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L&i néi dau
TCVN 9886:2013 dwgc xay dwng dwa trén co s& AOAC 964.18 Carbary!

Pesticide Residues. Colorimetric method,

TCVN 9886:2013 do Ban ky thuat tiéu chudn qudc gia TCVN/TC/F13
Phuong phap phén tich va lay mau bién soan, Téng cuc Tiéu chuan
Do lwéng Chét lvgng thdm dinh, B& Khoa hoc va Céng nghé cong bé.
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Thwe phdm - Xac dinh dw lwgng thubc bao vé thwe vat carbaryl -
Phwong phap do mau

Foodstuffs — Determination of carbaryl pesticide residues — Colorimetric method

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuan nay quy dinh phwong phap do mau dé xac dinh du lweng carbaryl cé trong thyc pham.

2 Nguyén tic

Carbaryl dugc chiét ra khéi mau thir bang diclometan (CH,Cl) v&i s c¢6 mét cla natri sulfat. Dung
dich chiét dwoc tao mau voi kali hydroxit trong metanol, axit axetic (CHsCOOH) cung véi thubc thir
mau. Tién hanh do dé hap thu cda dung dich thu dwoc & bwdc séng 475 nm.

3 Thuébc thir

Chi str dung thuéc thir loai tinh khiét phan tich va chi str dung nwéc da loai khoang, trir khi co quy
dinh khac.

3.1 Axit phosphoric (HsPOQy), 2 85 % khdi lugng.

3.2 Axit axetic, = 99,7 % khéi lwong.

3.3 Axeton, duoc chung cét lai.

3.4 Dung dich lam dong tu

Hoa tan 0,5 g amoni clorua (NH4CI) trong 400 mi nwéc co chira 1 ml axit phosphoric (H3PO,) (3.1).
3.5 Thuéc thir mau

Hoéa tan 25 mg p-hitrobenzen diazonium fluoborat trong 5 ml metanol va thém 20 ml axit axetic (3.2).
Chuén bi dung dich ngay trwréc khi st dung.
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3.6 Diclometan (CH,Cl,), dwgc chung cét lai.

3.7 Dung dich kali hydoroxit trong metanol, 0,1 M.

3.8 Dung dich polyetylen glycol

Pha loang 1 ml polyetylen glycol d&n 100 ml béng diclometan.

3.9 Dung djch chuan carbaryl

3.9.1 Dung dich chudn géc, 0,5 mg/ml

Can 50,0 mg chat chuan carbaryl " vao binh dinh mirc 100 mi va thém diclometan dén vach.

3.9.2 Dung dich chuén trung gian, 50 pg/ml

Chuyén 10 ml dung dich chuan géc (3.9.1) sang binh dinh mirc 100 mi va thém diclometan dén vach.
3.9.3 Dung dich chudn lam viéc 5,0 pg/ml

Chuyén 10 ml dung dich chuan trung gian (3.9.2) sang binh dinh mirc 100 ml va thém diclometan dén
vach.

3.10 Natri sulfat (Na,SO,), khan, dang bét.

3.11 Natri sulfat (Na,S0.), khan, dang hat.

4 Thiét bi, dung cu
St dung céc thiét bj, dung cu clia phong thtr nghiém théng thwong va cy thé nhu sau:
4.1 B cd bay hoi (xem Hinh 1)

Cot chan khong duoc néi qua khda vao cét chéng tran, kich thwéc 250 mm x 19 mm, cé chia bi thay
tinh hodc cét Snyder, dwgc gén binh ndn ¢d mai chuén 24/40.

St dung ng néi no'i tiép xtc véi mau.
4.2 Binh dinh mirc mét vach, dung tich 100 ml.

