L&i néi dau

TCVN 8170-1 : 2009 hoan toan twong dwong véi EN 1528-1 : 1996;

TCVN 8170-1 : 2009 do Ban kj thut tiéu chuén quéc gia TCVN/TC/F13
Phuwong phép phén tich va ldy méu bién soan, Téng cuc Tidu chudn Po
lwérng Chét lvong @& nghi, Bd Khoa hoc va Céng nghé cong bb.

Bd tiéu chudn TCVN 8170 (EN 1528), Thuc phdm chira chét béo — Xéc
dinh thubc bdo vé thuc vét va polyclobiphenyl (PCB) gbm cac phin
sau day:

-

- TCVN 8170-1: 2009 (EN 1528-1: 1996), Phén 1: Yéu cdu chung;

- TCVN 8170-2 : 2009 (EN 1528-2 : 1996), Phédn 2: Chiét chét béo,
thube béo vé thue vat, PCB va xdc dinh ham lugrng chét béo;

- TCWVN 8170-3 : 2009 (EN 1528-3 : 1996), Phéan 3: Phuong phap
lam sach;

TCVN 8170-4 : 2009 (EN 1528-4 : 1996), Phan 4: Phuwong phap xac
dinh, phép thir khdng dinh va cédc qui trinh khéc.



Loi gii thiéu

Tiéu chuan nay bao gdm cac phwong phap thir da dw lwgng nhuw nhau: khéng cé phwong phap riéng 18
nao c6 thé dwoc nhan biét la phwong phap tét nhat vi trong linh virc nay cac phwong phap nay sé tiép
tuc hoan thién. Cac phwong phap dwoc chon trong tiéu chudn nay da dwoc kiém tra xac nhan va duoc
str dung rong rai & Chau Au. Bat ky thay ddi nao trong cac phwong phap dwoc stk dung cling can phai

cho cac két qua twong dwong.



Thwe pham chira chat béo -
Xac dinh thudc bae vé thwc vat va polyclobiphenyl (PCB) —
Phan 1: Yéu cu chung

Fatty food — Determination of pesticides and polychlorinated biphenyls (PCBs) —
Part 1; General

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuan nay quy dinh cac phuwong phap xac dinh cac duv lwgng thudc bdo vé thuc vat va cac
polyclobiphenyl (PCB) trong cac san phdm thyc pham chira chat béo. M&i mét phwong phap qui dinh
trong tiéu chuan nay thich hop dé nhan dang va dinh lugng dai xac dinh clia cac thubc bao vé thuc vat
nhém phospho hiru co va/hodc clo hiru co khéng phan cuc con lai trong dau va m& cling nhw trong
phan chat béo cla thyre phdm chira chat béo, ¢6 ngudn gbe tir ddng vat va thuc vat. Cac chét twong tw
PCB thuéng dugc chon dé budc phai tuan thl cdc mire dw lwong tbi da (MRL) dwoc xéc dinh theo
thubc bao vé thure vat nhém clo hivu co'.

Tiéu chudn nay bao gdm céc phwong phéap lam sach sau day da qua nghién ciru lién phong thi
nghiém va dwec ap dung réng rai:

— Phuwong phap A: Phan tach Iéng-léng véi axetonitril va lam sach trén cét Florisil®' (AOAC) [1].

- Phuwong phap B: Phan tach 16ng-16ng véi dimetylformamid va lam sach trén c6t Florisil® (Specht) [2].
~ Phuong phéap C: Sic ky cét trén Florisil® da hoat héa (AOAC) [3].

- Phuong phap D: Sac ky cét trén Florisil® da bat hoat tirng phan (Stijve) [4].

~ Phwong phap E: Sic ky cét trén nhom oxit 3 bat hoat tirng phan (Greve Grevenstuk) [5].

~ Phwong phap F: Séc ky thdm th4u gel (GPC) (AOAC) [6].

" Florisi® 1 vi dy v& mét san phdm tdng hop duoe ban sdn. Théng tin nay duoc dira ra tao thuan tién cho ngudi siv dyung;
con CEN khéng &n dinh st dyng san pham nay.



~ Phuong phap G: Séc ky thdm théu gel (GPC) va séc ky cét trén silica gel d& bét hoat ting phan
(Specht) [7).

~ Phwong phap H: Séc ky thdm th4u gel higu néng cao (HPGPC) (MAFF) [8).

Kha nang ap dung cla tam phuwong phép tiv A dén H vé phén tich dw luong thude bao vé thuc vat
nhom clo hiru co, cac chat twong ty PCB va nhém phospho hitu co twong (ing dugc duwa ra trong
Bang A.1. Khi khéng c6 ki hiéu + la do khong co sé liéu, nhung diéu nay khéng nhét thiét phai loai trir
kha ndng ap dung.

2 Tailiéu vién din

Céc tai lidu vién dan sau rat cin thiét cho viéc p dung tiéu chudn nay. Déi vai cac tai liéu vién din ghi
nam cdng bé thi 4p dung phién ban duwoc néu. Déi véi cac tai liéu vien din khéng ghi ndm céng bb thi
ap dung phién ban méi nhat, bao gbm ca céc stra ddi, bd sung (néu co).

TCVN 8170-2 : 2009 (EN 1528-2 : 1996), Thuc phdm chira chét béo — Xac dinh thude bdo vé thuc vt
va polyclobipheny! (PCB) — Phén 2: Chiét chét béo, thubc bdo vé thye véat, PCB va xac dinh ham luong
chét béo.

