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Xuat ban Ian 1

Thuc pham — Phat hién thuc pham chiéu xa bdng phuong phap
quang phd ESR déi véi loai thuc pham chifa xenluloza

Foodstuffs — Detection of irradiated food containing cellulose by ESR spectroscopy

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay qui dinh phuong phap phan tich phd cong hudng spin dién tir (ESR), cén dugc goi 13
phé céng hudng dién tif thuan tir (EPR) dé phat hién thuc phdm chiéu xa di véi loai thuc phdm chita
xenluloza da dudc x(r Iy bang birc xa ion hoa [1] dén [13).

Cac nghién clu lién phong thi nghiém da thuc hién thanh cong trén vé qua hach [14] dén [18], 6t bt
[19], [20] va qu dau tay tuoi [21].

2 Tailiéu vién dan

Cac tai lieu vién dan sau 1a rat can thiét cho viéc ap dung tidu chudn. D&i vdi cac tai liéu vién dan ghi
ndm ban hanh thi 4p dung phién ban dudc néu. D3i vdi céc tai liéu vién dan khéng ghi nam ban hanh
thi 4p dung phién ban mdi nhat, bao gém ca céc sita déi.

TCVN 4851 - 89 (ISO 3696 : 1987), Nudc diing dé phan tich trong phong thi nghiém. Yéu ciu ky thuat
va phuong phap thur.

3 Nguyén tic

Ding phudng phap quang phd ESR dé€ phat hién cac tam thuan tif (vi du, cac géc tu do). Chung cé thé
dugc tao ra do chiéu xa hodc do su c6 mat cac hdp chat khac. Cuding d6 tir trudng bén ngoai manh tao
ra su chénh léch gilta cac mic nang lugng cua spin dién td m, = + 1/2 va m, = -1/2, dan dén su hap
thu cong hudng séng cuc ngan trong may do quang phd. Phd ESR dudc biéu thi qui uéc 1a su hap thy

dau tién lién quan dén tu trudng ap dung.
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D6 16n cla trudng va gia tri tan s6 phu thudc vao su phan bé thuc té (kich cd mau va gia dd mau), trong
khi dé ty s6 cua chung (tdc |a gia tri g) l1a d&c tinh thuc cla tam thuan tir va su phéi hop vi tri cla no.

Cac théng tin khac [1] dén [13).

Céc géc tu do dudc sinh ra trong qua trinh chiéu xa cd thé phat hién dudc trong chat rén va cac thanh
phén khé cla thuc phdm. Cudng dé cula tin hiéu thu dugc ting didn theo néng d6 cla cac hop chat

thuan tir va do d6 tang theo liéu ap dung.

4 Thiét bi, dung cu
Sl dung cac thiét bi, dung cu phong thir nghiém théng thuding va cac loai sau day:

4.1 May do quang phd ESR bang-X cé sin trong thuong mal, bao gém nam cham, ciu séng ngn,
bang diéu khién trudng va kénh tin hiéu, cé héc hinh tru ho&c hinh chif nhat.

4.2 Ong ESR, dudng kinh trong khoang 4,0 mm (vi du: cAc 8ng thach anh Suprasil® "),
4.3 Can phan tich, cé thé can chinh xac dén 1 mg (tuy chon).

4.4 Tu say chan khéng ctia phong thir nghiém hoac tii 1am kha.

4.5 May tron bing dién.

4.6 Giay loc.

4.7 Dao mé.

4.8 Nudc, dat chit lugng cip hang 3 clia TCVN 4851 — 89 (1SO 3696 :1987).

5 Céch tién hanh
5.1 Chuan bi mau
5.1.1 Qua cé vo va qua co hat

Dung dao dé I8y phén vo ho#c phén hat qua véi kich thudc thich hop (khoang 50 mg dén 100 mg, ¢
duong kinh tir 3,0 mm dén 3,5 mm). B&i véi hach qua thi viéc lam khé [vi du trong td lam khd hoac
trong td sdy chan khong (4.4) dé & nhiét do 40 °C] Ia khéng can thiét, nhung nén lam khé d6i véi cac

loai qua c6 hat.

