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Loi néi ddu
TCVN 8424-2:2010 hoan toan twong dwong voi EN 12393-2:2008;

TCVN 8424-2:2010 do Ban ky thuat tiéu chuan qudc gia TCVN/TC/F13 Phuong phap
phén tich va I8y mau bién soan, Tdng cyc Tiéu chuin Do lwéng Chét luong dé nghi,
Bo6 Khoa hoc va Céng nghé cdng bd.

B TCVN 8424 (EN 12393), Thyrc phdm c6 ngudn géc tir thue vat — Phuong phép séc
ky khi xac dinh da du lugng thude béo vé thue vt bao gdm céc phan sau:

— TCVN 8424-1:2010 (EN 12393-1:2008), Phéan 1. Xem xét chung;
—~ TCVN 8424-2:2010 (EN 12393-2:2008), Phén 2: Phwong phép chiét va lam sach;

— TCVN 8424-3;2010 (EN 12393-3:2008), Phén 3: Phurong phép xac dinh vé phép
thir khéng dinh.
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L&i gidi thiéu

~ Tiéu chuan nay dwa ra mét loat cac phwong phap xac dinh da dv lwong co gia tri ngang nhau: khéng
c6 phurong phap nao dwec coi la phirong phap chinh, béi vi hién nay cac phwong phap nay dang tiép
tuc dwoc xay dung. Cac phurong phap dugc chon trong tiéu chudn nay da duoc xac nhan hiéu luc
va/hodc dwoc st dung rong rai trén toan chau Au.

Vi nhirng phuong phap nay co thé ap dung duoc-cho pham vi rat rong cac hang hoa thwc phamicac
hén hop thubc bao vé thuc vat, co str dung cac hé thdng khac nhau dé xac dinh, c6 cac thay déi vé
thiét bi, cach chiét, phuong phap lam sach va cac diéu kién sic ky phi hop dé tang higu ning cla
phwong phap, xem Diéu 3.
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Thye pham c6 ngudn gbc tir thee vat — Phwong phap sic ky

khi xac dinh da dw lwong thudc bao vé thwc vat -
Phan 2: Phwong phap chiét va lam sach

Foods of plant origin — Multiresidue methods for the gas chromatographic determination
of pesticide residues — Part 2: Methods for extraction and cleanup

1 Pham vi ap dung

Tigu chufin nay qui dinh cac phrong phap chiét va lam sach cac mau thuc pha&m cé ngudn gdc tir thirc
vat dé xac dinh cac duv lwong thube bao vé thuc vat.

Pbi véi muc dich nay co thé str dung cac dung méi khac nhau. Cac dw lugng thubc bao vé thyc vit
nay thuéng 1an véi cac hop chét dwoc chiét cing ma co thé gay nhiéu dén phép phan tich. D& tinh
sach cac chat chiét thd can phan tich, co thé st dung mét vai phwong phap.

Tiéu chuan nay bao gébm cac phwong phap chiét va lam sach sau day da-qua cac nghién clu lién
phaéng thir nghiém va/hodc dwoc chip nhan trong toan Chau Au:
- Phuong phap L: Chiét bang axeton, chiét phan doan I6ng-1dng bang diclorometan va lam sach
trén ¢6t silica-gel/than [1];
~ Phuwong phap M: Chiét bang axeton va chiét phan doan I16ng-1éng bang diclometan/dau nhe, néu
cén thi 1am sach trén cot Florisil ® " [2], [3], [4];

- Phuong phap N: Chiét bang axeton, chiét phan doan 16ng-I6ng bang diclorometan hosc

xyclohexan/etyl axetat va lam sach bang tham thau gel va séc ky silica gel [5], [6];
~ Phuong phap P: Chiét bang etyl axetat, cé lam sach bang sac ky tham thau gel, néu can [7].

Tiéu chudn nay qui dinh chi tiét cac phwong phap tir L dén P dé chiét va lam sach cac mau thue phém
c6 ngudn gdc tir thyre vat. Mot sé dung méi co cac thé tich khac nhau dwoc dung dé chiét. Cac kj thuat
lam sach @ dugc liét ké nhw chiét phan doan l6ng-ldng, sac ky 16ng trén cac chat hap phu khac nhau

va sic ky tham thau gel.

" 14 vi dy vé& san phadm thich hop c6 ban san. Théng tin nay dwa ra tao thuan tién cho nguéi st dung tiéu chudn nay, con
khéng &n dinh phai stv dung ching.
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Bang cung cAp cac cap chat nén/thubc bao vé thirc vat da duroc nghién ciru lién phong thir nghiém va
danh muc kha nang ap dung clia phurong phap déi véi cac loai thube bao vé thie vat khac nhau duoc
duwa ra cho tirng phwrong phap, khi cé thé. :

2 Tailigu vién dan

Cac tai liéu vién dan sau rat can thiét cho viéc ap dung tiéu chudn nay. Déi véi céc tai liéu vién dan ghi
nam cong b thi ap dung phién ban duoc néu. Db6i véi cac tai liéu vién dan khong ghi ndm cong bb thi
ap dung phién ban méi nhat, bao gdm ca cac stra ddi, bd sung (néu co).

TCVN 8424-1:2010 (EN 12393-2:2008), Thuc phdm c6 ngudn gbc tir thyc vat — Phuong phép séc ky
khi xéc dinh da dw luong thude béo vé thirc vét - Phéan 1: Xem xét chung.

TCVN 8424-3:2010 (EN 12393-3:2008), Thurc phdm c6 nguon géc tir thue vat — Phuong phép séc ky khi
xéc dinh da duw luong thube bdo vé thure vat — Phan 3: Phuong phép xéc dinh v phép thir khdng dinh.

3 Nguyén tic

Nhw da néu trong phan gidi thiéu, tiy tirng trrong hop cu thé, co thé thay dbi thiét bi stk dung, diéu
kién chiét, lam sach va sic ky dé nang cao hiéu qua ctia phuong phap. Nhipng diéu chinh d6 phai
duoc lap thanh van ban ré rang va dwoc chiing minh cho két qua hop 1é.

Cac duv lwong thudc bao vé thyc vat dugce chiét ra khdi mau bing cach sir dung cac dung méi thich
hop, sao cho thu duoc hiéu qua chiét ti da cac du lwong thudc bao vé thyc vét va gidm thiéu cac chét
bi chiét cling ma co thé 1am tang sw gay nhidu dén phép xac dinh. Loai bo hét moi chat gay nhidu ra
khoi dich chiét mau dé thu duwoc dung dich chira dir luwgng thubc bdo vé thyc vat trong dung méi thich
hop cho viéc dinh lwong bing phwong phap xac dinh da chon.

4 Yéu cau chung: Tom tit cac qui trinh

4.1 Chiét

Qui trinh chiét duoc néu trong Bang 1. _
Bang 1 - Qui trinh chiét

Phwong phap | Khéi lwgng mdu (MS) | Thé tich dung méi (VS) Ty 18 MSIVS
g mi g/ml
L 100 Axeton: 200 112
M 100 Axeton: 200 112
N 100° Axeton: 200 1/2
P 50 Etyl axetat: 100 172
2 Chilién quan néu ham lveng nudc cba chat nén I6n hon 70 %.




4.2 Lam sach

4.2.1 Chiét phan doan long-léng

Céc qui trinh chiét phan doan Idng-long duwoc néu trong Bang 2.

Bang 2 - Chiét phan doan long-long

TCVN 8424-2:2010

Phwrong phap Phén djch chiét Thé tich nwéc Thé tich dung Ty lé
dwge thém vao mbi AENVW
(AE)
- (VW) (VS)
ml ml
L 50 (= 20 %) 250 50 1/5
M 80 0 200 -
N 200 x° 100 -*
®  Phy thudc vao ham lvgng nudre cla chét nén.

Hai ky thuat chiét phan doan I6ng-Idng dwec khuyén nghi:

- ¢6 bd sung nwéc (cac phwong phap L, N);

- khong bd sung nwéc (phwong phap M).

4.2.2 Cot sic ky hip phuy

Céc phuong phap: L, M, N véi cac chét hép phu khac nhau: silica gel, than, Florisil®, duoc st dung o
dang tinh khiét hoac hén hop.

4.2.3 Sic ky thim thiu gel véi BioBeads® S-X 3 7

Phuwong phap N ¢ két hop véi phirong phap P, néu can.

5 Phuong phap L: Chiét bing axeton, chiét phan doan léng-long bang diclometan va
lam sach trén cot silica gel/than hoat tinh

5.1 Nguyén tac

Phan miu thir dwoc cit nhé rdi déng hoa trong axeton, sau d6 dich déng héa duoc loc. Phan dich loc

duwoc pha loang véi nwéc rdi dugc chiét béng diclometan. Pha hiru co dwoc cé déc, trén cdt silica gel

2 Biobeads® I vi du vé san pham thich hop cé ban s3n. Théng tin ndy dua ra tao thuan tign cho ngudi sir dung tigu chuén
nay. khdng an dinh phdi str dung chung.
3’ Celite® 1a vi du vé san pham thich hgrp ¢o ban san. Thong tin nay dua ra tao thuan tién cho nguwoi sir dung tiéu chufm nay.
khong 4n dinh phai st dung chung.
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/a than hoat tinh. Cac du lwong thudc bao vé thyc vat duoc riva gidi bang hon hop cla diclometan,
oluen va axeton. Dich rira gidi droc cb dic dé xac dinh bing séc ky khi (GC).

5.2 Thubc thir
5.2.1 Yéu cdu chung

30 dung tat ca cac thuéc thir co dd tinh khiét thich hop dé phan tich du lvgng thube bao vé thirc vat va
s>hi hop voi Didu 4 cia TCVN 8424-1:2010 (EN 12393-1:2008). '

5.2.2 Axeton

5.2.3 Diclometan

5.2.4 n-Hexan

5.2.5 Toluen

5.2.6 Hbén hop rira giai: diclometan/toluen/axeton, voity 18 5: 1: 1 (tinh theo thé tich)
5.2.7 Dung dich natri clorua, bao hoa

5.2.8 Natri sulfat

Puoc nung & 500 °C trong it nhat 4 h, dé ngudi va bao quan trong chai ¢6 nap day kin.
5.2.9 Than hoat tinh |

5.2.10 Silica gel 60 duing cho cft séc ky, c& hat tir 63 um dén 200 um (70 mesh dén 230 mesh)
5.2.11 Celite ® 545  (tuy chon)

5.3 Thiét bi, dung cu

St dung cac thiét bi, dung cu cta phong thtr nghiém trong TCVN 8424-1:2010 (EN 12393-1:2008) va
cu thé cac thiét bi, dung cu sau:

5.3.1 May tron tc d6 cao hodc may ddng héa, c6 céc trgn thich hep
5.3.2 B¢ lam bay hoi dung méi, c6 néi cach thuy, kha nang duy tri duoc nhiét 46 ¢ 40 °c

5.3.3 Cot sic ky, co dia thiy tinh xdp va van khoa bang polytetfafluoroethylene (PTFE), dwéng kinh

Y Gelite® 1a vi dy v& san pham thich hgp co ban s3n. Theng tin nay dua ra tac thuan tién cho ngudi str dung tiéu chudn nay,
khéng &n dinh phai st dung ching.
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trong 25 mm, dai 400 mm.

