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L&i n6i dau

TCVN 7556 — 2 : 2005 hoan toan tuong duong v6i BS EN 1948 — 2: 1997.

TCVN 7556 gbém cac tiéu chudn sau, véi tén chung Lo d6t chat thai ran y t& — Xac dinh
néng dd khéi lugng PCDD/PCDF.

TCVN 7556 —1 : 2005 (BS EN 1948-1 : 1997): Phan 1 : L4y mAu.

TCVN 7556 -2 : 2005 (BS EN 1948-2 : 1997): Phan 2: Chiét va lam sach.

TCVN 7556 -3 : 2005 (BS EN 1948-3 : 1997): Phan 3: Dinh tinh va dinh lugng

TCVN 7556 — 2 : 2005 do Tiéu ban ky thuat Tiéu chudn TCVN/TC146/ SC2 "Lo dét
chét thai ran y t€" bién soan trén co sd du thdo dé nghi clia Vién Y hoc lao dong va Vé
sinh mdi trudng - BO Y t&, Téng cuc Tiéu chuan Po ludng Chét luong xét duyét, Bo

Khoa hoc va Cong nghé ban hanh.

Tiéu chudn nay dudc chuyén ddi nam 2008 tu Tiéu chudn Viét Nam cling sé hiéu thanh
Tiéu chudn Qudc gia theo quy dinh tai Khoan 1 Diéu 69 cla Luat Tiéu chuan va Quy
chuén ky thuat va diém a khoan 1 Diéu 6 Nghi dinh s6 127/2007/ND-CP ngay 1/8/2007
ctia Chinh phl quy dinh chi tiét thi hanh mét s6 diéu cla Luat Tiéu chuén va Quy chuén
ky thuat.
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L&i gidi thiéu

Cac policlo dibenzodioxin (PCDD) va cac policlo dibenzofuran (PCDF) la hai nhém ete thom clo hoa,
gdém 75 PCDD va 135 PCDF, téng cong la 210 chat (trong tiéu chudn nay dudc goi 1 cac “chat cling

loai”).

Cac PCDD va cac PCDF c6 thé hinh thanh khi d6t cac chat hiiu co, ciing c6 thé 1a cac san pham phu
cla qua trinh san xuat ho&c ché bién cac hgp chat co clo. Cac PCDD va PCDF c¢6 trong moi trudng la
do su phat thai néi trén va do sl dung cac vat liéu bi nhiém ban. Chung thuc t&€ c6 mat & khip noi véi

néng do rat nho.

Céc chat cuing loai thé clo & vi tri 2,3,7,8 1a ddc. Con 74 dan chat thé 1 dén 3 clo cla cac dibenzodioxin
va dibenzofuran thi kém déc hon cac dan chat thé 4 clo dén 8 clo (vé hé sé doc tuong duong, xem phu
luc A ctia TCVN 7556 — 1 : 2005)

Chi nhimng ngudi van hanh thanh thao, da dudc dao tao vé x{ ly cac chat cd doc tinh cao méi ducdc

thuc hién tiéu chuan nay.
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Xuat ban lan 1

Lo dot chat thai ran y té —

Xac dinh ndng dd khdi lugng PCDD/PCDF
Phan 2: Chiét va lam sach

Health care solid waste incinerator —

Determination of the mass concentration of PCDDs/PCDFs

Part 2 : Extraction and clean—up

1 Pham vi ap dung

TCVN 7556 — 2 : 2005 quy dinh phuong phap chiét va l1am sach mau. Day la phan hai cla bo tiéu
chuédn day d0 vé quy trinh xac dinh PCDD/PCDF. Hai phan khac la TCVN 7556 —1 : 2005 mé ta
phuong phap &y mau va TCVN 7556 — 3 : 2005 mé t& phuong phap dinh tinh va dinh lugng
PCDD/PCDF.

Tiéu chuan nay dudc xay dung dé do ndng dd PCDD/PCDF khoang 0,1ng | - TEQ/m?® tai nguén phat
thai tinh.

Tiéu chuén nay quy dinh nhiing yéu cau vé Tham dinh phuong phap va kiém tra chat luong déi véi bat
ky phuong phap chiét va lam sach PCDD/PCDF nao dudc ap dung. Mot s6 phuong phap dugc mé ta

chi tiét trong Phu luc A |a nhiing thi du cla cac quy trinh chiét va lam sach da dudc cong nhan.

M6t trong ba phudng phap 1ay mau (phan 1 cla tiéu chuan) cé thé két hdp véi quy trinh chiét va
lam sach (phan 2) va quy trinh dinh tinh va dinh lugng (phan 3) tao thanh mot quy trinh do day du.

Trong qua trinh do so sanh tai cac 16 dét chat thai rdn dé thi & ndng dd khoang 0,1 ng | - TEQ/m®, ba
phudng phap nay dudc cho I tuong dudng nhau vé d6 khong dam bao do. Cac thi nghiém Th&m dinh
phuong phap dugc thuc hién trong khi 6ng khoi clia cac 16 dét chat thai thanh phd & néng dé khoang
0,1 ng | - TEQ/m® va tai lugng bui t&r 1 mg/ m® d@én 15 mg/m?®,
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V& nguyén tic, khong thé danh gia dudc dod chinh xac (46 dang va doé chum) clia phép do su phat thai.
Cung véi cac thir nghiém Tham dinh phuong phap, d6 bién thién ndi bd phong thlr nghiém va gitta cac
phong thdr nghiém dudc tinh toan theo quy dinh & diéu 13 cia TCVN 7556 — 3 : 2005. Do bién thién
nay biéu thi nhiing bién thién quan sat dudc khi st dung tiéu chudn nay va phai tinh dén khi biéu thi

két qua.

Phuong phap tién hanh dudc mo ta trong ba phan cla b6 tiéu chudn TCVN 7556 : 2005 nham quy dinh
nhiing yéu cau can phai dat dé do 17 chat cung loai cia PCDD/PCDF, can thiét dé tinh toan téng do
doc tuong duong quéc té I-TEQ (xem Bang A.1 clia TCVN 7556 — 1 : 2005).

2 Tailiéu vién dan

CAc tai liéu vién dan sau 13 rat can thiét cho viéc ap dung tiéu chudn. Déi véi cac tai liéu vién dan ghi
nam ban hanh thi ap dung ban duodc néu. Dai véi cac tai liéu vién dan khéng ghi nam ban hanh thi ap

dung phién ban méi nhat.

TCVN 7556 — 1 : 2005 (BS EN 1948 — 1 :1997), Lo d6t chat thai rdn y t& — Xac dinh nédng dd khdi
luong PCDD/PCDF - Phan 1: L4y mau.

TCVN 7556 — 3 : 2005 (BS EN 1948 — 1 : 1997), Lo d6t chét thdi ran y t€ — Xac dinh nong do Khoi
lugng PCDD/PCDF — Phan 3 : Dinh tinh va dinh lugng.

3 Dinh nghia va cac chir viét tat

3.1 Dinh nghia
Trong tiéu chuén nay, st dung cac thuat ngii dudc dinh nghia sau day:

311

Su thém chuan (Spiking)

Viéc thém cac chuin danh dau "*C,, PCDD va PCDF vao mau.
3.1.2

Lay mau ding tdc (isokinetic sampling)

L4y mau sao cho t6c dd va huéng cla dong khi di vao mii &y mau bang tdc d6 khi 6 diém lay mau

trong 6ng khoi.
3.1.3

Pac tinh hiéu nang van hanh (operational performance characteristics)
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Thudc do cac anh hudng cia méi trudng vat ly va hoa hoc va nhimng van dé trong bao tri, vi du nhu duy
tri dién thé&, nhiét do, duy tri cung cdp mét sé chat nhat dinh, thdi gian bat dau, thdi gian van hanh

khéng theo dobi.
314
Dic tinh hiéu niang thong ké (statistical performance characteristics)

Thudc do dé lugng hod, déi véi cac gia tri do dugdc, dd I&éch cé thé sinh ra do ngau nhién clia qua trinh

do; thi du: d6 13p lai hoc d6 khéng 6n dinh.

3.1.5

M3u tring kiém tra (control blank)

Mau dudc Iay tai nha may theo cling mét phuong phap déi v6i cac mau théng thudng, bao gém viéc
thém chudn nhung khéng dua dau |4y mau vao 6ng khéi va khéng dua khéng khi vao hé théng Iay
mau. T4t ca cac ngan phai dudc trang rifa hodc chiét theo phuong phap théng thudng cho dén giai
doan thu mau sau cuing.

3.1.6

MAu trang chiét (extraction blank)

Mau trdng duoc tién hanh cac cong doan phan tich nhu mau that, bao gém viéc chiét, 1am sach, dinh

tinh va dinh lugng ké ca thudc thlr va vat liéu thich hop.

3.1.7

Chuan 13y miu (sampling standard)

Céac PCDD/PCDF thé clo & vi tri 2,3,7,8 danh d&u ®C,, dudc thém vao trudce khi 1dy mau.
3.1.8

Chuan chiét (extraction standard)

Cac PCDD/PCDF thé clo 6 vi tri 2,3,7,8 danh dau *C,, dudc thém vao trudc khi chiét. Cac chuén nay
ciing dudc st dung dé tinh két qua.

3.1.9
Chuan bom mau (syringe standard)

Cac PCDD/PCDF thé clo & vi tri 2,3,7,8 danh dau °C,, dudc thém vao trudc khi bom vao may sic ky
khi.

3.1.10

Chat giit mau (keeper)
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Dung moi c6 diém s6i cao dudc thém vao dung dich chuén 14y mau.
3.1.11

Chat cung loai (congener)

M6t chat bat ky trong s6 210 PCDD/PCDF

3.1.12

PCDD/PCDF déng phan (PCDD/PCDF isomers)

Céc PCDD hoac PCDF ¢6 cling thanh phan hoa hoc nhung céu tao khac nhau.
3.1.13

Hinh mau sic ky (pattern)

Ban in két qua sac ky clia mét day cac déng phan PCDD/PCDF.
3.1.14

Biéu dé téng (profile)

Biéu dd cac téng ndng doé clia cac déng phan ctia PCDD/PCDF .

3.2 Cac chir viét tat

3.2.1 |-TEQ: d6 doc tuong duang qudc té. (chi tiét, xem Phu luc A cia TCVN 7556 — 1 : 2005).
3.2.2 |- TEF: hé s6 doc tuang duong quéc té (chi tiét, xem Phu luc A ctia TCVN 7556 — 1 : 2005).
3.2.3 GC/MS: s3c ky khi/khdi phd.

