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L&i noi dau

TCVN 8101 : 2009 hoan toan twong dwong véi ISO 8260 : 2008;

TCVN 8101 : 2009 do Ban ky thuat tiéu chudn quéc gia TCVN/TC/F12
Sira va san phdm sira bién soan, Téng cuc Tiéu chudn Do lwéng Chét
Iveng dé nghj, B4 Khoa hoc va Cong nghé cang bé.
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Gidi thiéu

Tiéu chudn nay dwoc st dung trong nghién clru, gidm sat va kiém sodt cac hop chat clo hiru co co
trong stra va cac san phadm sira bang cach phan Iap ching.

Truwéc day, cac hop chét biphenyl da polyclo hoa (PCB) thurong dwoc xac dinh theo “thuc nghiem”.
hau hét cac phuwong phap nay déu dung “so sanh hinh dang pic” str dung sac ki khi-long c6 detector
bét gitr electron (GLC-ECD) va cét nhdi. Béi véi cac hgp chat chudn, hén hop duoc tao thanh do
perclo hoa thanh decaclobiphenyl (va xac dinh GLC-ECD) hoéc khtr loai clo thanh biphenyl da duoc st
dung. Tién hanh xac dinh bing séc ki I6ng hiéu nang cao voi detector tia t& ngoai (HPLC-UV) hoac
béng sic ki khi-ldng v&i detector ion hoa ngen Idra (GLC-FID).

Céc ki thuat ndi trén c6 ba diém han ché quan trong:

1) Khi gidm théng tin v& kiéu md hinh PCB (“ham luong PCB") con mét dang thi sé mét thong tin
v& hinh dang phan b clia cac ddng phan. Tuy nhién, thong tin nay lai cwe ki hiru dung dé
chirng minh nguédn géc clia 6 nhim va sy khac biét gitra nén véi sw 6 nhiém gan d6.

2) “Ham lvong PCB” duoc xac dinh bing cac phwong phap d& cap & trén cé thé thu dugc theo
nhiéu cach, trong hau hét dir liéu PCB, “ham lwgng PCB" khong duwoc dinh nghia rd rang. Do
d6, khong thé so sanh phan I&n cac “ham lweng PCB” ghi nhan duoc va rat kho khan khi giai
thich di liéu. "Ham lwgng PCB" khéng phai luc nao ciing dwec xac djnh theo tébng cua cac
dbng phan clobiphenyl cé trong mau thir, nhw thwéng mong 4o,

3) Cac hop chét clobiphenyl l1a nhitng hop chét hoa hoc riéng 1é b cac dac tinh khac nhau (vi du
nhu kha nang phan huy sinh hoc, cac anh hudng ddc té hoc, xu hwong tich lug). Do do, rat can
xac dinh riéng cac hop chét clobiphenyl nay.

Theo nghia réng, viéc phan tich PCB cin ap dung dwoc cho sira va cac san pham sira & cac nwdc
khac nhau trén thé giti. D& dat duoc didu nay, cdn lwu y cac diém sau:

a) phai xem xét cac tinh hudng khac nhau trong cac phong thtr nghiém khac nhau, vi du: thiét bi san
¢6, mirc dd dao tao cia nhan vién phong thlr nghiém, ngan sach san co cho cac nhiém vy dac biét
cta phong thir nghiém:; ' '

b) phai xac dinh muyc dich cla viéc phan tich, vi du: dé sang loc, giam sat va kiém soat sy tuan thi cac
gi®i han theo luat dinh, hodc dé nghién clu;

¢) phai xac dinh ddng thdi ham lwong PCB va thube bao vé thuc vat clo hiru co (OCPY),
d) phai bao gdm théng tin v& hinh dang phan bé déng phan PCB dén murc cé thé;
e) phai xac dinh rd cac ham lwong can phai ghi lai;

f)  phai kidm soat cin than viéc tach cac PCB ra khéi cac OCP dé tranh bj nhiéu.



TIEU CHUAN QuOC GIA TCVN 8101 : 2009

Siva va san pham sira — Xac dinh thuéc bao vé thwc vat nhém
clo hitu co va polyclobiphenyl — Phwong phap sac ky khi-long
mao quan co6 detector bat giir electron

Mitk and milk products — Determination of organochlorine pesticides and polychlorobiphenyls -

Method using capillary gas-liquid chromatography with electron-capture detection

' CANH BAO — Nguwéi siv dung tiéu chudn nay phai thanh thao khi thwe hanh trong phong the

nghiém théng thwong. Tiéu chudn nay khéng thé dwa ra dwgc hét tit ca cac van dé an toan lién
quan dén viéc st dung ching. Ngwéi stv dung tiéu chuin nay phai tw thiét lap cac thao tac an

toan thich ho'p va dam bao sw phi hgp véi cac didu kién trong quy chudn quéc gia.

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuadn nay quy dinh phuong phap xac dinh ham lwgng cla cac loai thudc bao vé thuc vat clo hivu
co (OCP) va ham Iuahg cac biphenyl polycfo hoa (PCB) riéng Ié trong sira, stta ¢6 dac, sira dac co
duwong, cac san phdm stra bét, bo va butterfat, phomat va cac san pham sira khac.

