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TIEU CHUAN QuUuOC GIA TCVN 10160:2013

Thudc bao vé thwe vat chira hoat chat dong (1) oxit-
Yéu cau ky thuat va phwong phap thir

Pesticides containing cuprous oxide —

Technical requirements and test methods

1 Pham vi 4p dung

Tiéu chuén nay quy dinh yéu cdu ky thuat va phwong phap thir déi véi dong (1) oxit ky thuat va cac
dang thanh pham thudc bao vé thuc vat cé chira hoat chat dong (1) oxit (xem Phu luc A).

2 Tailiéu vién dan

Céac tai liéu vién dan sau la rat can thiét cho viéc ap dung tiéu chuén nay. Déi voi cac tai liéu vién dan
ghi ndm céng bé thi ap dung phién ban duoc néu. Di véi tai liéu vién dan khdng ghi ndm cong b thi
ap dyng phién ban mg&i nhét, bao gém ca céac stra ddi (néu co).

TCVN 2741, Thudc trir sdu — Basudin 10 % dang hat
TCVN 4543, Thudc trir nAm bénh kitazin 10 % dang hat

TCVN 4851 (ISO 3696), Nudc dung dé phan tich trong phong thi nghiém - Yéu cdu ky thuét va
phuwong phép ther

TCVN 8050 : 2009, Nguyén liéu va thanh pham thuée béo vé thuc vat — Phuong phap thir tinh chat Iy héa
TCVN 8143 : 2009, Thudc bdo vé thuc vt — Xac dinh ham lugng hoat chét cypermethrin

TCVN 8984 : 2011, Thuéc bao vé thuc vat chira hoat chét sulfur — Yéu cdu ky thuat va phuong phép
the
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3 Yéu céu ky thuat
3.1 Yéu ciu cam quan
Yéu cau vé cdm quan cla ddng (1) oxit ky thuat va cac dang san pham duoc néu trong Bang 1.

Bang 1 — Yéu cau cam quan

Dang san phiam } Mau séc Trang thai
—— L
Déng (1) oxit ky thuat (Technical ; San pham cé mau San pham dang bot, khéng chira
material - TC) | vang cam dén do | tap chét c6 thé nhin thiy bang mét
' thwong
Thuéc bao vé thuc vat dang bt | Bac trung cla tirng San pham dang bot min, phan tan
tham nwéc co chiva ddng (1) oxit | san phadm duorc trong nudc, tao mot huyén
(Wettable powder - WP) ' | phu khi st¥ dung
Thubc bao vé thwe vat dang hat | Dac trung cla tirng | San phadm dang hat, khé, réi, khéng
phan tan trong nwéc co chira dong san pham | bui, dwoc lam ra va phan tan trong
(1) oxit (Water dispersible granule - ' | nudc trrde khi stv dung
WG)
N S S ‘.
Thuéc béo vé thue vat dang bot | Bac trung clia tirng | San phdm cé dang bét dé bay tv
(dung dé phun bét truc tiép) co i san pham | do, thich hop cho viéc phun bét
chira ddng (1) oxit (Dustable | i
powder-DP) '
e 1 i — e

3.2 Yéu cau vé ham lwong hoat chat
3.2.1 Béng (1) oxit ky thuat

Téng lwong dong trong déng (1) oxit ky thuat phai dwoc cong bo khéng nhé hon 820 g/kg va khi xac dinh,
ham luong trung binh khéng nhé hon mirc ham lyong téi thiéu da cong bé.

Ham Iuong ddng (1) oxit trong dong (1) oxit ki thuat phai dwoc cong bé khong nhé hon 800 g/kg va khi xac
dinh, ham Iwong trung binh khéng nhé hon muc ham luong téi thiéu da cong bé.

3.2.2 Béng (1) oxit thanh pham

Ham luong dong (1) oxit (tinh theo %, g/kg ) trong céc dang thanh pham phai duoc cong bé va khi xac dinh,
ham lwgng trung binh phai pha hgp véi mirc sai léch cho phép quy dinh trong Bang 2.
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Ham lwong hoat chit cong bé (& 20 + 2 °C)
S ' - Mdrc sai léch cho phép
% alkg '
) o T 225 % cta ham luong cong bd ddi
Bén25 Ben 25 voi dang khong déng nhat (WP, WG...)
Tir trén 2,5 @én 10 Tir trén 25 dén 100 + 10 % ctia ham lwong cong b
Tir trén 10 @én 25 Tir trén 100 dén 250 + 6 % cta ham luong céng bd
Tir trén 25 dén 50 Tir trén 250 dén 500 + 5 % cGia ham lugng cong bé
Lén hon 50 +25%
Lon hon 500 + 25 g/kg

