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TIEU CHUAN QuUOC GIA TCVN 7785:2007

Xuat ban lan 1
Sira va sita bot - Xac dinh ham lugng aflatoxin M, -

Lam sach béing sic ky ai luc mién dich va xac dinh

béng sac ky 16p mdng

Milk and milk powder - Determination of aflatoxin M, content -
Clean-up by immunoaffinity chromatography and determination

by thin-layer chromatography

CANH BAO - Phuong phap qui dinh trong tiéu chuan nay cé sir dung dén cac dung dich
aflatoxin M,. Aflatoxin |a chit gay ung thu cho ngudi. C3n chi y téi théng bao cla T chirc
nghién ciu ung thur Quéc té (WHO) [5).

Aflatoxin bi suy gidm chat lugng dudi anh sang. Cén trién khai ky thudt phan tich nay tranh anh
sang mit trdi va bao vé cac dung dich chuan aflatoxin tranh anh sang, vi du: s dung lo mau hé
phach hoic bec trong gidy nhom.

SUr dung cac dung cu thuy tinh (vi du: lg, 8ng nghiém, binh) chura dugc rira bing axit dung dé
dung cac dung djch aflatoxin cé thé lam that thoat aflatoxin. Bic biét can than véi dung cu thuy
tinh mdi. Trudc khi st dung, ngam cac dung cu thuy tinh mdi vai gis trong axit loang (vi du: axit
sulfuric 2 molll), rdi trang ky b4ng nudc cat dé loai bé hét cac vét axit. Kiém tra bing gidy do pH

dé dam bdo la pH trong khoang tir 6 dén 8.

SUr dung qui trinh khir nhiém déi vai chat thai phéng thir nghiém da dugc Cd quan Nghién ciu
Ung thu Quéc té (WHO) [5] xay dung va danh gia xac nhan.

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay qui dinh phuong phap xac dinh ham lugng aflatoxin M, (AFM1) trong sifa va sifa bot
b&ng phuong phap bao gdm budc 1am sach bang sac ky ai luc mién dich réi do bang sic ky I6p mong
(IAC-TLC).

Phuong phap nay cé thé ap dung cho sita nguyén liéu, cé ham lugng chat béo thap hoac sita gdy, sifa
dang l6ng va sifa bét.
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Luong AFM1 thap nhat théng thudng c6 thé xac dinh dugc 1a 2 ng, tuong (ng vdi gisi han dinh lugng
0,10 ng/l d8i véi sira dang 1dng ho#c sifa bét pha (d6i véi diém cham 20 pl),

2 Thuat ngir va dinh nghia

Trong tiéu chudn nay ap dung thudt ngit va dinh nghia sau day:

2.1
Ham lugng aflatoxin M, (aflatoxin M, content)
Phan khdi luong clia chat xac dinh dudc bang phuong phap qui dinh trong tiéu chudn nay.

CHU THICH Ham lugng aflatoxin M, dugc bidu thi bang microgam trén lit d5i véi san phdm slra dang 16ng va
microgam trén kilogam d6i vdi sifa bot.
3 Nguyén tic

Aflatoxin M, (AFM1) dudc chiét tach bing cach cho phan mau thf di qua cdt séc ky al luc mién dich.
Cot nay co chita cac khang thé dac thi lién két voi chat phu tro ran. Khi mau thi di qua cot thi cac
khang thé sa lién két chon loc vdi bat ky AFM1 nao (khang nguyén) cé mat va tac ra mot phlc khang
nguyén-khang thé. Tat ca cac thanh phan khac cla chat nén mau dugc rira sach khdi cot bang nude.
Sau d6 AFM1 dudc rlfa gidi ra khdi cot bang metanol va axetonitril. Sau khi cé d&c chéat rifa gidi, ham
lvgng AFM1 dugc xac dinh bing sic ki 16p méng mét chiéu. Trong trudng hop c6 nhiéu, thuc hién sac
kf 16p mdng hai chiéu dé tach AFM1 ra khdi tap chat.

