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TCVN 12667-3-1:2020

L&i néi dau
TCVN 12667-3-1:2020 hoan toan twong dwong véi IEC 62321-3-1:2013;

TCVN 12667-3-1:2020 do Ban ky thuat tiéu chuén quéc gia TCVN/TC/E1
Méy dién va khi cy dién bién soan, Tong cuc Tiéu chudn Do lwang Chat
Iwgng dé nghj, Bo Khoa hoc va Céng nghé cong bé.

B4 tiéu chudn TCVN 12667 (IEC 62321), Xéc dinh mdt sé chét trong sén
pham ky thuat dién, gdm cb céc phan sau:

- TCVN 12667-1:2020 (IEC 62321-1:2013), Phan 1: Gidi thiéu va téng
quan

- TCVN 12667-2:2020 (IEC 62321-2:2013), Phan 2: Théo d&, thao r&i

va chudn bj mau béng co khi

- TCVN 12667-3-1:2020 (IEC 62321-3-1:2013), Phan 3-1: Sang loc -
Chi, thily ngan, cadimi, crom tdng va brom téng st dung phuong
phap phd huynh quang tia X

- TCVN 12667-3-2:2020 (IEC 62321-3-2:2020), Phan 3-2: Sang loc -

Flo, clo, brom trong polyme va chét dién tr s&r dung sdc ky ion héa
ngen Itka (C-IC)

- TCVN 12667-4:2020 (IEC 62321-4:2017), Phan 4; Thiy ngén trong
polyme, kim loai va chét dién ttr str dung CV-AAS, CV-AFS, ICP-OES
va ICP-MS
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Xac dinh mét sb chit trong san pham ky thuat dién —

Phan 3-1: Sang loc — Chi, thily ngan, cadimi, crom tdng va brom
tdng st dung phwong phap phé huynh quang tia X

Letermination of certain substances in electrotechnical products —

Fart 3-1: Screening — Lead, mercury, cadmium, fotal chromium and total bromine using X-ray
fluorescence spectrometry

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay mé ta viéc phan tich sang loc clia ndm chét, cy thé 1a chi (Pb), thdy ngan (Hg), cadimi
(>d), crom tdng (Cr) va brom tdng (Br) trong cac vét liéu ddng nhét duoc tim thay trong san pham ky
thuat dién, bang cach s dung ky thuat phan tich clia phuwong phap phd huynh quang tia X (XRF).

Tiéu chudn nay ap dung cho cac polyme, kim loai va vét liéu gém. Phuwrong phap thir nghiém co thé ap
oung cho nguyén liéu, vat liéu riéng biét duoc [4y tir san phdm va cac hén hop "ddng nhat” ttr hai vét
liéu tr& 1&n. Viéc sang loc mét mAu duwoc thuc hién bang cach st dung bt ky loai may do phd XRF ndo,
riién 1a né cb cac dic tinh tinh nang dwoc quy dinh trong phuong phap thir nghiém nay. Khdng phai tat
ca cac loai may do phd XRF déu phu hop dbi voi tat ca kich c¢& va hinh dang cda mau. Cén cn thén lya
chon thiét ké may do phd thich hep ddi véi muc dich lién quan.

Tinh hiéu qua clia phwrong phép thir nghiém nay da dwoc kiém chirng déi véi cac chat dwdi day khi
chiing ndm trong cac vat liéu nén khac nhau va trong dai ham lweng nhw quy dinh trong cac bang ti
Bang 1 dén Bang 5.

[4,]
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Bang 1 - Dai ham lwgng dwoc thir nghiém ddi véi chi trong cac vit lidu

Chét/ Chi
nguyeén té
Tham sé Pon Méi chétivat lidu thir nghiém
;L ABS® | PE® ] Thép | AL, | Chdt | PWB | Thiay | PVC® | Polyolefin
hop hep han dugc | tinh pha
kim kim Al- | khéng xay ¢ &
thép Si chi
Hamleong | mgkg | 157 14. 30¢ 190 174 | 22000 | 240000 | 390 380
Eg?ncifri:n dén dén dén dén dén dén
ong
dwoc thir 954 108 930 23000 665 640
nghiém

* Acrylonitrin butadien styren.
® Polyethylene.
¢ Bang mach in.
@ Polyvinyl clorua.
¢ Ham lwgng chi nay da khong dwge phat hién béi cac thiét bj tham gia thir nghiém.

Bang 2 - Dai ham lwgng dwec thir nghiém ddi véi thiy ngan trong céc vat liéu

Chétinguyén té Thiy ngén
Tham sé Pon vj do M6i chétivat ligu thir nghiém
ABS2 PE®
Ham lugng hodc dai ham legng dugc thir mg/kg 100 dén 942 4dén25
nghiém
* Acrylonitrin butadien styren.
® Polyethylene.
Béng 3 - Dai ham lwgng dwec thie nghiém ddi véi cadimi trong cac vat liéu
Chétinguyén té Cadimi
Tham sé Pon vj do Mai chétivat ligu thir nghiém
Chét han ABS® PE®
khéng chi
Ham lwgng hoic dai ham lvgng dwoc magikg 3 10 dén 183 19,6 dén 141
thlr nghiém J

* Acrylonitrin butadien styren.
® Polyethylene.
¢ Ham lwgng chi nay 63 khong durge phét hign bdi cac thiét b tham gia thir nghigm.
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Bang 4 - Dai ham lwong dwoe thie nghiém déi véi crom tdng trong cac vit ligu

Chétinguyén t6 Crom
Tham sé Pon vi Mai chétivat liéu thir nghiém
& ABS® PE? Thép hop AL Thiy tinh

kim thdp | hop kim Al-Si

Ham lwgng hodic ddiham | mgkg | 16dén944 | 16dén 115 240 130 dén 1100 94
lwgng duge thi nghiém

# Acrylonitrin butadien styren.
b Polyethylene.

Bang 5 - Dai ham lwgng dwoc thir nghiém déi véi brom téng trong cac vt ligu

Chétinguyén tb ; Brom
Tham sé Bon vj do M6i chitivat ligu thiz nghigém
HIPS®, ABS® PC/ABS? PE®
Ham Iwong hodc dai ham lugng dugc mgfkg 25dén 118400 | 800 dén 2400 96 dén 808
thr nghiém

2 Acrylonitrin butadien styren.

® Polyethylene.

¢ Polystyren chju va dap cao.

4 Polycarbonat va hén hop ABS.

Céc chét nay trong vat liéu nén trong tu, khi ¢6 ham lwgng ndm ngodi dai ham lwgng quy dinh, vin c6
thé dugc phan tich theo phirong phép thtr nay; tuy nhién, tinh hiéu qua khéng duwoc thiét Iap trong tiéu
chudn nay.

2 Tailiéu vién dan
Céc tai liéu vién din sau day Ia cn thiét cho viéc ap dung tiéu chudn nay. Béi véi cac tai liéu ghi ndm

¢dng bé thi 4p dung ban dwoc néu. Béi véi cac tai liéu khong ghi ndm cdng bé thi 4p dung ban méi nhét
(ké ca céc slra ddi).

TCVN 9595-1 (ISONEC Guide 98-1), D6 khéng dam bdo do - Phan 1: Gi6i thiéu vé trinh bay do khong
«dm béo do

TCVN 12667-1 (IEC 62321-1), X4c dinh mgt s6 chét trong san phém kj thuat dién — Phan 1: Giéi thiéu
va téng quan

TCVN 12667-2 (IEC 62321-2), Xéac dinh mét s6 chét trong san phém ky thuéat dién — Phéan 2: Théo db,
théo rei va chudn bj Idy méu bang co khi

3 Thuat ngi¥, dinh nghia va chir viét tat

D6i véi muc dich cia tiéu chudn nay, ap dung cac thuat ngt, dinh nghia va chi viét tit cho trong
TCVN 12667-1 (IEC 62321-1) va TCVN 12667-2 (IEC 62321-2).
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4 Nguyén tic

4.1 Tdng quan

Khai niém “sang loc” da duwoc xay dyng @é gidm khéi lvgng mau thlr nghiém. Bugc thie hién nhuw mét

cdng doan di tredc cho bét ky mét phép phan tich thir nghiém nae, muc tiéu chinh cla sang lec |4 nhantr

chéng xéc dinh dugc bd phan hodc phin ctia mét san phdm @4 sang loc:

- cb chira mdt chét nhét dinh & ham Iwgng cao hon dang ké so véi gid tri hodc cac gia tri dwgc chon
lam tiéu chi va do dé cé thé dwerc coi la khéng chap nhan duorc.

- cb chira mét ch4t nhat dinh & ham Iwong thdp hon dang ké so voi gid tri hodc céc gia tri dwoc chon
1am tiéu chi va do dé cé thé dwoc coi 1a chip nhan duoc.

~  cb chira mét chéat nhat dinh & ham lwong gn véi gia tri hodc cac gia tri dwgc chon lam tiéu chi khi
tat ca cac sai s6 vé do fudmg cd thé co va hé sb an toan dwoc xem xét ma khdng thé dwa ra quyét
dinh két luan vé sw khdng tn tai hodc tdn tai chdp nhan dwoc clia mét chét nhét dinh va do d9, co
thé yéu cAu mét hanh déng tiép theo bao gdm ca viéc phan tich thém bang cach st dung cac quy
trinh th(r nghiém kiém tra xac nhan.

Phwong phap thr nghiém nay dioc thiét ké dac biét dé sang loc ddi véi chi, thiy ngan, cadimi, crom va
brom (Pb, Hg, Cd, Cr, Br) trong cac vat liéu ddng nhat, xuét hién & hiu hét cac san phdm k¥ thuat dién.
Trong céc treéng hop dién hinh, phép do XRF cung cp théng tin vé khéi legng tdng cla tirng nguyén
t6 c6 mét trong mau nhung khdng xac dinh duge cac dang hop chét hodc trang thai héa trj clia cac
nguyén té nay. Do dé, phai dac biét chi v khi sang loc déi vai crom va brom vi két qua chi phan anh s
tdn tai crom tdng va brom tdng. Sy co mat clia Cr(Vl) hodc chat cham chay cé thanh phan brom nhuw
PBB hoac PBDE phdi dwgc xac nhan béng mot quy trinh ther nghiém kiém tra xac nhan. Khi ap dung
phuong phap ndy cho céc thiét bj dién t&r “nguyén ban”, ma vé& ban chét thiét ké clia chung la khéng
déng nhét thi can phai can than khi gidi thich cac két qua. Twong t, viéc phan tich Cr trong cac Iép pha
c6 thé sé& khé khan do sy tdn tai clia Cr trong vét liéu nén varhodc do khong dt dé nhay dbi véi Cr trong
cac &p phii théng thuromg rét méng (vai trdm nm).

Cé thé thyre hién phan tich sang loc bing mét trong hai bién phap:
« khdng pha hily — bang cach phan tich tryc tiép mu *nguyén ban”;
o phé hly — béing cach ap dung mét hodc nhidu bwde chudn bi mau trudce khi phan tich.

Trong trwémg hop sau, ngudi sie dung phai p dung quy trinh vé& chuan bj mau nhuw dugc mé ta trong
TCVN 12667-2 (IEC 62321-2). Phwong phap thl nay sé hwdng dan ngudi st dung chon cach tiép can
thich hop dé thé hién mau.

4.2 Nguyén tic thi nghiém

Mau dai dién cla dbi twong can thi nghiém dwoc dat vao budng do hodc [én trén dng chudn tryc cla
may do phé huynh quang tia X. Ngoai ra, clra s/éng chulin trc clia may phan tich XRF di déng, cAm
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tay, dwoc dit truc tiép trén bé mat cla déi twong can thir nghiém. May phan tich chiéu sang mau bing
chum tia X trong théi gian do dwoc chon trwée va khi d6 mau sé l4n lwot dwoc kich thich béi cac tia X
dic trung clia cac nguyén t6 cin xac dinh trong no. Cudng d9 cla céc tia X dac treng nay dwoc do va
chuyén ddi sang ty 1& khéi lvong hodic ham leong clia cac nguyén té trong mau thik bing céch sir dung
dudng chudn d3 xay dung trong may phan tich.

Nguyén téc co ban clia phurong phap do phd XRF, cling nhu cac mét thye hanh trorg lay méu déi véi
piweng phap nay, dwoc dé cap chi tiét trong [1, 2 va 3).