3.3 Yéu ciu vé ham lwong tap chat

3.3.1 Pdng (1) oxit ky thuat

3.3.1.1 Béng kim loai

Khéng Ién hon 50 x X mg/kg, trong d6 X |a ham lwong dong (g/kg) xac dinh duoc theo (4.2)

3.3.1.20éng (1)

Khéng I&n hon 100 x X mg/kg, trong d6 X la ham lwong ddng (g/kg) xac dinh duoc theo (4.2)
3.3.1.3 Dbng hoa tan trong nwéc

Khdng I6n hon 25 x X mg/kg, trong d6 X la ham lwgng dong (g/kg) xac dinh duoc theo (4.2)

3.3.1.4 Asen

Khéng l1é&n hon 0,1 x X mg/kg, trong d6 X la ham lwrgng ddng (g/kg) xac dinh duoc theo (4.2)
3.3.1.5 Chi

Khéng Ion hon 0,5 x X mg/kg, trong dé X la ham lwong ddng (g/kg) xac dinh duoc theo (4.2)
3.3.1.6 Cadimi

Khéng 1&n hon 0,1 x X mg/kg, trong d6 X 1a ham Ivong ddng (g/kg) xac dinh duoc theo (4.2)
3.3.1.7 Hao hut khéi lwgng khi lam kho

Khong Ién hon 15 g/kg
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3.3.2 Déng (1) oxit thanh phim

3.3.2.1 Pbng kim loai

Khéng I&n hon 50 x X mg/kg, trong dé X 1a ham luong dong tdng sbé (g/kg) xac dinh dwoc theo(4.2)
3.3.2.2 Dong (II)

Khéng I&n hon 120 x X mg/kg, trong dé X 1a ham lwvong dong téng sé (g/kg) xac dinh dwoc theo(4.2)
3.3.2.3 Pdng hoa tan trong nwérc

Khéng Ién hon 25 x X mg/kg, trong d6 X la ham luong déng téng sé (g/kg) xac dinh duoc theo(4.2)
3.3.2.4 Asen

Khéng Ién hon 0,1 x X mg/kg, trong d6 X 1a ham lwong ddng (g/kg) xac dinh duoc theo (4.2)
3.3.2.,5 Chi

Khong I&n hon 0,5 x X mg/kg, trong dé X 1a ham lwgng ddng (g/kg) xéc dinh duoc theo (4.2)
3.3.2.6 Cadimi

Khong lén hqn 0,1 x X mg/kg, trong do X la ham lugng déng (g/kg) xac dinh dwoc theo (4.2)

3.4 Yéu ciu vé tinh chat ly - hoa

3.4.1 Thuéc bao vé thwe vat dang bdt thim nwéc c6 chira déng (1) oxit

3.4.1.1 B pH (hén hop 1% trong nuwéc cét)

Trong khoang tr 7,5 d@én 10,5

3.41.2 Ty sudtlo Itrng

San pham sau khi tao huyén phi véi nwéc cieng chudn & 30 + 2 °C trong 30 min, ham lvgng déng trong
dung dich huyén phu: Khéng nhé hon 80 %.

3.4.1.3 Do min

Lugng ¢an con lai trén ray cé duéng kinh 16 45 um sau khi thir ray wét: Khéng lén hon 1 %.
3.4.1.4 Do tham wot

San phdm duoc thdm wét hoan toan trong 1 min ma khéng can khudy tron.

34.1.5 Do bot

Thé tich bot tao thanh sau 1 min: Khéng Ién hon 10 ml.
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3.4.1.6 Do bén bao quan & nhiét dd cao

San phdm sau khi bdo quan & nhiét do 54 + 2 °C trong 14 ngay phai phi hop véi quy dinh trong muc
34.1.2; 3413

3.4.2 Thuéc bao vé thic vat dang hat phan tan trong nwéc cé chira déng (1) oxit

3.4.2.1 Ty suétlo ltrng

San phdm sau khi tao huyén phil véi nwéc cieng chudn & 30 + 2 °C trong 30 min, ham luong ddng (1) oxit
trong dung dich huyén phu: Khéng nhé hon 60 %.

3.4.22 bé mjn

Lwong cén con lai trén ray cé dwéng kinh 6 75 um sau khi thiy ray wét: Khong Ién hon 2 %.
3.4.23 Ddbot

Thé tich bot tao thanh sau 1 min: Khéng Ién hon 60 ml.

3.4.2.4 DO thim wét

San pham duoc thdm wét hoan toan trong 1 min ma khong can khudy tron.

