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Lêi nãi ®Çu 

TCVN 7556 − 2 : 2005 hoµn toµn t−¬ng ®−¬ng víi BS EN 1948 − 2: 1997.  

TCVN 7556 gåm c¸c tiªu chuÈn sau, víi tªn chung Lß ®èt chÊt th¶i r¾n y tÕ − X¸c ®Þnh 

nång ®é khèi l−îng PCDD/PCDF. 

TCVN 7556 −1 : 2005 (BS EN 1948−1 : 1997): PhÇn 1 : LÊy mÉu. 

TCVN 7556 −2 : 2005 (BS EN 1948−2 : 1997):  PhÇn 2: ChiÕt vµ lµm s¹ch. 

TCVN 7556 −3 : 2005 (BS EN 1948−3 : 1997): PhÇn 3: §Þnh tÝnh vµ ®Þnh l−îng 

TCVN 7556 − 2 : 2005 do TiÓu ban kü thuËt Tiªu chuÈn  TCVN/TC146/ SC2 "Lß ®èt 

chÊt th¶i r¾n y tÕ"  biªn so¹n trªn c¬ së dù th¶o ®Ò nghÞ cña ViÖn Y häc lao ®éng vµ VÖ 

sinh m«i tr−êng - Bé Y tÕ, Tæng côc Tiªu chuÈn §o l−êng ChÊt l−îng xÐt duyÖt, Bé 

Khoa häc vµ C«ng nghÖ ban hµnh. 

Tiªu chuÈn nµy ®−îc chuyÓn ®æi n¨m 2008 tõ Tiªu chuÈn ViÖt Nam cïng sè hiÖu thµnh 

Tiªu chuÈn Quèc gia theo quy ®Þnh t¹i Kho¶n 1 §iÒu 69 cña LuËt Tiªu chuÈn vµ Quy 

chuÈn kü thuËt vµ ®iÓm a kho¶n 1 §iÒu 6 NghÞ ®Þnh sè 127/2007/N§-CP ngµy 1/8/2007 

cña ChÝnh phñ quy ®Þnh chi tiÕt thi hµnh mét sè ®iÒu cña LuËt Tiªu chuÈn vµ Quy chuÈn 

kü thuËt. 
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Lêi giíi thiÖu    

C¸c policlo dibenzodioxin (PCDD) vµ c¸c policlo dibenzofuran (PCDF) lµ hai nhãm ete th¬m clo ho¸, 

gåm 75 PCDD vµ 135 PCDF, tæng céng lµ 210 chÊt (trong tiªu chuÈn nµy ®−îc gäi lµ c¸c “chÊt cïng 

lo¹i”). 

C¸c PCDD vµ c¸c PCDF cã thÓ h×nh thµnh khi ®èt c¸c chÊt h÷u c¬, còng cã thÓ lµ c¸c s¶n phÈm phô 

cña qu¸ tr×nh s¶n xuÊt hoÆc chÕ biÕn c¸c hîp chÊt c¬ clo. C¸c PCDD vµ PCDF cã trong m«i tr−êng lµ 

do sù  ph¸t th¶i nãi trªn vµ do sö dông c¸c vËt liÖu bÞ nhiÔm bÈn. Chóng thùc tÕ cã mÆt ë kh¾p n¬i víi 

nång ®é rÊt nhá.  

C¸c chÊt cïng lo¹i thÕ clo ë vÞ trÝ 2,3,7,8 lµ ®éc. Cßn 74 dÉn chÊt thÕ 1 ®Õn 3 clo cña c¸c dibenzodioxin 

vµ dibenzofuran th× kÐm ®éc h¬n c¸c dÉn chÊt thÕ 4 clo ®Õn 8 clo (vÒ hÖ sè ®éc t−¬ng ®−¬ng, xem phô 

lôc A cña TCVN 7556 − 1 : 2005)  

ChØ nh÷ng ng−êi vËn hµnh thµnh th¹o, ®· ®−îc ®µo t¹o vÒ  xö lý c¸c chÊt cã ®éc tÝnh cao míi ®−îc 

thùc hiÖn tiªu chuÈn nµy. 
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t i ª u   c h u È n   q u è c   g I a                              TCVN 7556−−−−2 : 2005 

XuÊt b¶n lÇn 1 

 
 
 
Lß ®èt chÊt th¶i r¾n y tÕ −−−−  

X¸c ®Þnh nång ®é khèi l−îng PCDD/PCDF 

PhÇn 2: ChiÕt vµ lµm s¹ch 
Health care solid waste incinerator   –  

Determination of the mass concentration of PCDDs/PCDFs  

Part 2 : Extraction and clean–up 

 

 

1   Ph¹m vi ¸p dông 

TCVN 7556 − 2 : 2005 quy ®Þnh ph−¬ng ph¸p chiÕt vµ lµm s¹ch mÉu. §©y lµ phÇn hai cña bé tiªu 

chuÈn ®Çy ®ñ vÒ quy tr×nh x¸c ®Þnh PCDD/PCDF. Hai phÇn kh¸c lµ TCVN 7556 −1 : 2005 m« t¶ 

ph−¬ng ph¸p lÊy mÉu vµ TCVN 7556 − 3 : 2005 m« t¶ ph−¬ng ph¸p ®Þnh tÝnh vµ ®Þnh l−îng 

PCDD/PCDF. 

Tiªu chuÈn nµy ®−îc x©y dùng ®Ó ®o nång ®é PCDD/PCDF kho¶ng 0,1ng  I - TEQ/m3 t¹i nguån ph¸t 

th¶i tÜnh. 

Tiªu chuÈn nµy quy ®Þnh nh÷ng yªu cÇu vÒ ThÈm ®Þnh ph−¬ng ph¸p vµ kiÓm tra chÊt l−îng ®èi víi bÊt 

kú ph−¬ng ph¸p chiÕt vµ lµm s¹ch PCDD/PCDF nµo ®−îc ¸p dông. Mét sè ph−¬ng ph¸p ®−îc m« t¶ 

chi tiÕt trong Phô lôc A lµ nh÷ng thÝ dô cña c¸c quy tr×nh chiÕt vµ lµm s¹ch ®· ®−îc c«ng nhËn.  

Mét trong ba ph−¬ng ph¸p lÊy mÉu (phÇn 1 cña tiªu chuÈn) cã thÓ kÕt hîp víi quy tr×nh chiÕt vµ 

lµm s¹ch (phÇn 2) vµ quy tr×nh ®Þnh tÝnh vµ ®Þnh l−îng (phÇn 3) t¹o thµnh mét quy tr×nh ®o ®Çy ®ñ. 

Trong qu¸ tr×nh ®o so s¸nh t¹i c¸c lß ®èt chÊt th¶i r¾n ®« thÞ ë nång ®é kho¶ng 0,1 ng I - TEQ/m3, ba 

ph−¬ng ph¸p nµy ®−îc cho lµ t−¬ng ®−¬ng nhau vÒ ®é kh«ng ®¶m b¶o ®o. C¸c thö nghiÖm ThÈm ®Þnh 

ph−¬ng ph¸p ®−îc thùc hiÖn trong khÝ èng khãi cña c¸c lß ®èt chÊt th¶i thµnh phè ë nång ®é kho¶ng 

0,1 ng I - TEQ/m3 vµ t¶i l−îng bôi tõ 1 mg/ m3 ®Õn 15 mg/m3. 
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VÒ nguyªn t¾c, kh«ng thÓ ®¸nh gi¸ ®−îc ®é chÝnh x¸c (®é ®óng vµ ®é chôm) cña phÐp ®o sù ph¸t th¶i. 

Cïng víi c¸c thö nghiÖm ThÈm ®Þnh ph−¬ng ph¸p, ®é biÕn thiªn néi bé phßng thö nghiÖm vµ gi÷a c¸c 

phßng thö nghiÖm ®−îc tÝnh to¸n theo quy ®Þnh ë ®iÒu 13 cña TCVN 7556 − 3  : 2005. §é biÕn thiªn 

nµy biÓu thÞ nh÷ng biÕn thiªn  quan s¸t ®−îc khi sö dông tiªu chuÈn nµy vµ ph¶i tÝnh ®Õn khi biÓu thÞ 

kÕt qu¶. 

Ph−¬ng ph¸p tiÕn hµnh ®−îc m« t¶ trong ba phÇn cña bé tiªu chuÈn TCVN 7556 : 2005 nh»m quy ®Þnh 

nh÷ng yªu cÇu cÇn ph¶i ®¹t ®Ó ®o 17 chÊt cïng lo¹i cña PCDD/PCDF, cÇn thiÕt ®Ó tÝnh to¸n tæng ®é 

®éc t−¬ng ®−¬ng quèc tÕ I-TEQ (xem B¶ng A.1 cña TCVN 7556 − 1 : 2005). 

2      Tµi liÖu viÖn dÉn 

C¸c tµi liÖu viÖn dÉn sau lµ rÊt cÇn thiÕt cho viÖc ¸p dông tiªu chuÈn. §èi víi c¸c tµi liÖu viÖn dÉn ghi 

n¨m ban hµnh th× ¸p dông b¶n ®−îc nªu. §èi víi c¸c tµi liÖu viÖn dÉn kh«ng ghi n¨m ban hµnh th× ¸p  

dông phiªn b¶n míi nhÊt. 

TCVN 7556 −  1 : 2005 (bs en 1948 −  1 : 1997),  Lß ®èt chÊt th¶i r¾n y tÕ  − X¸c ®Þnh nång ®é khèi 

l−îng PCDD/PCDF - PhÇn 1: LÊy mÉu. 

TCVN 7556 −  3 : 2005 (bs en 1948 −  1 : 1997),  Lß ®èt chÊt th¶i r¾n y tÕ  − X¸c ®Þnh nång ®é khèi 

l−îng PCDD/PCDF − PhÇn 3 : §Þnh tÝnh vµ ®Þnh l−îng. 

3   §Þnh nghÜa vµ c¸c ch÷ viÕt t¾t  

3.1   §Þnh nghÜa 

Trong tiªu chuÈn nµy, sö dông c¸c thuËt ng÷ ®−îc ®Þnh nghÜa sau ®©y: 

3.1.1      

Sù thªm chuÈn (Spiking) 

ViÖc thªm c¸c chuÈn ®¸nh dÊu 13C12 PCDD vµ PCDF vµo mÉu.  

3.1.2    

LÊy mÉu ®¼ng tèc (isokinetic sampling) 

LÊy mÉu sao cho tèc ®é vµ h−íng cña dßng khÝ ®i vµo mòi lÊy mÉu b»ng tèc ®é khÝ ë ®iÓm lÊy mÉu 

trong èng khãi. 

3.1.3     

§Æc tÝnh hiÖu n¨ng vËn hµnh (operational performance characteristics) 



TCVN 7556−−−−2 : 2005 

7 

Th−íc ®o c¸c ¶nh h−ëng cña m«i tr−êng vËt lý vµ ho¸ häc vµ nh÷ng vÊn ®Ò trong b¶o tr×, vÝ dô nh− duy 

tr× ®iÖn thÕ, nhiÖt ®é, duy tr× cung cÊp mét sè chÊt nhÊt ®Þnh, thêi gian b¾t ®Çu, thêi gian vËn hµnh 

kh«ng theo dâi. 

3.1.4    

§Æc tÝnh hiÖu n¨ng thèng kª (statistical performance characteristics) 

Th−íc ®o ®Ó l−îng ho¸, ®èi víi c¸c gi¸ trÞ ®o ®−îc, ®é lÖch cã thÓ sinh ra do ngÉu nhiªn cña qu¸ tr×nh 

®o; thÝ dô: ®é lÆp l¹i hoÆc ®é kh«ng æn ®Þnh. 

3.1.5    

MÉu tr¾ng kiÓm tra (control blank) 

MÉu ®−îc lÊy t¹i nhµ m¸y theo cïng mét ph−¬ng ph¸p ®èi víi c¸c mÉu th«ng th−êng, bao gåm viÖc 

thªm chuÈn nh−ng kh«ng ®−a ®Çu lÊy mÉu vµo èng khãi vµ kh«ng ®−a kh«ng khÝ vµo hÖ thèng lÊy 

mÉu. TÊt c¶ c¸c ng¨n ph¶i ®−îc tr¸ng röa hoÆc chiÕt theo ph−¬ng ph¸p th«ng th−êng cho ®Õn giai 

®o¹n thu mÉu sau cïng.  

3.1.6   

MÉu tr¾ng chiÕt (extraction blank) 

MÉu tr¾ng ®−îc tiÕn hµnh c¸c c«ng ®o¹n ph©n tÝch nh− mÉu thËt, bao gåm viÖc chiÕt, lµm s¹ch, ®Þnh 

tÝnh vµ ®Þnh l−îng kÓ c¶ thuèc thö vµ vËt liÖu thÝch hîp. 

3.1.7    

ChuÈn lÊy mÉu (sampling standard) 

C¸c PCDD/PCDF thÕ clo ë vÞ trÝ 2,3,7,8 ®¸nh dÊu 13C12  ®−îc thªm vµo tr−íc khi lÊy mÉu. 

3.1.8    

ChuÈn chiÕt (extraction standard) 

C¸c PCDD/PCDF thÕ clo ë vÞ trÝ 2,3,7,8 ®¸nh dÊu 
13C12  ®−îc thªm vµo tr−íc khi chiÕt. C¸c chuÈn nµy 

còng ®−îc sö dông ®Ó tÝnh kÕt qu¶. 

3.1.9    

ChuÈn b¬m mÉu (syringe standard)  

C¸c PCDD/PCDF thÕ clo ë vÞ trÝ 2,3,7,8 ®¸nh dÊu 13C12  ®−îc thªm vµo tr−íc khi b¬m vµo m¸y s¾c ký 

khÝ. 

3.1.10    

ChÊt gi÷ mÉu (keeper)  
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Dung m«i cã ®iÓm s«i cao ®−îc thªm vµo dung dÞch chuÈn lÊy mÉu. 

3.1.11    

ChÊt cïng lo¹i (congener) 

Mét chÊt bÊt kú trong sè 210 PCDD/PCDF  

3.1.12    

PCDD/PCDF ®ång ph©n (PCDD/PCDF isomers)  

C¸c PCDD hoÆc PCDF cã cïng thµnh phÇn ho¸ häc nh−ng cÊu t¹o kh¸c nhau. 

3.1.13    

Hinh mÉu s¾c ký (pattern) 

B¶n in kÕt qu¶ s¾c ký cña mét d·y c¸c ®ång ph©n PCDD/PCDF. 

3.1.14    

BiÓu ®å tæng (profile) 

BiÓu ®å c¸c tæng nång ®é cña c¸c ®ång ph©n cña PCDD/PCDF . 

3.2   C¸c ch÷ viÕt t¾t 

3.2.1   I -TEQ: ®é ®éc t−¬ng ®−¬ng quèc tÕ. (chi tiÕt, xem Phô lôc A cña TCVN 7556 − 1 : 2005). 

3.2.2   I - TEF: hÖ sè ®éc t−¬ng ®−¬ng quèc tÕ (chi tiÕt, xem Phô lôc A cña TCVN 7556 − 1 : 2005). 

3.2.3   GC/MS: s¾c ký khÝ/khèi phæ.   

3.2.4   TCDD: tetraclodibenzo-p-dioxin.                  

3.2.5   PeCDD: pentaclodibenzo-p-dioxin. 

3.2.6    HxCDD: hexaclodibenzo -p- dioxin.                                           

3.2.7    HpCDD: heptaclodibenzo -p- dioxin.                                                           

3.2.8   OCDD: octaclodibenzo -p- dioxin.  

3.2.9   PCDD:  policlodibenzo-p-dioxin    

3.2.10   TCDF: tetraclodibenzofuran                                                                      

3.2.11    PeCDF: pentaclodibenzofuran.                  

3.2.12    HxCDF: hexaclodibenzofuran.  

3.2.13    HpCDF: heptaclodibenzofuran.                 

3.2.14   OCDF:  octaclodibenzofuran.                  
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3.2.15    PCDF: policlodibenzofuran.                  