Phuong phap nay c6 thé 4p dung dé xac dinh cac OCP cy thé véi ham luong thap dén 5 ug OCP trén
kilogam chat béo va cac PCB cu thé véi ham lugng dén 2,5 ug PCB trén kilogam chét béo, s> dung

séc ki khi-ldng mao quan voi detector bat gil electron (GLC-ECD).

.2 Tailiéu vién dan

Cac tai liéu vién dan sau rét can thiét cho viéc ap dung tiéu chudn nay. Doi voi cac tai liéu vién dan ghi
nam cong bé thi ap dung phién ban duwoc néu. DSi voi cac tai ligu vién dén khéng ghi nam céng bo thi
ap dung phién ban mai nhat, bao gém ca cac sira ddi, bé sung (néu co).

TCVN 8103 - 2009 (ISO 14156), Sra va san phdm stra - Phuong phdp chiét lipit va cac hop chét tan

trong lipit.
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3 Thuat ng va dinh nghia
Trong tiéu chuan nay st dung thuat nglr va dinh nghia sau day:

31
Ham lwgng OCP va PCB (OCP va PCB content)
Phan khéi lrong cua thudc bao vé thire vat nhém clo hiru co va biphenyl da polyclo hoa xac dinh

duoc bang quy trinh quy dinh trong tiéu chuan nay.

CHU THICH 1 Béi voi cac san phim chiva nhidu hon 2 % chét béo, ham iveng hop chét clo hivu co dugc biéu thi bang
microgam hoac miligam trén kilogam chét béo.

CHU THICH 2 Déi véi cac san pham it béo chira 2 % chal béo hodc nhd hen, ham lugng hop chét clo hiru co dugc biéu thj
bing microgam hodc miligam trén kilogam san pham.
4 Nguyén tac

Chét béo va cac hop chat clo hiru cor duge chiét tach ra khéi phan mau thir. Cac hop chét clo hiru co
droc phan tach bang cach chiét dong lanh va lam sach trong hai buoc lién tiép st dung céac cft C18
va Florisil SPE (chiét pha rén) twong (rng.

Chét ria gidi droc co dac rdi hoa tan trong mét thé tich n-hexan thich hop. Céc hop chét clo hitu co
dwoc nhan biét va dinh lugng bang s&c ki khi-long mao quén, dung chét chuan néi trans-nonaclo.
5 Thubc thir va vat liéu

TAt ca thubc thir dwoc st dung phai 13 loai tinh khiét phan tich va thich hop dé phan tich dw lugng
thubc bido vé thuc vat. Nuéce st dung phdi la nwoc cét hodc nuwdc co dd tinh khiét it nhat tvong
duwong, thich hop dé phan tich dv lvong thubc bao vé thyc vat.

CANH BAO — Tiéu chudn nay co6 st dyng mgt vai dung méi bay hoi manh c6 dgc tinh cao
valhoic dé chay. Tuan thi cac canh bao an toan hién hanh khi chuén bj, str dung va thai bo cac

dung moi nay.
5.1 Axetontril (CH,CN).
5.2 Metylen clorua, (CH;Cl).

5.3 Ete didu mo, cd diém soi tlr 40 °C dén 60 °C, dugc chung cAt biing cét Raschig c6 chigu dai toi

thiéu 500 mm, néu can.

5.4 Dietyl ete [{C;Hs)20].
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5.5 n-hexan (CgH,4), dwoc chung cét bang cdt Raschig co chiéu dai téi thiéu 500 mm, hodc co thé

thay thé béng iso-octan (CgH:e), néu cn.
5.6 Natri sulfat (Na,SO,).

5.7 Natri oxalat (Na,C,0.).

5.8 Axeton (CH,COCH,).

5.9 Metanol (CH,OH).

5.10 Dodecan (C,;Hg).

5.11 Dung méi rira giai, bao gém:

5.11.1 H6n hop axetonitril/metylen clorua, ti1é 3 : 1.

Trén 3 thé tich axetonitril (5.1) v&i 1 thé tich metylen clorua (5.2).

5.11.2 Hén hop ete diu hoa/dietyl ete I, ti 16 1 - 1.

Trdn 50 thé tich ete diu hoa (5.3) v&i 50 thé tich dietyl ete (5.4).
5.11.3 HBn hop ete ddu hoaldietyl ete |, i 13 98 - 2.

Trdn 98 thé tich ete dau hoa (5;3) vai 2 thé tich dietyl ete (5.4).
5.11.4 Hon hop ete ddu hoaldietyl ete |, ti 16 85 : 15.

Trén 85 thé tich ete dAu hoa (5.3) véi 15 thé tich dietyl ete (5.4).

5.12 C4t C18 SPE, dung tich 6 ml, chira 1 g vat ligu nhdi co kich thude hat 1a 45 um, c& 16 60 A (vi du

san pham Mega Bond Elut").