3.4.2.5 Do bén bao quan & nhiét dd cao

San phdm sau khi bdo quén & nhiét do 54 + 2 °C trong 14 ngay phai phi hop véi quy dinh trong muc
3421; 3422

3.4.3 Thubc bao vé thwe vat dang bdt cé chira ddng (1) oxit

3.4.3.1 Pé min

Lwong can con lai trén ray co dudng kinh 16 45 um sau khi thir ray khé: Khdng 1én hon 2 %.
3.4.3.2 Do bén bao quan & nhiét dd cao

San phdm sau khi bdo quan & nhiét do 54 + 2 °C trong 14 ngay phai phi hop véi quy dinh trong muc
34.3.1.

4 Phwong phap thir

41 Liy miu

Lay mau theo Phu lyc A clia TCVN 8143 : 2009.

4.2 Xac dinh ham lwong hoat chét
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4.21 Nguyén tic

Téng lwgng ddng trong ddng (1) oxit dugc xac dinh bang phuong phap ding hdn hop axit nitric va axit
sulfuric @@m d&c, dun ndng dé chuyén ion Cu(l) thanh ion Cu(ll) tac dung véi KI tao thanh I,. Luong I, gidi
phéng ra dwgc chudn dé béng Natrithiosulfate véi chi thj hd tinh bot .

Ham lwong déng trong ddng (1) oxit 1a hiéu clia tng lwong ddng véi ddng tap chat. Tir d6 suy ra ham
lwgng déng (1) oxit.

4.2.2 Thubc thir

Chi str dung céc thude thir loai tinh khiét phan tich, nwéc it nhét dat tiéu chuén loai 3 ctia TCVN 4851 (ISO
3696) trir khi cé quy dinh khac.

4.2.2.1 Axit sulfuric dam dac, 98%

4.2.2.2 Axit nitric, dam dac

4.2.2.3 Dung dich KI, 30 % trong nuwéc

4.2.2.4 Dung dich chudn Na,S,0; 0,1 N ( éng chuén)

Trwéc khi lam thi nghiém can xac dinh ndng d6 dung dich chuadn Na,S,0; theo TCVN 8984:2011
4.2.2.5 Urea tinh thé

4.2.2.6 Dung djch amoniac bdo hoa

4.2.2.7 Axit axetic bang

4.2.2.8 Hé tinh bét (dung dich 1%)

Hoa 1 g tinh bdt véi 5 ml nwde, khudy déu, vira thém nudc sdi vira khudy dén 100 ml, dun séi vai phat cho
dén khi dung dich trong suét, dé ngudi dung dich.

4.2.3 Dung cuy, thiét bj

St dung céc thiét bi, dung cu théng thudng cla phong thir nghiém va cy thé nhw sau:
4.2.3.1 Binh tam giac, dung tich 250; 500 ml

4.2.3.2 Buret, dung tich 50 ml

4.2.3.3 Ong dong, dung tich 100, 250 mi

4.2.3.4 Can phan tich, c6 thé can chinh xac dén 0,0001 g

10
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4.2.3.5 Bép dién kin
4.2.3.6 Phéu loc

4.2.4 Céach tién hanh

4.2.4.1 Xac dinh tdng lwgng déng trong dong (1) oxit

Diing can phan tich (4.2.3.4) can mAu thi chira khodng 0.15 g déng (1) oxit, chinh xac dén 0,0001 g
vao binh tam gidc 500 ml, thém tie tr 5 ml H,SO,4 (4.2.2.1) va 15 ml HNO,(4.2.2.2) va vai hat s6i. Bun
trén bép dién dén khi c6 khoi trng xuét hién va dung dich chuyén sang méu xanh lam.

D& ngudi binh, thém tir tir 50 ml nwéc cat, dun séi dung dich cho t&i khi hét khéi nau. Thém 0,5 g urea

(4.2.2.5), dun thém 5 min nira va lam ngudi @én nhiét dd phong. Thém dung dich amoniac (4.2.2.6) va
lic cho dén khi két tGa rdi lai tan va dung dich chuyén sang méu xanh lam. Thém axit axetic (4.2.2.7)
dén mai tredng axit, cho dw 2 ml axit acetic, lam mat dén nhiét do 15 - 20 °C, thém 10 ml dung dich Ki
(4.2.2.3), chudn do ngay lap tirc véi dung dich Na;S,050,1 N véi chi thj hd tinh bot cho dén khi mau
xanh den bién mét.

