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Xac dinh Biphenyl polyclo héa (PCB) trong dau thai

Determination of polychlorinated biphenyls (PCB) in waste oils

CANH BAO - Nguw&l siv dyng tiéu chudn nay cdn phal thanh thao céc phép thyc hanh
phan tich séc ky khi. Tiéu chudn nay khéng d& cap t&i mel vén @ an toan lién quan
dén ngwdi siv dyng. Trach nhigm clia ngwdi st dyng la phai ddm bdo an toan va cé
sirc khde phil hg'p theo qui dinh.

1" Phamvi &p-dyng

Tiéu chuén ndy md ta phuwong phép xac dinh polyclobiphenyl (PCB) trong Qich ichiét tir dAu thai
bang sic Ky khi detector by dién t&r (ECD) nh&m xac dinh ndng do clia PCB-trong dau thai so
v&i mire 2mg/kg.

2 Thugt ngtr va djnh nghia

Céc thuat ng(r va dinh nghfa sau dwec &p dung cho tiéu chuén nay.
241

Miu tring phong thir nghidm (laboratory blank)

MAu chuln bj tai phong thi nghiém diya trén nén mau trdng 'dé kiém tra sy nhiém ban cla
dung cu thly tinh, héa chét, dung cy, chét chuéin khi chiing dugc st dung dé phan tich mau.

2.2

‘Miu th8m chuén (spiked sam ;'Jlé)‘

Mau dugc bd sung thém mét lwong dung dich chit phan tich da biét tredc ndng dd vao mau
that hoic mAu c6 nén giéng nén mAu that va durgc glvl kém véi phan tich & phong thi nghiém.

M&u'thém chuan dwoc chufin bj va phan tich clng didu kién véi céc mAu khéc. M3u thém
chudn dung @& kidm tra sy anh hwdng clia ndn mau t&i két qua phan tich.

23
Gi&i han phét hign cla phwong phép (imited  of dectection)

N3ng dd th&p nhét ctia chidt phan tich c6 thé phat hign duoc, va cb gia tr I&n hon 0 vé&i mirc d6
tin cay 1a 99 %. '

3 Nguyénly

MAu dugc pha lodng véi dung méi. Dung dich mau Gugc xi ly d& loai bd céc chét can tr& st
- . 3
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dung két hop 1am sach bang axit va séc ky hép phy. Bom mdt lwong thd tich nhd dung dich
miu @3 dwgc 1am sach vao cit mao quan cla thiét b séc ky khf detector két ndi bay dién tir
(GC — ECD); tin hiéu PCB ¢4 trong m&u dugc ghi lai bing séc db. Phurong phép thi dwgc dinh :
Iwgng bing cach so sénh sic @3 clia mAu véi mot sic A clia mét hodc nhféu dung dich chuan
Acrolor a4 biét triréc ndng do, ghi nhan duqc trong cung m¢t didu kién.

4 Cantrd

HAu hét c4c logi dAu thai s& bao gdm mdt hdn hep phirc tap c4c hydrocarbon nhw n - alkan,
isoalkan, naphten va parafin. Cac thanh phin nay trong n&n mau nay c6 thd s& gay can trd viée
xac djnh chinh xac nbng 36 PCB. Do d6 trwéc khi phan tich va dinh lugng, bat budc 1am sach
mAu bing axit, buéc tidp theo 1a bang séc ky hap phy.:

Céc tac nhan gay can trd:
4.1 Dung mdi, thudc thi» ho#c thiét bj, dung cy diing d& x( Iy mAu bj nhidm bén.

4.2 Khimang, céc bd phén trong thiét bj sdc ky. b mét cbt, hodic bd mat detector GC bj nhim
bén.

4.3 Céc hcrp chét chiét ra tir mau ma detector cling s& phét hién dwoc, nhir cc héa chét bio
vé thyrc vét co clo don thanh phin, bao gdm céc chat twong t DDT (DDT, DDE va DDD).

4.4 Phtalat este ¢4 thd s& c6 mit trong qua trinh chuln bj mAu va s& dnh hudng nhidu téi viéc
xéc dinh PCB. Phuong phép tét nhét ad gidm thidu &nh hudng cla phtalat este [a tranh @& mAu
tiép xuc v&i cac vat lidu nhira va cin kiém tra sy nhi&m ban phtalat ciia tt ca c4c dung méi va
thubc thir trwére khi chiing duorc str dung.

4.5 DA tranh nhiém bin chéo sau khi st dung, céc dung cu thily tinh cAn dwoc [am sach bing
cach riva v&i loal dung méi @4 si¥ dung sau cling trong quy trinh 1am sach mau; tidp theo 1a rira
béng chét téy rra cling v&i nwdc néng, tréng blng nwéc may va nuéc khdng nhidm ban hiru
co; cudl cling céc dung cy thiy tinh cAn dwoc dé rdo nuwdc va sdy khd trong ti sdy & 130°C
trong véi gidr,

4.6 Luu huynh (S) (thudrng cé trong céc loai diu thd) cb thd gay anh hudng t&i phép phan
tich s&c ky. Do @6, c6 thd bd sung thém buéc loal bd luu huynh trong quy trinh 1am sach miu
duroc md ta trong phwong phép ndy (Tham khao Phy luc B v& quy trinh loai bd Iteu huynh trong
mau dau). '

Néu miu khﬂng dugc 1am sach triét @8, diu khuéng ¢6 trong dung dich chiét tach c6 thé lam
anh.hwdng dén a4 nhay clia detector. C4c hydrocarbon cé nhiét dd séi cao cb6 trong diu
khoéng s& c6 kha ning dwgc riva gldl ra khdi cét tach mao quédn ddng thoi véi PCB va che lap
céc tin hidu clia PCB va [am thay @8i thdi gian leu clia céc cAu tlr PCB. Mirc d8 anh hirdng nay
phy thudc vao mAu va khang thd dy doan dugc khi cac m8u khdng rd ngudn gée.

T4t ca céc dung dich hiéu chuén'phél ¢6 ndng 49 dAu bién 4p sach (khdng chira PCB) giéng
véi ndng @ dau bién 4p trong cac miu phan tich (ttc la phai pha lodng dAu bién &p khéng
chira PCB véi dung mél t&i cling mire @6 ddu thai dwgc pha loang).
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5 Thiét bj, dung cu

C6 thé str dyng thiy tinh, héa chét, vat tu, thiét bi khéng 'auqc néu trong huwéng din néy- véi
dgidu kign phong thir nghiém phai chirng minh va v&n ban héa dugc vigc thyc hién phuong
phéap thich hgp cho cac (rng dyng dy kién d6. '

51 Cot hdp phy, dai 400 mm, dwdng kinh 19 mm, day |6t bong thiy tinh Pyrex® va cé khéa
“Teflon. '

5.2 Cbe thity tinh, cac loal ¢ dung fich phit hop

5.3 Ong c6 miy, 10 ml, @ugc chia d§, phal dugce higu chuén ¢6 nut thity tinh nham @é tranh
dung méi bay hoi.

5.4 Binh nén Erlenmeyer, c4c loai ¢6 dung tich phi hgp.
6.5 Binh bay hol, 500 ml, gén véi éng c& mAu.
6.6 Hg théng phan tich sﬁc k¢ khi

Hé théng phan tich sc ky khi hoan chinh gdm: than may sic ky chinh ¢6 14p a3t c6ng bom
ché dd: chia- khbng chia (split-splitless), hoic cdng bom ché d@d: bom trye tiép (on-column) va
cac phy kién tiéu hao di kém gdm xy ranh bom méu (syringes), cot phén tich, khi mang,
detector biy di en tlr (ECD), hé lhéng ghi!léy tich phan hodc hé lhéng xt Iy s6 lidu.

Céc éng dAn khi (khi mang va khi bd trg) cén duqc kbt néi véi bAy hoi nwéc va by oxy (treéc
khi khi dwoc ddn vao cbt téch)

5.7 Cét GC, Cot DB-5 dugc si¥'dyng d& phan tich chinh; cjt DBE08 hosic cbt ‘DB1701 dugc st
dung @& kiém tra két qua. Thong tin k§ thuat clia cac cdt'néu trén dwgc mb t du'é'l day; tuy nhién
bt c6 kich thuée khac véi cée loai cdt ndy cling ¢6 thé dugce st dyng. .

