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Ldi néi dau

TCVN 75571 : 2005 hoan toan tuong dudng v&i 0060 Method -
EPA vé ky thuat nhung c6 thay ddi vé bién tap.

TCVN 7557 - 1 : 2005 do Tiéu ban ky thuat Tiéu chuén
TCVN/TC146/ SC2 "Ld ddt chat thdi ran y té" bién soan trén
co sd du thao dé nghi cia Vién Y hoc lac dong va Vé sinh
méi trudng - Bo Y t&, Téng cuc Tiéu chuén Do kiong Chat
lugng xét duyét, Bd Khoa hgc va Cong nghé ban hanh.

TCVN 7557 gbém cé cac tiéu chuén sau. vdi tén chung Lo dot

chét thai rdn y t& — Xac dinh kim loai ndng trong khi thai.

TCVN 7557-1 : 2005, Phan 1: Quy dinh chung.

TCVN 7557-2 : 2005, Phan 2: Phudng phap xac dinh nong do
thuy ngan bang phuong phap quang phé hdp thu nguyén t ky
thuat hoa hol lanh.

TCVN 7557-3 : 2005, Phan 3: Phuong phap xac dinh nong dé
cadmi va chi bang quang phé hap thu nguyén tif ngon Ila va

khéng ngon Ia.

TCVN 7557-1 : 2005



TIEU CHUAN VIET NAM TCVN 7557-1 : 2005

Xuat ban l1an 1

Lo dot chat thai ran y té —

Xac dinh kim loai ning trong khi thai -

Phan 1: Quy dinh chung

Health care solid waste incinerators — Determination of heavy metals in fluegas —

Part 1: General requirements

Canh bao:

- Cac nha hoa hoc hoic ky thuat vién ap dung tiéu chuan nay phai dugc dao tao, huan luyén va
c6 kinh nghiém.

- Can cha y dac biét dén doc tinh cua cac kim i-ozgi nang, cac dung dich cua chﬁné va cac thusc
thir dung trong phan tich. Can can trong khi sir dung va thai bé cac dung dich sau khi phan tich.
Cac hoa chat ddc bay hoi phai thao tac trong ti hit doc va khéng dugce hit cac thudc thif bing
mdm khi dung pipet. Can phéong ngira cac phan ung giita chat oxy hoa véi chat khir nhu kali
permanganat va H,0, tao hén hgp né.

- Khi lam viéc phai st dung ddy du cac phuong tién bao vé ca nhan nhu gang tay, khau trang, a0

choang, tap dé cao su, mat na phong doc ...

1 Pham vi ap dung

1.1 Tiéu chudn nay quy dinh phuong phéap 18y mau céac kim loai nang trong bui va khi thai cta 1o
ddt chat thai rén nguy hai hoac cac qua trinh dét tuong tu, quy vé didu kién nhiét do va ap suat tiéu

chuan.

CHU THICH: Nhiét d6 va ap suét tiéu chudn la nhiét do 0 °C va ap suat 101,3 kPa.
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Bang 1 - Gigi han phat hién (IDL) cac kim loai nang

N 5 ; AAcuvet | AAhoa hot*
ICP-AES® | AA ngon Ira® i
Kim loai | graphit® lanh
ugfl ‘ ugll uall ugll
Antimoan/Stibi (Sb) 40° -' 200° : 3e
Asen (As) ; 60 i 2! '. 1
Bari (Ba) ‘- 2 _| 100 |
Beri (Be) 0.3 5 ' 0.2
Cadmi (Cd) - 4 ; 5 0.1
Crom (Cr) téng 7 _' 50 . 1
Coban (Co) 7 | 50 i 1
Béng (Cu) 6 20
Chi (Pb) 50 - 100 1
Mangan (Mn) 2 10
Thuy ngan (Hg) [ 0.2
Niken (Ni) 20 40
Phospho (P) 60
Selen (Se) 80 2
Bac (Ag) 7 10
Tali (TI) 40 100 1
Kém (Zn) 2 5 |
CHU THICH:
a Gidi han phat hién bang quang phé phat xa nguyén tir (ICP-AES).
b Gi6i han phat hién bang quang phé hap thu nguyén tf ngon Ia (F-AAS).
G Gi6i han phat hién bang quang phé hap thu nguyén t&r khéng ngon Itfa (cuvet graphit) (GF-AAS).
d Gidi han phat hién bang quang phé hap thu nguyén t ky thuat hoa hai lanh (CV-AAS).
e Gidi han phat hién v6i Sb co thé cao hon phy thudc vao cach pha miu.
f Gidi han phat hién As bang quang phé hap thu nguyén tir ky thuat hydrua hoa.

1.2 Phuang phap nay cling c6 thé ding dé xac dinh su phat thai bui theo quy trinh trinh bay & 7.1.5.2.

1.3 Phuong phap phan tich dudc néu trong Bang 1 va cac phép phan tich tuang tu thi phép phan tich
phé phat xa nguyén tlr plasma (ICP-AES) c6 khoang tuyén tinh réng hon ca. Nhimng mau chita kim loai
c6 néng d6 tif hang pg/l dén hang mg/l déu cé thé phan tich dude bang ky thuat nay. Mau chia crom,
chi hoac asen cao hon 50 mg/l can dugc pha loang dén khoang trén hoac thap han dé phan tich. Mau
chira cadmi I6n hon 20 mg/l can pha loang trudc khi phan tich.

1.4 Gidi han phat hién clia phuong phap phu thuéc vao mau va cé thé thay ddi theo thanh phan miu.
Gidi han phat hién déi véi antimoan/stibi ciing phu thudc vao cach pha mau duoc ding va co thé cao
hon s liéu néu trong Bang 1. Gidi han phat hién cho cac kim loai cé thé khac biét véi s liéu néu trong
bang khi pha mau bing HF.
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1.5 Sy phic tap clia phuong phap nay la nham thu dugc nhiing két qua tin cay. Cac nha phan tich can
c6 kinh nghiém & tét ca cac budc tir khi Idy méu, x(r ly, chu&n bj thudc thi dén tuan thi day dd cac bién

phap an toan va sif dung cac phuong tién bao vé ca nhan.
2 Tai liéu vién dan

Cac tai ligu vién dan sau la rat can thiét cho viéc ap dung tiéu chudn. Bi vdi cac tai liéu vién dan ghi
nam ban hanh thi 4p dung ban dudc néu. Béi véi cac tai liéu vién dan khong ghi nam ban hanh thi ap

dung phién ban mdi nhat.

TCVN 4851 : 1989 (1SO 3696). Nudc diing dé phan tich trong phong thi nghiém - Yéu cau ky thuat va
phuong phap thir.

TCVN 5977, Su phat thai clia nguén tinh — Xac dinh néng dé va Iuu ludng bui trong cac 6ng dan khi -
Phuong phap khéi lugng thd coéng.

TCVN 7557 - 2 : 2005, Lo dét chat thai ran y té — Xac dinh kim loai ning trong khi thai - Phan 2:
Phuong phap xac dinh néng do thuy ngan bang quang phé hap thu nguyén tr ky thuat hoa hoi lanh.

3 Toém tat phuong phap

3.1 Mau dugc 1y ddng téc tir ngudn. BSi vai mau bui thi ldy bang dau I8y mau chita cai loc dudc lam
néng, déi véi mau khi thi Idy mau trong day binh dudc lam lanh dudc mé ta trong Hinh 1 va 4.1.6, hai
binh @& tréng, hai binh chifa dung dich axit nitric loang va hydro peroxyt, hai binh khac chita dung dich

KMnO, va axit sunfuric, binh cudi cung chira chat lam kho.

3.2 Cac thanh phan trong hé théng Idy mau dudc thu hdi va pha mau riéng theo nifa trudc va nlia sau
ctia hé théng 18y mau. Kim loai thu dugc trong hé théng 1dy mau dudc hoa tan trong axit dé cac chat vo

cd tan hét con cac chat hitu co cé thé can trd viéc phan tich bi loai di.

3.3 Dung dich axit nitric va hydro peroxyt, dung dich HCI ding dé trang, dung dich KMnO, trong méi
trudng axit va dung dich trang dau 18y mau va dung dich pha mau trén cai loc ciing dudc dung dé phan
tich thuy ngan bang phuong phap phé hap thu nguyén tr hoa hai lanh. Toan bd bay trong hé théng lay
mau, trir dung dich kali permanganat. dung dich trang HCI va nudc dé thu thuy ngan, cé thé ding dé
phan tich cac kim loai cho trong Bang 1 bang quang phé hadp thu nguyén tlr ngon Iifa, quang phd hap
thu nguyén td vdi cuvet graphit.

