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TIEUCHUANQUOCGIA TCVN 8750:2014

Thudc bao vé thwe vat chwa hoat chat deltamethrin -
Yéu cau ky thuat va phwong phap tho

Pesticides containing deltamethrin - Technical requirements and test methods

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nady quy dinh yéu ciu k¥ thuat va pheong phap thi déi véi deltamethrin k§ thuat va cac
thanh pham thubc bao vé thirc vat ¢b chira hoat chét deltamethrin (xem Phu lyc A).

2 Tailiéu vién din

Céc tai liéu vién dan sau rat can thiét cho viéc ap dung tiéu chuln nay. D6i véi cac tai liéu vién dén ghi
n3m cdng bé thi 4p dyung phién ban dwoc néu. Déi véi cac tai liéu vien din khdng ghi ndm cdng bé thi
ap dung phién bdn méi nhét, bao gém ca céc sira dbi, bd sung (néu co).

TCVN 2741, Thuébc tnr su - Basudin 10 % dang hat
TCVN 4543, Thuéc tri ndm bénh — Kitazin 10 % dang hat

TCVN 4851 (ISO 3696), Nuéc dung dé phén tich trong phong thi nghiém — Yéu cdu ky thuét va
phuwong phép thir

TCVN 8050:2009, Nguyén liéu va thanh phdm thubc bdo vé thyre vét — Phuong phép the tinh chét Iy héa
TCVN 8143:2009, Thudc bdo vé thire vét — Xéc dinh ham lugng hoat chét cypermethrin

TCVN 8382:2010, Thudc bédo vé thyre vét chira hoat chét dimethoate — Yéu cdu ky thuét va phuong
phép thi.
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3 Yéu cdu ky thuét

3.1 Yéu cdu cam quan

Yéu cdu v& cdm quan clia deltamethrin ky thuét va cac dang san phdm duoc néu trong Bang 1.

Bang 1 - Yéu cdu cam quan

Dang san phdm

Mau sdc

Trang thai

Deltamethrin k§ thuat (TC)

Mau tréng hozic

San phim dang bdt két tinh khéng chira tap

mau kem chét ¢4 thé nhin thiy biing mét threng
Thubc bdo v thye vét dang huydn phircé chira | B3c trng cda tirng | San phdm dang dung djch treo clia cac hat
deltamethrin (SC) san phim min phan tan trong nuéc. Sau khi khudy
nhe, san phim phai ddng nhét va d& dang
hoa lodng v&i nuéc
Thubc bdo vé thyc vat dang bot d& phun tnze | Dac trung clia tirng Dang bét min d& bay ty do, thich hgp cho
tiép cb chira deltamethrin (DP) san phdm viéc phun bot

Thubc bdo vé thyc vat dang bdt thdm nuéde
c6 chira deltamethrin (WP)

Péc treng clia tirng
san phdm

Sén phim dang bét, phan tan dugc trong
nuéc, tao mét huyén phu khi str dung

Thubc bao vé thye vt dang hat phan tan
trong nwéc ¢é chira deltamethrin (WG, WDG,
DF)

Béc treng cla tirng
san phim

San phdm dang bot, phan tan dugc trong
nuée, tao mét huyén ph khi str dyng

Thude bao vé thire vat dang hat nht diu ¢
ch(ra deltamethrin (EG)

Béc trung cla tirng
san phim

Séan phdm dang hat, khd, r&i. Tao nhii
teong khi phan ra trong nude

Thubc bdo vé thyc vat dang nhii ddu c6 chira
deltamethrin (EC)

Béc treng clia tirng
san phidm

San phdm dang 1dng @ng nhat, bdn vizng,
khéng l4ng c2in, tao nh{ twong khi hoa vao
nuéc

Thubc bao vé thyre vat dang nh teong, diu
trong nwéc ¢é chira deltamethrin (EW)

Bdc trwng cla tirng
san phim

Sén phdm dang 1dng khéng ddng nhét, khi
héa vao nwéc phan tan thanh giot nhd,
ddng nhét

Thuéc béo vé thye vit dang Idng thé tich cye
thép ¢4 chira deltamethrin (UL, ULV)

Bic treng clia tieng
san pham

Sén phim dang 1dng @dng nh4t 48 phun
tryc tiép bdng may bom

Thubc bdo vé thye vat dang vién det c6 chira
deltamethrin (TB, Tab)

Béc treng cla ting
san pham

Thanh phim dang vién c6 hinh dang va
kich thuéc ddu nhau, thudng hinh tron, co
2 mét phdng hay 18i, khodng cach gitra 2
m3t cla vién nhd hon dudng kinh ctia vién
thuéc.

3.2 Yau cdu vé ham lwrgng hoat chéit

3.21 Thudc k¥ thujt

Ham luvgng deltamethrin trong thuéc k¥ thuat dwgc cong bd, khéng nhé hon 985 g/kg.
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3.2.2 Thuéc thanh phim

Ham Iwong deltamethrin (tinh theo %, g/kg hodic g/l & 20 °C + 2 °C) trong cac dang san phim phai dugc
cdng bd va phi hep véi mire sai léch cho phép clia ham Iweng hoat chét duge quy dinh trong Bang 2.

