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Lé&i néi diu
TCVN 9241:2012 hoan toan twong dwong véi ISO 6848:1996.

TCVN 9241:2012 do Téng cuc Méi tredng bién soan, B Tai
nguyén va Méi tredng dé nghj, Bd Khoa hoc va Cdng nghé cdng
bé.



TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN 9241:2012

Chit lwgng nwéc — Xéac dinh thudc trir sau clo hiru co,
polyclobiphenyl va clorobenzen — Phwong phap sac ky khi sau
khi chiét 1dng-ldng

Water quality - Determination of certain organochlorine insecticides, polychiorinated
biphenyls and chlorobenzenes — Gas chromatographic method after liquid-liquid extraction

CANH BAO VA CAC BIEN PHAP AN TOAN - Tiéu chudn nay sir dung chit d& chay va cic dung
méi hiru co ddc hai cin tuin thi cac qui dinh vé an toan trong khi thieg hién.

Detector bdy dién tir (ECD) chira cic tac nhian phéng xa. Phai tuin thi cac bién phap an toan
thich h¢rp va cac quy dinh phép lujt.

Céc chét chudn hydrocacbon co clo va thudc trir su clo sir dung l1am chét hiéu chuin la cac
chét ddc hai. Vi thé, phai tuin thi chit ché cic qui djnh an toan lién quan.

1 Pham vi ap dung
Tiéu chudn nay mé ta phwong phap dé& x4ac dinh cac thuéce trir sau clo htru co, polycloro biphenyl

(PCBs) va clorobenzen (trir cic clorobenzen bac mdt va bac hai) trong nwée ubng, nwéc ngdm, nuwéc
mat va nuwéce thai.

Phuwong phap dugc ap dung véi cac miu nude chira dén 0,05 g/l chét ran lo Ing. Khi cac chét hivu co,
chét rén lo Irng va chét keo, chét can trd cé nhidu trong mau s& din dén gidi han phat hién sé cao hon.

Phuwong phap dugc md ta trong tiéu chudn ndy chi cung cdp cac thdng tin v& cac hgp chit PCB cuy thé
ma khéng cung cAp théng tin v& mic PCBs téng sb.

Tuy theo cac loai hop chét hiru co dugc phat hién va ngudn nwdrc, giéi han phat hién dwec néu trong
Bang 1 4p dyng duwgc cho phwong phdp d3 md ta trong tiéu chudn nay, déi véi nwdc co ham lugng
hru co thép.

Céac chét hiru co thueng cé & trong nwéc véi ndng dd rat thdp, nhung van dé & nhigm clo htru cor 1a rét
nghiém trong.
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Mirc do dwoc cang thdp thi cang phai dugc quan sat cAn trong; dc biét cAn dic biét chu y khi ndng dd
thap hon 10 ng/l.

2 Tailigu vién dan

Céc tai lidu vién din sau 13 cAn thiét cho viéc ap dung tiéu chudn nay. Béi véi céc tai liéu vién dan ghi
nim céng b thi 4p dung phién ban dugc ndu. B4i véi céc tai lidu vién din khdng ghi nam céng bé thi
ap dyng phién ban m&i nhat bao gdm ca cac sira dbi, bd sung (néu co).

TCVN 6663-1:2011 (ISO 5667-1:2006), Chét luong nute - Ley méu - Phén 1: Huong dén Iap chuong
trinh 18y mau va ky thuét Iy méu.

TCVN 5992:1995 (1SO 5667-2:1991), Chét luong nutc - LAy mau - Huéng dan ky thuét ldy mau.

3 Nguyén tic

Thudc trr sau clo hitu co, clorobenzen va PCB dugc chiét 16ng-1dng bang dung méi chiét. Sau khi co
d3c thanh phan bing cach 1am bay hoi nhe va sau budc 1am sach, (néu cin), phan chiét miu duwgc
phan tich béng séc ky khi, str dyung detector biy dién t&r (ECD).
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Bing 1 - GI&1 han phét hign