TCVN 8170-3 : 2009 (EN 1528-3 : 1996), Thuc phdm chira chét béo — Xéc dinh thudc béo vé thue vat
vé polyclobiphenyl (PCB)— Phén 3: Phuong phép lam sach.

TCVN 8170-4 : 2009 (EN 1528-4 : 1996), Thue phdm chira chét béo — Xac dinh thude bdo vé thue vét
va polyclobiphenyl (PCB) — Phén 4: Phuong phép xéc dinh, phép thir khéng dinh va céc qui trinh khéc.

ISO 1750, Pesticides and other agrochemicals — Common names (Thudc béo vé thuc vél va hod chét
néng nghiép khéac — Tén théng dung).

CHU THICH Xem thém céc tiéu chuln vé x4c dinh ham lwong chét béo, 14y mBu san phim va chudn bj miu thir.

3 Nguyén tic
3.1 Yéu cdu chung

Cac phuwong phap qui dinh trong tiéu chudn nay gbm c6 bén giai doan (trong mét sé trwéng hop hai
giai doan c6 thé gép lai v&i nhau, toan phin hoic tirng phan) nhur trong 3.2 dén 3.5,

3.2 Chiét

Chiét tach cac duw lgng ra khéi miu thir bing c4c dung méi thich hop, sao cho thu dwoc hiéu qua
chiét téi da clia du Itgng va téi thidu cac chét bj chiét ciing ma cé thé gay nhidu cho phép xac dinh.

CHU THICH Khuyén cdo ding céc phirong phap chiét chét béo ma déng thei co thé ding dé xac dinh chit béo va phan lich
dur lwegrng trong phén chét béo g,



3.3 Lam sach

Loai bé t6i da cac chat gay nhiéu ma khéng lam thét thoat téi thidu chét phan tich tir miu, sao cho thu
dugc dung dich dw lwgng da chiét trong dung méi thich hop cho viéc dinh lvgng bang phweng phap
duwrgre chon.

3.4 Xac dinh

Str dung may sdc ky khi (GC) cd cac detector khac nhau, vi dy: detector bat gitr electron (ECD),
detector nhiét ion (P- hodc N/P-), detector do quang ngon Itka (FPD), detector Hall hodc khéi phd (MS),
thich hop. v

3.5 Khing dinh

Céc qui trinh khang dinh viéc nhan biét va dinh lugng céc dw lweng, dac biét 1a trong céc trudng hop
khi virgt qua mire dw lwgng téi da.

4 Thubdc thir
4.1 Yéu ciu chung

Tt ca thube thir dugre st dung phai cb d6 tinh khiét cao (nghfa 2 loai diing cho phan tich duw lwong) va
va nuwdre duge stk dung phai la nwede cit hodc nwde da loai khoang, néu khéng dap (g dugc cac yéu
cau trén thi chung ct lai nwde, cac dung mbi va thude thir theo qui dinh trong Phu luc B va kiém tra lai
dd tinh khiét (xem 4.2). Chu y réng cac nhira trao ddi ion duwore dung cho nudc loai khodng cb thé 1a
ngudn géc gay nhidu. Tinh sach va dinh ky hoat héa cac chat hap phu theo yéu clu clia cac phuong
phap phén tich khac nhau rdi kiém tra lai @6 tinh khiét cia chung (xem 4.2).

Hét strc chl y @& tranh cac vat ligu chéit déo va cao su Iam nhidm ban nude, cac dung mdi, cac chat
hép phu... Néu cé chét gay nhiéu trong phép thir triing vé thubc thir thi kidém tra lai d6 tinh khiét cia tat
cé cac thude thir duge st dung.

4.2 Kiém tra dé tinh khiét cia thubc thir
4.21 Dung méi

Cé dac cac dung méi theo hé sb dua ra trong phuong phap duge ding. Kiém tra d6 tinh khiét bang
séc ky khi dwdi cac didu kién nhu duwoc st dung trong phirong phap. Séc ky db khong duoc cé tap
chat gay nhiéu nao. Chiét hodc cb dic axetonitril, dimetylformamid va diclometan véi cling thé tich nhw
duge dung trong phurong phdp va xac dinh dung dich tao thanh nhue trén bang séc ky khi.

4.2.2 Nwéc

Chiét 10 phan thé tich nwéc véi mét phan thé tich n-hexan hodc diu nhe, diclometan hodc bt ky dung
méi khéng thé trén I3n véi nwée duoce st dung trong phuwong phap. Tach pha hiru co, ¢b dic theo hé

‘amm



sb trong céc phuwong phap twong (rng va kiém tra @6 tinh khiét bang sic ky khi duéi cung mét didu
kién da ding trong phwong phap. Séc ky db phai khéng cé bét ky tap chat gay nhidu nao.

4.2.3 Mubdivé co

Cac mudi vé co dwore chiét, vi dyu: natri clorua, sau khi lam sach theo Phu lyc B hodc theo yéu céau cla
cac phwong phap phan tich khac va cac dung dich 16ng duoc s dung, bing n-hexan hodc diu nhe,
diclometan hodc bét ky dung méi khéng thé trén 1&n véi nwéc duec sir dung trong phwreng phép. Co
dac phan chiét theo hé sé trong cac phurong phap tuong (ng va kidm tra d6 tinh khiét bing séc ky khi
dwdi cling mét didu kign da dung trong phrong phap. Sic ky d& phai khéng cé bét ky tap chét gay
nhi&u nao.

