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Lêi nãi ®Çu 

TCVN 6135: 1996 do Ban kü thuËt Tiªu chuÈn TCVN/TC 190 ChÊt l−îng ®Êt biªn so¹n, Tæng 

côc TC-§L-CL ®Ò nghÞ, Bé Khoa häc, C«ng nghÖ vµ M«i tr−êng ban hµnh. 
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Tiªu chuÈn ViÖt Nam                                  TCVN 6102:1995 
 

 

ChÊt l−îng ®Êt - X¸c ®Þnh d− l−îng fenvalerat trong ®Êt - 
Ph−¬ng ph¸p s¾c kÝ láng hiÖu suÊt cao 
 
Water quality - Determination of fenvalerat residue in soil - High performance 
liquid chromatographic method (HPLC) 

 

 

1. Ph¹m vi ¸p dông 

Tiªu chuÈn nµy qui ®Þnh ph−¬ng ph¸p ph©n tÝch d− l−îng fenvalerat trong ®Êt. 

Ph−¬ng ph¸p nµy còng cã thÓ ¸p dông ®Ó x¸c ®Þnh møc ®é « nhiÔm ®Êt do do sö dông chÊt 

nµy®Ó trõ s©u b¶o vÖ c©y trång hay rß rØ khi vËn chuyÓn b¶o qu¶n. 

Giíi h¹n x¸c ®Þnh cña ph−¬ng ph¸p: 0.02 ppm. 

2. Tiªu chuÈn trÝch dÉn 

Tiªu chuÈn nµy sö dông cïng víi: 

- TCVN 5297: 1995 ChÊt l−îng ®Êt - LÊy mÉu - Yªu cÇu chung 

- TCVN 5941: 1995 ChÊt l−îng ®Êt - Giíi h¹n tèi ®a cho phÐp d− l−îng ho¸ chÊt b¶o vÖ thùc 

vËt trong ®Êt. 

3. §Þnh nghÜa 

Tiªu chuÈn nµy dïng c¸c ®Þnh nghÜa sau: 

3.1 D− l−îng chÊt trõ sinh vËt h¹i trong ®Êt: l−îng chÊt trõ sinh vËt h¹i cßn sãt l¹i ë l¹i trong 

®Êt ch−a bÞ ph©n huû hoÆc ch−a biÕn ®æi thµnh c¸c d¹ng kh¸c. 

3.2 Giíi h¹n ph¸t hiÖn cña m¸y: Kh¶ n¨ng ph¸t hiÖn cao nhÊt cña thiÕt bÞ ph©n tÝch ®èi víi ®èi 

t−îng ph©n tÝch. Khi thiÕt bÞ ph©n tÝch lµ m¸y s¾ kÝ láng, giíi h¹n ph¸t hiÖn lµ l−îng ho¹t chÊt 

nhá nhÊt ®−a vµo m¸y ®Ó thu ®−îc pÝc s¾c khÝ cã chiÒu cao gÊp ba lÇn ®é nhiÔu ®−êng nÒn ë 

®é nh¹y tèi ®a cã thÓ ®−îc khi vËn hµnh. 
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3.3 Giíi h¹n x¸c ®Þnh cña ph−¬ng ph¸p: nång ®é thÊp nhÊt x¸c ®Þnh ®−îc trong ®èi t−îng cÇn 

ph©n tÝch víi c¸c ®iÒu kiÖn ®· ®−îc lùa chän. 

3.4 §é ph¸t hiÖn (recovery): kh¶ n¨ng x¸c ®Þnh ®−îc (tÝnh theo phÇn tr¨m) l−îng chÊt cÇn 

ph©n tÝch so víi l−îng chÊt chÈn ®−a vµo ®èi t−îng ph©n tÝch khi tiÕn hµnh nghiªn cøu x©y 

dùng ph−¬ng ph¸p. 

4. Nguyªn t¾c 

Fenvalerat trong ®Êt ®−îc chiÕt Soxhlet víi hçn hîp dung m«i n-hexan: axeton cã tû lÖ thµnh 

phÇn 2: 1 (v/v). ChuyÓn fenvalerat trong dÞch chiÕt sang pha n-hexan. Lµm s¹ch pha h÷u c¬ 

b»ng cét s¾c kÝ cã chøa oxit nh«m gi¶m ho¹t tÝnh, natri sunfat khan. X¸c ®Þnh hµm l−îng 

fenvalerat b»ng s¾c lÝ láng hiÖu suÊt cao detector. 

Ph−¬ng ph¸p nµy dïng ®Ó ph©n tÝch d− l−îng fenvalerat trong ®Êt khi cã mÆt c¸c chÊt 

pyrethoid kh¸c. 

5. Thuèc thö 

- n- hexan lo¹i tinh khiÕt. 

