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Soil quality - Determination of DDT residue in soil - Gas liquid chromatographic method (GLC)

1 Pham vi ap dung
Tiéu chudn nay qui dinh phuang phap xac dinh du lugng DDT trong dat.

Phuong phap nay ap dung dé xac dinh mic dé 6 nhiém dat do sir dung DDT dé béo vé cay tréng, hay do ro i

khi van chuyén, bao quan.

Gidi han xac dinh cda phuong phéap: 0,07 mg/kg.

2 Tiéu chuan trich dan
‘Tiéu chuan nay sir dung cung véi:
- TCVN 5297 :1995 Chat luong dét - LAy mau - Yéu cau chung

- TCVN 5941 :1995 Chat lugng dat - Gidi han t6i da cho phép du lugng héa chét bao vé thuc vat trong
dat.

3 Dinh nghia
Tiéu chudn nay diung cac dinh nghia sau:

3.1 Dulugng chét trir sinh vat hai trong dat: luong chét trir sinh vat hai vat con sét lai & Ian trong dat chua bi

phan hdy hodc chua bién d6i thanh cac dang khac.
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3.2 Gi6i han phat hién cGa may: kha nang phat hién cao nhét cua thiét bj phan tich doi véi d6i tuong phan
tich. Khi thiét bi phan tich [a may séc ki 1dng, giéi han phat hién 1& luong hoat chat nhd nhéat dua vao may dé
thu dugc pic s&c ki co chiéu cao gap ba lan dd nhiéu dusng nén & do nhay t6i da c6 thé dugc khi van hanh.

8.3 Gidi han xac dinh cta phuong phap: néng dé thap nhét xac dinh dugc trong déi tugng can phan tich véi

cac diéu kién da duoc iuva chon.

3.4 DO phat hién (recovery): kha nang xac dinh dugc (tinh theo phan trdm) lugng chat can phan tich so v6i

luong chét chuén dua vao ddi tuong phan tich khi tién hanh nghién ciu xay dung phuong phap .

4 Nguyén tac

Dung dung dich nudc - axeton dé tach DDT tir mau dat, sau dé chiét DDT tu dung dich trén vao hexan, tinh
ché tiép theo bang axit sunfuric, cét silicagen va dinh luong b&ng phuong phap sic ki khi Iéng dung detector
b3t electron (GLC/ECD). ’

Phuong phap nay dung dé xac dinh du luong DDT khi co mat cac chét clo hGu co khac nhu lindan, DDE,

andrin.

5 Thuéc thu
- Axeton, tinh khiét phan tich;
- n-hexan, tinh khiét héa hoc;
- Diclometan, tinh khiét héa hoc;
- Axit sunfuric ddc (d =1,84), tinh khiét héa hoc:
- Natri sunfat khan, tinh khiét héa hoc;

- Céac dung dich chuan DDT trong hexan 0,2 va 0,02 pg/ml dugc didu ché t dung dich chuin gdc

100 ng/ml DDT trong hexan;
- Kieseigen 60, 70 - 230 mesh, Art.7734 (cla hang Merck ho&c cé tinh nang tuong duong);

- Nudc cat.

6 Thiét bi, dung cu

Céac dung cu thdng thuding trong phong thi nghiém va céc thiét b dung cu sau:

Binh nén ndt mai dung tich 250, 500 mi:

|

!

Binh cat nhdm qua Ié dung tich 10, 50, 100 mi:

Phéu chiét dung tich 50, 250, 1000 m!:

Phéu loc thay tinh dudng kinh 4 - 8 cm:
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- Cdichay su;
— Ray cd kich thudc 16 0,5 mm;
~ Gt sdc ky (nhdi silicagen) ¢6 khéa van;
~ BO cat quay dudi 4p suat gidm:
- Bomkhi Ar - CH,4 (95:5);
- May sdc ki khi diing detector bt electron (Packard Ha lan hoac 'cx‘mg loai);

~ Ong tiém Hamilton chia vach t6i 0,2 pi:

~ Boéng thuy tinh.

