b) Cang thuc t& cang t8t, cac chat phan tich dua vao qua trinh danh gia phé duyét bBan dau phai la
nhimg chat s& phai dugc kiém tra thudng xuyén va cd thé duge xéc dinh déng thdi bang hé thang
xac dinh dugc sU dung. F

{c) NGng dd clia céc chat phan tich st dung dé dac trung cho phuong phap cdn dude Ita chon dé
bao gém cac gidi han duge chdp nhdn (AL, xem phan chu giai thuat ngir) cla moi chat phéan tich
du dinh dudc tim théy trong céc san phdm. Do do cac chat phan tich dai dién dugc |ua chon phai
gém, trong s& céc chét khac cé ALs cao va thép. Két qua la, cac mic bd sung sif dung trc:llng phép
thif déc tinh ddi véi cac san phdm dai dién/chal phan tich dai dién ¢é thé khéng cén thiét phai
tucng ing vdi ALs thifc su.

4.4.5 Khi cé nhing dif ligu thich hdp, ngudi phan tich cé thé khéng can phai thuc hign moi phép thir.
Tuy nhién, moi théng tin yéu cu phai dudc dua vao hodc & cap dén trong hé so danh gia. Bang 1 dua
ra mot tong quan cac théng sé s& dudc danh gia danh dé danh gid phé duyét cha phudng phap theo
tinh trang phudng phap sé dude xac nhan. Cac thong s6 va tieu chi cu thé dude danh gia dugc liét ké
trong Bang 2. Cén han ché théng s6 s& dudc danh gia dén muc thich hdp dai vai phugng phap va muc
dich ma phuong phap dé dude ap dung. Trong nhiéu truting hdp, cac dac tinh thuc hién fien quan dén
mét s8 thang s6 cé thé thu duge khi st dung thuc nghiém riéng le. Phep thir dugc :;:éy dung khi nhimng
y&U 16 khac nhau thay ddi tai clng maét thdi diém (muc dich thuc nghiém thuc t&), cé thé gitp gidm thiéu
cac ngudn cén thigt, Tinh ndng thuc hién clia phudng phap phan tich can dudc kiém tra, ca trong sudt
qua trinh xay dung véa trong qua trinh sif dung nd tiEp sau do nhu da chi ra trong 4.5, theo cac tiéu chi
cho trong & Bang 3.

4.4.6 Cac phudng phap riéng I& (du lugng don) can duge danh gia day du véi moi chét phan tich va
nguyén liéu mau theo mue dich, hodc sif dung chat nén mau dai dién cho chat sé dude phan tich trong
phong thi nghiém.

4.4.7 Cac phudng phéap nhom dac thii (GSM) cén dugc danh gid budc ddu v&i mat hoic nhiéu han cac

san pham dai dién va t3i thidu hai chdt phan tich dai dién dugc Iua chon tir nhom do.

4.4.8 MRMs co thé dude danh gia phé duyét véi cac sdn phim dai dién va cac chét phan tich dai dien.
4.5 Kiém tra tinh ning thuc hién

4.5.1 Muc dich chinh clia viéc ki€ém tra tinh nang thuc hién la:

« Theo dai viéc thie hién phucng phap dudi cac diéu kién thuc khi st dung phudng phap do;



= Can luu y dén anh hudng cla nhimg thay dai khang thé tranh khoi gay ra bdi, vi du nhur, thanh
phan mau, dc tinh cla cac dung cu, chét ludng clia hoa chat, thay ddi viec thue hién eda can
b6 phan tich va cac diéu kién mai trudng cla phéng thit nghigém: .

» Chimg o rang d4c tinh thuc hién clia phudng phap nhin chung tudng tu wai nhimg dac tinh dude
x&y dung khi danh gia phé duyét clia phudng phép, cho thdy phugng phap nay dang trong su
“kiém sodt théng ké", va dd chinh xac va d6 khang dam bao clia cac két qua ¢ thé so sanh
duge véi do chinh xac va do khéng dam bdo mong dgi cila phuong phap dé. Vi muc dich nay,
céc s6 lidu thu duge khi danh gia phé duyét cda phucng phap coé thé dudc cap nhat theo cac dir
liéu thu dugc tif vigc kiém tra tinh nang thuc hién trong qua trinh sir dung phudng phap
thuang xuyén.

Két qua viée kiém tra chat Iwgng ndi bd cung clp céc théng tin can thigt vé dé tai [4p dai han va cac dac
diém thutc hién khac clia phyong phap bao gém chét phan tich va san ph&m dudc phéi hap trong qua
trinh ma& réng phudng phap dé.

Cac dac tinh thue hién chinh s& duge kiém tra va quy trinh thir thich hop duge mé ta trong Bang 2,

Dé danh gia phé duyét ¢6 hiéu qua, phan tich mau dong thai vai phép phan tich kiém soat chat lugng
thich hap (phép xac dinh trang va xac dinh dé thu héi, cac nguyén lidu d6i chimg...). Biu dé kidm soat
co thé dude sif dung d& kiém tra chidu hudng thic hign clla phidng phap va dé bao dam duy tri dudc
bién phap kiém tra thing ké.

4.5.2 Xay dung va sif dung bidu dé kiém soat

4.5.2.1 Bi€u d6 kiém soat ¢b thé 1a mét cong cu ¢ tac dung dé chiing minh kha nang thuc hién clia
phuong phap va dé tai lap clia théng sé lua chon clia no. Mét vi du la biéu dé kiém soat da thu hai. Viec
ap dung né tuy thudc vao nhiém vu cla phéng thl nghiém. Khi ¢é s6 ludng 18n clia clng mét loai mau
dudc phan tich cho cac thanh phén ¢6 clng hoat tinh thi biéu d& kiém soat can c vao da thu héi trung
binh va sai léch chudn cla né thu dudc trong qua trinh sit dung phuong phap thucng xuyén. Khi cd mét
Iiging nhé ting loai 16n céc mAu duge phan tich cho mét Iugng 16n chat phan tich bing cac quy trinh da
duf lugng thi biéu d kiém soat khong thé dudc ap dung theo cach nhu vay. Trong nhiing trudng hop
nay, trudc tién xay dung bigu dé kiém soat theo dé thu héi trung binh (Q) cla cac chat phan tich dai
dién trong chat nén dai dién va dién hinh 1a hé s6 bién thién (CV,,,) @6 1ai lap phong thir nghiém, thu
dude nhu mé ta dudi day. Khi sa liéu do thu hoi trung binh va hé sé bién thién clia chiing thu dude trang
khi danh gia phé duyét cla phudng phap 4éi vdi chat phan tich/chét nén mau don 18 s& khong khac biét
vé thdng ké, moi ¢éi co the dude xem la suf ude tinh d8 thu héi va 46 chum thuc té clia phuong phap, va
vdi s két hop thich hop clia ching, do thu hai dién hinh {Q,,) va hé s bién thién (CVa,e) clia phudng



phap cé thé dude thigt 1ap va st dung dé xay dung bidu dd kiém soat ban ddu. Gidi han canh bao va
gidi han tac dung 1an lugt la Q. + 2 * CV,,, " Qva Q,,+3"CV,,, " Q.

4.5.2.2 Khi phuong phap nay dudc ap dung dé phan tich thudng xuyén cac chat phah tich da dang/
phiic chét nén dai dién trong khi danh gia phé duyét cila phuong phéap, dé thu héi don 1é duge danh dau
trén biéu dd. Do tai lap cla phudng phap khi st dung né binh thudng doi khi ¢é thé cao hon dé tai lap
thu duge khi danh gia phé duyét clia phudng phéap d6. Do vay, néu cé mét vai o thu hdi nam ngoéi gidi
han canh bao ho#c thinh thodng ndm ngoai gidi han tac dong, nhung chiing lai van nam trong pham vi
da duoc tinh tir cac gia tri CV, quy dinh & Bang 3, s& khong can thiét phai co mot tac dong dac biét
nao nira.

4523 Can ol vao 15 dén 20 phép thir thu hdi bé sung duge tién hanh khi sir dung thudng xuyén
phudng phap nay, nhu |3 mét phan trong viéc ki€m tra tinh nang thuc hién, dé thu hai trung binh ho#c
d6 thu héi dién hinh va CV,, phai dudc tinh lai va mét biéu dd kiém soat méi duge xay dung phan anh
dudc do tai 13p thaf han dai khi &p dung phuang phap d6. Cac thang 56 mdi dude thidt 1ap phai nam
trong pham vi chap nhan dugc quy dinh d Bang 3.

4.5.2.4 N&u khong thé dat dudc, vi du nhut trong truting hdp chét phan tich c6 tinh déc thi, cac két qua
to7 mAu phai dude bao cao la d6 chinh xac hoc 48 chum thdp hon so vdi xac dinh du lugng thudc BYTV
théng thudng.

4.5.2.5 Khi st dung phuong phap nay thuéing xuyén, néu gia tri trung binh dau tién =10 phép thif thu
héi d6i vai chat phan tich dac thufchat nén mau sai khac dang ké (P = 0,05) so vai d6 thu héi trung binh
thu dugc d6i vdi chat phan tich dai diénfchat nén mau, thi Q,, va CV,, |a khong thé &p dung dudc. Tinh
toan gidi han canh bao va gidi han tac déng méi cho chat phan tich dac thichat nén mau, ap dung 6
thu héi trung binh méi va gia tri CV do dudc.

4.5.2.6 N&u dir liéu kiém tra xac nhan cac dac tihh ndm ngoai gidi han cénh bao (1 trong 20 théng sé
do nam ngoai gidi han co thé chap nhan dudc), cdn ki€m tra cac diéu kién ap dung cla phucng phap,
nguén sai s8 can duoc nhan bigt, va cac hanh dong khac phuc cén thiét trudc khi sl dung

phudng phap.

4.5.2.7 NBu dif lieu kim tra tinh thuc hién nadm ngoai giéi han tac déng xéc dinh theo cac phén ti
4.5.2.1 dén 4.5.2.3, m& phan tich lién quan (ho#c it nhat cac mau ma trong dé du lugng duge tim thay
= 0,7 AL hodc 0,5 AL tuong (ing, ddi véi chat phan tich dude phat hién thudng xuyén hoac thinh thoang)

can dudc |&p lai.
4.5.2.8 Phan tich lai phdn chat phan tich ctia mau ducng tinh 1a mét vién phap co higu luc khac cla

viéc kidm tra tinh thuc hién. K&t qua clia ching c6 thé duge sit dung dé tinh toan g% tai lap téng thé
trong phéng thir nghiém clia phudng phap (CV,,,) noi chung hodc ddi vai moét chat phan tich dac



thi’chat nén mau. Trong truging hop d6, GV, we € bao gém dd khéng bdo dam clia qua trinh ché bign
mau, nhung sé khong chi ra dude néy chat phan tich bi hao hut trong qua trinh do.

4.6 Phép thir khang dinh

4.6.1 Khi phép phan tich dugc thuc hi%n nhadm muc dich theo déi hodc d& thuc hién, nd dac biét quan
trong & chd cée dit liéu khing dinh thu dudgc trude khi bac cao v& mau co chita du ludng thudc BYTY
ma khéng thudng di kém vdi san pham, heac khi MRLs xem ra da vuct qua mic. Cac mau co thé oo
chifa cac hoa chét gay nhiéu ma cé thé bi xac nhan sai la thudc BVTY. Cac vi du trong phép sic ky khi
gom céc dap (ng cla detector bat gitr dién tf vai cac este phtalat va cla detector chon loc phosphe déi
vl cac hdp chat co chifa sulphua va nitg. Vi la bucc dau tién, nén can Iap lai phép phan tich st dung
-::ung phudng phap, néu chi eé mat phdn mau thue dude phan tich. Né sé& tao ra bang ching vé da lap
lai cha két qua, néu du ludng dudc khdng dinh. Can Iuu y rAng chi tao ra dudc béng chiing hé trg cho su
khéng co mat cla du lugng €6 thé phat hién duge badi s& lidu kiém tra tinh nang thuc hién.

4.6.2 Phép thf khang dinh c6 thé 14 dinh tinh varhodc dinh ludng nhung, trong hiu hét cac truang hdp,
van can phai cé ¢ hai loai théng tin nay. Cac van dg cu thé xuat hien khi du fudng can duge khang
dinh tai gidi han xac dinh, mac di rét kha xac dinh s6 lugng du ludng tai mirc nay, nhung nhat thiét phai
khang dinh day di vé cd mirc va su nhan bist.

4.6.3 Nhu cau cén cé cac phép thir khing dinh ¢o thé tuy thuéc vao loai mau hoac lich sit da bist eda
na. Trong mét s& néng san hodc nhom san pham, thuéng tim thdy cac du ludng nao do. Vai moét day
Cac mau cé nguén géc tudng tU, ma oo chita cac du Iu‘crng clia clng mét loai thuée BYTV, né o6 thé di
dé khang dinh loai duf lugng véi mét phan nhd mau dudc chon ngau nhién. Tudng tu nhy vay, khi g.
biét mét loai thuéc BVTV cu thé dudc diing cho mau thi ¢é thé 14 khéng can phai khing dinh loai dur
luong, mac di cac k&t qua lua chon ngau nhién van phai dugc kh%ng dinh. Khi c6 sdn mau "trang”,
nhimg mau nay phai dudc sir dung dé kiém tra su xust hién clia cac chat gay nhidu cé thé cé,

4.6.4 Tuy thudc vao ky thuét xac dinh ban diu, mat quy trinh thay thé co thé 1a mét ki thuat phat hién
khac, co thé can thiét dé dinh lugng. Dai véi viec khéng dinh vé dinh tinh (nhén biét) thi viéc st dung s&
liéu khsi phé, hoac két hop cac ki thuat dua trén cac dac tinh hoa - Iy khac nhau, la can thlet
(xem Bang 6). :

4.6.5 Cac budc can thiét dé xac nhan dudng tinh 1a mét van dé can durgre diéu chinh theo ngudi phan
tich va phai d4c biét chi v dén viec chon phuong phap dé giam thiéu nhimg anh hudng clia cac hap
chat gay nhiéu. Ky thuat dudc chon tuy thudc vao cac 2ung cu thich hop c6 san va ky nang trong phéng
thif nghiém. Mot sé quy trinh thay thé dé khang dinh duge dua ra d Bang 6.

