Léi néi dau

TCVMN B382 - 2010 do Cuc Bao vé thwc vat bién soan,
B& Néng nghiép va Phat trién néng thén && nghi,
Téng cuc Tiéu chuén Bo lwéng Chét luong thdm dinh,
Ed Khoa hoc va Cang nghé céng ba.



Thudc bao vé thwc vat chira hoat chat dimethoate -
Yéu cau ki thuat va phwong phap thi

Pesticides containing dimethaate —
Technical requirements and test methods

1 Pham vi ap dung

Tigu chufin nay quy dinh yéu cau ki thuat va phuong phap thi dbi voi dimethoate ki thudt va cac san

pham thudc bao vé thue vat (BYTV) cd chira hoat chat dimethoate {xerm Phy Iuc A).

2 Tai lidu vién dan

Céc tai liu vién dan sau rat can thiét cho viéc ap dung tigu chuan nay. Bai véi cac tai ligu vién dan ghi
nam eéng bé thi dp dung phién ban dwroc néu. B vai cac tai liéu vien dan khong ghi nam céng bé thi
ap dung phién ban méi nhat, bao gbm ¢4 cac stba d6i, bo sung (néu cd).

TCWN 2739, Thudc trir dich hai — Phuong phap xdc dink db axit vé 96 kiém

TCVN 2741, Thudc trir s8u — Basudin 10 % damg hat

TCVN 2743, Thude trir dich hai — Xde dinh phan con lai trén sang

TCVN 4851 {ISO 3696), Nudc ding dé phan tich trong phang thi nghiém — Yéu cdu ky thudt va
phurong phap thi

TCVN 8050 : 2009, Nguwyén fidu va thanh phdm thubc bdo vé thue vit — Phuong phip thik tink chdl Iy hia

TCVN 8143 : 2009, Thudc bdo vé thun vat — Xéc dinh ham fugng hoat chdt cypermethrin



3.3 Yéu cau vé tap chat va chi tiéu Iy-hoa

3.3.1 Dimethoate k¥ thuat

3.3.1.1 Tap chét

Ham lwgng nuwere, khéng Ién hon 2 g/kg.

3.3.1.2 Bo axit

B6 axit tinh theo H.S0. khéng l&n hen 10 alkg.

3.3.2 Thubc bao vé thyc vat dang nhii diu cé chira dimethoate
3.3.2.1 Tap chat

Ham lrgng nuwéc: khong Ion hon 2 glkg.

3.3.2.2 Do axit

B8 axit tinh theo H,S04 khang Ién hon 7 g/kg.
3.3.2.3 D6 bot

Thé tich bot tao thanh sau 1 min: khéng |&n hon 25 mi
3.3.2.4 D6 bén nhii twong

San pham sau khi pha lodng vai nude clrng chudn & 30 °C + 2 °C, phai phU hop véi quy dinh trong
Bang 3.

Bang 3 — D6 bén nhii twong cla thubc bao vé thwe vat dang nhii ddu c6 chira dimethoate

Chi tiéu Yéu cau

D6 ty nhi ban dau (30's) Hoan todn

Bé bén nhi twong sau khi pha m&u 0,5 h, tinh theo thé |
tich lép kem, khéng lén _ 1 mi
B§ bén nhi twong sau khi pha miu 2 h;

— thé tich Ip kem, khéng Ién han 2ml

— thé tich I&p dau, khéng Ién hon : 0,5 mi

D4 tai nhii sau khi pha miu 24 h @

Hoan toan




Bé bén nhi twong cudi cling sau khi pha mau 245 h
— thé tich I&p kem, khéng I&n hon 4 mi

— thé tich I&p dau, khéng I&n han 0,5 mi

* Chi xac dinh khi co nghi nod két gua xac dink & bén nhl twoeng sau khi pha miu 2 b

3.3.2.5 Do bén bao quan
3.3.2.51 PobénoD°C

Thé tich chat ran va/hosc chat 1dng tach 16p sau khi bdo qudn & nhigt 85 0 °C £ 2 °C trong 7 ngay, khbng

I&mn hon 0,3 ml,
3.3.2.5.2 D6 bén & nhiét do cao

Ham lwong hoat chat sau khi bdo quan & nhiét d6 54 °C £ 2 °C trong 14 ngay, khéng nhd hon 80 % so voi
ham lwgng hoat chat xac dinh duoc trrde khi bao quan ¢ nhiét 6 cao va san pham phai phi hop voi
3.3.2.4.

