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L&i n6i diu
TCVN 7082-1:2010 thay thé TCVN 7082-1:2002:

TCVN 7082-1:2010 hoan toan tuwong duwong véi ISO 3890-1:2009/IDF 75-
1:2009;

TCVN 7082-1:2010 do Ban ky thuét tiéu chudn quéc gia TCVN/TC/F12 Sira
va san phdm sira bién soan, Téng cuc Tiéu chuin Po lwéng Chét lwgng dé
nghi, B& Khoa hoc va Céng nghé céng bé.

Bd TCVN 7082 (ISO 3890) Sira va sén phdm sita — X4c dinh dw luong hop
chét clo hitu co (thubc bdo vé thyc vét) bao gbm cac phan sau:

- TCVN 7082-1:2010 (ISO 3890-1:2009), Phdn 1: Xem xét chung va
phuong phép chiét;

- TCVN 7082-2:2010 (ISO 3890-2:2009), Phén 2: Phuong phép tinh sach
dich chiét thé vé khéng dinh.



TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN 7082-1:2010

Sira va san pham sira - Xac dinh dw lweng hg'p chét
clo hiru co’ (thudc bao vé thwe vat) -
Phan 1: Xem xét chung va phwong phap chiét

Milk and milk products — Determination of residues of organochlorine compounds (pesticides) -

Part 1: General considerations and extraction methods

CANH BAO - Viéc ap dung tiéu chudn nay c6 thé lién quan dén cac vat ligu, thiét bi va cac thao
tac gay nguy hiém. Tiéu chudn nay khéng dwa ra dwoc tit ca cac van dé an toan lién quan dén
viéc str dung ching. Ngw&i st dung tiéu chudn nay phai ty thiét Iap cac thao tac an toan thich
herp va xac dinh kha nang ap dung céc gi¢i han qui djnh trirée khi sir dung tiéu chuén.

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay dua ra cac xem xét chung va qui dinh cac phuong phap chiét Gé xac dinh du Ivong

thubc bao vé thuc vat nhom clo hiru co trong stta va san phém sira.
Phu luc A quy dinh phirong phap chiét cac san pham cé ham luong chét béo cao.
Phy luc B dua ra hiréng dan cho cac phép phan tich khi cé mét biphenyl polyclo hoa (PCB).

Cac phuong phap nay cé thé ap dung cho: a-HCH, B-HCH, y-HCH, aldrin/dieldrin, heptaclo va
heptacloepoxit, cac chat ddng phan cta DDT, DDE, TDE, clodan va oxy-clodan, endrin. Cac phwong
phap cu thé cé thé ap dung cho 3-ketoendrin va HCB.

2 Tailiéu vién dan

Cac tai lieu vién din sau rét cAn thiét cho viéc ap dung tiéu chudn nay. Déi véi cac tai liéu viéﬁ dan ghi
nam céng bé thi ap dung phién ban dwoc néu. Déi v&i cac tai ligu vién dan khéng ghi ndm céng b thi
ap dung phién ban mai nhét, bao gdm ca cac stra ddi, bd sung (néu cd).
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TCVN 3890-2 (ISO 3890-2), Sia vé sén phdm sira — Xac dinh dv luong hop chét clo hiu co (thubc
bdo vé thuc vat) — Phan 2: Phuong phép tinh sach dich chiét thé va khang dinh.

TCVN 6910-1:2001 (1ISO 5725-1:1994), 6 chinh xac (d¢ dung va dé chym) ctia phuong phap do va
két qua do — Phan 1: Nguyén téc va dinh nghia chung.

TCVN 6910-2 (ISO 5725-2), D6 chinh xéc (46 dung va dp chum) cua phuong phép do va két qué do -
Phén 2: Phuong phép co ban xac djnh d Idp lai va df téi lap cua phuong phép do tiéu chudn.

3 Thuat ngir va dinh nghia

Trong tiéu chudn nay st dung thuat nglt va dinh nghia sau:

31
Ham lweng cac hep chét clo hiru co (contents of organochlorine compounds):
Phan khéi long clia cac chat xac dinhi dwgc bang céc qui trinh quy dinh trong tiéu chuan nay.

CHU THICH: Ham lwong cac hop chat clo hitu co drgce bidu thi bing miligam trén kilogam chét béo hoac theo chét khd cla
san phAm (d6i v&i cac san pham c6 ham Iwong chit béo thép).

4 Nguyén tic

CHU THICH: Céc phuong phap nay dua trén quy trinh bén gial doan; d8i khi hai giai doan c6 thé duoc két hop toan b hodc
tirng phan. '

Cac dw lvgng trong chat nén mau dugc chiét bang dung méi thich hop, sao cho thu dwoc téi da cla
dich chiét phan du lvong va luong téi thidu cac chat khac bi chiét cing ma co thé gay nhiu cho phép

xac dinh.

Loai bd cac chét gay nhidu ra khoi dich chiét d& thu duec dung dich chiét chira phan du lwong trong
dung mai thich hep cho viéc kiém tra dinh lwgng bdng phuong phap da chon.

Ham Iwong cac hop chét clo hiru co dugc xac dinh bing phrong phap séc ky khi 1éng (GLC) cé
detector bt gilr dién tr. .

Khéng dinh duv lvong thudc bao vé thyc vat da nhan biét dwoc, ddc biét trong nhirng truong hop du
lwong thudc bao vé thuc vat vt qua mire téi da cho phép.

S gay nhidu clia cac hop chat PCB va thubc bao vé thuc vat 1a van dé thworng gap dbi voi cac cot
nhéi va mirc dé anh hudng it hon déi véi cac cot mao quan. Déi véi cac mirc PCB tuong dbi cao, thi
nén xac dinh PCB theo TCVN 8101 (ISO 8260)".

Kha nang ap dung cua céc phuong phap khac nhau dwoc néu trong Bang 1.
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Bang 1 - Kha néng ap dung cua cac phwong phap dbi véi cac hgp chit khac nhau

DDT®
P';‘,‘::Sg @-HCH* | BHCH® | y-HCH® 3::;':“; 33.'3:2:3 ?gg: C:JD:;" Endrin | keto- | HCBI
epoxit B clodan endrin :
A + + + + + o+ * + -
B + + + + + + + +
C + + + + + + + +
D + + + + + + + + s
E + + + + + + + + -
F + + + + + + + + +
G + + + + + + + + +
H ’ + +. + o + + + +
Ky hiéu: + co khd nang ap dung
- khéng ¢o kha néng ap dyng
a HCH =1 2,3,4,5,6-hexacloxyclohexan
b DDT =1,1,1-triclo-2,2-bis(4-clophenyl)etan
c DDE = 1,1-diclo-2,2-bis(4-clophenyl)etylen
d TDE = 1,1-diclo-2,2-bis(4-clophenyl)etan
e HCB = hexaclobenzen.

