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Qua - Xac dinh dw lwgng ethephon
bang phwong phap sic ki khi (GC)

Fruits — Determination of ethephon residue by gas chromatography (GC)

1 Pham vi ap dung

Tigu chudn nay quy dinh phuong phap xac dinh du lrong sthephon trong céac loai qua bang sac ki khi.

2 Nguyén tac

Trong méi trirdng kiém, ethephon cé trong mau qua dwoc chuyén thanh khi etylen va dwgc xac dinh
bang sac ki khi v&i detector ion hoa ngon Ita (FID).

3 Thudc thir va vat liéu thor

Tat ca cac thube thir durge str dung phai Ia loai tinh khiét phan tich, nwéc duge sir dung la nuec cat

hai 1&n hodc nwdc cod chat Irerng trong dwong, trir khi co quy dinh khac.
3.1 Dung dich kali hydroxit (KOH), 30 %

Can khoang 30 g kali hydroxit cho vao binh dnh mirc 100 mi, héa tan trong nuéc va thém nwdc dén

vach.

3.2 Axeton.

3.3 Chét chuan ethephon, dd tinh khiét bing hodc Ion hon 99 %.
3.4 Dung dich chuan ethephon

3.4.1 Dung dich chuén géc ethephon, 1 000 pa/mil

Chuyén 100 mg chat chudn ethephon (3.3} vao binh dinh mire dung tich 100 ml va thém dung dich axit
clohydric (HCI) 0,1 M dén vach. Trén déu.

Dung dich da pha co the on dinh trong 1 nam khi dug'c bdo quan & nhiét o tir 2 °C dén 4 °C.



3.4.2 Dung dich chuén trung gian ethephon, 100 pg/ml

Lay 10 ml dung dich chuén goc ethephon 1 000 pg/ml (3.4.1), cho vao binh dinh mde 100 mi va thém
dung dich HCI 0,1 M dén vach,

Dung dich da pha c6 thé én dinh trong 3 thang khi dwoc bao quan & nhiét d6 tir 2 °C dén 4 °C.

3.5 Khi nito, d tinh khiét bang hodc Ién hon 99,99 %.

4 Thiét bj, dung cu

Str dung cac thiét bi, dyng cu ctia phong thir nghiém théng thudng va cac thiét bi, dung cu cu thé sau:
4.1 Can phan tich, co thé can chinh xac dén 0,1 mg.

4.2 May déng héa mau.

4.3 Lo khong gian hoi (headspace vial), dung tich 24 ml.

4.4 Bé 6n nhiét rung.

4.5 Pipet tw dgng, co thé phan phéi duoe tir 20 pl dén 200 pl, 100 pl d&n 1 000 pi, 1 ml dén 5 mi.

4.6 May sac ki khi, co detector ion hoa ngon Itka va co bé 1ay mau khéng gian hoi (headspace sampler).

4.7 Cot sac ki, vi du SDB-5, kich thude 30 m x 0,25 mm, ¢& hat nhdi 0,25 pm hodc loai trong duwong.

5 Lay mau

Vige lay mau khéng quy dinh trong tiéu chuan nay, nén Idy mau theo TCYN 5139:2008 (CAC/GL 33-
1999} Phuong phéap khuyén cao Jay mau dé xéc dinh duw luong thude bao vé thye vat phu hop véi céc
gici han duw lwong 16i da (MRL).

Mé&u giri dén phong thir nghiém phai la mau dai dién. M3u khéng dwoc hu haéng hodc thay ddi trong

subt qua trinh béo quan va van chuyén.

6 Chuan bi mau thor

MAu qua (foan bo phadn &n dugc, bao gbm ca vo dbi vé cac loai qua an dugc vo) duge tron déu hodc
dong nhat kT bang may déng héa mau (4.2) trudc khi tién hanh phép thir, Khéi lwong méu can 1y
khéng nho hon 100 g.



