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Chét thai ran — Phwong phap phan tich nguyén tb lwgng vét cta
nhién liéu thai nguy hai bang phé huynh quang tan xa ning lwong
tia X

Standard test method for trace element analysis of hazardous waste fuel by energy-dispersive

X-ray fluorescence spectrometry

1 Pham vi ap dung

1.1 Tiéu chudn nay quy dinh phwong phap dé& xac dinh ndng do nguyén té lwgng vét bang phd huynh
quang tan xa nang lwong tia X (EDXRF) trong nhién liéu thai nguy hai dang 1dng (LHWF) dién hinh str
dung trong cac 16 céng nghiép.

1.2 Phwong phap nay d ap dung thanh cong déi véi nhidu mau LHWF dé xéc dinh cac nguyén tb Ag,
As, Ba, Cd, Cr, Hg, Ni, Pb, Sb, Se, va Tl cd trong cac hén hop clia dung méi, dau, son va bot mau.

1.3 Phwong phap nay cé thé ap dung cho cac nguyén té khac khong néu & trén va &p dung cho céc
phép phan tich kim loai & lwgng vét trong cac chét 1dng hiru co khac, ngoai cac chét Iéng da s dung
nhw LHWF.

1.4 Tiéu chudn nay khong dé& cap dén cac quy tic an toan lién quan dén viéc 4p dung tiéu chuén.
Nguwi st dung tiéu chudn nay phai ¢é trach nhiém 1ap ra cac quy dinh thich hop v& an toan va strc
khoé, déng thoi phai xac dinh kha ndng ap dung céc gidi han quy dinh trwéc khi st dung.

2 Tailiéu vién dan
Cé4c tai liéu vién dan sau 1a rat can thiét cho viéc ap dung tiéu chuan nay. Déi véi céc tai liéu vién dan
ghi nam cang bé thi ap dung phién ban dwoc néu. Dbi voi céc tai liéu vién d&n khong ghi nam cdng bé

thi ap dung phién ban méi nhat bao gdm ca cac stra ddi, bd sung (néu cb).

ASTM €982, Guide for selecting components for energy-dispersive X-ray fluorescence (XRF) systems
(Hwéng dan la chon céac bd phan cau thanh cho cac hé théng huynh quang tan xa nang lwgng tia X).
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3 Tém tit phwong phap

3.1 Mét phan mau dinh lwong dwoc chuyén vao dia sir bay hoi va @it 1én bép dién. Mau dwoc dun
trong khodng tir 15 min dén 30 min & nhiét d6 khdng qué 105 °C @& 1am bay hoi cac thanh phan dé bay
hoi. Dia duoc lay ra khéi bép dién va dé& ngudi. Tron bt grafit véi mau da lam bay hoi cho dén khi
dwoc mét hdn hop bot nhao ddng nhét va ghi lai khéi lweng can cla mau nay. Mau da trén nay duoc

dwa vao cde dung mau diing mét 1an va dit trong may quang phd tia X dé phan tich.
3.2 Cac vach phd phat xa tia X quang phd K si dung cho cac nguyén té Ag, As, Ba, Cd, Cr, Ni, Sb, va Se.

3.3 Céc vach phd phét xa tia X quang phd L st dung cho cac nguyén té Hg, Pb, va Tl.

4 Y nghia va (bng dung

Phurong phap phan tich nguyén té ltong vét ndy 12 quy dinh va yéu ciu dic trung clia qua trinh déi voi
cac co s& st diing LHWF. V6i viéc tiéu chuan hoa thiét bj, cai dat va kiém soat chat lwong thich hop,
phurong phap nay cung cap cho nguwdi st dung mét phirong phap chinh xac, nhanh dé xac dinh cac
nguyén td luwong vét.

5 Nhiéu

5.1 Chéng phd

Mau c6 chira hdn hop cac nguyén té thwong thé hién vach phat xa tia X chéng 1én nhau. Cac loai
detector Si (Li) hién dai thwong cung cip do phan gidi dG dé& gidm thiéu cac hiéu ng chdng phd ddi véi
két qua phan tich LHWF. Trong trudng hop khi ¢é sy chong vach phét xa, cac phwong phap gidi chap
phé sé tach curong do phat xa vach chét phan tich da hiéu chinh. Bang 1 dwa ra cac vach chdng phd
quan trong quan sat dugc déi véi cac nguyén t phan tich trong LHWF. Tham khao cac khuyén nghi
clia nha san xuat EDXRF vé& gidi chap phé vach phat xa.