3.2.16   PCDD/PCDF: policlodibenzo -p- dioxin/dibenzofuran                 

3.2.17    PTFE: politetrafloetylen                 

4    Nguyªn t¾c cña quy tr×nh chiÕt vµ lµm s¹ch 

X¸c ®Þnh PCDD/PCDF dùa vµo viÖc ®Þnh l−îng b»ng kü thuËt pha lo·ng ®ång vÞ sö dông GC/MS. C¸c 

chÊt cïng lo¹i PCDD/PCDF thÕ clo 2, 3, 7, 8  ®¸nh dÊu 13C12 ®−îc  thªm vµo ë nh÷ng giai ®o¹n kh¸c 

nhau cña toµn bé ph−¬ng ph¸p. Sù mÊt m¸t PCDD/PCDF trong qu¸ tr×nh chiÕt vµ lµm s¹ch cã thÓ 

®−îc x¸c ®Þnh vµ ®−îc bæ chÝnh b»ng sö dông nh÷ng chÊt cïng lo¹i thªm vµo nµy nh− c¸c chÊt chuÈn 

néi cho viÖc ®Þnh l−îng cïng víi c¸c chÊt chuÈn b¬m mÉu ®−îc thªm vµo ngay tr−íc khi ph©n tÝch 

GC/MS. Tuy nhiªn, do cã thÓ cã sù kh¸c nhau trong sù liªn kÕt vµ hÊp phô gi÷a c¸c PCDD/ PCDF tù 

nhiªn vµ c¸c chÊt cïng lo¹i ®¸nh dÊu 13C12 ®−îc thªm vµo, nªn kh«ng thÓ ®¶m b¶o cã thÓ kiÓm so¸t 

®Çy ®ñ hiÖu suÊt chiÕt vµ bæ chÝnh vÒ sù mÊt m¸t trong qu¸ tr×nh lµm s¹ch. V× vËy, thªm vµo ®ã, c¸c 

ph−¬ng ph¸p ®−îc ¸p dông ph¶i ®−îc ThÈm ®Þnh cÈn thËn. Trong phô lôc A cã m« t¶ chi tiÕt c¸c thÝ dô 

vÒ c¸c ph−¬ng ph¸p chiÕt vµ lµm s¹ch ®· ®−îc thÈm ®Þnh lµ tèt.  

Môc ®Ých chñ yÕu cña quy tr×nh lµm s¹ch dÞch chiÕt th« lµ ®Ó lo¹i c¸c thµnh phÇn nÒn cña mÉu mµ cã 

thÓ lµm qu¸ t¶i ph−¬ng ph¸p t¸ch, g©y c¶n trë viÖc ®Þnh l−îng hoÆc g©y t¸c ®éng nghiªm träng ®Õn 

viÖc ®Þnh tÝnh vµ ®Þnh l−îng. H¬n n÷a, trong dÞch chiÕt mÉu cuèi cïng c¸c chÊt ph©n tÝch cßn ®−îc lµm 

giÇu. C¸c quy tr×nh chiÕt th−êng dùa vµo chiÕt soxhlet, c¸i läc vµ c¸c chÊt hÊp phô vµ chiÕt láng c¸c 

chÊt ng−ng. MÉu th−êng ®−îc lµm s¹ch b»ng kü thuËt s¾c ký láng ®a cét sö dông nh÷ng chÊt hÊp phô 

kh¸c nhau. VÒ nguyªn t¾c, cã thÓ sö dông bÊt kú ph−¬ng ph¸p nµo nÕu nã thu håi ®−îc c¸c chÊt ph©n 

tÝch víi l−îng ®ñ dïng. Ngoµi ra, dÞch chiÕt mÉu cuèi cïng ph¶i kh«ng ¶nh h−ëng bÊt lîi ®Õn ho¹t ®éng 

cña hÖ thèng ph©n tÝch hoÆc ®Õn giai ®o¹n ®Þnh l−îng. Tuy nhiªn, tÊt c¶ c¸c ph−¬ng ph¸p ph¶i ®−îc 

kiÓm tra kü l−ìng vµ ph¶i ®¸p øng ®−îc c¸c yªu cÇu vÒ thÈm ®Þnh ph−¬ng ph¸p tr−íc khi ®−îc ®em ¸p 

dông ®Ó gi¸m s¸t sù ph¸t th¶i. Ngoµi ra, viÖc kiÓm tra hiÖu qu¶ cña ph−¬ng ph¸p ®èi víi mét mÉu ®¬n 

lÎ ph¶i lµ mét phÇn cña quy tr×nh b¶o ®¶m chÊt l−îng. PhÇn nµy cña tiªu chuÈn m« t¶ nh÷ng yªu cÇu 

vÒ thÈm ®Þnh ph−¬ng ph¸p vµ kiÓm tra chÊt l−îng cÇn ®¹t ®èi víi bÊt kú ph−¬ng ph¸p nµo ®−îc ¸p 

dông. 

Trong tiªu chuÈn nµy cã m« t¶ nh÷ng yªu cÇu tèi thiÓu ®èi víi viÖc chiÕt vµ lµm s¹ch cÇn ph¶i ®¹t còng 

nh− c¸c thÝ dô vÒ vËn hµnh. 

5   ThiÕt bÞ, vËt liÖu vµ c¸c chuÈn  ®¸nh dÊu 13C12 

5.1   ThiÕt bÞ vµ vËt liÖu 

Xem c¸c thÝ dô vËn hµnh ë Phô lôc A. 
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5.2   C¸c chuÈn ®¸nh dÊu 13C12 

C¸c chuÈn chiÕt (xem B¶ng 1) ph¶i ®−îc thªm vµo c¸c m«i tr−êng lÊy mÉu kh¸c nhau ngay sau khi 

mÉu ®−îc ®−a vÒ phßng thö nghiÖm. Nh÷ng chÊt cïng lo¹i ®¸nh dÊu 13C12 nµy ho¹t ®éng gièng nh− 

c¸c PCDD/PCDF tù nhiªn chiÕt ®−îc trong qu¸ tr×nh lµm s¹ch v× chóng cã c¸c tÝnh chÊt vËt lý vµ ho¸ 

häc t−¬ng tù. Do vËy, c¸c chuÈn nµy  ®−îc sö dông cho viÖc ®Þnh l−îng. 

Nh÷ng l−îng cña c¸c chÊt cïng lo¹i  ®¸nh dÊu 13C12 ®−îc thªm vµo tõng mÉu ®èi víi qu¸ tr×nh lÊy mÉu 

ë nång ®é 0,1ng I - TEQ/m3 vµ thÓ tÝch lÊy mÉu 10 m3 (khÝ kh«) ®−îc tr×nh bÇy trong B¶ng 1.  

NÕu dù kiÕn khèi l−îng cña PCDD/PCDF trong mÉu cao h¬n hoÆc thÊp h¬n ®¸ng kÓ, th× khèi l−îng c¸c 

chuÈn  ®¸nh dÊu 13C12 ®−îc thªm vµo ph¶i ®iÒu chØnh cho phï hîp.  

6   Nh÷ng yªu cÇu vÒ thÈm ®Þnh ph−¬ng ph¸p vµ kiÓm so¸t chÊt l−îng  

6.1   Sö dông c¸c chÊt chuÈn ®¸nh dÊu 13C12  

C¸c dÉn xuÊt cña PCDD/PCDF thÕ clo ë 2,3,7,8 ®¸nh dÊu 13C12 ®−îc thªm vµo tr−íc khi lÊy mÉu 

(chuÈn lÊy mÉu), tr−íc khi chiÕt (chuÈn chiÕt) vµ ngay tr−íc khi b¬m vµo m¸y GC (chuÈn b¬m mÉu). 

Gi¶ sö c¸c chuÈn b¬m mÉu ®−îc ®−a vµo hÖ thèng ph©n tÝch mµ kh«ng bÞ thÊt tho¸t vµ cho phÐp x¸c 

®Þnh ®−îc ®é thu håi (hoÆc sù mÊt m¸t) cña c¸c chÊt cïng lo¹i ®· ®−îc thªm vµo tõ c¸c giai ®o¹n 

tr−íc. 

C¸c chuÈn lÊy mÉu ®−îc thªm vµo thiÕt bÞ lÊy mÉu tr−íc khi lÊy mÉu. C¸c chÊt cïng lo¹i ®¸nh dÊu 
13C12 (chuÈn) ®−îc ®−a vµo ë giai ®o¹n nµy cã thÓ bÞ thÊt tho¸t kh«ng hoµn toµn theo cïng mét c¬ chÕ 

nh− c¸c PCDF/PCDD tù nhiªn. Thø nhÊt, c¸c chÊt cïng lo¹i (chuÈn) ®−îc ®¸nh dÊu tiÕp xóc víi luång 

khÝ trong suèt thêi gian lÊy mÉu trong khi c¸c PCDD/PCDF tù nhiªn ®−îc lÊy mÉu trung b×nh chØ tiÕp 

xóc nöa thêi gian ®ã. Thø hai, mét phÇn ®¸ng kÓ c¸c PCDD/PCDF tù nhiªn b¸m vµo c¸c h¹t nªn cã 

kh¶ n¨ng tham gia vµo c¸c ph¶n øng  vµ c¬ chÕ kh¸c nhau dÉn ®Õn sù mÊt mÉu. KÕt qu¶ lµ, nh− c¸c 

nghiªn cøu kh¸c ®· cho thÊy, c¸c chuÈn ®¸nh dÊu 13C12 ®−îc thªm vµo tr−íc khi lÊy mÉu cã thÓ bÞ mÊt 

theo c¸c c¬ chÕ kh¸c nhau. NÕu dïng chóng lµm chuÈn néi trong ®Þnh l−îng th× nång ®é t×m thÊy sÏ bÞ 

sai sè thõa. V× thÕ môc ®Ých duy nhÊt cña viÖc thªm chuÈn ®ång vÞ ®¸nh dÊu tr−íc khi lÊy mÉu (xem 

b¶ng 1) chØ ®Ó ph¸t hiÖn nh÷ng ®iÒu bÊt th−êng trong khi lÊy mÉu mµ th«i. Chóng kh«ng ®−îc dïng 

cho ®Þnh l−îng.  

6.2   Xö lý s¬ bé mÉu  

HiÖu qu¶ cña c¸c ph−¬ng ph¸p chiÕt ®· ¸p dông ph¶I ®−îc lËp thµnh v¨n b¶n nh− lµ mét phÇn cña 

viÖc m« t¶ ph−¬ng ph¸p. Nã ph¶i ®−îc ®o th−êng xuyªn vµ ph¶I cã hµnh ®éng kh¾c phôc nÕu nh− hiÖu 

suÊt chiÕt gi¶m d−íi møc yªu cÇu cã thÓ chÊp nhËn ®−îc nªu d−íi ®©y. Tiªu chÝ hÈm ®Þnh sau ph¶i 

®−îc thùc hiÖn cho tÊt c¶ c¸c phÇn cña thiÕt bÞ lÊy mÉu bao gåm (tuú tr−êng hîp) c¸i läc, chÊt hÊp 

phô/hÊp thu, chÊt ng−ng, b×nh chøa vµ c¸c bÒ mÆt cña thiÕt bÞ lÊy mÉu. 
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DÞch chiÕt cña mét lÇn chiÕt lÆp kh«ng ®−îc chøa mét l−îng lín h¬n 5 % cña mét chÊt cïng lo¹i bÊt kú 

so víi lÇn chiÕt thø nhÊt. §èi víi lÇn chiÕt thø hai, viÖc thªm chuÈn chiÕt  ®¸nh dÊu 13C12 còng ®−îc lÆp 

l¹i. 

Ngoµi ra, hiÖu suÊt cña ph−¬ng ph¸p chiÕt sÏ ®−îc kiÓm tra ®èi víi mçi mÉu riªng lÎ b»ng c¸ch thªm 

mét bé c¸c chÊt cïng lo¹i thÕ clo 2,3,7,8 ®¸nh dÊu  13C12 vµo c¸c ng¨n cña hÖ thèng lÊy mÉu tr−íc khi 

chiÕt. 

B¶ng 1 -  C¸c chÊt cïng lo¹i PCDD/PCDF thÕ clo ë vÞ trÝ 2,3,7,8  ®¸nh dÊu 13C12 

®−îc thªm vµo mÉu ë c¸c giai ®o¹n kh¸c nhau cña qu¸ tr×nh  

®èi víi 0,1 ngI - TEQ/m3 vµ thÓ tÝch lÊy mÉu 10 m3 (khÝ kh«) 

 L−îng toµn phÇn tÝnh theo pg ®−îc thªm vµo tr−íc 

 LÊy mÉu ChiÕt B¬m vµo m¸y GC 

Dung dÞch 
 

ThÓ tÝch toµn phÇn, tÝnh b»ng µl: 
(thÝ dô, toluen,n -nonan) 

(chuÈn lÊy mÉu) 
 

100 

(chuÈn chiÕt) 
 

100 

(chuÈn b¬m)   (®é thu 
håi) 
25 

C¸c chÊt cïng lo¹i ®−îc thªm vµo:    
13C12 - 2,3,7,8 - TCDF 
13C12 - 1,2,3,4 - TCDD 

13C12 - 2,3,7,8 - TCDD 

 400 

 

400 

 

400 

13C12 - 1,2,3,7,8 - PeCDF 

13C12 - 2,3,4,7,8 - PeCDF 

13C12 - 1,2,3,7,8 - PeCDD 

400  

400 

400 

 

13C12 - 1,2,3,4,7,8 - HxCDF 

13C12 - 1,2,3,6,7,8 - HxCDF 

13C12 - 1,2,3,7,8,9 - HxCDF 

13C12 - 2,3,4,6,7,8 - HxCDF 

13C12 - 1,2,3,4,7,8 - HxCDD 

13C12 - 1,2,3,6,7,8 - HxCDD 

13C12 - 1,2,3,7,8,9 - HxCDD 

 

 

400 

400 

400 

 

400 

400 

400 

 

 

 

 

 

 

400 

13C12 - 1,2,3,4,6,7,8 - HpCDF 

13C12 - 1,2,3,4,7,8,9 - HpCDF 

13C12 - 1,2,3,4,6,7,8 - HpCDD 

 

800 

800 

 

800 

 

13C12 - OCDF 

13C12 - OCDD 

 800 

800 
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6.3   Lµm s¹ch mÉu 

6.3.1   ThÈm ®Þnh ph−¬ng ph¸p  

ViÖc lµm s¹ch mÉu phô thuéc vµo lo¹i nÒn mÉu cÇn ph¶i lo¹i bá. Mét quy tr×nh lµm s¹ch ®¬n nhÊt ®−îc 

x¸c ®Þnh râ rµng ph¶i ®−îc ¸p dông cho tÊt c¶ c¸c nÒn mÉu mµ kh«ng cÇn kiÓm tra tr−íc. Do ®ã, 

nh÷ng yªu cÇu sau ®©y vÒ thÈm ®Þnh ph−¬ng ph¸p ph¶i ®−îc thiÕt lËp, ®Ó cã thÓ kiÓm chøng hiÖu suÊt 

tæng thÓ cña ph−¬ng ph¸p lµm s¹ch mµ kh«ng phô thuéc vµo mÉu. BÊt kú ph−¬ng ph¸p lµm s¹ch nµo 

®−îc dïng ph¶i ®¸p øng c¸c yªu cÇu sau: 

a) H×nh mÉu s¾c ký vÒ ®ång ph©n vµ biÓu ®å tæng chÊt cïng lo¹i cña cña mét dÞch chiÕt cã ®Æc tr−ng râ 

rµng cã chøa tÊt c¶ c¸c chÊt cïng lo¹i PCDD/PCDF (vÝ dô nh− dÞch chiÕt tro bay) ph¶i kh«ng bÞ thay 

®æi bëi ph−¬ng ph¸p lµm s¹ch ®· ¸p dông. Nh÷ng thay ®æi ®¸p øng diÖn tÝch liªn quan tíi tÝn hiÖu 

m¹nh nhÊt cña mçi d·y ®ång ®¼ng ph¶i kh«ng v−ît qu¸ 20 %. Ngoµi ra, sù kh¸c nhau gi÷a c¸c øng 

®¸p tæng cña nhãm chÊt PCDD/PCDF cïng lo¹i ph¶i kh«ng v−ît qu¸ 20 %. 

b) HiÖu suÊt thu håi ®èi víi mçi chÊt cïng lo¹i riªng biÖt cña c¸c chÊt cïng lo¹i PCDD/PCDF thÕ       

clo 2, 3, 7, 8 ®−îc thªm vµo tr−íc khi chiÕt Ýt nhÊt ph¶i ®¹t ®−îc 50 % vµ kh«ng v−ît qu¸ 115 %. 