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.
3.216 PCDD/PCDF: policlodibenzo -p- dioxin/dibenzofuran

3.2.17 PTFE: politetrafloetylen

4 Nguyén tic cua quy trinh chiét va lam sach

Xac dinh PCDD/PCDF dua vao viéc dinh lugng bang ky thuat pha lodng déng vi s&r dung GC/MS. Cac
chat cling loai PCDD/PCDF thé clo 2, 3, 7, 8 danh dau ®C,, dudc thém vao & nhiing giai doan khac
nhau cla toan bd phuong phap. Su mat mat PCDD/PCDF trong qua trinh chiét va lam sach c6 thé
dudc xac dinh va dudc bé chinh bang s dung nhiing chat cling loai thém vao nay nhu cac chat chuén
ndi cho viéc dinh lugng cling véi cac chat chudn bom mau dudc thém vao ngay trudc khi phan tich
GC/MS. Tuy nhién, do c6 thé c6 su khac nhau trong su lién két va hap phu gitta cac PCDD/ PCDF tu
nhién va cac chat clng loai danh ddu "*C,, dudc thém vao, nén khéng thé dam bao cé thé kiém soat
day di hiéu suat chiét va bé chinh vé su mat mat trong qua trinh 1am sach. Vi vay, thém vao d6, cac
phuong phap dudc ap dung phai dudc Tham dinh can than. Trong phu luc A ¢ mé ta chi tiét cac thi du

vé cac phuong phap chiét va [am sach da dudc tham dinh 13 tot.

Muc dich chd y&u cla quy trinh 1am sach dich chiét tho 1a dé loai cac thanh phan nén clia mau ma cé
thé lam quéa tai phuong phap tach, gay can trd viéc dinh luong hodc gay tac dong nghiém trong dén
viéc dinh tinh va dinh lugng. Hon nita, trong dich chiét mau cudi cling cac chat phan tich con dugc lam
gidu. Cac quy trinh chiét thudng dua vao chiét soxhlet, cai loc va cac chat hap phu va chiét 1dng cac
chat ngung. Mau thudng dudc lam sach bang ky thuat sic ky 16ng da cot si dung nhiing chat hap phu
khac nhau. V& nguyén tac, c6 thé st dung bat ky phuong phap nao néu né thu hdi dudc cac chat phan
tich v6i luong di ding. Ngoai ra, dich chiét mau cudi cling phai khéng &nh hudng bat Igi d&n hoat déng
clia hé théng phan tich hodc dén giai doan dinh lugng. Tuy nhién, tat ca cac phuong phap phai dugc
kiém tra ky ludng va phai dap (ing duodc cac yéu cau vé tham dinh phuong phéap truéc khi dugc dem ap
dung dé giam sat su phat thai. Ngoai ra, viéc kiém tra hiéu qua clia phuong phap d6i v6i mét mau don
1& phai 1& mot phan cla quy trinh bdo dam chat lugng. Phan nay clia tiéu chudn mé ta nhiing yéu cau
vé tham dinh phuong phap va kiém tra chat luong can dat ddi vé6i bat ky phuong phap nao dudc ap
dung.

Trong tiéu chudn nay c6 mé ta nhiing yéu cau téi thiéu ddi véi viéc chiét va lam sach can phai dat ciing

nhu cac thi du vé van hanh.

5 Thiét bi, vat liéu va cac chuan danh dau C,,
5.1 Thiét bj va vat liéu

Xem cac thi du van hanh & Phu luc A.
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5.2 Cac chuan danh dau *C,,

Cac chudn chiét (xem Bang 1) phai dudc thém vao cac méi trudng l1ay mau khac nhau ngay sau khi
mau dudc dua vé phong thi nghiém. Nhiing chat cung loai danh ddu ®*C,, nay hoat déng giéng nhu
cac PCDD/PCDF tu nhién chiét dudc trong qua trinh lam sach vi ching ¢ céac tinh chat vat ly va hoa

hoc tuong tu. Do vay, cac chudn nay dudc s dung cho viéc dinh lugng.

Nhimng luong clia cac chat cung loai danh dau *C,, dudc thém vao ting mau déi véi qua trinh 18y mau
4 néng d6 0,1ng | - TEQ/m?® va thé tich 1dy mau 10 m® (khi khé) dudc trinh bay trong Bang 1.

Né&u du kién khéi luong clia PCDD/PCDF trong mau cao hon ho#c thap hon dang ké, thi khéi luong cac
chudn danh dau *C,, dudc thém vao phai diéu chinh cho phu hop.

6 Nhirng yéu cdu vé tham dinh phuong phap va kiém soat chat lugng
6.1 S dung cac chat chuan danh dau *C,,

Céac dan xuat cla PCDD/PCDF thé clo 6 2,3,7,8 danh dau C,, duoc thém vao trudc khi |14y mau
(chudn I8y mau), trudc khi chiét (chudn chiét) va ngay trudc khi bom vao may GC (chudn bom mau).
Gia sl cac chudn bom mau dudc dua vao hé théng phan tich ma khong bi that thoat va cho phép xac
dinh dugc dé thu hoi (hodc su mat mat) cla cac chat cung loai da dudc thém vao tir cac giai doan
truGe.

Cac chuén 1dy mau dudc thém vao thiét bi 1dy mau trudc khi 1dy mau. Cac chat cung loai danh dau
13C,, (chuén) dudc dua vao & giai doan nay cé thé bi that thoat khdng hoan toan theo ciing mét co ché
nhu cac PCDF/PCDD tu nhién. Thit nhat, cac chat cling loai (chudn) dudc danh dau ti€p xdc véi ludng
khi trong suét thdi gian 18y mau trong khi cac PCDD/PCDF tu nhién dugc |8y mau trung binh chi tiép
xuc nlfa thdi gian d6. Th{ hai, modt phan dang ké cac PCDD/PCDF tu nhién bam vao cac hat nén cé
kh& nang tham gia vao cac phan (ng va cd ché khac nhau dan dén su mat mau. Két qua la, nhu cac
nghién cu khac da cho thay, cac chuan danh dau *C,, dudc thém vao trudc khi 1dy mau cé thé bi mat
theo cac co ché khac nhau. Néu dung ching lam chuén néi trong dinh lugng thi néng dd tim thady sé bi
sai s6 thira. Vi th€ muc dich duy nhat cla viéc thém chuén déng vi danh dau trude khi I8y mau (xem
bang 1) chi dé phat hién nhiing diéu bat thudng trong khi Idy mau ma théi. Ching khéng dudc dung
cho dinh lugng.

6.2 XUrly so bd mau

Hiéu qué cla cac phuong phap chiét da ap dung phal dudc 1ap thanh van ban nhu 12 mét phan cla
viéc mé t& phuong phéap. N6 phai dugdc do thudng xuyén va phal c6 hanh déng khic phuc néu nhu hiéu
suét chiét giam dudi mic yéu cau cé thé chap nhan dudc néu duéi day. Tiéu chi hdm dinh sau phai
duoc thuc hién cho tat ca cac phan cla thiét bi &y mau bao gém (tuy trudng hop) céi loc, chat hdp

phu/hap thu, chat ngung, binh chira va cac bé mat cla thiét bi 1y mau.

10



TCVN 7556-2 : 2005

Dich chiét cia mét lan chiét 1ap khong dudc chira moét lugng 16n hon 5 % cla moét chat cling loai bat ky
so V@i lan chiét thir nhat. Déi véi 1an chiét thit hai, viéc thém chudn chiét danh ddu °C,, ciing dudc 1ap

lai.

Ngoai ra, hiéu suét clia phuong phap chiét sé& dugc kiém tra d6i v6i méi mau riéng 1é bang cach thém

mot bd cac chat cung loai thé clo 2,3,7,8 danh ddu "*C,, vao cac ngan clia hé théng I&y mau trudc khi

chiét.
Bang 1 - Cac chat cung loai PCDD/PCDF thé clo & vi tri 2,3,7,8 danh dau *C,,
dudc thém vao mau & cac giai doan khac nhau cla qua trinh
dai véi 0,1 ngl - TEQ/m?® va thé tich 1ay mau 10 m* (khi kho)
Lugng toan phan tinh theo pg dudc thém vao truéc
Lay mau Chiét Bom vao may GC
Dung dich (chuan 1dy mau) (chuan chiét) |(chuan bom) (dd thu
Thé tich toan phén, tinh bang l: 100 100 hZo5I)
(thi du, toluen,n -nonan)

Cac chat cung loai dugc thém vao:
¥C,,-2,3,7,8 - TCDF 400
8C,, - 1,2,3,4 - TCDD 400
*C,,-2,3,7,8 - TCDD 400
®C,,-1,2,3.7,8 - PeCDF 400
3C,,-2,3,4,7,8 - PeCDF 400
8C,, - 1,2,3,7,8 - PeCDD 400
BC,, - 1,2,3,4,7,8 - HXCDF 400
8C,, - 1,2,3,6,7,8 - HXCDF 400
*C,,-1,2,3,7,8,9 - HXCDF 400
8C,, - 2,3,4,6,7,8 - HXCDF 400
*C,,-1,2,3,4,7,8 - HXCDD 400
8C,, - 1,2,3,6,7,8 - HXCDD 400
*C,,-1,2,3,7,8,9 - HXCDD 400
©C.,-1,2,3,4,6,7,8 - HDCDF 800
*C,,-1,2,3,4,7,8,9 - HpCDF 800
8C,, - 1,2,3,4,6,7,8 - HDCDD 800
3C,, - OCDF 800
*C,, - OCDD 800

11
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6.3 Lam sach mau

6.3.1 Tham dinh phuong phap

Viéc lam sach mau phu thudc vao loai nén mau can phai loai bd. Mét quy trinh 1am sach don nhat dugdc
xac dinh rd rang phai dudc ap dung cho tat cd cac nén mau ma khéng can kiém tra trudc. Do db,
nhiing yéu cau sau day vé tham dinh phuong phap phai dudc thiét 1ap, dé co thé kiém chiing hiéu suat
téng thé clia phuong phap lam sach ma khéng phu thudc vao mau. Bat ky phuong phap lam sach nao

dudc dung phéi dap (ing cac yéu cau sau:

a) Hinh mau séc ky vé déng phan va biéu dé téng chat cling loai clia ctia mét dich chiét cé dac trung rd
rang c6 chira tat c& cac chét cung loai PCDD/PCDF (vi du nhu dich chiét tro bay) phai khéng bi thay
déi béi phuong phap lam sach da ap dung. Nhiing thay déi dap (ng dién tich lién quan téi tin hiéu
manh nhat clia méi day dong dang phai khong vuot qua 20 %. Ngoai ra, su khac nhau gitta cac ing
dap téng clia nhém chat PCDD/PCDF cuing loai phai khéng vugt qua 20 %.

b) Hiéu suat thu héi déi véi mbi chat cung loai riéng biét clia cac chat cung loai PCDD/PCDF thé
clo 2, 3, 7, 8 dudc thém vao trudc khi chiét it nhat phai dat dudc 50 % va khong vuat qua 115 %.

Nhiing thér nghiém vé hiéu suat nay phai 13p lai sau bat ky thay d6i nao clia quy trinh lam sach.

