TIEU CHUAN QUOC GIA

TCVN 6135 : 2009

CHAT LUONG BAT - XAC BINH DU LUONG FENVALERAT - PHUONG PHAP SAC Ki LONG
HIEU NANG CAO

Soil quality - Determination of fenvalerat residue - High performance liquid chromatographic
method (HPLC)

L&i néi dau
TCVN 6135 : 2009 thay thé cho TCVN 6132 : 1996.

TCVN 6135 : 2009 do Ban Ky thuat tiéu chudn quéc gia TCVN/TC 190 Chét lirong dat bién soan.
Téng cuc Tiéu chudn Po lwdng Chat lwgng dé nghi, B6 Khoa hoc va Cong nghé céng bé.

CHAT LUQONG DAT - XAC BINH DU LUQNG FENVALERAT - PHUONG PHAP SAC Ki LONG
HIEU NANG CAO

Soil quality - Determination of fenvalerat residue - High performance liquid
chromatographic method (HPLC)

1. Pham vi ap dung

Tiéu chuén nay quy dinh phwong phap xac dinh duv lwvgng fenvalerat trong dét do sir dung hoa
chét bao vé thue vat hoac ro ri khi van chuyén, bao quan.

Gi@i han xac dinh ctia phwong phap la 0,02 ppm.

2. Tai liéu vién dan

CAc tai liéu dan sau rat can thiét cho viéc 4p dung tiéu chuén nay. D&i voi cac tai liéu vién dan
ghi nam cong bd thi 4p dung phién ban dwgc néu. Doi véi cac tai liéu vién dan khéng ghi nam
cong bo thi ap dung phién ban mai nhat, bao gbm ca céac stra déi, b6 sung (néu co).

TCVN 6647 (ISO 11464), Chét lrong déat - X& ly so bé déat phan tich héa-ly;

TCVN 7538-1 (ISO 10381-1), Chét luong dat - LAy mau - Phan 1: Hudng dan thiét ké chuong
trinh 1ay mau.

3. binh nghia

Trong tiéu chuén nay sir dung cac thuat ngi, dinh nghia sau:

3.1

Dw lwong héa chat bao vé thwe vat (pesticide residue)

Ham lwgng hoa chat bao vé thue vat trong dat mat tai thoi diém kiém tra, phan tich.
3.2.

Gi&i han phat hién (limit of detection)

Kha ndng phat hién cao nhat cla thiét bi phan tich déi v&i doi twong phan tich. Khi thiét bi phan
tich la may sac ki long, gigi han phat hién la lvgng hoat chét nhd nhat dua vao may dé thu dwoc
pic & sac dod & chiéu cao gap ba lan dd nhiéu duwong nén & dé nhay toi da co6 thé duoc khi van
hanh.

3.3.
Po phat hién (recovery)

Kha nang xac dinh duoc (tinh theo phan tram) lwgng chat can phan tich so véi lvgng chat chuan
dwa vao doi tvgng phan tich khi ti€n hanh nghién ctru xay dung phwong phap.

4. Nguyén ly

Fenvalerat trong dat dwoc chiét trong bo chiét Soxhlet véi hdn hop dung méi n-hexan, axeton co
ty I& thanh phan 2:1 (theo thé tich). Chuyén dich chiét sang n=hexan. Lam sach pha hiru co bang



cot séc'ki c06 chira oxit nhdm gidm hoat tinh, natri sulfat khan. Xac dinh ham lwgng fenvalerat
bang sac ki 16ng hiéu nang cao v&i detector UV.

Phuwong phap nay dung dé phan tich dw lwgng fenvalerat trong dat khi c6 mat cac chét pyrethoid
khéc.

5. Thuoc thor

Khi phan tich, ngoai trir truérng hop c6 nhirng chi dan riéng, chi ding céc thudc thir tinh khiét
phan tich va nuéc cat hoac nuéc tinh khiét tvong duong.

5.1. n-hexan;

5.2. Axeton,

5.3. Diclometan;

5.4. Metanol;

5.5. Natri sulfat khan;

5.6. Oxit nhém trung tinh;

5.7. Fenvalerat chuan (99 %).

6. Thiét bi, dung cu

S dung cac eung cu thong thuong trong phong thi nghiém va céac thiét bi dung cu sau:
6.1. BO chiét Soxhlet loai 150 ml;

6.2. B chwng cat Kuderna-Denhish;

6.3. Binh cau nat mai dung tich 100 ml; 250 ml;

6.4. Phéu chiét dung tich 250 ml;

6.5. Phéu loc dudng kinh 4 cm dén 8 cm;

6.6. May rung siéu am;

6.7. Hé théng s&c ki 16ng c6 vong bom mau 20 pl, trang bi detector UV;
6.8. Ray kich thwée 16 2 mm.

7. Ldy mau va chuén bi mau

L&y mau dét dai dién theo TCVN 7538 - 1 (ISO 10381 - 1).

Céac mau dat dugc xtr ly so bd theo TCVN 6647 (ISO 11464).

Nén xac dinh thém thanh phan co ly, héa hoc clia dét dé c6 co s& nhan dinh b6 sung vé tinh
trang dién bién kha nang lwu gilr va lan truyén chat 6 nhiém.