CHU THICH 1: Bang 1 khéng liét ke tat ca cac nhiéu. Phan tich cac m3u LHWF c6 thé c6 cac nhiéu vach phat
xa khéng dé cap dén. Tham khao cac khuyén nghj clia nha san xuét vé phuong phap gidi chap téi vu.

Bang 1 — Vach nhiéu quang pho phat xa théng thwong ctia phan tich LHWF

Nguyén té Vach xéc dinh Nhiéu phé
As Ka, KB Pb La, Hg LB, Tl La LB
Cr Ka, KB VKB, Mn Ka
Hg La, LB As KB, Se Ka, Pb LB, Tl La, Br Ka
Ni Ka, KB CuKB, CuKa
Ph La, LB As Ka, Se KB Hg LB Tl La, TILB, BrKa, BrKp
Se Ka, KB PbLB, Hg LB, TILB
Tl La, LB As Ka, As KB, Se KB, Pb La, Br Ka, Hg La, Hg LB
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5.2 Nhiéu nén

Nhirng bién ddng 16n vé& ndng do cla cac thanh phan kim loai hodc nén, hodc ca hai, trong cac mau
LHWF c6 thé dan dén dd nhay phi tuyén tinh cwdng d6 tia X cla kim loai & ndng d6 cao. Cac twong tac
nén chua x( Iy ¢ thé c6 chira tap chét anh hwdng dén dd chinh xac khi xac dinh kim loai. Céc twong tac
nén, néu dwoc thé hién trong cac mau LHWF, phai dwoc tinh bang phwong phap hiéu chuan.

6 Thiét bi, dung cu

6.1 May quang phd tan xa ning lwong tia X, co kha nang do cac budc séng néu trong Bang 1.
Tham khao thém ASTM C982 vé tiéu chuén ky thuat cla hé théng.

6.2 Bép dién, co bd kiém soat nhiét 4o dén 105 °C.
6.3 Can phan tich, cé kha ning can chinh xac dén 0,001 g.

6.4 Dia st bay hoi, dung tich 70 mL dén 150 mL.

7 Thubdc thir

7.1 D6 tinh khiét clia thudc thlr, trong tat ca cac phép thlr, sl dung hoa chét c&p thubc thir. Néu
khdng cé quy dinh riéng, thi s dung cac hda chét ¢ do tinh khiét trong duong nhung khéng duwgc
lam gidm dg chinh xac cla phép thd.

7.2 S{ dung bot grafit, loai hén hop, 44 pm, ray 325.

7.3 S dung chét chuan Ag, As, Ba, Cd, Cr, Hg, Ni, Pb, Sb va Se nén dau, 10 mg/kg dén 10000 mg/kg
phu thudc vao yéu cau phan tich clia ngudi st dung. Néu s dung két qua cla phép thi nay cho
cac muc dich danh gia sw tuan tha, thi ngudn chat chudn hodic ngudn chat chuin thuong mai phai
dwoc lién két chuldn vai cac td chirc chirng nhan®. Cac mau kiém soat chat lwong dé phan tich cho
muc dich danh gia sv tuan thi cin dwoc chudn bi véi cac chat chudn tir mét nha cung cap khac

ho3c sb 16 khac.

7.4 S{r dung chéat chuin Tl nén dung méi hodc nén dau, tir 10 mg/kg dén 1000 mg/kg phu thudc vao
yéu cau phan tich clia ngudi st dung. Néu két qué clia phép thir nay dugc st dung cho muc dich
danh gia phu hop, thi ngudn céc chat chudn hodc ngudn céc chat chuén thuong mai phai dugc lién
két chuén véi cac td chirc chirng nhan.

7.5 St dung dau géc parafin.

7.6 SUr dung cdc dwng mau, thdng khi hodc khong thang khi.

Y Puoe lién két chudn véi NIST hodc td chire ching nhan khac.
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7.7 S& dung phim mdng d& mau.

