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TCVN 12667-4:2020

L&i néi dau

TCVN 12667-4:2020 hoan toan twong dwong voi IEC 62321-4:2017;

TCVN 12667-4:2020 do Ban ky thuat tiéu chuén quéc gia TCVN/TC/EA
May dién va khi cy dién bién soan, Téng cyc Tiéu chudn Po lwéng Chét
Iweng dé nghj, Bé Khoa hoc va Céng nghé cong bé.

B4 tiéu chuén TCVN 12667 (IEC 62321), Xéc dinh mét sé chét trong san
pham ky thuét dién, gdm c6 cac phan sau:

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

TCVN 12667-2:2020 (IEC 62321-2:2013), Phan 2: Thao dé, thao roi
va chuan bi mau bang co khi

TCVN 12667-3-1:2020 (IEC 62321-3-1:2013), Phan 3-1: Sang loc -
Chi, thly ngan, cadimi, crom tbng va brom téng st dung phurong
phép phé 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 t& sl dung sic ky ion héa
ngon lira (C-IC)

TCVN 12667-4:2020 (IEC 62321-4:2017), Phin 4: Thily ngén trong
polyme, kim loai va chét dién tl st dung CV-AAS, CV-AFS, ICP-OES
va ICP-MS



TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN 12667-4:2020

Xac dinh mét sé chét trong san pham ky thuat dién -
Phan 4: Thity ngén trong polyme, kim loai va chat dién ti st dung
CV-AAS, CV-AFS, ICP-OES va ICP-MS

Determination of certain substances in electrotechnical products —
Part 4: Mercury in polymers, metals and electronics by CV-AAS, CV-AFS, ICP-OES and ICP-MS

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay mé ta cic phuong phap thir nghiém d& xac dinh thly ngan trong polyme, kim loai va
chat dién tlr sl dung CV-AAS, CV-AFS, ICP-OES va ICP-MS.

Tiéu chuan nay quy dinh viéc xac ginh mirc thdy ngan (Hg) chira trong cac san phdm ki thuat dién. Cac
vt liéu nay 13 polyme, kim loai va chét dién t& (vi du nhir bang mach in di day, béng dén huynh quang,
cac co cau dong cat thdy ngan). Pinfacquy chira thiy ngan cén duoc X Iy nhue mo ta trong [1]. Nghién
clu gilra cac phong thir nghiém chi danh gia dugc phwong phép thlr nghiém nay ddi véi cac san phdm
c6 nén la chat déo, cac chét nén khac khéng dugc dé cap.

Tiéu chuan ndy dé cdp dén mau nhu vét thé duec xtr Iy va do. Loai mau va cach ldy mau duoc x4c dinh
b&i t& chirc thyre hién céc ther nghiém. Hudng dén thém vé viéc thu dwgc cac mAu dai dién tir cac san
phdm dién t& hoan chinh can dwoc thir nghiém vé cdc mirc ham fwgng clia chét dwoc quy dinh cé thé
xem trong TCVN 12667-2 (IEC 62321-2). Luu ¥ ring viéc lya chon va/hodc xac dinh méu cé thé anh
hwdng dén viéc gidi thich cda két qua thé nghiém.

Tiéu chuln nay mé ta viéc si» dung bdn phuong phap, cu thé 1a CV-AAS (quang phd hap thu nguyén té-
ki thuat héa hoi lanh), CV-AFS (quang phé huynh quang nguyén tir-ky thuat héa hei lanh), ICP-OES
(quang phé phat xa plasma ghép néi cam (ng) va ICP-MS (quang phé khéi plasma ghép néi ¢am (ng)
cling nhw mét vai quy trinh d& chudn bj dung dich mAu tir phurang phap phén tich thich hop nhat cb thé
dweec Ira chon béi cac chuyén gia.

Phan tich bing CV-AAS, CV-AFS, ICP-OES va ICP-MS cho phép xac dinh nguyén t6 muc tiéu, thdy
ngan véi @ chum cao (d6 khéng dam bao ndm trong dai phan trdm thap) va/hodc d6 nhay cao (gidm
dén mwre pg/kg). C4c quy trinh thir nghiém dwoc mé ta trong tiéu chudn nay dugrc thiét ké d& cung cép
d4 chinh xac va 46 chum & mirc cao nhét déi véi ham luong clia thly ngan trong dai tir 4 ma/kg dén
1 000 mg/kg. Cac quy trinh khéng dwoc gidi han déi véi ham lugng cao hon.
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Déi vé&i viéc phén tich tryc tiép, bang cach st dung hén héng vang phan hily nhiét cing voi CV-AAS
(TD(G)-AAS) ciing cé thé durgc 4p dung cho phan tich thliy ngan ma khang cin pha triét mau, mac di
gi¢i han phat hién cao hon so véi cac phuong phap khac do kich thude méu gidm.

2 Tailiéu vién dan

Céc tai liéu vién dan sau day 1a can thiét cho viéc ap dung tiéu chudn nay. Ddi voi céc tai liéu ghi nam
cdng bé thi ap dung ban dwoc néu. DAi voi cac tai lieu khdng ghi nam cong bé thi 4p dung ban méi nhit
(ké ca céc stra ddi).

TCVN 4851 (ISO 3696), Nudc st dung dé phén tich trong phong thi nghiém — Quy dinh ky thuét va
phuong phép thd)
TCVN 10172 (IEC 62554), Chudn bj mau dé do mirc thay ngén trong béng dén huynh quang

TCVN 12667-1 (IEC 62321-1), Xdc dinh mét s6 chat trong sén pham ky thuat dién — Phén 1: Gidi thiéu
va tdng quan

TCVN 12667-2 (IEC 62321-2), X4c dinh mét sé chét trong san pham ky thuat dién — Phan 2: Théo do,

théo roi va chudn bj méu bdng co khi

TCVN 12667-3-1 (IEC 62321-3-1), Xéc dinh mét s& chét trong sén pham ky thuat dién — Phén 3-1: Sang
loc — Chi, thily ngan, cadimi, crom téng va brom téng trong sén phdm ky thuét dién str dung phuong
phép phé huynh quang tia X

3 Thuat ngi, dinh nghia va chiv viét tat

3.1 Thuat ngir va dinh nghia

Pbi véi muc dich cla tiéu chudn nay, 4p dung TCVN 12667-1 (IEC 62321-1) va cac thuat ngi va dinh
nghia dw¢i day.

3.141
D§ chinh xac (accuracy)
Mdrc @6 gan nhau vé théa thuan gitka két qua thlr nghiém va gia trj tham chiéu duwoc chép nhan.

31.2
Dung dich hiéu chudn mau tring (blank calibration solution)
Dung dich higu chuin ma khang cé chét phan tich.

3.1.3

Chuin hiéu chudn (calibration standard)
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Chét & dang rin hodc 16ng ¢ (cac) ham lwgng da biét va dn dinh clia (cac) chét phan tich quan tam
duor, st dung dé thiét 1ap dap (eng clia thiét bi do (dwdng cong hiéu chudn) theo (céc) ham leong cda
(céc) chét phan tich.

3.1.4

Dung dich hiéu chuén (calibration solution)

Dung dich duoc st dung d& hiéu chudn thiét bi do dwgc chudn bi tir (mét) dung dich gbc hogc tir mét
mau chudn (dwoc chiing nhan).

