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TIEUCHUAN QuOC GIA

TCVN 11311:2016

Phat thai nguén tinh - Xac dinh cac kim loai

Determination of of metals emissions from stationary sources

CHU Y: Tiéu chuén nay bao gdm tét ca cac @jc tinh kg thuat (vi dy thiét bj va vat lidu) va cac
quy trinh (vi dy 1Ay miu va phan tich) cin thiét a& thwc hién phwong phap. Mdt sb vét ligu lién
quan dwec vién din tr cac phwong phﬁp khéc trong b tidu chuldn nay. Vi vay. q§ thu dwoc cac
két qua tin cdy, ngwdi si» dyng phwong phap nay cdn phai c6 Kién thive v&cac phwong phap

thiv: EPA method 5va EPA method.6.

1 Pham vi va linh vwe &p dung

1.1 Céac chit cin phéan tich

Céc chét cin phan tich Sé CAS
Antimon (Sb) 7440-36-0
Arsen (As) 7440-38-2
Bari (Ba) 7440-38-3
Berili (Be) 7440-41-7
Cadmi (Cd) | 7440-43-9
Crom (Cr) 7440-43-7
Coban (Co) 7440-48-4
Déng.(Cu) - 7440-50-8

| chi (Pb) 7439-92-1
Mangan (Mn) 7439-96-5
Thay ngan (Hg) 7439-97-6
Nicken (Ni) 7439-02-0
Photpho (P) 7723-14-0
Selen (Se) 7782-49-2
Bac (Ag) 7440-22-4
Tali (Ti) 7440-28-0
Kém (Zn) - 7440-66-6

[
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1.2 Pham vi ép dung. Phwrong phéap nay duoc ap dung @& x4c dinh céc phat thai kim loai ttr cac
ngudn thai ¢b dinh. Néu 4p dyng theo cac quy trinh duge md ta, phuong phap nay cling ¢6 thé dugc
diing @& xac dinh phat thai byi ngoai viéc x4c dinh phat thai kim loai.

Cé thd do phat thai thily ngan (Hg) bing viéc sir dyng EPA method 101A cla Phy lyc A, 40 CFR
Part 61. EPA method 101A chi do Hg nhung rét hiru dung véi nhirng ngudn can dugc do ca phét thai
Hg va Mn,

2 Tailiéu vién din

Céc tai liu vién d&n sau rAt cAn thiét cho viéc 4p dung tiéu chudn nay. D4i véi céc tai ligu vién dén
ghi ndm cbng b8 thi ap dung phién ban dugc néu. Dbi vél cac tal liéu vién din khdng ghi nim céng
bé thi 4p dyng phién ban méi nhét, bao gdm ca céc sira adi, bd sung (néu cb).

TCVN 2117 : 2009 (ASTM D 1193 - 06) Nuéc thube thir - Yéu clu ky thuat

EPA Method 5 Determination of particulate matter em issions from statlonary sources (Xéc djnh phét
thai hat vét chét ter ngudn tinh).

EPA Method 12 determination of inorganic lead emissions from stationary sources (X4c dinh phét théi
chi vé co tir céc ngubn tinh.) ' ‘

3 Tém tit phwong phap

Nguyén Iy clia phuong phap. Sau khi hit ddng téc mau khi éng khéi tir ngudn, phét thai byi duoc thu
gom bing d3u Iy mAu, 1&n trén c4i loc dwgc 1am néng. Sau @6 khi thai dwgc thu gom vao dung dich
clia hydro peoxit c6 tinh axit (@& phén tich cho tt ca kim loai bao gém Hg) va mét dung dich cua axit
kali pecanganat ¢ tinh axit (@& phan tich riéng Hg). Phan hily m3u a3 thu hdi va phan tich céc phn
thich hgp, Hg dugc phan tich bing may quang phd hip thu nguyén 1 hoi lanh (CVAAS) va Sb, As,
Ba, Be, Cd, Cr, Co,'Cu. Pb, Mn, Ni, P, Se, Ag, Tl va Zn dugc phan tich bing may quang phd phat thai
argon plasma cp cam (rng (ICAP) hoc quang phd hip thu nguyén tlr (AAS). Str dyng quang phd hép
thy nguyén t 16 graphit (GFAAC) d& phan tich Sb, As, Cd, Co, Pb, Se va Tl néu céc nguyén té nay
yéu cAu @b nhay phan tich cao hon dd nhay ma ICAP c6 thd dat dwgce. Néu chon mét trong hai may
phan tich nay, cé thd phan tich tAt ca cac kim loal dwgc lidt k& bing ASS néu céc giéi han phét hién
clia phuong phap do trong éng khél thu dwge théa man myc tiéu cla chucrn,i;'trlnh do. Twong tv, cé
thé ding may khdi phd cip cam rng ptasma (ICP-MS) a8 phan tich Sb, As, Ba, Be, Cd, Cr, Co, Cu,
Pb, Mn, Ni, Ag, Tl va Zn. '

4 Can tré

Khi phan tich As, Cr, Cd biing ICAP, sét (Fe) c6 thé 1a mot tac nhan gay nhidu phé. Nhém (Al) cé thé
la mdt tac nhan gay-nhi&u phd trong phan tich As va Pb bang ICAP. Néi chung, ¢6 thé gidm bét cac tac
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‘nhan géy nhidu nay bang cach pha loang miu phan tich, nhu'ng viéc pha’ Ioéng néy sé& lam tang céc
giéi han phét hign trong éng khéi. C6 thé higu chinh ndn va sy chéng 14n dé Gidu chinh cac nhidu phd.

- Tham khao EPA method 6010 hoZc cac phuong phép phan tich khac aé co thong tin cy thé vé cac
chét gay nhidu tidm tang cho phurong phép nay. Déi véi tt ca cac phan tich GFAAS, sl dyng céc cai
bién nén mAu @8 giéi han nhidu, v @& phd hqp nén mAu cho tht ca cac tidu chuln.

5 Antoan

5.1 Phuong phdp ndy cé thé bao gdm cac vat liéu nguy. hai, cdc van hanh va thiét bj nguy hai.
Phuong phap thr ndy cb thé khong dd cap aén tht ca cic van d& v an toan lién quan @én viéc st
dung ching. Nguwoi str dyng phurong phép thir ndy phai cé trach nhiém thiét 1ap cac bién phap an toan
phl hgp, co sirc khde va xac ﬁinh kha nang é|5 dung céac giéi han quy dinh trwée khi ﬁén hanh.

5.2 Thubc thir #n médn: véi céc thude thir 1a chét nguy hal, viéc st dung céc phuong tién bdo vé ca
nhén va quy trinh an toan rit hivu Ich dd phdng ngtra-héa chét bj bén. Néu viéc nay xay ra, ngay lap
tirc xa biing nhidu nuéc trong it nhat 15 min. Thao bd quan 4o va loal nhidm bin. Xi Iy héa chat con
lai bang cach aét.

6 Dung'éu va vt tw

6.1 Liy miu. So ab day l4y mAu dugc chi ra trong Hinh 1. Nhin chung g|6ng nhu day Iéy rn§u clia
EPA rnethod 5 - X4c dinh phat thai hat vat chét tie ngu&n tinh.

6.1.1 DAuldy mﬁu va éng Iy m&u bang bo-silicat hoéc thiiy tinh thach anh. Twong tw EPA method 5,
ngoai cac éng 1dy mAu bing thiy tinh theo yéu chu, c6 thé sir dung éng ldy mau lam tir cic vAt lidu
khdng gay can tr& qua trinh ldy mau va lam (i c4c vét ligu khong 1am miu bj nhidm ban. Néu éng lay
mAu khéng 1am bing thiy tinh, thi ¢ thd khang higu chinh cac két qua thir nghidm mau a& bu trir cho
anh hudng clia éng 14y méu aén miu. Khuyén diing ééc phuy kign béng nhya plastic clia du lay mau
nhu_teflon, polypropylen, v.v... @8 thay thé cho cac phy kign bang kim logi chdng nhiém ban. Néu Iwa
chon nht vay, ¢6 thd diing mét ménh thily tinh don 18 a& 1am éng ddu lay méu va 16p 16t ddu !éy m§u

6.1.2 Ong pitot va ddng hd do ép suét vi sai, Nhu EPA Method 2.

6.1.3 Hgp chiva cai loc. Béng thiy tinh, nhw EPA Method 5, ngoai tru- dung gi4 d& céi loc bang
teflon, hodc céc chét phi kim loai. .

6.1.4 Hé théng 1am néng cai lgc. Nhu EPA Method 5. .

6.1.5 B® ngwng ty. S dyng h@ théng sau day d& ngirng ty kim loai thé khi va xac dinh ham lueng
&m cta khf éng khéi. Hé thdng ngung ty cAn phai gdm tir 4 dén 7 binh hip thy dwec néi thanh day véi
cac phy kién 1&p néi 1am bing thiy tinh m3l, kin khi hodc céc loai phy kién khac khéng bj rd fl, khéng
gay nhim ban. St dyng binh hép thy ddu tién 1am by hoi &m. Binh h4p thy thir hai (14 binh hip thy
HNOy/H,0, thir nhét) c&n phal hoan toan tvong duong véi binh hép thy thir nhét trong EPA Method 5.
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Binh hép this thir ba (thwe chét 14 binh h&p thy HNOy/H,0; thir hai) phai 12 mot binh hap thy Greengurg
Smith ¢6 m@i (chép) tidu chudn nhu droc md ta vé binh hip thy thir hai trong EPA Method 5. Binh hép
thy thir tu (48 tréng), binh hip thy thtr n&m va thir sdu (c& hai chira KMnO, duoc axit héa) tvong ty
nhw binh h4p thy thir nhét trong EPA Method 5. D&t mot cam bién nhiét 8¢ c6 kha ning do trong pham
vi 1 °C tai I8 thoat clia binh hép thy sau cling. Néu khdng c6 ké hoach phén tich Hg, khéng can sir
dung binh hép thy thir.ndm va thiz sau. N

6.1.6 Hé théng do, khi 4p ké va thidt bj x4c dinh ty trong khi. Twrong ty EPA Method 5.

6.1.7 Béng dinh teflon. D& day céc khe hé va bit kin c4c méi ndl trén day 14y m5u néu cin. -

6.2 Thu héi lai m3u. Twong tw EPA Method 5, [DAu 1Ay mAu 16t teflon, ban chai va dyng cu lau Gau
lay méu, binh ¢chira lwu gir mAu, dfa petri, 8ng dong chia @ bing thly tinh, binh chira luu gitr mau
bang nhra, ph&u va cao su Policeman, ph&u thiy tinh], véi céc b phan bd sung thém sau day:

6.2.1 DAu lAy mAu phi kim loai 16t teflon va ban chai va dung cy lau @Au 18y mAu. Strdyng d3u ly -
m_éu 16t vat lidu phi kim loai va ban chai hodc dyng cy fau @& thu hdi dinh lvgng cac.vat ligu 'méu dugc .
thu thép trong nira phla trwéc cla day 1y miu.

6.2.2 Binh chira iwu gitr miu. St dung cac binh thly tinh (Xem 8.1 clia phuong phép nay) véi nép
day 16t teflon khdng phan trng véi céac dung aich oxy héa, dung tich 1000 mL va 500 mL, ‘dé Iwu gitr
KMnO; axit héa — chira miu va miu trﬁhg Céc binh thuy tinh ho3ic poiyelylen cbd thé duo'c dung cho
céc loai mAu khac.

6.2.3 Ong dong chia d$. Bang lht‘:y tinh hodc twong ty.

6.2.4 Phéu. Bing thly tinh hodic trong te.

6.2.5 Nhan, P& phan djnh miu.

6.2.6 Kep nhip polypropy!en véfhoéc gang tay plast:c D4 thu hdi céi loc tir hop chiza ci loc clia
day 1y mau. e,

6.3 Chuln bj va phan tichmiu.

6.3.1 Binh djnh mirc, dung tich 100 mL, 250 mL, 1000 mL. ©& chuin bj c4¢ dung dich tiéuchudn va
pha lodng mau.

6.3.2 Ong dong chia . D& chuln bj cac thubc thir.
6.3.3 Binh bom Parr ho#c binh giam 4p vi séng @& phan hiy mau.
6.3.4 COc md va kinh ddng hd. Céc md dung tich 250 mL vé&i ndp ddy kinh ddng hd, a& phan hiy

mau
6.3.5 Gia kep va véng kep. D& kep gir dung cy, thiét bj nhir méy loc.
6.3.6 Phéu loc. B4 gi gidy loc.
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6.3.7 Plpet Pasteur ding 1 I4n va binh cAu.
6.3.8 Pipet dlnhlml.'rc.
6.3.9 Cén phan tich. B§ chinh xac khodng 0,1 mg.

6.3.10 L& vi séng hodic 16 théng thwdng. D& 1am néng mAu tai mirc cdng suit didn hodc nhiét d6 cb
djnh.

6.3.11 Bép dién.
6.3.12 Méy quang phd hép thy nguyén t (AAS). Buoc Iép bd hiéu chinh nén

'6.3.12.1 Lo graphit gén kém. Véi cac dén catot Sb, As, Cd, Co, Pb, Se. va TI réng (HCL) ho#c céc
. dén phong dién khdng dién ciye (EDL). Tuong tw nhe Tai lidu tham kh&o [2] , EPA Method 7041 (Sb),
7060 (As), 7131 (Cd), 7201 (Co), 7421 (Pb), 7740 (Se) va 7841 (TI)..

6.3.12.2 B hoda hoi lanh gén kém thﬁy ngén. V&l mt den thay ngén HCL hodc EDL, v&i mét bom
vong khi, mt cuvet thach:anh, mdt may suc khf va mét d&n 1am néng holic éng hut dm. Dén 1dm néng
phal ¢6 kha nang nang nhiét 4o trong cuvet thach anh Iém hon nhiét & méi fredng 10 °C, sao cho
khéng tao thanh ngwng ty trén thanh clia cuvet thach anh. Twong ty nhw EPA Method 7470 trong Tai
lidu tham khdo (2] . Xem chi thich 2: trong 11.1.3 v& céch tiép ¢an dugc chip nhén ddi véi phan tich
thlly ngén, trong d6 a3 dat awqc giéi han phét hién phan tich bang 0,002 ng/ml.