Acronyms Tén héa hoc (IUPAC) aid :;':‘phét
Thubc trir sau clo hiru
con
HCH 1,2,3,4,5,6 hexanclocyclohexan,
nam chét ddng phan 14p thé: alpha-HCH
beta-HCH
Lindan gama-HCH
deita-HCH
eplison-HCH
o,p-DDE 1,1-diclo-2-(2-clophenyl 1)-2-(4-clophenyl)etylen
p,p-DDE 1,1-diclo-2,2-bis(4-clophenyl)etylen
0,p-TDE 1,1-diclo-2-(2-clophenyl)-2-(4-clophenyl)etan (=o,p"-DDD)
p.p-TDE 1,1-diclo-2,2-bis(4-clophenyl)etan (=p,p-DDD) 1 ngl
o,p-DDT 1,1,1-triclo-2-(2-clophenyl)-2-(4-clophenyl)etan aén
p,p-DDT 1,1,1-triclo-2,2-bis(4-clophenyl)etan 10 ng/l
Methoxyclo 1,1,1-triclo-2,2-bis(4-methoxyphenyl)etan phy thudc vao
Andrin (1R, 4S, 4aS,55,8R,8aR)-1,2,3,4,10,10-hexanclo-1,4,4a,5,8,8a- hop chét
hexanhydro-1,4:5,8-dimetanonaptalen
Diendrin (1R, 48, 4aS,5R,6R, 75,85 8aR)-1,2,3,4,10,10-hexanclo-
1,4,4a,5,6,7,8,8a-octahydro-6,7-epoxy-1,4:5,8-dimetanonaptalen
Endrin (1R, 48, 4a8, 55, 68, 7TR,8R 8aR)-1,2,3,4,10,10-hexanclo-
1,4,4a,5,6,7,8,8a-octahydro-6,7-epoxy-1,4:5,8-dimetanonaptalen
Heptaclo” 1,4,5,6,7,8,8-heptacio-3a,4,7,7a-tetrahydro-4,7-metanoinden”
Heptaclo-epoxit 1,4,5,6,7,8,8-heptaclo-2,3-epoxy-3a,4,7,7a-tetrahydro-4,7-
metanoindan }
Endosunfan"? 1,4,5,6,7.7,7-hexaclo-8,9,10-trinorbomn-5-en-2,3-ylen-dimetyl-
) enesulfite
alpha-Endosulfan
beta-Endosulfan
Clobenzen:
TrCB triclobenzen p
1 ng/l dén
TeCB tetraclobenzen 10 ng/
PeCB pentaclobenzen phy thuoc vao
HCB hexaclobenzen hop chét
PCNB (Quintozen) pentaclonitrobenzen
Polyclorinat biphenyl:
PCB 28 2,4,4"-triclobiphenyl
PCB 52 2,2',5,5"-tetraclobiphenyl 1 ng/l dén
PCB 101 2,2'4,5,5'-pentachobiphenyl 50 ng/l
PCB 138 2,2',3,4,4',5"-hexaclobiphenyl phy thudc vao
PCB 153 2,2 4,4'5,5-hexaclobiphenyl hop chét
PCB 180 1 2,2',3,4,4',5,5-heptaclobiphenyl
PCB 194 2,2',3,3' 4,4,5,5"-octaclobiphenyl

" Phan tich a- va B-endosulfan cing nhr heptaclo yéu cAu nhimg ché y d3c biét vi 63 bén thip.
% Tén *endosunfan” khdng dugc chp nhan sir dyng & nuérc Y, vi ¢6 nhitng tranh chip trong thuong higu diing ky.
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Cb nhidu chét cé thé gay can trd dén qué trinh phan tich do ching tao phan hdi 1én detector by dién
tir, tai cung théi gian lwu véi moi chit cAn phan tich. Thire té, rét nhidu chét can trd ndy sé duoc loai
bd trong qua trinh chiét va 1am sach.

CHU THICH 1:  Nhin chung, sir dyng hai ct mao quan cé d phan cyc khac nhau 13 @l d& phan tich cac hop
chét clo hiru co theo tidu chudn nay. Céc két qua duoc tinh nhu vay s8 duoc xem nhu 12 ndng d cao nhét, co
th& vAn bj anh hudng bdi cac chat cing riva gidi. Mot s8 trréng hop y8u cdu nhan dang rd rang hon.

4 Thubc thir va hoa chit

TAt ca thubc thr phai dU tinh khiét @& khdng 1am ting dang k& pic clia chét can trd khi phan tich sic ky
cAc mAu tréng. Phai kidm tra dd tinh khiét clia thuéc thir dwgre sir dung trong quy trinh nay bing cac
phép xac dinh mAu tréng (7.6).

