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Néng san c6 nguén goéc thwc vat - Xac dinh da dw lwong thuéc
bao vé thwc vat st dung sac ky khi va sac ky Iéng sau khi xt Iy
mau bang phwong phap QUEChERS

Agricultural products of plant origin - Multimethod for the determination of pesticide residues using

GC - and LC - based analysis following preparation sample by QUEChERS - method

CANH BAO - Viéc ap dung tiéu chudn nay c6 thé lién quan dén cac vat ligu, van hanh va thiét bi nguy hiém. Tiéu chuan nay
khéng yéu cau giai quyét tat c& cac van dé an toan lién quan dén viéc st dung né. Ngwdi st dung tiéu chuan nay cé trach
nhiém thiét 1ap cac thwe hanh an toan va strc khde phu hop va xac dinh kha nang ap dung céc gidi han quy dinh truwéc khi st
dung.

1 Pham vi &p dung

Tiéu chuan nay quy dinh cac phwong phap phan tich dw lwong thudc bao vé thuc vat (BVTV) trong
néng san cé ngudn gbc thwe vat bang kj thuat sac ky khi (GC) va séc ky 16ng (LC), két hop véi cac hé
thédng dau do hién dai nhu: khdi phd (MS hodc MS/MS), khdi phd phan giai cao (HR-MS), dau do bt
dién t&r (ECD), dau do quang hoa ngon Itra (FPD), va cac dang khdi phd khac nhw ITD va TOF.

2 Tai liéu vién dan

CAc tai liéu vién dan sau la rat can thiét cho viéc ap dung tiéu chuan nay. Dbi véi cac tai liéu vién dan
ghi nam cong bé thi ap dung phién ban dwoc néu. Dbi véi cac tai liéu vien dan khéng ghi nam cong bb

thi &p dung phién ban méi nhét, bao gébm ca cac stra doi.

CEN/TS 17061:2017 Foodstuffs-Guidelines for the calibration and quantitative determination of
pesticide residues and organic contaminants using chromatographic methods (Thuc phdm-Huéng dén
duong chudn va dinh luong dw luong thude BVTV va nhing chét & nhiém hitu co bang phuong phap

sé&c ky).
3 Nguyén tac

M&u da déng nhat dwoc chiét bang acetonitril. Di véi cac mau cé ham lwong nuwdc thap (dwdi 80%),
can bb sung nwdc dé dat tdng lwong nwdc khodng 10 g. Sau khi thém magie sulfat khan, sodium

clorua va mudi dém citrat, hén hop dwoc I&c manh va ly tm dé tach pha. Mét phan cua pha hiru co
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dwoc lam sach théng qua ky thuat chiét phan tan pha ran (d-SPE), siv dung cac chéat hap phu phu hop
két hop véi magié sulfat khan dé loai bd nwéc con lai. Cac chat hdp phu cé thé st dung nhw chét hap
phu amin (PSA), graphit carbon (GCB), hodc octadecylsilan (C18). Sau d6, dich chiét dwoc axit hoa
bang mot lwong nhé axit formic nham tang dd 6n dinh cho cac hop chét bdo vé thwc vat nhay véi moi
trwdng bazo. Dich chiét cudi cung dwoc phan tich trwe tiép bang phwong phap séc ky khi (GC) hodc
sac ky 1dng (LC). Béi v&i GC, cac dau do phu hop bao gédm khéi phd chon loc (MS hodc MS/MS), khdi
phd phan gidi cao (HR-MS), quang héa ngon Ira (FPD) va bat dién t&r (ECD). Béi véi LC, dau do khoi
phd hai l&n (MS/MS) hoadc khéi phd phan gidi cao (HR-MS) Ia dac biét phu hop. Binh lwong bang
phwong phap nodi chuan, dung dich néi chuan dwoc thém vao phan mau thir trwde bwéde chiét dau tién,

nhwng diéu nay khdng bat budc. Chi tiét vé dworng chudn xem trong CEN/TS 17061.
4 Chuan bi va bao quan mau thir
4.1 Yéu cau chung

Quy trinh x& ly va bao quan mau khéng dwoc lam anh hwéng dén dw lwong thube BVTV ¢6 trong mau
ther (con dwoc goi la mau phan tich). Quy trinh x& ly mau can ddm bdo mau th& déng nhat. Néu mot
phan mau thir khéng dai dién cho mau phan tich thi phai dung phan méau th Ién hon hodc cac mau

13p lai dé thu dwoc két qua dung. Viéc nghién nhé mau sé chiét dwoc dw lwong tét hon.
4.2 Mau phong thir nghiém

Khi mau da bi hédng khéng thwc hién phan tich. Nén tién hanh chuan bi mau ngay khi phong thir
nghiém nhan duoc, trwdc khi co sw thay dbi dang ké vé Iy hoa. Néu khong thé chuan bi mau ngay thi
phai bao quén mau trong céac diéu kién thich hop dé gitr dwoc d6 twoi cia mau va tranh suy gidm chét

lwong. Mau da siy hodc da xr ly twong tw cn dwoc phan tich trong thoi han sir dung da cong bb.
4.3 Mau thtr dwoc xr ly so bd

Dé chuén bi mau thi, chi ldy phan mau phong th nghiém (PTN) 4p dung mdc dw lwong tbi da. Co thé

loai bd cac phan con lai cia mAu.

Viéc rat gon mau PTN phai thwc hién sao cho thu dwoc phan mau dai dién (vi du: chia bén va chon
nhirng phan chéo ddi dién nhau). Néu mau |a cac don vi nhd (vi du: nhirng loai qua nhé, dau d6, ngi
cbc,...) phai tron déu mau trwéc khi can phan mau ther. Néu mau la cac don vi Ién hon 14y cac phan
hinh ré quat (vi du: dwa hau) hodc la nhirng phan cat ngang (vi du: dwa chudt) gébm ca I&p vd tr mbi

don vi mau [
4.4 Mau ther

T& méi mAu thir da x& ly so' bd, loai ra cac phan khoé ddng nhét (vi du: dbi véi quéd hach can loai bd hat
cng) dé thu dwoc phadn mau thr. Ghi lai khdi lwong phdn mau da loai ra. Can cha y dé tranh hao hut
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phan thit hoac phan nwéc. Tinh dw lweng theo khéi lwgng ban dau ctia mau thr (bao gdm ca hat).

Néu mau khé ddng nhét hodc kho chiét dw lwong thude BVTV do kich thwéc mau Ién nén nghién nho
mau bang bién phap thich hop. Thwc hién & nhiét dd phong néu sy tach phan thit va phan nwéc hodc
su suy gidm thudc BVTV xay ra khéng dang ké. Nghién mau & trang thai dong lanh 1am gidm dang ké
su that thoat cac chét phan tich khédng 6n dinh vé tinh chat héa hoc, thuweng cho c& hat nhé va dat
dwoc dd ddng déu cao. Cat thd mau (vi du: 3 cm x 3 cm) va d&t vao ti déng (vi du: d& qua dém & nhiét
dd am 18 °C) trwéc khi nghién. Qua trinh x& ly ciing cé thé tét hon va hiéu qué hon bang cach nghién
dong lanh (dung da khé hodc nito 16ng) gitr & nhiét dd dwdi 0 °C. D&c biét ddi véi rau va qua co vo
méng (vi du: ca chua, nho), viéc nghién dong lanh thwéng cho sadn phdm nghién ddng nhat hon so véi
khi nghién & nhiét do thwong. Khi mau thlr dwoc x&r Iy & nhiét o thap, can tranh sy ngwng tu do do
a&m cao. Lwong cacbon dioxit con dw can dwgc phan tan sao cho lwong co trong mau la khéng dang

ké.
4.5 Phan mau tho

T mau thir da nghién lay ra cac phan mau thd riéng 1& di cho mét phép phan tich. Cac phan mau thiy
nay can dwgc phan tich ngay. Néu khéng dwoc phan tich ngay thi bao quan déng lanh mau thir. Lwu y
rang néu sy dong nhat cia mau khéng dam bao trong qua trinh bao quan, mau th& nén dwoc tron déu

trwdc khi ldy phan mau thir dé dam béo tinh déng nhét
5 Céach tién hanh

Qua trinh chiét mau dworc chi rd qua cac quy trinh tir E1 dén E9. Qua trinh chiét thwong dwoc theo sau
b&i quéa trinh 1am sach dich chiét thd da thu dwoc dung quy trinh ttr C1 dén C5. Bwéc lam sach c6 thé
duoc bd qua néu anh hudng cia nén mau trong qua trinh phan tich bang cac phwong phap séc ky
dwoc dién ta trong cac quy trinh tr D1 dén D6 khong rd rang. Trong mét sé trwdng hop, 1am sach cé
thé dwoc thay thé bang cach pha lodng dich chiét thé (quy trinh CO). Trwdc khi xac dinh thuwéng 6n
dinh dich chiét (quy trinh S1). T4t c& quy trinh dwoc mo ta chi tiét trong Phu luc A. Nhirng thong tin b

sung dwgc néu trong Phu luc B.

Bang 1 dén Bang 4 md ta ngan gon cac quy trinh ciing nhw nhitng ghi chd &ng dung va nhirng vi du
st dung. Viéc tinh toan néng d6 dw lwong trong dich chiét mau, dwdng chuan va phwong phap dinh
lwong dwoc mo ta trong cadc muc tr Q1 dén Q7 (Bang 5). Két hop nhirng quy trinh lién quan dén chiét

mau va lam sach dich chiét thé dwoc néu trong Bang 6 cho rat nhiéu loai thwec phdm (thd va ché bién).
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Bang 1 - Chiét mau (E)

Quy
trinh

Ung dung

Vidu

Chiét khoéng thay phan

El

10 g phan mau thtr khong
thém nwéc dwoc chiét voi

axetonitril

Nguyén liéu thyc vat va
thwc phdm chira ham
lwong nwédce cao (Ion hon
ho&c bang 80 %)

Rau qua, nwéc ép

E2

10 g phan mau thtr dwoc
chiét véi 10 ml axetonitril
sau khi thém 0,6 ml hoac
0,2 ml dung dich sodium
hydroxit

Nguyén liéu thyc vat va
thwc phdm chra ham
lwong nwéc cao (Ion hon
hodc bang 80 %) va ham

lwong axit cao

(a) chanh, nho dé

(b) quéa mam xoi

E3

10 g phan mau the dwoc
thém 2,5 ml nwdc hoac
4,5 ml nwéc sau doé duwoc

chiét vai axetonitril

Nguyén liéu thwc vat va
thwc phdm chra ham
lwogng nwdc trung binh
(I&6n hon 40 % va nhé hon
80 %)

(a) chudi, rau an cu (khoai
tay, khoai mé@,...)

(b) banh mi, cha la twoi,
hat dé

E4

Mau th&r dwoc dong nhéat
véi nwéc va 13,5 g phan
mau the¢ dwoc chiét voi

axetonitril

Nguyén liéu thyc vat va
thwc phdm chra ham
lwong nwéc thap (15 %
dén 40 %)

Qua say khd va nhirng

thwe phadm twong tw

ES

5 g phan mau thr dwoc
thém 10 ml nwdéc sau do

dwoc chiét véi axetonitril

Nguyén liéu thyc vat va
thwc phdm chra ham
lwong nuwdc thdp (nhd

hon 15 %) va méat ong

Ngii cdc, san pham ngi

cbc va mat ong

E6

5 g phan mau th dwoc
thém 6 ml nwdc sau do

dwoc chiét véi axetonitril

Nguyén liéu thyc vat va
thwc phdm chra ham
lwogng nwéc trung binh
(I&n hon 40 % dén 80 %)
va phan mau nhiéu hoc
ham lwong dau cao (Ién
hon 5 %)

Téi, qua bo

E7

2 g phan mau tht dwoc

thém 10 ml nwé&c sau doé

Nguyén liéu thwc vat va

thwe phdm chira ham

Gia vi, ca phé, thudc 4,

che, dau lang, qua déong
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Quy
trinh

Ung dung

Vidu

dworc chiét voi axetonitril

lwong nwédc thap (nhd
hon 15 %) va phan mau
nhiéu cling nhw san pham

dong kho

Chiét va thay phan

E8

Thady phan ester va lién
hop cta thubc BVTV axit
trong hén hop 10 g mau

trong axetonitrii sau doé
chiét voi axetonitril  (dé
xuat tham khdo phuwong
phap th cho thdy phan

kigém)

Nguyén liéu thwc vat va
thwc phdm véi pH trung
tinh hoac axit va ham
lvong nwédc cao (In hon
hodc bang 80 %)

Rau qua, nuwéc ép, chanh

E9

Thiy phan ester va lién
hop cua thubc BVTV axit
trong hén hop 2 g dén 5 g
mau trong axetonitril sau
do chiét véi axetonitril (dé
xuat tham khao phuwong
phap tht cho thdy phan

kidm)

Nguyén liéu thyc vat va
thwe phdm véi ham luwong

nwéc thap

Ngii c6¢ va san pham ngi
cbec, tdi, gia vi, ca phé,
thuéc 14, ché, dau lang,

qua déng kho

Bang 2 - Lam sach

Quy
trinh

>

Mo ta

Ung dung

Vidu

Co

Khéng lam sach

Nhirng thubc BVTV nhay véi
bazo va cé tinh axit (pKa nho
hon 5) twong tac véi chét
hap phu amin (PSA) dwoc sty
dung trong quy trinh tir C2
dén C5, phan tich dich chiét

v&i phan mau it.

Dwa leo, tao, dich chiét

thd dwoc pha loéng du.

C1

Dong lanh

Loai chat béo cong chiét

(ngay ca khi két hop véi cac

Cam, chanh, ngii céc
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Bang 2 (két thc)

Quy M6 ta Ung dung Vi du
trinh
bwéc lam sach tiép theo, vi
du: C2, C3, C5)

C2 Chiét phan tan pha ran | Lam sach dich chiét thd | Quy trinh chuan cho bat
véi chét hap phu amin | trwuédc khi xac dinh thubéc | ky thwc phdm nao
(PSA) BVTV bazo va trung tinh khéng dwoc néu riéng

C3 Chiét phan tan pha rén | Lam sach dich chiét thdé cla | Dich chiét thd tr quy
véi lwong chét hap phu | thwe phdm c6 ngudn gbéc | trinh E5 (vi du: ngd cbc
amin (PSA) I&6n hon thwe vat véi phan mau nhiéu | va san phadm ngi céc)

trwdc khi xac dinh thuéc | va E7 (vi du: ca phé,
BVTV bazo va trung tinh che, thdo méc khod, gia
vi)

C4 Chiét phan tan pha ran | Bong thdi lam sach dich chiét | Qua cd mui, ngii cbdc
véi hdn hop chat hép | thd va loai chat béo cong chiét | va san phdm ngii céc,
phu amin va chat hap qua bo, oliu
phu pha dao trén nén
silica (PSA/ODS)

C5 Chiét phan tan pha ran | Lam sach dich chiét thé c6 | Rau xa lach, rau
véi hén hop chét hdp | mau dam trwdc khi xac dinh | diép,
phu amin va graphit | thubc BVTV bazo va trung tinh
carbon (PSA/GCB)

Bang 3 - On dinh dich chiét (S)
Quy Mb ta Ung dung Vi du
trinh

S{0) Khéng 6n dinh dich chiét | Nhirng chat phan tich dé | Flazasulfurone,

phan hay béi axit Mesosulfurone,
Tribenurone,
Triflusulfurone
S1 On dinh dich chiét v&i axit | Nhitng chat phan tich | Da sb chat phan tich

formic

phan hdy béi bazo va én

dinh v&i axit
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Bang 4 - Phat hién (D)

Quy M6 ta Ung dung Vi du
trinh
D1 LC-MS/MS Dich chiét ttr quy trinh E1 | Chat phan tich trong dich chiét cua
dén E9 sau d6 lam sach | cac thwc phdm c6 kha néng bij ion héa
véi quy trinh tr CO dén C5 | béi cac phwong phap ESI/APCI
D2 LC-HR-MS Dich chiét tlr quy trinh E1 | Chat phan tich trong dich chiét cla
dén E9 sau d6 lam sach | cac thwc phdm c6 kha néng bi ion héa
véi quy trinh tlr CO dén C5 | béi cac phwong phap ESI/APCI
D3 GC-MS/MS Dich chiét tlr quy trinh E1 | Chat phan tich trong dich chiét cla
dén E7 sau d6 lam sach | cac thuwc phdm c6 kha néng bi ion héa
v&i quy trinh ttr CO dén C5 | béi cac phwong phap EI/PCI/NCI
D4 GC-MS (bao | Dich chiét tlr quy trinh E1 | Chat phan tich trong dich chiét cua
gdbm ITD va dén E7 sau d6 lam sach | cac thwc phdm c6 kha néng bi ion héa
TOF) v&i quy trinh tr CO dén C5 | béi cac phwong phap EI/PCI/NCI
D5 GC-FPD Dich chiét tv quy trinh E1 | Hop chéat 1an hiru co va hop chat
dén E7 sau d6 lam sach | chra lwu huynh
véi quy trinh tir CO dén C5
D6 GC-ECD Dich chiét tir quy trinh E1 | Hop chéat chlor hivu co

dén E7 sau dé lam sach

véi quy trinh tir CO dén C5

Xac dinh bang sac ky khi véi detector khdi phd mét 1an (mode SIM), detector bay ion va théi gian bay

(khéng phu thudc vao dd phan gidi MS) thich hop cho tat ca cac chét phan tich. Phan tich GC-MS

khéng lam sach chi khi dich chiét d& pha lodng (quy trinh CO).

Bang 5 - Binh lwong

Quy M0 ta Ung dung Vidu
trinh
Q1 |Pinh lwgng dung ngoai chudn | Xac dinh khi anh hwéng cua | Xem CEN/TS
trong dung moi nén mau khéng dang ké 17061:2017,
tv 4.4.2 4én 4.4.5
Q2 DPinh lwong dung ngoai chuan | Xac dinh khi anh hwéng cta | Xem CEN/TS
trong nén mau nén mau dang ké 17061:2017, 4.3 va
tr 4.4.2 3én 4.4.5
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Bang 5 (két thc)

Quy M6 ta Ung dung Vidu

trinh

Q3 Binh lwong bang cach st dung ndi | Xac dinh khi anh hwéng clta | Xem CEN/TS

chuén va chuan trong dung moi nén mau khéng dang ké 17061:2017, 4.5.2

Q4 | binh lwvgng dung phwong phap | Xac dinh khi anh hwéng clta | Xem CEN/TS

thém chudn vao dich chiét sau | nén mau dang ké va khong | 17061:2017, 4.6.2
cung c6 mau trédng phu hop

Q5 Binh lwgng bang cach sir dung ndi | Xac dinh khi anh hwéng clta | Xem CEN/TS

chuadn va chuéan trong nén mau | nén mau dang ké dé bl vao | 17061:2017, 4.3,
ho&c néi chuan déng vi hiéu suét thu hdi thap 452va45.3

Q6 | DPinh lwong dung phwong phap | Xac dinh khi anh hwdng nén | Xem CEN/TS

thém chuan vao mau mau dang k& ma khoéng cé | 17061:2017, 4.6.3
sdn mau trdng (mau kiém
soat) hoac qua trinh chiét
chét phan tich khéng hoan
toan.

Q7 | Pinh lwgng bang dwdng chuan Xac dinh khi anh hwéng nén | Xem CEN/TS
mau dang ké hoac qué trinh | 17061:2017, 4.7
chiét chét phan tich khéng
hoan toan.

Bang 6 - Két hop cta chiét va lam sach cta mét sé thwe pham cu thé

Thwe pham Chiét | Mo ta (E) 2 Lam sach | M6ta(C)® | Lam M0 ta

(E) © sach (thay
(thay thé C) °
thé C)
Nwdc tao El 10g/0ml C2 PSA 25 — —
B6t tao nghién El 10g /0 ml C2 PSA 25 — —
Tao El 10g/0ml C2 PSA 25 — —
Tao khoé E4 5009 /850 C2 PSA 25 — —
ml

Mo El 10g/0ml C2 PSA 25 — —
500 g /850

Mo kho E4 C2 PSA 25 — —
ml

Nwédc mo El 10g /0 ml Cc2 PSA 25 — —

Mang tay El 10 g /0 ml c2 PSA 25 — —
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Thwc pham Chiét | Mo ta(E)? Lam sach |[M6ta(C)® |Lam M6 ta
(E) © sach (thay
(thay |théC)®
thé C)
Catim El 10g/0mi Cc2 PSA 25 — —
R Doéng lanh PSA2S
Qua bo E6 59/ 6ml ClvacC2 C4 vaCl8
va PSA 25
25
Chudi E3a 10g/2,5ml | C2 PSA 25 — —
Chubdi, dong khé | E7 29/10 ml C2 PSA 25 — —
PSA 25va
Hung qué El 10g /0 ml C5b GCB — —
7,5
Pau hat twoi E3a 10g/2,5ml |C2 PSA 25 — —
Dau kho E5 5g/10ml Cc2 PSA 25 — —
Cu cai dwong El 10g/0mi C2 PSA 25 — —
Mam x0i E2b 10g/NaOH 2 | C2 PSA 25 — —
Mam x6i, doéng | E7 2g/10ml C2 PSA 25 C3a PSA 50
kho
Viét quét E1l 10g /0 ml c2 PSA 25 — —
Viét quét, kho (14 | E4 500 g / 850 | C2 PSA 25 — —
% nuwoc) ml
Viét quéat, déng | E7 2g/10ml Cc2 PSA 25 C3a PSA 50
kho
Banh mi (34 % | E3b 10g/4,5ml |C2 PSA 25 — —
dén 43 % nuéc)
Mit (70 % nuwéc) | E3a 10g/2,5ml | C2 PSA 25 — —
Bbng cai xanh El 10g /0 mi Cc2 PSA 25 — —
Ca rét El 10g/0mi C5a PSA 25 va | — —
GCB 2,5
Ca rét, déng khé | E7 2g/10ml Cc2 PSA 25 C5a PSA 25
va GCB
2,5
Sup lo El 10g/0mi C2 PSA 25 — —
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Bang 6 (tiép theo)

Thwe pham Chiét | Mo ta (E) 2 Lam sach | M6ta(C)P |Lam Mb ta
(E) (© sach (thay
(thay |théC)®
thé C)
Can tay/ Ré can | E1 10g /0 ml C2 PSA 25 C5a PSA 25
tay va GCB
2.5
Céan tay El 10g /0 mi c2 PSA 25 — —
Can tay, dong |E7 2g/10 ml C2 PSA 25 C5b PSA 25
kho va GCB
7,5
Bét ngl cdc E5 5g/ 10ml ClvaC3a |Dbbéng lanh | C4 PSA 25
va PSA 50 va Cl18
25
Hat ngii coc E5 5g/ 10ml ClvaC3a |Dbbéng lanh | C4 PSA 25
va PSA 50 va Cl18
25
Ngii cdc ngii céc | E5 5g/10ml ClvaC3a |bBdbng lanh | C4 PSA 25
va PSA 50 va C18
25
Ngii cdc manh E5 5g/ 10 ml ClvaC3a |Péng lanh | C4 PSA 25
va PSA 50 va C18
25
Anh dao El 10g/ Oml C2 PSA 25 — —
Hat dé (45 % dén | E3b 10g/4,5ml | C2 PSA 25 — —
52 % nuwoc)
Cai bap Trung | E1 10g/ Oml Cc2 PSA 25 — —
Québc
He El 10g/ Oml C5b PSA 25 va | — —
GCB 7,5
He, déng kho E7 2g/ 10 ml Cc2 PSA 25 C5b PSA 25
va GCB
7,5
Dura, twoi E6 5g/ 6ml C2 PSA 25 — —
Hat ca phé E7 2g/ 10ml C3b PSA 75 — —
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Bang 6 (tiép theo)

TCVN 12848:2020

Thwc pham Chiét | Mo ta(E)? Lam | M6 ta (C)® Lam M6 ta
(E) sach sach (thay
(C) (thay |théC)P®
thé C)
Rau mui E1l 10g/ Oml C5b |PSA25vaGCB7,5 | — —
Ngbo, déng kho E7 2g/10ml C2 |PSA25 — —
Ngo, twoi E3a 10g/2,5ml | C2 PSA 25 — —
Bi xanh El 10g/ O ml C2 |[PSA25 — —
Cai xoong El 10g/ Oml C5b |PSA25vaGCB7,5 | — —
Dwa chu6t E1l 10g/ Oml C2 |PSA25 — —
Phic bén ter E2a 10g/NaOH1|C2 |PSA25 — —
Phac boén t&, | E7 2g/ 10 ml C2 |PSA25 — —
dong kho
Nwéc ép phac | E2a 10g/NaOH 1 | C2 PSA 25 — —
bon to
Chala, say khd | E4 500 g / 850 | C2 |PSA25 — —
ml
Cha 1a, twoi (50 | E3b 10g/45ml |C2 |PSA25 — —
% dén 60 %
nwéce)
Qua sau riéng E6 5g/6ml C1 bong lanh va PSA | C4 PSA 25
va 25 va C18
C2 25
Rau diép El 10g/ O ml C5a | PSA25vaGCB25 | — —
Qua sung, say | E4 500 g / 850 | C2 |PSA25 — —
kho ml
Nam trong El 10g/ O ml C2 |PSA25 — —
Nam, sy kho E5 5g/ 10 ml C2 |PSA25 — —
T6i (59 % nuwéc) | E6 59/ 6ml C2 |PSA25 — —
Gung (79 % | E6 59/ 6ml C2 |PSA25 — —
nuwoc)
Hat bach qua (55 | E3b 10g/4,5ml | C2 PSA 25 — —
% nuwoc)
Atisé El 10g/0mi C2 PSA 25 — —
Phuc bén ter E2b 10g/NaOH 2 | C2 | PSA25 — —
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Bang 6 (tiép theo)

Thwe pham Chiét | M6 ta (E) 2 Lam sach | M6ta(C)P |Lam Mb ta
(E) (© sach (thay
(thay |théC)®
thé C)

La nho E3a 10g/2,5ml Cc2 PSA 25 — —

La nho El 10g /0 ml C5b PSA 25 va | — —
GCB 7,5

Budi E1l 10g/0mi ClvacC2 béng lanh | — —
va PSA 25

Nho El 10g/0ml Cc2 PSA 25 — —

Ho bap cai E1l 10g/0 ml c2 PSA 25 — —

Xa lach El 10g/0ml Cbha PSA 25 va | — —
GCB 2,5

Mat ong ES 5g/10ml C2 PSA 25 — —

Dwa ngot El 10g/0ml Cc2 PSA 25 — —

Cai nguwa E3a 10g/25ml |C2 PSA 25 — —

Mit (74 % nwdéc) |E3a |10g/25ml |C2 PSA 25 — —

Cai xoan El 10g/0ml C5b PSA 25 va | — —
GCB 7,5

Qua kiwi El 10g/0ml C2 PSA 25 — —

Cai cu El 10g/0ml C2 PSA 25 — —

Rau diép clru El 10g/0ml C5b PSA 25 va | — —
GCB 7,5

Toi tay E1 10g /0 ml C2 PSA 25 — —

Téi tdy, dong khd | E7 2g/10ml C2 PSA 25 — —

Sa, twoi (71 % | E6 59/ 6ml c2 PSA 25 — —

nuwoc)

Nwéce chanh E2a 10g/NaOH 1 | C2 PSA 25 — —

Chanh E2a 10g/NaOH 1 | ClvaC2 bong lanh | — —
va PSA 25

Dau lang, sdy khé | E5 59g/10 ml C2 PSA 25 — —

Nwéc ép chanh E2a 10g/NaOH 1 | C2 PSA 25 — —

Chanh E2a 10g/NaOH 1 | ClvaC2 bong lanh | — —
va PSA 25

Cu sen (79 % | E3a 10g/2,5ml | C2 PSA 25 — —

nwoc)
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Bang 6 (tiép theo)