6.3.13 May quang phd plasma Argon cip cdm (ng V&i bh doc trpe tiép hoic lién tuc va mét dubc
nhém. Nhw EPA method 6010 trong Tham khdo 2 .

'6.3.14 - May khél phd plasma cdp cam (vng. Nhw EPA Method 6020 trong tai li¢u tham khao [2]:

7 Thudc thir va cac dung djch tidu chuin
7.1 Trir khi cb chi dinh khac, phai si¥ dung tit ca thuéc thir c6 s8n v&i cAp chét lwgng tét nhét,

7.2 Thube thiv tiy miu.

7.2 Céilgc miu, Khong c6 céc két ndi hiru co. Cél loc phai chira it hon 1,3 pg/in® clia m&i kim loai
duqc do. Két qua phan tich néu dwgc don vj ché tao ci loc cung cép cdng bd, ham lwong kim loai clia
céi loc thu duwgce 13 duge chép nhan. Néu két qua phan tich nhw vay khdng cé s&n thi phdi phan tich
mau tréng clia cai Ioc trdc khi phan tich thl nghiém khi thai. Nén diing cél loc sgi thach anh dap (ng
cac yéu clu ndy. Tuy nhién, cling c6 thé s dyng ci lo¢ soi lﬁﬁy tinh sdn c6 va dap (rng dugc cac yéu
clu nay. Hiéu sudt loc va tinh khdng phan (ng vél SO, hodic SO, cin phai nhu' mé ta trong EPA
Method 5.

7.2.2 Nw&c. Phu hé'p theo TCVN 2117 -09 (ASTM D1193-77) . Loai Ii. Néq c&n, phan tich cac kim
‘loai myc tidu trong nwde trwde khi st dung hién trudng. TAt ca cac kim logi myc tiéu trong nwéc phai
nhd hon 1 ng/ml.
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7.2.3 "HNO;, d4m @&c, cAp chit luong phan tich..

7.2.4 HCI, d3m déc,‘,:ép chét luo-n-g pha_n tich.

7.25 H;0, 30 % (VN). -

7.26 KMnO.. -

7.27 H,S0,, dam dac.

7.2.8 Silica gel va nwéc G4 nghién. Tl.rdng tw EPA Method §° -

7.3 Chuln bj thuéc thi 14y miu trwéc khi thir nghigm.

7.3.1 Dung dich hp thy HNOs/ H,0,, HNO3 5 % /H;0, 10-%. Cho 50 mL HNOs dam d3c vao binh djnh
mirc 1000 mL chira khodng 500 mL nuéc va khudy can than, sau 86.cho thém 333 mL H,0, 30 % va
khuy cin than. Pha loing bing nuéc dén vach mive. Léc adu. Thuéc thir nay cin chira it hon 2
ng/mL mai kim loai myc tséu

7.3.2  Dung dich hdp thy KMnO, c6-tinh.axit, 4 % KMnO, (WN), 10 % H,so,(VN) Chuén bi dung dich
m&i hang ngdy. Khudy va trén k§ 100 mL H,SO, ddm dc trong khoéng 800 mL nuwéc, thém nuéc va
khudy dén thé tich 1 L: dung dich nay 12 10 % H,SO, (V/V). Hda tan va khudy 40 g KMnO, vao 10 %
H2S0, va them 10 % H,SO, (V/V) @& tao thanh mét thd tich 1 L. Chuén bj va bdo quén trong blnh thiy
tinh @& ngan ngira dung dich bj thay @di. Thube thir ndy cin phéi chtva it hon 2 ng/mL Hg.

CAN THAN: D& ngan ngiva sy phan hiy tl,v xlc tac cia dung djch permanganat, lpc dung djch
nay qua gidy loc Whatman 541.

7.3.3 HNO,, 04 N. Cho va khuy 6,3 mL HNOs dam déc (70 %) vao mét binh chira khoang 900 mL.
nwéc. Pha loang dén 1000 mL bing nwée. Tron k§. Thubce thir ndy cin phai chira it hon 2 ng/ml tirng
Kim loai myc tiéu.

7.3.4 HCI, 8 N. Cho cin than va khudy 690 mL HCI G8m d&c vao mdt binh ¢b hep c6 chira 250 mL
nuéc. Pha lodng dén 1000 mL béng nwéc. Trén k§. Thubce thir ndy can phai chira it hon 2 ng/ml. Hg.
7.4 Héa chitam sach dyung cy thily tinh

7.4.1 . HNO;, 6am dc, cp chét lugng ACS hojic trong duong.

7.4.2 Nwéce, Phi hop véi qui dinh k§ thuét clia TCVN 2117 (ASTM D1193), Loal .

7.4.3 HNO4, 10 % (V). Cho va khuéy 500 mL HNO; dam d3c vao mét binh chira }(hoéng 4000 mL
nwéc. Pha lodng aén 5000 mL bing nwéc. Tron k. Thube thir nay cin phai chira it hon 2 ng/mL ting
kim loai muyc tiéu,

7.5 Thubc thiv phan hiy mAu va phén tich mAu. C4c tidu chudn kim loal, ngoai trir Hg clng c6 thé
duoc chudn bj tir héa chit thd rdn nhw mb ta trong Tai ligu tham khao (3] d8 biét thong tin bd sung vé
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tiéu chudn cho dung dich thlly ngan. Tiéu chuln dung dich gbc thlly ngan 1000 pg/mL cé thé dwoc
chuén bj theo 7.2.7 clia Method 101A.

7.5.4 HCI, dam dic.
7.5.2 HF, dam dic
7.5.3 HNO,, 6&m d¥c, cip chit lwgng cao.

7.5.4 HNO,, 50 % (VIV). Cho va khuéy_125 mL HNO; dam dc vao 100.mL nwéc. Pha I_oarjg aén
250 mL béing nwée. Tron k§. Thubc thir ndy cin phai chira it hon 2 ng/mL tieng kim loai myc tigu,

" 7,55 HNO; 5 % (V/V). Cho va khudy 50 mL HNO, dam dic vao 800 mL nwéc. Pha loaﬁg dén
- 1000 mL bang nwéc. Tron k§. Thubc thir nay cin phai chira it hon 2 ng/mL tirng, kim loai mic tigu.

HNOs,
7.5.6 Nuoe, phis hop voi quy dinh K7 thust cla TCVN 2117 (ASTM D1193), Lo Il

7.5.7 Dung dich Hydroxylamin hydroclorua va Natn clorua, Xem Tai lieu tharn khao {2} vé chuén b: dung
dich.

7.5.8 Thiéc clorua. Xem Tai figu tham khdo [2] v& chuén bj dung dich.
7.5.9 KMnOy, 5 % (W/V). Tailiéu tham khdo [2] v& ghuén bj dung dich.
7.6.10 H,SO,, dam dac. o
| 7.5.41 Kali persulfat, 5 % (WM. Tai liu tham khao [2) v& chudn b] dung dich.
-.-?.5.12 Nicken nitrat NI(NO,); SHgo
7.5.13 Lantan oxit, La;0;.
7.5.14 Dung dich tiéu chudn thliy ngan, Hg, (cp chat lvgng AAS), 1000 pg/mL.
7.6.15 Dung dich tiéu chuan Pb, (céb chét lugng AAS), 1000 pg/mL.
; 7.5.16 .Dung dich tidu chudn'As, (cAp cht lvgng AAS), 1000 jig/mL:
) 7.6.17 Dung dich tiéu chuéﬁ Cd, (cép chét qung AAS), 1000 pg/mL.
7.5.18 Dung dich tiéu chuan Cr, (c&p chét lvgng AAS), 1000 pg/mL.
7.5.19 Dung dich tidu chudn Sb, I(cép chéi lwgng AAS), 1000 pg/mL.
7.5.20 Durjg dich tiéu chudn Ba, (c4p chat lugng AAS), 1000 pg/mL.
7.5.21 Dung dich tidu chudn Be, (cép chat lugng AAS), 1006 pg/mL.
7.5.22 Dung dich tiéu chuin Co, (cAp chét lugng AAS), 1000 pg/mL.
7.5.23 I_Dung dich tiéu chudn Cu, (cip chét lvgng MS). 1000 pg/mL.
7.5.24 Dung dich tiéu chudn Mn, (cdp chét lvong AAS), 1000 pg/mL.
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7.5.25 Dung dich tiéu chuin Ni, (c4p chét lugng AAS), 1000 pg/mL.

7.5.26 Dung dich tiéu chuln P, (cp chit lvong AAS), 1000 pg/mL..
7.5.27 Dung dich tiéu chudn Se, (cp chAt lugng AAS), 1000 pg/mL.
7.5.28 Dung dich tiéu chudn Ag, (cAp chét lvong AAS), 1000 pg/mL.
7.5.29 Dﬁng dich tiéu chudn Ti, (cAp .chét .lu"ofng AAS), 1000 pg/mL.
7.5.30 Dung dich tiéu chun Zn, (cAp chét lvong AAS), 1000 pg/mL.
7.5.31 Dung dich tiéu chun Al, (cAp chét lwgng AAS), 1000 pg/mL.
7.5.32 Dung dich titu chuln Fe, (c4p chét luong AAS), 1000 pg/mL.
7.6.33 Dung dich tiéu chudn Hg va cac m3u kidm tra chit lwong.

Hang tuan chuln bj dung dich chuin thiy ngan trung gian 10 pg/mL méi bing cach cho 5 mL clia dung
dich géc thly ngadn 1000 pg/mL duoc chudn bj theo Method 101A vao mdt binh dinh mic
500.mL; pha lodng @&n 500 mL theo c4ch nhw_sau: .GAu tién cho 20 mL-HNO; 15 %, sau d6 cho thém
nwére dén vach thé tich 500 mL. Trén ddu. Chudn bj dung dich chuén thlly ngan 200.ng/mL méi hang
tudn: cho 5 mL cla dung dich thiy ngén truhg\ gian 10 pg/mL vao mét binh dinh mirc 250 mL, pha
lodng dén 250 mL v&i 5 mL KMnOy4 4 %, 5 mL HNO; 15 % va sau @6 la nuéce. Trén ddu. " St dung 1t
nhét 5 lrgng nhd riéng biét clia dung dich tigu chuln thiy ngan 1am viéc va dung dich tring @& xay
dung duwéng chudn. Cac lvgng nhd nay va dung dich trdng chira 0,0 mL; 1,0 mL; 2,0 mL; 3,0 mL;
4,0 mL va 5,0 mL clia dung dijch tiéu chudn 1am vigc ¢ chira 0 ng; 200 ng; 400 ng; 600 ng; 800 ng va
1000 ng thiy ngan (Hg), twrong (ng. Chuln bj cadc mAu kidm so4t chét lwgng bang cach 14y riéng dung
dich chuan 10 pg/mL va pha lodng cho dén khi ndm trong pham vi higu chudn.

7.5.34 Dung djch tiéu chudn ICAP va miu kiém soét chit lvong

Dung dich tidu chudn hiéu chuin cho phan tich ICAP cb thé duoc két hop thanh bén dung dich chuén
hén hop khac nhau nhw sau: '

DunQ djch tiéu chuin hig¢u chudn hgn hep chophén-tich ICAP

Dung dich : Nguyén té

| As, Be, Cd, Mn, Pb, Se, Zn

1 Ba, Co, Cu, Fe

1] Al, Cr, Ni

v ; Ag, P, Sb, Tl
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Chun bj cac dung dich tiéu chuin nay bng cach két hop v pha loding cac thé tich thich hop cla cic
dung dich 1000 pg/mL véi HNOs 5 %. St dyng it nhAt mdt dung dich tiéu chudn va dung dich tring aé&
1&p tirng dwong chudn. Tuy nhién, chudn bj rigng mét mau kidm soét chét lvgng béng céch thém cac
legng d3 biét clia mBi kim loai myc tiéu véi céc legng nim gita dwdng chuln. M dung djch chuin
Gugc dé xudt 14 25 pg/ml @i v&i Al, Cr va Pb; 15 pa/mL_déi véi Fe va 10 pg/mL abi voi cac kim loai,
“con lal. Hang ngay, chudn bj m&i cac dung dich tigu chqén cb chira It hon 1 pg/m kim loai. Dung dich
tiéu chudn c6 chira hon 1 pg/m kim loai phai bén it nhit tir 1 dén.2 tudn. D&i véi phan tich ICP-MS,
thire hién theo phwrong phip 6020 trong EPA SW-846 xuét ban'1an 3 gdm ca céc cap nhét |, |, IIA, 1B
valll,

7.5.35 Céc dung dich chun cho phén tich GFAAS, Sb, As, Cd, Co, Pb, Se va TI. Chuén b] mét dung .
dich tiéu chudn 10 pg/mL béng_céch cho 1 mL clia dung dich chuén 1000 pg/mL véo frong binh dinh
mirc 100 mL. Pha loang, khudy, @én 100 mL véi HNOy 10 %. Déi voi phain tich GFAAS, nén mau phl
hop véi dung dich chuin. Chudn bi mét dung dich chuin 100 ng/mL bdng céch cho 1 mL ctia dung
-dich-chudn 10 pg/mL v&o binh dirh mirc 100 mL, va pha lo&ing dén 100 mL véi dung dich nén mau
twong (ng. Chuln b] cac dung dich chun khac bing cach pha lo&ng dung dich chun 100 ng/mL. Str
dung It nhét 5 dung dich chudn @8 13p dwdng-chuln. Mirc ndng dp dugc 68 xult 13 0 ng/mL, 10 ng/mL,
50 ng/mL, 75 ng/mL va 100 ng/mL. Chun bj c4c mAu kidm soat chét lvgng bing céch chudn bj riéng
mét dung’dich chudn 10 ug/mL va pha lo&ng dén khi né ndim trong pham vi ndng d9 clia céc mAu.
Hang ngdy chuin bj m&i moi dung dich chudn cé chiva it hon 1 pug/mL kim loai. Dung dich chuén c6
chira nhidu hon 1 pg/mL kim logi cin phai bén it nhét trong 1 @én 2 tuln.