Bang 2 - Ham Iwgng deltamethrin trong cac dang san phdm

Ham lwgng hoat chét céng bé (& 20 °C £ 2°C)
Mtrc sai léch cho phép
% glkg (a/l)
Pén2,5 Pén 25 + 15 % cla ham lwgng céng bd abi véi dang ddng nhét
(EC, 8C,..)
+ 25 % @bi véi dang khdng ddng nhét (EW, WG...)
Tir 2,5 dén 10 Tir 25 dén 100 + 10 % cla ham lvgng céng bd
Tir 10 dén 25 Tir 100 dén 250 + 6 % cUa ham lugng cong bé
Tir 25 d&n 50 Tl 250 &én 500 + 5% cla ham lugng cdng bd
Lén hon 50 - +25%
- Lén hon 500 + 25 glkg (g/1)

3.3 Yéu cdu vé tap chét va chi tiéu Iy-hoa
3.3.1 Thubc bdo vé thyre vat dang huyén phii cé chira deltamethrin
3.3.1.1 Ty suitloling

San phdm sau khi tao huy&n phi véi nwéc cirng chudn & 30 °C + 2 °C trong 30 min, ham luegng
deltamethrin trong dung dich huy&n phii: khéng nhd hon 90 %.

3.31.2 Bémjn

Lwgng c&n con lai trén ray c6 dwdng kinh 18 75 um sau khi thl ray wét: khéng 16n hon 2 %.
3.31.3 Dgbet

Thé tich bot tao thanh sau 1 min: khéng l&n hon 50 mi.

3.3.1.4 D¢ pH (dung dich 1 % phan tan trong nwdc)

Trong khodng tir 4,5 dén 7,5.

3.3.1.5 DO bén bao quan
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3.3.1.51 Pobén&o0°C

Sau khi bdo quan & nhiét a9 0 °C + 2 °C trong 7 ngay, san phdm phai phii hop véi quy dinh trong
3.3.1.1va 3.3.1.2.

3.3.1.5.2 D bén & nhiét b cao

Ham legng hoat chét xac dinh dugc theo 4.2 sau khi bdo quan & nhiét 36 54 °C + 2 °C trong 14 ngay
khong nhd hon 95 % so v&i trerdre khi bdo quan va phi hop véi quy dinh trong 3.3.1.1; 3.3.1.2va 3.3.1.4.

3.3.2 Thudc bao vé thyre vit dang bt phun trire tiép cé chira deltamethrin

3.3.21 Domin

Lwong mau con lai trén ray c6 dwdng kinh 18 75 um sau khi thir ray khé: khéng Ién hon 2 %.
3.3.2.2 DB pH (dung dich 1 % phén tan trong nwéc)

Trong khoang tir 4,5 dén 7,5.

3.3.2.3 D% bén bao quan & nhiét 36 cao

Ham Igng hoat chét xac dinh dwoc theo 4.2 sau khi bdo quan & nhiét 36 54 °C + 2 °C trong 14 ngay
khdng nhé hon 95 % so véi trwde khi bao quan va san phdm phai phi hp véi 3.3.2.1 va 3.3.2.2.

3.3.3 Thudc bao vé thyec vat dang bdt thdm nwéc cé chira deltamethrin

3.3.3.1 Ty suétlo limg

San pham sau khi tao huyén phii véi nwéc cing chudn & 30 °C £ 2 °C trong 30 min, ham legng
deltamethrin trong dung dich huyén phi: Khéng nhé hon 60 %.

3.3.3.2 Pomin

Lugng c&in con lai trén rdy 6 dudng kinh 18 75 pm sau khi thir ray wét: Khang 1én hon 2 %.
3.3.3.3 D thim wot

San phdm dugc thdm wét hoan toan trong 2 min ma khong cAn khudy tron.

3.3.3.4 Dobot

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

3.3.3.5 B9 pH (dung dich 1 % phan tan trong nuwérc)
Trong khodng tir 4,5 dén 7,5.

3.3.3.6 DO bén bio quan & nhiét dd cao
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Ham Iwgng hoat chét xac dinh dugc theo 4.2 sau khi bo quan & nhiét @6 54 °C 2 °C trong 14 ngay
khdng nhé hon 95 % so véi trwde khi bdo quan va phai phi hep véi 3.3.3.1; 3.3.3.2; 3.3.3.3va 3.3.3.5.

3.3.4 Thuéc bdo vé thye vit dang hat phan tan trong nwée ¢é chira deltamethrin
3.3.4.1 Tysuitloling

San phdm sau khi tao huyén phu véi nwéc cirng chudn & 30 °C + 2 °C trong 30 min, ham lwgng
deltamethrin trong dung dich huy&n phi: Khéng nhd hon 60 %.

3.3.4.2 Pomijn

Lwgng ¢an con lai trén ray ¢é dwédng kinh 16 75 um sau khi th ray wét: Khéng 1én hon 1 %.
3.3.43 DY thdm wot

San pham dugc thAm wét hoan toan trong 1 min ma khéng can khudy trén.
3.344 Do bot

Thé tich bot tao thanh sau 1 min: Khéng Ién hon 40 ml.

3.3.4.5 Dd phan tan

San ph&m phan tan trong nwéce sau khi khudy 2 min: Khéng nhd hon 90 %
3.3.4.6 DO byi

San pham khoéng dwgc cb byi.

3.3.4.7 Do axit

Tinh theo H,SO, khéng Ién hon 20 g/kg.