345

Mau chuin dwoc chizng nhin (certified reference material)

Miu chudn, dwoc kém theo tai liéu dwoc cdng bd bdi mét co quan cé thdm quyén va cung cap mét hodc
nhidu gi4 tri d3c tinh quy dinh cling v&i 46 khdng dam bdo do lién két va khd ning tao vét bang céch st
dung cac quy trinh c6 hiéu lye

3.1.6

Mau kidm soat trong phong thi nghiém (laboratory control sample)

Mot mau dwge thém chudn da biét co (cac) thanh phan dai dién cla chat phan tich muc tigu, duoc st
dung lam dan chirng hoat ddng thiee hién clia phong thi nghiém.

[NGUON US EPA SW-846] [2]

347

Dung dich miu tring thubc thir (reagent blank solution)

Pugc chudn bj béing cach bd sung vao dung méi lwgng thudc thr gidng véi lvgng thube dugc thém vao
dung dich m&u thr nghiém (thé tich cudi cting giéng nhau).

3.1.8

Dung djch gdc (stock solution)

Dung dich c6 (c&c) ham lwgng chét phan tich da biét mot cach chinh xac, dugc chuln bj tir *héa chét
tinh khiét".

3.1.9

Phan mau thir (test portion)

Lwong vt liéu dwoc l4y ra tir mau thir (hodc tr mAu clia phang thi nghiém néu ca hai mau giéng nhau)
va trén d6 tién hanh tht nghiém hodc quan sat thuc té.

[NGUON: ISO 6206:1979] [3]

3.1.10

Dung dich méu thir (test sample solution)

Dung dich dwoc chudn bj trén phan miu thir clia mau thi nghiém theo cac quy dinh ki thuét thich hop
sao cho né c6 thé duwgc st dung trong phép do dugce dy tinh.
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3.2 Chir viét tit

CRM Certified reference material Mau chuén dugc ching nhan

CCFL Cold cathode fluorescent lamp Béng dén huynh quang catét lanh

CCV Continuing calibration verification Kiém tra xac nhéan hiéu chudn lién tuc

CV-AAS Cold vapour atomic absorption Quang phé hap thu nguyén tl- ky thuat
spectrometry héa hei lanh

CV-AFS Cold Vapour Atomic Fluarescence Quang phé huynh quang nguyén tt - ky
Spectrometry thuat héa hoi lanh

LCS Laboratory control sample Mau kiém soat clia phong thi nghiém

LOD Limit of detection Gidi han phat hién

LoQ Limit of quantification Gigi han dinh lvong

MDL Method detection limit Giéi han phat hién cla phwong phap

TD(G)-AAS  Thermal decomposition — Gold Phan hdy nhiét — H&n héng vang -
almagamation - Atomic absorption Phwong phap quang phd hap thu nguyén
spectrometry tp

4 Thude thir va vat liéu

4.1 Quy dinh chung

D&i Vi viée x4c dinh cac nguyn té & mre vét, thubc thir phai co d @ tinh khiét, Viec nhidm bin co thé
Ia nguén 18i chinh khi lam viéc trong pham vi 1 ng cling véi cac thiét bi do. Chi ¥ vige van hanh thiét bi
va st dung mét quy trinh k¥ thuat can than sé gidm thiu vén dé nay. Do 46, chi dwgc st dung nwéc
loai 1 (4.2 a). C&n than trong dé t&t ca céc vat lidu tiép xtc véi nwée déu khong cé Hg.

C4c héa chét duoc st dung dé chun bi mAu cé thé 4 ngudn nhiém ban chinh. Chi st dung cac thube
th(r khng cd thiy ngén. Do d6, khuyén céo rdng cac gia tri mau tréng cla chét khir va cac chét héa hoc
khac can duworc do trudc khi si dung ching dé chudn bi mau.

4.2 Thubc thir

Str dung céc thubc thlr sau:

a) Nuwéc: Cép 1, nhu dinh nghta trong TCVN 4851 (ISO 3696), phai dugc str dung cho viéc chudn bj
va pha lo4ng tt ca cac dung dich mau.

b) Axit nitric (axit nitric d&c); (HNOs) = 1,4 g/mL, ty |& khéi lvong la 65 %, hoa chat dung cho phan tich
vét kim loai.

c) Axit nitric, ty 1é khéi lwong la 50 %, cAp phan tich kim loai lwong vét,
d) Axit nitric 0,5 mol/L, cap phan tich kim loai lrgng vét.

e) Axit nitric, ty 1& khdi lwong 1a 1 %, cip phan tich kim loai lwgng vét.

f) Axit nitric, ty 1& khdi lwong 1& 1,5 %, cAp phan tich kim loai long vét.
g) Axit nitric, ty 1& khéi lgng 12 5 %, cp phan tich kim loai lwong vét.
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Axit fluoroboric, HBF4, ty 18 khdi lwong 1a 50 %, cAp phan tich kim loai long vét (dung cho viéc pha

triét mau trong 16 vi song).

Hydrogen peroxide: H;O2, ty 1& khdi luvong 1a 30 %, cAp phan tich kim loai lgng vét (dung cho vigc

pha triét mau trong 16 vi séng).

Dung dich géc c6 1 000 mg/L thuy ngan, cap phan tich kim loai lvong vét.

Kali borohydrua: KBH., cAp phan tich kim loai legng vét.

Kali permanganate (thuéc tim): KMnQs, ty 1& khéi iwong 13 5 % dung dich, cap phan tich kim loai

lwgng vét. Hoa tan 5 g thuée tim trong 100 mL nwéc (4.2 a).

Natri borohydrua: NaBH., cAp phan tich kim loai luong vét.

Natri hydroxit, NaOH, cAp phén tich kim loai lwgng vét.

Axit tetracloroauric (Ill) tetra hydrate, HAuCL-4H;0, c&p phan tich kim loai lgng vét.

Dung dich géc néi chudin, cAp phan tich kim loai lgong vét.

—  Nguyén té ndi chudn khéng can tré cac nguyén té muc tiéu dwoc sir dung cho ICP-OES va
ICP-MS. Ngoai ra, sy ton tai clia cac nguyén tb ndi chuan nay trong dung dich mau phai & mirc

khéng dang k&. Sc, In, Tb, Lu, Re, Rh, Bi va Y c6 thé dwoc s dung lam céc nguyén té ndi
chudn.

—  Déi véi vic st dung phurong phap ICP-OES, nén st dung Sc hodc Y. Ham lugng khuyén céo
I 1 000 mg/L.

- Déivéi viéc str dung phurong phap ICP-MS, nén st dung Rh. Ham leeng khuyén cao 1a 1 000 pg/L.

q) Chéatkhir dung cho CV-AAS: NaBH. dwoc pha voi ty 1é khéi lgng [a 3 % trong dung dich 1 % NaOH.

Hoa tan 10,0 g natri hydroxit (4.2 n) vao xap xi 700 mL nwérc (4.2 a) trong mét cée thiy tinh va khudy
cho dén khi hoa tan. Thém 30,0 g bot natri borohydrua (4.2 m) vao cée thay tinh va khudy cho dén
khi hoa tan. Cudi cling chuyén vao binh dinh mirc dung tich 1 L va dé nwdc (4.2 a) dén vach mic
va loc. Chudn bj hang ngay.

Nén dung dich chat kh(r co chiva natri borohydrua trong dung dich natri hydroxit. Néu hé théng tao
thdy ngan hydrua Ia cé sén thi viéc st dung thudc thir ndy Ia khdng thich hop va khi d6 cé thé st
dung thiéc (I1) clorid hozc thiéc sulphat dé thay thé. Can tuan thl cac hwémg din vé thiét bj dwgc
cho trong s6 tay clia ngwoi véan hanh.

r) Chét khir ding cho CV-AFS: KBH, dugc pha véi ty 1& khéi lrong 13 1 % (mAv) trong dung dich 0,05 %

NaOH.