Dai * DBudng kinh trong Do d&y pha tinh
DB-5: 30m 0,25 mm (ho#c 0,32 ﬁrm) 01 ym
- DB608: 30m 0,25 mm ' 01 ym
_DB1701: - 30m 0.53 mm | 01 pm

5.8 B¢ cd dung mdi Kuderna — Danish (hofc twong dwong)
5.9 Lo nung | _
510 Chai dwng thudc thiv, cac loai ¢ dung tich phti hgp
511 Lo, lo thily tinh v&i dung tich thich hop cé nép xoay teflon hodic nép dp

512 B§ rwa rai chan khdng, bao gdm bé chan khdng thily tinh, khay va ph&u thu gom, Io thu
gom, diu d&n chét 1ng 6 thé théo rdi béng thép khdng gl, van khéa va ddng hd do chan
khéng, bom chan khéng. _
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513 Lo, cb nit I6Utrang nhém hodc PTEF;

5.14 Pipet va cbec c6 md Gé pha lodng

5.15 - Dun-g cy thiy tinh ¢6 vach djnh mtrc, thich hgp cho viée pha lodng clurig diéh (8%
chinh xac + 0,4 %)

6 Thudc thir va vat ligu

Tét ca céc thube thir va vat lieu, bao gbm dung dich n.ra 1 loai khdng cé PCB va khdng duoc
dap (rng véi detector ECD.

6.1 Axit sulfuric ddm d3c, ham lwgng 1tr 96 % dén 98 %, loai tinh khiét phan tich (AG).
6.2 Cét florosil, kich thwée hat 40 pm, 60 A°.

Cé thé str dung loai cot 1 g hoéc Ién hon. Can d4nh gia hiéu suét thu hdi cho loai cot florisil duoc
str.dyng.

6.3 Florosil dang hat, loai tinh khiét phan tich ho3c twong duvong
Florisil dang hat phai dwgc hoat hda trréce khi sir dung. Quy trinh hoat héa: gia nhiét qua dém I

thiy tinh chira florisil trong ti sdy & nhigt dd 130°C. Florisil trong o chira sau 46 dugc 1am ngudi
vé& nhiét @ phdng trong binh hit &m va dwgc Iwu gitr trong binh hat 4m cho dén khi st dung .

6.4 DAu céch dién, sach, chwa si dung va khéng c6 PCB
D& xac dinh diu cb PCB va céc chit anh hwdng t6i viéc phan tich PCB hay khéng, pha loang
mét phAn diu vao dung méi va dem phén tich. Néu cin, cé thd phai 1am sach déu dé loai bd

cac ‘chét gay dnh huwdng téi phan tich PCB. Phuong phép 1am sach do ngwdi phén tich Iya
chon. Phwong phép [1am sach-duweoc dua ra lai Phu lyc A,

6.5 Nwéc tinh khidt

Nuwée tinh khiét dwgc st dung trong phirong phép 13 loai khéng chiva chat hteu co. '

6.6 Cét silica, kich thuéc hat 40 pm, 60 A°

Str duﬁg st dyng loai 1 g ho#c 16m hon. Cin déanh gié higu suét thu hdi cho loai ¢4t florisil dugc
st dyng. ‘

6.7 Silica dang hat, c& 100/200 mesh (loai t}nh khiét héa hoc (CG) hodc twong duong).

Hat silica, trwéc khi st dung, phai dugc hoat héa trrée - it nhét 16 tiéng trong khay nhém &
nhiét dd 130 °C, sau @6 chuyén hat silica sang lo thiy tinh 500 ml, gidm hoat tinh hat silica
xudng 3,3 % bing cach thém 3,3 g nwéc tinh khiét vao 100 g hat silica, trén d&u va dé én dinh
trong sau tiéng. Hat silica sau dé dwoc lwu gitr trong lo thuy tinh day nép kIn va dwegc dat trong
binh hit &m.

6.8 Natri sulfat (Na,SO,), dang tinh thd khan.
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"Tinh ché biing céch gia nhidt khay chi¥a (khay néng) Na,SO, tai 400"0 trong 4 tiéng hoiic biing
' c4ch 1am sach véi diclometan. Phai phan tich mAu tréng phurong phap @8 khéng dinh Na,SO,
sau khi tinh ché khdng cén b nhidm ban bdl c4c chét gay can trd.

6.9 Dung méi, hexan ho#c isooctan (2,2,4-trimethylpentan)

Tét ca céc dung mdl phai 1a loai tinh khiét diing qho" phén tich thubc bdo vé thyc vat hodc
twong duong, va tirng 16 dung méi phal duwoc khéng dinh 1a khéng chira phtalat.

Ngwdi phén tich chl d6ng Il;ra chon loal dung méi (trlr tnrdng hop dwec chi dinh).

Trdng phuwong phap néy, khi vién dan dén dung mdi, cb nghfa 1a c6 thé si dung hexan hodc
iso-octan. ' '

6.10 Dung djch chuln géc

Dung dich ciia c4c chét Aroclor® 1016, Aroc10r® 1221, Aroclor® 1232, Aroclor® 1242, Aroclor®

1248, Aroclor® 1254 Aroclor® 1260 & ndng @ 1000 mg/L, [cua cac monoclor PCB 28; 52;
101; 153; 138;180. ' - s

(ho#ic Kaneclor, Clophen twong dwong, hogic tirng cAu i trong h5n hep chuén PCB)).

C6 thé& chudn bj c4c dung dich chudn géc nay tir hda chét tinh khiét hodic ¢6 thé mua dung dich
chuén @3 @woc chirng nhan.

Chuén bi dung dich chuén géc can chinh x4c 0,0100 g héa chét tinh khiét, Hda tan Iu'crng héa
chét da can vao dung mai va pha long trong binh dinh mtrc 10 ml.

Dung dich chuin géc mua sin c6 thé dugc sir dyng tal bat ky ndng dd nao néu da dwgc chiing
nhan bdi nha s3n xuét hoic ngudn cung cAp déc Iap. -

6.11 Dung djch hi¢u chudn

Chun chira hdn hgp clia Aroclor® 1016 va 1260 s& bao gdm nhidu pic dal.dién cho h8n hop
clia 5 Aroclor® con Iai. Do d6, mét dwdng chudn da diém ban ¢Au dwgc xay dyng tir hén hop
Aroclor® 1016 va 1260 & 5 ndng do khac nhau c6 thé phiihgp @& dwa ra 4 dap Gng tuyén
tinh clia detector ma khdng cin phal thyc hign hidu chudn da diém bdi tirng Aroclor riéng ré.
'Ngoai ra c6 thé st dung mét hdn hep nhw vay-d& chirng minh mot m&u khéng' chira céc pic
déc trwng cho Aroblor@ 1016 hodc Aroclors® 1260 béng si vAng mét clia cac pic ndy. H8n hop

chun ndy cling c6 thé dugc st dung dé xac dinh ndng dd clia Aroclor® 1016 hodc Aroclor®
1260 trong mau.

Dung dich hiéu chuln cé n6ng dd thAp nhét s& dwgc sir dyng @& xé4c dinh giéi han dinh lwong
clia phrong phép dyra trén thé tich dich chiét cuéi cling (hodc mau). It nhét mét trong sé cac
dung dich higu chun phai c6-ndng @ PCB twong (g véi ndng d9 thap hon cén thiét d& dap
Gng gidl han tuan thi 1a 2 mg/kg.
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TAt ¢& cAc dung dich hiéu chudn. phai chira dAu cich dién khdng c6 PCB véi ham lwgng dau
tuong dwong véi ham Iegng diu thai dy kién c6 trong dung dich m&u bom vao GC.

6.11.1 Dung djch hidu chuin ban ddu

Chuén bj téi thidu ndm dung dich hiéu chun chira hdn hep Aroclor® 1016 va Aroclor® 1260 ¢6
ndng db (trong lwgng/thd tich) nhw nhau bang cach pha loang.chuén gbc vé&i dung méi. Ndng
d phéi twong tng vé&i khodng ndng @6 clia hén hep 2 Aroclor nay d kién dugc tim thAy trong
cac mAu thyre va phai ndm trong khodng tuyén tinh clia detector.

.11 2 Dung dich chuin Aroclo, monoclor don 1&

CHU THICH Can cé cac dung dich chuén don 1& clia nam Aroclors® con lai (1221, 1232, 1242,
1248 va 1254) d& nhan dang sic @b ca tirng Aroclor ndy. Khi st dung md hinh dwéng chudn
tuyén tinh di qua géc toa @0, cac dung dich chudn don I8 ndy cling duwgc st dung @& xéc dinh
héng sé clia dwdng chudn mét diém cho tirng Aroclor®, gid dinh ring h&n hop Aroclor®
1016/1260 da duoc.slr dung dé xac dinh khodng tuyén tinh clia detector.