Ngoai ra, hiéu suat ctia phuong phap lam sach phai dugc kiém tra déi v6i méi mau riéng biét bang cach
tinh hiéu suat thu héi cac chat cung loai thé clo 6 2,3,7,8 danh dau *C,, dudc thém vao mau truéc khi
chiét.

6.3.2 Yéu cau tdi thiéu dai véi phép do

Hiéu suat thu héi cla tiing PCDD/PCDF thé clo & vi tri 2,3,7,8 clia cac chudn chiét phai ndm trong
khoang:

- 50 % dén 130 % d6i vGi cac chat clng loai tir tetraclo dén hexaclo;
- 40 % dén 130 % ddi véi cac chat cling loai tir heptaclo dén octaclo.

N&u vugt ra ngoai cac khoang trén va téng nhiing phan déng goép vao téng | - TEQ tur tat ca cac chat
cung loai c6 hiéu suat thu héi khéng nam trong khoang nay khéng dudc vugt qua 10 %, khoang chap

nhan dugc sé phal la:
- 30 % dén 150 % doi v6i cac chat cling loai trir tetraclo dén hexaclo;

- 20 % dén 150 % d6i vGi cac chat cling loai tir heptaclo dén octaclo.
7 Xily so bo va chiét mau
7.1 Thém cac chuan chiét

Céc chét clung loai thé clo -2,3,7,8 - danh dau ®*C,, dudc trinh bay & Bang 1 phai dudc thém vao truéc
khi chiét. Cac chat chuén chiét phai dudc chia ra va phan bé theo ti I& vao cac ngan cla hé théng lay
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mau, cac ngan nay chda hon 20 % toan bd luong mau. Néu moét méi trudng thu mau bi nghi ngd cé

trén 75 % téng | -TEQ, thi toan bd dung dich chun chiét phai dugc thém vao phan nay.
7.2 Luu giit mau

T&t ca dung cu |dy mau va cac bd phan cta hé théng 1dy mau chita PCDD/PCDF phai dudc luu gitr
trong t6i va & nhiét d6 thap hon nhiét dd méi trudng xung quanh (< 4 °C) cham nhat 24 h sau khi 18y
mau. Nén st dung cac ndp van cé dan bang PTFE dé tranh nhiém ban. Cac dai nhém nep thung cac
téng c6 thé chira PCDD/PCDF.

7.3 Chiét

Trong quy trinh chiét st dung cac vat liéu va ky thuat sau. Mot s6 quy trinh chiét dugc mo ta chi tiét
trong phu luc A. C6 thé st dung cac phuong phap khac nhung phai chiing minh 1a c6 cling hiéu suét
nhu nhau cac ky thuat dudi day:

a) V6i dung cu thu hat (céi loc sgi thuy tinh, bao dung mau, béng thuy tinh, ...): chiét, soxhlet véi toluen;

b) V6i cac chat hdp phu rén (x6p poliuretan, XAD-2, Porapak PS): chiét soxhlet 20 h bang toluen (can

phai loai nudc, vi du bang cach cho qua phéu tach nuéc Dean -Stark ho&c dling natri sunfat);
c) Véi florisil: rira gidi bang diclometan sau khi nhéi vat liéu vao cét thuy tinh;

d) VGi cac chat 1dng cé nudc (chat ngung va dung dich xuc khi/binh h&p thu (impinger)): chiét 1dng/ldng
bang toluen ho#c diclometan. Ty & thé tich nudc/toluen khéng dudc 16n hon 20 : 1. Tién hanh chiét
3 Ian lién tiép;

e) V&i bé mat bén trong clia cac 8ng, binh dung hoac nhiing phan khac cla thiét bi 1dy mau co tiép
xdc v6i mau: trang rla bang dung méi tan trong nudc (axeton, metanol) réi bang toluen hodc dun
s6l héi luu véi toluen. Tién xU ly bang axit clohydric cac hat mau da 1ay phai la mét phan cta bat i

quy trinh chiét nao (thi du cac quy trinh dugc cho & Phu luc A);

f) Khi I8y mau bang phuong phap chia dong, bd phan loc va bd sinh han/hap phu c6 thé dudgc phan tich
riéng ré. Cac ndng dé do dudc nay phai cong vao giai doan tinh toan cudi cing. Mot cach lam khac
la 18y mét phan cla dich chiét cai loc, tuong (ing vdi ty 1& thé tich khi gilta dong phu va dong chinh,
két hop lai d& phan tich v6i phan ngung/hap phu. Trong trudng hdp nay ludng dung dich chuén chiét
dugdc thém vao cai loc dudc tang theo ty I& véi ti s6 thé tich khi ctia dong chinh va dong phu;

g) Néu than céc hoac than hoat tinh dudc st dung trong hé théng lam sach khi clia cac phuong phap 10
dét rac thi phal dung cac phuong phap thich hgp bao gom lam khé lanh hodc chiét Dean- Stark
ho&c thém dung méi hoa tan trong nuéc vao mai trudng chiét dé tién hanh loai nuéc. Can luu y dén

viéc thdm dinh phuong phap/tinh dang dén cla phép thir cla giai doan nay.
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Sau chiét, cac dung méi hitu co chira nudc phai dudc lam khé trude khi ¢d. Sau khi tap hap tat ca
nhiing dich chiét va trang rlra phai ti€n hanh lam gidm thé tich mét cach can than dé tranh bay hoi
lam m&t PCDD/ PCDF. Trong trudng hop phai cd dén gan kho, thi rat can cho thém moét lugng nhd

(thi du 50 pl) chéat gilr mau (thudng 1a dung méi cé dd séi cao nhu tetradecan).
7.4 Lam sach

Cac phuong phap lam sach phal nhdm chuén bi dugc mét dich chiét mau thich hdp cho viéc dinh lugng
sau nay (xem 6.3). Quy trinh 1am sach phai lam dam dac nong d6 PCDD/PCDF trong cac dich chiét va
phai loai b cac thanh phan nén can trd trong dich chiét tho.

Phal st dung céac quy trinh 1am sach da dudc chiing nhan; ching thudng bao gém hai hodc nhiéu hon
céac k¥ thuat sau day va cac ky thuat nay cé thé dudc két hop theo cac trinh tu khac nhau. Mét s6 quy
trinh lam sach dudc md ta chi tiét trong phu luc A. C6 thé st dung cac phudng phap khac nhung phai
chiing minh la cho hiéu qua tuong dudng nhu cac ky thuat dugc mo ta dudi day:

a) Séc ky tham thau

Khoang phan tlr luong dudc quan tdm déi véi cac PCDD/PCDF Ia tir 200 g/mol dén 500 g/mol cé thé
dudc tach khdi cac phan ti I6n hon va cac polime ma c6 thé gay qua tai cac phuong phap lam sach
khéc;

b) Sac ky 1dng trén cdt da 16p sl dung silicagen ¢ hoat tinh va bién tinh bé mat khac nhau.

Cac hdp chat c6 tinh chat hoa hoc khac nhau so v6i PCDD/PCDF c6 thé dudc loai bd. Viéc xu ly truc
ti€p dich chiét mau véi axit sunfuric phai dudc tién hanh rat can than dé tranh lam mat PCDD/PCDF

trén cac bé mat than hoa (carboniferous);

c) Sac ky cot hap phu s dung than hoat tinh

Céac phan t& PCDD/PCDF déng phang dudc tach khoi cac phan t&r khéng ddng phing can trd khac;
d) S&c ky 16ng cbt trén nhdm oxit cd hoat dd va dd axit/bazo khac nhau

Cac chat can tr6 c6 su khac nhau nhd vé d6 phan cuc hodc cau tric so v6i PCDD/PCDF cé thé dudc
loai bo.

7.5 Viéc ¢ sau cung cuda dich chiét mau

Dé dat du gi6i han phat hién, dich chiét mau da dudc lam sach phai dudc co dén thé tich khoang 25
ul d&n 100 ul trude khi dinh Iugng (du PCDD/PCDF c¢é diém séi tuong d6i cao (> 320 °C) co ché
chuyén pha hai va su hinh thanh cac sol khi trong qua trinh bay hoi dung méi c6 thé gay mat mat dang
ké khi thé tich c6 it hon 10 ml). Tuy theo phuong phap dudc dung, khi lam gidm thé tich dung méi, can
luu y nhiing diéu sau day.

a) May cb quay
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Mat PCDD/PCDF c6 thé la dang ké khi gidm thé tich dung méi xuéng nhé hon 10 ml. Cac bién phap
chéng lai su mat mat d6 1a st dung céac diéu kién chan khéng c6 kiém soat phi hop véi 4p suét hoi va
diém sobi clia dung moi, viéc thém dung méi cé diém sbi cao lam chat gilr mau cling nhu viéc st dung

cac chai lo c6 hinh dang dac biét (nhu dang chir V).
b) May cb bang dong khi ngucc

Cac thé tich khéng dudc gidm xuéng dudi 1 ml.

c) Dong nito

Can tranh dong nitd qua manh gay xao trén bé mat dung méi. Hinh dang cla chai lo dung ciing ¢ anh
hudng nao d6 dén kha nang mat mau. Céac lo dung dang chir V ho&c céac lo c6 éng chén dudc s dung

khi lam gidm thé tich xuéng khoang dusi 200 pl.
7.6 Thém chuan bom mau

Giai doan cuéi cung truéc khi dinh lugng 1a thém chat chudn bom mau dé do hiéu suéat thu hdi cac

chuén chiét. Chuidn bom mau theo Bang 1 sé dudc thém vao trong cac diéu kién sau:

a) Chuan bom mau phai dugc thém ngay truéc khi dinh lugng. Cac mau da thém chudn bom mau néu
khong thé phan tich ngay do nhiing nguyén nhan vé van hanh (nhu may hdng) thi phai dudc luu gilr

cang ngan cang t6t va can tranh bat ky su bay hoi khéng kiém soat dudc ctia dung mai;

b) Chudn bom mau phai dudc thém vao sau khi gidm thé tich 1an cudi cling. Can phai tranh bat ky viéc
béc hoi truc ti€p nao. Cé thé chdp nhan dudc su béc hai cham & nhiét dd phong tif lo dung mau md
dén thé tich khoang 25 pl;

8 Bao cao

Noi dung bao céo I8y mau dugc mé ta trong TCVN 7556 — 1: 2005 va bao cio két qua phan tich dugc
mo ta trong TCVN 7556 — 3 : 2005.
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Phu luc A
(tham khao)

Cac thi du vé thuc hién cac phuong phap chiét va lam sach

chu thich: Céc policlodibenzo-p-dioxin (PCDD) va dibenzofuran (PCDF) dudc chiét tir mdi trudng mau bang
chiét soxhlet, chiét 16ng- 16ng hoic trang rlra bang cac dung méi (v6i bé mat hl thng 18y mau). Cac chat
cung loai chon loc, déng vi danh dau *C,, dudc thém vao cac dung cu I&y mau khac nhau trudc khi chiét.
Dich chiét mau dudc lam sach bang ky thuat sic ky 16ng. Cac chat cling loai, ddng vi danh dau *C,, dudc
dung lam cac chudn bom mau va dudc thém vao ngay trudc khi dinh lugng dé tinh toan hiéu suéat thu hoéi

clia cac chudn 14y mau va chuén chiét.