4.2.4.2 Tinh két qua

Téng Iwgng déng trong mau, X, bidu thi bang phan tram khéi lwgng (%) dugc tinh theo cong thirc:

x . 63.5xVxN 100 635xVxN
71000 o m

Ham lwong ddng trong ddng (1) oxit, X;, biéu thi bdng phan tram khéi lwong (%) duoc tinh theo cdng
thirc: Xi=X-X

Ham lwgng ddng (1) oxit trong méu, X', biéu thj bdng phan tram khéi lvgng (%) dwoc tinh theo cong
thire:

X, x143,1
635
Trong do:
X' : 1a ham lwgng déng trong tap chét xac dinh dwoc theo (4.4; 4.5; 4.6), biéu thj bang

phén tram khéi lvong (%);
143,1  :lakhéi lwgng phan t&r cia ddng (1) oxit

63,5 :la khéi lwong nguyén t& ctia ddng (1 ml dung dich Na,S;0; 0,1 M twong duong véi
0,0635 g déng )

% : 1a thé tich dung dich chudn Na,S;0; ding dé chuén do, tinh bang mililit (ml);

11
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N :1a néng @6 dung dich Na,S,0; chuén (mol/l);

m : 1a khéi lwgng mau tinh bing gam (g);
4.3 Xac dinh ty suét lo Iteng
4.3.1 Céch tién hanh
Can Ivgng méu thir i dé pha 250 ml dung dich huyén phi ¢ néng dd twong (rng véi ndng dd st dung.

Xé&c dinh ty suét lo ItPng theo TCVN 8050 : 2009 va bd sung nhw sau: Sau khi hat 225 ml dung dich
phia trén cta cét chat 16ng, 1ac déu, chuyén dinh lwgng toan bd 25 ml dung dich con lai dwéi day éng
dong vao binh tam giac 250 ml b&ng lwgng nuéc téi thiéu, trang dng dong va xac dinh khéi lwgng hoat
chét theo (4.2) cla tiéu chudn nay.

4.3.2 Tinh két qua

Ty suét lo Itrng, Y, biéu thi béng phan tram (%) duoc tinh theo cong thirc:

_Lllx(c-qg1)
Y = c

Trong d6

1,11 lahé sb ty 1é cha thé tich toan cét chét 1dng (250 ml) véi thé tich dung djch phia trén duoc
hat ra (225 mi);

¢ lakhéi lvgng hoat chét ddng (1) oxit trong toan éng dong, tinh bing gam (g)

X, xb
‘=100

X; la ham lwgng clia déng (1) oxit trong san phdm da xac dinh dworc, tinh bang phan tram khéi
lwong (%);

b la khéi lvong mau chuyén vao éng dong 250 ml, tinh bing gam (g);
g la khéi lwgng hoat chat d@dng trong 25 mi con lai du¢i day 6ng dong, tinh bang gam (g);
q=0,0635xV, x N

gs 12 khéi lrgng hoat chét déng trong trong ddng (1) oxit con lai dudi day éng dong, tinh bing
gam (g);

12
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Vs 1a thé tich dung dich Na,S,0; chuin dung d& chudn d6 véi mau thir, tinh bang mililit (ml);
N 1a ndng do ctia dung dich Na,S,0; chuén, (mol/l)
4.4 Xac dinh ham lwong déng kim loai
4.4.1 Nguyén tic:

Xéac dinh ddng kim loai trong Cu,O béng céch hidrazin héa Cu,O trong dung dich hidrazin cyanua c6
pH = 12 + 0,2, loc va rira can ddng kim loai con lai, hoa tan trong HNO3. Luong ion déng trong dung
dich dwoc xac dinh bang may quang phd hép thy nguyén tir.

4.4.2 Xac djnh

Xac dinh theo (4.6)

4.5 Xac dinh ham lwgng déng (Il) c6 trong hdn hep déng (1) oxit
4.5.1 Cach tién hanh

Xac dinh theo phwong phéap chuén dd natri thiosulfate:

Diing can phan tich (4.2.3.4) can 4 g mau thir , chinh xac dén 0,0001 g vao binh tam giac 250 ml, thém
25 ml nwdc cit va 5-10 ml axit acetic bang (4.2.2.7). Lac cho tan mau, ly tam, loc. Dich loc thu dwoc
thém 5 ml dung dich KI (4.2.2.3), chudn d6 ngay 1ap téc véi dung dich Na;S;0; 0,1 N cho dén mau
vang tai. Thém 2ml dung dich hé tinh bot (4.2.2.8) lam chi thi, tiép tuc chuén d¢ cho dén khi mau xanh
den bién mét.

4.5.2 Tinh két qua

Theo (4.2.4.2)

4.6 Xac dinh ham lwong ddng tan trong nwéc
4.6.1 Nguyén téc

M3u dwgc phan tan trong nwdc khir ion, ly tam, loc, axit héa va do lwgng déng (Cu) bing may quang
phd hap thu nguyén t& véi ky thuat ngon Ilra & bwdc séng 324,7 nm.