4.3 Binh nén ¢é mai chuén, dung tich 250 ml va 500 ml.

Y Co théd s dung san phdm clia Rhone-Poulenc AG Co., 2 T.W. Alexander Dr, PO Box 12014, Research Triangle Park, NC
27709, USA. Théng tin nay dwa ra dé thuan tién cho ngudi sir dung tidu chuén, tiéu chuin nay khéng 4n dinh phai si¥ dung
san phadm néu trén. C6 thé sir dung cac san phdm tuong ty néu cho két qua tuong duong.
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4.4 Pipet, c6 thé phan phéi cac thé tich thich hop.
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CHU DAN:
A béng gop bang thuy tinh
B éng chiu lyc
C van khoa
D b chuyén dbi cd mai chuan 24/40
E cft chéng tran, chiéu dai 25 cm, dwéng kinh ngoai 19 mm
F bi thiy tinh
G binh nén cé mai chuén 24/40, dung tich 250 ml

Hinh 1 - B$ ¢6 bay hoi

4.5 May do quang phd, cé thé hoat déng & budc séng 475 nm, dugc trang bi cuvet cé chiéu dai
dudng quang 1 cm.

4.6 May tron toc do cao, co thé dat téc do quay tir 10 000 r/min dén 12 000 r/min.
4.7 Phéu lgc Buchner, No. 1 hodc loai twong duwong.

4.8 Gidy loc Whatman No. 1 hoac twong dwong, duoc phti mét 16p tro loc day 3 mm (vi du: Hyflo
Super-cel hodc twong dwong).

4.9 Phéu chiét, dung tich 125 ml.
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4.10 Nébi cach thuy, co thé duy tri & nhiét dé tir 25 °C dén 30 °C.

4.11 Can, co thé can chinh xac dén 0,1 mg.

5 Ly miu
Viéc 1ay mau khéng quy dinh trong tiéu chuén nay.
Méau glri Gén phong th(r nghiém phai 1a mau dai dién. Mau khéng dugc hu héng hoac thay déi trong

sudt qua trinh bao quan va van chuyén.

6 Cach tién hanh

6.1 Chuan bj mau thir

Méu thir duoc tron déu va dwec bdo quan thich horp cho dén khi phan tich.
6.2 Chiét mau

6.2.1 Can 50 g phan mau thir da chuan bj (6.1), chinh xac dén 0,1 mg, cho vao may trén téc dé cao
(4.6), thém 150 ml diclometan (3.6) va 100 g bt natri sulfat khan (3.10). Trén & téc @ cao trong 2 min
va dé yén cho lang xudng trong 1 min. Gan dung méi sang phéu loc (4.7) co gidy loc dwoc phi 1&p tre
loc (4.8). Than trong dung chén khéng cho dén khi loc hét dung méi.

L3p lai viéc chiét hai 1an mdi l1an diing 100 ml diclometan. Gdp cac phan dich loc thu dwoc vao binh nén
¢6 mai chuén 500 ml (4.3).

6.2.2 X ly cac dich lgc thu dwgc theo 6.2.2.1 hodc 6.2.2.2.

6.2.2.1 Thém 1 ml dung dich polyetylen glycol (3.8) vao dich loc trong binh nén. Ndi binh nén véi bo ¢co
bay hoi (4.1), d&t binh vao ndi cach thly (4.10) d& & 25 °C dén 30 °C va can than giam ap lyc dén
khodng 2,7 kPa. Sau khi dung méi bay hoi, ngét ngay két ndi cot chdng tran véi bo cb bay hoi.

Dung pipet trdng thanh cét va binh nén bang 5 ml axeton (3.3), xoay binh va lam dm nhe dudi voi
nuwéc néng trong 30 s. Cho 50 ml dung dich lam déng ty (3.4) di qua cot va xoay déu. Thao cét ra, dé
yén hén hegp 30 min va loc trong chan khéng qua I&p giay loc trang Super-Cel (4.8) trong phéu Buchner
No.1 (4.7). Rira binh va miéng dém bang hai phan mdi phan 15 ml dung dich iam dong tu (3.4).

Tiép tyc thyre hién theo 6.2.3.