5.4 Céch tién hanh

5.4.1 . Chuén bj miu

Cét mAu thanh céc miéng nhd va tron k.
5.4.2 Chiét

Can 100 g m&u da nghién thd vao cbc co mé 1 lit, thém 200 ml axeton va dbng hoa trong khodng 30 s.
C6 thé st» dung Celite ® 545 d& hd tre cho viéc loc, néu can. Trang bd ddng hoa bang 50 mi axeton va
dung @& trang ludn cbc cé md va sau d6 trang phéu Buchner. Loc dich da dbng hoa béng cach hit qua
gidy loc a3 lam &m dyng trong phéu Buchner. Rira sach miéng gidy loc bang 50 ml axeton ma truéc
d6 da ding dé rera.

Léc ky dich loc va do thé tich phan dich loc ndy. LAy chinh xac mét phan nam phén dich loc nay va lac
manh it nhat trong 2 min v&i 250 ml nwée, 25 ml dung dich natri clorua (5.2.7) va 50 ml diclometan
trong ph&u chiét 1 lit. Néu phan dich loc khdng duec lc kg, thi d6 thu héi co thé bj gidm dang ké. Lap
lai viéc chiét nay dung 50 ml diclometan. Gdp cac pha chiét diclometan va lam kho bang 30 g natri
sulfat (5.2.8) trong 30 min. Loc chét chiét da lam khé qua gidy loc. Trang binh va gidy loc ba lan méi lan
dung 30 ml diclometan. Lam bay hoi dich loc dén khodng 2 ml va xoay binh béng tay dé loai b hét

dung méi. Hoa tan phan con lai trong 10 ml diclometan.
5.4.3 Chuan bj cft

Cho diclometan vao cot sic ky (5.3.3) dén mot Iép day 1 cm. Lam nhao 5 g silica gel (5.2.10) trong
15 ml hén hop rira gidi (5.2.6) va rét hén hop nhio nay 1én cét. Gan Iop ni phia trén. Tiép theo, tron
ky 15 g silica gel va 1 g than hoat tinh trong cbc c6 mé 50 ml va thém t& tir 35 mi hdn hop rra gidi
(CAn than: Cé phat nhiét). Khong thém qua 35 m! hdn hop riva gidi, néu khong thi huyén phi sé bi tach
pha va cac thanh phan chinh sé khé di qua cot. '

Cho hén hop gel silica-than da hoat héa vao silica gel trong cét sdc ky, bang cach rot qua phéu, lan
dAu tién rot tr tir, sau do rét manh, dong thoi khudy lién tuc va mé khoa van. S(r dung hét dich ria gidi
da di qua cot dé trang binh. Rut hdn hop rira gidi dén murc con 2 cm cach phia trén vét ligu nhdi va cho
Ién dinh cot tng leong nhé natri sulfat cho dén téng sé 5 g. Tiép theo trang cot so bo béng 50 ml hén

hop rira giai.
§.44 Lam sach

Chuyén lvong dung dich diclometan thu duoc tir 5.4 2 sang cot da chudn bj, cudi cung chuyén téng sb
la 5 ml diclometan. Thu I4y chét 1dng da chdy qua cét va sau d6 rira gidi trong binh chu day tron
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250 ml. Rira gidi cdt v&i 140 ml hdn hop rira gidi (5.2.6). Lam bay hoi cac dich rira gidi thu dwgc dén
khoang 30 ml. Chuyén vao binh cAu day tron 50 ml va cho bay hoi lai dén khoang 2 ml. Trudc d6 lam
réng bd phan thu nhan cla bd cb quay. Khéng lam bay hoi dung dich dén khé trén bd cb quay. Chuyén
dung dich sang &ng nghiém chia d6 va pha lodng béng n-hexan dén 5,0 ml.

5.5 Séc ky khi

Sty dung hé théng sic ky khi thich hop dé-xac dinh cac du luvgng thude bao vé thuc vat nhém halogen

hiru co, phospho hiru co va nito hiru co.
5.6 Cac nghién ciru cong tic
Cac cap chit nén va dv legng thudc bao vé thirc vat da qua nghién clru cong tac * nhu trong Bang 3.

Bang 3 - Chit nén va thuéc bao v§ thyc vt

carbt |khoaitdy| bipcai |rauchdn|cachua| djuvang
savoa vit
bromophos + + +
bromopropylate + +
captan +
chlorpropham +
chlorpyrifos + +
cypermethrin +
0, p-DDE +
p. p-DDE + +
o. p-DDT +
p, p-DDT + +
diazinon . + + +
dichlofluanid +
dicofol + +
dieldrin + .+ + + + +
a-endosulfan +
f-endosulfan + +
sulfate endosulfan + +
endrin +
ethion . +
fenarimol ) +
fenitrothion + +
"|fenpropathrin +
folpet +
a-HCH +

4 péi véi cac nghién ciru cong tac. st dyng thanh hoat tinh, silicagel 60 pm, 83 pm dén 200 pm (70 mesh dén 230 mesh)
cuia cong ty Merck. Thang tin nay dua ra fac thuan tién cho ngwoi st dung tiéu chudn, khéng &n dinh phai sv dung chung.
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Bing 3 (két thic)
heptachlor epoxit + +
iprodione +
Lindane (y-HCH) + + + + + +
malathion + : +
mecarbam +
parathion + + + +
permethrin . +
phosalone + + S
pirimiphos-metyl + + 5 *
procymidone +
propham +
quintozene + +
tetradifon +
tolclofos-metyl - +
vinclozoline + + + +

5.7 Kha nang ap dung

Cac loai thubc bado vé thuc vat sau day co thé phan tich dugc bang phuong phap nay:

Aldrin Dieldrin Metribuzin
Ametryn Dimethachlor Mevinphos
Atrazine Dimethoate Naled
Azinphos-ety! Dioxathion Nitrofen
Azinphos-metyl Disulfoton Paraoxon
Aziprotryne Ditalimfos Parathion
Bifenthrin a-Endosulfan Metyl parathion
Bromacil SEndosulfan Pendimethalin
Bromophos Endosulfan sulfate Permethrin
Bromophos-etyl Ethion Perthane
Bromopropylate Ethoprophos Phenkapton
Bupirimate Etrimfos Phorate
Captafol Fenamiphos Phosalone
Captan Fenarimol Pirimiphos-metyl
Carbophenothion Fenchlorphos Procymidone
Chlorbenside Fenitrothion Profenofos
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Chlorfenson
Chlorfenvinphos
Chlorflurenol
Chlorpropham
Chiorobenzilate
Chloropropylate
Chlorpyrifos
Chlorpyrifos-metyl
Chlorthal
Chlorthiophos
Cyanazine
Cyanofenphos
Cyanophos
Cyfluthrin
A-Cyhalothrin
Cypermethrin
p.p'-DDD

o.p -DDE
p.p-DDE
o.p'-DDT
pp-0DT
Deltamethrin
Desmetryn
Dialifos
Diazinon
Dichlobenil
Qichlofenthion
Dichlofluanid
Dichlorvos

Dicofol

Fenpropathrin
Fenson
Fensulfothion
Fenthion
Fenvalerate
Fluchloralin
Flucythrinate
Fluorodifen
Fluvalinate
Folpet
Fonofos
Formothion
o-HCH
SAHCH
Heptachlor
Heptachlor epoxit
Heptenophos
lodofenphos
Iprodione
Isofenphos
Lindane
Malaoxon
Malathion
Mecarbam
Metalaxyl
Metazachler
Methidathion
Methoprotryne
Methoxychlor

Metolachlor

Profluralin

Prometryn

Propazine

Propham
Propyzamide
Prothiofos
Pyrazophos
Pyrethrins
Quinalphos
Quintozene
Simazine
Sulfotep
Tecnazene
Terbacil
Terbufos
Terbutryn
Tetrachlorvinphos
Tetradifon
Tetramethrin
Tetrasul
Thionazin
Tolclofos-metyl
Tolylfluanid
Triadimefon
Tri-allate
Triazophos
Trichloronat
Trifluralin

Vinclozolin

Phwong phap nay da duoc thir nghiém trén cac loai cay tréng va céc loai thue pham sau:
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Ta’o Nho Dea

Mo Bap cai Man

Catim Méat ong Kheai tay

Pau Caéi cu- Cu cai (Ion va loai nho)
Ca rbt Téi tay Bép cai 46
Cancl Rau diép Bép cai Xavoa
Anh dao Quyt Rau chan vit
Ot Ném Dau

Cai bap Trung qyéc Cam Ot ngot

Salad ngd MUi tay Cachua

Dua chudt Pao Rau xa lach

Cay bd cong anh Lé

Rau diép quan Dau Ha lan

6 Phwong phap M: Chiét bing axeton va chiét phan doan Iong-léng bing
diclometan/dau nhe, lam sach trén Florisil®, néu cin
6.1 Nguyén tic

Phan mau thir dwoc cit nhé rdi ddng héa trong axeton va phin mAu ddng nhét duoc loc. Lay mét phén
dich loc chiét véi hdn hop dau nhe, diclometan va sau d6 chiét bang diclometan. Pha hiru co ¢6 thé
duoc bom truc tiép vao may séc ky khi co detector thich hop ma khéng can phai lam sach hodc tinh
sach trén mdt cot Florisil ®. Dich rira gidi dwoc cd dac dé kiém tra bang sic ky khi.

6.2 Thuéc thir

6.2.1 Yéu cdu chung

Str dung tat ca cac thudc thir cé do tinh khiét thich hop dé phan tich dw lrong thubc bao vé thire vat va
phu hop v&i Diéu 4 clia TCVN 8424-1:2010 (EN 12393-1:2008).

6.2.2 Axeton

6.2.3 Dau nhe, cé nhiét dd sbi trong khodng tir 40 °C dén 60 °C

6.2.4 Natri clorua

Puoc nung & 500 °C trong it nhat 4 h, dé ngudi rdi bao quan trong chai c6 nép day kin.

13
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6.2.5 Diclr;)metan

6.2.6 Acetonitril

6.2.7 Natri sulfat

Buoc nung & 500 °C trong it nhat 4 h, 3& ngudi rdi bao quan trong chai ¢ ndp day kin.