TCVN 12848:2020

Thwc pham Chiét | M6 ta (E) @ Lam sach [M6ta(C)® |Lam M6 ta
(E) © sach (thay
(thay |théC)®
thé C)
Hat sen E3a 10g/2,5ml Cc2 PSA 25 — —
Hat sen, say khd | E5 5¢g/10 ml C2 PSA 25 = —
(14 % nuwéc)
Quyt El 10g/0mi ClvacC2 bong lanh | — —
va PSA 25
Qua xoai El 10g/0ml C5a PSA 25 va | — —
GCB 2,5
Xoai, dong khoé E7 2g/ 10 mi Cc2 PSA 25 C5b PSA 25
va GCB
7,5
Qua man vang El 10g/ Oml C2 PSA 25 — —
Mat hoa El 10g/ Oml Cc2 PSA 25 — —
Qua 6 liu E6 59/ 6ml ClvacC2 boéong lanh | C4 PSA 25
va PSA 25 va Ci18
25
Hanh El 10g/ Oml Cc2 PSA 25 — —
Nhirng qua cam El 10g/ Oml ClvacC2 bong lanh | — —
va PSA 25
Pu du El 10g/ Oml Cc2 PSA 25 — —
Mui tay El 10g/ Oml C5b PSA 25 va | — —
GCB 7,5
Rau mui tay E3a 10g/2,5ml |C2 PSA 25 — —
Qua dao El 10g/ Oml Cc2 PSA 25 — —
Dao, déng khd E7 2g/ 10 mi C2 PSA 25 — —
Qualé El 10g/ Oml Cc2 PSA 25 — —
Pau Ha Lan, sdy | E5 59/ 10 ml C2 PSA 25 — —
kho
Dau Ha Lan, dong | E7 29/ 10 mi C2 PSA 25 — —
kho
Hat tiéu, dong khé | E7 2g/ 10ml C2 PSA 25 C5b PSA 25
va GCB
7,5
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Bang 6 (tiép theo)

Thwe pham Chiét | M6 ta (E) @ Lam sach [M6ta(C)P |Lam Mb ta
(E) (© sach (thay
(thay |théC)®
thé C)

Tiéu, xanh, vang El 10g/ Oml C2 PSA 25 — —

Tiéu, do El 10g/ Oml C5b PSA 25 va | — —
GCB 7,5

Bac ha, tuoi E3a |10g/2,5ml |C5b PSA 25 va | — —
GCB 7,5

Bac ha, twoi (78 % | E6 5g/6ml Cc2 PSA 25 — —

nwéce)

Dwa El 10g/ Oml C2 PSA 25 — —

Dwra, dong khé E7 2g/ 10 mi C2 PSA 25 — —

Chudi E3a |10g/2,5ml |C2 PSA 25 — —

Man El 10g/ Oml Cc2 PSA 25 — —

Man, say kho E4 500 g / 850 | C2 PSA 25 — —

ml

Khoai tay El 10g/ Oml Cc2 PSA 25 — —

Khoai tay E3a [10g/25ml |C2 PSA 25 — —

Bi ngd El 10g/ Oml Cha PSA 25 va | — —
GCB 2,5

Qua méc qua El 10g/ Oml Cc2 PSA 25 — —

Cu cai El 10g/ Oml Cc2 PSA 25 — —

Nho khd E4 500 g / 850 | C2 PSA 25 — —

ml

Qua mam xoi E2b |10g/NaOH2 | C2 PSA 25 — —

Bap cai do El |10g/ Oml C2 PSA 25 — —

Céay dai hoang E2b |10g/NaOH 2 | C2 PSA 25 — —

Nw&c dai hoang E2b |10g/NaOH 2 | C2 PSA 25 — —

Xa lach Rocket El 10g /0 mi C5b PSA 25 va | — —
GCB 7,5

Rau diép 14 dai E1l 10g/0ml C5a PSA 25 va | — —
GCB 2,5

Hwong thao (68 % | E6 5g/6ml Cc2 PSA 25 — —

nwéc)

Hwong thao, twoi E3a |10g/2,5ml |C2 PSA 25 — —
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Bang 6 (tiép theo)
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Thwc pham Chiét | M6 ta (E) @ Lam sach [M6ta(C)® |Lam M6 ta
(E) © sach (thay
(thay |théC)®
thé C)

Cay x6 thom, twoi | E6 5g/6ml Cc2 PSA 25 — —

Cay x6 thom, tvoi | E3a 10g/2,5ml | C5b PSA 25 va | — —
GCB 7,5

Cay cu ha E1l 10g /0 ml c2 PSA 25 — —

Bap cai xodn El 10g /0 ml [o7) PSA 25 — —

He El 10g/0mi Cc2 PSA 25 — —

He, dong kho E7 2g/10ml Cc2 PSA 25 — —

Bac ha El 10g/0mi C5b PSA 25 va | — —
GCB 7,5

Gia vi E7 2g/10ml Cc2 PSA 25 — —

Rau bina El 10g/0ml C5b PSA 25 va|— —
GCB 7,5

Dau tay El 10g /0 mi Cc2 PSA 25 — —

Dau tay, dong kné | E7 2g/10ml Cc2 PSA 25 C3a PSA 50

Khoai lang E3a 10g/2,5ml |C2 PSA 25 — —

Qua me (31 % | E4 500 g / 850 | C2 PSA 25 — —

nwéce) ml

Khoai moén E3a 10g/2,5ml C2 PSA 25 — —

Che E7 2g/10ml C3b PSA 75 — —

Hang tay, say khd | E7 2g/10ml C2 PSA 25 C5b PSA 25

va GCB
7,5

Hung tay, tvoi E3a 10g/2,5ml | C5b PSA 25 va|— —
GCB 7,5

Hung tay, twoi (65 | E6 59/ 6ml C2 PSA 25 — —

% nuwéce)

Ca chua El 10g/0mi Cc2 PSA 25 — —

Ca chua, say kho | E4 500 g / 850 | C2 PSA 25 — —

(14,5 % nwéc) ml

Rau El 10g/0mi C2 PSA 25 — —

Pau tam (c6 vd|E3a [10g/2,5ml |C2 PSA 25 — —

qua)
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Bang 6 (két thuc)

Thwe pham Chiét | M6 ta (E) 2 Lam sach | M6ta(C)P |Lam Mb ta
(E) (© sach (thay

(thay |théC)®
thé C)

Mam lGa mi (47 % |E3b |10g/4,5ml |C2 PSA 25 — —

nwéce)

Rwou vang El 10g /0 ml C2 PSA 25 — —

Cu mo& E3a 10g/2,5ml | C2 PSA 25 — —

CHU THICcH

a Thé tich tinh bang ml c6 nghia la nwéc thém vao; NaOH 1 ¢6 nghia la thém 0,6 ml dung dich NaOH 5 mol/l; NaOH

2 c6 nghia la thém 0,2 ml dung dich NaOH 5 mol/l

b Céc con sé dé& cap dén khdi lwong tinh bang mg ctia PSA (Chét hap thu amin bac 1 va bac 2) va / hodc GCB (Than

den than chi) trén moi ml dich chiét

6 Panh gia két qua
6.1 Pinh tinh va dinh lwonng
Cac thong sb xac dinh sw c6 mat clia chat phan tich trong dich chiét mau, bao gdm:

-Théi gian lwu ctia chéat phan tich (Rt) hodc ti 1& thoi gian lwu véi chét ndi chuan (Rtwy/RTsto)) thu dwoc

cung mét lan chay;

- Trwdng hop phét hién bang MS hodc MS-MS, cuéng dd twong ddi 1an lwot ctia manh khdi hodc bwéc
chuyén thwoéng dwoc ghi nhan (nhin chung yéu cau 2 bwéc chuyén SRM trong MS/MS va 3 ion trong
MS), xem thém [3], [4], [5];

- Hinh dang pic cta chéat phan tich.

Cac thdng sbé thu dwoc cla chat phan tich can xac dinh trong dich chiét mau dwoc so sanh véi nhirng
théng sé thu dwoc cha thube BVTV trong dung dich chuén. Bé tang mirc d6 khang dinh cla chét phan
tich, cac phép do khac cé thé can thiét nhw s dung diéu kién tach séc ky khac hodc danh gia thém
m/z hodc budc chuyén SRM. Dé biét thém thong tin vé tiéu chudn xac nhan (vi du: d6 léch tbi da cho
phép dbi véi ti 1& ion dung nhirng ky thuat MS khac nhau) xem hwéng dan kiém soat chéat lwong EU
dwoc néu trong tai liéu SANTE/11813/2017 9. Bang A.1 dwa ra danh sach cac chat ndi chuén co thé

st dung. Viéc s dung nhiéu hon mét ndi chuan sé cung cap mét sé théng tin dw phong.

S dung dung dich chudn dé kiém tra dé tuyén tinh va xac dinh phwong trinh dwong chuan déi véi
trng chat phan tich. Viéc dung dung dich chuin pht hop nén mau sé dwoc wu tién. Tuy nhién, khi

wéce tinh mire dw lwong cla thudc BVTV trong thwe phdm hodc cho thay khéng cé sw hién dién cia
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ching thi dung dich chuén trong dung méi cé thé dwoc siv dung. Dung dich chuén trong dung méi cling
dwoc st dung dé dinh lwong néu cac thwc nghiém ban dau cho thdy moi hiéu trng tdng hodc gidm
khéng c6 bat ky anh hwdng nao dang ké dén két qua thu dwoc. Ngay khi phat hién duwoc cac ndng do
dw lwong cé lién quan (vi du, nghi ng& vwot qua MRL), tét nhat 1a st dung phép xac dinh chinh xac

hon nhw: dung chuén trong nén mau hodc phwong phap thém chuén.

CHU THICH: Hiéu rng nén anh hwéng dén sy dap (ng clia cac chat phan tich trong dich chiét mau dwoc so sanh véi sw dap

(ng ctia dung dich chuén trong dung mai tinh khiét.

Khodng dwdng chudn nén phu hop véi cac ndng d6 dw lwong can dinh lwong. Do d6, cé thé can phai

xay dwng nhiéu dwdng chudn tiv cac két qua do.

Tiéu chuén nay bao gém viéc tuy chon st dung chat chuan ndi (ISTD) dé dinh tinh va dinh lveng. Tuy
nhién van cé thé dinh lwong khéng st dung ISTD. Khi khéng st dung ISTD, thé tich cGa pha axetonitril

chinh Ia thé tich cta axetonitril dwgc thém vao trong mau (10 ml).
6.2 Hiéu chuan

Phwong phap phan tich dwoc hiéu chuan theo CEN/TS 17061 hodc hwéng dan kiém soat chat lwong
ctia EU dwoc néu trong SANTE/11813/2017 1. M6t quy trinh hiéu chuén thich hop nén dwoc chon tir
mot trong cac tly chon dinh lwong Q1 dén Q7 trong A.7.

6.3 Tinh toan néng dé dw lwong

Phan khéi lwong WA ctia mdi chat phan tich phu thudc vao ndéng dé khdi lwong cia mau trong dich

dich chiét sau cung
mau

chiét sau cung p sau khi lam sach (quy trinh CO dén C5) va nbéng dé cla chét trong

dich chiét nay p, (xac dinh theo mét trong cac tly chon t» Q1 dén Q7 dwoc néu trong A.7). Dién ta
bang mg/kg va dwoc tinh theo cong thire (1).

Pa

dich chiét sau cung
mau

WA =

Voi:

pa: ndng d6 khéi lwong cta chét phan tich trong dich chiét mau (tuy chon Q, xem A.7.1.3, A.7.2.3,
A.7.3.3va A.7.5.3), ug/mi;

dich chiét sau cung, _ x ~ X, > x . . X N s
i ""9: nong dod khoi lwgng clia mau trong dich chiét sau cing (quy trinh C, xem A.4.1.3,

A.4.2.3,A4.3.3,...), g/ml.
6.4 Xac nhan gia tri str dung cua phwong phap

Hiéu suét thu héi thu dwoc tlr cac thlr nghiém (cac méc thém chuén 0,01 mg/kg dén 0,25 mg/kg)
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thwong tr 70 % dén 110 %.

Cac nghién ctru xac nhan gia tri st dung cta phwong phap lién phong da bao gdm nhiéu chéat phan
tich trén cac thwc phdm dai dién (thwéng 1a dwa chudt, chanh, bdt mi va nho khé). Hon niva, viéc xac
nhan gid tri s dung ctia phwong phap da mé rong & nhiéu phong thi nghiém. TAt ca div liéu danh gia
b&i nhitng phong thi nghiém dwoc xuét ban trong “Data Pool of the European Union Reference

Laboratories” [,

Hiéu lwc ctia phwong phap dwoc xac nhan cho bat ky sw két hop gitra loai thwe pham va thubéc BVTV
cu thé nao néu it nhat hai phong thi nghiém tién hanh nghién ctu danh gia kiém chirng doc 1ap voi
nén mau giébng nhau & 2 mirc ndng dd gidbng nhau véi it nhat 5 1an 1ap lai cho mdi mre va thu dwoc
hiéu suét thu hoi tr 70 % dén 120 %. D6 léch chuan phai nhé hon hodc bang 20 % cho ca 2 mirc thu

héi & méi phong thi nghiém.

Bang 7 dwa ra di liéu danh gia dwoc xac nhan ctia phwong phap cho nhitng chat phan tich va nhém

thwc phdm déc trung.

Bang 7 - Dir liéu x&c nhan gia tri str dung cua phwong phap

Nhém thwe pham (xem [6]
N Ham
Ham lwong
Ham lwong P
STT | Chét phan tich CAS Ham lwong | lwong nwéc ?hUéo’c va
nwéc cao nwéc va|thap va | P
axit cao tinh  bét trong
cao dwoéng
cao
1. 2,4-D 94-75-7 X X X X
2. Abamectin 71751-41-2 X X X
3. Acephate 30 560-19-1 X X X X
4. Acetamiprid 135 410-20-7 X X X X
5. Acetochlor 34256-82-1 X X X X
6. Acrinathrin 101 007-06-1 X X X X
7. Alachlor 15972-60-8 X X X X
8. Aldicarb 116-06-3 X X X X
9. Aldicarb sulfone 1646-88-4 X X X X
10. Aldicarb sulfoxide 1646-87-3 X X X X
11. Aldrin 309-00-2 X X X X
12. Ametoctradin 865318-97-4 X X X X
13. | Ametryl 834-12-8 X X X X
14. Amisulbrom 348635-87-0 X X X X
15. Amitraz 33089-61-1 X X X X
16. | Anilofos 64249-01-0 X X X X
17. Atrazine 1912-24-9 X X X X
18. Avermectin Bla 65 195-55-3 X X X X
19. Azadirachtin 11141-17-6 X X X X
20. | Azinphos-methyl 86-50-0 X X X X
21. | Azoxystrobin 131 860-33-8 X X X X
22. Benalaxyl 71 626-11-4 X X X X
23. Bensulfuron 99283-01-9 X X X
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Bang 7 - Dir liéu x4c nhan gié tri str dung cua phwong phap (tiép theo)

Nhém thwc pham (xem [6]

R Ham
Ham lwong
Ham lwong "
STT | Chét phan tich CAS Ham lwgng |  lwong nwoc tﬁgpo\?a
nw&c cao nwéc va thap va lwong
axit cao tinh bét "
cao dwoéng
cao
24. | Bensulfuron methyl 83055-99-6 X X X X
25. | Benzobicyclon 156963-66-5 X X X
26. | Berberine 2086-83-1 X X X
27. | Bifenthrin 82 657-04-3 X X X X
28. | Biphenyl 92-52-4 X X X X
29. | Bitertanol 70 585-36-3 X
30. | Boscalid 188 425-85-6 X X X X
31. | Bromopropylate 18 181-80-1 X X X X
32. | Bromoxynil 1 689-84-5 X X X X
33. | Bromuconazole 116 255-48-2 X X X X
34. | Bupirimate 41 483-43-6 X X X X
35. | Buprofezin 69 327-76-0 X X X X
36. | Butachlor 23184-66-9 X X X X
37. | Captan 133-06-2 X X X X
38. | Carbaryl 63-25-2 X X X X
39. | Carbendazim 10 605-21-7 X X X X
40. | Carbofuran 1 563-66-2 X X X X
41, | Carbofuran, 3- 16 655-82-6 X X X X
hydroxy-
42. | Carboxin 5 234-68-4 X X X X
43. | Carpropamid 104030-54-8 X X X X
44. | Carvacrol 499-75-2 X X X X
45. | Chlorantraniliprole 500008-45-7 X X X X
46. | Chlordane 57-74-9 X X X X
47. | Chlorfenapyr 122 453-73-0 X X X X
48. | Chlorfenvinphos 470-90-6 X
49. | Chlorfluazuron 71422-67-8 X X X X
50. | Chlorimuron ethyl 90982-32-4 X X X X
51. | Chlorpropham 101-21-3 X
52. | Chlorpyrifos (ethyl) 2 921-88-2 X X
53. | Chlorpyrifos-methyl 5 598-13-0 X X X X
54. | Chlorthal-dimethyl 1861-32-1 X X X X
55. | Chromafenozide 143807-66-3 X X X X
56. | Clofentezine 74 115-24-5 X X X X
57. | Clomazone 81 777-89-1 X X X X
58. | Clothianidin 210 880-92-5 X X X X
59. | Cyantraniliprole 736994-63-1 X X X X
60. | Cyazofamid 120 116-88-3 X X X X
61. | Cyclaniliprole 1031756-98-5 X X X
62. | Cyclosulfamuron 136849-15-5 X X X X
63. | Cyetpyrafen 1253429-01-4 X X X
64. | Cyflufenamid 180409-60-3 X X X X
65. | Cyflumetofen 400882-07-7 X X X X
66. | Cyfluthrin 68 359-37-5 X X
67. | Cyhalofop- butyl 122008-85-9 X X X X
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Bang 7 - Div liéu xac nhan gia tri st dung cda phwong phap (tiép theo)

Nhém thwe pham (xem [6]

Ham Iggrr?g
) Ham lwong NUGC
STT Chat phéan tich CAS Ham lwong lwong nwéc thp va
nwéc cao nwéc va thap va |
axit cao tinh bét Lrong
cao dwoéng
cao

gg. | Cyhalothrin, 91 465-08-6 x x

lambda-
69. | Cymoxanil 57 966-95-7 X X X X
70. | Cypermethrin 52 315-07-8 X X
71. | Cyproconazole 94 361-06-5 X X X X
72. | Cyprodinil 121 552-61-2 X X X X
73. | DDD, p,p- 72-54-8 X
74. | DDE, p,p- 72-55-9 X
75. | DDT 50-29-3 X X X X
76. | DDT, o,p’ 789-02-06 X X X X
77. | DDT, p,p' 50-29-3 X X X X
78. | Deltamethrin 52 918-63-5 X
79. | Demeton-S-methyl 17 040-19-6 x x x x

sulphon
80. | Diazinon 333-41-5 X
81. | Dichlorprop-P 15 165-67-0 X X X X
82. | Dichlorvos 62-73-7 X X X X
83. | Dicloran 99-30-9 X X X X
84. | Dicofol 115-32-2 X X X X
85. | Dicrotophos 3 735-78-3 X X X X
86. | Dieldrin 60-57-1 X X X X
87. | Diethofencarb 87 130-20-9 X X X X
88. | Difenoconazole 119 446-68-3 X X X X
89. | Diflubenzuron 35 367-38-5 X X X
90. | Diflufenican 83164-33-4 X X X X
91. | Dimethoate 60-51-5 X X X X
92. | Dimethomorph 110 488-70-5 X X X
93. | Diniconazole 83 657-24-3 X X X X
94. | Dinotefuran 165252-70-0 X X X X
95. | Diphenylamine 122-39-4 X X X
96. | Disulfoton 298-04-4 X X X X
97. | Diuron 330-54-1 X X X X
98. | Edifenphos 17109-49-8 X X X X
g9, | Emamectin 119791-41-2 X X x x

benzoate
100. | Endosulfan sulfate 1 031-07-8 X X X X
101. | Endosulfan, alpha- 33 213-66-0 X X X X
102. | Endosulfan, beta- 33 213-65-9 X X X X
103. | Endrin 72-20-8 X X X X
104. | Epoxiconazol 133 855-98-8 X X X X
105. | Esfenvalerate 66230-04-4 X X X
106. | Ethaboxam 162650-77-3 X X X X
107. | Ethion 563-12-2 X X X X
108. | Ethiprole 181587-01-9 X X X X
109. | Ethofumesate 26 225-79-6 X X X X
110. | Ethoprophos 13 194-48-4 X X X X




TCVN 12848:2020

Bang 7 - Div liéu xac nhan gia tri st dung cda phwong phap (tiép theo)

Nhém thwe pham (xem [6]

Ham Iggrr?g
) Ham lwong NUGC
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nw&c cao nwéc va thap va |
axit cao tinh bét Lrong
cao dwoéng
cao
111. | Ethoxysulfuron 126801-58-9 X X X
112. | Etofenprox 80 844-07-1 X X X X
113. | Etoxazole 153233-91-1 X X X X
114. | Etridiazol 2 593-15-9 X X X X
115. | Famoxadone 131 807-57-3 X X X X
116. | Fenamidone 161 326-34-7 X X X X
117. | Fenamiphos 22224-92-6 X X X X
118. | Fenamiphos sulfone 31972-44-8 X X X X
119. | Fenamistrobin 366815-39-6 X X X
120. | Fenarimol 60 168-88-9 X X X X
121. | Fenazaquin 120 928-09-8 X X X X
122. | Fenbuconazole 114 369-43-6 X X X X
123. | Fenclorim 3740-92-9 X X X
124. | Fenhexamid 126 833-17-8 X X X X
125. | Fenitrothion 122-14-5 X X X X
126. | Fenobucarb 3766-81-2 X X X X
127. | Fenoxanil 115852-48-7 X X X X
128. | Fenoxaprop-P Ethyl 71283-80-2 X X X
129. | Fenoxycarb 79 127-80-3 X X X X
130. | Fenpropathrin 64 257-84-7 X X X X
131. | Fenpropidin 67 306-00-7 X X X X
132. | Fenpropimorph 67 306-03-0 X X X X
133. | Fenpyroximate 111 812-58-9 X X X X
134. | Fenthion 55-38-9 X X X X
135. | Fenvalerate 51 630-58-1 X X X X
136. | Fipronil 120 068-37-3 X X X X
137. | Fipronil sulfone 120068-36-2 X X X X
138. | Flonicamid 158 062-67-0 X X X X
139. | Fluazifop 69 335-91-7 X X X X
140. | Fluazifop-P 83 066-88-0 X X X X
141. | Fluazinam 79622-59-6 X X X X
142. | Flucetosulfuron 412928-75-7 X X X X
143. | Flucythrinate 70124-77-5 X X X X
144. | Fludioxonil 131 341-86-1 X X X X
145. | Flufenoxuron 101 463-69-8 X X X X
146. | Fluometuron 2164-17-2 X X X X
147. | Fluopicolid 239 110-15-7 X X X X
148. | Fluopyram 658066-35-4 X X X X
149. | Fluoxastrobin 361377-29-9 X X X X
150. | Fluguinconazole 136 426-54-5 X
151. | Flusilazole 85 509-19-9 X X X X
152. | Flutolanil 66 332-96-5 X X X X
153. | Flutriafol 76 674-21-0 X X X X
154. | Fluvalinate 69 409-94-5 X
155. | Fluxapyroxad 907204-31-3 X X X
156. | Folpet 133-07-3 X X X X
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Bang 7 - Div liéu xac nhan gia tri st dung cda phwong phap (tiép theo)

Nhém thwe pham (xem [6]

Ham Iggrr?g
) Ham lwong NUGC
STT Chat phéan tich CAS Ham lwong lwong nwéc thp va
nw&c cao nwéc va thap va |
axit cao tinh bét Lrong
cao dwoéng
cao
157. | Forchlorfenuron 68157-60-8 X X X X
158. | Formetanate 22 259-30-9 X X X X
159. | Fosthiazate 98886-44-3 X X X X
160. | Fuberidazole 3878-19-1 X X X X
161. | Halosulfuron methyl 100784-20-1 X X X X
162. | Haloxyfop-P 95 977-29-0 X X X X
163. | HCH 608-73-1 X X X X
164. | HCH, alpha 319-84-6 X X X X
165. | HCH, beta 319-85-7 X X X X
166. | HCH, gamma 58-89-9 X X X X
167. | Heptachlor 76-44-8 X X X X
Hexachlorobenzene

168. (HCB) 118-74-1 X
169. | Hexaconazole 79 983-71-4 X X X X
170. | Hexythiazox 78 587-05-0 X X X X
171. | Imazalil 35 554-44-0 X X X X
172. | Imazapic 104098-48-8 X X X
173. | Imazapyr 81334-34-1 X X X
174. | Imibenconazole 86598-92-7 X X X X
175. | Imidacloprid 138 261-41-3 X X X X
176. | Indaziflam 950782-86-2 X X X X
177. | Indoxacarb 173 584-44-6 X X X X
178. | Ipconazole 125225-28-7 X X X X
179. | Iprobenfos 26087-47-8 X X X X
180. | Iprodione 36 734-19-7 X X X X
181. | Iprovalicarb 140 923-17-7 X X X X
182. | Isofenphos-methyl 99 675-03-3 X X X X
183. | Isoprocarb 2631-40-5 X X X X
184. | Isoprothiolane 50512-35-1 X X X X
185. | Isopyrazam 881685-58-1 X X X
186. | Isoxaben 82558-50-7 X X X X
187. | Isoxathion 18854-01-8 X X X X
188. | Kresoxim-methyl 143 390-89-0 X X
189. | Lenacil 01-08-64 X X X X
190. | Linuron 330-55-2 X X X X
191. | Lufenuron 103 055-07-8 X X
192. | Malaoxon 1634-78-2 X X X X
193. | Malathion 121-75-5 X X X X
194. | Mandipropamid 374 726-62-2 X X X X
195. | Matrine 519-02-8 X X X X
196. | MCPA 94-74-6 X X X X
197. | Mepanipyrim 110 235-47-7 X X X X
198. | Mesotrione 104206-82-8 X X X
199. | Metaflumizone 139968-49-3 X X X X
200. | Metalaxyl 57 837-19-1 X X X X
201. | Metalaxyl-M 70630-17-0 X X X X
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Bang 7 - Div liéu xac nhan gia tri st dung cda phwong phap (tiép theo)

Nhém thwe pham (xem [6]

Ham Iggrr?g
) Ham lwong NUGC
STT Chat phéan tich CAS Ham lwong lwong nwéc thp va
nwéc cao nwéc va thap va |
axit cao tinh bét Lrong
cao dwoéng
cao
202. | Metamitron 41 394-05-2 X X X X
203. | Metazachlor 67129-08-2 X X X X
204. | Metazosulfuron 868680-84-6 X X X X
205. | Metconazole 125116-23-6 X X X X
206. | Methabenzthiazuron 18691-97-9 X X X X
207. | Methacrifos 62610-77-9 X X X X
208. | Methamidophos 10 265-92-6 X X X X
209. | Methidathion 950-37-8 X X X X
210. | Methiocarb 2 032-65-7 X X X X
211. | Methiocarb-sulfone 2 179-25-1 X X X
212, | Methiocarb- 2 635-10-1 X X X X
sulfoxid
213. | Methomyl 16 752-77-5 X X X X
214. | Methoxyfenozide 161 050-58-4 X X X X
215. | Metolachlor (S-) 51 218-45-2 X X X X
216. | Metolcarb 1129-41-5 X X X X
217. | Metrafenone 220 899-03-6 X X X X
218. | Metribuzin 21 087-64-9 X X X X
219. | Metsulfuron methyl 74223-64-6 X X X
220. | Molinate 2212-67-1 X X X X
221. | Monocrotophos 6 923-22-4 X X X X
222. | Monolinuron 1746-81-2 X X X X
223. | Monuron 150-68-5 X X X X
224. | Myclobutanil 88 671-89-0 X X
225. | Napropamide 15299-99-7 X X X X
226. | Nitenpyram 150824-47-8 X X X X
227. | Novaluron 116714-46-6 X X X X
228. | Omethoate 1113-02-6 X X X X
229. | Orthosulfamuron 213464-77-8 X X X X
230. | Oxadiargy! 39807-15-3 X X X X
231. | Oxadiazon 19 666-30-9 X
232. | Oxadixyl 77 732-09-3 X X X X
233. | Oxamyl 23 135-22-0 X X X X
234. | Oxycarboxin 5259-88-1 X X X X
235, | Oxydemeton - 301-12-2 x x x x
methyl