CHU THICH 2:  Cac dung mi “cAp 8 phan tich thuéc trir sau” 1a c6 sdn ngoai thj trwérng. Nhirng san phdm nay chi
nén st dung sau khi da duoc kidm dinh chét lgng. Kidm tra chdt Ivgng clia dung mai béing bay hoi khodng 200 ml
xubng 1 ml va phan tich dung dich @3 cd d4c @& xac dinh cac hgp chét phan tich tiép theo. Chap nhan dung mdi
néu khdng phat hién mé;: b4t ky pic clia chét can tr& nao trong séc @b cla chét phan tich.

4.1 Nuwéc tinh khiédt, vi dy, stz dung trao d8i ion ho3ic cdt hdp phy cacbon.

4.2 Dung mdi chiét
Thich hop khi str dung hecxan, éte diu hda ho#c heptan.

CHU THICH 3: C6 thé st dung cac dung mdi khac néu thda man cac yéu clu 8.3 (49 thu hdi 2 60 %).

4.3 Natri sunfat (Na;SO,) khan

Nung khodng 250 ml @én 300 mi natri sunfat dang bt & 500 °C £ 20 °C trong 4 h + 30 min, Iam ngudi
v& khodng 200 °C trong 16 nung va sau @6 d& ngudi dén nhiét A9 phong trong binh hat &m chira magie
perclorat hoic thiét bj hit &m twong dwong.

4.4 Decan (CyoH3,) hoic dodecan (CioHz), ho3c cac chét gile ma khdng bj detector by dién tir phat hién.

4.5 Oxit nhém kho

Nung mé oxit nhém tro (téi da 500g), chira cac hat cé dd Ién tir 50 um dén 200 ym & 500 °C + 20 °C
trong 4 h + 30 min trén dfa silica trong 1& nung. D& ngudi dén khodng 200 °C trong 16 va sau d6 dé
ngudi dén nhiét @ phdng trong binh hat 4m. Bdo quan trong binh thly tinh day kin.

4.6 Oxit nhém da khir hoat tinh

Can mdt phan oxit nhém khd (4.5) cho vao binh thiy tinh d3y kin va thém 7 % £ 0,2 % (m/m) nwéc (4.1).
Day kin va lic ddu it nhét trong 2 h @& d3m bao tinh ddng nhét. Bao quan trong binh thdy tinh day kin.
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Khi mé& nép, thdi gian bdo quan thudng khodng mdt tudn. Sau théi gian bdo quan téi da, chuln bj lai
mé khac theo céc bwéc md ta trong 4.5 va 4.6.

4.7 Oxit nhém/bac nitrat

Hoa tan 0,75 g + 0,01 g bac nitrat vao 0,75 ml £ 0,01 ml nwéc (4.1) st dung micoburet. Thém I3n lwot
40 ml £ 0,2 ml axeton, 10 g £ 0,2 g oxit nhém da khir hoat tinh (4.6). Trdn k§ bang céch Iic trong binh hinh
nén m& ndp, tranh'anh sang. D& axeton bay hoi & nhiét d phong va tranh ngung ty, vi dy 1am &m béng tay.

Bdo quan & noi téi, st dung trong 4 h sau khi chudn bj.

4.8 Silicagel, c& hat tlr 63 pm dén 200 pm, 13m ndng cic mé khdng 1én hon 500 g & 500 °C + 30 °C
trong khodng 14 h. Lam ngudi xuéng khodng 200 °C trong 16 va sau d6 dé ngudi dén nhiét a6 phong
trong binh kin dwoc dit trong binh hit Am khang chira chit hit 4m. S& dung trong mdt tudn. Khir hoat

tinh silicat ge! bing céch can mét Ieong thich hop silica va thém 3 % (m/m) nwéc (4.1). L&c it nhét 2 h
@é dam bdo tinh ddng nhat va bao quan trong binh béing thay tinh kin.

Silicagel 43 khir hoat tinh phai dwec st dyung trong 24 h,

4.9 Toluen.

4.10 Dietylen, khong chira peroxit.

4.11 Hat chéng séi biing (hat sti bot) d4 rira béng axeton.

4.12 Cac dung dich géc tiéu chudn

Phai si* dung c4c thubc trir sau clo hiru co, clo benzen, va PCBs tinh khiét hodc @& duwgc chirng nhan
tidu chuén d& chuln bj dung dich géc chuén.