3.3.4.8 bq; bé&n bao quan & nhiét d cao

Ham Iwgng hoat chat xac dinh dugc theo 4.2 sau khi bdo quan & nhiét 46 54 °C £ 2 °C trong 14 ngay
khéng nhd hon 95 % so véi treéc khi bdo quan va san phdm phai phi hop véi 3.3.4.1; 3.3.4.2; 3.3.4.3
va 3.34.7.

3.3.5 Thudc bdo vé thyee vt dang hat nhii ddu c6 chira deitamethrin

3.3.5.1 Do bén phan tin

San phé_m sau khi pha lodng véi nwéc cirng chudn & 30 °C + 2 °C, phu hop véi quy dinh trong Béng 3.
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Bang 3 - D6 bén phén tan cla thuéc bao vé thirc vat dang hat nhi diu cé chira

deltamethrin
Chi tigu Yéu ciu
D4 ty phan tan ban ddu Hoan toan
D0 bén phan tan sau khi pha mdu 0,5 h
- thé tich |1&p can, khéng I&n hon 0,2 ml
- thé tich I&p kem, khéng 1&n hon 1ml
D4 tai phan tan sau khi pha m3u 24 h Hoan toan
©6 bén phan tan cudi cung sau khi pha miu 24,5 h:
—thé tich I&p c&n, khéng I&n hon 02mi
-~ thé tich I&p kem ho#c dau, khéng Ién hon 1ml
3.3.5.2 Do min

Luong can con lai trén ray cé dwéng kinh 18 75 um sau khi thir ray wét: Khong Ién hon 2 %.
3.353 D6 thim wét

San phdm dwrec thdm wét hodn todn trong 0,5 min ma khong cAn khudy trdn.

3.35.4 Do bot

Thé tich bot tao thanh sau 1 min: Khéng I&n hon 20 mi.

3.3.5.5 Do byi

San phdm khéng dwoc ¢ bui.

3.3.5.6 D§ pH (dung dich 1 % phan tan trong nwe)

Trong khodng tr 4,5 dén 7,5.

3.3.5.7 D9 bén bdo quan & nhiét dd cao

Ham legng hoat chét xac dinh dugc theo 4.2 sau khi bdo quan & nhiét d6 54 °C + 2 °C trong 14 ngay
khong nhé hon 95 % so véi treée khi bdo quén va phai phii hep véi 3.3.5.1; 3.3.5.2; 3.3.5.5 va 3.3.5.6.

3.3.6 Thubc bao vé thyc vat dang nhid ddu cé chira deltamethrin
3.3.6.1 B¢ bot

Thé tich bot tao thanh sau 1 min: khéng Ién hon 50 mi.

10



TCVN 8750:2014
3.3.6.2 P bén nhii twong

Sén phdm sau khi pha loang véi nuéc cieng chudn & 30 °C + 2 °C, phai phit hep véi quy dinh trong
Bang 4.

Bang 4 - D$ bén nhii twong clia thubc bao vé thire vat dang nhi diu cé chira deltamethrin

Chi tidu Yéu cdu

D9 ty nhi ban diu (30s) Hoan toan

D% bén nh( tong sau khi pha mau 0,5 h, tinh theo thé tich 16p
kem, khéng Ié&n hon oml

D¢ b&n nh twreng sau khi pha miu 2 h;

— thé tich I&p kem, khéng Ién hon Tmi

D6 t4i nh( sau khipham3u24h ¥ Hoan toan

D¢ bén nhi trong cudi cung sau khi pha miu 24,5 h 2

—thé tich 1&p kem, khéng Ién hon omi

¥ Chi x4c dinh khi c6 nghi ngé két qua xac dinh 46 bén nh( twong sau khi pha mau 2 h,

3.3.6.3 D¢ pH (dung dich 1 % phéan tan trong nwérc)
Trong khodng tir 4,5 dén 7,5.

3.3.6.4 DY bén bao quan

3.3.6.41 Pobén&0°C

Thé tich chét rén va/ho3ic chét Idng tach I¢p sau khi bdo quan & nhiét d 0 °C + 2 °C trong 7 ngay, khéng
lém hon 0,3 mi.

3.3.6.4.2 DO bén & nhiét dd cao

Ham legng hoat chat sau khi bdo quan & nhiét 4§ 54 °C £ 2 °C trong 14 ngay, khong nhd hon 95 % so
v&i ham lwgng hoat chit xac djnh dwere trwée khi bao quén & nhiét dd cao va phai phi hgp véi
qui dinh trong 3.3.6.2 va 3.3.6.3.

3.3.7 Thubc bao vé thyre vit dang nhii twong, ddu trong nwée cé chira deltamethrin
3.3.71 Bdbeot
Thé tich bet tao thanh sau 1 min: khéng 1én hon 40 mil,
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3.3.7.2 D bén nhi twrong

San pham sau khi pha lo&ng véi neée cieng chudn & 30 °C + 2 °C, phi hop vé&i quy dinh trong Bang 5.

Bang 6 — D bdn nhii twong ctia thubc bao vé thyre vat dang nhii twong,
ddu trong nwéc cé chira deltamethrin

Chi tidu Yéu cdu

Do ty nhll ban d4u (30 s) Hoan toan

D6 bén nh{ twong sau khi pha miu 0,5 h, tinh theo thé tich 16p
kem, khéng Ién hon Omi

D3 bén nha teong sau khi pha miu 2 h:

—thé tich I&p kem, khéng 1én hon omi

D tai nh{ sau khi pha m3u 24 h ¥ Hoan toan

£ bdn nha twong cubi cung sau khi pha mau 24,5 h

— thé tich Iép kem, khdng I1én hon oml

* Chi x4c dinh khi c6 nghi ngé két qua x4c dinh @4 bén nhi trong sau khi pha mAu 2 h.