4.2.4 Chét hdp phu

Gidi hdp lgng chét hip phy twong dwong bang leeng dwoc ding trong phuong phap voi loai va
lwgrng cac dung méi twong fl:ng. Co dc dich rlra gidi dén thé tich nhw dwoc ding trong phwong phap
va kiém tra d tinh khiét bang séc ky khi. Sic ky dd phai khdng cé bat ky tap chat gay nhiu nao. Binh
ky kiém tra hoat tinh clia chat hap phy, vi dy nhu trong 5.3.9 ciia TCVN 8170-3 : 2009 (EN 1528-3 : 1996).

4.2.5 Dung djch va vat liéu chudn
Ding vét liéu cé d tinh khiét tdi thiéu 95 % va co6 chét Irgng theo tiéu chuin dé phan tich dw lvong.

Cén dam béo réng cac dung dich pha loing dirgc chudn bi va kiém tra thuéng xuyén va dung dich
chuén dugc bdo quan trong cac cac chai thiy tinh va d& trong ti lanh va can lwu § tranh gay nhiém
bén tir vét liéu bing chét déo va cao su. Cin dam bdo khéng d& anh sang mat tréi va tia cwe tim chiéu
trirc tiép vao cac dung dich chudn. Kiém tra 48 tinh khiét dung dich chudn phan tich.

Khi duge bdo quén & &am 20 °C thi céc vat liéu chudn ndy cé thé bén tir 1 dén 2 nam. D& can béng dén
nhiét 49 phéng céc vat liéu chuén trwée khi mé céc vét chira. Dung dich géc cé ndng 48 1 ma/ml, néu
dwge gilr trong td lanh & nhiét d§ khodng 4 °C thi c6 thé bén tlr 2 thang dén 3 thang.

CHU THICH 1 Thé tich thay d8i do dung méi bay heri, vi dy: do khodng tréng phia trén vét chira gilra ndp thiy tinh va cb binh
cb thé 13 ngubn gay sal sb.

CHU THICH 2 Kinh nghiém cho thdy réng cac sai s6 do trong qua trinh chudn bi, thao téc va bao quan céc chét chuln va
céc dung dich chudn 13 ngudn chinh gay sai sb. Can Iuu y kinh nghigm cla quéc gia, khu vire va québc 18,

4.3 Khia canh an toan lién quan dén thuéc thir
4.31 Yéu ciuchung

Viéc phan tich thubc béo vé thic vat va céc du lwgng tirong tw PCB trong cac chéit nén thiee phdm cé
sir dung cac héa chat déc hai.



Céc trinh tyw trong 4.3.2 néu ra cac chil ¥ v& an toan thich hgp cin phai tuan theo trong subt qua trinh
phéan tich,

4.3.2 Thubc bao vé thye vat va cac hop chit PCB

Nhidu loai thubc bdo vé thirc vat cuc ky ddc theo nhidu duéng tiép xtc khac nhau, dic biét 1a khi &
dang dam dic. Vi du, ho thubc bdo vé thuc vat nhém phospho hiku co ¢ tinh ddc rat cao, khéng chi
qua dwérng miéng ma cén qua da cling nhw hit phai. Subt théi gian 1am viéc véi cac chat chudn, céc
dung dich chuén... phai tudn thi tit ca cdc yéu clu vé an toan. Tham khéo céc bang cdnh bao vé an
toan hodc cac nhan vé théng tin b sung.

a) Thuye hién tAt ca cac thao tac vé 1y miu phéng thly nghiém, trén, can, ... trong thiét bj hat tét dat
trong khu vire théng git cudng bire tét, hodc mang mét na phéng déc dung cach. Néu sl dung mat na
phéng déc, thi thay cartridge theo khuyén céo, vi khi sir dung mat na phéng doc bj nhiém ban thi sé cé
hai hon.

-

b) Khéng dé thubc bdo vé thuc vat va cac hop chit PCB tiép xtc véi da. Can phai méc 4o quén bao
vé& va mang gang tay khéng thdm nudc (nhu ging tay bang polyetylen). Rira sach tay bang xa phéng
va nude dé tranh 1am nhiém bén thwe pham.

¢) Ghinhan r5 rang t&n va ndng dé cla thudc bao vé thurc vat trén cac vat chira.

d) Nghién clru va cé sin cac thong tin vé céc triéu chirng ngd doc va xi Iy so bd dbi véi ting loai
thubc bdo vé thue vat dang tiép xc.

e) Tham khdo y kién clia bac sj v& cac bién phap phéng ngira va gidi déc trong trwérng hop khan cép
khi bj ngd ddc thubc bao vé thyre vat,

f) Tuan thl qui trinh loai bd chét thai thudc bao vé thirc vat. Co thé lién hé véi nha san xuét dé co 1o
khuyén vé cac van dé thai bd.

g) Khéng vao cac phéng thir nghiém dang lam viéc vé&i duw lwgng thube bao vé thuc vat hodc cac
phéng thir nghiém khac, sau khi xt Iy cac ché pham thuéc bdo vé thyc vat cho dén khi két thac cong
viéc va thao bd 4o quin bao vé, ging tay bao vé va tay 43 duoc rira bng xa phong véi nude.

4.3.3 Thuébc thir ddc hai

Khong dé bay hoi cac thube thir dam dic dén mirc co thé gay chay trong khu vire lam viéc, vi khéng
thé loai b dwoc tat ca kha nang clia cic tia I(ra tir tinh dién, tham chi qua thiét bj dién tiép dat. St
dung thiét bj hit ¢é hiéu quéa dé loai bd hoi d4 gidi phéng.