6.2.8 Florisil ® (Fioridin hodc twong dwong), ¢& hat tir 150 um dén 250 pm (60 mesh dén 100 mesh)

Puoc hoat hoa bing cach gia nhiét & 130 °C dén 135 °C it nhat 5 h, d& nguéi trong binh hit 4m va
chuyén sang binh cé ndp day kin khi. Chat hap phu dwec x ly nay gitr dwec hoat tinh caa no chi trong
4 ngay. Co thé phai dwroc tai hoat hoa bing cach xi¥ Iy twong tw. Hoat d6 clia chat hip phy can dwoc
kidm tra thwdng xuyén bing cach rira gidi cac chét chuén thudc bao vé thuc vat nhu md ta trong

phwong phap nay.

6.2.9 Dietyl ete, khdng chira peroxit, cd chira 2 % etanol (phan thé tich)

6.2.10 Dung djch rira giai A: ete dietyl/dau nhe v&i ty 1& 6 : 94 (tinh theo thé tich)
6.2.11 Dung djch rira gidi B: ete dietyl/d3u nhe véi ty 16 15 : 85 (tinh theo thé tich)
6.2.12 Dung dich rira gia‘li C: ete dietyl/dAu nhe v&i ty 1& 50 : 50 (tinh theo thé tich)
6.2.13 Dung dich rira giai D: diclome.tanIdéu nhe véi ty & 20 : 80 (tinh theo thé tich)

6.2.14 'Dung dich rira gidi E: diclometan/dau nhe/acetonitril v ty 1& 50 : 49,65 : 0,35 (tinh theo
thé tich)

6.2.15 Dung dich rira giai F: diclometan/d&u nhe/acetonitril vi ty 1€ 50 : 48,5 : 1,5 (tinh theo thé tich)
6.3 Thiét bi, dung cu

St dung thiét bi, dung cy clia phdng thir nghiém nhuw trong TCVN 8424-1:2010 (EN 12393-1:2008) va

cu thé nhu sau:

6.3.1 May tron téc dé cao hodc may déng héa, co cbe trén phi hop.

6.3.2 Cot sdc ky, co van khoa bing PTFE, dudng kinh trong 22 mm, dai 300 mm.
6.3.3 B0 lam bay hoi dung méi, Kuderna Danish hoac loai twong duong.

6.4 Cach tién hanh

6.4.1 Chuén bi miu

Phan mau thir duoc cat nhd va tron ky dé thu dwoc phan mau thir déng nhét.

14
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Néu ham lwong nwéc clia mau nhé hon 30 %, thi chinh dén khoang 80 % béang cach them nwde.

6.4.2 Chiét va chiét phan doan

Can 100 g (m) méu d3 duoc chuén bj vao cbe tron (6.3.1) va thém 200 ml axeton. Tron & téc 6 cao
trong 3 min. Chuyén hén hop vao phéu Buchner cé chira gidy loc da dwoc lam &m bang axeton, loc
vao binh Buchner va do thé tich dich loc.

Ro6t 80 ml dich loc vao phéu chiét 1 lit voi 100 ml diclometan va 100 ml d&u nhe (6.2.3). Lac 3 min va
@& cho tach I&p. Chuyén pha nwoc phia dwdi sang phéu chiét 1 lit thiy hai. Lam khd 16p hiru co phia
trén trong phé&u chiét thir nhit bing cach cho di qua Iop natri sulfat (6.2.7) day 3 cm dé trén bong thiy
tinh da duoc rira day 10 cm trong phéu thu nhan trong binh chu day tron.

Cho 7 g natri clorua vao pha nuéc va lac 30 s cho dén khi natri clorua (6.2.4) hoa tan. Thém 100 mi
diclometan va lac trong 3 min. B& cho tach I&p. Chuyén pha nwéc sang phéu chiét thir ba va lam kho
lai pha hiru co trén clng loai natri sulfat. Cho vao phéu chiét thir ba nay 100 m! diclometan va lac
3 min, d& cho tach pha rdi loai bd pha nwée va lam khd pha diclometan trén cung I&p natri sulfat. Rira
natri sulfat bing 50 ml diclometan va cé déc tét ca cac pha hiru co dén 2 ml. Thém 100 ml dau nhe, cb
dic lai dén 2 ml va I3p lai cho dén khi hét hin diclometan. Thém 20 ml axeton va c& dac lai dén 2 ml
(Vira). Phan co ddc nay co thé dwgc bom truc tiép vao may séc ky khi dugc trang bi HECD (Hall
detector), NPD hoac FPD (phwong phap M).

Trong mét sé trwdng hop, nén cé bwdc lam sach khi xac dinh bang ECD: phwong phap M, hoac M.
D& tinh sach, cin cd dac dich chiét mAu d&n 1 ml bng axeton (thay vi 2 ml) va duoc pha lodng bang
dau nhe dén 10 mi.

6.4.3 Lam sach

6.4.3.1 Phwong phap M,

D&t mot nit soi béng vao day cot sic ky (6.3.2) va rét dau nhe (6.2.3) dén 20 cm. 96 20 g Florisil®
(6.2.8) va g& thanh cot dé nén chét hap phy. Phl:1én 1op trén cung cla chét hap phu mét Iop natri
sulfat (6.2.7) day khoang tir 1 cm dén 2 cm. Ria chét hap phu bang khoang 30 mi dau nhe. DAt binh
lam bay hoi duoi cot dé thu lay dich rira giai. Chuyén dich chiét dé tinh sach nhw mé ta trong 6.4.2,
sang ct, voi téc d6 khéng qua 5 mi/min. Trang rira vét chtra hai lan, mdi 1an dung 5 mi dau nhe, cho
nudc ra vao cot, rira sach thanh cot séc ky voi cac lwong nhod cta dau nhe va rira gidi voi toc 86

5 ml/min bdng 200 ml dung mdi riva giai A (6.2.10).

Rira gidi tiép v&i 200 mi dung méi rira giai B (6.2.11) vao mét binh nhan riéng ré va voi 200 mi dung
méi riva gidi C (6.2.12). Co dac teeng dich riva gidi thu duec dén mét thé tich thich hop (Vie) @& kiém
tra bang GC.
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6.4.3.2 Phwong phap M,

Dat mét nut soi bong vao day cot séc ky (6.3.2) va rét ddu nhe (6.2.3) dén 20 cm. D6 20 g cua Florisil®
(6.2.8) va g6 thanh cot dé nén chét hap phu. Phui Ién |op trén clng cia chit hap phu mét Iop natri
sulfat (6.2.7) day khoang t&r 1 cm dén 2 cm.

Rira chét hap phuy bing khoang 30 mi diu nhe. Dat binh lam bay hoi dwéi cét dé thu ly dich rira gidi.
Chuyén dich chiét sang cot dé tinh sach nhu mé ta trong 6.4.2 , véi tbc dé khdng qua 5 mi/min. Trang
vat chira hai Ian, méi Ian dung 5 mi du nhe, cho nwéc trang vao cft, trang sach thanh cot sc ky véi
céc lvong nhé cla dau nhe va rira gidi vai tbe d6 5 mi/min bing 200 ml dung méi riva gii D (6.2.13).

Rira gidi tiép bdng 200 ml dung méi rra gidi E (6.2.14) vao mét binh nhan riéng ré va cubi cung voi
200 mi dung méi rira gidi F (6.2.15). C dac tirng dich rira gidi dé thu dwoc thé tich thich hep (Vi) dé
dung cho GC.

6.5 Sic ky khi va tinh toan

Str dung hé théng sic ky khi thich hop dé xac dinh dv lveng thube bao vé thuc vat nhém halogen hiru

co, phospho hitu co va nito hiku cor.

Khéi lvgng twong dwong clia mau tinh bang milligam trén microlit dich chiét cudi cling duorc tinh theo

céng thire (1):

Trong do:
p la duong luong mau tinh bang milligam trén microlit (mg/ul);
m 1a khéi lwgng phan mau thl.'r,- tinh bing gam (g) (trong trwong hop nay: 100 g);
W  lalweng nwéc co trong mau, tinh bang gam (g);

)

" 1a ty trong cha nwde, milligam trén microlit (mg/ul);
Vinar 1 thé tich dung dich chiét cudi cung, tinh bang mililit (mi);

10 ml 14 thé tich ¢o dac.

Thé tich cd dac dwoc Iy la 10 mi déi véi cac mau co chira 80 g/100 g dén 95 g/100 g nwdc khi ding

200 ml axeton dé chiét Tham khao cac tai lieu tham khao vé ham lueng nuoc trung binh cua thanh
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phén thyc phdm. Vi dy vé ham lvgng nudc trung binh d6i vei mét sé cay tréng va rau dwoc néu trong
Bang A.1. Ham lwgng nwoc cha phan Ién cac loai rau qua troi duore gia dinh khodng 85 g/100 g.

CHU THICH :  Lurgng m&u trong dich chiét cuéi ciing déi vai viéc 1am sach béng Florsi® hodic séc ky o) thé tinh chinh xéc duoc
béng cach do tdng thé tich clia dich chiét biing axeton ban du.

7 Phuwong phap N: Chiét bing axeton, chiét phian doan Idng-léng bing diclometan
hodc xyclohexan/etyl axetat, lam sach bing thim thdu gel va séc ky gel silica
7.1 Nguyén tic

Phan mau thtr dwoc cit nhd rai ddng hoba trong axeton sau khi b sung nwoc, tly thudc vao ham lwgng
nwére ty nhién cia mau dé dam bdo ty 1€ cla axeton va nudc 14 2 : 1 (tinh theo thé tich). Dich da déng
héa duwoc loc. Phan dich da loc duoc bao hoa véi natri clorua rdi dwgc pha loang bang diclometan, lam
tach phan nwéc duw. Cach khac, bd sung natri clorua va hdn hop cla ety axetat xyclohexan vao dich

da déng hoa va lic tron manh hén hop.

Pha hiru co dwoc co dac va lam sach bang séc ky thdm thiu gel (GPC) trén BioBeads S-X3@® (ge!
polystyren) st¢ dung hdn hgp cla etyl axetat va xyclohexan lam chét rira gidi. Cac phén cé chira du
lwong c& dac va dwgc phan tich tryc tiép bang sdc ky khi s&r dung detector chon loc nito hodc
phospho. Béi voi cac phép phan tich str dung detector bét gitr electron va trong mét sé trwong hop clia
detector chon loc nito co thé can phai lam sach thém trén cot silica gel nhé. Trong bwéc lam sach nay,
cac loai thubc bdo vé thue vat duec chiét trong vai phan doan, do dé cung cép thém théng tin cho viéc
nhan dang.

7.2 Thubc thir
7.21 Yéu cu chung

St dung tat ca cac thudc thir co do tinh khiét thich hop dé phan tich dv lweng thudc bao vé thyre vat va
phu hep véi Didu 4 cua TCVN 8424-1:2010 (EN 12393-1:2008).