4 Thuéc thir

T4t ca cac thudc thir duge st dung phai thudc loai phan tich, trir khi cé qui dinh khéc, va nudc cat hoac
nudc da khir khoang hodc nudc cé do tinh khiét tuong duong.

4.1 Dung moi tinh khiét.

CANH BAO - Mét s& dung maéi tinh khiét (vi du: clorofom, axetonitril, toluen va metanol) la cac

chat déc. Can than trong khi st dung chiing.’
4.1.1 Clorofom (CHCI,).
4.1.2 Axetonitril (CH,CN).

4.1.3 Ete dietyl [(C,H.),0).
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4.1.4 Metanol (CH,OH).

4.1.5 Toluen (CsH;CH,).

4,1.6 Axeton (CH,.COCHj,), tuy chon.

4.1.7 Isopropanol (CH;CHOHCH,), tuy chon.

4.2 Dung dich axetonitril/metanol, ty Ié thé tich 3:2

Cho 30 ml axetonitril (4.1.2) vao 20 ml metanol (4.1.4) va tron.
4.3 Dung dich toluene/axetonitril, ty & thé tich 9:1

Cho 9 ml toluen (4.1.5) vao 1 ml axetonitril (4.1.2) va tron. St dung dung dich nay dé hoa tan cac dung
dich chudn AFM1 (4.5) va chét rifa gidi da cho bay hai truéc khi phan tich TLC.

4.4 Dung mai phat trién TLC
4.4.1 Dung djch TLC mét chiéu

Chuan bi 100 ml dung dich TLC mét chiéu, bing cach cho vao 95 mi ete dietyl (4.1.3) 1 ml nudc va 4 mi
metanol (4.1.4) va l&c tron déu (ty lé thé tich 1a 95:1 4).

4.4.2 Dung dich TCL hai chiéu, tuy chon

Chudn bi 100 mi dung dich TLC hai chiéu béing cach che vao 87 ml clorofom (4.1.1) 3 mi isopropanol
(4.1.7) va 10 ml axeton (4.1.6) va I&c tron déu (ty I& thé tich la 87:3:10).

4.5 Dung dich chuin aflatoxin M,
4.5.1 Dung dich chuan géc AFM1.

Chudn bi dung dich chu&n géc AFM1 cé néng db danh dinh Ia 10 pg/ml clorofom (4.1.1): nghia la bang
cach hoa lai mang lyophilized 10 pg AFM1 trong 1 mi clorofom.

Xac dinh nong do cla dung dich chudn g6c AFM1 theo AOAC [6], bang cach do dé hap thu cla dung
dich nay tai budc song hap thu t6i da va st dung may do quang phd da hiéu chudn dé ghi lai d6 hap
thu clia dung dich chuén géc so vdi clorofom (4.1.1), dugc dung lam dung dich mau trdng, & budc séng
tr 200 nm dén 400 nm.

Kiém tra d6 tinh khiét ciia AFM1 béing cach ghi lai séc phd & budc song tir 200 nm dén 400 nm. Do do
hap thu (A) tai budc sdng cé dé hap thu téi da (k). nghia la gan vdi 365 nm.
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Tinh néng d6 khai luong, ¢, duge biu thi bang microgam trén mililit, theo cbéng thifc sau:
c=Ax Mxl‘!OO/E
trong do
A la gia tri bang s cta do hép thu do dudc tai A,,;
M I gia tri béng s6 clia phan t& lugng AFM1, tinh biing gam trén mol (M = 328 g/mol):
€ la gia tri bang s6 cla hé s6 hap thu AFM1 trong clorofom, tinh b4ng mét vuong trén mol

(6=1995m“’mol ")

Giif dung dich chuén géc AFM1 trong lo mau hé phach cé ndp day kin tranh anh sang. B3o quan dung
dich géc & nhiét dé dudi 0 °C. Dung dich chudn géc AFM1 c6 thé bén duoc mét nam khi dudc bao

quan trong cac diéu kién nay.
4.5.2 Dung dich chuan lam viéc AFM1
4.5.2.1 Dungdich lam viéc A