Hoa tan 0,50 g natri hydroxit (4.2 n) vao x4p xi 700 mL nwéc (4.2 a) trong mét céc thiy tinh va khudy
cho dén khi tan hét. Cho thém 10,0 g bét kali borohydrua (4.2 k) vao céc thily tinh va khudy cho dén
khi tan hét. Cudi ciing chuyén sang binh dinh mirc dung tich 1 L va @b nwérc (4.2 a) dén vach mic
va loc. Chudn bi hang ngay.

Nén st dung dung dich chat kh(r chi¥a kali borohydrua trong dung dich natri hydroxit. Néu hé théng
tao thy ngan hydrua la cé san thi viéc st dung thuéc thir nay la khéng thich hop va khi 6 cd thé
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st dung thiéc (I1) clorid hodc thiéc sulphat & thay thé. Cn tuan thl cac hwéng dan vé thiét bj dwoc
cho trong sé tay clia ngwdi van hanh.

s) Dung dich géc bdo quan vang dung cho thdy ngan (1mL = 100 pg): nén mua dwéi dang dung dich
chuan bj AuCLs cé @b tinh khiét cao trong chét nén axit hydrocloric loang.

t) Dét diatome
Héa chét loai ding cho phan tich cd thé dugc siv dung dé thay thé trir khi st dung phwong phap
ICP-MS.

4.3 Viatliéu

C4c vit ligu gdm:

a) BO thu thdy ngan di voi hé théng hdn héng vang phan hiy nhiét
Mét dung dich cé 1 g hydrogen tetracloroauric (1) tetra hydrate(4.2 o) trong 20 mL @én 30 mL nwéc -
(4.2 a) duge cho thém 3 g d4t diatome cd kich thirée hat tir 420 pm dén 530 um, sau do tron cho

dén khi ddng nhat. Sau khi dwroc lam khd & x4p xi 80 °C, bd thu dwoc dwa vao mdt 16 nung dang
dng va dwoc gia nhiét trong 30 min & nhiét 9 khoang 800 °C cé khdng khi Ieu thong.

5 Thiét bj

5.1 Quy dinh chung

Nhin chung, viéc thu thap va lwu trir miu bing d& thdy tinh 1a mét diém quan trong cia viéc phan tich
thdy ngan, bat ké loai mau dwoc phan tich. Do d8 nhay cla ki thuat phan tich thily ngan, timg budc 1y
mau riéng biét phai dwoc thuc hién hét stre cn than,

Céc, pipet, binh dinh mirc dung tich, v.v...d&u 1a cac ngudn chinh trong viéc nhiém ban kim loai. Can
phai st dung dd bang chat déo hodc thly tinh thach anh d& xi¥ Iy mau.

TAt c3 thiét bj lay mAu, luu trlk va thao tac khdng dugc cé thily ngan. Ngam tat ca dung cy thiy tinh trong
axit nitric (50 %) (4.2 c) trong 24 h & nhiét d phong sau dé rira ky béng nwérc (4.2 a).

Déi véi cac phép do bang ICP-OES va ICP-MS, hiéu (ng lwu mAu x3y ra trong trwéng hop thily ngan
ham lweng cao duge dua vao. Pha lodng dung dich miu dugc yéu ciu ddi vai thly ngan & mire cao.
Néu hiéu (rng luu mAu khéng gidm do viéc pha lodng thi can phai rira ky thiét bi.

Canh bao: Cac chuyén gia phén tich cin nghién clu hiéu (ng chit nén hodc kha nang can trér
cta phét pho dé lwa chon céc diéu kién thich horp.

5.2 Thiéthi

Céc thiét bi sau phai dugc st dung:

a) Can phan tich co kha nang do véi do chinh xac dén 0,000 1 g.

Péi véi pha triét mau bang phuong phap wét nh dwoc mé ta trong 7.1.

10
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b) Bo pha triét mAu cé gia nhiét dugc trang bj ¢ binh phan (ng, chat [am mat hdi leu va binh hap thy
(diing cho pha triét mau kim loai va chat dién t).

c) Gidy loc bdng sgi thay tinh 0,45 um.

Dung cho viéc pha triét mAu bang vi séng dwoc mé ta trong 7.2

d) Hé théng 16 vi séng dé chudn bi mau dugc trang bj cd gia d& mau va cac loai binh chiu duwoc 4p lyc
cao nhw 1am bing nhya polytetrafluoroetylen/tetrafluorcetylen bién tinh (PTFE / TFM) hodc nhwa
thong perfluoro alkoxyl alkane/nhwa teflon bién tinh (PFA / TFM) hodc cac binh khac vé co ban lam
bang vét liéu fluorocacbon (ding cho pha triét cac mau kim loai ¢6 chira g0 mét lweng silicon (Si),
Zirconium (Zr), hafnium (Hf), titanium (Ti), tantalum (Ta), niobium (Nb) hodic tungsten (W) va mau
chét déo).

e) Gidy loc vi sgi thiy tinh (thdy tinh bérdsilicat), kich thwdc 18 0,45 um va mét cée loc thich hop.

f) Binh dinh mirc dung tich nhw 25 mL, 250 mL, v.v... (bing PTFE-PFA hodc thdy tinh). Néu thich hop,
céc loai thiét bj do dung tich khac c6 @8 chum va dd chinh xac chap nhan dwoc c6 thé dwoc st dung
thay cho binh dinh mdc dung tich.

g) Pipet nhw 1 mL, 2 mL, 5 mL, 10 mL, v.v... (thiét bi PTFE-PFA hodc vét chiea thiy tinh).

h) Micropipet nhw 200 pL, 500 pl, 1 000 pL, v.v....

i) Céc dung cu béng chét déo chira dung dich chuén va cac dung dich diing cho viéc pha triét mau

(bang PTFE-PFA).

j) M4y do quang phd hép thy nguyén t&-k§ thuat héa hoi lanh (CV-AAS).

k) May do quang phd huynh quang-kj thuat héa hei lanh (CV-AFS).

I) May do quang phé phat xa quang plasma ghép néi cam tng (ICP-OES).

m) May do quang phé khéi plasma ghép néi cdm (ng (ICP-MS).

n) Khi agon c6 @ tinh khiét téi thidu 99,99 %.

0) Hé théng hén hdng vang phan hly nhiét.

6 Ly mau va phan mau thir

Céc phuong phép thir khac nhau cé thé dwoc st dung lam phuong phap thay thé theo tiéu chudn nay,
can sb lvgng méu khac nhau dé thu dwec cac két qua co chét luong dugc yéu ciu.

Trong triedng hgp ddi véi chat dién tl, dAu tién mau phai bi pha hiy vé co bang phurong thire thich hop
(vi du nhw nghién, xay, cit nghién cé 1am mat bang LN, do tinh chét dé& bay hoi clia thliy ngan) trwdc khi
thire hién cong doan hoa tan bdt béng phwong phép héa hoc. Bé dam bdo viéc 18y mau dai dién & giai
doan nay, yéu cAu kich thude hat can dat dén mirc nhét dinh va dwoc wéc lveng [ mot ham cla lwong
mAU ban dau (xem TCVN 12667-2 (IEC 62321-2)).

Béi véi viéc chudn bi m3u co thay ngan trong bong dén huynh quang, tuan thi cac hwéng din dwgc cho
trong TCVN 10172 (IEC 62554).

11
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Néu sr dung hé théng hén héng vang phan hly nhiét, miu cAn dwoc nghién trong may nghién va duoc
ddng nhét trwée. Cac mau kho, nhu kim loai, dege nghién cang min cang tt. at 50 mg dén 200 mg
mau vao mét thuyén mau. Néu st dung phu gia thi phii 0,5 g chét phu gia thanh mét I6p méng trén bé
mét cla thuyén mau, trdi déu mau Ién trén chat phy gia sau dd ph Ién mAu 2 g chét phu gia.