3.3.3 Thudc bao vé thwe vat dang hat ¢6 chira dimethoate

3.3.3.1 HKich thwoc hat

Khoang kich thudc hat clia san pham phai duoc dang ky va phl hep véi quy dinh sau:
- T§ |& Guéma kinh hat Ién nhat va hat nhé nhat, khong lon hon 4 : 1

— Lwrgng hat nam trong khoang kich thuére cong bo: khang nhd hon 85 %.

3.3.3.2 Do bén bao quan & nhiét dd cao

Ham lwgng hoat chat sau khi bao quan & nhiét 88 54 °C £ 2 °C trong 14 ngay, khang nhd hon 90 % so vai
ham lwgng hoat chat xac dinh dugc trudc khi bio quan & nhigt db cao va £an pham phai phd hop voi
&.3.3.1.

4 Phwong phap thir
41 Lay mau

Lay mau theo Phuy lue A clia TCVN 8143 : 2009



4.2 Xae dinh ham luong hoat chat dimethoate bang phwong phap sac ky khi
4.2.1 Nguyén tac

Ham lrong dimethoate duge xéc dinh bang phuong phap sac ky khi, v&i detector ion hoa ngen Ika

(FID}. Dung dibutyl phthalat (DBP) |am chét néi chuan.
4.2.2 Thubc thie

Chi str dung cac thudc thir tinh khigt phan tich, nwec it nhat dat loai 2 cla TCVYN 4851 (1SO 3696) triv
khi co quy dinh khac.

4.2.2.1 Chat chuan dimethoate, da biét ham lvong.
4.2.2.2 Chat ngi chuan DBP, 99 %.

4.2.2.3 Axeton, ding cho sac ky khi.

4.2.2.4 Khi nito, co d§ tinh khiét khéng nhé hon 99,9 %.
4.2.2.5 Khi hydro, co df tinh khiét khang nhé hon 99,9 %,
4.2.2.6 Khéng khi nén, dung cho may sac ky khi.

4.2.2.7 Dung dich néi chuén, néng d& 3,3 mg/ml.

Dung can phan tich (4.2,3.4) can 0,33 g chat ndi chudn DBP (4.2.2.2), chinh xac d&n 0,000 1 g vao
binh dinh mire 100 ml (4,2.3,1), hoa tan va dinh mire dén vach béng axeton (4.2.2.3).

4.2.2.8 Dung dich chuan lam viéc

Ding cén phén tich {4.2.3.4) can 0,01 g chat chuan dimethoate (4. 2.2 1), chinh xac dén 0,000 01 g véo
binh dinh miee 10 mi {4.2.3.1), ding pipet (4.2.3.2) thém chinh xac 1 ml dung dich nai chuan (4.2.2.7),
hoa tan va dinh mire dén vach bang axeton (4.2.2.3).

CHU THICH: Chat chudn bao quan tromg th lanh phai dugc dwa vé nhigt do phong tridre ki can.

4.2.3 Dung cu, thiét b

S(r dung céc thiét b, dung cu clia phong thir nghiém thing thuting va cu thé nhu sau:
4.2.3.1 Binh dinh mire, dung tich 10, 100 ml,

4.2.3.2 Pipet, dung tich 1 mil.

4,2.3.3 Xyranh bem mdu, dung tich 10 ul, chia vach dén 1 pl.



