Lai giGi thiéu

Trong nhiing n3m qua Tiéu ban nghién cltu vé thudc trir sau clia Trung tdm Hgp tac Nghién clu Khoa
hoc vé Thudc 14 (CORESTA) da tién hanh thif nghiém cac phudng phép phan tich d€ dinh lugng du
luong Flumetralin trén thudc 4. Viéc nay dugc thuc hién két hgp véi Nhém khoa hoc vé néng nghiép, da
t8 chifc ap dung hoé chét trén dong rudng va chudn bi caAc mau. Theo céc két qua phan anh vé tat ca
cac yéu t8 phan tan (x{ ly déng rudng, khi hau bat 8n dinh, cac anh hudng trong qua trinh xi¥ Iy va sau
khi x(t ly, 18y mau, sai léch lién phong thit nghiém va néi phong thf nghiém), thi khéng c6 cdng b8 nao
dudc dua ra vé dd chum cla cac yéu t8 thong thudng. Tuy nhién, cé thé udce tinh dd chum cla phuong
phap théng qua hé sé bién dong & cac mic du ludng khac nhau.

Cé ba théng s6 co thé quyét dinh kha néing ap dung clia phuong phap : 1) Dé tin cay cla cac két qua,
2) Tinh don gidn clia qui trinh phan tich va 3) thiét bj gia khéng cao. Da s trong Tiéu ban nghién clu
vé thuéc trir sau déu dong y chdp thuan phuong phap dugc phdng theo Len Toet clia Ban nghién clu
thuBc la, Hazare, Zimbabwe vé su can thiét clia cong viéc nay. Cac chi ti€t quan trong da dudc cac
thanh vién ciia Nhém bd sung ( nhu Norman Lorton, Rothmans UK). C4c s liéu trong bao cao nay la
k&t qua ctia Lién thuc nghiém JE-24 ( cac mau do A. BEUCHAT, Deltafina, Italy cung cdp).
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Thudc la - Xac dinh du lugng thudc diét chdi Flumetralin
(prime plus, CGA-41065)

Tobacco — Determination of residues of the sukercide Flumentralin
(Prime plus, CGA -41065)

1 Pham vi ap dung
Tiéu chudn nay qui dinh phuong phap xac dinh du lugng thudc diét chdi Flumetralin trén thudc IA.

2 Cach tién hanh

21 Can 10 g thudc Ia da nghién nhd va cho vao binh trn (b tron kiéu Waring), thém 200 ml hén hop
methanol/ nudc (9+1) va 3 thia xelit ho&ic BDH Hyflo Super Cell. Tron déu trong nam phut (3 téc

dd cao).
2.2 Khdng rla ludi dao trén trong binh. Dé cho mau Iang xudng.

2.3 Loc qua gidy loc gap nép s& 540 chifa 3 thia xelit ( phuong phap thich hop khac str dung phéu loc
Buchner dudc gan mang sgi thuy tinh thiéu két, gidy loc va Hyflo Super Cell).

2.4 Chuyén 40 ml chét 1dng vao phéu chiét 500 ml. Thém 160 ml dung dich natri clorua (NaCl) bao
hoa, 160 ml nuéc cat (tuong duong véi 320 mi dung dich NaCl 15 %) va 50 ml metylen clorua. Khudy ky
va gidi ap trong binh chiét. D€ cho tach pha. Lay pha day (metylen clorua) ra qua ph&u chifa natii
sunfat (Na,SO,). Lap lai Ian chiét véi 2 x 50 ml metylen clorua.

2.5 Rla phéu chiia Na,SO, béng 15 ml metylen clorua.
2.6 Cho bay hoi d&n khé (nhiét dé ndi cach thuy 40 °C).

2.7 Chuan bi cot Florisil (5 g chét nhéi, dd dm Florisil Ia 8 %) va rifa so bd bang 50 ml ete ddu md

(pentan).