4.7 Phé khoi



4.7.1 54 ligu vé du lugng thu duge khi st dung phd khéi 6 thé dai dién cho hiu hét cac bang chimg
xac dinh va khi co cac thiét bi thich hgp, thi né chinh Ia ki thuat khdng dinh dugc Iuva chon. K thuat nay
cling 6 thé dude sif dung cho muc dich sang loc du lugng. Phép xac dinh cac du lugng bing,. phd khdi
thuting dudc tién hanh cng véi kj thuat phan tach séc ky dé b duge mot thai gian luu, ty s6 khéi ludng
ion/dién tich va déng thdi ca =6 ligu vé su nhidu ion. K§ thuat phan tach cu thé, may do phé.khéi, su
giao dién gilta chung va pham vi cac thudc BVTY sé& dugc phan tich thusng phu thude 1&n nhau va
khéng cé su két hop dan 1& nao 13 thich hdp dé phan tich t&t ca cac hdp chét. Viéc chuydn dinh Iuong
cac chat phan tich khéng bén qua hé théng sdc ky va mat phan cach thudng tao ra cac van dé tudng tu
véi nhitng detector khac. Su khiing dinh chic chidn nhat su c6 mat cha mét du lugng 1a su thu dudc
toan ba phd khai ion hod tac déng Ién electron (trong thuc té nai chung 1a tif m/z50 dén vudt qua viing
ion phan t&). Su xuat hién nhiéu ion lién quan trong phd va viéc khiéng cé mat cac ion gay nhigu I&
nhiing danh gia quan trong khi khang dinh loai du ludng. Kigu phan tich nay 14 mét trong nhiing céch it
Ita chon nhdt va can phai tuyét d6i tranh su nhigu tir cdc chat nhiem ban tao ra trong khi chudn bi hosc
bao quan chét chigt . Héthdng dif liéu may do phd khdi cho phép cac ddu hidu gay nhiéu an (nhu cot
khuéch tan), dudc loai b bang "chiét xuat nén” nhung k¥ thuat nay phai than trong khi s dung.
Thuting cé thé tang dudc dd nhay bang cac bién phap quét gidi han khéi han ché hoac bang viéc theo
ddi cac ion d& chon, s Iugng cac ion duge theo dai cang nhé (d4c biét néu ching cé khéi lugng thap),
thi 6 liéu tao ra cang it chinh xac. Phép khang dinh bd sung vé dinh tinh ¢6 thé thu dudc (i) bang viéc
st dung cét sac ky thay thé; (i) bang viéc sl dung ki thuat ion hoa thay thé (nhu ion hoa hda hoc); (iii)
béng viéc theo dbi cac san pham phan (mg tiép theo cla céc ion d3 chon bang quang phd khéi kép
(MS/MS hoac MS"); hodic bang céch theo ddi cac ion da chon & dd phan giai khéi da tang. Khi dinh
ludng, cac ion da dudc theo déi can phai la nhilng ion dac thi nhat d&i v&i chat phan tich, phai la chat it
gay nhiéu nhat va tao ra dudc ty 1& tin hiéu trén nhiéu tét. Phép xac dinh quang phé khéi cdn dap (ng
cac tidu chi kiém soat chat lugng phan tich tudng tu dai vdi cac tidéu chi & ap dung cho cac hé

théng khac.

4.7.2 Khang dinh du luong dudc phat hign tiép theo viéc phan tach bang HPLC nhin chung sé khé hdn
sa vdi khi s0 dung sdc ky khi. Néu qua trinh phat hién 1a bang su hap thu UV, viéc tao ra phd toan dién
¢ thé dua ra bng chimg t8t vé loai du lugng. Tuy nhign, phd UV cla mdt vai loai thubc BVTY thuéng
kha phat hién dudc, sé tudng tu nhuf cac phé tao ra bdi nhidu hdp chat khac cd cac nhom chifc néng
ho#c cdu tric tudng tu, va viéc cling hoa tan cac hop chat gay nhiéu co thé gay ra nhimg van dé phu
khac. 86 ligu vé su hdp thu UV tao ra & cac budc séng hon hgp co thé ho trg hodc bac bo vigec xac
nhan, tuy nhién nhin chung, chung chua tif ¢é cdc dic trung day d0. 56 lidu vé huynh guang co thé
dude sit dung dé hé trd cho nhiing di liéu thu dude bang viéc hdp thu UV. LC-MS 6 thé cung cdp cac
bang chimg hd trg t8t tuy nhién, do phéd tac ra nhin chung rét don gidn va cho'thay it cac gidi dac tinh,
nén cac két qua tao ra tif LC-MS gan nhu chua dudc xac dinh. LC-MS/MS 1a mét ky thuat ¢o nhigu higu
qué hon, két hop tinh chon lgc wéi tinh dac thu, va thudng cho cac bang ching tét ve tinh dong nhat. Ky
thuat LC-MS nhém t&i hiéu (ng ciia chat nén, dac biét 13 su Uc ché, va do d6 viéc khang dinh dinh



lugng cé the can phai st dung thém chat chudn hosg s dung chét chudn déng vi duoc danh dédu. Co
thé sit dung din xuat d& khing dinh cac du lugng dudc phat hién bang HPLC (doan 4.6.5.4).

4.7.3  Trong mét s6 trudng hop, viéc khing dinh cac két qua sic kv khi hau nhu dat duge dé dang
bang TLC. Phép xac nhan c&n clf vao hai tiéu chi, gia tri Rf va phan (ing hinh anh. Phuang phap phat
hién difa trén cac phan (mg sinh hoc (nhu enzym -, (o ché hat diép luc hoac c ché ndm) dac biét thich
hop véi phép khéng dinh dinh tinh vi ching la dac th ddi vai loai hgp chat nhat dinh, da nhay va thuedng
rét it bi anh hudng bdi cac chat déng chiét. Co nhiéu tai lidu khoa hoc tham khédo déi vai k§ thuét nay,
Bao cao cua IUPAC vé thuéc BVTV (13) (Baotara, V., Victorovic, S.Y., Thier, H.-P. va Klisenco, MA
Pure & Appl.Chem., 53, 1039-1049 {1881)) duoc s dung nhu la mét huéng dén thuan tién. Tuy rhién,
viec phan tich dinh tinh bang sac ky I6p méng bi han ché. Su md rong ti€p nita clia ki thuat nay lign
quan dén viéc loai bd céc viing trén dia tuong (mg véi Rf ciia chat ¢6 lien quan bang viéc rlifa giai tr
nguyén liéu I3p trén va phép phan tich khang dinh vé hoa hoo va vat ly tiép theo. Mat dung dich thusc
BVTV chudin cdn dudc chdm thudng xuyén [&n dia doc theo chét chiét mau dé loai bd bat ky van dé nao
vé do khéng &p lai clia Rf. Viéc cham nhiéu cac chat chiét bing thudc BVTV chudn cb thé cho cac két
qué cd lgi. Lgi ich clia phép do séc ky 16p méng la ti€n hanh rat nhanh, chi phi thap va ca kha néng ap
dung dugc cho cac nguyén liéu nhay cam vdi nhiét: cac han ché cda né bao gém (théng thudng) dé
nhay thap hon va luc phan tach thap han so vdi ki thuat phat hién bang sac kv dung cu va can eé mic
dg lam sach hidu qua hon trong trudng hop phat hién dua trén phan dng mau cia hed chit,

4.8 Dan xuat
Linh vue khéing dinh nay 6 thé dudc xem xét theo 3 tigu dé Idn sau-
(a) Cac phan Ung hoa hoc

Cac phan (ng hoa hoc & pham vi nhd din dén cac san phdm thude BVTV phan huy, bd sung hodc
ngung tu, sau do [a viéc kiém tra lai san phdm béng kj thuat sac ky , phai dudc st dung thueng XUYEN,
Cac phan {mg tao ra cac san pham cé nhimg théi gian luu khac nhau valhoac do nhay clia detector véi
nhiing phan (ng clia cac hop chat géc. Mat mau thude BVTV chudn can dudc x( ly cung vdi nghi nge
du ludng sao cho cac két qua cla méi mau cé thé dudce so sanh truc tiép. Mat chat chiét bd sung cén
dugc difa vao dé ching minh rang phan (g nay d3 dudc tién hanh khi c6 méat nguyén lidu miu. Do
nhiéu co thé xuat hién khi cac chat dan xudt dudc phat hién bang cac dac diem cha thude thir din xust,
Mot danh gia tong quan cac phan (ng hoa hoc duge sl dung cho mue dich khdng dinh 63 dugc
Cochrane, W.P cong bé. (Dan xudt hod hoc treng phan tich thudec BVTV, dn ban Plenum, NY (1881}).
Cac phan (g hoa hoc ¢6 nhing |oi ich 14 tién hanh nhanh va dé thue hien, tuy nhién thudc thit chuyén
nganh co thé cdn phai dude mua va ‘hoac tinh ché.

(b} Phan ing Iy hoc



Mot k¥ thuat tién dung la su thay déi quang hod du lugng thuée BVTV dé tao ra mét hodc nhidu san
pham hon véi mét kiéu sac ky cé thé tai lap. Mot mau thudc BVTV chudn va chéat chiét b sung cén
dugc xif Iy theo cing mét cach nhu nhau. Cac mau co chira nhigu hdn mét loai du luong thudc BYTV cb
thé gay ra nhiing kho khan khi dién gidi k&t qua. Trong nhing trudng hop dé, cé thé t;é'n hanh phan
tach trudic cac du ludng cu thé bang vigc sl dung LTC, HPLC ho#c phan doan cét trude khi phan (ng,

{¢) Cac phucng phap khac

Nhiéu loai thuéc BVTV co thé dé phan huyibién ddi béi enzyme. Nguoc véi cac phan (hg hod hoc
théng thudng, nhitng qua trinh nay rdt dac thi va nhin chung bao gdém qua trinh & xi hoa, thdy phan
hodc loai kiém. Cac san pham chuyén ddi cé nhiing dac tinh séc ky khac véi loai thusc BVTV géc va cé
thé dudc s dung cho muc dich khing dinh néu so véi cac sdn pham phan (g st dung céc loai thudc
BVTY chuan,

4.9 Khai niém mirc higu chudn thip nhat (LCL)

4.9.1  Khi muc dich ciia phép phan tich 1a theo déi va kiém tra tinh phil hop véi MRLs hosc cac AlLs
khac, phugng phap xac dinh du Iudng phai 40 nhay dé xac dinh mét cach tin cay cac dur ludng ma chiac
chén s& c6 mét trong cay tréng san phim ho#ic mau méi trudng & mite hoac gén vdi mite MRL hodc AL.
Tuy nhién, vdi muc dich nay sé& 14 khong cén thiét s dung phucng phap ¢6 dé nhay da dé xac dinh cac
du lugng & mire thap hon hai hodc nhigu 1dn. Cac phudng phap dude xay dung dé do cac du lugng &
muec rat thap thudng rat dat va kho ap dung. Viéc st dung LCL (Xem Bang thuat ngi) co nhimg tién Ici
vE giam kho khan vé ki thuat dé thu dugc céc sd ligu va déng thdi clng gidm chi phi thue hign. Cac dé
nghi dudi day d6i vai LCL trong cac mau khéc nhau co thé cé ich d& cho phép chuyén gia hoa chat vé
du lugng xay dung dude cac phudng phap thich hop.

4.9.2 Cac thanh phan hoat tinh véi MRLs thod thuan, LCL c6 thé duge quy dinh cu thd nhu mét phan

s8 ctia MRL. DE thudn tién v& mat phan tich, phan doan nay sé khac nhau va cé thé nhu sau:

MRL (mg/kg) LCL (mg/kg)
5 h.:::lé_'n:. et . | 0,5

{],-5 ﬂé’n. 5 i gt & 0.1tang dén 0,5 -dfﬁi '-.;rﬁii MRLs cao h-cln
”D,'D.E ﬁé;ﬂ- 'D;':n 5 0,02 tang dén 0,1 d&i vai MRLs

nho hon 0,05 0.5 x MRL

Khi MRL dudgc dat & gidi han xac dinh cla phudng phap phan tich, LCL ¢ing s& & mic dé.



4.10 Biéu thi két qua

ViGi muc dich quan Iy, chi cac 8 ligu da dudc xac nhan méi duge bao cdo, bidu thi nhu da dugc xac dinh bai
MRL. Gia tri béing khéng phai dugc bao cao 1a né thip han so véi mie hiéu chudn thép nhét, thap hdn so véi
mifc da dudc tinh bdi phép ngoai suy. N6 chung két qua khéng dudc higu chinh dsi vai di thu héi, va chung
chi ¢é thé dudc diéu chinh néu d6 thu hai khac nhiéu so véi 100 %. Néu cac kat qua duge bao 14 da diu chinh
dd thu hoi, khi 36 ca gia tri diéu chinh va gia tri do dudc phai dudc néu ra. Cd sd cila viéc digu chinh ciing phai
dugc bao cao. Khi céc két qua phan tich dudng tinh thu dudc bang céc phép xéc dinh ban sao (nhu trén cac
et GC khac nhau, bang cac dau phat hién khac nhau hode dua trén céc ion khac nhau ciig phd khéi) clia mot
phan mau thr don 18 (mau phy), gia tri hop I& thap nhat thu dude phéi dugce dua vao bae cao. Khi cae két qua
duang tinh thu dude tr phép phan tich nhigy phan méau thif nhiéu phan, gia tri trung kinh s6 hoc elia gia tri hop
I& thap nhat thu dudc tl mai phén mau thir phaj dugc bao cao, Nai chung, can Iuy y dén db chum tudng déi
20 % dén 30%, cac ket qua phai dugc bidu thi chi bang 2 con s& c6 y nghia (vidu: 0,11; 1,1: 11 va 1.1 x 107).
Vi & ndng dd thép hon, dd chum cé thé nidm trong gidi han khoang 50 %, gia tr du ludng nhd hen 0.1 cén

duge biéu thi chi bang mét con sé cé nghia,
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So dé I.2. Khing dinh tinh 6n dinh cta chat phan tich ‘
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Bang 1- Téng hdp céac théng sé cdn danh gia vé tinh hidu lyc cia phudng phap
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Bang 1 {tiép theo)