3.4 Dé thuan tién, phan hut clia phan 1A nhu trinh bay @ 7.2.3.2 va phan 2A nhu trinh bay § 7.2.4 cé
thé két hop lai d€ phan tich. Phan 1A thudng dudc pha loang dén 300 ml trudc khi phan tich va thém
vao phan 2A dugc pha lodng dén 150 ml trudc khi phan tich. Viéc két hop can tuan theo ty 1& gilra phan
1A va 2A.
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3.5 Hiéu qua clia phudng phap phan tich dugc danh gia qua mau kiém tra hoac do chat lugng nhu

trinh bay & diéu 9 clia phuong phap nay gém ca kiém tra hiéu (ing nén.
4 Thiét bi, dung cu

Dung cu théng thudng & phong thlr nghiém va cac thiét bi sau:

4.1 Hé thong lay mau

So d6 hé théng Idy mau duge moé ta trong Hinh 1. Hé théng ldy mau gém nhimg bd phan sau:

4.1.1 Bau lay mau va éng dan: lam béng thach anh hoac thuy tinh borosilicat, gisng TCVN 7557 - 2 :

2005, trir dau 18y mau yéu cau bang thuy tinh dé tranh nhiém ban mau gay can trd cho phan tich.
4.1.2 Ong dan va thiét bi do ap Iuc.

4.1.3 Cailoc: lam bang thach anh hoac thuy tinh borosilicat khéng co chat két dinh. Tap chat trong cai
loc phai it hon 0,186 pg/cm? cho méi kim loai can do. Cai loc can c6 hiéu qua loc 99,95 % (< 0,05 %
th&m qua) véi khéi dioctyl phtalat 0,3 pg. D& xac dinh bui trong nguén chita SO, hodc SO,, chat lidu lam
cai loc phai khéng dugc phan (g véi SO, hodc SO, nhu TCVN 7557-2 : 2005. Nén dung sdi thach
anh.

4.1.4 Gia da cai loc: bang thuy tinh nhu TCVN 7557-2 : 2005, trit truong hgp gia dé bang teflon hoac
khéng bang kim loai, khéng bi nhiém ban.

4.1.5 Hé théng sdy néng céi loc: theo TCVN 7557-2 - 2005.
4.1.6 Binh ngung

4.1.6.1 Hé thong ngung tu sau day phai dugc ding dé ngung tu va thu hai kim loai va xac dinh do 4m
trong khi 6ng khoi. Hé théng ngung tu gém tir ba dén bay binh néi lién ti€p véi nhau bang thuy tinh
nham hoac thir khac khong do, khéng gay nhiém ban. Binh teflon phal cé cung hinh dang va kich thudc
v&i binh 1dy mau (impinger) bang thuy tinh c6 cai néi khéng do ri, khang gay nhiém ban mau. Ngoai ra
khoang cach tir day éng dan khi ctia binh teflon téi chd néi véi binh chira dung dich axit phai bang vdi
khodng cach d6 cda binh thuy tinh. Binh dau tién Ia tuy chon va binh nay déng vai tro mot biy &m trong

qua trinh th& nghiém.

Binh dau tién dé tréng. Binh thir hai va thir ba chia Itong da biét dung dich axit nitric va hydro peroxyt.
Binh thir tu tréng. Binh thir nam va sau chifa luong d3 biét dung dich kali permaganat va binh cuédi cing
chita mét lugng da biét silicagen hoac chat lam khé khac. O 18i ra ctia binh cudi cling dat mét nhiét ké
do dudc dén 1°C (2 °F).

4.1.6.2 Binh dau tién dung lam bay 4m nhu TCVN 7557-2 : 2005. Binh th(r hai (ho#c binh thir nhat
chlfa HNO,/H;0,) giéng binh th(r nhat nhu TCVN 75572 - 2005. Binh thi ba (binh HNO4/H, 0, th(r hai)
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giéng binh Greenburg - Smith th{ hai nhu TCVN 7557-2 : 2005. T4t ca cac binh trong hé thdng lay mau
kim loai déu giéng binh thir nhat HNO,/H,0,.

4.1.6.3 Tuy theo diéu kién Idy mau, binh dau tién co thé bd qua néu hoi 4m ngung tu it hon khoang
100 ml. Khi khong can binh bay dm thi bd n6 ra khdi hé thdng, con cac binh khac giif nguyén. Néu

khéng phan tich thuy ngan thi binh chifa KMnO, va binh dé tréng sau do co thé bd di.
4.1.7 Hé théng do, ap ké va thiét bi xac dinh mat do cla khi: theo TCVN 7557-2 : 2005,
4.1.8 Bang teflon: dung trong cac méi ndi cla hé théng.

4.1.9 Bom ldy mau cé téc dé hat tir 1/min dén 5 I/min véi 8ng ndi mém.

4.1.10 Thung van chuyén: dudc lam lanh bang da khé (da CO,).

4.2 Thiét bi thu mau

Giéng nhu TCVN 7557-2 : 2005 nhung cé nhiing ngoai |é sau;

4.2.1 Ong dan mau khong kim loai, ban chdi va khan lau dau |8y mau: nham dinh luong cac chat &

nifa trudc clia hé théng. Vat liéu clia ban chai va khan lau bang teflon.

4.2.2 Binh chita mau: binh thuy tinh 1000 ml va 500 ml, cé nép teflon khéng phan (g vdi cac dung
dich oxy hoa, dudc diing cho mau va mau trdng chita KMnO,. Binh polyetylen co thé dung cho cac loai

mau khac.
4.2.3 Kep polyetylen va gang tay plastic: dung dé |4y cai loc tir gia d& trong hé théng.
4.3 Chuan bi mau va thiét bi phan tich

Boc phan chuan bi mau va ky thuat phan tich. Xem 7.2 vé ky thuat chudn bi mau.

5 Thudc thir
Trong phan tich, trir khi c6 nhimg quy dinh khae, chi st dung thudc thir c6 do tinh khiét dudc thira nhan.

CHU THICH: Vindng dd axit anh hudng téi viéc do dé hap thu clia cac kim loai nén cac dung dich do, k& ca dung

dich tiéu chuan va dung dich trang déu phai cé cling néng do axit
5.1 Nudc cat hoac nudc da loai khoang hoac nudc cé do tinh khiét tuang duong:
Theo TCVN 4851 :1989 (ISO 3696).

5.2 Axit clohydric dac (HCI) p = 1,16 g/ml (37%)

5.3 Axit nitric dac (HNO;) p = 1,42 g/ml
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5.4 Axit nitric (0,1 M): Vira thém vira khudy 6,3 mi axit nitric dac vao binh chita khodng 900 ml nudc.
Pha loang dén 1000 ml bang nudc. Tron déu. Dung dich phai it hon 2 pg/l ddi véi mai kim loai.

5.5 Axit nitric 10 % (thé tich): Vita thém vira khudy 500 ml HNO, dac vao binh chifa khoang 4000 ml
nuéc. Pha loang dé&n 5000 mi bang nudc. Trén déu. Dung dich phai it han 2 pg/l d6i véi mai kim loai.

5.6 Axit nitric 5 % (thé tich): Vifa thém vira khudy 50 ml HNO, d&c vao 800 ml nudc. Pha loang dén
1000 ml bang nudc. Dung dich phai it hon 2 pg/l d8i véi méi kim loai.

5.7 Axit nitric 50 % (thé tich): Vira thém vita khudy 125 ml HNO, dac vao binh chira khoang 100 ml

nudc. Pha loang dén 250 mi bing nudc. Tron déu, dung dich phai it hon 2 ug/l d6i véi méi kim loai.

5.8 Dung dich hap thu HNO, 5 % (thé tich)/ H,0,10 % (thé tich): Vita thém can than vira khudy
50 ml HNO, dac vao binh dinh mic 1000 ml ¢6 chia 500 ml nuéc. Thém can than 333 ml H,0, 30 %
vao binh. Thém nudc dén vach. Dung dich phai it hon 2 ng/l déi véi méi kim loai.