A.1 Phuong phap 1

A.1.1 Thiét bi, hoa chat va dung cu

A.1.1.1 Vat liéu ldy mau va lam sach vat liéu

A.1.1.1.1 Vatliéu lay mau

a) XAD - 2, chat dong tring hop polistiren divinylbenzen, kich thudc hat 0,3 mm dén 0,85 mm;

b) Nut x8p poliuretan (poliete, loai 16 md, dién tich bé mat 330 m#g, kich thudc 16 90 x 10® cm, dudng
kinh 100 mm, bé day 50 mm, ti trong 25 kg/m® dudc san xuét tu toluen - 2,4 - diisoxianat/ toluen - 2,

6- diisoxianat (TDI) va polioxipropilen triol;

c) Cai loc soi thuy tinh, kiéu AE", dudng kinh 142 mm.

A.1.1.1.2 Lam sach XAD -2

350 ml XAD -2 dudc cho vao bao dung 60 mm x 180 mm va dudc lam sach trong bé chiét soxhlet dung
tich 700 m, d4au tién bang metanol (8 h) ti€p theo bang axetonitrin (8 h) va dietylete (8 h). Sau d6 chét
h&p phu dugc lam khé ngoai khéng khi trong ti hut 48 h va sau d6 trong ti sdy 6 35 °C it nhat 8 h.
Chat hap phu dudc luu gitr trong chai thuy tinh borosilicat c6 nap day polipropilen.

A.1.1.1.3 Lam sach cac nat xdp poliuretan (PUF)

Tam nat méi dudc cho vao bd chiét soxhlet 2000 ml, chi y tranh dé bi bién dang qua nhiéu. Chung
dudc lam sach bang 2500 ml cac dung méi sau day (xem A.1.1.3): toluen (24 h), axeton (24 h) va
toluen (8 h). Sau khi chiét, cac nat dudc ép nhe bang tay dé dudi dung méi con nam lai (lam trong td
hat) , st dung gang tay bén véi dung méi. Cac nat con 4m dudc dua vao binh hat &m cé dudng kinh
300 mm dat trong t0 sdy. Chang duoc lam khé & 60 °C dudi chan khong (80 kPa) trong 8 h. Sau d6 moi
chiéc nat dugc goi trong gidy nhém va bao quan trong bao nhua. Khéng luu gilt qua 2 thang.
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A.1.1.1.4 Lam sach cac loc sgi thuy tinh

Nung néng 20 céi loc soi thuy tinh trong mét 16 nung nhd & 450 °C trong 8 h. Sau d6 gbi boc nhiing céi

loc nay trong gidy nhom.

A.1.1.2 Dung cu phéng thir nghiém

A.1.1.2.1 Dung cu thuy tinh

a) Binh cau day tron, 500 ml va 1000 ml , kich thudc cd néi 24/29;

b) Binh cAu day tron, 100 ml, véi 6ng li tam dung tich 5ml gén lién véi day binh, kich thuSc cé néi 24/29
(xem Hinh A.1);

c¢) Pipet pasto, dai 150 mm va 230 mm;
d) Phéu chiét c6 khoa thuy tinh va nat thuy tinh, 500 ml, 1000 ml va 2000 ml;
e) Chai thuy tinh borosilicat, 50 ml, 100 ml, 250 ml, 500 ml, 1000 ml va 2000 ml c6 ndp van

polipropilen;
f) Dia s, dudng kinh 180 mm va 250 mm;
g) 6ng nghiém quay li tam, day thon nhon, 10 ml;
h) Céc c6 md, 50ml, 100 ml, 250 ml, 400 ml va 500 ml;
i) Ong dong, 100 ml, 1000 ml, I4n lugt chinh xac dén + 0,75 ml va + 5 ml & 20 °C;

j) Binh hat &m, duding kinh 300 mm, ndp day c6 boc ngoai (khéng diing mé béi tron).

A.1.1.2.2 Thiét bi dung dé chiét soxhlet

a) May soxhlet, 200 ml ho&c 500 ml, ¢ ndi 60/48, dai 25 cm, c& ndi 34/35;
b) May soxhlet, 2000 ml véi ¢ ndi 34/35;

C) (5ng sinh han béng, dai 25 cm, c6 néi 34/35;

d) Ong gidy soxhlet, xenlulozo, dudng kinh 28 mm, dai 80 mm 2. Ong gidy soxhlet, xenlulozg, dudng
kinh 53 mm, dai 145 mm ho#c dudng kinh 60 mm, dai 180 mm?;

e) Ong ndi 8/nén, kich thuéc ndi 34/35 vao 60/48;
f) 6ng noi 6/noén, kich thude noi 34/35 vao 50/42;

g) Gidy x6p poliuretan, day 3,5 cm, 21 cm x 21 cm dé cach nhiét bo chiét soxhlet.

") Cai loc kiu AE, s6 64878, 1a tén thuong mai clia mét san pham do Gelman, My, cung cap. Tén nay dudc
dua ra chi dé tham khao, cé thé st dung cac san phdm tuong duong néu ching cé thé cho két qua tuong tu.
2 6ng gidy soxhlet (bao dung), xenlulozo la tén goi thuong mai clia san phdm dudc cung cap bdi Schleicher
& Schull, Bic
3 Ong gidy soxhlet, xenlulozo 14 tén goi thuong mai ctia san pham dudc cung cap bdi Munktell, USA. C6 thé
dung loai tuong tu néu ching cho két qua tuong ducng.
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A.1.1.2.2.1 Lam sach &ng gidy soxhlet

Tu hai dén tdm 6ng gidy soxhlet dudc chiét trong bd chiét soxhlet 2000 ml bang toluen trong 8 h. Sau

dé lam khoé cac 6ng gidy nay trong td hut va goi vao trong gidy nhom.

A.1.1.2.3 Lam sach dung cu thuy tinh

T4t ca dung cu thuy tinh dudc ngdm 24 h trong dung dich 2,5 % chat tay rita, trang 10 14n bang nuéc
may va hai Ian bang nudc khir ion tir hé théng Millipore MilliQ plus “. D& khé dung cu thuy tinh ngoai
khong khi sau d6 1am néng dén 480 °C trong 16 trong 6 h dé loai bd vét chat hitu co con lai. Trang ria

dung cu dung mét Ian nhu pipet pasto bang dung méi sé dung sau do.

A.1.1.3 Cac hoa chat, dung méi va chat hap phu

Dung hexan, diclometan, xiclohexan, metanol va toluen loai tinh khiét ding trong phan tich thudc trir
sau (pesticide grade) va benzen tinh khiét phan tich. Lam khan natri sunfat & 600 °C trong 8 h va bao

quan trong chai ban dau.

Cac hoa chat va dung moi khac dung loai tinh khiét phan tich (kali hidroxit, axit sunfuric, n-tetradecan,
azobenzen ¥, metylazobenzen ©

Céac chat hap phu dudc st dung: nhdm oxit, baza, hoat dd | ”, silica (silic dioxit) loai 0,063 mm dén
0,20 mm; than hoat tinh ¢ 0,04 mm dén 0,15 mm ®. 50 g bong vai (tinh khiét hoa hoc) dudc chiét
soxhlet qua dém véi 600 ml diclometan va lam kho trong chan khéng. Qua trinh dugc lap lai véi 600

ml hexan. S&y ndng cai loc sgi thuy tinh" & 450 °C trong 8 h.
A.1.1.4 Xirly so bd cac chat hap phu

A.1.1.4.1 Xirly so b silica (silic dioxit)

D& dam bao gia tri mau trdng dd thap, chat hap phu dudc chiét soxhlet véi toluen 8 h. Hoat hoa trong
t0 sdy & 130 °C trong 8 h bang cach dat 400 g silica trén cac dia st (dudng kinh 150 mm). Sau do silica
dudc luu gilr trong cac chai thuy tinh cé ndp van dan bang PTFE kin khoéng khi. Thai gian luu gilr t6i da

khoang 4 tuan.

4 Hé théng Millipore Milli Q plus la tén goi cla san phdm dudc cung cdp bdi Millipore GmbH - Waters
Chromatographic, Blc. Cé thé dung loai tuong tu néu cho két qua tuong duong.

9 Azobenzen No A 565 la tén goi thuong mai clia s&n phdm dudc cung cap bdi Tokyo Kasei Kogyo Ltd, Nhat. C6
thé dung loai tuong tu néu cho két qua tuong duong.

9 Metylazobenzen No P 142 |a tén goi thuong mai clia san pham dudc cung cap bdi Tokyo Kasei Kogyo Ltd, Nhat.
C6 thé dung loai tuong tu néu cho két qua tuong duong.

7 Nhém oxit bazo, hoat dd 1, No 02072 1a tén goi thuong mai clia s&n pham dudc cung cap bdi ICN, Bic. C6 thé
dung loai tuong tu néu cho két qua tuong duong.

® Than hoat tinh, loai Ax 21 13 tén goi thuong mai cia san phdm dudc cung cap bdi Anderson Development

Comp, M§. C6 thé dung loai tuong tu néu cho két qua tuong duong.
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A.1.1.4.2 Chuin bi silica tam kali hidroxit

Hoa tan 140 g kali hidroxit trong 600 ml metanol trong mét binh cau day tron 2 |, thém 250 g silica chua
xU ly. H6n hop dudc déng nhat hoa trong 90 min & 55 °C bang may c6 quay. Sau dé, hdn hop dudc dé
vao trong cot thuy tinh (dai 90 cm, dudng kinh trong 40 mm) c6 16p thuy tinh x8p & day. D& chat hap
phu chay hét nudc réi rira véi 500 ml metanol, ti€p theo 1& 500 ml diclometan. Chat hap phu dudc lam
khé qua dém trong td hut. Sau d6, né dudc chuyén Ién dia si va hoat hoa bang cach nang nhiét do
dan dan tir 50 °C dén 130 °C trong vong 8 h. Sau khi gilt & nhiét dd 130 °C qua dém, chat hap phu
dudc bao quan trong chai thuy tinh (thdi gian luu gilr t6i da khoang 4 tuan).

A.1.1.4.3 Chuan bij silica (silic dioxit) tam axit sunfuric

Silica da hoat hoa dugc trén véi axit sunfuric (H,SO,) theo ti 1& khdi luong 3 : 2 bang cach cho 60 g
silica vao mét chai thuy tinh nhd chita axit sunfuric, 1ac khoang 30 min d& dudc mét hén hop déng déu.
Vat liéu da x ly c6 thé dudc luu gilr khodng 3 tuan.