[ Phuong phap phan tich hién hanh, theo dé cc phép thir truée cla théng s&
| cho thay phép thir dé 1a hep 1& dai véi mot hodc nhigu chat phan tich/hén hap 5 oe Géc loai
g o gy gk e udn mdi,
Cac thnng sd SRSenan | cal tign phuong gp 'F' thue
cln thir £ SRR o b Hign hanh chua dudc xac nhén | nghiém
i i inh | - Chal an | N& 5 thap ho i phap nen nan e sk
nghigmy | KEmgatinh | oo o | Chitphén | Nongdgthip han | ooy ene vé giatristrdung | ¢6 thé két |
nangthuc | . | tich bd nhiéu cua chat 2 ' i
o bd sung e nghiém khae. hdp i
hign sung phan tich |
B [ 2 i, ong o | M hiéu |
: _,g Cé,  timg chudn :
| PHER ) nAL o 28 et thép nhdt
| LOD va LOoG Khéng chat nén 1a | P 1 . | Ch Co Cd CH ; 3
: e e i chat phan va sd lidu |
m H|
; ,":j:_ MNOM | vich dai dign -, db thu héi |
ai dién | | mifc thap
i - - = P o
Gld‘f hanbao | .. Khong Khong Khéng | Khéng | Khong Khéng
cao. LCL | | b
gl = | i = G, néu -t
| ! 5 Khéng, trir khi | chigtVdung méi  cudi
viec  chigt/dung | clng 13 loai khac vai
Cé, trir khi | Co. trir Khi it e { i o :=
e it : i | méi cufi cang 1& | loai s dung trong
: o ; chat nén la | chdt phan| _. £ . ; . :
Tinh dn  dinh | Khéng R N | co | Khéng | lpai khac, ho#ic | phuong  phap  hign
; % g | tr nhém dai | tich dugc dai | | s y ; ; \
cua chat phan | didn i viéc  lam  sach | hanh, hodc vigc lam
sk i&n 2 % %
tich khi chiét | % ' ! khéng chat chi | sach khéng cin chat
may I lam ch& 1am so vii phugng
f | phap da sirdung :
| Tinh &n dinh clia = E j i @ I
| chdtphantich | { | ; | '
g i 06 Ca Co | Ly b Khén Khén Khdn |
trengquatinh | 5 R I g g g ;
| bao quan mau®™ |
I Khang. trir khi ap | C6. trif khi cb sif |
Hiéu qué chiét e ; dung cac diéu | dung quy trinh chiét
[zt . Khén Ly tudin Ly tu'a Ly tudn | Khin ' i | =z
| o | 3 il s iy o ol 9 |kén chigt kndc |da dugc thd nghigm |
f I. . i nhau trufiie do .
AN P | | :



Bang 1 (két thic)

Phugng phap phén tich hién hanh, theo dé cac phép thir trudc cla théng s8
cho thdy phép thir dé la hop 1& d&i vdi mét hodc nhiéu chat phan tich/hén hap

¥ M@y khiang eb s8n cac théng tin lién quan;

* Cac chét phan tich dai dign ed thé duge chon can o theo cac dac tinh thiy phan, oxi hoa va phat quang

) Di ligw én dinh trongltrén cac s3n phim dai dién cdn cung cip ddy Al théng tin, Phép thir bil sung s& duge yéu ciu, vi du nhu, khi:
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a cac mau duge bae guan qué khodng théi gian da thr nghiém (nhi tinh 6n dinh da thir d8n 4 Wwin va sy hao hut chat phan tich oo thé do dude xudt hign frong khodng thai '
dian nay, cie mau khing dugs phan tich trong 6 tudn);
b phép thit &n dinh dude tién hanh d nhigt 94 < - 18 °C, nhung mau lai duge bao guan frong phong thi nghiém 4 nhigt da =50
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% Thing tin v& hidu gua cla viee chidt b thé o sdin rong cac nha may san xudt hodc edng ty ma dang ky hop chit d6;
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‘' Béi khi nén lap lai phép phéan tich cac phdn mau thir ela méu duang tinh,




Bang 2 - Cac théng sd dudc danh gia doi vdi hiéu luc phudng phap trong cac tinh huéng khae nhau

Théng s6

Murc

$& phép phan tich hoac
leai phép thir yéu ciu

1 Trong pham vi trong

Phuong phap dinh tinh |

Tiéu chi

¥ kién gop v

.F"hm:rng phap sang
loc

phang thir nghiém (phéng thir nghiém don) thyc

1

> 5 phép thir kép & mdi

ho#ic véi | diém thich hap dang luc (k8

ca diém 0) va d6i vai moi
chét phéan tich/san pham dai
dign.

B4 sung chai chigt mau thir
tring vao phép thif tinh én
dinh cla du igng.

So sanh ndng d6 chét phan
tich trong dung dich dudc

bdo quidn va dung dich |

chudn mdi pha

Khéng c6 thay dbi

Tai cudi khoang thai

dang k& vé ndng dd | gian bao quan, cac
chat phan tich trong | du ludng da bd sung

chat chidt duge bao
quan v cac

|
|
]

chat |

chudn phan tich (P = |

0,05)

tai LCL cb thé phat
higén dugc

Phép thif tinh dn dinh trong chét chigt duoc yéu
cau néu phudng phap phan tich bi huy bd trong
gua trinh xac dinh, va nguyén liéu thi chic chin
s& dudc bao quan lau hon so vdi khi xac dinh db
chum, hoac néu cac db thu hdi thap thu duge
trong qua trinh t6i LU hod phudng phap. Khi téi
vy ho& phudng phép, d6 thu héi cdn duge do
theo cac chat chudn hiéu chudn ca "ol va "méi"
chudn bi, néu chat chiét thu hdi dude bao quan.
| Théi gian bao quan phdi bao gém khodng thai
| gian dai nhat chic chin duge yéu cdu dé hoan
] lhanh phép phan tich,

Higu (ing chat
nén

Thir cac tinh nang w8 &6
nhay ciia moi chat phan tich
et trong phuong phap wii = 2

hiﬁn phudng phap téi vu hoa
(1.4 Tinh &n | At = AL,
dinh cla chat

phan  tich | cac  du|
trong chat | lugng cd
chiét va cac | thé dudc
dung dich | phat hién
chudn | gé dang
12 Chic | LCL déi
nang  hidu | vdi 2(3)
chudn l&n AL

| phép kép tai = 3 mic chat

phén tich céng wdi mau trang.
Bai vai do dap dng khéng
tuyén tinh, x&c dinh dudng
cong & = 7 mifc va = 3 phép
kép,

Thir higu (ng chat nén vai
tét ca cac chit phén tich va
chat nén. S0 dung ngau
nhién céc chat chudn dude
chuan bi trong dung mai va
chﬁt chigt mau ngau nhién

P& vai higu  chudn
tuyén tinh; hé s thu
héi  ddi wdi dung dich
chuén phan tich {r) =
0,99, SD. clia du Iugng
(S = 0.1

Bdi vai ham da thite
(r) =098,

hidu (ng chat nén
duge khing dinh néu
d6 sai biét 1a dang ké
a P =005

P& woi hidu chuﬁn
tuygn tinh:  hé so
thu hai (r) = 0,98. 8D
cla du lugng < 0,2.
B8t vai ham da thitc
(r}= 093,

Cac théng s6 higu chudn cd thé duoc thist Iap
trong khi téi Lwu hoa quy trinh, xac dinh @& chum
ho#c kha nang phat hién. Chuan bi dung dich
higu chudn &b néng dé khac nhau.

B&i véi MRM, tién hanh higu chudn véi hdn hop
chat phan tich ("hon hgp chuan"), cd thé dudc
phan tach hop Iy bing hé thang sic ky.

S0t dung chat nén phit hdp véi chét chudn phan
tich cho cac phép thir tiégp sau néu hiéu (mg
chat nén la dang ké. Xac nhan gia trj st dung
clia phuong phap cé thé khéng cho nhimg
théng tin xé&c dinh v& hidu tng chét nén, vi hidu
{ing chit nén thay dai theo thai gian, theo mau
{dai khi), theo cét phan tich. ..
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Théng sd

Mure

$6 phép phan tich hodc
loai phép thir yéu cdu

1.3 Pham w
| phén tich

| D& chinh xac,
| d& dang, db
chum, i
han phat hign
(LD, gidi han
dinh Ifgng
(LOQ)

LCL ddi
vai 2 (3)
AL

Tiéu chi

¥ kién gﬁp ¥

Fhan tich sy két hdp chat

' nén chat phan tich dai dién:
| = 5 phan phan tich diém &

Zero, LCL, AL va = 3 phép
thir kép & mifc AL tir 2 dén
3. Phép tha do thu hoi phéi
duge phan cho cac nha
phén tich, ngudi s& st dung
phugng. phap d6, wva céc

dung cu sé& lién quan dén _
| phép phén tich '

| LOQ phai thich hgp
| wdi muc dich.

B6 thu héi trung binh
va CV, xem Bang 3.

Du fugng trung binh’ |
do ducc tfrong cac

chat chudn
khéc nhidu so véi gia |
tri nhat dinh (P = 0,05) |

khéng=

T4t ca dd thu hdi ca
thé dude phat hién &
LGl

Ngudi phan tich can chitng minh rdng  phuong
phap nay 1a thich hop d& xac dinh su c6 mat
- cla chat phan tich d mitc AL thich hop vdi sai
| 56 15 da §3 quy dinh (am tinh sai va dudng tinh
sail,

B48i véi MRM, mic bd sung cla miu tring phai
gdm ca ALs clia chat phan tich duge dai dién.
| Tiép theo d6 ching co thé khéng tuong (mg véi

| AL thue d6i vai chat phan tich dai dién. '

Cﬁ dinh cac phan mau phén tich bing cac hén
' hop chudn.

Pham vi d& chinh xac va 46 chum dugc xac
i dinh cho chét phan tich dai dignisu két hop
| chat nén cb thé dude xem 1 dién hinh d6i vai
! phudng phap dd, va sé duge s dung nhu I3
| cAc tiéu chi cb kha néng ap dung md réng dai
i chat phan tich méi va san phdm méi, cling |
nhit hudng dan ban dau vé kiém tra chat ludng |
ndi b clia phuong phap. i

E!én céo cac k€t qua chua digu chinh, da thu
hur trung binh va CV, cla phép thirkeép. CV, la
| tuang duong véi dé tai lap phéng thir nghiém
| clia phép phan tich mau.

* Higu chinh cac két qua vé db thu héi trung |
!:u:nh néu né khac rét nhiéu so vai 100 %:

k: Khi d& phugng phap nay khang cho phép tinh |

duge dé thu hdi, 46 chinh xac va 6 chum I |

| nhiing théng s& higu chudn. |

¥ ! |

|




piE Thﬁng s6

Mure

Bang 2 - (tiép theo)

'S8 phép phan tich hodc
loai phép thir yéu cdu

- Tiéu chi

Y kién gép ¥

1.4 Bic g
|va tinh chon

| loc clia phép |

| phat hién chat

phéan tich

| heu

&

chuan
thap nhat
(LCL)

-

| d6 nhay tuong d8i (RRF)

Xac dinh béng phudng phap
do phd khdi, bing mot k§

thudt cu thé tuong ty, hodc
bing su k&t hdp cac ky
thuat phén tach wva phat
hién thich hgp ¢ sén.

Phan tich = 5 phép thd
triing ela moi san pham dai
dién thu dugc 15t nhat l1a t |
cac ngudn khac nhau, Bao

cao tinh tuong ducng cla

chat phan tich vé d& dap

(ng mau thir tréng.

Aac dinh vd bao caoc dd

chon loc (&) clia detecto va |

clia chét phan tich dai dién
vili cac detectd cu thé duge
50 dung

B9 nhay do dugc higm
khi la do chit phén
tich. Cac dulugng do
durde trén 2 ot khac
nhau phai nam trong
giai t4i han cac phép

wac dinh =éc kv 18p lai,

Ti 56 gita cac mau
dugng tinh sai (sai
sd PB) tai AL phai

dién hinh

| %,

Chi ap dung déi vai sif két hop ky thuat phan |

tach va phat higén d3c thi. Cac mau d3 bist cd
thé duge sif dung thay cho nhifng mau chus
duge biét dén, danh cho cac chat phan tich khac
vdi chat ma d& dudc sif dung trong qua trink x(r
1y,

| D& én dinh ctia chat nén mau cé thé 3nh hudng
| déng ké dén @6 nhay ciia miu tring. Gia tri

phép thi trdng cling s& phai thuting xuyan
dugc kiem tra khi thuc hién qua trinh xac nhan
(xem digu 4 & dudi).

Bao cao vé cac pic dign hinh cd mat frong cac |
chét chigt cla mau trang.
| LCL t3t nhal 12 = 0,3 AL, trir khi AL duge dat &

hodc khoang gidi han dinh lugng.
Phép thit o thé dugc thuc hién két hgp vdi

phép xac dinh gidi han quyét dinh va kha nang |

phat hién va s& déng thdi cung cdp cac théng tin
hodc RRts va RRFs tudng (ng cla hop chat.

Thay déi cac digu kign sic ky néu dap dng mau
trédng ci nhidu véi chat phan tich hoic st dung hé
thdng phat hign thay the. Sukét hap thich hop ciia
cac detects chon loc I2m tang tinh d&c thi, vi cac
thong tin vé chat phan tich s& tang lén.




S6 phép phan tich hoac
loai phép thir yéu cau

Xac dinh gia ti RRt cho tat
ca cac chdt phan tich sé
duge thr nghiém béng
phuong phap nay (khéng
ehi d8i v8i cac hop chat dai
chimg). Khi cac ki thuat
s#c ky dudc sif dung khéng
ch may phat hién quang
phd, thi ap dung cac
nguyén tac phan tach khac

nhau vafhoic xac dinh cac |

RRi-trén cac cot phan cuc
khac nhau, Xac dinh va
bdo cao lai cac qud trinh
phén giai (Rs) va cac yéu td
tailing (T,) cla cac pic t&i
han.

Céc pic lan gén nhat
phai dugc tach khi
pic chat phan tach xac
dinh it nhat mot do
rong @ 10 % chiéu
cao pic, hodc yéu céu
phat hién chon loc
hon cha tit cd cac
chat can phan tich.

——

Y kién gop ¥

Xac nhan tam thai
cac chat phan tich
duge thd nghiém. |
(Khing phai tat ca
chat phan tich déu
can duge phan tach)

Trir khi si phan tach bing sic k'_-,- va phat hién
quang phd dude sif dung két hop, bao cao gia
tri RRt trén cac cdt phan cuc khac nhau, cho
phép thir nghiém phén tach tat cd cac chat
phan tich (R t&i thigu = 1,2).

Phép thir c6 thé két hop véi phép xac dinh ham
s hiéu chudn va higu ting chét nén (xem 1.7).

Théng sé Mo

| 1.5 Tinh chon | Tai mic

| loc clia vigc | AL
phan tach '

: 1.6 Tinh { khoang
dong nhat cla | AL hodic
chat phan tich | cac  du
trong mau luong  ©d
phéan tich thé =

phat hign

Phan tich = 5 phén mau thir
l3p lai cla mdt san phdm dai
dién tir mai nhem (Bang 5),
sau ché hién, Xac dinh CV.,
bang phan tich d6 bién
thién,

Cén kiém tra tinh déng nhat
clia chét phéan tich bing cac
chat phan tich n dinh da

5 bidt,

OV, =10%

i‘|.l"|"£|IIE|J:|E|, [ va Kratochyil, B, Sinh Hoa hoc, 59, 1987 226
* Ambrus, A, Solymosne, E.M and Koses, |, J Enviren, Sci. And Health, B31, 1998 443,

CVe, = 15 %.