5 Yéu cau dbi vé&i thubc thir va vat liéu
5.1 Yéu cdu chung

Chi str dung céac thudc thir loai tinh khiét phan tich va s dung nudc clt hodc nudc da khir khoang
hodc nwdc co dod tinh khiét twong duong, trir khi cd quy dinh khac. Chung cét lai nwéc va cac dung
méi st dung va kiém tra da tinh khiét ctia chung (xem 5.2). Gidi han tap chéat cia méi loai thube thtr st
dung khong duoc vugt qua gidi han quy dinh trong 14.4. Tuy nhién, tdng luveng tap chat cia tat ca céc
thudc thir str dung trong phwong phap c6 thé 1én hon gi¢i han nay. Tinh sach va dinh ky hoat hoa cac
chét hip phu theo cac yéu cAu ciia cac phurong phap phan tich khac nhau. Kiém tra d6 tinh khiét cua
chung (xem 5.2.5).

Chu y khong dé nuworc, cac dung méi, cac chat hdp phu v.v... bi nhiém ban bdi cac vat ligu bing chat
déo hoic cao su.
Bado quan tat ca cac thubc thir, chat hap phu v.v ... da dwoc tinh sach trong chai hodc lo thuy tinh co

nép thuy tinh hodic nut polytetrafloroetylen (PTFE). Khéng dé chung ngoai khéng khi sau khi da tinh
sach. Trong nhiéu treeérng hop, cac 14 nhém dwec rira bdng axeton cd kha nang bao vé thich hop.
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5.2 Kiém tra d$ tinh khiét cua thuéc thir

5.2.1 Dung méi. Cé @¥ic cic dung mbi voi hé sé twong tng trong phirong phap dwoc sir dung. Kidm
tra @6 tinh khiét bang phwong phap sic ky khi Idng (GLC) (xem 6.2). Sic db khéng dwoc co tin higu
clia bat ky tap ch&t nao véi ndng dé vuot qua gidi han xac dinh theo 14.4. Chiét hodc co dac
axetonitril, dimetylformamit (DMF) va metylen clorua dén cac thé tich gibng nhu da st dung trong
phuwong phap nay va kiém tra cac dung dich tao thanh béng sic ky khi.

5.2.2 Nwé&c. Chiét 10 phan thé tich nwéc vai 1 phan thé tich n-hexan hodc dau nhe. Tach pha hiru
co. Co déc v&i hé sb twong (rng trong phrong phap st dung va kiém tra dd tinh khiét bang phuong
phap GLC (xem 6.2). Sac db khéng dwoc cé tin hiéu cla bét ky tap chat nao véi ndng dé vwrot qua gici
han xac dinh theo 14 4.

5.2.3 Muébi vé co. Ding n-hexan hodc dau nhe @& chiét cac mudi vé co (vi du: natri clorua), sau khi
da tinh sach theo cac yéu cu cla cac phwong phap phan tich khac nhau va tit ca cac dung dich léng
dwoc st dung. Cé ddc dich chiét véi hé sb tuong (rng trong phwrong phap st dung va thir nghiém
bang sac ky khi Iong (GLC) (xem 6.2). S&c db khong dwgc cé tin hiéu cla bat ky tap chat nao véi ndng
do vuret qua gidi han xac dinh theo 14.4.

5.2.4 Béng vai, béng thuy tinh va béng thach anh. Str dung b chiét Soxhlet dé chiét cac chéat nay
béng n-hexan va axeton cho dén khi chiing khéng con chira cac chét gay nhiéu.

5.2.5 Chéat hdp phuy. Rira gidi mét lwgng chét hAp phy dung bing lvong dwoc st dung trong phuong
phap phan tich va thé tich hén hep dung méi twong rng. Cé déc dich rira gidi theo hudng dan cia
phuong phap phén tich va kiém tra dé tinh khiét bing phwong phap GLC (xem 6.2). S&c d8 khong
dwoc cb tin hiéu cta bat ky tap chét nao véi ndng d6 vurot qua gidi han xac dinh theo 14.4. Thwong
xuyén kiém tra hoat tinh clia cac chét hdp phu.

§.2.6 Dung djch chudn. St dung cac vat ligu co d¢ tinh khiét it nhAt 95 % phan khéi lvong dé chudn
bi cac dung dich chuén diing cho phan tich dw lweng thube bao vé thue vat.

Néu duoc bao quan & — 20 °C thi nhin chung chiing c6 thé bén trong 1 nm dén 2 ndm. Cac dung dich
g9dc ¢ ndng dd 1 mg/ml, dwgc bao quan trong ti lanh & nhiét d6 khodng 4 °C thwong bén trong vong
tir 2 thang dén 3 thang. Chuén bj cac dung dich pha lodng mdi trng ngay.

CHU THICH: Sy thay dbi thé tich do dung méi bay hoi, vi du qua nhirng khe h& gitra ndp va cb binh, co 1hé 1a mat nguyén

nhan gay ra sai so.

Bdo quén cac dung dich chudn trong céc lo thiy tinh trong td lanh va tranh sw nhiém bén c6 thé xay ra
do cac vat ligu bang chét déo hoic cao su. Khéng dé cac dung dich chun tiép xic véi anh sang mat
tréi hodc tia circ tim trong thoi gian dai. Co thé si» dung phwong phap phd khéi lvgng va séc ky khi -
I6ng dé kiém tra a6 nhiém ban clia cac chét chudn dung trong phan tich. Kinh nghiém cho thay rang

R
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cac sai sot trong qua trinh chuan bj, x( ly va bao quan céc chét chudn va dung dich chuan la nhirng
nguyén nhan chinh gay ra sai sé.

6 Yéu cau dbi voi thiét bj, dung cu

6.1 Yéu cdu chung. Lam sach ky tAt ca cac dung cu thly tinh dwoc dung trong phép phan tich dw
lugng. Co6 thé dung dung djch axit cromic ho&c axit sunphuric néng dé tam sach. Néu st dung cac
dung dich nay, can rira sach cac dung cuy thiy tinh, sau d6 trang lai bang nwéc cAt va axeton trude khi
say kho. Ngay trwedc khi dung, phai trang lai cac dung cu thuy tinh ndy bing dung méi duoc st dung.

Khéng sl dung cac loai nit bing chét déo théng thuéng [vi dy: nhyra poly(vinyl clorua) (PVC)] cho cac
binh chira cac chét chun vi chung cé thé Iam nhiém bén chét chudn. CAn dung nut bang thuy tinh
hodc polytetrafloroetylen (PTFE). Twong tw, khéng dung phéu chiét c6 nit hodc van khoa bang chét
déo. Chai rira phai bang thuy tinh. Thay cac nut théng thuéng bang cac nat thuy tinh hoac nat PTFE.