CHU THICH 2: Nguwoi st dung phai lya chon phim mdng ding dé d&, phim nay cung cap do truyén tdi da va
chiu dugc cac thanh phén dién hinh co trong LHWF. Phim méng d& mau duoc sl dung khi xay dwng phwong
phap nay la prolen day 4 pm.

8 Lay miu

Vi cac mau chat 16ng c6 thé phan tang hodc phan 16p, vi vay mau phong thi nghiém nén dwoc tron ky
béng cach l4c trwde khi ldy mot phan d@é thir, hoidc s dung phwong phap 14y miu sao cho dai dién
duwoc tat cd cac phan clia mau.

9 Chuan bij thiét bi

9.1 Thic hién theo huéng dan clia nha san xuat dé cai dat, on dinh, chuan bj va bao tri may
quang phd XRF.

9.2 L&y cac phd so sanh tlr cac chudn nguyén té tinh khiét ding cho tat ca cac chét phan tich va
kim loai hiéu chinh.

9.3 Déi v&i nhiéu phd, nhu liét ké & 5.1, thuc hién theo cac khuyén nghi clia nha san xuét.

10 Hiéu chuan va chuan héa

10.1 Hiéu chudn may quang phd theo nguyén té chuan thich hop & tan sb tdi thiéu do nha san xuét
quy dinh.

10.2  Chudn bj khéi lweong chét chudn phan tich bang cach trén cac chat chuin nguyén té va grafit
néu & Diéu 7. Dung dich nay cé thé chira mét hodc nhidu nguyén té va phai duoc két hop theo ti 16
tly thudc vao nhu cau riéng clia ngwdi st dung. Vi du, chét chudn Pb va Cd 125 mg/L (125 ppm)
cé thé duwoc chuln bj theo khéi lvgng nhw sau: 1y 2 g chat chuan Pb nén dau 500 mg/L (500 ppm),
2 g chét chudn Cd nén diu 500 mg/L (500 ppm), 4 g grafit va trdn thanh mat hén hop ddng nhét.
Trong tredng hop nay, ndng do Pb dwoc tinh nhw sau ;-

Chét chudn Pb (g)

Néng d6 chat chuan Pb = 500 mg/L x . (1)
: grafit (g) + chét chuan Cd (g) chat chuén Pb (g)

10.3 Céc kim loai tiéu chuan/bdt nhao grafit ndy dwoc dua vao céc dwng mau XRF va duoc gin voi
tdm phim méng d&. Coc mAu duoc Up nguoc xudng va gd nhe 12n trén bé mat phing cho dén khi bt
nh&o d& tron ndy dan déu [én tAm phim mdng d& (khéng c6 bot khi).

Han hop trdn tiéu chuén trong cée dwng mau duge dat vao bd d& mau clia may quang phd. Tranh
cham vao tdm phim méng, vi co thé lam gidm hé sé truyén. Ghi lai sé liéu clia cac nguyén té mong
mudn theo hwéng dén clia nha san xuét.



TCVN 9465:2021
10.4 Hai phwong phéap hiéu chuén:

10.4.1 Phwong phéap A (Phwong phap hiéu chuan thwe nghiém): Chuin kim loai nén hivu co chira
cac kim loai quan tam dwgc chuan bj nhw néu trong 10.2. Nong @6 chat chuan kim loai phai twong
dwong nhw ndng d6 LHWF chwa biét. Néu ndng d6 chat chudn nhd hon 0,1 % theo khéi iwgng, thi co
thé st dung phwong phap hiéu chuan tuyén tinh dé vé db thj cwdng dé phat xa kim loai theo néng do
kim loai.