Chuln bj c4c dung dich chudn don 18 clia Aroclors® 1221, 1232, 1242, 1248 va 1255,
monoclor PCB 28, 52, 101, 138, 153, 180. N&ng G4 clia m3! dung dich chuAn Aroclor® don I8
phai phi hg'p véi mirc ndng 4o gidi han. Lwu gitr cac dung dich chudn trong binh thiy tinh Gy
kin bing ndp PTFE & 4°C va & noi téi. Dung dich chuin cAn dugc chudn bj bdi cic 1o rigng
biét. Phai thay tAt c& céc dung dich chudn géc sau mét n&m sl dung, hodic sém hon néu két
qua kidm so4t chét lvgng thirdg 18 cho thdy dung dich chudn gbc khdng cdn tét. Phai thay thé
tAt c& cac dung dich chudn khac sau mét thang, hosic sém hon néu két qua kidm soat chét
lwong thudng 1& cho thiy céc dung dich chudn ndy khéng cdn tét.

6.12 Chuln @8ng hanh

Hiéu qua thire hién clia phwong phap duoc kidm soét théng qua viée st dung chudn ddng
hanh. Chét adng hanh dwoc thdm vao tat ¢ cdc mAu that, miu tréng phurong phép, mau thém
chudn trén ndn m5u that, va dung dich hiéu.chudn.

St dung decachlorobiphenyl (C208) nhw 14 mét chét chudn ddng hanh @& thém vao m&i miu
treGe khi chiét m3u. Chuln bj dung dich C208 trong dung mdl Khuyén nghj néng dd ctia dung
dich thém nay |4 0,1 mg/L.

Chuén bj téi thidu ndm dung dich hiéu chudn cé chira C209 trong dung méi. Néng dd clia C209
trong dung dich phal trong (rng v&! khodng ndng @8 diy Kién thém vao mau va ndm trong
khodng tuyén tinh clia detector. M8l dung dich chtdn ddng hanh phai chiva ddu céch dién
khéng c6 PCB v&i ham lvong dau twong dwong véi ham lugng dAu thai di kién c6 trong céc
dung djch miu duwge bom vao GC.

6.13 Chuin kidm so4t phéng thir nghiém.
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Chun b] dung dich chun kiém soét phong thir.nghiém (LCS) bing cach thém PCB vao loai
d4u dién hinh khdng c6 PCB loai thréng duwoc phan tich nhu dAu bsi tron da qua str dyng, co

chira PCB & ndng d¢ 2,0 mg/kg. St dung hdn hgp PCB dién hinh cla loai thu'bfng tim thay
trong méu nhw Aroclor® 1260.

7 Léy miy, bio quan va xtr [y miu _
Binh cht*a mau phai c¢6 dung ilch 20 n;l hogc I6n hon, va c6 nép xody PTFE.
7.4 Chuin b| chai dwng miu

T4t ca chal dyng mAu va nép day phal dwoc rira bing dung dich ty ri¥a, sau @6 I3n lwvet duoc
tréng sach bdng nwéc méy va nuwdc cht. D& chai va nép & noi khéng nhi&m ban cho réo va khd
nuéc. Sau @6 rira nép blng hexan va aé khd trdhg khéng khf.

Gia nhiét cho chai mau @én 400°C trong thdi gian tr 15 min dén 20 min hoéc rva béng hexan
logl tinh khiét phan tich (PG) va @& khé ty nhién.

Luwu gite.cac chai da rira sach béng cach Up ngugc hodc day kin cho dén khi st? dyng.
7.2 Bdo qudn miu

M3u phal dugce vy ﬁ_la‘.‘r tal noi khd rdo, mat mé, trong bong téi cho dén k'ﬁl._phan,tich. Thoi gian
lwu gitr mAu khéng nén qua bén tuln khi khong biét ho#c khong xac dinh dt.rqc né&n mau.

Dich chiét phai dwgc bao quén trong ti Ianh trong béng téi va phai duqc phan tich trong thoi
gian 40 ngay ké tr ngay chiét. -

7.3 Ldy miu

Trén déu diu thai tredc khi ldy mau; chuydn mdt lwvgng dau thai nhat dinh vao mdt vat chira du
I6n (vi dy cée thliy tinh 500 mi); trdn déu dAu trong-cdc thiy tinh; Iéy méu vao hai lo méu 20 ml
véi legng miu téi thidu chlém 80% thé tich lo .

8 DPidu kign hoat dﬁng clia thiét bj séc ky

Céc didu kidn van hanh thiét b sic ky duéi day chl dwoc xom nhu' 1A hu'é'ng dan. Sy.didu
chinh li&n quan d@én loai cft sir dyng va céc thdng sb van hanh thiét b GC Ia can thiét nham thu .
duwgc két qua phan tich-chinh xac. '

8.1 Cét DBS hodc twong dwong

Khi mang (He ho¥c H;) 16 psi
Nhiét 48 cdng it méq 225°C
_ Nhiét do detector 300°C
Nhiét @8 cét ban dAu - 100°C, Igjtr 2 phut
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Chuong #finh nhigtds - 100°C dén 160°C (tbc dd 15°C/phtit),
tiép theo 13 160°C dén 270°C (téc @d
5°Clphtt

Nhiét 6o cudi 270°C

Lwu lwgng khi bd trer (M) 60 ml/phat

8.2 Co6t DB608 hodc twwong dwong

Khi mang (He hoéc H,) 20 psi
Nhiét ;Té-pdng bom miu 225°C
Nhiét @8 detector 300°C
Nhiét 4o cat-ban 6éu 160°C, gil».2:phtit
Chuong trinh nhigt @6 160°C dén 290°C (téc @b 15_°c'1phﬂt)
Nhiét a6 cubi | 25090. gitr 1 phut
Luu Iwng khi b trer (Ny) 60 milphi
9 Quy trinh

MAu duge chudn bj bng 1 trong 2 cach sau:
9.4 Chuén bj miu

* Céch 1: Can khodng 1 g mau thi nghiém, chinh xac d&n 0,001g cho vao blnh dinh mdrc 10 ml.
Thém cac chuin ddng hanh &8 cac mA3u pha lodng c6 ndng dé thich hop. Binh mire i vach
b&ng dung méi. Dung dich nay I3 dung dich A. :

* Céach 2: thém 1g mAu thir nghiém vao mét I thly tinh diing mét 14n, sau déthém vao lo 10 ml
dung mai cht*a chudn ddng hanh & ndng db thich hgp. Gia thiét thé tich cudl cting 1a 11 ml véi
d% chinh xéc hep ly. Phwong phap nay s dung céc dung cu thiy tinh diing mét 14n sé 1am
gi@m nguy co nhi&m ban chéo.

Néu c6 nwoc trohg mau, loai bd nue bang cach cho mét lweng thich hop. natri sunfat vao
dung djch A, |

9.2 Loai bd can tré

10
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'Nén st dyng vat ligu so sanh, mA3u 6 nhi&m, hogic mau them chuin a& Kidm tra viéc 4p dyng
céc ky thuat 1am sach d& duoc lya chon, Khi khéng c6 s&n céc vat lidu khac, c6 thé st dung
mAu thém chuln, hdn hep Aroclor® 1016/1260 c6 thé I Iya chon phu hep d thém vao.

Co thé slr dung phwrong phap lam sach khac thay thé cho nhirng phtrong phap néu. & day néu
phéng thir nghiém phai xac nhan gi4 trj s dung clia phuong phap va két qua xac nhén gié tr
slr dyng phdi dwgc chirng minh bang vin ban.

9.21 Xir Iy axit

Do ban chét phirc tap clia diu thai, cic quy trinh va théng tin dua ra & day chi dwoce xem nhw
mdt hwdng din. Ngwdi phan tich cb thé cin phai tién hanh 1am sach axit mdt cach tdng thé hon
abi v&i cac mau phire tap hon.

C6 thd st» dung mét trong hai quy trinh 1am sach axit sau gy nhw budc: xi¥ i so bd a8 loai bd
cén tr&.' Phong thlr nghiém ciing ¢ thé sir dung phwong phap 1am sach axit khac.

9.2.11 Xl Il-axit sulfuric [4]

Déi véi mot sb diu thai, khi thuc hién quy trinh, nh{ twong dl.ro'c hinh thénh ldm ng3n cdn qua
trinh phan tich sau dé. Trong nhirng tredng hop ndy, nén st dyng sllicagel!axlt sunfuric dugc
md ta trong 8.2.1.2.