4.3 Cha din gii thich

Dé dat dwoc muyc dich, phurong phap thir ndy phai cung cdp s nhan biét nhanh va rd rang vé céc
njuyén té dwoc quan tam. Phuirong phép thir phai cung cAp dé chinh xéc t6i thiéu ma ddi khi dugc mé
ta fa ban dinh lwong, nghia la dé khéng dam bao twong dbi cla mot két qua thwdng l1a 30 % hodc tét
hon & mikc @ tin cay Ja 68 %. Mot sb tredng hop sl dung c6 thé chp nhan d6 khang dam béo tvong
ddi cao hon, phy thudc vao nhu cau clia hg. Mlrc déc tinh nay cho phép nguwdi stk dyng phan loai cac
méu vat liéu dé tién hanh thi nghiém bd sung. Myc dich chinh I thu nhan théng tin cho viéc quan Iy rdi
ro.

Fhuong phap thir nay duoc thiét ké dé cho phép cac may do phd XRF co cac thiét ké, dd phirc tap va
kha nang khac nhau déu cé thé dugc st dyung cho phép phan tich sang loc. Tuy nhién, céng néng cla
cac loai may do phé XRF khac nhau bao trim mét pham vi rong dén mirc mét sé sé twong déi khéng
dap (mg Al vé dd chon loc va dd nhay trong khi s6 con lai thi co thé dap img trén mic cén thiét. Mot sb
maéy do phd cho phép thye hién phép do dé dang trong dai rong vé hinh dang va kich ¢& mdu, trong khi
mot s6 may khac, déc biét 1a cac bd WDXRF dung trong nghién ctru, thi lai khéng cé tinh linh hoat déi
v&i cac loai mau thir.

Khi da biét mrc tinh ndng yéu cau & trén va sy da dang vé cong ning clia cac loai may do phd XRF cd
kha nang thyc hién cac phép do thi cac yéu ciu vé chi dan ki thuat cho cac quy trinh do sang loc sé
thap hon dang ké so vai trong phrong phap phan tich dinh lwgng hiéu ndng cao khi ma 44 khdng dam
téo do la khéng dang ké.

Phuong phap thtr nay dya trén khai niém vé hé théng do dira trén tinh nang. Thiét b do, viéc chudn bj
rndu va hiéu chudn dwoc quy dinh trong tiéu chudn ndy nam trong pham vi teong dbi théng dung. Trach
nhiém clia ngudi st dung [a dwa thanh tai liéu tAt ca cac quy trinh dwoc trién khai trong phéng thi nghiém
dié st dung cho phuong phap thir ndy. Ngudi st dung phai thiét 1ap quy trinh bang van ban déi véi tat
¢a cdc trrdng hop dwgc chi ré trong phuong phap nay béng thuat ngir “hudng din cong viéc”

Nguwdi st dung phirong phép thlr nghiém nay phai dwa thanh tai liéu tit cac cac loai may do phé va
tham sé tinh nang ¢4 lién quan.

CANHBAO1 Nguoi s dung phuong phap thir XRF phai dugc huén luyén vé cach s dung may do
phd XRF va cac yéu cu ldy mau cé lién quan.
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CANH BAO 2 Tia X nguy hiém cho con ngwdi. Phai than trong khi van hanh thiét bj theo nhu huéng
dan an toan ma nha ché tao cung cép va ca cac quy dinh vé sirc khde va an toan nghé nghiép tai nwéc
s tai.

5 Dung cu do, thiét bi va vat ligu

5.1 May do phd XRF

May do phé XRF gém nguén kich thich tia X, phurong tién tao mau cé thé sit dung lai, bd phat hién tia X,
bd xt¥ Iy s lidu va hé théng didu khién [4, 5 va 6]:

a) ngudn kich thich tia X - Thuwong str dung éng tia X hodc nguén ddng vi phong xa:

b) bd phét hién tia X (hé théng phat hién) — Bwoc st dung d& chuyén ddi nang Ivong photon tia X sang
xung dién twong (png co bién df ty |é v&i nang lwgng photen.

5.2 Vatliéu va dung cu

T4t ca cac vat liéu dugce sir dung dé chuan bj mau déi véi phép do XRF khéng duoc cb bidu hién nhiém
ban, dAc biét 1a khdng chira cac chat cin phan tich trong phurong phép thir ndy. Bidu nay c6 nghia ring
tat ca cac vat liéu mai, dung méi, chét trg dung, v.v... khéng dwoc chiva Pb, Hg, Cd, Cr va/hodac Br véi
ham lwgng co6 thé phat hién duorc,

Céc dung cy dwgc s dung trong xt Iy mau phai dwoc lwa chon ¢é giam thiéu sy nhiém ban béi chinh
céc chét phan tich clia phtrong phép thir ndy cling nhw bdi bét ky cac bét ky nguyén td nao khac. Moi
quy trinh dwge st dung dé lam sach dung cu khong dugc dua thém tap chét.

6 Thubc thir
Thude thi, néu cé, phdi thudc loai dung cho phan tich da dwoc thira nhan va khdng duorc chira Pb, Hg,

Cd, Cr va/hodc Br véi ham lwong c6 thé phat hién dworc.

7 Lay mau

7.1 Quy dinh chung

Trach nhiém cla ngudi st dung phwong phép thi ndy 1a xac dinh miu thtr bing cach st dyng céc
hwéng dn cong viec da dwoc ghi thanh tai liéu. Nguwdi st dung cé thé lya chon d& xac dinh mau ther
theo mét sé cach, thong qua phwrong phap khéng pha hily ma trong d6 phan cin do duwoc xéc dinh bing
ving quan sét clia may do phd, hodc bang phirang phdp pha hily ma trong d6 phan vat fiéu cAn do dugc
l4y ra khdi phan than Ion hon cda né va cling dwoe do nhu vay, hodc pha hly va chudn bi mau bing
cach st dung mét quy trinh xac dinh nao da.

10
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7.2 Phwong phap khdong pha hay

N3woi ste dung phwrong phap thé nay phai:

a)

b

€)

thiét lap viing duroc quan sat bang may do phd va dat mau thl vao viing d6, than trong dé chic chan
rang cac phé huynh quang tia X tir phan vat liéu khdng thuéc mau thir da dwoc chi dinh sé khéng
dugc phat hién . Thong thwdng, khu viee dueoc quan sat bdi may do quang phé 1a mét phan clia mét
phang dwgc mé ta bdi hinh dang va dudng bién cla clra s6 do cda thiét bi do. Ving clia mau thir
dugc quan sat bang mdy do phd phai la viing bdng phang. Bt ky sai léch so véi yéu cau vé ving
béng phang nay phai dwoc ghi lai;

can dam béo ring kha néng 1ap lai v& mat hinh hoc clia phép do va khodng cach gitra may do phé
va phan mau thr phai dwec thiét 1ap;

ghi lai cac bude dugce thie hién dé thu dwoc phén mau ther khi thao d& t&r mot vat thé [n hon.

7.3 Phwong phap pha hay

Céac diém duwdi day phai dugc tinh dén trong phueng phap pha hly:

a)

b)

<)

ngudi st dung phai tao ra va tuan tha tai liéu huwéng dan cong viée dé thu dugce phin mau thir déi
véi phurong phap pha hily, vi théng tin nay 1a rat quan trong dé gidi thich chinh xac két qua do;

quy trinh tao ra mAu do dang bét phai ddm béo vat liéu cé kich thwéc hat da biét hoac dwoc kiém
soat. Trong céc trrdng hep céc hat cé thanh phan héa hoc, pha hodc hdn hgp khoang chat khéac
nhau thi didu quan trong 1a phai giam kich thudc clia chiing mét cach thich dang dé giam thiéu hiéu
tvng hap thu vi sai.

a6i véi mét quy trinh tao ra mAu vat lidu do dwoc hoa tan trong chat nén dang Iong thi khéi lugng va
déc tinh vat Iy clia vat liéu dwoc hoa tan phai dugc kiém soat va ghi lai. Dung dich thu dwgc phai
ddng nhét hoan toan. Phai c¢é hudng din dé x ly phdn mau khéng hoa tan nham dam bdo cho sy
gidi thich ding dan vé két qua do dugc. Phai cung cdp hudng dan vé viéc thé hién phan mau thiv
trong dung dich trén may do phd tia X theo céch co thé Iap lai, vi dy nhw cin cung cap cu thé cau
tao va kich thwdc clia mét té bao chira mau do dang chét Iong;

d6i véi mat quy trinh tao ra vat liéu mau do béng viéc nung chay hozc ép vién ran, khéi luong va dic
tinh vat Iy clia vat liéu mau phai dwoc kiém soat va ghi lai. Chét rén thu dwoc (vien dugc tao ra tir
viéc nung chay hodc ép) phai ddng nhat hoan toan. Phai cé huéng dén dé xt Iy cac phan mau khéng
duoc trén 1An nham dam bao sw gidi thich ding vé két qua do duorc.

8 Quy trinh thdr nghiém

8.1 Quy dinh chung

Quy trinh thl nghiém nay bao gém sy chudn bj may do phd tia X, sw chuén bi va gan phan mau thi va
hiéu chudn. Mét sé hudng din dwoe trinh bay trong cac diéu khodn chung do sw da dang cla thiét bi

11
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XRF ciing nh sy da dang lén hon cla phang thi nghiém va mau thér ma phwong phép thir nay sé dwgc
ap dung. Tuy nhién, phai tuan thd theo quy tic chinh dwoc ap dung khang c6 ngoai 1& déi voi tat ca cac
may do phé va phwong phap phan tich; diéu do co nghia I3 hiéu chudn va phép do mau duoc thyc hién
trong cling diéu kién va va si¥ dung ciing quy trinh chuan bj mau.

Do pham vi réng clia cac thiét ké may do phd XRF va kém theo pham vi réng vé& kha nang phat hién nén
diéu quan trong la phai hiéu duvoc gici han clia thiét bi dwoc chon. Mat sb thiét ké co thé khéng cd khd
nang phat hién hodc xac dinh chinh xac thanh phan ciu tao clia miu cé dién tich rét nhd hodc rat mong.
Do d6, diéu bét budc la ngudi st dung phai thiét Iap mét cach cin than va ghi lai rd rang tinh nang cla
phueng phép thir dwec thue hién trong phong thi nghiém ctia ho. Muc tiéu 1a ngan ngira cac két qua thir
nghiém am tinh gia.

8.2 Chudn bj may do phb
Chun bj may do phé nhu sau:

a) bat ngudn thiét bj va chudn bj van hanh theo sd tay hwéng dan ctia nha ché tao. Cho phép thiét bi
&n dinh theo hwéng din ma nha ché tao thiét Iap hoc hwdng dan lam viéc trong phong thi nghiém;
b) dit cac didu kién do dén cac didu kién téi wu duorc thiét lap tnedre d6 béinha ché tao hodc phang thi nghiém.

Rét nhiéu thiét bi do c6 s&n trén thj trromg da duoc téi Leu hda va cai dat sin ddi véi mét (ng dung cy thé
va do d6, buréc ndy c6 thé khdng can thiét. Mat khac, phong thi nghiém can thiét 12p diéu kién [am viéc téi
wu déi véi timg hiéu chudn. Viéc Iya chen cin dugc thue hién dé téi wu héa d6 nhay va gidm thiéu do
nhiéu clia quang phd. Céc didu kién kich thich c6 thé thay ddi do vét liéu, chét phan tich va dwdng nang
luwong tia X. Béng 6 dwa ra danh sach cac dwong nang lwong tia X phan tich duoc khuyén céo. Vigc cai
d3t hé théng phat hién t6i wu héa nhim hai hoa gilra @6 nhay va dd phan gidi nang lwong. Huéng dan
thurang co thé dwoe tim thay trong sd tay hiréng dén va trong tai liéu vé may do phoé tia X [1, 2 va 3].