Hau hét cac phuong phap déu quy dinh cac loai cot sic ky riéng, ching dwoc ché tao dac biét va co
khod béng thuy tinh hodc PTFE. Tai dinh cac cdt s&c ky nay phai cé cac khép ndi bang thuy tinh mai
dé ndi voi binh chira dung méi hoic bd phan didu chinh ap Iwc. Déi khi, khép néi thuy tinh mai & phia
dudi voi cling co thé cé tac dung trong viéc (rng dung strc hit khi dung binh Buchner thich hop.

C6 thé str dung hai loai thiét bj cé6 dung méi. Loai thir nhét, la thiét bj cd quay Kuderna - Danish" (hoac
twong ty), (xem tai liéu tham khao [13) ), thiét bj nay c6 thé cé hodc khdng co cbt phan doan va dwgc
gia nhiét trén ndi hoi. Loai th(r hai, 1a céc loai thiét bi c6 quay mang méng (c6 ban san trén thj trwong),
loai thiét bj nay cAn c6 ngudn chan khong, tét nhét 1a bom chan khong s dung nuwéc va co thé gia
nhiét dén nhiét do trén 50 °C. Can kiém tra dinh ky anh hwéng cua cac loai thiét bj cé dung moéi vé sy
that thoat cac thubc bao vé thuc vat dé bay hoi. Co thé si» dung "ch&t ham" (propylen glycol, n-
undecan hoic hexadecan) dé giam thiéu sy that thoat thubc bao vé thyrc vat.

Néu s dung cac thiét bj ddng hoa, chi y dam béo réng céc thiét bj nay khéng bi nhiém bé'n_.. Kiém tra
bé phan day truyén dong dé phat hién cac khe hé xung quanh dia nay. Cac méi 1am kin cé thé la mét
nguén gay nhiém ban.

Céc 6ng hinh cén gin vé&i cac khop néi thuy tinh mai chudn 14 mm va cd dung tich khoang 15 ml
(nghfa 1a dai tr 80 mm dén 90 mm) cn cho céc giai doan c6 dac cudi cung. Cac 6ng nay duoc gén
khit v&ri cac cot micro-Snyder" (xem tai liéu tham khao [14] ). Cac dung dich thwong duoc giam dén
thé tich nhé cubi cling bing cach théi mét ludng khéng khi hodc khi nito. Khéng ding cac éng béng
cao su hodc chit déo PVC cho muyc dich nay: éng PTFE hodc nylon thuéng cho thiy it co nguy co bj
nhiém ban nhét.

" Pay Ia cac vi du v& cac san phAm phi hop cé ban sdn. Théng tin nay dwa ra tao thuén lgi cho ngudi sir dung phén tigu
chudn ndy, cén ISO khéng 4n dinh phai sir dung san pham nay.
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Cé thé 1am sach gidy loc b&ng dung méi, néu can.
Bon hoi va ndi cach thuy ciing cAn cé gi4 d& twong thich voi cac thiét bj duoc sir dung.

Déi khi can str dyng ca may ly tam co kha nang xt Iy khodng vai tram mililit nhu twong véi tan sé quay
tlr 2000 r/min dén 4000 r/min.

6.2 Thiét bj sic ky khi I6ng (GLC). Can s dung hé théng séc ky khi Idng thich hop, tét nhat dwoc
trang bj cac bo gia nhiét riéng cho bom, detector va i6 cot. Nhin chung, thiét bj bom miu tryc tiép Ién
cot sac ky khi I6ng (GLC) 1a thich hop nhat. Cho dis sy lya chon cac bd phan khac nhau trong hé théng
s&c ky khi 16ng GLC phy thudc vao kinh nghiém ctia ngudi phén tich, nhung cdng cin xem xét khuyén

cao sau day:

a) Céc detector bét gir electron (°*H, ®*Ni) dwoc chirng minh 13 pht hop nhat dé xac dinh cac hop chét
clo htru co. Chinh cac detector theo chi ddn clia nha sén xuét. Binh ky kiém tra su Iéch d6 nhay cla
detector bing céach kiém tra db tuyén tinh clia dd thj hiéu chudn ding cac dung dich chudn thubc bao
vé thuc vat (xem 5.2.6). Khéng dung céc detector *H néu yéu cau nhiét dé trén 225 °C.

by Tot nhat 1a dung cac cét silica nung chay hodic cot thuy tinh dai tr 1,5 m dén 3 m va dwong kinh

trong tir 2 mm dén 6 mm.

¢) St dung cac vat lieu phuy tre thich hop, cé chét lvong tét. (Cac vat liéu phu tr¢' thich hep nhw
Gaschrom Q”, Chromosorb W-HP?, Anachrom Q? trong pham vi c& 60/80, 80/100 va 100/120 mesh
da dwec ng dung cé hiéu qua).

d) Nhiéu pha tinh va cac hén hop pha tinh dugc st dung cé hiéu qua phu thudc vao lrgng va ching

loai thubc bao vé thyre vat clo hiru co, vi du:

- hydrocacbon: Apiezon L?

~ metylsillicon: DC-11?, DC-200?, OV-1?, QC-101?, SP-2100%, SE-30?
- metylphenylsillion: OV-17%, OV-61?, OV-25% SP-2250%, SE-52%

~ trifloropropylimetylsillicon: QF-1?, OV-210?, SP-24012

- phenylxyanopropylmetylsillicon: OV-225?, XE-607

Lam I&ng can than cac pha tinh trén cét phy, ty 1é pha tinh phuy thudc vao sy két hop vat liéu phu trg va
két hop pha duec chon. Trong moi trweng hop, &n dinh cac cot méi nhéi dly it nhét 24 h & nhigt 40
gan v&i nhiét 4o tuong thich téi da cla loai pha tinh dwec st dung. Kiém tra hiéu qua va tinh'chon loc

cta chung tai nhiét 85 hoat déng yéu céu, str dung hén hop chuln ctia cac hop chét clo hiru co.
% Pay 1a cac vi dy v& cac san pham phi hep c6 ban s&n. Théng tin nay dua ra tao thuan Ioi cho ngudi sir dyng phén tiéu chuén
nay, con 1SO khong &n dinh phai sir dung san pham nay.

10
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Séc ky khi mao quan la mét ky thuat quan trong cé kha nang chiét tach tét hon so véi cac cot nhdi. Ky
thu@t mao quan dugc khuyén nghj sir dung d3c biét déi voi cac chét chiét phirc tap. Tuy nhién, hét sirc
chu y khi si dyng cac 6ng mao quan thuy tinh da khir hoat tinh, mat khac, véi mirc ndng dé picogam,
thi cac hop chéat quan tam sé bj tht thoat do bj hAp phy Ién bé mat thuy tinh. D& tranh hién twong nay,

nén stk dung cét silica nung chay.