Hoi clia mét sé dung méi co @dc tinh cao. Mét sé dung méi ndy dé& hép thu qua da. Ding céc thiét bi
hit ¢é hiéu qua dé loai bé hoi clia cac dung méi da gidi phong.

Danh muc cac thude thir ddc hai dwge néu trong Bang 1.



5 Thiét bj, dung cu

5.1 Dung cy thiy tinh: Yéu céu chung

Lam sach tit ca céac dung cu thiy tinh dugc st dung dé& phan tich du Ivgng. C6 thé sir dung dung dich
chét tAy rira néng @& 1am sach nhung sau d6 cac dung cu thiy tinh phai duec trang ki bang nudc cat
va axeton trée khi sy khé. Khi str dung may rira dung cu, thi ding nwéc dé trang dung cy thiy tinh
da rira bing axeton. Rira trong may vé&i chét tdy rira khéng chira clo, trang bang nwéc rdi 1am kho.
Trong ca hai trréng hop, kiém tra dam bao ring chét tdy riva khéng @& lai chat gay nhiéu ndo. Khuyén
c4o ring ngay trwdc khi s& dung, trang lai dung cu thiy tinh bing dung méi sé duoce sty dung.

Cac dung cu thly tinh hodc dung cu théng thudng cda phang thir nghiém nhw cbe cé mé, binh chu day
trén, mét kinh ddng hd, pipet, gidy loc, bong thly tinh... khéng duwgc liét ké trong thiét bi, dung cu cla
tirng phuwrong phap.

5.2 Dung cu thay tinh déc biét

5.2.1 Ong nghiém hinh chép, thich hop dé 1am bay hoi, duroc gén véi khép ndi thiy tinh mai 14 mm,
dung tich khoang 15 ml, dai 80 mm dén 90 mm, can thiét G& co dic 1an cudi. Tét nhat |a da duoc higu
chudn va c6 thé duoc gén véi cac cot micro-Sneyder [11].

5.2.2 Ong séc ky, c6 nit day bing thiy tinh hodic polytetrafluoretylen (PTFE) dwoc qui dinh trong hau
hét cac phuong phap. Dinh clia cét cin cé khérp ndi thiy tinh mai @& cho phép gén b chuyén dbi ap
suét hodc bAu chira dung méi.

5.3 Chét phy tro

Rira sach gidy loc, d0a thiy tinh va cac vién bi thiy tinh bing dung méi tinh khiét trirée khi sk dung,
néu cAn. Chiét bang thiy tinh, béng soi, va béng thach anh bang n-hexan va axeton ho#c bing bat ky
dung méi thich hop khac béng bd chiét Soxhlet, cho dén khi hét han chat gay nhiéu.

Cac dung dich thuwéng dugc gidm dén thé tich nhé cubi cling bang céch cho dong khi nito di qua.
Khéng st dung dng bang polyvinyl clorua (PVC) hodc cao su cho myc dich nay. Ong béng nylon huac
polytetrafluoretylen (PTFE) cho théy it nguy co géy nhiém bén.

Khéng st dung cac nit bang chét déo thong thureng, vi du nhu PVC @& day cac chét chuén va cac
dung dich vi chiing c6 thé gay nhi€m ban. Cac chat nay can dwec day bang nit thiy tinh hoic PTFE.
Tuwong tw, khéng st dung cac ph&u chiét c6 nép day bang chét déo. Ding nit PTFE hodc thiy tinh dé

thay cho cac nit chét déo.



Bang 1 — Cac thubc thir déc hai

Tén thubc thir Céc vén aé Nhén xét Giai phap

Axeton Rat d& chay Hinh thanh céc peroxit gay nd | St dung thiét bj hit co
vii thuéc thir oxi héa hiéu qua

Axetonitril Pac Tréanh tiép xic v&i da va méit S0 dung thiét bi hot co
_ higu qua

Xyclohexan R&t d& chay St dyng thiét bj hat co
higu qué

Diclometan Boc Tranh tiép xic v&i mét. Tranh | S dyung thiét bi hot cd
hit phai hoi higu qua

Dietyl ete Céc peroxit khong bén | Bdo quan trénh anh sang Sir dyng thiét bj hat co

¢t thé tao thanh khi d&
|&u hodc khi tiép xtic véi
anh ning mét trevi. Circ
ky d& chay

higu qud. Xem thém chu
thich vé peroxit

Dimetylformamid Boc. D& chay Tranh tiép x0c v&i da va mat | St dung thiét bi hat co
C6 thé phan (rng r&t manh voi | hidu qua
hydrocacbon halogenat hda
Etanol Dé& chay Sir dyng thiét bj hat co
higu qua khi gia nhiét va
lam bay hoi
Etyl axetat D& chay, dic biét khi bi | Kich thich mat va dwéng ho | S&r dung thiét bi hat co
bay hoi hap hiéu qua
n-hexan Rat dé chay S dyng thiét bi hut cé
hiéu qua
Isooctan RAt d& chay Str dyng thiét bi hat co
higu qua
DAu nhe Cwc ky dé chay St dung thiét bj hat co
hiéu qua
Metanal D& chay. Dac Tranh tiép xic v&i mét. Tranh | S&r dung thiét bj hat co

hit phai hoi. C6 thé gay phan
rng manh hon vai natri hoac
kall hydroxit wori cloroform

higu qua

CHU THICH  Peroxit tao ra trong dietyl ete, dioxan va cac ete khéc trong qua trinh bao quan. Chung Ia chét gy né va cn
dwge pha hiy trude khi chung cit hodic cho bay hei. Tidp xiic véi anh sang s& lam tang vige hinh thanh peroxit trong ete.
Loc qua nhim oxit 43 hoat hba dé loal bd cac peroxit.