CHU THICH 4: Dung méi thich hop @& chuén bj dung dich géc chudn 14 axeton, pentan, hexan, dimetylbenzen
ho#c isooctan.

Binh chira dung dich phai dwgc danh ddu hodc dwgc dinh lweng sao cho c6 thé phat hién duoc lwgng
dung mdi bj that thoat do bay hoi. Phéi bdo quan dung dich trong binh dinh mlrc cé nit thdy tinh mai &
nhiét d¢ 4 °C trong téi. Trwéc khi st dung, phéi d& dung dich & nhiét d phang va phai didu chinh mdrc
dung mdi (néu cin).

CHU THICH 5:  Néng d6 thuan tién cla dung dich gbc chun thu dugc béng cach can 50 mg mdi phép xac dinh
va hoa tan trong 100 ml dung méi.

Dung dich nay bén trong khodng 1 nam.

4.13 Cac dung djch chudn trung glan

Chu&n bj dung dich chudn trung gian bing c4ch pha loang thich hep dung dich géc (4.12) véi dung mdi
chiét (4.2).
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Gi4 trj dc thu 14 10 pg/ml.

‘B0 quan dung dich chun trung gian & khodng 4 °C trong téi. Dung dich nay bén trong s4u thang.

414 Céc dung djch chudn lam viéc

Chuan bj it nh&t n3m ndng @8 khac nhau bing céch pha lodng thich hep cdc dung dich chuln trung
gian (4.13) dung dung mai chiét (4.2).

C4c ndng db thich hep tinh bing nanogam trén mililit.
B3o quén dung dich & khodng 4 °C trong téi. C4c dung dich nay bén trong it nhat- mét thang.

415 Béng ctton hojic béng thity tinh, 44 dugc rira bing dung méi chiét.
4.16 Dung mdi tron diwrgre v&i nirére

CHU THICH 6: C6 thé sir dung axeton, metan ho3c dimetylformamide.

5 Thiét bj, dung cu

5.1 Sic ky khi, co detector bly dién t&r (ECD) va st dyng duec véi cdt mao quén. May phai duoc
van hanh theo hudng din clia nha san xuét. C6 thé st dung bd bom miu tnre tuyén (on-column) hay
budng bom mAu béng thiy tinh. Ld dugc st dung phai phi hop @& c6 thé a4t chuwong trinh nhiét do va
@3ng nhiét khi van hanh.

5.2 Cot mao quan ¢6t thiy tinh hodc phu silica, véi dwéng kinh trong nhd hon 0,4 mm va dai 25 m
dén 60 m, dugc boc pha tinh ¢b kha nang tach cac hp chét phan tich.

Phu luc B dwra ra vi du vé& céc didu kién sic ky khi (Bang B.1, B.2 va B.3) va séc dd twong Ung (Hinh B.1
va Hinh B.2).

5.3 Phéu chiét, dung tich danh dinh tir 1 | d&n 5 1, ¢6 voi thiy tinh da rira bang hexan hoac voi 1am
bang polytetrafloruaetylen (PTFE).

5.4 May khudy téc dd cao va thanh khudy tir, dugc rira biing hexan va dwoc phli bing
polytetrafloruaetylen (PTFE).

5.5 B& vitach, xem vi du trong Hinh C.1.
5.6 Thiét bj bay hoi Kuderna- Danish, xem vi dy trong Hinh D.1.
5.7 Vicdt Snyder

5.8 Thiét bj 1am bay hoi dang quay hodc cac hé théng 1am bay hoi thich hep.

10
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59 Cét dung d& 1am khd phin chiét, dwgc nap ddy 5 g dén 7 g natri sunfat (4.3) c6 chidu cao
khodng tlr 7 cm d@&n 10 cm. VI dy, kich thuéc 12 dudng Kinh trong 10 mm va chidu dai 250 mm (xem
Hinh E.1).

5.10 Cot lam sach, nhdi nhém nitrat/bac nitrat, vi dy, kich thréc dwéng kinh trong 10 mm va chiéu
dai 250 mm (xem Hinh E.1).