St dung nito khd, tinh khiét (khéng chira oxy, khi st dung detector bét gil electron), hodc hén hep khi
argon/metan (khi dung detector hoa dién dang xung) dung lam khi mang cho cac cét nhdi, véi téc 86
dong phuy thudc vao c& va kiéu loai cdt st dung. Kiém soat téc dé dong theo cac dic tinh cha cot va
detector. Nhin chung, phai ddm bao téc d§ dong khi duwoc kidm soat cang chinh xac cang tét [+ (0,5
dén 1,0) % téc d6 dong khi. Lép cac bd loc ray phan tl trong cac mach nguén va dinh ky phuc hdi
chang. Néi tém tai, cAn dam bao céc didu kién cta séc ky khi Idng (GLC) (nghia Ia chidu dai cét, loai
pha tinh, bd bom, detector, nhiét @6 cot va téc dd dong khi .v.v...) sao cho viéc tach cac hop chét clo
hiru co cang gan véi leng thire cé mat cang tét.

7 LAy mau

Mau givi dén phong thd nghiém phai dung la mau dai dién. M3u khong bj hdng hoic bién ddi trong qua

trinh van chuyén va bao quan.

Viéc 1ay mau khong qui dinh trong tiéu chuin nay. Nén Idy m3u theo TCVN 6400 (ISO 707)!".

8 Chuén bj mau thir

8.1 Sira

Diu chinh nhiét 46 ctia mAu thir dén khodng tir 35°C dén 40 °C, st dyng ndi cach thuy, néu can. Trén
k¥ mau thir nhe nhang béng céch déo chiéu hép chira mau thir nhiu IAn ma khéng tao bot hoac danh
kem va lam nguéi nhanh dén nhiét a4 khoang 20 °C.

8.2 Sira cé dic

Léc va dao chiéu hép chira. M& nép hop, rét tir ti» mAu thir sang hop chira the hai (cd ndp day kin khi)
va trén déu bang cach chuyén qua chuyén lai m3u thir, chu y khéng dé chét béo hay bat ky thanh phin
nao khac clia mau sot lai trén thanh va day cua hop thir nhat. Cudi cung, chuyén cang triét d& mau

cang tét sang hop chira thir hai.

Tredng hep mau thr dwng trong cac hdp kin, thi dat cac hdp chwa mé nay trong ndi cach thuy & nhiét
d6 khoang tir 40 °C dén 60 °C, néu can. C 15 min, l4y hép ra va l&c manh. Sau 2 h, 14y hén hép ra va
dé nguéi dén nhiét 46 phong. M& hadn nip hop, dung thia hodc dao tron @& tron ky mau dung trond@_
hop.

"
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8.3 Sira ddc co6 dwing

M& ndp hop chira va trén k§ Iegng chira trong hdp béng thia hodc dao trn. Vira l&c vira tao chuyén
dong lén-xubng sao cho cac I&p trén cung véi cac phan & goc va day hdp duwoc tron 1an véi nhau
Khong dé chat béo hodc bét ky thanh phan nao khac cia miu sét lai trén thanh va day clia hop.
Chuyén cang triét d& mAu cang tét sang hdp chira thir hai (cé ndp day kin khi). Day nép hop.

Trwdng hop mau thtr dwoc dwng trong cac hop kin, dat cac hép chwa mé& nay trong ndi cach thuy &
nhiét 3§ khodng tir 30 °C dén 40 °C, néu cAn. M& nép hdp, chuyén toan bé lwong sira bén trong ra dia
cé kich thudrc i rong dé co thé trén duwoc ki, rdi trén cho dén khi déng nhét.

Trwng hop mAu thir dwng trong cac éng cé thé gép lai duoc, thi m& éng va chuyén méu thir sang
mét binh chira. Sau dé cit mé& éng, vét toan bd lveng mau con dinh lai trong éng vao binh chira.

8.4 San pham sira bot

Trén k§ mAu thir bling cach quay va dao nguoc vat chira mau nhiéu 1an. Chuyén toan bo mau thir vao
mét vat chira kin khi cé dung lwgng &G 1én, néu can.

8.5 Bo va butterfat

Lam néng mau ther dén khoang 60 °C cho dén khi chét béo tach ra. Gan mau qua ndt béng thuy tinh
vao phéu thuy tinh da dwoc lam néng trwede.

8.6 Phomat
Tach chét béo ra khdi mau thir theo quy dinh trong TCVN 7082-2 (1ISO 3890-2).
8.7 Cac san pham sira khac

Pam bdo rdng mau thir da dbng nhét.

9 Cach tién hanh
9.1 Yéu cdu chung

Nhirng ngwoi thwe hién phai tw 1dm quen véi phwong phap phan tich trweac khi bat dau phan tich. Cho
chay cac phép tht tréng cho dén khi cac thuéc thir dap (rng dwec cac.yéu cau.

Péng thai tién hanh cac thtr nghiém phuc hdi “bd sung chuén” & cac mlrc phi hep véi mire cho phép
t6i da cho dén khi chung thod man cac yéu cau (xem Diéu 13). Tuan thi mét cach chinh xac cung mét

qui trinh dbi véi méi phép phan tich ma khéng cé bét cir mét bién dong nao.

Néu khéng thé hoan thanh cac phép phan tich trong vong mét ngay va phai dirfng ban dém, thi bao
quan dich chiét mau & dang dung dich trong dung méi khan dyng trong binh cé nép day kin, dat trong
td lanh & nhiét @6 tir 0 °C dén 5 °C. Khéng duwoc dirng qua trinh chiét, sic ky cot v.v...

12
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CAn phai lién tyc xem xét ap dung cac k¥ thuét cap nhat hon hay cac ky thuat méi che cung mét két
qua hoac tham chi cho két qua chinh xac hon.

9.2 Chiét

Can moét lvong méu thir qui dinh, tét nhét 1a tinh bing gam (+ 1 % phan khéi lvgng). Dé cac mAu ddng
lanh dwoc ra dong trirdre khi ngam vi trong mét sé truéng hop mau déng lanh co thé gay kho khan cho
qua trinh chiét. Thei gian ngam mau it nhét 1a 2 min.