3.3.7.3 Bg pH (dung dich 1 % phan tan trong nwdc)

Trong khodng tir 4,5 dén 7,5.

3.3.7.4 D) bén bdo quan

3.3.7.41 Pébén&0°C

Khéng c6 chét rén va/hodic vét dau tach ra sau khi bdo quan & nhiét d6 0 °C + 2 °C trong 7 ngay.
3.3.7.4.2 DY bén & nhiét dd cao

Ham Iuong hoat chét sau khi bdo quan & nhiét dd 54 °C + 2 °C trong 14 ngay, khdng nhé hon 95 % so véi
ham legng hoat chéit xac dinh dwoc treéc khi bdo quan & nhiét 4 cao va san phdm phai phi hop voi
3.3.7.2va3.3.7.3.

3.3.8 Thubc bio vé thirc vit dang 1dng thé tich cye thip cé chiva deltamethrin
3.3.8.1 D% pH (dung dich 1 % phan tan trong nwéc)

Trong khodng tir 4,5 3én 7,5.

3.3.8.2 D bén bio quan
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3.3.821 PObén&0°C

Khéng c6 chét rén vavhodc vét dau tach ra sau khi bdo quan & nhiét dd 0 °C + 2 °C trong 7 ngay.
3.3.8.2.2 Do bén & nhiét d6 cao

Ham lvong hoat chét sau khi bdo quén & nhiét 6 54 °C + 2 °C trong 14 ngay, khdng nhé hon 95 % so véi
ham Iwgng hoat chét xac dinh dugc trudce khi bdo quan & nhiét dé cao san pham phai phii hop véi 3.3.8.1.

3.3.9 Thubc bao v thyc vat dang vién det cé chira deltamethrin

Ham legng hoat chét sau khi bdo quan & nhiét dd 54 °C + 2 °C trong 14 ngay, khéng nhd hon 95 % so voi
ham leong hoat chét xac dinh dugc trwde khi bio quan & nhiét 46 cao.

4 Phuwong phap thir

41 Liymdu

Léy mAu theo Phy lyc A ctia TCVN 8143:2009.

4.2 Xac dinh ham lwgng hoat chit deltamethrin

4.2.1 Xac dinh ham lwgng hoat chét deltamethrin bing phwrong phap sic ky khi
4.21.1 Nguyén tic

Ham lwgng deltamethrin dirge xac dinh bing phuong phap séc ky khi, voi detector ion hoa ngon Ira
(FID). Dung dioctyl phthalate (DOP) lam chét néi chuén.

4.21.2 Thubdc the

Chi str dung cac thudc thi tinh khiét phan tich, nwéc it nhat dat tiéu chudn loai 3 clla TCVN 4851
(IS0 3696) trir khi c6 quy dinh khac.

4.21.21 Chit chuln deltamethrin, da biét ham Ivong.
4.2.1.2.2 Chét ndi chuin DOP, dd tinh khiét 99 %.
4.21.2.3 Axeton, dung cho sic ky khi.

4.21.2.4 Khi nito, co dé tinh khiét khéng nhé hon 99,9 %.
4.2.1.2.5 Khi hydro, cé d9 tinh khiét khdng nhé hon 99,9 %.

4.2.1.2.6 Khéng khi nén, dung cho may sdc ky khi.
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4.21.2.,7 Dung djch néi chudn, nbng d9 8,8 mg/mi.

Duing cén phén tich (4.2.1.3.5) can 0,88 g chét ndi chudn DOP (4.2.1.2.2), chinh xac @én 0,0001 g vao
binh djnh mic 100 ml (4.2.1.3.1), hoa tan va dinh mirc 3én vach béng axeton (4.2.1.2.3).

4.21.2.8 Dung djch chuén lam vigc

Dung can phan tich (4.2.1.3.5) can 0,1 g chét chudn deltamethrin (4.2.1.2.1), chinh xac dén 0,0001 g
vao binh dinh mirc 100 ml (4.2.1.3.1), dung pipet (4.2.1.3.2) thém chinh x&c 10 ml dung dich néi chuén
(4.2.1.2.7), hoa tan va dinh m(rc dén vach béng axeton (4.2.1.2.3).

CHU THICH: Chét chuéin bao quan trong t lanh phéi Gugc dura vé nhigt dd phéng tredc khi can.
4.2.1.3 Dung cy, thiét bj

St dyng cac thiét b, dung cu clia phong thir nghiém théng thuédng va cu thé nhur sau:
4.2.1.3.1 Binh djnh mirc, dung tich 10 ml, 50 ml va 100 ml.

4.2.1.3.2 Pipet, dung tich 1 miva 10 ml.

4.2,1.3.3 Mang lgc, c6 kich thuéc I6 0,45 ym.

4,2.1.3.4 MAy lic siéu am.