5.4 Bd cb dung mébi

5.4.1 Yéu cdu chung

Céc by cb dung méi phai cé ndi cach thly én dinh nhiét 46, cé thé kiém soét dwroc dai nhiét do mai
trvdng dén 100 °C va tét nhat 1a c6 bd phan kiém soat chan khéng.

Can kiém tra dinh ky hiéu qua cla bd cb dung méi vé viéc tht thoat dw lwong bay hoi. C6 thé st dung
chét gitr (vi du: propylen glycol, n-undecan hodc hexadecan) dé giam thiéu sw that thoat thubc bao vé
thire vat trong cac treéng hep cu thé.

C6 thé stk dung céc bd cb dung mdi (5.4.2 dén 5.4.4) d& cb cac luvong dung mai 1ém. Déi véi cac lwgng
nhd, thi sir dung déng nite nhe khé, tinh khiét.

5.4.2 B{ cd Kuderna-Danish [12] (hodc loai twong dwong) cé hodc khéng co cot phan tach, duoc
lam néng trén ndi cach thly didu nhiét.

5.4.3 BQ c6 quay dang mang (c6 ban san), cé nguén chan khdng va cé thé duwoc [am néng dén 50 °C.

5.4.4 B¢ cb quay chén khéng (cé ban san), quay & téc dd 1300 min”, c6 ngudn chan khéng va cé
néi cach thiy didu nhiét.

5.5 Bo déng héa

Néu sir dung b ddng hoa thi chii y @& dam bao ring ching chin duoe tia Ikra va khéng bi nhiém bén.
Kiém tra may gi&m vé ré ri & day bé truyén. Nhiéu vét han kin ¢6 thé Ia ngudn géc cia sw nhiém ban.

5.6 May ly tam

Co thé sir dung cac may ly tam chéng nd, néu cin, trong d6 c6 cac éng ly tam co vai tram mililit chét
nhi hda c6 thé quay & tin sé quay tir 2000 min™* dén 4000 min™' hodc Ién hon.

5.7 Séc ky khi

C6 thé sir dung thiét bj s&c ky khi nhir trong Didu 4 clia TCVN 8170-4 2009 (EN 1528-4 : 1996).

6 Cach tién hanh
6.1 Yéu cdu chung

Ngu&i van hanh phai hiéu rat k§ vé phurong phap nay triede khi bit @Au phan tich. Phai tién hanh cac
phép thir thubc thir trdng va phai thda méan céc yéu chu. Can tién hanh cac thuc nghiém vé a6 thu hdi
trén khép céc mirc bao trum cac mirc du lwong t6i da va phai thda man yéu ciu (xem Didu 9). Ngoai
ra, c&n phén tich chét chuén thich hep khi ¢6 thé. CAn tuan thi chinh xac qui trinh déi véi mbi phép
phan tich va khéng cho phép c6 sai sé.



Cén tuan theo cac khuyén cdo trong Biéu 7 clia Codex vé cac phwong phap phan tich dw lweng [9)].
6.2 Qui trinh & qui md nho

Trong mét sé trwdmng hop, néu céc phén chiét chat béo va dv lwgng chi dugc thirc hién trén cac lweng
nhd clia mau, dung méi va vét liéu (qui trinh & qui mé nhd), thi chon qui trinh & qui mb nhé thich hop
dé lam sach.

Tuy nhién, néu céc két qué thu dwoc bing qui trinh & qui md nhd cho thdy rdng cac dw lrong gén
béng ho#c vrot qua mirc dw Igng tdi da, thi chon chiét va lam sach 1&n hai d& khang dinh cac lrong
mau, dung méi va vat liéu Ién hon.

6.3 Chuén bj miu thir

Chuén bi m&u thlr ngay sau khi nhan dugc mau. Néu khéng thuwc hién dugc ngay thi bdo quan mau
trong vat chira cé nép day thich hop & nhiét dd déng lanh sau, it nhat la &m 18 °C. Dam bao ring cac
méu duwoc gli dén phong thir nghiém van nguyén ven va khéng bj héng.

Khéng phai khi ndo ciing c6 thé két thic phép phan tich trong ngay va déi khi cAn bao quéan dich chiét
mau qua dém. Trong trwérng hop nay, dam bdo rang dich chiét mau & dang dung dich trong dung mébi
khan dwegce bao quan ¢&:

a) trong td lanh (& 4 °C) @& trong lo ¢6 ndp day kin, dé& & noi téi hoac
b) dé& & noi tdi gilr trong didu kién ddng lanh sau & it nhat am 18 °C.

Khi cac dich chiét miu dwee bdo quan qua dém, thi phai kidm tra dich chiét d& dam bao réng ching
van 6n djnh qua qua trinh bdo quan.

Khéng lam gian doan cac bwéc lam sach, nhw sic ky cot ...Qui dinh phan nao cla thye phdm cén
durgre phan tich va chi rd ty 1€ nao cla cac phan nay 1a dai dién cho toan bé miu.

6.4 Chudn bj phdn miu thir

Can lwgng mau qui dinh, tét nhat 14 dén phan nguyén clia gam (+ 1 %). Bam bdo rdng cac vat liéu
déng lanh dugce lam ra dong trwede khi dbng héa.