236. | Oxyfluorfen 42874-03-3 X X X X
237. | Paclobutrazol 76738-62-0 X X X X
238. | Paraoxon-methyl 950-35-6 X X X X
239. | Parathion 56-38-2 X
240. | Parathion-methyl 298-00-0 X
241. | Penconazole 66 246-88-6 X X X X
242. | Pencycuron 66 063-05-6 X X X X
243. | Pendimethalin 40 487-42-1 X X X X
244. | Penoxsulam 219714-96-2 X X X X
245, | Permethrin 52 645-53-1 X
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246. | Phenmedipham 13 684-63-4 X X X X
247. | Phenthoate 07-03-97 X X X X
248. | Phenylphenol, 2- 90-43-7 X X X X
249. | Phosalone 2 310-17-0 X
250. | Phosmet 732-11-6 X
251. | Phosphamidon 13171-21-6 X X X X
252. | Phoxim 14 816-18-3 X X X X
253. | Picolinafen 137641-05-5 X X X X
254. | Picoxystrobin 117428-22-5 X X X
255. | Piperonyl butoxide 51-03-6 X X X X
256. | Pirimicarb 23 103-98-2 X X X X

Pirimicarb,
257. desmethyl- 30 614-22-3 X X X X
258. | Pirimiphos-methyl 29 232-93-7 X X X X
259. | Prochloraz 67747-09-5 X X X X
260. | Procymidone 32 809-16-8 X X
261. | Profenofos 41 198-08-7 X X X X
262. | Profoxydim 139001-49-3 X X X X
263. | Propachlor 1918-16-7 X X X X
264, | Propamocarb 24 579-73-5 X X X X

hydrocloride
265. | Propanil 709-98-8 X X X X
266. | Propaquizafop 111479-05-1 X X X X
267. | Propargite 2 312-35-8 X X X X
268. | Propiconazole 60 207-90-1 X X X X
269. | Propisochlor 86763-47-5 X X X X
270. | Propoxur 114-26-1 X X X X
271. | Propyrisulfuron 570415-88-2 X X X X
272. | Propyzamide 23 950-58-5 X X X X
273. | Prosulfocarb 52 888-80-9 X X X X
274. | Prothiofos 34 643-46-4 X
275. | Pymetrozine 123 312-89-0 X X
276. | Pyraclofos 89784-60-1 X X X X
277. | Pyraclostrobin 175 013-18-0 X X X X
278, | Pyrazosulfuron- 93697-74-6 X X X X

ethyl
279. | Pyrethrin | 121-21-1 X X X X
280. | Pyrethrin 1l 121-29-9 X X X X
281. | Pyridaben 96 489-71-3 X X
282. | Pyridalyl 179101-81-6 X X X X
283. | Pyridaphenthion 119-12-0 X X X X
284. | Pyrifenox 88 283-41-4 X X X X
285. | Pyrimethanil 53 112-28-0 X X X X
286. | Pyriproxyfen 95 737-68-1 X X X X
287. | Quinalphos 13 593-03-8 X X X X
288. | Quinclorac 84087-01-4 X X X X
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289. | Quinoxyfen 124 495-18-7 X X X X
290. | Quintozene (PCNB) 82-68-8 X X X X
291. | Quizalofop ethyl 13593-08-3 X X X X
292. | Rotenone 83-79-4 X X X X
293. | Sethoxydim 74051-80-2 X X X X
294. | S-Metolachlor 87392-12-9 X X X X
295. | Spinetoram 187166-40-1 X X X X
296. | Spinosad 168316-95-8 X X X X
297. | Spinosyn A 131 929-60-7 X X X X
298. | Spinosyn D 131 929-63-0 X X X X
299. | Spirodiclofen 148 477-71-8 X X X X
300. | Spiromesifen 283594-90-1 X X X X
301. | Spirotetramat 203313-25-1 X X X X
302. | Spiroxamine 118 134-30-8 X X X X
303. | Sulfoxaflor 946578-00-3 X X X X
304. | Tebuconazole 107 534-96-3 X X X X
305. | Tebufenozide 112 410-23-8 X X X X
306. | Tebufenpyrad 119 168-77-3 X X X X
307. | Tebuthiuron 34014-18-1 X X X X
308. | Teflubenzuron 83 121-18-0 X
309. | Tefluthrin 79 538-32-2 X X X X
310. | Tepraloxydim 149 979-41-9 X X X X
311. | Terbuthylazine 5915-41-3 X X X X
312. | Tetraconazole 112 281-77-3 X X X X
313. | Tetradifon 116-29-0 X X X X
314. | Tetramethrin 51 384-90-4 X
315. | Thiabendazole 148-79-8 X X X X
316. | Thiacloprid 111 988-49-9 X X X X
317. | Thiamethoxam 153 719-23-4 X X X X
318. | Thiobencarb 28249-77-6 X X X X
319. | Tolclofos-methyl 57 018-04-9 X X X X
320. | Tolylfluanid 731-27-1 X X X
321. | Transfluthrin 118712-89-3 X X X
322. | Triadimefon 43 121-43-3 X X X X
323. | Triadimenol 55 219-65-3 X X
324. | Triasulfuron 82097-50-5 X X X X
325. | Triazophos 24 017-47-8 X
326. | Trichlorfon 52-68-6 X X X X
327. | Tricyclazole 41 814-78-2 X
328. | Tridemorph 81412-43-3 X X X
329. | Trifloxystrobin 141 517-21-7 X X X X
330. | Triflumizole 68 694-11-1 X X X X
331. | Triflumuron 64 628-44-0 X X X X
332. | Trifluralin 1 582-09-8 X
333. | Triticonazole 131983-72-7 X X X X
334. | Uniconazole 83657-22-1 X X X X
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335. Vinclozolin 50 471-44-8 X X X X
336. Zoxamide 156 052-68-5 X X X X

7 Phép thtr khang dinh

Dé khéng dinh két qua dinh lwong, can phan tich 1an 2 néu nghi ngd két qua lan 1 qua Ién. Thang tin

thém vé viéc xac nhan dwoc néu trong [6].

8 D6 chum

Chi tiét vé thr nghiém lién phong ctia dd chinh xac cia phwong phap dwoc tom tét trong CEN/TR

17063. Céac gia tri thu dwoc tir thé nghiém lién phong co6 thé khdng &p dung duoc cho cac khoang
ndng do thubc BVTV va nhirng nén mau khac véi CEN/TR 17063.

9 Bao cao thtr nghiém

Bé&o c&o thir nghiém nén chira it nhat cac théng tin sau day:

- moi théng tin can thiét dé& nhan biét vé mau thiy;

- tham khao tiéu chuan nay;

- két qua va cac don vi trong d6 két qua da dwoc thé hién;

- ngay va phuong phap lay mau (néu co thé);

- ngay nhan mau & phong thi nghiém;

- ngay tht nghiém;

- bét ky quan sat cu thé nao dwoc thwe hién trong qua trinh thtr nghiém:

- tAt ca cAc chi tiét khong quy dinh trong tiéu chudn nay hodc nhitng diéu duoc coi la tiy chon c6 thé

anh hwéng dén két qua.
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Phu luc A

(Quy dinh)
M6 ta cac quy trinh

A.1 Thudc thir dung trong cac mé dun chiét (E), lam sach (C) va 6n dinh (S)
A.1.1 Yéu cau chung va yéu cau vé an toan

Chi str dung céc thubc thir thudc loai tinh khiét phan tich, trte khi cé quy dinh khac. Tranh lam nhiém béan

nwéc, dung mdi va cac mudi vé co,...

A.1.2 Dung dich néi chuan va chuan kiém soat chat lweng trong axetonitril (néng d6 p 10 pg/ml
dén 50 pg/ml)

Bang A.1 liét ké danh sach cac chat ndi chuan (ISTD) va chuan kiém soéat chat lwong (QC) cé thé duoc
st dung trong tiéu chuan nay. Cac gia tri néng d6 goi y (C;srp) duoc liét k& dé cap dén cac dung dich
ISTD can dwoc thém vao & bwéc chiét dau tién. Dung dich nay can dwoc pha lodng thich hop

(Ciom hop duong chudny 48 iy dung cho viéc chudn bi cac dung dich chuén

A.1.3 Axetonitril, CoHsN, loai dung cho HPLC.

A.1.4 Magie sulfat khan, MgSO., dang hat.

Loai bd Phthalat bang cach nung trong 16 nung & nhiét dé 550 °C (qua dém).

A.1.5 Sodium clorua, NaCl.

A.1.6 Disodium hydrogencitrat sesquihydrat, HOC(COOH)(CH.COONa).1,5H,0.
A.1.7 Trisodium citrat dihydrat, HOC(COONa)(CH.COONa),.2H-0.

A.1.8 HéNn hop mubi dém cho qua trinh chiét va phan bé thi 2:

Céan (4 £ 0,2) g magie sulfat khan (A.1.4), (1 + 0,05) g sodium clorua (A.1.5), (1 £ 0,05) g trisodium
citrat dihydrat (A.1.7) va (0,5 = 0,03) g disodium hydrogencitrat sesquihydrat (A.1.6) vao trong éng ly
tam (A.2.4). Khéi lwgng nay dung cho khodng 10 ml nwéc trong mau. Co6 thé siv dung cac hén hop

thwong mai cung thanh phan

CHU THICH: Nén chuén bj dd sé lwong hdn hop mubi-dém trwdc dé& qua trinh chiét cé thé dwoc thuc hién nhanh chong ma

khoéng bi gian doan.
A.1.9 Dung dich sodium hydroxit, NaOH, néng d& 5 mol/l:

Hoa tan 2 g sodium hydroxit trong khoang 5 ml nwéc va pha loang thanh 10 ml.
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A.1.10 Nwéc lanh (nhiét d6 nhé hon 4 °C).

A.1.11 ba kho.

A.1.12 Nito 16ng.

A.1.13. Axit sulfuric, néng d6 2,5 mol/l (5 N):

Hoda tan 25 g axit sulfuric dam dac (18 mol/l) trong 50 ml nwéc va pha lodng thanh 100 ml.
A.1.14 Magie sulfat khan, MgSQOa4, dang bét.

Loai bé Phthalat bang cach nung trong 16 nung & nhiét dé 550 °C (qua dém).

Bang A.1 - Cac chat ndi chuan (ISTD) va chuan kiém soat chat lwong (QC) c6 thé dwoc

str dung
Tén hop chat |Log P S6 |Nong do GC LC

(hé sé |nguyén(Cisto ECD |NPD [PD |MS/MS |MS/MS MSIMS

phan bd| tir clo | (ug/ml)2 or MSD EIESI (+) [ESI (-)

octanol- (+)

nwéc)

NG&i chuan

PCB 18 ©d 5,55 3 50 +++ | - - Tt ) :
PCB 28 °* 5,62 3 50 T+ | - - ++ ) -
PCB 52 °* 6,09 |4 50 +++ | - - T+ 3 -
Triphenylphosphate | 4,59 - 20 - +++ | +++ |+ +++ | -
d
Tris-(1,3- 3,65 6 50 +++ | +++ | | +++ | +
dichlorisopropyl)-
phosphate
Triphenylmethane4 | 5,37 - 10 - - - bt - -
2,4-D ©°C6 (vong) | Phu 2 10 - - - - ; -

thudc pH
Chlorpyrifos D10 47 3 10 +++ |+ | HHE |+ +++ | -
(diethyl D10)*
Diuron D6 (dimethyl | 2,9 2 10 - - - - +++ | -
D6)
Diazinon D10 3,8 - 20 ++ +4++ |+ |+t +++ | -
(diethyl D10)

32



TCVN 12848:2020

Bang A.1 (két thuc)

Tén hop chat LogP | Sé6 Néng | GC LC
(hé sd nguyé | do ECD [NPD | FPD [ MS/MS | MSIMS MS/M
phan n tw Cismo or MSD| ESI(+)| S
bé clo (ng/ml)2 El (+) ESI ()
octanol
-nwéce)
Metalaxyl D6 1,65 0 10 - ++ - +++ +++ | -
(dimethyl D6)
N,N"-Bis-4- 3,76 - 10 - - - - - +++
nitrophenyl) urea
(BNPU)®
Chuan QC

(c6 thé dwoc pha cuing hdn hop véi cac chét ISTD khac hodc thém vao cac giai doan phan tich

khac nhau dé phat hién va xac dinh nguyén nhan gay sai léch)

PCB 138 % 6,83 6 50 +++ | - - +++ - -
PCB 153 ' 775 |6 50 +++ | - - - ; }
Anthracen (hoac 4,45 - 100 - - - - i _
D10 Anthracen) °

CHU THICH:

a  hé sb phan bb octanol-nwéc

b ndng do dé xuét ; dung mai: axetonitril

c khéng thich hogp néu GCB dwoc dung lam sach

d khéng thich hop khi chiét néng san c6 ham lwgng dau cao ding quy trinh E6
€ thanh phan clanicarbazin

f Ti & hiéu suét thu hdi cia PCB 138 va 153 gidm khi ham lwgng diu trong mau cao. Néu hiéu suét thu hdi cia
nhirng ndi chudn nay Ién hon 70 %, thi khdng xay ra mét cac thubc BVTV tan trong dau.

g Néu hiéu suét thu héi cta anthracen I&n hon 70 %, thi khéng xay ra mét cac thuéc BVTV khi 1am sach véi
GCB

+++ phat hién rat t6t

++ phét hién tt

+ phét hién kém

- khdng ap dung

A.1.15 Chéat hap phu amin béac 1 va bac 2.

Nhirng chat hap phu amin khac c6 thé dwoc s dung, nhwng can nghién clru dé dam bao sy twong

dwong, dac biét lién quan dén sy méat mat cla chat phan tich va gia tri pH cla dich chiét sau clng.
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A.1.16 Chét hap phu C18, chat h4p phu pha dao C18.
A.1.17 Chét hap phu graphit carbon (GCB).

Nhirng chat hap phu graphit carbon khac c6 thé dwoc str dung, nhwng can nghién ciru dé dam bao sw

twong dwong, dac biét lién quan dén sy mat mat ctia chat phan tich.
A.1.18 Dung dich axit formic trong axetonitril, 5 ml axit formic/ 100 ml:
Pha loang 0,5 ml axit formic (I&n hon ho&c bang 95 %) dén 10 ml vé&i axetonitrile.

A.1.19 Nwérc, H20, loai 1 theo TCVN 4851:1989 (ISO 3696-1987) Nudéc dung dé phan tich trong phong
thi nghiém — Yéu cau ky thuat va phuong phap thi.

A.2 Dung cu dung trong cac mé dun chiét (E), lam sach (C) va 6n dinh (S)
S dung cac dung cu ctia phong thir nghiém théng thwdng cu thé sau:
A.2.1 Ong ly tam c6 nap van, 50 ml:

Vi dy: a) 6ng ly tam 50 ml lam bang poly-tetrafluoroethylen véi nap van hoac b) éng ly tam

polypropylen 50 ml dung mét 1an véi ndp van.
A.2.2 B6 phan phéi dung madi 10 ml dung cho axetonitril, dwgc dung dé dinh lwgng dung méi chiét.

A.2.3 Pipet tw ddng, thich hop cho viéc lay céc thé tich 10 pl d&n 100 pl, 200 pl d&n 1000 pl va 1 ml
dén 10 ml, hoac pipet thay tinh chia d6 10 ml.

A.2.4 Ong ly tam dung mét |an polypropylen vé&i nap van, 10 ml hodc 12 ml.
A.2.5 May lac, may lac ngang, doc, quy dao, it nhat 200 vong/min.

A.2.6 May ly tam, thich hop véi cac éng ly tam dwoc st dung trong quy trinh (A.2.1, A.2.4) va c6 kha

nang dat téc dd téi thiéu 3 000 vong/min.

A.2.7 Thiét bi phan tan téc dé cao, dwdng kinh cla cac bd phan phan tan phai viva véi cac 16 cla

éng ly tam (A.2.1) dwoc st dung.
A.2.8 May nghién mau.

A.2.9 May lac nhiét, vi du: bé nwéc l&c hodc AGTTAX SR1 CP57.

L AGTTAX la san pham dwoc cung c&p béi hang Cirtalab (Tay Ban Nha). Thong tin nay dwoc cung cap dé thuan tién cho
ngudi st dung tiéu chuan nay. Cac san pham twong duwong cé thé dwoc st dung néu ching cho két qua twong dwong.
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A.2.10 Tu déng, hoat dong & nhiét dd am 18 °C dén am 25 °C.
A.2.11 Vial, 1,5 ml, thich hogp cho bom mau tw déng GC va LC, néu can thiét dung micro - insert.

A.2.12 Lo thay tinh cé nap van, 10 ml hodc 20 ml, dung dé lwu gi¥ lwong dw dich chiét sau cung, néu

can thiét.

A.2.13 May lac vortex.

A.3 M6 ta cac quy trinh chiét (E)

A.3.1 Quy trinh E1: Chiét 10 g mau thir khéng thém nwéc dung axetonitril
A.3.1.1 Nguyén tac

Quy trinh chiét xu4t nay dwoc s dung cho nguyén liéu thyc vat va thwe phdm chira 16n hon 80 %
nwéc, nhw qué, rau va nwéc ép. Bang 6 néu ra cac thwe phdm dwoc chiét xuat tét nhat véi quy trinh

chiét nay.

MAu da déng nhat dwoc chiét trong diéu kién déng lanh (néu cé thé) véi axetonitril. Sau khi thém magie
sulfat khan, sodium clorua va mudi dém citrat (pH 5 dén pH 5,5), hdn hop nay dwec ldc manh va ly tam
dé tach pha. Lép dung dich cta pha hiru co dwoc tach va lam sach theo quy trinh lam sach (quy trinh

C) néu can thiét.
A.3.1.2 Cach tién hanh
A.3.1.2.1 Phan mau thor

Chuyén mét phan mau thir dai dién cho mau (10 + 0,1) g (Mmau) d& dwoc déng nhat vao éng ly tam 50
ml (A.2.1).

A.3.1.2.2 Thém ndi chuan (ISTD)

Thém mot thé tich nhé xac dinh cha dung dich ISTD (A.1.2) (V,?ﬁ’g, vidu: 100 pl') chiva mot hoac moét

vai chat dwoc néu trong Bang Al & nhirng ndng d6 dwoc dé nghi (Crsrp).
A.3.1.2.3. Bwéc chiét mau dau tién

Thém 10 ml axetonitril (A.1.3) (Venier). POng chéat nap cla 6ng ly tdm va ldc manh mau & nhiét do phong

t& 1 min dén 3 min hodc 15 min dbi véi mau doéng lanh, ding may 1&c (A.2.5) néu can thiét.

Mau nén dworc chiét & trang thai dong lanh hodc dang tan. Néu mau dwoc chiét & nhiét dd méi truong,
can dadm bao rang khong cé sw phan hiy dang ké cta nhivrng thudc BVTV phan tich. Thoi gian chiét c6

thé kéo dai néu khéng co6 sw anh hwdng dang ké dén hiéu suét thu hoi.
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Néu mirc d6 ddng nhéat cia mau khéng da, viéc chiét xuat cé thé dwoc hd tro béi thiét bi phan tan tc
dod cao (A.2.7).Trong trwdng hop nay viéc thém ISTD trwdc bwéc phan tan la bat budc. Bo6 phan phan
tan dwoc nhing vao trong mau/hén hop axetonitril va nghién mau khodng 2 min & toc dé cao. Bo phan

phan tan phai dwoc lam sach hoan toan trwéc khi st dung cho mau tiép theo dé tranh nhiém ban.
A.3.1.2.4 Bwéc chiét va phan bé th hai

Thém hén hop mudi dém (A.1.8) vao phan dung dich thu dwoc tir A.3.1.2.3. Béng chat nap, l&c manh
ngay trong 1 min bang tay hodc 3 min bidng may lac (A.2.5) va ly tam trong 5 min & tbc do Ién hon

3 000 vong/min.

Khong dé cham tré tach I&p axetonitril phia trén va chuyén dich chiét thé thu dwoc sang cac quy trinh

lam sach C.

Khi c6 nwéc, magie sulfat cd khuynh hwéng von cuc va cirng rat nhanh. Diéu nay cé thé tranh dwoc
bang cach lac manh trong vai giay ngay sau khi thém hén hop mudi vao éng ly tam. Bwéc chiét 1 min

ho&c 3 min con lai c6 thé dwoc tién hanh song song sau khi mudi dwoc thém vao tat ca cac mau.
A.3.1.3 Tinh toan

dich chiét tho

N6ng d6 khoi lwgng ctiia mau trong dich chiét thd p. ! cho ti 1& cia lwong mau, tv dv lwong

dich chiét tho
mau

dwoc chiét va thé tich chiét. p thuwong dwoc cho bang g/ml va dworc tinh bdi cong thirc A.1:

p;inigz chiét tho (g/ml) — ‘T/n;:z (A.l)

Trong dé:
Mz, KhOi lwong phan mau thiy, g;
Veniae: thé tich pha hiru co sau khi chiét (thwong 1a 10 ml), m.

dich chiét tho

Tinh ndng dd khéi lwong cta ISTD pery trong dich chiét thé v&i cong thirc A.2:
pg;}g chigt tho (ng/ml) = pf??ﬁ:;;f?% (A.2)
Trong dé:

ptem: ndng d6 khéi lwong cha dung dich ISTD thém vao, pg/ml;
Vihem: thé tich ISTD thém vao mau, ml;
Venise: thé tich pha hiru co sau khi chiét (thweng 1a 10 ml), m.
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A.3.1.4 So d6 cua quy trinh E1

Thém 10 ml axetonitril vao phan mau ther (10 + 0,1) g

Lac manh 1 min dén 3 min mau & nhiét d6 phong, hodc 15 min

mau déng lanh

Thém hén hop mudi dém, I&c manh ngay

Ly tam trong 5 min, I&n hon 3 000 vong/min

Tach I&p axetonitril phia trén dung cho quy trinh C

A.3.2 Quy trinh 2: Chiét 10 g mau thir khéng thém nwéc sau khi thém 0,6 ml hodc 0,2 ml dung

dich sodium hydroxit 5 mol/l dung axetonitril
A.3.2.1 Nguyén tac

Quy trinh chiét xu4t nay dwoc st dung cho nguyén liéu thwe vat cé tinh axit va thwe phadm cé tinh axit
chtva hon 80 % nuéc. Dbi véi thwe phdm cé tinh axit cao (pH nhé hon 3) nhw chanh ding 0,6 ml dung
dich sodium hydroxit 5 mol/l, d6i v&i thwc phdm it axit hon nhw qua mam x6i dung 0,2 ml dung dich

sodium hydroxit 5 mol/l. B&ng 6 néu ra cac thwc phadm duwoc chiét xuét tbt nhat véi quy trinh chiét nay.

MAu da déng nhat dwoc chiét trong diéu kién déng lanh (néu cé thé) véi axetonitril. Sau khi thém magie
sulfat khan, sodium clorua va mudi dém citrat (pH 5 d&n pH 5,5), hdn hop nay dwec ldc manh va ly tam
dé tach pha. Lép dung dich cta pha hiru co dwoc tach va lam sach theo quy trinh lam sach (quy trinh

C) néu can thiét.
A.3.2.2 Cach tién hanh
A.3.2.2.1 Phan mau thor

Chuyén mét phan mau thir dai dién cho mau (10 + 0,1) g (Mmau) da dwoc ddng nhét vao éng ly tam 50
ml (A.2.1).

A.3.2.2.2 Thém ndi chuan (ISTD)

Thém mat thé tich nhé xac dinh ctia dung dich ISTD (A.1.2) (V% i du: 100 i) chira mét hoac mot vai

chét dwoc néu trong Bang Al & nhirng ndng dé dwoc dé nghi (Csrp).

A.3.2.2.3 Bwérc chiét mau dau tién
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Thém 10 ml axetonitril (A.1.3) (Vcni&r) va 0,6 ml dung dich sodium hydroxit 5 mol/l (A.1.9) (quy trinh E2a)
ho&c 0,2 ml dung dich sodium hydroxit 5 mol/l (A.1.9) (quy trinh E2b). Déng chat ndp cta éng ly tam va
lAc manh mAu & nhiét dd phong tir 1 min dén 3 min hodc 15 min dbi véi mau déng lanh, dung may lac
(A.2.5) néu can thiét.

MAu nén dworc chiét & trang thai dong lanh hodc dang tan. Néu mau dwoc chiét & nhiét dd méi truong,
can dadm bao rang khong c6 sy phan hiy dang ké ctia nhirng thudéc BVTV phan tich. Thoi gian chiét cé

thé kéo dai néu khéng c6 sw anh hwédng dang ké dén hiéu suét thu héi.

Néu murc d6 ddng nhat cia mau khong du, viéc chiét xuat cé thé dwoc hd tro béi thiét bi phan tan tbc
dod cao (A.2.7).Trong trwdng hop nay viéc thém ISTD trwédc bwdc phan tan 1a bat budc. Bé phan phan
tan dwoc nhing vao trong mau/hdn hop axetonitril va nghién mau khoang 2 min & téc dé cao. B phan

phan tan phai dwoc lam sach hoan toan trwédc khi sir dung cho mau tiép theo dé tranh nhiém béan.
A.3.2.2.4 Bwéc chiét va phan bé thir hai

Thém hén hop mudi dém (A.1.8) vao phan dung dich thu dwoc tir A.3.2.2.3. Béng chat nap, lac manh
ngay trong 1 min bang tay ho&c 3 min bang may l&c (A.2.5) va ly tam trong 5 min & téc d6 Ién hon 3
000 vong/min.

Khong dé cham tré tach I&p axetonitril phia trén va chuyén dich chiét thé thu dwoc sang cac quy trinh

lam sach C.

Khi c6 nwéc, magie sulfat cd khuynh hwéng von cuc va cirng rat nhanh. Diéu nay cé thé tranh dwoc
bang céach I&c manh trong vai gidy ngay sau khi thém hén hop mubi vao éng ly tam. Buwéc chiét 1 min

hodc 3 min con lai cé thé dwoc tién hanh song song sau khi mudi dwoc thém vao tat ca cac mau.
A.3.2.3 Tinh toan

dich chiét tho
mau

Néng do khéi lwgng cla mau trong dich chiét thd p cho ti 1& cia lwong mau, tir dw lwong

dich chiét tho
mau

dworc chiét va thé tich chiét. p thwong dwoc cho bang g/ml va dwoc tinh béi cong thire A.3:

dich chiét tho My
Pt (g/ml) = (A3)

Trong dé:
Mua,: kh6i lvong phan mau thi, g;
Venise: thé tich pha hiru co sau khi chiét (thweng 1a 10 ml), m.

Tinh ndng do khéi lwgng ciia ISTD pfich Rt tho yrong dich chiét tho vai cong thirc A.4
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dich chiét tho

Pistp (ng/ml) =

the thé
PISTD XVISTD. ( A 4)
Vchist

Trong dé:
pHEm: ndng d6 khéi lwong cta dung dich ISTD thém vao, pg/ml;

VM. thé tich ISTD thém vao mau, ml;

Venise: thé tich pha hiru co sau khi chiét (thwong 1a 10 ml), ml.

A.3.2.4 So d6 cua quy trinh E2

Thém 10 ml axetonitril va 0,6 ml hoac 0,2 ml dung dich NaOH 5
mol/l vao phan mau thr (10 g + 0,1g)

, | )
Lac manh 1 min dén 3 min mau & nhiét d6 phong, hoac 15 min

mau déng lanh

Thém hén hop mudi dém, lac manh ngay

Ly tdm trong 5 min, I&n hon 3 000 vong/min

Tach I&p axetonitril phia trén dung cho quy trinh C

A.3.3 Quy trinh 3: Chiét 10 g mau thir sau khi thém 2,5 ml hodc 4,5 ml nwéc dung axetonitril
A.3.3.1 Nguyén tac

Quy trinh chiét xuat nay dwoc sir dung cho nguyén liéu thwe vat va thwe phdm chira tir 40 % dén 80 %
nwédc nhw chudi va cha la twoi. Bang 6 néu ra cac thwe phdm dwoc chiét xuat toét nhat véi quy trinh
chiét nay.