Bang 6 - Dwong ning lwong tia X dwoc khuyén cao déi véi tirng chét phan tich riéng ré

Chét phan tich ! Dwong wu tién Pwong thie cép
Chi (Pb) Lz2—Ma (LB1) La—Mas(Lot12)
Thiy ngan (Hg) L3-Mas (Lat2)
Cadimi (Cd) K-Lza(Ka2)b
Crom (Cr) [ K-Lza(Ka1,2)
Brom (Br) | K-Las (Kar2) K-Mz3 (KB13)

@ Céc Iira chon duéng nang lrgng tia X khac c6 thé cung cép tinh ning thda dang. Tuy nhién, khi quyét dinh
céc dwong phan tich khac thl c&n 6 sy chi ¥ vé kha nang nhigu quang phd tir cc nguyén té khac tén tai trong
méu (vl dy nhw BrKa trén dueng Pbla hodic AsKa trén duedng PbLa; xem Digu A2 b) vé céc vi dy dién hinh
hon).

b Thuye té, K-Laa (Kai2) nghia 1 trén thyee té cé hai brdc chuyén mire ndng lrgng sang vo K, tc [ budc mét
tir v6 Lo tao ra tia X Koz va bwdrc hai tir va Ls ma vo nay tao ra tia X Kas. Tuy nhién, do cd hai mire néing legng
ndy qué gan nhau nén may do phd tan xa ndng lwrong khéng thé phan biét chung va do @6 ching dwoc phan
tich nhie mét nang long Koz két hop.
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8.3 Phan mau thr
Viéc tao ra phan mau thir dwoc mé ta trong Diéu 7.
Trong trwéng hop chuln bi miu bang phwong phap pha hly, do khdi legng va kich thwéc cda phan
mAu thlr nhw yéu cAu bdi phirong phép hiéu chuln va huéng dan lam viéc dugc thiét lap bdi phong thi

nghiém dé& dam béo viéc [y mau cé thé 13p lai. Vj tri clia phan mAu thl cang phai duoc ghi lai vé ngudn
gdc clia nd trén san phdm ky thuat dién.

8.4 Kiém tra xac nhén vé tinh ning cta may do phd

Tinh ning clia may do phd phai dwc kiém tra xac nhan nhv sau:

a) Ngwoi st dung phai cung cap béng chirng khach quan vé tinh ndng cla phuwong phap dugc thire
hién trong phong thi nghiém clia ho. Diéu nay la can thiét dé ngwdi siv dung va khach hang cia ho
hiéu dwoc gidi han clia phuwrong phéap va dwa ra quyét dinh vé viéc sir dung cac két qua phan tich.
Céc van @& quyét dinh lién quan dén tinh nang clia phwong phép a:

« A6 nhay ddi voi tirng chét phan tich;

« d6 phan giai quang phé;

e gidi han phat hién,

¢ gidi han ving do;

« kha ning I3p lai ca viéc chuén bi mAu va phép do;

« d6 chinh xac clia hiéu chuén, phai dwoc kiém tra theo Diéu 10.

Véi sy da dang clia c4c loai may do phd va phin mém hé didu hanh két hep, co thé chip nhan viéc
ngudi st dyng thu nhan théng tin ndy trong phang thi nghiém cla riéng ho bang cach str dung cac
quy trinh cla riéng ho hodc béing mét dich vu dwoc cung cép bdi nha ché tao. Diéu quan trong Ia
phai c6 dugc sy kiém tra xéc nhan vé may do phd va hiéu nang cla phwong phap khi phurong phap
duwoc thye hién. C6 thé thu dugc bang chirng vé viéc duy tri hiéu ning théng qua viéc st dung biéu
dd kiém soat hoidc bang cach Iap lai cac phép do va viéc tinh toan dwoc tién hanh ngay tai thdi diém
thuc hién phép do.

b) DG nhay ctia may do phd duoc st dung nhw mét sé liéu vé& wu diém dé so sanh céc may do phd va
@& dam bdo viéc hiéu chudn 14 cé y nghia.

¢) Do phan gidi quang phd 1a quan trong d& dam bao duing phd chét phan tich va cac dwéng quang
phd nhidu dwoc x& Iy chinh xdc trong viéc thu thap dir liéu va trong hiéu chuén. i véi muc dich
clia tiéu chudn nay, hiéu chinh cac dwong chém 18n nhau duwroc coi la mét phan cla hiéu chudn may
do phd.

d) Giéi han phat hién LOD phai dwoc thiét 1ap déi v tirng ché do dat diéu kién lam viéc dugc st dung
trong phwong phép thi bing céch s dung Céng thirc (1) dudi day:

LOD =3¢ M
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trong d6
LOD Ia giéi han phét hién (LOD) déi véi chat phan tich da cho duoc tinh bang don vi ham lweng;

6  ladéléch chudn clia cac két qua xac dinh nhidu Ian bang cach st dung vét liéu tring. D6 léch
chuén thwong dugc wéc lvong bing cach st dung sé lwgng nhé cac 1an xac dinh (nhung
khéng nhd hon bay), va duge ky hiéu la s (wde lwong ngau nhién clia 66 [éch chudn, o) duoc
thay thé cho o.

Gi6i han phat hién Ia tham sb quyét dinh dé nguwdi sir dung biét va cé thé dura ra quyét dinh may do

phd d6 c6 hay khéng lam viéc duwoc & digu kién cho phép dé phat hién chét cin phan tich & cac

mukc du thip hon so v&i cac gidi han vat chit cho phép [7,8 va 9. Gigi han phét hién la mét ham sé

clia quy trinh do ma vat liéu 1a mét phan quan trong. Néu qué trinh do thay ddi khi vat liéu bi thay ddi

thi gi¢i han phét hién ciing c6 thé thay ddi. V& hiéu nang tdi wu, gidi han phat hién phai bang hodc

nhd hon 30 % so véi gidi han hoat dong ca chinh phang thi nghiém, né dugrc thiét lap @& cung cép '
rlli ro t6i da co thé chép nhan dugc vé s khéng phit hep.

€) Gidi han viing do [& quan trong d& dam béo ring ving quan sat dwgc nhan biét ddi véi tirng may do
phd va céc phy kién cta nd, tir d6 xac dinh cwdng dd, hinh dang va vi tri clia chim tia X. Trong
nhiéu treéng hop, cwong dd, hinh dang va vi tri clia chiim tia gitip xac dinh phin clia miu th.
Phéng thi nghiém ho&c nha ché tao phai cung cép phwong tién dé xac dinh cudng dd, hinh dang
chiim tia va nhan biét vi tri ctia chum tia trén phdn mau thi.

f) Kha ning tai l&p cla viéc chudn bj m3u va phép do la tham sb quan trong dé chirng minh rang
phurong phép ther cé sy kiém soét théng ké. Néu viéc chudn bj mau pha hlly duoc thuc hién trude
phép do thi kha naing tai l3p phai dwoc thir nghiém, bao gém ca viéc chudn bj mau, néu khéng phai
thir nghiém kha nang tai 14p clia phép do trén cling mdt mau. Kha nang tai 13p dwoc biéu dién bing
d6 léch chudn cia t6i thiéu bay phép do cla mét mau dwoc chuan bj khi 4p dyng diéu kién lam viéc
t6i wru clia médy do phd. Kha nang tai 13p phai dwoc do ddi véi tirng chét phan tich trong mét phan
mau thr cé chira ham lwong chét phan tich lén hon ndm 1&n gidi han phét hién dwoc woc lugng &
8.4 d).

g) Tiéu chudn kiém soat chét lwgng dugc st dung dé kiém tra xac nhan ring phwong phap & trang thai
duoc kiém soat. Néu kha nang tai 1ap cla tiéu chudn kiém soat chét lrgng duwoc chon thay ddi nhiéu
hon gid tri tai lap dwoc ky vong ddi véi ham lvong ndo dé (gia tri chap nhan thu duwgc tir Diéu 10)
thi quy trinh dworc coi 1a ngoai tim kiém soat va thiét bj do can dwoc hiéu chuén lai treée khi thue
hién b4t ky phan tich thém.

CHU THICH: Khéng phai tAt ca cac chét nén hién nay déu c6 cac mau tham chiéu thich hop co sin dé st dung

1am mAu kiém soat chat lvgng. D& véi trromg hep nhu vay, théng thuéng 1 st dung cac méu cé dic tinh tét trong
ndi bd.
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8.5 Thir nghiém

Dat phan mau thdr vao vi tri dang vi tri déi voi phép do bing may do phé XRF. Néu cén, thiét lap moi
trréng khi quyén dugre yéu cau trong budng clia may do phd va dé ty én dinh.

Cac phép do thwdng dugc thire hién trong mét méi trwdng khéng khi. Tuy nhién, néu can phai do cac
nguyén té nhe nhu S, Al, v.v. thi cé thé sé tét hon khi phép do duoc thire hién trong méi trudng khi
q4yén chan khdng hodc méi trwdng khi heli.

Po phan mAu thir bang cach dém d sb lrong tia X dé xac dinh dwoc d6 khong dam bao théng ké bang
pawong phap @é&m nhd hon d6 léch chuln twong déi dwgc thiét 1ap cho kha naing tai lap clia phép do
(xem 8.4). Cac cai dat clia may do phd XRF d6i véi phan tich phan mau ther, phai gidng véi cac cai dit
dwoc st dung cho phép do dwrdng chudn.

8.6 Hiéu chuin

Fhuong phap phan tich phéi dwoc hiéu chuén co tinh dén céc anh hudng cla chét nén va céc anh
huwéng khac tdc ddng vao viéc xac dinh mét dé clia birc xa huynh quang. Céc anh hudng nay dwoc thdo
luén chi tiét trong Diéu A.2.

C6 hai tiy chon hiéu chun chinh trong phép do phd XRF:

o Céc phwong phap tham sb co ban sl dyng nguyén té nguyén chat, hgp chat nguyén chat, hén hop
cac hop chat hodc maAu chuln cé thanh phan chét nén dwoc xac dinh 16 13m chét hiéu chuin. Vi voi
tat ca cac hiéu chudn XRF, d6 chinh xac cé thé duoc ky vong ci thién khi cac chat hiéu chudn cang
giéng v&i cac mau can phan tich.

+ Hiéu chudn theo kinh nghiém (truyén théng) str dung mé hinh dya trén cac hé s anh hwéng da co
dwoc tir div liéu theo kinh nghiém thu duwgc véi mot tap hop cac chét hiéu chuén twong ty nhir cac
4n s hodc c6 dwoc bang cach st dung phweng phép tham sé co ban.

~"uén thd cac huéng dan trong sé tay clia nha ché tao khi Ira chon céc tlly chon hiéu chuén c6 sin trong
phan mém hé diéu hanh.

Ty thude vao thiét bj do, ngudi sir dung c6 thé hodc khéng cin thyc hién hiéu chudn. Cé mét sb thiét
bi do thwrong mai @3 dwoc téi wu héa, hiéu chuln va cai dat trude déi véi cac (rng dung cy thé. Céc thiét
hi do nay khéng yéu ciu hiéu chudn béi ngudi phan tich.

\/iéc lya chon cac chét hiéu chudn phu thuéc mét phin vao sy lya chon mé hinh hiéu chuan. Déi véi
céc lwa chon theo kinh nghiém, cac chét hiéu chudn phai co thanh phén cAu tao twong ty nhu chét nén
4Gi vét liéu cAn phan tich. Trong trrdng hop nay, sb lugng chét hiéu chuén téi thiéu déi véi phuong
ahap theo kinh nghiém Ia 2(n+2), trong d, n 1a sé lvong chat phan tich. Trong mét bd cac chét hiéu
shudn, ham lwgng nguyén té phai ndm trong dai ham lugng dwoc ky vong trong cac méu va chung phéi
oién ddi mét cach ddc 1ap véi nhau. Néu hiéu chudn bao gdm nhiéu nguyén té trong mét dai rong vé ham
jong thi c6 thé can mét sé Ivong Ion mau hiéu chuén.
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Phuong phap hiéu chudn cc tham sé co ban ¢é thé lam gidm dang ké sd lwong cac mau hiéu chudn.

Phan mém théng sé co ban cho phép nguoi str dung hiéu chuan dé nhay clia tirng nguyén té bing cach

str dung céc nguyén sé va hop chét nguyén chét. Thay vi st dung cac nguyén té nguyén chét hoac cac

chét 1a chat hiéu chuan, phan mém thwong sé cho phép st dung mét sé lwong nhd cac mAu chuln gén

gibng véi mAu thie t& hon. Céc cai tién vé phuwong phap bao gdm viée sk dung birc xa tan xa dé hiéu
chinh dbi véi mét chat nén cu thé nao @6 hodc cac anh huwéng do hinh dang va céu tric méu.