7.2.2 Axeton

7.2.3 Diclometan
7.2.4 Etyl axetat
7.2.5 Xyclohexan

7.2.6 Hbn hop rira giai GPC: xyclohexan/etyl axetat voi ty 1€ 1 1 (tinh theo thé tich)
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7.2.7 n-Hexan

7.2.8 Isooctan

7.2.9 Toluen

7.2.10 Nwéc, dugc cheng cét bing dung cu thly tinh

7.2.11 Chét rira giai 1: n-hexanftoluen véi ty 1& 65 : 35 (tinh theo thé tich)

7.2.12 Chét rira giai 2: toluen

7.2.13 Chét rira giai 3; toluen/axeton v&i ty 1& 95 : 5 (tinh theo thé tich)

7.2.14 Chét rira giai 4: toluen/axeton véi ty 1& 80 : 20 (tinh theo thé tich)

7.2.15 Chét rira giai 5: axeton

7.2.16 Natri clorua

Nung & nhiét d6 500 °C it nh4t 4 h, dé ngudi va bao quan trong chai cd nap day kin.
7.2.17 Natri sulfat, dang bt

Nung & nhiét dd 500 °C it nhét 4 h, d& nguéi va bdo quén trong chai co nap day kin.
7.2.48 H&n hop mudi: natri sulfat/natri clorua: véi ty 1é 1: 1 (tinh theo khéi luvong)
7.219 Celite® 545

7.2.20 Silica gel 60 ddi v&i cot sic ky, c& hat tir 63 pm dén 200 pm (70 mesh dén 230 mesh), da
khtt hoat tinh bing 1,5 % nuwéc. '

Lam néng silica gel it nh&t 5 h & 130 °C, d& ngui trong binh hut 4m va bao quan trong vat chira co
nap day kin dé trong binh hit &m. Cho 1,5 ml nudc chay ting giot ti buret vao 98,5 g silica gel khd
dung trong binh non 300 ml (cé khép ndi mai), trong khi xoay binh lién tuc. Day ngay ndp binh béng
nut mai réi ¢ manh trong 5 min cho dén khi hét cac mang vén cuc, sau dé cho Iic tiép 2 h trén may

l4¢c co va bao quan trong vat chira cé nap day kin.
7.2.21 Béng thuy tinh, da duoc chiét kj bang axeton
7.2.22 Béng vai s¢i, da dwoc chiét ky véi axeton

7.2.23 BioBeads S-X3 ®, 38 um dén 75 um (200 mesh dén 400 mesh)
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7.2.24 Gidy loc, dwong kinh 6 cm va 13,5 cm, the d6 loc nhanh, da dwoc chiét ky bing axeton

7.3 Thiét bj, dyng cy

St dyng thiét bj, dung cu ctia phang thlr nghiém nhu trong TCVN 8424-1:2010 (EN 12393-1:2008) va
cu thé nhu sau:

7.3.1 May trdn téc do cao hosc may déng héa, co cbe tron thich hop.
7.3.2 B lam bay hoi dung méi, co ndi cach thay

7.3.3 Dung cy dung cho GPC, vi du GPC Autoprep 1001 hodc 1002 ®°, dugc trang bi ¢t sic ky,
duwéng kinh trong 25 mm, 50 cm, va hai muwoi ba vong mau 5 ml; cét dugc nhbdi 50 g resin BioBeads
S-X3 ®, @3 duoc lam treong nd qua dém trong hén hop rira gidi GPC, cét cao khoang 32 cm, da duoc
nhdi nhu trong 7.4.3.2.

7.3.4 Cotsic ky, c6 dAu thoat dwoc mé rong, dudng kinh trong 7 mm, dai 230 mm
7.4 Cach tién hanh

7.4.1 Chiét
7.41.1 Yéu céu chung

Ham lvong nwéc trung binh ciia mot sb cay trbng va cac loai thue phdm dwoc néu trong Phu luc A.

7.4.1.2 Nguyén liéu thwc vit va cac thwe pham khac c6 ham lwgng nwéc trén 70 g/100 g

Diung may tron (7.3.1) ddng hoa 100 g (m) phan mau da xay ¢6 ham lugng nudc la x g/100 g véi

(100 - x) g nwére va 200 ml axeton trong 3 min.
7.4.1.3 Nguyén liéu thwc vat cé ham lweng nwéc thip

Can tir 10 g dén 50 g (m) chat nén kho hodc sy khd ¢ ham lwgng nwéc 1a x g/100 g (vidu tlr 25 g
dén 50 g dbi voi rau qua kho; tir 10 g dén 20 g dbi voi gia vi va ché; 50 g ddi véi hat ngd coc). Sau do
cho thém dd nwéc dé diéu chinh tdng lwong nuéc co mat dén 100 g. Lrgng nuedc (W) duoc thém vao
dwoc tinh tir cong thirc W = 100 - (m x x)/100. Tron rdi dé yén khodng tr 10 min dén 20 min. Sau 4o

tiép thém 200 ml axeton va ddng héa trong 3 min.

7.4.2 Chiét phan doan

%) GPC Autoprep 1001 hodic 1002 ® 14 nhi¥ng vi du vé san phdm thich hep c6 ban s&n. Thong tin nay dva ra tao thuan tién
cho ngudi s dung tiéu chuén nay, khéng én dinh phai sir dung chdng.
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7.4.2.1 Chiét phin doan bing diclometan
Thém 10 g Celite ® 545 va dbng héa lai trong 10 s.

Loc dich da déng héa thu dugc trong 7.4.1.2 hodc 7.4.1.3 qua giéy loc nhanh (7.2.24) trong phéu
Buchner. co hut chan khéng nhe, cho dén khi thu dwoc nhiéu hon 200 ml dich loc.

D4 tranh thit thoat dung méi do chan khéng manh, thi nén si dung chan khéng thap. Khéng dé banh
loc hut kho.

Pong l4y 200 mi dich loc (Vks) trong dng dong va chuyén sang phéu chiét 500 ml. Thém 20 g natri
clorua (7.2.16) va lac manh trong 3 min. Tiép theo thém 100 ml diclometan, lac trong 2 min, sau d6 gé
yén trong khoang 10 min aé cho tach pha. Loai bd pha nuwdc phia duwéi. Thu l4y pha hiru co cho vao
binh chu va thém khoang 25 g natri sulfat (7.2.17), dé& yén trong khoang 30 min, thudng xuyén xoay
binh, réi sau d6 loc qua mét nit bong vai (7.2.22) cé Iop natri sulfat day 3 cm dé trong phéu. Thu lay
phan dich loc cho vao binh cau 500 ml ddy tron va trang ph&u chiét cuing véi bb loc hai lan mbi lan
dung 20 ml etyl axetat. Cé déc dung dich dén 2 ml trén b co quay (7.3.2). Loai hét cac vét dung moi

cudi cung bang déng nito nhe.
7.4.2.2 Chiét phan doan bing xyclohexan/etyl axetat

Thém 35 'g natri clorua (7.2.16) va chinh xac 100 mi hén hop rlra giai GPC (7.2.6) vao dich da déng
héa thu dwoc trong 7.4.1.2 hodc 7.4.1.3 va ddng hoa lai trong 1 min. Khi cé tach pha 6, thu lay pha
hiru co phia trén. Truwdng hop tach pha chua ddy du hodc b tri hoan (hon 30 min) thi cho ly tam hén
hop. Dong chinh xac 200 ml (Va:) pha hiru co vao dng dong chia 46 va loc lwong nay qua nut bong vai
(7.2.22) cung véi khodng 100 g sulfat natri (7.2.17) trong ph&u. Thu l4y phan dich loc véao binh cau day
tron 500 ml, trang éng dong chia d§ va phé&u chiét bbn 1an mdi lan khoang 20 ml hén hop rira giai GPC.
Cé dac hén hop dich loc (khéng dé khd) stk dung b 6 quay (7.3.2).

7.4.3 Lam sach bing séc ky thdm théu gel
7.4.3.1 Yéu ciu chung

Trong treong hop chiét khong dung GPC ciing Al sach dé co duoc sac phé khong bi nhiéu dang ké
dén chit nén thi co thé bé qua buwdc lam sach bing GPC. Tuy nhién, cac di¥ liéu xac nhan theo 7.7 va
7 8 da thu duoc véi GPC. Cac kiéu loai va kich thwéc khac ciia cot GPC duwoc mé ta trong 7.3.3 €0 thé

duoc st dung néu cac didu kién tvong (ng phis hop va néu cho két qua twong duong.
7.4.3.2 C6t nhbithdm théu gel

P& BioBeads® (khodng 50 g) trivong né qua dém trong hén hop rira gidi GPC (7.2.6). Sau do rot tat ca
huy&n phi cung mét luc vao ¢t (dung tich khodng 180 ml). Ngay sau khi lop nén gel da 6n dinh
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(khéng 6 bot khi) dén mirc xap xi 32 cm, thi chén pitténg, ha thép xubng dén mirc nén va xoay vao vi
tri. Néu i&p nén gel bi lin xubng mrc thép hon sau khi thao tac kéo dai, thi phai chinh pitténg cho phu
hop (theo hwéng dan cia nha san xuét).

7.4.3.3 Kiém tra thé tich rira giai

Boi voi méi cot thdm thau gel tredc khi siv dung 1an dau, can phai kiém tra cac didu kién rira gidi trén .
vai hop chat c6 khoang thé tich rira gidi thdp hon va cao hon (xem Bang 4) va trén cac dich chiét thé
thich hop. D& thwe hién didu ndy, nap dly cac vong mau bing dich chiét thé hodc hén hep cac dung
dich chuén, rira giéi theo mé ta trong 7.4.3.4 va xac dinh bang phuong phap phan tich thich hep cho
du cac hop chét dwgce thém vao da duoc thu hdi hoan toan hodc cac chét gay nhiéu sinh ra do cac tap
chét chua duwgc tach. Tuong ty, phai kiém tra cac cot sau khi d& qua thoi gian st dung dai.

CHU THICH: Thuec té cho thay réng, mét sé cac chat nén co thé cho thdy hiéu qué hap phu ngau nhién ctia mdt sé chat hhan
tich nhét dinh trén resin BioBeads® va co thé cho cac két qua am tinh gia hoac duong tinh gia.

7.4.3.4 Lam sach djch chiét thé

Thém chinh xac 7,5 ml etyl axetat vao phan dich chiét thé c6 dac thu dwoc trong 7.4.2.1 hodc 7.4.2.2
va hoa tan bing cach xoay nhe. Thém khodng 5 g hén hgp mubi (7.2.18) @& hut hét phin nwéc con lai,
xoay binh 1an ni*a va thém chinh xac 7,5 ml xyclohexan dé c6 tdng thé tich 1a 15,0 ml (Vky). Lic
khodng 20 s, dé& cho hdn hgp mubi lang xuéng, loc qua gidy loc nhanh va bom dich loc nay vao mét
vong mau clia sac ky tham thau gel (Vgs).