7 Lay mau
Mau dat dugc Idy theo TCVN 5297 : 1995,

Nén xac dinh thém thanh phan co Ii, hoa hoc ctia dat dé co co s& nhan dinh bd sung vé tinh trang dién bién,
kha nang luu giir va lan truyén chat 6 nhiém.

8 Cach tién hanh

8.1 Xay dung dusdng chuan

Pha day dung dich hiéu chuan cé néng d6 0,1;0,2; 0,5; 1: 2; 3 ug/m{ DOT trong hexan. Bom chinh xac 1 ul
méi dung dich trén vao may sdc ki & diéu kién phan tich nhur diéu 8.4 cta tiéu chuan nay dé xay dung dudng

chudn va x4c dinh gigi han phat hién cua may.
8.2 Chiét tach

Ray mau dat qua ray c6 kich thudc 16 0,5 mm dé loai b cac tap chét co hoc. Can 30-40 g dat vao binh non
nat mai loai 500 mi (déng thdi can 1 mau dat khac vao coc, sdy & 105 °C trong 1 gio dé xac dinh d &m cla
mau), thém vao 50 ml nudc cat da I4c vsi hexan, day nut, Iac, dgi 30 phat cho dat ngdm nudc rdi thém 150 mi
axeton va Idc 1 gio trén may l4c. D€ 1 g cho l&ng trong réi gan sang &ng dong loai 250 mi (lay t6i da). Thém
100 mi axeton vao mau dat va l&c tiép 1 gid dé chiét 1an tht hai. D& lang trong va gan 16p axeton vao 6ng
dong trudc day, do thé tich tng cong. Tir thé tich nay va thé tich tdng cong nudc - axeton da lay
(50 mi + 150 ml + 100 mi = 300 ml) biét dugc lugng nudc - axeton con lai trong déat dé hiéu chinh khi tinh

toan. Sau dé chuyén phan chiét dudc tir 6ng dong sang phéu chiét loai 1000 ml da cé s&n 100 mi hexan va
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200 mf nudc da lac véi hexan. Trang ky 6ng dong bang mat 1an nudc, hai lan axeton (méi 1an 5 ml), d6 tat ca
vao phéu chiét. L&c trén may lc 10 - 15 phdt cho cac chat hitu co chuyén vao 16p hexan . Doi 20-30 phat
cho phan I6p hoan toan, tach I6p nudc-axeton & dui vao mot phéu chiét khac, thém 50 ml hexan, 14c 5 phat
réi d& yén cho phan I6p hoan toan, tach b lop nudc-axeton , nhép phan hexan nay cung véi luong hexan ria
lai phéu (5 ml) vao phan hexan & phéu chiét dau. Thém 200 mi nudc da I4c véi hexan vao phéu va lac 10-15
phdt, d& yén 20 - 30 phit cho phan I6p hoan toan, tach bd Iop nude. Lap lai nhu vay 1-2 1an nita d€ loai hét
axeton va cac chét phan cyc khac. Lam khan phan hexan con lai trong phéu bang Na,SO, khan va cét loai

hexan trong may cat quay dudi ap suét gidam & 40 - 50°C dén con 2 - 3 ml.
8.3 Lam sach