Nh÷ng thö nghiÖm vÒ hiÖu suÊt nµy ph¶i lÆp l¹i sau bÊt kú thay ®æi nµo cña quy tr×nh lµm s¹ch. 

Ngoµi ra, hiÖu suÊt cña ph−¬ng ph¸p lµm s¹ch ph¶i ®−îc kiÓm tra ®èi víi mçi mÉu riªng biÖt b»ng c¸ch 

tÝnh hiÖu suÊt thu håi c¸c chÊt cïng lo¹i thÕ clo  ë 2,3,7,8  ®¸nh dÊu 13C12 ®−îc thªm vµo mÉu tr−íc khi 

chiÕt. 

6.3.2   yªu cÇu tèi thiÓu ®èi víi phÐp ®o 

HiÖu suÊt thu håi cña tõng PCDD/PCDF thÕ clo ë vÞ trÝ 2,3,7,8 cña c¸c chuÈn chiÕt ph¶i n»m trong 

kho¶ng: 

- 50 % ®Õn 130 % ®èi víi c¸c chÊt cïng lo¹i tõ tetraclo ®Õn hexaclo; 

- 40 % ®Õn 130 % ®èi víi c¸c chÊt cïng lo¹i tõ heptaclo ®Õn octaclo. 

NÕu v−ît ra ngoµi c¸c kho¶ng trªn vµ tæng nh÷ng phÇn ®ãng gãp vµo tæng I - TEQ tõ tÊt c¶ c¸c chÊt 

cïng lo¹i cã hiÖu suÊt thu håi kh«ng n»m trong kho¶ng nµy kh«ng ®−îc v−ît qu¸ 10 %, kho¶ng chÊp 

nhËn ®−îc sÏ ph¶I lµ: 

- 30 % ®Õn 150 % ®èi víi c¸c chÊt cïng lo¹i trõ tetraclo ®Õn hexaclo; 

- 20 % ®Õn 150 % ®èi víi c¸c chÊt cïng lo¹i tõ heptaclo ®Õn octaclo. 

7    Xö lý s¬ bé vµ chiÕt mÉu 

7.1  Thªm c¸c chuÈn chiÕt 

C¸c chÊt cïng lo¹i thÕ clo -2,3,7,8 - ®¸nh dÊu 13C12  ®−îc tr×nh bµy ë B¶ng 1 ph¶i ®−îc thªm vµo tr−íc 

khi chiÕt. C¸c chÊt chuÈn chiÕt ph¶i ®−îc chia ra vµ ph©n bè theo tØ lÖ vµo c¸c ng¨n cña hÖ thèng lÊy 
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mÉu, c¸c ng¨n nµy chøa h¬n 20 % toµn bé l−îng mÉu. NÕu mét m«i tr−êng thu mÉu bÞ nghi ngê cã 

trªn 75 % tæng I -TEQ, th× toµn bé dung dÞch chuÈn chiÕt ph¶i ®−îc thªm vµo phÇn nµy. 

7.2   L−u gi÷ mÉu 

TÊt c¶ dông cô lÊy mÉu vµ c¸c bé phËn cña hÖ thèng lÊy mÉu chøa PCDD/PCDF ph¶i ®−îc l−u gi÷ 

trong tèi vµ ë nhiÖt ®é thÊp h¬n nhiÖt ®é m«i tr−êng xung quanh (< 4 oC) chËm nhÊt 24 h sau khi lÊy 

mÉu. Nªn sö dông c¸c n¾p vÆn cã d¸n b¨ng PTFE ®Ó tr¸nh nhiÔm bÈn. C¸c d¶i nh«m nÑp thïng c¸c 

t«ng cã thÓ chøa PCDD/PCDF. 

7.3   ChiÕt 

Trong quy tr×nh chiÕt sö dông c¸c vËt liÖu vµ kü thuËt sau. Mét sè quy tr×nh chiÕt ®−îc m« t¶ chi tiÕt 

trong phô lôc A. Cã thÓ sö dông c¸c ph−¬ng ph¸p kh¸c nh−ng ph¶i chøng minh lµ cã cïng hiÖu suÊt 

nh− nhau c¸c kü thuËt d−íi ®©y: 

a) Víi dông cô thu h¹t (c¸i läc sîi thuû tinh, bao ®ùng mÉu, b«ng thuû tinh, ...): chiÕt, soxhlet víi toluen; 

b) Víi c¸c chÊt hÊp phô r¾n (xèp poliuretan, XAD-2, Porapak PS): chiÕt soxhlet 20 h b»ng toluen (cÇn 

ph¶i lo¹i n−íc, vÝ dô b»ng c¸ch cho qua phÔu t¸ch n−íc Dean -Stark hoÆc dïng natri sunfat); 

c) Víi florisil: röa gi¶i b»ng diclometan sau khi nhåi vËt liÖu vµo cét thuû tinh; 

d) Víi c¸c chÊt láng cã n−íc (chÊt ng−ng vµ dung dÞch xôc khÝ/b×nh hÊp thô (impinger)): chiÕt  láng/láng 

b»ng toluen hoÆc diclometan. Tû lÖ thÓ tÝch n−íc/toluen kh«ng ®−îc lín h¬n 20 : 1. TiÕn hµnh chiÕt 

3 lÇn liªn tiÕp; 

e) Víi bÒ mÆt bªn trong cña c¸c èng, b×nh ®ùng  hoÆc nh÷ng phÇn kh¸c cña thiÕt bÞ lÊy mÉu cã tiÕp 

xóc víi mÉu: tr¸ng röa b»ng dung m«i tan trong n−íc (axeton, metanol) råi b»ng toluen hoÆc ®un 

s«I håi l−u víi toluen. TiÒn xö lý b»ng axit clohydric c¸c h¹t mÉu ®· lÊy ph¶i lµ mét phÇn cña bÊt cø 

quy tr×nh chiÕt nµo (thÝ dô c¸c quy tr×nh ®−îc cho ë Phô lôc A); 

f) Khi lÊy mÉu b»ng ph−¬ng ph¸p chia dßng, bé phËn läc vµ bé sinh hµn/hÊp phô cã thÓ ®−îc ph©n tÝch 

riªng rÏ. C¸c nång ®é ®o ®−îc nµy ph¶i céng vµo giai ®o¹n tÝnh to¸n cuèi cïng. Mét c¸ch lµm kh¸c 

lµ lÊy mét phÇn cña dÞch chiÕt c¸i läc, t−¬ng øng víi tû lÖ thÓ tÝch khÝ gi÷a dßng phô vµ dßng chÝnh, 

kÕt hîp l¹i ®Ó ph©n tÝch víi phÇn ng−ng/hÊp phô. Trong tr−êng hîp nµy l−îng dung dÞch chuÈn chiÕt 

®−îc thªm vµo c¸i läc ®−îc t¨ng theo tû lÖ víi tØ sè thÓ tÝch khÝ cña dßng chÝnh vµ dßng phô; 

g) NÕu than cèc hoÆc than ho¹t tÝnh ®−îc sö dông trong hÖ thèng lµm s¹ch khÝ cña c¸c ph−¬ng ph¸p lß 

®èt r¸c th× ph¶I dïng c¸c ph−¬ng ph¸p thÝch hîp bao gåm lµm kh« l¹nh hoÆc chiÕt Dean- Stark 

hoÆc thªm dung m«i hoµ tan trong n−íc vµo m«i tr−êng chiÕt ®Ó tiÕn hµnh lo¹i n−íc. CÇn l−u ý ®Õn 

viÖc thÈm ®Þnh ph−¬ng ph¸p/tÝnh ®óng ®¾n cña phÐp thö cña giai ®o¹n nµy. 
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    Sau chiÕt, c¸c dung m«i h÷u c¬ chøa n−íc ph¶i ®−îc lµm kh« tr−íc khi c«. Sau khi tËp hîp tÊt c¶ 

nh÷ng dÞch chiÕt vµ tr¸ng röa ph¶i tiÕn hµnh lµm gi¶m thÓ tÝch mét c¸ch cÈn thËn ®Ó tr¸nh bay h¬i 

lµm mÊt PCDD/ PCDF. Trong tr−êng hîp ph¶i c« ®Õn gÇn kh«, th× rÊt cÇn cho thªm mét l−îng nhá 

(thÝ dô 50 µl) chÊt gi÷ mÉu (th−êng lµ dung m«i cã ®é s«i cao nh− tetradecan). 

7.4   Lµm s¹ch 

C¸c ph−¬ng ph¸p lµm s¹ch ph¶I nh»m chuÈn bÞ ®−îc mét dÞch chiÕt mÉu thÝch hîp cho viÖc ®Þnh l−îng 

sau nµy (xem 6.3). Quy tr×nh lµm s¹ch ph¶i lµm ®Ëm ®Æc nång ®é PCDD/PCDF trong c¸c dÞch chiÕt vµ 

ph¶i lo¹i bá c¸c thµnh phÇn nÒn c¶n trë trong dÞch chiÕt th«. 

Ph¶I sö dông c¸c quy tr×nh lµm s¹ch ®· ®−îc chøng nhËn; chóng th−êng bao gåm hai hoÆc nhiÒu h¬n 

c¸c kü thuËt sau ®©y vµ c¸c kü thuËt nµy cã thÓ ®−îc kÕt hîp theo c¸c tr×nh tù kh¸c nhau. Mét sè quy 

tr×nh lµm s¹ch ®−îc m« t¶ chi tiÕt trong phô lôc A. Cã thÓ sö dông c¸c ph−¬ng ph¸p kh¸c nh−ng ph¶i 

chøng minh lµ cho hiÖu qu¶ t−¬ng ®−¬ng nh− c¸c kü thuËt ®−îc m« t¶ d−íi ®©y: 

a) S¾c ký thÈm thÊu 

Kho¶ng ph©n tö l−îng ®−îc quan t©m ®èi víi c¸c PCDD/PCDF lµ tõ 200 g/mol ®Õn 500 g/mol cã thÓ 

®−îc t¸ch khái c¸c ph©n tö lín h¬n vµ c¸c polime mµ cã thÓ g©y qu¸ t¶i c¸c ph−¬ng ph¸p lµm s¹ch 

kh¸c; 

b) S¾c ký láng trªn cét ®a líp sö dông silicagen cã ho¹t tÝnh vµ biÕn tÝnh bÒ mÆt kh¸c nhau. 

C¸c hîp chÊt cã tÝnh chÊt ho¸ häc kh¸c nhau so víi PCDD/PCDF cã thÓ ®−îc lo¹i bá. ViÖc xö lý trùc 

tiÕp dÞch chiÕt mÉu víi axit sunfuric ph¶i ®−îc tiÕn hµnh rÊt cÈn thËn ®Ó tr¸nh lµm mÊt PCDD/PCDF 

trªn c¸c bÒ mÆt than ho¸ (carboniferous); 

c) S¾c ký cét hÊp phô sö dông than ho¹t tÝnh 

C¸c ph©n tö PCDD/PCDF ®ång ph¼ng ®−îc t¸ch khái c¸c ph©n tö kh«ng ®ång ph¼ng c¶n trë kh¸c; 

d) S¾c ký láng cét trªn nh«m oxit cã ho¹t ®é vµ ®é axit/baz¬ kh¸c nhau 

C¸c chÊt c¶n trë cã sù kh¸c nhau nhá vÒ ®é ph©n cùc hoÆc cÊu tróc so víi PCDD/PCDF cã thÓ ®−îc 

lo¹i bá. 

7.5   ViÖc c« sau cïng cña dÞch chiÕt mÉu  

§Ó ®¹t ®ñ giíi h¹n ph¸t hiÖn, dÞch chiÕt mÉu ®· ®−îc lµm s¹ch ph¶i ®−îc c« ®Õn thÓ tÝch kho¶ng     25 

µl ®Õn 100 µl tr−íc khi ®Þnh l−îng (dï PCDD/PCDF cã ®iÓm s«i t−¬ng ®èi cao (> 320 oC) c¬ chÕ 

chuyÓn pha h¬i vµ sù h×nh thµnh c¸c sol khÝ trong qu¸ tr×nh bay h¬i dung m«i cã thÓ g©y mÊt m¸t ®¸ng 

kÓ khi thÓ tÝch c« Ýt h¬n 10 ml). Tuú theo ph−¬ng ph¸p ®−îc dïng, khi lµm gi¶m thÓ tÝch dung m«i, cÇn 

l−u ý nh÷ng ®iÒu sau ®©y. 

a) M¸y c« quay 



TCVN 7556−−−−2 : 2005 

15 

MÊt PCDD/PCDF cã thÓ lµ ®¸ng kÓ khi gi¶m thÓ tÝch dung m«i xuèng nhá h¬n 10 ml. C¸c biÖn ph¸p 

chèng l¹i sù mÊt m¸t ®ã lµ sö dông c¸c ®iÒu kiÖn ch©n kh«ng cã kiÓm so¸t phï hîp víi ¸p suÊt h¬i vµ 

®iÓm s«i cña dung m«i, viÖc thªm dung m«i cã ®iÓm s«i cao lµm chÊt gi÷ mÉu còng nh− viÖc sö dông 

c¸c chai lä cã h×nh d¹ng ®Æc biÖt (nh− d¹ng ch÷ V). 

b)  M¸y c« b»ng dßng khÝ ng−îc 

C¸c thÓ tÝch kh«ng ®−îc gi¶m xuèng d−íi 1 ml. 

c) Dßng nit¬ 

CÇn tr¸nh dßng nit¬ qu¸ m¹nh g©y x¸o trén bÒ mÆt dung m«i. H×nh d¹ng cña chai lä ®ùng còng cã ¶nh 

h−ëng nµo ®ã ®Õn kh¶ n¨ng mÊt mÉu. C¸c lä ®ùng d¹ng ch÷ V hoÆc c¸c lä cã èng chÌn ®−îc sö dông 

khi lµm gi¶m thÓ tÝch xuèng kho¶ng d−íi 200 µl. 