Rira giai cot thdm thau gel bang hdn hop rira gidi GPC voi téc dd dong 5,0 mi/min. Bd phan chuyén
mach ctia may sic ky thdm thau gel dwoc diéu chinh dé kiém tra thé tich dich riva gidi. Viéc cai dat nay
phu thudc vao cac thudc bao vé thye vat muyc tiéu. Viéc cai dat dién hinh nhw sau (xem thém Béng 4):

— ché do thai (dump) chuyén sang 18 min dé loai b 90 mi.
~ ché dd thu nhan chuyén sang 15 min dé thu dwoc 75 ml;
- ché @b rira chuyén sang 2 min dé trang cét dung 10 ml.

Cb dac thé tich thu duoc dén khodng 1 ml trén bd cd quay (quay cham, chi ngam nhe binh cau), ding
pipet cho Ivong nay vao éng nghiém chia d6 dwoc day bing nut mai, trang bé cd quay bang etyl axetat
va pha loang bing etyl axetat dén 5,0 ml (Vr). Viéc bd sung etyl axetat nay khdng duwroc bé qua aé

dam bao hoa tan hoan toan dw lugng.

Pé xac dinh cac du lvong thubc bao vé thurc vat rigng ré, thi co thé cai déit dung cy dé thu dwoc mot

lwong nhd hon, phi hop vai hop chat twong (ng, theo cac gia tri néu trong Bang 4.

7.44 Sic ky trén cot nho silica gel
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7.4.4.1 Chuén bj cot

Nhbi cot sac ky (7.3.4) theo thir tyw sau: nut bong thay tinh (7.2.21), 1.0 g cua silica gel 8 khir hoat tinh
(7.2.20), I&p natri sulfat (7.2.17) day t& S mm dén 10 mm, nat bdng thiy tinh. Trwéc khi st dung, trang
cot béng 5 mi n-hexan va loai b6 dich rira giai. Ngay sau khi n-hexan @4 rit khai dinh 16p silica gel, cho
dung dich m&u Ién dinh ct, phu hop voi 7.4.4.3.

7.4.4.2 Kiém tra hi¢u qua chiét cua silica gel

Cho lén c6t da dwoc rira so bd trong 7.4.4.1 nhe sau: 1,0 ml dung dich chira 0,05 pg/ml HCB,
0,10 pg/ml lindan, 0,20 pg/ml heptaclo epoxit, 0,25 pg/mi a-endosulfan, 0,25 pg/ml dieldrin va
1,25 ug/mi endosulfan sulfat trong n-hexan. Véi diéu kién la hoat tinh cda silica gel dwoc diéu chinh
dung, cac hop chét dwoc bd sung co méat sau khi rira giai nhi trong 7.4.4.3 va phép phan tich séc ky
khi bt git eIt_actron trong cac phan doan sau day:

~ dich riva giai 1: HCB (100 %), lindan (100 %), heptaclo epoxit (mt phan), a-endosulfan (mot phan);

— dich rlra gidi 2: Heptaclo epoxit (Iweng con lai), a-endosulfan (lvong con lai), endosulfan sulfat (tr

95 % dén 100 %), dieldrin (100 %).
7.4.4.3 Phan doan cua chét chiét miu

Dang pipet lay 2,5 ml (Vas) dung dich thu dugc trong 7.4.3.4 cho vao binh cAu day tron cb dai va 5 ml
isooctan. Cho bay hoi cdn than dén 1 mi (khong dé dén khé) trén bd cd quay (quay cham, chi nhing

nhe binh cu). Néu dung dich nay van con mui cla etyl axetat, thi lai thém isooctan va lam bay hoi.

Dung pipet I4y dung dich cén lai sau khi bay hoi cho [én c¢6t silica gel da duoc r&ra so bd trong 7.4.4.1
va trang rira bang 1 ml n-hexan. Sau d6 trang sach binh bang 2 ml chat rira gidi 1 (7.2.11), ngay khi
hexan da rut khoi dinh cot nhdi, cho nwdc trang Ién cét. Luc nay thu lay dich rira gidi vao éng nghiém
chia d6. Sau dé tiép tuc rlra giai voi 6 ml chét rira gidi 1 va db diy chét riva gidi 1 vao éng thu nhan

dén 10 ml (Veng). Dung dich thu dwgc ndy la dich rira giai 1.

Trang rra binh ciu da dwoc st dung dé lam bay hoi dich rira gidi GPC véi 2 ml toluen (chat rira
giai 2). Sau d6 cho dwdc riva nay sang cdt. Thu Iy dung dich vae éng nghiém chia dd thi hai va rca
giai v&i 6 ml toluen. Cho toluen vao éng nghiém ther hai dén 10 ml (Vens) d& thu duwoc dich rira giai 2.
Tiép tuc chay sic ky theo cling qui trinh dugc thuc hién lién tuc véi chét rira gidi 3 (7.2.13), chét rira
giai 4 (7.2.14) va axeton (chét rira gidi 5) (7.2.15). M&i lan, trang rira binh béng 2 ml, rira gidi tiép voi
6 ml va pha loang dich rira giai dén 10 ml (Vens) dé thu dwoc dich rira giai 3, 4 va 5. Mot vi du vé phan

bé cac hop chat trang cac dich rira gidi khac nhau dugc néu trong Bang 4.
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Bang 4 - Khoang thé tich rira giai trong sac ky thim thiu gel va

phan bé cac hgp chit trong cac dich rira giai tir cot sic ky silica gel

Cac hop chit

Khoang thé tich

Dich riva giai silica gel ¥

rira giai GPC

ml 2 3 4
Acephate tir 115 dén 145 0 0 0
.Aclo.nif;r-\ tir i15 dén 14.5 5 0 0
Alachlor tr 125 aén 150 0 5 | o
Aldrin tlr 120 dén 150 0 0 0
Amet.ryn t{;v 1 15dén 190 0 1 3
Aridithion 0 115 aén 145 0| o | 4
;-ﬁ\nilazin.t's“’I ter 1056én135 . 0 5 0
Anthraguinon tir 145 aén 185 2 | 4 | o
Atrazi_ﬁe o ter 11ﬂdén_135“_ 0 4 3
Azinphos;elyl tu= “130 dén 160 | 0 5 0
Azinphos-metyl i 145 gén 180 o | a4 | o
Azoxystrobin tlr 120 dén 155 Q 0 5
Benfluralin ttr 100 dén 130 0 0 0
Benzoylprop-etyl wisatn150 | o | 3 | 3 | o
Bifeﬁﬁx - tu‘[‘lsdén150 o 3 3 0
Bifenthrin tlr 090 dén 1.20 5 0 0
Binapacr\,;l tr 100 dén 13.0” 5 0 0
B.ilerlanol u'; 100 -dén 130" | 0 0 4
Boscalid m; 105 dén 130 0 5 0
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Bang 4 (tiép theo)

Cac hgp chét

Khodng thé tich

Dich rira giai silica gel *’

rira giai GPC

mi 1 2 3 4 5
Bromacil® tr105dén140 | 0 | 0 | 0 | 5 0.
érgrﬁ.ophb.s_ o w120 dén_{.‘-{b- 4 2 0 0 0
Bromophos-etyl witodénta0 | 5 | 1 | o | o | o
Bromopropylate tr 095 dén 135 0 0 3 3 1
Bromoxynil tr 120 dén 150 0 5 1 0 0
Camphechlor (Toxaphene) tir 110 @én 150 5 1 0 0 0
Captafol® tlr 120 dén 150 0 0 5 0 0
Captan © tlr 120 dén 150 0 0 5 0 0
Carbophenothion tlr 120 dén 140 0 3 0 0 0
Carbophenathion-metyl tlr 120 dén 160 0 4 0 0 0
Chinomethionat tlr 170 dén 200 0 1 4 0 0
(Quinomethionate) tlr 170 dén 200 0 1 4 0 0
Chlorbenside ° tir 120 Gén 155 0 0 1 0 0
Chlorbenside sulfone tir 130 dén 160 o | o 5 0 0
a-chlordane tir 110 dén 140 5 0 0 0 0
»chlordane tir 100 dén 130 5 0 0 0 0
Chlorfenapyr tr 085 dén 105 o | 5 0 0 0
Chlorfenprop-metyl tlr 125 dén 150 0 5 0 0 0
Chlorfenson tir 120 dén 150 1 5 0 0 0
Chlorfenvinphos tir 110 dén 140 0 0 4 3 0
Chloridazon tlr 130 dén 155 0 0 0 4 1
Chlormephos tlr 115 dén 145 3 3 0 0 0
Chlorobenzilate tir 100 dén 135 0 0 4 2 1
Chloroneb tir 145 dén 170 0 5 0 0 0
Chloropropylate tir 100 dén 135 c 0 4 2 0
Chlorothalonil tir 125 @én 165 0 5 0 0 0
Chlorotoluron ter 115 dén 150 0 0 0 5 2
Chloroxuron ttr 130 dén 155 0 0 1 5 0
Chlorpropham tlr 110 dén 135 0 2 4 0 0
Chlorpyrifos tir 110 dén 140 2 4 0 0 0
Chlorpyrifos-metyl tlr 120 dén 150 i 4 0 0 0
Chlorthal-dimetyl tir 135 dén 160 0 5 1 0 0
Chiorthiophos tir 115 dén 155 0 4 0 0 0
Clodinafop-propargyl tir 100 @én 125 0 0 5 0 0
Clomazone tr 115 dén 145 0 0 5 0 0
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Bang 4 (tiép thec;}
Céc hop chit Khoing thé tich Dijch rira giai silica gel ¥
rira giai GPC

mi 1 2 3 4 5

Cloquintocet-1-mexyl tir 105 dén 130 0 0 2 4 0
Coumaphos tir 135 dén 165 0 0 5 o | o
Crotoxyphos tir 105 dén 145 0 0 0 4 0
Crufomate tlr 100 dén 140 0 0 0 3 4
Cyanazine tir 110 dén 135 0 0 0 4 0
Cyanofenphos ter 115 dén 145 0 2 4 0 0
Cyanophos tir-115 dén 150 0 0 4 0 0
Cyfluthrin tir 090 dén 120 0 5 0 0 0
A-Cyhalothrin tir 090 dén 110 0 5 0 0 0
Cymoxanil® tir 110 @én 130 0 0 0 5 0
Cypermethrin tir 100 dén 135 0 5 0 0 0
Cyprodinil “tir 105 dén 135 0 0 5 0 0
o, p. DDD tir 110 dén 140 5 0 0 0 0
p.p -DDD tir 100 dén 140 5 0 0 0 0
o.p -DDE tir 120 dén 150 5 0 0 0 0
p, p-DDE tr 120 dén 150 5 0 0 0 0
o.p-DDT tir 120 dén 150 5 0 0 0 0
p.p -DDT tir 110 dén 140 5 0 0 0 0
DEF' tir 115 dén 135 0 0 5 1 0
Deltamethrin tir 100 dén 135 0 5 0 0 0
Demeton-S-metyl tir 125 dén 155 0 0 0 0 0
Demeton-S-metyl sulfone tir 120 dén 160 0 0 0 2 3
Demeton-S sulfone® ttr 115 dén 140 0 0 0 3 3
Demeton-$ sulfoxid " tr 140 dén 170 0 0 0 0 3
N-Desetyl-pirim iphos-metyl tlr 120 dén 155 0 0 1 5 0
Dialifos tlr 110 dén 140 0 "3 3 0 0
Di-allate tir 120 dén 150 0 4 1 0 0
Diazinon tir 105 dén 135 0 0 5 0 0
Dichlobenil tlr 125 dén 155 1 5 0 0 0
Dichlofenthion tlr 110 dén 140 < 3 0 0 0
Dichlofluanid ' tt> 100 dén 140 0 3 3 0 0
p.p'-Dichlorobenzophenone ! tir 125 dén 155 0 5 0 0 0
Dichlorvos tlr 115 dén 140 0 0 1 3. 0
| Diclofop-methyl ttr 135 dén 165 0 0 5 0 0
Dicloran tlr 105 dén 145 0 5 0 0 0
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Bang 4 (tiép theo)