9 Tinh toan

Céc tinh toan dudi day phai dwoc thye hién khi can thiét néu st dung phwong phap thie nay:

a)

Trong céc thiét bj hién dai, cac phép tinh thwdng dwoc thue hién ty dong bing phan mém hé didu
hanh clia may do phé. Néu viéc tinh toan dugc thuc hién bing tay thi cac thuat toan va tat ca cac
tham sd phai dwoc quy dinh trong huéng dén lam viée dbi voi phirong phap thir nghiém. Viéc tinh
toan két qua déi véi timg chét phan tich, theo phan tram khéi Ieong, hay trong timg phén mau thr
dugc thire hién bang cach st dung mé hinh hiéu chuén da dwoc thiét 1ap véi tieng loai mau.

Néu phan mau thir da dwoc chudn bj bing céch pha lodng thi két qua cla mau thir ban du dugc
tinh bang viéc str dung hé sé pha loang thich hop.

Uéc lwong do khang d3m bdo clia cac két qua bang cach sir dung mét trong cac phwong phap dudi
day va so sanh két qua v&i ham Iweng Ién nhat cho phép clia chat phan tich trong vt liéu.

Phwong phap wu tién la tao ra mot khudn khé vé dé khéng dam bao do déi vai tirng hiéu chuan dwoc
thue hién trong phuwong phap thir. Khudn khd d6 khéng dam bdo phai tuan thi theo TCVN 8595-1
(ISO/EC Guide 98-1). Thé hién woc lgng do khéng dam bao do mé réng & mirc d6 tin cay 95 %.
Day 13 mét si don gidn héa dé chi dinh d6 khong d3m bao do la mét sé bdi sé clia d6 léch chuén
13p lai duoc cla viée xac dinh 18p lai. Trong mét sé treong hop nhét dinh, phép do XRF c6 thé qua
chinh xac dén dén d6 khdng dam bdo do dwgc udc [wong qua nhd dé cd thé bao ham tat ca cac
nguyén nhan gay I8i. Céch tiép can nay bd qua sy déng gép quan trong tir chat hiéu chudn, mé hinh
toan hoc dwoc st dung @& phit hop duwdmg cong hiéu chudn va kha ning dwa ra sai léch trong qua
trinh chuan bj mau. Hon ni¥a, dinh nghia khudn khé vé& do khéng dam baoe do ndm ngoai pham vi
clia tiéu chudn nay.

d) Néu diéu thue té khdng cho phép hodc khang thé thye hién viéc xac dinh mat khudn khd vé 86 khéng
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dam bao do thich hop, chudn bi cho timg chét phan tich i, thi viéc wéc lwgng do khong d3m bao mé
réng Ui, phai bao gdm mét hé sé an toan duoc biéu dién bing phan sb clia ham Iwong I6n nhét cho
phép ctia chét phan tich i. Thyc té, diéu nay 1a dé xac dinh khodng tin cdy xung quanh gid trj ham
lwong Ién nhét cho phép clia chét phan tich, cé thé dwoc st dung nhim dua ra cac quyét dinh lign
quan dén su can thiét déi voi thlr nghiém bd sung. Khai niém vé& hé sd an toan va hudng dan vé
viéc lra chon né dwoc thao luan chi tiét trong Diédu A.3.
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10 D& chum

10.1 Quy djnh chung

T:3m tat chi tiét v& cac két qua thu dugc trong cac nghién clru lién phong thir nghiém quéc té 2 va 4 (I1IS2

v 11S4) ddi véi timg chét va vat liéu dwoc thr nghiém khi st dung XRF dugre liét ké trong céc bang tir

Bang A.3 dén Bang A.7. Chi cac két qua nay la co s& cho cac két luan vé hiéu nang clia phwong phap.

Cac két luan chung duwdi day co thé dwoc dwa ra, dua trén két qua dugc tom tét trong bang va phan tich

d¥ liéu tir 11S2 va 11S4,

a) Viéc danh gia két qua va hiéu nang phuong phap cd thé chi |3 si réi rac do viéc thiéu mau chuén dwoc
chirng nhan (CRM) dé& bao ham toan bd cac dai ham Iwong va loai vat lidu duwoc yéu ciu.

b) Do sé lwong gidi han clia CRM san cé, khéng phai tat ca cac phong thir nghiém déu thir nghiém tat
ca cac mau; do do, cac két qua khong phai ludn cd thé so sanh truc tiép. Ngoai ra, mot vai mau cla
cling mét vat liéu & dang hat hodc dang ménh trong khi cdc méu khac & dang chét rdn vi dy nhu
cac tam.

¢) Céc miu da dwgc phan tich “nhw @ nhan” nghia Ia khéng cin phai chudn bj mau.

d) Dé chym dugc béo céo bdi cac phong thi nghiém riéng ré ddi véi cac két qua riéng ré thuémg nhd
hon nhiéu so véi 5 % d léch chuan twong déi (RSD).

€) Cac phong thi nghiém tham gia dwoc st dung céc phwong phéap hiéu chudn khac nhau, vi du nhu
theo kinh nghiém, chudn héa Compton va phrong phap dua trén cac tham sé co ban.

f) Bét bugc hiéu nang clia phuong phép phdi dwgc nghién clru va thir nghiém thém trong qua trinh
nghién ctru lién phong.

10.2 Chi

£)6 khdng chinh xac trung binh cla viéc xac dinh Pb trong polyme & ham lgng cac hon 100 mg/kg, tét
hon £13 % gi4 tri twong d4i va dé khéng chym tét hon +19 % gid tri twong déi. O ham lugng Pb 1a 10
mglkg, 36 khdng chinh xac va dd khéng chym twong trng 13 +30 % gia tri twong déi va +70 % gia tri
tirong ddi. Trong cac hop kim Al, 4o khéng chinh xac va do khdng chum nhd hon twong (ng £10 % va
::25 % gia trj twong ddi. Pb & ham legng la 174 mg/kg trong hop kim co ban 14 thiée (vi du nhw chat han
khéng chi) da tao ra cac két qua nam trong dai tir 60 mg/kg dén 380 mg/kg. Khéng phét hién ra Pb co
ham lwgng la 30 mg/kg frong hep kim thép.

Céc két qua déi vai PWB dwoc nghidn chi ra khd ndng khéng ddng nhét clia vat liéu 12 ngudn géc clia
0 khdng chum va do khdng chinh xac Ion clia cac két qua.
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10.3 Thay ngan

Do khéng chinh xdc trung binh vé viéc xac dinh Hg trong polyme & mirc thp hon hodc bing
1 000 mg/kg, tét hon +10 % gia trj twong déi trong khi d& khdng chum tét hon +25 % g trj twong déi.
Vat liéu dang hop kim khéng dugc thir nghiém vé Hg.

10.4 Cadimi

D§.khong chinh xac trung binh cla viéc xac dinh Cd trong polyme & mirc Ién hon hodc bang
100 mg/kg, tét hon +10 % gia trj twong déi va do khong chinh xac I3 tét hon £15 % gid tri twong déi. &
mirc Cd ¢ ham lwegng 20 mgtkg, dd khéng chinh xac thay ddi tir +10 % dén +50 % gid tri twong ddi va
d% khdng chum thay ddi tr 20 % dén 100 % gié trj twong ddi. Moi thiét bj do khang phat hién ra mirc Cd
¢ ham lwgng 3,3 mg/kg trong hop kim voi thiéc.

10.5 Crom

Dé khdng chinh xac trung binh cla viéc xdc dinh Cr tdng trong polyme & thdp hon hodc bing
115 mg/kg dugc quan sét tét hon 17 % gid tri twong déi trong khi dé khéng chum la khodng +30 % gia
tri tvong déi. D4i voi mirc ham lwveng twong tw trong thiy tinh, do khéng chinh xac va dé khong chum
déi véi Cr tdng tuong (ng tét hon so véi +20 % gid tri twong déi va 35 % gia trj twong déi. Trong cac
hep kim nhdm, & mire Cd 1a 1 100 mgikg, 4 khéng chinh xac va dd khong chym 1an luwot 1a £10 % gia
tri twong ddi va tét hon +41 % gia tri teong déi.

10.6 Brom

Can ctr vao CRM, dd khdng chinh xac trung binh vé viéc xac dinh ham lugng Br tong trong polyme &
mtrc béing hodc thdp hon 1 000 mg/kg 12 tot hon +10 % gia tri trong ddi va do léch chun tét hon +13 %
gia trj tvong dbi. & ham lwgng Brtang 10 % thi d§ khdng chinh xac la tét hon £25 % gia trj twong dbiva
dd khéng chym la khodng +30 % gi4 tr tong déi. Cac két qua sau nay phan anh sy khéng phil hop cla
viéc hiéu chudn theo kinh nghiém déi véi ham lwong Br cao. Piéu nay ciing x4c nhan thie té [a viéc hiéu
chudn thiét bj do dwoc téi wu hoa di véi ham lwgng chét phan tich thip (vi du nhw tir 0 mg/kg dén
1 500 mg/kg) c6 thé khang chinh xac dbi véi ham Iwong Ién hon mét hodc hai bac vé 3 16n. Tuy nhién,
tat ca cac thiét bj do déu danh diu ham Iwong Br on hon 1 000 mg/kg [a khdng phi hop.

Néi chung, d6 khéng chinh xéc va d khong chum cla viéc phan tich ddi véi tat ca ndm nguyén t6 [a tét

hon 20 % gid trj trong ddi ddi véi ham Ieong cao hon 100 mglkg trong c4c polyme va cac hop chat nhém.

10.7 Tuyén bd vé d¢ Idp lai dbi véi nam chit dwore thir nghiém dwoc phan loai theo loai vit liéu
dworc thir nghiém
10.7.1 Quy dinh chung

Khi cac gia trj cla hai két qua th(r nghiém déc 1ap riéng ré, thu dwoc bang cach st dung ciing phrong
phap, trén vat liéu thi nghiém giéng nhau, trong cling phang thi nghiém, do cling ngudi van hanh, st
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dung cling thiét bi, trong mét khodng th&i gian ngén, ndm trong dai gia tri trung binh duwrgc dwa ra dudi
day, thi sw chénh léch tuyét ddi gitra hai két qua thir nghiém thu dwoc khang duwgc virot qua gidi han vé
d6 13p lai r dwoc suy ra tir phép ndi suy tuyén tinh tir dir liéu dwéi day trong nhiéu hon 5 % treéng hop.

10.7.2 Vatliéu: ABS (acrylonitrile butadiene styrene), dang hat va tim

Tham sé Vit liéu
1 2 3 4
Ham lwgng brom (markg) 25 938 116 800 118 400
r, (markg) 25 44,54 9093 11 876
Ham lwong cadimi (mg/kg) 10 94 100 183
r, (mg/kg) 5 19 7.3 14,25
Ham lwgng crom (mglkg) 16 47 100 944
r, (mg/kg) 492 6,95 68 127
Ham lwgng thiy ngan (ma/kg) 33 63 100 942
r, (ma/kg) 3,56 3,47 17 72
Ham lwgng chl (mg/kg) 15,7 100 854,3 945
r, (mglkg) 1,96 18 35,66 192
10.7.3 Vit liéu: PE (polyethylene mat dé thip), dang hat
Tham sé Vit lidu
1 2 3 4
Ham lwgng brom (mg/kg) 96 98 7 808
r, (mg/kg) 5,46 12 11,32 42
Ham lugng cadimi (mg/kg) 19,6 22 137 141
r. {mg/kg) 3,42 8 56 33
Ham lwgng crom (ma/kag) 18 20 100 115
r, (mg/kg) 7 9,53 2.8 25
Ham lwong thdy ngan (mg/kg) 5 5 24 25
r, (mg/kg) 0,81 2 0 1"
Ham lrgng chi (mg/kg) 14 14 98 108
r, {mg/kg) 1,02 4 323 16
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10.7.4 Vatliéu: PC/IABS (hén hop polycacbonnat va ABS), dang hat

Tham sé Vit ligu
1 2
Ham Iwgng brom, (mg/kg) 800 2400
r, (ma/kg) 30 100
10.7.5 Vat [iéu: HIPS (polystyren chju va dap)
Tham sé Vit ligu
1 2
Ham lwong brom, (mgrkg) 99 138 100 050
r, (mg/kg) 20 766 12629
10.7.6 Vit liéu: PVC (polyvinyl clorua), & dang hat
Ham lwgng chi, (mg/kg) 390-665
r, (ma/kg) 67
10.7.7 Vatliéu: Polyolefin, & dang hat
Ham lwgng chi, (mg/kg) 380-640
r, (mglkg) 16
10.7.8 Vit liéu: Thiy tinh pha lé
Ham lwgng chi, (mg/kg) 240 000
r, (mg/kg) 12 070
10.7.9 Vat ligu: Thiy tinh
Ham Iigng crom, (mg/kg) 94
r, (mg/kg) 1
10.7.10 V4t ligu: Chat han khéng chi, manh
Ham lwgng chi, (mg/kg) 174
r, (ma/kg) 39
10.7.11 Vatliéu: Hop kim Si/Al, dang manh
Ham lwgng chi, (mg/kg) 930
r, (mg/kg) 204
Ham Iwgng crom, {mg/kg) 1100
r, {mg/kg) 242
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10.7.12 Vit liéu: Hep kim nhom ddc, dang manh

Ham lwgng chi, (mgrka) 190
r, (ma/kg) 60

Ham lwgng crom, (mg/kg) 130
r, (mg/kg) 40

10.7.13 Vat ligu: PCB ~ Bang mach in dm;-c nghién nhé hon 250 pm

Ham lugng chi, (mglkg) 23 000
r, (mg/kg) 2562

10.8 Tuyén bd vé dé tai lap déi véi ndm chét can thir nghiém dwece phén loai bang kiéu vt liéu
thir nghiém

12.8.1 Quy dinh chung

Khi céc gia trj clia hai két qua th(r nghiém don I€, thu duec bang cach siv dung clng phurong phap trén
vit liéu thir nghiém gidng nhau, & phang thi nghiém khac nhau, béi ngwdi van hanh khac nhau, st dung
thiét bj khac nhau, ndm trong dai gia tri dugc néu & dudi, thi chénh léch tuyét ddi gira hai két qua sé
kndng len hon gidi han tai lap R dwec suy ra tir phép ndi suy tuyén tinh tir di¥ liéu dwéi day trong hon
5 % céc trwdng hop.

