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tiªu chuÈn viÖt nam                     nhãm M 
 

TCVN 5159-90 chÌ 
Ph−¬ng ph¸p x¸c ®Þnh d− l−îng thuèc trõ 

dÞch h¹t Paration metyl 
tea 

Method for determination of Parathion 
methyl 

 

 
 

KhuyÕn khÝch 
¸p dông 

 
Tiªu chuÈn nµy quy ®Þnh ph−¬ng ph¸p x¸c ®Þnh Paration metyl trong s¶n phÈm 

chÌ b»ng ph−¬ng ph¸p s¾c ký líp máng. 
 
1. LÊy mÉu  
Theo tcvn 1700-86 
 
2. Dông cô ho¸ chÊt 
2.1. Dông cô theo TCVN 5158-90 
2.2. Ho¸ chÊt  
- ChuÈn Paration metyl 99%; 
- n-hexan TK.PT; 
- Natri sunfat khan TK. PT; 
- Axeton TK.PT; 
- Ete etyl TK.PT; 
- R−îu etylic 96oTK 
- C«ng g« ®á chØ thÞ; 
- Florisil (s¾c ký cét) ho¹t ho¸ 8 giê ë nhiÖt ®é 2000C; 
- Br«m láng PT; 
- silicagen 60G (s¾c ký líp máng) 
 
3. Xö lý mÉu 
 
3.1. ChuÈn bÞ mÉu vµ chiÕt suÊt 
C©n 50 g mÉu chÌ ®· nghiÒn nhá vµo b×nh nãn 300ml, cho vµo ®ã 100ml 

axeton, l¾c b»ng m¸y l¾c mét giê. Läc qua phÉu läc Buchner vµo mét b×nh cÇu 
250ml, tr¸ng b×nh vµ phÔu víi 50ml axeton. DÞch läc ®−îc c« c¹n b»ng m¸y quay 
ch©n kh«ng ®Õn kho¶ng 3-5ml víi nhiÖt ®é nåi c¸ch thuû d−íi 400C. 

3.2. Tinh chÕ  
     Dïng mét cét thuû tinh 400 x 20mm ®· giöa s¹ch vµ sÊy kh«, phÝa d−íi cã 

kho¸ ®ãng më. Dïng kÑp l¾p lªn gi¸ cho cét th¼ng ®øng, kho¸ ë phÝa d−íi ®ãng l¹i, 
lãt mét líp b«ng thÊm n−íc ë d−íi ®¸y. Cho 50 ml n-hexan råi nhåi vµo cét 20 g 
Florisil vµ phñ lªn trªn mét líp natri sunfat khan kho¶ng 1-2 cm, gâ nhÑ cho líp hÊp 
phô l¾ng ®Òu, ®ång thêi ®Ó cho c¸c bät khÝ tho¸t ra. Më khãa lo¹i bá 30 ml dung m«i  
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röa cét, khi dung m«i c¸ch bÒ mÆt líp hÊp phô kho¶ng 1-2 cm th× ®ãng kho¸ l¹i. hoµ 
tan dÞch chiÕt víi 10 ml n-hexan råi ®æ vµo cét tr¸ng b×nh víi 2-3 ml n-hexan ®Ó 
chuyÓn toµn bé dÞch chiÕt vµo cét. Röa gi¶i víi 200 ml hçn hîp dung m«i n-hexan: 
ete etylic víi tû lÖ 85:15. Më khãa cho tèc ®é ch¶y kho¶ng 4 ml/phót høng vµo mét 
b×nh cÇu cì 500 ml. DÞch thu ®−îc ®em ch−ng cÊt quay ch©n kh«ng víi nhiÖt ®é nåi 
c¸ch thuû d−íi 400C ®Õn cßn kho¶ng 1-2 ml. ChuyÓn toµn bé sang b×nh nhän, tr¸ng 
hÕt dÞch b»ng 5-10 ml hçn hîp dung m«i trªn. Dïng m¸y ch−ng cÊt quay ch©n kh«ng 
c« c¹n mÉu. CÆn thu ®−îc ®Ó x¸c ®Þnh d− l−îng thuèc trõ dÞch h¹i b»ng s¾c ký líp 
máng. 