Céc hop chét Khoang thé tich Dich rira giai silica gel *'
rira giai GPC

mi 1 2 3 4 5

Dicofol © tlr 100 dén 150 2 4 0 0 0
Dicrotophos tir 130 dén 160 0 0 0 0 5
Dieldrin tir 120 dén 150 0 5 0 0 0
Diethofencarb tir 105 dén 130 0 0 5 0 0

Difenoconazol tir 110 dén 140 0 0 0 3 3

Diflufenican tir 105 dén 125 0 0 5 0 0

Dimefox tir 120 gén 155 0 0 0 0 5

Dimethachlor tir 135 dén 165 0 0 4 2 0
Dimethoate’ tir 120 dén 150 0 0 0 3 3
Dinitramine ' tir 105 dén 130 4 1 0 0 0
@obuton tr 110 dén 140 0 4 2 0 0
Dinocap tr 100 gén 120 0 5 0 0 0
Dioxathion ter 110 gén 140 0 3 3 1 0
Diphenylamin tir 130 dén 160 0 5 0 0 0
Disulfoton ™ tir 115 dén 150 0 2 0 0 3
| Disulfoton sulfone ttr 110 dén 140 0 0 5 0 0
Disulfoton sulfoxide tir 120 dén 150 0 0 0 0 5
Ditalimfos tir 120 dén 150 0 0 4 1 0
afenphos ter 130 dén 160 0 0 4 0 0
o:——Endosulfan tir 110 dén 150 2 4 0 0 0
B-Endosulfan tir 110 dén 150 0 5 0 0 0
Endosulfan sulfate tir 100 dén 140 0 5 0 0 0

Endrin tir 130 dén 160 0 5 0 0 0

EPN © tir 135 dén 160 0 5 0 0 0

Ethion ter 100 dén 140 0 5 0 0 0

Ethofumesate tir 110 Gén 135 0 0 3 0 0

Ethoprophos tir 120 dén 155 0 0 4 1 0

Etrimfos tir 105 dén 140 0 0 5 0 0

Famophos tir 125 dén 155 0 0 5 0 0

Fenamidone tir 105 dén 140 .0 0 4 1 0
Fenamiphos tir 105 dén 140 -0 0 0 4 2
Fenarimol tir 125 dén 150 0 0 0 4 0

Fenazaguin tir 105 dén 145 0 0 3 2 0

Fenchlorphos “tr 120 gén 150 4 2 0 0 0

Fenitrothion t(r 120 dén 150 0 4 0 0 0
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Bang 4 (tiép theo)
Cac hop chét Khodng thé tich Dich rira giai silica gel *
rira giai GPC

mi 1 2 3 4 5
Fenoxycarb tir 120 dén 145 0 0 4 0 0
Fenpiclonil tlr 100 dén 130 0 0 3 3 0
Fenpropathrin tir 100 dén 120 0 5 1 0 0
Fenson tir 130 dén 160 0 5 0 0 0
Fensulfothion tir 120 dén 150 0 0 0 3 3
Fenthion tir 130 dén 160 0 3 0 0 0
Fenvalerate tlr 105 dén 135 0 4 1 0 0
Flubenzimine' tir 085 @én 120 0 5 0 o 0
Fluchloralin tir 100 dén 120 5 1 0 0 0
Flucythrinat tir 090 dén 120 0 5 0 0 0
Fludioxonil tir 090 dén 120 0 0 5 0 0
Fluoroglycofen-etyl tlr 090 dén 115 0] 0 5 0 0
Fluotrimazole tir 100 dén 140 0 0 4 2 0
Fluquinconazol tir 095 dén 125 0 0 3 3 0
Flurtamone tir 085 dén 105 0 0 0 5 0
Flutriafol tir 115 dén 135 0 0 0 3 3
Fluvalinate tir 095 dén 120 0 5 0 0 0
Folpet tir 140 dén 180 0 3 4 0 0
Fonofos tir 120 dén 150 0 4 1 0 0
Formothion tir 120 dén 150 0 0 4 1 0
Fuberidazole ' tir 120 dén 160 0 0 0 5 1
Genite tlr 135 dén 165 0 5 0 0 0
a HCH- tlr 120 dén 150 5 0 0 0 0
BHCH tir 100 dén 130 5 0 0 0 0
&HCH tir 100 dén 130 5 0 0 0 0
&HCH tir 105 3én 135 5 0 0 0 0
Heptachlor tir 110 dén 140 5 0 0 0 0
cis-Heptachlor epoxit tir 125 dén 155 3 3 0 0 0
trans-Heptachlor epoxit tlr 125 dén 155 3 3 0 0 0
Heptenophos tir 120 dén 150 0 0 1 4 0
Hexachlorobenzene t 140 dén 165 5 0 0 0 0
Imazalil "' tlr 120 dén 150 0 0 0 0 5
Indoxacarb tir 095 dén 120 0 0 5 0 0
lodofenphos tlr 120 dén 150 4 2 0 0 0
loxynil tiz 125 dén 155 0 5 1 0 0

27



TCVN 8424-2:2010

Biang 4 (tiép theo)
Cac hop chét Khodng thé tich Dich rira giai sitica gel *'
rira giai GPC

ml 1 2 3 4 5
Iprodione tir 115 @én 145 0 0 5° 1 0
Iprovalicarb tir 085 dén 110 0 0 0 5 0
Isobenzan tlr 105 dén 140 5 0 0 0 0
Isocarbamid tlr 130 dén 165 0 0 0 1 5
Isodrin tlr 120 &én 150 5 0 0 0 0
Isopropalin tir 110 dén 135 5 0 0 0 0
&Keto-endrin tir 135 dén 165 3 4 0 0 0
Kresoxim-mety| tir 12 0dén 155 0 0 5 0 0
Lenacil tir 130 dén 160 0 0 0 5 0
Leptophos tir 120 dén 150 5 1 0 0 0
Lindane (y-HCH) tr 110 dén 140 5 0 0 0 0
Linuron tir 120 @én 140 0 0 4 1 0
Malaoxon tir 110 dén 140 0 0 0 4 0
Malathion tir 110 dén 140 0 0 4 0 0
MCPA-(2-butoxyetyl) ester® tir 115 dén 145 0 0 5 0 0
Mecarbam tr 105 dén 145 0 0 4 0 0
Mefenpyr-diety! tr 100 dén 130 0 0 5 0 0
Mephosfolan tlr 140 @én 170 0 0 .0 2 4
Merphos " tlr 125 dén 145 5 0 0 0 0
Metalaxyl tir 115 dén 150 0 0 0 5 1
Metconazol tir 085 @én 115 0 0 0 4 1
Methabenzthiazuron tir 150 dén 180 0 0 0 5 0
Methamidophos tlr 120 dén 150 0 0 0 0 4
Methidathion tir 130 dén 165 0 0 4 0 0
Methoprotryne Ww115d&n140 | 0 0 0 4 1
Methoxychlor tir 125 dén 155 0 5 0 0 0
Metolachlor tir 130 dén 160 0 0 5 1 0
Metribuzin tir 125 dén 150 0 0 3 1 0
Mevinphos ttr 120 @én 150 0 0 0 5 0
Mirex ter 130 dén 160 5 0 0 0 0
Monocrotophos tr 115 dén 140 0 0 0 0 5
Monolinuron tir 125 dén 150 0 0 4 2 0
Morphothion tir 130 dén 170 0 0 0 5 0
Naled ° tlr 115 dén 155 0 0 4 1 0
Napropamid tir 135 @én 165 0 0 2 4 0
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Bang 4 (tiép theo)

Cac hop chit Khoing thé tich Dich rira giai silica gel *'

rira gidi GPC

_ mi 1 2 3 4 5
Nitralin ter 115 dén 145 0 1 5 0 0
Nitrofen tr 135 dén 165 2 5 0 0 0
Nitrothal-isopropyl tr 105 dén 135 0 1 4 1 0
Nuarimol tir 130 dén 155 0 0 0 5 0
Octachlorodipropyl ete (S 421) tir 110 dén 130 5 0 0: 0 0
Omethoate tir 140 6én 160 0 0 0 0 5
Oxadiazon tir 115 @én 145 0 0 5 0 0
Oxychlordane {Octachlor epoxit) ter 100 dén 160 5 0 0 0 0
Oxydemeton-metyl " tr 135 dén 165 -0 0 0 0
Paraoxon tir 110 dén 140 0 0 1 4 0
Paraoxon-mety! tr 140 dén 170 0 0 1 4 1
Parathion tir 110 dén 140 0 4 1 0 0
Metyl parathion tr 120 8én 150 0 4 1 0 0
Pendimethalin tir 125 dén 155 1 5 0 0 0
Pentachloroaniline tir 110 dén 140 5 0 0 0 0
Pentach loroa nisole tir 125 dén 160 5 0 0 0 0
Pentachlorobenzene tir 125 dén 165 5 0 0 0 0
Permethrin ter 115 gén 145 0 5 1 0 0
Perthane tir 110 dén 140 5 1 0 0 0
Phenkapton tr 115 dén 145 3 3 0 0 0
Phenmedipham tr 105 dén 130 0 0 3 3 1
Phenthoate t 115 dén 150 0 1 4 0 0
Phorate " tir 115 dén 145 0 2 0 0 0
Phosalone t 110 dén 140 0 0 4 0 0
Phosphamidon tir 110 dén 145 0 0 0 1 5
Phoxim tir 120 dén 150 0 5 0 0 0
Picoxystrobin tir 100 dén 130 0 0 5 0 0
Piperonyl butoxide * tir 100 dén 130 0 0 4 1 0
Pirimicarb tr 130 dén 170 0 0 0 5 0
Pirimiphos-etyl tir 100 dén 135 0 0 4 0 0
Pirimiphos-mety! tir 105 dén 145 0 0 4 0 0
Procymidone tr 120 dén 150 0 0 5 0 0
Profenofos ter 130 dén 155 0 0 4 1 0
Profluralin tir 100 dén 125 5 0 0 0 0
Propachlor tlr 125 dén 150 0 0 5 0 0
Propanil tir 105 dén 130 0 0 4 2 0
Propham tlr 100 @én 180 0 0 5 0 0