5.13 Cot Florisil” SPE, dung tich 6 ml, chira 1 g vat liéu nhdi cé kich thude hat la 150 pm dén 250 pm.

5.14 Dung djch chudn néi, nhv sau:

5.14.1 Dung djch chudn n¢i géc trans-nonaclo, ¢(C1oHsCls) = 10 pug/mi.

5.14.2 Dung djch chudn ndi 1am viéc, chira 1 000 ng/ml trans-nonaclo.

' Mega Bond Elut® va Florisil® 1a tén coa cac san phém thich hop co ban sin. Théng tin nay dua ra tao thudn tién cho nguei

st dyng tiéu chudn nay. ISO khéng 4n dinh phai st dyng cac san pham do
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Dung pipet l1ay 5 ml dung dich chudn ndi géc trans-nonaclo (5.14.1) cho vao binh dinh mirc mét vach
dung tich 50 ml. Pha loang dén vach bang n-hexan (hoac iso-octan) (5.5) va tron.

Néng dé noi trén chi dé huong dan va co thé dwoc hiéu chinh cho phit hop véi cac yéu cau khac nhau.

Néu biét ti trong cGa dung dich va dung méi, thi c6 thé chudn bj cac dung dich nay bang phwong phap
khdi lvong.

5.15 Dung dich chuin OCP va PCB, nhuw sau’
5.15.1 Dung dich chuin géc, chira 10 pg/ml m&i hop chét.

Chuan bi riéng cac dung dich chuan géc dbi véi méi hop chit sau day bang cach hoa tan 100 pg méi
hop chét trong n-hexan (hodc iso-octan) (5.5) trong binh dinh mdrc mét vach dung tich 10 ml, pha loang
dén vach bang n-hexan (hodc iso-octan) va trén.

HCB (CsCls); Endrin (C1,HsCls0); a-HCH (CgHsCls); pp-TDE (C14H1oC1a); SAHCH (CsHsCls); 0p-DOT
(Cy4HCls): »HCH (CeHeClg); pp-DDT (C14HsCls); Heptaclo (CyoHsCly); op-dicofol (C14HsClsO): Aldrin
(C12HsCls); Dicofol (C14HsClsO); Heptaclo epoxid (C.HsCl;0); Oxyclodan (C1oH.ClsO); jclodan
{C1oHsClg); 0p-DDE (C14HsCls): a-endosulfan (CsHsClgO438); a-clodan (CioHsCla); pp-DDE (Ci4HsCls);
Dieldrin (C.;HsCleO}); op-TDE (C,4HCls); 2.4.4'-triclobiphenyl (C15H;Cls, IUPAC No. 28); 2.52'5'-
tetraclobiphenyl (C1,HsCls, IUPAC No. 52); 2,452 5 -pentaclobiphenyl (C,;HsCls, IUPAC No. 101);
2.3'.4 4' 5-pentaclobiphenyl (C,,HsCls, [IUPAC No. 118); 2,4,5,2',4',5’~héxaclobiphenyl (C+2H4Clg, IUPAC
No. 153); 2,3.4,2' 4" 5-hexaclobiphenyl (C;H(Cls, IUPAC No. 138); 2,3,4,52' 4’ 5-heptaclobiphenyl
(C12H3Cls, IUPAC No. 180).

CHU THICH Néng dé si» dung nay chi d& hweng din.

Néu biét ti trong clia dung dich va dung méi, thi cé thé chuan bj cac dung dich nay bang phuong phap

. khéilvong:
5.15.2 Dung dich chudn lam viéc | (1 ug/ml).

Dung pipet 1y 5 ml mdi dung dich chudn gbc (5.15.1) cho vao cac binh dinh mirc mét vach dung tich
50 ml riéng ré. Pha lodng mé&i binh dén vach bang n-hexan (hoac iso-octan) (5.5) va tron.

5.15.3 Dung dich chudn lam viéc Il (10 ng/ml).

Dung pipet lay 1 ml mdi dung dich chuén lam viéc | (5.15.2) cho vao cac binh dinh mdc mét vach dung

tich 100 ml riéng ré. Pha lodng m&i binh dén vach bang n-hexan (hodc iso-octan) (5.5) va tran.

CHU THICH Céc dung dich lam viéc trén chi droc ding dé nhan biét.
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Néu biét ti trong ctia dung dich va dung méi, thi c6 thé chuan bj cac dung dich nay bang phuwong phap
Khéi lvong.
§.15.4 Dung dich chudn lam viéc IIl (10 ng /ml m3i hop cht).

Chuan bj dung dich chudn lam viéc Il bang cach tron cac dung dich chudn 1am viéc | (5.15.2) va dung

dich chuan néi lam viéc trans-nonaclo (5.14.2), nhu sau:

Dung pipet lay 1 ml mbi dung dich chudn Iam viéc | (5.15.2) cho vao mét binh dinh mire mot vach dung
tich 100 ml. Thém 1 ml dung dich chuén ndi 1dm viéc trans-nonaclo (5.14.2) va trén. Pha loang dén

vach bang n-hexan (hoac 1so-pctan} (5.5) va trdn ki dung dich mét l&n nira.