CHU THICH Trong mét s& truémg hop, cac mau ddng lanh s& gap phai mot s& vén dé khi chiét. M3i giai doan déng hoa cén
it nhét 2 min

Khi cac méu |a sira twoi hodc cac san phdm sira dang Iéng khac can phén tich trong it ngay thi bao
quan trong td lanh & 4 °C dé tranh tach chét béo hodc trén ki va chia miu phéng thir nghiém thanh cac
lwgrng méu thir thich hep trwdre khi cdp déng.

6.5 Chiét

D Ilwgng cin phan tich lién quan dén phan chét béo clia mau.



Higu qua cla vigc chiét chat béo phuy thudc vao d6 phan cyc clia dung méi chiét va ban chét clia cor chit.

CHU THICH TCWN 8170-2 : 2008 (EN 1528-2 : 1996) dwa ra mft loat céc qui trinh chiét phdn chét béo ¢b chira thubc béo vé
thic vt va cac hop chat PCB tir céc nhdm thye phdm chira chét béo khac nhau.

6.6 Lam sach

Ngoai cac dw lugng thi cac chéat chiét thu dugce trong TCVN 8170-2 : 2009 (EN 1528-2 : 1996) hodc
TCVN 8170-3 : 2009 (EN 1528-3 : 1996) c6 chira vét liéu, ké ca cac chét béo va céc lipid khac, c6 thé
gay nhidu cho phép phan tich. D& tinh sach cac chéat chiét thé hodc chét béo va diu can phéan tich, co
thé s dung mét vai phurong phap, ké ca phan tach, sic ky cot hap phy va séc ky thadm thau gel.

CHU THICH TCWM 8170-3 : 2009 (EN 1528-3 : 1986) dwa ra céc chi tidt clia céc phuong phap tir A dén H d& lam sach chét

béo va dau hodc phén chét béo da tach, sir dung céc k§ thudt nhu phan tach Idng-léng, séc ky cit hip phy hodc séc ky cbt
thém théu gel,

7 Cach tién hanh -
7.1 Séc ky khi
Thuéng str dung phép séc ky khi dé phan tich dv luvgng.

Cén sir dung hé thdng séc ky khi thich hop, tdt nhit 1a dugc trang bi cac bd gia nhiét riéng ré cho bd
bom, detector va cac 16 cot. Tt nhét 14 nén bom trc tiép 1én cdt sdc ky. Cho du viéc Iya chon céac
phan khac nhau cla hé théng séc ky khi tdy thudc vao kinh nghiém cla nguwéi phan tich nhung van
phai tuan thd cac khuyén cao chung da néu.

Cac detector cin dwgc chinh ding theo hwéng dan clia nha san xuét. Dinh ky kiém tra sai léch vé do
nhay clia detector béng cach kiém tra d tuyén tinh clia dwérng chudn st dung cac dung dich chudn
thubc bao vé thyc vat.

Thiét bj séc ky khi phai cé hé théng tich phan cho phép do chiéu cao pic 1an dién tich pic.

Thire té cho thay réng cé thé thu cac két qua twong duong cho di cé sir dung cac diéu kién sac ky khi
khéc nhau va céc héng thiét bj khac nhau. Mét khéc, viéc qui dinh cdc théng sb sac ky khi tiéu chun
khéng dam bao vé chat lwgng cla cac két qua phai gidng nhau.

Xem Phu luc B clia TCVN 8170-4 : 2009 (EN 1528-4 ; 1996) vé cac diéu kién séc ki khi.

7.2 Kiém tra hiéu qua cua viéc tach

Viéc tach 2 4.4’ -triclobiphenyl (sb 28) tir 2, 4', 5-triclobiphenyl (s 31) duoc cai thién vi d6 phan cuc
clia pha tinh tang, c6 thé coi nhu phép do vé hiéu qua tach clia hé théng séc ky khi. Can thyc hién cac
buwdc dé dadm bdo ring khong co nhiéu gilra 2, 2°, 4, 4', 5, 5'-pentaclobiphenyl (sb 101) va o, p'-DDE
ho#c alpha-endosulfan, giira 2, 2', 3, 4, 4', 5'-hexaclobiphenyl (s6 138) va p, p-DDT va gitta 2, 2', 4, 5,
5'-hexaclobiphenyl (sé 153) va endosulfan sulfat.

- A



C4c tén hoa hoe va sb long clia mét sé chat twong ty PCB duwgc néu trong Bang 2.

Néu can, céc pic khac cling c6 thé thu dugc, vi du: dbi véi cac chat trong tw s6 105, sé 118 va sb 156
6 thé dinh leong.

Néu cé méat campheclo trong mau, thi chi cé thé tranh nhiéu khi xac dinh PCB sau khi tach béng séc ky
cét nhuwe qui dinh trong 11.5.3 cla TCVN 8170-3 : 2009 (EN 1528-3 : 1996).

Néu cin x&c dinh aldrin, dieldrin, endrin, heptaclo hodc heptaclo epoxit khi c6 mét cac hop chat PCB,
thi nén cat phan doan trén cét gel mini-silica theo 11.5.3 cla TCWN 8170-3 : 2009 (EN 1528-3 : 1996).

Bang 2 - Cac chét twong ty PCB

Tén héa chat Sé
1) 2, 4, 4'-triclobiphenyl 28
2) 2, 2', 5, 5'-tetraclobiphenyl 52
3)2, 2, 4, 5, 5-pentaclobiphenyl 101
4) 2, 2°, 3,4, 4, 5-hexaclobiphenyl 138
5) 2,2, 4,4, 5, 5-hexaclobiphenyl 153
6) 2, 2, 3, 4, 4, 5, 5-heptaciobiphenyl 180

8 Phép thir khidng dinh

CAn tién hanh cac phép thir khdng dinh viéc nhén biét va dinh legng dw lvgng quan sat dugc, dac biét
la trong c4c truéng hep cho thay két qud vurot qua mikc gidi han toi da.