" Suprasil® la mét vi dy vé san pham phi hop s&n cé. Théng tin dua ra thuan Igi cho ngudi st dung tidu chuan va khéng &n
dinh phai s dung san pham nay
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5.1.2 Giavi

St dung phan méu thir khoang 150 mg dén 200 mg. Viéc lam khé [trong td lam khé hodc trong td sdy
chan khéng (4.4) dé & nhiét dd 40 °C] thutng la khdng can thiét.

5.1.3 Qua dau tay

Péi véi cac mau qua dau tay thi nén phan tich ngay sau khi nhan duge mau. Néu chua thuc hién thi can
bao quan mau d nhiét dé - 18 °C cho dén khi phan tich.

P&i véi phép do ESR, cdn khoang 200 mg hat (qua bé) qua dau tay. D& cé dudc 200 mg hat cé thé cén
dén khoang 80 g qua dau tay.

Cé thé tach 18p vo rdi tach cac hat nhé ra khéi phdn than qua (nén ding d trang thai déng lanh) hoac st
dung ca qua (khéng cé cudng va la). Ddng hoa qua dau tdy trong may trén bang dién (4.5). Thém
500 ml nudc vao phan thit qud va khudy ky. Dé yén cho phén hat ling xudng va gan bd phan thit qua
lAn nudc. Lap lai qui trinh nay mét dén hai 1an dé loai bd hét phan thit cgué con sét lai.

Cho phén hat qua gidy loc dé loai hét nuéc con dinh vao hat. S3y hat trong td lam khé hoéc sdy d nhiét
d6 khoang 40 °C trong ti sdy chan khéng ctia phang thir nghiém (4.4), vi du, sdy trong 2 gid.

Khéng nghién hat vi néu nghién sé lam giam ty sé tin hiéu cla ty 1& tap nhiém va co thé lam bién dai
hinh dang cta phd ESR.

Cac mau dudc bao quan trong trang thai déng lanh sé khéng &nh hudng dén viéc phat hién x ly bang
chiéu xa.

5.2 Po quang phé ESR

5.2.1 Cai dit may do quang phd

S dung hang s& thdi gian va téc dd quét thich hop ddi vai mét tin hiéu ESR co chiéu rong gilta 2 pic
khoang 0,8 mT. Vi du: cai dat may do quang phd ESR nhu sau cho thdy thich hap:

Bifc xa song cuc ngan: 9,78 GHz*, nguén cdp 0,4 mW (d&i v&i qua hé tran), dén 0,8 mW (d6i vdi
4t bot va qua dau tay)”;

T trudng: tam trudng 348 mT, do rong quet 20,0 mT;

Kénh tin hiéu: diéu tan 50 kHz hoac 100 kHz, diéu bién tir 0,4 mT dén 1,0 mT, hang sd
thdi gian tir 100 ms dén 200 ms*; tdc d6 quét 5 mT min™' d&n 10 mT min”’

2 Cac gia i nay chi d6i vai tdn s& séng cue ngdn va 1 trvdng d3 qui dinh; néu tén 56 cao han (hoac thdp hon) thi cuting do tir
truding sé cao hon (hodc thdp han).

% Né&u co nghi ngd su bao hoa thi cdn phai gidam nang ludng séng, xem [10].

# Cac gia tri nay chi ding cho t3c dd quet da qui dinh.
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hodc tich tu tir 3 phé dén 5 phé & téc do quét cao han va hang s6 thdi gian

ngan hon;
Hé s6 khuyéch dai: gilta 10 va 105
MNhiét da: nhiét dé méi trudng.

5.2.2 Phan tich mau

Phan tich mau thir da chuan bi trong 5.1 trong 6ng ESR (4.2).

6 Danh gia

Mat tin higu don C (xem hinh A.1 va A.3) quan sat dugc trong phd ESR cla tat ca cac loai thuc phdm
chita xenluloza, ké c& cac mAu khéng chi€u xa. Trong trudng hop cac miu da chiéu xa, thi cudng d6
cla tin hiéu nay thudng rat manh, ngoai ra con xuét hién hai vach phia bén trai (tai trudng yéu) va phia

bén phai (tai trudng manh) cla tin hiéu trung tam.