4.6.2 Pham vi ap dung

Phuong phéap nay diing dé xac dinh lugng dong hoa tan trong nwéc cla cac san phém thude trir bénh
chira ddng khéng hoa tan trong nwéc.

4.6.3 Thuébc thiy

13
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4.6.3.1 Nwére khiv ion
4.6.3.2 Dbng (ll) sulfate (CuS0,4.5H,0) , chi¥a 25,4 % ddng. Kiém tra ham lwgng dong (I1) theo (4.5)

4.6.3.3 Dung dich déng chuin 0,25 mg/ml: Dung can phan tich (4.2.3.4) can 0,1 g ddng (l) sulfate
(4.6.3.2), chinh xac dén 0,0001 g vao binh dinh mirc 100 ml, hda tan va dinh mirc dén vach bang

nuwoc.

4.6.3.4 Dung dich ddng chuin 0,025 mg/ml: Dung pipet hat 10 ml dung dich chuén (4.6.3.3) vao binh
dinh mtrc 100 ml, pha lodng dén vach béng nwéc (4.6.3.1)

4.6.3.5 Dung dich chuén lam viéc

Dung pipet hit 1an Iwot 4; 8; 20; 40 ml dung dich chuén 0,025 mg/ml (4.6.3.4) vao binh dinh méc 100
ml, thém 2 ml axit nitric d&c (4.2.2.2), pha loang dén vach bing nuéc (4.6.3.1) dé cé cac mirc ndng do

sau:

C1 c2 C3 C4

Néng dé Béng (ug/ml)

4.6.3.6 Khi acetylen, c6 do tinh khiét 99,99 %

4.6.3.7 Khong khi

4.6.4 Dung cy, thiét bj

4.6.4.1 Binh dinh mirc 50; 100 ml

4.6.4.2 Pipet 10 ml chia vach dén 0,1 ml, 20 ml
4.6.4.3 File loc, c6 duong kinh 16 0,45 um

4.6.4.4 Binh én nhiét, c6 thé gitr nhiét do & 20 + 1 °C
4.6.4.5 May ly tam c6 téc do 3000 vong/min

4.6.4.6 Thiét bj quang phé hip thu nguyén ti, duoc trang bi nhw sau:
- dén Cu - Hollow cathode lamp (HCL)

. may vi tinh va phdn mém diéu khién

- b6 bom méau ty dong

14
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4.6.5 Cach tién hanh
4.6.5.1 Chuin bj dung dich mau thir

Dung can phan tich (4.2.3.4) can khoang 0,35 g mau, chinh xac dén 0,0001 g vao binh tam giac 250
ml. Thém chinh xac 100 ml nuéc bing binh dinh mirc. Day chat ndp, lac 1 min, dat vao bé dn nhiét &
20 + 1 °C trong 1 h. Sau d6 l4y binh tam giac ra va Iac 15 min rdi &y khodng 50 ml hén hgp vao éng ly
tam va ly tdm 20 min, giir cho nhiét dd hdn hop khdng tang.

Loc khoang 35 ml dung dich phia trén clia éng ly tam béng file loc 0,45 um va chuyén 25 ml dich loc
vao binh dinh mirc 50 ml, thém 1 ml axit nitric (4.2.2.2) va dinh mirc dén vach bang nwéc khir ion, rdi
bom vao may .

4.6.5.2 Didu kién phan tich

Buwée song : 324,7 nm
Khe do: 0,7 nm
Déng khéng khi : 17 lit /min
Dong acetylen: 2 lit/min

4.6.5.3 Xac dinh ham lwong déng
4.6.5.3.1 Xay dwng dwéng chuan

Bom I4n lwgt 4 dung dich chudn Iam viéc (4.6.3.5) c6 néng do twong rng C1, C2, C3, C4 dé xay dyng
twong quan gitra dién tich pic va ndng d chét chuan déng tai 4 diém.

4.6.5.3.2 Bom miu

Bom dung dich m&u thir (4.6.5.1) cho dén khi s& do dién tich cla pic cta Ian bom lién tiép thay ddi
khéng I&n hon 10 %.

4.6.5.3.3 Tinh két qua: Dung dudng chuén dé tinh ndng do clia mau thiz khi bom vao may

Ham luvgng déng trong mau, R, biéu thi bing miligam trén kilogam (mg/kg) dwec tinh theo cong thirc:
V
= Zxp
R=C.xix

Trong dé

Cm: |3 ndng dd clia ddng trong mau thir, tinh bang microgam trén mililit, ug/ml

15
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m: 1a khéi lwgng méu thir tinh bang gam, g
P la do tinh khiét cla chéat chudn, %

V: la thé tich pha loang méu thi tinh bang mililit, ml

Chuy:
Néu ndng dé ddng (Cm) clia mAu thir tinh dugc ndm ngoai dii nbéng dd clia mAu chudn, thi thay ddi thé tich pha
lodng V.