10.8.2 Vat liéu: ABS (acrylonitrile butadiene styrene), dang hat va tim

Tham sé Vit ligu
1 2 3 4
Ham lugng brom (mg/kg) 25 938 116 800 118 400
R, (mgfkg) 20,53 203,74 83 409 94 258
Ham lwgng cadimi (ma/kg) 10 94 100 183
R, (mg/kg) 6 83 53,32 41,57
Ham lwgng crom (mg/kg) 16 47 100 944
R, {mglkg) 10,06 25,69 120 405
|_ Ham lwgng thly ngan (mg/kg) 33 63 100 942
R, (mg/kg) 15,06 27,23 44 314
Ham lwgng chi (mg/kg) 157 100 9543 945
R, (mg/kg) 6,25 56 284,76 475
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10.8.3 Vit liéu: PE (polyethylene ty trong thip), dang hat

Tham sé Vit lidgu
1 2 3 4
Ham lwgng brom (ma/ka) 96 98 770 808
R, (mg/kg) 5,62 40 - 340
Ham lwgng cadimi (mgfkg) 18,6 22 137 141
R, (mg/kg) 9,34 13 - 57
Ham lwgng crom (mg/kg) 18 20 100 115
R, {(mg/kg) 15 10,64 - 80
Ham lwgng thly ngan (mg/kg) 5 24 25
R, (mg/kg) 0,69 4 - 14
Ham Iwgng chl (ma/kg) 14 14 98 108
R, (mg/kg} 5,08 28 - 59
10.8.4 Vat liéu: PC/ABS (hdn hep polycacbonnat va ABS), dang hat
Tham sé Vit ligu
1 2
Ham lugng brom, (mg/kg) 800 2 400
R, (ma/kg) 253 1309
10.8.5 Vat liéu: HIPS (polystyren chju va dap)
Tham sé Vit lidu
1 2
Ham lugng brom, (mg/kg) 99 138 100 050
R, (mg/kg) 106 216 102 804
10.8.6 Vat liéu: PVC (polyvinyl clorua), dang hat
Ham lweong chi, (mg/kg) 390-665
R, (mg/kg) 443
10.8.7 Vaét liéu: Polyolefin, dang hat
Ham lwong chi, (markg) 380-640
R, (mg/kg) 209
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10.8.9 Vat liéu: Thay tinh

10.8.10 Vat lidu: Chit han khéng chi, manh

10.8.41 Vit liéu: Hop kim Si/Al, dang manh

10.8.12 Vatliéu: Hop kim nhém dac, dang manh

Ham lugng chi, (mg/kg) 240 000
R, (mafkg) 182 314
Ham lweng crom, (mafkg) 94
R, (mg/kg) 83
Ham Iuvgng chi, (mg/kg) 174
R, (mg/kg) 155
Ham lwgng chl, {mg/kg) 930
R, {mg/kg) 790
Ham lrgng crom, (mafkg) 1100
R, (ma/kg) 1963
Ham Iwgng chi, (mg/kg) 180
R, (mg/kg) 153
Ham lugng crom, (mafkg) 130
R, (mg/kg) 107

' 10.843 Vit liéu: PCB - Bang mach in dwgec nghién nhé hon 250 pm

Ham lwgng chi, (mg/kg)

23 000

R, (mg/kg)

14173

11 Kiém soat chit lwong

11.1 D6 chinh xac ctia hiéu chuin

Céc budc dudi ddy phéi duoc thye hién dé cong nhan d6 chinh xac cla hiéu chudn:

@) D§ chinh xac clia tirng hiéu chuan phai dwoc cong nhan bing cach phan tich mét hodc nhiéu mau
chudn dai dién cho tirng vat liéu dwee st dung khi thwe hién phwong phap tht nay. Mire ham leong
chét phan tich trong mau chudn phai nim trong mét bac vé dd Ién clia céc gid tri Ién nhét cho phép
dbi voi chét phan tich trong vat lidu. Mat cach ly tedng, vat liéu chudn phéi c6 kha ndng duoc xép

& gia tri Ién nhét cho phép.
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b) Céc két qua clia phép do vat liéu chudn phai dwroc tinh toan va biéu dién theo Didu 9, ké ca woc
Iwgng vé b khang dam bao do.

¢) Ap dung thir nghiém dd chéch cho céc két qua va cac gid tri duge ching nhan hoc tham khao dwoc
&n dinh cho cac mau chudn. Thir nghiém dd chéch phai tinh d&n d§ khdng dam bdo do clia gia tri
duoc n dinh.

Bdi véi hudng dn vé thir nghiém dé chéch, tham khao [10] hodc tai liéu twong ty.
d) Néu phat hién ra dd chéch, viéc hiéu chudn phai dwgc hiéu chinh va sw cdng nhan dugc I3p lai.

11.2 MAu kiém soat

Mau kiém soét phai duoc chudn bj va st dung nhw duwdi day:

a) Chidinh mét legng vat liéu &n dinh 1am m3u kiém soat déi véi tirng phép hiéu chuan. Tét nhét, mau
nay phai 1a chét rin & dang tron (vién).

b) Chudn bj mét phan mau thir clia mAu kiém soat va dwa né vao thir nghiém bing cach str dung timg
hiéu chudn ngay khi ching dwoc céng nhan, Thyc hién viée nay tdi thidu bén tan. Tinh 4 léch trung
binh va d léch chudn va s dyng cac gid trj nay dé thiét lap bidu dd kiém soat ddi voi tirmg chét
phan tich trong méi hiéu chudn. Mau kiém soat c6 thé dwoc tao ra béi cac nha phan tich. Mot sé
nha ché tao thiét bi do cung cip (cac) mau kiém soat cung véi thiét bj cda ho.

¢) Tai cac khodng thai gian thich hop, chuan bj mot phin mau thir va duwa vao thir nghiém, st dung
tirng hiéu chudn duwoc thuc hién trong phurong phép thir. So sanh céc két qua voi gidi han trong
biéu @8 kiém soat. Néu cdc két qua vi pham cac nguyén tic dugc chip thuan dé kiém soat, 1am anh
hwdng phrong phap thlr thi khic phyc sy cb va thue hién thir nghiém trén mét mau kiém soat méi.

12 Cac trwong hop dic biét

D¢ chum dugce mé ta trong phrong phap thtr nghiém nay c6 thé khang dat duoc & mot trong cac trwéng
hop sau:

a) cac mau phan tich khang a0 béng phéng hoac dt Ién dé phd lén dung cu do clia may do phd;

b) m&u mdng hodic mau cé nhidu lop;

¢) mau khéng ddng nhét.

13 Béo cao thir nghiém

Két qua clia tAt ca cac thir nghiém duwoc thirc hién trén vat liéu phan tich phai dwoc ghi lai trong béo cao,
gém céc ndi dung dudi day:

- théng tin c&n thiét @& nhan dang r& mau dugc thlr nghiém:;

— ngay thang ndm va dia diém the nghiém;

- vién din sé hiéu tiéu chudn nay (TCVN 12667-3-1 (IEC 62321-3-1));
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quy frinh thir nghiém dwgc st dung;
cac két qua thir nghiém va wéc lwgng d khong dam bao do dbi véi tirng chét phan tich;
su sai léch bat ky so v&i quy trinh quy dinh;
bét ky sy khéng binh thwdng ndo quan sat dwec trong qua trinh thlz nghiém.
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Phuy luc A
(tham khao)

Cac van dé thuc té clia phwong phap phan tich sang loc
bing phwong phap phé huynh quang tia X (XRF) va giai thich cac két qua

A1 Lwuy ban diu

Phu luc nay cung c¢4p thong tin dé hé tre trong (ng dung thurc té clia phirong phap durgc mé ta & trén.
Mot s6 nha ché tao co thé cung cap mét quy trinh van hanh tiéu chuan (SOP) cling véi thiét bj do. Tuén
tha theo khuyén cao dwoc néu trong tai liéu sé dam bao cho ngudi van hanh cé duge chét lwong két
qua phan tich tot nhat co thé.

A.2 Hiéu (ng ctia chitnén va nhidu
Theo huéng dan chung, nguwdi stk dung phwong phap nay dwac khuyén cdo rang cac giéi han trong viéc
diéu chinh dbi vi nhidu phd va thay dbi chat nén tir vat liéu nay sang vat liéu khac co thé tac déng dang
ké dén a6 nhay, gii han phat hién hodc dé chinh xac vé viéc xac dinh dbi vi tirng chét phan tich. Danh
sach dwéi day bao gém cac van @& phd bién nhét:
a) Cudng dd birc xa dic trung clia nguyén t6 trong mau bj anh hwdng bét loi do qua trinh tan xa cla
birc xa kich thich, gép phan thém vao phé nén. Ngoai ra, hai anh hudng chinh xuét hién:
1) Hép thy btrc xa kich thich va birc xa huynh quang do chét phan tich va cac nguyén té (chét nén)
khac trong mau;
2) Su kich thich thiz c&p (tang cwéng) cla chit phan tich do cac nguyén té khac trong mAu:
~ polyme: Trong cac miu polyme, st anh hwéng chit nén dén cwong dé tia X dic trung cla chét
phan tich la do:
e st tan xa (chd yéu la khang lién tyc) cla b xa so cip, gép phan Ién vao phd nén;
« sy hip thy birc xa huynh quang chl yéu béi Cl trong PVC do cac nguyén t phu gia nhu Ca,
Ti, Zn, Sn va do cac nguyén t6 nhw Br va Sb, cé ngudn gbc tir trong chat cham chay;
« sy kich thich thir cip do cac nguyén té nhw Sb, Sn va Br;
¢ Mét vai may do phd WDXRF cong suét cao (>500 W) cé thé thay dbi bé méat clia mdt méu
polyme néu tiép xtic véi chiim tia X trong théi gian dai. Trong trréng hop nay, phai luén st
dung mdt mau méi dugc chudn bi.
~ Kim leai: trong cac mau kim loai, sw tan xa clia birc xa so cip khéng déng vai trd quan trong.
Céc hiéu ing chét nén chl yéu dugc gay ra bédi sy hép thy va kich thich thiv cdp. Cac nguyén
nhan ndy sé khéng giéng nhau déi véi tieng chét nén kim loai. Danh sach dudi day thé hién mét
sé nguyén té dién hinh trong cac chét nén khac nhau:
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¢ Hop kim Fe: Fe, Cr, Ni, Mo, W;
« Haop kim Al: Al, Mg, Si, Cu, Zn;
« Hop kim Cu: Cu, Zn, Sn, Pb, Mn, Ni, Co;
¢ Hop kim chét han: Pb, Cu, Zn, Sn, Sb, Bi, Ag;
= Hopkim Zn: Zn, Al
¢ Hop kim kim loai quy: Rh, Pd, Ag, Ir, Pt, Au, Cu, Zn;
e Cac kim loai khac nhw Ti, Mg.
~ chét dién tl: V& nguyén tac, tat ca cac hiéu ing dwoc mé ta déi véi polyme va kim loai.
b) Ngoai ra, cuéng dd bic xa dic trwng clia nguyén t6 trong mau c6 thé bj dnh hudng béi cac duweng

nhiéu tir cac nguyén té khéc trong mau. Béi véi cac nguyén té 1a myc tiéu ctia phurong phap do, cac anh
huwdng nay theeong gdm:

Cd: kha nang nhiéu tir Br, Pb, Sn, Ag va Sb;
- Pb: kha ning nhiéu tir Br, As, Bi;

- Hg: kha nang nhiéu t Br, Pb, Bi, Au va tir Ca va Fe néu mau c6 chi¥a Ca va Fe & ham lwong

cao;
— Cr: kha nang nhiéu tir CI;

- Br: kha nang nhiéu tir Fe, Pb va Hg. Trong sd it xdy ra, c6 thé cé nhiéu tir Al néu dwéng Brla
duoc lwa chon dé phan tich Br.