X{ 1 axit tdng thd c6 thé lam phan hiy mot s& PCB nhe hon Khéng dwoc & axit sunfuric tiép.
xtc véi céc dich chiét & nhiét g cao trong théi gian dai hon mirc cén thiét aé hoan thanh vige
phan tich. '

Thém 5 ml dung dich A vao chal 40 ml ndp xody migng hep. Thém 2,5 mi axit sunfuric dam ddc
vao chal. Day kin chai bdng nép xody Teflon va I&c hodc khudy trdn trong tho glan 1 min. Tuy
thudc vao mirc 89 & nhidm, mau clia 1&p axit s& ndm trong khodng tr vang.dén nau s&m.

94 céc pha phan 16p (thye hign ly tAm néu cin thiét), chuydn miu (pha nam trén) vao mét chai

* sach cb nép xody miéng hep..Co.th& khdng 14y duoc toan bd phan dich chiét'trong qué trinh
lam sach axit, tuy nhién didu nay khéng lam thay ddi ndng a8 clia c4c chét cn phan tich trong
mau. Sau khi lam sach, khdng dua vé thé tich ban d&u vl néu khdng-s& Iam loang miu. L3p lai
qua trinh ndy cho dén khi khdng nhin thiy sy thaf a8l mau clia m8l I&p. Dung dich nay gol la
dung digIJ B. i ’

C6 thé phai riva I6p dung méi vai 1an brg nwée tinh khiét cho dén khi nuéc riva la trung tlnh
v&i gidy pH. Buéc ndy c6 thé cho phép kéo dai tudl the clia cdt GC va detector.

9.21.2 Lamsach sil!ca gellaxit sunfuric

XU ly silica gel/axit sunfuric mé ta & day chi nén xem nhtr mét hwéng din va phai dugc kiém
tra trudc Khi stz dyng. Kiém tra higu suét thu hdi bing céch thém Aroclor® 1016 va Aroclor®
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1260 v&i nng b d biét vad dAu thai. Cling o6 thé sir dung cdt mua s&n chira silica gel / axit
sunfuric. ' S _

Can 28 g + 1 g silica gel @ hoat hod, loai diing cho s4c ky (kich thuéc hat tir 100 pm 6én 200
pm). Va 22 g+ 1 g axit sulfuric (96 % dén 98 %) vao binh nén 200 ml. Léc cho dén khi khong
con vén cyc. H8n hop nay sé néng 1&n dang ké. Luu gite hdn hop trong mét binh hit 4m chira
P,0s. H8n hop silica gell axit sunfuric chi nén stz dyng trong véng mét tuln,

Tuy thude vao khéi lugng clia silica gel/axit sunfuric yéu chu, lugng silica gel va axit sulfuric
cAn st» dung nhidu hay it, mi&n 14 ty & khéi lLong cia silica gel véi axit sulfuric 1a nhw nhau.

Nhdi 4,0 g £ 0,05 g h8n hop axit sunfuric/silica gel vao cdt hap phy cb kich thudc thich hop.
Thém 1 g natr sunfat khan I&n trén h8n hop sl{:jla gel/axit sulfuric.

TT 18 khéi legng cla hﬁn hop silica gel/axit sunfuric dugc sl dyng s& phy thudce vao loai dau
thai cAn duoc 1am sach. 4 g 1a thich hop déi véi hdu hét cac loai dau thai. C6 thé sir dung
lwgng silica gelfaxit sunfuric Ién hon hodc nhé hon @8 dap (rng.nhu.ciu-lam sach nén mau,

Rira gidi ct ba 1an m&i 1An véi 5 ml hexan. Ngay trvéc khi b& mit I6p natri sulfat tidp xdc véi
khdng khl, dirng ‘riva gidi hexan bng khoa phia dudi cdt. Loai bd phan rira gidi.

Chuyén 1 ml dung di¢ch A vao cdt. M& khoé dua mire dung mdi xuéng gin sat mat I&p natri
sunfat a8 mAu phan b G&u trén chét nhdi. Chér it nhAt 5 min trwrde khi riva glai.

Rra giai cot hai 1an v&i 4 ml hexan, Rira gidi phai dugc thye hign véi téc @6 dong chay téi da 2
ml/min va rira cot m3i 14n cho t&i khi mtre dung méi chi xubng gin sat mét I&p vt ligu hap phu
(trtr tredrng hop riva gidi cudi cing). ‘

Thu céc phan rira gidi vao mét éng ly tm dung tich 15 ml ¢6 chia vach. Lam gidm thd tich phn
rira gial xubng 1 ml bing nito trerée khi Idm sach bing cét sdc ky. Dung dich nay 14 dung dich B.

Cling c6 thd dwa trwe tiép cac hdn hop silica gel/axit sulfuric vao dinh cdt hdp phy cé chira chét
nhdi khac @& lam sach axit va [am sach bing chit hip phu trong mét bwéce duynhét. Treede khi
ap dyng phuong phap nay, ngudi phan tich phai minh chirng duoc @b thu héi 1a chdp nhan
dugc abi voi cac chét can phén tich va logi bd dugc can tré.

9.3 Lam sach st» dung c6t séc ky hip phy

Khéng loai bd duwec cac yéu td gay nhidu dén PCB trong diu thai néu chi [am sach béng axit
thweéng. Do 6, mét burde lam sach nlra duge sir dung 1a phirong phap cét séc ky hép phy. C6
th& s dung mét hodic ca hai bwdc Iam sach da néu & trén (hodc chl rira axit, hodc rira axit +
cot 1am sach). |

Ngudi phan tich c6 thé st dung phuong phép sic ky hép phy khac mién 1 \a;iec x4c nhan gia trj
s(r dyng ching minh dugc cac yéu té can tré véi PCB a3 dugc loai bd hoan toan.
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Céc phuong phap md ta & day 14 céc vi dy vé ky thuat sc ky cot truyén théng va cot chiét pha
rén. Noi chung, ky thujt séc ky ct truyén théng str dung mét lwong 1én cac vat ligu hap phuy va
c6 kha nang 1am sach tét hon.

Phal chuén bj va phan tich méu tréng trwwére khi st dung cac phwong phap Iam sach béng cac cot
'séc ky trén. ang @4 cla cac chét (chét can trd) gay dnh hwdng phai ndm dudi gi&i han phat
hign ctia phuong phap (MDL) treée khi ap dung phwong phép nay vao phan tich mau thyc.

Viéc nhiém ban Phtalat este c6 thé 1 mét van @& dabi véi mot vai loai cot chiét pha ran (néu
lam bang chét ligu.PP, PE), Céc cdt va/ hodc vat lidu [am cdt cang tro (vi dy, thly tinh hodc
Teflon), cang gidm nhiém ban phtalat.

9.3.1 Quy trinh {am sach st dung cét truyén théng [6], [2)

Sw khéc nhau gitta cdc mé Silica hogc Florosil® c6 thé anh hudng dén thé tich dung méi cn
a8 riva gidi tAt ca cac PCB tr cot hép phy. Do vay, thé tich dung moi cén thlét gé riva gléi hoan
toan tit.ca cac PCB phai dugc xac nhan bdi ngu'c'i phén tich, ' : :

Silica gel o Florosil®
M 3 20
Vi 10 70
Vil 80 225
Vii 0 25

Chuyén M g vat lidu Hp phy vao mét cdt séc ky thy tinh dwdng kinh trong10mm va phi trén
b& mét khodng 2 cm dén 3 cm bing natri sulfat khan.

Thém Vi mL hexan I&n trén dinh c6t d&-1am wét va riva natrl sunfat va vat liéu hdp phy. Ngay
trrdc khi 16p natrl sunfat tiép xtic véi khdng khi, dirng riva gidi Hexan (cich I&p Na,SO, khan &
trén cling 1 mm) béng cach ddng khéa trén cot hép phu Loai bd phan rira giéi |

Chuyén.1 ml dung dich B vao cét. Tréng rira lo dwng dich chiét hai Ién béng 1 ml dén 2ml
hexan va duwa dung m_OI trang rira lg vao cft. Rira gidi c6t véi Vii ml hexan véi téc @4 5 mi/min.
- Thu va loal bd Viii ml dich rira gidi dAu tién. Thu cac phn rira gidi con lai vao binh thu.