9.3 Lam sach

Tién hanh qua trinh tach trong ph&u chiét méi Ian it nhét 1a 2 min, l4c manh phéu va thinh thodng phai
can bang ap sut bing cach mé van khod phéu chiét da dao nguoc. Néu Ic manh tao ra thé nha
tvong bén thi tét nhat 1a nén Iac nhe trong khodng théi gian dai hon. Cé thé pha vé thé nhi twong
bang cach thém tir 1 ml dén 2 ml dung dich natri clorua ho&c natri sulfat bao hoa, hodc béng cach lam
am dwéi voi nwdc néng, hay cho ly tdm (xem Diéu 6). Khi cac Iép da tach, Iy I&p bi nhi hoa d& chidt
lai hodc loai bo. Téc @b rlra gidi clia cac cot s&c ky thdng dwec quy dinh cu thé nhung nhin chung

phai ndm trong khoang 1 ml/min dén 5 mi/min

O giai doan nay nén bd sung mét lvgng da biét pentaclobenzen dé bay hoi (hoic 1,7- dibromoheptan)
va chat chuén ndi bay hoi it hon (vi dy: mirex: 1,2,3,4- tetracloronaphtalen hoac izodrin). St dung
petaclorobenzen 1am chét chi thj vé sy that thoat thubc bao vé thyc vat trong giai doan bay hoi bing
cach so sanh chiéu cao (dién tich) pic cGa né véi chidu cao (dién tich) pic thu dwoc khi st t;iung cac
chét chuan néi bay hoi it hon. C6 thé st dung cac chét chuan ndi cho cac muc dich nhan biét (thoi
gian luu tong dbi) va dinh lvgng.

Khéng dé bay hoi cac dung méi hiru co dén khé hoan toan, trir khi dwoc quy dinh.

10 Phép thrso bd

Bom vao may sac ky khi (xem 6.2) mot thé tich thich hep ter 1,0 ul dén 10 pl, tuy thude vao hé théng
céc dich chiét da lam sach thu dugc theo phwong phap phan tich dwoc str dung. Séc 8 thu dugre co
thé hién thi deoc ca ban chét va ca ndng @6 gin dung cla cac hop chét cé mat trong dich chiét.

11 Tht dinh lvgng

Néu phép thir so b cho thdy du lugng dat téi hodc virot qua mic cho phép, thi kiém tra lai két qua
thu dwoc bang cach st dung thém it nhat mét cot séc ky khi long co do phan cuc khac. Néu két qua
thu duec cla cét nay gidng nhur 1an tredce, thi kiém tra it nhét Ia hai dich chiét maéi caa mau.

13
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Dbi v&i phép thtr dinh lueng, chudn bj hai dung dich chudn (xem 5.2.6) cta cac hop chét clo hiru co a3
nhan biét (xem Didu 10) trong dung méi dwgc st dung cho dich chiét cubi cung, thudng 1a diu nhe
hodc n-hexan. Néng db clia ching phai bao trim dai ndng d6 di kién cé trong dich chiét cubi cung (xem
Pigu 10). Sau d6 bom hai dung dich chuAn va dich chiét cudi clng véi thé tich nhw nhau vao may sac ky
khi (xem 6.2). Tién hanh bom cac phan dich chiét miu thir da lam sach ca tredc va sau khi bom hai
dung dich chuén. Do chiéu cao hodc dién tich pic.

Cac két qua thu duwoc tir hai 1An bom bét ky ctia cung mét dung dich chudn phai trong khoang 5 %.
Viéc st dung chat chuén ndi ciing c6 thé cb ich cho phép xé4c dinh (xem 9.3).

12 Phép thir khdng dinh

St dung cac quy trinh tha khang dinh sy nhan biét cac hop chét clo htru co phat hién duwee, déc bigt
trong nhi*rng trwéng hop ham lwgng cta chung vuot qua gi¢i han dw lvgng téi da (MRL). Phwong
phap néu trong TCVN 7082-2 (ISO 3890-2) cho phép nhan biét duv lwgng théng qua théi gian lwu cia
cac hop chét trén cac cot sic ky khi 1ong (GLC). S dyng it nhét hai cét sac ky cé @ phan cwc khac
nhau. Ngoai ra, cac qui trinh nhw s&c ky mao quan.thuy tinh, sic ky I6p mong, phd khéi luveng, p-value
(hé s phan tach), séc ky khi Iong cac san phdm oxi héa va chuyén hoa khac va cac k¥ thuat trong tw
co gia trj khac. Xem thém TCVN 7082-2 (ISO 3880-2).

13 Panh gia két qua
13.1 Tinh két qua

Tinh néng db ctia cac hop chét clo hivu co trong mAu thix tir ty 1 gitra cac phan twong (ng trén séc o
clia mAu va chat chudn hodc ctia day chat chuén. Biéu thj ndng dd nay theo mau thir chudn hoac chat
béo chuan (xem 13.2.1) tuy theo qui trinh, san phdm va lwgng mau thir. D$ thu hdi it nhét [a 80 % hodc
néu khéng két qua sé phai huy bd.

13.2 Trinh bay va bidu thj két qua

13.21 Théng thuong, ham Iwong thude bdo vé thyc vat clo hivu co trong cac san pham siva duoc
biéu thj theo chét béo chudn. Tuy nhién, trong tredng hop cac sdn phdm sira c6 ham lweng chat béo
thép, thi nén biéu thi theo mAu thir chun sé& tét hon vi ham lwgng chét béo trong cac san pham stra it
chét béo dao déng Ion, phu-thudc vao phurong phap chiét chat béo duoc st dung (xem phu luc A).

13.2.2 Nén xac dinh ham Iuong chét béo bing phirong phap thich hep (xem tai liéu tham khao) va
ghi lai két qua cung v&i ham luong thubc bao vé thyc vét clo hiru co. Tiép theo, néu ré ham luong
thudc bao vé thyc vat clo hiru co & dwoc biéu thi theo cach nao, vi du miligam trén kilogam tinh theo
chét béo hoac tinh theo méau thir.



TCVN 7082-1:2010

CHU THICH: Didm ngudng 2 % phan khbi lvgng chat béo 1a gia tri thyc tién co thé thoa thuan dugc.

13.2.3 Khi gia trj dv lvong khéng dat duoc hay verot qua mirc cho phép, thi phai ghi lai gia trj thu
duwec tir mot phép xac dinh don 1é.