CHU THICH Dung dich chuén 1am viéc |1l durge dung cho myc dich dinh lrgng.

Néu biét ti trong clia dung dich va dung méi, thi cé thé chun bj cac dung dich nay bang phuong phap
khai lvgng. i

6 Thiét bi, dung cu

S dung céc thiét bj, dung cu cta phong thlr nghiém thong thudng va cy thé nhu sau:

6.1 Can phan tich, co thé can chinh xac dén 1 mg, c6 thé doc duoc dén 0,1 mg.

6.2 Né&icach thuy, co thé duy tri nhiét dé tir 35 °C dén 40 °C.

6.3 Ni cach thuy, co thé duy tri nhiét 46 tir 40 °C dén 60 °C.

6.4 Hop chira, c6 kich thuéc khac nhau, cé ndp kin, dung dé ddng hoa mau (xem 8.2 dén 8.4).

6.5 May li tam lanh, co thé tao gia téc hwéng tdm 1 200 g & —15 °C, dwoc trang bi cac ong li tam ¢

dung tich téi thiéu 5 ml.

6.6 May cit quay, cé thé hoat dong & nhiét do tir 35 °C dén 40 °C, dwoc trang bi bom chan khéng,
binh ngung va binh bay hoi.

6.7 Pipet, kich thuéc khac nhau.

6.8 May sic ki khi, duwgc gén detector bét gilr electron, thich hgp dé xac dinh cac hop chat OCP va
PCB. :

7 Lay mau

Piéu quan trong la mau glvi dén phong thtr nghiém phai dung 1a mau dai dién va khong bi hv hong

hoac khéng bi bién ddi chét Ikvgng trong qua trinh van chuyén va bao quan.

Viéc Idy mau khong qui dinh trong tiéu chuan nay. Nén lay mau theo TCVN 6400 (ISO 707).
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8 Chuan bi mau
8.1 Sira

Lam &m m3u |én 35 °C dén 40 °C trén noi cach thuy (6.2). Trén ki mau bang cach nhe nhang ddo chiéu
chai dyng mau ma khang tao bot. Sau dé nhanh chéng lam ngudi nhanh mau dén nhiét 4o khoang 20 °C

8.2 Siracd dic

Lic va dao chiéu hdp chira mau. Mé& hép chira mau va rét tir tir mau sang hop the hai co ndp day kin
(6.4) va chuyén mAu qua lai gitra hai hop d& trén, chu ¥ 14y hét chét béo hoac thanh phan khac cia
mau cdn dinh lai trén thanh va day hop thir nhét. Cubi cung, chuyén cang triét d& cang tét san pham
sang hop thir hai, Pay nap hop.

Déi voi cac mau dyng trong hép kin, thi d& nguyén hép trén ndi cach thuy (6.3) duy tri & 40 °C dén
60 °C. néu can. Ctr 15 min I4y hdp ra va lc manh. Sau 2 h, l4y hép ra va dé nguéi dén nhiét do phong.
M& han nap va dung thia ho3c dao trdn dé tron ki mau.

8.3 Sira dac co dwérng

M& hop drng mau va dung thia hodc dao trén dé tron ky. Lac hop theo chidu lén-xudng sao cho cac
I¢p phia trén va phia géc hép trén dwgce voi nhau, Chu y lay hét mau dinh lai thanh va day hop the
nhat. Cudi cung, chuyén cang triét dé cang tét san phdm sang hop thir hai cé nép day kin (6.4). Day
nap hop.

Néu can, déi voi cac Khi miu dyng trong hép kin, thi @& hép chwa mé trén ndi cach thuy (6.2) duy tri &
30 °C dén 40 °C. M& hop, chuyén hét stra con dinh trong hop sang dia di rong dé co thé khudy tron ky
cho dén khi thu dugc san phadm déng nhét.

Khi m3u dung trong 6ng c6 thé gap dugc, thi cét 6ng va chuyén lwong chira bén trong éng sang binh.
Sau d6 cat m& han 6ng va chuyén tat ca san phadm con dinh phia trong éng sang binh.

8.4 Cac san pham sira bt

Chuyén toan bd mau vao binh kin c6 ndp day (6.4) va dung tich thich hop, sau do trén ki mau béng

céach xoay va ddo chiéu hép chira mau lién tyc, néu can.
8.5 Bo va butterfat

Trén mau bang thia hodc dao trén.

8.6 Phomat

Nao hoac nghién mau, tuy thudc vao céu tric clia mau.

10



8.7 Cac san phdm sira'’khac

Dam bao sao cho mau ddng nhét.

9 Chuan bj mau thw
9.1 Chiét tach sirva

Cho 50 ml m3u da chuén bi (xem 8.1), 50 ml metanol (5.9) va 0,5 g natri oxalat (5.7) vao phéu chiét
dung tich 250 ml. L&c phé&u chiét trong 1 min. Thém 25 ml diety! ete (5.4) va l4c trong 1 min nira. Thém
25 ml ete diu héa (5.3) va lai l4c trong 1 min. Dé yén phéu cho cac pha phan tach. Trong truéng hop
cac pha kho phan tach, tién hanh li tdm véi tbe @ 1 500 r/min trong 5 min.