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

4.2.1.3.6 Thiét bj sdc ky khi, dwoc trang bj nhu sau:
— detector ion hoa ngen Itra (FID);
— injector chia dong va khéng chia dong;

— ¢4t mao quén HP-5, ¢b chidu dai 30 m, dudng kinh 0,32 mm, chidu day pha tinh 0,25 pm hoéc loai
trong deong;

— b bom mau ty ddng hodc bom mau bing tay;

- may vi tinh ho&ic may tich phan.
4.21.4 Céch tién hanh
4.21.4.1 Chuin b] miu thir

M&u cén dugc 1am ddng nhét tredc khi can: déi véi mAu dang 16ng phai lac déu, néu bj dong dic do
nhiét d6 thap can dwoc lam tan chay & nhiét @6 thich hop; déi véi mBu dang bét, hat phai dugre trén déu.

4.2.1.4.2 Chuén bj dung dich méu thtr

14



TCVN 8750:2014
Dung can phan tich (4.2.1.3.5) can méu thir cé chira khodng 0,1 g hoat chét deltamethrin, chinh xac
dén 0,0001 g vao binh dinh mirc 100 ml (4.2.1.3.1), dung pipet (4.2.1.3.2) thém chinh xac 10 ml dung
dich ndi chuén (4.2.1.2.7), hoa tan va djnh me dén vach biing axeton (4.2.1.2.3). Loc dung djch qua
mang loc 0,45 pm (4.2.1.3.3) trréc khi bom vao may (néu cin).

4.21.4.3 Didu kién phan tich

—~ nhiét b cét; 265°C

~ nhiét 6 budng bom mau: 280°C

—~ nhiét do detector: 300°C

— khi mang nito: 1,8 ml/min
- khi hydro: 35 mlfmin

- khinén: 280 ml/min
— khi bé tro cho detector: 30 mUmin
~ thé tich bom m3u: 1l

— ty 1& chia dong: 80:1.

4.2.1.4.4 Xac djnh

Bom dung dich m&u chuén 1am viéc (4.2.1.2.8) cho dén khi ty sé clia sb do dién tich ciia pic mau
chuéin va pic ndi chuén thay ddi khdng 1én hon 1 %. Sau d6, bom 13n Iwet dung dich chudn lam viéc
(4.2.1.2.8) va dung dich mau thi (4.2.1.4.2), 13p lai 2 Ian (ty sb cla sé do dién tich cla pic miu chuin
véi pic ndi chudn thay ddi khéng Ién hon 1 % so véi gia tri ban dau).

4.21.4.5 Tinh két qua

Ham Iugng hoat chét deltamethrintrong mau, X, biéu thj béng phan tram khéi lwong (%), dwoc tinh
theo cdng thirc:

Fpxme

P
F.xm, 2

x=

Trong d¢:
Fm  lagia trj trung binh cla ty sé sé do dién tich clia pic mau thi v&i pic ndi chudn;
F.  lagi4 trj trung binh cua ty sé sé do dién tich cla pic m&u chuln v&i pic ndi chun:

me  la khéi lvgng mau chudn, tinh bing gam (g);
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mm  1& khdi lwvong mAu thir, tinh bang gam (g).

P 1adj tinh khiét clia chét chudn, tinh bang phan trdm (%).
4.2.2 Xac djnh ham lwgng hoat chét deltamethrin bing phwong phap séc ky 16ng higu ning cao
4.2.21 Nguyén tic

Ham Iwgng dettamethrin duge xac dinh bang phurong phép séc ky 1dng higu nang cao (HPLC) vai detector
tlr ngoai (UV).

4.2.2.2 Thubc thir

Chi str dyng cac thude thir tinh khiét phan tich, nwdc it nhét dat tiéu chudn loai 3 clia TCVN 4851
(ISO 3696), trir khi co quy dinh khac.

4.2.2.2.1 Metanol, ding cho HPLC.
4.2.2.2.2 Dung djch chuin lam viéc

Dung cén phan tich (4.2.1.3.5) can 0,1 g chét chuén deltamethrin (4.2.1.2.1), chinh xac dén 0,0001 g
vao binh dinh mirc 100 ml (4.2.1.3.1), hoa tan va dinh mirc dén vach béng metanol (4.2.2.2.1).

D3t dung dich vao may léc siéu am (4.2.1.3.4) d& dudi bot khif trwéc khi bom vao may.
CHU THICH: Chét chun b3o quan trong ti lanh phdi dugc dua vé nhist @6 phong treée khi can.
4.2.2.3 Dyng cuy, thiét bj

Str dung cac thiét bj, dung cy théng thudng cia phong thir nghiém va cu thé nhu sau:

Thiét bj s&c ky Iéng hiéu néng cao, dwgc trang bj nhw sau:

may s&c ky 18ng hiéu nang cao véi detector t&r ngoai (UV)

may tich phan hodc may vi tinh

¢4t RP 18, dai 150 mm, dwéng Kinh 4,6 mm, c& hat pha tinh § pm hoic loai twvong dwong

b6 bom mau ty ddng hodc bom miu béng tay.
42,24 Cach tién hanh
4.2.241 Chuin bj miu

Mau can duoc lam ddng nhét tredc khi can: d6i véi mau dang Ing phai lic d&u, néu bj dong dic do
nhiét @6 lanh can dugc 1am tan chdy & nhiét do thich hop.

16
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4.2.2.4.2 Chudn bj dung djch miu ther

Dung ¢an phan tich (4.2.1.3.5) can mAu thz chira khodng 0,1 g hoat chét deltamethrin, chinh xac dén
0,0001 g vao binh dinh mic 100 ml (4.2.1.3.2), hoa tan va dinh mic dén vach bdng metanol (4.2.2.2.1)

Loc dung dich qua mang loc 0,45 pm (4.2.1.3.3), néu can. D&t dung dich vao may lic siéu am
(4.2.1.3.4) @& dudi bot khi treéc khi bom vao may.