4.2.3.4 Can phdn tich, co thé can chinh xac dén 0,00001 g.
4.2.3.5 Thiét bi sic ky khi, duwc trang bi nhw sau

- detector ion hoa ngon da (FIDY:

— injectar chia déng va khong chia dong;

— ¢t mao quan HP-5, ¢ chidu dai 30 m, duwéng kinh 0,32 mm, chiéu day pha tTnh 0,25 pm hoac loai

twong duong;

— bé bom méu ty dong hodc borm mau bang tay;
— may vi tinh hoac may tich phan.

4.2.4 Cach tién hanh

4.24.1 Chuén bi méiu thie nghiém

Mau cin dwoc 1am déng nhét trudc khi can: déi véi mau dang ldng phai ldc déu, ndu bi déng dic do

nhiét dé thap can duoc lam tan chay & nhiét d6 thich hep; @i véi miu dang bét, hat phéi duoc trén deu.
4.2.4.2 Chuéan bi dung dich mau thi

Dung can phan tich {4.2.3.4) can mau thir cé chira kheang 0,01 g hoat chét dimethoate, chinh xac dén
0,00001 g vae binh dinh mde 10 ml (4.2.3.1), ding pipet {4.2.3.2) thém chinh xac 1 ml dung dich nji
chudn (4.2.2.7), hoa tan va dinh mac dén vach bang axeton. Loc dung dich trirde khi bom vao may

(néu can).

4.2.4.3 Diéu kien phan tich

nhiét dé cét - 205 °C

— nhiét d& budng bom mau : 240 °C

- nhigt do detector : 260 °C

— khi mang niter . 1.8 mlimin
~ khi hydra : 35 ml/min
— khinén: 280 mliimin
— khi bb tro cho detector 40 mlfmin

— thé tich borm méu 1 ul



= 1y |& chia déng: 1 Sl
4.2.4.4 Xac dinh

Ding xyranh (4.2.3.3) bom dung dich mau chudn cho dén khi tf s6 cla s6 do dign tich clia pic mau
chudn va pic néi chuén thay ddi khéng Ién hon 1 %. Sau dé, bom 1an luot dung dich chudn lam viée
(4.2.2.8) vé dung dich mau thir (4.2.4.2), Iap lai 2 lAn (ty sb cla sb do dién tich clia pic mAu chudn véi
pic nbi chudin thay ddi khéna I&n hon 1 % so véi gia tri ban dau).

4,2.4.5 Tinh két qua

Ham lrong hoat chéat dimethoate trang mau, X, biu thi bang phan tram khéi legong (%) dugc tinh theo

chng thirc:
¥ = F %m, "
F.xm,
trong do:

F..  lagia tritrung binh cia ti sé sb do dién tich clia pic mau thir véi pic ndi chudn;

F.  lagiatr trung binh cla ti 56 sé do dién tich cla pic mau chuan vai pic ndi chuan;

m. 13 khéi lweng mau chudn, tinh bang gam (g);

mm 1a khéi lueng mau thi, tinh bang gam (g).

P |a d& tinh khiét cla chét chudn, tinh bang phén tram (%).
4.3 Xac dinh ham lwgng hoat chat dimethoate bsng phrong phap sic ky long hiéu ning cao
4.3.1 Nguyén tac

Ham luong dimethoate duoc xac dinh bing phuong phap sac ky 16ng higu néng cao (HPLC) véi detector
t& ngoai (UV), ding axetophenon lam chat ndi chudn.

4.3.2 Thubc thir

Chi s dung cac thubc thd tinh khiét phan tich, nuéc it nhat dat tiéu chudn loai 3 cla TCWYN 4851
(150 3696) trir khi co quy dinh khac.,

4.3.2.1 Chat ndi chudn axetophenon, da biét ham lwong.

4.3.2.2 Axetonitril, ding che HPLC.



4.3.2.3 Dung dich axit phosphoric {(H.PO;), pH 2,6

Nwde cat d& khir ion dugc diéu chinh dén pH 26 bing axit H:PO, 85 % dung may ldc sidu am
{4.3.3.5) d& loai bd bot khi.