5.9 Axit HCI 8 M: Thém can than, vira thém vira khudy 690 ml HCI dac vao binh chira 250 ml nudc.
Pha lodng dén 1000 ml bang nuéc. Trén déu. Dung dich phai it hon 2 ug/l Hg.

5.10 Hydro peroxyt dic 30 % (thé tich).
511 Kali permanganat 5 % (kh&i lugng trén thé tich).
5.12 Dung dich hip thu KMnO, 4 % (kh&i lugng trén thé tich) + H,S0, 10 % (thé tich)

Trén cin than 100 ml H,SO, dac vao 800 ml nudc. Vita thém nudc dén 1000 mi vira khudy. Dung dich nay la
H,SO, 10 % (thé tich). Hoa tan khi khuy 40 g KMnO, vao dung dich H,SO, 10 %. Thém nutc dén 1iit. Pha va
gitr trong binh thuy tinh dé tranh phan huy. Dung dich phai it hon 2 pg Hg/l

Chuan bi dung dich hang ngay.

CHU THICH: D€ gidm su tu phan huy cta dung dich permanganat, loc dung dich qua gidy loc What — man 541.
Do phan imng ctia KMnO, vdi axit sinh khi trong binh chifa nén cac binh nay khong dugc dé day va céan théng hai
dé tranh nd. Théng hai la can nhung tranh dé dung dich bi nhim ban. Nén dung ndp c6 khoan 16 70 — 72 va 6ng

dan bang teflon.
5.13 Axit sunfuric (H,S0,) dac p = 1,84 g/ml (98%)
5.14 Silicagen va nudc da: theo TCVN 7557-2 : 200S.

5.15 Axit flohydric HF dac.

11
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6 Lay mau, luu giir va xir ly mau
6.1 Lay mau

6.1.1 Chuan bi trudc khi thir nghiém: Theo phuong phap chung cho d TCVN 7557-2 : 2005 nhung
cai loc khéng can lam khd va can, trir trudng hgp can phan tich bac. Dung cu thuy tinh clia hé thong
dau tién dugdc trang bing voi nudc nong, sau do rifa bang nudc xa phong néng. Rai trang ba Ian bang
nudc rdi ba Ian bang nudc cat. Dung cu thuy tinh dem ngam vao dung dich HNO, 10 % (thé tich) it nhat
4 h, trang ba I&n biing nudc cAl, 1an cudi ciing bang axeton rdi d8 kho trong khéng khi. Can day kin dé

tranh nhiém ban.

6.1.2 Chuin hoa hé théng: Chudn hoa hé théng theo TCVN 7557-2 : 2005 : dau ldy mau; 6ng dan;

hé théng do: b phan ddt nong dau Idy mau; nhiét ké; kiém tra do kin clia hé thdng do; ap ké.
6.1.3 Xac dinh so bo: Theo TCVN 7557-2 : 2005.
6.1.4 Chuan bi hé théng Iay mau

6.1.4.1 Theo phudng phap chung cho & TCVN 7557-2 : 2005. Thém 100 ml HNO./H,O, (diéu 5.8) vao
mbi binh chita HNO,/ H.,O, (la binh thit hai va thit ba) nhu mé ta trén Hinh 1. Thém 100 ml dung dich
hap thu kali permanganat trong maéi trudng axit (diéu 5.12) vao méi binh chla kali pecmanganat trong
moéi trudng axit (hai binh) Lay 200 g dén 300 g silicagen cho vao binh cuéi. Cé thé can silicagen truc
tiép trong binh chla trudc khi lap thiét bi.

6.1.4.2 C6 nhiéu cach lua chon dua trén diéu kién ldy mau. Khéng can binh réng dau tién néu lugng
am trong binh theo tinh toan hodc dudc xac dinh la nhé han 100 ml.

6.1.4.3 Giu dung dich HNO4/H,0, va 100 ml kali pecmanganat trong méi trudng axit lam dung dich
trang. Nhimg dung dich trdng nay can ghi nhan va phan tich theo diéu 7. Lap hé théng Idy mau nhu
Hinh 1, chu y khéng dé do ri & nhitng ché ndi, nén dung bang teflon thay cho md silicon dé tranh gay
nhiém ban.

CHU THICH: Cén hét sifc can than dé tranh nhiém ban trong hé théng 18y mau. Thudc thir dé hap thy Hg (kali
pecmanganat trong méi trudng axit) co thé gay nhiém ban khi phan tich mangan, Can tranh tron Ian gitta H,0, va
kali pecmanganat trong méi trudng axit.

6.1.4.4 Co& thé phan tich rieng Hg bang mot hé théng 1dy mau riéng theo TCVN 7557--2.

6.1.5 Kiém tra dé kin: Theo TCVN 7557-2 : 2005: kiém tra trudc, kiém tra trong khi l1ay mau, kiém tra

sau khi I&y mau.

6.1.6 Van hanh hé thong lay mau: Theo TCVN 7557-2 : 2005. Ghi chép theo TCVN 7557-2 : 2005.
Khi 18y mau thuy ngan, s dung phuang phap tuong tu nhu Phu luc B TCVN 7557-2 : 2005, néu can,

duy tri mau héng clia pemanganat & binh cudi.

6.1.7 Tinh phan tram téc do lay mau dang téc: Theo TCVN 7557- 2 © 2005.

12
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7 Cach tién hanh
7.1 Thu mau
Khi 1dy mau xong, rut ngay dau I8y mau ra khoi 6ng khoi va thu mau.

7.1.1 Can dé ngudi dau lay mau trudc khi thu hdi. Quét sach bui & ngoai dau 1ay mau va day mai 1ay
mau béng ndp sach dé tranh mat ho#c 1an thém bui vao mau. Khéng day mdi 18y mau qua kin khi dé

ngudi, diéu dé co thé gay ra su hat dung dich tu binh 1én cai loc.

7.1.2 Trudc khi chuyén hé théng lay mau téi nai lam sach, thao day khoi binh cudi va day binh bang
nap sach lam bang thuy tinh nham, nap plastic hoac bang teflon. Day nap dudng ra va dudng vao cla
binh.

7.1.3 Co thé thao hé thang |dy mau trudc khi gia loc/lé hoan toan ngudi.

Cach lam nhu sau: trudc tién thao gia dd cai loc ra/binh impinger néi 1dng ndp & dau phia cudi. Sau dé
thao dau lay mau khdi gia loc vao va ndi long ndp dau & phia cudi. Day ndp dau Idy mau va day dan
nhu da trinh bay 3 trén.

7.1.4 Chuyén dau lay mau chira cal loc va binh hap thu dén noi sach, 8 do sé tién hanh lam sach va
can tranh gié dé tranh mat mau ciing nhu nhiém ban mau. Kiém tra hé théng ldy mau trudc va trong

khi thao, ghi lai nhiing diéu bat thudng.
7.1.5 Thu mau va x¥ ly theo so dé trén Hinh 2.
Khéng dé nhing dung cu diing dé thu mau gay nhiém ban mau.

7.1.5.1 Binh chita N° 1 (cai loc). Lay can than cai loc khoi gia dd va dat vao dia petri. Dung kep boc
polypropylen hoac teflon da dudc riia bang axit hoic gang tay sach dé lam viéc véi cai loc. Néu can
gdp cai loc phai ddm bao bui nam trong cai loc. Chuyén can than cai loc va bui hoc sdi loc vao dia
petri bang ban chai nyléng khé, cimg. Khéng dugc dung vat liéu chira kim loai khi thu mau. Dan nhan
cho hop petri. |

CHU THICH: Theo 7.1.5.2 chi khi xac dinh su phat thai bui kém phat thai kim loai. N&u chi can xac dinh phat thai
kim loai thi bé qua 7.1.5.2 va tién hanh theo 7.1.5.3.

7.1.5.2 Binh chira N’ 2 (trang b&ng axeton)

7.1.5.2.1 C&n than tranh d& bui & ngoai dau lay mau roi vao mau. Thu d& dinh ludng chat ran va chat
16ng tr mii Idy mau, dau Idy mau, vong dém (vong dém lam bang plastic nhu teflon, polypropylen... dé
phong ngufa nhiém ban tir vong dém kim loai, ¢ thé ding vong dém thuy tinh nhung phuong phap nay
khéng yéu cau), 6ng dan, nita trude clia gia loc bang cach rita bing 100 ml axeton va thu vao binh thuy
tinh. Can dung chinh xac 100 ml vi con hiéu chinh mau trdng. Co thé ding nudc cat thay cho axeton
néu dudc phép, trudng hap nay can tist kiem phan nudc lam mau trang. Cach rifa bang axeton nhu sau:

thao can than mai ldy mau va trang mat trong bang axeton béng binh rira va chai bang ban chai khong
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kim loai. Chai dén khi axeton khéng van bui, sau dé trdng mat trong 1an nita bang axeton. Tuong tu,

chai sach va trang vong dém Swagelok bang axeton.