A.1.1.4.4 Kiém tra hoat do clia chat hap phu

D& dam bao la cac chat hdp phu duodc s dung cé dd hoat déng dung, tién hanh phép thl sau khi
chuén bi. M6t co6t thuy tinh dudng kinh trong 15 mm, dai 150 mm, c6 nat béng 6 day dudc nhdi kho
chat hdp phu dén chiéu day 10 cm va phi Ién trén mot I6p natri sunfat 3 mm. Pua 10 ml ete dau
hoa/benzen (4 : 1 theo thé tich) chta 4 mg azobenzen (AB) va 4 mg metylazobenzen (MAB) vao phan
trén cot (5 dén 6 phan) va dudc rlra gidi bang 20 ml cing dung méi nay. Hoat dé la dung khi khoang
cach rira giai do tir mat trén cla I6p chat hdp phu la nhu sau: v6i nhém oxit, 18 6 mm (cho AB), 29 mm
+ 1,5 mm (cho MAB), vdi silica la 7 mm (AB), la 44 mm + 2 mm (cho MAB).

A.1.1.5 Thiét bi dé 1am gidm thé tich dung méi

a) May co6 quay c6 diéu khién ap suét tu ddong. Thiét bi nay dudc st dung dé giam thé tich dén 10 ml;

b) B& bdc hai nhiéu nhanh nhu minh hoa & hinh A.1 ¢ voi néi cb dai PTFE ¢d 12,5/28 va céac nut néi
van c6 gioang phd PTFE. Ong thuy tinh c6 chop (dai 230 mm, dudng kinh ngoai 6 mm) c6 & néi
nhanh 6,35 mm vao 1,5 mm véi cac vong dém PTFE dudc st dung dé néi véi 6ng PTFE dan dong

nito. Chau cach thuy cé may diéu nhiét véi do én dinh nhiét d6 + 0,1 °C dudc st dung. Thiét bi nay

la thich hop dé c6 dung méi tir 5 ml dén con 0,5 ml hodc dén gan kho;
c) Hé théng béc hoi dung méi Turbovap 500 ® dé giam thé tich tir 200 ml dén 0,5 ml;

d) Nguén cung cép N, c6 6ng than hoat tinh dé& loai cac tap chéat khdi khi, mot van kim va mét 6ng thép

khong ri 1,59 mm dé gidm cac thé tich tir 200 ul dén 25 pl.

9 Turbovap 500 la tén goi thuong mai cia s&n pham dudc cung cap bdi Zymark GmbH, Dic. Cé thé dung
loai tuong tu néu cho két qua tuong ducng.
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A.1.1.6 Thiét bi khac

a) T4 say, 50 °C - 300 °C véi sai s6 + 3 °C;

b) Can, 0 g - 160 g véi sai s6 + 0,001 g;

c) Can,0g-1200 g véisais6 +0,1g;

d) Millipore, milli Q plus ¥, hé théng lam sach nudc;

e) Lo dé khir tap chat dung cu thuy tinh bang nhiét, & it nhat dat 500 °C, d6 chinh xac + 10 °C;

f) Bom chan khéng mang, bén v6i dung méi v6i mang PTFE, t6¢c dd 4 m®/h dén 8 m*/h, chan khéng
cudi 8 kPa 4 téc d6 8 m*/h; 1,5 kPa & téc do 4 m®/h;

g) Gang tay bén véi dung méi.

A.1.1.7 Cac lo nhd dung dung dich chiét mau

a) Lo nhd dung mau, 1,5 ml c6 6ng chén (insert) 100 pl va c6 ndp van véi tdm dém bao PTFE;
b) Lo nhd dung mau, 4 ml c6 ndp vin véi tdm dém bao PTFE;

c) Lo nhdé dung mau, 8 ml c6 ndp van véi tdm dém bao PTFE;

Dai PTFE e N,

\ .
s

n
BURNL S S
Chan khéng [ ';_7@:3
Binh cau day tron 100 ml c6 6ng li tam gan vao day
/
/‘\ Gioang PTFE
JOEE)
Chan khéng It I S":@)
Y k-4

—  Onglitam 10 ml

U/

Hinh A.1 — B& b&c hoi nhiéu nhanh cho nhifng thé tich dung mai nhé
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A.1.2 Xily mau so bd va chiét
A.1.2.1 X ly thiét bi 1ay mau sau lay mau

Bén ngoai thiét bi 14y mau (thudng la gia d& cai loc, 6ng chat hap phu, cac doan 6ng néi, sinh han va
binh hiing chat ngung) dudc lam sach b&ng mét manh vai bong sach tdm axeton. Céi loc va éng hap
phu dudc thao rdi va géi vao trong gidy nhom. N&u chat hap phu (XAD-2 va x8p poliuretan) bi 4m, thi
dé kho qua dém trong ti hat & nhiét do6 phong. Trong trudng hdp ham luong nudc clia XAD-2 cao, ¢6
thé 1am kho trong td sdy & 40 °C dén 45 °C. T4t ca cac bé mat trong cla thiét bi c6 tiép xuc véi khi 6ng
khoi phai dudc trang rita bang axeton, sau dé bang toluen. Toluen sé& dudc st dung dé chiét ti€p sau
nay.

A.1.2.2 Chiét mau

Dung dich chuén chiét gém mét bd cac chat clng loai thé clo - 2, 3, 7, 8 danh d&u ®*C,, dudc cho lén
bé mat cai loc, vao chét Idng ngung va chat hdp phu theo ty 1é tuong (ing vGi su phan bé quan sat duoc
tru6c day ctia PCDD/PCDF trong cac moi trudng nay.

Thém 50 ml toluen vao nuéc cé chira axeton da st dung dé trang ria thiét bi réi chuyén hén hop vao
binh cau day tron. Thé tich cia hén hdp toluen/axeton dudc c6 con khoang 50 ml va chuyén sang binh
cau day tron.

Bé mat cai loc dugdc lam uét bang 1 ml HCI d&c va lam khd & nhiét dd phong. Céi loc dugc chiét bang
toluen 24 h trong bd chiét soxhlet 200 ml dudc cach nhiét bang t& x6p poliuretan dé gilr nhiét d6 cla
dung moi chiét trén 80 °C.

Chat hap phu XAD-2 dudc chuyén vao 6ng gidy soxhlet 53 mm x 145 mm va dudc chiét bang dietylete
trong 8 h. Sau d6 thém khoang 20 ml dén 30 ml toluen, va dich chiét dugc co6 dén khi gan hét dietyl

ete.
Hai nut PUF dugc chiét bang toluen 8 h trong bé chiét soxhlet 500 ml.
Chat 16ng ngung dudc chuyén vao phéu chiét. Sau d6 chat 16ng ngung dudc chiét véi toluen 4 1an, mbi

lan 3 min, st dung thé tich dung mél nhu sau (xem Bang A.1).

Bang A.1 - Ty Ié giira thé tich chat 16ng ngung va dung méi chiét

Thé tich chat 1dng ngung, Thé tich dung mai,
ml ml
<500 4x10
500 dén 2000 4 x 20
> 2000 4 x50

Céc dich chiét toluen dudc thu vao binh ciu day tron cling hén hdp toluen/axeton va natri sunfat khan

dudc thém vao cho dén khi nudc dugc hap phu hét (natri sunfat khong cong bi von cuc lai). Toan bd
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dich chiét toluen (dich chiét cai loc, chéat I1d6ng ngung, chat hdp phu) dudc thu vao binh ciu day tron
500 ml va dugc lam gidm thé tich dén khoang 40 ml bang may cé quay (nhiét dé binh cach thuy 45
°C, du6i ap suét 7,7 kPa). Dich chiét sau d6 dudc chuyén vao binh cau day tron 100 ml c6 han éng
nghiém li tdm & day, thém 50 pl tetradecan va mau dudc cho béc haoi t6i gan kho (nhiét dd néi cach
thuy 37 °C, ap suéat 10 kPa) bang s dung hé théng béc hoi nhiéu nhanh. Sau d6 mau dudc hoa tan

vao 20 ml diclometan/xiclohexan (1 : 1, theo thé tich) va chuén bi cho viéc lam sach mau tiép theo.
A.1.3 Lam sach mau

A.1.3.1 Lam sach buéc dau

A.1.3.1.1 Thiét bi sic ky

a) Cotsacky |

SU dung coét thuy tinh dudng kinh trong 45 mm va dai 100 cm. & dau ra cla cot dugc 14p véi mot mao
quan thuy tinh cé dudng kinh trong 3 mm va khép néi cau 13/2. Mét dia thuy tinh cé nhiing 16 nhd déng
vai trd nhu la gia d& 6 day cla cot. Dinh clia cot cb hinh hol thuén cho phép 1&p mét nat PTFE, nat nay
dudc gilr chic béng kep. Mét mao quan bang thép khong ri dudc xuyén qua nut dé dan N, tao ap suét.
Pia thuy tinh dudc phl bang céi loc sgi thuy tinh va cot dudc nhéi cac chat nhu sau (tir day 1én dinh) 2

cm natri sunfat, 30 g silica, 30 g silica tAm kali hidroxit, 4 cm natri sunfat.
b) Cét sac ky I

M6t nat PTFE c6 mao quan thép khéng ri dugc 18p vao mét dau cla éng thuy tinh c6 dudng kinh trong
21 mm, dudng kinh ngoai 30 mm va chiéu dai 250 mm ma hai dau dugc lam nh&n bang ngon Ira. Dat
4 cai loc soi thuy tinh 1&n nat, va cot dudc nap véi 12,5 cm silica tdm kali hidroxit, ti€p theo 13 silica
thudng cho dén khi con 1 cm cach dinh cot. Dat 4 cai loc sgi thuy tinh 1én dinh, va cot dudgc day bang
mét nat tuong tu.

c) Cébtsicky lll

200 mg than hoat tinh dudc lam khé & 105 °C qua dém, dudc chuyén vao mét coc 100 ml va chuyén
thanh dang hén dich (lo Ilmg) trong 20 ml diclometan. Céac hat nhd nhéat néi trén bé mat dudc gan sang
moét céc 50 ml va lam nhu vay cho dén khi thu dugc 50 mg (trong lugng khd). 600 mg cla céi loc sgi
thuy tinh cat thanh nhimng miéng nhd, dudc déng nhat hoa trong 60 ml diclometan trong 30 s trong mét
céc 100 ml st dung mét may Ultraturrax . 50 mg than hoat tinh dudc thém vao va hén hdp dudc tron
bang tay. Dat 15 dén 20 cai loc soi thuy tinh vao day mét cot thuy tinh (dudng kinh trong 9 mm, dai 8

cm) dugc day bang nat PTFE c6 mao quan thép khéng ri. M6t bom hat voi nudc dudc ndi vao mao

19 Ultraturrax la tén goi thuong mai goi thuong mai clia san phdm dudc cung c&p bdi Junke va Kunkel Bic
(day 1a mot kiéu may l3c siéu am). C6 thé dung loai tuong tu néu cho két qua tuong duong.
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quan thép va hén hop than hoat tinh/sgi thuy tinh dudc d6 vao cot. Thé tich tréng con lai dudc nap day
véi khoang 20 cai loc sgi thuy tinh, va day nut 16i vao. Sau dé, cot dudc rlra bang 200 ml diclometan va

tiép theo bang 100 ml toluen.
A.1.3.1.2 Lam sach bang hé théng ba cét

Cé ba cot sac ky va binh dung méi dudc néi v6i nhau bang ba van bén chiéu Hamilton No 86781 va No
86779 " va bang cac 6ng PTFE dudng kinh trong 0,8 mm nhu minh hoa & Hinh A.2.