Nuwéc dwoc thém vao mau da dong nhat dé thu duwoc tbng lwgng nwéc khoang 10 g trong phan chiét.
M&u duwoc chiét trong diéu kién dong lanh (néu cé thé) vai axetonitril. Sau khi thém magie sulfat khan,
sodium clorua va mudi dém citrat (pH 5 dén pH 5,5), hdn hop nay dwoc Idc manh va ly tam dé tach
pha. Lép dung dich cla pha hiru co dwoc tadch va lam sach theo quy trinh 1am sach (quy trinh C) néu
can thiét.

A.3.3.2 Cach tién hanh

A.3.3.2.1 Phan mau thir va thém nwéc
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Chuyén mét phan mau thr dai dién cho mau (10 + 0,1) g (Mmau) da dwoc ddng nhét vao éng ly tam 50
mil (A.2.1).

Déi véi mau chira tir 40 % dén 80 % nwdc, mdt lwong nwéc lanh vira dd (A.1.10) dwoc thém vao mau
dé thu dwoc téng lwong nwéc khodng 10 g trong phan chiét. Thém 2,5 ml (quy trinh E3a) hodc 4,5 ml

(quy trinh E3b) nwéc phu thudc vao loai thwe phdm (xem Béng 6).
A.3.3.2.2 Thém ndi chuan (ISTD)

Thém mét thé tich nhé xac dinh cta dung dich ISTD (A.1.2) (V,’S"ﬁg, vidu: 100 pl ) chtra mét hodc moét

vai chat dwoc néu trong Bang Al & nhirng néng d6 duwoc dé nghi (Cisrp).
A.3.3.2.3 Bwéc chiét mau dau tién

Thém 10 ml axetonitril (A.1.3) (Vehi&t). PAng chat nap cla 6ng ly tam va ldc manh méu & nhiét do phong

t& 1 min dén 3 min hodc 15 min dbi v&i mau déng lanh, dung may lac (A.2.5) néu can thiét.

Mau nén dwoc chiét & trang thai dong lanh hodc dang tan. Néu mau dwoc chiét & nhiét dd méi truong,
can dadm bao rang khdng c6 sy phan hiy dang ké cta nhirng thudc BVTV phan tich. Thi gian chiét cé

thé kéo dai néu khéng co6 sw anh hwdng dang ké dén hiéu suét thu hoi.

Néu mirc d6 ddng nhéat cia mau khong du, viéc chiét xuat cé thé dwoc hd tro bi thiét bi phan tan tbc
dd cao (A.2.7).Trong truéng hop nay viéc thém ISTD trwdc buwdc phan tan la bat budc. Bo phan phan
tan dwoc nhang vao trong mau/hén hop axetonitril va nghién mau khoang 2 min & tbc dd cao. B6 phan

phan tan phai dwoc 1am sach hoan toan trwdc khi str dung cho mau tiép theo dé tranh nhiém ban.
A.3.3.2.4 Bwéc chiét va phan bé thi hai

Thém hén hop mudi dém (A.1.8) vao phan dung dich thu dwoc tir A.3.3.2.3. Béng chat nap, Iac manh

ngay trong 1 min bang tay hodc 3 min bang may lac (A.2.5) va ly tam trong 5 min & téc dé I&n hon
3 000 vong/min.

Khoéng dé cham tré tach I&p axetonitril phia trén va chuyén dich chiét thé thu dwoc sang cac quy trinh

lam sach C.

Khi c6 nwéc, magie sulfat cd khuynh hwéng véon cuc va cirng rat nhanh. Diéu nay cé thé tranh dwoc
bang céach lac manh trong vai giay ngay sau khi thém hén hop mudi vao éng ly tam. Bwéc chiét 1 min

ho&c 3 min con lai c6 thé dwoc tién hanh song song sau khi mudi dwoc thém vao tat ca cac mau.
A.3.3.3Tinh toan

dich chiét tho
mau

Néng d6 khéi lwong ctia mau trong dich chiét thé p cho ti 1& cta lwong mau, tv dw lwong
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dich chiét tho
mau

dwoc chiét va thé tich chiét. p

,Dgllgl}: chiét thé(g/ml) — % (A5)

Trong dé:
Mumay: kKhoi lbong phan mau thi, g;
Venise: thé tich pha hiru co sau khi chiét (thwong 1a 10 ml), ml.

dich chiét tho

Tinh nbng d6 khdi lwong cda ISTD prerp trong dich chiét thd vai cong thirc A.6
. e A hém hém
p;z;;i[z) chiét tho (ng/ml) = PISTD XViSTD (A.6)

Vchist

Trong doé:

pHE™: ndng do khdi lwgng cta dung dich ISTD thém vao, pg/ml;
VM thé tich ISTD thém vao mau, mi;

Venise: thé tich pha hiru co sau khi chiét (thweng 1a 10 ml), ml.

A.3.3.4 So do6 cua quy trinh E3

Thém 2,5 ml ho&c 4,5 ml nwéc vao phan mau thir (10+ 0,1) g

Thém 10 ml axetonitril

Lac manh 1 min dén 3 min mau & nhiét dé phong, hodc 15 min

mau déng lanh

Thém hén hop mudi dém, Iac manh ngay

Ly tdm trong 5 min, I&n hon 3 000 vong/min

Téach |&p axetonitril phia trén dung cho quy trinh C

thwong dwoc cho bang g/ml va dworc tinh bdi cong thirc A.5:
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A.3.4 Quy trinh 4: Déng nhat mau cung véi lweng nwéc dwoc thém vao, chiét 13,5 g mau da

dong nhat v&i axetonitril
A.3.4.1 Nguyén tac

Quy trinh chiét xu4t nay dwoc st dung cho nguyén liéu thyc vat va thwe phdm chiva tir 15 % dén 40 %
nwéc nhw quéd khé va nhivng san pham twong tw. Bang 6 néu ra cac thwc phdm dwoc chiét xuat tbt

nhat v&i quy trinh chiét nay.

Mau dwoc ddng nhat sau khi thém nwéc. Mau da ddng nhat dwoc chiét trong diéu kién déng lanh (néu
c6 thé) vé&i axetonitril. Sau khi thém magie sulfat khan, sodium clorua va mudi dém citrat (pH 5 dén pH
5,5), hdn hop nay dwoc ldc manh va ly tam dé tach pha. L&p dung dich cla pha hiru co dwoc tach va

lam sach theo quy trinh 1am sach (quy trinh C) néu can thiét.
A.3.4.2 Céch tién hanh
A.3.4.2.1 Bong nhat va phan mau tho

Thém 850 g nwéc lanh (A.1.10) vao trong 500 g ma&u khé déng lanh va ddng nhat hén hop nay (néu cé
thé thém da khé (A.1.11)) bang may nghidn mau (A.2.8).

Chuyén mét phan mau ther dai dién cho mau (13,5 + 0,1) g ( twong &ng véi 5 g cta phan mau

thtr(Mmau) d3 dwoc ddng nhéat vao dng ly tam 50 ml (A.2.1).
A.3.4.2.2 Thém ndi chuan (ISTD)

Thém mat thé tich nhd xac dinh ctia dung dich ISTD (A.1.2) (V%% uf du: 100 pl ) chira mdt hodc mot

vai chat duwoc néu trong Bang Al & nhirng ndng dé dwoc dé nghi (Crsrp).
A.3.4.2.3 Bwéc chiét mau dau tién

Thém 10 ml axetonitril (A.1.3) (Vehi&t). PAng chat nap cla 6ng ly tdm va ldc manh mau & nhiét dd phong

te 1 min dén 3 min hodc 15 min dbi v&i mau déng lanh, dung may lac (A.2.5) néu can thiét.

MAu nén duoc chiét & trang thai déng lanh hodc dang tan. Néu mau dwoc chiét & nhiét dd méi truong,
can dam bao rang khéng co sy phan hiy dang ké cta nhirng thubc BVTV phan tich. Th&i gian chiét cé

thé kéo dai néu khéng c6 sw anh hwédng dang ké dén hiéu suét thu hoi.

Néu mirc d6 ddng nhat cia mau khoéng du, viéc chiét xuat cé thé dwoc hd tro bi thiét bi phan tan tbc
dod cao (A.2.7).Trong trwdng hop nay viéc thém ISTD trwdc bwdc phan tan la bat budc. Bo6 phan phan
tan dwoc nhing vao trong mau/hén hop axetonitril va nghién mau khodng 2 min & toéc dd cao. Bo phan

phan tan phai dwoc lam sach hoan toan truwéc khi st dung cho mau tiép theo dé tranh nhiém ban.
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A.3.4.2.4 Bwéc chiét va phan bé thiv hai

Thém hén hop mudi dém (A.1.8) vao phan dung dich thu dwoc tir A.3.4.2.3. Béng chat nap, l&c manh

ngay trong 1 min bang tay hodc 3 min bang may l&c (A.2.5) va ly tdm trong 5 min & téc do Ién hon
3 000 vong/min.

Khong dé cham tré tach |&p axetonitril phia trén va chuyén dich chiét thé thu dwoc sang cac quy trinh

lam sach C.

Khi c6 nwéc, magie sulfat cé khuynh hwéng von cuc va cirng rat nhanh. Didu nay c6 thé tranh dwoc
bang cach l&c manh trong vai gidy ngay sau khi thém hén hop mudi vao éng ly tam. Bwéc chiét 1 min

ho&c 3 min con lai c6 thé dwoc tién hanh song song sau khi mudi dwoc thém vao tat ca cac mau.
A.3.4.3 Tinh toan

dich chiét tho

Nong d6 khoi lwgng clia mau trong dich chiét thd p; =" cho ti 1& cta lwong mau, tr dw lwong

dich chiét tho
mau

dwoc chiét va thé tich chiét. p thuworng dwoc cho bang g/ml va duoc tinh bdi cong thirc A.7:

pzi‘gﬁ chiét thé(g/ml) — % (A.7)

Trong dé:
Mua,: kKhoi lwong phan mau thi, g;
Venise: thé tich pha hiru co sau khi chiét (thwong 1a 10 ml), ml.

Tinh ndng do khéi lwgng cta ISTD pfich €L thd trong dich chiét tho vai cong thirc A.8

plie chiét th6 g 1) = PISTEXVSEE (A g)
chiét
Trong dé:
ptim: ndng d6 khédi lwgng cta dung dich ISTD thém vao, pg/ml;

VM. thé tich ISTD thém vao mau, mi;

Venise: thé tich pha hiru co sau khi chiét (thwong 1a 10 ml), ml.
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A.3.4.4 So d6 cua quy trinh E4

DPodng nhéat 850 g nwéc lanh va 500 g mau qua kho

Chuyén 13,5 g mau da ddng nhat vao trong 6ng ly tam va thém 10

ml axetonitril

Lac manh 1 min dén 3 min mau & nhiét d6 phong, hoac 15 min

mau déng lanh

Thém hén hop mudi dém, lac manh ngay

Ly tdm trong 5 min, I&n hon 3 000 vong/min

Tach |&p axetonitril phia trén dung cho quy trinh C

A.3.5 Quy trinh 5: Chiét 5 g phan mau thir sau khi thém 10 ml nwéc véi axetonitril
A.3.5.1 Nguyén tac

Quy trinh chiét xuat nay dwoc st dung cho nguyén liéu thyc vat va thwe phdm chiva it hon 15 % nwéc
nhw san phadm ngii céc va mat ong. Bang 6 néu ra cac thwec phdm dwoc chiét xuét tdt nhat véi quy trinh

chiét nay.

10 ml nwéc dwoc thém vao mau da ddng nhéat dwoc chiét bang axetonitril. Sau khi thém magie sulfat
khan, sodium clorua va mudi dém citrat (pH 5 dén pH 5,5), hén hop nay duwoc lac manh va ly tam dé
tach pha. L&p dung dich cta pha hiru co dwoc tach va lam sach theo quy trinh lam sach (quy trinh C)

néu can thiét.
A.3.5.2 Cach tién hanh
A.3.5.2.1 Phan mau thir va thém nwérc

Chuyén mét phan mau thir dai dién cho mau (5 + 0,05) g (Mmau) da dwoc ddng nhét vao éng ly tam 50
ml (A.2.1) va thém 10 ml nwédc lanh (A.1.10). Anh huéng cta thdi gian phdng 1én kéo dai nén dwoc

kiém tra.

A.3.5.2.2 Thém ndi chuan (ISTD)

Thém mat thé tich nhd xac dinh ctia dung dich ISTD (A.1.2) (V% uf du: 100 pl ) chira mdt hodc mot

vai chat dwoc néu trong Bang Al & nhivng ndng d6 duoc dé nghi (Crsrp).
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A.3.5.2.3 Bwérc chiét mau dau tién

Thém 10 ml axetonitril (A.1.3) (Veni&). POng chat ndp cda éng ly tdm va ldc manh mau trong 15 min,
dung may l&c (A.2.5) néu can thiét. néu khéng c6 may lac thi Idc manh 1 min bang tay sau khi ngam

mau 15 min va lac lai trong 1 min.

Néu mau duwoc chiét & nhiét dd méi trwéng, cdn ddm bao réng khéng cé sw phan hly dang ké cla
nhirng thuéc BVTV phan tich. Thoi gian chiét c6 thé kéo dai néu khéng cé sw anh hwéng dang ké dén

hiéu suét thu hoi.

Néu mirc d6 ddng nhéat cia mau khong da, viéc chiét xuét cé thé dwoc hd tro bai thiét bj phan tan téc
dd cao (A.2.7).Trong trwdng hop nay viéc thém ISTD trwdc bwdc phan tan 1a bat budc. B6 phan phan
tan dwoc nhang vao trong mau/hén hop axetonitril va nghién mau khoang 2 min & tbc d6 cao. B6 phan

phan tan phai dwoc lam sach hoan toan truwéc khi st dung cho mau tiép theo dé tranh nhiém ban.
A.3.5.2.4 Bwéc chiét va phan bé thir hai

Thém hén hop mudi dém (A.1.8) vao phan dung dich thu dwoc tir A.3.4.2.3. Déng chat nap, lac manh

ngay trong 1 min bang tay hoac 3 min bang may l&c (A.2.5) va ly tam trong 5 min & téc do Ién hon
3 000 vong/min.

Khoéng dé cham tré tach |&p axetonitril phia trén va chuyén dich chiét thé thu dwoc sang cac quy trinh

lam sach C.

Khi c6 nwéc, magie sulfat cé khuynh huwéng von cuc va cirng rat nhanh. Diéu nay c6 thé tranh dwoc
bang céach lac manh trong vai gidy ngay sau khi thém hén hop mubi vao éng ly tam. Bwéc chiét 1 min

hodc 3 min con lai cé thé dworc tién hanh song song sau khi mudi dwoc thém vao tat ca cac mau.
A.3.5.3 Tinh toan

dich chiét tho

Néng dd khéi lwgng ctia mau trong dich chiét thé p.c! cho ti & cta lwong mau, tr dv lwong

dich chiét tho
mau

dworc chiét va thé tich chiét. p thwong dwoc cho bang g/ml va dwoc tinh béi cong thire A.9:

dich chiét tho Mmiy
P (g/ml) =7 (A9)

Trong dé:
Muma,: khoi lvong phan mau thir, g;

Venise: thé tich pha hiru co sau khi chiét (thwong 1a 10 ml), ml.

Tinh ndng do khéi lvgng ciia ISTD pfich €L thd tong dich chiét the voi cong thire A.10
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dich chiét tho

Pistp (ng/ml) =

the the
PISTD XVISTD ( A 10)
Vehise

Trong dé:

pthém: ndng d6 khéi lwong cia dung dich ISTD thém vao, pg/ml;
ViiEm: thé tich ISTD thém vao mau, ml;

Venise: thé tich pha hiru co sau khi chiét (thweng 1a 10 ml), m.

A.3.5.4 So d6 cua quy trinh E5

Thém 10 ml nwéc vao phan mau the (5 + 0,05) g)

Thém 10 ml axetonitril

Lac manh mau trong 15 min dung may lac (ho&c lac manh 1 min

bang tay sau khi ngam mau 15 min va lac lai trong 1 min)

Thém hén hop mudi dém, Idc manh ngay

Ly tdm trong 5 min, I&n hon 3 000 vong/min

Tach I&p axetonitril phia trén dung cho quy trinh C

A.3.6 Quy trinh 6: Chiét 5 g phan mau thir sau khi thém 6 ml nwéc véi axetonitril
A.3.6.1 Nguyén tac

Quy trinh chiét xuat nay dwoc sir dung cho nguyén liéu thwe vat va thwe phdm chira tir 45 % dén 80 %
nwéc va phan mau nhiéu hodc ham lwong chat béo cao (I6n hon 5 %), nhu téi va qua bo. Bang 6 néu

ra cac thwe phdm dwoc chiét xuat tét nhat véi quy trinh chiét nay.

6 ml nwéc dwoc thém vao mau da ddng nhat (5 g) dé thu dwoc tdng lwong nwéc khoang 10 g trong
phan chiét. Mau duwoc chiét trong diéu kién déng lanh (néu c6 thé) véi axetonitril. Sau khi thém magie
sulfat khan, sodium clorua va mudi dém citrat (pH 5 dén pH 5,5), hén hop nay duoc Idc manh va ly tam
dé tach pha. Lép dung dich ctia pha hiru co dwoc tach va lam sach theo quy trinh lam sach (quy trinh

C) néu can thiét.
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A.3.6.2 Cach tién hanh
A.3.6.2.1 Phan mau thir va thém nwéc

Chuyén mét phan mau thr dai dién cho mau (5 + 0,05) g (Mmau) d8 dwoc ddng nhat vao éng ly tam 50
ml (A.2.1) va thém 6 ml nwéc lanh (A.1.10).

A.3.6.2.2 Thém ndi chuan (ISTD)

Thém mot thé tich nhd xac dinh cla dung dich ISTD (A.1.2) (V,’}lﬁg,vi du: 100 pl ) chra mét hoac mét

vai chat dwoc néu trong Bang Al & nhirng ndng d6 dwoc dé nghi (Crsrp).
A.3.6.2.3 Bwéc chiét mau dau tién

Thém 10 ml axetonitril (A.1.3) (Vehier). PAng chéat nap cta 6ng ly tdm va ldc manh mau & nhiét do phong

t& 1 min dén 3 min hodc 15 min dbi véi mau déng lanh, ding may 1&c (A.2.5) néu can thiét.

MAu nén dworc chiét & trang thai dong lanh hodc dang tan. Néu mau dwoc chiét & nhiét dd méi truong,
can dam bao rang khong cé sw phan hiy dang ké cta nhivrng thudc BVTV phan tich. Thi gian chiét c6

thé kéo dai néu khéng co6 sy anh hwdng dang ké dén hiéu suét thu hoi.

Néu mirc d6 ddng nhéat cia mau khong da, viéc chiét xuat cé thé dwoc hd tro bi thiét bi phan tan tbc
dd cao (A.2.7).Trong trwdng hop nay viéc thém ISTD trwdc bwdc phan tan 1a bat budc. Bd phan phan
tan dwoc nhang vao trong mau/hén hop axetonitril va nghién mau khoang 2 min & tbc dd cao. B6 phan

phan tan phai dwoc 1am sach hoan toan trwédc khi st dung cho mau tiép theo dé tranh nhiém bén.
A.3.6.2.4 Bwéc chiét va phan bé thir hai

Thém hén hop mudi dém (A.1.8) vao phan dung dich thu dwoc tir A.3.4.2.3. Péng chat nap, lac manh

ngay trong 1 min bang tay hoac 3 min bang may lac (A.2.5) va ly tam trong 5 min & téc dé I&n hon
3 000 vong/min.

Khéng dé cham tré tach I&p axetonitril phia trén va chuyén dich chiét thé thu dwoc sang cac quy trinh

lam sach C.

Khi cé nwéc, magie sulfat cé khuynh huwéng von cuc va cirng rat nhanh. Diéu nay cé thé tranh dwoc
bang céach lac manh trong vai gidy ngay sau khi thém hén hop mubi vao éng ly tam. Bwéc chiét 1 min

ho&c 3 min con lai c6 thé dwoc tién hanh song song sau khi mudi dwoc thém vao tat ca cac mau.
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A.3.6.3Tinh toan

dich chiét tho
mau

Néng d6 khéi lwong ctia mau trong dich chiét thé p cho ti 1& cta lwong mau, tv dw lwong

duoc chiét va thé tich chit. p@<" et thiyang dwoc cho bang g/ml va duoc tinh bdi cong thire

au

A.l11:

pdich chiét thé(g/ml) — % (A.11)

mau
Trong dé:
Mz, KhOi lwong phan mau thiy, g;
Venise: thé tich pha hiru co sau khi chiét (thweng 1a 10 ml), m.

Tinh ndng d6 khéi lvgng ctia ISTD pfich R thd yrong dich chiét thd vai cong thire A.12

. . thém thém
dich chiét thod _ Pistp XVIsTD
Pistp (ng/ml) = Veniet (A.12)
cnie

Trong dé:

ptem: ndng d6 khéi lwong cha dung dich ISTD thém vao, pg/ml;
ViEm: thé tich ISTD thém vao mau, ml;

Veniae: thé tich pha hiru co sau khi chiét (thwong 1a 10 ml), m.

A.3.6.4 So d6 cua quy trinh E6

Thém 6 ml nwéc vao phan mau thr (5 + 0,05) g

Thém 10 ml axetonitril

Lac manh 1 min dén 3 min mau & nhiét d6 phong, hoac 15 min

mau déng lanh

Thém hén hop mubi dém, I&c manh ngay

Ly tdm trong 5 min, I&n hon 3 000 vong/min

Tach I&p axetonitril phia trén dung cho quy trinh C
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A.3.7 Quy trinh 7: Chiét 2 g phan mau thir sau khi thém 10 ml nwéc véi axetonitril
A.3.7.1 Nguyén tac

Quy trinh chiét xuat nay dwoc st dung cho nguyén liéu thwc vat va thwe pham véi ham lwong nuéce rat
thap (nhd hon 10 %) va phan mau nhiéu nhw gia vi, ca phé, thubc 14 hodc ché. Bang 6 néu ra cac thuc

pham dwoc chiét xuét tdt nhat véi quy trinh chiét nay.

10 ml nwéc dwoce thém vao mau da déng nhéat (2 g) dwoc chiét voi axetonitrile. Sau khi thém magie
sulfat khan, sodium clorua va mudi dém citrat (pH 5 dén pH 5,5), hén hop nay dwoc lac manh va ly tam
dé tach pha. Lép dung dich ctia pha hivu co dwoc tach va lam sach theo quy trinh lam sach (quy trinh

C) néu can thiét.
A.3.7.2 Cach tién hanh
A.3.7.2.1 Phan mau thir va thém nwéc

Chuyén mét phan mau thir dai dién cho mau (2 + 0,02) g (Mmau) da dwoc ddng nhat vao éng ly tam 50
ml (A.2.1) va thém 10 ml nwéc lanh (A.1.10). Anh hwéng cua thdi gian phdng 1&én kéo dai nén dwoc
kiém tra.

A.3.7.2.2 Thém ndi chuan (ISTD)

Thém mat thé tich nhd xac dinh cta dung dich ISTD (A.1.2) (V% uf du: 100 pl ) chira mot hodc mot

vai chat dwoc néu trong Bang Al & nhirng ndng dd duoc dé nghi (Crsrp).
A.3.7.2.3 Bwéc chiét mau dau tién

Thém 10 ml axetonitril (A.1.3) (Veniat). POng chat ndp cda éng ly tam va ldc manh méau trong 15 min,
dung may lac (A.2.5) néu can thiét. néu khong cé may lac thi Idc manh 1 min bang tay sau khi ngam

mau 15 min va l&c lai trong 1 min.

Néu mau dwoc chiét & nhiét dd moéi trwong, can dam béo rang khong cé sw phan hdy dang ké cla
nhirng thubc BVTV phan tich. Thai gian chiét cé thé kéo dai néu khéng c6 sw anh huwdng dang ké dén

hiéu suét thu hoi.

Néu mau khéng ddéng nhét, viéc chiét xuét c6 thé dwoc hd tro bdi thiét bj phan tan tbc do cao
(A.2.7).Trong trwdéng hop nay viéc thém ISTD trwdc bwdc phan tan 1a bt budc. Bd phan phan tan
dwoc nhing vao trong mau/hén hop axetonitril va nghién mau khoang 2 min & téc dd cao. B6 phan

phan tan phai dwoc lam sach hoan toan truwéc khi st dung cho mau tiép theo dé tranh nhiém ban.

A.3.7.2.4 Bwéc chiét va phan bé thi hai
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Thém hén hop mubi dém (A.1.8) vao phan dung dich thu dwoc tv A.3.7.2.3. Déng chat nap, lac manh

ngay trong 1 min bang tay hodc 3 min bang may lac (A.2.5) va ly tam trong 5 min & téc dd Ién hon
3 000 vong/min.

Khong dé cham tré tach I&p axetonitril phia trén va chuyén dich chiét thé thu dwoc sang cac quy trinh

lam sach C.

Khi c6 nwéc, magie sulfat cd khuynh hwéng vén cuc va cirng rat nhanh. Diéu nay cé thé tranh dwoc
baéng cach lac manh trong vai giay ngay sau khi thém hdn hop mubi vao éng ly tam. Bwéc chiét 1 min

ho&c 3 min con lai c6 thé dwoc tién hanh song song sau khi mudi dwoc thém vao tat ca cac mau.
A.3.7.3 Tinh toan

Néng do khéi lwong cla mau trong dich chiét thépfffgg ChiELLRS cho ff 16 cla lwong mAu, tir dw lvong

dich chiét tho
mau

dwoc chiét va thé tich chiét. p thwérng dwoc cho bang g/ml va dwoc tinh béi cdng thire

A.13:

plich cRIELERS (o pn 1y %ﬁ; (A.13)

mau
Myz,,: khdi lwong phan mau thiy, g;
Venise: thé tich pha hiru co sau khi chiét (thweng 1a 10 ml), m.
dich chiét tho

Tinh ndng dd khéi lwong cta ISTD pery trong dich chiét thé véi cong thirc A.14

. x A hém hém

;151;}5 chiét tho(p.g/ml) — pfsr‘?c:i‘;{sm (A.l4)

ptm: ndng d6 khdi lwgng cta dung dich ISTD thém vao, pg/ml;
VEEm: thé tich ISTD thém vao mau, mi;

V,nise: thé tich pha htvu co sau khi chiét (thwong 1a 10 ml), m.
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A.3.7.4 So d6 cua quy trinh E7

Thém 10 ml nwéc vao phan mau the (2 +0,02) g

Thém 10 ml axetonitril

Lac manh mau trong 15 min ding may l&c (hodc lac manh 1 min

bang tay sau khi ngdm mau 15 min va I&c lai trong 1 min)

Thém hén hop mudi dém, I&c manh ngay

Ly tdm trong 5 min, I&n hon 3 000 vong/min

Tach |&p axetonitril phia trén dung cho quy trinh C

A.3.8 Quy trinh 8: Chiét 10 g mau thir khéng can thém nwéc bang cach thuy phan kiém dong

thoi cac ester khong bén kiém va cac lién hop véi axetonitril
A.3.8.1 Nguyén tac

Quy trinh chiét xuét nay dwoc st dung dé xac dinh cac thuéc BVTV c6 tinh axit, trong d6 dinh nghia dw
lwong bao gdm axit tw do, cling nhw ester va lién hop, c6 thé hoac phai dwoc thiy phan trong moi
trwdng kiém theo phan tich dw lweng cho viéc thiét 1ap MRL. Quy trinh chiét nay dua ra diéu kién thay
phan mac dinh cla cac lién hgp va ester cia 2,4-D, 2,4-DB, clopyralid, dichlorprop(-P), fluazifop(-P),
fluroxypyr, haloxyfop va MCPA/MCPB. Hau hét cac ester c6 lién quan cta cac hop chét da cho thuc té
bi thiy phan dinh lwong trong cac diéu kién nhat dinh. Quy trinh chiét nay thuc sw khéng &p dung dwoc
trén cac lien hop 6-OH va 8-OH bentazone, dicamba va pyridate. Quy trinh chiét nay st dung cho
nguyén liéu thwc vat va thuwc phdm ma theo Bang 6 cac quy trinh chiét E1, E2a hodc E2b thuwéng dwoc

st dung.