'7.5.36. Chét 1am giam nhidu ndn miu.

7.5.36.4 Nicken nitrat, 1 % (V/V). Hoa tan 4,956 g Ni(NO,).6H,0 hodc hgp chét nicken khac phi hop
cho viéc chudn bj tdc nhan cai bién miu khodng 50 mL.nwéc trong mdt binh dinh mirc 100 mL, pha
loang dén 100 mL bing nuc. :

7.5.36.2 Niken nitrat, 0,1 % (V/V). Pha loang 10 mL dung dich nicken nitrat 1 % trong 100 mL béng
-nwée: Bom lwong biing nhau clia mau va chét gidm nhiu nén nay vao 16 graphit tr._g_r_}g qua trinh phan
tich arsen (As) clia GFAAS. ' o

7.5.36.3 Lantan. Hoa tan 0,5864 g 12,0, trong 10 mL HNO; 62m diic, pha loding dung dich ndy béing cach
thém va khudy véi khodng 50 mL nwéc. Pha loding dén 100 mL bing nuéc, trdn G&u. Bom lwong bang
nhau clia m&u va clia chét gidm nhiéu nén nay vio 16 graphit trong qua trinh phan'tich Pb clia GFAAS.

7.5.37 Gidy loc Whatman 40 va 541 (hodc :u&ng duong). Dung dé loc cic mBu dugc phan hiy. -

8 Thu thap, bio quan, van chuyén va lwu gite miu -

8.1 Ldy miu Phuong phap nay rat phirc tap bdi vay dé thu dugc cac két qua dang tin cay, ca ngwdl
léy m3u va ngudi phan tich phai dugc dao tao va cb kinh nghigm véi quy trinh thir nghigm, ké cé 1y
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méu ngudn, thiét bj va quy trinh an toan, tinh toan phan tich, bao céo va qui trinh dZc thu dugc mb ta
xuyen subt trong toan bd phuwong phép

8.1.1 Chuén bj trwéc phép thir. Thyc hién theo nhtr quy trlnh chung néu trong EPA method 5, trir
khi xac djnh phat thai bui, th! khéng cin phai sy kho céi Ioc trong binh hat 3m hoc can. Trwde tién,
riva tAt ca dd thiy tinh ctia day 14y mAu bdng nwéc véi néng va sau @6 riva trong nwéc xa phong néng.
Tiép theo rira ba Ian biing nude véi, tiép theo rira thém ba 14n bing nuée. Sau 66 ngam tAt ca @b bang
~ thy tinh trong dung dich 10 % (V/V) axit nitric trong it nhAt 4 h, riva ba 1an vé&i nuée, rira 1an cubi cling
v&i axeton va dé khé trong khéng khi. Day tht ca cic I8 hé clia b thily tinh 12 nhirng V] tri ¢6 thé xay ra
nhiém ban cho dén khi day Iy m&u duoc Iap aé idy mau.

8.1.2 Cac phép xac dinh so bj. Nhw EPA method 5, .
8.1.3 Chuén bj diy ldy miu,

8.1.3.1 Thiét 1ap day ldy m&u nhe Hinh 1.-Thye hidn theo c&c quy trinh duge néu trong EPA method
5, ngoai trie cho 100 mL dung dich HNO,!H;O: (7.3:1 clia phuong phéap nay) vao lrong tirng binh (bd)
hAp.thy thi® hai va thirba- nhu trong ‘Hinh- 1. Cho 100 ‘mL dung-dlch hép thu KMnOj ¢6 tinh axit'(7:3.2
cla phuwong phap nay) vao lung binh hép thy thr ndm va thi sau nhu trong Hinh 1 va chuyén khoéng
200 g dén 300 g silica gel Ga can trude v40 binh hap thy sau cling. Cach khdc, c6 thd can tryc tiép
silica gel trong binh hép thy ngay trwére khi két thiic I4p rép day 1Ay mAu.

8.1.3.2 Dua trén nhirng didu kién 1Ay mAu ngudn cy thé, c6 tha loal trir vidc st dung mét binh hép thy
@& tréng dAu tién ndu ham lvgng Am thu thap vao trong cac binh hip thy nhd hon khodng 100mL.

8.1.3.3 Néu khdng yéu cAu phan tich Hg thi khéng cAn cé4c binh hép thy thr bdn, nam va the sdu nhee
dwa ra trong Hinkr 1. ’ '

8.1.3.4 D& d3m bao céc méi I3p ndi clia day Iy mau khéng rd rf va dé phong ngira cac van dé& nhiém
ban miu cé thé co, str dung biing dinh teflon ho3c cac vét ligu khong gay nhi&m ban khac thay thé cho
md silicon.
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" Hinh 1 - Hé théng tdy méu

CHU Y: Thao tac thit cdn thdn dé phong ngiva nhiém bén bén trong day 14y mau. Phong ngiva
‘nhiém bn cho KMnO, c6 tinh axit @& khdng tiép xtic véi cac dyng cu thiy tinh c¢é chiva cac vt
ligu miu @& phan tich Mn. Phéng ngira dé& axit H,0, khéng bj trdn 1An v&i KMnO, cé tinh axit.

8.1.4 Quy trinh kidm tra rd rl. Thyc hién theo quy trinh kidm tra rd f dwore mé ta trong EPA method 5,
Kidm tra rd fl truéc phép thi, kidm tra ro ri trong qua trinh tién hanh phép th, va 8.4.4 kidm tra ro rl
sau phép thtr, _ i . g : .

8.1.5 Van hanh day l&y m&u. Thyc hién theo quy trinh duoc md ta & EPA Method 5. Khi [éy mau Gé
xac dinh Hg, st dung mt quy trinh twong ty véi quy trinh duge md ta trong 8.1 clia phwong phép
101A, 40 CFR Part 61, Phu Iuc B, néu cin duy trl mau s&c mong muébn trong binh hép thyu
permanganat axit héa cubi cling. Véi tirng dot l4y mAu, ghi lai cac sb lidu dugc ydu cAu vao phibu sb
lidu nhw dwge néu trong Hinh 5-3 clia EPA Method 5.

8.1.6 Tinh todn phn tr&m ddng téc. Thic hién trong tw EPA Method 5.

8.2 Thu hdi lai miu

821 Bétdiu quy trinh hat mAu ti cac thanh phan clia day 4y mau ngay sau khi thdo d&u l4y mau ra
khéi éng khéi vao lic két thic giai doan &y mAu. D& ngudi dAu 4y miu trudc khi thu hdi mau. Khi da
ngudi, lau sach tat ca byi phia ngoai gin v&i chép clia mai dAu 1y miu va day mii dAu &y miu bing
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mét nép che da duoc riva va khong gay nhidm bin d& ngin nglra mét hoac dinh bui vao. Khéng day
chép dAu l&y mAu qué chit trong khi day 1Ay mau dang duoc @8 ngudi; c6 thé lao ra chan khéng trong
hdp @& c4i loc @8 tranh viéc kéo chat 18ng tir binh hép thy 1&n céi loc.

8.2.2 Trwéce khi di chuyén dﬁy 1y mau dén dia diém hut mau ra tlr cac thanh phn clia day 14y méu,
thao diu ldy m3u ra khoi day I4y mau va ddy nép diu h&. Cén than @8 khdng lam mét phan méu dong
lai c6 thé cé & dAu ra clia GAu lay mAu. Day dhu vao cla céi loc noi dAu ldy mau 68 duec 1p chit vao.
Théo cudng day tir binh h4p thy sau cling va day binh hép thy. Dy ¢Au ra clia hdp chira cdi loc va dau
vao clia binh hép thy. St dung c4c ndp day khéng gay nhiém bin, nhw nit thly tinh mai, nép nhira
plastic, nép huyét thanh hoic bang teflon d& d4y cac dAu h& nay.

8.2.3 Céach khac, quy trinh sau day ¢6 thé dwoc s dung G thdo day 1Ay mau truéc khi dau 1ay méu,
hdp chira c4i loc/ld ngudi hodn toan: trirdre tién thao dAu ra clia hdp chira céi loc/dau vao binh hép thy
va day 16ng cac dAu hé. Sau d6 thao tach GAu 4y mau ra khdl hop chira céi loc hoic dAu vao clia
xyclon va day Idng cac dAu hd. Day chép cla dAu 14y mau va thao cubng day ra nhur a& md té trede
day. ’

8.24 Chuyén dAu ldy mAu va bd cai loc-binh hép thy @&n mot khu vire sach khéng bj gié va cac
nguy&n nhan gay nhidm bin khac hodc khong b] mat mau (68 hat mAu ra tir cac thanh phan clia day-
ldy mAu). Xem xét day ldy miu tréc va trong qué trinh théo rdi, ghi lai tAt cd nhirng diéu kién bét
thwéng. Chi ¥ d3c biét d& d3m bao ring tAt c& cac hang muc cin thiét cho thu hdi m&u khéng gy
nhi&m bAn mAu. MAu dwoc thu hdi va xi¥ Iy nhw sau (Xem so db trong Hinh 1a va 1b):
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Hinh 1b - So a3 thu héi miu

8.2.5 Binh chira s 1 (cai loc mAu). Cin than g& cAi loc tir hdp chiva cAi loc va a4t vao mét binh chiva
dia petri dwoc ghi nhan. Rlra cip nhip béng axit polypropylen hodc duwgc boc teflon, hodc rira véi
nwéc bing gang tay phiu thust sach ding mdt 13n, sau d6 @& khd va dung d& cAm cai loc. Néu cin
phai gép cai loc lai thi phai @am bao banh buyi gép ndm bén phia trong ndp gép. Chuyén cin than cai
loc, hat byi hoAc nhirng s¢i loc dinh vao mléng dém hdp chira céi loc vao dia petri bing ban chai soi
1dng nilon (dwgrc rira trrde véi axit). Khéng sty dung céc vt liéu chira kim loai khi tién hanh thu hdi day
lay mAu ndy. Niém phong kin d7a petri dwgc ghi nhan.

8.2.6 Binh chia sé 2. (Dich rira axeton). Chi thyc hién quy trinh nay néu xac dinh phét thai bui dwec
tién hanh. Thu hdi toan b bui va moi phan dong lal ctia byi tir mai 14y mAu, phy kién dau ldy miu, boc
16t dAu 4y mAu va nira phia treéc clia hdp chira cai loc bing viée rira céc thanh phin nay véi tdng sé
100 mL axeton, trong.khi d6 ddng th&i phai xem rat cin than trén phia ngoai diu Iy m3u hoic cac bé
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mat khac c6 byi rol vao mau hay khéng. Can s dyng chinh xé&c 100 mL axeton cho cac quy trinh hiéu
chinh m3u tréing sau nay. Nuéc cét cé thd dwoc dung thay cho axeton khi dwee chép thuan va can
duge dung khi dwee ngedi didu hanh quy dinh; trong nhikng tredng hep nay, gitr lai mét mau tring
clia nudc va thye hién theo chi din cla ngwdi quan Iy chju trach nhiém v& phan tich.

8.2.6:1 Théo cin th&n mai cla déu lay m3u va riva bd mat bén trong voi axeton tir mét binh rira clng
lic chdi v&i ban chai phi kim loai. Chai k§ cho dén khi dich rira axeton khdng cbn byi, sau &6 rira Ian
cubi b& mat bén trong véi axeton.

8.2.6.2 Chai (co) va rira miu dugc tiép xtc véi cac phan bén trong clia phy kién déu ldy mau theo
cling cach thirc cho dén khi khéng nhin thdy vét byi dong lai. Rra 16p 16t dhu Ay m&u véi axeton bing
céch nghiéng va xoay diu &y miu trong khi bom phuyt axeton vao trong dAu phia trén sao cho tt cd bé
mét bén trong ddu dugc thdm w6t axeton. Hirng axeton chay ra & ahu phia dwéi vao mét binh chira
mau. C6 thé diing phdu d& hd tro cho viéc chuyén dich rira vao inh chira. D& hwéng déng chdy cla
dich rira axeton, &y mdt ban chai phi kim loai diing chai dau Iy m&u. Git G4u I4y mau theo tu thé déc,
phut axeton vao dau trén khi ban chai dang dugc ddy di véi dong tac xoay van ba lan subt ddu lay
mAu. Gitr binh chira m&u ngay & phia dAu dwdi ciia dAu ldy mAu, hirng tét cd axeton va byi dwoc chai
ra xuyén suét qua dau 14y mAau cho dén khi khéng nhin thay buyi tdn iwu trong phén 16t cia déu ldy mau.
Ri*a ban chal bing axeton va thu gom tét ca djch rira nay vao binh chu'a m&u. Sau khi chdi, rira dau
1Ay mAu 1An cudi véi axeton nhu dugc md ta & trén.

8.2.6.3 Nén cé hal ngudi cling riva diu 1y mAu dé gidm bét sy mat miu. Gitra céc dot lay mau, gilr .
céc ban chai sach va khong bj nhi&m ban. Lam sach.bén trong clia nira trwéc hdp chi¥a céi loc bang
ban chai phi kim loai va rira véi axeton.,ﬁ&a ttrng bé mat ba 13n hodic nhidu hon néu thdy cin thiét
tach byi nhin thAy Gwoc. Thire hign riva ban chai va hap chira cai loc mdt [&n cubi cling. Sau khi tat ca
cac dich rira axeton va byi da dwgc thu gom vao binh chira m3u, day chét ndp binh sao cho axeton
khéng bj thoat ra ngoai trong qué trinh van chuyén dén phong thi nghiém. Danh déu 6 cao clia mirc
dich Iong d& xac dinh xem trong qué trinh van chuyén cé xay ra ro ri hay khdng. Ghi nhan rd rang trén
binh chira @& nhan biét thanh ph&n chira trong binh.