¢) Anh hudng cla hiéu (g chat nén dén LOD.

nguyén té dwoc kidm soat
Nguyén to/ Polyme nguyén chét Polyme c622 % Sb Polyme c6 22 % Br
chét phan tich khéng c6 Br khéng cé Sb
cadimi A ~A-2A =2A
chi B ~2B =38

CHU THICH 1: Néu A va B a cac gi¢i han phat hién (LOD) tong (rng ddi véi Cr va Pb, trong polyme nguyén chét
thi LOD duwgc ky vong déi v6i cac chét nén phirc tap hon, dwgc thé hién bing boi sé clia A va B nhu trong

Bang A.1.

CHU THICH 2: Théng tin trong Bang A.1 dwoc cung cép chi la hwéng dan; LOD the té déi vdi cac chét phan tich

myc tiéu dwgce chi dinh cho tirng thiét bj va didu kién/tham sé phan tich dworc sir dung.
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A3 Giai thich cac két qua

Déi v&i tirng chét phén tich, ngudi phan tich phai chudn bj mét khudn khé vé dé khéng dam do bang sv
woc lwgng vé do khong dam do mé rong, U dugc thé hién & mire tin cay dwoc lwa chon. St dung gia tri
ddi véi U va mirc cho phép Ion nhét L, clia chét, ngwéi phan tich phai phan loai tieng mau nhu sau:

a) “THAP HON GIOT HAN" — Néu c4c két qua, C;, clia phan tich dinh Irong ddi véi tit ca cac chat phan
tich la thdp hon gia tri can dat, P, dwoc tinh bing Cong thire (A.1), két qua ddi voi mau la “THAP
HON GIGI HAN".

P=L-U (A1)
trong dé *i" chi thj tteng chét phan tich.

b) “VUQT QUA GIOT HAN" — Néu cac két qua, C;, cia phan tich dinh lwgng ddi vai chét phan tich riéng
ré bét ky cao hon gia trj khéng dat, Fi, dwoc tinh tir Cong thire (A.2) thi két qua ddi véi mau 1a “VUQT
QUA GIOT HAN"

Fi=Li+ U (A2)

C

—

“‘KHONG XAC DINH” — Néu két qua, C;, clia phan tich dinh Iwgng ddi véi chét phan tich riéng ré bét
ky trong mgt mau 1a & murc trung gian gira P; va F; thi thir nghiém la “KHONG XAC BINH" déi véi
mau do.

CHU THICH 1: Néu mtrc 1én nhét cho phép giéi han PBB/PBDE va Cr(Vl) tt hon Br va Cr thi ngoai trlr céc xéc

dinh béing XRF ciia Br va Cr. Néu céc két qua dinh Irong ddi véi nguyén t6 Br varhodc Cr la cao hon so vai gidi

han (d6i v&i Br dugc tinh toan dia trén ty 1& hop phan ctia Br frong hau hét cac Gdng loai chung clia PBB/PBDE)
thi mAu 1 "khéng x4c dinh” va ngay ca khi cac két qua dinh lwong déi voi tat ca cac chét phan tich khac Ia “thép
hon gigi han”.

- Gia tri L degc xac dinh bdi cac gidi han dwoc st dung dé danh gia kha nang cla vét liéu trong
san phim. Néu vét liéu dwoc liét ké trong cac gidi han quan Iy, & dang nguyén té thi L phai duoc
sl? dung tryc tiép tir cac gidi han quan 1y. Néu vat liéu dugc liét ké trong cac gioi han quan ly, &
dang hén hop thi gia trj déi véi L phai duoc tinh toan bang cach st dung hé s phan tich trong
I ddi véi nguyén td can dwgc xac dinh béng XRF trong hdn hop héa chét muc tiéu.

- Giatri U & trén co nghia | wéc lrong clia d§ khdng dam bao do mé rong dugc két hop véi viéc
xac dinh bing XRF clia tirng chét phan tich. Diéu d6 nghia Ia U 1a khac nhau déi véi tirng sir két
hop ctia chét phan tich, quy trinh chudn bj mau, hiéu chudn va may do phd. Hwéng dan vé viéc
wéc lwgng do khdng ddm bio do cb thé thu dwoc tir TCVN 9595-1 (ISOMEC Guide 98-1).

d) Néu didu kién thyc té khéng cho phép hodc khdng thé thurc hién mét khun khd v& do khéng dam bao
do thich hop thi gi tri clia d¢ khang dam bdo do md réng Ui cé thé dugec thiét 1ap béng tdng cia dd
I8p lai ctia nguei phan tich va d6 khdng dam bao do twong dbi dwec thé hién bing hé sé an toan
bang véi 30 % gié tri I&n nhét cho phép cla ham lwong chét phan tich (50 % ddi véi vét liéu td hop).
Dai véi myc dich clia phuong phap thi nay, gia tri hé sé an toan 30 % (50 % ddi véi vat liéu td hop)
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da dugc chép thuan va khuyén cdo qua sy dong thuan gitra cac chuyén gia trong linh vire. Tuy nhién,
ngudi sir dung phuong phap thie nay cé thé lwa chon (cac) hé sé an toan khac diea trén kinh nghiém
va sur hiéu biét vé vat lieu duge thl nghiém.

e) Bang A.2 dwa ra vi dy v& phuwrong an gidi thich céc két qua tai cac giéi han mau va hé sb an toan d3
cho.

Bang A.2 - Giéi han sang loc tinh bing mg/kg
ddi v&i cac nguyén té quy dinh trong cac chit nén khac nhau

Nguyén tb Polyme Kim loai Vit ligu td hop
Cd BL s (70-30) < X BL = (70-30) < X LOD < X <(150+30) s OL
<(130+30) s OL <(130+30)s OL

Pb BL =(700-30) < X BL = (700-3¢) < X BL = (500-30) < X

< (1 300+30) 5 OL <(1300+30) < OL < (1 500+3¢) < OL

Hg BL < (700-30) < X BL < (70-30) < X BL = (500-30) < X

<(1300+30)=0OL <(1300+3c) = OL <(1500+30) =

| B BL < (300-30) < X Khéng 4p dung BL < (250-30) <X

Cr BL =(700-30) < X BL = (700-36) < X BL 5 (500-30) < X

Tap hop céc gidi han chung ddi véi cac chit quan tam da dworc thira nhan d6i véi muc dich cda vi
dy nay. Gi6i han 13 100 mg/kg déi véi Cd va 1 000 mgfkg déi véi Pb, Hg va Cr. Gidi han ddi voi Br
dwgc tinh dua trén ty |é lugng phép cda Br trong hdu hét nhém cac chét ciia PBB/PBDE va gi¢i han
clia chung 12 1 000 mg/kg. “Gi¢i han hoat déng” ddi véi phurong phéap nay da duoc thiét lap cho muc
dich cha quy trinh sang loc nay véi ngudng an toan 1a 30 % (50 % d6i véi vat liéu td hop).
Viéc xac dinh “THAP HON GIOI HAN" (BL) hodc “VUQT QUA GIGI HAN" (OL) sé dugc thiét lap
tuong (ng (50 % dbi véi vt liéu té hop) nhé hon hodc Ién hon & 30 % gidi han. Ky hiéu “X* danh
d4u viing can diéu tra thém,
Thuét ngl “3¢” biéu dién G 1&p lai clia ngudi phan tich tai gidi han hoat déng, trong d6 o dwoc xac
dinh [a d6 léch chudn cla két qua thu dwec trén mdt mu dién hinh véi ham uegng cac chét quy dinh
gén bang gidi han quan tam (xem thi nghiém kiém tra xac nhan tinh ning may do phd 8.4 d). D6 lap
lai dwrgre thé hién véi thuat nglr méc dd tin cay “3a¢”" 99,7 % hon la mive tin cdy chung duoc phd bién
“2a" 85 %. Mtrc tin cdy 99,7 % cho phwong phap tae ra “cac 16i &m tinh gid" it hon.
Do d6, va theo thoa thuan & Diéu A.3, 6 khang dam bao do mé rong, Ui, déi véi ba vi du trén cé thé
dwoc viét nhw sau:

U=03xL+3c (A.3)
hoac

U=05xL+3c (A.4)

trong 66 0,3 va 0,5 tuong (ng la hé sb an toan 30 % va 50 %. Do dd, néu, vi dy nhv gidi han lén
nhét cho phép, L, clia chit dwoc dat & 100 mg/kg thi Cong thire (A.1) sé la:
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Pi=Li-Ui=100-0,3%x100~-3c=70~30 (A.5)
va Cong thirc (A.2) sé la:
Fi=L+U=100+0,30100 + 30 = 130 + 30 (A.B)

Day Ia céc biéu thirc chinh xac déi véi céc gidi han chdp nhan cho Cd trong polyme va kim loai drroc
liét ké trong Bang A.2. Céc gidi han ch&p nhan khac thu dwoc theo cach thire trong tue.

Giéi han phat hién cda thiét bj do can & duwdi “gidi han hoat dong” va duwoc dp dung theo 8.4 d).

Viéc st dyng hé sb an toan 1 tredng hop don gidn hda qua mirc mét phan 1a do trén thirc té, trong héu
hét cc tredng hop, dd khong dam do fiong ddi la mét ham clia ham legng. Bién hinh, 46 khong dam
béo do twrong déi ting nhanh do ham lwong chéit phan tich gidm. Chét can phan tich duoc canh béo
khéng phai dé gidi thich hé s6 an toan 30 % la 46 khong dam béo do trrong ddi cla cac két qua xac dinh.
Chét cin phan tich cing dwgc canh bao @é danh gia lai hé sb an toan néu giéi han phat hién I&n hon
twong déi 1a 20 % so véi ham lwgng 1on nhét cho phép, hodc néu ham lugng Ién nhét cho phép b giam.

A.4 Dirlidu thong ké cuia lIS2 va [IS4 ddi véi phwong phap XRF

Cac phang thi nghiém tinh nguyén tham gia vao nghién ctu lién phang thir nghiém quéc té I1S2 va 1S4
dé xac dinh hiéu nang clia phurong phap thr. Cac mau duoc sir dung trong nghién ciru la CRM (vat liéu
chuén dugc chirng nhan) dwoc cho tang, cac mAu nghién clru cé thanh phin ciu tao d3 biét va cac mau
thyre duoe phan tich theo quy trinh dwec mé ta trong phuong phap tht nghiém nay. Thiét bj dwoc s
dyng trong céc thir nghiém nay duwoc xép loai tlr ED-XRF hodc WD-XRF dung cho phong thi nghiém, ti
thiét bi phan tich dé& ban dé&n cac may phan tich XRF di dong va cam tay. Cac mau dwgc phan tich “nhw
thirc t€". TAt ca cac mau dwoc cong nhan 1a ddng nhét, mac du gia dinh nay chi cd hiéu e ddi véi méu
CRM. Vin @& con dwoc bd ngd nhét |3 tinh ddng nhét clia cac mau cla bang mach in bi nghién (F20 va
F21).