7 Cach tién hanh
7.1 Chiét mau

Can 5 g phan méu thir da duoc chuln bi theo Didu 6, chinh xac dén 0,1 mg, cho vao lg khéng gian hai
dung tich 24 mi (4.3). Ding pipet tw déng (4.5) 1&n lwot thém 4 ml nwée, 1 ml axeton (3.2), ldc déu cho
dong nhét. Thém 1 ml dung dich KOH 30 % (3.1) vao lo va day nép ngay. Bt lg trong bé én nhiét rung
(4.4) v&i toc d6 150 r/min & nhiét 46 60 °C trong 3 h.

CHU THICH: Co thé st dung b dn nhiét théng thuéng & 60 IC trong 3 b, tuy nhién thinh thoang phai lac mau d& dam bao d@6
|ap lai. Cing cé thé rung lac va d& & 60 °C trong 3 h trén b Iy mdu khiéing gian hoi,

Dé lo khéng gian hoi ngudi vé nhiét do phong sau dé dem phan tich trén may sac ki khi.
7.2 Diéu kién van hanh sic ki khi

Céc théng sO van hanh dudi day dugc coi la thich hop:

— it xem 4.7

~ khi mang: nito' (3.5), toe d6 1 mlmin;

— o cot: gitk nhiét d6 tai 40 °C trong 4 min, tdng 30 "C/min 1én nhiét do 160 °C va gitr
trong 2 min;

~ b6 bom méau: nhiét d 250 °C, ché dé bom méau khéng chia dong, thoi gian khong chia dong

1 min, thé tich bom 1 mi:

1

nhiét d6 detector: 250 °C,
7.3 Dwng dwong chuin

Cho vao lo khéng gian hoi (4.3) 9 ml nude, 1 ml axeton (3.2) va cac thé tich 25 pl, 50 pl, 100 pl, 150 pl va
200 pl dung dich chuén trung gian ethephon 100 Hg/ml (3.4.2). Sau dé thém 1 ml dung dich KOH 30 %
(3.1) va day nap ngay. Bt lo trong bé én nhiét rung (4.4) voi tée @ 150 rimin & nhiét d6 60 °C trong 3.h.
Pé lo khéng gian hoi ngudi v& nhiét dé phong sau dé dem phan tich trén may sac ki khi (4.8).

Xac dinh dién tich hodc chiéu cao pic cia khi etylen sinh ra va dung duwong chuan biéu thi méi quan hé
giiva dien tich pic cla khi etylen véi lvgng ethephon trong lo khéng gian hoi (ug).

7.4 Xac djnh
Bo'm dung dich méu thir véi cling didu kién nhu bom dung dich chuén.

Dwa vao dung chudn dé xac dinh lugng ethephon c6 lo khéng gian hoi.



8 Tinh két qua
Dw lwgng ethephon co6 trong mau thir, X, duoc bidu thi bang miligam trén kilogam (mg/kg), dwoc tinh
theo céng thirc sau:

xom L
m

Trong do:
C laluong ethephon co trong lo khéng gian hoi, tinh bang microgam (ug):
m 12 khoi lgng méu thir, tinh bing gam (g).

Két qua phan tich 14 gia tri trung binh cda hai Ian thir nghiém song song voi d léch gitra hai két qua
khéng dugce Ién hon 10 % so vai gia trj trung binh.

9 D6 lap lai

Chénh léch tuyét doi gitra cac két qua cua hai phép thir doc lap. riéng ré thu dugce khi sir dyung ciing
phuong phap, trén vat liéu thik gidng hét nhau, trong cling mét phong thir nghiém, do mét ngurdi thue
hién, st dung ciing thiét bj, thuc hién trong mét khodng thoi gian ngan, trong khéng qua 5 % cac
trrong hop Ion hon 20 % gia tri trung binh cta hai két qua.

12 Bao cao thir nghiém

Bao c4o thir nghiém phai ghi ré:

— moi théng tin can thiét dé nhan biét day dd vé méu thir:

~ phuong phap lay méu da st dung, néu biét;

= phuong phap thir da dung, vién dan tiéu chuén nay;

— tat ca cac chi tiét thao tac khong quy dinh trong tigu chuan nay, hodc tuy y lwa chon cling véi cac chi
tiét bt thuerng nao khéc cé thé anh hudng dén két qua:

— két qua thtr nghiém thu duoc;

— néu kiém tra d¢ 13p lai, néu két qua cudi ciing thu dwoc,
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