8.2.7" Binh chtra sé 3 (Dich rira dAu l&y mau). Gitr. bd I4p rap du lay miu sach va khéng bi nh|érn bén
trong qua trinh ria diu 1Ay m3u. Rira mai ddu 1y mau va c4c phy kién, lop 16t dAu.ldy mEu va nira
phia trwdc clia hdp chira céi loc that ki véi tdng s6 100 mL HNO3 0,1 N va cho djch rira vao trong mét
binh iwu gitr m3u. Thye hién cac [An rira nhw hwéng dan trong EPA method 12. Ghi lai thé tich cla
dich rira. Panh d4u @8 cao clia murc dich 16ng 1én phfa ngoai clia binh chira va ding danh déu nay é
xac dinh xem trong qua trinh vén chuyén c6 sy rd r xay ra hay khang. Day kin va ghi nhan rd rang vé
thanh phén chira trong binh. Sau cing, rlra mai cla dau lay mau, 1&p 16t dﬁt_: l&y m&u va néra phia
truée clia hdp chira céi loc voi nwde, sau d6 véi axeton va thai bd cac dich rira nay.

CHU THICH: Cén s dung chinh x4c 100 mL cho cac quy trinh higu chinh mau tring sau nay,

8.2.8 Binh chira s& 4 (Blnh hdp thy 1 dén 3, binh hép thy &m ndu c6 sl dyng, cac ham lvong
HNOy/H0; cla binh hép thy va cac djch rira). Néu lvgng dich Idng 16n, thlr nghigm co thé chiza cac
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dung dich clia binh hp thy 1 6én 3 trong nhidu binh chira ndu thy cn thiét. Do lugng dich 13ng trong
3 binh hép thy @3u chinh xac dén khodng 0,5 mL bing éng dong chia d6. Ghi lai thé tich. Thdng tin nay
duoc yéu cAu @& tinh todn ham luong Am cla khi éng khéi dwec 18y mAu. Lam sach tirng cai cla 3
binh hép'thu ddu tién, gid & céi loc, nira phia sau clia hdp chira céi loc va céc 64 thly tinh két néi'
blng cach rira k§ véi 100 mL HNO, 0,1 N. Thyc hién rira nhu dw¢e ap dyng trong Phucrng phap 12,
trong 8.7.3.

CHU THICH: CAn sir dyung chinh x4c 100 mL cho c4c quy trinh hiéu chinh m3u trdng sau nay.

Gop c4c dich rira va dung dich clia binh h&p thy, do va ghi lai thé tich sau ciing. Danh du 6§ cas cla
mirc dich 1ng, @4y kin va ghi nhan 8 rang v& thanh phan chira trong binh.

8.2.9 Binh chiva sé 5A (HNO; 0,1 N), sé 5B (dung dich hp thy KMnO,/H,SO,) va sb 5C (dich rira HCI
8N va pha loang)

8.2.9.1 Khily mau & phan tich Hg,.rét toan bb dich Idng tir binh hip thy dugce dat tneée 2 binh hip
thy permanganat (thwdng 1a binh hép thy thir tv) vao mdt dng dong chia @ va do thé tich chinh xac
@én khodng 0,5mL. Thao tac ndy @& tinh-to4n ham Jwong Am clia khi éng khéi dugc Iy mAu.-Cho.dich
Idng nay vao Binh chira s& 5A. Rira binh hép thy véi ding 100 mL HNO; 0,1 N va cho dich rnra néy
vao Binh chira s 5A.

8.2.9.2 Rét toan bd dich Iéng tir 2 binh h&p thy permanganat vao mét éng dong chia dd va do thé tich
chinh xac dén khodng 0,5mL.. Thao tac ndy @& tinh toan ham lvgng dm clia khi éng khéi duoc 4y méu.
Cho dung dich KMnO, ¢6 tinh axit ndy vao Binh chira sé 5B. St dung tdng céng ding 100 mL KMnO,
vira méi duoc axit héa cho tht c& cac IAn rira (khodng 33mU/iAn rira), rira 2 binh hip thy permanganat
va cAc @b thiy tinh két néi téi thidu 3 1An. Rét cac.dich riva vao Binh chiva sé 5B, dam béo tét ca cic
vat liéu droc két tha s& rdi ra tir 2 binh hp thy. Twong tu, st dung tdng céng 100 mL nwéc dé riva 2
binh hép thy permanganat cling c4c db thly tinh két néi it nhat 3 14n va rét cac dich rira vao Binh chira
sb 5B, @3m bdo moi vat lieu dwoc két tha sé rdi ra tir binh hap thy. Banh gid dd cao ctia djch Idng va
ghi nhan thanh phin 6 rang . Xem "Cén than” trong 7.3.2.

CHU THICH: Do phan (ng tiém tang clia KMNO, véi axit, &p sudt tich ty c6 thé xdy ra trong céc binh luu gitr
mAu. Khong nén a3 aAy hoan loan céc binh nay va cho ¥ Iém gidm 4p suét du. Nép day blnh c6 khoan 70 1 ¢én
7216 va dugec 16t teflon.

8.2.9.3 Néu sau khi riva véi nudc khdng nhin thdy céc 1dng dong cdn lai, thi khdng cAn rira thém niva.
Néu con c6 ling dong trén b& mét binh hip thy thi rira blng 25 mL HCI 8 N va rét dich rira vao mét
binh chira riéng dwge ghi nhan 13 Binh sé 5C. Trwéec tién, cho 200 mL nwéc vao binh chira. Sau d6

rira cac thanh binh hap thy va éng coc véi HCI biing cach bat binh hap thuy va xoay né sao cho HCH tiép
 xtc v&i tAt ¢ b& mat bén trong. Chi ding tdng cdng 25 mL HCI 8N dé riva két hop ca hal binh hép thy
‘permanganat. Rira binh h4p thy the nhét, sau dé rét dich rira vira rira cho binh hép thy the nhét vao
binh hép thy thtr hai d& rira, Cudi ciing, can than rét 25 mL HCI 8 N nay vao binh chira. D4nh dau dd
cao clia mdre dich 18ng 1&n bé ngoai clia binh chira é x4c djnh xem trong qua trinh van chuyén cé xay
ra sir ro rf hay khéng.
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8.2.10 Binh chira s 6 (Silica gel). Chu y 6én mau cia silica’ gel chl thi d& xac dinh xem da bién mau
hoan toan hay chua va ghi lai tinh trang mau clia né. Chuyén silica gel tir binh hép thy chira n6 vao
binh chira nguyén gbc va agy kin. Nguoi thye hign c6 thé dung ph8u dé rét silica gel va ding céq su
policeman @& 14y silica gel tir binh hap thy. Néu c6 lveng nhd byi dinh vao thanh binh hép thy khéng
c&n loal bd. Khdng ding nwdc hoZic chét 16ng khac dé chuyén silica gel vl lrgng can thu dugc trong
binh hip thy silica gel s& duwrgc dung @8 tinh toan ham Iwgng dm. Cach khic, néu cb s3n can tai hién
tredng thi can va ghi lai khéi Iuo'ng silica gel da dwoc s dung (hoic silica gel edng véi binh hdp thy)
chinh xac dén 0,5 g.

8.2.11 Binh ch(ra sb 7 (M3u tring axeton). Néu x&c dinh phét thai by, It nhét mot 1An trong qua trinh
- thir nghiém tai hién tredng, cho moét phdn 100 mL axeton dugc dung trong qua trinh thu hdi rnéu vao
* trong mdt binh chira dén nhan sé 7. Bay kin binh chira.

8.2.12 Binh chira sé 8A (HNO; 0,1 N, miu triing). [t nhat mdt tan trong qua trinh thir nghiém tai hién
_treéng, cho 300 mL dung dich HNO; 0,1 N dwgc dung trong qua trinh thu h&i m3u vao trong mét binh
chira dén nhan sé 8A. D4y kin binh chira. |

8.213 Binh chiva s 8B (MAu tring nudc). It nhat mt 13n trong qua trinh thir nghlei'n.tal hién trwdng,
cho 300 mL dung dich HNO; 0,1 N dugc ding trong qua trinh thu K&i m3u vao lrong mét binh chira
dan nhan sé 8B, D4y kin binh chira. : '

8.2.14 Binh chiva s& 9 (MAu trang HNO; 5 % / H;02 10 %). it nhé&t mot 1an trong qua trinh thlr nghiém
tai hién tredng, cho 200 mL dung dich HNO, 5 %/ H,0, 10 % dwec ding nhw [a thubc thir binh hp thu
axit nitric (HNO;) vao trong mét binh chira dan nhan sb 9. Bay kin binh chira.

8.2.15 Binh chira s& 10 (M3u tring KMnOj ¢6 tinh axit). It nhat mat 1&n trong qua trinh thir nghig¢m tai
hi¢n treding, cho 100 mL dung dich KMnOy4 ¢6 tinh axit dwoc dﬁng nhu 14 dung dich binh hép thu va
ding trong qué trinh thu hdi m3u vao trong mdt binh chtra dan nhan sb 10. Qhuén'b] binh nay nhv
hwéng dan trong 8.2.9.1, xem "C&n than” trong 7.3.2.va “Chi thich” trong 8.2.9.2.

8.2.16 Binh.chira sé 11 (MAu tréng HCI 8 N). It nhét mot 1an trong qué trinh thir nghiém tai hién
- treéng, cho 200 mL nuéce vao trong mét binh cera dén nhén 56 11 Sau as thém vé khuéy cép than 25
~ mL HCI 8 N. Tron ddu va dy kin'binh chira. 9

8.2.17 Binh chira s§ 12 (M3u tréng céi loc mAu). It nhét mdt 14n trong qué trinh thiz nghiém tai hién
tredng, cho ba céi loc trdng vao trong dfa petri dwgc ghi nhan s6 12 chwa st dung tlr cling 1 céi lgc
dugc dung cé 14y m&u. Pay Kin dia petri,

. 8.3 Chuin b; miu. Luu y xem mirc cla dich 1dng trong tirng binh chira va xac dinh xem mau c6 bj
th&t thoat trong qua trinh van chuyén hay khdng. Néu co luqng mau rd r, thi hoéc tranh dung mau dé
hodic diing phwong phap @8 higu chinh cac két qu3, tly theo sy phé duyét clia ngudi chiu trach nhigm.
So d& minh hoa chudn bj mu va quy trinh phan tich cho tirng thanh phén ctia chudi miu dvoc mé ta
trong Hinh 3.

8.3.1 Binh chira sb 1 (Cai lpc mau).
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8.3.1.1 Néu phat thii byi dang duoc xac dinh, trde tién khir dm cai loc va byi gép trén cai loc ma

khdng gia nhiét (khdng 1am néng cai loc cho nhanh khd)

mb ta trong EPA method 5.

va cain aén khél Ivgng khong abi nhu duoc

Binh chira 3 Blnh chira 2 Binh chira 1 Binh chira 4 =
Dich rira axit 6hu Dich rira axeton Céiloc - Blinh hép thy Binh chi*a
ohinvmanom| | mbcgnntania | | (Ghinhania HNOs, H;0z 54, 88, 5¢
FH) %R F (Ghi nhan i BH)
Giam thé tich !::&é'mu;nén [ | Ba phép phan
dén khd khong @ 6? Lueng nhd - Axit héa mBu hly va phan tich
trong 1 cbc phan tich Hg cdn lgl dén tach bigt nhaw’
& bdng CV/ASS pH=2 biing phan hily véi axit
l {ph&n miu HNO; (phan va pemanganat
- + 2B) miu 24) & 95°C trong 2h
Can lwong c3n Xéc dinh khdi ' I vA phan tich
trong cbc md lugng by clia bling CVASS
. céi loc Phanhiyvél | [Bidm thd tich aén (3A,38,3C) -
axitva - gAnkhdvaphén| — —
pemangana 5
95°C trong 2h -4 h‘”&m S’O’
va phén tich
Héa tan cin bAng CVASS l
"”;""' ;’“O* Phan tich
am dgc 15 kim loal
J. béing ICAP
- Chia ra thanh tirng '
Axit héa dén phin 0,5g va phan J
pH=2 blng hiy tirhg phin bang Phérjl tich
HNO, HF va I-;NO; dsm: kim loai béng
: e GFASS
Gidm thé tich dén
94n kho va phan
hdy vé&i HF va
HNO, 6am dac
- 1
Loc va pha lo&ng dén .
thd tich a4 bidt Uy :'a Py——
(phéln méu 1) pshz :}I_ c; oﬂgﬂﬁﬁ th:; r?::yngvﬂ ::g va
_______ N r———— CVASS (phdn A
[‘ . 'l mauiB)
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8.3.1.2 Sauquy trinh néy,'néu khéng cAn x4c dinh thém phét thai byi @&.phan tich cic kim loai thi chia
c4i loc va byi gép trén cai loc thanh céc phin m&i phan chira khodng 0,5 g. Tly theo sy lya chon cla
ngudi phan tich, cho cadc m3u nay vao trong cac’binh giam &p vi séng riéng ré ho#c vao trong binh
bom Parr. Cho thém 6 mL HNO, dam &3¢, 4 mL HF darh dac vao tirng binh. Lam néng bang vi séng,
a8 vi séng cho mAu trong khodng 12 min‘dén 15 min, t8ng th&i gian 13m néng nhue sau: 1am néng 2 min
dén 3 min, sau dé tét vi séng trong 2 min aén 3 min, rdi 1am néng 2 min dén 3 min, v.v. tiép tyc xen ké
nhiz vy cho dén khi tdng thoi gian lam néng dugc hoan thanh (quy trinh nay s& tén khodng 24 min
@én 30 min v&i vi séng ¢b céng suht 600 W). Thai gian 1am néng bang vi séng tly thudc vao sé cac
mé&u dugc phan hly ddng thdi. Viéc 1am néng dl dugc th hién & ‘qua sy hdi Ivu vat hap trong binh.
" Néu 1am néng thbng dung, binh bom Parr s& dwee 1am néng & nhiét G6 140 °C trong 6 h. Sau @6 lam
. ngudi mdu-6én nhiét @ phong va gép vdi dich rira diu Iy m3u dwgc phan hily bing axit nhu yéu ciu
trong 8.3.3.