Chuyén pha hiru co vao binh nén cé dung tich pht hop va pha nwéc vao phéu chiét khac. Chiét pha
nwée hai lan bang 50 ml dung dich ete dau hoa/dietyl ete | (5.11.2). Cho ca hai phan chiét vao binh non
chira pha hiru co. Lam khé cac phan chiét &3 gdp lai bdng cach thém khoang 10 g natri sulfat vao binh
nén va trén. Loc pha hivu co vao binh bay hoi (xem 6.6). Cho bay hoi dung dich trén may cat quay
(xem 6.6) & nhiét dd duwoc duy tri trong khodng 35 °C dén 40 °C.

9.2 Chiét tach siva dic c6 dwéng, cac san phim sira bot, bo, butterfat va phomat

Phan tach chat béo ra khdi mau theo TCVN 8103 : 2009 (ISO 14156 : 2001).

10 Cach tién hanh
- 10.1 Yéu cau chung

Phwong phap nay yéu cau nguéi sir dung- ¢ kinh nghiém trong viéc st dung may séc ki khi mao
quan. Can dac biét lvu y cac van @& lién quan dén cac tap chét c6 trong khi mang, mang ngén va khi
cot, va ki thuat bom, cting nhu thiéu tro clia cot trong dai picogam thép.

10.2 Phép thir trang

Trong treéng hep cua sira, sira déc c6 duéng, cac san pham si*a bdt va phomat, thi chudn bj phép
thir trdng theo 9.1 hodc 9.2. Béi v&i sira, thay miu bang mét lvgng nudce twong dvong. Do voi sra
dac c6 dudng, cac san phdm sa bdt va phomat, thye hién theo 9.2 nhung khéng co mau. Hoa tan
phén can trong 3 ml hdn hop axetonitril/metylen clorua (5.11.1) va chuyén dung dich vao éng Ii tam.
Thém 100 pl dung dich chuén ndi lam viéc (5.14.2) va trén. Tién hanh nhu trong 10.3 bang cach i tam

éng nhung khéng lam nong éng i tam.

11
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10.3 Chiét & nhiét dd déng lanh

Can 0,5 g chét béo sira thu duwec trong 9.1 vao 6ng li tam (xem 6.5). Thém 100 pl dung dich chudn ndi
lam viéc (5.14.2) va 3 ml hdn hop axetonitriimetylen clorua (5.11.1). Trén manh. Li tam éng chira chét
Iéng: v&i gia tc hudng tam 1 200 g & nhiét dd khodng ~15 °C trong 20 min. Chuyén lop ndi Ién trén

vao mot éng riéng.

Sau d6 dun nong nhe phia day éng li tam trén ndi cach thly (6.2) & nhiét d6 40 °C dé lam tan chay chat
béo. Lap lai qua trinh chiét véi 3 ml hén hop axetonitril/metylen clorua (5.11.1) khac va li tam lai
Chuyén I&p ndi phia trén vao éng -riéng &3 dung trede d6. Cho bay hoi pha hitu co & nhiét d§ khodng
35 °C trong khi nito d&n khi con lai khodng 2 ml @&n 3 ml. Dung dich nay la dung dich A.

10.4 Lam sach
10.4.1 Lam sach trén c¢t C18 SPE

Chuén bi mét cot C18 SPE (5.12) bing cach rlra gidi hai 1an voi 5 ml ete ddu hoa (5.3), sau do véi 5 mi
axeton (5.8) va cubi cung v&i 5 mi metanol (5.9), khi mat I6m cua chat Idng cham t&i vach thuy tinh thi

dirng. Loai bo cac dung dich rira gidi.

Thém dung dich A (xem 10.3) vao cot. Rira gidi dung.dich cho dén khi mét 16i cia chét Idng cham thuy
tinh va dé yén 3 min. Sau dé rlra giai dung dich véi 10 ml axetonitril (5.1) c&r 3 s nho mét giot. Thu dung
dich riva gidi vao binh chira thich hgp. Lam bay hoi dung dich nay béng hé théng théi khi nito & nhigt
do khoang 35 °C. Quan sat can than qua trinh bay hoi, vi viéc lién tuc gia nhiét khi da khé co thé dan
dén that thoat cac hop chét cin xac dinh. Hoa tan phan con lai trcn:q 2 ml dén 3 ml n-hexan (5.5) va
trén dé thu duoc dung dich B.

10.4.2 Lam sach trén cdt Florisil SPE

Chuén bi cot Florisil SPE (5.13) bang cach rira giai v&i 10 ml n-hexan (5.5) dén khi mat 16i cua chat

Idng cham tdi thuy tinh.

Thém dung dich B (10.4.1) va dé yén trong 3 min. Sau do rra giai dung dich B v&i 10 ml dung dich ete
dAu hoaldietyl ete |1 (5.11.3) v&i téc dd 1 giot/s. Thu phan rira gidi vao binh lam bay hoi (xem 6.6).