7.6   Thªm chuÈn b¬m mÉu 

Giai ®o¹n cuèi cïng tr−íc khi ®Þnh l−îng lµ thªm chÊt chuÈn b¬m mÉu ®Ó ®o hiÖu suÊt thu håi c¸c 

chuÈn chiÕt. ChuÈn b¬m mÉu theo B¶ng 1 sÏ ®−îc thªm vµo trong c¸c ®iÒu kiÖn sau: 

a) ChuÈn b¬m mÉu ph¶i ®−îc thªm ngay tr−íc khi ®Þnh l−îng. C¸c mÉu ®· thªm chuÈn b¬m mÉu nÕu 

kh«ng thÓ ph©n tÝch ngay do nh÷ng nguyªn nh©n vÒ vËn hµnh (nh− m¸y háng) th× ph¶i ®−îc l−u gi÷ 

cµng ng¾n cµng tèt vµ cÇn tr¸nh bÊt kú sù bay h¬i kh«ng kiÓm so¸t ®−îc cña dung m«i; 

b) ChuÈn b¬m mÉu ph¶i ®−îc thªm vµo sau khi gi¶m thÓ tÝch lÇn cuèi cïng. CÇn ph¶i tr¸nh bÊt kú viªc 

bèc h¬i trùc tiÕp nµo. Cã thÓ chÊp nhËn ®−îc sù bèc h¬i chËm ë nhiÖt ®é phßng tõ lä ®ùng mÉu më 

®Õn thÓ tÝch kho¶ng 25 µl; 

8   B¸o c¸o 

Néi dung b¸o c¸o lÊy mÉu ®−îc m« t¶ trong TCVN 7556 − 1: 2005 vµ b¸o c¸o kÕt qu¶ ph©n tÝch ®−îc 

m« t¶ trong TCVN 7556 − 3 : 2005. 
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Phô lôc A 

(tham kh¶o) 

C¸c thÝ dô vÒ thùc hiÖn c¸c ph−¬ng ph¸p chiÕt vµ lµm s¹ch 

chó thÝch:  C¸c policlodibenzo-p-dioxin (PCDD) vµ dibenzofuran (PCDF) ®−îc chiÕt tõ m«i tr−êng mÉu b»ng  

chiÕt soxhlet, chiÕt láng- láng hoÆc tr¸ng röa b»ng c¸c dung m«i (víi bÒ mÆt h� th�ng lÊy mÉu). C¸c chÊt 

cïng lo¹i chän läc, ®ång vÞ ®¸nh dÊu 13C12 ®−îc thªm vµo c¸c dông cô lÊy mÉu kh¸c nhau tr−íc khi chiÕt. 

DÞch chiÕt mÉu ®−îc lµm s¹ch b»ng kü thuËt s¾c ký láng. C¸c chÊt cïng lo¹i, ®ång vÞ ®¸nh dÊu 13C12 ®−îc 

dïng lµm c¸c chuÈn b¬m mÉu vµ ®−îc thªm vµo ngay tr−íc khi ®Þnh l−îng ®Ó tÝnh to¸n hiÖu suÊt thu håi 

cña c¸c chuÈn lÊy mÉu vµ chuÈn chiÕt.  

A.1   Ph−¬ng ph¸p 1 

A.1.1   ThiÕt bÞ, ho¸ chÊt vµ dông cô 

A.1.1.1   VËt liÖu lÊy mÉu vµ lµm s¹ch vËt liÖu 

A.1.1.1.1   VËt liÖu lÊy mÉu 

a) XAD - 2, chÊt ®ång trïng hîp polistiren divinylbenzen, kÝch th−íc h¹t 0,3 mm ®Õn 0,85 mm; 

b) Nót xèp poliuretan (poliete, lo¹i lç më, diÖn tÝch bÒ mÆt 330 m2/g, kÝch th−íc lç 90 × 10-8 cm, ®−êng 

kÝnh 100 mm, bÒ dÇy 50 mm, tØ träng 25 kg/m3 ®−îc s¶n xuÊt tõ toluen - 2,4 - diisoxianat/ toluen - 2, 

6- diisoxianat (TDI) vµ polioxipropilen triol; 

c) C¸i läc sîi thuû tinh, kiÓu AE1), ®−êng kÝnh 142 mm. 

A.1.1.1.2   Lµm s¹ch XAD -2 

350 ml XAD -2 ®−îc cho vµo bao ®ùng 60 mm × 180 mm vµ ®−îc lµm s¹ch trong bộ chiÕt soxhlet dung 

tÝch 700 m, ®Çu tiªn b»ng metanol (8 h) tiÕp theo b»ng axetonitrin (8 h) vµ dietylete (8 h). Sau ®ã chÊt 

hÊp phô ®−îc lµm kh« ngoµi kh«ng khÝ trong tñ hót 48 h vµ sau ®ã trong tñ sÊy ë 35 oC Ýt nhÊt 8 h. 

ChÊt hÊp phô ®−îc l−u gi÷ trong chai thuû tinh borosilicat cã nắp ®Ëy polipropilen. 

A.1.1.1.3   Lµm s¹ch c¸c nót xèp poliuretan (PUF) 

T¸m nót míi ®−îc cho vµo bộ chiÕt soxhlet 2000 ml, chó ý tr¸nh ®Ó bÞ biÕn d¹ng qu¸ nhiÒu. Chóng 

®−îc lµm s¹ch b»ng 2500 ml c¸c dung m«i sau ®©y (xem A.1.1.3): toluen (24 h), axeton (24 h) vµ 

toluen (8 h). Sau khi chiÕt, c¸c nót ®−îc Ðp nhÑ b»ng tay ®Ó ®uæi dung m«i cßn n»m l¹i (lµm trong tñ 

hót) , sö dông g¨ng tay bÒn víi dung m«i. C¸c nót cßn Èm ®−îc ®−a vµo b×nh hót Èm cã ®−êng kÝnh 

300 mm ®Æt trong tñ sÊy. Chóng ®−îc lµm kh« ë 60 oC d−íi ch©n kh«ng (80 kPa) trong 8 h. Sau ®ã mçi 

chiÕc nót ®−îc gãi trong giÊy nh«m vµ b¶o qu¶n trong bao nhùa. Kh«ng l−u gi÷ qu¸ 2 th¸ng.  
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A.1.1.1.4   Lµm s¹ch c¸c läc sîi thuû tinh 

Nung nãng 20 c¸i läc sîi thuû tinh trong mét lß nung nhá ë 450 0C trong 8 h. Sau ®ã gãi bäc nh÷ng c¸i 

läc nµy trong giÊy nh«m. 

A.1.1.2   Dông cô phßng thö nghiÖm 

A.1.1.2.1   Dông cô thuû tinh 

a) B×nh cÇu ®¸y trßn, 500 ml vµ 1000 ml , kÝch th−íc cæ nèi 24/29; 

b) B×nh cÇu ®¸y trßn, 100 ml, víi èng li t©m dung tÝch 5ml g¾n liÒn víi ®¸y b×nh, kÝch th−íc cæ nèi 24/29 

(xem H×nh A.1); 

c) Pipet past¬, dµi 150 mm vµ 230 mm; 

d)  PhÔu chiÕt cã kho¸ thuû tinh vµ nót thuû tinh, 500 ml, 1000 ml vµ 2000 ml; 

e)  Chai thuû tinh borosilicat, 50 ml, 100 ml, 250 ml, 500 ml, 1000 ml vµ 2000 ml cã n¾p vÆn 

polipropilen; 

f)  §Üa sø, ®−êng kÝnh 180 mm vµ 250 mm; 

g)  èng nghiÖm quay li t©m, ®¸y thon nhän, 10 ml; 

h)  Cèc cã má, 50ml, 100 ml, 250  ml, 400 ml vµ 500 ml; 

i)   èng ®ong, 100 ml, 1000 ml, lÇn l−ît chÝnh x¸c ®Õn  ± 0,75 ml vµ ± 5 ml ë 20 oC; 

j)  B×nh hót Èm, ®−êng kÝnh 300 mm, n¾p ®Ëy cã bäc ngoµi (kh«ng dïng mì b«i tr¬n). 

A.1.1.2.2   ThiÕt bÞ dïng ®Ó chiÕt soxhlet 

a) M¸y soxhlet, 200 ml hoÆc 500 ml, cæ nèi 60/48, dµi 25 cm, cæ nèi 34/35; 

b) M¸y soxhlet, 2000 ml víi cæ nèi 34/35; 

c) èng sinh hµn bãng, dµi 25 cm, cæ nèi 34/35; 

d) èng giÊy soxhlet, xenluloz¬, ®−êng kÝnh 28 mm, dµi 80 mm 2). èng giÊy soxhlet, xenluloz¬, ®−êng 

kÝnh 53 mm, dµi 145 mm hoÆc ®−êng kÝnh 60 mm, dµi 180 mm3); 

e) èng nèi æ/nãn, kÝch th−íc nèi 34/35 vµo 60/48; 

f)  èng nèi æ/nãn, kÝch th−íc nèi 34/35 vµo 50/42; 

g)  GiÊy xèp poliuretan, d©y 3,5 cm, 21 cm × 21 cm ®Ó c¸ch nhiÖt bé chiÕt soxhlet. 

                                           
1) C¸i läc kiÓu AE, sè 64878, lµ tªn th−¬ng m¹i cña mét s¶n phÈm do Gelman, Mü, cung cÊp. Tªn nµy ®−îc 
®−a ra chØ ®Ó tham kh¶o, cã thÓ sö dông c¸c s¶n phÈm t−¬ng ®−¬ng nÕu chóng cã thÓ cho kÕt qu¶ t−¬ng tù. 
2) èng giÊy soxhlet (bao ®ùng), xenluloz¬ lµ tªn gäi th−¬ng m¹i cña s¶n phÈm ®−îc cung cÊp bëi Schleicher 
& Schull, §øc 
3) èng giÊy soxhlet, xenluloz¬ lµ tªn gäi th−¬ng m¹i cña s¶n phÈm ®−îc cung cÊp bëi Munktell, USA. Cã thÓ 
dïng lo¹i t−¬ng tù nÕu chóng cho kÕt qu¶ t−¬ng ®−¬ng.  
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A.1.1.2.2.1   Lµm s¹ch èng giÊy soxhlet 

Tõ hai ®Õn t¸m èng giÊy soxhlet ®−îc chiÕt trong bé chiÕt soxhlet 2000 ml b»ng toluen trong 8 h. Sau 

®ã lµm kh« c¸c èng giÊy nµy trong tñ hót vµ gãi vµo trong giÊy nh«m. 

A.1.1.2.3   Lµm s¹ch dông cô thuû tinh 

TÊt c¶ dông cô thuû tinh ®−îc ng©m 24 h  trong dung dÞch 2,5 % chÊt tÈy röa, tr¸ng 10 lÇn b»ng n−íc 

m¸y vµ hai lÇn b»ng n−íc khö ion tõ hÖ thèng Millipore MilliQ plus 4). §Ó kh« dông cô thuû tinh ngoµi 

kh«ng khÝ sau ®ã lµm nãng ®Õn 480 oC trong lß trong 6 h ®Ó lo¹i bá vÕt chÊt h÷u c¬ cßn l¹i. Tr¸ng röa 

dông cô dïng mét lÇn nh− pipet past¬ b»ng dung m«i sÏ dïng sau ®ã.  

A.1.1.3   C¸c ho¸ chÊt, dung m«i vµ chÊt hÊp phô 

Dïng hexan, diclometan, xiclohexan, metanol vµ toluen lo¹i tinh khiÕt dïng trong ph©n tÝch thuèc trõ 

s©u (pesticide grade) vµ benzen tinh khiÕt ph©n tÝch. Lµm khan natri sunfat ë 600 oC trong 8 h vµ b¶o 

qu¶n trong chai ban ®Çu. 

C¸c ho¸ chÊt vµ dung m«i kh¸c dïng lo¹i tinh khiÕt ph©n tÝch (kali hidroxit, axit sunfuric, n-tetra®ecan, 

azobenzen 5), metylazobenzen 6) 

C¸c chÊt hÊp phô ®−îc sö dông: nh«m oxit, baz¬, ho¹t ®é I 7), silica (silic dioxit) lo¹i 0,063 mm ®Õn 

0,20 mm; than ho¹t tÝnh cì 0,04 mm ®Õn 0,15 mm 8). 50 g b«ng v¶i (tinh khiÕt ho¸ häc) ®−îc chiÕt 

soxhlet qua ®ªm víi 600 ml diclometan vµ lµm kh« trong ch©n kh«ng. Qu¸ tr×nh ®−îc lÆp l¹i víi     600 

ml hexan. SÊy nãng c¸i läc sîi thuû tinh1) ë 450 oC trong 8 h. 

A.1.1.4   Xö lý s¬ bé c¸c chÊt hÊp phô 

A.1.1.4.1   Xö lý s¬ bé silica (silic dioxit) 

§Ó ®¶m b¶o gi¸ trÞ mÉu tr¾ng ®ñ thÊp, chÊt hÊp phô ®−îc chiÕt soxhlet víi toluen 8 h. Ho¹t ho¸ trong 

tñ sÊy ë 130 oC trong 8 h b»ng c¸ch ®Æt 400 g silica trªn c¸c ®Üa sø (®−êng kÝnh 150 mm). Sau ®ã silica 

®−îc l−u gi÷ trong c¸c chai thuû tinh cã n¾p vÆn d¸n b¨ng PTFE kÝn kh«ng khÝ. Thêi gian l−u gi÷ tèi ®a 

kho¶ng 4 tuÇn. 

 

                                           
4)  HÖ thèng Millipore Milli Q plus lµ tªn gäi cña s¶n phÈm ®−îc cung cÊp bëi Millipore GmbH - Waters 

Chromatographic, §øc. Cã thÓ dïng lo¹i t−¬ng tù nÕu cho kÕt qu¶ t−¬ng ®−¬ng. 

5)   azobenzen No A 565 lµ tªn gäi th−¬ng m¹i cña s¶n phÈm ®−îc cung cÊp bëi Tokyo Kasei Kogyo Ltd, NhËt. Cã 
thÓ dïng lo¹i t−¬ng tù nÕu cho kÕt qu¶ t−¬ng ®−¬ng. 

6)  Metylazobenzen No P 142 lµ tªn gäi th−¬ng m¹i cña s¶n phÈm ®−îc cung cÊp bëi Tokyo Kasei Kogyo Ltd, NhËt. 
Cã thÓ dïng lo¹i t−¬ng tù nÕu cho kÕt qu¶ t−¬ng ®−¬ng. 

7)  Nh«m oxit baz¬, ho¹t ®é I, No 02072 lµ tªn gäi th−¬ng m¹i cña s¶n phÈm ®−îc cung cÊp bëi ICN, §øc. Cã thÓ 
dïng lo¹i t−¬ng tù nÕu cho kÕt qu¶ t−¬ng ®−¬ng. 