DU liéu théng ké dugc tinh theo ISO 5725-2 [7]. Mét sé gié trj tai lap khdng dugc cung cép do sé rong
céc két qua dwogc chip nhan thép.
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Méu Tham sé m? ve Ne s(r)® r s{R)f R9
mg/kg mglkg mgrkg mg/kg mg/kg mg/kg
[152-A01 Br 109 137 99138 21 7416 20 766 37934 106 216
11S2-A02 Br 118099 | 100 050 21 4510 12 629 36716 102 804
11S2-A03 Br 115038 | 116 800 13 3247 8093 29789 83 409
1152-A04 Br 124 408 | 118 400 13 4242 11 876 33663 94 258
IS2-A05 |~ Br 995 800 9 11 30 90 253
11S2-A06 Br 3034 2400 9 36 100 468 1309
152-C10 Br 771 808 22 15 42 122 340
1152-C11 Br 80 98 19 4 12 14 40
1IS2-B08 Pb 492 390-665 16 24 67 168 443
11S2-809 Pb 552 380-640 5 6 16 74 209
IS2-C10 | Pb 115 108 26 6 16 21 58
1152-C11 Pb 18 14 19 1 4 10 28
152-C12 Pb 97 100 35 6 18 20 56
1S2-C13 Pb 950 945 34 89 192 169 475
11S2-D15 Pb 187 190 10 21 60 55 153
11S2-D16 Pb 1021 930 21 73 204 282 790
1IS2-E19 Pb 191 174 8 14 39 55 155
11S2-F20 Pb 17 252 23 000 10 915 2562 5062 14 173
11S2-F22 Pb 232192 | 240000 10 4311 12 070 65112 182 314
1152-C10 Cd 131 141 23 12 33 21 57
1152-C11 Cd 20 22 25 3 8 13
152-C12 Cd 10 10 10 2 5 6
11S2-C13 Cd 96 94 3 7 19 30 83
11IS2-C10 Hg 29 25 19 4 11 14
1182-C11 Hg 5 5 10 1 2 4
[ Is2-c12 Hg 92 100 32 6 17 16 44
1152-C13 Hg 893 942 32 26 72 112 314
11S2-B07 Cr 7 54 6 4 11 42 116
11S2-C10 Cr 124 115 23 9 25 29 80
1s2-C11 Cr 19 18 16 3 7 5 15
1S52-C12 Cr 125 100 29 24 68 43 120
i152-C13 Cr 1037 944 25 45 127 145 405
152-D15 Cr 114 130 6 14 40 38 107
| 1S2-D16 Cr 1365 1100 15 86 242 701 1963

2 m la trung binh sé hoc clia cac két qua thlr nghiém.
b v lagia tri ky vong.

© N lasb lrgng két qua dwoc chap nhan,

¢ s(r)la do léch chudn cla do tai lap.

¢ r1agiéi han 46 1ap lai.

I s(R) la d6 léch chudn clia d@ tai lap.

¢ RIagioi han d6 tai lap.
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Bang A.4 - Di¥ liéu théng ké tir IS4

Méu Tham sb me® w Ne s(r)! re s(R)' Rs
mg/kg mg/kg mg/kg mg/kg mg/kg ma/kg
IS4A-04 Cd 176,1 183 21 5,08 14,25 14,85 41,57
1S4A-05 Cd 104,4 100 15 2,61 7,30 19,04 53,32
11S4A-07 Cd 21,8 19,6 6 1,22 3,42 3,33 9,34
IS4A-08 Cd 105,0 137 3 2,00 5,60 - -
11S4A-04 Pb 15,3 15,7 18 0,70 1,86 2,23 6,25
1IS4A-05 Pb 10335 954,3 15 12,74 35,66 101,70 284,76
1IS4A-07 Pb 15,0 14 6 0,36 1,02 1,82 5,08
11IS4A-08 Pb 77,3 98 3 1,15 3,23 - -
IS4A-04 Hg 313 33 21 1,27 3,56 5,38 15,06
lIS4A-05 Hg 63,5 63 15 1,24 347 9,72 27,23
IS4A-07 Hg 48 5 6 0,29 0,81 0,25 0,69
11IS4A-08 Hg 10,0 24 3 0,00 0,00 - -
11S4A-04 Cr 42,0 47 18 2,48 6,95 9,18 25,69
IS4A-05 Cr 16,3 16 12 1,76 492 3,59 10,06
IS4A-07 Cr 18,5 20 6 3,40 9,53 3,80 10,64
|I1S4A-08 Cr 102,0 100 3 1,00 2,80 - -
IS4A-04 Br 996,2 938 21 15,91 44,54 72,76 203,74
11IS4A-05 Br 241 25 15 0,89 2,50 7.33 20,53
IS4A-07 Br 97,1 96 ] 1,95 5,46 2,01 5,62
IIS4A-08 Br 670,7 770 3 4,04 11,32 - -
® mia trung binh sb hoc cla cac két qua thi nghiém.
® v la gid tri ky vong.
© N la sé lugng két qua dwgc chip nhan.
4 g(r) a 4o léch chuan cua dd tai lap.
® rlagi¢i han 4o lap lai.
t 8(R) 1a d léch chudn clia do tai lap.
9 R la gi¢i han do tai lap.
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Phu luc B
(tham khao)

Cac vi du thire té ctia phwrong phap phan tich sang loc biang XRF

B.1 Lwuy ban diu

Tiéu chudn nay dé cap dén viéc phan tich sang loc bing XRF (huynh quang tia X) nhwe mét phwong phép
& xdc dinh sy ton tai va khdng tdn tai cac chat bi han ché trong san phdm ky thuat dién. XRF 1a mot
cdng nghé hiru ich @& nghién clru ham lugng hoa chét cla san phdm k¥ thuat dién va quyét dinh viéc
céc bg phan ndo cén duwgc thao réi thém va khdng yéu ciu thao réi va thir nghiém thém.

E.2 Thiétbj do XRF

Thiét bj do XRF ¢6 san véi nhiéu c4u hinh khac nhau tir cac cAu hinh cé thé phan tich mau thé to & mat
vi tri do dworc chi dinh dén cac cAu hinh cé kha nang tach biét va phan tich cac vat thé nhé nim trong
mét mau phirc hop, vi dy nhw bé mat dwoc gan kinh kién trén mot PWB |3p rap.

Thiét bj do XRF phéng thi nghiém (ca t&n xa nang lwgng, ED-XRF va tan xa chiéu dai bwdc séng, WD-
XRF) cung cAp cong suét kich thich cao nhét nhwng khéng cé kha nang do déi v&i cac vat thé nhé trong
cic méu phire hop. Néi chung, cac mau dugc nghién thanh dang bdt ddng nhét va duogc chuyén vao
mét cc dyng mau dic biét trude khi do. Loai thiét bi do nay rét hiru ich dé sang loc va xac dinh sb lwong
cic mau thé nhu polyme trrdre khi dic.

Céc loai thiét bi do XRF khac dwoc dic trung bdi mét chiim tia X chudn true kich thich, con dwoc goi
la bé phan tich XRF diém nhd va vi diém, cho phép sang loc cac mau nhd hon nhiéu so véi thiét bj
XRF phéng thi nghiém dién hinh. Kich thwéc cla viing dwoc phan tich trén mét mau c6 thé thay ddi
tie 0,1 mm?2 @én xap x7 10 mm2. Mét so thiét bj do nay co kha nang do ca thanh phan céu tao va chiéu
day cla cac mau nhiéu [&p néu biét dwoc két ciu clia mau.

Két luan 13, thiét bj do XRF di dong cam tay hién hanh cung cép tinh linh hoat cao nhét clia viéc lay mau
vi do d9 cd thé dugc st dung @& sang loc tai hién tréng va phan tich & cac trwdng hop khac nhau.
Thiét bi ndy cho phép do mau & kich thudc va hinh dang bét ky vi may phan tich dwgc dat trén mAu thay
vi mau dugc tach khdi vat thé va dat trén thiét bj do. Dai kich thudc diém dién hinh cla thiét bj do XRF
di dong cAm tay c6 duwrang kinh ndm trong khodng tlr 3 mm dén 10 mm, trong d6 mét sé khodng c6 thé
qué 1&n d4i vai viée phan tich cac vat thé nhd.

Ca ba cdu hinh clia may phan tich XRF dwoc thdo luan & day dwa ra cac gidi han phat hién cé thé chp
nhén dwoc ding dé thyc hién phrong phap phan tich sang loc.
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B.3 Cac hé sé anh hwong dén két qua clia XRF

B.3.1 Quy djnh chung

Khi s dung cac ki thuat phan tich XRF, c6 mét vai hé sé cé thé dnh hudng chat Ivgng két qua, mét vai
trong sé chung dugc liét ké dwéi day:
» diéu cAn thiét I3 mAu dwoc phan tich 14 ddng nhét @& cho két qua dinh lwong déng tin cay;

» can dam bao ring chi viing quan tam trén méu dwoc gidi han trong viing (ctra s&) do clia may phan
tich;

o didu cAn thiét 1a phai hiéu
a) chiéu sau xuyén qua clia tia X kich thich, va

b) chiéu sau tir huynh quang tia X co thé quan sat duoc trong vat liéu can phén tich @& gidi thich chinh
xac két qua thu duwoc;

« khi phan tich mau nhidu I6p, phai st¢ dung phdn mém chuyén dung dé gidi thich hop Iy v& ca chiéu
day va'thanh phin cau tao cla tirng l6p.
B.3.2 Cac vi dy vé sang loc bing XRF

Céc vi dy duwéi @3y mé phdng cach sang loc bang XRF co thé duge st dung @& x4c dinh trang thai phi
hop cda cac mau khac nhau va cach thirc ma céac két qua sang loc anh hudng dén viéc quyét dinh ldy
thém mau,

B.3.2.1 Day ngudn AC

Hinh B.1 dwéi day thé hién mét diu clia day ngudn AC. Véi quan sat bang mét thudng vé day ngudn,
c6 thé phan biét ba phan riéng ré dwroc danh déu bing cac mdi tén. Cac phan nay cling da dugc chon
1a mAu (vj tri cAn thr nghiém) d& sang loc bang XRF. Bang B.1 tom tét viéc sang loc ctia san pham.

Bang B.1 - Lwa chon miu d& phén tich ddy ngudn AC

Phin dwec nhin dang Vitligu Cac nguyénté | Xacsuattdntai | Lwachondéd
dwegc giam sat phan tich

Céch dién bang chdt déo cia Polyme Pb, Br, Sb* Cao Co

cap

Phan than bang chat déo cla Polyme Pb, Br, Sb? Cao Cé
phich cidm

Chan c&m kim loai Hop kim kim Cu, Zn, (Pb) Trung binh Co

loai

2 Sy ton tai clia brom (Br) va antimon (Sb) ¢6 thé chi ra viéc st dung chét cham chay c6 chia brom bj han ché.
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Nang lwgng tia X (keV)
Hinh B.1 ~ Day nguén AC, phé tia X clia cac phin dwoc 1y miu

Bia viing l4y mAu da dwoc lwa chon, duwa vao x4c sudt tn tai chat bj han ché thong qua si hiéu biét vé
két c&u san phdm. Vi du nhw, polyme duoc st dung cho phich cim thwdng hay chira ham lwong cao
(rong dai phan tram) Pb. Phé tia X dwoc kich thich & tirng “mau” nhu thé hién trén Hinh B.1. Trong ca
cach dién day ngudn va céc phich cdm polyme déu cé chéat quan tam dugc tim thdy trong qua trinh thie
rghiém. Co canxi (Ca), strontim (Sr), kém (Zn) va antimon (Sb) tén tai trong ca c4ch dién cap va phich
cém. Phich cam thé hién su tdn tai clia clorua (CI), co thé d& xuét PVC 1a vat liéu cla phich cdm. Tuy
rhién, Pb hodc Br déu duoc phat hién trong ca hai bd phan nay. Cac chan két néi dugc Iam bang déng
rhii niken. Cho dén diém nay trong quy trinh I&y mAu va sang loc, cap dwoc coi la c6 “muc thip hon”.
Do d6, day ngudn cin dugc thao d& (trong trwdng hop pha hly) va cic phén cla né dwge thir nghiém
vé su tdn tai clia Pb trén cac méi han bén trong clia day dén céc chan két ndi. Cach dién clia tirng soi
céy riéng ré trong cép ciing phai dwoc thte nghiém.