- axeton lo¹i tinh khiÕt. 

- Diclometan lo¹i tinh khiÕt 

- Metanol lo¹i tinh khiÕt dïng cho s¾c kÝ. 

- Natri sunfat khan lo¹i tinh khiÕt ph©n tÝch. 

- oxit nh«m trung tÝnh lo¹i tinh khiÕt ph©n tÝch. 

- Fenvalerat chuÈn (99%). 

- N−íc cÊt hai lÇn. 

6. ThiÕt bÞ dông cô 

C¸c dông cô th«ng th−êng trong phßng thÝ nghiÖm vµ c¸c thiÕt bÞ dông cô sau: 

- Bé chiÕt Soxhlet lo¹i 150 mll; 

- Bé ch−ng cÊt Kuderna- Denhish; 

- B×nh cÇu nót mµi dung tÝch 100 ml, 250 ml; 
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- PhÔu chiÕt dung tÝch 250 ml; 

- PhÔu läc ®−êng kÝnh 4 - 8 cm; 

- M¸y rung siªu ©m. 

- HÖ thèng s¾c kÝ láng cã vßng b¬m mÉu 20 µ l, trang bÞ detector cùc tÝm; 

- R©y kÝch th−íclç 2 mm. 

7. LÊy mÉu 

MÉu ®Êt ®−îc lÊy theo TCVN 5297 : 1995. 

Nªn x¸c ®Þnh thªm thµnh phÇn c¬ lý, ho¸ häc cña ®Êt ®Ó cã c¬ së nhËn ®Þnh bæ sung vÒ t×nh 

tr¹ng diÔn biÕn, kh¶ n¨ng l−u gi÷ vµ lan truyÒn chÊt « nhiÔm. 

8. C¸ch tiÕn hµnh 

8.1 X©y dùng ®−êng chuÈn 

Pha d·y dung dÞch hiÖu chuÈn cã nång ®é 1.0, 2.0, 6.0, 8.0. vµ 10.0 µ g/ml fenvalerat trong 

metanol. B¬m ®ñ 20 � l mçi dung dÞch trªn vµo hÖ thèng s¾c kÝ láng ë ®iÒu kiÖn ph©n tÝch nh− 

®iÒu 8.4 cña tiªu chuÈn nµy ®Ó x©y dùng ®−êng chuÈn vµ x¸c ®Þnh giíi h¹n ph¸t hiÖn cña 

m¸y. 

8.2 ChiÕt t¸ch 

R©y mÉu ®Êt qua r©y cã kÝch th−íc lç 2 mm ®Ó lo¹i bá c¸c t¹p chÊt c¬ häc. C©n 25 g ®Êt vµo 

tói ®ùng mÉu vµ ®Æt èng Soxhlet. Cho 150 ml hçn hîp dung m«i n-hecxan: axeton 2:1 (v/v) 

vµo b×nh cÇu lo¹i 250 ml. L¾p b×nh cÇu vµo bé chiÕt Soxhlet vµ ®un håi l−u 1 giê. §Ó nguéi 

b×nh cÇu ®Õn nhiÖt ®é phßng, th¸o b×nh cÇu ra khái bé chiÕt Soxhlet. 

8.3 Lµm s¹ch 

ChuyÓn dÞch chiÕt vµo mÉu chiÕt 250 ml, thªm mét Ýt n−íc cÊt, l¾cnhÑ. §Ó yªn phÔu chiÕt trªn 

gi¸ ®Ó cho ph©n líp. Thu líp n-hecxan vµ lµm kh« b»ng c¸ch cho ch¶y qua phÔu läc cã chøa 

10 g natri sunfat khan. Röa líp natri sunfat khan b»ng vµi mililit n-hecxan. Thu toµn bé l−îng 

dung m«i vµo b×nh Kudema Denish. L¾p b×nh vµo sinh hµn vµ cho bay h¬i dung m«i trªn bÕp 

c¸ch thuû tíi cßn kho¶ng 10 ml. 

Lãt mét Ýt b«ng thÊm n−íc vµo ®¸y cét s¾c kÝ lµm b»ng thuû tinh cã ®−êng kÝnh trong 1.2 cm. 