Léy binh thu ra va 1am gidm thé tich hexan @& néng @ PCB trong dich chiét cuéi ciing nm |
" trong khodng @udng higu chuin. Dung dich nay goi Ia dung dich C. -

9.3.2 Quy trinh Iam sach st dyng éng chiét pha ran .

Chudn bj éng chiét pha rén 1 g silica gel hoéc Florosil® trén bd ch:ét pha rén, déng van chan
khéng

Thém 4 ml hexan vao méi éng @& hoat héa. ang céc van va ad vat Ileu hép phu ngam trong
dung mb[ trong 5 min. Khéng tit bom chén khéng.
13
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M& tir tir cac van clia 8ng @8 hexan di qua éng. Bong van clia éng khi vAn con it nhét 1 mm
dung mdi cach bd m3t chat hp thy. Khbng duoc a8 céc ng bi kho. Néu éng hi khd, 13p lai cac
buéc hoat hoa. -

Chuyén 1 ml dung dich B vao &ng. Mé' van clia 6ng va dé dich chiét di qua 6ng véi téc as
' khoéng 2 mi/min.

Khi toan b6 dich chit da di qua cac dng, ngay truéc khi 6ng bi khé, thém 0,5 ml hexan vao éng.

Thém 5m! hexan vao éng, dé vat ligu hap phy ngam trong dung méi khodng mét phit hoéc it
hon. Tt t&r m& van ctia ng va thu phAn rlra giai vao lo thu. Béng van cdt.

Didu chinh thé tich cuéi cling cla phﬁn doan thu duoc téi thé tich da biét dé cé ndng 8¢ PCB
phu hep véi viée phén tich. Dung dlch nay goi la dung djch C.

9.4 Hiéu chuin
c:huén bj cac dung dIch hleu chuin nhu mb ta trong 6.11
9.4.1 Hiéu chudn 1n diu [1), [8]

Hiéu chun 1an d4u bao gdm viéc thiét 1ap @6 tuyén tinh clia dwdng hiéu chudn bng cach sir
dung dung dich chuin Aroclof@ 101.61’1'260. Mot khi dwéng tuyén tinh di qua gbe toa a6 duwoc
thiét 1ap bing cach st» dung dung dich chun Aroclor 1016/1260 thl c6 thé thye hign dinh lveng
PCB béng dwéng chudn mét didm clia dung dich chudn Aroclor khac. Trong trwéng hep st
dung cac monoclor, x&y dwng dudng chudn clia cac PCB 28; 52, 101, 138, 153, 180.

D3t cac théng sé clia GC & didu kién quy dinh. Téi wru hda cac didu kién thiét bj abi véi 8 phan
gidi va @6 rihay. Nhiét A6 cudi cling phai dat tir 240°C d@én 275°C a8 riva gidi PCB-208. Viéc st
dung cdng bom ¢6 chwong trinh 4p suét s& cai thién sic ab ctia cac pic ¢b thai gian Iwu 16n.
Sau khi thiét Iap, phai s dung cling mét didu kién hoat déng d& phan tich cho c& mAu hidu
chudn va m&u phan tich.

Nén bom 2 plL mdi dung dich hiéu chuin dAu, nhuwng cé thé 4p dung cac th& tich bom khéc,
mién 12 ngudi phan tich c6 thd chirng minh dwec 4 nhay thich hop véi cac chit cAn phan tich.

Ghi lai dién tich (hoc chidu cao) pic dbi véi m8i pic dic trwng ctia Aroclor, Monoclor duoc st
dung @& dinh lreng, cé trong dung djch hiéu chuén diu.

Déi véi vige str dung céc chuén Aroclor: st dung téi thidu ba va tét hon'la 5 pic cé dién tich
(hodic chigu cao) it nhét bAng 25 % so véi pic Aroclor® I&n nhét @& tinh todn. Lya chon It nhét
mét pic déc treng riéng a@bi véi Aroclor® @8 st dung cho dinh lrong.

VI du séc @d thu dwoc trén mot cc:t tuong duang véi cft DBS5 dugce hi&n thi cho méi Aroclor®
tai Phy lyc lIL.

Tinh hé sé hleu ‘chudn.(CF) cho m6l pic Aroclor® dac treng trong méi dung dich higu chudn ban
@3u bang cach st¥ dung Céng thtrc sau:

14
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CF= dién tich (hogc chidu cao) clia @dng iozl trong chudn/ Tdng khéi lgng clia chudn bom vao (ng) (1)

St dyng phrrong trinh trén, tinh hé sé higu chudn cho m&i pic dic trung, sl dyng téng khéi
lgng clia Aroclor®, Monoclor dwec bom vao. Cac hé sé higu chudn riéng nay du’:}c st dung
@& dinh luvgng két qui mAu bing cach &p dung hé s& clia mBi pic cy thd véidién tich hosc -
chiéu cao clia pic dé. ‘

D6i véi higu chudn ndm didm, nam b h¢ sb hidu chudn s& dugc tao ra cho cac dung dich higu
chuén ban du, m8i bd gdm nhirng hé sb hiéu chudn cho méi pic trong ndm pic (hodc nhidu
hon) dwec chon cho hdn hop nay, vi dy, s& ¢b it nhAt 25 hé sé higu chudn rigng bigt cho mai
hdn hop. Chuén don ctia méi loai Aroclors® sé tao ra it nhét ba hé 56 hleu chudn, m& hé sb
cho mét pic duec Iya chon.

Céc hé sé higu chudn thu du'o'c & 13n hiéu chuin ban diu duoc st dyng a& danh gia @6 tuyén
tinh clia dwong hidu chudn ban @Au. Pidu ndy bao gdm viéc tinh todn céc hé sé higu chudn
trung binh (CF), a9 léch chudn (SD), va 6 léch chudn trong déi (RSD) cho mdi pic Aroclor®,
Monoclor bing céch st dung Céng thirc dudiady. |

Al
CF} =—

-—F - 2?=’2‘ CFI

D (CEy - CF)°

n—1

SD =

RSD = = 100
- ﬁ.x

Trong @6 n 14 s8 lvgng céc didm chudn va RSD dugc thé hién theo phan tram.
Néu RSD ctia chc h& s8 higu chudin a6 véi méi pic Aroclor®, monoclor d¥c trung nhd hon 20

% trén toan khodng hidu chudn, thl dudng tinh wyéri tinh qua géc toa a9 cb thé-dwoc gia Iap,
va hé sé higu chudn trung binh ¢6 thé duoc str dyng d& xac dinh ndng d mAu.

Néu RSD-clia céc hé sé hiéu chudn trén khodng hiéu Ién hon 20 % thi dwdng tuyén tinh qua
géc toa dd khdng dwegc gid I1ap. Trong nhirng trudng hop ndy, viéc higu chuln tuyén tinh st
dung phép hbi quy binh phwong té1 thidu cé thé duec st dyung cho mdi pic Aroclor® dic fring.
Higu chudn 5 didm cAn dwoc thire hign dél vél mdl loal Aroclor® duge st dung cho myc dich
dinh fweng khi hdl quy binh phuong téi thidu duec st dyng.
Phép. hdi quy s8 cho dd'déc va hé sé ty do cia phuwrong trinh tuyén tinh cé dang:

y=ax+b

‘i'rong do: .
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y 1a tin higu dép tng clia thiét bj (dién tich hoic chidu cao cla pic);

a 13 a9 dbc ciia dwdng chudn ; ' '

x 14 ndng dd clia chuin hiu chudn;

b lahésdtwdo.
Khi st dung phép hdi quy, nguwrdi phan tich khdng dwgc bat dwdng thdng phai qua géc toa dd
hoac bao gdm ca géc toa A4 nhir mét didm dir litu ma ding duéng thing cé thé khdng qua géc
toa 4 dugc tinh tir 5 diém dir liéu. D& st dung cho muyc dich dinh lgng thi gié tri hé sb tw do
phai nhd hon 5 % @b dap tng clia chudn & mirc ndng d4 cho phép.

Viéc tinh toan hdi quy & tao ra mét hé sé trong quan () 1 thwde do mikc @8 triing khép "clia
dwong h8i quy véi de liéu. D& ding cho myc dich dinh lugng thi r phai 2 0,99

9.5 Cira sé thol gian lwu .

Thai gian leu tuyét déi thudng dugc st dung dé nhan dién hop chét. Khiste dung thei gian leu
tuyét ddi, clra s8 thei gian lvu quyét dinh sw nhén dién céc hep chét cin phén tich. C6 thd st
dung phwrong phép tiép can khac véi phirong phap md ta & day nhwng phai dwoc vin ban héa.

Trwdc khi thiét lap cira sb thoi gian Iwu, ddm bao ring hé théng sic ky dang hoat déng én dinh
va tin cay va hé théng a3 duoc téi wu héa cho phan tich PCB.