Dung pipet dinh mlc ho&c microxyranh Hamilton (5.2) chuyén 50 ul dung dich chudn goc AFM1 (4.5.1)
cho vao le. Cho bay hai dung dich dén khé. Hoa lai dung dich khé bang 500 jl dung dich
toluen/axetonitril (4.3) d€ thu duge dung dich chudn lam viéc AFM1 cé néng d6 1 pug/ml (dung dich lam
viéc A). St dung dung dich A d& cham Ién céac tdm TLC d6i vdi cac mau thit ¢ mifc nhiém cao hodc

khi mic xac dinh gan véi 0,50 pg/l.

4.5.2.2 Dungdich lam viéc B

Chuyén 100 ul dung dich A vao lo. Thém 800 pl dung dich toluen/axetonitril (4.3) dé thu dugc dung
dich chusn lam viéc AFM1 ¢6 ndng d6 0,1 pg/ml (dung dich lam viéc B). S dung dung dich B dé cham
lén cac tdm TLC d6i véi cac mau thit cé mic nhidm thap hodc khi mic xac dinh gan vai 0,10 pg/l.

5 Thiét bi, dung cu

SU dung cac thiét bi phong thit nghiém théng thudng va cu thé nhu sau:

5.1 Pipet dinh mirc, c6 cac dung tich yéu cau.

5.2 Microxyranh Hamilton. "

" Xyranh Hamilton va Whatman No.4 |4 cac vi du vé san pham ban sdn thich hdp. Théng tin nay dua ra taoc thuan tién cho
ngudi sU dung tiéu chudn va t8 chire tiéu chudn hod Guéc t&8 khéng &n dinh phal sif dung ching.

8
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5.3 Dung cy thuy tinh phéng thir nghiém, nhu céc cé mé va phéu thuy tinh cé dung tich thich hop.
5.4 Binh dinh mic mét vach, dung tich 200 ml.

5.5 6ng dong, dung tich 100 ml.

5.6 Xyranh sir dung mét Ian, dung tich 10 ml va 100 nl.

5.7 6ng hinh nén bédng thuy tinh, dung tich 5 ml dé dung dich chiét sau budc lam sach.

5.8 Hé théng lam bay hoi, bd cat quay ho3c sl dung dong khi nito nhe.

5.9 May do phd, co thé do dudc d budc séng tir A = 200 nm dén A = 400 nm, cd cac cuvet maét thach

anh vdi chiéu dai dudng quang 1 cm.

5.10 N&i cach thiy. cé kha nang van hanh nhiét do tir 35 °C dén 37 °C.

5.11 May ly tam, cé kha nang tao gia tdc quay it nhat 2 000 g va néu co thé d + 4 °C |4 t6t nhat.
5.12 Giay loc (loai Whatman No.4 ", hodc tuong duong).

513 Cot ai lyc

Cac cbt ai luc mién dich phai chifa cac khang thé khang AFM1. Cac cot phai nay co dung tich téi da
khéng nhd hon 100 ng AFM1 (tuong (ng v&i 1 pg/l hoac 10 pg/kg khi &p dung phan mau thir 100 mi).
Cac cot nay phai co do thu héi khéng nhd hon 80 % AFM1 khi dung dung dich hiéu chudn chifa 4 ng
ddc t6 (tuong (mg vai 0,04 ug/l hodc 0,40 ug/kg khi &p dung phan mau thr 100 mi). Moi cét ai luc mién
dich dap (mg yéu cau tinh nang néi trén déu co thé dudc sir dung.

5.14 Can phan tich, co thé can chinh xac dén 0,1 g.

5.15 May khuay tu.

5.16 May khuay déng Vortex.

5.17 He théng chan khéng, dung cho 8ng ai luc mién dich,
5.18 Tu sdy, co khd nang duy tri nhiét d6 & khoang 50 °C.
5.19 Hép sic ky Idp méng (TLC).