B31 vdi phugng phap |
sang loc, co thé
mong mudn tién
hanh trén phin mau
thir trong do dur
iugng mong mudn
cé thé |4 cao nhat
{nhur & v qua budi)
va vigc dat duge tinh
déing nhat o6 thé 1a
khéng can thiét.

Tat nhét s dung cac san pham 6 dit lugng bé
mit én dinh da bj nhiém hoac st Iy bé mat clia
mit phan nhd don vi e nhién (< 20 %} cia mau
thir phéng thir nghlém trude khi cat hodic thai
thanh nhiing chi tiét nhd nhat dai dién clia viéc x(r
by mau. Qua trinh x(t y dugc xée nhan d€ sif dung
vdi bat ot mat quy trinh ti€p theo ndo. Viéc danh
gia phé duyét cé thé ap dung cho cac san phdm
khac cé cling dac diém vat Iy, va n |a déc 18p voi
chat phan tich. Phep thir ¢é thé ket hop véi kidm
tra tinh &n dinh cla chat phan fich (Hem 1.7 cla
Bang nay).

Xac dinh hing sa_“i M 1ar'_.r méu d& tinh kich o phan
phan tich y&u ciu dé dap (g cac tiéu chi vé chat
Iwong clia CVyg, < 10 % theo quy dinh.

CVs, c0 thé khéng cén phai xac dinh riéng biét
néu CV, clia du lugng d& bj nhiém nam trang

| cac gidi han da quy dinh d Bang 2.
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| Théngsé Mirc S& phép phan tich hodc | Tigu chi | Y Kign gép v

- loai phép thiryéu cdu | |

17 Tinh én | Khodng | BS sung cac san phdm | Tinh én dinh cla ch&t | Chdt phan tich b3 | Nhiat do mau frong qua trinh X Iy c6 the dat &

| dinh cila chat | AL béng cac ludng da bigt chat r phin tich cf thé | sung @ LCL van cb | han. X Iy dugc danh gid phé duyét dé sir dung

_l phén tich phan tich trude khi xit Iy | khong cin cu thé néu | thé phat hién dudc | vdi quy trinh tiép theo nao dé. Tinh cé hidu o

i trang qua | mau. Phéan tich = 5 phép do thu hdi tdng thé | sau khixdrly. c6 thé 13 cu thé d8i voi chat phan tich vahodc

E frinh  xr  Iy | | thir kép clia méi san pham, : trung  binh clia chét chét nén mau.

| mau sau xUr Iy, phan tich bd sung BE thif tinh &n dinh, xac dinh do thu hdi trung
ap dung mdt hop chat da | trudc khi xi ly mau binh va CV_ cla hgp chat duge danh diu an

' dudc danh diu én dinh véi
chdt phén tich duoc thir
B3i v MRM v& nhdm cac
phudgng phap thir cu thé,
(35M, mdt vai chat phéan
tich, cé thé duge phan tach
tst, cd thé dudc thl cing vai

rihau.

(bao gdm d& thu héi |
quy trinh) va CV, nam |

i
quy |

trang - idi han
dinh & Bang 3.

Xac dinh tinh &n dinh |

néu d5 thu hdi foan
phén v& dd thu hdi
quy trinh khéc nhau
nhigu (P = 0,05)

dinh v& dang tin cay. S0 dung nhing hop chét
nay cho phép thir QA ndi bd (xem digu 4).

Biéu thj ty s6 ndng dd trung binh cda hop chat
&n dinh va dang tin cay dé chi ra duge tinh én
dinh ciia du lugng. CV's cla cdc hop chat én
dinh s& cho thdy trong pham vi phong thir
nghigrm J6 1p lai 1& dlng.
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S& phép phan tich hoac

Tiéu chi |

So sanh quy trinh d8i chimg

| (hodc quy trinh khac) vai

quy trinh dang thir nghigm.

Bai vdi MRM, chét phan tich
duge thdt t6t nhat 12 cén cd
gidi han gia tri Pow rdng.
Chi dugc xéc dinh khi sd

dung cac du lugng da bi |

nhiém.

thir  nghiém khong | cé thé phat hign
dugc khac dang ké | dudc frong mau.
P=005 ap dung CV,_|
khi tinh toan.

Ho#ic gia tri nhéat dinh
clia chat chuin 45
chimg va du lugng
trung binh khang dugc
khac nhau nhigu
| mifc P = 0,05 khi tinh
vl CV, cla phuong
phap da thd nghiém.
Khi CV, cta phuang |
phap l&n han 10 %, =8 |
IWgng phép phan tich
lap lai phai tang d&
git sai s6 chudn |
tuang (ng cla gia tri |
trung binh < & %,

M3 cach khdc, dinh
tinh va bao cao laii |
higu (ng chiét (ngoai |
| trir d& thu héi cla pha
| phan tich tiép theo
sau qua trinh chigt).

o

Théng s& Mire Y kién gép v
loai phép thir véu cdu Aoy | ; :
| 1.8 Higuqud |Khodng | Phantich=5 phan mau thir | D& véi cac mau ¢é du | Cac du frung binh bi | Nhigt &6 chét chiét, t6c 46 cda bo trén hodc
chigt | AL hodic | I&ip lai hodic nguyén ligu doi | Iugng da bi nhidm, két | nhism, 43 bidt 14 & Ultra Turrax, thai gian chiét va £ 1& dung
dif lugng | ching o6 du lugng da|qud trung binh thu | ca mat tal hodc | méifnudc/chat nén cb thé anh hudng lén dén
cé thé do | bj nhidm. dugc bang quy trinh | khodng LOQ ho#ic | higu qua qué trinh chiét. 3nh hudng cla
dutic chuén v& quy trinh da | LCL, thuc t& thudng | nhimg théng sé nay cé thé duge kidm tra

| bling cac phép thir so b, Cac didu kign 15i

uu hod cdn dugc gilf cang it thay déi cang tét.
Nhin chung qua trinh danh gig phé duyétcs
thé &p dung cho cic san phdm trong mat
nhém va cac chat phan tich dai dign ¢ cling
cac dédc diém vé ho hoc va vat Iy. danh gia
phé duyétla qua trinh dac 13p véi cac trinh iy
tiép theo trong phuang phap.

B0 thu hdi trung binh clia méi phuong phap
phai dudc xac dinh tir cic phdn mau phan
tich. Higu chinh cac két qua theo d thu héi
trung binh clia phép phan tich néu né khae
nhigu so vdi 100 %.

Theo mét 8 qui dinh, khd nang b sang foc
¢&n dude thit nghigm d& phat hign mat gid tri
dudng tinh J dé tin cay la 95 %,
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quan- theo trinh ty théng |

thi
nghiém (thudng & nhiét 45 =

thudng cla phéng
- 18 °C). Théi gian bao quan

cin phai [¥n hon hofic bang

so wfi thai gian dai nhat da |
du doan gilla quéa trinh 15y |

mau va phan tich.

| = 5 phép thir kép tai mdi thdi

| diém. Khi cac phan mau thir

bao quan dugc phan tich = 4

" truding hop, th nghiém = 2

'\ phdn mau cho vao (spiked),

va = 1 phan mau trang da
cho vao tal thaéi diém phan
tich. Cac phdn m3u phan

e i

tich cdn dugc hoa tan hét |
ngay trudc khi chiét hodc |

trang khi chiét.

5 D uging thudc bao vé thuc vt trang thue pham clia FAQ — Cac phuang phap danh gis:

Théngsé | Mic S8 phép phan tich hoac Tiéu chi ¥ kién gop v
: ; loai phép thif yéu cau _ bo L | : : S 5
1.8 Tinhén Khoang | Phan tich cac mau vita méi | Khang thdy sy hao Chdt phan tich duge | Viée bao quan dugc phé chudn 4& sir dung
dinh cla chét | AL déng nhat cd chifa cdc du | hut nhigu clia chit b& sung & mic higu | cho mdt quy trinh ti€p theo nac d6. danh gia
| phan tich lugng d& nhidm, hodic déng | phan tich trong sudt | chudn thdp nhal, | phé duyét 12 dac thi @i véi chat phan tich.
trong qua hoa va spike cac mau tring | qua trinh bao quan LCL, van b hthé* Tuy nhién, nhin chung s6 liéu vé tinh &n dinh
trinh bao ! {thai gian 1a 0), va khi do | (P = 0,05). dugc phat hién sau | cla qua trinh bdo quén thu dugc vai cac chat
quan mau phan tich cac mau dudc béo | qua trinh bao quan. | nén mau dai dién cé thé dugc xem xét 13 co

higu e d6i vdi cac chat nén tudng tu. Cac
chat nén phai duge Ita chon cb Iuu ¥ dén tinh
dn dinh hod hoe (nhu su phan giai) cla chat
phan tich v muc dich sir dung clia chat nay.
Ca thé thu dude cac théng tin cd ich vE tinh én
dinh trong sudt quéa trinh bao quan tir cac két
qué danh gia JMPR ° hodc tif cac hd so gli
1én @é dang ky.

Bao cao vé nong d6 du lugng ban diu, ndng
dé du lugng van con, va dé thu hoi cha quy
trinh phan tich,

| Tranh viéc bao quan khéng can thiét cac mau

| béing cach lap k& hoach ky cang cho phugng f:

phap ldy mau va phép phan tich tiép theo
trong qua trinh thod thudn vé hanh chinh, ma
khéng phai 14 mét phan cla phuong phap
phan tich.

Tailigu ciia FAD duge x&t bdn hang nim vé San xudt va Bio vé thut vat.



 Théng sé

Bang 2 — (tiép theo)

Murc

56 phép phé‘m tich huéc
loai phép thir yeu cau

|
|
|

| Tiéu chi

g

| 2 Méréng phu‘dng phap da dudc xac nhan veé gia tri sur dung

¥ kién gop ¥

thirs (r) = 0,98,

|
P Bdi vl ham =8 da
' thite (r) = 0,85.

21 Tinh én | ] Xem 1.1; " Chi khi cac théng tin vé tinh an dinh trong

dnh cla chat| 1.2 va . cac diéu kién xf Iy va trén chat nén dai dién

phan tich trong | 1.9 ! |3 khéng oo sén.

qua tinh bao

quan mau, i Iy

va long cde ' .

chéit chi&t v

dung  dich

chudn |
._ 22 Ham s5|LCLd&n | Qua trinh hidu chuan ba  B&i vai hidu chuan D voi hiéu chuin I Danh gia phé duyét cla phudng phap cd thé
"higu  chudn, | 2(3) AL: | diém bac quanh AL cb ho#ic | tuyEn tinh: h& s8 hai | tuy&n tinh: hé s8 hai 3 khéng cho cac théng tin xae dinh v& higu dng
Chigu (ng chét khéng o chat chudn phan | qui ddi vdi cac dung | qui d8i vai cac dung | chét nén, vi céc hiéu (mg chat nén thay ddi
| nén tich thich hdp vdi chat nén. | dich chuén phantich (1) | dich chusn phéan ' theo thei gian theo mau (thinh thoang), theo
i i > 099. SD cla du|tich (r) = 0,98. SD | cit...
' lugng lién quan (S,.) = | cla duv lugng lién
| 0.1. | quan (Sy,) -

Biai vdi ham sa da I =02 |
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_'l:h:'i;ng 50

2.3 Do chinh
| xac, d6 chum,
LD, LOQ

36 pheép phan tich hodc
loai phép thir yeu cau

L&p ké hoach trudc:

(a}) Phan tich 3 phan mau
phan tich cia chit nén mau
dai dién g mic AL. Tim
thay k&t qua khéng mong
mudn nhu sau:

Tang cudng 2 6t nhat a 3
phén bd sung mau phan tich
d mife chat phan tich mdi.
Tinh d4 thu héi cla chét
phén tich da dugc bd sung.
Sit dung chat nén mau

tugng tu cho phép thir dé
!thu héi néu khéng et sdn

| lwgng méu phén tich thich

| hap...

|
1
!Du’ lugng thu lai cfn
-j ndm trong khodng gidi
ihan d& lEp lai cla
phuang phap:

3 phan mau:

CVu, l& hé sd bién
thién do lap lai dién
hinh cla phudgng phap
s& dude chng nhan.

Q& d4 thu hdi trung
binh ciia chat phan

hgp véi Bang 3.

Tieu chi

¥ kign gop ¥

Céc chat phan tich
thém vao cac mau
trang & mifc da dinh
phai duge do trong
moi phép thit.

I:--:mrl:n: CITII!'I :'-: 3"5
CVaneQ;

Hai phan mau:

C‘mnx ! Cn'ln i 23*'
TV Q.

tich méi, va né sé phi

v

50 dung CV,,,, dudc xay dung trong khi danh |

gid phé duyétcda phuong phap.

Phudng phap nay chi nén thir vdi cac san

pharm dai dién cho mue dich st dung du dinh |

(ct the lam dung) cla chét phan tich.
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2.4 Bdc tinh
dac tho wva
tinh chon loc
cla phép
phat hign chat
phan tich

-

Mirc

a mife

LCL

S& phép phan tich hodc
_loai phép thir yéu cdu
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Tiéu chi

thich hop cia ki thuat phan
tach w& phat hién cd sdn.

Lép ké hoach trudc;
(a)

Xac dinh bing quang phd | DA nhay do dugc chi | T11& cac miu 4m
khdil, hodic bang su két hop | do chat phan tich.

| dugc sir dung phai ¢ |
| nhimg tinh naing thue |

trang dai dién tir mdi nhém |
san phdm quan tam (trong
dé chat phan tich mdi 58 o |
mat). Phan tich chat nén |

dien.

Tim théy cac két qua khing
maong dai;

{b) Kiém tra dap (ng cla
mau trang (ndu cb), hodc
chimg minh réng dap (ng
do dugs chi tugng g wdi

| chat phan tich, sd dung ky

thuat tét nhat dang co trong
phéng thif nghigm.