Chuyén 2-3 ml dung dich vura cat loai hexan & trén cuing luong hexan trang binh (0,5-1 ml) vao phéu chiét nt
mai ¢d 50 mi va l&c v6i axit sunfuric 98 % (2-3 ml) cho dén khi mat mau hoan toan. Sau khi khir mau, ria
phan hexan 3-4 1an bang nudc cho dén hét axit. Lop hexan nay cung véi I6p hexan trang rira phéu chiét duoc
lam kho bang Na,SO. khan va dugc tinh ché tiép trén cot silicagen.
Can 5,1 g kieselgel 60, hoat héa trong td sdy 15 git 6 200 °C. Cho tir tir hexan vao cdc chira kieselgel vira 13y
trong tu sy ra con ndng, tron déu dé nhanh vao cét. Dung 6ng nhé giot hiit thém hexan dé trang rua, chuyén
hét kieselgel bam trén thanh cot xudng dudi tao thanh Iop kieselgel c6 bé mat phéng. Thao bot I6p dung mébi
cho chay xubng binh himng chi dé lai Iép hexan khoang 1 cm trén bé mét kieseigel . Dung 6ng nhd giot sach
dua chét da dugc x(r ly & phan trén cung hexan trang rira binh dung cho vao cot. L&p phéu chiét chira dung
méi vae dau ¢t va didu chinh cac khoa van sao cho téc do dung moi chay tur phéu chiét xuéng cot sac ky va
tU cét s&c ky xudng binh hing timg phan doan bing nhau, khoang 60 giot/phtt.
Thu lay 3 phan doan sau:

phan doan 1 1a 40 ml hexan chira DDT

phan doan 2 & 60 ml hexan chira polyclobipheny!

phéan doan 3 1a 40 ml hén hgp diclometan: hexan = 1:4 theo thé tich, chira lindan .

-

L&y phan doan 1 chira DDT dem cét quay & 40 °C - 50 °C dudi 4p sudt giam dé€ loai dung moi dén gan kho
(con 1 - 2 giot chat 16ng).

Dung &ng nho giot hit mét it hexan dé hoa tan chét con lai va tréng rira binh cat. Chuyén cac phan hoa tan,

rua, trang vao binh dinh mic 1 ml, thém hexan dén vach muc.
8.4 Phantich

Bom chinh xac 1 ul dung dich thu dugc trén day vao may s&c ki khi & cac digu kién phan tich nhu sau:-

May s&c ki khi (Packard 428 (Ha Lan) hoac ¢ tinh nang tuong duong).
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Cot s&c ki: 0V-101, dai 25 m, dudng kinh 0,25 mm.

Nhiét dd detector : 300 °C, nhiét d injector 250 °C; nhiét db cot: 70 °C, 10 phit, 5 °C/phit, 200 °C/10 phit
{chay theo chuong trinh nhiét do ).

Khi mang Ar + CHy (5%), ap sudt cot 1,2 . 10° Pa (1,2 Kg/cm?).

Thai gian luu va khodng tuyén tinh cda detector ddi voi

Chat Thai gian luu (phat) Khoang tuyén tinh (ng)

DDT 36-487 0,1-3

9 Biéu thj két qua

8.1 Tinh toan

Ham lugng DDT (X), tinh bang miligam trén kilogam theo ¢céng thic:
AVH,V,

X=
H VP

trong do
A la nbdng dd chét chudn, tinh bing miligam trén microlit;
V' 1a thé tich chat chudn bom vao may, tinh bng microlit;
H la chiéu cao pic clia mau, tinh b&ng milimét (hoac s6 dém):
V> la thé tich cudi cung cla mau, tinh bang microlit;
Hy la chiéu cao cia pic chuén, tinh bing milimét (hoXc s6 dém);
Vi 1a thé tich bom mau vao may, tinh bing microlit:

P lalugng can mau dét, tinh bing kilogam.

9.2 D6 chinh xac

D6 chinh xac clia phuong phap nhu sau:

Gidi han phat hién'cliia may & diéu kién phan tich da néu: 0, 06 ng
Giéi han xac dinh cia phuong phép : 0,07 mg/kg

Do phat hién: 90 - 95 %

Do léch chudn S (n = 4) = 2,7 % 0 muc 0,1 ppm.
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10 Bédo cao két qua
B&o céo két qua phai bao gém céc théng tin sau:

a) tham khdo tiéu chudn nay;

b) d&c diém nhan dang xuat xtf clia mau dat:

¢) tinh chét riéng clia mau dat (vi du sy c6 mat clia sét, cat, sdi hay ¢o rac vun..);
d) két qua xac dinh du lugng DDT;

e) cac yéutd tu chon va nhimng yéu t6 khac ¢6 thé anh hudng dén két qua.