5.20 Tam sidc ky I6p mong (TLC), béng thuy tinh hodc nhém, c6 bé mat 10 cm x 10 cm hoac
20 cm x 20°'cm, c6 silica gel 60. ’
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5.21 DPén UV, c6thé hoat dong & 365 nm.
5.22 May do mat doé quang (tuy chon).

6 Lay mau

Biéu quan trong la mau glii d&n phong thif nghiém phai ding mau dai dién va khéng bi hu hdng hoac

thay d8i trong qua trinh van chuyén hoac bao quan.

Viéc ldy mau khéng qui dinh trong tiéu chuan nay. Nén Idy mau theo TCVN 6400 (ISO 707).

7 Chuin bi mau thir
7.1 Sifa hodc san pham sira dang 1dng

Lam @m mau thir trén ndi cach thuy (5.10) & nhiét dé tir 35 °C dén 37 °C dé hoa tan Idp chat béo dé thu
dugc mau thir déng nhat khi trdn nhe.

Ly tdam méu th(r da déng nhat g gia t&c ly tdm 2 000 g it nhat 15 min. Lam nguéi mau dé tach Iép chat
béo tét hon va gan 16p mdng chét béo phia trén, néu c6 thé. Loc qua mét hodc nhiéu I6p gidy loc
(5.12), néu can. Thu lay it nhat 100 ml phan mau thit da dudc chudn bi nhii vay.

7.2 Sira bat

Can 20,0 g mau, chinh xac dén 0,1 g cho vao céc cé mod dung tich 250 ml (5.3). Hoa tan mau thif bang
150 ml nudc da dudc lam dm tir 50 °C dén 60 °C. Diing may khudy tif (5.15) d8 tron dung dich thu duge

trong 10 min.

D& ngudi dung dich dén nhiét 6 phong. Sau dé chuyén hét sang mét binh dinh mic 200 ml (5.4). Pha
lodng bang nudc dén vach mic. Day nép binh va Iac ky dé thu dudc dung dich mau thir ddng nhat.

Ly tam b&ng may (5.11) dung dich thir & gia téc ly tdm 2 000g trong 15 min. Lam ngudi dung dich dé
tach 1dp chat béo tét hon va gan 1dp chat béo phia trén, néu cé thé. Loc qua mot hodc nhiéu 18p gidy
loc (5.12), néu can. Thu I8y it nh&t 100 ml phdn mau thir da dugc chuan bi nhu vay.

7.3 Lam sach cét ai lyc mién dich

Cho cét &i luc mién dich (5.13) dat d&n nhiét dé phong. Gan xyranh 1én dinh éng &i luc mién dich. S
dung 6ng dong 100 mi (5.5) hoac pipet I1ay 100 mi phdn méu thir da chudn bi (7.1 hoac 7.2).

Chuyén phan méau th{r vao xyranh va dé cho di qua cét ai luc mién dich & téc d& cham én dinh khoang

2 mi/imin d&n 3 mi/min. St dung luc hat hoac hé théng chan khéng (5.17) dé khdng ché téc do dong.

10
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Khong d8 cot chdy dén kho. Rlfa cot bang 40 ml nudc véi téc do dong 8n dinh. Sau khi rifa, théi kho

c6t va gan bo dung dich rifa.

Pat mét xyranh sach khac 1én 8ng. Rifa gii cham AFM1 ra khdi cét bang cach cho 2,5 mi dung dich
axetonitril/metanol (4.2) va ti€p do 2,5 ml metanol tinh khiét (4.1.4) di qua. DE cho cac dung méi nay

tiép xUc v8i cot it nhat 1 min trong khi van giif téc db dong én dinh. Sau d6 thdi kho cot.

Thu I3y dich rifa gidi vao 6ng hinh nén va cho bay hoi dén gén kho (nghia la dén giot cusi cung) bang
bé cat quay (5.8) & nhiét dd < 40 °C hozc sif dung mét ludng khi nitd nhe. Khong lam bay hai dén kho
hin dé cho phép tai huyén phil t6t AFM1 cé mat trong c&n clia méu thi.