7.1.5.2.2 Trang 6ng dan clia diu I8y mau bang axeton bang cach nghiéng va quay dau 1dy mau trong
khi phun axeton vao phan trén clia né sao cho toan bd mat trong ti€p xuc vdi axeton. Thu axeton vao
binh chita. Cé thé ding phéu dé chuyén nudc rlta vao binh chira. Tiép theo la co bing ban chai. Gilf
dau 18y mau 8 vi tri nghiéng, tia axeton tif phia trén trong khi chai xoan theo dau 1ay mau; gitt binh chita
bén dudi dau l1ay m3u dé thu hét axeton va chét rdn. Trang va chai ba lan hoac nhiéu hon dé khong con

thdy c&n trong axeton va 6ng dan clia dau lay mau. Trang ban chai bang axeton va gdp vao binh chra.

7.1.5.2.3 Nén cé hai ngudi rifa ddu 18y mau dé tranh mat mau. Gilfa cac lan lay mau cén gitt cho ban

chai sach va khéng bi nhiém ban.

7.1.5.2.4 Rua sach nia trudc cla gia dd cai loc bang axeton va ban chai cimg. Trang méi bé mat ba
lan ho#c nhi€u han khi khdng con nhin thay cac hat bing méat thudng. Trang ban chai va gia dd cai loc
lan cudi. Sau khi thu axeton va chéat ran vao binh mau, nut kin binh dé axeton khong thoat ra ngoai khi
van chuyén dén phong thi nghiém. Banh dau mitc chat 1dng dé xem c6 bi do i trong khi van chuyén
hay khéng. Dan nhan.

7.1.5.3 Binh chtfa N° 3 (trang dau |y mau). Gilr du I8y mau theo 7.1.5.2 khi trang bang HNO, 0,1 M
nhu sau: tréng can than 8ng dan ctia dau I8y mau, mii Idy mau, cai loc va phan trudc cla gia da cai loc
b&ng 100 mI HNO, 0,1 M va thu vao binh chita mau.

CHU THICH: can thiét dung chinh xac 100 ml dé hiéu chinh trang tiép theo. Ghi téng thé tich dung dich trang.
Banh ddu mirc chat 16ng & ngoai binh chira d& xem c6 bi do ri trong qua trinh van chuyén. Day kin binh va dan
nhan r6 rang. Cudi cling trang mdi Idy mau, 8ng dan cla dau Idy mau, nlra trudc ciia gia loc bang nudc, axeton va
loai bé cac dich trang nay.

7.1.5.4 Binh chifa N°4 (Binh 1 dén 3, binh HNO/H,0, va binh do d6 4m néu cé, va dung dich trang).
Vi lugng chét 16ng I6n nén dung dich & cac binh 1, 2 va 3 cé thé dudc chira trong nhiéu binh. Do chat
long trong ba binh dau tién chinh xac dén 0,5 ml bing 6ng dong hoac can chinh xac dén 0.5 g. Ghi thé
tich d6 lai. Thong tin nay can dé tinh dé 4m cla khi 6ng khoi. Rlra ba binh, gia 48 cai loc, nita sau ciia
gia da cai loc, cac khdp ndi thuy tinh can than bang 100 ml HNO,.

CHU THICH: Dung chinh xac 100 mi HNO, 1 can thiét dé hiéu chinh trédng. Dung dich trong binh va dung dich rira
dugce gop lai, do va ghi thé tich. Danh dau mitc chat 1dng dé xac dinh su do i khi van chuyén. Nt kin binh chira va
dan nhan.

7.1.5.5 Binh chita N° 5A (HNO, 0,1 m), 5B (KMnO,/H,S0O,) va 5C (dung dich trang va pha loang HCI
8 M). Néu khong xac dinh Hg thi cac binh 4, 5, 6 trong Hinh 1 ¢cé thé bd di.

7.1.5.5.1 DO toan bd chat 16ng trong binh tréng (khi bat ddu I&y mau) va ti€p theo la hai binh
permanganat) vao 6ng dong va do thé tich chinh xac dén 0,5 ml. Théng tin nay can dé tinh d6 4m cla

khi &ng khéi. Chuyén chét Idng vao binh chita 5A. Trang binh s6 4 bang 100 ml HNO, 0,1 M va chuyén
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vao binh chira N° 5A. Rét chét 1dng cla hai binh chifa kali pecmanganat trong méi truéng axit vao binh
chita N° 5B. Dung 100 ml dung dich kali pecmanganat trong méi trudng axit mdi trang cac binh kali
pecmanganat trong méi trudng axitva cac cho néi thuy tinh ba Ian. Thu vao binh chira N° 5B, cha y
khong dé mat két tlia trong cac binh permanganat. Ding 100 ml nudc trang cac binh kali pecmanganat
trong mai trudng axit va cac khdp ndi thuy tinh ba lan va thu vao binh chita N° 5B, chi y khéng dé mat
két tda trong cac binh permanganat. Danh dau mitc chat Idng dé xac dinh su do i khi van chuyén. Dan

nhan.

CHU THICH ~ Do phan (ng clia KMnO, véi axit nén cé thé sinh khi trong binh chita. B&i vay cac binh chifa nay
khong dd day va can théng hoi. Nén khoan 16 70 - 72 & nap binh va diing 6ng dan teflon.

7.1.5.5.2 Néu khong con két tlia sau khi trang bing nudc thi khong can trang bang HCI. Trang bang
nuéc dé lam sach permanganat, nhung néu cé thé két tda thi can lam sach & noi thoang hoac trong t
hat g€ tranh khi clo. Néu két tda con lai sau khi trang bing nudc thi rlra thanh binh bing 25 ml HCI 8 M
va thu vao binh chira N°5C da c6 san 200 ml nudc. Rira thanh binh bang cach quay dé HCI tiép xuc vdi
toan thé mat trong. Dung 25 ml HCI 8 M dé trang ca hai binh permanganat. Trang binh th(r nhat, sau dé
dé dung dich sang binh th{r hai. Cudi cling gép toan bd 25 ml HCI 8M vao binh chifa 5C. Danh dau mitc

chat 16ng dé xac dinh do ri khi van chuyén.

7.1.5.6 Binh chira N° 6 (silicagen). Ghi mau cta chi thj silicagen dé xac dinh né da dugc diing hét
chua. chuyén silicagen vao binh ban dau va gan kin lai. Cé thé ding phéu va gang tay dé chuyén
silicagen. Khong can loai di mot it silicagen vun cé thé bam lai & thanh binh. Khong ding nuéc hoac
chat Idng khac d€ chuyén silicagen vi khéi lugng cla silicagen dudc dung cho tinh do 4m. Co thé can

ngay silicagen cling véi binh bang can c6 dé chinh xac dén 0,5 g & hién trudng.

7.1.5.7 Binh chira N°7 (axeton trang). Néu can xac dinh bui, diéu dé can lam it nhat 1 lan, 18y 100 ml
axeton dung trong qua trinh thu mau vao binh chira ¢ nhan san dé lam mau trang. Day kin binh.
7.1.5.8 Binh chifa N° 8A (HNO, 0,1 trang). Lam it nhat mot Ian trong khi thdr, 1y 300 ml HNO, 0,1 M

duing trong qua trinh thu mau vao binh c6 nhan s&n dé lam dung dich trang. Day kin binh.

7.1.5.9 Binh chita N°8B (nudc trdng). Lam it nhat mot 1an trong khi thir, 1dy 100 ml nudc dung trong
qua trinh thu mau cho vao binh N°8B. Péng kin binh.

7.1.5.10 Binh chifa N°9 (HNO, 5 %/H,0, 10 % trang). Lam it nhat mét 1an trong khi thd, 18y 200 m
dung dich HNO; 5% va H,0, 10 % vao binh N°9. Day kin binh.