 
4. Ph−¬ng ph¸p x¸c ®Þnh 
4.1. ChuÈn bÞ b¶n máng 
Dïng 5 tÊm kÝnh 20 x20 cm, röa s¹ch b»ng xµ phßng, tr¸ng 2 lÇn b»ng n−íc 

cÊt, ®Æt lªn gi¸ cho kh«. c©n 30 g Silicagen 60 g cho vµo b×nh nãn cì 300 ml råi 
thªm vµo ®ã 70 ml n−íc cÊt, l¾c ®Òu hai phót, ®æ vµo dông cô tr¸ng líp máng ®· ®iÒu 
chØnh ®ñ ®Ó tr¸ng lªn 5 miÕng kÝnh 20 x20 cm. Sau khi tr¸ng xong, ®Æt c¸c b¶n máng 
ë vÞ trÝ thËt th¨ng b»ng ë nhiÖt ®é phßng cho ®Õn kh« råi míi cho vµo tñ sÊy. khi tñ 
sÊy ®¹t ®Õn nhiÖt ®é 1100C th× sÊy tiÕp mét giê ë nhiÖt ®é ®ã, xÕp b¶n máng vµo gi¸, 
®Æt trong b×nh hót Èm ®Ó b¶o qu¶n vµ dïng dÇn. 

4.2. ChuÈn bÞ c¸c dung dÞch 
4.2.1. Dung dÞch chuÈn 
C©n 20 mg víi ®é chÝnh x¸c 0.0002 g chÊt chuÈn vµo mét b×nh ®Þnh møc 20 

ml, hoµ tan víi mét Ýt axeton, l¾c nhÑ cho chuÈn tan hÕt, sau ®ã ®Þnh møc ®Õn v¹ch, 
®Ëy nót kÝn, l¾c ®Òu, b¶o qu¶n th−êng xuyªn trong tñ l¹nh, gi¸ trÞ sö dông trong mét 
th¸ng. 

4.2.2. Dung dÞch khai triÓn s¾c ký 
Pha hÖ dung m«i n-hexan: axeton víi tû lÖ 4:1, cho vµo b×nh s¾c ký vµ ®Ëy kÝn 

n¾p b×nh ®Ó b·o hoµ. 
4.2.3. Dung dÞch ph¸t hiÖn 
Dïng c«ng g« ®á ®Ó ph¸t hiÖn c¸c chÊm trªn líp máng. C¸ch pha dung dÞch 

C«ng g« ®á: hoµ tan 0.5 C«ng g« ®á trong 50 ml r−îu etylic vµ 50 ml n−íc cÊt. Läc 
qua giÊy läc vµo mét lä thuû tinh 100ml, ®Ëy kÝn ®Ó dïng th−êng xuyªn. 

4.3. TiÕn hµnh s¾c ký 
LÊy mét b¶n máng ®· chuÈn bÞ s½n, c¹o líp Silicagen ë hai mÐp kÝnh s©u vµo 1 

mm. Dïng th−íc ®o ®¸nh dÊu c¸c vÞ trÝ sÏ chÊm mÉu thö vµ mÉu chuÈn lªn líp máng 
(c¸c chÊm c¸ch nhau tõ 2,5-3 cm, c¸ch mÐp d−íi 1,5 vµ c¸ch hai mÐp bªn tõ 1,2-1,5 
cm). Mét b¶n máng nh− vËy cã thÓ chÊm tõ 6-8 chÊm. 

LÊy chÝnh x¸c 0,5 ml axeton cho vµo cÆn mÉu thö (môc 3.1.1.2) ®Ëy nót kÝn, 
l¸ng ®Òu cho tan cÆn vµ tËp trung xuèng ®¸y b×nh nhän. Dïng b¬m tiªm hót dung 
dÞch mÉu vµ chÊm lªn líp máng ë hai vÞ trÝ ®· ®Þnh.VÕt thø nhÊt chÊm 20 microlit vµ 
vÕt thø hai chÊm 30 microlit. C¸c vÞ trÝ kh¸c chÊm dung dÞch chuÈn víi thÓ tÝch t¨ng  
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dÇn tõ 10,20,30,40 microlit, khi chÊm ph¶i khèng chÕ ®−êng kÝnh cña vÕt kh«ng qu¸ 
3 mm. Sau khi chÊm xong, ®Æt mÐp d−íi b¶n máng vµo b×nh s¾c ký ®· pha s½n dung 
dÞch khai triÓn. §Ëy n¾p cã b«i vaselin ®Ó ®¶m b¶o thËt kÝn. Khi dung m«i ngÊm lªn 
cßn c¸ch mÐp trªn kho¶ng 2 cm th× lÊy b¶n máng ra, ®¸nh dÊu tuyÕn dung m«i, råi 
®Æt vµo tñ hèt 15 phót cho bay hÕt dung m«i. 