Thém 200 pl axetonitril tinh khiét (4.1.2) vao phan can cta phan mau th{r. Déng ndp 6ng va tron, 16t nhét la
ding may khudy tir dang Vortex (5.16), l&c manh trong 1 min. Cho bay hai lai dén gén khé (nghia 1a dén
giot cudi cling) bang cach stf dung bé cat quay (5.8) & nhiét d6 < 40 °C hoac st dung ludng khi nitg nhe.

CHU THICH Buéc dau I3 can thiét dé tranh tao nhi va dé thu dugc tai huyén phu tét khi thém dung dich

toluen/axetonitril,

Md& 8ng va cho 100 pl dung dich toluen/axetonitril (4.3) vao phan can cla mau thtr. Béng nap éng va
lac tron, tét nhat 1a dung may khudy tir dang Vortex (5.16), lac manh trong 1 min. Béc quan phan mau

thir da lam sach nay cho dén khi bat dau phan tich.
8 Cach tién hanh
8.1 Sic ky Idp mong mét chiéu

Cham I&n tdm sic ky 18p mdng (5.20) mét cham tir 10 ul dén 20 ul dung dich thir da lam sach (7.3).
Thém, vi du: cac phan 5 ul, 10 pl va 20 ul dung dich chuan lam viéc AFM1 da chuan bi theo 4.5.2
(dung dich A hodc dung dich B).

Pat tam nay vao hop sac ky |6p mong (5.19) chia dung dich sac ky |dp mong mot chiéu (4.4.1). Cho

hién séc ky cho dén khi dung méi dat dén chiéu cao khoang 10 cm.

Lay tdm séc ky ra khoi hop va dé kho trong khdng khi. Doc cac diém cham thu dugc st dung dén UV
(5.21) & buéc song 365 nm hoadc may do mat do quang (5.22) d budc séng 365 nm. So sanh cudng do
huynh quang cla diém cham miu thir véi cudng dé huynh quang cta cac diém cham dung dich chudn

lam viéc AFM1. Cac diém cham cling c6 thé dugc so sanh vai diém phat sang can ke.

Tinh ham luong AFM1 trong phdn mau thir theo diéu 9.
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Néu huynh quang cla diém chdm cda phan mau thi manh hon huynh quang clia dung dich chudn lam
viéc AFM1 cao nhat thi udc tinh mdc nhiém ban. Dya vao mdc nhiém nay, pha lodng phan mau thir 7.3
véi mot thé tich thich hgp cla dung dich toluen/axetonitril (4.3).

-L&p lai qui trinh v8i phdn mau thir tinh sach da pha lodng theo 8.1.
8.2 Sic ky I6p mong hai chiéu

Néu co bat ky sy nhiéu hodc xust hién vach trong tdm sic ky da hién gan vdi cac diém huynh quang,
thi ti€n hanh chay sac ky 18p-mdng hai chiéu. Chdm Ién tam sic ky 16p méng (5.20) 20 ul phan thir da
tinh sach (7.3). Chdm thém céc diém 5 pul, 10 ul va 20 ul dung dich chudn lam viéc AFM1 (4.5.2) dé
chay theo huéng 1 va cac diém cham 5 pl va 10 ul clia cling dung dich chudn lam viéc AFM1 (4.5.2)
chay theo hudng 2 (xem hinh 1).

Dat tAm sic ky vao hop TLC (5.19) chla dung dich TLC mét chiéu (4.1.1). Cho hién sac ky trong
hudng 1 cho dén khi dung méi dat dén chiéu cao khoang 7 cm. L8y tdm sac ky ra khdi hdp va dé kho

trong khong khi.