29



TCVN 8424-2:2010

Bang 4 (tiép theo)

Cac hop chéit

Khoang thé tich
rira gidi GPC

Dich rira giai silica gel *’

mi

Propiconazole

tir 120 4én 150

5

2
Propoxur tir 110 4é&n 130 0
Propyzamide tir 095 dén 125 0
Prosulfocarb tir 120 dén 145 0
Prothiofos tir 105 dén 145 0
Pyrazophos tr 110 dén 140 0
Pyrethrin ' tir 100 dén 130 0
Pyridaben tir 095 dén 125 0
Pyrifenox tir 125 dén 165 0
Pyriproxyfen tlr 105 dén 135 0
Quinaiphos tlr 115 dén 155 0
Quintozene ter 135 dén 165 0
Rabenzazole ' tlr 120 dén 160 0
Resmethrine® tr 100 §én 130 0
Salithion tir 125 dén 165 0
Silthiofam tr 090 dén 120 0
Simazine t{r 095 dén 135 0
Spiroxamin ? tir 085 dén 105 4
Strobane T tir 125 dén 160 . 0
Sulfotep tir 100 dén 130 0
Sulprofos tir 115 dén 155 0
Tebufenpyrad tir 105 dén 145 0
Tecnazene tir 130 dén 160 0
Terbacil tir 120 gén 145 0
Terbufos tir 125 @én 155 0
Terbutryn tlr 115 dén 175 0

2.,3,4, 5-Tetrachloronitrobenzene

tr 130 dén 160

Tetrachlorvinphos tir 120 dén 140 0
Tetradifon tir 120 dén 150 ]
Tetramethrin tir 120 dén 150 0
Tetrasul tlr 125 dén 155 0
Thionazin tir 120 dén 150 0
Tolclofos-metyl tir 130 gén 165 0
Tolylfluanid ' tir 105 3én 135 0
Triadimefon tir 100 dén 130 0
Triadimenol tir 100 3én 130 2
Tri-allate tir 120 dén 150 0
Triamiphos tir 125 3én 160 4
Triazophos tir 120 dén 140 0
| Triazoxide tir 165 gén 195 0
Trichlorfon " tlr 100 dén 140

Trichlaronat

tir 110 dén 140

Trifloxystrobin

tir 090 dén 110

Triflumizol tir 085 dén 105
Trifluralin tir 100 dén 130
Triticonazol tir 100 dén 125
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Bang 4 (tiép theo)
Cac hop chét Khodng thé tich Dich rira gidi silica gel *
riva gial GPC
mi 1 2 3 4 5
Vinclozolin ttr 100 dén 130 0 4 1 0 0
Zoxamid tir 085 dén 125 0 0 5 0o |o

*) Silica gel dich rlva giai:
1 n-Hexan-loluen véity & 65 : 35 (tinh theo thé tich).
2 toluen.
3 toluen, axeton véi ty 1& 95 - 5 (tinh theo thé tich).
4 toluen, axeton voi ty 18 80 : 20 (tinh theo thé tich).
5 axeton.
CHU THICH: Céac con sb trong bang che thAy mirc thu héi: 5 = trén 90%; 4 = khoang tir 60 % dén 90 %; 3 = khoang tir
30 % dé&n 60 %; 2 = khoang tir 10 % dén 30 %; 1 = nhd hen 10 %; 0 = khéng thu héi duorc.
a Chiét mAu phan tich cé b sung kali axetat; déi voi GC, bom mét lwgng dung dich mAu cb bb sung axit axetic.
b Chiéu cao pic thudc vao dung moi.’
¢ Cét sic ky khi 82 dwoc on dinh tét.
d Khi chay sic ky trén silica gel, quan st thdy ¢ thém mét pic co thoi gian luu lau hon
e Duwoc phan tich bidng GC/MS.
f Cing tlr Merphos.
9
h
1

Bom dung dich chudn trong véng 2 min sau khi bom dung dich mau.
Do thu héi dugc cai thién khi dwore rira gidi thém véi 8 ml axeton.
Chiét phan mAu thir c6 bd sung axit xitric va axit oxalic.

j Sy phan hiy cda dicofol.

k Su phan hily vé p, p-dichlorobenzophenane.

| Déi véi viéc chudn bj mAu, tién hanh tranh hoan toan anh sang.

m Sau séc ky trén silica gel, quan sat dvoc sulfoxid trong dich rira giai 5.

n Mt phan bj 6xi hoa dén DEF.

o Khi chay s&c ky trén silica gel, quan sat dugc cac d9 thu héi khac nhau.

p Mét phén bi phan hly trong qua trinh sc ky trén silica gel.

q Dich riva gidi 5 can 12 ml axeton dé riva gidi hoan toan hop chét nay.

7.5 Séc ky khi

St dung hé théng séc ky khi thich hop dé xac dinh du Ivong thube bao vé thuc vat nhom halogen hiru
co, phospho hiru co va nito hiru co nhw trong TCVN 8424-3:2010 (EN 12393-3:2008).

Bom mat lwong (Vi) cac dich rira gidi thu duwoc trong 7.4.4.3 vao séc ky khi. Boi voi phép phan tich cd
detector ion hoa nhiét va detector quang phd ngon Itra, thi cing co thé bom mét lveng (V) dung dich

thu dwoc trong 7.4.3.4 (Vgs) vao may séc ky khi.
7.6 Tinh dw lwgng

Du lrong, R, duoc biéu thi bang miligam trén kilogam, clia mét hop chét da duoc nhan biét, tinh theo

cong thire (2):
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R= % x f (2)
ong do:
fz'v’sndx ex X Va2 X Viq 3)
Vi % Vg x Vis
ong do:

m  la khdi leong cua phan mau thi, tinh bang gam (g):;

Vex Ja thé tich cla axeton va nuéc dugc thém vao trong buac chiét 7.4.1.2 hoac 7.4.1.3, cong
véi nwdc co trong mau, it hon Iueng thire té trong 7.4.2.1 1a 5 ml hodc trong 7422 la
15 ml, tinh bang mililit (ml);

Va; Ia phan thé tich Ve, duoc stz dung dé chiét phan doan trong 7.4.2, tinh bang mililit (ml);

Ve, 4 thé tich dung dich cén lai sau khi cho bay hoi dwoc chuén bi cho séc ky thadm thau gel
béng phuong phap mb ta trong 7.4.3.4, tinh béng mililit (ml);

Ves 13 phan thé tich cta Vg, duge bom cho séc ky tham thau géi (thé tich ctia vong mau), tinh

bang mililit (ml);

Vae I3 thé tich clia dung dich thu duoc sau séc ky thdm thau gel bang qui trinh md ta trong
7.4.3.4, tinh bang mililit (ml);

Vas  la phan thé tich Vre duoc str dung cho séc ky trong 7.4.4.3, tinh bang mililit (ml);
Veno 1 thé tich cudi ciing cda dich riva gidi thu duoc trong 7.4.4.3, tinh bang mililit (ml);

V. la phan thé tich cla Ve hodc thé tich ctia Vg, dwoc bom vao may séc ky khi, tinh béng

microlit (pl);
W la luong hop chét dwoc bom ciing véi dung dich chudn, tinh bing nanogam (ng);
F. ladién tich pic thu duoec tor Vi,

Fs, la chigu cao pic thu dwoc tir Wy,

7.7 Nghién clru cdng tac

Cac cap chét nén va thubc bao vé thuc vat da dwoc nghién clru cong tac duoc néu trong Bang 5.

an



Bang 5 - Chét nén va thubc bao vé thyc vit

TCVN 8424-2:2010

cardt | khoai | cai | rau ca | dwa |gibng| nga cic | Aju
tiy | bdp | chan | chua | chugt | cam | cbc | loai | vang

Savoy | it chanh hat, bo
acephate "ol
aclonifen + + + +
azoxystrobin + + + %
boscalid + + + +
bromophos + + +
bromopropylate + +
captan +
chlorfenapyr + + + "
chlorfenprop-mety! + ¥ + +
chlorothalonil +
|chtorpropham +
chlorpyrifos + +
clodinafop-propargyl + + + ¥
clomazone + + + +
cloquintocet-1-mexyl + + + +
cyprodinil + + + +
o,p'-DDE +
p.p'-DDE + +
o,p'-DOT +
p.p-DOT + +
diazinon + + +
dichlofiuartid +
dicloran +
idicofol + i
dieldrin + + + + + +
diethofencarb + + + +
difenoconazole + ¥ + +
diflufenican + " i +
diphenylamin + + + ¥
a-endosulfan +
p-endosulfan + +
endosulfan sulfate + +
endnin +

33




TCVN 8424-2:2010

Lindane (y-HCH)

Bing 5 (tiép theo)
carbt | khoai| cai | rau | ca | dwa |gibng | nga cac | dau
tiy | bdp | chén | chua | chudt | cam cgc loai | vang

Savoy | vit chanh hat, bo
ethion +
ethofumesate + + + +
fenamidone + + + i
fenarimol +
fenazaquin + + + 4
fenitrothion + +
fenoxycarb + + + +
fenpicloriii + + + +
fenpropathrin +
fludioxonil + ¥ + +
fluoroglycofen-etyl + + + +
fluguinconazole + + + L
flurtamone + + + i
flutriafol + + + +
folpet +
HCB + + + + +
a-HCH +

+ + + + + +

heptachlor epoxit

indoxacarb

iprodione

iprovalicarb

kresoxim-mety|

malathion

mecarbam

mefenpyr-dietyl

metconazole

napropamide

nuarimol

parathion

permethrin

phosalone

picoxystrobin

pirimiphos-mety|
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Bing 5 (két thuc)

cardt | khoai [ cai | rau ca | dwa | giéng ngf: cic | dau
tay bap | chan | chua | chugt| cam | ¢ loai | vang
Savoy | vit chanh hat, bo

procymidone +
propham +
prosulfocarfo + + + +
pyridaben + #i " -
pyrifenox + + + +
pyriproxyfen + + + +
quintozene + ) +
silthiofam + + + +
spiroxamine : + + + +
tebufenpyrad o = + + | + +
tetradifon +
tolclofos-metyl +
trifloxystrobin + + + +
triticonazole - + + + +
vinclozolin + + + +
zoxamide + + + +