Cap vach nay la do céac géc xenluloza tu do dudc tao thanh béi birc xa ion hoa. Khodng cach gilta cap
tin hiéu nay khoang 6,0 mT va la dau hiéu cla viéc x{ Iy bang blc xa ion hoa (xem A.2 va A 4),

Trong mét s6 loai thuc phdm, ngoai cac tin hiéu dé cap & trén con guan sat dudc cac vach chinh co
cuong d6 thap do cac ion Mn®". Tuy nhién, vi tri clia ching trong tif truding la khac nhau va khoang cach
gilta hai vach mangan nam vao khoang 9,0 mT (hang s& ghép) khac vdi khodng cach ciia cac tin hiéu
dién hinh chiéu xa.

7 Hanché

Gidi han phat hién va dd 6n dinh bi anh hudng bdi ham Iugng xenluloza tinh thé va d6 4m cla mau thir.
Viéc nhén biét duong tinh cac géc xenluloza tu do |4 béing ching cla viéc chiéu xa nhung khi khéng cé
tin hiéu nay thi cling khéng chimng minh dudc réng méu khéng qua chiéu xa.

Viéc phat hién hat hé tran da chiéu xa dudc céng nhan d6i véi cc liéu 16n hon hoac bing 2 kGy va gidi
han nay khéng &n dinh ddi véi viéc phat hién chiéu xa it nhat la 1 nam sau khi xr Iy.

Viéc phat hién chiéu xa d&i véi 6t bét da dugc cong nhan ddi véi cac liéu 16n hon hoac bing 5 kGy. D6
&n dinh cla cac gdc xenluloza tu do trong &t bdt phu thude nhiéu vao cac diéu kién bao quan (dac biét
I d6 8m) va cé thé ngan hon han sif dung cia san pham.

Viéc phat hién chiéu xa déi v6i qua dau tay da dudc cong nhan ddi vai cac liéu 16n hon hodc béng
1,5 kGy. Viéc phat hién chiéu xa d6i vdi qua dau tay da dugc phan tich ddi vdi cac liéu 16n hon hoac
bang 0,5 kGy. Viéc phat hién bi han ché dac biét 3 tuan dau sau khi chiéu xa. D6 8n dinh cia cac goc
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xenluloza tu do trong qua dau tay phu thudc vao cac diéu kién bao quan va co thé ngan hon han sir

dung clla san pham.

8 Tham dinh két qua

Tiéu chudn nay dua trén hai phép thl lién phang thi nghiém véi qua hé tran [14] dén [18], mot phép thit
vdi &t bot [19], [20] va mdt phép thir véi qua dau tay [21]. :

Trong phép thi lién phéng thi nghiém do BCR thuc hién [17], [18], gdm 21 phong thi nghiém tham gia
nhan biét cac mau qua hé tran d& ma hoa gdm cac mau chua chiéu xa hoac da chiéu xa vdi cac liéu
2 kGy, 4 kGy hoéac 7 kGy (xem bang 1).

Bang 1 - Céc dir liéu cla lién phéng thi nghiém

San pham S6 mau Sai sé am " J Sai s6 duong

Qua hé tran 84 15 2 |

" Sai s6 &m la cac mau thir 3 chiéu xa nhung dudc nhan dang 1a khéng chiéu xa.

| ? Sai s6 dudng la cac mau thir khéng chiéu xa nhung dudc nhan dang la da chiéu xa.
|

Sau khi cai tién thd tuc dau tién, trong mot phép thir lién phong thi nghiém do Té chifc Y té Lién bang
Pifc thue hién [16], gdm 17 phong thi nghiém tham gia nhan biét cac mau qua hd tran da dude ma hod
gdm cac mau khéng chiéu xa hoac da chiéu xa vdi liéu 4 kGy ho3c 6-'kGy (xem bang 2).