Thyee higén 5 1An bom d6i véi m&i Aroclors®, monoclor chudn va chit adng hanh trong khodng
th&i gian 72 h. Ghi lai thoi gian luu (ti-nhl theo phat) cho m&i 3 @én 5 ddng loal s& dugc str dung

@8 dinh lwgng va thdi gian lwu clia chit @dng hanh 14y chinh xéc dén 3 ch(r sb sau dy phdy
(vi dy 0,007 min). Tinh gi tritrung binh va dd 1&ch chudn clia ndm thdi gian lwu tuyét d@bi clia
@dng loai va chat ddng hanh twong &ng.

Néu @ léch chudn clia thoi gian Iuu 14 0,000 min thi st dung dd 1éch chun mac dinh 12 0,01 miin,

Chiku réng ctia ctra sb théi gian Iy dbi véi mdi ddng loal va chét dbng hanh dwgc dinh nghia
la + 3 1An @6 1&ch chudn clia gié trj trung binh cha thoi gian luu tuyet adi trong khodng th&i gian
72 h

Thidt 1ap trung tam clia ctra sb thoi gian lwu cho tirng ddng-loai va chét ddng hanh bing c4ch
s® dung thdi gian feu tuyét ddi ciia tirng ddng loai va chét ddng hanh tir dung dich chudn ding
@8 kiém tra dudng chuin vao ddu méi ca phan tich. Déi véi miu chay trong cling khodng thoi
gian véi hiéu chuén IAn dAu thi sCr dung thé gian I clia didm chudn gira clia dudng chuén dau.

Ctra s thoi gian Iu cAn phai duoc tinh todn abi véi méi thiét bj va cot séc ky sé& thi,rc hlen céc
phan tich trén. Khi t4p dt ct GC mé'i phéi thlét 14p lai clra sé thoi gian fvu mai.

Thi gian lwu clia chét ddng hanh cé thé heru fch trong vidc theo di sw thay-ddi thdi gian luu.
Néu ngwdi phan tich quan sét thdy thdi gian lwu ciia cht ddng hanh ndm ngoal clia civa sb
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thoi gian leu a3 duoic thiét 1ap, ngudi phan tich phéi xéc dlnh nguyén nhén va khéc phyc sy cb
treée khi tiép tuc phan tich.

9.6 Phin tich dich chtét mau bing sﬁc ky khi:
Didu kién hoat ddng clia GC khi higu chudn ban dAu va khi phan tich cac mau phéi nhw nhau.

Kidm tra dwdng chudn phai duoc thie hign Gjnh ky trong qué trinh phan tich mAu. D& biét thém
théng tin v& cach thye hign klém tra du'dmg chuin; xem 11.2.

Bom mét lwgng @3 biét dung dich C véo GC. Theo khuyén cao thu'r.‘mg thi 1a bom 2 i, tuy
nhién thé tich bom clia mAu hiéu chun va djch.chiét m3u phai phai nhu nhau. Ghi lai thé tich
bom, va dién tich ho éc chidu cao pic.

9.6.1 Pinh tinh

Viéc nh&n dang cac PCB theo Aroclors®, monoclor dia trén sy pihu hop gira théi gian lvu cla
c4c pic trén séc ky dd mau v&i céc clra sb thdl gian lvu da du'o'c thiél l&p théng qua wec phan
tich-cac chuan clia céc chz‘lt can phén tich.

Binh lveng bﬁng GCIMS cb thé duvc st dyng néu ndng dé @u gé phat hien bang phu'o'ng
phap nay.

9.6.2 Bjnh lveng PCB

Lwa chon 1 trong 2 cach d& djnh lwgng PCB ¢6 trong diu, 1 cach [a str dung céc aroclor,
cach 2 12 st dyng céc monoclor (PCB 28, 52, 101, 153, 138, 180).

9.6.2.1 Binh lvong bing cac Aroclor. Khi pic clia Aroclor ® d& duwgc xac dinh, so sanh dap
(rng clia 3-5 pic chinh trong cac dung dich hiétu chudn mét didm abi véi Aroclor ® a6 voi cac
pic quan sét thdy trong dich chiét mau

Dinh lwgng du lvgng PCB nhe Aroclors® dwoc thye higén bang cach so sanh séc @b cla mau
vl sac dd clia Aroclor chuén giéng nhét. Chon Aroclor® gibng nhét véi cac chét tén dw trong .
mAu hodc chudn nay thirc sw dai dién cho'PCB trong méu . '

St dung cc chuln Aroclor ® 1221, 1232, 1242, 1248 va 1254 @& xéc dinh séc @3 dac trung
clia céc Aroclors® ndy. Céc pic d3c trwng clia Aroclor® 1016 va 1260 hién nhién sé& c6 trong
céc hdn hop ding a8 hiéu chudn.

Khi da xac dinh dwoce céc sdc db d3c trung clia Aroclor®, so sénh tin higu clia 3-5 pic chinh
trong dung djch hiéu chudn mét didm aéi v&i. Aroclor® dé véi cac pic quan sat thdy trong dich
chiét mAu.

Ham lwgng Aroclor® duge tinh biing cach st dyng hé sb hiéu chudin riéng clia méi pic trong 3
&én 5 pic ddc treng. Ndng dd clia 3 aén 5 PCB dc trung sau d6 dugc tinh gid trj trung binh aé
xac dinh ndng ¢ clia Arochlor ® db.
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Néu sic db dac trung cb chira hén hop Aroclors®, thl s0 sénh tin hiéu cta 3 dén 5 pic chinh
lrong dung d;ch hiéu chun mét didm déi vét tirng Aroclor ® trong hédn hop véi cac pic quan sat
lhéy trong dich chiét m3u clia tirng Aroclor. Didu quan trong la cac pic dugc sl dung dé dinh
lvong la dgc nhét abi véi Aroclor® va khong trung 13p vérl bét ky pic Aroclor ® nao khac frong
h&n ht;rp

Néu séc:db clia dich chiét mAu khéng chiva cac pic dac trung clia Arochlor® c6 thé nhan ra
dwoc thi tinh tng dign tich clia tt c& céc pic PCB dic trweng va d]nh lwong dya vao cac chudn
Aroclor® giéng véi mAu phan tich nhét. Phai loai bd khéng tinh vao t8ng dién tich bét ky pic nao
khéng nhan dang dugc dyra vao thdi gian lwu. Khi thye hign dinh legng theo cach nay, cAn mé
ta ddy di nhirng vén G& gip phdi cho ngudi st dyung dir ligu va’ phéi lap thénh tal lidu chi tiét
quy trinh cy thé @& ngudi phan tich st» dung.

Néu céac tin hiéu @4p (ng trong shc ky a8 mau vieot qua khodng hiéu chun cla hé théng, pha
lo&ng dich chiét va phan tich lai. Pha loang dich chiét bang céach sir dung dung méi cé chira
dau may bién &p sach & ndng 4% trong duorng-tro.ng caé-chuin, Do chidu cao-pic dugc khuyén
céo 4p dung khi ¢ac pic tring nhau gay ra 18i tich phéan dién tich.

Néu tin hiéu pic nhd hon 2,5 Ién so v&i nhidu dudng nén, viéc phé duyét két qua Ginh legng cb
thé phai can nhéc k§. Ngudi phan tich nén tham khdo théng tin v& ngudn géc clia mau dé xac
dinh xem lidu ndng dé nao ctia mAu dwgc bio dam.

St dung cac dung dich ﬁiéul chulin @& phan tich trong suét mot mé mAu d& @anh gia sy &n dinh
ctia thi gian fuu. Néu cé chudn bét ky ndm ngoai. clra sé thdi gian luu hang ngay cla chung,
thi h& théng ndm ngoai tAm kidm soat. X4c dinh nguyén nhan clia vAn d& va khéc phuc né.

Néu khéng thyre higén dugce nhan dang hodc dnh lvgng hop chét do nhidu (vi dy pic qua loang,
dinh pic tron hay dudng nén xAu xust hign), thl phai Gdm béo thirc hién céc hanh dong khéc
phuc. C6 thé cin lam sach dich chiét hodc thay thé cét mao quan hodc detector. Ngwdi phan
tich cé thd bit GAu bing cach phan tich lai m3u trén thidt bj khdc d& xac dnh xem lidu cac van
d& c6 phai do phn cing (thiét bi, cdt....) phan tich khéng.