8.3.1.3 Néu day l&y miu gém éé mét xyclon bing thly tinh @4t phia trwdc céi loc, cAn chudn bj va
phan hly byi gép & xyclon béng quy trinh trong 8.3.1.2 v sau do gbp két qud phan hdly v&i phan dugc
phan hﬁy cua mau cél loc. *

8.3.2 Binh chira sb 2 (Djch rira axeton).'Lwu y xem murc clia dich Iong trong binh chira va ghi rd trong
phiéu phan tich xem c6 rd i xay ra trong qua trinh van chuydn hay khéng. Néu da xay ra lvong mau rd
i, thi hodc 12 tranh dung mAu @6 hodc diing phirong phap d& hidu chinh c4c két qua, tuy theo sy chép
nhan cla ngudi chiu trach nhiém. Do thé tich chit I3ng trong binh chinh x4&c dén khodng 1 mL hoc
can chét 1dng trong binh chinh x&c dén khodng 0,5 g. Chuyén céc thanh phin vao mdt céc mé dung
tich 250 mL @3 dugc riva axit va can trudc rdi dé bay hol dén khd & nhiét dd va ép sult méi tredng.
Néu dang xac dinh phat thai buyi, hit &m trong 24 h nhung khdng 1am néng thém, c&n dén lvong cén
khéng @éi theo qui trinh dugc md ta trong EPA method 5, béo céo két qua chinh xac @én 0,1 mg. Hoa
tan phén con-lai véi 10 mL HNO, dam déc. Gop dinh Iwgng méu tao du'crc ké ca toan bd djch Idng va
bui, véi binh chira sé 3 trwdre khi bit aAu thye hign 8.3.3. >

'8.3.3 Binh chira 56 3 (Dich rira ddu ldy mAu). Kiém tra xem pH ctia.m&u c6 nhd hon hodc bing 2
khong. Néu 1én hon hosc bing 2 thi axit ida mau béng c4ch can than thém va khudy HNO,*@am diic
dén pH=2. Diing nwéc a& rira mAu vao trong mét cdc md va day céc md voi kinh ddng hd c6 dwong
gan. Gidm thé tich mau dén khodng 20 mL bing c4ch 1am néng trén bép dién véi nhigt 34 ngay dudi
nhiét d sdi. Phan hily mAu trong 18 vi séng ho#ic binh bom Parr bing céch chuyén toan bd miu vao
trong binh hoZc binh bom, cn than thém 6 mL HNO; dam d%c, 4 mL HF dam dic, rdi tiép tyc thye
hign theo quy trinh mo ta trong 8.3.1.2. Sau d6 gdp mau thu duge tryc tiép véi nhikng phin phan hiy
axit héa cla cai loc dwge chuln bj trudc day trong 8.3.1.2. MAu gdp thu duoc la “Phan miu 1" . Loc
mau dugc gdp bing gidy loc Whatman 451. Pha loang @én 300 mL (hoc thé tich phi hgp cho néng
% cac kim loai duoc dy kién) véi nudc. M3u pha lodng nay 14 "Phin miu phan tich 1. Do va ghi lai
thé tich bén m&u phan tich 1" chinh xéc dén khoang 0,1mL, L4y mét lwgng nho 50 ml va ghinhan la
“Phép miu ghan tich 18", Ghi nhan phan 250 mL con Iai 1a “Phan mau phan tich 1A". Phan miu phan
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tich 1A dwoe ding cho phan tich ICAP hodc AAS cho tét ca céc kim logi can phan tich ngoai trir Hg.
Phan m3u phan tich 1B duwoc dung dé xac dinh Hg & nira phia treéc day 4y méu

8.3.4 Binh chtra sb 4 (Cac binh hép thy 1-3). Do va ghi lai t6ng thé tich méu nay chmh xac khoéng
0,5 mL va ghi nhan 1a "Phin mAu 2". LAy mdt lwgng nhé 75 mL Gén 100 mL @& phan tich thiy ngan
(Hg) va ghi nhan 12 “Phan mAu phan tich 2B". Ghi nhan phin can lai clia Binh chira s 4 12 “Phan miu
2A". PhAn m3u 2A xac dinh ra thé tich _cGaIPhén mau phan tich 2A truéc khi phan hliy. Toan bd Phin
mAu 2A duoc phan hily @& tao thanh “Phin mAu phan tich 2A". Phin m&u phén tich 2A xéc dinh ra thé
tich clia Phan mAu 2A sau khi phan hly né va thé tich cda Ph&n mAu phan tich 2A théng thudng 12
150mL. Phan m3u phan tich 2A dugc diing a& phan tich cho tht ¢ cac kim logi can phan tich ngoai trir -
Hg. Kiém tra pH clia PhAn mAu phan tich 2A nhd hon hoéic béng 2. Néu cin, thém HNOs dam dic va
khudy @& gidm Phin mAu 2A @én pH bing 2. Ding nwéc aé rira Phin mau 2A vao trong mot céc md
va ddy cbc md véi kinh ddng hd c6 dudng gan. Lam néng trén bép dign ad gidm thé tich Phan méu 2A
d@én khodng 20 mL véi nhiét @6 ngay dudi nhigt a6 sdi. Sau dé tién hanh quy trinh phan hliy mau mé ta
tron98341hoac8342 ’

8.3.4.1 Ouy trinh pha m§u thbng dung Cho thém 30 mL HNO; 50 % va Iém rl6ng trong 30 min trén
bép dién dén gin s6i. Thém 10 mL H,0, 3 % va lam néng trong hon 10 min. Thém 50 mL nuéc néng
va lam néng mau thém trong 20 min. Lam ngudi, loc mAu va 1am lo&ng d&n 150 mL (hozc thé tich phi
hop cho ndng @8 cac kim loai dy kién phan tich) véi nuée. Vigc pha losing nay tao ra Phin miu phan
tich 2A. Do va ghi lai thé tich chinh xéc dén khodng 0,1 mL. - :

8.3.4.2 Quy trinh pha bing vi séng. Théml 10 mL HNO; 50 % \}é lam néng véi tdng thei gian 6 min
luan phién 1 min d&n 2 min & cong suét 600 W, sau @6 14 1 min d&n 2 min khang bat vi séng, v.v,
trong ty nhw quy trinh mé ta trong 8.3.1. Pé miu ng'uoi. Thém 10 mL H;O», 3 % va lam néng thém
2 min nira. Thém 50 mL nwéc nong, 12m néng thém & min. Lam ngudl, loc mau va lam lodng dén 150
mL véi nwéc (hoéc dén thé tich phi hgp véi ndng db céc kim loai dy kién phén tich). Pha Ioang nay
tao ra Phan mAu phan tich 2A. Do va ghi lai thé tich chinh xéc dén khoang 0, imL.

CHU THICH: .TAt ca thoi gian 1am néng béng vi séng duoc néu | x&p xi va thy thudc.vao sb cac miu éang
dwoc phan hdy tgi mot thei diém. Thei gian 1am néng duwoc néu & trén 13 chép nhan dugc @& phan hly ddng thei
dén 12 mAu riéng 1. Vigc 1am néng dll dugc thé hign rd qua sy hdi lvu vat hép trong binh.

8.3.5 Binh chia sé 5A (Binh hép this 4). Binh chira sé 5B va 5C (Binh hép thy 5 va 6). Gitr mAu trong
Binh chira sb 5A, 5B va 5C tach biét nhau. Do va ghi lal thé tich ctia binh chira sé 5A chinh xac dén
khodng 0,5mL. Ghi nhan thanh phin clia Binh chira sé 5A thanh 14 Phdn mau phan tich 3A. D8 loai b -
moi két tlia mau nau ctia MnO; khdi thanh phan chira clia Binh sb 5B, loc thanh phin chira clia binh
qua gidy loc Whatman 40 vao trong mét binh dinh mirc 500 mL va lAm loang dén vach ch. Gitr lai cai
loc @& phan hily két tlia MnO, mau nau. Ghi nhan phn dich lpc 500 mL i Binh chira sé 5B thanh
Phan mau phan tich 3B. Phén tich Phan mAu phan tich 3B @8 xac dinh thily ngan (Hg) trong véng 48 h
k& ttr budr loc. Cho cél loc @4 duge diing @ tach két tiia mau nau ciia MnO; Vo trong mét binh chira
¢6 kich thwée phit hop va dwgc thong khi dé thoét céc khi k& ca khi clo duec hinh thanh nén khi céi
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loc dvgc phan htuy. Mol khi dLrorq sinh ra do phan hiy MnO, s& dugc ioai bd trong ti hdt phong thi
nghiém, Thém 25 mL HCI 8 N vao cai loc va dé& phan huy trong it nhét 24 h & nhiét 6 phong. Loc cac
thanh phin cﬁ_a' Binh chira s6 5C qua giéy loc Whatman 40 vao trong mét binh djnh mirc 500mL. Sau .
6 loc két thia mau nau MnO; clia qué trinh phan hiy tir Binh chira sé 5B qua gidy loc Whatman 40 vao
trong mot binh dinh mire 500mL, pha lo&ng va tron ddu dén vach mc Vi r_iu'é-c. Thai bd gidy loc
Whatman 40. Danh déu dung d]ch HCI pha lo&ng 500 mL né} nhw 12 Phin m3u phan tich 3C.

8.3.6 Binh chura sb 6 (Silica gel). Can silica gel da dung (hodc silica gel cong v&i binh hép thy) chinh
xéc 3&n 0,5 g béng can.

' 9 Kidm so4t chit lwong

9.1 Trwdng hop phan tich mau trdng thudc thir hién tredng. Thye hign phan hlly va phén tich cac
.m&u trdng trong c4c Blnh chiva tir & 7 @én"12 14 cac thanh phan cla binh d& dugc tao. thanh trong
8.2.11 gén 8.2.17, twong (ng. DS véi chc mau trﬁng hién treong cla Hg. s dung m:‘.’;t lu'o'ng nh6
10 mL &8 ph&n hy va phan tich.

9.1.1 Phéan hlyva phén tich mét trong cac céiloc tir Binh chira sé 12 theo hwéng din tai 8.3.1, 100 mL tir
Binh chiva sb 7 bng 8.3.2 va 100 mL tir Binh chua sé 8A bing 8.3.3. Budc néy tao ra cac mau tréng
cho Phan mAu phan tich 1A va 1B.

9.1.2 .Gop 100 mL cia binh chira 8A v&i 200 mL tir binh chﬁa sé9 \_ré phan hdy, phén tich thé tich
nhan dugc theo 8.3.4. Bude nay tao ra cac mau tring cho Phan mau phan tich 2A va 28.

9.1.3 Phan hily va phan tich mét lwgng 100 mL t&r Binh chu'a 56 8A da tao ra mot miu trdng cho
Phin phan tich 3A.

9.1.4 Gop 100 mL tr binh chira sé 10 véi 33 mL tir binh chira sé BA dé tao ra mot mau tréng cho
Phan m&u phan tich 3B. Loc 133 mL nhan duoc nhw mé t& cho Binh chira s6 5B trong 8.3.5, ngoai trir
khéng duwoc pha loang 133 mL nay. Phén tich mau trng nay cho Hg trong véng 48 h ké tlr burdc igc va
str dyng 400-mL nhw 13- thé tich mAu tring khi tinh toan gia trj khéi lrgng mau t(aqg. ISu'.dung ithé tich
thyc té cla cac m5u trdng phan tich khéc khi tinh toan cac glé tri khéi lwong ciia ching,

9.1.5 Phan hiy céiloc da dugc ding dé tach két tda MnO, ra khéi miu tréing cho Phan mAu phan tich
3B bing quy trinh nhw mb ta trong 8.3.5 dbi voil cél loc mAu twong tw. Loc két qua phan hiy va céc
thanh ph&n clia binh chira sé 11 qua gldy loc Whatman 40 vao trong mét binh dinh mirc 500 mL va
pha loang dén vach mo'é v&i ndc. Cac buide 'nay tao ra mot mAu tring cho Phan m&u phén tich 3C.

9.1.6 Phan tich mAu trdng cho mAu tring clia Phin miu phan tich 1A va 2A béng 11.1.1-v3/hozic
11.1.2. Phan tich mAu trdng cho Ph&n mAu phan tich 1B, 2B, 3A, 3B va 3C theo 11.1.3. Phan tich mau
trdng cho Phin m&u phan tich 1A tao ra gia trj hidu chinh m3u tring thudc thir clia ntra truée day 1y
m&u cho céc kim loal c&n phan tich ngoai trlr Hg; Phan tich mau tréng cho Phan m3u phan tich 1B tao
ra gia tri hiéu chinh mau trang thuéc thir clia nira trwdc day Iéy m&u cho Hg. Phén tich mau trang cho
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Phin mAu phan tich 2A tao ra gia trj hiéu chinh m3u tring thuéc thir clia nira sau day lay mau cho tat
ca cac kim loai mudn phan tich, ngoai triz Hg, trong khi a6 phép phan tich m3u trang cho céc Phin miu
phan tich 2B, 3A; 3B va 3C 1B tao ra gié tr hidu chinh. mAu trng thuée thir cho nira sau day 1ay mau
Hag.

9.2 Mau kidm soat chét lwgng. Phan tich cac mAu kidm soat chét lugng sau day.

9.2.1 Phan tich ICAP va ICP-MS. Thyc hién theo cic mé ta kidm soat chdt lwgng tuong tng trong
Pidu 8 clia phuong phap 6010 va 6020 trong EPA SW-846. Dé thire hién kidm soét chét lwong cho
mét ngudn thai cAn tién hanh ba phép thir, c6 thé tham khédo cac buéc sau: hai phép kiém tra thiét b
tiéu chudn, chay hai mau trng higu chuln, mét mau tham khdo vao lic bat dAu phén tich (phan tich
bing Phwrong phap thém chun it nhét trong khodng 25 %), mét mau kiérh soat chét lwgng dé kiém tra
@5 chinh xé4c cla cac chudn hiéu chudn (dwoc chdp nhan trong pham vi 25 % hiéu chudn), va mét
phan tich mAu dup (dwoc chap nhan 14 sai sb trung binh trong khodng 20 % tét cac cac phép phan
tich).