MAu da ddng nhéat dwoc chiét & nhiét d6 40 °C va&i axetonitril sau khi thém 1 mmol sodium hydroxit dbi
véi 1 g mau dbi voi thwe phdm rét axit (thwéng chiét bang quy trinh E2a, nhw chanh) hoac 0,5 mmol
sodium hydroxit déi v&i 1 g mau déi véi tat ca cac thwe phdm khac. Sau khi thém axit sulfuric (cho viéc
trung hoa), magie sulfat khan, sodium clorua va mudi dém citrat (pH 5 dén pH 5,5), hdn hop nay dwoc
l&c manh va ly tam dé tach pha. L&p dung dich cla pha hiru co dwoc tach va lam sach theo quy trinh

lam sach (quy trinh C) néu can thiét.
A.3.8.2 Cach tién hanh

A.3.8.2.1 Phan mau thor

51



TCVN 12848:2020

Chuyén mét phan mau thr dai dién cho mau (10 + 0,1) g (Mmau) da dwoc ddng nhét vao éng ly tam 50
mil (A.2.1).

Vi ham lwong axit ctia chanh phai dwoc xem xét dé trung hoa, nén phan mau thr ctia céac thwc phadm

c6 tinh axit chi c6 thé giam néu thé tich dung dich sodium hydroxit giam theo ti 1&.
A.3.8.2.2 Thém ndi chuan (ISTD)

Thém mét thé tich nhé xac dinh cla dung dich ISTD (A.1.2) (V,’}lﬁf,‘, VD 100 pl ) chira mét hoac mét vai

chéat dwoc néu trong Bang Al & nhirng ndng dé dwoc dé nghi (Crsrp).
A.3.8.2.3 Thuy phan va bwéc chiét mau dau tién

Thém 10 ml axetonitril (A.1.3) (Venier). Thém 2,0 ml dung dich sodium hydroxit 5 mol/l (A.1.9) di voi
thwc phdm rat axit (thwong chiét bang quy trinh E2a, nhw chanh) hodc 1,0 ml dung dich sodium
hydroxit 5 mol/l (A.1.9) dbi v&i tit ca cac thwec phdm khac. Bong chét ndp cta éng ly tam va l&c manh
trong 30 min & nhiét do 40 °C dung may lac nhiét (A.2.9). D& trung hoa thém 1,4 ml axit sulfuric 2,5
mol/l (A.1.13) déi véi thwe phdm rat axit hodc 1,0 ml axit sulfuric 2,5 mol/l (A.1.13) dbi v&i cac thuc
pham khéc.

Néu mirc d6 ddng nhéat cia mau khong da, viéc chiét xuat cé thé dwoc hd tro bi thiét bi phan tan tbc
dd cao (A.2.7).Trong truéng hop nay viéc thém ISTD trwdc buwdc phan tan la bat budc. Bo phan phan
tan dwoc nhang vao trong mau/hén hop axetonitril va nghién mau khoang 2 min & tbc dd cao. B6 phan

phan tan phai dwoc 1am sach hoan toan trwdc khi str dung cho mau tiép theo dé tranh nhiém ban.
A.3.8.2.4 Bwéc chiét va phan bé thi hai

Thém hén hop mudi dém (A.1.8) vao phan dung dich thu dwoc tir A.3.8.2.3. Bong chat nap, lac manh
ngay trong 1 min bang tay hodc 3 min bang may lac (A.2.5) va ly tam trong 5 min & téc do Ién hon 3
000 vong/min. Khéng dé cham tré tach I&p axetonitril phia trén va chuyén dich chiét thé thu dwoc sang

cac quy trinh lam sach C.

Khi cé nwéc, magie sulfat cé khuynh hwéng von cuc va cirng rat nhanh. Diéu nay cé thé tranh dwoc
bang céach lac manh trong vai giay ngay sau khi thém hén hop mudi vao éng ly tam. Bwéc chiét 1 min

ho&c 3 min con lai c6 thé dwoc tién hanh song song sau khi mudi dwoc thém vao tat ca cac mau.
A.3.8.3 Tinh toan

dich chiét tho
mau

Néng d6 khéi lwgng cla mau trong dich chiét thd p cho ti 1& cla lwong mau, tir dw lwong
dich chiét tho

duoc chiét va thé tich chiét. po'c" thwong dwoc cho bang g/ml va duoc tinh bdi cong thirc

A.15:
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pfn]gil chiét thé(g/ml) — Z"mﬁu (A15)

chiét
Trong dé:
Moz, khdi lwong phan mau thiy, g;
Venise: thé tich pha hiru co sau khi chiét (thwong 1a 10 ml), ml.

Tinh ndng d6 khéi lvgng chia ISTD pich chiEEthd yong dich chiét tho véi cong thirc A.16

. L x ~ thém thém
dich chiét tho _ Pistp XVisTD
Pistp (ng/ml) = Veonet (A.16)
€

Trong dé:
pHm: ndng dé khéi lwong cta dung dich ISTD thém vao, pg/ml;
ViEm: thé tich ISTD thém vao mau, ml;

Veniae: thé tich pha hivu co sau khi chiét (thweng la 10 ml), m.

A.3.8.4 So d6 cua quy trinh E8

Thém 10 ml axetonitril va 2,0 ml (thwc pham rat axit) hodc 1,0 ml

dung dich sodium hydroxit 5 mol/l vao phadn m4u thir (10 £ 0,1) g

Lac manh trong 30 min & nhiét do 40 °C

Trung hoa véi 1,0 ml (hodc 1,4 ml d6i véi thwe pham réat axit) axit

sulfuric 2,5 mol/l

Thém hén hop mubi dém, l&c manh ngay

Ly tdm trong 5 min, I&n hon 3 000 vong/min

Téach 1&p axetonitril phia trén dung cho quy trinh CO hoac C1

A.3.9 Quy trinh 9: Chiét 2 g hodc 5 g miu thir sau khi thém nwéc bang cach thiy phan kiém

déng thi cac ester khong bén kiém va cac lién hop véi axetonitril
A.3.9.1 Nguyén tac

Quy trinh chiét xuat nay dwoc st dung dé xac dinh cac thubéc BVTV cé tinh axit, trong dé dinh nghia dw
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lwong bao gdbm bao gdm axit tw do, cling nhw ester va lién hop, c6 thé hodc phai dwoc thiy phan dudi
diéu kién kiém theo phan tich dw lwgng cho viéc thiét 1ap MRL. Quy trinh chiét nay dwa ra diéu kién
thiy phan mac dinh cta cac lién hop va ester cta 2,4-D, 2,4-DB, clopyralid, dichlorprop(-P), fluazifop(-
P), fluroxypyr, haloxyfopva MCPA/MCPB. Hau hét cac ester c6 lién quan clia cac hop chat da cho thuc
t& bj thdy phan dinh Iwong trong cac diéu kién nhét dinh. Quy trinh chiét nay thwc sw khéng ap dung
dwoc trén cac lién hop 6-OH va 8-OH bentazone, dicamba va pyridate. Quy trinh chiét nay st dung cho
nguyén liéu thwc vat va thwe phdm ma theo Bang 6 cac quy trinh chiét E5, E6 hodc E7 thuweng dwoc

st dung.

MAu da ddng nhat dwoc chiét & nhiét d6 40 °C véi axetonitril sau khi thém 1 mmol sodium hydroxit dbi
véi 1 g mau cho 5 g phdn mau thir ho&c 2,5 mmol sodium hydroxit déi véi 1 g mau cho 2 g phan mau
thtr. Sau khi thém axit sulfuric (cho viéc trung hoa), magie sulfat khan, sodium clorua va mudi dém
citrat (pH 5 dén pH 5,5), hdn hop nay dwoc lac manh va ly tam dé tach pha. Lép dung dich cta pha
hru co dwoc tach va lam sach theo quy trinh 1am sach (quy trinh C) néu can thiét. Cac quy trinh C2,
C3, C4 va C5 c6 thé khong dwoc st dung, vi chat hap phu amin bac 1 va bac 2 cé thé lam méat cac axit
tw do.

A.3.9.2 Cach tién hanh
A.3.9.2.1 Phan mau thor

Déi v&i nhivng thuwe phdm thwdng duwoc chiét bang quy trinh E5 hodc E6, chuyén mét phan mau thi
dai dién cho mau (5 + 0,05) g va (2 + 0,02) g (Mma) d6i v&i thwe phdm bang quy trinh E7 da duwgc
ddng nhat vao éng ly tam 50 ml (A.2.1).

Vi ham lvong axit cta chanh phai dwoc xem xét dé trung hoa, nén phan mau thir ctia cac thwc pham

c6 tinh axit chi c6 thé gidm néu thé tich dung dich sodium hydroxit gidm theo ti I&.
A.3.9.2.2 Thém ndi chuan (ISTD)

Thém mét thé tich nhé xac dinh cta dung dich ISTD (A.1.2) (V,’}%ég,vi du: 100 pl) chira mét hoac mét vai

chéat dwoc néu trong Bang Al & nhirng ndng dé dwoc dé nghi (Csrp).
A.3.9.2.3 Thuy phan va bwéc chiét mau dau tién

Thém 10 ml nwéc (A.1.10) cho nhirng thuwe phdm thwdng dwoc chiét bang bang quy trinh E5 hodc E7,
hodc 6 ml nwéc (A.1.10) cho nhirng thwe phdm thwdng dwoc chiét bang quy trinh E6.

Thém 10 ml axetonitril (A.1.3) (Veni&) vVa 1,0 ml dung dich sodium hydroxit 5 mol/l (A.1.9). Déng chat nap
cta 6ng ly tam va lac manh trong 30 min & nhiét d6 40 °C dung may l&c nhiét (A.2.9). Bé trung hoa
thém 1,0 ml axit sulfuric 2,5 mol/l (A.1.13).
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Néu mirc d6 ddng nhéat cia mau khéng da, viéc chiét xuat cé thé dwoc hd tro bdi thiét bi phan tan tc
dd cao (A.2.7).Trong trwdng hop nay viéc thém ISTD trwdc bwdc phan tan 1a bat budc. Bd phan phan
tan dwoc nhang vao trong mau/hén hop axetonitril va nghién mau khoang 2 min & tbc d6 cao. Bo phan

phan tan phai dwoc lam sach hoan toan truwéc khi st dung cho mau tiép theo dé tranh nhiém béan.
A.3.9.2.4 Bwéc chiét va phan bé thir hai

Thém hén hop mudi dém (A.1.8) vao phan dung dich thu dwoc tir A.3.8.2.3. Béng chat nap, l&c manh
ngay trong 1 min bang tay hodc 3 min bidng may lac (A.2.5) va ly tam trong 5 min & téc do Ién hon 3
000 vong/min. Khdng dé cham tré tach I&p axetonitril phia trén va chuyén dich chiét thé thu dwoc sang

cac quy trinh lam sach CO hoac C1.

Khi c6 nwéc, magie sulfat ¢ khuynh huwéng von cuc va cirng rat nhanh. Diéu nay c6 thé tranh dwoc
bang céach lac manh trong vai gidy ngay sau khi thém hén hop mubi vao éng ly tam. Bwéc chiét 1 min

ho&c 3 min con lai c6 thé dwoc tién hanh song song sau khi mudi dwoc thém vao tat ca cac mau.

A.3.9.3Tinh toan

dich chiét tho
mau

Néng dd khdi lwong clia mau trong dich chiét thd p cho ti 1& cda lwong mau, tr dw lwong

dich chiét tho
mau

dwoc chiét va thé tich chiét. p thwong dwoc cho bang g/ml va dwoc tinh bdi cong thirc

A.l7:

pdich chiét thé(g/ml) — % (A.17).

mau chidt
Trong dé:
Moz, Khoi lwong phan mau thi, g;
Venise: thé tich pha hiru co sau khi chiét (thwdng 1a 10 ml), ml.

Tinh ndng d6 khéi lvgng ctia ISTD p i i€t thd rong dich chiét thd voi cong thirc A.18

. L x ~ thém thém
dich chiét thé __ PIsTD XVISTD
Prsrp (ng/ml) = =E2—1E2 . (A.18).
chie

pHm: ndng d6 khéi lwong cha dung dich ISTD thém vao, pg/ml;
ViEm: thé tich ISTD thém vao mau, mi;

Venise: thé tich pha hiru co sau khi chiét (thwong 1a 10 ml), ml.
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A.3.9.4 So d6 cua quy trinh E9

Thém 10 ml (E5, E7) ho&c 6 ml (E6) nwéc vao phan mau thiy
(5 +£0,05) g (E5, E6) hoac (2 + 0,02) g (E7)

Thém 10 ml axetonitril va 1,0 ml dung dich sodium hydroxit 5 mol/l

Lac manh trong 30 min & nhiét do 40 °C

Trung hoa v&i 1,0 ml axit sulfuric 2,5 mol/l

Thém hén hop mudi dém, lac manh ngay

Ly tdm trong 5 min, I&n hon 3 000 vong/min

Téach 1&p axetonitril phia trén dung cho quy trinh CO hoac C1

A.4 M0 ta cac quy trinh lam sach (C)
A.4.1 Quy trinh C0O: Khdng lam sach
A.4.1.1 Nguyén tac

Quy trinh 1am sach nay dung cho dich chiét thu dwoc bdi cac quy trinh tir E1 dén E9 dé xac dinh cac
thuéc BVTV dé phan hay kiém va axit (PKa nhd hon 5), cac thudc BVTV nay c6 thé két hop véi chét
h&p phu amin bac 1 va bac 2 ding trong cac quy trinh tr C2 d@én C5. Quy trinh 1am sach nay ciing co
thé dung dé phan tich nhirng thwc phdm cé phan mau it. Cac quy trinh lam sach dwoc dé xuét cho cac

nén mau khac dwoc dwa ra trong Bang 6.

Dich chiét thod thu dworc tir cac quy trinh tr E1 dén E9 khong 1am sach va khéng &n dinh dich chiét (quy

trinh S), nhwng c6 thé dwoc pha lodng néu co.
A.4.1.2 Céach tién hanh

Dé gidm anh hwéng cla nén mau, mét phan cda dich chiét thé (V1) c6 thé dwoc pha lodng véi mot thé
tich xac dinh ciia dung méi thich hop (V2) dé tao ra tdng thé tich (V1+V2) néu dé nhay cla hé théng

van dam bao. Néu can 6n dinh dich chiét, dich chiét da dwoc pha loang dwoc chuyén dén quy trinh S1.
A.4.1.3 Tinh toan

dich chiét sau cung
mau

Nong do khdi lwgng clia mau trong dich chiét thé p cho ti I& cia lwgng mau, tr dw
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dich chiét sau cung
mau

lwgng dworc chiét va thé tich chiét. Thudng p thwong dwoc cho bang g/ml va dwoc tinh

b&i cong thire A.19:

dich chiét sau cung ___dich chiét tho Vy
Trong dé:

dich chiét tho. _ x ~ £ > . . & ~ .
e 1% nong d6 khoi lwgng cua dich chiét tho, g/ml;

V;: thé tich dich chiét thé st dung, ml;

V,: thé tich thém vao cta dung méi thich hop, ml.

dich chiét sau cung

Tinh ndng d6 khdi lwong cda ISTD pyerp trong dich chiét sau cling vai cong thirc A.20
dich chiét sau cimg( /ml) _ pf?%’{}xvlts’%éﬁ” x 1 (A 20)

Pistp Hg B Vehist (V1+V2) )

Trong dé:

pHE™: ndng d6 khéi lwong cha dung dich ISTD thém vao, pg/ml;
ViEm: thé tich ISTD thém vao mau, ml;

Venise: thé tich pha hiru co sau khi chiét (thwdng 1a 10 ml), ml;
V;: thé tich dich chiét thé st dung, ml;

V,: thé tich thém vao cta dung méi thich hop, ml.

A.4.1.4 So d6 caa quy trinh CO

Pha loang (néu thich hop) va dung trong quy trinh S

A.4.2 Quy trinh C1: Lam sach bang cach déng lanh chat béo, sap thwc vat, dwéng cdng chiét
A.4.2.1 Nguyén tac

Quy trinh lam sach nay dung cho dich chiét thu dwoc béi cac quy trinh E2, E5, E6, E8 va E9 dé giam
lwong chat béo trong dich chiét cé ham Ilwong chat béo cao. N6 c6 thé dwoc st dung két hop véi
nhirng quy trinh lam sach khac (C2, C3 va C5). C4c quy trinh lam sach dwoc dé xuét cho cac nén mau

khac dwoc dwa ra trong Bang 6.
Dich chiét thé thu dwoc tir cac quy trinh E2, E5, E6, E8 va E9 dwoc tach chét béo bang cach déng
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lanh. Dich chiét thu dwoc c6 thé dwoc lam sach bang céac quy trinh khac hoac st dung dé n dinh dich
chiét (quy trinh S).

A.4.2.2 Cach tién hanh

Chuyén 8 ml dung dich ctia pha axetonitril thu dwoc tir cac quy trinh E2, E5 va E6 vao trong 6ng ly tam
(A.2.4) va dé qua dém trong tG dong (A.2.10) (dbi v&i bot mi, 2 h 1a dd) trong d6 nhirng phan chinh cia
chét béo va sap thyc vat sé déng ran lai va két tia. Sau khi ly tam ngan (khi can thiét), 6 ml dich chiét
van con lanh dwoc Iy dé& lam sach thém béi cac quy trinh C2, C3 hodc C5 hodc dé 6n dinh dich chiét
(quy trinh S).

CHU THICH: Viéc déng lanh ciing gip loai b mét phdn mét sb chét cong chiét trong mau véi do tan giéi han trong dung méi
axetonitril nhw dwdng.
Dé gidm anh hwéng ctia nén mau, mét phan cta dich chiét thd (V1) co thé dwoc pha lodng véi mot thé

tich xac dinh ctia dung méi thich hop (V2) dé tao ra tong thé tich (V1+V2) néu dé nhay cla hé théng

van dam bao.
Néu can 6n dinh dich chiét, dich chiét da dwoc pha lodng dwoc chuyén dén quy trinh S1.
A.4.2.3. Tinh toéan

dich chiét sau cung

Nong dd khoi lwgng clia mau trong dich chiét thd p, ' cho ti I& cia lwong mau, tor dw

dich chiét sau cung
mau

lwong dwoc chiét va thé tich chiét. Thuwong p thwong dwoc cho bang g/ml va dwoc tinh

b&i cong thirc A.21:

dich chiét sau cung dich chiét tho Vi

Pmau (g/mD) =p, x5, o (A.21)

Trong doé:
dich chiEL tho: ndng do khéi lwong clia dich chiét thd, g/ml;

V,: thé tich dich chiét thé st dung, mi;

V,: thé tich thém vao ctia dung méi thich hop, ml.

dich chiét sau cung

Tinh ndng dd khéi lwong cta ISTD p/erp trong dich chiét sau cung vé&i cong thirc A.22
dich chiét sau cfmg( /ml) _ pfgfgl XV[%’%')“ % Vi (A 22)

Pistp Hg h Vchist (V1+V2) '

Trong dé:
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ptiem: ndng d6 khédi lwgng cta dung dich ISTD thém vao, pg/ml;

ViEm: thé tich ISTD thém vao mau, mi;

Vnise: thé tich pha hiru co sau khi chiét (thwong 1a 10 ml), ml;
V;: thé tich dich chiét thé st dung, ml;

V,: thé tich thém vao ctia dung mdi thich hop, ml.

A.4.2.4 So do6 cua quy trinh C1

Chuyén 8 ml dung dich cta dich chiét thd vao trong éng ly tam va

dé qua dém trong ta déng (ddi v&i bot mi, 2 h la du)

Ly tam (khi can thiét) va 14y 6 ml dich chiét van con lanh

Pha loang (néu thich hop) va dung trong quy trinh S

A.4.3 Quy trinh C2: Lam sach bang cach chiét phan tan SPE véi chat hap phu amin (PSA)
A.4.3.1 Nguyén tac

Quy trinh 1am sach nay dung cho dich chiét thu dwoc bdi cac quy trinh tir E1 dén E4 va E6 cho viéc
xac dinh céc thudc BVTV trung tinh va kiém trong tat ca cac thwc phdm khong dwoc dé cap thém. N6
cling dwoc st dung cho dich chiét qua c6 mui sau khi lam sach bang quy trinh C1. Cac quy trinh [am

sach dwoc dé xuat cho cac nén mau khac duwoc dwa ra trong Bang 6.

Dich chiét thé thu dwoc tlr cac quy trinh E1 dén E4 va E6 dwoc lam sach bang chiét phan tan pha rén
dung chét hap phu PSA. Dich chiét da lam sach dwoc dung dé én dinh dich chiét (quy trinh S).

A.4.3.2 Cach tién hanh

6 ml dung dich ctia pha axetonitril thu dwoc tir cac quy trinh E1 dén E4 va E6 dwoc chuyén vao 6ng ly
tam dung mét 1an polypropylen (A.2.4) cé chvra 150 mg PSA (A.1.15) va 900 mg magie sulfat khan
(A.1.14). Bong chat nap, lac manh trong 30 s bang may lac (A.2.5) néu can thiét va ly tam trong 5 min
& tbc d6 Ion hon 3 000 vong/min. Tach va axit hoa dich chiét da lam sach ngay nhw mé ta trong quy

trinh S néu can thiét.
Déi v&i 1 ml dich chiét dung 150 mg magie sulfat khan va 25 mg PSA néu can thiét.

CHU Y: rat hivu ich néu trwdc khi bat diu qua trinh chiét, cac dng ly tam cé san chat hap phu chiét phan tan SPE dwoc chuén

bi trwéc hodc cé sdn véi sb lwong can thiét cho mot 16 mau.
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Dé gidm anh hwéng cla nén mau, mét phan cda dich chiét thd (V1) c6 thé dwoc pha lodng véi mot thé
tich xac dinh cta dung méi thich hop (V2) dé tao ra tdng thé tich (V1+V2) néu dd nhay ctia hé théng

van dam bao.
Néu can n dinh dich chiét, dich chiét da dwoc pha lodng dwoc chuyén dén quy trinh S1.
A.4.2.3 Tinh toéan

dich chiét sau cung

Néng d6 khéi lwgng cia méu trong dich chiét thd p; < cho ti I& cla lwong mau, tir dw

dich chiét sau cung

lwong dwoc chiét va thé tich chiét. Thwong p thwong dwoc cho bang g/ml va dworc tinh

mau
b&i cong thirc A.23:
dich chiét sau cung __dich chiét tho V.
Prmiu (g/ml) = pz, X oy (A23)

Trong dé:
dich chi€t tho. n3n4 36 khéi lwong cla dich chiét thd, g/mi:
mau ] v H 3 H

V,: thé tich dich chiét thd st dung, ml;

V,: thé tich thém vao ctia dung méi thich hop, ml.

Tinh ndng do khéi lvong clia ISTD piaen SMEE S8 €I yrang dich chiét sau cling véi cdng thirc A.24
dich chiét sau cfmg( /ml) _ pfé‘%l XVIts}%T)n x V1 (A 24)
ISTD Hg B Vchise (V1+V32) '

Trong doé:

ptim: ndng d6 khdi lwgng cta dung dich ISTD thém vao, pg/ml;
VREm: thé tich ISTD thém vao mau, mi;

V,nise: thé tich pha htvu co sau khi chiét (thwong 1a 10 ml), mi;
V,: thé tich dich chiét thé st dung, mi;

V,: thé tich thém vao clta dung méi thich hop, ml.
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A.4.3.4 So d6 cua quy trinh C2

Chuyén 6 ml dung dich ctia dich chiét thé vao trong 6ng ly tam c6

chira 150 mg PSA va 900 mg magie sulfat khan

Lac manh trong 30 s va ly tdm trong 5 min, Ién hon 3 000

vong/min

Pha loang (néu thich hop) va dung trong quy trinh S

A.4.4 Quy trinh C3: Lam sach bang cach chiét phan tan SPE véi lwong Ién hon chat hap phu
amin (PSA): 50 mg PSA/mI dich chiét hoac 75 mg PSA/ml dich chiét.

A.4.4.1 Nguyén tac

Quy trinh lam sach nay dung cho dich chiét thu dwoc béi quy trinh E5 ( vi du: ngii cbéc, san phdm ngi
cbe, lba mi) va E7 (vi du: ca phé, ché, thdo dwoc khd, gia vi) dic biét cho viéc xac dinh cac thubc
BVTV trung tinh va kiém trong nguyén liéu thwc vat va thwc phdm véi ham lwong nwéc thap. Cac quy

trinh lam sach dwoc dé xuéat cho cac nén mau khac dwoc dwa ra trong Bang 6.

Dich chiét thé thu dwoc tlr cac quy trinh E5 va E7 dwoc lam sach bang chiét phan tan pha rén dung
mot lwong tang chat hip phu PSA. Dich chiét d& lam sach dwoc dung dé 6n dinh dich chiét (quy trinh
S).

A.4.4.2 Cach tién hanh

6 ml dung dich cla pha axetonitril thu dwoc tir cac quy trinh E5 va E7 dwoc chuyén vao éng ly tam
dung mot lan polypropylen (A.2.4) cé chira 300 mg PSA (A.1.15) (quy trinh C3a) hodc 450 mg PSA
(A.1.15) (quy trinh C3b) va 900 mg magie sulfat khan (A.1.14). Béng chat ndp, lac manh trong 30 s
bang may lac (A.2.5) néu can thiét va ly tam trong 5 min & tbc d6 I&n hon 3 000 vong/min. Tach va axit

héa dich chiét d& lam sach ngay nhw mé ta trong quy trinh S néu can thiét.
Déi v&i 1 ml dich chiét dung 150 mg magie sulfat khan va 50 mg PSA hoac 75 mg PSA néu can thiét.

CHU Y: rat hivu ich néu trudc khi bat dAu qua trinh chiét, cac éng ly tam cé s&n chat hap phu chiét phan tan SPE dwoc chuan

bi trwéc hodc cé sén véi s6 lwong can thiét cho mét 16 mau.

Dé gidm anh hwéng cla nén mau, mét phan cuda dich chiét thé (V1) c6 thé dwoc pha lodng véi mot thé
tich xac dinh ctia dung méi thich hop (V2) dé tao ra tbng thé tich (V1+V2) néu dd nhay cla hé théng

van dam bao.
Néu can 6n dinh dich chiét, dich chiét da dwoc pha lodng dwoc chuyén dén quy trinh S1.
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A.4.4.3 Tinh toan

dich chiét sau cung

Néng d6 khéi lwgng cia méu trong dich chiét thd p; ' cho ti I& cla lwong mau, tir dw

dich chiét sau cung
mau

lwong dwoc chiét va thé tich chiét. Thwong p thwong dwoc cho bang g/ml va dworc tinh

b&i cong thirc A.25:

dich chiét sau cung dich chiét tho Vi

Prmiu (g/ml) = pz, X vy (A-25)

Trong dé:
dich chiét tho, . x ~ X, > : - X ~ .
i : ndng dé khdi lvgng cua dich chiét thd, g/mi;

V,: thé tich dich chiét thé st dung, mi;

V,: thé tich thém vao ctia dung méi thich hop, ml.