N, dudc lam sach bang loc than hoat tinh dudc st dung nhu ngudén ap suéat. Toan bd hé théng duoc
lam sach bang cac dung méi sau: cot sdc ki Ill (huéng ngudc chiéu clia dong): 100 ml metanol va sau
d6 100 ml toluen; cot sac ki lll ti€p theo do6 la cot sic ki Il (ngudc dong): 100 ml xiclohexan/diclometan
(1 : 1, theo thé tich); cot sic ki Il n6i ti€p theo d6 la codt sdc ki | (xudi dong) : 100 ml

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

Dich chiét mau dudc dua lén I6p natri sunfat & dinh cot sac ki | va thé tich tréng dudc d6 day béng 650
ml diclometan/xiclohexan (1 : 1, v/v). Mau dudc di qua cot sc ki | va Il va dudc rlra gidi vao trong cot
s&c ki Ill. Cac thuéc trir dich hai (pesticide), cac policlobiphenyl (PCB) thé mono - va diocto, cling nhu
cac chat khéng mong muén clia mau dudc loai khdi cot sc ki lll bang 75 ml xiclohexan/diclometan (1
: 1, v/v) ti€p theo bang diclometan/metanol/benzen (75 : 20 : 5, v/v). Cac PCDD/PCDF dudc rira giai
bang 40 ml toluen theo chiéu ngudc dong. Dich chiét mau dudc chuyén vao binh cau day tron 50 ml cé
han mét éng li tam & day, thém vai giot tetradecan lam chat gilr va cho bdc hoi dung méi dén kho sl

dung chan khéng nhe va dong khi nito nhe. Can con lai dugc hoa tan vao 1 ml hexan.

Cot sac ki lll c6 thé st dung lai sau khi cho qua cét nay tiing phan 100 ml toluen, metanol va toluen

theo chiéu ngudc dong.
A.1.3.2 Lam sach sau cung

Hai pipet pasto (dudng kinh trong 6 mm) méi pipet déu dudc nhdi mét nit bédng nhd da dudc lam sach
trudc (xem A.1.1.3) G day, rdi nap vao moét 16p 4 cm silica th(t nhat tAm axit sunfuric dudc dt trén 16p
nhém oxit cla pipet th(r hai. C4 hai cot dudc rita déng thdi bang 10 ml hexan. Mau da hoa tan dudc
dua 1én ¢t th&r nhat va phan doan PCDD/PCDF dudc rifa gidi xuéng I16p nhém oxit bang 5 ml hexan.
Pipet th(r hai duoc rlra bang 5 ml hexan/diclometan (98 : 2, v/v) va cac PCDD/PCDF dudc rira giai bang

10 ml hexan/diclometan (50/50, v/v). Gidm thé tich mau con khoang 100 x| va mau dudc chuyén vao

lo dung mau c6 day thét hinh nén.

" Hamilton No 86781 va No 86779 I tén goi thuong mai ctia s&n pham dudc cung cap bdi Hamilton A, G,
Thuy si. C6 thé dung loai tuong tu néu cho két qua tuong duong.
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A.1.4 Thém chuan bom miu

Cac chat cung loai déng vi danh d&u "*C,, dudc thém vao dé kiém tra hiéu suat thu héi. Thé tich mau
sau d6 dudc co dic dén thé tich cudi ciing khoang 5 ul bang cach md nit lo 6 nhiét dd phong trong mot
khoang thdi gian can thiét. Cé thé thay cach nay bang diing mét dong nitd nhe dé dudi dung méi nhung

bé mat dung méi khéng dudc xao trén va phal dung cac lo c6 6ng chén hinh nén. Mau da san sang dé

dinh lugng.
. Van 3
Nito Van 2
. Vi tri: "Ti€p"
i Vi tri; "Vé HTep
phia truéc"

Van 1

-_| Binhdung

-: moi A
PR

cot Il

TR

Chat thai Cot I

Cot |
Hinh A.2 - Thiét 1ap hé théng lam sach ba cot sac ki
A.2 Phuong phap 2
A.2.1 Thiét bi, héa chat, dung cu
A.2.1.1 X&p poliuretan (PUF), dung méi, thiét bi

A.2.1.1.1 PUF

Dung x6p PU - TDI la mét poliete ty trong khoang 33 g/l va cé dd x6p tuong duong véi 0,02 kPa. Sau
qua trinh 1am sach bang cach chiét, cac nut PUF dudc bao quan & chd t6i trong cac chai nau réng

miéng, vi tat ca nhiing thanh phan tan, bao gém ca cac chat 6n dinh, da dudc chiét. Cac PUF da dudc

lam sach khong dudc dé qua 2 thang.

Céc nut PUF dudc cét tir cac phién x6p PU (ddy 50 mm hoZc 100 mm) thanh nhiing hinh tru day 55

mm x 50 mm hoac 100 mm x 100 mm.
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Chiét soxhlet cac nut trong 2 h dén 3 h bang metanol, diclometan, toluen va axeton theo thit tu da cho.
Sau khi ép hét axeton, trdi ching trén gidy nhém va lam kho trong chan khéng & 40 °C qua dém.

Khéng dudc lam bién dang cac nat nay trong qua trinh bao quan.
A.2.1.1.2 Dung mdi, héa chat

D& 1am sach cac bd phan cla hé théng l1ay mau va trang rira né sau khi 18y mau, phai dung cac dung

mdi diclometan, toluen, metanol, va axeton loai siéu sach.

Cac dung méi hdp thu hay dung trong cac binh h&p thu (impinger) hay binh xuc khi 14 metoxietanol va
etoxietanol phai la loai siéu sach. Ca& hai dung moéi nay la nhiing ete dudc coi la nhiing chat gay quai
thai.

Céc hda chat dudc st dung va cac dung méi dudc dé cap dén & trén c6 dd tinh khiét phan tich vét.
A.2.1.1.3 Thiét bi
Cac thiét bi dugc st dung la:

a) BO chiét soxhlet, binh chira mau dudng kinh d&n 100 mm cao 110 mm (cho cac x8p PUF 100 mm x
100 mm);

b) B6 chiét quay Luwig '® dung cho cac dung méi cé ti trong < 1, may céat tu dong (cét dia-ray) (xem &
duéi) va codt dung cho chiét ndng (chiéu dai 6ng trong 100 mm, dudng kinh 20 mm, ¢6 vo bao dét
néng va cac khdp néi thly tinh 14,5 8 méi dau, dudc d6 ddy khoang 25 mm natri sunfat khan tuong
g khoang 7,5 g).

A.2.1.2 Chuan bi mau
Thudng thi toan bd dich chiét tir tat c& cac bd phan dudc chuan bi d& lam sach.
A.2.1.2.1 Pau lay mau va sinh han

Sinh han va dau lay mau ké ca mii 14y mau dudc trang riia bang diclometan, toluen, metanol, axeton
(méi 1an khodng 25 ml d&n 50 ml) theo thir tu da cho. Sinh han dudc dun séi héi luu véi toluen trong 1
h. Dich ngung cung véi cac dung méi (dé trang rira va dun héi luu) dudc chuyén théng vao mot bo chiét
quay Ludwig, thém vai ml HCI va cac chudn danh dau *C,,. Viéc chiét kiét bang hexan dudc bt dau

sau vai gid dé c6 su can bang khuéch tan clia cac chuan danh dau °C,,, va tiép tuc chiét trong 24 h.

Dich chiét hexan dudc loc qua cot natri sunfat khan, cét dudc trang bang hexan va dich chiét nay duoc

c6 dac trong may cat tu dong dén khoang 10 ml. Dich c6é nay dudc dem lam sach.

12 May quay duc 16 ludwig la tén goi thuong mai s&n phdm dudc cung cap bdi Normg, Blc. C6 thé dung loai tuong
tu néu cho két qua tuong duong.
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A.2.1.2.2 Cac nut PUF

Dung kep I8y cac nat PUF ra tir cac 6ng hap phu va dat vao trong bo chiét soxhlet dac biét (cé trang bi
phéu chiét Dean — Stark) c6 18i ra & day dé dung moi chay trd lai, va mét chd phinh 16n & phan trén cla

&ng hut d& ngan su suc trd lai.

Cac nut PUF dudc axit hda bang 1 ml HCI d&c va dudc lam kho & trong ti hut truéc khi chiét, dé dam
bao giai hdp t6t cac PCDD / PCDF. Viéc chiét dugc thuc hién trong 24 h véi toluen ma mét phan da
dudc dung dé trang rla cac 6ng hap phu. Dich chiét dudc lam khé qua cot Na,SO, khan (xem

A.2.1.1.3). Cét duoc lap vd bao nudc ndng va cac can ran sau do dugdc chiét 6 85°C bang toluen.

Cac dich chiét sau d6 dudc co trong may cat tu dong cé kiém soat chan khéng 6 80 °C va khoang 30
kPa dén 40 kPa (cach thuy).

A.2.1.2.3 Binh hap thu (impinger)

Cac chét trong binh hap thu/binh xuc (metoxi ho3c etoxietanol, nuéc va cac hat) dudc chuyén vao binh
cat. Céac binh hap thu/binh xuc dugdc trang bang 4 dung dich axeton, toluen, diclometal va metanol theo
th( tu da cho. Cac dung méi dudc dudi d&n con mét vai ml dudi ap suéat giam (khoang 80°C va 10 kPa)
trong may céat tu déng. Thém 1 ml HCL dac vao phan ¢ con lai, can dudc 1am khé & nhiét dé phong

va dudc chiét nhu da mo ta & trén (xem cac phan muc 4 trén).

M6t cach khac 1a chuyén cac chét trong cac binh hap thu/binh xuc vao may chiét quay Ludwig pha
loang véi nudc cat (ti 1é gilta cac chét trong binh va nudc 1a 1 : 5) va thém 5 ml HCI d&c. Dung dich axit
héa da pha lodng sau d6 dudc chiét vGi hexan trong 24 h va dich chiét hexan dugc lam khé bang cach
loc qua Na,SO, khan va c6 trong may cat tu dong. Néu 1ay mau bd héng thi cé thé s dung ki thuat rira

giai néng trén cot nap natri sunfat.