Lam néng tdm sac ky kho trong t0 sdy (5.18) dat & 50 °C trong 5 min. D& ngudi va dat tdm nay theo
hudng thi hai chiéu xuéng dudi vao hdp TLC (5.19) khac ¢ chifa dung dich TLC hai chiéu (4.4.2). Cho
hién séc ky t&m nay trong hudng thir hai cho dén khi dung méi dat dén chiéu cao khoang 7 cm.

L&y tdm sic ky ra khdi hop va dé khé trong khéng khi. Boc cac diém cham thu dugc sif dung dén UV
(5.21) & budc séng 365 nm hodc bang may do mat dé quang (5.22) & 365 nm. So sanh cudng do
huynh quang clia diém chdm mau vdi cudng dd huynh quang cla cac diém cham dung dich chuan lam

viéc AFM1. Cac diém chdm nay ciing c6 thé dugc so sanh véi diém phat sang can ké.
Tinh ham lugng AFM1 trong phdn méau thir theo diéu 9.

Néu huynh quang cia di€ém cham cla phan mau thr manh hon huynh quang ctia dung dich chudn lam
viéc AFM1 thi Iap lai qui trinh vdi phan nhod hon clia mau thf tinh sach (7.4), bat dau lai theo 8.2.

Sau khi phan tich TLC, bao quan dung dich thlr da tinh sach cén lai trong lo day kin trong ti da dé dinh
lugng hoac khdng dinh nhan dang tiép theo, néu can.

12
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Cha giai
X Huéng 2

Y Hudng 1

Hinh 1 - Séc ky 16p mdng hai chiéu

9 Tinh toan va biéu thj két qua

9.1 Tinh toédn

Tinh phan khdi lugng AFM1 trong mau thir (7.1 hoac 7.2), w,, bang microgam trén lit hoac microgam

trén kilogam theo cong thirc sau:

__V,XCSXV,

w
AT v, xm,

trong d6

v, lagia tri bang s& cua thé tich diém chdm cla dung dich chudn lam viéc AFM1 dung dich A ho#c
B (4.5.2), ¢ thé so sanh vdi diém cham clia mAu thir (8.1 hoac 8.2) va dudc ding dé tinh toan, tinh

bang microlit;

¢, la ham luong AFM1 clia dung dich chu&n lam viéc A hoic B (4.5.2) c6 thé so sanh véi diém
chdm ctia phan mau thir (8.1 hoac 8.2) va duoc dung dé tinh toan, tinh bang nanogam trén microlit;

13
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v, la thé tich clia can hoa tan, tinh bang microlit (v, = 100 ul);

v, lathé tich cia diém cham (8.1 hoac 8.2) phan mau da tinh sach co thé so sanh vai diém cham
ctia dung dich chuédn lam viéc A hoac B (4.5.2) va dudc sl dung dé tinh toan. tinh bang microlit;

m, 1athé tich (7.1) ho&c khdi lugng (7.2) clia mau thi, tinh bang mililit hoac gam.
9.2 Biéu thi két qua

Biéu thi két qua dén hai chifs6 thap phan.

10 D6 chum
10.1 Phép thir lién phong thir nghiém

Cac chi tiét clia phép thif nghiém lién phong thir nghiém vé dé chum clia phuong phap dudc néu trong
phu luc A. Cac gia tri thu dugc tir phép thi lién phong thr nghiém nay c6 thé khong ap dung dudc cho

cac dai ndng dé va chat nén khac vdi cac gia tri da néu.
10.2 Do lap lai

Chénh léch tuyét doi gitia hai két qua thir nghiém riéng ré doc 1ap thu dudc, khi sir dung cung phuong
phap thir trén vat liéu thir gisng hét nhau, do cing mét ngudi phan tich sif dung cing mét thiét bi, tién
hanh trong cling mot phong thit nghiém, trong mét khoang thdi gian ngan, khéng qua 5 % cac trudng

hop sau day:

a) Dai vai mau dang long

—  v@i mdc nhiém thap (+ 0,10 ug/l), cac két qua chua hiéu chinh: 0,17 pg/l;
— véi mic nhiém thap (+ 0,10 ug/l), da hiéu chinh vé dé thu héi: 0,10 pg/l;
— v&i mic nhiém cao (+ 0,50 pg/l), chua hiéu chinh: 0,63 pngll;
— v8i mifc nhiém cao (+ 0,50 pg/l), da hiéu chinh vé db thu hdi: 0,96 ugil.