Tinh ndng dd khéi lwgng clia ISTD pfack et sat €nd yrong dich chiét sau ciing véi cong thirc A.26
dich chiét sau cing _ pfé"%’él ><V1ts}5§{)n V1
ISTD (ng/ml) = Vornze ) (A.26)

Trong dé:

ptm: ndng d6 khdi lwgng cta dung dich ISTD thém vao, pg/ml;
ViiEm: thé tich ISTD thém vao mau, ml;

Veniae: thé tich pha hiru co sau khi chiét (thwong 1a 10 ml), mi;
V,: thé tich dich chiét thé st dung, mi;

V,: thé tich thém vao ctia dung méi thich hop, ml.

A.4.4.4 So d6 cta quy trinh C3

Chuyén 6 ml dung dich cta dich chiét thé vao trong éng ly tam c6
chira 300 mg PSA hoac 450 mg PSA va 900 mg magie sulfat khan

Lac manh trong 30 s va ly tdm trong 5 min, Ién hon 3 000

vong/min

Pha lodng (néu thich hop) va dung trong quy trinh S
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A.4.5 Quy trinh C4: Lam sach bang cach chiét phan tan SPE v&i hén hop chat hap phu amin
(PSA) va chat hap phu pha dao trén nén silica (C18)

A.4.5.1 Nguyén tac

Quy trinh 1am sach nay dung cho dich chiét thu dwoc béi quy trinh E2, E5 hodc E6 dé gidm lwong chét
béo va lam sach trong 1 buéc. N6 c6 thé dwoc st dung thay thé cho sw két hop tuan tw cla cac quy
trinh lam sach C1 va C2, vi du: qua cé mui, ngi cbc, s&n phadm ngi cdc, qua bo va dau oliu. Cac quy

trinh 1am sach dwoc dé xuat cho cac nén mau khac dwoc dwa ra trong Bang 6.

Dich chiét thd thu dwoc tir cac quy trinh E2, E5 va E6 dwoc lam sach bang chiét phan tan pha ran
dung hén hop chéat hap phu amin bac 1 va bac 2 (PSA) va chat hap phu pha dao C18. Dich chiét da
lam sach dwoc dung dé n dinh dich chiét (quy trinh S).

A.4.4.2 Cach tién hanh

6 ml dung dich ctia pha axetonitril thu dwoc ti cac quy trinh E2, E5 hodc E6 duwgc chuyén vao éng ly
tam ding mét lan polypropylen (A.2.4) c6 chira 150 mg PSA (A.1.15), 150 mg C18 (A.1.16) va 900 mg
magie sulfat khan (A.1.14). Béng chat np, I&c manh trong 30 s bang may l&c (A.2.5) néu can thiét va
ly tam trong 5 min & toc dd Ién hon 3 000 vong/min. Tach va axit hda dich chiét da lam sach ngay nhw

mo ta trong quy trinh S néu can thiét.
Déi v&i 1 ml dich chiét dung 150 mg magie sulfat khan 25 mg PSA va 25 mg C18 néu can thiét.

CHU Y: rat hivu ich néu trudc khi bat dau qua trinh chiét, cac dng ly tam cé s&n chat hap phu chiét phan tan SPE dwoc chuan

bi trwdc hodc cé sén véi s6 lwong can thiét cho mét 16 mau.

DPé gidm anh hwéng cla nén mau, mét phan cia dich chiét thé (V1) co6 thé dwoc pha lodng véi mot thé
tich xac dinh cta dung mdi thich hop (V2) dé tao ra tbng thé tich (V1+V2) néu dé nhay cla hé théng

van dam bao.
Néu can én dinh dich chiét, dich chiét da dwoc pha loang dwgc chuyén dén quy trinh S1.
A.4.5.3 Tinh toan

dich chiét sau cung

Nong d6 khéi lwgng cia mau trong dich chiét thd p. s cho ti 1& cta lwong mau, tv dw

dich chiét sau cung
mau

lwong dwoc chiét va thé tich chiét. Thwong p thwong dwoc cho bang g/ml va dworc tinh

b&i cong thirc A.27:

dich chiét sau cung dich chiét tho |41
ic = pe X —2— .
mau (g/ml) = p =, Ty (A27)
Trong dé:
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dich chiét tho. . x ~ X > . . X ~ i
e ST nong do khoi lwging clia dich chiét tho, g/ml;

V,: thé tich dich chiét thé st dung, mi;

V,: thé tich thém vao ctia dung méi thich hop, ml.

dich chiét sau cung

Tinh nbng d6 khéi lwong cda ISTD p/erp trong dich chiét sau cting vai cong thirc A.28
dich chiét sau cin, them  yihem v
[ I(ng/mil) = pIST]fchiéItSTD X (v1+1v2) (A.28)

Trong dé:

pHem: ndng d6 khéi lwong cha dung dich ISTD thém vao, pg/ml;
VM. thé tich ISTD thém vao mau, ml;

Venise: thé tich pha hiru co sau khi chiét (thwéng 1a 10 ml), mi;
V,: thé tich dich chiét thé st dung, mi;

V,: thé tich thém vao ctia dung méi thich hop, ml.

A.4.5.4 So d6 cua quy trinh C4

Chuyén 6 ml dung dich cta dich chiét thé vao trong 6ng ly tam c6
150 mg PSA, 150 mg C18 va 900 mg magie sulfat khan

Lac manh trong 30 s va ly tdm trong 5 min, Ién hon 3 000
vong/min

J

Pha loang (néu thich hop) va dung trong quy trinh S

A.4.6 Quy trinh C5: Lam sach bang cach chiét phan tan SPE v&i hén hop chat hap phu amin
(PSA) va graphit carbon

A.4.6.1 Nguyén tac

Quy trinh lam sach nay dung cho dich chiét thu dwoc b&i quy trinh E1 hodc E7 dac biét cho viéc xac
dinh thuéc BVTV trung tinh va kiém trong dich chiét mau véi ham lwgng carotenoid hoac diép luc cao.

CAc quy trinh lam sach dwoc dé xuét cho cac nén mau khac dwoc dwa ra trong Bang 6.

Dich chiét thé thu dwoc tir cac quy trinh E1 hodc E7 dwoc lam sach bang chiét phan tan pha rén (SPE)
dung hén hop chét hp phu amin bac 1 va bac 2 (PSA) va graphit carbon (GCB). Dich chiét d& lam
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sach dwoc dung dé 6n dinh dich chiét (quy trinh S).
A.4.6.2 CAch tién hanh

6 ml dung dich ctia pha axetonitril thu dwoc tir cac quy trinh E1 hodc E7 dwoc chuyén vao éng ly tam
dung mot 1an polypropylen (A.2.4) cé chira 150 mg PSA (A.1.15), 900 mg magie sulfat khan (A.1.14) va
15 mg GCB (A.1.17) (quy trinh C5a) ho&dc 45 mg GCB (A.1.7) (quy trinh C5b). Péng chat nap, l&c manh
trong 30 s bdng may lac (A.2.5) néu can thiét va ly tam trong 5 min & toc dod I&n hon 3 000 vong/min.

Téach va axit hoa dich chiét da lam sach ngay nhw mé ta trong quy trinh S néu can thiét.

Déi voi 1 ml dich chiét dung 150 mg magie sulfat khan, 25 mg PSA va 2,5 mg GCB hoac 7,5 mg GCB
tuy thoc vao mau néu can thiét.

CHU Y: rat hivu ich néu trwéc khi b4t dau qua trinh chiét, cac dng ly tdm c6 sén chéat hdp phu chiét phan tan SPE dwoc chuan

bi trwé'c hodc c6 san véi sb lwgng can thiét cho mét 16 mau.

DPé gidm anh hwéng ctia nén mau, mét phan cda dich chiét thd (V1) co thé dwoc pha lodng véi mot thé
tich xac dinh ctia dung méi thich hop (V2) dé tao ra tong thé tich (V1+V2) néu dé nhay cla hé théng

van dam bao.
Néu can n dinh dich chiét, dich chiét da dwoc pha lodng dwoc chuyén dén quy trinh S1.
A.4.5.3 Tinh toéan

dich chiét sau cung

Nong dd khoi lwgng ciia mau trong dich chiét thd p, ' cho ti 1& cia lwong mau, to dw

dich chiét sau cung
mau

lwong dwoc chiét va thé tich chiét. Thuong p thwong dwoc cho bang g/ml va duorc tinh

b&i cdng thirc A.29:

dich chiét sau cung dich chiét tho Vi

Prmiu (g/ml) = p .z, X vy (A29)

Trong dé:
dich chigt tho: ndng d6 khéi lwong clia dich chiét thd, g/ml;

V;: thé tich dich chiét thé st dung, ml;

V,: thé tich thém vao ctia dung méi thich hop, ml.

dich chiét sau cung

Tinh ndng dd khéi lwong cta ISTD p/rp trong dich chiét sau cung véi céng thire A.30
dich chiét sau cing _ Pltgf'gl ><V1t.<i}5§17)n Vy
1STD (hg/ml) = Vchist % (V1+V2) (A-30)

Trong dé:
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thém.

pHE™: ndng d6 khdi lwong cha dung dich ISTD thém vao, pg/ml;
ViEm: thé tich ISTD thém vao mau, ml

Vonise: thé tich pha hiru co sau khi chiét (thwong 1a 10 ml), mi;
V,: thé tich dich chiét thé st dung, mi;

V,: thé tich thém vao ctia dung méi thich hop, ml.

A.4.6.4 So d6 cua quy trinh C5

Chuyén 6 ml dung dich cua dich chiét thé vao trong 6ng ly tam co
900 mg magie sulfat khan, 150 mg PSA va 15 mg GCB hoac 45 mg
GCB

Lac manh trong 30 s va ly tdm trong 5 min, I&n hon 3 000 vong/min

Pha loang (néu thich hop) va dung trong quy trinh S

A.5 Mb ta cac quy trinh én dinh dich chiét (S)
A.5.1 Quy trinh SO: Khéng én dinh dich chiét

A.5.1.1 Nguyén tac

Quy trinh nay dung cho dich chiét thu dwoc béi cac quy trinh t» CO dén C5, dung xac dinh cac thubc

BVTV nhay véi axit (nhw: flazasulfuron, mesosulfuron, tribenuron, triflusulfuron).

Dich chiét thu dwoc b&i cac quy trinh tir CO dén C5 dwoc chuyén dén cac quy trinh phat hién (quy trinh

D) ma khéng can xu ly.

A.5.1.2 Cach tién hanh

Dich chiét thu dwoc béi cac quy trinh tv CO dén C5 dwoc chuyén dén cac quy trinh phét hién (quy trinh

D) ma khoéng can x& ly. Chuyén dich chiét vao vial (A.2.11) va dung cho phan tich sac ky khi va Idng

(quy trinh D). Gii dich chiét con lai trong ti lanh dé dung khi can thiét.

A.5.1.3 Lwore do6 caa quy trinh SO

Chuyén dich chiét vao vial (A.2.11) va dung cho phan tich sac ky

khi va Iéng (quy trinh D)
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A.5.2 Quy trinh S1: On dinh dich chiét véi axit formic
A.5.2.1 Nguyén tac

Quy trinh nay dung cho dich chiét thu dwoc béi cac quy trinh tr CO dén C5, dung xac dinh cac thubc
BVTV nhay 6n dinh v&i axit.

Débi voi cac dich chiét thu dwoc bdi cac quy trinh tr CO dén C5, thém 10 pl dung dich axit formic 5 %

trong axetonitril/ ml va sau d6 chuyén dén cac quy trinh phat hién (quy trinh D).
A.5.2.2 Céch tién hanh

Chuyén 5 ml dich chiét thu dwoc bdi cac quy trinh tir CO dén C5 vao lo cé ndp van (A.2.12), can than
dé tranh cac hat chat hap phu bj 1an vao va axit héa nhe bang cach thém 50 pl dung dich axit formic 5
% trong axetonitril (A.1.18) va lac. Chuyén dich chiét da diéu chinh pH vao vial (A.2.11) va s dung cho
phan tich sac ky khi va sac ky 1dng (quy trinh D). Gitr dich chiét con lai trong td lanh & dung khi can
thiét.

Déi v&i 1 ml dich chiét can ding 10 pl dung dich axit formic (A.1.18).

Anh huéng cla sy pha lodng gay ra b&i qua trinh 6n dinh dich chiét khéng dwoc tinh dén trong néng

d6 khéi lwong ctia mau trong dich chiét sau cung.

A.5.2.3 Lworc do cua quy trinh S1

Chuyén 5 ml dich chiét lam sach vao lo cé nap van, thém 50 pl

dung dich axit formic 5 % trong axetonitril va lac

Chuyén dich chiét vao vial va dung phan tich sac ky va sac ky 1dng
(quy trinh D).

A.6 M6 ta quy trinh phét hién
A.6.1 Quy trinh D1: Xac dinh bang sac ky 16ng véi detector khéi phé hai 1an (LC-MS/MS)
A.6.1.1 Nguyén tac

Sé&c ky 16ng detector khdi phd hai lan phi hop véi tit ca cac chat phan tich dwoc chiét béi cac quy trinh
tr E1 dén E9, nhirng chat nay co thé ion héa & ap suat khi quyén. Nén lam sach bang cach st dung
mot trong cac quy trinh tr C1 dén C5, nhwng khong can thiét trong moi trwérng hop vi dd chon loc cao

clia detector khéi phé hai lan.
A.6.1.2 Cach tién hanh
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Bom nhirng dung dich t& quy trinh SO hodc S1 vao hé théng séc ky 16ng, dwoc ndi véi detector khéi

phd hai lan théng qua budng ion héa phun dién t& ho&c ion héa héa hoc & ap suét khi quyén APCI.
A.6.1.3 Thiét bj

Phép do cé thé sir dung nhiéu loai thiét bi, thong sb thiét bj va cot. Mot sb thong sé thiét b va cot duwoc
liét ké trong quy trinh nay. Cac diéu kién hoat dong ctia LC-MS/MS sau day da cho thy la thich hop,
nhwng chi la vi du vé& cac diéu kién thi nghiém trén nhirng thiét bj da néu. Sy thay ddi ctia nhirng diéu

kién nay khéng phai la sy sai léch so v&i phuwong phap.
A.6.1.4 Vi du vé nhirng diéu kién thich hop
A.6.1.4.1 Hé théng HPLC 1
V6&i hau hét cac hop chét dé dang phan tich dwoc bang LC
Chwong trinh bom  Hut 5 yl pha dong Al
Hat 1 pl mau
Rdra kim bom véi axetonitril
Hut 2 ul pha dong Al
Hat 1 pl mau
Rdra kim bom véi axetonitril
Hut 2 pl pha dong Al
Hat 1 pl mau
Rdra kim bom v&i axetonitril
Hut 2 pl pha déng Al
Hat 1 pl mau
Rdra kim bom véi axetonitril
Hut 5 pl pha déng Al
Cot Phenomenex Aqua 5 u C18 125 A, 50 mm x 2 mm

Pha dong A1 Metanol/nwéc 2+8 (thé tich) cé ham lwgng amoni format 5 mmol/l
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Pha dong B1 Metanol/nwdc 9+1 (thé tich) cé ham lwgng amoni format 5 mmol/l
Nhiét d6 cét 20 °C

Bang A.2 - Téc d6 dong va gradient rira giai

Thei gian Toc d6 dong Pha déng Al Pha déng B1

min pl/min % %

0 200 100 0

11 200 0 100

23 200 0 100

25 200 100 0

33 200 100 0
A.6.1.4.2 Hé théng HPLC 2
Vé&i hau hét cac hop chéat dé dang phan tich dwoc bang LC
Cot Waters Acquity UPLC BEH C18, 50 mm x 2,1 mm, kich thwéc hat 1,7 um

Pha dong A1 Metanol/nwéc 2+8 (thé tich) cé ham lwgng amoni format 5 mmol/l
Pha déng B1 Metanol/nwéc 9+1 (thé tich) cd ham lweng amoni format 5 mmol/l
Nhiét do c6t 20 °C

Thé tich bom 3l

Bang A.3 - Téc d6 dong va gradient rira giai

Thei gian Toc dé dong Pha déng Al Pha déng B1
min pI/min % %
0 400 100 0

6,1 400 0 100

12,7 400 0 100

13,8 400 100 0

18,2 400 100 0
A.6.1.4.3 Hé théng HPLC 3
V6i cac hop chét acid:
Cot Zorbax XDB C18, 150 mm x 2,1 mm, kich thw&c hat 3,5 um
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Pha déng A2 Dung dich axit axetic trong nwéc, 0,1 ml axit axetic pha thanh 1000 ml bang nwéc

Pha dong B2 Dung dich axit axetic trong axetonitril, 0,1 ml axit axetic pha thanh 1000 ml bang
axetonitril

Nhiét a6 cét 40 °C

Thé tich bom 5 pl

Bang A.4 - Téc d6 dong va gradient rira giai

Thei gian Toéc do6 dong Pha déng A2 Pha dong B2
min p/min % %
0 300 80 20
20 300 0 100
22 300 0 100
22,1 300 80 20
30 300 80 20

A.6.1.4.4 Hé théng MS/MS 1
Thiét bi MS/MS AB Sciex QTRAP 5500
Ngudn ion Turbolon Spray (ESI)

Bang A.5 - Nguén ion va cac théng sé chung

Khi chan (curtain gas) Nito, 40 psi Nhiét d6 khi 2 400 °C

Khi va cham (collision gas)  Nito, 2 don vij D6 phéan giai MS1/MS2 0,7 aum (FWHM?)

Dién ap phun 5500 V Thoi gian quét Ién hon hodc bang 3 ms (tly
Khi 1 Nito, 40 psi thuéc dé nhay MRM)

Khi 2 Nito, 40 psi

2 FWHM = Bé rong tai nlra dd cao dinh (khéi phd)

A.6.1.4.5 Hé théng MS/MS 2
Thiét bi MS/MS Agilent 6460A

Nguén ion Jet Stream Source (ESI)
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Bang A.6 - Nguén ion va cac théng sé chung

Téc d6 dong khi lam kho 6 I/min Nhiét dé khi bay hoi (sheath gas) 400°C
Nhiét dé khi lam khé (drying gas) 325°C bién 4p phun (nozzle voltage) tat

Ap suét khi phun (nebulizer gas) 35 psi Do phan giai MS1/MS2 don vi
Dién 4p mao quan 4 000V Thoi gian quét Ién hon hoac bang 3 ms (tuy
Téc dd dong khi bay hoi (sheath gas) 12 I/min thudc dé nhay MRM)

A.6.1.4.6 Hé théng MS/MS 3
Thiét bi MS/MS Waters Xevo TQS
Ngudn ion Electrospray

Bang A.7- Nguén ion va cac théng sé chung

Khi chan (curtain gas) Nito, 150 I/h Nhiét dé solvat hoa 500-600 °C
Khi va cham (collision gas) Argon, 0,15 ml/min Do phan giai MS1/MS2 0,7 amu (FWHM?)
Dién ap phun ion 800 V o .
_ Thoi gian quét I&n hon hoac bang 3 ms (tuy
Khi 1 (phun swong) 7 bar
thuéc dé nhay MRM)
Khi 2 (solvat hoa) 800-1000 I/h

2 FWHM = Bé réng tai nira do cao dinh (khéi phd)

A.6.1.5 Nhan xét

Dé biét cac diéu kién thi nghiém phu hop clia phwong phap phan tich bang LC-MS/MS, xem CEN/TR
15641:2007, Determination of pesticide residues by LC-MS/MS — Collection of mass spectrometric
parameters (Xac dinh dw lwong thuéc BVTV bang LC-MS/MS — Tap hop céac théng sé khéi phd). Tuy

nhién, hiéu chinh riéng cho tirng hop chét trén thiét bi phan tich thwong cho déd nhay cao hon.

Dbi phwong phap phan tich LC-MS/MS, c¢ét séc ki pha dao cé ty 1é nwéc cao trong qué trinh rira gidi
dac biét phu hop.

Viéc str dung két hop gradient/cot cho cac hop chat phan cuwc cao can pha lodng dich chiét véi nwéc
ho&c pha déng A dé hinh dang pic va d6 phan gidi sac ky dé tét. Trong nhirng trwérng hop nay, can
phai xem xét viéc tdng ham lwong nwéc co thé gay ra sw két tha cha cac hop chat wa dau, gay ra mat
mat trong qué trinh loc. Do d8, nén pha lodng tw déng cac dung dich bang thiét bi bom (xem
A6.1.4.1).

Mac du tinh chon loc cao cla detector MS/MS, nén xem xét it nhat hai lan phan manh ctia méi chét
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phan tich dé xac dinh chac ch&n. Can phai xem xét trong viéc lya chon sbé l1an phan manh déng thoi dé
sb lwong diém do cho mét pic it nhat 1a 10. Do do, nén st dung thuat toan tw déng (nhw “scheduled
MRM” or “triggered MRM) dé thu dwoc sw phan manh dién hinh ctia chét phan tich xung quanh thoi

gian lwu dy kién ctia chat phan tich.

Trong mét chudi dung dich chuan phai dwoc bom thuwéng xuyén, xem thém cac yéu cau cla Quy trinh

kiém soat chat lwong ctia EU [,

A.6.2 Quy trinh D2: Xac dinh bang sac ky 16ng ghép khéi phé phan giai cao (LC-khdi phd phan

giai cao)
A.6.2.1 Nguyén tac

Sé&c ky I1dng detector khdi phd chinh xac phu hop véi tat ca cac chat phan tich dwoc chiét béi quy trinh
tr E1 dén E9, nhirng chat co thé ion hoa & ap suét khi quyén. Nén lam sach bang cach s dung mot
trong cac quy trinh tr C1 dén C5, nhwng khong can thiét trong moi trwérng hop vi dd chon loc cao cua

detector khéi phd hai lan.
A.6.2.2 CAch tién hanh

Bom nhirng dung dich tir quy trinh SO hodc S1 vao hé thdng sac ky 16ng, dwoc ndi véi detector khéi
phd chinh xac théng qua budng ion héa phun dién tlr hodc ion héa héa hoc & ap suét khi quyén APCI.

A.6.2.3 Thiét bj

Phép do cé thé sir dung nhiéu loai thiét bi, thong sb thiét bi va cot. Mot sb thong sé thiét bi va cot dwoc
liét ké trong quy trinh nay. Cac diéu kién hoat déng ctia LC-khdi phd phan giai cao sau day da cho thay
la thich hop, nhwng chi la vi du vé cac diéu kién thi nghiém trén nhirng thiét bi da néu. Sy thay dbi cta

nhirng diéu kién nay khéng phai la sy sai léch so véi phwong phap.
A.6.2.4 Vi du vé nhirng diéu kién thich hop
A.6.2.4.1 Hé théng LC1

V&i hau hét cac hop chét dé dang phan tich dwoc bang LC

UHPLC Agilent 1290 Infinity

Thé tich bom 3ul

Cot Agilent Zorbax Eclipse Plus Rapid ResolutionHD, 1,8 um,100mm x 2,1 mm
Pha dong A3 Nuw&c cé ham lwgng amoni format 5 mmol/l va axit formic 0,1 %
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Pha déng B3 Metanol c6 ham lwgng amoni format 5 mmol/l va axit formic 0,1 %
Nhiét d6 cot 30°C
Bang A.8 - Téc d6 dong va gradient rira giai
Thei gian Toc d6 dong Pha déng A3 Pha déng B3
min pl/min % %
0 300 80 20
2 300 80 20
15 300 0 100
17 300 0 100
17,1 300 80 20
19 300 80 20
A.6.2.4.2 Hé théng LC2
Vé&i hau hét cac hop chéat dé dang phan tich dwoc bang LC
Bom HPLC DIONEX Ultimate 3000 RS
B& ldy mau tw ddng  DIONEX Ultimate 3000 RS
Thé tich bom 10 pl
Cét Thermo Scientific Acclaim RSLC 120 C18, 2,2 ym -120 A -100 mm x 2,1 mm
Cot bao vé WATERS Vanguard Acquity UPLC BEH C18 1,7 um-2,1 x5mm

Pha déng A4 Metanol/nwéc 1+9 (thé tich) cé ham lwgng amoni format 5 mmol/l

va axit formic 0,1 %

Pha déng B4 Metanol c6 ham lwgng amoni format 5 mmol/l va axit formic 0,1 %
Nhiét dé cot 30°C
Bang A.9 - Téc d6 dong va gradient rira giai
Thei gian Téc dd dong Pha déng A4 Pha déng B4
min pi/min % %
0 200 99 1
0,1 200 99 1
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Thei gian Téc d6 dong Pha déng A4 Pha déng B4
min p/min % %
1 200 99 1
3 200 61 39
14 400 0,1 99,9
16 480 0,1 99,9
16,1 480 99 1
19 480 99 1
19,1 200 99 1
20 200 99 1

A.6.2.4.3 Hé théng LC3

Bom HPLC

Bo lay mau tw dong
Cot

Pha déng A3

Pha dong B3

Nhiét dé cot

Dionex Ultimate 3000binary pumpHPG-3400RS

Dionex Ultimate 3000 RS

Thermo Scientific Accucore aQ C18,100 mmx2,1 mm,kich thwéc hat 2,6 um
Nuwéc co ham lwgng amoni format 5 mmol/l va axit formic 0,1 %

Metanol cé ham Iwgng amoni format 5 mmol/l va axit formic 0,1 %

40 °C

Bang A.10 - Téc dé dong va gradient rira giai

The&i gian Toc d6 dong Pha dong A3 Pha déng B3
min pl/min % %
0 400 80 20
1 400 80 20
10,5 400 2 98
14,5 400 2 98
15 400 80 20
19 400 80 20
A.6.2.4.4 Hé théng LC4
UPLC Agilent 1290 Infinity
Thé tich bom 5 pl
Cot Dionex Acclaim RSLC 120 C18 (2,2 pum; 120 A; 2,1 mmx 100 mm)
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Pha dong A5 Nwd&c co ham lwgng amoni hydroxit 5 mmol/I

Pha déng B5 Axetonitril c6 ham lwgng axit formic 0,1%

Nhiét d6 cét 30 °C

Bang A.11 - Téc d6 dong va gradient rira giai

TCVN 12848:2020

Thei gian Toc d6 dong Pha dong A5 Pha déng B5

min ml/min % %

0 0,2 90 10

0,2 90 10

3 0,2 60 40

14 0,4 10 90

16 0,2 10 a0
16,1 0,2 a0 10
20 0,2 a0 10

A.6.2.4.5 Hé théng LC5
HPLC

B6 lay mau tw dong

ACQUITT UPLC I-Class BSM

ACQUITT I-ClassFTN

Thé tich bom 5 pl
Cot Waters Acquity UPLCBEH C18,100mmx 2,1 mm, kich thwéc hat1,7 um
Pha déng A6 Nwéc c6 ham lwgng amoni format 10 mmol/l
Pha déng B6 Metanol cé ham Iwgng amoni format 10 mmol/I
Nhiét dé cot 45 °C
Bang A.12 - Téc d6 dong va gradient rira giai
Thei gian Téc dd dong Pha déng A6 Pha déng B6
min ml/min % %
0 0,45 98 2
0,25 0,45 98 2
12,25 0,45 1 99
13 0,45 1 99
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Thei gian Téc d6 dong Pha dong A6 Pha déng B6
min ml/min % %
13,01 0,45 98 2
17 0,45 98 2
A.6.2.4.6 Hé théng khéi chinh xac 1
Thiét bi khéi phé phan gidi cao ABSciex TripleTOF 5600+

Ngudn ion

DuoSpray lonSource (ESI)

Bang A.13 - Nguén ion va cac théng sé chung

Khi nguén ion 1 Nitor, 30 I/min
Khi nguén ion 2 Nitor, 30 I/min
Khi chan (curtain gas) 20

Nhiét dé 400 °C

bién 4p dong phunion 5000V

A.6.2.4.7 Hé théng khéi chinh xéac 2

Thiét bi khéi phd phan giai cao

Ngudn ion

BRUKER IMPACT II

Turbolon Spray (ESI)

Bang A.14 - Nguén ion

End plate offset 500
bién ap mao quan 2500 V
Phun swong (nebulizer) 31 psi
Khi lam khoé (DryGas) 8 1/min
Nhiét 6 khi lam kho 200 °C

A.6.2.4.8 Hé théng khéi chinh xac 3

Thiét bi khéi phd phan giai cao

Nguén ion

Thermo Scientific Q-Exactive

Heated Electrospray lonization Source (HESI Il) ion héa dwong

Bang A.15 - C4c théng sé nguén ion

Tbc dd dong khi bay hoi (sheath Nito, 45 I/min

gas)

Nhiét d6 mao quan

250 °C
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Téc d6 dong khi bé tro (Aux gas) Nito, 4 I/min S-lens RF level 50
Téc dd6 dong khi quét (Sweep Nito, 2 I/min Nhiét do khi bo tror 230°C
gas)

Dién 4p phun 3,80 (kV)

A.6.2.4.9 Hé théng khéi chinh xac 4
Thiét bi khéi phé phan giai cao 6550 iFunnel QTOF LC/MS, Agilent Technologies
Ngudn ion Agilent Jet streamESI

Bang A.16 - Nguén ion va cac théng sé chung

Khi lam khé (Drying gas) Nitor, 13 I/min Nhiét do khi bay hoi (sheath gas) 400 °C
Téc dd dong khi bay hoi Nito, 12 I/min | Khi va cham (Collision gas) Nito,
(sheath gas) 2 don vi
Dién 4p phun ion 4 000V

A.6.2.4.10 Hé théng khéi chinh xac 5
Thiét bi khéi phé phan giai cao Xevo G2-S QTof (TDA 172)
Nguén ion Z-Spray (ESI)

Bang A.17 - Nguén ion va céc théng sé chung

G2-S QTof

Kiéu ion héa ESI (+) ESI ()
Kiéu phan tich Sensitivity Sensitivity
Mao quan 1,0 kv 1,5 kv
Nhiét d6 nguén ion héa 120 °C 120 °C
Khi con (Nito') 50 I/h 10 1/h
Dién thé con (sample cone) | 40 V 40V

Nhiét do solvat hoa 550 °C 350 °C
Khi solvat hoa 1000 I/h 900 h

A.6.2.5 Nhan xét

Déi voi LC-khdi phd phan gidi cao, cot séc ki pha ddo co ty 1& nwéc cao trong qué trinh rira giai dac

biét phu hop.
Viéc str dung két hop gradient/cot cho cac hop chat phan cuwc cao can pha lodng dich chiét véi nwéc
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hoac pha déng A dé hinh dang pic va dé phan giai séc ky dé tét. Trong nhirng trwéng hop nay, can
phai xem xét viéc tdng ham lwong nwéc cé thé gay ra sw két tha cla cac hop chét wa dau, gay ra mat

mat trong qué trinh loc. Do d8, nén pha loang tw dong cac dung dich bang thiét bi bom.