8) Than ho¹t tÝnh, lo¹i  ax 21 lµ tªn gäi th−¬ng m¹i cña s¶n phÈm ®−îc cung cÊp bëi Anderson Development 
Comp, Mü. Cã thÓ dïng lo¹i t−¬ng tù nÕu cho kÕt qu¶ t−¬ng ®−¬ng. 
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A.1.1.4.2   ChuÈn bÞ silica tÈm kali hidroxit  

Hoµ tan 140 g kali hidroxit trong 600 ml metanol trong mét b×nh cÇu ®¸y trßn 2 l, thªm 250 g silica ch−a 

xö lý. Hçn hîp ®−îc ®ång nhÊt ho¸ trong 90 min ë 55 oC b»ng m¸y c« quay. Sau ®ã, hçn hîp ®−îc ®æ 

vµo trong cét thuû tinh (dµi 90 cm, ®−êng kÝnh trong 40 mm) cã líp thuû tinh xèp ë ®¸y. §Ó chÊt hÊp 

phô ch¶y hÕt n−íc råi röa víi 500 ml metanol, tiÕp theo lµ 500 ml diclometan. ChÊt hÊp phô ®−îc lµm 

kh« qua ®ªm trong tñ hót. Sau ®ã, nã ®−îc chuyÓn lªn ®Üa sø vµ ho¹t ho¸ b»ng c¸ch n©ng nhiÖt ®é 

dÇn dÇn tõ 50 oC ®Õn 130 oC trong vßng 8 h. Sau khi gi÷ ë nhiÖt ®é 130 oC qua ®ªm, chÊt  hÊp phô 

®−îc b¶o qu¶n trong chai thuû tinh (thêi gian l−u gi÷ tèi ®a kho¶ng 4 tuÇn). 

A.1.1.4.3   ChuÈn bÞ silica (silic dioxit) tÈm axit sunfuric  

Silica ®· ho¹t ho¸ ®−îc trén víi axit sunfuric (H2SO4) theo tØ lÖ khèi l−îng 3 : 2 b»ng c¸ch cho 60 g 

silica vµo mét chai thuû tinh nhá chøa axit sunfuric, l¾c kho¶ng 30 min ®Ó ®−îc mét hçn hîp ®ång ®Òu. 

VËt liÖu ®· xö lý cã thÓ ®−îc l−u gi÷ kho¶ng 3 tuÇn. 

A.1.1.4.4   KiÓm tra ho¹t ®é cña chÊt hÊp phô 

§Ó ®¶m b¶o lµ c¸c chÊt hÊp phô ®−îc sö dông cã ®é ho¹t ®éng ®óng, tiÕn hµnh phÐp thö sau khi 

chuÈn bÞ. Mét cét thuû tinh ®−êng kÝnh trong 15 mm, dµi 150 mm, cã nót b«ng ë ®¸y ®−îc nhåi kh« 

chÊt hÊp phô ®Õn chiÒu dÇy 10 cm vµ phñ lªn trªn mét líp natri sunfat 3 mm. §−a 10 ml ete dÇu 

ho¶/benzen (4 : 1 theo thÓ tÝch) chøa 4 mg azobenzen (AB) vµ 4 mg metylazobenzen (MAB) vµo phÇn 

trªn cét (5 ®Õn 6 phÇn) vµ ®−îc röa gi¶i b»ng 20 ml cïng dung m«i nµy. Ho¹t ®é lµ ®óng khi kho¶ng 

c¸ch röa gi¶i ®o tõ mÆt trªn cña líp chÊt hÊp phô lµ nh− sau: víi nh«m oxit, lµ 6 mm (cho AB), 29 mm 

± 1,5 mm (cho MAB), víi silica lµ 7 mm (AB),  lµ 44 mm ± 2 mm (cho MAB). 

A.1.1.5   ThiÕt bÞ ®Ó lµm gi¶m thÓ tÝch dung m«i 

a)  M¸y c« quay cã ®iÒu khiÓn ¸p suÊt tù ®éng. ThiÕt bÞ nµy ®−îc sö dông ®Ó gi¶m thÓ tÝch ®Õn 10 ml; 

b)  Bé bèc h¬i nhiÒu nh¸nh nh− minh ho¹ ë h×nh A.1 cã vßi nèi cã ®ai PTFE cì 12,5/28 vµ c¸c nót nèi 

vÆn cã gio¨ng phñ PTFE. èng thuû tinh cã chãp (dµi 230 mm, ®−êng kÝnh ngoµi 6 mm) cã æ nèi 

nhanh 6,35 mm vµo 1,5 mm víi c¸c vßng ®Öm PTFE ®−îc sö dông ®Ó nèi víi èng PTFE dÉn dßng 

nit¬. ChËu c¸ch thuû cã m¸y ®iÒu nhiÖt víi ®é æn ®Þnh nhiÖt ®é ± 0,1 oC ®−îc sö dông. ThiÕt bÞ nµy 

lµ thÝch hîp ®Ó c« dung m«i tõ 5 ml ®Õn cßn 0,5 ml hoÆc ®Õn gÇn kh«; 

c)  HÖ thèng bèc h¬i dung m«i Turbovap 500 9) ®Ó gi¶m thÓ tÝch tõ 200 ml ®Õn 0,5 ml; 

d)  Nguån cung cÊp N2 cã èng than ho¹t tÝnh ®Ó lo¹i c¸c t¹p chÊt khái khÝ, mét van kim vµ mét èng thÐp 

kh«ng rØ 1,59 mm ®Ó gi¶m c¸c thÓ tÝch tõ 200 µl ®Õn 25 µl. 

                                           
9)  Turbovap 500 lµ tªn gäi th−¬ng m¹i cña s¶n phÈm ®−îc cung cÊp bëi Zymark GmbH, §øc. Cã thÓ dïng 
lo¹i t−¬ng tù nÕu cho kÕt qu¶ t−¬ng ®−¬ng. 
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A.1.1.6   ThiÕt bÞ kh¸c 

a)  Tñ sÊy, 50 oC - 300 oC víi sai sè ± 3 oC; 

b) C©n, 0 g - 160 g víi sai sè ± 0,001 g; 

c)  C©n, 0 g - 1200 g víi sai sè ± 0,1 g; 

d)  Millipore, milli Q plus 4), hÖ thèng lµm s¹ch n−íc; 

e)  Lß ®Ó khö t¹p chÊt dông cô thuû tinh b»ng nhiÖt, ë Ýt nhÊt ®¹t 500 oC, ®é chÝnh x¸c ± 10 oC; 

f)  B¬m ch©n kh«ng mµng, bÒn víi dung m«i víi mµng PTFE, tèc ®é 4 m3/h ®Õn 8 m3/h, ch©n kh«ng 

cuèi 8 kPa ë tèc ®é 8 m3/h; 1,5 kPa ë  tèc ®é 4 m3/h; 

g)  G¨ng tay bÒn víi dung m«i. 

A.1.1.7   C¸c lä nhá ®ùng dung dÞch chiÕt mÉu 

a)  Lä nhá ®ùng mÉu, 1,5 ml cã èng chÌn (insert) 100 µl vµ cã n¾p vÆn víi tÊm ®Öm bao PTFE; 

b)  Lä nhá ®ùng mÉu, 4 ml cã n¾p vÆn víi tÊm ®Öm bao PTFE; 

c)  Lä nhá ®ùng mÉu, 8 ml cã n¾p vÆn víi tÊm ®Öm bao PTFE; 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

H×nh A.1 – Bé bèc h¬i nhiÒu nh¸nh cho nh÷ng thÓ tÝch dung m«i nhá 

èng li t©m 10 ml 

Ch©n kh«ng  

§ai PTFE N2 

B×nh cÇu ®¸y trßn 100 ml cã èng li t©m g¾n vµo ®¸y 

Gio¨ng PTFE 

  Ch©n kh«ng 

  Ch©n kh«ng 

èng li t©m 10 ml 
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A.1.2   Xö lý mÉu s¬ bé vµ chiÕt 

A.1.2.1   Xö lý thiÕt bÞ lÊy mÉu sau lÊy mÉu 

Bªn ngoµi thiÕt bÞ lÊy mÉu (th−êng lµ gi¸ ®ì c¸i läc, èng chÊt hÊp phô, c¸c ®o¹n èng nèi, sinh hµn vµ 

b×nh høng chÊt ng−ng) ®−îc lµm s¹ch b»ng mét m¶nh v¶i b«ng s¹ch tÈm axeton. C¸i läc vµ èng hÊp 

phô ®−îc th¸o rêi vµ gãi vµo trong giÊy nh«m. NÕu chÊt hÊp phô (XAD-2 vµ xèp poliuretan) bÞ Èm, th× 

®Ó kh« qua ®ªm trong tñ hót ë nhiÖt ®é phßng. Trong tr−êng hîp hµm l−îng n−íc cña XAD-2 cao, cã 

thÓ lµm kh« trong tñ sÊy ë 40 oC ®Õn 45 oC. TÊt c¶ c¸c bÒ mÆt trong cña thiÕt bÞ cã tiÕp xóc víi khÝ èng 

khãi ph¶i ®−îc tr¸ng röa b»ng axeton, sau ®ã b»ng toluen. Toluen sÏ ®−îc sö dông ®Ó chiÕt tiÕp sau 

nµy. 

A.1.2.2   ChiÕt mÉu 

Dung dÞch chuÈn chiÕt gåm mét bé c¸c chÊt cïng lo¹i thÕ clo - 2, 3, 7, 8 ®¸nh dÊu 13C12 ®−îc cho lªn 

bÒ mÆt c¸i läc, vµo chÊt láng ng−ng vµ chÊt hÊp phô theo tû lÖ t−¬ng øng víi sù ph©n bè quan s¸t ®−îc 

tr−íc ®©y cña PCDD/PCDF trong c¸c m«i tr−êng nµy. 

Thªm 50 ml toluen vµo n−íc cã chøa axeton ®· sö dông ®Ó tr¸ng röa thiÕt bÞ råi chuyÓn hçn hîp vµo 

b×nh cÇu ®¸y trßn. ThÓ tÝch cña hçn hîp toluen/axeton ®−îc c« cßn kho¶ng 50 ml vµ chuyÓn sang b×nh 

cÇu ®¸y trßn.  

BÒ mÆt c¸i läc ®−îc lµm −ít b»ng 1 ml HCl ®Æc vµ lµm kh« ë nhiÖt ®é phßng. C¸i läc ®−îc chiÕt b»ng 

toluen 24 h trong bé chiÕt soxhlet 200 ml ®−îc c¸ch nhiÖt b»ng tê xèp poliuretan ®Ó gi÷ nhiÖt ®é cña 

dung m«i chiÕt trªn 80 oC.  

ChÊt hÊp phô XAD-2 ®−îc chuyÓn vµo èng giÊy soxhlet 53 mm x 145 mm vµ ®−îc chiÕt b»ng dietylete 

trong 8 h. Sau ®ã thªm kho¶ng 20 ml ®Õn 30 ml toluen, vµ dÞch chiÕt ®−îc c« ®Õn khi gÇn hÕt dietyl 

ete. 

Hai nót PUF ®−îc chiÕt b»ng toluen 8 h trong bé chiÕt soxhlet 500 ml. 

ChÊt láng ng−ng ®−îc chuyÓn vµo phÔu chiÕt. Sau ®ã chÊt láng ng−ng ®−îc chiÕt víi toluen 4 lÇn, mçi 

lÇn 3 min, sö dông thÓ tÝch dung m«I nh− sau (xem B¶ng A.1). 

B¶ng A.1 - Tû lÖ gi÷a thÓ tÝch chÊt láng ng−ng vµ dung m«i chiÕt 

ThÓ tÝch chÊt láng ng−ng, 
 ml 

ThÓ tÝch dung m«i, 
ml 

< 500 4 x 10 

500 ®Õn 2000 4 x 20 

> 2000 4 x 50 

C¸c dÞch chiÕt toluen ®−îc thu vµo b×nh cÇu ®¸y trßn cïng hçn hîp toluen/axeton vµ natri sunfat khan 

®−îc thªm vµo cho ®Õn khi n−íc ®−îc hÊp phô hÕt (natri sunfat kh«ng cßng bÞ vãn côc l¹i). Toµn bé 
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dÞch chiÕt toluen (dÞch chiÕt c¸i läc, chÊt láng ng−ng, chÊt hÊp phô) ®−îc thu vµo b×nh cÇu ®¸y trßn   

500 ml vµ ®−îc lµm gi¶m thÓ tÝch ®Õn kho¶ng 40 ml b»ng m¸y c« quay (nhiÖt ®é b×nh c¸ch thuû       45 
oC, d−íi ¸p suÊt 7,7 kPa). DÞch chiÕt sau ®ã ®−îc chuyÓn vµo b×nh cÇu ®¸y trßn 100 ml cã hµn èng 

nghiÖm li t©m ë ®¸y, thªm 50 µl tetradecan vµ mÉu ®−îc cho bèc h¬i tíi gÇn kh« (nhiÖt ®é nåi c¸ch 

thuû 37 oC, ¸p suÊt 10 kPa) b»ng sö dông hÖ thèng bèc h¬i nhiÒu nh¸nh. Sau ®ã mÉu ®−îc hoµ tan 

vµo 20 ml diclometan/xiclohexan (1 : 1, theo thÓ tÝch) vµ chuÈn bÞ cho viÖc lµm s¹ch mÉu tiÕp theo. 

A.1.3   Lµm s¹ch mÉu 

A.1.3.1  Lµm s¹ch b−íc ®Çu 

A.1.3.1.1   ThiÕt bÞ s¾c ký 

a)  Cét s¾c ký I 

Sö dông cét thuû tinh ®−êng kÝnh trong 45 mm vµ dµi 100 cm. ë ®Çu ra cña cét ®−îc l¾p víi mét mao 

qu¶n thuû tinh cã ®−êng kÝnh trong 3 mm vµ khíp nèi cÇu 13/2. Mét ®Üa thuû tinh cã nh÷ng lç nhá ®ãng 

vai trß nh− lµ gi¸ ®ì ë ®¸y cña cét. §Ønh cña cét cã h×nh h¬I thu«n cho phÐp l¾p mét nót PTFE, nót nµy 

®−îc gi÷ ch¾c b»ng kÑp. Mét mao qu¶n b»ng thÐp kh«ng rØ ®−îc xuyªn qua nót ®Ó dÉn N2 t¹o ¸p suÊt. 

§Üa thuû tinh ®−îc phñ b»ng c¸i läc sîi thuû tinh vµ cét ®−îc nhåi c¸c chÊt nh− sau (tõ ®¸y lªn ®Ønh) 2 

cm natri sunfat, 30 g silica, 30 g silica tÈm kali hidroxit, 4 cm natri sunfat. 

b)  Cét s¾c ký II 

Mét nót PTFE cã mao qu¶n thÐp kh«ng rØ ®−îc l¾p vµo mét ®Çu cña èng thuû tinh cã ®−êng kÝnh trong 

21 mm, ®−êng kÝnh ngoµi 30 mm vµ chiÒu dµi 250 mm mµ hai ®Çu ®−îc lµm nh½n b»ng ngän löa. §Æt 

4 c¸i läc sîi thuû tinh lªn nót, vµ cét ®−îc n¹p víi 12,5 cm silica tÈm kali hidroxit, tiÕp theo lµ silica 

th−êng cho ®Õn khi cßn 1 cm c¸ch ®Ønh cét. §Æt 4 c¸i läc sîi thuû tinh lªn ®Ønh, vµ cét ®−îc ®Ëy b»ng 

mét nót t−¬ng tù. 

c)   Cét s¾c ký III 

200 mg than ho¹t tÝnh ®−îc lµm kh« ë 105 oC qua ®ªm, ®−îc chuyÓn vµo mét cèc 100 ml vµ chuyÓn 

thµnh d¹ng hçn dÞch (l¬ löng) trong 20 ml diclometan. C¸c h¹t nhá nhÊt næi trªn bÒ mÆt ®−îc g¹n sang 

mét cèc 50 ml vµ lµm nh− vËy cho ®Õn khi thu ®−îc 50 mg (träng l−îng kh«). 600 mg cña c¸i läc sîi 

thuû tinh c¾t thµnh nh÷ng miÕng nhá, ®−îc ®ång nhÊt ho¸ trong 60 ml diclometan trong 30 s trong mét 

cèc 100 ml sö dông mét m¸y Ultraturrax 10). 50 mg than ho¹t tÝnh ®−îc thªm vµo vµ hçn hîp ®−îc trén 

b»ng tay. §Æt 15 ®Õn 20 c¸i läc sîi thuû tinh vµo ®¸y mét cét thuû tinh (®−êng kÝnh trong 9 mm, dµi 8 

cm) ®−îc ®Ëy b»ng nót PTFE cã mao qu¶n thÐp kh«ng rØ. Mét b¬m hót vßi n−íc ®−îc nèi vµo mao 

                                           
10) Ultraturrax lµ tªn gäi th−¬ng m¹i gäi th−¬ng m¹i cña s¶n phÈm ®−îc cung cÊp bëi Junke vµ Kunkel §øc 
(®©y lµ mét kiÓu m¸y l¾c siªu ©m). Cã thÓ dïng lo¹i t−¬ng tù nÕu cho kÕt qu¶ t−¬ng ®−¬ng. 
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qu¶n thÐp vµ hçn hîp than ho¹t tÝnh/sîi thuû tinh ®−îc ®æ vµo cét. ThÓ tÝch trèng cßn l¹i ®−îc n¹p ®Çy 

víi kho¶ng 20 c¸i läc sîi thuû tinh, vµ ®Ëy nót lèi vµo. Sau ®ã, cét ®−îc röa b»ng 200 ml diclometan vµ 

tiÕp theo b»ng 100 ml toluen. 