Cac phuong phap mé ta trong tiéu chuin ndy cho phép nhan biét dw lvong tir thei gian lvu cla cac
hop chét trén cac cot sdc ky khi, st dung it nhét hai cdt c6 @ phan cuc khac nhau. Céc qui trinh néu
trong TCVN 8170-4 : 2009 (EN 1528-4 : 1996) séc ky khi mao quan thiy tinh, séc ky I&p méng (TLC),
sic ky khi ciia san phdm oxi héa va cac san phdm chuydn héa khac va cac ki thuat twong tw déu co
gia tri. Céc két qua thu dugc bang sic ky khéi phd cho thdy co bing chirng cubi cing vé myc dich
nhan biét/khang dinh.

CHU THICH TCVN 8170-4 : 2009 (EN 1528-4 - 1996) vé xac dinh, phép thir khing dinh, hBn hop duwa ra huéng dan vé mit
s k§ thuat khuyén céo d& xac dinh thuéc bdo vé thyc vt va cac hop chét PCB trong céc thye phim chira chit béo va vé cac
phép thir khéing dinh va dwa ra qui trinh lam sach d8 loai bé cac lipid khi x4c dinh céc lrgng I6m chét béo.

9 Danh gia
9.1 Tinh

Tinh ndng db cac dw lwong thube bao vé thirc vat hodc cac chét twong ty PCB trong mau thir tir ty 1€
cac sdc db cla mAu thir va chat chuin hodc day chat chudn. Biéu thj ndng dd nay trén toan bd san



pham hodc trén chét béo (xem Diéu 11) theo yéu clu clia phép phan tich. D6 thu héi trung binh tir cac
phép xac dinh lap lai c&n ndm trong khodng tir 70 % dén 110 %.

CHU THICH Khi lam viéc gén véi gidi han cla phép xac dinh thi déi nay cé thé khéng dat dugrc.
9.2 B¢ chum

9.2.1 Yéu ciuchung

D6 chum cla phuong phap cdn dugc danh gia theo I1SO 5725 [13]. Theo kinh nghiém, mét sé chuén
cir chung dwroc néu trong 9.2.2 dén 9.2.3 |14 cac hwdng din cho ngwdi phan tich.

9.2.2 Céc diéu kién lap lai

M&i phong thir nghiém c&n kiém tra dinh ky néu cac két qua duwéi cac didu kién Iap lai chip nhan duoc
bang phan tich cac méu @4 dwoc bd sung mot lugng chét chulin thich hop véi cac ndng @6 thich hop,
vi dy: gén v&i cac giéi han t&i da hodc tt nhét 14 st dung cac mau cé dw lwong da biét,

Céc diéu kién 18p lai duge xac dinh 1& cac didu kién ma theo d6 cac két qua thir nghiém ddc 1ap thu
dwere khi ding cling mét phurong phap tién hanh trén ciing mét vat liéu the trong cing mét phéng thor
nghiém, do cling mét ngwdi thure hién st dung clng thiét bj, tién hanh trong mét khoang thei gian ngén.

9.2.3 Cac didu kién tai lap

Céac diéu kién tai lap duoce xac dinh 1a céc didu kién ma theo dé cac két qua thir nghiém thu duwge khi
dung cung mét phuwrong phap tién hanh trén clng mét vat liéu thir trong cac phéng thtk nghiém khac
nhau, do cac ngudi khac nhau thure hién sir dung cac thidt bi khac nhau.

Trong Bang 3 néu cac vi du vé& chénh léch c6 thé chdp nhan dwoc cla cac két qua thir nghiém dudi
cac diéu kién tai 1ap.

Bang 3 — Céc vi dy vé& chénh léch c6 thé chdp nhin dwoc
clia cac két qua thir nghiém dwéi cac didu kién tai 1ap

Miee dw lwgng, mglkg Chénh léch (), mg/kg
0,01 0.01
0.1 0.05
1,0 0,25
Trong vi du nay 0,01 ma/kg 14 ghn vdi gidi han xéc dinh.

X&c dinh céc gia tri trung gian bang cach ndi suy tlr dwing log-log.



10 Gi&i han thwe cua phép xac dinh

Theo Iy thuyét, giéi han thyc cla phép xéc dinh trong.mAu lién quan duoc xéc dinh 1a ndng db cla
thuéc béo vé thuc vat hodc dw lvgng PCB (miligam trén kilogam) trén séc dé clia mau, véi chidu cao
hodc dién tich pic thdp nhat co thé do duwoc véi 46 tin cay cé thé chdp nhan duoc trong két qua.

Gigi han thye cla phép xac dinh phu thudc vao db tinh sach, ban chét clia co chét va cac didu kién
séc ky khi (cu thé 12 loai cft va nhiét 4§ cot, khi mang va dé nhay clia detector). Vi cac diéu kién nay
khéng thé dwa ra mét cach chinh xac, giéi han clia phép xac dinh cin duoc thiét lap cho tirng phuong
phap va trong tlrng phéng thir nghiém. Nhin chung, gi&i han thuc clia phép xac dinh vé duw Ivgng can
phai dat it nhat mét phan muwdi giéi han duw legng téi da. Tuy nhién, néu giéi han du lweng téi da nhé
hon hodc bang 0,05 mg/kg thi gi&i han thuc cia phép xéc dinh bing mét phan nam clia gia tri nay la
dq, trr khi gi¢i han du lwgng téi da duoc thiét 1ap gin hodc & mirc xac dinh.