4.3.24 Dung méi pha déng, axetonitril (4.3.2.2) : Dung dich axit phosphorie (4.3.2.3) = 33 : 87 (theo
thé tich).

4.3.2.5 Dung djch néi chuin

Ding cén phan tich (4.2.3.4) can 0,5 g chat ndi chuan axetophenon (4.3.2.1), chinh xac dén 0,0001 g
vaoe binh dinh mcke 100 mi (4.3.3.1), hoa tan va dinh mirc dén vach bang axstonitril (4.3.2.2).

4.3.2.7 Dung dich chudn Iam viéc

Dung can phan tich (4.2.3.4) can 0,01 g chét chudn dimethoate (4.2.2.1), chinh xac dén 0,00001 g vao
binh dinh mirc 10 mI7(4.3.3.1), ding pipet (4.2.3.2) thém chinh xac 1 ml dung dich nai chuan (4.3.2.6),
hoa tan wa dinh mirc dén vach bang dung madi pha déng (4.3.2.5) (dung dich A).

Dung pipet {(4.2.3.2) hat chinh xac 1 ml dung dich A vao binh dinh mirc 20 ml (4.3.3.1), pha lodng d&n
vach béng dung méi pha déng (4.2.2.5). Lac siéu am dé leai bot khi trude khi bom vao may.

CHU THICH: Chéat chuén béo guan trong t lanh phai dugc dwra vé nhigt d6 phong trude khi can.
4.3.3 Dung cu, thiét bj

S& dung cac thiét bi, dung cu cla phong thlr nghigém théng thudng va cu thé nhu sau:
4.3.3.1 Binh dinh mue¢, dung tich 10; 20; 100 ml.

4.3.3.2 Xyranh bom mau, dung tich 50 pl, chia vach dén 1 pl.

4.3.3.3 Mang loc, cd civ |6 0,45 pm.

4.3.3.4 May lac siéu am,

4.3.3.5 Thiét bj sac ky long hiéu ning cao, dugc trang bj nhw sau;

- May séc kv 16ng higu ndng cao voi detector tir ngoai (UV),

- May tich phan hodc may vi tinh.

- Cot RP 18 co chigu dai 150 mm, dudng kinh 4 .6 mm, & hat pha tfnh 5 um hodc loai tweng dwong.

- BY bom mau ty 66ng hode bom mau bang tay.



4.3.4 Cach tién hanh
4.3.4.1 Chuén bj dung dich mau thir

Ding can phan tich (4.2.3.4) can lwong méu thir chiva khoang 0,01 g hoat chat dimethoate, chinh xéc
dén ©,00001 g vao binh dinh mic 10 ml (4.3.3.1), ding pipet {4.2.3.2) thém chinh xac 1 ml dung dich
ndi chuan (4.3.2.6), hoa tan va dinh mikc d&n vach bang dung méi pha ddng (4.3.2.5) (dung dich B).

Ding pipet (4.2.3.2) hut chinh xac 1 ml dung dich B vao binh dinh mic 20 ml (4.3.3.1), pha loéng dén
vach béng dung méi pha dong (4.3.2.5). Loc dung dich bing mang loc 0,45 pm (4.3.3.4) va lac siéu &m

@& loai bot khi trudre khi bom vdo may.

5.3.4.2 DPiéu kién phan tich

Pha dong: axetonitril (4.3.2.2) : dung dich d&m (4.3.2.5) = 33 : 67 (theo thé tich)
Buéde song: 270 nm
Tée d6 dong: 1,2 mlmin

Thé tich véng borm: 20 pl
Mhigt dé cot: 20°C

5.3.43 Xac dinh

Diing xyranh (4.3.3.2) bom dung dich m&u chuén cho dén khi t 56 cla s6 do dién tich cla pic mau
chudn va pic ndi chudn thay dai khang 1én hon 1 %. Sau dé, bom Ian lwet dung dich chuan lam vigc va
dung dich mAu thix, 13p lai 2 1&n (ty s6 clia sb do dién tich cla pic mau chuén wi pic néi thay ddi khong

I&n hon 1 % so wii gia tri ban dau).