2.8 Hoa tan phan thu dugc sau khi bay hdi (2.6) vac 10 ml ete ddu md va cho !én dinh cét Florisil (sif
dung phéu chiét nhéi béng thuy tinh néu mau chlta cac hat rén).

2.9 Trang binh hai lan nita, mdi 14n bang 10 ml ete ddu md va cho cac dung dich trang Ién cot Florisil.
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2.10 R gidi thém bing 30 mi etz ddu md va loai b3 phén ete dau md.

2.11 Rif2 gidi bing 50 mi h&n hap ete ddu md ! ele dietyl (9+1). Thu idy phan nay vao binh &inh my
100 ml.

2.12 Cho bay hdi dén gén kho.

2.13 Thém 10 ml ete d3u md va sau @ néu cén thi pha loang theo ty 1& 1:10 d8i véi c4c mau ¢ ndng
d6 cao hon pham vi higu chuén. M2u da sn sang cho phan tich sac ky khi. Cac diéu kién thich hop
xemn diéu 3 sau day.

4nh gia mirc dd thu héi: Do thu hdi clia phucng phap nay co thé duge kiém tra trén mau thudc 13
¢6 ndng do biét truéc & mirc 1 ppm (1 pg/g).

3 Céc diéu kién sic ky khi thich hgp

3.1 Cot nhai:

Chiéu dai cét : 1m

Vat ligu nhéi: 11% OV17 - QF1 (1+1)
Nhiét dd clia cot: 225°C

Nhiét 88 cng bom: 235°C

Loai detector: ECD

Nhiét dé clia detector: 300°C
Téc a8 dong khi: 50 ml/ min ( N, ho3ic hén hgp Ar/CH, 95+5).
Cac ndng d6 chudn d& hiéu chudn phai ndm trong khoang 107 gicm?. Thé tich bom 1 pl - 5 l.

3.2 Cétmao quan

Kich thudc: 50 m x 0,32 mm dudng kinh trong
Loai: WCOT fused silica

Pha tinh: CP-SIL-18 CB

D6 day mang phim: 0,19 um

Khi mang: Heli

Ap suét dau cot: 170 kPa

Kiéu cdng bon: Chia dong/ khéng chia déng
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Phucng thitc bom: Chia dong
Nhiét do: 250 °C
Doéng chia: 30 ml/ min
Loai detector ECD

Khi phu trg : "Nito

Dong khi phu trg: 50 mi/ min
Nhiét do 300°C

Chuong trinh 16:  B#t ddu & 150 °C véi t3c do tang10 °C/min cho dén 280 °C, sau d6 gilr & 280 °C
trong 11 phat.

4 Théng tin vé danh gia phuong phap thir
4.1 Viec danh gia nay sl dung tat ca 81 két qua do sau phong thir nghiém cung cap.
4.2 Do thu hoi

P& thu héi cb thé dao dong tir 66% dén 100 % (trung binh clia nam phong thlt nghiém: 84 %) va luén
dudc xac dinh trong qué trinh phan tich m&i mé mau.

4.3 Gia tri thir mau tring

Dua trén 27 két qua clia 4 phong thlt nghiém, gia tri thr mau tring 2,8 ppm Flumetralin trén cac la
chua x{r ly da dudc xac dinh (hé s6 bién dong la 15,0 %). Cac két qua nay c6 thé gém cé kha nang bi
nhiém tir a8t ho#c tit viée xr Iy cac canh ddng sat canh.

4.4 Daij xac dinh

Phuong phap nay da dugc thlr nghiém ddi véi dai xac dinh tir 0 ppm (hoan toan chua x(f ly) dén khoang
110 ppm du Iugng.

‘4.5 Db chum tdng thé cGia phuong phap (xem phan gidi thigu)

Hé s6 bidn dang (D8 léch chudn dudc biéu thi bang phan tram gia tri trung binh) 1a 16,7 %. Khéng phat
hién dugc su phu thudc vao mirc du lugng.
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