7.8 Kha nang trng dung
Cac loai thubc bao vé thic vat co thé phan tich bang phuong phap nay dugc néu trong Bang 4.

Céc loai cay tréng va thuc phm da thtr nghiém bang phurong phap nay la:

Tao Nho dé Hy lap Dau Ha lan
Bo ﬂho Dl&ra

Chubi Bép cai Man

Pau Cay hublong Khoai tay

Bia Caicu | Béap cai Savoy
Ca rbt Rau diép Gia vi

Bong cai Duwa vang Rau chan vit
Ngt cbe Nwac qua nho Dau

Anh dao Cac loai hat | Cu cai duwong
Qua cam quyt Hanh tay Ot ngot

Cac san pham ca cao Pao Ché va san pham tvong tuw
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Ca phé, dang thé Hat lac Thudc la
Dua chuét Lé Ca chua
Cai xoan Rwou vang

8 Phuwong phap P: Chiét bing etyl axetat va [am sach bdng sic ky thim thau gel, néu can
8.1 Nguyén tic

Phan mau thir dwoc cit nhd rdi ddng héa véi natri sulfat trong etyl axetat va phan dich dbng héa dugc
loc. Phan dich loc duoc cb dac va cd thé dwoc bom tryc tiép vao may séc ky khi co detector chon loc
phospho ma khéng cin phai lam sach, hodc dugc tinh sach béng sdc ky tham thau gel trén
BioBeads®S-X3 dung hén hop etyl axetat va xyclohexan lam chét rtra giai, néu can. Dich rira gidi duoc
cd dac dé& xac dinh bang séc ky khi.

8.2 Thuéc thir
8.2.1 Yéucduchung

Sty dung tt ca cac thube thir co dé tinh khiét thich hop dé phan tich dw lvong thude bao vé thuc vat va
pht hop voi Didu 4 clia TCVN 8424-1:2010 (EN 12393-1:2008).

B.2.2 Etyl axetat

8.2.3 Natri sulfat

Nung & nhiét d6 500 °C it nhat 4 h, d& ngugi rdi bdo quan trong chai co ndp day kin.
8.2.4 Xyclohexan

8.2.5 Hén hop rira giai GPC: xyclohexan/etyl axetat v&ity I& 1 1 (tinh theo thé tich)
8.2.6 Bio Beads ®S-X3, ¢® hat t& 38 urn dén 75 prn (200 mesh dén 400 mesh)

8.3 Thiét bi, dung cu

St dung cac thiét bi, dung cu clia phong thir nghiém théng thuéng va cu thé nhw sau:
8.3.1 May tron téc d cao hodc may déng héa, co coc tron thich hop

8.3.2 Bo lam bay hoi dung méi, cé néi cach thay

8.3.3 Dung cu dung cho GPC, vi du GPC Autoprep® 1001 hodc 1002 ®, dwoc trang bi cét séc ky,

dudng kinh trong 25 mm, 50 cm va hai muoi ba vong mAu 5 ml; cét dwoc nhéi 50 g resin BioBeads
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S-X3 ® da dwgc lam treong nd qua dém trong hén hop rira giai GPC, ¢t cao khoang 32 cm, a3 dwoc
nhdi nhr mo ta trong 8.4.3.1.

8.4 Cach tién hanh

8.4.1 Chuan bj miu

Pha&n mau thr dwoc cét nhd va tron ky dé thu duoc phan mau thir déng nhét.
8.4.2 Chiét

Can 50 g m3u da chudn bi cho vao cbc trgn (8.3.1), thém mét lwgng thich hop it nhat 50 g natri sulfat
(8.2.3) d& hap thu ph&n nuwéc ¢6 trong miu (xem Bang A.1 vé ham lugng nwdc ) va 100 ml etyl axetat.
Trén tir 2 min dén 3 min. Loc chét 1dng qua phéu Buchner c6 dwéng kinh trong 90 mm, rira cAn than bd
may tron va banh loc hai 1An, mai An dung 25 ml etyl axetat. Do thé tich dich loc, chuyén mét phén tu
dung dich (twong dwong 12,5 g mAu) vao binh va cb ddc dén khoang 2,5 ml bang bd cb quay (8.3.2).
Chuyén sang éng dong va chinh bing axetat etyl dén chinh xac 5 ml. Dich c6 dac nay co thé dugc
bom tryc tiép vao séc ky khi dwece trang bi detector FPD hoéc NPD.

Trong mét s trvong hop, khi cé chét gay nhiéu, thi nén lam sach bang GPC.
8.4.3 Lam sach bing sic ky thidm thiu gel (néu can)
8.4.3.1 Nhbi cot thdm thiu gel

Dé BioBeads® (8.2.6) (khoa‘ng 50 g) trvong né qua dém trong hén hop rira gidi GPC (8.2.5). Sau do
rot tt ca huyén phi cung mét lic vao cét (dung tich khbéng 180 ml). Ngay sau khi I&p nén ge! da on
dinh (khdng cé bot khi) dén mirc xAp xi 32 cm, thi chén pittdng, ha thdp xuéng dén mirc nén va xoay
vao vi tri. Néu 1op nén gel bi lin xuéng mure thip hon sau khi thao tac kéo dai, thi phai chinh pittong

cho phi hop (theo hwéng dan cla nha san xuét).
8.4.3.2 Kiém tra thé tich rira gidi

Péi vai mdi cot thdm thau gel trudc khi st dyng Ian dau, cn phai kiém tra cac diéu kién rira giai trén
vai hop chét co khoang thé tich rira giai thAp hon va cao hon va trén cac dich chiét thd thich hop. pé
thie hién diéu nay. nap day cac vong mau bang dich chiét thé hodc hdn hop cac dung dich chuan, ra
giai theo mé ta trong 8.4.3.3 va xac dinh bang phuwong phap phan tich thich hep cho du cac hop chét
dwoc thém vao da duoc thu hdi hoan toan ho3c cac chét gay nhiéu sinh ra do cac tap chét chua duoc

tach. Twong tw, phai kiém tra cac cot sau khi 3 qua mét khoang thdi gian st dung dai.
8.4.3.3 Lam sach dich chiét thé

Thém 5 ml xyclohexan va 5 ml dich chiét etyl axetat (8.4.2). Lac khoang 20 s rdi loc qua gidy loc nhanh
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va bom dich loc vao mét vong mau cda may séc ky thdm thau gel.

Rira gidi cot thAm thAu gel bang hdn hop rira gidi v&i tbc @6 5,0 mimin. BS phan chuyén mach cia
may sac ky thAm thdu gel duoc didu chinh @& kiém tra thé tich dich rira gidi. Thong thuéng duec cai

dat nhw sau:

— ché db thai (dump) chuyén sang 18 min && loai bd 90 ml;
— ché @8 thu nhan chuyén sang 15 min dé thu dwoc 75 m;
— ché @b rira chuyén sang 2 min dé rta cét dung 10 ml.

C6 dic thé tich thu dwoc dén khoang 1 ml trén bd cb quay (quay cham, ngdm nhe binh céu), dung
" pipet cho lugng nay vao éng nghiém chia dé duec day béng nit mai, trang rira by cd quay béng ety!
axetat va pha loang bing-etyl axetat dén 5,0 ml. Viéc bd sung etyl axetat khong duoc bé qua dé dam

bao hoa tan hoan toan dw lwgng.

D& xac dinh cac dw lrong thudc bao vé thic vat riéng ré, thi cé thé cai dit dung cu dé thu dwoc mot
lwong nhé hon, phu hop véi hep chét twong (rng, theo cac gia tri néu trong Bang 4.

8.5 Sac ky khi

St dung hé théng séc ky khi thich hop dé xac dinh dw lwong thudc bao vé thic vat nhém phospho

 hiu co.

8.6 Nghién ctru cong tac

Cac cap chat nén va thubc bdo vé thuc vat da dugc nghién clru cong tdc ma khong cé bwdc lam sach:
— Chét nén: tao; tdi; bap cai.

_ Thubc bao vé thuc vat: bromophos-etyl, chlqrfenvinphos; diazinon; mevinphos; parathion.

8.7 Kha ning ap dung

Cac thudc bao vé thwe vat sau day co thé phan tich dwoc trong rau qua bang phuong phap nay:

acephate dichlofenthion heptenophos phosmet
azinphos-etyl dichlorvos isofenphos phoxim
azinphos-metyl dimethoate malathion pirimiphos-etyl
bromophos dicxathion methamidophos pirimiphos-metyl

38



bromophos-ety!
carbophenothion
chlorfenvinfos
chlorpyrifos
chlorpyrifos-metyl
chlorthiophos
coumaphos
cyanofenphos
demeton-S-metyl
demeton-S-metyl sulfone
dialifos

diazinon

disulfoton
ditalimfos
ethion
ethoprophos
etrimfos
fenamiphos
fenchlorphos
fenitrothion
fensulfothion
fenthion
fonofos

formothion

methidathion
menazon
mevinphos
monocrotophos
naled
omethoate
oxydemeton-mEty!
parathion

-metyl parathion
phorate
phosalone

phosphamidon

TCVN 8424-2:2010
prothoate

pyrazophos
sulfotep
temephos
TEPP
tetrachlorvinphos
thiometon
tolclofos-metyl
triamiphos
triazophos
trichlorfon
trichloronate

vamidothion
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Phuy luc A

(Tham khao)

Ham lwong nwée trung binh ¢é trong cac loai cdy trong va cac loai thwe pham

Bang A.1 - Ham lwgng nwére trung binh ¢é trong céc loai cdy tréng va cac loai thiec phdm

cachua

Cay trdng va thiec phim Ham lwgng nwéc

trung binh
ta/100 g)

B6t cacao 5

Nga cbe, gia vi (rau thom), caphé (nguyén liéu), ché va san phdm tuong tw 10

Chubi, cay cai ngwa 75

P&u Ha Lan, nho Hy lap (den) , khoai tay, mui tay, nho 80

Dira, tdo, I& nho Hy lap {dd), anh dao, cam, man, rau thom 85

Sup lo, dau (hat non), béng cai xanh, dau tay, buwdi, cai xoan, su hao, dua hau, ca rét, 90

nuédc qué nho, hat tiéu, dao, ndm, cli cai @, bip cai dd, rau chan vit, ngon cai, chanh, .

cu cai dwéng (&n dugc gbe), hanh tay

Rau diép xoan, rau xa lach, dua chudt, cu cdi, dai hoang, rau diép, can tay, mang tay, 95
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