Sau @6 riva gidi voi 12 ml dung dich ete dau héa/dietyl ete Il (5.11.4) voi téc dé cr 3 s mét giot. Thu
phan rira gidi nay vao binh chiva phan rira gidi 1an dau va tron,

Thém 100 ul dodecan (5.10) vao binh va trn. Lam bay hoi chét 18ng trong binh trén may cat quay
(6.6). Hoa tan chat chiét cudi cung thu dwoc nay trong < 5 mi n-hexan (hodc iso-octan) (5.5) dé thu

duoc dung dich C dung cho phan tich s&c ky khi.

12
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Diéu quan trong la str dyng ciing mét loai dung mdi cho cac dung dich chuan va mau thtr.
10.5 Sic ki khi
10.5.1 Diéu kién

Toi wu hod céc didu kién séc ki khi mét cach cAn than dé thu duoc d6 phan giai cao dbi voi cac hop
chét can xac dinh. Cac didu kién sau day duoc dwa ra dé 1am vi dy. Day la nhirng diéu kién cy thé va
duoc xéc dinh véi méi thiét bj va cot sir dung.

vl oy
- Ot CPSIl5, st dyng khi mang 12 heli & 4p suét 16 kPa (23 psi):

- nhigt % ban d4u cua 16 13 100 °C, duy tri trong 2 min va sau dé tang nhiét vé&i tbe d& 7 °C/min I&n dén 220 °C, duy Iri nhiét
dé nay trong 10 min va cudi cung tang véi téc 46 3 °C/min dén nhiét 86 cubi cung 1 285 °C;

- b bom c6 nhigt 36 ban dau 1a 50 °C, cé thé tang nhiét véi tde do 150 °C/min dén nhigt 86 cudi cung la 250 °C v& qir
nhig¢l 4§ do trong 52 min;

- detector, c6 thé duy tri nhidt dd 320 °C, ding khi nito vé&i luu lrgng dong 25 ml/min lam khi méi ché:
- thétich bom 13 1 pl.

CHU THICH Phuy lyc B dwa ra mét vi dy vé sic ki db. Vai mdi day phép xac dinh, nén chay cing mét dung dich chuan ndi &
higu chuén ciing nhw phép thir tring va phép thir do thu hdi.

Cac ket qua quan trong cé thé duoc khdng dinh bing cach thuc hién phép do bd sung st dung cét thur
hai co dé phan cwe khac (tét nhét 1a thuc hién song song) hodc bang cach st¥ dung detector do khéi
phé. Céc quy trinh nay cho thay thuc hanh tét trong do GC-ECD dé khédng dinh két qua thu duoc bang

cach loai bo cac chét ¢éng giai.
10.5.2 Nhin biét va djnh lwgng

Khi khéng biét thiy ty giai hap cac hop chét clo hiru co, thi trrdc tién bom dung dich chudn 1am viéc Il
(5.15.3) va do théi gian Itu ctia méi hop chét quan tam.

Sau d6 bom dung dich chuén lam viéc 11 (5.15.4). Po chiéu cao pic va thoi gian luu twong (ng cua cac
hep chat OCP va PCB. Tinh toan dd nhay (xem 11.1) va thoi gian lvu twong déi (xem 11.5) clia méi
hop chét.

Bom dung dich thi¥, dung dich C (xem 10.4.2). Do chiéu cao pic va thoi gian lwu tvong (ng cla cac
hop chdt OCP va PCB. Tinh toan thei gian luu twong déi (xem 11.5) va ham lvong hop chit OCP
hodc PCB (xem 11.3). '

13
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Nhan biét cac hop chat OCP va PCB bing cach so sanh thoi gian luu twong ddi cia dung dich chuan
lam viéc 11l (5.15.4) (cia OCB-PCB) v&i thdi gian lwu trong déi cla dung dich thir.

Dya trén kinh nghiém van hanh hodac tiéu chi sir dung ctia nguwdi van hanh, néu mau ther chira lvong
dang ké cac hop chat OCP hodc PCB thi khang dinh lai viéc nhan biét mdi hop chat, tét nhat 1a sir
dung detector khdi phd hoac st dung cét thir hai cé dé phan cuc khac.

10.6 Két qua phan tich miu tring

Gia tri mau trdng thu duoc trong phép thi trdng (xem 10.2) dwoc thyc hién.song song voi phép xac
dinh khéng duoc virot qua 2 pg/kg. Néu gia tri thu dwoc cao hon, thi kiém tra lai quy trinh va dé tinh

khiét cda thudce ther.
11 Tinh toan va biéu thj két qua
11.1 Tinh toan hé sé dap &ng
pbi voi mbi hop chét clo hivu co, tinh hé sb dap ung, n, theo cong thire:
- Cs * h:
" e xh,
trong do

c, la ndng dd clia hgp chét clo hiru co trong dung dich chuén 1am viéc Ill (5.15.4), tinh bang

nanogam trén mililit (ng/ml),

¢, 1andng do clia dung dich chuan néi lam viéc trans-nonaclo (5.15.2), tinh bing nanogam trén

mililit (ng/ml);
h, la chiéu cao pic cua chét _chuén noéi nonaclo trong dung dich chuan 1am viéc Ill (xem 10.5.2);

h, la chiéu cao pic cua hop chét clo hivu co trong dung dich chudn tam viéc lil (xem 10.5.2).
11.2 Biéu thi hé sé dap rng
Biéu thi hé sb dap (rng dén hai chir sé thap phan.
11.3 Tinh toan ham lwong hop chét clo hivu co