Tét nhét nén phan tich trye tiép cac dung dich mau Idng c6 chira thily ngan ngay sau khi chun bi mau.
Néu khdng thé thi dura ra khuyén cdo cao ring can gitr dwoc tinh én dinh dung dich theo cach thich hop
va leu gitr dung dich khéng qué 28 ngay & nhiét dé mai truémng.

7 Quy trinh

7.1 Pha triét mdu bang phwong phap wét (dung cho chét dién tiv)

Pha triét mau bang phurong phap wét duroc khuyén cdo dung cho cac mau kim loai va chét dién tir, ngoai
trlr cac mAu kim loai chira lwong dang k& Si, Zr, Hf, Ti, Ta, Nb hoac W. Déi v&i cac mau vat liu nay va
méu polyme, phwrong phap phé triét mau béing vi séng, nhur mé ta trong 7.2, dwoc khuyén céo.

a) Can 1 g mau véi dd chinh xac 0,1 mg gan nhét, cho vao binh phan (rng va thém 30 mL axit nitric (4.2
b) dam déc. (Khi lugng m&u s&n cé la 500 mg hodc nhé hon, tham khdo cac hwéng dén cho trong
7.2a).

Binh dugc trang bi mat ba 1am mat hdi lwu va mét binh hap thu (ndm trén bd 1am mat hdi luu ~ xem
Hinh A.1), chira 10 ml axit nitric 0,5 mol/L (4.2 d). Sau dé qua trinh pha triét mau dwoc thye hién
théng qua mét chwong trinh nhiét 3 vai théi gian 1 h & nhiét d6 phong va 2 h & 90 °C.

Sau khi lam mét dén nhiét Gd phong, céc thanh phan cla dng hép thy duoc dit trong binh phén (ng
va dung dich thu dwoc duoe chuyén vao binh dinh miec dung tich 250 mL (5.2 f) va db axit nitric 5 %
(4.2 g) @én vach danh dau (néu mau bi pha triét hoan toan).

b) Bdi véi cac phép do ICP-OES va ICP-MS, dung dich mau thu dugc c6 thé dugc pha lodng bang
nudc (4.2 a) d&n mirc ham lwgng thich hop dé do. Thém 250 L dung dich chudn ndi (4.2 p) déi véi
thé tich 250 mL trwrdc khi @& dén vach danh du.

c) Néumiu khéng bj pha triét hoan toan (vi du nhw bang mach in di day) thi mau dwoc loc bing mét
gidy loc (5.2 €) va ciin rin duoc rira bén tAn biing 15 mL axit nitric 5 % (4.2 g). Dung dich thu dwoc
duroc chuyén vao mét binh dinh mirc dung tich 250 mL. (5.2 f) va dugc dd axit nitric 5 % (4.2 g) dén
vach danh dau.

d) Canmau bat ky phai dwoc phan tach bing may ly tam hodc gidy lgc. Cac céin phai dwgc thir nghiém
béing céc phép do thich hep (vi dy nhir XRF, phwong phap nung chay kiém, phuwong phdp pha triét
méu axit khac, v.v...) d& xac nhan sy khdng ton tai clia cac nguyén té muc tiéu. Hwong dan déi véi
XRF duoc cho trong TCVN 12667-3-1 (IEC 62321-3-1).

12
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7.2 Pha triét miu bing vi séng
Pha triét mAu bang vi séng dugc khuyén céo dbi véi cac vét liéu dudi day:
- mAu kim loai chira lwgng dang ké Si, Zr, Hf, Ti, Ta, Nb hodc W,
- méu polyme,
trong treéng hop Ieong mau san ¢é nhd hon 500 mg.

C6 thé khuyén cdo & mirc cao ring céc legng mau gidng nhau va cung loai mAu phai dwoc can trong
mét [An chay pha triét mau.

CHU THICH 1: Thiy ngan c6 thé dugc xac dinh trong cing mét dung dich cé Pb va Cd thu dwgc trong mét hé
théng kin str dung qué frinh phan hdy bing axit, nhir dwgc mé ta trong IEC 62321-5 [4].

a) Can0,1 g mau vdido chinh xac 0,1 mg gén nhét, che vao binh PTFE-TFM hodc PFA-TFM. Thém 5 mL
axit nitric dam dac (4.2 b), 1,5 mL dung dich HBF4 50 % (4.2 h), 1,5 mL Hz02 30 % (4.21) va 1 mL nwérc
(4.2 a). Pay binh va pha triét mau trong 16 vi séng theo chwrong trinh da dwoc quy dinh trede. Vidy
v& mét chwong trinh vi séng thich hop duge cho trong Phu luc A.

CHU THICH 2: Néu HBF4 khang di tinh khiét th c6 thé sit dung HF dé thay thé,
Hydrogen peroxid chi dwoc thém vao khi biét cac thanh phin phan (ng clia mau. Hydrogen
peroxidcid ¢6 thé phan (ng nhanh va dr d6i véi cac vat liéu dé bj oxi hoa va khéng can cho thém
néu mau chra lwgng |én cac thanh phan hitu co dé b éxy hda.

b) Lam ngudi binh dén nhiét d6 phong (khodng 1 h). M& binh, lgoc dung dich béng gidy loc (5.2 &) trong
mét cbe 25 mL (5.2 f), rira bing nudc (4.2 a) va db dy nudc (4.2 a) dén vach.

¢) Céc cdn mAu bét ky phai dugc phan tach bAng mét may ly tm hodc gidy loc. Céc can nay phai dwoc
kiém tra bing phép do thich hep (vi du nhi XRF, phweng phap nung chay kiém, phwong phap pha
triét mAu axit khac, v.v...) dé xac nhan sy khéng tbn tai clia cac nguyén té muc tiéu. Hwéng dan dbi
v&i XRF dwoc cha trong TCVN 12667-3-1 (IEC 62321-3-1).

C4 thé do tryc tiép dung dich dam dic thu dwoc bang ICP-OES va ICP-MS, tirc Ia cé thé phan tich dung

dich pha triét mau ma khéng can thém céc buéc chudn bj mau. Khi st dung CV-AAS va CV-AFS, thdy

ngan bj gidm v trang thai nguyén t6 clia né trurée khi nd duwge phan tich.

7.3 Hé théng hén héng vang phan hiy nhiét

Quy trinh can dwoe thue hién nhuw sau, nhung cing phai tudn tha sé tay huéng dan cla thiét bj do lién
quan di vai cac chi tiét van hanh chang:

a) Dat binh dyng miu da dwoc nap véi mau & dang vi tri trong bé nap mau ty déng.

b) Dt churong trinh tang nhiét do dwec xac dinh trwdce va ting nhiét d6 cda 16 nung mau.

13



TCVN 12667-4:2020

¢) Thdy ngén, hop chét cé thiy ngan va céc khi clia sén phim dét duoc tao ra ti miu sé bi phan hay
trong 16 phan hly cé chira chét xtic tac va sau do dwoc [am sach va khir dm trong chai rira khi va
binh hit 4m.

d) Thiy ngan va céc loai khi khdc dwgc dwa vao 6ng thu thly ngan, trong d6 chi cé thiy ngan bj gic lai
dudi dang hén héng va cac loai khi bt ky khac duoc thoat ra qua van chuyén mach.

€) Ong thu thily ngén duoc gia nhiét & nhiét 46 khéng ddi tir 350 °C @én 600 °C va thiy ngan dwoc tao
ra dugc dwa vao ngdn hap thy hodc ngin huynh quang. Sau d6, chidu cao hosc dién tich cla dinh
hép thu hodc cwéng dd huynh quang duoc do & bude séng 253,7 nm.