Kigm tra va RRF cia phép

. phat hién va RRts cla cac

i chat phan tich dai dién. So

| sanh RRt va d& nhay cla

chit phan tich méi wai cac

' chat phan tich khac trong

khi danh gia phé duyét clia
phuang phap va vai g6 nhay

' mau trang thu dudc khi md

| réng phuong phap do va

viéc danh gia phé duyét
trudc dé cla phudng phap

Phan tich mét mau | MEN

mdi véi cac hop chat dai | duy8t cla

cla  detects
tuong duong hodc tat |
hon so vdi nhing tinh
nang ap dung trong
qud trinh danh gid phé
phudng
phap. :
Céc du ludng do duoc |
trén 2 bt khac nhau !
phai nam trong pham |
vi gidi han tdi han cda |
cac phép xac dinh sac |
ky Bp lai. Thai gian i
duy tri tugng tng cda |
cac chat phan tich dai |
dign thu duge trong |
qua trinh phé duyét |
cla phudng phap va |
do dugc phai  trong |
khoang 2 % d6i v&i |
phep xac dinh GLC va !
5 % dbi vai phép xac |
dinh HPLC.

! tinh sai {sai 58 p) O

' Hé théng phat hign  MUC AL phai < 5%.

Y kign gop v

‘Khi vige ma réng phugng phap cho mit chat

phan tich mdi dude dat ra, kha néing ap dung
clia phuang phap phai dude kiém tra ddi véi
tat ca cac chdt nén mau dai dién trong dé cb
thé xuat hién chat phan tich.

Khi phat hién thdy mdt chat phan tich khéng
mong mudn, can tién hanh kifm tra dic tinh
déi vdi chéat nén.

Ciing xem phan 1.4,

Bé nhay cla mau tring khéng dudc gay anh
hudng dén chat phan tich, ma s& duge do
trong méu. Bao cdo vé cac pic dién hinh cd
mat trong chat chiét mau trang.

anh hudng nén clia chit chigt ch&t mai phaj
nam frong gidi han thu duge d6i véi cac san
pham/chat nén mau dai dién.

Méu tinh chon loc cla phép phat hign khéng
loai bd duge dap (ng cla chal nén, sit dung
viéc két hop thich hop cac cit sic ky ma cho
phep phén tach chat phan tich tir cac pic
chdt nén. Xem cac Iua chon khac trong
Bang 6.

s




Bang 2 - (tiép theo)

|' Théngsé | Mic | So pnep"phan tich hogc Tiéu chi | YKigngopy
' 5 | | loai phép thir yéu cdu i liisa gl
| 25 Tinh | Xem 1.5 | Xem 1.5 r' sem 1.5  Xem 1.5 | Xem 1.5. Chi néu nhu khéng cé sén théng
I chon loe cla | ! ' ! | tin.
: fua trinh | i :
|
| phan tach ! v i
26 Higulmg : Xem 1.8 xEm 1.8 " Xem 1.8

| chigt

;_._--_

, Xem 1.8

| Xem 1.8. Chi néu nhu khéng cé sén thang

tin.

3.1 B tinh |
I[f:hlet va tinh |
' phil hap clia |
hoa shat,

thuGc thir va

cac chat hap |
thu (hdp phu) |

chiét va cac

{ dung dich |

i rd
| chuan

37 Ter G Re

| dinh cla chat
|phan  tich
trong  chat

Xem
1.10

| Thir ‘thude thi tring, kha !

i nang ap dung cla cac chit !

| hép thu (hdp phy) va thudc

'3 Chip nhén phu'l:lng phap di dugc danh gia phé duyét trong phéng thir nghiém khac

Khung anh hugng d&n  Khéng anh hudng

' d5 nhay & trén mic dén dd nhay & trén |

0.3 LCL.

{ thit.  Thue hién qua trinh |

| dan xuft khéng cé va co

" M,

‘Xem 1.1

fXem 1.1

mirc 0.5 AL

: bi s dung bdi nhifng ngudi xay dung phuong

Mnt s trong hau hét cac van dé phd bign khi |
chuyén giao phuang phap lién guan dén |
nhiing khac bigt khi hia chon thudc thir, dung
mé&i va mai trugng sac ky, hodc khd nang ciia
thiét bi. Bat cif lic nao cb thé, of géng thir |
@8 khing dinh cac nguyén liu thuc va thidt |

phap nay, néu thong tin d6 chura duoc cung |
cép cling véi phuong phép hodc cac &n ban, |
nhu d nhan duge. Can tién hanh céc hoat |
dong thay thé sau khi phudng phap d6 dude

 slf dung trong phang thir nghiém

Xem 1.1

Phep thifndy ca thé bi huy néu dugc cung cap
d&y dli théng tin vé tinh én dinh clia chét phan |
tich clng vdi phuong phap @6 hodc néu

' phugng phap dé dang thay thé mat phuong ,

fich va théng tin vé tinh én dinh cda phl.rdng

. phap da sif dung trudic do d6i vai chat Bhan i

phap e dé cung da o,




Théng so Mire

| higu {mg chat | AL

nen

34 Bochink Chat

xac  va,. do. chidt

chum cla dai  mau

hign, gigi han
| dinh Iugng

S& phép phan tich hoic
loai phép thir yéu cdu

Bang 2 - (tigp theo)

33 Ham s6 | LCL dé&n
higu  chudn, | 2 (3) 1dn

EThL’I cac ham s& dap (ng
| clz chat phan tich dai dién
I dude dua vao phudng phap
lad>3 mifc chét phan tich
| ¢hng vai mau trang. B vai
dd nhay khéng tuyén tinh,

| x&c dinh dung 46 nhay & =

| Thif hidu (ng chat nén véi

| cac chat phan tich dai dién

va chat nén dai dién,

Tiéu chi ,

I |

¥ kidn gop y

DS wéi higu chudn

tuyén tinh: hé =8 hdi

qui, ddi wdi cac dung |

dich chudn phan tich
{riz 0,99, 80 cha dir

D lugng  twong  dng
F(S,.) = 0.1,

| 7 mifc va = 3 phép thir kép. ED& i hir 6 22
 thic (r) = 0,98,

-

DGi w6i higu chudn | Xem 1.2
" tuyén tinh: hé 56 héi |

qui {r) > 098, SD |
elia du Iugng tuong |

img (S,,) < 0.2 |
04i voi ham s6 da |
thifc () > 0,95

phén tich, gi¢i | tring va
han phat = hoac AL

Phan tich chat phan tich dai

phdn mau phan tich cho méi
mau tring spiked & 0 va AL,

' va 3 phdn mau gay nhiéu &
mife 2 AL.

Cac phép thir 6 thu hdi can
dugc phén céng cho nhing -

ngudi phan tich, ngusi ma
s& sUr dung phudng phép, va
dung cu.

- B4 thu héi trung binh
dign/két hop chdt nén = 5

va CV, phai trong

; khoéng cac dai trong
Bang 3.

T&t ca cac do thu |
héi cé the dudc phat |
hién & LGL.

Cac  nguyén liéu
chuan & mic AL: |
chat phan tich duge
phat hign. |

Xem y kién gop y trong 1.3




Bang 2 — (két thac)

Tiéu chi

Y kién gap ¥

Thél-'lgusu I Mie | 'S& phép phan tich hodc
| | loai phép thir yéu cdu
I35 Dac tinh | & mie AL | Kidm tra dac tinh thue hién
L va tinh chon I | clia cac detectd sif dung va
loc cla phép | 50 sanh ching vii detecto
| phat hién chét ' quy dinh trong phuong
| phan tich phap. Kiém tra 4 nhay cia
! . mdt mau trdng trong mdi
' san phdm dai dién, ndi cach
; khac tigén hanh phép thir nhur |
! md ta trong phan 1.4. !
|
36 “Tinh - & khoang | Tign hanh thir hai s2n phﬁm
ddng nhat" ' AL hodc : dai dién cd ban chat khac:
chétphantich cac du | nhau.
g ob
thé  dé !
Edang i
. phﬂt hi&n
37 Tiohén | Xem1d | Xem 1.1
| dinh cda chat -
phan tich
trong cae chat
chiét va cac |
dung dich ,

chudn

LGV, < 10 %.

B% nhay do dudc chi
1a ciia chat phéan tich.

han - so i

quy dinh trong phisong |
' phap. Xem 1.4.

& E £ Y
Ti =8 cac mau am

tinh sai (sai s8) 4
Tinh nang thue hién |
clia detects (45 nhay |
va do chon loc) phai |
tudhg ducng hodc tot
detecta |

mitc - AL dién hinh :
phai = 5%,

L

Xem 1.1

* Xem 1.1

GV < 15 %

- B4 wéi phugng phap
cé thé |

fisn | vigc xdc nhan gia i s0 dung ela  phudng

sang  loc,
mong  mudn

Eh:u nhay th:rng u'tg t;ua -::ac detet;tﬂ qw"dmh
c6 thé lign tiép thay ddi tuy theo model
Kiém tra déc tinh oha phép phat hign 14 rat

. - quan trong d& thu dude cde k&t qua dang
| tin cay.

So sanh dd nhay cla mau trang quan sat

. dugc vdi cac pic dién hinh dugc bao cao lai
| treng chéat chidt mau tréng.

J{em céc v kifn gdp v khac trong 1.4,

Tlen hanh cac phép thir G2 r‘.hﬁr]g dinh tinh |

i tudng dong khi ap dung cac diéu kién va kha

“hanh phép thd trén .

phan mau trong dé |
cac dv lugng mang |
muén cb thé & mitc |

~cao nhat (vi nhu va

cila qué budl) va vise |
dat dugc ltinh dang |
nhat ¢f theé 13 khéng |

can thist,

nang ap dung cac thing s& thu duge bang

phap phéng thd nghigm. Khi cac két qua thir |

tudng tw CVe, nhu da bao cao, thi cac diéu
kign x0r Iy mau cb thé duge xem x&t |3 tidng

Juong va cac phép thit tiép theo khong can
- danh gia phé duyét clia phudng phéap.

- Ca thé huy phép thit nay néu duds cung cap
| day dl cac théng tin vé tinh &n dinh cia chat
| phén tich clng vai phuang phap d6 hodc néu |
! phudng phap nay dang thay cho mat phudng

phap 48 = dung trudc dd d6i wai chat phan

| tich v& d8i vai phuong phap d6 ciing 43 cb
- cac thang tin ddy 0 vé tinh &n dinh.




Bang 3 - Pham vi tiéu chi danh gia phé duyét cia phugng phap trong phong thir nghiem dé
____phén tich du lugng thusec BVTV

D& I3p lai D6 tai lip D ding
Ning e CV, 9% CV, % CV, % CV,%' | Daigi tri trung binh
% d6 thu hi
| <1 pgikg 35 s 2 53 54 | '50d&n120
| =1 ughkg =90,01 mgika a0 32 45 456 B0 dén 120
| >0,01 mgikg = 0,1 malkg 20 22 32 34 70 dén 120
> 0,1 mgrkg <1 malkg 15 18 23 25 70 dén 110

' Wi cac phudng phap da du lugng, o6 thé sé ot chat phan tich x&c dinh naa d& ma tiéu chi thue hién dinh lugng cda ching
khéng thé dap (ng nghigém ng#t dudc. Kha nang chép nhan dude ce s lidu eb duge trong nhiing diéu kign nay s& tuy thudc
vac mue dich cla phép phan tich nhirla khi kidgm tra tinh phit hap eta MRAL cac titu chi dat ra cdn duge dap dng 30 cang nhigu
cang tot vé ki thuat, trong khi dé mét dif li2u nao do thip han MRL co thé chip nhan dudc vai do khong dam bao cao han.

2 Dai 48 thu héi cla nhiing chat nay La thich hdp vdi cac phudng phap du ludng da. C6 thé cdn &b nhimg tidu chi chit eh& han
dai vl mét 58 mue dich nhir phdng phap cho chit phan tich don hodc ce du legng thude thi v (Rem Codex tap 3, 1986}

| * CW, H& sé bién thién cia phép phan tich loai trif qua frinh X0 Iy méu, Thang 58 nay co thié dude udc tinh tir phép thir thue

hién woi cac nguyén ligu 34i chimg hodc cdo phén chal phan tich da dude diéu chinh trude khi chidt. Mat ngeyen lidu déi ching

| dude chudn bi trong phang thir nghigm oo thé dugs s dung khi khéng oo cac nguyén ligu dai chimg 43 dugs cong nhén;

TSV, Hé s4 bién thién t8ng 1hé cla cac k&t qua thd nghiém, gém ca tdi 10% tinh thay d8i cha cac di lugng gida cac phian
chat phin tich {2V, ).

| CHU THICH M d8 thay 48i cac dir Iigng trong cac chit phan tich o thé duge tinh tr 48 k&t dinh cla viée do cac phin mau iap lai (V)

of chita cac duludng: CV, 2 = CV,7 + CW,7

.
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Bang 4 - Yéu cau déi vdi viéc xac nhan cac dic tinh

et f e SR

| | S& phép phan tich

Théng s6 | Mcre hodc loai phép thir

! yéu cau

PRI

4 Kiém soat chat lugng (xac nhan dic tinh)

e i e L

Phudng phap
dinh lugng

4.1 Phuong phap st dung hang ngay

41.1 Tinh phi |
hop cla hoa:
chdt, thufic thir |

i | Bé vai mdi mé méi
Thir cac thudc thir
trang, kha nang ap

va cac chdt hap dung cla thudc thir va
thu | chdt hap thu (chat
- hap phu). -
| Thue hien din xust |
| méa khéng ¢

: mau
T442  Hieu| | Viéc hiéu chudn diém

don 1& 6 thé dude sir
dung vdi cac hdn hop

chudn va pham |
vi phan tich
chat chuin, néu diém
chan cia ham =4 hiéu
chudn gan bang 0.

U Ap dung gua trinh higu
chudn da diém (3 x 2)
dé  khang
dinh frgng.

' 86 higu phan

dinh

(tng nhigéu = 0,3
LCL

Mé phan tich co

thé duge xem xét
I3 dang trong su
kKiém soat théng

ké néu chat

| chudn phan tich |
I wa

chat chiét
mau dudc ludn
phién nhau bam
vao, va S0 clha
du lughng tuong
d6i  linh  dugc
=01

Tiéu chi

Phuong
phap

S8  hiéu
phan {mng
rikii &

0.5 LCL

-

Chél phan
lich dudc
phat  hién
tai LCL.

il N DT N A W

Y kién gép y

| sang lgc |

' Bang cach khac, néu
mau trang, qua trinh
hiéu chuan va da thu
hai thod man thi khi Jo
tinh phi hop cha thudc
thit... dudc khang dinh.

Duﬁg dich chudn va mau
cén dude luan phign bam
VAD,

Ding vdi cac chat bam
chudn thich hop oo thé

| tigt kiém théi gian thay

cho vigéc hiéu chudn da
didm dac hiét néu khéng
cb san cac bo |8y mau tu
dang.

Vi da cam dng hé thdng
thuding thay ddi nén viéc
higu chudn da diém phai
duge thue hign thudng
xuyén dé khing dinh
rang diém chan la gén
bang 0.