Déi véi méi hop chit clo hiru co, tinh ham lugng cta hop chat nay, w,, bigu thi b&ng microgam trén
kilogam chat béo hoac kilogam san pham (xem 3.1), theo cong thirc:
h.xc

o S s'leXf’,

W, =
P hs_, x M
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trong do

h, la chidu cao pic ciia hgp chét clo hiru co trong dung dich thiz (xem 10.5.2).
h,, 14 chidu cao pic clia chét chuan ndi trong dung dich thir (xem 10.5.2);

¢,, la ndng d6 cua dung dich chun ndi lam viéc (5.14.2) thém vao mau chét béo (xem 10.3), tinh

bang nanogam trén mililit (ng/ml);
m 1a khéi lwong ctia mau chét béo (xem 10.3), tinh bang gam (g);

V 13 thé tich cta dung dich chudn noi 1am viéc (5.14.2) thém vao mau chat béo (xem 10.3), tinh

bang mililit (ml);
r, la hé sé dap (rng clia hop chét clo hiru co.
" 11.4 Biéu thj két qua

L&y két qué thir dén s& nguyén gin nhat néu bidu thj theo microgam trén kilogam. Néu biéu thi két qua
theo miligam trén kilogam, 1ay dén hai chir sé thap phan.

11.5 Thei gian lvu twrong adi

Péi v&i mbi hop chat clo hiru co, tinh thei gian luu trong d6i, rq, theo céng thire sau:

trong do:
1A thoigian lwu cla hop chét clo hiru co (xem 10.5.2);
ri 14 thoi gian lwu cGa chét chuén néi (xem 10.5.2).

11.6 Biéu thj thoi gi;m lwu

Biéu thi thoi gian lu dén ba chir s6 thap phan.
12 Bé chum

12.1 Yéu ciu chung

Céc gia tri gidi han do 1ap lai va do tai lap nhan duoc bidu thi voi mirc xac sudt 95 % va co thé khong
4p dung duwoc cho cac dai ndng dd va chét nén khac voi cac dai ndng dé va chét nén da néu.

15
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Phu luc A dua ra chi tiét vé phép thi lién phéng thér nghiém phi hgp véi TCVN 6910-2 (ISO 5725-2)
vé dd chum clia phuong phap.

12.2 Do lap lai

Chénh léch tuyét dbi gitra hai két qua thir riéng ré, thu dwgc khi s dung cung mét phwong phap, trén
cung mdt loai vat liéu thir, trong cung phong thtr nghiém, do cing mét ngué'i thao tac va s dyng clng
mét thiét bi trong ciing mét khodng théi gian ngan nhw nhau, khéng qua 5 % treong hop Ién hon cac
gia tri dwa ra trong Phu luc A déi véi mai hop chét.

12.3 D tailap
Chénh léch tuyét déi gitra hai két qua thir riéng ré, thu dwec khi sir dung cung mét phuong phap, trén
cuing mét loai vat liéu thir, trong cac phong thir nghiém khéac nhau, do nhirng nguroi thao tac khac nhau
thire hién va sir dung cac thiét bj khac nhau, khéng qua 5 % céc trwong hep Ién hon céc gia tri dua ra
trong Phuy lyc A ddi voi mdi hop chét.

13 Bao cao th nghiém

Bdo cao thtr nghiém ghi ré:

a) moi thong tin can thiét vé& viéc nhan biét ddy di mau thex;

b) phuong phap ldy mau da st dung, néu biét;

¢) phuong phap thir da st dung, vién din tiéu chudn nay:

d) moi chi tiét thao tac khéng quy dinh trong tiéu chun nay, hodc dwerc cho la tuy chen, cung voi cac
chi tiét bat thuong nao khac cé thé anh hudng téi két qua;

e) két qua thtr nghiém thu dwoc, hodc két qua trich dan cuéi cung thu dwec néu kiém tra do lap lai.

16



Phy luc A
(Tham khao)

Cac két qua thir lién phong thir nghiém

Phép thir cong tac lién phong thir nghiém gdm cé 15 phong thir nghiém tham gia thyc hign do AFSSA
ciia Phap t& chirc, tién hanh trén cac mau sira . Cac két qua dugc phan tich thong ké theo
TCVN 6910-2 (ISO 5725-2) d& dwa ra cac di liéu d¢ chym nhu trong Bang A.1.