7.1.5.11 Binh chifa N° 10 (KMnO,/H,SO, trang). Lam it nhat mét Ian trong khi th{, 18y 100 ml dung dich
KMnO,/H,S0, diing cho qua trinh thu mAu vao binh N° 10 d& lam mAu trdng cho phan tich Hg. Chudn bi
binh chifa nhu chd thich ¢ 7.2.5.5.1.

7.1.5.12 Binh chita N° 11 (HCI 8 M tréng). Lam it nhat mét 1an trong khi thir, 1y 200 ml nudc cho vao
binh N° 11 r6i rét vao dé 25 ml HCI 8 M trong khi khudy. Tron déu va dong kin binh.
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7.1.5.13 Binh chifa N° 12 (cai loc trang). Lam it nh&t mét 1an trong qua trinh thi, lay mét cai loc cung

loai vdi cai loc da diing dat vao dia petri. Day dia petri. D6 la céi loc trang.
7.2 Chuan bj mau

Ghi mic chat 1dng & méi binh chira vao s& phan tich, xac dinh su dé ri khi van chuyén. Néu cé do ri thi
c6 thé bd mau d6 hodc phai hiéu chinh két qua. Hinh 3 mé ta biéu dd vé chudn bi mau va phuong phap
phan tich cho méi thanh phan mau. N&u hé théng I1dy mau dung la dang cyclon thi bd phan thu bui phai
dugc chudn bi va x{ ly bang phuong phap tuong tu nhu véi cai loc va dudc gop chung vao mau da pha

clia céi loc. Phd mau bang axit .

7.2.1 Binh chira N° 1 (cai loc). N&u can xac dinh phat thai bui thi 1am khé cai loc va cai bay loc dén
khoi luong khong déi. D& phan tich kim loai thi chia cai loc va bay loc thanh nhiéu phan, méi phan
khoang 0,5 g dat vao binh chiu ap luc hoac binh pha mau chiu ap Iuc. Thém vao méi binh 6 mi HNO,
dac va 4 ml HF dac. Pha mau bang vi séng, hoac dat vao binh pha méau chiu ap luc & 140 °C (285 °F)

trong 6 h. D& ngudi mau dén nhiét dé phong va trén véi phan trang dau 18y mau da pha theo 7.2.3.
Canh bao: HF rat déc. Can can than khi lam viéc véi HF.

7.2.2 Binh chira N° 2 (axeton trang). Do chat ldng trong binh chira nay theo thé tich chinh xac dén
+ 1 ml ho&c khéi lugng dén + 0,5 g. Chuyén sang céc 250 ml da trang axit va can trudc réi cho bay hai
dén kho & nhiét do va ap suat thuang. Néu can phan tich bui thi lam khd bang chat lam khé trong 24 h
(khéng dung nhiét) d&n khéi lugng khong ddi theo phuong phap xac dinh thuy ngan va coéng bé két qua
chinh xac dén 0,1 mg. Hoa tan cin bang 10 ml HNO, dic va nhap toan bd chat Idng va ran vao binh
chita N°3 vira lam via khudy va bat dau lam theo diéu 7.2.3.

7.2.3 Binh chta N°3 (trang d4u I8y mau). pH cla mau phai la 2 hoac thap hon. Néu pH 16n hon 2 phai
thém HNO, mét cach cén than, khi khudy, dén pH 2. Mau dudc chuyén vao céc chita nudc va dudc day
bang nap kinh ddng hé. Thé tich mau dudc co trén bép & nhiét do thap hon nhiét dé séi dén khi con
20 ml va pha m&u bang mét trong cach sau:

7.2.3.1 Pha méau theo phuong phép thich hgp (vi séng, binh pha mau chiu ap luc & 140 °C), diing HF

va sau do lam theo diéu 7.2.1.

7.2.3.2 Trdn mau nay véi mau da pha & 7.2.1. Mau két hop 1a Phan 1 - Loc dung dich két hop gilta
dung dich phd mau cai loc va dung dich trang dau I8y mau qua gidy loc Whatman 541. Pha loang dén
300 ml (hoac thé tich thich hop tuy theo ndng dd kim loai) bang nudc. Dung dich sau khi pha lodng la
Phan 1. Do va ghi thé tich ctia Phan 1 chinh xac dén 0,1 ml. Ly chinh xac 50 ml va goi la Phan 1B.
Panh dau 250 ml con lai la Phdn 1A. Phan 1A dudc ding cho phan tich phd phat xa nguyén tir plasma,
khéi phé plasma hodc quang phd hap thu nguyén tlr cho tat ca cac kim loai, trif Hg. Phan 1B ding dé
xac dinh Hg & nia trude cla hé théng 1ay mau.
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7.2.4 Binh chita N°4 (binh 1-3). Do va ghi thé tich tdng clia mau (Phén 2) chinh xac dén 0,5 ml. L&y
75 ml dén 100 ml d& phan tich Hg, goi la Phan 2B. Panh dau phan con lai la Phan 2A. Toan bd Phan
2A dugc pha mau va cb can, phan cé nay ding g€ phan tich cac kim loai trif Hg. Phan 2B dudc chun
bi va phan tich theo diéu 7.4.7. Phan 2A c6 pH 2 hoc nhd hon, néu can, diéu chinh bing HNO, dén
pH = 2. Chuyén vao céc chlfa nudc va day bang nap kinh déng hé. Co trén bép & nhiét do thap han
nhiét d6 séi dén thé tich 20 ml. Pha mau béng axit theo phuong phap mé ta trong diéu nay hoac theo

mot trong cac phuong phap dugec mé ta trong Phu luc E, F, G clia TCVN 7557-2 : 2005.
7.2.5 Binh chita N°5A, 5B va 5C (binh 4, 5 va 6). Dé riéng cac mau nay.

7.2.5.1 Do va ghi thé tich 5A va 5B chinh xac dén 0,5 ml. Pha loang 5C dén 500 ml bang nudc. Nhu
vay dugc Phan 3A, 3B va 3C. Phan tich cac phan nay theo 7.4,

7.2.5.2 Vidung dich trang kali pecmanganat trong méi trudng axit va nudc chita lugng 1én Hg ti binh
permanganat, Iugng Hg trong dung dich trang HCI (Phan 3C) c6 thé rat nhd. Tuy nhién, nhu da noi &
phan dau ctia phuong phap nay, cong phan Hg & Phan 3C vao Phan 1B, 2B, 3A va 3B d& tinh Hg téng

SO.

7.2.6 Binh chia N6 (Silicagen). Can silicagen da ding (hoac silicagen ciing véi binh) chinh xac dén
0,5 g bang can. (Giai doan nay cé thé lam tai hién trudng).

7.3 Chuén hoa

7.4 Phan tich mau

7.4.1  V6i mdi hé théng Idy mau can phan tich bay binh riéng. Mot s6 d6 nhan mau, chudn bi va phan
tich dugc mé ta & Hinh 3. Hai mau dau, goi la Phan 1A va 1B, gém cac mau hoa tan ctia nia trudc hé
théng. Phan 1A dung dé phan tich quang ph8 phat xa nguyén tlr plasma va quang phd hap thu nguyén
t&r nhu 7.4.5. Phan 1B dung dé phan tich Hg & nlra trudc nhu 7.4.5. Phan 1B ding dé phan tich Hg &
nda trudec nhu 7.4.7.

7.4.2 Nlfa sau cla hé théng dung binh thir bdy d€ chudn bi mau th(r ba. MAu thir ba va bén, dan nhan
2A va 2B, chifa mau nudc do dé &m va HNO4/H,0, ti binh 1 d&n binh 3. Phan 2A dung cho phan tich
quang ph& phat xa nguyén tf plasma va quang phd hap thu nguyén tlr. Phan 2B ding dé phan tich Hg.
7.4.3 Mau 5A, 5B va 5C dudc dan nhan Phan 3A, 3B va 3C. Chang chlia chat va dung dich trang cla
binh tréng 4 va kali pecmanganat trong méi trudng axit & binh 5 va 6. Cac mau nay ding dé phan tich
Hg nhu 7.4.7. Thuy ngan t6ng s & nlia sau cla hé thdng la téng sé tir cac phan 28, Phan 3A, 38 va 3C.
7.4.4 Dau tién phan tich tat ca cac mau cho cac kim loai trir Hg. Néu cé sat va nhém thi cac mau can
dudc pha loang dé ndng do Fe, Al nhd hon 50 ppm dé gidm can tré déi vai asen, cadmi, crom va chi.