4.2.2.4.3 Didu kién phan tich

- pha djng: nudc : metanol (4.2.2.2.1) = 15 : 85 (theo thé tich)

— buéc sdng: 278 nm
— tdc d dong: 1 ml/min
~ thé tich véng bom: 20 pl

4.2.24.4 Xac djnh

Bom dung dich chudn 1am viéc (4.2.2.2.2) cho dén khi sé do dién tich clia pic m&u chuln thay di
khéng Ién hon 1 %. Sau d6, bom Ian lugt dung dich chudn lam viéc va dung dich mau thiz, 3p lai 2 1An
(sb do dién tich cta pic m8u chun thay ddi khéng lén hon 1 % so voi gié trj ban diu).

4.2.24.5 Tinh két qua

Ham lwgng hoat chét deltamethrin trong mau, X, biéu thj bang phan trdm khéi lwgng (%), dwoe tinh
theo cdng thirc:

_ Spxm, ”

= P
S, xmy,

Trong do:
Sm la sb do dién tich clia pic mAu thir;
S. la sd do dién tich clia pic miu chuln;
me 12 khéi lvong mau chudn, tinh bang gam (g);

M 1& khéi lugng mAu thi, tinh bing gam (g);
P 14 dd tinh khiét cta chét chudn, tinh bing phan tram (%).
4.3 Xac djnh ty sutlo Iimg

Xac dinh ty suét lo Itrng theo TCVN 8050:2009, trong dd khéi Iu'cmé hoat chét (g) trong 25 mi dung dich
cdn lai dwéi day dng dong dwgc xac dinh bang 4.3.1 hodic 4.3.2 sau day.
17
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4.31

Phwong phép séc ky khi

Xéc dinh theo (4.2.1) clia tiéu chudn nay va bd sung nhwr sau:

4.3.1.1 Chuén bj dung djch miu thir

Sau khi hut 225 ml dung dich phia trén, chuy&n dinh legng toan bd dung dich cén lai vao mét dia bay
hoi. Cho bay hoi & nhiét 3§ 54 °C + 2 °C trong ti s&y chan khéng dén trong Iugng khéng ddi. Chuyén
toan b$ lgng mau @4 siy vao mét binh djnh mirc c6 dung tich 10 mi (4.2.1.3.1), dung pipet (4.2.1.3.2),
thém 1 ml dung dich n&i chudn (4.2.1.2.7), hoa tan va dinh mic d&n vach béng axeton (4.2.1.2.3). Loc
dung dich qua mang loc 0,45 pm (4.2.1.3.3) trwdc khi bom vao may va theo (4.2.1),

4.3.1.2 Chuén bj dung djch chuln lam viéc

Tuy theo ndng @8 hoat chét sl dung ghi trén nhan cla sin phdm d& chudn bj dung dich chudn lam viéc
¢ ndng dd twong drong véi ndng d6 dung dich mau thir (4.3.1.1).

4.3.1.3 Tinh két qua

Ty suéit lo Ing, Y, bidu thj bing phan trdm (%) dugc tinh theo cdng thirc:

v = M1x(0=9) 400

Trong do:

18

1,11 12 hé sb ty Ié clia thé tich toan cdt chét Idng (250 ml) véi thé tich dung dich phia trén duoc
hit ra (225 ml);

¢ lakhéi lugng hoat chét deltamethrin trong toan éng dong, tinh bing gam (g)

axb
C=
100

a la ham lvgng cla deltamethrin trong sén phdm da xéc dinh duoc, tinh bing phan trim (%)
b Ia khéi lwgng mAu chuyén vao éng dong 250 ml, tinh bing gam (g):

g lakhéi lugng hoat chét deltamethrin trong 25 mi con lai dwdi day dng dong, tinh bing gam (¢)

FnoxN. P
Tnxle L
F,_ 100

0

Fem la gia tri trung binh cla ty sé sé do dién tich ctia pic mAu thir v&i pic ndi chuén:

F. 1a gia trj trung binh clia ty sé sé do dién tich clia pic mAu chudn véi pic ndi chun:
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N. 1a ndng G clia dung dich chudn, tinh bang gam trén mililit (g/ml);

P 1a d tinh khiét clia chat chuén, tinh bang phan tram (%);

10 1a thé tich hoa tan lwong m&u sau khi sy khé, tinh bing mililit (ml).
4.3.2 Phwong phap sic ky 16ng hiéu ning cao (HPLC)
Xac dinh theo (4.2.2) trong tiéu chuén nay va bd sung nhw sau:

4.3.2.1 Chuén bj dung djch miu thir

Sau khi hit 225 ml dung dich phia trén clia cot chét Idng, léc déu va chuyén dinh (wgng toan bo 25 mi
dung dich can lai dwéi day éng dong vao binh djnh mirc 50 ml, hda tan va dinh mirc dén vach bing
metanol (4.2.2.2.1). Loc dung dich qua mang lgc 0,45 pym (4.2.1.3.3) trieée khi bom vao may.

4.3.2.2 Chuén bj dung dich chuin lam viéc

Tuy theo ndng dd hoat chét si dyng ghi trén nhan cta tirng san phadm d& chudn bj dung dich chuén
lam viéc ¢6 ndng d9 tuong dwong véi ndng dé dung dich miu ther (4.3.2.1).