B.3.2.2 Cap seri RS232

Vi dy nay duoc md phong trén Hinh B.2, cho thiy cap may in cé chira chat bi han ché & mée vt qua
¢idi han cho phép. Trong trrdng hop nay, cach dién cla cap chira 2 500 mg/kg Pb trong khi phich cdm
chira 7 600 mg/kg Pb. Céc két qua nay, thu duwoc ma khong cin thao d& san pham, da lam cho cép
mach in khéng phtl hop do ham lugng Pb qua mire, do dé thye sy khéng can phan tich thém. Déi voi
cac ly do vé phap Iy, vi du nhw @& x4c dinh nguyén nhan can nguyén clia viéc nhiém bén trong quy trinh

ché tao, diéu nay cé thé Ia cé loi cho viéc Ay mAu va phan tich thém ddi véi cap.
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Nang lwgng tia X (keV)
Hinh B.2 — Cap RS232 va phé tia X clia cap
B.3.2.3 Sac dién thoai di ddng

Hinh B.3 va Hinh B.4 thé hién bd sac AC dugc thao di tieng phén ddi voi mét dién thoai di déng. Nhu
thé hién trong Bang B.2, ¢4 t6i thiéu mui viing (phan) khac nhau cb san dé &y mAu tryc tiép.

Hinh B.3 - Sac dién thoai di ddng dwoc bidu dién thao d& tirng phin
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Bang B.2 — Lwa chon mu (vj tri thir nghiém) cho phan tich sau khi kiém tra bing mét -

B0 sac dién thoai di déng

sb Phin dwec nhan dang Vit liéu Nguyén té Xac sudt | Lwachondé
déanh dwoc giamsat | tontai | thie nghiém?
trén
méu
1 V6 den béng chét déo Polyme Pb, Br, Sb* Trung cé
binh
2 | Bé phich cim biing cht déo Polyme Pb, Br, Sb* Trung Co
binh
3 | Chan tiép xuc Kim loai Br,Cu, Zn, (Pb) | Thép Co
4 |vit Kim loai cr, Cd Cao Co
5 Vong cach dién Cao su polyurethan? Pb, Br, Sb* Trung Co
binh
6 Cach dién clia cép Cao su polyurethan? | .Pb, Br, Sb? Trung Cé
binh
7 PWB Hop chat Br Cao Co
PAu tiép xtc Kim loai cr, Cd Thép Co
Céch dién cida phich ¢dm Cao su polyurethan? Pb, Br, Sb* Trung Co
binh
10 | Paigie Sqi téng hop Cr®, Sba ? Co

2 Sy tdn tai brom (Br) va antimon (Sb) c6 thé chi ra viéc si¥ dung cht cham chay ¢ chira brom bj han ché.
b Sy t&n tai clia crom (Cr) c6 thé chi ra viéc si dung crom hoa tri sau bj han ché (Cré+).

Hinh B.4 — PWB va cap cla bd sac dién thoai di dong

Trwong hop clia bd sac dién thoai di dong 1a rét truc quan. DAu tién, bé sac cb thé dwec lay mau va

phan tich ma khdng can thao d&. Khi phan tich trwéng hop nay (Mau 1 trén Hinh B.3) trwdc khi thao d&,
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né cho thdy, phu thudc vao vj tri, ham lwgng Br ndm trong khodng 2 600 mg/kg dén 7 000 mg/kg. Néu viéc
phan tich dwec dirng lai & day thi 6 thé két luan réing phai phan tich ching thire vé bd sac ddi véi chat
lam cham chay. Tuy nhién, chi cin thao hai vit 4& mé thiét bj do d6 budrc thao dé dau tién la rat dé dang.
Khi m&u 1 da duoc do sau khi thao d&, né cho thdy khéng co ham lwong Br, Sau d6 phan tich mau sé 7.
N& la mét phan clia bang PWB ma khang c6 linh kién, do dé c6 thé phan tich tnyc tiép bang may phén tich
XRF. Viéc phan tich thyc té clia mau nay cho thy 5,5 % Br, doi héi phai phan tich thém ddi voi chat cham
chay. Twong tw, bién ap dwoc dat & phia bén kia clia PWB trén Hinh B.1, cho thdy co 8,9 % brom. Vi du
nay mé phdng cach sau khi thao d& don gian, c6 thé xac dinh ring né khéng phai la vé bang chét déo
clia bd sac ma bang PWB va bién &p c6 chira cac hop chét Br. Luu ¥ ring ngay ca khi phan tich ma
khéng can thao d@, van cé kha nang xac dinh murc Br tang cao trong toan bd san pham.

B.3.2.4 Thir nghiém bang mach in

Thi¥ nghiém bang mach in di day thé hién nhitng khé khan trong viéc phan tich linh kién dién tr nhd loai
g4n bé mat trén PWB dugc phan bd cling véi mét lwgng on cac by phan nhd khac nhau.,

Théng thwéng, chum tia X kich thich dwere chudn truc trong thiét b do va viéc chudn trnre ndy xéc dinh
ving méu duoc do bdi hé théng. Hinh B.5a va Hinh B.5b thé hién két qua viing do i hai 6ng chudn tryc
khac nhau khi c6 gang phan tich mét diém han don trén mét PWB. Trong truéng hop clia mét éng chuin
tre ¢6 dwdng kinh 1dn (Hinh B.5a), diém do Ién hon so véi ban than mau va két qua clia phép do nay
sé& bao gbm mét sb ndi dung vé chat han, PWB, duwdng dan kim loai trén bang mach va ban than linh
kién. Trong trirdmg hop cta dng chudn trgc cd dwang kinh nhd (Hinh B.5b), viing do chi dG cho phan
chét han sé tham gia vao phép do.

Hinh B.5a - Diém tir dng chudn tryc dwdng kinh Idn  Hinh B.5b — Diém tir dng chudn trwc dwéng kinh nho

Hinh B.5 - Phan tich mgt méi han don trén PWB

Vi du ndy mé phdng sty quan trong vé si phii hop kich c& clia viing do trén thiét bj do véi kich thudc
clia vat can do (mAu).

Lweu ¥ rang trong trivéng hop chudn triee co duéng kinh [on (Hinh B.5a), thiét bi do d3 phén tich bé phan
clia PWB, dwa ra van dé anh hwéng vé chiéu day mau trén két qua do duroc. Do vat liéu clia PWB hip
thy it @i véi tia X ctia Pb, vi dy nhu it hon so véi cht han nén chiéu day cila PWB sé anh hwdng dén
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cac két qua do ddi véi Pb. Thong thudng, can i thiéu 5 mm vét liéu PWB sao cho chidu day clia né
khéng lam anh huéng dén thi nghiém danh cho Pb. Mat khac, khi st dung éng chuin true dwong kinh
nho, toan bd viing do chi dwoc xac nhan cho méi han. Do chét han thwdng day hon nhiéu so véi “chiéu
day vé han" déi véi Pb va Sn nén két qua do dugc ddi véi Pb sé 1a chinh x4c. Didu nay duoc mé phéng
thém trén Hinh B.6 bang phé cla hai phép do va cac két qua twong tng clia ching.

Jiém 0,6(1) Biém 4(1)
,t;‘ Y T g gy ey 1 A e RIS R N i B M O A b a4 Y.
Ta
o B _lt
i i Thi nghiém Biém nhd Diém lon
3] Cu tinh bang % 1,5 25
Br tinh bing % 34
Sn tinh bang % 65,2 435
Pb tinh bing % 31,9 226

Diém nhd: Phé mau den
Biém &n: Phd mau do
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Hinh B.6 — Phé va cac két qua thu dworc vé bang mach in véi hai éng chuin trwc
E.3.2.5 Anh xa XRF ctia cic nguyén té

Mat vai thiét bj do XRF dwoc trang bi lwa chon @& thu thap thanh anh xa co ban. Cac thiét bj nay co thé
lay dwoc va ghi lai hinh anh chup clia mau nhw vi dy v& PWB, va sau d6 tao ra cac 4nh xa cwong dg tia X
thé hién sy tbn tai va ham lwong clia cac chét do dwoc (nguyén té) & tirng diém quét trén miu. Bang
céch hop nhat hinh anh chup nguyén ban v& miu véi anh xa cudng dé, cé thé hiéu dwoc su phan bé
clia céc chét (nguyén t6) cu thé trong mau. V&i thong tin nhu vay, khi két hop véi két chu clia mAu, sé
la rit hiru fch @& xac dinh xem cac chat bj han ché c6 tdn tai trong don yéu ciu mién phan tich hay
khéng.

Trong tredng hop clia PWB, phan cé xac xuét ton tai cao nhét clia cac chét bi han ché 1a chét han. Khi
str dung énh xa, két qua duroc thé hién trén Hinh B.7. Mbi quan tam chinh |2 Pb dwoc tim thay trén bang
mach c6 dwgc mién trir hay khéng. Phan duwdi cling clia Hinh B.7 thé hién anh xa két hop clia Pb va Sn.
F'b dwoc danh dau bang mau xanh trong khi Sn 1a mau d3.

Két qua dinh leong clia phép phan tich PWB tai cac diém (1) va (2) duge béo cdo trén Bang B.3. Tai
¢iém (1), Pb tén tai cling v&i Sn (Pb/(Sn + Pb) = 85 %) cho thiy réng Pb duoc chira trong chét han nhiét
¢ cao cb thé dugc loai trir khéi cac quy dinh han ché. Tai diém (2), Pb khéng tdn tai cling Sn nhung véi
cac nguyén té khac nhu silicon (Si) va titanium (Ti) khi dwoc két hop véi anh chup, c6 thé thiy ring Pb
¢é trong thdy tinh hodc gém. Can Ity ¥ rang khi mét chét b han ché dwoc nhan dang trén ban dd anh
xa thi co thé chi ra dwoc sy clia viéc st dung chét bj han ché, hay st dung & diéu kién mién giam hodc
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tham chi | ca hai trong mét linh kién vi déi khi Pb duoc tim théy. Viéc danh gia thém 12 cAn thiét dé xac
dinh trang thai thuc té.

Mac du rét hiru ich nhung anh xa XRF khong phai [a mét qua trinh nhanh chéng. Cac 4nh xa thé hién
trong vi dy nay da thu dugc bang thiét bi do co chum tia X 1a 50 kV va dwong kinh 1a 100 pm. Véi viéc
quét mét mét cla bang mach cd kich thudc 100 mm x 50 mm mét 1 500 s. -

Chi ¢ thé thu dugc cac két qua co y nghia v&i quy trinh nay néu viéc xac dinh hinh hoc téi wu ctia phép
do c6 thé duoc bdo dam. Néu mau khéng thé di chuyén trong “tiéu didm” clia thiét bi phan tich thi mau
c6 thé phai durgc thao rdi dé thye hién phép phan tich mét cach cé ¥ nghfa.

Béng B.3 - Cic két qua phan tich XRF tai cac diém (1) va (2) nhw thé hién trén Hinh B.6

Piém Si Cu Zn Sn Pb Ti Fe
% % % % % % %

1 52 18,6 43 6,25 35,98 - -
2 6,5 1,7 3,9 - - 3,0 12
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Hinh B.7 - Vi dy vé tan xa chét trén PWB
CHU THICH vé phuang phap SEM-EDX (Hién vi dién tir quét-phd tan xa nang Irong tia X)

Phwong phap nay dwoc dé cap & day chi ding cho viéc hoan thién va hudng sy chi ¥ @én sir thn tai clia dung cy
nay. Hién vi dién tr quét — do phd tan xa nang lweng tia X (SEM-EDX) tao ra viéc st dung tia X dic trueng dugce
tzio ra b&i chum dién t trong hién vi dién tl. Do cac dién t& co kha nang xuyén vao chét rén voi chiéu sau rat ngén
nin SEM-EDX thuéng 14 dung cy dinh tinh tét nhét. Ky thuat nay chi phan tich vat ligu trén chinh bé mat clia mau.
U'u diém chinh clia SEM-EDX 1a né c6 thé dwoc sl dung dé sang loc cac mau rat nhé (kich c& micromét) va xac
dinh sy tbn tai cla cac chét & thé tich rat nho. Hinh B.8 thé hién mét cét ctia béng han hep kim SAC (thiéc-bac-
d3ng, Sn-Ag-Cu) bj nhiém ban bi chat han chira Pb. Pb duwoc tap trung thanh cac mién lién kim loai nhd trong mét
k6i hgp kim Sn. SEM-EDX I& phwong phap rat tinh vi, chi cé thé dugce st dung béi ngudi duoc dao tao va co
kinh nghiém rét tt, dién hinh I& nha khoa hoc vé& XRF.
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Hinh B.8 - Hinh anh Sem-EDX vé chét han khéng Pb v&i cac vun chén c6 Pb (kich ¢& = 30 um)
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