Higu chudn da digm la
khéng can thiét dé khing
dinh w& dinh lugng néu
chat higu chudn ral gan

- wdi ndng dé clia mau.



Théng s

|
4.1.3 D& chinh
xac va  dd
chum

Mire

Tromng
miit
pham
i

' [phan

tich

| S8 phép phan tich

| gifng nhau cla méu

Bang 4 — (tiép theo

hoic loaj phép thir

yéu céu

Bura vao moi mé phén
tich =1 mau ¢6 bé sung
hén hop chudn, hoac |
phan tich lai phan

duang tinh.

Tiéu chi

Phugng | Phudng
phap phap
dinh lugng | sang lgc

Piic tinh thuc hién cia

| detector va cdt sdc ky

phai bang hodc 6t hon
déc tinh clia detector da
quy dinh treng phudng
phap.

Tdt nhat 1& moi d thu héi
cah nam ftrong gidi han
cdnh bao coa biu g4
ki€m soét xay dung theo
phan 4.52. Trén mét

dugng chay dai clha 20

mau hodc 100 miu co
thé l8n lugt nAm ngoai
gidi han canh bao va gidi

| han tac dung. Meé phan

tich can duge 15p lai néu
¢t bt el mat do thu hdi
nao ndm ngoai gidi han
tac dung, hodc két qua
phep phan tich lap [ai
clia méu duong tinh vt
qua gidi han tdi han.

Cnaa-: = Elmu = 28 B
CVL,Q.

Q 1a du lvgng trung binh

| thu duge tir cac phép do
cla mau kép, TV, 14 |

| théng so do trong dé L&

lap phong thit nghiém,
méa bao gdm dd khong
dam bao két hap cha ché
bién wa phan tich mau.

-

Y kién gop y

B6 sung phén phan tich béng cic

thu duge dé thu héi ddi véi cac
chat phan tich lign quan v&i cac
khoang thai gian déu dan.  Tién
hanh luan phién cac nghién clu vé
ds thu héi & AL cling nhur & LCL va
| 2 1an AL, khi cdn, d& khing dinh
kha néing ap dung cla phudng
phap trong dai phan tich. Tan sust
cac nghién ciu vé do thu hdi d AL
cin phai cao han tir 2 dén 3 Ian khi

miie khac nhaw.

Phin tich 1ap fai cac mau duong
tinh ¢& thé thay cho phép thir dé
thu hdi frong mét mé dac thiz,

Dai vai MRM, chudn bi hén hop
| chudn dac thil san phdm/mau tir
chét phan tich ma cé thé xuat hién
trong mét mau dac thi nao do.
Wigc lua chon chél phan tich cho

trinh phan tach/phat hién chon loc
ma khing cd bal ol mét khd khan
néo.

Bai vdi vidc xac dinh tam théi
chudn bi cac mé phan tich ¢ chia
hén hap thit phat hién thich hop,
va cac miu.

dinh Iugng, dua vao mé phan tich
hdn hop thir phat hién, s6 Iuong
| hdn hop hiéu chuin thich hop,
| mau trang da bé sung, hodc mt

during tinh mdi.
Lan lugt bam cac chat chudn va
| mau vao.

dd dé thu hai cla ching sé & cac |

mét hén hap cdn bdo dam qua |

©6i vdi phép xac dinh/khdng dinh

mau duong tinh 13p lai va céc mau

hon hop chudn. Thay cac hdn hop |
chudn trong cac mé khac nhau dé |




 Théngsé

414 Tinh chon |

loc cla qua trinh
| phan tach, ftinh
-5 dac tho cla qua
trinky phat  hién,
thuc  hign

cla cac detector

tirth

Bang 4 - (tiép theo)

S& phép phan tich
hoic loai phép thir

yeu cau

mé sac ky . Bwa san

| phdm chua xr Iy (néu

co) vao mé phan tich.
chat
ch
khéng o mau chiua xir

Dung bd sung

chudn s&n  néu

duge  phan tich trang

mé],

rhat va dinh tinh cla
mai chat phan tich xuat
hign= 0.7 AL,

Pua hdn hap thir phat |

hién thich hop vao moi |

Iy (tong W vai cac chat |

| Khdng dinh tinh ding |

' Phuong phap

dinh ludng

chat  tho, va
RRF va & cla
qua trinh phat
hién can nam

lai tuong (mg

can nam trong
| khodng 2 %%
A wdi phép
¥ac dinh GLC
Va5 % doi vai
phép xac dinh
HPLC. Tinh

| detector  can

gui dinh,
Chat

mau gay nhiéu
| ¢chat phan tich

cé mat khéng

dugc = 03
LCL. Pa thu
hai cha chat

| chuén b sung
| cén nam trong
dai di thu hai
chap

phan lich,

Rs, T, clia hop

thue hign cla |

- nam trong déai |

chigt |

~ Tiéu chi

trong dai quy |
dinh. M(c gilr |

\ Fhudng
phap
sing loc

Tinh nang

thue hién |

cla

detector
cdn  nam
trong  dai
quy  dinkh,

| Chat

nhan |

duge clia chit

phan tich |

phai dudc
théy a
trén LCL
hodc CC
ddi
cac

Wit

chat da v]
cdm  sir

dung.

M9P | chat phan tich sif dung cho

Y kign gop ¥

Bai khi cing nén dé& cép
dén nhur la mot phep thir vé
"inkh phl hdp cla hé
théng". Chuan bl han hop

thir phat hign cho mai

phuong phép phét hién.

Lita chon thanh phdn hén

hop dé cho thiy dude cac

thiing =6 dac trung cla su |

phan tach va phat hién sic
k.

Biéu chinh sd ligu RRE d8i
veii cac hop chét cta hdn

hgp thir phat hién va cac

qué trinh hidu chuan, Xac
dinh RRF dac thi d6i véi
hé théing phat hién.

| Tign hanh khing dinh dinh

lugng bing cac chalt chudn

phan tich dugc chudn bi

trong chat chiét nén tring
néu hiéu (mg chat nén |a

dang ké.



4.1.5 Tinh déng
nhét
phan tich trang

clia chat

mau da xi Iy

416 Hiéu qua

chiét

-

S

g mic

ning
da
chat

phan

dang
phat

hién

| tich cd
thé d& |

s Lo Banghd
58 phép phan tich
hodc loai phép thi

yéu edu

‘Lua chon ngau nhién

mdt mau dudng tinh.
Lap lai phép phan tich
mét hode hai phan mau
phan lich khac.

— (tigp theo)

e e o) ddnaioe
Cac du hgng do dudc
trong hai ngay khac nhau
can ndm trong gidi han do
tai 1ap cla phan mau phan
tich lap lai;

CrmaiCrin = 2.8 2. CVyn Q0
(@ la du lvgng trung binh
thu dugc tir cac phép do
lap lai, CVLtyp la dd khong

dam bao két hop cia vigc

| X ¢ mau va phan tich mau
thu dugc trong khi kiém tra
phudng phap.

| Tidu chi
| Phuong phap | Phuong |
dinh lugng phéap

417 Qua trinh
' phan tich

Cac miu, chat chiét,...
khong duge bao quan I1au
han so vdi khoang thai gian
ma theo d6 tinh dn dinh
bdo quan 84 dugc thit
nghiém khi xac nhan gia tr
sif dung cila phudng phap.
Can thea déi cac digu Kién
bdo quan va ghi chép

thudng xuyén,

Y kign gop v

‘Tién hanh thay thé phép

thir bac gdm méi san pham
dugc phan tich. Thir tinh
dong nhat tai thai didm bt

dau hong khd, hodc tai giai |

| doan ddu clla phép phan

tich loai mau di cho.

Cac két qua co thé chap
nhan dugc cla phép thd
ciing khing dinh réng dé
tai lap cla phép phan tich

(CV,) 12 phit hop.

Hiéu qua cla qua trinh |

chiét cd thé khéng duoe
kiém sodt trong khi phan

| tich, £& dam bac higu qua

chiét thich hop, edn thue
hign quy trinh chigl d3
duge xdc nhan gia trj sl
dung ma khéng cé bét clr
su thay ddi nao,
Cac ult!_L;_vé vide can cb
céc phép thir bd sung tinh
an dinh khi b3o quan duoc
dura ra trong Bang 1.




Bang. 4 - (tiép theo)

Mic |  S& phép phan tich ! Tieu chi
| hodc loai phép thir ;
yrnu cau I
: | Phuongphap | Phuong |
dinh lugng phap
| sang loc

Cae phep thir sau dugc ma ta trong 4.1 véi nhung 'I'::i'al trit durdi ﬂay

4.2.1 Bcr chinh {f;r | Phan tich rar phﬁn méu | Cac du !Lr-:_mg LTDﬂLI’I.’ﬁI.‘: &2
®xac va dd chum xung phan tich khac; ngay khac nhau cén ném
quanh | S dung bd sung chat | trong dai tai han:
AL |'chodn’ 8 mac ‘that 'phan’ | €., 2/ C s 2)g 8
tich do dugc | OV, Q@

thu dude tir cac phép do
lap lai, CWliyp thu dudc
treng qua trinh xac nhin gid
| tri stF dung phuong phap.

B4 thu héi sau khi bo sung

qidi han tac dung.

:'ii' 3 Cac phuong phap sir dung trong khodng théi gian khéng déu

CHL perﬂng phap thu saul duge mo té lmng 4.1 voi loai trir dusi day:

4 3 1 Eilcu chmh Tai | Bua mét mau dd bi |
| Xac va do chum | AL wa | sung tai LCL va hai mau |
(do lap 1ai) LCL tai AL vao mdi mé phan |

et bobcaa oty

tich. Bo6. sung chat
chudn néu khéng co
s&n mau chua dudc xir
Iy (Wwong tu cdc chat
duge  phan tich trong

| Thue hign phan tich wai

—

me),

= 2 phan mau phén tich,

Hai da thu héi tai thidu phai
trong gidi han canh bao,
mit di thu hdi co thé trong
Qidi han tac dung.

Cac du lugng do dudgc !

trong cac phan mau lap lai
can nam trong dai tiéu chi:
C’m;_u o
hede C... —
etato]

@ la dur lugng trung binh thu
duge tif cac phép do ap lai,
CVL,, thu dudc phé chudn
phuong phap, f,, 13 hé sd dé
tinh dai 18n nhat tuy thude vao

I::lrur = ;n:n] i

s0 hugng mau 13p lai.

Q & du lugng trung binh |

chal chudn phai ndm trong |

Co=28 CV. o

¥ kién gép ¥

Kiém tra d6 chinh xéc néu |
du lugng duge tim thdy =
0.5 AL,

Cac két qud chédp nhan
chimg minh tinh phu hop
clia hoa chaf, chat hap thy |
va thude thir duge s dung.
Khang dinh du Iugng trén
0.5 AL

Néu cac tiéu chi thue hign
khiong duge dap Ung, can
ldp lai phucng phap nay va
cac dic tinh thue hién cla
NG (Q, CVy,,. CV,,,) dugc
thigt Iap lai trong qua trinh
xac nhan gia i sl dung
g phan cla phuong phap.




e ! Eang 4 -
Mre S8 phep phan tich
hodc loai phép thir |

yéu ciu '

4 4 Su thay doi khl thue hién phu’nng phép

4 4.1 Col séc k},r

Cac Lhcrng sa -:'!’i.rcrc thu nghuém

Phep thif tinh chon |ﬂl3 clia quél i
trinh phan tach, phan gidi, tinh tro,
gia tri RRt

' 4.4.2 Thiét bi dé

Tinh déng nhat cila mau da dudc
% Iy; Tinh &n dinh cla chat phan |

XUF Iy mau

f tich
443  Thit bi
chiét

4.4.4 Phat hién

'I{|ém tra tinh chr:m [uc clia qua
| trinh phén tach va tinh chon loc va
' d6 nhay cla phép phat hién

So sanh cac mic du ILfeing |:||
nhiém dude phat higén béng cac |
thi€t bi cii va mdi trong = 5 mau
lap lai.

- (tiép theo) |

E}ul véi chc ph:_rcing phap lhu va cac t|e~u ch| o I-cha né&ng

A

| Tigu chi
| Phudng phap Phuong
dinh lugng phap
sang loc |

¥ kién gop ¥

chép nhan du-::lc: Xam phan thu:h hop trong Phu lue 1.

Kh&ng m.rr:cc ]éam anh |
| hudng dén cac dic tinh |

.‘- thu‘c |'1IE-‘I'I

i |

F'hep thu dm:rc mé Eé

SLE dung cac hdn hgp thir
thlch hap dé thu duge thdng

; tin khi thie hign trén cot

-' F“hep thuunh c!c:lng nhat CI‘II

trong 1.6 va 1.7 phai dugc |
thire hign va chung phai ;

v cac tieu chi
ing...

turdng

Cac du lughg trung binh
khéng dugc khac nhau

| dang k& dp =005

| cac aze tinh thie hien

phai tuong tv hodc dugc
quy dinh cu thé han khi
rno ta phn.rdng phdp

' cho cac két qua phi hap |

can thist néu mic do
nghién va/hodc trén thip
hon wai mic cla thidt bi

| gdic. Tinh 6n dinh clia chat
 phan tich can dude kiém
! tra néu thdi gian va nhidt
| diy xd Ij,r tdng dang ke.

F’hcp thu |4 cén thiét néu

st dung  mot loai thit bi
mdi.

F'hep tni cung co thé ﬂLﬂ:lh:
phat hién mdt cach rigng ré
bing thudc thir phat hign
mai




Théng s&

— ]

Bang 4 - (két thuc)

Mic 56 phép phan tich

heodac loai phép thu

4,45 Nguoi phan |

tich

446 Phong thir

nghiém

= & phép thir 36 thu héi & mbi

mic (LCL, AL wva 2 (3} AL}, phan
tich lai mat m&u trdng va 2 miu

| difgng tinh (khong d& ngudi phan

| tich biét)

Bd chinh xac va d6 chum = 3 cac

phép thir d6 thu héi & mdi mic
(LCL, AL va 2 (3) AL) do nhimg
ngudi phan tich khac nhau thuc

hi&n vao nhing ngay khac nhau.

—— e b L

| phai trong dai

Tiéu chi

i
fa e

Phuong phap
dinh lugng ! phap
| sang loc

Moi k&t qud phai ném
trong gigi han canh bao
dude  quy dinh  cho

phudng phap nay tmng!

phong thi nghiém.

Phan tich cdc mau lap lai
tei
han.

Tt cd cac két qua phai

nam trong cac gidi han

canh bao da quy dinh cu |

thé cho phuang phép nay 5

trang phdng thi nghiém.

| phan

' dai dign dugc bd sung

¥ Ki€n gép ¥

DPay la yéu cdu toi thicu.