11 Biéu thj két qua

Biéu thi ham Iwgrng thube bao vé thwe vat hodc hop chit PCB theo qui dinh hién hanh. Khéng hiéu
chinh ndng @ trung binh d6i véi phin trim thu héi cia dw lrong.

Khi khéng c6 du lwgng & mirc bang hodc vugt qua gidi han dw Iwgng t6i da, thi ghi lai gia tri tim dwoc
tlr phép xac djnh riéng |&.

Trong cac trudng hop c6 mét hodc nhigu dw Iwong béng hodc virot qua gidi han dw luong téi da, thi
tién hanh nhw sau :

a) Neéu rd néng dé trung binh va dai néng dé cla tirng dw lugng. Néu cé thi tring thi phai duoc bao
céo riéng ma khong higéu chinh ndng @9 trung binh clia duw lwgng.

b) Néu rd phan trém dé thu hdi trung binh va giéi han thic clia phép xac dinh déi véi tirmg dw lvong
cé lién quan.

12 Bao cao thir nghiém

Bao cao thir nghigém ghi ré:

~  mgi théng tin can thiét v& viéc nhan biét ddy a0 mau thir:
- vién ddn tiéu chudn nay va phwong phap thir da st dung:
— két qua thu dugc va don vi biéu thi két qua:

- moi chi tiét d&c biét quan sat dwgc trong khi thtr nghiém;

~  moi chi tiét thao tac khac véi quy dinh trong tigu chudn nay hosic nhirng didu dwoc coi la tuy chon.



Phu luc A
(Qui dinh)

Kha nang ap dyng cia phwong phap

Béng A.1 - Kha nang ap dung cua céc phwong phap tir A dén H

Phwong phap
HeB:ChiE o ) A b e = BT TR G
(1] (<] [3] [4] [5] [E] [7] [81

Thude bdo vé thirc vat nhém clo hiru cor
aldrin (HHDN) + + + + + * +
cis-chlordane + + + + + +
trans-chlordane - + + ¥ + * +
o, p'-TDE (DDD) + + + - 4- +
p. p-TDE (DDD) + + + + + +
o, p'-DDE + + + g
p. p-DDE + + + + + + + +
o, p'-DDT + + + + + + +
p, p-DDT + + + + + - + +
dieldrin (HEQD) + + + + + ¥ 4 +
a-endosnifan + -
p-endosulfan +
endrin + + + + + + +
hexachlorobenzene (HCB) + + + + + +
a-HCH + + + + + + +
p-HCH + + * + + + +
y-HCH (lindane) + + + + + + +
&-HCH + + + + +
heptachlor + + + + + + %
heptachlor epoxide + + ¥ + + P
methoxychlor + + + + + +
mirax + + +* *
oxychlordane - + + - +
camphechlor (toxaphene) + + + +
PCE indicator congeners + + + + + + +

? B8i véri t&n hoa chit va clu tric, xem ISO 1750 Thudc bdo vé thire vit va cdc hoa chit néng san khac — Tén thudng goi.




Béang A.1 — (két thuc)

Hep chit Phwong phap

A B c D E

(1 2] (3] [4] (3]

(6]

[7]

8]

Thubc bdo vé thire vat nhém phospho hivu
co ¥

bromaophos + +

bromophos-athyl

carbophenothion +

chlorfenvinphos +

chlorpyrifos +

+

chlorpyrifos-methyl

crotoxyphos )

+ ]|+

diazinon {+) +

{*)

+

dichlorvos

ethion (+) +

famphur

fenitrothion

fenchloiphos (ronnel) {+) + +

fenthion

iodofenphos +

malathion {+ *

phosmet

pirimiphos-methyl

parathion {+) +

paraihion-methyl (+)

phenkapton +

tetrachlorvinphos

Chit din: + ¢6 khé néing &p dung, (+) dwge danh gid dbi véd mot s trudng hop dac bigt, xem [1].

% Péi véi tén hda chit va cAu tric, xem ISO 1750 Thubc bao vé thire vat va cac héa chit ndng san khac — Tén thuéng goi.




Axeton

Axetonitril

Dietyl ete
Dimetylformamid
Etanol

Dau nhe
Metanol

n-hexan

Natri clorua

Natri sulfat

Phu luc B

(Tham khao)

Tinh sach mét s6 dung méi va thuéc thir

Buoc chung cét trén cac vién bi thay tinh

4000 ml axetonitril dwoc trén véi 1 ml axit octophosphoric va 30 g phospho
pentoxit trong binh thiy tinh day tron. Céc vién bi thay tinh dwoc bé sung va hén
hop duroc chung cat & 81 °C dén 82 °C (khong dé nhiét 86 cao qua 82 °C).

Buec chung cét trén cac vién bi thy tinh

Buoc ;hu*ng cat trén cac vién bi thay tinh

Bugc chung cat trén cac vién bi thiy tinh

Buege chung cat trén kali hydroxit hodc natri hydroxit

Buge chung cat trén cac vién bi thay tinh

Buoc chung cat trén natri hydroxit

Bugc nung & 500 °C it nhat 4 h va 1am ngudi trong td hat &m

Buoc nung & 500 °C it nhat 4 h va lam ngudi trong ti hit &m
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