Néu ndng dd kim loai Ién hon 0,1 % theo khéi lwong, thi stk dung ky thuat hiéu chinh nén mau. Han
hop tiéu chudn clia cac thanh phan kim loai khac nhau phai dwec chuan bj twong dwong nhw ndng d6
LHWEF chura biét. Ap dung Cang thirc (2) @& tinh d6 déc clia phd, phd bi chin va tét ca cac hé sb alpha:

C=B+KI(+)aC) (2
trong dé:
C ndng dd clia nguyén té phan tichi,
B, phd bj chan,
K d6 déc clia phd,
z cwdng do tia X clia nguyén téi,
ay hé sb alpha phan &nh tirong tac nén clia nguyén té j trong phan tichi, va

C. ndng dd clia nguyén td nén j .

10.4.2 Phwong phap B (Phwong phap ding cac thong sé co ban): Mét sé nha cung cép thiét bj
co thé cung cip phan mém cé kha nang woc lwong cac nhigu nén véi sé lwong cac chét chuan téi
thiéu. Ty thudc vao hdn hop chudn cé ndng do cao va thap hodc hén hop co nong dé trung binh sé
Iwa chon phwong phap ding cac thong sé co ban xac dinh do nhay phét xa ban dau. St dung théng tin
nay va cac phép tinh toan st dung cac nguyén tic phat xa va va hap thu tia X, cé thé tinh dwoc céc sb
liéu bang cach ap dung Céng thirc (2) ddi voi tht ca cac twong tac nén mau.

10.4.21 Theo cac khuyén nghi phan mém clia nha san xuét, cai dit cac thdng sb co ban vé sb lugng
hén hop tiéu chuan va ban chét clia wéc tinh can bang nén (thdng thudng két hop ap dung cén bang
ty lwong clia cacbon, hydro va oxy) ddi véi LHWF.

10.4.3 Viéc hiéu chuan can dwoc Iap lai it nhat hai tuAin mét 1an hodc khi cac két qua kiém soat chét
lwgng nhw quy dinh trong Didu 13 1a cac di¥ liéu nam ngoai cac muc tiéu chat lwong d liéu do ngudi
sl dung xac dinh,
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11 Céch tién hanh

11.1 Trén k§ méau LHWF, xem 8.1.

11.1.1 Rra sach, sy khd va can bi dia lam bay hoi, cho 10 g miu LHWF va can chinh xac dén
0,001 g. Ghi lai khéi luong.

11.1.2 Dit dia 1én bép dién & nhiét d6 sao cho vat liéu mAu khdng vwrot qua 105 °C. Cac mau cé chira
lwong dang k& cac thanh phan dé bay hoi, nén can duwoc gia nhiét bat dau & nhiét do thap hon. Néu
quan sat thdy hién twong mau bj ban ra, thi 1ay mau ra khéi bép dién va dé cho miu ngudi bét. Didu
chinh bép dién v& nhiét do thap hon va dat lai dia lam bay hoi cé mAu lén bép va tiép tuc gia nhiét.
Viéc gia nhiét mau la budc lam cb déc, vi thé thoi gian gia nhiét khong phai 4 yéu té quan trong.
Théng thudng, thei gian yéu cau dé lam bay hoi phan dé bay hoi cia hau hét LHWF khodng tr 15 min
dén 30 min.

11.1.3 LAy dia ra khdi bép dién va dé ngudi cho dén khi co thé cham dworc.

11.1.4 Néu mau di lam bay hoi chira vat liéu rén c6 kich thuéc Ion hodic ¢ cac kich thwde khéc, thi
c6 thé can nghién mAu bang cdi va chay hodc dung cu thich hop khac.

11.1.5 Trdn grafit vao mau da lam bay hoi ding que tron clia phong thi nghiém hodc dung cu twong
dwong cho dén khi thanh bét nhao déng nhét khéng vén hat, va d& yén trong khodng th&i gian ngén,
cho @én khi khong nhin thay sy tach pha 16ng. Théng thuwdng mét lwong khodng 4 g dén 6 g grafit 1a
dd. Can va ghi lai khéi legng cta hdn hop grafi/mau.

11.1.6 Cho hdn hop grafittmdu da chudn bi vao cbc dwng mau XRF nhw mé ta & 10.3.

11.1.7 D3t mAu chuén bi vao bd d& mau clia may quang phd. Tranh cham vao tAm phim méng, vi cé
thé 1am gidm hé s6 truyén. Ghi lai cac sé liéu cho cac nguyén té mong mudn theo hwéng dan clia nha
san xuét.