9.6.2.2 Bjnh lweng bing c&c monoclor Twong tw nhw cac bwdc phan tich.& trén st dung
chuén Aroclor, st dung cac chuin monoclor, tinh todn ndng dd clia cac monoclor PCB 28, 52,
101, 138, 153, 180,

“Ham lugng tdng PCB duoc tinh todn nhu sau: Tdng PCB =5 * (PCB 28+ PCB 52 + PCB 101 +
PCB 138+ PCB 153 + PCB 180) '

Ghi chu: Hé sb 5 1a hé s.-é"trung binh, 1& hé sé Gal dién khi tinh-tdng PCB théng qua 6 ciu t&
dugc lya chon, ddy Ia kinh nghigm 15 nim gn day. clia cac nwéc Chau Au, nhirng théng tin
thém vé hé s6 va khodng phan bé clia chiing @3 dwoc cong b tai cac tai ligu tham khao [3] dén
(9). | | ' |
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10 Kiém soét chét lwgng

Phong thir nghiérﬁ phai x8y dyng va thiec hién nghiém tic mdt chwong trinh kiém soat chét
lvgng dap (rng cac ydu clu theo quy dinh clia cac cor quan chilrc nang.

Mt chirong trinh kiém soat chét lgng chinh thirc 12 mdt phan khong thé thiéu clia phwong
phéap nay. Ngoal ra, tredre khi x( Iy mau, nguwdi phén tich phai chirng minh théng qua phén tich
mét mAu dAu khéng chira PCB, dbng thi tat ca cac dung cy thuy tinh va céc thubce thir ddu
khéng c6 chét can tré.

M3i 1&n phan tich mét bé mAu hodic cé sw thay ddl v& thuéc thlr, cAn phai phan tich mét mau
tréng thudc thir trong phong thir nghiém nhuw mdt bién phép bio vé khdi sy nhidm ban.

10.1 Sé lidu ban d4u v& &5 chinh xac va dd chym

Trudc khi thye hién bAt ky phan tich nao, ngwdi phan tich phai dua ra d6 chinh xac va dd chum
cling véi phwrong phép nay bing cach phan tich bén mAu dAu thai risng biét dai dién da thém
chun véi PCBs trong khodng ndng df ti 1 mg/kg.dén 3 mg/kg. C6 thé st dung mét hén hop
Aroclor® 1016 va 1260 cho myc dich nay.

Cén phan tich mét phan nhd miu du thai dai dién trwde khi thém chuén dé xac dinh mire nén
cla PCB. Mc thém chudn phai |6n hon hal 12n mrc nén cho céc thtr nghiém xac nhan tinh
hop 8.

Tinh trung binh phan tram thu hdi (R) va dé l¢ch chuén twong dbi (s) clia nbng % tim théy Viéc
" hiéu chinh nén du thai phai duge thye hign truéc khi tinh toan R.

Phong tht‘r nghiém phai xay dwng va duy tri c¢dng bd &9 chinh x&c riéng vé tinh ning trong
phéng thtr nghiém cho cac miu dau thai. Clbng bd @8 chinh xac cho céic phu'o'ng phap dugc
dinh nghta I R + s. C4c cdng bb d§ chinh xac phai dugc xay dung bang phan tich bén phan
nhoé clia mau diu thal, sau do tinhtodn R va s.

Cach khac, ngwdi phan tich co thé st dung bén didm sé lidu dAu thai thu thap Groc thong qua
cac yéu cdu cla vige kidm soét chét lvgng lign tuc. Cong bd @4 chinh xac cin phai dwgc cap
nhét thwdng xuyén.

10.2 Kiém djnh higu chuin

Higu chudn kidm dinh it nhét tal lac b4t dAu va két thac clia mét day phan tich, D8] véi day véi
hon 10 mau, kiém tra hidu chudn mot 1an méi ca 12 h hogc m8i 10 m&u, véi tAn suét nao
thwdng xuyén hon. Kiém dinh hidu chudn dwge thye hién bing cach bom dung dich chudn
higu chun Aroclor® 1016/1260. Kidm dinh higu chudn phai dugc thie hién bing cach sl dung
ndng @6 dung dich chuin twong ¥ng véi ndng dé PCB trong dau thai bAng 2 mg/kg. Qué trinh
kidm @inh higu chudn khéng yéu cAu phan tich cac chudn Aroclor® khéc da tirng duroc ding aé
nhén dang mau, nhung ngudi phan tich cé thd mong mudn cé mdt chudn cho mdt trong nhirng
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Aroclors® nay sau khi h&n hop 1016/1260 duoc str dyng 48 kidm-Ginh hiéu chudn trong subt
day phan tich.

Néu st dung mdt dwirng higu chudn tuyén tinh qua géc, kidm dinh higu chuén lién quan dén
viéc tinh todn ph3n trim chénh léch clia G4p (g thiét bj gita higu ch:._ién ban d4u véi mi phan
tich tiép theo clia chun kidm djnh.

% chénh l&ch = 100

CF-CF
CF

Néu si» dung dudng hidu chuin tuyén tinh bing cach si* dung hdi quy binh phurong téi thidu, .

kidm dinh hi¢u chun lién quan dén viéc tinh toan phin tram tréi clia d4p (ng thiét bj gitra higu

chudn ban dau va mdi phan tich tiép theo cia chudn kidm dinh. '

N&u phAn trim chénh l&ch ho3c phin trim tréi nhd hon £ 15 % thi hiéu chuln ban diu duoc
coi 13 hop 18 va ngudi phan tich ¢6 tha tiép tyc sir dung cAc gia trj hiéu chudn ban ddu @& djnh
lwgng mau. - : :

Néu phan tra3m chénh léch hoZc phan trdm trdl 16n hon £ 15 % thi khéng phan tich miu cho
@én khi hiéu chuln @3 dwoc kidm dinh hodic mét hiéu chuan ban ddu méi dwec thwe hién.

Khi mét chuén kiém dinh higu chudn khdng @4p (ng cac chudn cir QC, thi tat ca cac miu duoc
bom sau khi chudn cudi cling d4p trng cac chuln cr QC phéi dugc danh gia @& phong nglra
treéng ho'p dinh lugng sai, cho két qua am gid, va c6 thé yéu ciu bom lai djch chlét mAu.

Néu mét chét phan tich khang phat hién thay c6 trong mAu va @ép rng chudn Ién hon 15 phan
tram dwél gap (rng hiéu chuln ban dau, thi viéc bom lai dich chiét miu 14 cAn thiét, Muc dich
clia viéc nay 1a @& aam bado cé thé phét hién dwoc chét phan tich, néu c6, cho du nhing thay
ddi trong @4p (ng clia detector, vi dy, d& phong ngira mdt két qua am gia.

Néu mét chét phan tich khdng ph_ét hién thay c6 trong mA&u va dap ting chudn 1&n hon 15 phin
trdm trén @ap (rng hidu chuin ban dAu, thl viéc bom lai dich chiét mAu |2 cAn thiét.

Viéc bom miu c6 thd tiép tuc cho @&n khi cac chuln kidm dinh hieu' chuén.dép &ng cac yéu
- cAu QC cda thiét bj. Yéu cAu phan tich dung dich chuln cho tirng 10 mau. Trinh-tw két thuc khi
toan bd cac mau G4 dugc bom hodc khi chudn c dinh Iegng ho#c dinh tinh dwoc d4p (ng.

10.3 Miu thém chudn, miu thu hdi thay thé va miu dap

it nh&t 10 phan tram mAu phan tich phai dwee phan tich song song. Céc mAu dip c6 thé 13 mét
méu chura thém chuln hofc mét mAu dup da thém chudn. Cac quyét dinh ma qua d6 dugc str
dyng phai dugc dira trén kién thirc vé mé miu va lidu chét cAn phan tich dy doan sé cé hay
khdng c6 trong mAu,

Cac phong thtr nghiém cin phai thu thap mét phin cac miu d6 theo miu dup dé theo déi do
thu hdi thém chudn. Néu dy kién mAu khéng c6 chét cAn phan tich, c6 thé st dung hdn hop
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Aroclor® 1016/1260 @& thém chudn. Néu Aroclors® cy thé da bidt 1a. c6 trong mAu, thi
Aroclors® cAn phai dugc diing d& thém chudn. TAn suAt phan tich m&u thém chudn phal it nhét
10 % tét c& cdc mAu holc mét mau cho mot dot, véi gia tri I6n hon. Mot phan mdu nhd phai
dugc thém chuln va phan tich & ndng 66 PCB bing 2 mg/kg. s ligu @9 thu hdi LCS ¢ thé
dugc dung thay cho sé ligu d thu hdi clia nén mau thém chuin néu @6 thu hdi nén mau thém
chudn khéng hop 1& do mirc nén cao.

M&i mé phan tich phai danh mét m&u kidm soét phéng thi nghiém. Khi két qua phan tich nén
~mau thém chudn cho thay c nhirng vén d do chinh nén mau, két qua'LCS da ding d& kidm
dinh rdng phdng thi nghiém c6 thé thyrc hién phan tich trong nén mﬁu sach.