Cho 10 g oxit nh«m lo¹i dïng cho s¾c kÝ cã kÝch th−íc h¹t 60 mesh (0.250 mm) ®É ®−îc gi¶m 
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ho¹t ho¸ 10% (xem chó thÝch). Gâ nhÑ cét ®Ó nÌn chÆt c¸c chÊt nhåi. §Æt mét líp b«ng thÊm 

n−íc lªn mÆt cét. TÈm −ít cét b»ng 10 ml dung m«i n-hecxan. ChuyÓn dÞch chiÕt thu ®−îc ë 

8.2 vµo cét, dïng 5 ml n-hecxan ®Ó tr¸ng b×nh vµ chuyÓn hÕt vµo cét. Bá phÇn dung m«i d− 

ch¶y qua cét. Röa gi¶i hîp chÊt bÞ hÊp thô trong cét b»ng 60 ml hçn hîp dung m«i n-hecxan: 

diclometan cã thµnh phÇn tû lÖ 7:3 (v/v). Høng dung dÞch ch¶y qua cét vµo b×nh Kudema 

Denish. L¾p b×nh vµo sinh hµn. Lµm bay h¬i dung m«i trªn bÕp c¸ch thuû ®Õn khi cßn kho¶ng 

1-2 ml. Th¸o b×nh Kudema Denish ra khái sinh hµn. TiÕp tôc ®uæi hÕt dung m«i ngoµi kh«ng 

khÝ b»ng dßng khÝ kh«. 

Chó thÝch - oxit nh«m gi¶m ho¹t ho¸ 10% ®−îc xö lý nh− sau: C©n 90 g oxit nh«m trung tÝnh 

cho vµo b×nh cÇu lo¹i 250 ml cã nót mµi, thªm 10 g n−íc. §Ëy nót, l¾c m¹nh b×nh cÇu cho ®Õn 

khi oxit nh«m hÕt vãn côc. L¾p b×nh cÇu lªn m¸y quay ®¶o, ®¶o 30 phót. B¶o qu¶n oxit nh«m 

®· gi¶m ho¹t ho¸ trong b×nh kÝn vµ ®Ó hai ngµy sau míi sö dông.  

8.4 Ph©n tÝch 

Hoµ tan cÆn b»ng 0.5 ml metanol. B¬m ®ñ 20 µ l vµo m¸y s¨c kÝ láng ë ®iÒu kiÖn ph©n tÝch 

nh− sau: 

Cét pha ®¶o chøa chÊt nhåi C- 18, kÝch th−íc 150 x 4.6 mm. 

Pha ®éng: metanol: n−íc 80:20 (v/v) ®−îc ®uæi hÕt bät khÝ b»ng m¸y rung siªu ©m. 

B−íc sãng ph©n tÝch: 228 nm. 

Tèc ®é dßng: 1.2 ml/phót. 

9. BiÓu thÞ kÕt qu¶ 

9.1 TÝnh to¸n 

Dùa vµo thêi gian l−u (tR) cña chuÈn vµ mÉu ®Ó nhËn biÕt fenvalerat vµ tõ diÖn tÝch hoÆc chiÒu 

cao pÝc, tÝnh nång ®é fevalerat cã trong ®Êt theo c«ng thøc sau: 

V
m
C

A
A

N c

c

m ××=  

trong ®ã 

N lµ nång ®é fevalerat trong ®Êt, tÝnh b»ng � � m; 

Am lµ diÖn tÝch hoÆc chiÒu cao pÝc mÉu, tÝnh b»ng milimet vu«ng hoÆc milimet; 
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Ac lµ diÖn tÝch hoÆc chiÒu cao pÝc chuÈn, tÝnh b»ng milimet vu«ng hoÆc milimet; 

Cc lµ nång ®é dung dÞch chuÈn, tÝnh b»ng microgam trªn lit; 

m lµ khèi l−îngmÉu dïng ®Ó chiÕt, tÝnh b»ng gam; 

V lµ thÓ tÝch dung dÞch mÉu dïng ®Ó ph©n tÝch. 

9.2 §é chÝnh x¸c 

§é chÝnh x¸c cña ph−¬ng ph¸p nh− sau : 

Giíi h¹n ph¸t hiÖn cña m¸y ë ®iÒu kiÖn ph©n tÝch ®É nªu : 1.0 µ g/ml.  

Giíi h¹n x¸c ®Þnh cña ph−¬ng ph¸p: 0.02 ppm. 

®é ph¸t hiÖn: 90 - 95%. 

§é lÖch chuÈn s(n=5) = 15% ë møc 0.1 ppm vµ 12% ë møc 1 ppm. 

10. B¸o c¸o kÕt qu¶ 

B¶n b¸o c¸o kÕt qu¶ ph¶i bao gåm c¸c th«ng tin sau: 

a) tham kh¶o tiªu chuÈn nµy; 

b) ®Æc ®iÓm nhËn d¹ng xuÊt sø cña mÉu ®Êt; 

c) tÝnh chÊt riªng cña mÉu ®Êt (vÝ dô sù cã mÆt cña sÐt, sái c¸t hay cá, r¸c vôn...) 

d) kÕt qu¶ x¸c ®Þnh fevalerat; 

e) c¸c yÕu tè tù chän vµ nh÷ng yÕu tè kh¸c cã thÓ ¶nh h−ëng ®Õn kÕt qu¶. 

----------------------------------------------- 

 