CHU THICH: Khi phan tich mau trong HF can ding dén Al. Cac mAu & nifa trude hé théng déu chita HF cdn dung
dén Al
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7.4.5 ICP - AES (quang phé phat xa nguyén tif plasma). Phan 1A va 2A dugc phan tich bang ICP-
AES. Dung phuong phap 6010.

7.4.6 AA (quang phé hap thu nguyén tlf) hut truc ti€p hodic diing cuvet graphit. Néu phan tich Phan 1A
va 2A diing cuvet graphit hosc ht truc tiép thi can xem bang A-2 dé biét nhimg can trd cé thé cé va k¥

thuat dé giam thiéu.
7.4.7 AA phan tich Hg bang nguyén ti hoa hai lanh. Phan 1B, 2B, 3A, 3B va 3C dung dé phan tich
riéng ré Hg béng quang phé hap thu nguyén tir ky thuat hoa hai lanh.

Né&u khodng biét trudc khoang néng dé Hg thi pha lodng 1 ml dén 10 ml mau dau thanh 100 ml. Ghi ré
s& mililit da ding dé pha lodng thanh 100 mi.

P& xac dinh Hg trong phat thai, lugng mau can lay dé pha loang phu thuéc néng dé Hg: lugng mau can
|8y d& pha loang va phan tich phai phai dudi 1 ug Hg va ndm trong dudng chuan (tir 0 ng dén 1000 ng).
7.5 Tinh két qua

7.5.1 Thé tich khi khé. Diing s6 liéu tif phép thir nay dé tinh V.., thé tich mau khi khé & diéu kién tiéu
chudn nhu cho & 6.3 phudng phap xac dinh thuy ngan.

7.5.2 Thé tich hoi nudc va do 4m. Dung cac dir liéu thu dudc & phép thir nay dé tinh thé tich hai nudc
Vst VA 30 8m B, clia 6ng khéi. Dung phuong trinh 5-2 va 5-3 phuong phap xac dinh thuy ngan.

7.5.3 Téc dd khi trong 8ng khéi. Ding 6 liéu cla phép thir nay va phudng trinh 2-9 ctia phuong phap
2 tinh téc d6 khi trung binh trong éng khéi.

7.5.4 Kim loai (trir Hg) trong mau

7.5.41 Phan 1A, nia trude, kim loai (trir Hg). Tinh toan Iugng timg kim loai trong Phan 1 clia hé théng lay mau
theo phuong trinh;

Mz= C,y ¥ Fgx Vigns (1"
trong do:
My, 1& khéi lugng tong clia méi kim loai (trir Hg) thu dudc & niia truéic clia hé théng (Phan 1), tinh bang microgam;
Cu la Néng db clia kim loai trong Phan 1A, tra tir dudng chudn, tinh bang microgam trén mililit;

F4la hé s6 pha loang (F, = nghich do clia phan s& dung dich dac va dung dich thuc duing khi doc dugc néng do
C.s, thi dy, khi pha lodng 2 ml dung dich phan 1A thanh 10 mi thi F, = 5).

V. la thé tich tdng clia dung dich mau dudc pha (Phan 1), tinh bang mililit.
7.5.4.2 Phan 2A, nlia sau, kim loai (trirHg). Tinh toan lugng méi kim loai trong phan 2 theo phudng trinh:
Mg,=Cox F,x V, 2"

' Néu Phan 1A va 2A nhap lai can 18y phan hat ty 1. Phuong trinh 1-3 phan anh diéu nay.
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trong do:

M,, la khdi Iugng téng ting kim loai (trir Hg) thu dudc & nifa sau clia hé théng ldy méu (Phén 2), tinh bang
microgam;

C., la nong dé clia kim loai & mau chua pha loang Phan 2A, tra tif dudng chudn tinh bang microgam trén milit;
F. la hé s& phan hat, thé tich Phan 2 chia cho thé tich phan hit Phan 2A. Xem 7.2.4;
V, 1a thé tich téng s& clia dung dich mau dugc pha (Phan 2A dac), tinh bing mililit. Xem 7.2.4.
7.5.4.3 Tdng sé kim loai (trir Hg). Tinh tong Iugng kim loai trong hé théng Idy mau nhu sau:
M, = (Mp, - Ma) + (Mo — M) 3"
trong do:
M, Ia khéi lugng téng cac kim loai thu duige trong hé théng 1ay mau, tinh bang microgam:
M,,, 1 gia tri hiéu chinh trang clia kim loai & nita trudc, tinh bang microgam;
My 1& gid tri higu chinh tréng clia kim loai & nifa sau, tinh bang microgam.
CHU THICH: Néu gia tri tréng & nifa trudc (M,,,) trong khoang tir 0,0 dén “A" ug (‘A" ng bing 0,2 pg/em? trén dién tich thuc clia
cai loc dugce dung.
My €6 thé ding dé hiéu chinh gia tri M, Néu M,, vugt qua “A" ug thi ding s& I6n hon trong 2 s6 sau day: 1 ug
hoac gia tri nhd hon clia My, hodc 5 % clia My,
Néu gia tri trdng cho nlia sau (M) & trong khoang tir 0,0 dén 1 pg, My, c6 thé ding dé hiéu chinh My, N&U My,
vuct qua 1 pg thi dung s6 I8n hon trong 2 s6 sau: 1 ug hoac it hon clia My, hodc 5 % clia M,
7.5.5 Thuy ngan trong mau
7.5.5.1 Phén 1B, nla trudc, Hg. Tinh toan lugng thuy ngan thu dudc d nira trude, Phan 1, clia hé théng

l&y mau theo phuang trinh:

Qm_x AV

I.iglh = sl | (4)

fiy

trong da:

Hg,, 1a khdi Iugng téng clia Hg & nira trudc clia hé théng 1y mau (Phan 1), ug:
Q,, 1a lugng Hg trong mau phan tich, tinh bang microgam;

Va1 1 thé tich téng clia mau dugc pha (Phan 1), tinh bang mililit;

Vg 1 thé tich Phan 18 dem phan tich, tinh bing mililit. Xem Chu thich.

CHU THICH: V,,4 1 thé tich Phan 1B dugc phan tich. Néu 1 ml cda phan 1B dudc pha lodng dén 100 ml dé phi
hop véi khodng do thi V,,, sé la 1/100 = 0,01,

' Néu Phan 1A va 2A nhap lai can 1ay phan hat ty 1&. Phuong trinh 1-3 phan anh didu nay.
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7.5.5.2 Cac phan 2B, 3A, 3B va 3C, nifa sau, Hg. Tinh toan Iugng Hg & Phan 2 bang phuong trinh 5 va
& Phan 3A, 3B va 3C bing phuong trinh 6. Tinh luong Hg tng s6 & nlfa sau cla hé théng 1dy mau
bang phuong trinh 7.

Q h 2
Hg.. = _vaso!n.:- (5)

f2B

trong dé:

Hg,, 1a téng Iugng Hg thu dude & Phan 2, tinh bang microgam;

Q. 12 Igng Hg trong mau phan tich, tinh bang microgam;

V.2 12 thé tich tdng clia Phan 2, tinh bang mililit:

Vi 18 thé tich Phan 2B dudc phan tich, tinh bang mililit (xem cha thich).

CHU THICH: V,, la lugng thuc té ca phan 2B dugc phan tich. Thi du, néu 1 ml clia Phan 2B dudc pha lodng
thanh 10 ml §é ddm bao ndm trong khoang phan tich va ldy 5 ml dé phan tich, V,,, sé 1 0,5. Dung phuong trinh 6
dé tinh lugng Hg & nira sau cGa Phan 3A, 3B va 3C.

thsm.s\cl
HE\y(apc) = v X Vmstane) (6)
f3(AB.C)

trong do:
Hgna a5, c) 12 t8ng luong Hg thu dugc & timg Phan 3A, 3B hoac 3C, tinh bing microgam:;
Qun (a . ¢) 12 lUong Hg phan tich dudc, tinh bang microgam:;
Vi a 8. & thé tich Phan 3A, 3B, 3C dem phan tich, tinh bang mililit. (xem cach tinh giéng trén);
Voo a 8.c) 18 thé tich tdng Phan 3A, 3B, hoac 3C, ml.
Hgen = Hggro + Hgonan * HGunas + Hunac (7)
trong do:
Hg., 1& t8ng luong Hg thu dudc & nifa sau clia hé théng Idy mau, tinh bang microgam.