Cac phong thir nghigém vé |
finh vuc du lugng s dung
bién ban chi tigt hon gom:
{1y Khai quat dudng chudn
trong pham vi cac tiéu chi
cd khd nang chip nhan
duge; (2) tdi thidu 2 duding
tich cho mdi chat
nén, cd cac chat phan tich

thém bai ngudi phan tich &
t8i thidu 3 mic kép; (3) téi
thigu 1 dudng phan tich cb
céc mau da duge b sung
hodc mau 43 bi nhidm, 3
mic kép, mién sao nguei
phan lich khong bigt. Mai
két qua phai thod man cac

| ticu chi cd thé chap nhan

duge, hodc phai dugc lap
lai.

| P& tai lap cha phuang
phap lrong cac didu kién

mdi phai dugc xdy dung va
né phai duge tign hanh bdi
nhiéu ngudi phan han tich |

néu duge,



Bang 5~ Cac san phﬁm /mau dai dién dé xac nhan gia tri sir dung etia quy trinh phan tich dur
lugng thudc BVTV

Loai san pham © ®

La rau cai Brassica,

La rau
Rau ngd cde

RE lam rau

| Qua ho budi

Qua loai taa

| Qua cio hat
| Qua mam xdi
| Quanho

Loai qua lam rau

Hat c:ﬁ déu
Hanh nhan

Ngﬂ n::::uc

Cac san phém ngﬁ
cic

Thit

. Gam, chanh

Loai dai dign

Rau chan wit hnﬁc rau dmp
bang cai, bap cai, cai xoin, dau
xanh

Tano, &

| Bao, chery (s ri)
Dau tay
Mhe

Ca chua, hat tiéu chudng,
nam melon,

Khoai tay, ca rit, mai tay

Nhﬂ kha, I'_.hd Ia

Qua ba, hat hl_n:ing dm:mg qua
6c chd, qua hd dao pécan, qua
hE':ulrén

Lua My, gao hl:f&r hat ngﬂ

Cam lda my, bdt lua my

qua man viét quﬁt

Y du: toi, hip 1dng, cheé, gia vi, ‘

Thlt gia cﬁr’n thli ga

Aokt S o e |

Nm ta ng an dude

Nhém san Béc tinh chung
pham
Gac: san pham thlJc vat
I Ham lugng nudc va Lln:umphyl cao
Il Ham Iuang nudc cao va ham ILn::Ing
clorophyl thdp hodc khéng cd
clorophyl
1. Ham lugng axit cao
LI, | Ham ILrang duung caon
| W Ham lirgng chat béo hofic dau cao
i
VI, | Cac ngu;n.-rén ligu I{hu
, Cac loai hdng hﬂﬂ can dugc thLI ddc
’ lap
Eac san pham cé nguén goc dl::lng vat

Sifa

ha

Trdng

Sita bo

Gan. cat

mil cia thit |

Trimg ga

CHU THICH Phuong phap nay cin duge xac nhan bing céc loai thudc BYTV dai dién cho mai nhém san pham.

Cdc san pham khé phan tich can cac phép thif riéng,

" Codex Alimentarius, Tap 2, xudt ban lan 2. DU lugng Thude BYTV trong thue phdm trang 147 dén 365, FAQ, 1993



Bing 6 - Cac vi du vé phudng phap phat hign thich hgp

dé phép phan tich khang dlnh cac chat

thﬂng phaF; ;hm'm:;" e S o SRy, b ey i i
| LC hodc GC va F‘hu. iiht:l.l- ot .:-1éu s Irgng ﬂ_a:.rﬂu-:ac ;Dn 4.3han dﬂar.l. dl.r.rm [hDD"dC'I I

__LE-_E‘JA[}“I;;%.G dua qua (A" % | n;l_ph:::U‘-._f Ié-dac trumg i ol e A cung o
LC - hujnh quang | K6tnop v cse kg thuat kv

| 2-D TLC =~ (quang ;:Ihﬁ}_ g . | két t;:;;-..rul cac kp thuat khac

_GCEE_;I;NPD FF’D_ “_"__-;;I-;{.hl két hdp vdi 2 hc;éﬁ;:; I;er'l Cac kg,-' thuﬁ!“p;l_dﬂ tach‘_ i

J Dan xust 1 it otk i i néu né khf-_mg phai Ia phueng phap lifa chon dau tn:*n
LC-phdmiéndich | kéthop vé ode ky thuit khc i oleathe e
L -UVNIS {hlruné_s.;:r;zg dcsnj TR ket h;p_vdrc;_al::ky thuat khac jis i tsidng |

1. Céc hé théng sac ky khi khac (ap dung céc pha tinh valhoac dang cla tinh chon loc khac nhau) hoac
cac ki thuat khac.



| Gidi han dudc chap

| nhan (AL) [accepted
| limit (AL)]

Bé chinh xac

facouracy)

| Tinh gén nhat gilta gia ti ket qua thlr nghiém va gia Iri d6i chimg duge chdp nhan.

Giai thich cac thuat ngir

Gid tri néng d& cho méat chat phan tich Wdng (ng véi mét gidi han quy dinh hodc gia tr |
hudng ddn ma tao nén muc dich cla phép phan tieh, nhu MRL, MPL; tiéu chun
thuong mai, gidi han néng dé dat (@i (danh gid thoi quen an udng). mic co thé chip
nhan (méi trudng)... DS véi mot chat khéng e6 MRL hose véi chat bi cdm cd thé sé
khéng cé AL (vé mat hidu qua nd co thé 1a zero hose oo thé khang oo gidl han) hodc

| nb 6 thé 1a néng do dat tai & trén ma cac du luong duge phat hign cin duge khing

dinh {gidi han tac dung hodc gidi han vé hanh chinh).

Saj s8 (a) [alpha error)

()]

Kha néng ma ning do thue cla chét phan tich tr::ung m‘&u thu’ phcng thir nghiém nho
hon so vai gia tri cu thé (vi du AL) khi cac phép do duge tién hanh trén mot hode nhiéu
phan mau thitphan phan tich cho thdy néng dé nay vudt qua gid tri d6 (duong tinh gia).

| Gia tri dugic chap nhan doi vai tinh x&c sual nay 1huung nam trclng pham vitlr 1% den 5 %.

Chat phan tich
{analyte)

Chat hﬂa hcn: ﬂu‘cl::: Xac ﬂlnh hcré‘n: phat hn::rl trr;nng mét mau.

Su déng nhit cla
chat phan tich {trong
mau) [analyte
homogeneity (in
sample)]

Phén mau phan tich
{-EII‘IEIl}ftIGEll pt}mun}

Sy phan lan ﬂung ﬁeu cla chat phdn I:r:h 1rc:|ng chél nén. Tfnh 1I1ay déi trong cac ket
qua phan tich ndy sinh trang qua trich mau tuy thudc vao kich cd cla phin mau phan

| tich. Hang sé 7 1y mau md t3 mdi trong quan gifia kich ¢d phan mau phan tich va 4o

bign thién mong dai trong mau phan tich da tron ki

Mau phan ti{:h
{analytical sample)

S— -

K. =w (CVy) " trong do w 13 khai lugng phan mau phan tich va CVy, 1a hé 56 bién
thién clia néng d6 chat phan tich trong céc phan mau phan tich 13p lai cba w [g] dugc 13y
ra b mau pha‘m tich. '

Mut qung ﬁat dlen nguyén Ineu [&y tir mﬂu phén l[f:h cnﬁ l-:l-:h cd thn:;h hap ddi vai phE*P
do nong d6 du Iu’dng.

Ngu}"én I|eu du‘r:rc r:hu:}n b: de phan tmh t'L..r mau phong thu nghiém, héng -Jtéc: phan
tach phén cla san phdm s& duae phan tach va sau d6 bing cach tron, nghién, cat 1at |
nho... dé loai ba nhitng phan méu ph.::m tich vi sai 58 |8y mau téi thicu,

Kha nang ap dung
(applicability)

Cac chat phan tlch c:hat nén va céc néng ﬂu mé theo dé mr::t perc:lng phap ﬂhan tich
dude chimg minh la dap dng diurde.

SRS

e —

Sai so (B} [Beta ()
error]

Bo léch (bias)

Kha néng mé ndng G thue cla chat phan tich trong mau plmng thu thlt“l’l’l éim hdl‘! 50
vdi gid tri cu thé (vi du AL) khi cdc phép do dudc tién hanh trén mét hoiic nhiéu phan
mau phan tich cho thdy ndng d& da khéng vudl gua gia tri nay (am tinh sai), Gia tr chap
nhén dude déi vii xac sudt ndy thudng trong khoang 1 % dén 5 %.

Chénh Ief:ch giErH gi[ra qia 1ri trung binh dn dudc dﬁi Wil mﬁnt chat phan tich va mat gia tri
ddi chimg da dude chép nhan ddi véi mau, D6 1éch |4 sai 56 hé théing tang the dai chiéu |

| véi sai 58 ngAu nhién. Co thé et mdt hade nhidu thanh phan sai s hé thong gop phan |

tao nén dd léch nay, Mat suwr ehénh l&ch hé thdng 16n hon te gia tri dai chimg da dudge |

chap nhan sé dudc phan anh bdi mét gia tri sai I&ch 1dn hon,




i Nhém hang hod
[commaodity group)

Phurgng phap khang
! dinh {confirmatary)

Gidi han quy@t dinh
| (CCae) [Decision limit
| {CCu]

Kha nang phét h]en
(CCR) [detection
capability (CC[)]

Hén hgp thir phat
hign {detection test
rrixtura)

Két qua am tinh sai

(false negalwe result)

Nham thue phdm hodc thire &n chin nudi mang cac dac tinh héa hoc déy di dé lam

cho ching tugng dufong véi cac muc dich phan tich cha theo phucgng phap. Céc dic
tinh nay cé thé dua trén cac thanh phan chinh (v du nudc, dudng. n::hd't béo, va ham
ludng axit) hoac mai tLrﬂng guan sinh hoo va cd thé duge xac dinh bang cac quy dinh.

F-‘hu-::lng phap cung cip cac th-:ﬁng tin day di hodc théng tin b sung clm phép chit

phan tich duge xéc dinh vdi mirc dé ddm bao co thé chdp nhan (& gidi han duse chip |
nhan hedc mle quan tam). Cang nhiéu cang t5t, phugng phap khang dinh cung cap |

cac thang tin vé& ddc tinh hoa hoe cila chat phan tich, 8t nhat la sir dung cac ki thuat

quang phi. M&u mét ki thuat don 1& thigu tinh dac tha ddy di. khi d6 sif khang dinh

c6 thé dat dude bang cac quy trinh b3 sung gdm sur k&t hap thich hop cia viéc lam

sach, phan tach sac ky va phat hign chon loc. Phan tich sinh hoc cling cé thé cung
cdp mét si s6 ligu khing dinh.

khang dinh. Bigu nay can phai phan tich phén méu thi hai va/hodc phén tich lai mau

nhau...Kh&ng dinh dinh tinh va dinh lugng cling 6 the tién hanh béng clng mot
phudng phap, khi thich hop,

| trong mot mau thue sir vuot qua gidi han dé vai xac suat sai sé cla dudng tinh sai).

Trong trugng hop cac chdt ca AL 14 0, CCa & mic ndng db thdp nhat, tai d6 mat

phutng phap co thé phan biét vai xac suat thdng ké 1 - a k& ea khi chét phén tich da

difoc xac dinh la c6 mat, CCe tudng ducng vai gidi han phat hign (LOD) theo mot sd
dinh nghia (thudng thia = 1 %),

- Trong truding hap cée chét co AL da dude thidt lap, CCa ; 14 ndng dé do dude, méa trén |

gia tri do nd cb thé dirgc quyst dinh véi mot xac sudt thong ké cda T-w 1 ham Wvgng
chét phan tich da xac dinh ding Ia trén AL,

ban dau bang phuong phép thich hop khac (nghia la oot valhodc detector khac |

Gum han ma d dd no co H‘IF ﬁu’rjc qug,rét ﬁlnh Ia nang dm clla Lhd[ phan 1|¢:h co mét |

| Bé b8 sung cho viéc khang dinh chat phan lich thi néng dé cda né ciing cin dude |

Nong dd thue nhd nhit cla chat phan tich cé thé bj phat hién, xac dinh va dinh luang |

trang mét mau co sai s6 béta (am tinh sai). Trong truéng hop cac chat bi cam sk
. dung thi CCB 1a néng do thap nhat tai dé mét phudgng phap oo thé xac dinh chét phan
tich trong céc mau di bi nhiém vdi xac xudt théng ké cia 1 - B. Trong trudng hdp cac

dung dé phat hién cac mau ma vurgt qua MRL véi xac xudt théng ké cla 1- .

- kem wdi mot xac xudt théng ké cu thé vé su phat hién, do d6 tét nhat 13y & trén mifc LOQ,

| Hén hop cac chat chufin phan tich ma thich hop dé kifm tra cac didu kién phan tach

| va phat hién bing séc ky. Hon hop thir phat hién cin o cac chat phan tich ma cung

detector, va tinh tra (vi du da dugc dic trunmg hoa bang cach theo déi théng s6 T va
luc phan tach (vi du su phan giai Rs) cla cot, va da tai lap cla cac gia tri RRt. Hén
hap thdr phal hién nay cd thé sé cho di qua cot va detector cu the.

,‘-{em sai SE:- héla

¢dp duge nhiing thong tin vé tinh chon loc va cac yéu td vé do nhay 446 vii cac |

chat cé MRL d& dudc thiét lap, CCB 1a ndng do tai dé phuong phéap nay cé thé ap |

Khi 4p dung & néng di co thé phat hign thap nhat, thi thong s6 nay duge ding dé |
cung cdp thong tin tuong duona véi gidi han dinh tinh (LOQ), tuy nhién CCP thudng di |




h‘.et qua dugng tmh *em sai sd alpha.
sai (false positive

result) l
i'

' Nhom phuong phap | Phuang phap duge thigt ké d& phat hién céc chal ¢ cing cdu tric hoa hoc tuang tr
dac tha (group | ho#ic cac phdn nhu nhau vi du nhu axit axetic phenoxy, dithiocarbamat, met}fl |
specific method) carbamat.