5.3.4.4 Tinh két qua
Ham lwong hoat chét dimethoate trong méu, X, biéu thi bang phan tram khoi lugng (%) duge tinh theo

céng thirc:

Foxm

X P

m

treng do:
F. |2 gid tri trumg binh cia i s b do dién tich cla pic mau thir vai pic ndi chuan;
F.  lagid tr trung binh clia ti sé sé do dién tich clia pic mau chuén voi pic néi chuan;

m. 14 khdi lwong mau chuan, tinh bang gam (g);



My 1& khéi luwgng mau thir, tinh bang gam (g).

P |4 dd tinh khiét clia chat chun, tinh bang phan tram ().

4.5 Xac dinh db axit

Xac dinh dé axit theo TCWVN 2734,

4.6 Xac dinh dd bén nhi twong

4.6.4 Pham vi ap dung

Phuwong phap nay ap dung dbi véi thude bao vé thue vat dang nhi dau (EC, ND), dang vi nha (ME),
dang nhi, dau trong nuwéc (EW).

4.6.2 Nguyén tac

Trén 5 ml méu thir véi nuée clng chudn ¢ duwee 100 ml dung dich nhil trong. £6 bén cua dung dich
nhil trong nay dwoc danh gid bang thé tich I&p kem hay dau tw do tach ra khi d& yén dung dich sau
0,5h; 2hva 24,5 h.

4.6.3 Thuéc thir

4.6.3.1 Nwdre cirng chuan, phi hop voi Bigu 15 clia TCWN 8050 : 2008.
4.6.4 Thiét bi, dung cu

4.6.4.4 Ong dong, dung tich 100 ml, chia vach dén 1 ml, cé ndt nham.
4.6.4.2 Pipet, dung tich 2 ml,

4.6.4.3 Bé 6n nhiét, cd thé duy tri dwoc nhigt 46 30 °C.

4.6.5 Cach tién hanh

4.6.5.1 Xac dinh dé tw nhi

Cho nuére cling chudn (4.6.3) & nhiét @ 30 °C + 2 °C vao éng dong (4.6.4.1) dén vach 95 ml. Dung
pipet (4.6.4.2) lay 5 ml mau thl {cé cling nhiét 6 nhw nuwéc cling chudn) cho vao dng dong. Pay nut,

ddo nguge dng dong mét an, sau 30 s, quan sat xem dung dich ¢é tao nhi hoan toan khéng ™.

B8 by nhil va 14 nhii khidng hodn foan khi co bat, kem. dAu hode cn tao thanh.



4,6.5.2 Xac dinh d§ bé&n nhi twong

Bédo nguwoe éng dong 10 1an réi dé yén éng dong trong b& 6n nhiét (4.6.4.3) & nhigt 6 30 °C + 2 °C
trong 24,5 h. Quan sat s tach 1&p cla hén hop (tach kem valhodc tach diu, & phia dudi hodc trén
cua cit chat 16ng) va tinh thé tich Iép kem varhodc 1op ddu tachrasau 05 h, 2 hva 245h.

4.6.5.3 Ddtainhisau 24 h

Sau khi dé y&n hén hop trong 24 h, ddo ngwoe dng dong 10 |an rdi dé yén trong 30 s. Quan sat xem cb
dau, bot, kem hodc ¢an tao thanh hay khong',

4.6.5.4 D& bén nha twong cudi cling

D& yan éng dong 0,5 h, Quan sat xem hén hop o6 tach |ép khéng, ghi thé tich tach Iep,

4.7 Xac dinh 4§ bén bdo quan

4.7.1 D6 bén & nhiét dd cao

Xdc dinh d6 bén & nhiét dé cao theo TCWN 2741,

4.7.2 Pabéno 0°C T 7

4.7.2.1 Pham vi ap dung

Phuong phap nay ap dung d6i vai thude bao vé thue vat dang

|

5

tr 7 den 10

I5ng.

|

4.7.2.2 MNguyén tic

Mau thlr duge bdo quan & 0 °C + 2 °C [ién tuc trong 7 ngay,

——— tlr 195 dén 203

-

gau do xac dinh thé tich chét ran hay chat 1éng tach lop.

a0

4.7.2.3 Dung cu

én

\—— tr 82 d

4.7.2.31 if.'mg dong, dung tich 100 ml, chia vach dén 1 ml.