Gi¢i han phat hién cua phwong phap (LOD) Ia 0,01 mg/kg.
Gi¢i han xac d@inh cGa phuong phap (LOQ) 14 0,05 mg/kg.

4.7 Xac dinh ham lwgng asen
4.7.1 Nguyén téc

Ham luegng asen (As) xac dinh béng phuong phap quang phd hdp thu nguyén t& voi ky thuat dén
phéng dién & buéc song 193,7 nm

4.7.2 Thuée thi

4.7.2.1 As;0;

4.7.2.2 Axit nitric, 65 %

4.7.2.3 Axit clohydric (HCI), 37 %
4.7.2.4 Dung dich HCI (1+1)
4.7.2.5 Dung dich NaOH 20 %
4.7.2.6 Dung dich KI 20 %

4.7.2.7 Dung dich chuén As - 1 mg/ml: Can 1,32 g As,0O; chinh xac dén 0,0001 g vao binh dinh mirc
1000 ml, hda tan bang Iwgng dung dich NaOH 20 % téi thiéu, sau dé axit héa bang dung dich axit HCI
(1+1) va dinh m(rc dén vach bang nudc cét

4.7.2.8 Dung djch chuin As- 100 pg/ml: Dung pipet hit 10 ml dung dich (4.7.2.7) vao binh dinh mirc
100 ml va dinh m(rc dén vach bang nuwéc cat

4.7.2.9 Dung djch chudn As- 100 ng/ml: Dung pipet hat 1 ml dung dich (4.7.2.8) vao binh dinh mirc
1000 ml va dinh mirc dén vach bang nwéc cht

4.7.2.10 Dung dich chuén 1am viéc: Dung pipet hat 0,5; 1; 2; 5; 10 ml dung dich (4.7.2.9) binh dinh
mirc 100 ml, thém 2 ml KI 20 %, dinh mirc 3én vach bang nwdc cit dé c6 day ndng do dung dich As

nhw sau:
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C1 c2 C3 C4 C5

Ndng dd As (ng/ml)

0,5 1 2 5 10

Dé yén dung dich 45 phut tredc khi bom vao may

4.7.2.11 Khi argon (Ar), c6 d6 tinh khiét 99,99 %

4.7.3 Dung cuy, thiét bj

4.7.3.1 Pipet 0,5;1;2;5; 10 ml

4.7.3.2 Binh djnh mirc 100; 1000 ml

Cha y: Dung cy chira As phai duoc lam sach bang dung dich axit HNO, 8 N va trang béng nwéc cét khir ion.
4.7.3.3 Thiét bj quang phd hip thu nguyén tir, dwoc trang bi nhy sau:

- den As - Electrodeless discharge lamp (EDL)

- bd bom méu ty dong

. may tinh va phan mém diéu khién

4.7.3.4 Hé théng bom dong lién tuc (FIAS 100) va héa hei thiy ngan (MHS)
4.7.3.5 Hé théng nguyén tir hoa: Bo gia nhiét va cuvet thach anh

4.7.4 Céch tién hanh

4.7.4.1 Chuén bj dung dich mau th»

4.7.4.1.1 Dung can phan tich (4.2.3.4) can 0,2 g mAu thi¥, chinh xac dén 0,0001 g vao binh dinh mic
100 ml, héoa tan va dinh mirc dén vach béng dung dich axit HCI (1+1) - Dung dich B

4.7.4.1.2 Dung pipet hat 10 ml dung dich B vao binh dinh mirc 100 ml, thém 2 ml dung dich KI 20 % va
dinh mtc dén vach bang nwéc cat, loc qua mang loc 0,45 um va dé yén dung dich 45 min trwdc khi
bom vao may.

4.7.4.2 Diéu kién phan tich
- Nhiét dé cuvet: 900 °C
- Téc dd khi Ar : 90 ml/min
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- Khe do : 0,7 nm
4.7.4.3 Xac dinh ham lwgng As
4.7.4.3.1 Xay dwng dwong chuan

Bom Ian Iwgt 5 dung dich chudn Iam viéc (4.7.2.10) ¢6 ndng do twong (rng C1, C2, C3, C4, C5 dé xay
dyng tuvong quan gitra dién tich pic va ndng dd chat chudn cuia As tai 5 diém theo chwong trinh bom

m&u nhu sau:
STT Thai gian (s) Tée 36 bom mau (ml/min) Van
1 26 120 rira éng
2 16 120 nap mau
3 15 120 bom mau
4 0 0 nap mau

4.7.43.2 Bom miu

Bom dung dich mau thir cho dén khi sé do dién tich cta pic cta I&n bom lién tiép thay ddi khéng Ién
hon 10 %.

