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TIEU CHUAN VIET NAM TCVN 6102:1995

Chat luong dat - Xac dinh du lugng fenvalerat trong dat -
Phuong phap séc ki I16ng hiéu suat cao

Water quality - Determination of fenvalerat residue in soil - High performance
liquid chromatographic method (HPLC)

1. Pham vi ap dung
Tiéu chudn nay qui dinh phuong phap phan tich du luong fenvalerat trong dét.

Phuong phap nay ciing c6 thé ap dung dé xac dinh mic d6 & nhiém dat do do st dung chét

naydé trir sau bao vé cay trong hay ro ri khi van chuyén bao quan.
Gi6i han xac dinh cla phuong phap: 0.02 ppm.

2. Tiéu chuan trich dan

Tiéu chudn nay st dung ciing véi:

- TCVN 5297: 1995 Chat lugng dat - LAy mau - Yéu cau chung

- TCVN 5941: 1995 Chat luong dat - Gidi han t6i da cho phép du lugng hoa chat bao vé thuc

vat trong dat.
3. binh nghia
Tiéu chuén nay dung cac dinh nghia sau:

3.1 Du lugng chét trir sinh vat hai trong dat: lugng chét trir sinh vat hai con sét lai G lai trong
dat chua bi phan huy hoac chua bién déi thanh cac dang khac.

3.2 Gi6i han phat hién ctia may: Kha nang phat hién cao nhat cla thiét bi phan tich doi vGi doi
tuogng phan tich. Khi thiét bi phan tich 1a may s ki 16ng, gi6i han phat hién l1a lugng hoat chat
nhd nhat dua vao may dé thu dudc pic sic khi c6 chiéu cao gap ba lan d6 nhiéu dudng nén &
do nhay t6i da c6 thé dudc khi van hanh.
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3.3 GiGi han xac dinh cla phuong phap: néng dé thdp nhéat xac dinh dudc trong ddi tugng can

phan tich véi cac diéu kién da dugc lua chon.

3.4 D6 phat hién (recovery): khd nang xac dinh dudc (tinh theo phan tram) lugng chéat can
phan tich so véi ludng chat chan dua vao déi tuong phan tich khi tién hanh nghién ciu xay
dung phuadng phap.

4. Nguyén tac

Fenvalerat trong dat dudc chiét Soxhlet v6i hén hdp dung méi n-hexan: axeton c6 ty 18 thanh
phan 2: 1 (v/v). Chuyén fenvalerat trong dich chiét sang pha n-hexan. Lam sach pha hiiu co
bang cot sac ki c6 chita oxit nhédm gidm hoat tinh, natri sunfat khan. Xac dinh ham luong

fenvalerat bang s&c li 16ng hiéu suét cao detector.

Phuong phap nay ding dé phan tich du lugng fenvalerat trong dat khi c6 mat cac chat
pyrethoid khac.

5. Thuéc thir

- n- hexan loai tinh khiét.

- axeton loai tinh khiét.

- Diclometan loai tinh khiét

- Metanol loai tinh khiét diing cho s&c ki.

- Natri sunfat khan loai tinh khiét phan tich.

- oxit nhém trung tinh loai tinh khiét phan tich.
- Fenvalerat chuén (99%).

- NuGc cat hai lan.

6. Thiét bi dung cu

Céc dung cu thong thudng trong phong thi nghiém va cac thiét bi dung cu sau:
- B6 chiét Soxhlet loai 150 mll;

- B6 chung cat Kuderna- Denhish;

- Binh cau nut mai dung tich 100 ml, 250 ml;
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- Phéu chiét dung tich 250 ml;

- Phéu loc dudng kinh 4 - 8 cm;

- May rung siéu am.

- Hé théng séc ki 16ng c6 vong bom mau 20 1, trang bi detector cuc tim;
- Ray kich thudcld 2 mm.

7. Lay mau

M&u dat dudc I8y theo TCVN 5297 : 1995.

Nén xac dinh thém thanh phan co ly, hoa hoc clia dat dé cé co sd nhan dinh bé sung vé tinh

trang dién bién, kha nang Iuu gir va lan truyén chat 6 nhiém.
8. Cach tién hanh
8.1 Xay dung dudng chuén

Pha day dung dich hiéu chudn c6 néng d6 1.0, 2.0, 6.0, 8.0. va 10.0 ug/ml fenvalerat trong
metanol. Bom dd 20 0 | méi dung dich trén vao hé théng sac ki 16ng & diéu kién phan tich nhu
diéu 8.4 cla tiéu chudn nay dé xay dung dudng chudn va xac dinh gi6i han phat hién cta

may.
8.2 Chiét tach

Ray mau dat qua ray c6 kich thuéc 16 2 mm dé loai bd cac tap chat cd hoc. Can 25 g dat vao
tdi dung mau va dat 6ng Soxhlet. Cho 150 ml hédn hop dung méi n-hecxan: axeton 2:1 (v/v)
vao binh céu loai 250 ml. Lp binh cAu vao bd chiét Soxhlet va dun héi luu 1 gid. D& ngudi

binh cau dén nhiét dd phong, thdo binh cau ra khoi bd chiét Soxhlet.
8.3 Lam sach