7.5.5.3 Téng lugng Hg trong hé théng I8y mau. Tinh lugng téng sé clia Hg trong hé théng ldy mau
bang phuong trinh 8.

Hg. = (Hgm — Hgm) + (Hgon — HGero) (8)
trong do:
Hg, la t8ng lugng Hg thu dudc trong hé théng 1dy mau, tinh bang microgam:

Hgme |2 gid tri hiéu chinh m&u trang clia Hg thu dudc & nla trudc, tinh bang microgam:
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Hg.me l& gid tri hiéu chinh mau trang cla Hg thu dudc & nda sau, tinh bang microgam.

CHU THICH: Néu téng gia tri hiéu chinh (Hgy, + Hgyye) Ndm trong khodng tir 0 dén 6 pg thi tdng nay cé thé ding
dé hiéu chinh méau (Hg,, + Hg,.): néu tdng vuot qua 6 pg thi ding sé 1dn hon trong hai s6: 6 ng hoac 5 % cla gia

tri mau (Hg,; + Hs).

7.5.6 Noéng dé kim loai trong khi 6ng khéi. Tinh riéng ndng dé méi kim loai Cd, Cr, As, Ni, Mn, Be, Co,
Cu, Pb, P, Tl, Ag, Ba, Zn, Se, Sb va Hg trong khi 6ng khéi (khéng & diéu kién chudn) nhu sau:

C, =Ky (M, ! Vi (sa))
trong do:
C, la néng dé méi kim loai trong khi 8ng khéi, tinh bang miligam trén mét khéi:
K, la 10 tinh bang miligam trén microgam;
M, la t8ng lugng méi kim loai thu dudce trong hé théng Idy mau, ug (diing Hg, tinh toan thay cho M,):
Vs 12 thé tich khi kho chuyén vé diéu kién chudn, tinh bang mét khéi.

7.5.7 Bién thién ding téc va két qua chap nhan dudc. Ciing gidng nhu TCVN 7557-2 : 2005, tinh riéng
theo diéu 6.11 va 6.12.

8 Kiém soat chat luong

8.1 Mau trang. Khi phan tich, cac mau trang N° 7 dén N°12 dudc pha va phan tich nhu sau. Pha mau
cdi loc clia binh chira 12 theo 7.2.1, 100 mi cla binh chita N° 7 theo 7.2.2, 100 ml cdia binh chira N° 8
theo 7.2.3. Diéu d6 sinh ra phan mau trdng 1A va phan mau tréng 1B tif phan mau tring 1. (Co thé pha
hai céi loc riéng ré theo 7.2.1, pha loang rieng dén 300 ml va phan tich riéng, sinh ra hai gia tri trang
cho phan mau trang 1A va phan mau trdng 1B. Ba gia tri phan mau trdng 1A sé dudc tinh nhu ba gia tri
clia My, trong phuong trinh 3 diéu 7.5.4.3, sau do ba gia tri dudc cong lai va chia 3 dé dudc gia tri My,
diing dé tinh M, theo phuong trinh 3. Tuong tu, ba gia tri cdla Phan mau trang 1B dudc tinh riéng ré,
céng lai, 18y trung binh va dugec dung nhu gia tri Hg,,, trong phuong trinh 8 diéu 7.5.5.3. Phan tich hai
cai loc khac 1a tuy chon va phuang phap nay khong yéu cau nhung néu phan tich thi két qua dudc xem
nhu & trén). K&t hgp 100 mi clia binh chia 8A vdi 200 ml clia binh chita 9 réi pha theo 7.2.4. Diéu db
sinh ra phdn mau trang 2A va phan mau trdng 2B ti phdn mau tring 2. 100 ml cia binh chita N° 8A la
phan mau trang 3A. Két hap 100 mi cla binh chira N°10 véi 33 mi clia binh chirta 8B dé dudc phan mau
trang 3B. (Dung 400 ml phan mau trdng 3B khi tinh gia tri trAng. DUng thé tich hién tai khi tinh toan cac
gia tri trang khac). Pha loang 225 ml cGa binh chita 11 dén 500 ml bang nudc dudc phan mau trang 3C.
Phan tich phan mau trdng 1A va phan mau trang 2A theo 7.4.5 hoac 7.4.6. Phan tich phdn mau trang
1B, phdn mau tring 2B va phan mau tring 3A, 3B, 3C theo 7.4.7. Phan tich 1A cho gia tri hiéu chinh
trang nlfa trudc clia hé théng, trir Hg, phan tich phan mau tring1B cho gia tri hiéu chinh trang cho Hg &
ntfa trudc clia hé thédng. Phan tich phan mau trang 2A cho gia tri hiéu chinh cho cac kim loai tir Hg cla
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nifa sau hé théng. Phan tich riéng phan méau trdng 2B va 3 cho ta gia tri hiéu chinh cho Hg 3 nlta sau

ctia hé théng.
8.2 Mau kiém soat chit lugng. Cac mau sau diing dé phan tich kiém soat chat lugng.

8.2.1 Phan tich AA hut truc ti€p hoac dung cuvet graphit Sb, As, Ba, Be, Cd, Cr, Co, Cu, Pb, Ni, Mn,
Hg, P, Se, Ag, Tl va Zn. T4t ca cac mau déu dudc phan tich kép. Phan tich lai mét mau bat ky tu pha
mau clia nlra trudc va mét clia nlta sau. N&u két qua nam ngoai khoang 75 % va 125 % thi can phan

tich timg mau bang phuong phap thém chuén.

8.2.2 Phan tich Hg bang AA dling k¥ thuat hoa haoi lanh. Tat cd cac mau déu phan tich kép. Phan tich
lai mot mau cla binh axit nitric k& tir cdng doan pha dung phuong phap dudng chuan. K&t quéd phai

nam trong khodng 25 %, néu khang thi cac mau can dudc lam theo phuong phap thém chuan.

9 Hiéu qua cta phuong phap

9.1 Dé dam bao d6 nhay cac phép do, ndng dé kim loai nén dé cao hon it nhat 10 1an gidi han phat
hién. Trong mét sé trudng hap va khi hét sic chi y trong phuong phap phan tich néng dé dé cé thé
khodng ba lan gidi han phat hién. Trong moi trudng hap nén phan tich it nhat mét mau kép cho cac kim
loai, diing phudng phap thém (MSA), pha loang hang loat, hodc thém chat nén dé dadm bao chat lugng
cac s6 lidu.

9.2 Phuong phap xac dinh gidi han phat hién dua trén cac thong sé nguén mau va cac két qua phan

tich. Néu can thi gidi han phat hién coé thé nhay han la chi ra ¢ Bang 2 bang cach:

Lay mau khi 1 h véi thé tich khoang 1,25 m®. Néu thdi gian tang va ldy dén 5 m® thi gidi han phat hién
s& |1a 1/4 gia tri cha Bang 2 (nghia la phuong phap nhay hon 4 1an so vdi Idy mau 1 h).

Gi6i han phat hién dudc lam véi gia thiét 1a tat ca cac mau déu dudc pha (trir phan hit clia Hg) va thé
tich chét l16ng cudi cling 1a 300 ml déi véi nifa trudc (phan 1) va 150 ml véi nlra sau (phan 2A). Néu thé
tich cla nifa trude duge ¢ tir 300 ml xudng con 30 mi, gidi han phat hién sé la 1/10 cla gia tri trén
(nhay hon10 Ian). Néu thé tich nlta sau cé tir 150 ml xudng con 25 ml, gidi han phat hién Ia 1/6 gia tri
trén. Hiéu (mg nén rat quan trong nhat la khi mau dugc cé dac hon binh thudng. Giam thé tich xuéng

dudi 25 ml lam khé cho viéc hoa tan can va tang can trd do cac hop chat khac.

Khi ca hai cai tién trén dudc ap dung déng thdi cho mét mau thi két qua cai tién dudc nhan Ién. Thi du,
khi thé tich mau tang 5 Ian va thé tich pha mau clia nifa trudc va nira sau giam 6 Ian thi gisi han phat
hién sé giam 30 lan (phuong phap nhay hon 30 lan).