7.4 Chudn bj dung dich tring thudc thie

Quy trinh ndy gidng hét véi chudn bi mau va duoc tién hanh ddng thai nhung khéng cé mau.

8 Hiéu chuan

8.1 Téng quat

T4t ca cac phan tich yéu ciu ring phai chuén bj mdt dwong cong hiéu chudn @& bao phi mét pham vi
ham lwgng thich hep. Céc dung dich hiéu chudn dwgc chuin bj bang cach pha loing dung dich géc
(4.2 j) vai axit nitric 1,5% (4.2 f). Khi st dung cac phwrong phap chuan néi (ICP-OES va ICP-MS) thi bd
sung lwgng dung dich thich hep cho cac dung dich géc chuén ni (4.2 p).

Chudn bj dung dich tréng thudc thir bang axit nitric 1,5% (4.2 f) va it nhét ba dung dich hiéu chuan véi
cac ham Iwgng ting din trong dai thich hop clia phan tuyén tinh cla dwdng cong hiéu chudn,

Céc dung dich hiéu chuén phai dworc tri trong vat chira bing chét déo khdng co thiy ngan. Dung dich
géc (4.2 j) therong 6n dinh trong it nhat mét nam, trong khi dung dich hiéu chuan phai duoc chuln bi
hang ngay.

Do 6n dinh ctia dung dich hiéu chuan thiy ngan cé thé bj anh hudng nghiém trong bdi sw hdp phu trén
thanh cda binh chira, Do d9, c4c dung dich hiéu chuan thly ngan nén degc dn dinh bing cach thém mét
vai giot dung dich KMnOs 5% (4.2 1).

"CV-AAS" thudng la phwrong phép duge dé xuét do do nhay va dé st dung déi véi bong dén huynh quang.
CHU THICH: Cling cd thé sir dyng dung dich vang (Au) 1% thay cho potassium permanganate (thudc tim).

8.2 Xay dwng dwong cong hiéu chudn

May do quang phd dwoc chudn bj d& dinh lweng bing dung dich tring thudc thir va téi thiéu ba dung
dich hiéu chuén.

a) CV-AAS
1) Xac dinh cac sé doc dbi voi d& hap thu cla nguyén td muc tiéu thdy ngan. Bwong cong hidu

chuén thu duoc thé hién médi quan hé gitba d6 hép thu clia thdy ngan va ham Iweng clia nd.
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2) Bud séng dugre khuyén cao va vi dy v cac tham sé dung cu kha thi duoc liét ké trong Bieu A.3.

b) CV-AFS

1) Xac dinh cac sb doc ddi véi cweang do huynh quang cla nguyén té myc tiéu thiy ngan. Buwong
cong hiéu chudn thu dwoc thé hién méi quan hé gitra cuéng d huynh quang cla thiy ngén va
ham lwong cta no.

2) Buérc séng dwoc khuyén cdo va vi du vé cac tham sb dyng cy kha thi duorc liét ké trong Didu A.3.

c) ICP-OES

Xac dinh cac sé doc ddi voi ciréng d6 phat xa clia nguyén té muc tiéu thiy ngan va cudng dd phat
xa clia chudn ndi. Dudng cong hiéu chudn thu duwoc thé hién méi quan hé gitra ty 1& cwdng dd phat
xa clia thdly ngan va curdng do phat xa clia chuén ndi véi ham lweng thly ngan.

Budc séng duoc khuyén cdo dbi véi thlly ngan va cac vi du vé tham sé dung cu kha thi dwoc liét ké
trong Diéu A.3.

ICP-MS

Xéc dinh céc sé doc déi véi cwdng o khéi lugng/dién tich (miz) clia nguyén té muc tiéu thiy ngan
va cwdng dd khéi lugng/dién tich (m/z) cla chudn ndi. Pudng cong hidu chuén thu duegc thé hién
mébi quan hé gilra ty 1& cwéng @6 m/z cha thly ngan va miz clia chudn ndi véi ham lwong thiy ngén.
Céc tj 1é m/z dugc khuyén cao déi vai thly ngan va céc vi du v& cac tham sé dung cu kha thi dugc
liét ké trong Diéu A.3.

e) TD(G)-AAS

B4n hodc ndm dung dich hiéu chudn, bao gdm dung dich hiéu chudn tring, dwoc dua tryc tiép vao
thuyén mau bang cach s dyng mét pipet vi kich thuwde dé khi thay ddi lugng miu dua vao nhung
van dam béo Iweng chét ndm trong dai phép do lam viéc va duoc do theo cach gibng nhau ddi voi
cac mAu. Sau d6 mét dwdng cong hiéu chudn dugc suy ra tir méi quan hé gitka lwong thiy ngan va
c4c gid trj chi thj. VI dy, trong tredng hop ham lwgng thiy ngan cla miu & khoang 10 mgikg, thi
st dung 50 pL, 100 pk, 150 L, va 200 pL clia dung dich géc 100 pug/mL dung cho phép do va xay
ding dudng cong hiéu chudn tir cac két qua thu duorc.

8.3 Phép do miu

Sau khi xay dung duwdng cong hiéu chuin, do dung dich tring thuéc thl va dung dich mau thir. Néu
ham lweng miu cao hon dai dwéng cong ham lgng thi dung dich phéi dwgc pha lodng voi axit nitric

1% (4.2 e) dén dai clia dwdng cong hiéu chuén va do lai.

D6 chum ctia phép do va db trai dudng nén phai dwoc kiém tra bing mét chat chudn, dung dich hiéu
chudn, v.v. va dung djch hiéu chuan tréng & cac khoang thoi gian déu nhau (nhuw cl? sau 10 mau) va sau
dé la mau cudi cing.

Néu mau duoc pha loang dén dai hiéu chudn thi cin ddm bdo riang ham lweng chuén néi trong dung
dich mau dwoc pha loang duwgc diéu chinh theo dung dich chuén.
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9 Tinh toan

Ham legng do dugc trong 8.3 1a ham lwong cda thiy ngan trong dung dich mau. Tdng lweng thiy ngan
trong miu duwgc tinh tir Céng thiee (1):

Ho = (A1 —A2) x Vg x D (1)
trong 4o
Mug 14 lvgng téng cla thly ngan (tuyét déi) trong mau tinh bang mg;
Vg  1a thé tich téng clia dung dich m&u ban d4u tinh bang L;
D 4 hé sé pha lodng sau khi pha lodng dung dich mAu ban dau:
Ay ta ham lwong Hg trong dung dich mau tinh bang mg/L;
Az 13 ham lwong Hg trong dung dich trdng thudc thir tinh bang mg/L;

Ham lwgng tng clia thiy ngén trong mau dugc tinh tlr Cong thiee (2):

=(A3'A4)x
M

i V2,5 %D @

trong do

CHy  la ham lrgng tong clia Hg trong mAu tinh bang pg/g;

V2  la thé tich tdng clia dung dich mAu ban d4u tinh bang mL:

D 12 hé sb pha lodng sau khi pha lodng dung dich mau ban dAu;

As  la ham lwong Hg trong dung dich mau tinh bang mg/L;

As  laham lwgng Hg trong dung dich tréng thuéc thir tinh bing mg/L;

M 4 khéi lwgng ctia mAu ban dAu/hoan chinh tinh bang g.