b) B4&i véi mau dang bét

vai mirc nhiém thap (+ 1,00 ug/kg), chua hiéu chinh: 0,73 ug/kg;

véi mic nhiém thap (+ 1,00 pg/kg), da hiéu chinh vé d6 thu hoi: 1,04 pglkg;

~ vdi mic nhiém cao (+ 5,00 ug/kg), chua hiéu chinh: 3.04 pg/kg:
- v&i mifc nhiém cao (+ 5,00 ug/kg), da hiéu chinh vé dd thu hoi: 5,79 pg/kg.

14
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10.3 Db tai lap ‘

Chénh léch tuyét déi gilta hai két qua thlr nghiém riéng ré thu dugc, khi st dung cung phucng phap thlr
trén vat lieu thlr gidng hét nhau, do cac ngudi phan tich khac nhau thuc hién trong céac phong thir
nghiém khac nhau, s(r dung cac thiét bi khac nhau, khéng qua 5 % céac trudng hgp I6n hon céc gia tri

sau day:

a) D6i véi mau dang ldng

— vdi mifc nhiém thap (= 0,10 ug/l), chua hiéu chinh: 0,18 ug!;
— v&i mifc nhiém thap (+ 0,10 pg/l), da hiéu chinh vé dd thu hoi: 0,14 pg/l;
~ véi mic nhiém cao (+ 0,50 pg/l), chua hiéu chinh: 0.84 pagfl,
- vdi mitc nhiém cao (+ 0,50 pg/l), da hiéu chinh vé dé thu hoi: 0,96 pg/l.

b) D6&i véi mau dang bot

- vdi mirc nhiém thap (+ 1,00 pg/kg), chua hiéu chinh: 1,01 pg/kg;

véi mirc nhiém thap (+ 1,00 pg/kg), da hiéu chinh vé dé thu hoi: 1,25 pg/kg;

—  véi mife nhiém cao (+ 5,00 ug/kg), chua hiéu chinh: 5,06 pug/kg;

vai mirc nhiém cao (+ 5,00 ug/kg), da higéu chinh vé do thu hai: 8,63 ug/kg.

11 Bao céo thir nghiém

Bao cao thr nghiém phai ghi ro :

a) moi thong tin cén thiét vé viéc nhan biét ddy di mau thir,
b) phuong phap I8y mau da s dung, néu biét;

c) phuong phap thir da sl dung, theo tiéu chudn nay;

d) moi chi tiét thao tac khéng qui dinh trong tiéu chudn nay, clng vdi cac chi tiét bat thudng nao khac

c6 thé anh hudng tdi két qua.

e) két qua thit nghiém thu duoc, hoac néu dap (mg dugc yéu cdu vé do 1ap lai, thi néu két qua cudi

cung thu dugc.
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Phu luc A
(Tham khao)

K&t qua thir lién phéng thir nghiém

Mot phép thr lién phong thdr nghiém Qc‘im chin phéng thi nghiém trén cac mau sifa dang 1dng va mudi
mét phéng thir nghiém trén mau sita bét, dugc thuc hién trén cac mau kép. Cac mau thir dang Iéng bi
nhiém & hai mirc: & 0,13 ug/l (L1) va & 0,68 ug/l (L2). Cac mau sifa bt ciing bi nhiém & hai mic: & 1,17
rg/kg (P1) va & 5,49 ug/kg (P2). Phan tich théng ké da ducc tién hanh trén cac két qua chua hidu

chinh va trén cac két qua da hiéu chinh vé dé thu hai.