4.3.2.3 Tinh két qua
Ty suét lo Ing, Y, bidu thj bang phan trdm (%), dwgc tinh theo céng thirc:
y = 1x(e=49), 449
c
Trong dé:

1,11 Ia hé s& ty 1@ cda thé tich toan ct chét 16ng (250 ml) véi thé tich dung dich phia trén duoc hit
ra (225 ml);

c la khéi lvgng hogt chét deltamethrin trong toan éng dong, tinh béng gam (g).

C_axb
100

a Ia ham lugng clia dettamethrin trong sén phdm da xéc dinh dugc, tinh bing phan trdm (%);
b 1akhéi lwgng miu chuyén vao éng dong 250 ml, tinh bing gam (g);

g 12 khéi lrgng hoat chét deltamethrin trong 25 ml cdn lai dwéi day éng dong, tinh bing gam (g)

SpxN., P

S, 100

g= 50
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Sm 14 s do dién tich cla pic mau thir;

S. 1a sb do dién tich clia pic mau chuén;
N. 12 ndng d§ cia dung dich chuén, tinh bing gam trén mililit (g/ml);
P 1 @5 tinh khiét clia chéat chuén, tinh bang phan trim (%);
50 Ia thé tich pha lodng 25 ml dung dich dwéi a4y éng dong, tinh bang mililit (ml).
4.4 Xac djnh d mjn
Xac dinh 44 min theo TCVN 8050:2009.
4.5 Xac djnh d¢ bot
Xac dinh 4 bot theo TCVN 8050:2009.
4.6 Xac dinh 4o thim wét
X&c dinh d6 thdm w6t theo TCVN 8050:2009.
4.7 Xac dinh d6 bén nha twong
Xac dinh dd b&n nh twong theo TCVN 8382:2010.
4.8 Xac djnh d§ phan tan
Xac dinh d6 phan tan theo TCVN 8050:2009.
4.9 Xac djnh dé buyi
4.9.1 Pham vi dp dung

Phuong phép nay dung dé xac dinh byi trong cAc san phm dang hat nhu: hat dung tryc tiép (G, Gr),
hat phan tan trong nuéc (WG, WDG, DF), hat tan trong nudc (SG, WSG), hat nhi dau (EG)...

4.9.2 Nguyén tic
Viéc xac dinh @ bui bao gém 2 giai doan: Can mau db vao 1 khoang thir va giai phong buyi, sau dé thu
gom bui d& danh gia Iwgng bui bing phwong phap khéi legng.

4.9.3 Duyngcuy

4.9.3.1 Dung cu do bui (xem Hinh 1) Kich thuéc tinh bang milimet
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Hinh 1 - Dyng cu do buyi
4.9.3.2 Phéu lgc xp c6 kich thudc I8 tir 40 um dén100 um, dwong kinh 40 mm.
4.9.3.3 Duyng cy do téc A9 dong, cb dai do tir 10 Vmin dén 20 Umin.
4.9.3.4 Dialoc, dwdng kinh 35 mm.
4.9.3.5 Can phan tich, cé thé can dén 0,0001 g.
4.9.3.6 Dbng hd bim giay.
4.9.3.7 Céc thuy tinh 100 ml.
49.3.8 Kep.
4.9.4 Cachtién hanh
4.9.41 Chuin bi miu
Mu phai dugc dam bio khong bj thay di bdi didu kién mai treérng bén ngoai nhw nhiét 49, 45 &m.

4,9.4.2 Xéac djnh byi
Can dia loc (4.9.3.4) chinh xac dén 0,1 g va a4t vao tdm loc clia phéu lgc xdp (4.9.3.2). Néi phéu
(4.9.3.2) véi dung cy do téc dd dong (4.9.3.3) va bom chéan khéng, rdi ndi phéu (4.9.3.2) véi dung cu
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do a5 byi (4.9.3.1). Bat bom chan khong va digu chinh dong khi sao cho téc dd dong 1a 15 I/min. Can
30 g mAu chinh xac dén 0,1 g vao cbc (4.9.3.7), rdi chuyén toan bd vao éng thu byi, bAm ddng hd
(4.9.3.6) G& do lwong byi gidi phéng ra trong 1 min, Ding kep (4.9.3.8) dé gép dia loc (4.9.3.4) ra khdi
phé&u (4.9.3.2) va cin d& xac djnh byi.

4.9.5 Tinh két qua
Lurgng bui, Z, thu dugc tinh béng g theo céng thirc sau:

Z=W=-W,

Trong d6:
W, 14 khéi lugng clia dfa loc trede khi do @9 byi, tinh bang gam (g);
W; 14 khéi leong clia dia loc sau khi do @6 byi, tinh bing gam (g).
4.10 Xac djnh @4 bén phan tin
4.10.1 Nguyén tic

D% bin phan tan dwgc quan sét tie mdt dung dich ¢6 ndng dd xac dinh trong mét thei gian xac dinh sau
khi chun bj dung dich d6 vao hai éng dong.

4,10.2 Thuédc thir, dung cu
4.10.2.1 Nwéc cirng chuén, theo TCVN 8050:2009.

4.10.2.2 Ong dong, dung tich 250 ml, ¢6 nit nham va vach chia (khodng céch tir vach 0 dén vach
250 ml tir 20 cm dén 21,5 cm va tir vach 250 ml @én ddy clia ndt nham 1a 4 cm dén 6 cm).

