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HÀ N I ­ 2006Ộ

TIÊU CHU N NGÀNH                                                                    Ẩ 10 TCN 934­2006

TH T VÀ CÁC S N PH M C A TH TỊ Ả Ẩ Ủ Ị
XÁC Đ NH D  L NG DIAZINONỊ Ư ƯỢ

Meat and meat products ­ Determination of diazinon content

(Ban hành kèm theo Quy t đ nh s              /QĐ­BNN­KHCNế ị ố
ngày        tháng  12  năm 2006 c a B  tr ng B  Nông nghi p và Phát tri n nôngủ ộ ưở ộ ệ ể  

thôn)

1.  Đ i t ng và ph m vi áp d ng.ố ượ ạ ụ

Quy trình này áp d ng đ  xác đ nh d  l ng diazinon trong th t và các s n ph m c aụ ể ị ư ượ ị ả ẩ ủ  
th t.ị

Gi i h n xác đ nh c a ph ng pháp: 0,005 mg/kg.ớ ạ ị ủ ươ

2.  Gi i thích thu t ng .ả ậ ữ

Diazinon: Là m t lo i hóa ch t b o v  th c v t, có tên hóa h c là 0,0­dietyl­0,2­ộ ạ ấ ả ệ ự ậ ọ
isopropyl­6­metyl­pyrimidin­4­yl­photphorothioat, công th c hoa h c Cứ ọ 12H21N2O3PS.

D  l ng diazinon trong th t: L ng diazinon còn sót l i trong th t ch a b  phân h yư ượ ị ượ ạ ị ư ị ủ  
ho c ch a bi n đ i thành d ng khác.ặ ư ế ổ ạ

3.  Nguyên t c:ắ

D  l ng diazinon trong m u đ c chi t vào Petroleum Ether (pet ether) sau đóư ượ ẫ ượ ế  
đ c làm s ch b ng c t Florisil. S  d ng s c ký khí v i Detector NPD đ  xác đ nh hàmượ ạ ằ ộ ử ụ ắ ớ ể ị  
l ng diazinon có trong m u.ượ ẫ

4.  Hóa ch t và thu c thấ ố ử

T t c  các lo i hóa ch t đ u ph i có đ  tinh khi t dành cho s c ký khí.ấ ả ạ ấ ề ả ộ ế ắ
­ Ethyl ether (Et ether).
­ Acetonitril.
­ Acetonitril bão hòa Pet ether: Acetonitril bão hòa Pet ether v i n ng đ  bão hòa.ớ ồ ộ
­ Dung môi 15%: L c đ u 150 ml Ethyl Ether (Et ether) v i 850 ml pet ether.ắ ề ớ
­ Florisil: C  h t 60/100 mesh đ c ho t hóa b ng lò nung   650ỡ ạ ượ ạ ằ ở 0C trong vòng 1 

ti ng. Sau đó nung   130ế ở 0C trong vòng 5 ti ng tru c khi s  d ng.ế ớ ử ụ
­ Natri sunphat khan: D ng h t.ạ ạ
­ Khí mang (Nit ): Đ t đ  tinh khi t 99,999%.ơ ạ ộ ế
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5.  Thi t b , d ng c :ế ị ụ ụ

T t c  các d ng c  thông th ng trong phòng thí nghi m phân tích và các thi t bấ ả ụ ụ ườ ệ ế ị 
d ng c  sau:ụ ụ

­ Máy nghi n th t.ề ị
­ C t Florisil: C t th y tinh chi u dài 20 cm, đ ng kính trong 22 mm v i khóaộ ộ ủ ề ườ ớ  

Teflon.
­ B  cô quay chân không v i các bình cô quay 500ml, 250ml, 100ml, 50ml, 25ml.ộ ớ
­ B  chi t Soxhlet 250 ml.ộ ế
­ Máy s c ký khí v i Detector NPD và các ph  ki n kèm theo.ắ ớ ụ ệ
­ Lò nung.
­ C t th y tinh 50 mm x 25 mm.ộ ủ

6.  L y m u và b o qu n m u: ấ ẫ ả ả ẫ

Theo TCVN 4833 ­ 1993.

7.  Cách ti n hành.ế

7.1. Chu n b  m u th :ẩ ị ẫ ử

­ M u đ c xay đ u và đ ng nh t b ng máy xay th t. Cân 5 g m u, tr n đ u, t iẫ ượ ề ồ ấ ằ ị ẫ ộ ề ơ  
v i 50 g natri sunphat khan và đ c chi t b ng Soxhlet b ng 250 ml pet ether trong vòngớ ượ ế ằ ằ  
8 ti ng.ế

­ D ch chi t thu đ c cho bay h i còn kho ng 15 ml. Chuy n d ch chi t trên vàoị ế ượ ơ ả ể ị ế  
ph u chi t 125 ml thêm 30 ml acetonitril bão hòa pet ether l c đ u trong 1 phút, ch  phânễ ế ắ ề ờ  
l p. Chuy n pha acetonitril (pha d i) vào ph u chi t 1 lít (ph u 1 lít th  nh t) có ch aớ ể ướ ễ ế ễ ứ ấ ứ  
650 ml n c c t, 40 ml dung d ch NaCl bão hòa, 100 ml pet ether.ướ ấ ị

­ Chi t pet ether trong ph u chi t 125 ml 3 l n, m i l n v i 30 ml b ng acetonitrilế ễ ế ầ ỗ ầ ớ ằ  
bão hòa pet ether. Toàn b  pha acetonitril đ c chi t vào ph u chi t 1 lít th  nh t.ộ ượ ế ễ ế ứ ấ