9.2.2 Phan tich AAS bing céch hit vao tryc tiép hoic GFAAS cho céc kim loal Sb, As, Ba, Be, Cd,
Cr, Co, Cu, Pb, Mn, Ni, P, Se, Ag, Tl va Zn. T4t ca ca¢ miu ddu dwoc phan tich dup. Tién hanh phan
tich mét m&u thém n&n mAu cho it nhat mt mAu clia niva phia truée day 1y mau va mét méu cla nira
phia sau day l4y m3u, hodc mét mau gop. Néu thu'du'qc d6 thu hdi nhd hon 75 % hodic 16n hon 125 %
cho mAu them nén mAu, th! phan tich tirng mau béing Phuong phép thém chun. Phan tich mau kiém
soat chét lwgng @& kidm tra dd chinh xac clia cdc dung dich chudn hiéu chudn. Néu két qua khéng
trong pham vi 20 %, cin I3p lai hidu chudn.

9.2.3 Phén tich-CVAAS cho Hg. Phén tich tAt cd cAc miu theo m&u dip. Phan tich m3u kiém soét
~ chét lwgng dé kidm tra d chinh x4c cla céc tiéu chuén hidu chudn (néu két qua khdng trong pham vi
15 %, 1ap lai hidu chudn). Tién hanh mdt miu thém nén miu cho mét miu (ndu két qua khdéng ndm
trong pham vi 25 %, phan tich tit cd cac miu béng Phuorhg phép thém chuln). Thang tin bd sung vé
kiém soét chét lvong c6 thé thu dwoc tir Phuong phép 7470 trong EPA SW-846 hodc trong Céc
phuong-phap tiéu chudn cho nwedc \}a nwéc thdi- Phwong bhép 303F.

10 Hidu chudn va tidu chudn héa

10.1 Higu chuin day 14y miu. Hiéu chun céc thanh phin ctia day 14y mAu theo EPA method 5 : Mai
cla dau Iy mau (10.1); Ong Pitot (10.2); H& théng do (10.3); BS [am néng Gau Iy mau (10.4); Cam
bién nhiét @4 (10.5); Kidm tra ré ri clia hé théng do (8.4.1) va 4p ké ((10.6).

10.2 Hiéu chudn ICAPS. Chuln bj cac dung dich chuin nhw néu trong 7.5. Dinh hinh va hiéu chudn
thiét bj theo quy trinh dwec khuyén c4o cba nha sdn xuét va si» dung céc dung dich tiéu chuin dé.
Kiém tra sy hidu chudn mot 1An/gior. Néu thiét bj khong tai 18p duoc nhirng ndng @5 tiéu chudn trong
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.pham vi 10 %, thi tién hanh cic quy trink higu chudn day du. Tién hanh phén tich ICP-MS béng cac
phuong phép sau day: Phu'crng phap 6020 trong EPA SW-846

10.3 Quang phd hip thy nguyén tlr - Céc phép phan tich AAS hit tric tidp, GFAAS va CVAAS.
Chun bj cac dung dich chuin nhu duoc néu ra trong 7.5 va ding chiing d& hiéu chudn quang phd ké,
quy trinh higu chudn cling dugc dua ra trong céc phuong phép clia EPA dugc dé cap tai Béng 1va
trong EPA method 7470 trong EPA SW-846, hoc trong Method 303F cho phén tich nurdc va nuée thai
(cho Hg). Xéc 1ap tirng duéng chudn theo mAu dip va sl dung céc gia trj trung binh @& tinh toan
dudng higu chuan, Cir 10 m&u dén 12 mAu thi tal higu chudn lai thiét bi khodng 1 14n.

Béng 1 - Buéc séng khuyén nghj cho phan tich ICAP,

Chét phan tich ~ Bwéc séng (nm)
_Nhom (A)) .. 308215
Antimon (Sb) - 7 208,833
Asen (As) ) 193,696
* Bari (Ba) 455,403
' Benylli (Be) 313,042
Cadmi (Cd) 226,502
* Crom (Cr) ' 267,716
Coban(Co) . - = 228,616
DBéng (Cu) 328,754
St (Fe) | 1 259,940 _
SiChiRE). | Teh L T.220388 L LTy
Mangar! {(Mn} 257,610
Niken (Ni) ' 231,604
‘Photpho (P) ; 214,914
Selen (Se) 196,026
Bac(Ag) | . 328068
Thalli (T = . 190,864. - -
Kém (Zn) - : 213,856 -

25



TCVN 11311:2016
11 Quy trinh phén tich

114 Phéan tich miu. Cir méi 1&n van hanh day 14y mAu, tao ra duoc 7 mAu phan tich riéng I€; hai
mAu cho tAt c3 cic kim loal mubn xac dinh ngdai trlr Hg, ndm méu cho Hg. Mét sor @b phan dinh ra
tirng binh chira m&u, Hinh 2 mé ta buwéc chuln bj phan tich va so @b phan tich. Hai mau phan tich d3u
tién duoc ghi nhan Phan mau phan tich 1A va 1B, gdm cac miu duoc thlly phan tir cac thanh phin
clia nira phia tredc day 14y m3u. Phin miu phan tich 1A diing cho phan tich ICAP, ICP-MS hodc AAS
nhu md ta trong 11.1.1 va 11.1.2, twong ng. Phan mau phan tich 1B dung cho phan tich thly ngan
clia nira trwée cla day Iy mAu nhur duge mb ta trong 11.1.3. Nhimg thanh phin clia niva sau clia day
I8y m3u dugc diung @& chuin bj cac mAu phan tich thiz ba dén thir bay. Céc mAu phén tich thir ba dén
- thtr tw, dwoc ghi nhan Phan mau phéan tich 2A va 2B, chira cdc mAu tir binh hép thy loai bd 36 dm sé
1, néu dwoc st¥ dung, va binh hap thy HNOyH;0, sb 2 va sé 3. Phin mAu phén tich 2A 14 cho phan
tich ICAP, ICP-MS hodc AAS cho cac kim loal myc tiéu, ngoai trir Hg. Phan mau phan tich 2B la cho
phan tich Hg. Cac mau phén tich thir ndm @én thr bdy, dugc ghi nhan 12 Phin mau phan tich 3A va
3B va.3C.gbm cac thanh phan cla binh hap thy va c4c dich nla.tir binh hép.thy s 4. réng va cac binh
hAp thu H,SOJKMnO, b 5 va s 6. Cac mau phan tich nay Ia cho phan tich Hg nhtr dwgc md ta trong
11.1.3. Tdng phén gép Hg clia nira sau day &y miu dwgc xac dinh tir tdng sé clia cic Phan mAu phan
tich 2B, 3A, 3B va 3C. Phan mAu phén tich 1A va 2A c6 thé duoc gdp theo ty 16 trwde khi phan tich.

11.1.1  Phan tich ICAP va ICP-MS. Phan tich nhirng Phan miu phan tich 1A va 2A bing ICAP st
dung P_hu'éng phap 6010 hodc EPA method 200.7 (40 CFR, Phy lyc C). Hiéu chuln ICAP va thiét 1ap .
chuong trinh phan tich nhw dwge mb ta trong Phurong phap 6010 hodc EPA method 200.7. Tién hanh
theo cdc quy trinh kidm soét chit lvong duwgc md ta trong 9.2.1.C4c buwéc séng d& phan tich duoc
khuy&n nghj tar Bang 1. Nhirng buréc séng ndy thd hién sur két hop tét nhat clia d3c tith va gidi han
phét hign tidém tang. C6 thd thay thé c4c budc séng khac néu ching cé dic tinh va gidi han phat hién
nhw yéu chu, duoce x( Iy véi cung ki thuat higu chinh @éi véi sy nhiéu phd. Khdi dau, phan tich tat ca
cac mau cho nhirng kim loai muc tiéu (ngoai irir Hg) cdng véi Fe va Al Néu Fe va Al cé mat, thi c6 thé
phai pha loang méu sao cho tirng nguyén té cla cac nguyén té nay & mirc hdng dd nhd hon 50 ppm
aé g|ém nhléu phd cia chung lén As Cd Crva Pb. Tién hanh phén tich ICP-MS theo F'huro'ng phép
6020 trong EPA SW- 846.

CHU THICH:  Khi phan tich cac mAu trong mot n&n mAu HF, nén diing mdt dudc nhém, Vi tAt ca cac miu cla
cac thanh phan phia tredc day 1dy mau sé co chira HF.

11.1.2  Phan tich AAS l;éng hut trye tiép hodc phéan tich GFAAS.-Néu phan tich cac kim loai trong
Phan mAu phén tich 1A va 2A bing phan tich GEAAS hodic AAS hit vao tryc tiép, sir dung Bang 2 @é
xac dinh k¢ thuat va quy trinh thich hop @& 4p dung cho tirng kim loai muc tiéu. Str dung Bang 3, néu
can thiét a& 4p dung cac k§ thuat @& gidm thidu nhidu. Hiéu chudn thiét b] theo 10.3 va thyre hién theo
céc quy trinh kidm so4t chét Ivgng quy dinh trong 9.2.2.
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Bang 2 - Ky thujt 4p dung, pheong phép va gidm thidu can tré daél véi phan tich AAS

Kim | K¢ thujt Phwong Buwéc Can tré
loal phapNo | séng [~ Nguyén nhan Giam thiéu
SW-846' (nm) ' .
Fe | Huat 7380 248,3 O nhiém Tién hanh can than tranh & nhiém
Pb | Hut 7420 {283,3 217,0 nm thay thé | Yéu cau hléu chinh nén
Pb | Nung 7421 283,3 Thu hdi kém Cai bién thanh phan nén, thém 10 pl
axit phosphoric vdo 1 mL miu da
: chudn bj trong cbc dyng miu
.| Mn | Hat 7460 279,5 403,1 nm thay thé | Yéu cau hlgu chinh nén
| Ni Hut 7520 232,0 352,4 nm thay thé | 352,4 nm thay the
Fe, Co,vaCr Fe, Co, and Cr
tin hiéu phan hoi | Pha lo&ng mau hoéc sir dyng bude
khéng tuyén tinh | séng
. . - S 352,3nm - . :
Se | Nung 7740 196,0 | Tinh bay hoi Mau thém chuan va chét cén trér va
' thém niken nitrat & giam thidu
Hap thu va phén | Can hiéu chinh nén bay hoi va hiéu
tan chinh nén Zeeman
Ag | Hat 7760 328,1 Hap thy va bay | Can hiéu-chinh nén
hoti Tranh axit chohydric ngoai trlr bac
AgCl hoa tan trong dung dich nhw hdn hep clorua
Glam sat ty 1& hit ctia m3u va cac
tiéu chudn
T [ Hat 7840 276,8 Yéu cau-hiéu chinh nén =
' Khéng nén str dung axit clohydric
Ti | Nung 7841 276,8 Axit  hydrocloric | Can hiéu chinh nen
hodc clorua Xac nhan sy thét;thpéf khéng xay ra
bay hoi bdng miu da thém chuén;
.| Palladi phi hgp thay déi nén miu
| Zn Hat - 7950 2139 O nhiém Si, Cu, & | Stronti khir Cu va phosphat
' ' : Pcao Tién hanh c&n thén iranh & nhiém
Sb | Hal 7040 - | 2176 | Pb, Ni, Cu 1000 | S dyng budc séng thir cap 231,1
ma/ml, hodc axit | nm; mau két hop va ndng do axit tiéu
' chuén hodic st dung nitor ox;l:'ngon
Ira axetylen
Sb [ Nung 7041 217,86 Pb cao | Buwéc séng thr cap hodc higu chlnh
- * Zeeman
As | Nung 7060 193,7 Arsen Mau thém chuén va thém dung dich
Tinh bay hoi niken nitrat d& phad miu tredc khi
Nhom phéntich
St dyng hiéu chinh nén Zeeman
Ba | Hut 7080 553,6 Canxi Catot réng cao va bd dai pho hep
Bari 2 mL of KCI méi 100 mL mau
lon hoéa
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_ Bang 3~ (K&t thic)
Kim | Kythuit | Phwong | Buéc ' ZE% Cén tr&
| 6 :
oal gr\}vé%fscz ?ml:g Nguyén nhan Giam thiédu
Be | Hat. 7080 234,9 500 ppm Al Thém florua 0,1 %
: Mg va Sicao ' :
Be | Nung 7091 234,9 Chidu dai quang * | T&i wu céac théng sb @& gidm thidu
anh huedng .
Cd | Hut . 7130 - . |[2288 Hép thu va phan | CAn hiéu chinh nén
) tan énh sang

Cd | Nung 7131 228,8 Nhu trén = - Nhw trén

Clo dw Sir dyng nhém phosphat nhu nén

dAu pipet m&u cai bién

St dung éng khdng ¢é canxi
Cr | Hut 7190 357.9 Kim loai kidm B& sung ion héa KCl-vao méu va tai
| P ligu tham khao mfgs
| Co | Nung 7201 1240,7 |Clodw - = . |Strdyng phwong phap thém chudn
Cr | Nung 7191 357,9 Cava P 200 mg/L | TAt ca canxi mtrat duzc biét 12 dnh
: - : . i hudng bét bién va @é loai bd 2nh
. ) hwdng clia photphat _

Cu | Hat 7210 3247 Hép thy va phan Théam khado huéng dan clia nha san

tan xuat

11.1.3 Phan tich CVAAS cho thily ngan. Phén tich cic Phin m3u phan tich 1B, 2B, 3A va 3C riéng ré
Ch(_) HQ str dung CVAAS theo Phuwong phap 7470 néu trong EPA -SW-846, hodc trong céc phud‘ng
phép tiéu chudn cho phan tich nuéc va nuée thai, Phwong phép 303F, hoaé st dung tuy chon theo~
CHU THICH 2 & cubi.didu nay. Lap dudng hidu chudn (ttr zero “0° dén 1000 ng) nhw md ta trong
Phuwong pﬁép 7470 hodc twong tw véi Phuong phap 303F s dyng céc binh BOD 300 mL thay cho
binh nén Erlenmayer. Thyc hién nhw sau cho tirng phan tich Hg. Tir tirng mAu ban dAu lay va ghi lai
mét Ivgng nhé mAu trong pham vi c& mAu tir 1 mL dén 10mL. Néu khéng biét trrdc lvgng Hg dwoc dy
doén trong mAu Hién c6, ¢ thé.diing mdt lrgng nhd 5 mL dwec d& xudt dung a& pha loang IAn dAu
thanh 100 mL (xem CHU THICH 1 cubi didu nay). Téng Iwong Hg trong lweng m3u nhé can phai nhé
hon 1 pug va trong pham vi zero “0” dén 1000 ng ctia dwdng hiéu chuin, Cho lwvgng nhd miu vao mét
binh BOD .dung tich 300 mL va thém di nwéc dé tao thanh tdng thé tich bang 100mL. Tiép theo cho
thir ty c4c dung dich phan hiy m3u va lién hanh chudn bj mdu nhe dugc mé ta trong quy trinh cla
‘Phuwong phap 7470 hodic Phuong phap 303F. (xem CHU THICH 2 & cudi didu nay). Néu sé doc cuc
dai vwrot ra ngoai thang do (vi lwgng Hg trong Igng mAu nhd vurgt qua pham vi hidu chudn, ké c3 tinh
hudng khi chl lvgng nhé 1 mL cda miu ban dau/miu gbc da dugc phan hiy), lic 66 pha lodang méu
ban @Au (hodic mot phin ciia mAu ban dAu) véi HNO; 0,15 % (1,5 mL HNO, @am d&c/mét Iit nwéc) sao
cho khi mét lwgng rfhé 1 mL dén 10 mL cla*m3u ban dau phé lodng v&i HNO; 0,15 %" dugc phan hly
va phan tich bing céc quy trinh mo ta trén day, sé thu duqfc'phép phan tich ndm trong Ipham vi cla
duwdng hiéu chuln, | |
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CHU THICH 1:  Khi cac mirc Hg trong c4c Phin m3u dudi gi¢l han phat hi¢n trong éng khbi duoc cho trong
Bang 1, lay Iu'qng nhd 10 mL @& phan hiy va phan tich nhu duec md ta..