4.10.2.3 Dén, cb6 thd didu chinh va béng dén 60 W.

4.10.2.4 Pipet, 10 ml.

4.10.2.5 Ong ly tam, c6 dung tich 100 ml bang thdy tinh, day nhon, dai 15 cm, ¢ vach chia d6 va nat
cao su cé éng mao quan thly tinh (Hinh 2).

4.10.3 Céach tién hanh

Chuyén 240 ml nwréc cibng & nhiét d§ phong vao 2 éng dong 250 ml (4,10.2.2). Dung pipet thém tir tir
5 g mAu vao tirng éng dong sao cho dau nhon ciia pipet khdng cham mét nudc. Thém nwdc civng dén
vach 250 ctia éng dong (néu mau 1a chét rén thi cho can than 5 g mau 1&n mat nwéc).

Pay nat rdi ddo nguec dng dong (4.10.2.2) 30 1An, méi 1&n 2 s. D& yén éng dong va quan sat;
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Mao guan:

Chiéu dai: 80 mm
Burdng kinh ngoai: 4.4 mm
Buéng kinh trong: 2,5 mm

MUt cao su:

Chiéu dai: 25 mm
Budng kinh trén: 22 mm
Budéng kinh dudi: 17 mm

Hinh 2 — Nit cao su ¢é éng mao quan thiy tinh
4.10.3.1 Xac dinh d3 phan tan ban ddu: Quan sét sy phan tan va ghi lai leng ¢n hosic kem hodc dau.
4.10.3.2 Xéc djnh thé tich cin

Chuyén ngay 100 ml dung dich ctia éng dong th(r nhét (1) vao éng ly tam (4.10.2.5). Phén con lai trong
éng dong () dwoc day nat va dé yén 30 min & nhiét 4o phong. Sau do, dung dén (4.10.2.3) chiéu vao
éng dong (l) sao cho nhin r& nhét ranh gidi gika cac pha trong éng dong. Ghi thé tich can vé&i murc
dung saila £ 0,05 ml. )

4.10.3.3 Xac dinh thé tich kem hoic dau

Phan thé tich 100 ml dung dich trong éng ly tam dugc day nat cao su (4.10.2.5), ddo ngugc éng ly tam
va gil? & vi tri @6 30 min & nhiét 3§ phong. Ghi lai thé tich kem hoac diu.

4.10.3.4 Xac djnh d tai phan tan

Ong dong th hai (Il) duge d& yén 24 h & nhiét dd phong. Sau dé, ddo ngugc éng dong (11) 30 1an,
Quan sat lwgng can. Chuyén ngay 100 ml dung dich cla éng dong thi nhét (1) vao éng ly tam khéc
(4.10.2.5), ddo ngwoc bng ly tam va gir & vj tri d6 30 min & nhiét dd phdng. Ghi thé tich kem hodc dau.

410.4 Bidu thj két qua
P06 phan tan sau 30 min va d tai phan tan sau 24 h:
— Thé tich can (ml);

— Thé tich I&p kem hoc dau (mi).

23



TCVN 8750:2014
4.11 Xac djnh 4% pH

Xac dinh d9 pH theo TCVN 4543,
412 Xac dinh 4§ bédn bao quan

4121 Xéc djnh 4 bdn &0 °C

Xéc dinh @ b&n & 0 °C theo TCVN 8382:2010.
4.12.2 Xac djnh d bén & nhiét dd cao

Xé&c dinh d6 bén & nhiét @6 cao theo TCVN 2741,
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Phu luc A
(Tham khao)

Gi&i thiéu hoat chét deltamethrin

A.1 Céng thirc cdu tao

/Br {S)-alcohol (1R)-cis-acid
Br—C C
o ¥—o A =

CHy” T _u
N\ /C
H n H

CH; 0

A.2 Tén hoat chit. deltamethrin

A.3 Tén hda hec (IUPAC):

S)-a-cyano-3-phenoxybenzyl (1R,3R)-3-(2,2-dibromovinyl)-2,2-dimethylcyclopropanecarboxylate.
A.4 Congthirc phan tlr: CyHigBrNO,

A.5 Khél lwgng phén tir;  505,2

A.6 Nhiét dd néng chay: 100 °C dén 102 °C

A7 Ap suét hoi bio hod &25°C: 1,24 x 10° mPa

A.8 Djhodatan: &25°C, pgi - trong nwéc: 0,2
& 20°C, g/l — trong: _

dioxan 900
cyclohexanon 750
diclometan 700
axeton 500
benzen, dimetyl sulfoxid 450
xylen 250
etanol 15
isopropanol 6

A.9 Dang bén ngoai: Tinh thé khéng mau

A.10 Do bén: R4t bén trong khdng khi va dwdi anh néng mét troi. Trong mdi trudng axit bén hon
trong méi tredrng kidm.,
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Thw myc tai ligu tham khao

[1] 10 TCN 233-95, Thubc trir sdu Desis 2,5 % dang nhli ddu — Yéu cdu k thuéit va phuong phép
thir

[2] CIPAC Handbook volume D, 333/TC/M/2.1; 1988
{3] CIPAC Handbook volume F, 1995
[4] FAO Specifications and Evaluations for Deltamethrin,2009

[5] The Pesticide Manual, Thirteenth edition, 2003
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