Chuyén dich chiét vao mau chiét 250 ml, thém mét it nudc cat, Iacnhe. D& yén phéu chiét trén
gia dé cho phan 16p. Thu I6p n-hecxan va lam khé bang cach cho chay qua phéu loc cé chita
10 g natri sunfat khan. R{a I8p natri sunfat khan bang vai mililit n-hecxan. Thu toan bé lugng
dung méi vao binh Kudema Denish. L3p binh vao sinh han va cho bay hoi dung méi trén bép

cach thuy t6i con khoang 10 ml.

L6t mét it bong thdm nudc vao day cot sdc ki lam bang thuy tinh ¢ dudng kinh trong 1.2 cm.

Cho 10 g oxit nhém loai dung cho s&c ki ¢6 kich thuc hat 60 mesh (0.250 mm) da dugc giam
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hoat hoa 10% (xem chu thich). G& nhe cot d& nén chit cac chat nhéi. DAt mot I6p bong tham
nudc lén mat cot. TAm uét cot bang 10 ml dung méi n-hecxan. Chuyén dich chiét thu dudc &
8.2 vao cot, dung 5 ml n-hecxan dé trang binh va chuyén hét vao cot. B4 phan dung méi du
chay qua co6t. Rlra giadi hop chét bi hap thu trong cdt bdng 60 ml hén hop dung méi n-hecxan:
diclometan cé thanh phan ty 1& 7:3 (v/v). Hing dung dich chdy qua cét vao binh Kudema
Denish. L&p binh vao sinh han. Lam bay hoi dung méi trén bép cach thuy dén khi con khoang
1-2 ml. Thao binh Kudema Denish ra khdi sinh han. Tiép tuc dudi hét dung méi ngoai khéng
khi bang dong khi khé.

Cha thich - oxit nhém gidm hoat hoa 10% dudc x ly nhu sau: Can 90 g oxit nhém trung tinh
cho vao binh cau loai 250 ml ¢6 nat mai, thém 10 g nudc. Day nut, 1dc manh binh cdu cho dén
khi oxit nhém hét vén cuc. Lap binh cau 1én may quay ddo, dao 30 phuat. Bo quan oxit nhém

da gidm hoat hoa trong binh kin va dé hai ngay sau méi st dung.
8.4 Phan tich

Hoa tan can bang 0.5 ml metanol. Bom dl 20 x| vao may sac ki 16ng & diéu kién phan tich

nhu sau:

Cot pha dao chira chat nhoi C- 18, kich thudc 150 x 4.6 mm.

Pha ddng: metanol: nuéc 80:20 (v/v) dudc dudi hét bot khi bang may rung siéu am.
Buéc sbng phan tich: 228 nm.

Toc dd dong: 1.2 ml/phit.

9. Biéu thij két qua

9.1 Tinh toan

Dua vao thdi gian luu (tg) clia chuan va mau dé nhan biét fenvalerat va ti dién tich hosc chiéu

cao pic, tinh néng do fevalerat c6 trong dat theo cong thirc sau:

trong doé
N la néng do fevalerat trong dat, tinh bang 0 0 m;

A, 1a dién tich ho&c chiéu cao pic mau, tinh bang milimet vuéng hodc milimet;
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A, la dién tich ho&c chiéu cao pic chuan, tinh bang milimet vuéng hodc milimet;
C. la néng d6 dung dich chuén, tinh bang microgam trén lit;

m 1a khéi lugngmau dung dé chiét, tinh bang gam;

V 14 thé tich dung dich mau diing dé phan tich.

9.2 D6 chinh xac

D6 chinh xac cla phuong phap nhu sau :

Gidi han phat hién ctia may & diéu kién phan tich da néu : 1.0 ug/ml.

Gigi han xac dinh cla phuong phap: 0.02 ppm.

d6 phat hién: 90 - 95%.

Do léch chudn s(n=5) = 15% & mic 0.1 ppm va 12% & mic 1 ppm.

10. Bao céao két qua

Ban bao céo két qua phai bao gom céac thong tin sau:

a) tham kh3o tiéu chuan nay;

b) d&c diém nhan dang xuat st cla mau dat;

c) tinh chat riéng ctia mau dat (vi du su c6 mat clia sét, sdi cat hay ¢d, rac vun...)
d) két qua xac dinh fevalerat;

e) cac yéu t6 tu chon va nhiing yéu t6 khac c6 thé anh hudng dén két qua.