­ C m ph u 1 lít   v  trí n m ngang, l c đ u kho ng 1 phút, đ  yên cho phân l p,ầ ễ ở ị ằ ắ ề ả ể ớ  
cho pha n c vào ph u chi t 1 lít th  hai. ướ ễ ế ứ

­ Thêm 100 ml pet ether vào ph u 1 lít th  2, l c đ u trong kho ng 15 giây, đ  yênễ ứ ắ ề ả ể  
cho phân l p.ớ

­ Lo i b  pha n c (pha d i), t p h p t t c  ph n pet ether chi t đ c, thêm 2ạ ỏ ướ ướ ậ ợ ấ ả ầ ế ượ  
l n m i l n 100 ml n c trong vòng 1 phút, đ  yên cho phân l p.ầ ỗ ầ ướ ể ớ

­ Lo i b  pha n c (pha d i) trong ph u chi t 1 lít th  hai, cho ph n dung môi thuạ ỏ ướ ướ ễ ế ứ ầ  
đ c vào c t chuy n qua c t   50 x 25 mm ch a Naượ ộ ể ộ ứ 2SO4 khan. Tráng ph u chi t và c tễ ế ộ  
b ng 10 ml pet ether ba l n. Bay h i d ch chi t đ n còn kho ng 10 ml, sau đó chuy n quaằ ầ ơ ị ế ế ả ể  
c t Florisil.ộ
 
7.2.   Làm s ch ạ
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Nh i Floisil vào c t đ n kho ng 10 cm, và cho thêm 1 cm Naồ ộ ế ả 2SO4 khan, th m  tấ ướ  
c t b ng 40­50 ml pet ether. Đ  dung môi ch y v i t c đ  60 gi t/phút đ n khi dung môiộ ằ ể ả ớ ố ộ ọ ế  
còn cách b  m t pha r n kho ng 1 cm thì b t đ u đ  d ch chi t vào c t. Lo i b  dungề ặ ắ ả ắ ầ ổ ị ế ộ ạ ỏ  
môi có trong c t. R a gi i b ng  200 ml dung môi 15%, đ  t c đ  ch y kho ng 5ml/phút,ộ ử ả ằ ể ố ộ ả ả  
h ng ph n d ch  dung môi vào bình c u 500 ml. ứ ầ ị ầ

Bình c u 500 ml đ c đ a vào b  cô quay chân không, cho bay h i đ n còn 1 ml.ầ ượ ư ộ ơ ế

7.3.   Xây d ng đ ng chu nự ườ ẩ

Pha dãy dung d ch hi u  chu n có n ng đ  0,01;  0,02;  0,05;  0,1;  0,2;  0,3  ị ệ ẩ ồ ộ � g/ml 
diazinon trong hexan. B m chính xác 2ơ � l m i lo i dung d ch trên vào máy s c kí khí ỗ ạ ị ắ ở 
đi u ki n phân tích nh  m c 7.4 c a quy trình này đ  xây d ng đ ng chu n và xác đ nhề ệ ư ụ ủ ể ự ườ ẩ ị  
gi i h n phát hi n c a máy.ớ ạ ệ ủ

7.4.  Phân tích s c kí.ắ

B m chính xác 2 ơ � l dung d ch thu đ c vào máy s c ký khí   đi u ki n phân tíchị ượ ắ ở ề ệ  
nh  sau:ư

C t: HP ­ 5, dài 30 m, đ ng kính 0,33 mm (ho c t ng đ ng).ộ ườ ặ ươ ươ
Nhi t đ  Injector: 250ệ ộ oC.
Nhi t đ  Detector NPD: 290ệ ộ oC.
Ch ng trình nhi t đ  nh  sau:ươ ệ ộ ư
80oC: 1 phút.
80oC ­ 160oC: 10oC/phút.
160oC ­ 230oC: 6oC/phút.
230oC ­ 280oC: 20oC/phút.
280oC: gi  nguyên trong 5 phút.ữ
Khí mang nit , áp su t đ u c t 10 psi (6,89.105 Pa).ơ ấ ầ ộ

8.  Tính toán và bi u th  k t qu .ể ị ế ả

8.1.  Tính toán.

Hàm l ng diazinon (X) tính b ng miligam trên kilogam, tính theo công th c:ượ ằ ứ

       AVH2V2

X = 
        H1V1P

Trong đó:
A: N ng đ  ch t chu n tính b ng miligam trên mililit;ồ ộ ấ ẩ ằ
V: Th  tích ch t chu n b m vào máy, tính b ng mililit;ể ấ ẩ ơ ằ
H2: Là chi u cao c a píc m u, tính b ng milimet (ho c s  đ m);ề ủ ẫ ằ ặ ố ế
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V2: Là th  tích cu i cùng c a m u,tính b ng mililit;ể ố ủ ẫ ằ
H1: Là chi u cao c a píc chu n, tính b ng milimet (ho c s  đ m);ề ủ ẩ ằ ặ ố ế
V1: Là th  tích b m vào máy, tính b ng mililit;ể ơ ằ
P: Là tr ng l ng m u cân tính b ng kilogam.ọ ượ ẫ ằ

8.2.  Bi u th  k t qu : ể ị ế ả mg/kg đ n 3 ch  s  theo d u ph y.ế ữ ố ấ ẩ

9.  Tài li u tham kh o: AOAC 970.52.1997.ệ ả

       KT. B  TR NGỘ ƯỞ
          TH  TR NGỨ ƯỞ
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