A.1.3.1.2   Lµm s¹ch b»ng hÖ thèng ba cét 

C¶ ba cét s¾c ký vµ b×nh dung m«i ®−îc nèi víi nhau b»ng ba van bèn chiÒu Hamilton No 86781 vµ No 

86779 11) vµ b»ng c¸c èng PTFE ®−êng kÝnh trong 0,8 mm nh− minh ho¹ ë H×nh A.2. 

N2 ®−îc lµm s¹ch b»ng läc than ho¹t tÝnh ®−îc sö dông nh− nguån ¸p suÊt. Toµn bé hÖ thèng ®−îc 

lµm s¹ch b»ng c¸c dung m«i sau: cét s¾c kÝ III (h−íng ng−îc chiÒu cña dßng): 100 ml metanol vµ sau 

®ã 100 ml toluen; cét s¾c kÝ III tiÕp theo ®ã lµ cét s¾c kÝ II (ng−îc dßng): 100 ml xiclohexan/diclometan 

(1 : 1, theo thÓ tÝch); cét s¾c kÝ II nèi tiÕp theo ®ã lµ cét s¾c kÝ I (xu«i dßng) : 100 ml 

xiclohexan/diclometan (1 : 1, v/v).  

DÞch chiÕt mÉu ®−îc ®−a lªn líp natri sunfat ë ®Ønh cét s¾c kÝ I vµ thÓ tÝch trèng ®−îc ®æ ®Çy b»ng   650 

ml diclometan/xiclohexan (1 : 1, v/v). MÉu ®−îc ®i qua cét s¾c kÝ I vµ II vµ ®−îc röa gi¶i vµo trong cét 

s¾c kÝ III. C¸c thuèc trõ dÞch h¹i (pesticide), c¸c policlobiphenyl (PCB) thÕ mono - vµ diocto, còng nh− 

c¸c chÊt kh«ng mong muèn cña mÉu ®−îc lo¹i khái cét s¾c kÝ III b»ng 75 ml xiclohexan/diclometan  (1 

: 1, v/v) tiÕp theo b»ng diclometan/metanol/benzen (75 : 20 : 5, v/v). C¸c PCDD/PCDF ®−îc röa gi¶i 

b»ng 40 ml toluen theo chiÒu ng−îc dßng. DÞch chiÕt mÉu ®−îc chuyÓn vµo b×nh cÇu ®¸y trßn  50 ml cã 

hµn mét èng li t©m ë ®¸y, thªm vµi giät tetradecan lµm chÊt gi÷ vµ cho bèc h¬i dung m«i ®Õn kh« sö 

dông ch©n kh«ng nhÑ vµ dßng khÝ nit¬ nhÑ. CÆn cßn l¹i ®−îc hoµ tan vµo 1 ml hexan. 

Cét s¾c kÝ III cã thÓ sö dông l¹i sau khi cho qua cét nµy tõng phÇn 100 ml toluen, metanol vµ toluen 

theo chiÒu ng−îc dßng. 

A.1.3.2    Lµm s¹ch sau cïng 

Hai pipet past¬ (®−êng kÝnh trong 6 mm) mçi pipet ®Òu ®−îc nhåi mét nót b«ng nhá ®· ®−îc lµm s¹ch 

tr−íc (xem A.1.1.3) ë ®¸y, råi n¹p vµo mét líp 4 cm silica thø nhÊt tÈm axit sunfuric ®−îc ®Æt trªn líp 

nh«m oxit cña pipet thø hai. C¶ hai cét ®−îc röa ®ång thêi b»ng 10 ml hexan. MÉu ®· hoµ tan ®−îc 

®−a lªn cét thø nhÊt vµ ph©n ®o¹n PCDD/PCDF ®−îc röa gi¶i xuèng líp nh«m oxit  b»ng 5 ml hexan. 

Pipet thø hai ®−îc röa b»ng 5 ml hexan/diclometan (98 : 2, v/v) vµ c¸c PCDD/PCDF ®−îc röa gi¶i b»ng 

10 ml hexan/diclometan (50/50, v/v). Gi¶m thÓ tÝch mÉu cßn kho¶ng 100 µ l vµ mÉu ®−îc chuyÓn vµo 

lä ®ùng mÉu cã ®¸y thãt h×nh nãn. 

 

                                           
11) Hamilton No 86781 vµ No 86779 lµ tªn gäi th−¬ng m¹i cña s¶n phÈm ®−îc cung cÊp bëi Hamilton A, G, 
Thuþ sÜ. Cã thÓ dïng lo¹i t−¬ng tù nÕu cho kÕt qu¶ t−¬ng ®−¬ng. 
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A.1.4   Thªm chuÈn b¬m mÉu 

C¸c chÊt cïng lo¹i  ®ång vÞ ®¸nh dÊu 13C12
 ®−îc thªm vµo ®Ó kiÓm tra hiÖu suÊt thu håi. ThÓ tÝch mÉu 

sau ®ã ®−îc c« ®Æc ®Õn thÓ tÝch cuèi cïng kho¶ng 5 µl b»ng c¸ch më nót lä ë nhiÖt ®é phßng trong mét 

kho¶ng thêi gian cÇn thiÕt. Cã thÓ thay c¸ch nµy b»ng dïng mét dßng nit¬ nhÑ ®Ó ®uæi dung m«i nh−ng 

bÒ mÆt dung m«i kh«ng ®−îc x¸o trén vµ ph¶I dïng c¸c lä cã èng chÌn h×nh nãn. MÉu ®· s½n sµng ®Ó 

®Þnh l−îng.                          

 

          

H×nh A.2 - ThiÕt lËp hÖ thèng lµm s¹ch ba cét s¾c kÝ 

A.2   Ph−¬ng ph¸p 2 

A.2.1   ThiÕt bÞ, hãa chÊt, dông cô 

A.2.1.1   Xèp poliuretan (PUF), dung m«i, thiÕt bÞ 

A.2.1.1.1   PUF 

Dïng xèp PU - TDI lµ mét poliete tû träng kho¶ng 33 g/l vµ cã ®é xèp t−¬ng ®−¬ng víi 0,02 kPa. Sau 

qu¸ tr×nh lµm s¹ch b»ng c¸ch chiÕt, c¸c nót PUF ®−îc b¶o qu¶n ë chç tèi trong c¸c chai n©u réng 

miÖng, v× tÊt c¶ nh÷ng thµnh phÇn tan, bao gåm c¶ c¸c chÊt æn ®Þnh, ®· ®−îc chiÕt. C¸c PUF ®· ®−îc 

lµm s¹ch kh«ng ®−îc ®Ó qu¸ 2 th¸ng. 

C¸c nót PUF ®−îc c¾t tõ c¸c phiÕn xèp PU (dÇy 50 mm hoÆc 100 mm) thµnh nh÷ng h×nh trô ®¸y       55 

mm x 50 mm hoÆc 100 mm x 100 mm. 

Nit¬ 
Van 2 

VÞ trÝ: "VÒ 
phÝa tr−íc" 

Van 1 

Van 3 
Van 3 
Van 3 
Van 3 Van 3 
Van 3 

VÞ trÝ: "TiÕp"  

Cét II  

Cét III 

Cét I 

ChÊt th¶i 

ChÊt th¶i B×nh dung 
m«i 

VÞ trÝ: 
"ChuyÓn" 
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ChiÕt soxhlet c¸c nót trong 2 h ®Õn 3 h b»ng metanol, diclometan, toluen vµ axeton theo thø tù ®· cho. 

Sau khi Ðp hÕt axeton, tr¶i chóng trªn giÊy nh«m vµ lµm kh« trong ch©n kh«ng ë 40 °C qua ®ªm. 

Kh«ng ®−îc lµm biÕn d¹ng c¸c nót nµy trong qu¸ tr×nh b¶o qu¶n.  

A.2.1.1.2   Dung m«i, hãa chÊt 

§Ó lµm s¹ch c¸c bé phËn cña hÖ thèng lÊy mÉu vµ tr¸ng röa nã sau khi lÊy mÉu, ph¶i dïng c¸c dung 

m«i diclometan, toluen, metanol, vµ axeton lo¹i siªu s¹ch. 

C¸c dung m«i hÊp thu hay dïng trong c¸c b×nh hÊp thô (impinger) hay b×nh xôc khÝ lµ metoxietanol vµ 

etoxietanol ph¶i lµ lo¹i siªu s¹ch. C¶ hai dung m«i nµy lµ nh÷ng ete ®−îc coi lµ nh÷ng chÊt g©y qu¸i 

thai. 

C¸c hãa chÊt ®−îc sö dông vµ c¸c dung m«i ®−îc ®Ò cËp ®Õn ë trªn cã ®é tinh khiÕt ph©n tÝch vÕt. 

A.2.1.1.3   ThiÕt bÞ 

C¸c thiÕt bÞ ®−îc sö dông lµ: 

a)   Bé chiÕt soxhlet, b×nh chøa mÉu ®−êng kÝnh ®Õn 100 mm cao 110 mm (cho c¸c xèp PUF 100 mm x 

100 mm); 

b)  Bé chiÕt quay Luwig 12) dïng cho c¸c dung m«i cã tØ träng < 1, m¸y cÊt tù ®éng (cét ®Üa-r©y) (xem ë 

d−íi) vµ cét dïng cho chiÕt nãng (chiÒu dµi èng trong 100 mm, ®−êng kÝnh 20 mm, cã vá bao ®èt 

nãng vµ c¸c khíp nèi thñy tinh 14,5 ë mçi ®Çu, ®−îc ®æ ®Çy kho¶ng 25 mm natri sunfat khan t−¬ng 

øng kho¶ng 7,5 g). 

A.2.1.2   ChuÈn bÞ mÉu  

Th−êng th× toµn bé dÞch chiÕt tõ tÊt c¶ c¸c bé phËn ®−îc chuÈn bÞ ®Ó lµm s¹ch. 

A.2.1.2.1   §Çu lÊy mÉu vµ sinh hµn 

Sinh hµn vµ ®Çu lÊy mÉu kÓ c¶ mòi lÊy mÉu ®−îc tr¸ng röa b»ng diclometan, toluen, metanol, axeton 

(mçi lÇn kho¶ng 25 ml ®Õn 50 ml) theo thø tù ®· cho. Sinh hµn ®−îc ®un s«i håi l−u víi toluen trong    1 

h. DÞch ng−ng cïng víi c¸c dung m«i (®Ó tr¸ng röa vµ ®un håi l−u) ®−îc chuyÓn th¼ng vµo mét bé chiÕt 

quay Ludwig, thªm vµi ml HCl vµ c¸c chuÈn ®¸nh dÊu 13C12.  ViÖc chiÕt kiÖt b»ng hexan ®−îc b¾t ®Çu 

sau vµi giê ®Ó cã sù c©n b»ng khuÕch t¸n cña c¸c chuÈn ®¸nh dÊu 13C12, vµ tiÕp tôc chiÕt trong 24 h.  

DÞch chiÕt hexan ®−îc läc qua cét natri sunfat khan, cét ®−îc tr¸ng b»ng hexan vµ dÞch chiÕt nµy ®−îc 

c« ®Æc trong m¸y cÊt  tù ®éng ®Õn kho¶ng 10 ml. DÞch c« nµy ®−îc ®em lµm s¹ch. 

 

                                           
12) M¸y quay ®ôc lç ludwig lµ tªn gäi th−¬ng m¹i s¶n phÈm ®−îc cung cÊp bëi Normg, §øc. Cã thÓ dïng lo¹i t−¬ng 
tù nÕu cho kÕt qu¶ t−¬ng ®−¬ng. 
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A.2.1.2.2   C¸c nót PUF 

Dïng kÑp lÊy c¸c nót PUF ra tõ c¸c èng hÊp phô vµ ®Æt vµo trong bé chiÕt soxhlet ®Æc biÖt (cã trang bÞ 

phÔu chiÕt Dean – Stark) cã lèi ra ë ®¸y ®Ó dung m«i ch¶y trë l¹i, vµ mét chç ph×nh lín ë phÇn trªn cña 

èng hót ®Ó ng¨n sù sôc trë l¹i. 

C¸c nót PUF ®−îc axÝt hãa b»ng 1 ml HCl ®Æc vµ ®−îc lµm kh« ë trong tñ hót tr−íc khi chiÕt, ®Ó ®¶m 

b¶o gi¶i hÊp tèt c¸c PCDD / PCDF. ViÖc chiÕt ®−îc thùc hiÖn trong 24 h víi toluen mµ mét phÇn ®· 

®−îc dïng ®Ó tr¸ng röa c¸c èng hÊp phô. DÞch chiÕt ®−îc lµm kh« qua cét Na2SO4 khan (xem 

A.2.1.1.3). Cét ®−îc l¾p vá bao n−íc nãng vµ c¸c cÆn r¾n sau ®ã ®−îc chiÕt ë 85°C b»ng toluen. 

C¸c dÞch chiÕt sau ®ã ®−îc c« trong m¸y cÊt  tù ®éng cã kiÓm so¸t ch©n kh«ng ë 80 °C vµ kho¶ng 30 

kPa ®Õn 40 kPa (c¸ch thuû). 

A.2.1.2.3   B×nh hÊp thô (impinger)  

C¸c chÊt trong b×nh hÊp thô/b×nh xôc (metoxi hoÆc etoxietanol, n−íc vµ c¸c h¹t) ®−îc chuyÓn vµo b×nh 

cÊt. C¸c b×nh hÊp thô/b×nh xôc ®−îc tr¸ng b»ng 4 dung dÞch axeton, toluen, diclometal vµ metanol theo 

thø tù ®· cho. C¸c dung m«i ®−îc ®uæi ®Õn cßn mét vµi ml d−íi ¸p suÊt gi¶m (kho¶ng 80°C vµ 10 kPa) 

trong m¸y cÊt tù  ®éng. Thªm 1 ml HCL ®Æc vµo phÇn c« cßn l¹i, cÆn ®−îc lµm kh« ë nhiÖt ®é phßng 

vµ ®−îc chiÕt nh− ®· m« t¶ ë trªn (xem c¸c ph©n môc ë trªn).  