Mac du tinh chon loc cao cla detector MS/MS, nén xem xét it nhat hai [dn phan manh ctia mébi chét
phan tich dé xac dinh chac chén. Can phai xem xét trong viéc lwa chon sé 1an phan manh déng thoi dé
sb lwong diém do cho mét pic it nhat 1a 10. Do do, nén st dung thuat toan tw déng (nhw “scheduled
MRM” or “triggered MRM) dé thu dwoc sw phan manh dién hinh ctia chat phan tich xung quanh thoi

gian lwu dy kién cta chat phan tich.

Nén thuc hién déng thoi SCAN va MS/MS. D& phat hién va xac dinh hai hodc nhiéu ion (tét nhat 1a bao
gdm ion phan t&) véi khdi phé chinh xac tét hon yéu cau Ién hon 5 ppm. Néu manh ion dwoc lay & ché
dd MS/MS thi d6 chinh xac khdi lweng chap nhan dwoc 1a nhé hon 10 ppm. Bé dinh lwong, co thé st
dung sb khéi trong khoang réng hon.

Trong mét chudi dung dich chuan phai dwoc bom thuéng xuyén, xem thém cac yéu cau cla Quy trinh

kiém soat chét lwong cta EU [,
A.6.3 Quy trinh D3: Xac dinh bang thiét bi sac ky khi ghép khéi phé hai lan (GC-MS/MS)
A.6.3.1 Nguyén tac

Thiét bi s&c ky khi ghép khéi phd hai 1&n phil hop véi tat ca cac chat phan tich dugc chiét béi cac quy
trinh tr E1 dén E7, nhirtng chat c6 thé bay hoi ma khéng bi phan hdy. Nén lam sach bang cach st
dung mat trong cac quy trinh tr C1 dén C5, nhwng khéng can thiét trong moi trwdng hop vi dd chon loc

cao cua detector khdi phé hai lan.
A.6.3.2 Cach tién hanh

Bom nhirng dung dich t& quy trinh SO hodc S1 vao hé théng séc ky khi, dwoc ndi véi detector khdi phd
hai lan théng qua budng va cham electron. Phép do cé thé sir dung nhiéu loai thiét bj GC-MS/MS,

théng sb thiét bj va cét.
A.6.3.3 Thiét bi

Cac diéu kién hoat déng sau cia GC-MS/MS cho thay la thich hop, nhwng chi 1a vi du vé cac diéu kién
thi nghiém trén nhirng thiét bi da néu. Sw thay dbi ctia nhirng diéu kién nay khong phai 1a sw sai léch

so v&i phuwong phap.
A.6.3.4 Vi du vé nhirng diéu kién thich hop

A.6.3.4.1 Thiét bj 1
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Thiét b

Khi mang

B& phan bom mau
K7 thuat bom mau
Thé tich bom

Chuwong trinh nhiét dé

bom mau

Injector purge

Cot

Nhiét do cot

Nhiét dé giao dién ghép

ndi s&c ky-khdi phd

Do tré cia dung moi

(solvent delay)

lon hoa

Nhiét dé nguén ion héa
D6 phan giai MS1/MS2

Khi va cham

TCVN 12848:2020

ThermoFischer Scientific; TSQ QuantumXLS, Trace GC Ultrawith PTV
Heli, 1,0 ml/min, d&ng dong

Hdéa hoi theo chwong trinh nhiét d6 (PTV) véi Siltek baffled liner 2 mmID
Khéng chia dong, chwong trinh PTV

1 pl, dich chiét trong aceton/hexan (1/1, thé tich) (xem B.10)

Gitr & 70 °C trong 0,02 min, tang 72 °C/min dén 280 °C, gitr & 280 °C trong
1,2 min, tdng 84 °C/min dén dat 320 °C, gitr 6 min

0,0 min dén 1,3 min khéng purge, 1,3 min dén 6,0 min 80 ml/min (dong lam

sach), sau 6,0 min 50 ml/min chia dong

Co6t mao quan 5 % phenyl / 95 % dimethylsiloxan, chiéu dai 20 m, duwéng
kinh trong 0,18 mm, d day I&p pht 0,18 pm (vi du Restek Rxi-5SilMS)

Gilr & 80 °C trong 1,5 min, tang 30 °C/min dén 210 °C, tang 20 °C/min dén
320 °C, gilr & 320 °C trong 2 min.

280 °C

3,5 min

El, 70 eV, 25 pA
250 °C
0,7 don vi

Argon, 1,4 x 10 3 Torr

Nhirng diéu kién nay dwoc dwa ra trong Thermo Application Note 52027 [1°)

A.6.3.4.2 Thiét bj 2
Thiét bi

Khi mang

Agilent GC 6890N, Kodiak 800 MS/MS

Heli, 21 psi, dang ap
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B6 phan bom mau Hoa hoi theo chuwong trinh nhiét dé (PTV)
Ki thuat bom mau Chuwong trinh PTV véi solvent delay
Thé tich bom mau 3yl

Chwong trinh nhiét dd Gi & nhiét d6 40 °C trong 0,8 min, tdng 72 °C/min dén khi dat 300 °C, gilr
bom mau trong 5 min
_ 0,0 min d&n 0,5 min 10 ml/min (vent flow), 0,5 min dén 2,5 min khéng
Injector purge ) )
purge, sau 2,5 min 50 ml/min purge flow
Coét mao quan 5 % phenyl / 95 % dimethylsiloxane, chiéu dai 30 m, dwdng

Cot
' kinh trong 0,25 mm, dé day I&p phta 0,25 pm (vi du J&W HP5MS)

Gitr & 70 °C trong 2 min, tang 25 °C/min dén 150 °C, tdng 3 °C/min dén

Nhiét dé cét . s .
180 °C, tang 20 °C/min dén 280 °C gilr & 280 °C trong 2 min.

Nhiét d6 giao dién ghép

e 250 °C
noi sac ky-khoi pho
Solvent delay 6,5 min
lon héa El, 70 eV

Nhiét d6 nguén ion hoa 200 °C

D6 phan giai MS1/MS2 0,7 don vi

Khi va cham (collisiongas) Argon, 1,4 x 103 Torr
A.6.3.4.3 Thiét bi 3

Cac tham sb sau day la mét vi du cho viéc sir dung ki thuat ngwoc dong (backflush)

Thiét bi Agilent GC 6890N, Triplequad 7000
Khi mang Heli
Chwong trinh khi mang Khoa thoi gian Iwu chlorpyrifos-methyl & 16,5 min

Chuwong trinh backflush Sau 41,87 min: &p suét dau vao 1 psi, ap suét backflush 30 psi

B6 phan bom mau Hoa hoi theo chuwong trinh nhiét dé (PTV)
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Ki thuat bom mau

Thé tich bom mau

Chwong trinh nhiét doé

bom mau

Injector purge

Cot

Nhiét dé cot

Nhiét do dweng truyén
Solvent delay

lon hoa

Nhiét dé nguén ion héa
D6 phan giai MS1/MS2
Khi khr

Khi va cham

Time filterpeak width

A.6.3.5 Nhan xét

TCVN 12848:2020

Khéng chia dong
2ul

Gilr & 70 °C trong 2 min, tdng 25 °C/min dén 150 °C, tang 3 °C/min dén
180 °C, tang 20 °C/min dén 280 °C gilr & 280 °C trong 10 min, gitr & 280
°C trong 3 min (backflush)

0,0 min dén 0,75 min dong septum purge 3 ml/min, 0,75 min dén 2,0 min
dong purge flow dén split vent 30 ml/min, sau 2,0 min Gas saver 20

mil/min

Cot mao quan v&i 5 % phenyl/95 % dimethylsiloxane, chiéu dai 30 m,
dwdng kinh trong 0,25 mm, d6 day I&p phd 0,25 um (vi du: DB5 MS)

70 °C dang nhiét trong 2 min, tdng & 25 °C/min dén 150 °C, tang & 3 °C /
min dén 180 °C, tang & 20 °C / min dén 280 °C, dang nhiét & 280 °C trong
10 min, post run (backflush) 3 min & 280 °C

280 °C

3,75 min

El, 70 eV

300 °C

1,2 don vi

Heli, 2,25 ml / min
Nito, 1,5 ml / min

0,7s

Dé biét cac diéu kién thi nghiém phl hop cla phwong phap phan tich bang GC-MS/MS, xem CEN/TR

16699 Foodstuffs - Determination of pesticide residues by GC-MS/MS - Tandem mass spectrometric
parameters (Thuc phdm-Xac dinh dw lvong thudc BVTV bang GC-MS/MS - Thang sé khéi phé 2 14n)1.

Tuy nhién, hiéu chinh riéng cho ting hop chét trén thiét bi phan tich thwong cho do nhay cao hon.

DPbi phwong phap phan tich GC-MS/MS, cét sac ki khdng phan cuc d&c biét pht hop, vi du: 100 %
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methylsiloxane hoac 5 % phenyl va 95 % methylsiloxane.

Khi bd phan bom mau hodc dau cot bi nhiém ban c6 thé gay ra sw phan hdy mét phan cta mot sb chét
phan tich va thay déi thoi gian lwu. Dé tranh trwéng hop nay, hdn hop bao vé chat phan tich phu hop
dé st dung bao gdm D-sorbitol (99,5 %), glucono-delta-lactone, axit Shikimi va 3-ethoxy-1,2-
propandiole. H6n hop chét bao vé dwoc pha nhw sau: can 2 g 3-ethoxy-1,2-propandiole trong binh dinh
mec 10 ml, sau d6 thém 2 ml dung dich glucono-delta-lactone 5 %, 1 ml dung dich D-sorbitol 5 % va 1
ml dung dich axit Shikimi 5 %. Binh m&rc dén 10 ml bang dung méi acetonitril/nwéc (60/40, thé tich). 30

ul hdn hop chéat bao vé chat phan tich dwoc thém vao 1 ml dich chiét sau cung.

Chwrc nang backflush dwoc khuyén khich sir dung. Khi str dung chirc nang backflush, dong bi dao
nguwoc sau khi riva gidi hét cac chat phan tich can quan tam, do do, cac hop chét it bay hoi con lai trén
cot dwoc thdi ngwoc qua cot va thoat qua qua nga chia dong. Do d6, viéc thay ddi thoi gian lwu va

nhiém ban nguén ion c6 thé dwoc giam thiéu.

Mac du tinh chon loc cao cla detector MS/MS, nén xem xét it nhat hai 1an phan manh cta méi chat
phan tich dé xac dinh chac chén. Can phai xem xét trong viéc lya chon sé 1an phan méanh déng thoi dé
sb lwong diém do cho mét pic it nhat 14 10. Do do, nén st dung thuat toan tw déng (nhuw “scheduled
MRM” or “triggered MRM) dé thu dwoc sw phan manh dién hinh clta chét phan tich xung quanh thoi

gian lwu dy kién ctia chét phan tich.

Trong mét chudi dung dich chuan phai dwoc bom thuéng xuyén, xem thém cac yéu cau cta Quy trinh

kiém soat chét lwong cha EU [©l,
A.6.4 Phwong phap D4: Xac dinh bang sac ky khi véi detector khéi phd (GC-MS)
A.6.4.1 Nguyén tac

Sé&c ky khi véi detector khdi phd t& cwe (dwoc wu tién trong ché dd SIM), detector bay ion va detector
thoi gian bay (khéng phu thudc vao dd phan giai MS) phi hop véi tat ca cac phan tich chiét dwoc bang
cac quy trinh tv E1 dén E7, dé bay hoi ma khong bi phan hiy sau khi lam sach bang mét trong cac quy
trinh tir C1 dén C5. Phan tich GC-MS ma khdng lam sach chi c6 thé ap dung néu céc dich chiét dwoc

pha lodng nhiéu lan (phwong phap CO).
A.6.4.2 Cach tién hanh

Bom nhirng dung dich tir quy trinh SO hodc S1 vao hé théng séc ky khi, véi detector khdi phd. Phép do

c6 thé st dung nhiéu loai thiét bi GC-MS, théng s6 thiét bi va cot.
A.6.4.3 Thiét bj
Cac diéu kién hoat dong sau clia GC-MS cho thay la thich hop, nhwng chi la vi du vé cac diéu kién thi
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nghiém trén nhirng thiét bi da néu. Sy thay déi cia nhirng diéu kién nay khoéng phai la sy sai léch so

v&i phwong phap.

A.6.4.4 Vi du vé cac diéu kién thich hop

A.6.4.4.1 Thiét bi 1
Thiét bi

Khi mang

B phan bom mau
Ki thuat bom mau
Thé tich bom mau

Chwong trinh nhiét do

bom mau

Injector purge

Nhiét do cot

Nhiét dé giao dién ghép
ndi sac ky-khéi phd
Solvent delay

lon héa

Nhiét dé nguén ion héa
A.6.4.4.2 Thiét bj 2

Thiét bi

Khi mang

Agilent GC 6890B GC/5973N MSD
Heli, 2,0 ml/min, dang dong

Hé théng bom lanh KAS (CIS/PTV)
Hé théng bom lanh delay dung méi
3 ul

Gir & 50 °C trong 0,8 min, tang 72 °C/min dén 280 °C, gil trong 5 min &
280 °C, tang 72 °C/min dén 300 °C, giir trong 5 min & 300 °C

0,0 min d&n 0,5 min 20 ml/min (vent flow), 0,5 min dén 2,0 min khéng
purge, 2,0 min dén 6,0 min 47,4 ml/min (purge flow), after 6,0 min Gas

saver 20 ml/min

Co6t mao quan 5 % phenyl/95 % dimethylsiloxane, chiéu dai 30 m, duwéng
kinh trong 0,25 mm, d6 day I&p pht 0,25 um (vi du: DB5 MS)

Gilr & nhiét dd 40 °C trong 2,0 min, tdng 30 °C/min dén 220 °C, , tdng 5
°C/min dén 260 °C, tang 20 °C/min dén 280 °C, gil¥ trong 15 min & 280 °C

280 °C

4,0 min
El, 70 eV

230°C

Agilent GC 6890B GC/5973N MSD

Heli, 1,0 ml/min, d&ng dong
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B& phan bom mau Split/splitless
Ki thuat bom mau Pulsed splitless, 200 kPa, pulse time 1,0 min
Thé tich bom mau 1ul

Chuwong trinh nhiét doé
x 240 °C
bom mau

_ 1,5 min sau khi bom (th&i gian purge) dong purge t&i van chia dong 50
Injector purge i
ml/min

Coét mao quan 5 % phenyl/95 % dimethylsiloxane, chiéu dai 30 m, dwéong

Cot

' kinh trong 0,25 mm, dé day I&p phtd 0,25 um (vi du: DB5 MS))

_ Gitr & 70 °C trong 2,0 min, tdng 25 °C/min dén 170 °C, , tdng 3 °C/min
Nhiét do cot ; . . o

dén 210 °C, tang 30 °C/min dén 290 °C, gilr trong 9 min & 290 °C.

Nhiét do dong 280 °C
Solvent delay 6,0 min
lon héa El, 70 eV

Nhiét d6 nguén ion hoa 230 °C

A.6.4.5 Nhan xét

Dé biét thoi gian lwu va cac manh ion déc trwng, xem CEN/TR 16468, Food analysis - Determination of
pesticide residues by GC-MS - Retention times and mass spectrometric parameters (Phan tich thyc

phdm - Xéc dinh dw lvong thuéc BVTV bang GC-MS-Thoi gian luu va céc théng sé khéi phd)[5].

DPbi véi phwong phap phan tich GC-MS, cét séc ki khdng phan cuwc déc biét pha hop, vi du: 100 %
methylsiloxane hodc 5 % phenyl va 95 % methylsiloxane. D& xac nhan nhirng chat phan cwc st dung
c6t c6 dé phéan cyc cao hon, vi du: 50 % phenyl- va 50 % methylsiloxane hoac 14 %

cyanopropylphenyl- va 86 % methylsiloxane.

Khi bd phan bom mau hodc diu cdt bi nhiém ban c6 thé gay ra sw phan hdly mét phan ctia mét sé chét
phan tich va thay dbi thoi gian lwu. Dé tranh trwdng hop nay, hdn hop bao vé chét phan tich phu hop
dé sir dung bao gébm D-sorbitol (99,5 %), glucono-delta-lactone, axit Shikimi va 3-ethoxy-1,2-

propandiole. H6n hop chét bao vé dwoc pha nhw sau: can 2 g 3-ethoxy-1,2-propandiole trong binh dinh
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muec 10 ml, sau d6 thém 2 ml dung dich glucono-delta-lactone 5 %, 1 ml dung dich D-sorbitol 5 % va 1
ml dung dich axit Shikimi 5 %. Dinh mrc dén 10 ml bang dung méi acetonitril/nwéc (60/40, thé tich). 30

ul hdn hop chat bao vé chat phan tich dwoc thém vao 1 ml dich chiét sau cung.

Chtrc ndng backflush dwoc khuyén khich st dung. Khi st dung chirc nang backflush, dong bi dao
ngwoc sau khi rira gidi hét cac chat phan tich can quan tam, do do, cac hop chét it bay hoi con lai trén
cot dwoc thdi ngwoc qua cot va thoat qua qua nga chia dong. Do d6, viéc thay ddi thoi gian lwu va

nhiém ban nguén ion c6 thé dwoc giam thiéu.

DPé xac dinh cac hop chét stv dung khdi phd mét 1an chon loc ion (SIM) nhay hon quét toan day phé.
Trong ché dd SIM, yéu cau it nhat 3 ion khéi lwong dé dinh danh chic chan chét phan tich. Can phai

xem xét trong viéc lwa chon sb Ian phan manh déng thoi dé sé lwong diém do cho mét pic it nhat 1a 10.

Néu viéc danh gia dinh lwong cla mét pic chat phan tich bi anh hwéng ctia nhivng pic ctia nhirng hop
chét cong chiét thi dung dich chuan cla chéat phan tich trong cling nén mau khéng cé dw lweng nén

dwoc do dé so sanh.

Trong mét chudi dung dich chuan phai dwoc bom thuwéng xuyén, xem thém cac yéu cau cta Quy trinh

kiém soat chat lwong cta EU [,
A.6.5 Phwong phap D5: Xac dinh bang sac ky khi véi detector quang héa ngon Itva (GC-FPD)
A.6.5.1 Nguyén tac

Sé&c ky khi v&i detector quang héa ngon Itra phii hop véi tat ca cac phan tich cé chira phospho va lwu
huynh chiét dwoc bang cac quy trinh tv E1 dén E7, dé& bay hoi ma khéng bi phan hiy sau khi lam sach
bang mét trong cac quy trinh tir C1 dén C5. Phan tich GC-FPD ma khéng lam sach chi c6 thé ap dung

néu céc dich chiét dwoc pha lodng nhiéu lan (phuwong phap CO0).
A.6.5.2 Cach tién hanh

Bom nhirng dung dich tir quy trinh SO hodc S1 vao hé théng séc ky khi quang hoa ngon Ilra. Phép do

c6 thé st dung nhiéu loai thiét bi GC va cét.
A.6.5.3 Thiét bi

Céc diéu kién hoat dong sau ctia GC cho thay la thich hop, nhwng chi 1a vi du vé cac diéu kién thi
nghiém trén nhirng thiét bi da néu. Sw thay dbi ctia nhirng diéu kién nay khdng phai la sw sai léch so

v&i phuong phap.
A.6.5.4 Vi du vé cac diéu kién thich hop

A.6.5.4.1 Thiét bi 1
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Thiét b

Khi mang

Bd phan bom mau
Ki thuat bom mau

Thé tich bom méu

Nhiét 86 bom mau

Cot

Nhiét do cot

Detector

Nhiét dé detector
Detector gas
A.6.5.4.2 Thiét bj 2
Thiét bij

Khi mang

B& phan bom mau
Ki thuat bom mau
Thé tich bom méau

Nhiét 86 bom mau

Cot

Nhiét d cot

86

Agilent GC 5890

Heli, 8,0 ml/min, dng dong

Chia dong/khéng chia dong

60 gidy khéng chia dong, sau d6 chia dong tilé 1:10
3ul

250 °C

Coét mao quan 14 % cyanoproplyphenyl/86 % dimethylploysiloxane, chiéu
dai 15 m, dwong kinh trong 0,53 mm, d6 day I&p phd 1,0 um (vi du: DB
1701)

Gitr & 60 °C trong 2,0 min, tidng 10 °C/min dén 260 °C, gi* & 260 °C
trong 10 min.

FPD v&i bd loc phospho hoac lwu huynh

240 °C

14 ml/min Heli, 75 ml/min hydro, 120 ml/min khéng khi

Fisons MEGA 5300

Heli, 3,0 ml/min, d&ng dong

Chia dong/khdng chia dong

90 giay khoéng chia dong, sau dé chia dong ti 1€ 1:20
2 ul

250 °C

C6t mao quan 50 % phenyl/50 % dimethylsiloxane, chiéu dai 30 m, dwong
kinh trong 0,32 mm, d6 day I&p phu 0,25 pm (vi du: DB-17)

Gilr & 70 °C trong 2,0 min, tang 30 °C/min dén 130 °C, tang 50 °C/min
dén 250 °C, tang 1 °C/min dén 260 °C gitr & 260 °C trong 12 min.
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Detector FPD vai bd loc phospho hoac Iwu huynh
Nhiét do detector 130°C
Khi detector 25 ml/min Heli, 200 ml/min hydro, 25 ml/min oxy

Phan tich GC-FPD dwoc st dung cho cac hop chéat hivu co chira phospho cé do phan cwe trung binh.
Detector FPD ciing dwgc ap dung cho cac chat phan tich c6 chra lwu huynh ho&c thiéc. S dung FPD
dé dinh lwong cac chét phan tich cé chra lwu huynh, phai xem xét rang khéng cé mdi quan hé tuyén
tinh gitka ndng dd va tin hiéu.

Déi v&i bom khoéng chia dong, nhiét do bat dau ctia budng bom mau nén thap hon khoang 20 °C so v&i

diém s6i ctia dung mdi ctia dich chiét sau cung.

Khi bd phan bom mau hodc dau cot bj nhiém ban c6 thé gay ra sy phan hdly mét phan ctia mot sé chat
phan tich va thay déi thdi gian lwu. Viéc st dung hén hop chat bdo vé chéat phan tich trong GC véi cac

cot cé d6 phan cwc trung binh cho dén nay van chuwa dwoc biét dén.

Trong mét chudi dung dich chuan phai dwoc bom thuwéng xuyén, xem thém cac yéu cau ctia Quy trinh

kiém soat chat lwong ctia EU [,

Chtrc ndng backflush dwoc khuyén khich st dung. Khi st dung chirc nang backflush, dong bi dao
nguwoc sau khi riva gidi hét cac chat phan tich can quan tam, do do, cac hop chét it bay hoi con lai trén
cot dwoc thdi ngwoc qua cot va thoat qua qua nga chia dong. Do d6, viéc thay ddi thoi gian lwu va

nhiém ban nguén ion c6 thé dwoc giam thiéu.
A.6.6 Phwong phap D6: Xac dinh bang sac ky khi véi detector cdng két dién tir (GC-ECD)
A.6.6.1 Nguyén tac

Séc ky khi v&i detector cong két dién tlr phu hop véi cac hop chét clo hivu co va pyrethroid chiét xuét
dwoc bang quy trinh tv E1 dén E7, dé bay hoi ma khong bi phan hiy sau khi lam sach bang cach st
dung mét trong cac quy trinh t» C1 dén C5. Chuyén dung mai cla chiét xuat cudi cing la rat khuyén
khich.

A.6.6.2 Cach tién hanh

Bom nhirng dung dich tiv quy trinh sau khi chuyén dung méi (vi du: trong toluene) vao hé théng sac ky

khi, vé&i detector bat gilr dién tir. Phép do cé thé st dung nhiéu loai thiét bi GC va cét.
A.6.6.3 Thiét bi

Cac diéu kién hoat dong sau ctia GC cho thay la thich hop, nhwng chi la vi du vé cac diéu kién thi
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nghiém trén nhirng thiét bi d& néu. Sw thay déi cia nhirng diéu kién nay khong phai la sy sai léch so

v&i phwong phap.

A.6.6.4 Vi du vé cac diéu kién thich hop

A.6.6.4.1 Thiét bj 1
Thiét bi

Khi mang

Bd phan bom mau
Ki thuat bom mau
Thé tich bom mau

Nhiét d6 bom mau

Injector purge

Cot

Nhiét do cot

Detector

Nhiét d6 detector
Khi bd trg ECD

Khi purge anod ECD
A.6.6.4.2 Thiét bj 2
Thiét bi

Khi mang

Bd phan bom mau
Ki thuat bom mau

88

Agilent GC 6890

Heli, 1,0 ml/min, dang dong

Chia dong/khéng chia dong

Pulsed slitless, 200 kPa, pulse time 1,0 min
1u

240 °C

1,5 min sau khi bom (th&i gian xung) dong purge té&i van chia dong 50

ml/min

Co6t mao quan 5 % phenyl/95 % dimethylsiloxane, chiéu dai 30 m, dwéng
kinh trong 0,25 mm, d day I&p pht 0,25 pum (vi du: HP5 MS)

Gilr & 70 °C trong 2,0 min, tang 25 °C/min dén 170 °C, tang 3 °C/min dén
210 °C, tang 30 °C/min dén 290 °C gitr & 290 °C trong 9 min.