D lwgng bi nhigm Gan: dut Im:;ng cla n:hat phan EIGh trong chat nén nay slnh theu- thugng 1& ma qua do
(incurred residues) | tao ra cac mifc d dang vét nhu mong mudh, thudng trai véi eac dir luong do vigc t8ng
cuéng mau phong thir nghlém MNghia 14 du lugng bi thay dai.

| Phl.mr'rg phap ddn Ie Phuﬂng phap thlt:h hn:sp de xac dinh mE:t h::u’c‘n:: nh|éu hﬂp Chdl ﬂa |:1|nh (:n the cén r‘not [
g (individual methaod) phudng phap tach bigt riéng, vi du nhu xac dinh mét 56 chét trao dai dua vao Erung |
phan dinh ngtna dur Im:ing cla mat logi thude BVTY hodc thudc thid 3, ncng

| Mau phéng thir Mau ﬂum: t|e;:| nhan tai ph{mg thir nghigm tkh:‘.’mg ké de} gm]
nghiém (laboratory

sample)

G|m han phat hlEl‘I Mang ﬂu nhn nh:at ma g du chaI phan tich cf the KAC dmh tfl_rc:lc F'hu- bl[,—:rl LTLrun: .:Tmh
| (LD) [limit of detection | nghfa I4 néng d6 15i thiu cta chalt phan tich trong mau thir ¢6 thé xac dinh dude v

(LD mét xac xuat da cdng bé ma chat phan tich do cd mat @ ndng do 1én han ndng da
trong mau trang. Tiéu chudn IUPAC va |SO d3 khuyén cao viét tat LD, Xem thém
Kha nang quyét dinh.

Gidi han dinh lugng Mong d6 nho nhat cla chat phan tich cd thé dude dinh ludng, Phd bién dudc xac

(LOQ) {limit of ' nhan nhu ndng da tdi thidu cda chat phan tich trong mau thi ma ca thé dude xac dink

quantitation (LOC)] theo dé chum cé thé chéip nhén (d6 lap lai) va dé chinh xac trong nhimg digu kién da
cho cla phép thir. Xem Kha nang phat hién,

Mtre higu chudn thap | Nong do nhé nhat ca chat phan tich duge phat hién va do khi hiéu chudn hé thing |
nhét (LCL) [lowest phat hién. N& e thé duge bidu thi theo ndng dd dung dich trong mau thir hoidc theo |
calibrated level (L CL}] khoi lugng wa khéng tinh d&n su gop phan tir mau tréng.

Chat nén [mamx] Nguyen |IGL,I hc]él:: hl:ip chat dude 18y méu dé phuc WL -r:ho céu:: ngh:en cifu phﬁn ﬂch
| trir chat phan tich.

Ehat nén frang {matnx Nguyen ligu mau cb mire chat phan tich lién gquan khunc: the phat hign :tu::h::
blank)

Higu chudn phi hop | Qua trinh higéu chudn st dung cac chét chudn dugc chudn bi trong mat chat chist cla
véi chat nén (matrix- | mot san phdm dude phan tich (hodc cla mat sin pham dai dign). Muc dich 1a dé bl
matched calibration} | cho cac anh hudng cla cac chat dang chiét trén hé thdng xac dinh. Nhimg anh hudng
nhu vay thudng khang thé doan trisdc, tuy nhién chat nén phi hop co thé 1a khang ¢dn |
thiét néu chét dong chiét chimg minh 1a khéng cé nhimg anh hudng dang ké.

- Phugng phap ME:II! day cac quy trinh k& 4 e Hép nhan mau |:Trl phan tlch cho dén khl taa ra kel qua
imethmd] cudi clng.




Kac nhan gia tri su
dung cla phuong
phap {method
ualida!icnj

Phucﬁng phap d‘a dl.r

| lugng, MRM {multi
rasidus method,
MRM)

Két gqua am t[nh
inegative re'-;ult,'l

E{Iern tra tmh néng
[performance
verification)

Qua trinh kigm tra va khang dinh phuong phap dé phi hdp vai mue dich sif dung.

-

F‘hu’cﬁng phap thich hop LTe ¥ao nhan ua dinh Ilmng c_um han cac chﬁt p-h.an nch thl_rang
vii mdt sé lugng cac chat nén khac nhau.

1

Mot ket qua r:h::u thay -:hét phfm tuch khung d nﬁt & mire hnac I:Jn han mic hléu
chuan thép nhat (xem Gidi han phat hign).

Lap cac sd Jmu kiém tra vé chat Iu::rnq tacra tmnq khl phan E|-::h cAC me mau dé h-:‘j 1rc
cho vige xac nhan tinh hop 18 cla cac phép phan tich dang tién hanh, S6 ligu nay oo
thé dugc st dung dé cdi tién cac théng s6vé tinh nang thuc hién cla p'un:tng phap,

. {pﬂsnwe resuli)

Ehu chum {prmmmn}

Phudng phap dinh
lrgng (quantitative
method)

Dc- thu héi {;ecwery}

Thuéc thu‘trang
1reagent Blank)

Nguyen ligu chuan
| (reference material)

| Phu’c:ng phap ::huan
| (rafarence metfiod)

E‘tuy trink chuér‘:
| {reference procedure)

Két qua dudng tinh~

Mot két qua cho thay sur co m&t cla chél phan tmh vc‘:n nong dé & mire hc:éc trén I'I"Il:fL

hiéu chudn thip nhat.
Su gan nht giita cac k&t qué thit nghiém déc lap thu dude trong nhifng digu kign quy
dinh.

Mot phudng phap co kha nang cho cac két qud, dudc biéu thi gia tri bang s8 luong véi
don vi thich hep, véi d6 chinh xac va do chum phii hap v muc dich. Mirc ¢ chum va |
dd dung phai tuan theo cac tiéu chi quy dinh & Bang 3.

Su’ phén chia Imﬂc ty & {hat phén TICh thu I'IDF dm:n: sau khi -::hlét va phan tich méu
tréing méa theo dé chat phan tich da dude thém vao vdi nong db da bigt (mau dua vao
hodc nguyén liéu chudn).

Thuc higén phép phan tich day di ma khang dua cac nguyén ligu mau thee muc dich
QC,

Mot nguym in:u ho#ic nhuéu néng do {:héi phan tu;h cla chung d ﬁong nhat Wi dur:lc: |
thiét lap tat dé danh gia phuong phap do, ho#ic d& danh gia cac nguyén liéu khac.
Trong tai igu nay thuat ngif “nguyén ligu chuan’ khong dé eap dén cac nguyén lidu st |
dung dé hiéu chudn dung cu.

Phu-.r_ing phap phan tich dinh hidng '-xé d tin cay da ﬁl_ruv: rhung mmh déc lru’ng hua
{ bl d6 ding, tinh d4c lring, dd chum va luc phat hién da dudc thigt lap tot, Mhirng ;r

phudng phap nay nhin chung s& dudc nghién clu lign phéng thir nghiém va thudng
' cAn olf vao quang phd phan tir. Tinh trang phudng phap chudn chi eo hiéu Iufc néu
phuong phap nay ducce thuc hién trong ché da QA thich hdp.

Quy tnr‘:h mé tinh hlELI' qua da dugc thigt lap, Néu khong co sén nr.': thi mq:ut Uy Irlnh
:huan ch thé 1a mét quy trinh, ma vé Iy thuyét, can phai cé hiéu qué cao va vé od ban
phaJ khac vai r;ruy trink u:ifang rrang r.;rua trirh thik




' D 13p lai
| {repeatability)

 Chat phan tich dai
dién (representative
analyte)

Chﬁt phan tlch du:sn:: chon de daj drén L.hI:I mot nhom CAC {:hét F}hdﬁ t:u:h M chung cth |

| B chum trong nhiing digu kién I3p lai, nghia 13 cac didu kién ma cac két qua thir doo

lap thu dugc vdi cing mdt phuong phap trén cac phan mau phén tich gidng nhau trong
cing mdt phéng thir nghiém tign hanh bdi cing mat ngudi thao tac sir dung cliing mot
thit bj trong mét khodng thai glan ngan (150 3534- 1}

cac dac tinh tucng tu théng qua phuong phap phan tich da du luong, do da duge danh
gia bang cac dic tinh hod Iy cila ching nhu cdu troe, di hoa tan trong nudc, tinh phan
cuc, Kow tinh bay hai, tinh 8n dinh vé th&y phén , pKa...

Chat phan tich dai
dién (representative
analylmalj

EHJ tai Iap
: {reproduclblhtﬂ

San pham da| dlen
| [representative
| commodity)

Tinh nghiém khic
(ruggedness)

Chuan bi mau
{sample preparation)

X Iy mau (sample
processing)

Chat phan tich cé cac dac llnh hua I;-.r nam trong pham vi céc dic llnh ciia chat phan
tich dai dién

| Su gidng nhau giita cac két qua thu dude theo ciing mét phuong phap trén cdc phan
mau phan tich giéng nhau dugc tign hanh bdi nhimg ngudi thas tae khac nhau vai cac |
thiét bi khée nhau {trong pham vi d tai lap pheng thir nghiém). Tuong e nhw vay, khi |

cac pheép thit duge tién hanh trong cac phong thir nghigm khac nhau thi sé thu dugc
dd tai lap ién phang thir nghigm |

Mot sén pham lhu’c pham dﬂn Ie huat‘ thitc an st ﬁung dé dai dién cho mat nham san

pham véi muc dich xac nhan gia tri si dung cla phudng phap. Mot san pham cb thé
dudc xem la dai dién difa trén cac thanh phan méu gdn ding, chang han nhu nude,
dau/chat béo, axit, dusng va ham lugng chloraphyll, hodc cac dic tuong tr vé sinh
hoc cila cac mé..

Kha néng clia mot qua !nnh do hoa |'ID-G aé ng:ﬁn can su tha‘,-' adi oAkt g qua 3 thif khi

¢t cac thay ddi nhd vé quy trinh clia phugng phap, mai trudng, phong thi nghigém, can |

nguEr.....

Quy trinh sif dung, néu cén, d& chuyén mau phong thif nghiém thanh mau phan tich,
bang viéc loai bd cac phan (dat, da, xuong...) ma khong duge dua vao trong phép
phan tich

E‘m quy trinh fcét nghnén trcun ) si dung ﬁé Eam l:hn mau phan tmh trd nén d:}ng

nhat cé thé chap nhan duge lién quan dén viéc phan phéi chat phan tich, trude khi &y |
cac phan mau phan tich. Cac yéu t& ciia qua trinh x Iy phai dude thidt k€ sao cho |

tranh dugc cac thay dai trong nong dé chét phan tich,

Phudng phap sang
loc (screening
method)

Tinh chon loc
[selectivity)

NGt phl.rc:ng phap str dung dé phat han SUF oo mat cla mcﬁt r:h.::t phidn tlch hodc mot :
nhém céc chat phan tich & mic hodc frén mitc ndng do tai thidu. N6 phai dugc xay dung |

dé tranh cac k&t qua &m tinh sai d mifc xac sudt d4 quy dinh (nhin chung, B =5 %)
Cée két qua dinh tinh ducng tinh co thé can phai khang dinh bang phuang phap chudn
hedc phugng phap khang dinh. Xem Gidi han quyét dinh va Kha nang phat hién.

- Bo mlc ma theo do chat phan tich chic chin s& duge phan bigt vai cac thanh phan
| mau khac, hodc bang viéc phan tach (nhu bang sac ky) hodc bing o nhay tuong (g
| cha hé théng phat hién,




T|nh dm: trl.mg
{specificity)

B& sung chat chuan
istandard addition)

Hé s& theo dai

{tailing factor)

- Mcﬁt qu;, trur‘rh tmng dc:n Ier:sng chat phan tich da blei c'J’u'c:t: ths:rn vao cac phan mau chat
| chigt cd chira chat phan tich {ndng d& do dude ban dau cia nd la X), dé tao ra cac
| nfng 48 Ude lwgng mai (vi du: 1.5 X va 2 X). Do nhay cla chat phan tich dugc tao ra

| dd chat phan tich trong chat chigt gdc (b8 sung chat phan tich 13 Zero) dudc xac dinh

Vigc md rong ma theo dé mét phuong phap cung cip @& nhay 1 hé thdng phat hién
c6 thé dugc xem xét loai trir dac tinh cla chat phan lich.

bdi cac phan bang nhau cla mau dugc dua vao va chat chiét géc sé duge do, va néng

W dé déc va dudng chin cia dudng biéu dién dé nhay. Néu duding bigu dién thu

| dudc khnng phai la ﬁLmng !u}n?n tinh, g!é tri ddi vai X phai dude gldl lhich ky {

Do pic séc ky, & 1EI % tﬁl thlél.l mﬁ cao cla pl:: ti Srft phdn phén d-r:ldn uﬁl.l Wa L“uEn L.ua
chiéu réing cla pic, khi duge phan tach bing cac dudng thang dimg vé qua didm c:an::-
nhét clia pic.

Phén mau thir {test
purtiun]l

!'ulau thr (te st 5a mpla}

£& ding {lruen ess‘,u

D& khéng dam bio
clia phép do
{uncertainty of
measurement)

| Xem : "Phdn phan tich"

b&o dadm clia qua trinh hiéu chudn, va bat cir mot su thay déi nao khac da bigt nao vé

Kem "Mau phan tich"

Pd gan nhal gilta gia tri trung binh thu duge tr mét d3y 16n cdc két qua th va gia tri |
chudn dugc chip nhan,

Cac théng s6 don 1& (thudng 14 d6 léeh chudn hofe mat khodng tin cay) bigu thi
khoang gia tri xung quanh két qua do, trang do gia tri thuc mong doi sé cing vai mic |
xac xudt 93 cong bd. No can luu ¥ dén tat ca cac tac dong dude cdng nhan [&n két
qua, bao gém: d6 chum tng thé dai han (trong pham vi g8 tai lap phéng thi nghiém)
clia phuong phap day di; do léch cla phudng phap; 18y mau thay thé va do khéng |

ket qua.




Chir viét tat

RRt

Hots [ Dulugng 16 nhat phét hien dugc trong |
| phan mau phan tich kep
o | Du lugng thap nhat phat hign dugc
trong phan mau phan tich kép
GV H& s dién hinh su thay ddi dung
Ifgng xac dinh dude trong mét phin
mau phan tich
T * | Hé sd dién hinh sy thay dai phan tich
ciia phan méu phang thir nghiém
HeTEx Hé s6 s6 thay doi du lugng trong
phédn mau phan tich
| GLP | Thuc hanh phéng thit nghiém tat
GSM Phuong phép déc trung nhém |
MRL 7L | Gidi han du rong toida

Rs

| ¥&u t6 d6 nhay tudng ddi

| Gi tr lwu twong déi déi vai Pic

Phuong phap da du ludng !

Quyét dinh hai pic sac ky

55 E?}E:h_t;_hugn_ AL LI £ |

D6 léch chuan clia cac dui lugng |

tir ham hiéu chudn tuyén tinh

| T8 chiic v 1€ thé gidi