4.7.4.3 Tinh két qua: Dung dudng chuén dé tinh ndng d6 cla mau thi khi bom vao may

Ham lwgng As trong méu, R, biéu thj bing miligam trén kilogam (mg/kg) dwoc tinh theo céng thirc:

Vv
R= x—x P
C.xLx

Trong d6
Cm: la ndng d6 clia mau thl, tinh bang microgam trén mililit, pg/ml
V: la thé tich pha lodng mau th( tinh bang mililit, ml
m:  la khéi lwong mau thir tinh béng gam, g

P Ia d6 tinh khiét ctia chét chuan, %

Cha y: Gi¢i han phat hién caa phwong phap (LOD) Ia 0,02 mg/kg
Gi¢i han xac dinh ctia pheong phap (LOQ) I4 0,05 mg/kg

18



TCVN 10160:2013
4.8 Xac djnh ham lweng chi
4.8.1 Nguyén tic:

Ham lugng Chi duoc xac dinh biing phuong phap quang phd hép thy nguyén tir v&i ky thuat 16 grafide
& bwéc sdng 217,0 nm.

4.8.2 Thubc thir

4.8.2.1 Chét chun Chi (Pb), tinh khiét phan tich biét trvéc ham lwong
4.8.2.2 Dung djch axit HCI 3 %

4.8.2.3 Dung djch chuan 1 mg/ml

Dung can phan tich (4.2.3.4) can 0,1 g chét chuan Chi (4.8.2.1), chinh xac dén 0,0001 g vao binh dinh
mirc 100 ml, thém 16,5 ml axit HCI 3 % d& hoa tan va dinh mirc dén vach bang nwéc cét khir ion.

4.8.2.4 Dung djch chuén 10 pg/ml (chuén bj truéc khi bom vao may).

Dung pipet 1 ml hat dung dich chuén (4.8.2.3) vao binh dinh m&c 100 ml, pha lodng dén vach béng
dung dich axit HCI 3 %

4.8.2.5 Dung dich chuan lam viéc

Dung pipet hit I4n lvot 2; 5; 10; 20 ml vao binh dinh mirc 100 ml, pha loang dén vach bang axit HCI
3% @& c6 cac mirc ndng do sau:

C1 Cc2 C3 C4

Néng d6 Pb (ug/ml)
0,002 0,005 0,01 0,02

4.8.2.6 Khi Ar, c6 d6 tinh khiét 99,99 %

4.8.3 Dung cy, thiét bj

4.8.3.1 Pipet 2; 5; 10; 20 ml

4.8.3.2 Binh dinh mdc 100 mi

Cha y: Dung cu chira Pb phai dwgc 1am sach béing dung dich axit HNOaé N va trang biing nuwéc cit khir ion.
4.8.3.3 Thiét bj quang phé hip thu nguyén tir, dwoc trang bj nhw sau:

- den Pb - Electrodeless discharge lamp (EDL)
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- b6 bom mau ty déng

- may tinh va phan mém diéu khién
4.8.4 Céch tién hanh

4.8.4.1 Chudn bj dung dich miu the

Dung can phan tich (4.2.3.4) can 0,2 g mau th, chinh xac dén 0,0001 g vao binh dinh méc 100 ml,
hda tan va dinh mirc dén vach bang dung dich axit HCI 3 %, loc qua mang loc 0,45 pum truéc khi bom
vao may.

4.8.4.2 Diéu kién phan tich

STT | Nhiétdd | Thoi gian ting nhiét | Théi gian gilr nhiét | Toc d6 dong
(°C) (s) (s) (ml/min)

1 110 1 30 250
2 130 15 30 250
3 900 10 30 250
4 1900 0 5 0

5 2450 1 3 250

4.8.4.3 X4c djnh

4.8.4.3.1 Xay dwng dwéng chuin

Bom I&n Ivgt 4 dung dich chuén Iam viéc (4.8.2.5) c6 néng dé twong ing C1, C2, C3, C4 dé xay dyng
trong quan gitra dién tich pic va ndng dé chat chudn cuia Pb tai 4 diém.

4.8.4.3.2 Bom mau

Bom dung dich mau thi» (4.8.4.1) cho dén khi sé do dién tich cta pic clia lan bom lién tiép thay ddi
khéng I1én hon 10 %.