 
4.4. NhËn biÕt 
Dïng b×nh hót Èm 400 x 250 mm, bªn trong ®Æt mét lä br«m láng. Më nót lä 

®Õn khi h¬i br«m b·o hoµ trong b×nh th× ®Æt b¶n máng vµo. §Ëy kÝn n¾p b×nh hót Èm, 
sau 15 phót lÊy b¶n máng ra ®Æt vµo tñ hèt trong 15 phót ®Ó h¬i br«m bay ®i. sau ®ã 
phun víi dung dÞch ph¸t hiÖn. c¸c vÕt mÉu vµ chuÈn sÏ xuÊt hiÖn mµu xanh lam trªn 
nÒn ®á thÉm. 

 
5. TÝnh kÕt qu¶ 
 
5.1. HiÖu suÊt thu håi tÝnh b»ng %(X) theo c«ng thøc: 

X% = 
A

R

X
XX 0−

 x 100 

Trong ®ã: 
             X R : l−îng ho¹t chÊt t×m thÊy trong mÉu tr¾ng ®· cho thªm ho¹t chÊt 

                X 0 : l−îng ho¹t chÊt t×m thÊy trong mÉu tr¾ng 
                X A : l−îng ho¹t chÊt ®−a vµo mÉu tr¾ng. 
                X   : % thu håi 
 
5.2. X¸c ®Þnh d− l−îng thuèc trõ dÞch h¹i 
B»ng c¸ch so s¸nh trùc tiÕp ®é ®Ëm nh¹t cña vÕt gi÷a mÉu chuÈn vµ mÉu thö ta 

rót ra l−îng thuèc trõ dÞch h¹i lµ bao nhiªu microgam/ vÕt, tõ ®ã tÝnh ra d− l−îng 
thuèc trõ dÞch h¹i trong s¶n phÈm. 

B×nh th−êng nÕu c¸c vÕt cña mÉu thö n»m trong kho¶ng thang chuÈn th× ta cã 
thÓ rót ra ®−îc kÕt qu¶ ngay. 

Song cã tr−êng hîp vÕt nhá nhÊt cña mÉu thö cã gi¸ trÞ lín h¬n vÕt lín nhÊt 
cña mÉu chuÈn th× ph¶i −íc l−îng ®Ó rót bít l−îng mÉu thö khi lµm s¾c ký lÇn sau. 

Còng cã tr−êng hîp vÕt lín nhÊt cña mÉu thö cã gi¸ trÞ nhá h¬n vÕt bÐ nhÊt cña 
mÉu chuÈn th× ta ph¶i t¨ng l−îng mÉu thö ®Ó chÊm lªn líp máng. Cã nghÜa lµ ta ph¶i 
t¹o ®−îc c¸c vÕt cña mÉu thö cã hµm l−îng n»m trong kho¶ng giíi h¹n cña thang 
chuÈn. Sau khi kh¼ng ®Þnh ®−îc nång ®é cña vÕt theo thang chuÈn th× tÝnh kÕt qu¶ 
theo c«ng thøc sau: 

 

R= kgmg
X
x

M
XM /

%
100  

Trong ®ã: 
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R      : D− l−îng thuèc trõ dÞch h¹i trong s¶n phÈm chÌ(mg/kg) 
               X M : l−îng ho¹t chÊt t×m thÊy trªn líp máng tÝnh theo microgam 
               M     : Sè gam n«ng s¶n t−¬ng øng víi thÓ tÝch dÞch chiÕt ®· chÊm lªn 

mét vÕt          trªn s¾c ký líp máng ®−îc chän ®Ó rót ra kÕt 
qu¶. 

 
5.3. C¸c gi¸ trÞ kh¸c: 
- TrÞ sè Rf : 0,44 
- Giíi h¹n ph¸t hiÖn: 2 Mg  
- HiÖu xuÊt thu håi (recovery): 90% 
 
 
 
    