10 D6 chum

Khi cic gia trj cGia hai két qua thir nghiém doc Iap, thu dwoc bang cach sir dung ciing mét phuwong phap
trén vat liéu thir giéng nhau trong cling phong thi nghiém béi cling mét ngudi van hanh s dung cling
mét thiét bj trong mét khodng théi gian ngén, ndm trong dai cla cac gia tri trung binh dwoc trich dan
trong Bang 1 dwdi day, su chénh léch tuyét ddi gitva hai két qua thdr nghiém thu dwee khdng viegt qua
giéi han I3p lai r, dwgc suy ra biing phan tich théng ké dura trén cac két qua cla nghién ctu gitra cac
phéng thee nghiém quéc té Nos 2 (11S2) va 4A (IIS 4A) trong hon 5 % céc trwéng hop (xem Phy lyc B).

Khi cac gi4 trj cUa hai két qua thlr nghiém don &, thu dwoc bing ciing mét phirong phép trén vat liéu
thte nghiém giéng hét nhau trong cac phong thi nghiém khac nhau béi ngwdi van hanh khac nhau sty
dung cac thiét bj khac nhau, ndm trong dai clia cac gia tri dwoc trich din trong Bang 1 dudi day, sw
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chénh léch tuyét déi gitra hai két qua sé khdng I6n hon gidi han tai lap R bang phan tich théng ké dya
trén nghién cru gitra cac phang thtk nghiém Nos 2 (11S2) va 4A (IIS 4A) trong hon 5 % cac trirong hop.

Bang 1 - Kha nang ldp lai va kha nang tai lap

Loai vatliéu s Kythudt | Giatritrung binh r R
mglkg mg/kg mglkg
21,4 7.0 _ .
D ligu khong aa
5 42 04
88,5 33 13,7
CV-AAS
883,5 45,1 165,1
30,0 16 37
4A
52,6 41 10,6
248 06 . 5
! 2 : - D fiéu khéng du
48 0,4
CV-AFS
Polyme - 30,0 53 15,0
52,6 7 272
31,3 07 42
4A TD(G)-AAS 56,8 2,1 8,7
22,7 24 55
25,4 7.2 19,2
38 1,4 D@ liéu khong du
2 ICP-OES
90,7 8,8 23,1
901,7 116,2 192,7

CHU THICH: D ligu vé kha nang 1p lai va kha nang tai 1ap déi voi k§ thuat ICP-MS cling nhu céc loai vat ligu
dién tlr kim loai fa khéng c6 s&n do kha nang giéi han cla cac phong thir nghiém tham gia va cac mau thich hop
cho nghién clru gitra c4c phéng thi nghiém quéc té. Céc két qué gidng vdi vai cac két qua duoc thé hién & trén
duoc dy doan déi véi ki thuat ICP-MS ciing nhu cac loai vat ligu dién tir kim loai,

Xem Phuy luc B vé di fiéu hd trg.

11 Dam bao chét Iwong va kiém soat chit lwong

11.1 Quy dinh chung

Khi 4p dung, cac didu khodn vé ddm bao chét legng va kiém soét chét luong clia céc tiéu chudn phuong
phép thir nghiém riéng ré phai bac gdm cac yéu ciu vé mau kiém soat lién quan dén tin suét thir nghiém
va tiéu chi chdp nhan. Diéu ndy clng sé bao gém cac méi quan tam kiém soét chét lwong cu thé cla
phwong phép lién quan dén viéc xac dinh gi¢i han phat hién (LOD) va gi¢i han dinh lugng (LOQ). Khi
ap dung, phan LOD va LOQ phaéi phi hop véi cac mé ta trong 11.2. Vi dy vé& cac méi quan tam kiém

soat chét long cu thé clia phwong phap khac bac gdm cac yéu ciu lién quan dén kiém tra xac nhan

17



TCVN 12667-4:2020

hiéu chuén ban d4u, phwong phap mau tring, mau kiém soat phong thi nghiém (LCS), v.v. duoc lit ké
trong Bang 2.

Bang 2 - Tiéu chi chdp nhan cua cac hang myc déi véi kiém soat chit lwong

Hang muc - Ham leong Tiéu chi chdp nhén
mg/kg trong mau thir nghiém

Burérng cong hiéu chuén R?> 0,995

K;ém tra x4c nhan hiéu chun ban | vi dy 1 mg/kg déi voi Hg Thu héi: (90 dén 110) %
dau

Kiém tra x&c nhan hi¢u chudn lién | vi dy 1 mg/kg déi vei Hg Thu héi: (90 @é&n 110) %
tyc (CCV)

Phwong phép mau trdng <MDL

Mau kiém sodt trong phong thi | gitra ddi hiéu chun Thu héi: (80 dén 120) %
nghiém (LCS)

M2u [3p m3u kiém soat trong phéng | gitra dai hiéu chudn D9 léch twong d4i < 20 %
thi nghiém

a)

b)

c)

d)

Kiém tra xac nhan hiéu chudn ban ddu dwoc thuc hién bét ci khi nao thiét 1ap duéng cong hiéu
chuéin, str dung mét chudn tir mét ngudn khac so véi chudn hiéu chuén.

Mét phwwong phap miu tring cin dwgc phan tich mat 1an déi véi méi 16. Chét nén mau tring khéng
chira thliy ngan, cé thé dwoc st dung lam phwong phap miu tring.

Mdt mau kiém soat phong thi nghiém (LCS) va mau I3p mau phong thi nghiém cho méi 16, nén duoc
phén tich bing phrong phap thém thlly ngan vao chat nén mau tring. Ngoai ra, mau chuén dwoc
chirng nhan ¢ chira thily ngan cé thé duoc kiém tra & mau lap.

Sau mdi lan chay mau thée mwdi va & cudi méi bé mau, phan tich mét chun kiém tra xac nhan hiéu
chuén lién tyc (CCV). Phén tram thu hdi @i véi thdy ngan phai ndm trong khodng tir 90 % dén 110 %.
Néu phan tram thu hdi thty ngan trong chudn CCV nam ngoai dai ndy, chudn CCV cin dugc phan
tich lai trong 12 h. Néu phan tram thu hdi vln ndm ngoai dai sau khi phan tich lai chudn CCV thi phai
dirng phan tich va thirc hién bo tri trén hé théng dé dwa né tré lai didu kién lam viéc téi wu. Co thé
bao cdo tat ca cac miu dwoc nap trwdce chudn CCV cubi ciing thanh cong nhwng tat ¢ cac mau
sau khi tiéu chuin CCV khéng thanh cang phai duoc phan tich lai voi hiéu chuin méi.

11.2 Gidi han phat hién (LOD) va gi&i han dinh lwong (LOQ)

Quy trinh thire nghiém dudi day dugc thyc hién dé xac dinh giéi han phat hién cla phwong phép va giéi

han dinh Iwgng déi véi thly ngan.

a) Can chinh xac legng mau thich hop khang chira thily ngan (vi du nhuw mau chuin dwec chirng nhan)

b)

18

hodc c4c hop chét khdc cé thé can tré phép phan tich theo quy trinh quan tam trong Diéu 7. Pat
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c) Thue hién theo quy trinh thir nghiém quan tam trong Diéu 7 béng phé triét mau va phép do quang
phé.

d) Tinh ham Iwong thiy ngan (ug/g) nhw duwoc néu trong Didu 9 va xac dinh do phan tram thu héi cla

thdy ngan duoc thém vao mdi mau.

SR= CxM
SA

x100

trong do

SR la ty [& thu héi tinh bang % cda thdy ngan dwgc thém vao,
C 12 ham legng do dugc tinh bing pg/g;

M 14 khéi lwong mAu tinh bang g;

SA lalwgng thém vao (10 ug).

Phan tram thu hdi clia thily ngan phai ndm trong khodng tir 80% dén 120% cho m&i mau. Néu phéan
tram thu hdi ndm ngoai gi¢i han déi voi bat ky mau lap nao thi phai 13p lai toan bé quy trinh chiét
xuét va phan tich.