Né&u cac ngén cla hé théng I8y mau can dudc phan tich nhu mét khéi, nhu trong trudng hop giam sat
su phat thai, thi tat ca cac dich chiét dugc hop nhat truée khi dudc loc qua natri sunfat nhu mé ta & trén,
va sau dé dudc lam giam thé tich(A.2.1.2.1).

A.2.2 Lam sach
A.2.2.1 Lam sach da cot

Hinh A.3 cho sa d6 quy trinh lam sach dugdc s dung.
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1 MLS
5 Sio,
12|{I-ADSPT
6 Sio,/
H,S0,
2 | RINSE Y
7| sio,
l 13 | DEST
. Sio, / >
3 | EXTR NaOH
l 9| sio, .
\ 7 \
4 | DEST 10 Si0,/ 14
] e
CHROM
11 | ALO,
Super |
IR
1 ST Hé théng 1dy mau
2dén4 X0 Iy mau
RINSE Trang ria thiét bi lay mau
EXTR Chiét
DEST Gidm thé tich dung moi
5 dén 11 Lam sach mau
MLS Cot da I6p
CHROM Séc ki
12 I- ADSPT Lam sach ngudc
13 DEST Gidm thé tich dung moi
14 GC/MS Chat c6 dé xac dinh bang SKK/PK

Hinh A.3 - So d6 quy trinh 1am sach

A.2.2.2 Lam sach ngudc, than hoat tinh/sgi thiy tinh

N&u con cac chét can trd (vi du khi I8y mau trong thir nghiém ngon Ira chay khéng hoan toan) sau khi

lam sach da cét, thi viéc lam sach “ngudc” trén cot than hoat tinh/sgi thiy tinh 1a su lua chon t6t nhat.

Sau day la phuong phap chuén bi hén hop than hoat tinh/sgi thly tinh:
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Mét céi loc sai thily tinh (khoang 600 mg loai MN 85/90 BF, dudng kinh 9 cm'™) duoc c4t thanh nhiing
miéng nhd va cho vao moét binh nén vGi 300 ml diclometan. Cai loc dugc xé thanh nhimng sgi siéu min
trong 60 s bang thanh phan tan Ultraturrax ' kiéu 18 —10, véi t6¢c d6 20 000 vong/mn. Thém 60 mg
than hoat tinh'” va phan tan thém 30 s nira dé dudc mot khdi phan tan déng déu mau hoi xam. Hén hop
than hoat tinh/sgi thdy tinh nay dudc d& vao mét 6ng loc thdy tinh (dai 30 mm, dudng kinh 13 mm, mét
tam thly tinh x8p thd, cac dau néi thuy tinh va vo bao 1am néng) va dung méi dudc hat nhe ra. Mét ndp
thay tinh c6 t&m thuy tinh x6p, dau ndi va dai PTFE dudc thém vao, nhu vay than hoat tinh/sgi thly tinh
dudc dat gilta hai tdm thuy tinh xdp.

Mau dudc hap phu tir dung dich hexan ho#c diclometan, cac tap chat duoc ria loai di bAng hén hop
dung méi diclometan/metanol/benzen (75 : 20 : 5, v/v) va PCDD/PCDF dudc gidi hap bang quay ngudc
cot 180 ° va rita gidi bang toluen theo chiéu ngudc lai. Cot sau d6 dudc lam sach lai dé dung cho lan
phan tich sau bang cach cho toluen chdy qua dudi diéu kién dun ndéng dén khoang 85 °C va hoat hoa
lai cot bang hdn hop dung méi ba thanh phan. Néu ludng cac chat can trd 16n thi c6 thé dung ludng
chat hap phu nhiéu gap hai ba lan.

Dé ti€p tuc lam sach c6 thé tach phan doan bang sac ki 16ng hiéu nang cao (HPLC) trong nhiing trudng

hop dac biét, thi du nhu khi c6 mat mot sé hdp chét chira brom.
A.3 Phuong phap 3
(Chi mé ta phuong phap lam sach mau)

A.3.1 Thiét bi, héa chat, dung cu

Than hoat tinh Carbosphere” 80 d&n 100 mesh c6 dién tich b& mat 1000 m%g dudc dun héi luu trong
toluen ba tudn I&. Nhém oxit bazo, hoat d6 1 dudc sdy & 200 °C trong 16 h trudc khi st dung. T4t ca
cac dung méi va thudc thir khac 1a loai c6 dd tinh khiét phan tich va dudc dung khéng can tinh ché

thém.
A.3.2 Chiét va lam sach mau

Thém 100 1 hén hop chlta cac chét cung loai PCDD/PCDF danh dau "*C,, (chuén chiét) vao dung cu
l&y mau chl yéu cla hé théng l1dy mau trudc khi chiét. Trudc khi bat du lam sach, dung méi (toluen)
dudc thay bang diclometan (DCM). C6 dich chiét c&n than dén khi con khoang 1 ml (khéng dé dén kho)

1 Cai loc sai thily tinh, kifu MN 85/90 BF la tén goi thuong mai clia san pham dudc cung cap bdi Macherey va
Nagel, Diic. Cé thé dung loai tuong tu néu cho két quéa tuong duong.

%) Thanh phan tan Ultraturrax, kiéu 18 - 10, 20.000 vong /mn la tén goi thuong mai dudc cung cép bdi IKA -
Werke, Biic. C6 thé dung loai tuong tu néu cho két qua tuong duong.

% Than hoat tinh Carbosphere, 80 d&n 100 mesh la t&n goi clia san pham dudc cung cap bdi Chrompack, Ha Lan.
C6 thé dung loai tuong tu' néu cho két qua tuong duong.
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véi dong nitd nhe 6 110 °C, s dung vd bao nhiét. Sau khi dé ngudi dén nhiét d6 phong, thém 50 ml
diclometan, tron that déu. Hén hop nay duodc dua Ién mot cot chira than Carbosphere da hoat hoa™.
Cot thay tinh (dai 10 cm dudng kinh trong 10 mm) ¢ mét tdm thay tinh x8p & day va & cac dau & ca hai
phia va nhoi ( t&r day 1én dinh) béng thach anh, 2 gam than Carbosphere ' va tiép theo 1a mét nat bong
thach anh khac. Cét dudc néi v6i mét binh dung mau (xem Hinh A .4a). Céc (100 ml) va binh dung mau
dudc trang rdia hai 1an véi 10 ml diclometan. Cac dung méi nay dudc thém vao mau trén cot. Sau d6
cot than Carbosphere '® dudc dat vao trong bd héi luu (xem Hinh A. 4b) va dudc dun héi luu 2 h véi 30
ml diclometan. Phan doan nay dudc loai bd. Tiép theo trang cdt bang 20 ml toluen va dun héi luu Vi
30 ml toluen 1 h. Cét Carbosphere '® sau d6 dugc dat quay nguoc trong bd héi luu (xem Hinh A.4c) va
dudc rlra gidi ngudc bang dun héi luu véi 30 mi toluen trong 22 h (phan doan PCDD/PCDF). Cudi cling
dich chiét toluen dudc co dén thé tich khoang 2 ml bang cach cho béc hoi trong vo bao nhiét 6 nhiét do

110 °C va sau dé dudc béc hai cdn than téi gan khé dudi dong nito nhe & nhiét do phong.

G giai doan a, cac PCDD/PCDF dudc hap phu trén dinh cot, trong khi cac thanh phan khéng phal hop
chat thom cGia mau dudc ria ra khéi cot. G giai doan b, cac PCB ddng phing dudc chiét ra khdi cac
PCDD/PCDF. & giai doan ¢, cac PCDD/PCDF dudc rira giai ngudc tur cot.

Can chita cdc PCDD/PCDF sau khi lam sach bang Carbosphere " (6 phan ¢ cla Hinh A.4) dudc hoa
tan lai vao 5 ml hexan va dudc dua 1én dinh cét (dai 30 cm, dudng kinh trong 8 mm) chita 1 g Na,SO,
khan, 5 g nhém oxit va béng thach anh. Cét nhém oxit dudc trang rta hai 1an bang 2,5 ml hexan roi

bang 20ml hédn hop hexan/ diclometan (93 : 7, v/v). Loai bé dich rlra giai.

Céac PCDD/PCDF duogc rlra giai bang 75 ml hén hop hexan/diclometan (60 : 40, v/v). Cudi cung béc hoi
dich rlra giai nay dudc cé dén con 1 ml & nhiét d6 dudc nang cao va dén gan khé & nhiét dé phong
bang dong nitd nhe va hoa tan lai vao 50 pl toluen chira lugng da biét cla 1,2,3,4 — TCDD danh dau
3C,,va 1,2,3,7,8,9 - HxCDD danh dau ®C,, (cac chudn bom mau).
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Nap mau Lam sach mau

B

B
D E
Cha thich
Binh chda thly tinh 4 Bong thach anh
Bong thach anh 5  Chan thay tinh
2 g Carbosphere 6  BO hdiluu
Mau

Bay cac PCDD/PCDF va cac PCB ddng phing

Céc cau tir nén mau; loai bd

Rdra xudi: 30 ml DCM, 1 h; 10 ml, toluen, 1 h

R{ra ngudc (cot bay quay nguoc) cac PCDD/ PCDF dudc bay dung 30 ml toluen, 22 h

Hinh A.4 - S d6 clia phuong phap l1am sach dung Carbosphere

A.4 Phuong phap 4
A.4.1 Thiét bi, héa chat, dung cu
A.4.1.1 Vatliéu lay mau

a) XAD 2, mét chat dong trung hop polistiren divinylbenzen, c6 dién tich bé mat 330 m?/g, dudng kinh
16 trung binh 90 x 10 cm, kich thugc 20 mesh dé&n 60 mesh;

b) Nut x8p poliuretan, loai poliete TDI, dudng kinh 120 mm, bé day 50 mm, ti trong 33 kg/m?;

c¢) Cai loc sgi thly tinh dudng kinh 130 mm;
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d) Metoxietanol, d6 tinh khiét > 99,5 % (v&i s&c ki khi);
e) Cai loc Micron WB50 '® khéng ¢ dau parafin;
f) Florisil, 60 mesh dén 100 mesh.
A.4.1.2 Thiét bi phong thir nghiém
a) Binh cau day tron, 500 ml va 2000 ml, c6 néi 29/32;
b) Binh cau day tron, 500 ml c6 6ng hinh nén 5 ml han vao day, c6 néi 29/32;
c) Pipet Pasto, dal 150 mm va 230 mm;
d) Phéu chiét, 300 mi;
e) Céc thay tinh 50 ml, 100 ml, 250 ml, 500 ml;
f) Ong dong, 50 ml, 1000 ml, d6 chinh xac tuong (ing + 0,75 ml va 5 ml, & 20 °C;
g) Cac lo nhd dung dich chiét mau, 1,5 ml c6 6ng chén 100 pl va ndp nhan véi dém bao PTFE.
A.4.1.21 Bbd chiét soxhlet
a) BO chiét soxhlet, 250 ml véi c8 nédi I6i 29/32 va 6ng bao ngoai cb néi 60/46;
b) B6 chiét soxhlet, 1250 ml ¢ dinh dugc I&p vong PTFE trén go thly tinh nham va sinh han;

c) Ong chita mau cda soxhlet, bing thly tinh, thé tich 100 ml, dudng kinh 32,5 mm, t4m thay tinh x3p
(d6 x8p P 250 xem ISO 4793 : 1980), dai 130 mm.