6.2.2.2 Thém 1 ml dung dich polyetylen glycol (3.8) vao dich loc trong binh nén. Bay ndp binh nén,
can than giam 4p lc hit dén khodng 20,25 kPa va 1am 4m trén ndi cach thiy. Khi thé tich dat khodng
5 ml, lay binh ra khéi ndi cach thily va xoay binh cho dén kho. Tat chan khdng, mé nap va dé ngudi.
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Dung pipet trang binh nén béng 5 ml axeton, xoay binh va 1am 4m nhe dwéi vdi nwéc néng trong 30 s.
Cho 50 ml dung dich lam ddng tu (3.4) vao binh va xoay déu. Dé yén hén hep 30 min va loc trong chan
khong qua 16p gidy loc trang Super-Cel (4.8) trong phé&u Buchner No.1 (4.7). Ri¥a binh va miéng dém
b&ng hai phan mé&i phan 15 ml dung dich lam déng tu (3.4).

Tiép tuc thire hién theo 6.2.3.

6.2.3 Chuyén dich loc sang phéu chiét 125 ml (4.9), thém 25 ml diclometan (3.6), l4c déu va dé tach
I¢p hoan toan. Thao I&p phia duéi vao binh nén ¢d mai chudn 250 ml (4.3). Lap lai bwdc chiét 1&p
nwéc voi 25 mi diclometan, cho dich chiét vao binh nén trén. Néu dich chiét bj dyc thi thém 5 g dén
10 g natri sulfat khan dang hat (3.11) va l&c. Gan dung méi sang binh nén ¢ mai chuén 250 ml sach,
dung mét lwgng nhé diclometan dé trang. Néu duw lwvgong dy kién I6n hon 2 ugl/g thi pha loang dich
chiét trong binh dinh mirc 100 mi va s&r dung mét Iegng thich hep.

6.3 Dyng dwong chuin

Dung pipet ldy 0 ml, 1 ml, 3 ml, 5 ml va 10 ml dung dich chudn lam viéc (3.9.3) cho vao cac binh nén cb
mai chun 500 ml (4.3), thém vao mdi binh 300 ml diclometan (3.6), sau d6 tién hanh theo 6.2.2 va 6.2.3.

Dwng dudng chudn clia d6 hap thy A thu dwgc so véi sé microgam carbaryl.
6.4 Xac dinh

B& sung 1 ml dung dich polyetylen glycol (3.8) vao dung dich dyng trong binh nén ¢ mai chuan 250 ml
(xem 6.2.3), ndi binh nén v&i cot chbng tran va voi bd cd bay hoi (4.1). Cho bay hoi dung méi nhw
trong 6.2, ngét két néi ngay va thao cot chéng tran ra.

Dung pipet trang thanh binh nén bang 2 ml dung dich kali hydoroxit 0,1 M (3.7), xoay tron dé tiép xuc
dwoc hét. Pé yén 5 min, thém chinh xac 17 ml axit axetic (3.2) va vira thém 1 ml thuéc thir mau (3.5)
vira xoay binh. D& yén ding 1 min va xac dinh d§ hap thy A trong cuvet 1 cm & bwéc séng 475 nm, st
dung may do quang phé (4.5), so v&i mau tring thuéc thir duge xi ly déng thei véi dich chiét.

Tir dudng chudn, xac dinh néng d¢ carbaryl trong dich chiét.

7 Tinh két qua

Ham lwong carbaryl c6 trong phan mau thir, X, biéu thi bdng microgam trén gam (ug/g), tinh theo

cong thirc sau:

X=CX!
W
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Trong do:

C la ndng db carbaryl trong dich chiét cudi cung, xac dinh tir dwéng chuan (xem 6.4), tinh béng

microgam trén mililit (ug/ml);

V  la thé tich cac dung méi da bd sung vao dich chiét sau khi cd can (xem 6.4), tinh béng mililit
(trong truéng hep nay V = 20 ml);

w 12 khéi lugng phan mau thir da Iay, tinh bang gam (g).

8 Bao cdo thtr nghiém

B4o cdo thir nghiém phai bao gém it nhat cc théng tin sau:
a) moi théng tin can thiét dé nhan biét day du vé mau thi;
b) phwong phap lay m3u da st dung, néu biét;

c) phwong phap thir da s dung, vién dan tiéu chuan nay;

d) moi chi tiét thao tac khdng quy dinh trong tiéu chudn nay, hodc tuy chon, clng véi moi tinh huéng
béat thuwéng khac co thé anh hudng dén két qua;

e) két qua thir nghiém thu duoc.
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