4.8.4.3.3 Tinh két qua: Dung dwong chudn dé tinh ndng d ctia mau thtr khi bom vao may

Ham lwgng Pb trong mau, R, biéu thj bAng miligam trén kilogam (mg/kg) dwoc tinh theo cong thirc:

Vv
R= —x P
Coxmx
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Trong do

Cm: landng do clia mau thlr, tinh bang microgam trén mililit, pg/ml
V: la thé tich pha loang mau thir tinh bang mililit, ml
m:  la khéi lwgng méu thir tinh bang gam, g

P la dd tinh khiét cla chét chuén, %
Chu y: Giéi han phat hién cta phwong phép (LOD) 1a 0,005 mg/kg
Gidi han xac dinh cla phwong phap (LOQ) l1a 0,01 mg/kg

4.9 Xac dinh ham lwgnng cadimi (Cd)
4.9.1 Nguyén tic

Ham Iuvgng Cd duwgc xac dinh béng phwrong phap quang phé hédp thu nguyén tir véi ky thuét 16 grafide
& bwéc s6ng 228.8 nm. '

4.9.2 Thuébc thir

Theo (4.8.2) clia tiéu chuén nay va thay Pb bang Cd

4.9.3 Dung cuy, thiét bj

Theo (4.8.3) cua tiéu chuan nay va thay dén Pb bang dén Cd
4.9.4 Cach tién hanh

4.9.4.1 Chuan bi dung dich mau the

Ding can phan tich (4.2.3.4) can 0,2 g m&u thtr, chinh xac dén 0,0001 g vao binh dinh mdc 100 ml,
hoa tan va dinh mirc dén vach bang dung dich axit HCI 3 %, loc qua mang loc 0,45 pm truéc khi bom
vao may.

4.9.4.2 Diéu kién phan tich

STT | Nhiétdé | Thoigian tang nhiét | Thoi gian gitr nhiét | Toc dd dong
(°C) (s) (s) (ml/min)
1 110 1 30 250
2 130 15 30 250
3 900 10 30 250
4 1500 0 5 0
5 2450 . 1 3 250
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4.9.4.3 Xac dinh

Xéc dinh ham lwgng Cd theo (4.8.4.3)

4.10 Xac dinh hao hut khi lam khé

4.10.1 Nguyén tic

MAu duoc lam khd dwéi ap suét thdp bang cach dung phosphorus pentoxide (P,0s).
4.10.2 Thubc thir: Chét lam khd P,0s

4.10.3 Dung cu

4.10.3.1 Binh chéng 4m, c6 dwéng kinh trong 15 cm

4.10.3.2 Pia thay tinh, c6 dwdng kinh trong 7; 10 cm

4.10.3.3 Ray, c6 kich thudc 16 150 um

4.10.4 Tién hanh

Dat dia thiy tinh dwdng kinh 10 cm ¢6 chira P,0s vao day cla Binh chéng am

Ray va can khodng 5 g méu vao dia thly tinh dwéng kinh 7cm (da duoc lam khd & 100°C va dé ngudi )
d@at vao binh chéng Am, ddy ndp that kin va gidm ap suét trong binh chéng Am xuéng 1,0 mm thay
ngan trong 24 h. Sau d6, tir tir dwa ap suét trong binh chéng 4m vé trang thi binh thudng

4.10.5 Tinh két qua

Luong hao hyt ciia miu, Z, biéu thj bing phan trdm khéi lvong (%) theo cong thirc sau:

m—(y-x)
m

Z =100x

Trong @6
m 1a khéi lwgng mau thir tinh bang gam, g
y 1a khdi lwong mAu thir va dia thly tinh sau khi lam kho, tinh bang gam, g
X 1a khéi lvong dia thay tinh tredc khi lam khé tinh b&ng gam, g

4.11 Xac dinh dé mjn (th& ray wot, thir ray kho), do thidm wét va dd bot

Xac dinh theo TCVN 8050 : 2009.
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4.12 X4c djnh do pH
X4c dinh d6 pH theo TCVN 4543,
4.13 Xac djnh do bén bao quan & nhiét @ cao

Xac dinh @6 bé&n & nhiét d6 cao theo TCVN 2741.
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Phu luc A
(Tham khao)
Gi&i thiéu hoat chat déng (1) oxit

A1 Cong thirc ciu tao:
Cu,0
A2  Tén hoat chét: Ddng (1) oxit
A3 Tén hoa hoc (Theo IUPAC): Cuprous oxide, dicopper oxide
A4  Cong thirc phan t: Cu,0
A5  Khéilwgng phan ti: 143,1

A6 Do hoa tan trong:
Khéng tan trong nuwéc va dung méi hiru co
Tan trong dung dich axit vé co lodng, dung dich amoniac va mubi amoni
A7  Dang bén ngoai: B6t méu nau doé
A8 D6 bén: C6 thé bj oxi hda thanh ddng (I1) oxit (CuO) va chuyén hoa thanh

carbonat ddng trong khéng khi am.
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