AFSSA-LERHQA, Phap da t8 chirc phép thlf nay. Ham Iugng AFM1 clia sifa bi nhiém dudc phan phéi
da dudc xac dinh bang phuong phap HPLC dugc qui dinh trong TCVN 6685 (1ISO 14501).

Cac két qua thu dugc da duoc phan tich thdng ké phi hdp vai TCUN 6910-1 (ISO 5725-1) va
TCVN 6910-2 (ISO 5725-2) cho dit liéu vé d6 chum nhu trong Bang A.1.

Bang A.1 - Cac két qua cua phép thir lign phong thit nghiém (dir liéu chura hiéu chinh)

Cac mé |
L1 L2 P1 | P2
A? B* A? B® A’ B® A? B®
Cac gia tri du doan (ug/l hodc pg/kg) - 0.13_ 0,13 0,68 0,68 1.17 1,17 5,49 5,49
S& lugng phong thir nghiém 9 B 11 11 g 10 11 10°
Gia tri trung binh (ug/l hodc pg/kg) 013 | 014 | 046 | 063 | 065 | 093 | 336 | 574

D9 léch chudn 1ap lai, s, (g/l hodc pgrkg) 0,086 0,04 0,22 0,34 0.26 0,37 1.08 204

96 léch chudn tuong déi 1ap lai (%) 45,10 | 2590 | 48,70 | 54,10 | 40,10 | 39,30 | 32,00 | 3560

Gi6i han 18p lai & 95 %, r (pg/ hodc pg/kg) | 017 | 0,10 | 063 | 096 | 073 | 1.04 | 304 | 579

6 léch chuan tai 12p, s, (ug/l hodc pg/kg) | 0,06 | 0,05 | 025 | 030 | 036 | 044 | 179 | 3,05

06 léch chuén tuang déi tai lap (%) 49,00 | 33,70 | 55,10 | 4690 | 5540 | 47,50 | 53,30 | 53,10

Gidi han tai 1ap d 95 %, R (ng/ hoac ugkg) | 0,18 0.14 0,72 084 1,01 1,25 506 8,63

* A la 6 lidu chua hidu chinh.
® B la s liu da hiéu chinh v& d& thu hi.
¢ 54 liéu tr phong thif nghiém s& 7 cho thdy ngoai 1é d&i vai mé P1 bdi phép tht Cochran,

¢ 8§ ligu tir phong thir nghiém s3 4 cho thdy ngoai 1& ddi véi mé P2 bdi phép thi Cochran; s8 liu 1 phong thi nghiem s6 6
cho thdy rdi rac d5i vdi mé P2 bdi phép thir Cochran nhung da dugc bao gém trong tinh toan.
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Thu muc tai liéu tham khao

[1] TCVN 6400 (ISO 707), Sifa va san pham sita - Hudng dan 14y mau.

[2] TCVN 6685 (1ISO 14501) Sita va sifa bdt — Xac dinh ham luong aflatoxin M1 — Lam sach bang

séic ky chon loc va xac dinh béng séc ky 16ng hiéu nang cao (HPLC)

(3] TCVN 6910-1 (ISO 5725-1), Db chinh xac (d6 ding va do chum) ciia phuong phap do va két qua
~do. Phan 1: Nguyén téc va dinh nghia chung. '

[4] TCVN 6910-2 (ISO 5725-2), B0 chinh xac (36 dung va do chum) cla phudng phap do va két qua do.
Phan 2: Phuong phap ca ban xac dinh dd 1ap lai va do tai lap cla phuong phap do tiéu chuan.

(5] CASTEGNARO, M., HUNT, D.C., SANSONE, E.B., SCHULLER, P.L., SIRIWARDANA, M.G., TELLING,
G.M.. VAN EGMOND, H.P., WALKER, E.A. Laboratory decontamination and destruction of aflatoxins B,, B,,
G, and G, in laboratory wastes. IARC Scientific Publication N° 37, Int. Agency for Research on Cancer
(WHO), Lyon |{France), 1980, p. 59.

(6] AOAC 1995 49.3.02 (980.21 Method).