13.2.4 Néu cé mot hodc nhiéu gia tri dw luong dat dwec hay vt qua mirc cho phép, thi cin tién
hanh nhv sau:

a) N&u rd phin khéi Iwong trung binh va dai ndng dé cla tirng hep chét clo hiru co. Khéng higu chinh
phan khéi leng trung binh v& phin tram dd thu hdi cac hop chét clo hiru co'

b) N&u rd phan tram thu hdi phan khéi lveng trung binh va gié¢i han xac dinh clia ting hop chét clo
htru co trong tng.

c) Neu cac chi tiét v& do I1ap lai theong thu dwoc vé mirc do khac nhau gilra cac két qué do dugc
trong phong thir nghiém tr phép phan tich cac miu bd sung chudn cia cing san pham ho3c cac mau

c6 cung céc dv lwgng.
d) Neu cac chi tiét vé& do tai lap thudng thu duoc & ndng @6 trung binh do dugc trong mau dugc ngoai

suy tir cac dir liéu da cho trong 13.2.2.-

14 D6 chuym

14.1 DPanh gia d¢ chuym

Panh gia d6 chum clia phuwong phap phan tich theo cac yéu clu ciia TCVN 6910-1 (ISO 5725-1) va
TCVN 6910-2 (1SO 5725-2). Theo kinh nghiém cé mét vai tiéu chi chung, dwgc néu trong 14.2 va 14.3
duoc dung dé huéng dan cho nguwdi phan tich. '

14.2 D6 lap lai

M8&i phang thir nghiém nén dinh ky xac dinh d6 13p lai bang cach phan tich cac mau da dLi’Q'C.bEJ sung
cac hop chét clo hiru co thich hop, hodc, tét nhét la st dung cac mau chira cac dv lugng twong tu, &
cac néng do g4n véi cac mirc cho phép téi da. Cac mau ndy nén dugc l4y tir cung san phdm va nén
dung @& 1am mAu thdng thuéng va khdng co bét ctr ddu hiéu nao vé ban chét dac biét, néu co thé.

Chénh léch gira gia tri I&n nhét va gia tri nhé nhét cla ba két qua thir phai nhd hon cac gia tri dua ra
trong Bang 2. X4c dinh cac gia trj trung gian b&ng cach ndi suy tir db thi logarit-logarit.

15
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Bang 2 -~ B§ lap lai

Mirc dw Irgng Chénh léch
mg/kg ma/kg
0,01 0,005
0.1 0,025
1 0,125
CHU THICH: Trong vi dy nay mirc 0,01 mg/kg Ia gin véi giéi han xac dinh

14.3 D tai lap

St dung Bang. 3, cac sé liéu dwoc dya trén thyc nghiém. Xac dinh cac gia trj trung gian béng cach noi
suy tir dé thj logarit-logarit.

Bang 3 - B tai lap

Mirc dw lrgrng Chénh léch
mg/kg mg/kg
0,01 0,01
0,1 0,05
1 0,25
CHU THICH: Trong vi dy nay mirc 0,01 mg/kg Ia gn véi giéi han xac dinh

14.4 Gi&i han xac djnh

V& Iy thuyét, gi¢i han xac dinh clia san phdm cé lién quan dwoc xac dinh 13 phan khéi lvgng cac hop
chét clo hiru co tinh theo miligam trén kilogam, twong ng véi d§ cao h clia pic thap nhét co thé do
duorc, trén sdc db clia dich chiét san phdm, dwoc xac dinh theo:

h = hgy + 2W4,
Trong do:

he:  1a chiéu cao pic cla thir mau tréng phia trén dweng nén chuan tai thoi gian lwu tuong (rng:

We, 13 bién @6 trung binh cua cac tin hiéu nén cla ther mau trang tai thei gian lvu twong tng
(was co thé dwoc xac dinh bang db thi theo do réng tin hiéu nén trung binh ctia mau tréng).

1R
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Gi¢i han cla phép xac dinh phy thudc vao @b tinh sach, ban chét clia co chét va digu kién sic ky khi
I6ng (cu thé 1a kiéu loai cbt va nhiét dd cdt, khi mang va dd nhay cla detector). Vi nhirng didu kién nay
khéng thé quy dinh mét cach chinh xac, nén gi¢i han xac dinh phai dwoc thiét 1ap cho tirng quy trinh va
trong mdi phéng thir nghiém. Vé nguyén téc chung, gi¢i han xac dinh cta dw lvgng thuéc béo vé thyc
vat nén nhé hon 10 % gi&i han dw Iwong ti da ctia né. Tuy nhién, néu gidi han dv luvong téi da la 0,05
mg/kg hodc nhd hon, thi gi¢i han xac dinh béng 20 % gia tri nay la phu hop, trie treeding heop gié’i han dw
lrgng téi da gan béng hodc bang mirc xac dinh.

15 Bao cao thtr nghiém

Bao cao thlr nghiém phai ghi ro:

a) moi théng tin cn thiét d& nhan biét ddy au vé mau thi,

b) phwong phap lay mAu da st dung, néu biét;

c) phuong phap thtr da dung, ciing nhi vién dén tiéu chudn nay;

d) tht ca cac chi tiét thao tac khéng qui dinh trong tiéu chuén nay, hodc tuy y lwa chon cing véi cac chi
tiét bat thuwong ndo khac c6 thé anh hudng téi két qua;

e) viéc hiéu chinh da thyc hién, khi lon hon 2,5 mg thu duoc trong phép thir trang dbi véi phwong
phap;

f) két qua thu dwoc, hodc néu kiém tra 3 13p lai thi néu két qua cudi cing thu duoc.
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Phu luc A
(Qui dinh)

Chiét chit béo va cac hep chét clo hiru co va xac dinh ham lwgng chit béo

A.1 Yéu ciu chung

Céc hop chét clo hiru co dwoc lién két véi pha chat béo va thwéng duoc biéu thi bang miligam trén
kilgam chat béo, d6i v&i san phdm chira ham lwgng chét béo cao (I6n hon 2 %). Trong nhirng tréng
hep nay, khéng can phai xac dinh ham lugng chat béo clia mAu nhung cin xéc dinh du Iugng clo hiku
co trong mét khéi lwong da biét cia chét béo chiét dwoc. Néu ham luong chét béo cua miu thap (dwdi
2 % phan khéi lugng), thi ngoai viéc ghi lai ham Ivong clo hitu co theo miu chuln, cAn x&c dinh phan
trdm chéat béo cé trong mau.

A.2 Xac dinh ham lwong chat béo

Tién hanh xac dinh ham Igng chat béo clia cac mAu c6 ham lwong chét béo thap (nhé hon 2 % phan
khéi lugng) theo tiéu chuén thich hop véi san phdm teong (rng (xem tai liéu tham khdo) hodc theo
phuwong phap da biét cho cac két qua twong duong.

Phuong phap chiét Soxhiet khéng phu hep dé xac dinh chat béo trong si¥a bét. Co thé dung phuong
phap phéan tich sir dung thiét bj hAp thu héng ngoai dang dugc (bng dung rong rai dbi véi sira va cac
san phdm sira va co thé dworc sty dung dé xac dinh chat béo trong miu c6 ham lwong chét béo thap.
A.3 Chiét chat béo va cac hop chét clo hiru co

Cac phuwong phap chiét bao gdm:

a) Chiét Soxhlet, 4p dung cho cac san phdm sira khéng & dang ldng;

b) Chiét bang cét, 4p dung cho tt ca cac san phdm sira;

c) Phurong phap chiét theo AOAC, 4p dung cho sira va cac san phadm dang Ing.

CHU Y — Khéng lam bay hoi cac dung mdi hivu co dén khd hin, vi sé lam that thoat hop chét clo
hiru co.