Mét c¸ch kh¸c lµ chuyÓn c¸c chÊt trong c¸c b×nh hÊp thô/b×nh xôc vµo m¸y chiÕt  quay Ludwig pha 

lo·ng víi n−íc cÊt (tØ lÖ gi÷a c¸c chÊt trong b×nh vµ n−íc lµ 1 : 5) vµ thªm 5 ml HCl ®Æc. Dung dÞch axÝt 

hãa ®· pha lo·ng sau ®ã ®−îc chiÕt víi hexan trong 24 h vµ dÞch chiÕt hexan ®−îc lµm kh« b»ng c¸ch 

läc qua Na2SO4 khan vµ c« trong m¸y cÊt tù ®éng. NÕu lÊy mÉu bå hãng th× cã thÓ sö dông kÜ thuËt röa 

gi¶i nãng trªn cét n¹p natri sunfat. 

NÕu c¸c ng¨n cña hÖ thèng lÊy mÉu cÇn ®−îc ph©n tÝch nh− mét khèi, nh− trong tr−êng hîp gi¸m s¸t 

sù ph¸t th¶i, th× tÊt c¶ c¸c dÞch chiÕt ®−îc hîp nhÊt tr−íc khi ®−îc läc qua natri sunfat nh− m« t¶ ë trªn, 

vµ sau ®ã ®−îc lµm gi¶m thÓ tÝch(A.2.1.2.1). 

A.2.2   Lµm s¹ch 

A.2.2.1   Lµm s¹ch ®a cét  

H×nh A.3 cho s¬ ®å quy tr×nh lµm s¹ch ®−îc sö dông. 
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H×nh A.3 - S¬ ®å quy tr×nh lµm s¹ch 

A.2.2.2   Lµm s¹ch ng−îc, than ho¹t tÝnh/sîi thñy tinh 

NÕu cßn c¸c chÊt c¶n trë (vÝ dô khi lÊy mÉu trong thö nghiÖm ngän löa ch¸y kh«ng hoµn toµn) sau khi 

lµm s¹ch ®a cét, th× viÖc lµm s¹ch “ng−îc” trªn cét than ho¹t tÝnh/sîi thñy tinh lµ sù lùa chän tèt nhÊt. 

Sau ®©y lµ ph−¬ng ph¸p chuÈn bÞ hçn hîp than ho¹t tÝnh/sîi thñy tinh: 
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Mét c¸i läc sîi thñy tinh (kho¶ng 600 mg lo¹i MN 85/90 BF, ®−êng kÝnh 9 cm13)) ®−îc c¾t thµnh nh÷ng 

miÕng nhá vµ cho vµo mét b×nh nãn víi 300 ml diclometan. C¸i läc ®−îc xÐ thµnh nh÷ng sîi siªu mÞn 

trong 60 s b»ng thanh ph©n t¸n Ultraturrax 14) kiÓu 18 –10, víi tèc ®é 20 000 vßng/mn. Thªm 60 mg 

than ho¹t tÝnh11) vµ ph©n t¸n thªm 30 s n÷a ®Ó ®−îc mét khèi ph©n t¸n ®ång ®Òu mµu h¬i x¸m. Hçn hîp 

than ho¹t tÝnh/sîi thñy tinh nµy ®−îc ®æ vµo mét èng läc thñy tinh (dµi 30 mm, ®−êng kÝnh 13 mm, mét 

tÊm thñy tinh xèp th«, c¸c ®Çu nèi thuû tinh vµ vá bao lµm nãng) vµ dung m«i ®−îc hót nhÑ ra. Mét n¾p 

thñy tinh cã tÊm thuû tinh xèp, ®Çu nèi vµ ®ai PTFE ®−îc thªm vµo, nh− vËy than ho¹t tÝnh/sîi thñy tinh 

®−îc ®Æt gi÷a hai tÊm thuû tinh xèp. 

MÉu ®−îc hÊp phô tõ dung dÞch hexan hoÆc diclometan, c¸c t¹p chÊt ®−îc röa lo¹i ®i b»ng hçn hîp 

dung m«i diclometan/metanol/benzen (75 : 20 : 5, v/v) vµ PCDD/PCDF ®−îc gi¶i hÊp b»ng quay ng−îc 

cét 180 0 vµ röa gi¶i b»ng toluen theo chiÒu ng−îc l¹i. Cét sau ®ã ®−îc lµm s¹ch l¹i ®Ó dïng cho lÇn 

ph©n tÝch sau b»ng c¸ch cho toluen ch¶y qua d−íi ®iÒu kiÖn ®un nãng ®Õn kho¶ng 85 oC vµ ho¹t hãa 

l¹i cét b»ng hçn hîp dung m«i ba thµnh phÇn. NÕu l−îng c¸c chÊt c¶n trë lín th× cã thÓ dïng l−îng 

chÊt hÊp phô nhiÒu gÊp hai ba lÇn.  

§Ó tiÕp tôc lµm s¹ch cã thÓ t¸ch ph©n ®o¹n b»ng s¾c kÝ láng hiÖu n¨ng cao (HPLC) trong nh÷ng tr−êng 

hîp ®Æc biÖt, thÝ dô nh− khi cã mÆt mét sè hîp chÊt chøa brom. 

A.3   Ph−¬ng ph¸p 3 

(ChØ m« t¶ ph−¬ng ph¸p lµm s¹ch mÉu) 

A.3.1   ThiÕt bÞ, hãa chÊt, dông cô 

Than ho¹t tÝnh Carbosphere1) 80 ®Õn 100 mesh cã diÖn tÝch bÒ mÆt 1000 m2/g ®−îc ®un håi l−u trong 

toluen ba tuÇn lÔ. Nh«m oxit baz¬, ho¹t ®é I(7) ®−îc sÊy ë 200 0C trong 16 h tr−íc khi sö dông. TÊt c¶ 

c¸c dung m«i vµ thuèc thö kh¸c lµ lo¹i cã ®é tinh khiÕt ph©n tÝch vµ ®−îc dïng kh«ng cÇn tinh chÕ 

thªm. 

A.3.2   ChiÕt vµ lµm s¹ch mÉu 

Thªm 100 µ l hçn hîp chøa c¸c chÊt cïng lo¹i PCDD/PCDF ®¸nh dÊu 13C12 (chuÈn chiÕt) vµo dông cô 

lÊy mÉu chñ yÕu cña hÖ thèng lÊy mÉu tr−íc khi chiÕt. Tr−íc khi b¾t ®Çu lµm s¹ch, dung m«i (toluen) 

®−îc thay b»ng diclometan (DCM). C« dÞch chiÕt cÈn thËn ®Õn khi cßn kho¶ng 1 ml (kh«ng ®Ó ®Õn kh«) 

                                           
13)  C¸i läc sîi thñy tinh, kiÓu MN 85/90 BF lµ tªn gäi th−¬ng m¹i cña s¶n phÈm ®−îc cung cÊp bëi Macherey vµ 
Nagel, §øc. Cã thÓ dïng lo¹i t−¬ng tù nÕu cho kÕt qu¶ t−¬ng ®−¬ng. 
 
14) ) Thanh ph©n t¸n Ultraturrax, kiÓu 18 - 10, 20.000 vßng /mn lµ tªn gäi th−¬ng m¹i ®−îc cung cÊp bëi IKA - 
Werke, §øc. Cã thÓ dïng lo¹i t−¬ng tù nÕu cho kÕt qu¶ t−¬ng ®−¬ng. 
 
15) Than ho¹t tÝnh Carbosphere, 80 ®Õn 100 mesh lµ tªn gäi cña s¶n phÈm ®−îc cung cÊp bëi Chrompack, Hµ Lan. 
Cã thÓ dïng lo¹i t−¬ng tù nÕu cho kÕt qu¶ t−¬ng ®−¬ng. 
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víi dßng nit¬ nhÑ ë 110 oC, sö dông vá bao nhiÖt. Sau khi ®Ó nguéi ®Õn nhiÖt ®é phßng, thªm 50 ml 

diclometan, trén thËt ®Òu. Hçn hîp nµy ®−îc ®−a lªn mét cét chøa than Carbosphere ®· ho¹t ho¸15). 

Cét thñy tinh (dµi 10 cm ®−êng kÝnh trong 10 mm) cã mét tÊm thñy tinh xèp ë ®¸y vµ ë c¸c ®Çu ë c¶ hai 

phÝa vµ nhåi ( tõ ®¸y lªn ®Ønh) b«ng th¹ch anh, 2 gam than Carbosphere 15) vµ tiÕp theo lµ mét nót b«ng 

th¹ch anh kh¸c. Cét ®−îc nèi víi mét b×nh ®ùng mÉu (xem H×nh A .4a). Cèc (100 ml) vµ b×nh ®ùng mÉu 

®−îc tr¸ng röa hai lÇn víi 10 ml diclometan. C¸c dung m«i nµy ®−îc thªm vµo mÉu trªn cét. Sau ®ã 

cét than Carbosphere 15) ®−îc ®Æt vµo trong bé håi l−u (xem H×nh A. 4b) vµ ®−îc ®un håi l−u 2 h víi 30 

ml diclometan. Ph©n ®o¹n nµy ®−îc lo¹i bá. TiÕp theo tr¸ng cét b»ng    20 ml toluen vµ ®un håi l−u víi 

30 ml toluen 1 h. Cét Carbosphere 15) sau ®ã ®−îc ®Æt quay ng−îc trong bé håi l−u (xem H×nh A.4c) vµ 

®−îc röa gi¶i ng−îc b»ng ®un håi l−u víi 30 ml toluen trong 22 h (ph©n ®o¹n PCDD/PCDF). Cuèi cïng 

dÞch chiÕt toluen ®−îc c« ®Õn thÓ tÝch kho¶ng 2 ml b»ng c¸ch cho bèc h¬i trong vá bao nhiÖt ë nhiÖt ®é 

110 oC vµ sau ®ã ®−îc bèc h¬i cÈn thËn tíi gÇn kh« d−íi dßng nit¬ nhÑ ë nhiÖt ®é phßng. 

ë giai ®o¹n a, c¸c PCDD/PCDF ®−îc hÊp phô trªn ®Ønh cét, trong khi c¸c thµnh phÇn kh«ng ph¶I hîp 

chÊt th¬m cña mÉu ®−îc röa ra khái cét. ë giai ®o¹n b, c¸c PCB ®ång ph¼ng ®−îc chiÕt ra khái c¸c 

PCDD/PCDF. ë giai ®o¹n c, c¸c PCDD/PCDF ®−îc röa gi¶i ng−îc tõ cét. 

CÆn chøa c¸c PCDD/PCDF sau khi lµm s¹ch b»ng Carbosphere 15) (ë phÇn c cña H×nh A.4) ®−îc hßa 

tan l¹i vµo 5 ml hexan vµ ®−îc ®−a lªn ®Ønh cét (dµi 30 cm, ®−êng kÝnh trong 8 mm) chøa 1 g Na2SO4 

khan, 5 g nh«m oxit vµ b«ng th¹ch anh. Cét nh«m oxit ®−îc tr¸ng röa hai lÇn b»ng 2,5 ml hexan råi 

b»ng 20ml hçn hîp hexan/ diclometan (93 : 7, v/v). Lo¹i bá dÞch röa gi¶i.  

C¸c PCDD/PCDF ®−îc röa gi¶i b»ng 75 ml hçn hîp hexan/diclometan (60 : 40, v/v). Cuèi cïng bèc h¬i 

dÞch röa gi¶i nµy ®−îc c« ®Õn cßn 1 ml ë nhiÖt ®é ®−îc n©ng cao vµ ®Õn gÇn kh« ë nhiÖt ®é phßng 

b»ng dßng nit¬ nhÑ vµ hßa tan l¹i vµo 50 µl toluen chøa l−îng ®· biÕt cña 1,2,3,4 – TCDD ®¸nh dÊu 
13C12 vµ 1,2,3,7,8,9 - HxCDD ®¸nh dÊu 13C12 (c¸c chuÈn b¬m mÉu). 
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                                            N¹p mÉu                                                   Lµm s¹ch mÉu 

 

 

     Chó thÝch 

      1      B×nh chøa thñy tinh 

      2      B«ng th¹ch anh 

      3      2 g Carbosphere 

              

  4       B«ng th¹ch anh 

  5       Ch¾n thñy tinh 

  6       Bé håi l−u 

A       MÉu 

B      BÉy c¸c PCDD/PCDF vµ c¸c PCB ®ång ph¼ng 

C      C¸c cÊu tö nÒn mÉu; lo¹i bá 

D      Röa xu«i: 30 ml DCM, 1 h; 10 ml, toluen, 1 h 

E      Röa ng−îc (cét bÉy quay ng−îc) c¸c PCDD/ PCDF ®−îc bÉy dïng 30 ml toluen, 22 h 

H×nh A.4 - S¬ ®å cña ph−¬ng ph¸p lµm s¹ch dïng Carbosphere 

A.4   Ph−¬ng ph¸p 4 

A.4.1   ThiÕt bÞ, hãa chÊt, dông cô 

A.4.1.1   VËt liÖu lÊy mÉu 

a) XAD 2, mét chÊt ®ång trïng hîp polistiren divinylbenzen, cã diÖn tÝch bÒ mÆt 330 m2/g, ®−êng kÝnh 

lç trung b×nh 90 x 10-8 cm, kÝch th−íc 20 mesh ®Õn 60 mesh;  

b) Nót xèp poliuretan, lo¹i poliete TDI, ®−êng kÝnh 120 mm, bÒ dÇy 50 mm, tØ träng 33 kg/m3; 

c) C¸i läc sîi thñy tinh ®−êng kÝnh 130 mm; 
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d) Metoxietanol, ®é tinh khiÕt > 99,5 % (víi s¾c kÝ khÝ); 

e) C¸i läc Micron WB50 16) kh«ng cã dÇu parafin; 

f) Florisil, 60 mesh ®Õn 100 mesh. 

A.4.1.2   ThiÕt bÞ phßng thö nghiÖm 

a) B×nh cÇu ®¸y trßn, 500 ml vµ 2000 ml, cæ nèi 29/32; 

b) B×nh cÇu ®¸y trßn, 500 ml cã èng h×nh nãn 5 ml hµn vµo ®¸y, cæ nèi 29/32; 

c) Pipet Past¬, dµI 150 mm vµ 230 mm; 

d) PhÔu chiÕt, 300 ml; 

e) Cèc thñy tinh 50 ml, 100 ml, 250 ml, 500 ml; 

f)  èng ®ong, 50 ml, 1000 ml, ®é chÝnh x¸c t−¬ng øng ± 0,75 ml vµ 5 ml, ë 20 0C; 

g)  C¸c lä nhá ®ùng dÞch chiÕt mÉu, 1,5 ml cã èng chÌn 100 µl vµ n¾p nh½n víi ®Öm bao PTFE. 

A.4.1.2.1   Bé chiÕt soxhlet  

a)   Bé chiÕt soxhlet, 250 ml víi cæ nèi lâi 29/32 vµ èng bao ngoµi cæ nèi 60/46; 

b)  Bé chiÕt soxhlet, 1250 ml cã ®Ønh ®−îc l¾p vßng PTFE trªn gê thñy tinh nh¸m vµ sinh hµn; 

c) èng chøa mÉu cña soxhlet, b»ng thñy tinh, thÓ tÝch 100 ml, ®−êng kÝnh 32,5 mm, tÊm thñy tinh xèp 

(®é xèp P 250  xem ISO 4793 : 1980), dµi 130 mm. 