CHU THICH 2: Tuy chon Hg cb thd dugc phan tich dua trén quy trinh phan tich CVAAS theo huéng din cla
nha ché tao thit bl. Cac huéng d3n nay gdm cac quy trinh kidm soat chét lvgng cho Model Léeman PS200, hé
théng Perki Elmer FIAS, va cic model tuong ty néu c6 s&n clia cac nha ché tao thiét bj khéc. D& phan hiy va
phén tich bing cdc thiét bj ndy, thie hién hai brréc sau day: :

(1) Phén hiy Irgng nhé mau dén bd sung dung dich nuée hydroxylafnin hydroclorua/natri clorua tuong te nhy
duoc mo ta trong myc nay; Leeman, Parkin Eimer va céc thiét bj tvong ty duge md {a trong Chu thich nay c6
chirc néng bd sung ty ddng dung dich thiéc (Sn) clorua can thiét trong qua trinh phan tich ty 66ng Hg .

(2) Ngay khi hoan thanh phén hdy nhu mo ta & budc (1), phan tich m3u theo huéng din clia nha ché tao thiét bi.
Céch tiép can nay cho phép nhidu phan tich ty 6ong (k& ca phan tich dip) mét lugng nhd mau cling duoc phan
hiy. ' '

12 Phan tich va tinh toan sé ligu

124 Ky hiéu _
A~ Gi6i han phat hign phén tich, pg/ml;
B - Thé tich chit 1dng clia mAu dugc phan_ hiy treeée khi 1y legng nhd dé phari tich,mL;
C - Thé tich m&u khi g khé, dsm® (mét khdi khi chudn kno);
Ca~ Néng db clia kim loai trong.Phén m&u phan tich 1A nhw duoc doc tir dwéng chudn, pg/ml;
Caz = N8ng @9 cliakim loal trong Phin mAu plﬁm llrl:h 2A nhu dugc doc tir dwéng chudn, pg/mi;
- Nang do clia kim logi trong khi éng khéi, mg/dsm®;
D - Gi6i han‘ pﬁét hign trong bng khéi, pg/m®;
~ Hé s6 Ivgng nhd, thd tich clia Phan mau 2 chia cho lhé tich clia Phan m5u 2A.(xem 8.3.4);

- He 56 pha Ioéng (Fe=nghich d3o0 clia phén Phan mAu clia mA&i ¢ cédéc trong ﬂugg dich thuc ‘duoc
dung trong thiét b] a8 tao ra sé doc Cy. Vi dy, ndu mt lwong nhd 2 mL clia Phin mAu phan tich 1A
dugc pha lodng dén 10 mL @& thudc pham vi higu chuln, Fg= 5);

Hgw - Téngkhéi legng clia Hg thu lhap dugc trong nira phia sau clia day léy miu, yg.
Hgenz — TAng khdi lugng clia Hg thu thap duerc trong Phén miu 2, pg.’
Hgmansc — Tong khdi lwong clia Hg thu thip duqc riéng ré trong Ph&n mAu 3A, 3B, hodc 3C, pg

Hges — Gié tri higu chinh trdng cho khéi lvong Hg phét hién dwgc trong m3u tréng thubc thir hign
treéng clia loai thude thir dung cho céc mAu clia niva sau clia day 14y mau, pg.

Hae, = Tdng khéi lgng clia Hg thu thap dugctrong nira e clia ddy 1y mAu (Phn mau 1), pg
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Haae — Gia trj higu chinh trdng cho khéi luorng cla Hg tim dugc trong méu tréng thu6¢ thl.r hién in.remg
cia loai thudc thir diing cho cac mAu nira phia tredc clia day Iy mau, pg

~ Téng khéi lrgng Hg thu thap duwoc trong déy 1y miu, pg.

M = Tdng khéi Irgng clia tirng Kim loai (trlr Hg) thu thap dugc trong nlra sau clia day lay mau (Phén
mau 2), ug.

Mg - Gi4 tri hidu chinh tring cho khéi lgng clia kim loai tim dwoc trong mau tr&ing thubc thr hign
trwéng clia loai thubc thir diing cho céc mAu nira sau clia day lay mAu, pg.

~ Téng khéi Iwgng clia tirng kim logl (trr Hg) thu thap dwoc trong nira phia trudc clia day ldy mau
(Ph&n mAu 1), pg '
My = Gi4 trj hidu chinh trdng cho khéi ltgng clia kim loai tim @woc trong mAu tréng thuc thir hién
trrdng cla loal thube thir diing cho cac mau nira phia trée clia day 14y mau, pg.
M, — Téng khéi lvgng cla tirng kim loai (duwgc cong bé riéng ré cho tirng kim logi) thu thap dugc trong
day lay mau, pg. ' .
Qw2 - Téng khéi Iwong clia Hg, g, trong long nhd ciia Phin mau phén tich 2B @& phan hiy va phan
 tich. Chu thich: Vi dy, néu mét lrong nhd 10 mL clia Phin mAu phan tich 2A dugc I4y, phan hly va
dwoc phéan tich (theo 11.1.3 va Chu thich 1 va 2 clia didu dé) sau dé tinh toan vé sir dung tdng lvong
clia thily ngan trong lgng mAu nhd cho Qua;

Qunaas,cy) — Tong khéi lrgng ctia Hg, Hg, riéng ré trong lwgng nhd mAu cla Phan mau phan tich 3A, 3B,
ho#c 3C, dugc lAy @& phan hiy va phan tich (xem 12.7.1 va 12.7.2 md t& dal lwong Q" va tinh toan
twong tw).

Qn — Téng khéi Iwong clia Hg, yg, trong ll.ro'ng nhd rnﬁu clia Phén méu phén tich 1B au'oc |4y a& phan
htiy v& phan tich. Chii thich: Vi dy, néu mét legng nhd 10 mL clia Phin mau phan tich 1B dugc lay va
phan hay va du'qc phan tich (theo 11.1.3 va theo Ch thich 1 va 2 clia didu d6) sau d6 tinh to4n va siv
dung téng lwong ciia thuy ngan trong lwgng mau nhd 10 mL @6 cho Qp; '

~ Téng thé tich clia dung dlch mAu duoc phan hily (Phan mau phéan tich 2A), mL (xem 9.3.4.1 hodc
8.3.4.2, khi dugc ap dyng).

Vg ~ Thd tich lrgng nhd m§u clia Phan méu phﬁn tich 1B duqc phan tich,mL.

CHU THICH: Vidy, néu mot lurong nhd 1mL cla Phan méu phan tich 1B dugc pha loang dén so mL véi HNO,
0,15 % nhu mé 4 trong 11,1.3 G& dwa nd vao GGng phai vi phan tich, thl luc a6 1 mL clia m&u pha lodng 50 mL
dé Ga dugce phén hiy theo 11.1.3 va dugc phan tich, Vi s& 1a 0,02mL. ' ‘

~ Thé tich cia Phan mAu phén tich 2B dugc phan tich,mL.

CHU THICH: Vi dy, néu 1 mL ctia Phdn mAu phén tich 2B dugc pha losng dén 10 mL véi HNOs 0,15 % nhu md
13 trong 11.1.3 @& duwa nb vao ding pham vi phéan tich, thl ltc 46 § mL cla mau pha loAng 10 mL d6 44 dugc
phan tich, Vs s& 12 0,5mL.
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Viss.cy ~ Thé tich riéng biét clia Phin miu phén tich 3A, 38 hodc 3c dwoc phan tich, tinh theomL,
(xem céc chu thich trwéc Gay trong 12.7.1 va 12.7.2, mb ta dai lvgng “V* va tinh toan twong ty.

Vimeig = Thé tich clia m&u khi khi duoc do bing ddng hd do khi khé, dugc higu chinh theo céc didu
kten tieu chuln khd, dsm®,

- Téng thé tich clia dung dich m&u dwoc phan hly (Phin m&u phan tich 1),mL.
V,.,;.-.,, - Téng thé tich clia Ph&n mau phan tich 1,mL.
Vionz = Téng,thé tich clia Ph&n m&u 2,mL. o
 Visnsias ~ Téng thé tich, ring biét, clia Phin m3u phan tich 3A, 38 hofic 3C,mL.
. K4 - 10° mglypg.

12.2 Thé tich khi khd. S& dyng sb lidu tir phép thi¥ nay, tinh Vs, thé tich m&u khi khé & céc didu
klen tidu chudn nhw dugc néu trong 12.3 clia EPA method 5,

12.3 Thé tich clia hoi nwéc va ham Iu'Q'ng ém St dung téng thé tlch clia phén ngung ty thu gom
duoc trong qua trinh I&y m&u-ngudn, tinh toan thé tich clia hoi nudc, Vi, vé ham Iuvng 4dm, B,., clia
Kkht 6ng khéi. Sr dyng Cong thirc 5-2 va 5-3 clia EPA Mathod 5.

124 Téc dd khI éng khéi. St dung sé Iléu tr phép thir néy va Cong thirc 2.9 clia EPA method 2,
tinh toén téc a6 trung binh cla khi éng khéi.

12,5 Gi&i han phat hign trong ng khéi. Tinh todn giéi han phét hién trong éng khél cla phuwong
phép dwa ra trong Bang 4 st dyung cac didu kién duwg'c md ta trong 13.3.1 nhuw sau;

=—=]). : s 1
A C_D M

12.6 Céc kim loai trong mAu ciia ngudn thai (ngoai trir Hg).

T T PR ; SR 4. : - : ; ST oo i
12.6.1 Phan mau phan tich 1A, nta phia trwéc clia day 14y mAu, cac kim loai (ngoai trlr Hg). Tinh
todn legng riéng ré clia tirng Kim loai thu thap dwgc trong'_Pha‘m miu 1 cla day-14)' mau ding Céng
lhu'c sau:

Mrn = CuFuVsem _ (2)

CHU THICH Ph&n mau phan tich 1A va 2A dugc gdp lal, sir dung nherng lugng nhé méu theo l? 18. Luc d6 thyc
hi¢n céc sira ddl trong rng trong cac Cong thire (2) aén (4).

12.6.2 Phin mau phan tich 2A, ni¥a phia sau clia day. Iéy miu, céc kim logl (ngogi trir Hg). Tinh toan
lwong riéng ré clia trng kim loai thu thap duwoc trong Phdn miu 2 clia day lay méu béng Céng thirc
sau; '

Muj = C|g F. V! {3)
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12.6.3 Toan bd déy 1y rn§u kim loai (ngoai trlr Hg). Tinh toan téng lwgng cla tirng Kim Ioai cla cac

kim loal dwoc dinh lvong thu thap duoc trong day ldy m3u nhu sau '
My = (Mn = Mmp) + (Man = Mon) . (4)

CHU THICH: Néu gl ti trfing do dugc cho nira treée clia day Iy mau (Mps) trong pham vi 0,0 aén "A"pg [khi

*A"jg bling véi gid trj duge xac dinh biing cach nhan 1,4 pgfin.? 1An dign tich thyre tinh theo inch vudng (in.?) cia
" céi loc miu), s dung Mow 68 hidu chinh gié tr m3u khi thal (Ma); néu Mas virgt qué "A”pg, s dyng gia tr kin

hon cda | hodc I .

I “A'pg;

Il.  Nhd hon'(a) Mn, hodc (b) 5 % clia Mp,

N&u gié tr trng do dwoc cho niva sau clia ddy I4y mAu (M) 1 trong pham vi 0,0 Gén 1pg thi sl dung
(Myss) @8 hidu chinh gia trf mAu khi thai (Mu); néu My, virot qué 1ug thl stz dung gié trj 1én hon cla |
hodc Il

1 Apg
Il nhd hom (a) M, hodc (b) 5 % ciia My,
12.7 Thiy ngén trong miu ctia ngudn thal

12.7.1  Phin miu phén tich 1B; Hg clia nira tréc day Iy miu. Tinh toan lvong Hg thu thap duoc
trong phia trwéc déy l&y m&u, Phin méu 1, clia day 14y m&u sir dung Coéng thirc (5): '

Hoa = (Vo) | o - ®
np - .