Sé lwgng phong thir nghiém ngoai I& ndm trong phan ngoac don. Vigce loai trir duoc thire hign trén co s
phép thir ndi bién. PCB 118 d4 khéng c6 mat trong cac mAu, Viéc bd sung duoc tién hanh & mire 40 pglkg.
Bang A.1 - Cac két qua nghién ctru lién phong thir nghiém

Hep chat Gia tr| chi djnh* Do thu hdi sé lvgng s, RSD, Sg RSDg
ug/kg of chit béo | trung binh phong thir % %
% nghiém
a-HCH 3g - 98 15 (3) 34 8,7 17,6 45
. |BHCH 33 83 . 14 (2) 3.1 9.4 10,7 33
HCB 27 68 14 (0) 52 19,2 12,7 46
»HCH 40 100 15 (2) 34 85 17.4 43
Heptaclo 36 90 15 (2) 4.1 114 12,6 35
Aldrin 31 78 15 (1) 2,7 8.7 11,8 38
HEP epoxit 45 113 15 (1) 39 87 18,6 42
Oxyclodan 38 95 13 (0) 34 12,9 19.9 50
wclodan 3v . 93 15 (1) 51 13,8 14,8 39
op-DDE 34 85 14 (1) 5,1 15,0 14,1 41
a-endosulfan 38 95 15 (0) 5,2 13,7 18,5 43
a-clodan 39 98 15 (0) 1.5 3,8 16,6 43
pp-DDE 36 90 15 (0) 5,7 15,8 15,8 44
Dieldrin 41 103 15 (0) 57 13,9 16,4 40
op-TDE 41 103 14 (0) 49 12,0 16,8 39
Endrin 42 105 15 (0) 6.0 14,3 16,0 39
pp-TDE 41 103 15 (1) 52 12,7 19.4 43
op-DDT 36 90 13 (2) 4.1 11,4 11,9 33
pp-DDT 39 98 14 (1) 55 14,1 14,6 42
op-Dicofol 45 113 7(1) 9.1 20,2 30,4 67
Dicofol 45 113 9(0) 5,5 12,2 11,5 67
PCB 28 45 : 113 15 (0) 6.8 15,1 20.8 46
PCB 52 38 95 14 (0) 6,3 16,6 17,2 46
PCB 101 32 80 15 (1) 3,1 17,5 11,2 35 |
PCB 153 30 75 15 (1) 43 143 11.0 37
PCB 138 26 65 15 (0) 37 14,2 12,8 42
PCB 180 26 65 14 (1) 6.2 238 111 | 43 |
Trung binh 37 08 47°¢ 156 |

2 Giatri bd sung Ia 40 pg/kg chét béo. _
® Téng sb phong thir nghidm tham gia la 15. S6 phong thir nghiém ngoai I¢ dwgc chi ra trong phan ngodc don
S Ti1& sa/s, > 3 do tinh phirc tap clia phwong phap va sy khac biét vé kinh nghiém van hanh
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Hinh B.1 — Sic ki chudn dién hinh cha cac loai thubc bao vé thyc vét clo hivru co va PCB
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Bang B.1 - Thoi gian lwu ciia cac hgp chét

(Cac hgp chét cé thei gian lwu dai nhat khéng dugc dua ra trong sic ki dd)

Hop chit Thoi gian lwu
min
a-HCH 15,200
S-HCH 15,651
HCB 16,838
»HCH 16,242
Heptaclo, 18,919
Aldrin 20,087
Heptaclo epoxit 21,297
Oxyclodan 21,462
rclodan 22,182
op-DDE 22,401
a-endosulfan 22,775
a-clodan 22,909
pp-DDE 23,827
Dieldrin 24,942
op-TDE 24,067
Endrin 24 879
ep-TDE 25,761
op-DDT 26,304
pp-DDT 28,492
op"-Dicofol 31,903
Dicofol 32,693
PCB 28 18,283
PCB 52 19,362
PCB 101 22,587
PCB 118 25,602
PCB 153 27,181
PCB 138 25,602
PCB 180 34,182
A-Cyhalothrin 37,169
Permethrin 40,277

Cyfluthrin (c&c pic tir 1 6én 4)*

42,118 dén 42,988

Cypermethrin (cac pic tir 1 dén 4)°

43,227 dén 44,060

Fenvalerat (céc pic tir 1 dén 2)°

46,544 dén 47,320

Deltamethrin

49,120

? Bén pic. Sé liéu dva ra |4 thei gian Iwu téi thidu va téi da.

Hai pic. S& liéu dua ra Ia thoi gian luvu téi thidu va téi da.
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Thw muc tai liéu tham khao

TCVN 6400 (ISO 707), Sira va san pham sira - Hwéng din 1Ay mau.

TCVN 7082-2 (ISO 3890-2), Stra va san phdm si*a - Xac dinh dv lwgng hop chét clo hivu co
(thude trir sdu) - Phén 2: Phwong phap Iam sach dich chidt thd va thir khang dinh.

TCVN 6910-2 (ISO 5725-2), B chinh xac (dd dung va dé chum) cua phuong phap do va két
qua do - Phan 2: Phwong phap co ban xac dinh dé I3p lai va d¢ tai lap clia phrong phap do tiéu

chuan,
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