63Ni-ECD
300 °C
Nito, 70 ml/min

Nito, 6 ml/min

Agilent GC 7890A
Heli, tbc d6 trung binh 35 cm/s & 80 °C
Chia dong/khéng chia dong

Khéng chia dong
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Thé tich bom mau 1l
Nhiét d6 bom mau 250 °C

, 0,5 min sau khi bom (th&i gian purge) dong purge té&i van chia dong 60
Injector purge

ml/min
Retention gap (6ng mao quan silica khr hoat tinh) dai 5 m, dwéng kinh
Cot trong 0,32 mm ndi v&i cdt mao quan 35 % phenyl/65 % dimethylsiloxane,
0 .
) chiéu dai 30 m, dwong kinh trong 0,32 mm, d6 day I&ép pha 0,25 pm (vi
du: HP5 MS)
. Gitr & 80 °C trong 0,5 min, tang 26 °C/min dén 175 °C, tang 6,5 °C/min
Nhiét dé cét . .z s .
dén 235 °C, tang 15 °C/min dén 300 °C gilr & 300 °C trong 6 min.
Detector HMECD
Nhiét d6 detector 340 °C
Khi bb tro Nitor, 30 ml/min

Nhitng diéu kién nay duwoc dwa ra trong Agilent Application Note 5990-9735EN (xem
http://www.chem.agilent.com/Library/applications/5990-9735EN.pdf)

Dé biét thdi gian lwu va tin hiéu twong dbi ctia cac thubc BVTV, xem CEN/TR 16468 Food analysis -
Determination of pesticide residues by GC-MS - Retention times and mass spectrometric parameters
(Phan tich thuc phdm - Xac dinh dw luong thuéc BVTV bang GC-MS - Thoi gian luu va céc théng sé
khéi phé)[5].

DPéi v&i bom khodng chia dong, nhiét do bat dau ctia budng bom mau nén thap hon khoang 20 °C so v&i

diém séi cha dung méi cda dich chiét sau cung.

Khi bd phan bom mau hodc dau cét bi nhiém ban c6 thé gay ra sw phan hdly mét phan ctia mét sé chat
phan tich va thay ddi thoi gian lwu. Viéc st dung hdn hop chét bao vé chét phan tich trong GC véi cac

cot cé d6 phan cwce trung binh cho dén nay van chua dwoc biét dén.

Trong mét chudi dung dich chudn phai dwoc bom thwéng xuyén, xem thém cac yéu cau cla Quy trinh

kiém soat chat lwong cta EU [,

Chtrc nang backflush dwoc khuyén khich siv dung. Khi s dung chic nang backflush, dong bi dao
ngwoc sau khi riva gidi hét cAc chat phan tich can quan tam, do do, cac hop chét it bay hoi con lai trén

cot dwoc thdi ngwoc qua cot va thoat qua qua nga chia dong. Do d6, viéc thay ddi thoi gian lwu va
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nhiém ban ngudn ion c6 thé dwoc gidm thiéu.

A.7 Cac phwong phap dinh lwong

A.7.1 Phwong phap 1: Dinh lwong bang ngoai chuan trong dung maoi
A.7.1.1 Nguyén tac

Viéc xac dinh ndng d6 cla chat phan tich trong dich chiét sau cung dwoc thuwc hién bang cach so sanh
véi chuén trong dung moéi da biét trwdc ndng dd. Cac nhan xét chung vé quy trinh va tinh toan dwéng
chuan dwoc dwa ra trong CEN/TS 17061:2017, 4.1 va 4.2)

Phwong phap dinh lwong nay duwoc ap dung néu khong co su thay déi cwéng dd tin hiéu xay ra trong
mot chudi cdc mau phan tich, néu khong sai sé trong qua trinh chiét, |am sach, sai s6 trong phép do va

c6 thé loai trir anh hwéng tr nén mau (xem Bang 5).
A.7.1.2 Céch tién hanh

Cac dung dich chuan c6 ndng dd khac nhau dwoc tao ra bang cach pha lodng dung dich chuan gbc
trong dung méi thich hgp. Cac dung dich nay dwoc phan tich bang sac ky cung véi dich chiét ciia mau.
Dién tich pic (ho&c chiéu cao) clia chét phan tich trong dung dich chuan va dich chiét mau duoc xac
dinh. Sau khi lap dwdng chuan (xem CEN/TS 17061:2017, 4.4.2 dén 4.4.5), ndbng dd cla chét phan tich

trong dich chiét mau p, dwoc tinh toan.

A.7.1.3 Tinh toan

Viéc tinh toan dw lwgng chét phan tich trong mau dwa trén p, nhw phan 6.3 da trinh bay.
A.7.2 Phwong phap 2: Dinh lweng bang ngoai chuan trong nén mau

A.7.2.1 Nguyén tac

Viéc xac dinh néng dd chéat phan tich trong dich chiét sau cung dwoc thwe hién bang cach so sanh véi
cac dung dich chuén trong nén mau khong chira chat dw lwong va d biét trwdc ndng do. Cac nhan xét
chung vé quy trinh va tinh toan dwéng chuan dwoc dwa ra trong CEN/TS 17061:2017, 4.1, 4.2 va 4.3

(dé kiém tra anh hwéng cla nén).

Phwong phap dinh lwong nay sé dwoc &p dung néu khéng cé suw thay ddi cworng dd tin hiéu xay ra
trong mot chudi cac mau phan tich, khéng mat mat trong qué trinh chiét, |am sach, sai sb trong phép do

va khong thé loai trir cac &nh hwdng tir nén mau.
A.7.2.2 Céch tién hanh

Cac dung dich chuan c6 ndng dd khac nhau dwoc tao ra bang cach pha lodng dung dich chuan gbc
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bang dung dich chiét sau cung ctia mau khéng chira chat phan tich. Mét cach khac dé chuan bi cac
dung dich chuén trong nén Ia bay hoi cho dén khi khd mét thé tich dich chiét cia mau khéng chira dw
lwong dwdi dong nito nhe va dinh mrc lai v&i cling mot thé tich cia chuan trong dung mdi. Cac dung
dich nay dwoc phan tich bang sac ky cung véi dich chiét ctia mau. Dién tich pic (ho&c chiéu cao) clia
chét phan tich trong cac dung dich chuan va dich chiét mau dwoc xac dinh. Sau dé lap dwéng chuan
(xem CEN/TS 17061:2017, 4.4.2 dén 4.4.5) nong d6 cua chéat phan tich trong dich chiét mau p, dwoc
tinh toan.

A.7.2.3 Tinh toén

Viéc tinh toan dw lwong chét phan tich trong mau dwa trén p, nhw phan 6.3 da trinh bay.
A.7.3 Phwong phap 3: Dinh lwong bang néi chuan va chuan trong dung maoi
A.7.3.1 Nguyén tac

Viéc xac dinh ndng d6 cla chat phan tich trong dich chiét sau cung dwoc thuwe hién bang cach so sanh
v&i cac dung dich chuan trong dung méi da biét triedc ndng dod va chira mot lwong nodi chuan nhét dinh.
Céc nhan xét chung vé quy trinh va tinh toan dwdng chuan bang cach st dung ndi chuan duwoc dua ra
trong CEN/TS 17061:2017, 4.5.

Phwong phap dinh lwong nay sé dwoc ap dung néu co sai sé trong qua trinh chiét va lam sach hoac

sai s6 trong phép do va cé thé loai trir cac dnh hwéng nén.
A.7.3.2 Cach tién hanh

Céc dung dich chuan phan tich c6 néng dé khac nhau dwoc tao ra bang cach pha lodng cac thé tich
dung dich chuén gbéc khac nhau va thé tich dung dich chuan néi khéng déi thanh mét thé tich xac dinh
bang dung mdi thich hop. Cac dung dich nay dwoc phan tich bang séc ky cung véi dich chiét ctia cac
mau. Dién tich pic (ho&c chiéu cao) cta chat phan tich trong dung dich chuan va dich chiét mau dwoc
xac dinh. Tinh néng d6 chét phan tich trong dich chiét mau p, sau khi chon dwdng chuén thich hop
theo CEN/TS 17061: 2017, 4.5.1.

A.7.3.3 Tinh toén

Viéc tinh toan dw lwong chét phan tich trong mau dwa trén p, nhw phan 6.3 da trinh bay.

A.7.4 Phwong phap 4: Dinh lwong bang phwong phap thém chuan vao dich chiét sau cung
A.7.4.1 Nguyén tac

Viéc xac dinh ndng d6 chat phan tich trong dich chiét sau cling dwoc thyc hién bang cach so sanh tin

hiéu chéat phan tich trong dich chiét sau cung véi tin hiéu chat phan tich cda dich chiét sau cung da
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thém lwong chét phan tich da biét. Cac nhan xét chung vé quy trinh va tinh toan dwéng chuan dwoc
dwa ra trong CEN/TS 17061:2017, 4.6.3.

Phwong phap dinh lwong nay sé dwoc ap dung néu chi c6 anh huédng nén va khong cé sdn mau khéng
c6 dw lwong. Viéc ap dung phwong phap nay gia dinh mdi quan hé tuyén tinh gitra ndng d6 chat phan

tich va tin hiéu phat hién b&i hé théng.
A.7.4.2 Cach tién hanh

Thém moét lwgng chat phan tich xac dinh vao phan cia dich chiét sau cung. Tat ca cac phan mau dwoc
dinh m&c dén cung mot thé tich bang dung méi. Cac dung dich cudi cung thu dwoc c6 ndng do khac
nhau dwoc thwe hién sic ky cung véi dung dich chiét khéng thém chuén cla mau. Céac dién tich pic
(hodc chiéu cao) cla cac chat phan tich trong dich chiét khéng thém chuan va cé thém chuan dwoc
xac dinh (xem CEN/TS 17061:2017, 4.6.2). S& dung dwdng hdi quy c6 thé xac dinh dwoc khéi lwong
ctia chét phan tich trong dich chiét.

A.7.4.3 Tinh toan

Viéc tinh toan dw lwong cta chat phan tich trong mau cé thé dwoc thwc hién nhw trong CEN/TS
17061:2017, 4.6.2.

A.7.5 Phwong phap 5: Dinh lwong bang ndi chuan va chuan trong nén hoac néi chuan la déng vi
A.7.5.1 Nguyén tac

Viéc xac dinh ndng d6 clha chat phan tich dwoc xac dinh trong dich chiét sau cung dwoc thwc hién
bang cach so sanh véi cac dung dich chuan ndng d6 da biét trong nén mau khéng chira chéat phan tich,
c6 chira mét lwgng ndi chuan khéng dbi. Nhan xét chung vé quy trinh va tinh toan dwoc dwa ra trong
CEN/TS 17061:2017, 4.5.

Viéc str dung mét ndi chuan 1a déng vi, chi khac & ddng vi véi phan t&r chét phan tich, 1a mét truéng
hop dac biét. Anh huwéng nén néi chung duoc loai bé tét do d6 khéng can thiét phai si dung nén mau

khdng chira chét phan tich.

Phwong phap dinh lwgng nay sé dwoc ap dung néu tbn that trong qua trinh chiét va lam sach ho&c sai

sb trong phép do hoac khong loai bé dwoc anh huwdng nén.
A.7.5.2 Céch tién hanh

Cac dung dich chuan phan tich c6 ndng d6 khac nhau dwoc tao ra bang cach pha lodng céc thé tich
dung dich chuan gbc khac nhau va thé tich dung dich chuén néi khdng déi thanh thé tich xac dinh bang
dich chiét nén mau khoéng chira chat phan tich. Cac dung dich nay dwoc thwec hién sic ky cung voi
chiét xuét cla cac mau. Dién tich pic (hodc chiéu cao) cla chét phan tich trong dung dich chuan va
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dich chiét mau dwoc xac dinh. Sau khi chon dwdng chuén thich hop (xem CEN/TS 17061:2017, 4.5.1)

ndng dod chét phan tich trong dich chiét mau wA cé thé dwoc tinh toan.

Néu cac ndi chuén la ddng vi dwoc str dung, mot thé tich khong ddi ctia dung dich ndi chuén Ia ddng vi

va thé tich thay déi ctia dung dich chuén gdc trong dung méi dwoc dinh mirc dén mot thé tich xac dinh.
A.7.5.3 Tinh toan

Viéc tinh toan dwv lvgng chét phan tich trong mau co thé dwoc thwe hién trén co s& p4 Nhu dwoc néu

trong 6.3.

Néu st dung cac ndi chuan 1a déng vi, viéc tinh toan dwoc don gidn hoa theo cach ma kién thirc vé thé
tich dung méi chiét, cac yéu td pha loding, anh hwéng nén mau,...thi khéng can thiét. Phan khéi lvong
ctia chat phan tich wA cé thé dwoc |y truc tiép tr dwerng chudn bang khéi lwong mau da biét. Mot thé
tich khéng ddi ctia dung dich chuan ndi co6 ddng vi va thé tich thay dbi ctia dung dich phan tich gbc
trong dung modi dwoc dinh mirc dén mot thé tich xac dinh. Viéc tinh toan dw lwong cla chat phan tich
trong mau c6 thé dwoc thwe hién nhw trong CEN/TS 17061: 2017, 4.5.2 va 4.5.3.

A.7.6 Phwong phap 6: Dinh Iwong bang phwong phap thém chuan vao mau
A.7.6.1 Nguyén tac

Viéc xac dinh ndng dd chat phan tich trong mau dwoc thwe hién bang cach so sanh tin hiéu chat phan
tich trong dich chiét sau cing ctia mau v&i tin hiéu chat phan tich cta dich chiét sau cung cda cing
mau da thém lwong chat phan tich da biét. Trong trwdng hop nay, lweng chéat phan tich da biét dwoc
thém vao mau trwdc khi chiét. Nhan xét chung vé quy trinh va tinh toan dwoc dwa ra trong CEN/TS
17061: 2017, 4.6.1.

Viéc ap dung phwong phap nay gid dinh mdi quan hé tuyén tinh gitra ndng dé chét phan tich va tin
hiéu trong hé théng phat hién. Phwong phap dinh lwong nay sé dwoc ap dung khi xay ra sy méat mat
cta chét phan tich trong qua trinh chiét va lam sach hodc néu c6 sy thay ddi trong phép do phai dwoc

bu va néu khdng cé nén mau khdng chiva chat phan tich.
A.7.6.2 Céch tién hanh

Trwéce khi chiét, lwong da biét cha chat phan tich dwoc thém vao phan mau thir. Sau dé, cac phan tho
nghiém khéng thém chuan va thém chuan cta mau dwoc thyc hién theo toan bd quy trinh phan tich.
Céc dién tich pic (hodc chiéu cao) cla cac chat phan tich trong cac mau khdng thém chuén va thém
chuén dwoc xac dinh va vé (xem CEN/TS 17061:2017, 4.6.3). S&r dung dwéng hdi quy cé thé xac dinh

dworc lwong chét phan tich trong mau.
A.7.6.3 Tinh toan
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Viéc tinh toan dw lwong cha chét phan tich trong mau cé thé dwoc thwe hién nhw duwoc dwa ra trong
CEN/TS17061:2017, 4.6.3.

A.7.7 Phwong phap 7: Dinh lwong bang cach hiéu chuan toan bé quy trinh
A.7.7.1.Nguyén tac

Viéc xac dinh ndng do chéat phan tich dwoc xac dinh trong dich chiét sau cung dwoc thwe hién bang
cach so sanh tin hiéu chat phan tich trong dich chiét sau cung ctia mau véi tin hiéu chat phan tich cta
dich chiét sau cung ctia mau hiéu chuan. CaAc mau va mau hiéu chuan dwoc thyc hién theo toan bo
quy trinh phan tich. Nhan xét chung vé quy trinh va tinh toan dwoc dwa ra trong CEN/TS 17061:2017,
4.7.

Phwong phap dinh lwong nay sé dwoc ap dung néu cac két qua chinh ho&c thap hon cé hé théng phai

dwoc bu, néu hiéu ng ma tran phai dwoc bu va néu khéng cé sén mau khéng cé dw luvong.
A.7.7.2 Céach tién hanh

Trwéce khi chiét, thém lwong chéat phan tich vao cac phan thir cia mau hiéu chuan. Sau dé, cac mau va
cac phan thtr nghiém da thém chuén cta cac mau hiéu chuan dwoc thye hién theo toan bd quy trinh
phan tich. Dién tich pic (ho&c chiéu cao) ctia cac chat phan tich trong cac mau va mau hiéu chinh da
thém chuan dwoc xac dinh. Sau khi chon dwéng chuén thich hop (xem CEN/TS 17061:2017, 4.4.3 dén

4.4.4) ndbng dd ctia chat phan tich trong trich xuit mau p, co thé dwoc tinh.
A.7.7.3 Tinh toén

Viéc tinh toan dw lwong chat phan tich trong mau c6 thé dwoc thwe hién trén co sé p, nhu dwoc néu

trong 6.3.
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Phu luc B
(Tham khao)
Théng tin bé sung

B.1 Téng quét

Phwong phap nay (QUEChERS) duwoc xuat ban lan dau tién béi M. Anastassiades va cac cong sw [8]
vao nam 2003 va sau d6 dwoc stra déi thanh quy trinh tw hién tai & mé rong phd cla chat phan tich

va nén mau.
B.2 Chuéan bj hén hop mudi-dém (A.1.8)

Néu khéng str dung cac hdn hop mubi-dém c6é sén trén thj trwdng, viéc chuan bj mot sé phan cta hén

hop nay rat hiru ich khi s dung mét bé chia mau.
B.3 Thuéc thir dé lam sach

Néu khong str dung cac 6ng ly tam cé sén thudc thir dung lam sach, thi nén chudn bj tat ca cac éng ly
tam can thiét d& lam sach trwdc khi chiét. Viéc s&¢ dung mét bd chia mau 1a hivu ich trong trwdng hop
dé.

B.4 Kéo dai th&i gian chiét

Thoi gian chiét kéo dai Ién 15 min ho&c hon dé dat dwoc hiéu qua chiét tét hon. Khi st dung thdi gian
chiét dwoc dé xuat ban dau (Iac) 1a 1 min cho cac mau déng lanh, ngwdi ta nhan thdy rang mot sé loai
thuéc BVTV cho hiéu suat chiét thAp. Nén tranh thoi gian chiét Ién hon 60 min dé gidm phan hdy chét

phan tich kém bén.
B.5 Phan tich khéng ndi chuan

Dé lam rd mirc dd gidm thé tich va anh hwéng cia cac nén mau dén sy tach pha, ba phong thi nghiém
v&i nhivng thi nhirng thi nghiém dac biét da dwoc tién hanh. Muoi Idm loai thwe phdm khac nhau co
ngudn gbc thwe vat (bao gbm ca ché va bot mi) da dwoc nhiém 20 loai thubc BVTV. Cac dung dich
chiét dwoc phan tich béi LC-MS/MS ma khéng can lam sach, sau khi da pha lodng du dé loai trir cac
anh hwéng nén. Hiéu suét thu héi khéng phu thudc vao thé tich ctia pha axetonitril (dao déng ttr 7,0 ml
dén 10,5 ml). Gitra pha axetonitril va nwéc cé chira cac phan thuc vat ran Ién hon 5 ml trong mot sé
trwdng hop (vi du nhw bo, chanh, ché, bot mi). Tuy nhién, hiéu suét thu héi trung binh cla tat ca cac
loai thubc BVTV trong mét nén mau clia mét phong thi nghiém dao déng trong khoang 77 % dén 114
%. Xem xét gia tri trung binh cta ca ba phong thi nghiém, ngoai trtr hai nén (bo, ché) hiéu suét thu hoi

trung binh 1a trong khoang 97 % dén 103 %. Céac thi nghiém da chirng minh réng viéc st dung noi
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chuén khdng can phai cé thé tich chiét chinh xac la 10 ml.
B.6 Ty lé

Trong cac quy trinh chiét, khdi lwong cta phdn mau thér dwoc ¢b dinh (vi du 10 g, 5 g hodc 2 g). Luwong
nay da dé chuan bj 6 ml dich chiét thé dwoc st dung trong quy trinh 1am sach. Cac buwéc chiét va lam
sach c6 th& mé& réng theo mong muédn, mién l1a lwong thudc thtr dwoc st dung van gitr nguyén ty 1é.
Tuy nhién, can lwu y rang lwong mau st dung cang nhd thi sai sd ctia mau sé cang cao. Do do, trong
qua trinh xac nhan gia tri st dung ctia phwong phap méi phong thi nghiém nén nghién ciru sy thay dbi

m&u dat dwoc khi nhivng thiét bj c6 s8n, sir dung cac mau dai dién c6 chiva dw lwgng phat sinh.
B.7 Piéu chinh gia tri pH

Bang cach thém cac mubi dém citrate (A.1.8) trong qué trinh chiét, hau hét cac mau déu dat dwoc gia
tri pH trong khoang tir 5 dén 5,5. Pham vi pH nay thich hop dé chiét va dinh lwong thubc diét cé cé tinh
axit, cac hop chét khéng bén trong méi trwerng kiém (vi du captan, folpet, tolylfluanid) cting nhw khéng

bén trong méi truwéng acid(vi du nhw cac hop chat pymetrozine, dioxacarb)..

Sau khi tiép xtc véi PSA (A.1.15), dd pH cda dich chiét ting lén I&n hon 8. Piéu nay c6 thé 1am gidm
tinh &n dinh cla thuéc BVTV nhay véi baz (vi du: captan, folpet, dichlofluanid, tolylfluanid, pyridate,
methiocarb sulfon, chlorothalonil). Néu céac chat chiét xuat dwoc axit héa nhanh chéng dén pH 5, sw
phan hay cta cac hop chat d6 sé gidm dang ké dé co thé Iwu trir trong nhiéu ngay. O pH nay, thubc

BVTV khéng bén axit (vi du nhw pymetrozine, dioxacarb, thiodicarb) ciing dd 6n dinh trong vai ngay .

Chi mét sb loai thubc diét cd sulfonyl urea rat nhay, carbosulfan va benfuracarb da dwoc chirng minh 1a
khéng duwoc bdo vé day di & pH 5. Tuy nhién, cac hop chat nay da dwoc chirng minh 1a én dinh & pH
cda dich chiét khéng axit (sau khi chiét phan tan SPE) trong vai ngay Néu cac hop chat nay nam trong
pham vi phan tich, nén s& dung mét phan cla dich chiét khéng axit héa dé do. Néu phép do cé thé
dwoc thuc hién nhanh chéng, thi cling cé thé st dung dich chiét & pH 5. Tuy nhién can cha y
sulfonylurea cé tinh axit nhat cé thé bi méat trong qua trinh Iam sach PSA. Chang c6 thé dwoc phan tich

cung véi thuée BVTV cé tinh axit trwec tiép to dich chiét xuat thd (6.3 va A.4).
B.8 Nghién cteu hiéu suét thu héi

Dbi v&i cac nghién ciru hiéu suét thu héi vi du: 10 g mau dwoc thém 100 ul dung dich thuéc BVTV
trong axetonitril hodc axeton. L&c nhanh bang may tron Vortex (A.2.13) c6 thé giip phan tan dung méi
va thubc BVTV tbt trong mAu. Phai tranh st dung thé tich dung dich chuén Ién hon (vi du: Ién hon 200
ul). Néu khong co thé, thé tich nay dwoc bu bang mau trang dung dé chuén bi dung dich chuén trong

nén mau, dé tranh sw khac biét vé ndng do ctia nén trong dich chiét sau cung.
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B.9 Lam sach véi GCB

Can phai tinh dén, mot sé thubc BVTV va ISTD cé ai lwc manh véi ciu truc phang ctia GCB. Nhung
cac nghién ciru hiéu suat thu hdi cho thay khong cé s mat mat dang ké& nao xay ra néu dich chiét, sau
khi phan tan SPE v&i GCB, van duy tri mét lwong chlorophyl hodc carotinoid. Anthracene (hodc d10-
Anthracen) c6 thé dwoc sir dung nhw chudn QC (xem Béng 1). Néu lwong anthracen thu héi trén 70 %,

diéu nay ciing dung déi véi nhivng thudc BVTV ciu tric phang cé ai lwc cao nhét dbi véi carbon.
B.10 Nong dé cua dich chiét sau cuing va thay déi dung maoi

Néu khdng bom thé tich I&n (3 pl trd 18n) va gi¢i han phat hién mong mudn cla cac hop chat phan
tich khong thé dat dwoc, can phai quan tdm dén ndéng dd cla cac dich chiét sau cuing va thay déi dung
moi néu can thiét. Néu st dung GC/MSD, dich chiét lam giau 4 lan 1a dd. Dé dat dwoc diéu nay, vi du
4 ml chiét axit (pH 5) dwoc chuyén vao mét 6ng nghiém va gidm xubng con khodng 1 ml & nhiét do
40°C sr dung dong nito nhe. Can thay déi dung méi néu hiéu nang ctia GC khi st dung acetonitril
khéng dat yéu cau hodc néu NPD dwoc sir dung (khéng cé PTV-injector). Thwc hién bang cach, héa
hoi dich chiét dén gan khé & nhiét dd 40°C st dung dong khi nito nhe va hoa tan trong 1 ml dung méi
thich hop (mot vai giot dodecan cé thé giip gidm mat nhirng hop chat dé bay hoi). Dich chiét mau

trdng (can thiét cho viéc chuan bi cac dung dich dwdng chun) can dwoc xt Iy cing mét cach.
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Phu luc C
(Tham khao)
Céc chiv viét tat

Cac chir viét tat sr dung trong tai liéu nay dwoc liét ké va giai thich trong Bang C.1

Bang C.1 - Danh sach céc chiv viét tat

Chip viét tat Nghia
APCI lon héa héa hoc & ap suat khi quyén
C No6ng do chat
C18 octadecyl-silyl-modified silica gel
CISTD Nong dd néi chuan

Ccal mix ISTD

Pha lodng dung dich noi chuan dé tao hén hop dwdng chuan

d-SPE Chiét phan tan pha ran

ECD Detector bét gilr dién tor

El lon héa bang ban pha dién tlr

ESI lon héa phun dién td

FPD Detector quang hda ngon Ira
FWHM Bé rong tai nira d cao dinh (khéi pho)
9 9,81 ms-2

GC Sac ky khi

GCB Chét hap phu graphit cacbon black
GC-MS SAc ky khi khdi phd

GC-MS/MS SAc ky khi khdi phd hai 13n

HPLC Sac ky 16ng hiéu nang cao

ID BPwdng kinh trong

ISTD NGi chuan

ITD Detector bay ion

LC-HR-MS Séac ky 16ng khdi phd phan giai cao
LC-MS Séac ky 16ng khdi phd

LC-MS/MS Séc ky 18ng khéi phé hai lan

Log P Logarit hé sé phan bd octanol/nwéc
MRL Mirc du lwong tdi da cho phép

MRM Ché do kiém soat da/nhiéu phan rng
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MS Khéi phd

MS/MS Khéi phd hai lan

MSD Detector khéi ph

NaOH Sodium hydroxit

NCI lon héa hda hoc am

NPD Detector nito photpho

ODS Octadecylsilan

PCI lon héa hda hoc tao ion dwong

pKa pK hang sb phan ly axit (Bang 2, CO)

PSA Chét hap phu amin bac 1 va bac 2

PTV Chwong trinh nhiét d6 héa hoi

QC Kiém soat chat lwong

Rt Thi gian lwu

Rt(A) Théi gian lwu clia chat phan tich

Rt(ISTD) Thoi gian lwu cda ndi chuan

SIM Ché d6 phan tich chon loc ion

SPE Chiét pha ran

SRM Ché do phan tich chon loc phan &ng

TOF Th&i gian bay

UHPLC Sac ky 16ng siéu hiéu nang

UPLC-MS/MS Sac ky 1dng siéu hiéu nang khdi phd hai Ian

w Phan khéi lvong

WA Phan khéi lvong cta hoat chat dwoc xac dinh
Noéng dé khéi lvong

p

A Noéng d6 khéi lwgng cha hoat chéat rong dich chiét sau cung
Phan thé tich

®

. Dung dich dich chiét thé st dung

) Thé tich nwéc hodc axetonitril/nwédc thém vao
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