12.7.2 Phin miu phan tich 2B, 3A, 3B va 3C; Hg clia nlra sau dﬁ; I§y miu. -

12.7.21 Tinh to4n lwvong Hg thu thap dugc trong Phin miu 2, clia day 1Ay miu stz dyng Céng thirc
(): :

IHSm""Q_ﬁl( h.z) ; oot T e | | ©

12.7.22 Tinh toan tirng gia trj thiiy ngén clia nira sau clia day iy méu cho Phan miu phan tich 3A,
3B vé 3C str dyng Céng thire (7):

Quay
Hgmm.m v A

Vensasy) o ™
BABC) _ : : '
12.7.2.3 Tinh to4n téng luqng thlly ngan ctia nlra sau clia d3y lAy m3u st dung Céng thirc (8):

Hgmaaec) = Hgonz + Hgonaa + Hgunss + Hgnac (8)

12.7.3 Tdng lvgng gép thily ngan cla day Iy m&u. Tinh. toén tdng Iuo'ng thiy ngan thu thap dugc
trong day Iy m3u st dung Céng thirc (9):
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Ha: = (Hgm - Hamo) + (Hguh - Hgom) (8)

CHU THICH:  Néu tdng céc gia tri m3u tring 60 8Lgc (Hgms + Hgww) trong pham vj 0,0 @én 0,6 pg, sir dyng
tdng nay & hiéu chinh gi& tr m3u (Hgm + Hgw); néu né vieot qué 0,6 g th! siv dung gia tr] Ién hon ciia | hoac il:

| 08pg;

It nhé hon (a) (Hom + Hg.ﬁ,}! hogc (b) 6 % cla gia tri mau (Ham + Hgon).

12.8 Nbng d.o kim loai riéng 1& trong khi' 8ng khéi. Tinh todn ndng @ clia tirng kim Ibai trong khi éng
khéi (theo khi khé, duoc dt}drp hiéu chinh theo cac diéu_ kién tiéu chun) stz dung Céng thirc (10): .

C _KlMl

s =
Vrn(sld}

(10)

12.9 Sy bién ddi ding téc va cac két qua duoc chdp nhan. Twong tw nhe EPA method 5, 12.11 va
12.12, trong tng. '

13 Tinh héﬁg"cﬁa phw&ng' phap

13.1 Pham vi do. D& phan tich nhw phwong phap da dugc md ta va cac phuong phap phan tich
twong ty, dap ng clia ICAP 4 tuyén tinh qua mét sb bac dd 1én. Cac mau chira ndng dd kim loai tr
nanogam trén mililit (ng/ml) d&n microgram trén mililit (pg/ml) trong dung djch phan tich cudi clng co
thé dwgc phan tich bdng st dung phwong phap ndy. Cac mau chira Ién hor khoding 50 pg/imL As, Cr,
hogc Pb can phai pha lodng dén mirc dd hojc thép hon cho phén tich cudi cling. Mau chu'a 1on hon
khodng 20 pg/mL Cd cAn phai duoc pha lo&ng dén murc 46 truére khi phan tich.

13.2 GI&i han phat hign phén tich-
CHU THICH: Xem 13.3 v& giéi han phat hign trong éng khoi.

13.2.1 Gi&i han phat hién phan tich ICAP cho cac dung dich miu (dwa {heo SW-848, Phwong phap
, 6010} xap xi nhq sau: Sb (32 ng/ml), As (53 ng/ml), Ba (2 ng/ml), Be (0,3 ng/ml), Cd (4 ng/ml),
" Cr (7 ng/mli), Co (7 ng/ml), Cu (6 ng/mi), Pb (42 ng/ml), Mn (2 ng/mi), Ni (15 ng/ml), P (75 ng/m),
" Se (75 ng/ml), Ag (7 ng/ml), TI (40 ng/ml) va Zn (2 ng/mli). Giéi han phét hign phan tich ICP-MS (dwa
theo SW-846, Phuong phap 8(520) néi chung h&p hon hé sé muei hodic hon. Kim logi Be thap hon hé
‘ sb ba. Giéi han phat hién phan tich mau thyc té phy thudc méu va c6 thé thay adi do nén mau.

13.2.2  Gi6l han phéat hign phan tich biing AAS hut tryc tiép (dwa theo SW-846, Phirong phap 7000)

) xap xi nhw sau: Sb (200 ng/ml), As (2 ng/ml), Ba (100 ng/ml), Be (5 ng/ml), Cd .{5 ng/ml), Cr (50 hglml). _
Co (50 ng/ml), Cu (20 ng/mi!), Pb (100 ng/ml), Mn (10 ng/ml), Ni (40 ng/ml), Se (2 ng/m!), Ag (10 ng/ml),
T (100 ng/ml) va Zn (5 ng/ml).

13.2.3 Gi&i han phat hign bing phan tich CVAAS ddi véi Hg (trén thé tich thu dugc cla sy phan hiy
lugng nhé mau dugc 14y @8 phan tich thlly ngan) cé thé x4p xi 0,02 @én 0,2 ng/ml, tly thude vao loai
thiét b phan tich CVAAS duoc ding.
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13.2.4 SU dung GFAAS cb thé Iam ting giéi han phat hién khi so sénh véi AAS hut trye tidép nhv sau:
Sb'(3 ng/ml), As (1ng/ml), Be (0,2 ng/ml), Cd (0,1 ng/ml), Cr (1 ng/ml), Co (1 ng/mi), Pb (1 ng/mi),
Se (2 ng/ml), va TI (1 ng/ml).

13.3 Gi®i han phat hién trong éng khél

13.31 DI véi cac muyc dich 1ap ké hoach thir nghiém, ¢ thd dura ra gidi han phét hién trong éng
khoida trén cac thoéng tin sau: '

1) Céc quy trinh dugc md ta trong phirong phép nay,
2) Céc gidi han phét hién phén tich dwec mb té trong 13.2 va trong SW-846,

3) Céc thd tich thang dung 300 mL (Phin m3u phan tich 1) cho cic mau phia trudc déy 14y mBu va
150 mL (PhAn mAu phan tich 2A) cho cac mAu phia sau day 4y miu,

4) Thé tich m&u khi éng khéi 1,25 m®. Giéi han phéat hién thu dwgc cla phwong phép trong ng khoéi
abi véi tap hop céc didu kién & trén day duoc trinh by frong Bang 1 va da dugc tinh toan bing
cach sir dung Coéng thirc (1) néu trong 12.5.
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Bang 4 - Gi®i han phat hign ciia phwong phap t_rong‘éng khéi (png/m®) déi v&i phin trvée, phin

sau va tdng hg théng I&y mAu, st dyng ICAP, GFAAS, AND CVAAS

Kim loai Pidu do niva * Nira sau: - Ntra sau: Hé théng téng:
: trudre va céi loc binh hép phy binh hp phy '
s 1-3 ‘ 4.8
Antimo 7.7(0,7) - ~[ 13,8 (0,4) 11,5 (1,1)
Arsen 12,7 (0,3) 16,4 (0,1) 18,1 (0,4)
Bari 0,5 03 0,8
| Beryli [ 0,07 (0,05) 0,04 (0,03) '0,11(0,08)
"| cadmi 11,0 (0,02) 10,5 (0,01) 11,5 (0,03)
".| crom 11,7(0,2) 0,8 (0,1) '2,5(0,3)
Coban 1,7 (0,2) '0,8 (0,1) 12,5 (0,3)
Bbng 1,4 - 107 _ 2,1 '
chi . . 1'01(0.2) 15,0 (0,1) ' 115,1 (0,3)
Mangan 10,5 (0,2) '0,2 (0,1) 0,7 (0,3)
Thly ngan %0,06 20,3 0,2 %0,56
"Niken 36 1,8 . s ‘ 54
Photpho 18 9 ' 27
Selen 18(0,5) '9(0,3) |27 (0,8)
Bac 13 0,9 (0,7) 2,6
Thall 19,6 (0,2) 14,8 (0,1) - | '14,4 (0,3)
"Kém. . |os 0,3 5 0,8

" Chi phan tich thliy ngan. . ' :
! Giéihan phét hign khi phan tich bing ICAP. ho?;ic GFFAS nhur d4 néu trong bang nay (xem 11.1 2)
2 Gi¢i han phat hign khi phan tich bing CVAAS tinh cho nira sau va h¢ théng tdng. xem 13.2 va 11.1.3.

CHU THICH: Thyc té gioi han clia phuong phap phat hign trong éng khoi cé thd thay @l vai gia trj, nhw & mo
ta frong 13.3.3.

"13.3.2 D& dam bao Ao chym/dd phan gii tdi wu trong- «céac phép phan tich, ndng 4o clia c4c kim loai
myc tidu trong dung dich phan tich cAn phai it nhat gép mudi An giéi han phét hién twong &ng cla
chiing. & nhirng didu kién nhét dinh, cling vé&i sw cin trong trong quy trinh phan tich, nhing ndng dé
nay c6 thé thp hon khodng ba 13n giéi han phat hign phan tich twong &ng ma khdng c6 dnh hudng
nghiém trong dén do chinh xac cla phan tich. V&i m3i 13n van hanh phép thir trong nguén thai, va aé
tirng Kim loal dwere phan tich, cin thye hién hodc cic phan tich twong &ng , Phwong phap thém
chudin, phaloang theo loat, hoc bd sung thém nén mAu, v.v. dé I3p tai ligu chit lwgng cla sé ligu.

13.3.3 Céc giéi han phat hién thyc té clia phurong phap trong 8ng khéi dwgc dira trén céc théng sb clia
ngudn l4y miu thye té va céc két qua phan tich nhw duge md ta & trén. Néu dugc yéu clu, céc gioi han
phét hién clia phuong phap trong ng khéi cb thé dugc cdi tién va duoc néu trong Béng 1 cho mét phép
thir cy'thd bing céch hoc I3 ting thém thé tich khi dng khéi dugc lay méu, gidm bét tdng thé tich clia
cac mau duwgce phan hiy, cai tién gisi han phat hign, hosc két hop cac dléu kién clia ba-didu kién 66, Déi

35




TCVN 11311: 2016

véi cac trudng hQ’p mirc Hg cue ky thdp, chon c& clia Iwgng nhé mAu @& phan hily va phan tich ¢4 thé
duoc tang 1én nhidu dén 10mL, nhw vay cb thé cai tién gi6i han phat hi¢n cla phuong phép trong éng
khoi bing he sb 10 so véi c& cla lvong nhd mau 1mL.

13.3.3.1 Van hanh ldy m3u danh &jnh trong 1hsé thu thap dwec khoéng 1,25 m*thé tich khl ldy miu -
khi éng khéi. Néu th&i gian 14y miu tang 1&n 4 h va thu thap dugc 5 m?, thi gioi han phét hién clia
phurong phap trong éng khoi s& duroc cai thign bing hé sé bén so véi cac gia trj néu trong Bang 1.

13.3.3.2 Giéi han phat hién clia phurong phap trong éng khéi gid thiét rang tét cd mau duoc phan hiy
va cac thé tich dich 16ng cubi cling @&, phan tich 14 cac gié trj thdng thudng clia 300 mL ddi véi Phan
mAu phan tich 1, va ciia 150 mL dbi véi Phan mAu phan tich 2A. Néu thé tich clia Phan m3u phan tich
1 Guoc giém ttr 300 mL xuéng 30mL, thi giéi han phét hién clia phrrong phép trong éng khéi-cho phan

“mau d6 clia mAu sé dugc cai tién bling hé sé 10. Néu thé tich clia Phén miu phan tich 2A duoc gidm
tir 150 mL xudng 25mL, thl giéi han phat hién clia phuong phép trong éng khoi cho phin méu d6 ciia'
méu s& dugc cai tién bang h¢ sé 6. Kiém tra anh huwdng ciia ndn mAu dén phan tich mAu 12 cAn va cé
y nghia cho cac miu da dugc-1am gidu hon 1a cho thd tich mAu nguyén géc théng thudng. Sy gidm
bét PhAn m3u phan tich 1 va 2A @én céc thé tich nhd hon 30 mL va 25 mL, trong &ng, c6 thé gay
nhiéu do s hoa tan m}r lai clia cdn con lal va co thé [am léng nhidu do céic hop chét khéc dén mirc
khoéng cho phép. ' -

13.3.3.3 Khi ca hal sy cai bién dugc md ta trong 13.3.3.1 va 13.3.3.2 Gugc st dyng déng thoi trén
mét miu, cc cai tién nhan dugc 12 phive tap. VI du, tang thé tich khi éng khai béng hé sb bén va gidm
téng thé tich dich 1dng clia mAu dwoc phan hiy ctia ca Phin mAu phan tich 1 va 2A bing hé sb sdu sé&
tao duoc cdi tién bang hé sb hai muoi bén clia gidi han phat hién clia phrong phép trong dng khi.

13.4 D§ chym. DO chum (dd 1éch chudn twong déi) cho tirng kim loai duwgc tim thdy trong phép thir
aé trién khai phuong phap nay dugc tién hanh tai mot 16 dét biin cbng thai nhu sau:

Sb (12,7 %), As (13,5 %), Ba (20,6 %), Cd (11,5 %), Cr (11,2 % ), Cu (11.5 %), Pb (11,6 %),
P (14,6 %), Se (15,3 %), TI (12,3 %) va Zn (11,8 %). Dydiing cho Ni 1a 7,7 % d6i véi phép thir khac tai
mat ngudn md phang. Be, Mn va Ag da khong durgc phét hién thiy trong phép thir. Tuy nhién, dyra trén
giéi han phat hién phan tich clia ICAP ch6 cac kim loai ndy thi @8 ding c6 thd twong ty véi d%-dung
cho céc kim loai khac khi dwgc phét hién thdy & cling miec twong ty. '
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Thw muc tai ligu tham khao

(1] Method 303F in Standard method for examination of Water, Waste watér.- 15" Edition, 1980;

(2] EPA Methods 6010, 6020, 7000, 7041. 7060, 7131. 7421, 7470, 7740 and 7841. Test méthods for
Evaluating Solid waste: Phisical/Chemical methods. SW-846, Third Edition. November 1986.
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