Ngugc lai, gidm thé tich mau khi va tang thé tich chat Idng s& lam tang gidi han phat hién (nghia |3
phuong phap sé kém nhay hon). Mau nifa trudc va nlra sau (phan 1A va 2A) c6 thé két hop theo ty 1&
trudc khi phan tich. Ghi thé tich chat 1&ng tao ra (trif cia Hg, né can dugc phan tich riéng). Két hgp mau

nhu vay khéng cho phép xac dinh (ké ca nira trudc va nlra sau) mau dudc 13y & dau trong hé théng.
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Gidi han phat hién nhu vay trd nén gia tri don cho cac kim loai trif Hg, tuy van phai chi y téi phan dong

gbp clia Hg.

Nhifng thao luan trén khéng ban dén hiéu chinh trang.

Bang 2 - Gigi han phat hién (pg/m®) déi véi phan mau cltia hé théng 13y mau
sir dung phuong phap ICP-AES va AAS

Nira trudc cla hé

Nira sau clia hé
théng |ay mau

Nira sau clia hé
théng lay mau

théng lay mau ; Toan bd
Kim loai Phn 4 Phan 2 Phan 3 hé théng 13y mau
ol Gl i Binh hap thu Binh hap thu
(impinger) 1-3 (impinger) 4 - 5
? Antimoan/Stibi 7.7(0.7)" - 3,8 (0.4)* 11,5 (1,1)"
| (Sb) ey V. SR
Asen (As) . 1270.3) 64(0.1) _ 191047
Bari(Ba) 05 .03 _ N ™ . ; SRS
Beri (Be) 10,07(0.057 | 0,04(0,03) 0,11 (0,08)*
Cadmi (Cd) 1,0 (0,02)" 0,5(0,01)" 1,5 (0,03)"
1_Crom (Cr) t8ng 1,7 (0,2) 0,8 (0,1)" 2.5(0,3)"
| Coban (Co) 1,7 (0,2 0,8 (0,1)" 2,5(0,3)"
|Péng(Cu) | 14 07 2.1
| Chi (Pb) 10,1(0.2)" 5,0 (0,1)" 15,1 (0,3)"
| Mangan (Mn) 0.5 (0,2)* 0,2 (0,1)* 0,7 (0,3)"
‘Thuy ngén (Hg) 0,6 " 3.0 i 5,6
| Niken (Ni) 36 1,8 5,4
'_Phospho (P) 18,0 9,0 27,0
| Selen (Se) 18,0 (0,5)" 9,0 (0,3) - 27 (0,8)"
Bac(Ag) | 17 0.9 2,6
| Tali(Th) | 9602 | 4801 | ). 144(03)" |
Kém (Zn) 0,5 0,3 L 0,8
CHU THICH 1:

()* : Gidi han phat hién khi phan tich bang GF-AAS.

== - Gigi han phat hién khi phan tich bang CV- AAS, udc tinh déi vai nita sau va toan bd hé thdng ldy mau.

CHU THICH 2;

Théng thudng, gidi han phat hién duoc xac dinh dua vao cac thang s thuc t& va két qua phan tich dugc mo ta &

diéu bén trén diéu

nay.

9.3 Dung (1) cach ti€n hanh cla phuong phap, (2) gidi han phat hién trinh bay & diéu 1, (3) thé tich

300 ml véi nlta trude va 150 mi véi nlra sau va (4) mau khi 1,25 m®, gidi han phat hién nhu trén Bang 2,

dugc tinh nhu sa

u
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AXB:D
C

trong do:

A la gidi han phat hién phan tich, tinh bang microgam trén mililit;

B la thé tich mau diing cho phan tich, tinh bang mililit;

C la thé tich mau khi, dscm (dsm’);

D Ia gi8i han phat hién trong 8ng khéi, tinh bang microgam trén mét khoi.

Gia tri @ Bang 2 dudc tinh cho nifa truéc, nlra sau va toan bo hé théng.
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Khdi dau

Y

6.1.1 - 6.1.2 Chuan bi dung cu thuy tinh ctia hé
thdng l1dy mau, cai loc (néu yéu cau) va chuan
hoa cac bé phan ctia hé théng ldy mau

h 4

6.1.4.4 Xen ké, c6 thé phan tich
riéng Hg trong hé théng riéng theo
TCVN 7557-2

6.1.3 - 6.1.4.3 B& tri hé thdng ldymau nhu mo
ta trong Hinh 1. Cho thudc thi thich hgp vao
cac binh héap thu (impinger) va duy tri luang
thudc thir déi véi mau va mau trang. Bé lai cac
binh N°4, N°5 va N°6 (1 binh dé tréng va 2 binh
KMnO, néu khéng yéu cau binh Hg)

Y

6.1.5 - 6.1.7 Kiém tra do kin ctia hé thdng Iy
mau, van hanh hé théng Idy mau va tinh phan
tram téc do 1ay mau ding téc.

Y

7.1.1-7.1.4 Thao tiing bd phan clia hé thong
ldy mau. Bay nut dudng vao clia hé thdng lay
mau va chuyén téi nai lam sach

Y

7.1.5 Thu mau: Thao cai loc va dat vao binh
chita N°1 (7.1.5.1) néu khéng yéu cau xac dinh
bui (7.1.5.2 - 7.1.5.2.4), rira mii 1y mAu, dau
I&y mau bang axeton hoic nudc. Gép va do
thé tich dung dich trang rdra. Dan nhan nhu
binh N°2

h 4

7.1.5.3 Néu khong yéu cau xac dinh bui, trang
rifa bé mat bén trong dau lay mau, mii lay
mau va céi loc bang HNO, 0,1 N, thu dich rira,
dan nhan nhu binh N°3

Hinh 2 - So dé thu mau va x& ly mau
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Binh chira N° 3 Binh chira N° 2 Binh chua N° 1
Trang ria gau 1dy mau Trang ra d4u 18y méu Cai loc
b&ng axit Bang axeton {Nhan F)
(Nhan FH) {Nhan AR)

|

Co téi kho trong céc
thuy tinh 84 can b

Lam khé trong binh hat
&m 16i kh6i lugng khong
a6i

Xac dinh ¢an béng
phuong phap khéi lugng|

Binh chia N° 4
Binh Iy mau (impinger)
(HNO/H,0.)
(Nhan BH)

{gdm binh ngung néu
dung)

l

|

Cac binh chira
N° 5A, N° 5B, N° 5C

Xac dinh bui cla céi loc
béng phuong phap khai
Iugng

Hoa tan can biing HNO,

Axil hod pH = 2 bing
HNO, dac

Giam thé tich tdi gan
kho va pha mau bang

HF va HNO, 3¢

Loc va pha loang tai thé
tich d& dinh (Phan 1)

L&y dung dich dé
phan tich thuy ngan
bang CV-AAS

Axit hoa phan méu con
lai ti pH = 2 béing HNO,|
dac (Phan 2A)

Pha mau va phéan tich 3
phan riéng ré:
Pha m&u béng axit va
KMnO, & 95 °C trong
2 h va phan tich thuy
ngan bang CV-AAS
(Phan 3A, 3B va 3C)

Pha mau bang axit va
KMnQ, & 95 °C trong

Giam thé tich tdi gan

2 h va phan tich kho va pha méu bang
fthuy ngan béng CV-AAS HNO, dic va 1.0,
Chia thanh 2 phén, moi Phan tich bing phuong
phan 0.5 g va pha mau phap ICAP
timg phén bang HF va |d6i vi 15 kim loal nang
HNO, dac
Phéan tich bang phuong
phap GF-AAS
d6i véi cac kim loai néing)
Chuyén 50 ml -100 ml Phé& miu béing axit va

dung dich & phan tich
huy ngan bing CV-AAS

KMnO'395°C
trong ndi cach thuy

Phan tich bang ICAP
d6i voi cac kim loai nang

Phan tich bang phuong
phap GF-AAS
36 vai cac kim loai nang

(Phin 1)

huy ngén bing CV-AAS)

||Phén tich dung dich co

Hinh 3 - SJ d6 chuan bi méu va phéan tich mau
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Phu luc A
(Tham khao)
Thu muc tai liéu tham khao

1. Method 303F, Standard methods for the examination of water and wastewater, available from
American Public Health Association, 1015 18 th Street, NW. Washington, D.C 20036.

2 EPA Method 200.7. Code of Federal Regulation. Title 40, Part 136, Appendix C.
3. EPA Methods 1 though 5. 12, and 29 Code of Federal Regulation. Title 40, Part 60, Appendix A.

4. ASTM Standard methods D2986 - 71, available from American Sociaty for testing and Materianls,
1916 Race Street, Philadelphia, PA 19103.
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