A.4 Thuébc thir

Chi str dung cac thudc thir loai tinh khiét phan tich va st dung nuéc cét, hodc nwéc khie khodng hosc
nuoc co do tinh khiét twong dwong, triv khi cé qui dinh khac.
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A.4.1_ Celit 545
Trude khi sir dung, dét néng 8én 600 °C trong 4 h. Bao quan trong binh ¢ nép kin khi.
A.4.2 Natri sulfat, khan (Na,SO,).
Trwére khi sir dung, 8t nong dén 600 °C trong 6 h va sau d6 lam ngudi trong binh hit &m.
A.4.3 Cét bidn, da dugc rira biing axit [(vi dy Merk No.7712)")].
Trwéc khi st dung, dét ndng dén 600 °C trong 5 h va sau d6 lam ngudi trong binh hat &m.
A.4.4 DAu nhe, nhiét 86 sdi trong khoang tir 4_0 °C aén 60 °C.
Truwére khi st dung, cho hdi Iy nguec trén cac hat natri hydroxit va chung cht.
A.4.5 Metanol, (CH;OH) ho§c etanol (CH;CH;OH)
A.4.6 Dietyl ete ‘(CzHg,OCsz), khéng chira peroxit.
Chung cét lai trwére khi .SI:P dyng.
A.4.7 n-Hexan [CH;(CH),CH;)
Chung cét lai trén cac hat natri hydroxit trneéc khi st dung.
A.4.8 Axeton (CH;COCH,)
Churng cét lai trén cac hat thuy tinh tréc khi sir dung.

A.4.9 Natri oxalat (Na,C;0,) hoic kali oxalat (K.C204).

A.5 Thiétbj, dung cu
Str dyng cac thiét b, dung cu ctia phéng thir nghiém théng thudmg, cy thé nhuw sau:
A.5.1 Tu sdy, c6 kha nang duy tri nhiét 4 trong khodng 102 °C + 2.°C dén 250 °c +25°C.

A.5.2 May ly tm, loai chéng nd, dugc trang b éng thuy tinh dung tich 200 mi dén 300 ml, va c6 khd
n&ng quay véi tAn sé 2000 r/min dén 4000 r/min.

A.5.3 Thiét bj chiét Soxhlet, bao gdm:
a) Binh cAu ddy trdn, dung tich 500 ml;
b} Binh chiét, dung tich khodng 200 ml,

Y Day 1 vi dy v& céc sin phim phit hop c6 ban sin. Thbngnnnay dua ra tao thudn ki cho nguwdr siz dyng phin tiéu chudn ndy, cbn ISO
khéng &n dinh phai sir dung s3n phém nay 19
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c) B& sinh han nguec;

d) Ngubdn nhiét (vi dy dén mang séng dét néng).

A.5.4 Bé cat, ddu hoidc hoi nwére, cong sult 400 W.

A.5.5 Xylanh, chira khi tro kho, gén véi loai xylanh co dwérng PTFE.

A.5.6 Pipet.

A.5.7 Caén, c6 d§ chinh xac dén 0,001 g trong dai do t» 0,01 g dén 1000 g.
A.5.8 B¢ c6 quay, c6 binh bay hoi dung tich 500 ml.

A.5.9 Thiét bj 1am nhé thwc phdm c6 ngudn géc dong vat (vi du may trén, may khudy, hoac may
xay hinh ciu).

A.5.10 Cot chidt, bao gdm éng thuy tinh c6 dudng kinh trong 12 mm va chidu dai tdng cong la 300
mm, c6 cau truc thoat mao quan va chidu dai phn dinh 1a 100 mm va duong kinh trong 50 mm + 1

mm.

A.5.11 Mat kinh déng hé, dwong kinh 100 mm.

A.5.12 Céi gia, co chay.

A.5.13 Gidy loc gdp nép, duong kinh khodng 300 mm, d3 dwoc riva bang dung méi.

A.5.14 Bau chiét (tuy chon), dwoc chiét so bo bang dung méi tinh khiét nhAt va bao quan trong hexan
dyng trong binh thuy tinh.

CHU THICH: St dung bu chiét thuéng din dén su co mét cac tap chét trong dich chiét mau (co céc pic nhiéu trong sic dé).
A.5.15 Béng thuy tinh va béng vai, tinh khiét vé thanh phan hoa hoc.

Trudce khi str dung, chiét bang hdn hop dung méi hexan/axeton va bao quan trong binh chira hexan.
A.5.16 Phéu thuy tiﬁh, loai than dai va ngén.

A.5.17 Phéu chiét.

A.5.18 Bi thuy tinh va dia thuy tinh, da dwoc ria béng dung méi.

A.5.19 Céc c6 mé, cac c& khac nhau.,

A.5.20 Binh dinh muec.

A.5.21 Dao va kep.
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A.5.22 Bom nwoérc.
A.6 Qui trinh chiét
A.6.1 Chiét Soxhlet

Lam néng binh day trén dung tich 500 ml (A.5.3) chl*a nam vién thuy tinh (A.5.18) trong td sy (A.5.1)
dén 102 °C trong 30 min. Lam ngudi dén nhiét 4o phong va can. Lap lai qua trinh s&y cho dén khi thu
duoc khbi lrong binh khong déi, nghia 1a cho dén khi chénh Iéch gitra két qua cua hai [an can lién tiép
khéng qua 0,01 g.

Can tryc tiép mau trén mot mét kinh ddng hd (A.5.11). Dbi v&i phomat thi cit mau thanh tirng miéng
nhd. Chuyén mau vao cbi gid (A.5.12) va nghién k¥ trong hén hop cat (A.4.3) va natri sulfat (A.4.2) (1+
1 phén theo khéi lvgng) dé thu dwec dang bt khd. Ciing cé thé st dung celit 545 (A.4.1). Lirong natri
sulfat (A.4.2) va cat (A 4.3) yéu ciu phy thudc vao sb Irong va ham luegng nwoc cia thuc pham.
Chuyén lugng bdt thu dwec sang gidy loc (A.5.13).

Lau khé cbi gia, chay va mat kinh ddng hd bang mét miéng béng vai (A.5.15) da duwoc tdm diu nhe
(A.4.4). Dat miéng bdng vai vao gidy loc da chira bt (A.5.13) va chuyén toan bé chung (d3 duoc gobi
lai) vao trong binh chira cda thiét bj chiét Soxlhet.

Sau dé cho 250 ml d4u nhe (A.4.4) va lwgng dich chiét mau sau 6 h dwéi dong déi lvu vao binh (A.5.3)
da can trude. Loai béd dung mbi bang bd cb quay (A.5.8) & nhiét A khoang 50 °C du@i ap suét giam sir
dung bom nwéc (A.5.22) va can binh. Lap lai quy trinh nhuw tréh cho dén khi thu dwoc khéi lwgng binh
khéng ddi, nghia la cho dén khi chénh léch gitra két qua cla hai 1an can lién tiép khéng qua 0,01 g.