Bang 2 - Céc dir liéu cta lién phéng thi nghiém

3 -t = - at o ] - -t
San pham S0 mau Sai s6 am" |  Saisodduong?

Qua ho tran 68 0 1

|

' Sai s8 &m |4 cac mau thir da chiéu xa nhung dugc nhan dang 1a khéng chiéu xa.

2 Sai s& duong la cac mau thir khdng chiéu xa nhung duge nhan dang |a d3 chigu xa.

Trong mét phép thi lién phang thi nghiém do T8 chifc Y t€ Lién bang Birc thuc hién [19], [20], gém
20 phong thi nghiém tham gia nhan biét cac mau 6t bot da dugc ma hoa gém cac mau khéng chiéu xa
hoac da chiéu xa vdi liéu 5 kGy hoac 10 kGy (xem bang 3).
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Bang 3 - Cac dir liéu cua lién phong thi nghiém

San pham $6 miu Sai s6 am " Sai 6 duong ?

Ot bét 160 0 1

" Sai & am |a cac mau thif da chiéu xa nhung dugc nhan dang la khéng chiéu xa.

2 Sai sd dudng | cac mau thir khéng chidu xa nhung dude nhan dang la da chiéu xa.

Trong mét phép thif lién phong thi nghiém do Vién nghién clu Bao vé ngudi tiéu ding va Y hoc thu y
clia Lién bang Bl (BgVV) thuc hién [21], gém 23 phong thi nghiém tham gia nhan biét cac mau qua
dau tay da dugc ma hoa gém cac mau khong chiéu xa hosc da chiéu xa vdi liéu 1,5 kGy hodc 3 kGy
(xem bang 4).

Bing 4 - Céc dirligu ciia lién phdng thi nghidm

San pham S8 mau Sai sd am " Sai s6 duong ? S4 két qua
khéng xac dinh
Qua dau tay 184 7 o] 2

" Sai 8 am 1a cac mau thir da chidu xa nhung dude nhan dang |a khéng chiéu xa.

2 Sai sé dudng la cac mau thir khéng chiéu xa nhung duge nhan dang la da chiéu xa.

9 Bao cao thu nghiém
Béo cao thif nghiém phal bao gém it nh&t cac théng tin dudi day:
a) théng tin vé nhan biét mau thl;,
b) vién dan tiéu chudn nay;
c) két qua thu dugc;
d) ngay ldy még va qui trinh 18y méu (néu biét);
e) ngay nhan mau;
f) ngay thlf nghiém;
g) bat ky diém ngoai |& nao quan sat dugc trong khi thuc hién phép thir;

h) bat ky thao tac nao khéng qui dinh trong phudng phap hoac tuy y co thé anh hudng dén két qua.

10
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Phu luc A
(qui dinh)
Cac hinh
e sl
Hinh A.1 - Phd ESR clia qua hé Hinh A.2 - Ph8 ESR ctia qua hé trin da chiéu xa vdi
trin khéng chiéu xa liéu 4,0 kGy, cé cip vach dic thi cla goc xenluloza

(C) = tin hiéu ESR tam khéng dic thi ty do, khoang cach 6,05 mT + 0,05 mT

il

Hinh A.3 — Phé ESR cla hat qua Hinh A.4 - Phé ESR clia hat qua dau tay di chiéu xa
dau tay khéng chiéu xa vdi liéu 3,5 kGy, cé cip vach dic thi cua géc

(C) = tin hiéu ESR tam khéng dic thi xenluloza ty do, khoang cach 6,05 mT £ 0,05 mT

11
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Phu luc B
(tham khao)

Cac thaéng tin vé kha ning ap dung

Kinh nghiém cta phéng thif nghiém cho thdy phuong phap nay cd thé ap dung cho cac loai mau thir
dudi day:

— qua mam xi, qua viét quat (lanh hoic déng lanh), qua mén, qua difa, qua hanh va qua 6¢c chd;

~  mét danh muc vé thuc phdm dugc thir nghiém da dugc ban hanh [22].

12
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