8. Cach ti€n hanh
8.1. Dwng dwéng chuan

Pha day dung dich chudn c6 nong dd 1,0 pg/ml; 2,0 pg/ml; 6,0 pg/ml; 8,0 pg/ml va 10,0 pg/ml
fenvalerat trong metanol. Bom du 20 pl méi dung dich trén vao hé théng sac ki l6ng & diéu kién
phan tich nhw 8.4 cla tiéu chuan nay dé xay dwng dwong chuén va xac dinh gidi han phat hién
clla may.

8.2. Chiét tach

Ray még dat qua ray co kich thuéc 16 2 mm dé loai bé cac tap chét co hoc. Can 25 g dat vao tdi
dwng mau va dat vao 6ng Soxhlet. Cho 150 ml hon hgp dung méi n-hexan; axeton 2:1 (theo thé

tich) vao binh cau loai 250 ml. Lap binh céu vao bd chiét Soxhlet va dun hdi lwu trong 1 gior. D
ngudi binh cau dén nhiét dd phong, thao binh cau ra khoéi b chiét Soxhlet.

8.3. Lam sach

Chuyén dich chiét (8.2) vao phéu chiét 250 ml, thém mat it nuéc cét, lac nhe. DE yén phéu chét
trén gia dé cho phan I&p. Thu I&p n-hexan va lam kho bang cach cho chay qua pheu loc c6 chira
10 g natri sulfat khan. Rtra I&p natri sulfat khan bang vai mililit n-hexan. Thu toan bé dung moi



vao binh Kudema-Denish. L&p binh vao bd sinh han va cho bay hoi dung mai trén bép cach thiy
t&i con khodng 10 ml.

L6t mdt it béng tham nwde vao day cot sic ki, cho thém 10 g oxit nhém loai dung cho sic ki cé
kich thwée hat 0,250 mm (60 mesh) da duwgc gidm hoat tinh 10% (xem CHU THICH). G6 nhe cot
dé 1&n chat cac chat nhoi. DAt mot I¢p bong thaAm nwéc 1én mat cot. TAm wét cot bang 10 mi
dung méi n-hexan.

Chuyén dich chiét thu dwoc & 8.2 vao cot, dung 5 ml n-hexan dé trang binh va chuyén hét vao
cot. B6 phan dung mdi du chay qua cot. Rira gidi hoat chét bi hap thu trén cot bang 60 ml hén
hop dung méi n-hexan:diclometan c6 thanh phan ty Ié 7:3 (theo thé tich). Hing dung dich chay
qua c6t vao binh Kudema-Denish. Lam bay hoi dung méi trén bép cach thty dén khi con khoang
1 ml dén 2 ml. Thao binh Kudema-Denish ra khoi b sinh han. Ti€p tuc dudi hét dung méi ngoai
khéng khi bang dong khi kho.

CHU THICH. Oxit nhém giam hoat tinh 10% dwoc xt ly nhu sau: Can 90 g oxit nhém trung tinh
cho vao binh cau loai 250 ml ¢6 nit mai, thém 10 g nwéc. Bay ndt, lAc manh binh cau cho dén
khi oxit nhdm hét von cuc. Bat binh cau Ién may khudy vé khudy trong 30 min. Bao quan oxit
nhém da giam hoat tinh trong binh kin va dé hai ngay sau mai str dung.

8.4. Phan tich

Hoa tan phan con lai (8.3) bang 0,5 ml metanol: Bom dd 20 pl dung dich mau vao may séc ki
Idng & diéu kién phan tich nhw sau:

COot pha dao chira chat nhoi C-18, kich thwéc 150 mm x 4,6 mm.

Pha ddng metanol: nwéc 80:20 (theo thé tich) dwoc dudi hét bot khi bang may rung siéu am.
Budc séng phan tich: 228 nm.

Téc dd dong: 1,2 ml/min.

9. Bi€u thi két qua

9.1. Tinh toan

Dwa vao thoi gian lwu (t.) clia chuan va méflu dé nhan biét fenvalerat va tir dién tich hodc chiéu
cao pic, tinh ndng dd fenvalerat (N), tinh bang ppm c6 trong dat theo céng thirc sau:
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trong do:

An 1a dién tich hoac chiéu cao pic mau, tinh bang milimet vuéng hodc milimet;
A la dién tich ho&c chiéu cao pic chuén, tinh bang milimet vudng ho&c milimet;
C. la ndng dd dung dich chun, tinh bang microgam trén mililit;

m la khéi lwong mau dung dé phan tich, tinh bang gam;

V 1a thé tich dung dich m&u dang dé phan tich, tinh bang mililit.

9.2. bo chinh xac

Do chinh xac clia phwong phap nhuw sau:

D6 phat hién ctia phuong phap 1a 90 % dén 95 % véi do léch chuin s = 15 % & mdc 0,1 ppm va
s=12% & mic 1 ppm (n =5).

10. Bao cao két qua

Bao cao két qua phai bao goém cac thong tin sau:

a) Vién dan tiéu chuén nay;

b) Pac diém nhan dang day di mau dat;

c) Tinh chét riéng ctia mau déat (vi du c6 mét cla sét, cat, séi, hay cd, rac vun...);

d) Két qua xac dinh du lwgng fenvalerat;



e) Cac yéu t0 tw chon va nhirng yéu té khac cé thé anh hudng dén két qua.