A.4.1.3 Héba chat, dung mdi, chat hap phu

a) n - hexan, toluen, diclometan, metanol, axeton, tat ca c6 do tinh khiét phan tich thudc trir sau

(pesticide grade).

b) Silica, hoat h6éa, 63 um dén 200 pum;

c) Nhém oxit, Alumina B super I” cho phan tich dioxin;
d) Bac nitrat, 99,8 %;

e) Kali hydroxit, tinh khiét;

f) Axit sunfuric, 95 % dén 97 %;

g) Natri sunfat, 99 %.

19 Cai loc Micron WB 50 1a tén goi thuong mai ctia sdn phdm dudc cung cap bdi Drager, Dic. C6 thé dung loai
tuong tu néu cho két qua tuong duong.
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A.4.1.4 Thiét bi dé bay hoi dung méi
a) May co6 quay c6 diéu chinh ap suét tu ddng. Thiét bi nay dudc st dung dé c6 dén con 10 ml.
b) May bay hoi dung méi Turbovap 500 ®, @& gidm thé tich tr 200 ml dén 0,5 ml;

c) Bay hai bang N,. Thiét bi nay thich hop dé giam thé tich dung méi tir 5 ml xuéng 25 pl.

A.4.1.5 Thiét bi khac

a) Tu sdy, khoang nhiét d6 50 °C dé&n 500 °C, dé loai nhiém ban dung cu thuy tinh;
b) Can, khoang tir 0 g dén 1500 g va tir 0 g dén 160 g;

c) Hé théng lam sach nudc;

d) Bom chan khéng mang, v6i mang PTFE chiu dung méi;

e) Gang bén véi dung méi;

f) Mi dét nong;

g) T4 lam khé chan khéng.

A.4.2 Lam sach thiét bi phan tich va cac chat hap phu
A.4.2.1 Lam sach dung cu thuy tinh

Dung cu thuy tinh dudc 1am sach bang may rlra bat dia. Sau mét vong rira, dung cu thuy tinh duoc
trang bang nudc may, ti€p theo bang nudc khit ion 18y tir hé théng lam sach nudc.

Dung cu thuy tinh dudc 1am khé (100 °C) sau d6 dudc say 6 500 °C trong |6 trong 10 h dé loai bd cac
vét chat hiiu co.

Lam sach cac éng chita mau cla soxhlet: cac 6ng chta mau thuy tinh dudc lam sach bang toluen

trong bo chiét soxhlet.
A.4.2.2 Lam sach chat hap phu va vat liéu loc

a) XAD-2 duodc dat vao 6ng chira mau clia soxhlet. Sau d6 XAD-2 duoc rifa 1an ludt bang nuéc,
metanol va diclometan dén khi dich rlfa trong. Sau quéa trinh nay 6ng chita mau dudc dat vao may
soxhlet (750 ml) va XAD -2 dudc chiét 48 h bang toluen. Sau khi chiét, chat hdp phu dudc rira bang
diclometan va dung méi nam lai dudc cho béc hoi trong may cd quay. XAD-2 sach dudc bao quan

trong chai thuy tinh kin khi.
b) Lam sach cac nut xop poliuretan

8 nut PUF méi dugc dat vao trong bd chiét soxhlet 2000 ml. Chung dudc lam sach bang toluen (24 h)
sau d6 bang axeton (24 h). Sau khi chiét, cac nit dudc ép bang tay dé loai dung méi con lai (Iam trong

td hat), dung gang tay bén véi dung moéi. Cac nit sau d6 dudc chuyén vao ti sdy chan khéng. Ching
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dudc lam khé 6 50 °C trong chan khéng 0,08 Pa trong 10 h. Sau d6 mébi nat dudc géi trong gidy nhém

va dugc bao quan trong mét tui chat déo.
c) Lam sach cii loc sgi thuy tinh

Céi loc sai thuy tinh dugc d6t néng trong 16 nung & 450 °C trong 8 h. Sau d6 géi vao gidy nhém.

A.4.3 X ly cac chat hap phu

A.4.3.1 Silica (silic dioxit) tam kali hydroxit

Tron 99 g dung dich KOH (1 mol/l) véi 200 g silica va déng nhat hoa trong may cé quay.
A.4.3.2 Silica tdm axit sunfuric

Tron 393 g axit sunfuric dac véi 500 g silica va dong nhéat hoa trong may co quay.
A.4.3.3 Silica tdm bac nitrat

Hoa tan 25 g bac nitrat vao 67,5 g nudc tinh khiét nano trong mét céc thuy tinh 250 ml. Cho 225 g silica
vao mdt coc thuy tinh 1000 ml khac. D6 tur tor dung dich AgNO, vao céc chira silica, vira d6 vira khudy
bang dia thuy tinh. H6n hop dudc gili & trong t8i khoang nlra gid. Sau d6 hén hop dudc dua Ién mét cal
khay va dat vao tl sdy c6 dong nitd chay qua. T( sdy dudc dét nong tir 70 °C dén 125 °C trong 5 h
trong dong nitd thdi qua td say. Nhiét d6 125 °C dudc gilt trong 15 h. Sau d6 chat hap phu dudc d8 vao

chai nut kin va bao quan trong binh hat m.

A.4.4 Chiét mau

A.4.41 X ly thiét bi Iy mau sau ldy mau

Bén ngoai thiét bi 1ay mau dudc lau sach bang bdng thuy tinh sach t&m axeton.
A.4.42 Chiét miu

Cac chuan chiét (cac chat cuing loai PCDD/PCDF danh dau ®C,,) dudc thém vao cac ngan lay mau c6
kha nang chlra hau hét cac PCDD/PCDF. Né&u c6 nhiéu hon mdt ngan nhu vay thi hén hdp chuan dudc

chia theo ti I& va thém vao cac ngén |4y mau.

Thém 50 ml toluen vao nudc chlra axeton va dung hén hop nay dé trang rlra thiét bi, hdn hop dudc
chuyén vao mét binh ciu day tron. C6 hén hdp dén con khoang 50 ml. Toluen con lai dudc dung dé

chiét chat ngung.

Chat ngung dudc cho vao mét phéu chiét. Tién hanh chiét 4 1an, méi 1an 50 ml toluen (bao gém ca
toluen dudc dé cap & trén). Cac dich chiét toluen dugc gdp lai vao mot binh cau day tron va thém

Na,SO, khan vao dé lam khé toluen.
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Bé méat cai loc (cai loc sdi thuy tinh) dudc trang béng 1 ml HCI d&c va dé khd & nhiét do phong. Can
mot s6 ml HCI d&c dé xu ly cai loc Micron WB 50 '®. Cai loc dudc chiét ciing véi x6p poliuretan bang

toluen trong 24 h trong bd chiét soxhlet 1250 ml. S dung toluen ¢ tir viéc chiét chat ngung.

Chat hap phu XAD-2 dudc chiét bang toluen it nhat 24 h trong 6ng chita mau thuy tinh clia bd chiét

soxhlet.

Hgp toan bo dich chiét toluen va co6 dén con khoang 40 ml trong may cét quay (60 °C, chan khong 15
kPa). Trudc khi co, thém 5 pl tetradecan lam chat giii. Dich chiét nay s&n sang dé lam sach. Nhung chi

st dung mét nira dich chiét dé 1am sach. Nira th& hai cGia dich chiét nay dudc gilr dé phan tich lai.
A.4.5 Lam sach mau

Viéc lam sach nay gébm hai giai doan va néu can thi thém giai doan thi ba.

A.451 Coétsackil

Cot hén hop véi cac silica dudc x{r Iy khac nhau.

Mét cot thuy tinh dudng kinh trong 35 mm, dai 300 mm va c6 tdm chén thuy tinh x8p (d6 x6p P 160,
xem ISO 4793 : 1980) dudc nap lan lugt tir day l1én dau cot: 2 g silica, 5 g silica tdm KOH, 1 g silica, 10
g silica td&m H,SO,, 1 g silica, 5 g silica tdm AgNO,, 5 g Na,SO,.

Cot dudc rira trude véi 120 ml hexan. Pua khodng 20 ml dich chiét mau Ién 16p natri sunfat & dau cot.
R(ra giai cac PCDD/PCDF bang 250 ml hexan.

A.4.5.2 Cotsackill
Nhom oxit B Super | 7,

Mét cot thuy tinh dudng kinh trong 22 mm, dai 250 mm va cd tdm chan thuy tinh (d6 x8p P160, xem
ISO 4793 : 1980) dudc d6 day hexan tiép theo la 25 g ALLO, va 10 g Na,SO,.

Dich chiét da cé con khoang 5 ml nhan dudc tir cot sac ki | dugc dua lén 16p Na,SO, & dau cot. Viéc rlia
giai dudc tién hanh véi 60 ml hexan, 90 ml toluen va 200 ml hexan/diclometan (1 : 1, theo thé tich)
phan doan 200 ml hexan/diclometan chitra cac PCDD/PCDF.

Dich chiét nay dudc co6 trong may c¢d Turbovap 500 ¥ dén con khoang 3 ml. Ding dong nita co ti€p dén
khoang 100 pl.

A.4.5.3 Lam sach bé sung
Chay s&c ki v6i HPLC.
Cot: Nucleosil 5 NO, ET 200/8/4 '".

' Cét Nucleosil 5 NO, ET 200/8/4 1a tén goi thuong mai clia s&n pham dudc cung cép bdi Machesey & Nagel,
Dic. C6 thé dung loai tuong tu néu cho két qua tuong duong.
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RUa gidi bang hexan/dietyl ete (95 : 5, v/v) va téc @6 dong 0,5 ml/min. Phan doan ti 7 min dén 15 min
chira cac PCDD/PCDF.

A.4.6 Thém chuan bom mau

Cac chat dong loai PCDD/PCDF danh dau *C,, (chudn bom mau) dudc thém vao dé kiém tra hiéu suat

thu héi. Giam thé tich mau dén thé tich khodng 25 | b&ng dong nito nhe. Mau nay s8n sang cho dinh

luong.
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Phu luc B
(tham khao)

Thu muc tai liéu tham khao
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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