€) Gidi han phat hién clia phwong phap thu dugc bang cach tinh d6 léch chuan s, dbi véi mau lap (t6i
thiéu 6) phan tich. Sau dé d6 léch chun dwoc nhan véi gid tri t student déi véi téng sé méu Iap (n)
ding cho n-1 @4 tw do. Danh sach cic gid tri t student déi véi 6 dén 10 mAu lp dwoc thé hién trang
Bang 3.

VI DY: Béi v&i6 1an l3p lai va 6 - 1 =5 d¢ tir do, gia trj t sé Ia 3,36.
CHU THICH: Tt ca cac phéan tich dwoc sir dung dé tinh toan MDL phai lién tiép.

Bang 3 - Gi&i han phat hién clia phwong phap = txSa

Sé miu Théng ké t student
Bo tincay 99 %
6 3,36
7 3,14
8 3,00
9 2,90
10 2,82

f) Gidi han dinh lwong dwec xéc dinh bang cach nhan gidi han phat hién clia phuong phap theo hé b 5.

Giéi han phat hién cla phwong phap va gigi han dinh lrong sé khac nhau tly theo tirng phong thi
nghiém. Nhin chung, gi¢i han phat hién clia phwong phap la 2 pg/g (gi¢i han dinh lwong 10 pg/g) dwec
tim thay ¢ thé dat duoc bing cach sir dung phwong phap nay, tuy nhién, gia tri nay phu thuéc vao ting
thiét bi do.
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Phu luc A
(tham khao)

(*ng dung thwc té cua viéc xac dinh thiy ngan trong polyme, kim loai va chét dién tir
bing CV-AAS, AFS, ICP-OES va ICP-MS

@ Binh hip thy

Bo 1am mat hai luu

A1 Thiétbi

Dudi day [a vi dy vé thiét bj dwoce st dung

Binh phan &¢ng

|

Khéi gia nhiét

Hinh A.1 - Bo pha triét mau c6 gia nhiét dwoc trang bi ¢6 binh phan (bng,
bé 1am mat héi lwu va binh hép thu
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Bang A.1 - Chwong trinh ding cho cong doan pha triét mau bang vi séng (vi du) ctia méu
(céng suit ddu ra ding cho nim binh)

Bwéc Thei gian Diu ra cong suét Ap suét dwoc gii han @én

min W MPa
1 5 400 35
2 5 600 35
3 12 800 35
4 20 800 4,0
5 3 500 40

Buwée thong gid 20 0 =

A.2 Hé thdng hén hdng vang phan hay nhiét
A.2.1 Quy dinh chung

Hé théng duroc céu tao bdi mét gidy loc loai bé thiy ngan, 6 nung mAu, 16 nung phan hly, mét bd khir
am ¢ lam mat, mét 16 nung thu thily ngan, ngan hp thy ding cho phép do quang phd hip thy nguyén
t& hoi lanh hodic ngan huynh quang dung cho phwong phap phd huynh quang hei lanh, van déng cét,
bom hat, mady do luu lwgng, v.v.... Tuy nhién, cin xac nhan mét vai hé sé nhw hiéu tng mau tring, hé
s6 pha lodng va cac tac nhan can tré 1én phurong phap.

8

_ 5 | rh[[l G
A F/

ﬂ'l...,_‘h

M

CHU DAN:
A gidy loc loai bd thly ngan
B éng dét
C 18 nung mau
D 15 phan hiy
E binh rira béing khi
F binh khi &m
G 16 thu thiy ngan
H éng thu thdy ngan
| ngan hép thu nguyén t& hoi lanh
J van dong cét
K b6 tach thily ngan
L bom hat
M may do luu lwgng
Hinh A.2 — C4u hinh cuia thiét bj cé AAS (vi du)
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A.2.2 Khi mang

Khéng khi dwoc stk dung dac treng nhw khi mang. Khi giau oxy ciing c6 thé dwoc st dung nhu khi
mang. Khi oxy cé thé tao ra sir dét chay nhanh giéng nhu hién twong né trong 10 nung mau, gay ra mét
legng Ién cac san phdm chay ngay Iap tlrc xuét hién, didu nay cé thé [am vurot qua kha ndng xtc tac
cla [6 phan hdy ké tiép, hodc mét phan thlly ngan duoc tao ra trong qua trinh phan hdy cé thé bj tao
thanh oxit thiy ngan. Do d6, nhiét dd gia nhiét va téc d6 Iwu lvgng can phai duec lwa chon can than. Khi
Ar d&c biét cén thiét trong phép do quang phé huynh quang.

Thly ngén bét ky trong khi mang phéi duoc loai bd bing mét gidy loc nhue than hoat tinh hodc Iwdi vang.

A.2.3 Bb gia nhiét

Ong dét dwoc lam bing gbm hodc thach anh. Binh chira miu dwgc lam bing vat liéu cach nhiét. Khi
cac mau chét long duge phan tich, binh phéi dwgc lam bang thach anh hodic gdm (khéng chira thily
ngan).

A.2.4 Lo phén hiy

Mot chét xuic tac nhir oxit mangan, oxit dng, oxit coban hoic bach kim dwoc dét trong 16 phan hdy trong
éng dbt a8 phan hily bét ky chét hivu cor va hop chét c6 thily ngan, do dé ddi hai nhiét 6 va tée dd khi
mang duc thiét lap can than d& ngan chan viéc oxit thly ngan dwoc tao ra.

A.2.5 Thiét bj riva va 1am &m

Néu thiét bj cé mot diém lanh trong hé théng dng nwdc thi cin khir 3m hoi dm, viéc [am mét hoi dm co
thé dé& dang dugc xt Iy va bao tri hon so véi viéc st dung chét hit &m nhu magié perchiorate. Mt cach
hiéu qua hon ciing thu dwgc khi st dung chai rira bang khi trudre khi hoi dm dwgc hinh thanh, Dung dich
dém chuan cn dugc st dung dé lam sach khi.

A.2.6 Ong thu thliy ngan

Vi du vé éng thu thdy ngan dwoc néu trong Hinh A.3.

Mat ng thy tinh thach anh bao gdm phin dwoc lam mo & gitka va dwgc nhdi day theo thi tu béng thiy
tinh thach anh, b thu thiy ngan va bang thy tinh thach anh.
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/-l'i
o024
1.0 &4
20
100 ~ 200
Bon vi: mm

CHU DAN:

A béng thly tinh thach anh
B b thu thdy ngan

C bong thdy tinh thach anh

Hinh A.3 ~ Ong thu thiy ngan (vi du)

St dung mét chat mang x6p, &n dinh nhiét (34t diatome) duoc boc vang 1am vét thu thiy ngan. Ld thu
thiy ngan phai dwoc gia nhiét trvée dén 150 °C d& ngan chan viéc thu cac khi hiru co va nwdc béi bd
thu thly ngan. Hoi hiru co va nwéc, néu dwoc dwa vao ngan hap thy hodc ngan huynh quang, sé can
tré phép do thly ngan.

A.2.7 Phan tich thiy ngan déi véi CCFL

Trong trvdng hop méu CCFL, phan tao hoi thlly ngan tao ra hoi thy ngan bang céch gia nhiét manh vé&
clia bong den CCFL. Sau d6, hoi thiy ngén duoc tao ra dwgce dua vao may quang phd hép thu nguyén
tl d& do Iwong thiy ngan ma khéng bi hdn héng hoa. Bg tich phan bat dau tich phan d6 hap thy tia curc
tim ngay khi bat d4u gia nhiét.