A.4.1.3   Hãa chÊt, dung m«i, chÊt hÊp phô 

a) n - hexan, toluen, diclometan, metanol, axeton, tÊt c¶ cã ®é tinh khiÕt ph©n tÝch thuèc trõ s©u 

(pesticide grade). 

b) Silica, ho¹t hãa, 63 µm ®Õn 200 µm; 

c) Nh«m oxit, Alumina B super I7)  cho ph©n tÝch dioxin; 

d) B¹c nitrat, 99,8 %; 

e) Kali hydroxit, tinh khiÕt; 

f) Axit sunfuric, 95 % ®Õn 97 %; 

g) Natri sunfat, 99 %. 

                                           
16) C¸i läc Micron WB 50 lµ tªn gäi th−¬ng m¹i cña s¶n phÈm ®−îc cung cÊp bëi Drager, §øc. Cã thÓ dïng lo¹i 
t−¬ng tù nÕu cho kÕt qu¶ t−¬ng ®−¬ng. 
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A.4.1.4   ThiÕt bÞ ®Ó bay h¬i dung m«i  

a)  M¸y c« quay cã ®iÒu chØnh ¸p suÊt tù ®éng. ThiÕt bÞ nµy ®−îc sö dông ®Ó c« ®Õn cßn  10 ml. 

b)  M¸y bay h¬i dung m«i Turbovap 500 9),  ®Ó gi¶m thÓ tÝch tõ  200 ml ®Õn 0,5 ml; 

c)   Bay h¬i b»ng N2. ThiÕt bÞ nµy thÝch hîp ®Ó gi¶m thÓ tÝch dung m«i tõ 5 ml xuèng 25 µl. 

A.4.1.5   ThiÕt bÞ kh¸c 

a) Tñ sÊy, kho¶ng nhiÖt ®é 50 oC ®Õn 500 oC, ®Ó lo¹i nhiÔm bÈn dông cô thuû tinh; 

b)  C©n, kho¶ng tõ 0 g ®Õn 1500 g vµ tõ 0 g ®Õn 160 g; 

c)  HÖ thèng lµm s¹ch n−íc; 

d)  B¬m ch©n kh«ng mµng, víi mµng PTFE chÞu dung m«i; 

e)  G¨ng bÒn víi dung m«i; 

f)   Mò ®èt nãng; 

g)  Tñ lµm kh« ch©n kh«ng. 

A.4.2    Lµm s¹ch thiÕt bÞ ph©n tÝch vµ c¸c chÊt hÊp phô 

A.4.2.1   Lµm s¹ch dông cô thuû tinh 

Dông cô thuû tinh ®−îc lµm s¹ch b»ng m¸y röa b¸t ®Üa. Sau mét vßng röa, dông cô thuû tinh ®−îc 

tr¸ng b»ng n−íc m¸y, tiÕp theo b»ng n−íc khö ion lÊy tõ hÖ thèng lµm s¹ch n−íc. 

Dông cô thuû tinh ®−îc lµm kh« (100 oC) sau ®ã ®−îc sÊy ë 500 oC trong lß trong 10 h ®Ó lo¹i bá c¸c 

vÕt chÊt h÷u c¬. 

 Lµm s¹ch c¸c èng chøa mÉu cña soxhlet: c¸c èng chøa mÉu thuû tinh ®−îc lµm s¹ch b»ng toluen 

trong bé chiÕt soxhlet. 

A.4.2.2    Lµm s¹ch chÊt hÊp phô vµ vËt liÖu läc 

 a)  XAD-2 ®−îc ®Æt vµo èng chøa mÉu cña soxhlet. Sau ®ã XAD-2 ®−îc röa lÇn l−ît b»ng n−íc, 

metanol vµ diclometan ®Õn khi dÞch röa trong. Sau qu¸ tr×nh nµy èng chøa mÉu ®−îc ®Æt vµo m¸y 

soxhlet (750 ml) vµ XAD -2 ®−îc chiÕt 48 h b»ng toluen. Sau khi chiÕt, chÊt hÊp phô ®−îc röa b»ng 

diclometan vµ dung m«i n»m l¹i ®−îc cho bèc h¬i trong m¸y c« quay. XAD-2 s¹ch ®−îc b¶o qu¶n 

trong chai thuû tinh kÝn khÝ. 

b)  Lµm s¹ch c¸c nót xèp poliuretan 

8 nót PUF míi ®−îc ®Æt vµo trong bé chiÕt soxhlet 2000 ml. Chóng ®−îc lµm s¹ch b»ng toluen (24 h) 

sau ®ã b»ng axeton (24 h). Sau khi chiÕt, c¸c nót ®−îc Ðp b»ng tay ®Ó lo¹i dung m«i cßn l¹i (lµm trong 

tñ hót), dïng g¨ng tay bÒn víi dung m«i. C¸c nót sau ®ã ®−îc chuyÓn vµo tñ sÊy ch©n kh«ng. Chóng 
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®−îc lµm kh« ë 50 oC trong ch©n kh«ng 0,08 Pa trong 10 h. Sau ®ã mçi nót ®−îc gãi trong giÊy nh«m 

vµ ®−îc b¶o qu¶n trong mét tói chÊt dÎo. 

c)  Lµm s¹ch c¸i läc sîi thuû tinh 

C¸i läc sîi thuû tinh ®−îc ®èt nãng trong lß nung ë 450 oC trong 8 h. Sau ®ã gãi vµo giÊy nh«m. 

A.4.3   Xö lý c¸c chÊt hÊp phô 

A.4.3.1    Silica (silic dioxit) tÈm kali hydroxit  

Trén 99 g dông dÞch KOH (1 mol/l) víi 200 g silica vµ ®ång nhÊt ho¸ trong m¸y c« quay. 

A.4.3.2   Silica tÈm axit sunfuric 

Trén 393 g  axit sunfuric ®Æc víi 500 g silica vµ ®ång nhÊt ho¸ trong m¸y c« quay. 

A.4.3.3   Silica tÈm b¹c nitrat 

Hoµ tan 25 g b¹c nitrat vµo 67,5 g n−íc tinh khiÕt nano trong mét cèc thuû tinh 250 ml. Cho 225 g silica 

vµo mét cèc thuû tinh 1000 ml kh¸c. §æ tõ tõ dung dÞch AgNO3 vµo cèc chøa silica, võa ®æ võa  khuÊy 

b»ng ®òa thuû tinh. Hçn hîp ®−îc gi÷ ë trong tèi kho¶ng nöa giê. Sau ®ã hçn hîp ®−îc ®−a lªn mét c¸I 

khay vµ ®Æt vµo tñ sÊy cã dßng nit¬ ch¹y qua. Tñ sÊy ®−îc ®èt nãng tõ 70 oC ®Õn 125 oC trong 5 h 

trong dßng nit¬ thæi qua tñ sÊy. NhiÖt ®é 125 oC ®−îc gi÷ trong 15 h. Sau ®ã chÊt hÊp phô ®−îc ®æ vµo 

chai nót kÝn vµ b¶o qu¶n trong b×nh hót Èm.   

A.4.4   ChiÕt mÉu 

A.4.4.1   Xö lý thiÕt bÞ lÊy mÉu sau lÊy mÉu 

Bªn ngoµi thiÕt bÞ lÊy mÉu ®−îc lau s¹ch b»ng b«ng thuû tinh s¹ch tÈm axeton. 

A.4.4.2   ChiÕt mÉu 

C¸c chuÈn chiÕt (c¸c chÊt cïng lo¹i PCDD/PCDF ®¸nh dÊu 13C12) ®−îc thªm vµo c¸c ng¨n lÊy mÉu cã 

kh¶ n¨ng chøa hÇu hÕt c¸c PCDD/PCDF. NÕu cã nhiÒu h¬n mét ng¨n nh− vËy th× hçn hîp chuÈn ®−îc 

chia theo tØ lÖ vµ thªm vµo c¸c ng¨n lÊy mÉu. 

Thªm 50 ml toluen vµo n−íc chøa axeton vµ dïng hçn hîp nµy ®Ó tr¸ng röa thiÕt bÞ, hçn hîp ®−îc 

chuyÓn vµo mét b×nh cÇu ®¸y trßn. C« hçn hîp ®Õn cßn kho¶ng 50 ml. Toluen cßn l¹i ®−îc dïng ®Ó 

chiÕt chÊt ng−ng. 

ChÊt ng−ng ®−îc cho vµo mét phÔu chiÕt. TiÕn hµnh chiÕt 4 lÇn, mçi lÇn 50 ml toluen (bao gåm c¶ 

toluen ®−îc ®Ò cËp ë trªn). C¸c dÞch chiÕt toluen ®−îc gép l¹i vµo mét b×nh cÇu ®¸y trßn vµ thªm 

Na2SO4 khan vµo  ®Ó lµm kh« toluen. 
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BÒ mÆt  c¸i läc (c¸i läc sîi thuû tinh) ®−îc tr¸ng b»ng 1 ml HCl ®Æc vµ ®Ó kh« ë nhiÖt ®é phßng. CÇn 

mét sè ml HCl ®Æc ®Ó xö lý c¸i läc Micron WB 50 16). C¸i läc ®−îc chiÕt cïng víi xèp poliuretan b»ng 

toluen trong 24 h trong bé chiÕt soxhlet 1250 ml. Sö dông toluen cã tõ viÖc chiÕt chÊt ng−ng. 

ChÊt hÊp phô XAD-2 ®−îc chiÕt b»ng toluen Ýt nhÊt 24 h trong èng chøa mÉu thuû tinh cña bé chiÕt 

soxhlet. 

 Hîp toµn bé dÞch chiÕt toluen vµ c« ®Õn cßn kho¶ng 40 ml trong m¸y cÊt quay (60 oC, ch©n kh«ng   15 

kPa). Tr−íc khi c«, thªm 5 µl tetradecan lµm chÊt gi÷. DÞch chiÕt nµy s½n sµng ®Ó lµm s¹ch. Nh−ng chØ 

sö dông mét nöa dÞch chiÕt ®Ó lµm s¹ch. Nöa thø hai cña dÞch chiÕt nµy ®−îc gi÷ ®Ó ph©n tÝch l¹i. 

A.4.5   Lµm s¹ch mÉu 

ViÖc lµm s¹ch nµy gåm hai giai ®o¹n vµ nÕu cÇn th× thªm giai ®o¹n thø ba. 

A.4.5.1    Cét s¾c kÝ I 

Cét hçn hîp víi c¸c silica ®−îc xö lý kh¸c nhau. 

Mét cét thuû tinh ®−êng kÝnh trong 35 mm, dµi 300 mm vµ cã tÊm ch¾n thuû tinh xèp (®é xèp P 160, 

xem ISO 4793 : 1980) ®−îc n¹p lÇn l−ît tõ ®¸y lªn ®Çu cét: 2 g silica, 5 g silica tÈm KOH, 1 g silica,  10 

g silica tÈm H2SO4, 1 g silica, 5 g silica tÈm AgNO3, 5 g Na2SO4. 

Cét ®−îc röa tr−íc víi 120 ml hexan. §−a kho¶ng 20 ml dÞch chiÕt mÉu lªn líp natri sunfat ë ®Çu cét. 

Röa gi¶i c¸c PCDD/PCDF b»ng 250 ml hexan. 

A.4.5.2  Cét s¾c kÝ II 

Nh«m oxit B Super I 7). 

Mét cét thuû tinh ®−êng kÝnh trong 22 mm, dµi 250 mm vµ cã tÊm ch¾n thuû tinh (®é xèp P160, xem 

ISO 4793 : 1980) ®−îc ®æ ®Çy hexan tiÕp theo lµ 25 g Al2O3 vµ 10 g Na2SO4. 

DÞch chiÕt ®· c« cßn kho¶ng 5 ml nhËn ®−îc tõ cét s¾c kÝ I ®−îc ®−a lªn líp Na2SO4 ë ®Çu cét. ViÖc röa 

gi¶i ®−îc tiÕn hµnh víi 60 ml hexan, 90 ml toluen vµ 200 ml hexan/diclometan (1 : 1, theo thÓ tÝch) 

ph©n ®o¹n 200 ml hexan/diclometan chøa c¸c PCDD/PCDF. 

DÞch chiÕt nµy ®−îc c« trong m¸y c« Turbovap 500 9) ®Õn cßn kho¶ng 3 ml. Dïng dßng nit¬ c« tiÕp ®Õn 

kho¶ng 100 µl. 

A.4.5.3   Lµm s¹ch bæ sung 

Ch¹y s¾c kÝ víi HPLC. 

Cét: Nucleosil 5 NO2 ET 200/8/4 17). 

                                           
17) Cét Nucleosil 5 NO2 ET 200/8/4 lµ tªn gäi th−¬ng m¹i cña s¶n phÈm ®−îc cung cÊp bëi Machesey & Nagel, 
§øc. Cã thÓ dïng lo¹i t−¬ng tù nÕu cho kÕt qu¶ t−¬ng ®−¬ng. 
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Röa gi¶i b»ng hexan/dietyl ete (95 : 5, v/v) vµ tèc ®é dßng 0,5 ml/min. Ph©n ®o¹n tõ  7 min ®Õn 15 min 

chøa c¸c PCDD/PCDF. 

A.4.6   Thªm chuÈn b¬m mÉu 

C¸c chÊt ®ång lo¹i PCDD/PCDF ®¸nh dÊu 13C12 (chuÈn b¬m mÉu) ®−îc thªm vµo ®Ó kiÓm tra hiÖu suÊt 

thu håi. Gi¶m thÓ tÝch mÉu ®Õn thÓ tÝch kho¶ng 25 µ l b»ng dßng nit¬ nhÑ. MÉu nµy s½n sµng cho ®Þnh 

l−îng. 
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Phô lôc B 
(tham kh¶o) 

Th− môc tµi liÖu tham kh¶o 

40 CFR Part 60 : 1982, Method 23 – Determination of PCDDs and PCDFs from stationary sources. 

NF X 43–313 : 1991, Air quality – Stationary source Emissions – Determination of PCDD/PCDF. 

VDI 3499 Part 1 : 1990 (Draft), Messen von Emissionen – Messen von Reststoffen – Messen von 

polychlorierten Dibenzodioxinen und–furanen im Rein–und Rohgas von Feuerungsanlagen mit der 

Verdunnungsmethode – Bestimmung in Filterstaub, Kesselasche und in Schlacken (Emission 

measurement of residual materials – Determination of polychlorinated dibenzodioxins and 

dibenzofurans in flue and stack gas of incineration and firing plants – Dillution method – Determination 

in filter dust, potash and slag). 

VDI 3499 Part 2: 1993 (Draft), Messen von Emissionen – Messen von polychlorierten Dibenzo–p–

dioxinen (PCDD) und Dibenzofuranen (PCDF) – Filter/Kuhler–Methode (Emissions measurement – 

Determination of polychlorinated dibenzo–p–dioxins (PCDD) and dibenzofurans (PCDF) – 

Filter/condenser method). 

VDI 3499 Part 3 : 1996 (Draft),  Messen von Emissionen – Messen von polychlorierten Dibenzo–p–

dioxinen (PCDD) und Dibenzofuranen (PCDF) – Gekuhltes–Absaugrohr – Methode (Emissions 

measurement – Determination of polychlorinated dibenzo–p–dioxins (PCDD) and dibenzofurans 

(PCDF) – Cooled probe method. 

EN 45001 : 1989, General criteria for the operation of testing laboratories. 

ISO 4793 : 1980, Laboratory sintered (frittered) filters – Porosity grading, classification and designation. 

ISO6879 : 1995, Air quality – Performance characteristics and related concepts for air quality 

measuring methods. 

ISO 9096 : 1992, Stationary source emissions – Determination of concentration and mass flow rate of 

particulate material in gas–carrying ducts – Manual gravimetric method. 
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