11.1.8  Sau khi hoan thanh phan tich bang may, tién hanh tinh két qua cla qua trinh phan tich theo
Diéu 12.

12 Tinh toan két qua

Két qua phan tich cho tirng nguyén té thu dwoc biing mé hinh hiéu chuan thic nghiém hay mé hinh
céc thdng sb co ban néu & 11.1.8 phai dwoc hiéu chinh cho pha lodng mau nhw sau:

Khéi lwong clia grafit (g) va mau tron (g)
Khéi leong ban dau clia LHWF (g)

Néng d6 higu chinh (mglkg) = Két qua phan tich (mg/kg) x (3)

13 Kiém soat chit lirong

13.1 Trudc khi s dung phwong phap nay, can nghién clru day di cac yéu cau kiém soat chét luvong
cu thé.
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13.2 Thuec hién tdi thiéu mot chat chudn kiém tra dé kiém soat chét lwong, mau thém chuan trén nén
mau/mau 1ap thém chudn trén nén mau va mot mau tring phan tich cé chia bét grafit/mau dau parafin
khéng chira chét phan tich dwoc tron véi tirng loat sau mai mé mau LHWF.

13.3 Daénh gia mau kiém soat chat lvong voi méi mé mau phan tich. Cac két qua nay sé xac nhan
rang ngudi st dung da dap (ng dwgc myc tiéu chét lwong dir liéu dé ra.

14 D06 chum va do chéch

14.1 Do chum: Tai thoi diém nay, d6 chum clia phwong phap chwa dwec quy dinh. Trong twong lai
mét nghién ctru thlr nghiém lién phong sé dwoc tién hanh.

14.2 D chéch: Tai thdi diém nay, d6 chéch clia phwong phap chwa dwece quy dinh. Trong twong lai
mét nghién clru thir nghiém lién phong sé dwoc tién hanh.

14.3 Phu lyc A dua ra két qua phan tich theo phwong phap thir nay (10.4.2) déi véi LHFW thong
thwérng, MS/MSD, chét chuan kiém tra va mau tring. Gidi han phat hién dwéi cling dwoc néu trong
phu luc nay.
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Phu luc A
(Tham khao)

Két qua phan tich va kiém soat chat lwong va

gi®i han phat hién dwéi déi voi LHWF

Mau Nguyén té

LHWF

<6 1 V Cr Ti Ni

Cu Zn Se As TI Pb Hg

Ag Cd Sb Ba Sn

Miu tring
{mg/L
(ppm))

<130 <30 <80 <60 <80 <70 <30 <160 <60 <40

Pé thu hbi
chuin
kiém tra
(%)

1021 106,1 110,0 94,5 102,8 102,8 1150 1248

MS/MSD-

RPD ' (%) 2!

12 82 99 02 15 251 164 72 11

D thu hdi
MS/MSD ?
(%)

75,7 1039 102,7 930 100,5 1023 1457 912

<30 <30 <20

<0,8 <340 <40

. 1046 110,0 100,3 1058 108,0 130,0 104,8

46 13 187 151 1.2

97,3 1234 1019 865 701 1532 802

' Chénh I&ch phén tram tuong @i = |Cy = Cz| / ((C1 + C2) / 2) x 100

trong do:
C1 1a két qua ndng dd clia nén thém chuén.
C: la két qua ndng do clia nén thém chudn dap.
| | biéu thjgia tri tuyét @6i cla hiéu sb.
((MS - két qua mau) + (MSD — két qua mau)) /2
Nén thém chun (cho thém)

2

(100) = % thu hdi

(A1)

(A.2)
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Gi&i han phat hién dwéi (LLD)
Nguyén té LLD (mg/L (ppm)) Nguyén té LLD (mg/L (ppm))

A 5,0 Tl
Cr 2,0 Pb 4,0
Ti 3,0 Hg 3,0
Ni 10,0 Ag 3,0
Cu 7,0 cd 3,0
Zn 6,0 Sb 8,0
Se 4,0 Ba 26,0
As 40 Sn 3,0

V=3B 1o (A3)

Pi JT

trong do:

Bi I cwdng dd nén (sb dém/giay) dwéi pic phan tich phil hep.

Pi & cwéng d6 pic phil hop (s dém/gidy) cla pic phan tich.

T  Ia thei gian dém (gidy).

conc. 12 ndng dd clia chét phan tich tir du kim loai tiéu chudn,
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