4.7.2.3.2 Ongly tam, dung tich 100 ml, 66 kich thurde nhu Hinh 1 b

47.23.3 Ti lanh, cé kha nang duy il & nhistde 0 °c £ 2°¢,  rCichthurde, tinh theo milimet

Hinh 1 - Ong ly tam

" D5 iy nhil va 18I nh khvéing hoan toan khi co bot, kem, diu hodic cin tao thanh.



4.7.24 Tién hanh

Ding dng dong (4.7.2.3.1) lay 100 ml mau thir, chinh xac dén 1,0 ml vao ong ly tam (4.7 2.3.2), dét
vao 1 lanh (4.7.2.3.3) & nhigt g6 0 °C + 2 °C trong 1 h. Trong thoi gian @6, o moi 15 min khudy méu
mét 1an. méi lan khudy 30 s. Tigp tuc bdo quan mau & nhiét @6 0 °C = 2 °C lién tuc trong 7 ngay. Sau
d6 l&y mAu ra, @& & nhigt 8 20 °C trong 3 h, Gdo ngwoc éng ly tAm mét lan, |y tAm 15 min véi the 6

2 500 rfmin wa ghi lai thé tich chat ran valhoac chat léng tach I&p & day 6ng ly tam.

4.8 Xac dinh kich thwéc hat

#ac dinh kich thwde hat theg TCVN 2743,

4.9 Xac dinh ham lweng nwée
Xac dinh ham lrong nwde theo Didu 15 cla TCVN 8050 ; 2009.
4.10 Xac dinh 45 bot

Hac dinh do bot theo TCWVN 8050 : 2005,

5 Bao cao thir nghiém

Bdo cdo thir nghiém phai ghi ra:

a) moi thong tin can .thiét vé vigc nhan biét day a0 mau thly;
b) phuong phap ldy méu d3 st dung, néu biét;

¢} phuong phap they da s0 dung va vién din tiéu chuan nay;

d) moi thao tac khdng durcre quy dinh trong tiéu chuan nay, hodc nhirng diéu duge coi la tr chon, va
bét ky chi tiét ndo c¢é anh héing den két qua;

e) kétqua thir nghigm thu duoe.,



Phu luc A

(Tham khao)

Gi&i thidu hoat chat dimethoate

Cong thire cau tao:

n S%P /D— CH,
ik::'El—-"i:t'iz---‘f“:r/ \{J—CHa
CHa—N\
H
Tén hoat chét: dimethoate
Tén heoa hoc (IUPAC): O, O-dimethyl S-methylcarbamoylmethyl phosphorodithioate

hoac 2-dimethoxyphosphinothioylthio-N-methylacetamide

Cong thic phan ti: C:HaMOsPS,,

Khdi lrong phan 1 2293

Nhiét dé néng chay: tiy 50,0 °C dén 51,5 °C
Ap suét hoi bdo hoa & 25°C ¢ 0,25 mPa

P& hoa tan:

— trongnudc{pH 5 pH7) & 25 %C: 23,3 mo/l

trong n-octanol & 20 °C;  I&n hon 50 ghl

trong alcohol, xeton, toluen, cloroform, diclometan & 20 *C: |&n hon 300 gfl

trong hexan: 103 g/l

Dang bén ngoai: tinh thé khdng mau

D6 bén: twrong ddi bén & mai trudng trung tinh va axit yéu, thuy phan trong méi trudmg kigm.
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PTN 102 — CL Phuong phap xac dinh ham lwgng hoat chit dimethaate bang phuong phap sic
ky khi, 2005 -