A.6.2 Chiét bing c6t

Trén ki mét lwong mau thich hep véi mét lwgng cat (A.4.3) vira di va natri sulfat (A.4.2) (1°+ 1 phin
khéi lrong) trong cbi gia (A.5.12) hodc trong may xay hinh ciu (A.5.9) @& thu duoc san phdm dang
khé. Déi véi treong hop chiét sira bot, hoan nguyén hoan toan ching bing nwéc cit (9 + 1 phan khéi
lr@ng) tredre khi tron. Chuyén hén hep nay vao cdt chiét (A.5.10) triedc do da dwoc nhdi mét Iop natri
sulfat diy 2 cm va dwoc day mét nut nhd bang bang thuy tinh (A.15.5). Rira gidi cot khd bang hén hep
n-hexan (A.4.7) va axeton (A.4.8) (2 + 1 phan thé tich). Lvong dung méi phu thudc vao khéi lueng va
ban chét cGa mau. Thu lay dich rira gidi dé qua dém va cd d&c ching trong bd cd quay (A.5.8) nhw
trong A.6.1.

A.6.3 Phwong phap chiét theo AOAC

A.6.3.1 Léc 100 ml sira v&i 100 mi metanol (A.4.5) va 1 g natri oxalat (A.4.9) khodng 1 min trong phéu
chiét dung tich 500 ml (A.5.17). Thém 50 ml dietyl ete (A.4.6) va lac thém khodng 1 min. L3p lai cac
thao tac trén véi 50 ml dau nhe (A.4.4).
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A.6.3.2 Cach khac, lwgng mau va thubc thir da noi & trén co thé gidm i mot niva, thém 50 ml hdn
hop dietyl ete(A.4.6) va du nhe (A.4.4) (1 + 1 phan thé tich). Trong trvéng hop nay, hén hop cin
duwgc khudy trén manh trong 2 min. Budc tiép theo tién hanh theo cach twong tw.

A.6.3.3 Sau khi tach pha bang ly tam v&i tAn sé quay 1500 r/min trong 5 min, chuy&n pha hitu co
sang mét phéu chiét khac (A.5.17) va chiét pha 16ng hai lan bang cac phan 50 mi hén hep cia dietyl
ete (A.4.6) va dau nhe (A.4.4) (1 + 1 phan thé tich). Rira cac pha dung méi hdn hop bing 400 mi nwérc
va loai bé 16p dich 16ng. Lam khé dung dich dung méi qua natri sulfat (A.4.2) va lam bay hoi dén khéi
Iwong khéng déi trong binh da biét khéi lrgng bing bo ¢é quay (A.5.8).

A.6.4 Phwong phap chiét déi véi bo

Gia nhiét mau dén khodng 50 °C va gan qua bd loc 4m va khd. Hoa tan butterfat trong dung méi thich
hep.
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Phu luc B

(Tham khao)
Phép phan tich khi c6 mét polyclobiphenyl (PCB)

B.1 Yéu cau chung

Duv lwong polyclobiphenyl (mét hén hop cac ddng phan thu duec bing clo hoa biphenyl) thwérng duge
tim thay trong thyc phdm, chi yéu 1a thire phdm co nguén gébe tir dong vat, ciing nhw trong mét sé vat
liéu bao géi. Cho dén giai doan chiét va tach theo phwong phap da dé cap, chung thé hién nhiéu dic
diém rét gibng voi cac hop cht bao vé thyc vat clo hivu co. Trén séc ky khi db, cac pic clia cac hop
chét biphenyl polyclo hoa (PCB) cé thé sé chéng I&n trén cac pic cia mét s6 hop chét bao vé thirc vat
clo hiru co (dic biét 1a pic sdc ky clia nhém DDT) va diéu nay sé l1am cho viéc dinh lrong cac loai
thubc bdo vé thire vat @6 kho hon. Vi dy, dbi véi cac biphenyl polyclo hoa cao, thi ham Iwgng PCB 1
mg/kg c6 thé gibng vai mire du lwgng 0,1 malkg thube bao vé thyee vat p,p - DDT.

B.2 Tach PCB ra khdi hop chét bao vé thwe vat clo hivu co biang sic ky cot hoic tao din
xuat

Co IVE:Ii phwrong phap da dwoc xay dung dé tach PCB ra khéi hgp chét bao vé thue vat clo hiru co, tach
trén silicagel, Florisil, nhém oxit/than cui hodc chi trén than ci. Cac hep chat PCB bj tach khoi cac hgp
chét bao vé thwe vat clo hiru co bing cach st dung cac dung méi cd do phan cire khac nhau. DAu tién
cac hop chat PCB dwoc riva gidi, sau d6 1a qua trinh rira gidi thubc bao vé thye vat clo hiru co bang
mot dUng méi phan ciwe hon. Viéc tach PCB ra khdi p,p - DDE d6i khi gép khé khan. Cac vét dung méi
phan cyc hodc st thay ddi hoat tinh ctia silicagel cé thé din dén sy tach déng théi mét phan p,p-DDT
clng v&i cac hgp chat PCB.

Hop chat PCB va aldrin thwéng duwec riva gidi dAu tién ra khaéi cot silicagel bang dau nhe, tiép.dén cac
hop chit bao vé thwc vat clo hiu co dugc rra gidi bang hédn hop cac dung mbi
axetonitril/hexan/diclorometan (1 + 90 + 80 phén thé tich).

Trong cac trwdng hop khi co mat clia p,p -DDT gay khé khan cho viéc dinh Irong, thi ¢6 thé tach DDT
bdng cach tao cac din xuét rdi tach cac san pham chuyén hoa cta cua né. Crom trioxit (Cr,Os) trong
axit axetic bang oxi hod p,p - DDT thanh p,p- diclorobenzophenon. Cac hep chit PCB cén lai vé co
ban khong bi anh hwdng. X ly dich chiét bing dung dich reou kiém tinh tredc khi thire hién sy oxi
hoa bang axit anhydrit cromic co thé khdng dinh p,o -DDT khi c6 mét cac hop chat PCB. Trong quy
trinh nay, du tién p,p -DDT phén (ng v&i kiém tao thanh p,p-DDE, sau’dé tiép tuc oxi hoa thanh p,p-

diclorobenzophenon.

St dung phurong phap séc ky khi cot mao quan co thé khdng cin dén viéc tach bing cot sic ky va co
tac dung tich cwc dén sy dinh lrong hop chat bdo vé thyc vat clo hivu co khi c6 mat cac hop chéat
PCB.
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