Céu hinh (mau) ctia may quang phd hép thu nguyén t& phan hiy nhiét dbi véi CCFL dworc thé hién trén
Hinh A.4.
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CHU DAN:
co chu loai bd thiy ngan
bom khi
dng nung béing thach anh
thuyén bang thach anh
ngan hép thy béing thach anh
béng dén thly ngén
bd phat hién hap thy nguyén t&
b tich phan
khéi ngudn cé bd diéu khién
b gia nhiét

- — r o m Mmoo m >

Hinh A.4 - Cdu hinh (vi du) cia may do quang phd hip thu nguyén ti/phan hiy nhiét
abi véi CCFL

A.3 Cac tham s thiét bj do

Céc tham s thiét bj do dwoc liét ké 1a vi du vé cac tham s thiét bj do kha dung va cé thé khac nhau, vi
céc thiét bi riéng 1& co thé yéu ciu cac tham sb khac nhau. Viéc st dung cac budc song duwoc ligt ké va
ty sb khéi lwgng-dién tich dwoc khuyén cao cao vi viéc [ra chon cac tham sé khac trong ndi dung nay
cd thé gay ra cac két qua sai.
a) CV-AAS:

Nguén sang: Bong dén phéng dién khang cé dién cyc hodc dén catét rong

Buwdc séng: 253,7 nm

Bang théng quang phd: 0,7 nm

Khi thanh lgc: N2 hodc Ar
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b) CV-AFS
Ngudn: Dén catbt réng Hg, dong dién: 30 mA, bwéc séng: 253,7 nm
Dién ap cao: 360 V
Nhiét d6 16: 800 °C
Lwu lwgng khi mang agon: 0,6 L/min, khi bao vé: 1,0 L/min
Nudc rira: dung dich HNOs 6%
c) ICP-OES
Budc song Hg: 194.227 x 2 (bac 2) nm
Céng suét may phat RF: 1 150 W
Tan sb clia may phat RF; 27,12 MHz
Ap suét agon: 0,16 MPa
Lwu Irgng khi mang agon: Khi lam mat: 14 L/min, khi phuy tre: 0,5 L/min
Téc @ hap thu mau: 1,6 L/min
d) ICP-MS
Céc ty & khéi lvong-dién tich cho Hg: m / z = 199, 200, 201, 202
Céng suét may phat RF: 1 200 W
Tan sb clia may phat RF: 27,12 MHz
Ap suét agon: 0,28 MPa
Lwu lgng khi mang agon: Khi lam mat: 16 L/min, khi phy trg: 1,0 L/min
T4t ca cac diéu kién nhu vj trf cta bo phan nguyén tlr héa mau: d6 sau l&y mAu, can chinh theo chiéu
ngang va doc, cling nhur cac thau kinh nén dwgc tbi wu héa truée khi do.
e) TD(G)-AAS
Ngudn sang: Béng den thiy ngan (hai) ap suét thap,
Budc song: 263,7 nm
Khi mang: khéng khi hoac khi oxy
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Phu luc B
(tham khao)

Két qua ctia nghién ciru giva cac phong thir nghiém quéc té Nos 2 (1IS2) va 4A (IIS 4A)

Bang B.1 - Di liéu théng ké déi vé&i TD(G)-AAS

Miu | Thamsé m v n s(r) r s(R) R
Polyme mg/kg ma/kg mg/kg mglkg mg/kg mg/kg
IS4A-04 Hg 31,28 33 18 0,246 0,69 1,50 419
IS4A-05 Hg 56,83 63 9 0,76 21 3,10 8,70
11S4A-08 Hg 22,67 T 24 15 0,856 2,40 1,96 547

Bang B.2 - Di¥ lidu théng ké déi véi CV-AAS

Miu Tham sé m v n s(r) r s(R) R
Polyme mg/kg mg/kg mg/kg mg/kg mglkg mg/kg
1S2-C10 Hg 21,4 25,3 3 25 7,0 , .

D@ liéu khong da
11S2-C11 Hg 42 45 2 0,1 04
1S2-C12 Hg 88,5 100,0 8 12 33 49 137
1IS2-C13 Hg 883,5 1000 8 16,1 45,1 59,0 165,1
IS4A-04 Hg 30,03 33 15 0,55 1,55 1,32 3,70
IS4A-05 Hg 52,58 63 13 1,45 4,07 3,78 10,59

Bang B.3 - D liéu thdng ké déi véi CV-AFS

Mau Tham sé m v n s(r) r s(R) R
Polyme mokg | mgkg mgkg | mgkg | mgkg | mgkg
1S2-C10 Hg 248 25,3 3 0,2 086 . =

D( liéu khéng dd
1S2-C11 Hg 48 45 3 0.2 0,4
11S4A-04 Hg 30,2 33 18 1,90 532 5,35 14,99
11S4A-05 Hg 546 63 18 2,55 7,14 9,70 27,16

Bang 4 - Dir ligu théng ké déi véi ICP-OES

Miu | Thamsé m v n s(r) r s(R) R
Polyns mgkg | mgkg mgkg | mgkg | mgkg | mgkg
1S2-C10 Hg 25,4 25,3 6 26 72 6,8 19,2
1S2-C11 Hg 38 45 3 05 14 D@ liéu khong dd
1S2-C12 Hg 90,7 100,0 9 31 88 82 231
11S2-C13 Hg 901,7 1000 9 415 116,2 68,8 192,7

trong do
m 13 trung binh sé hoc clia cac két qua thir nghiém. r lagiéi han lp fai.
v lagia tri ky vong. s(R) 1a d6 1&ch chuén tai lap.

n  lasé lugng két qua dwgc chap nhan.

R 1agi&ihan tai lap.
s(r) 1a dé lech chun I3p lai.
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Thi muc tai ligu tham khao

[1] Battery Industry (EPBA, BA and NEMA), Standard Analytic method for the Determination of Mercury,
cadmium and Lead in Alkaline Manganese cells using AAS, ICP-OES and “Cold Vapor’, 1998

[2] EPA Method 3015A: Microwave Assisted Acid Digestion of Aqueous Samples and Extracts
[3] Chemical products for industrial use — Sampling = Vocabulary

[4] |EC 62321-5:2013 Determination of certain substances in electrotechnical products - Part 5:
Cadmium, lead and chromium in polymers and electronics and cadmium and lead in metals by AAS,
AFS, ICP-OES and ICP-MS

B sung cac tai liéu khéng dwec vién din
US EPA 6010C:2000, Inductively cupled plasma-atornic emission spectrometry
US EPA 6020A:1998, Inductively coupled plasma-mass spectrometry

US EPA 1631, Revision E:2002: Mercury in water by oxidation, purge and trap, and cold vapor atomic
fluorescence spectrometry

US EPA 245.7, Revision 2.0:2002, Mercury in water by cold vapor atomic fluorescence spectrometry

US EPA 7473:1998, Mercury in solids and solutions by thermal decomposition, amalgamation, and
atomic absarption spectrophotometry

US EPA 7474:1998, Mercury in sediment and tissue sampfes by atomic fluorescence spectrometry
US EPA SW-846, Revision 1: July 1992, Chapter 1 — Quality control

JEL303, Practical quantitative analysis procedure for mercury contained in fluorescent lamps
JEL305, Practical method for the determination of mercury fifled in fluorescent lamps for backlighting

EU Comol/Lission, Decision of 9 September 2002 establishing revised ecological criteria for the award of
the comminity eco-fabel to light bulbs and amending decision 1999/568/EC;2002/747/EC

California Environmental Protection Agency, Procedural SOP No. 914-S, Preparation of cold cathode
fluorescent lamps for mercury testing, including WET and TCLP, Department of toxic substances control
revision No.2, 2004
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