Phéng thir nghiém phai danh gia sé lidu 6 thu hdi chuin thay thé t tirng mAu so véi cac gufri ‘
han kidm soat chuin thay thé.

B9 thu hdi nén mAu thém chuin va chudn thay thé dworc tinh theo Cdng thire sau:

Néng a3 (hodc Iwgng) tim thdy — Ndng @b (hodc lvgng) miu chua thém chudn
D thu'hdi(%) = : o~ - x 100
Nbng d¢ (hodc Ivgng) bd sung

Néu d¢ thu hdi khéng ndm trong gi¢i han dwec md t& & 9.4 thi cin cé hanh @ng hiéu chinh.

N&u khdng tim th&y vAn a8, cin phai chiét va phan tich lat m&u. Néu, sau khi phan tich lai dd
thu héi van khdng nédm trong gi&i han, bdo cdo sé ligu nhw la mét "néng dd woc tinh”. Néu sau

khi phan tich lai 46 thu hdi ndm trong gi¢i han, cung cép céc sb ligu phn tich lai cho nguM stk
dung sé liéu.

10.4 Chuln ct tinh ning dbi véi miu nén thém chuén @ thu héi chudnthay thé

Tinh phan trdm thu hi trung binh (p) va dd 1&ch chudn (s) cho chuén thay thé sau khi phén tich
tir 15 dén 20 m&u hién trwdng.

Tinh gi¢i han kidm soat trén va du'c'ﬂ cho mfn mAu nén thém chuin hoéic'hop, chét thay thé
Gi¢i han kidm soat trén = p'+ 3s

Gi¢i han kiém soat duéi=p - 3s

Tinh gi6i han cénh béo nhw sau:

Gi¢i han cénh béo trén = p+ 2s

Gi¢i han canh bao dm’yl p—2s

Mol két qua ném ngoéi giéi han kidm soét cAn phal dugc phong thi nghiém danh gia.
11. Béo céo két qui '

a) Béo céo tAt ca sb lléu tinh theo mglkg

~-b) Bao cdo két qua thu duge cho méi Aroclor® x&c djnh dwgc.
. ; _ ] ' 21
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c) Néu m¢t Aroclor@ khong phat hlen dur.rc. béo céo két qua chi ro tén Acrolor khéng phél hién
du'ovc giéi han phél hlén tinh theo mg/kg. _

d) Néu mot két qué mét Aroclor® 14 thap hon éiéri han b4o cdo nhung I&n hon so véi giéi han
pht hién, bao c4o két qua thu dugc cAn phai lwu y 13 két qua thlp hon gié’l han béo céo.

e) B sung két qua clia tht ca cac Aroclors® phat hién dugc va bdo céo nbng ad léng PCB
B4o c4o cAn phai ndu ndng a6 tdng PCB Ia ndi dén tdng cac Aroclors® phan tich.

f) Néu dich chiét m&u mot dang Aroclor® khong thé nhan biét, bao cdo ndng 4o t&ng PCB va
nhirng chét da dugc st dung 1am dung dich chudn. Vi dy 2,2 mglkg do duge Aroclor® 1242.

g) Néu Aroclors® khéng dugc phat hién trong cic dich chiét mAu, bao céo khéng phét hién

dugc cho két qua tdng PCB va chi rd giéi han phét hién tdng. Giéi han phat hién tdng cé thé

dugc tinh béing céch céng mét nira giéi han phat hién clia tét ca céc Aroclors® da st dyng aé
lnh leong. N

h) Béo céo két qua as kh6ng dam bdo llén quan, BQ khbng -dam bao dm;rc tinh theo phuong

phap ISO GUM [9] hoéc twong dwong. Vi dy 2,2 + 0,3 mg/kg (mizc tin cly 95 %).

i) Néu két qua nim trong khodng tir 1,7 mg/kg dén 2 mg/kg, bao céo sb lidu dd thu hi.
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Phu luc A
(Tham khao)
Chudn bj diu bién ap sach
Thém 15 ml dau bién &p sach vao mét chai ndp xody, mleng_h'ep, dung tich 40 ml. Thém 15 ml
axit sunfuric 3am d3c vao chal. By chat chal véi nép xody Teflon va J&c ho#ic diing may Votex

trong mot phit. Ty thugc vao mirc 4y 6 nhidm, mau séc clia 16p axit sé nam trong khodng tir
vang dén nau sim.:

Téch cac pha (fy tdm néu cin thiét), loai bd cac 16p axit phia dwdi. Lap lai qua trinh nay cho
@&n khi nhin thAy mau sic cda mét trong hal 1&p khéng thay @i,

Rtra sach I&p dau vai 1n, m&i 1n véi 15 ml nuéc tinh khidt cho dén khi nwéc rira trung tinh voi
gidy pH. ‘ ;

Trwée khi thém dAu bién ap sach vao céc dungdich tiéu chuan, thyc hién Kiém tra-déxac-dinh
xem c6 bt ky pic n2o anh hudng t6i visc phan tich PCB.
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- PhylycB
(Tham khao)
Phwong phéap 1am sach lwu huynh
B.1 Phwong phap siv dung bét ddng

K¢ thuat nay @di hol phai ¢6 bt 'abng hoat tinh, dwgc thd hién bing dang ngoai sang béng.

B.1.1 Thiét bj va Vat lidu

B.1.1.1 B lac co hoc hodic méy trdn Vortex Genie hodic twong duong.
B.1.1.2 Pipet, ding mét Ian, loal Pasteur.

B.1.1.3 Ong ly t3m 12 ml @3 hiéu chuén

B1:2 Ho4chét

B.‘I.Z.‘! Pha loang axit nitric, HNO,

BA.2.2 Nudc khéng chira chét h(u co

B.1.2.3 Axeton

Thich hep phén tich thubc bdo vé thye vat hodic fwong dwong

B.1.2.4 Bt ddng (hat Ma[llnckrpdt 4649 hodc trong dwong)

Loai bd cac oxit bing céch xi Iy véi axit nitric lodng, riva lai bAng nwéc tinh khidt @8 loai hét vét
clia axit, rira lai bAng axeton va 1am khd béing khi nito.

B.1.3 Tién hanh-

Cb dich chiét mau dén mot thé tich @a biét. Tham khodng 2 g bdt ddng @3 1am sach vao éng ly
tam. L&c manh dich chiét va bt ddng trong thei gian it nh&t 1 min. D& tach I6p. Tach dich chiét
ra khéi adng bing céch htt dich chiét bing pipet va dua vao g sach @& Iam sach tiép ho#c
phén tich.

B.2 Phwong phép st dyng ddng 14

B.2.1 Ho& chét

B.2.1.1 Nitric axit, HNO; 20 %

B.2.1.2 Nuwéc khdng chiva chét hiru co

B.2.1.3 Axeton, thich hgp phan tich thubc bao v& thye vat hodic twong dweong
B.2.1.4 Bdngla |
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(Analar - BDH ho#c twong dwong) Cét 14 thanh déi khodng 30 mm x 3 mm. Cho ddng phan trng
v&i dung dich axit nitric' 20 % nhénh cho d@én khi qué trinh ¢ khf bay ra va dung dich chuyén
mdt mau xanh nhat. LAy khdi axit va nhanh chéng, rira sach |a dbng voi hu’é'c, sau d6 axeton,
sau dé hexan. St dyng ngaj,- 1&p e,

B.2.2 Céch tién hanh

C6 dich chiét m&u dén mot thé tich 94 bidt. Thém hai dai dng vao dich chiét va @& phan &ng
trong khodng thdi gian tir 1 h dén 2 h. Néu céc dai chuydn mau den trong thdi gian nay, thém
dai adng khac va xi Iy 1&n ntra cho dén khi dai Gdng'khéng tiép tuc chuyén thanh den. LAy 'cac
dai adng ra, rira véi hexane va @idu chihh thé tich dung dich t&1 thé tich ban d4u bin nito sach.
S dyng dich chiét aé tiép tuc lam séch hogc phan tich.
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Phyluc C

(Tham khao)
Vi du Séc @b Aroclor
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Figure I11.7 — VI DU S#c b GC/ECD ciia Aroclor® 1260 phan tich bing cdt BP5 (30m x
0.32mm, 0.5um chiu day i¢p film). CHu'ang trinh nhiét dd: 100°C (gilr trong 2 pht) 1&i 160°C
& 15°C/phut, téi 270°C & 5°C/pht (gil tronQ 10 phut). Congener 30 va 209 dugc thém vao
chun nhu céc pic tham chiéu.
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