511 Cét lam sach loai I&n, nhdi silicagel, vi dy, kich thudc dwéng kinh trong 19 mm va chiéu dai
400 mm (xem Hinh E.1).

512 Cét l1am sach loai nhd, nhéi silicagel, vi dy xem Hinh F.1.
5.13 Microlit xi lanh

5.14 Duyng cy tHdy tinh khac

Dung cy thly tinh thi nghiém phai dwgc 1am sach biing chét tiy rira phong thi nghiém, chudn bj nhw
sau, vi du xt Iy dung h8n hep crom (IV)/axit sunfuric, hodic hdn hep axit peroxodisunfat/sunfuric va sau
@6 rra bing hexan ho3c dun it nhit trong 12 h & 200 °C, trir cac binh thly tinh d4 hiéu chudn.

Hiéu sut x Iy phai dwgc kidm tra theo thyc nghiém nglu nhién bing cach xac dinh mAu tréng aé
dam bao réng khong c6 can tré do nhiém ban.

6 L4y miu va chuln bj méu
Tién hanh ldy m&u theo TCVN 6663-1 (I1SO 5667-1).

LAy mAu nwéc vao trong cAc chai thily tinh nau da 1am sach nhw mo ta trong 5.14 (khdng s dung chai
nhwa) c6 nat thiy tinh nham hodc v&i ndp vit bing PTFE, dung tich danh dinh tir 11 dén 5 |. D4 day
cac chai tir 80 % dén 90 %.

Trong qué trinh l4y mAu, bdo dam réing khdng cé chat gay can tré trong mau nuéce, va khong lam méat
cac chit cAn xac dinh. Didu nay ddc biét quan trong khi si dung éng nhya ndi véi dung cy ldy mau.
Néu cAn, phai thir nghiém cac dung cy ndy d& dam bdo ching khdng gay ra s thét thoat do hap phy
cac chét. Tét nhat 1a s& dung cac thiét bj biing thly tinh va thiét bj bang thép khong gi.

Kidm tra pH. Néu can, hiéu chinh pH ngay sau khi ldy mu @& pH clia m&u nédm trong khodng ti pH 5
dén 7,5.

Néu xac dinh endosulfan, thi tién hanh I&y mAu riéng ré va leu gite miu trong didu kién mai tredng axit
(pH 2) cho @én khi chiét.

Khéng a4t mau gin véi dung dich thudc trir su hodic PCB ho3c dung dich clobenzen dam dic. Bao
quén trong téi & nhiét @ khodng 4 °C trwéc khi chiét.

11
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Dam bao ring tat ca cac mAu dwoc chidt cang sém cang tét (tét nht 12 trong 24 h) a8 tranh s phan
hlly clia c4c hop chat sau khi l4y mAu.

Cac hydrocacbon @3 halogen héa it bay hoi va céc thubc trir sau clo htru co 1a tvong dbi bén néu
duoc chuyén vao pha dung mdi hiru co. Vi vy, cé thé cho phép bdo quan dich chiét dung mai d4 kho
trong td lanh & 4 °C @én hai thang. Sy bay hoi clia cc dung méi cb thé van xay ra tham chi trong td
lanh. Phn chiét khdng dwge d& qua khd va théd tich clia dung mdi phai dugc hoan nguyén téi lugng
ban @¢Au tréc khi tién hanh phan tich.

7 Céch tién hanh

7.1 Xt ly so bd miu
Théng thudng khéng can x( ly so by mAu.

Néu binh chtra méu dwec nap diy téi nat thay tinh mai, Ic ddu va rét ra khodng 30 ml dén 100 ml mau
aé c6 ai thé tich tréng dé sau d6 thém dung méi.

Do thé tich clia nwdc dwge chiét bing cach can binh chira trirdre khi chiét va sau khi binh rdng.

7.2 Chiét va tach

St dung mét trong hai quy trinh nay dé chiét va tach:

— Chiét trong binh chira mau va tach miu trong ph&u tach (7.2.1).

~ Chiét trong binh chira m&u bang khudy tir hodic khudy tdc dd cao va tach bing thiét bj vi tach (7.2.2).

CHU THICH 7:  Tuay thuéc vao phwong phap st dyng, c6 thé thu dwgce dd thu hdi va 86 tai 1ap khac nhau. Hiéu
suét clia phurong phap @3 chon do phang thl nghiém kidm tra (8.3).

Nén tién hanh chiét trong binh chira mAu. Théng thudng, s dyng thé tich m3u khodng 1 .
7.2.1 Chiét bing cach lac chal Ay mu va tich trong phéu chiét.

Thém 30 ml dung mdi chiét (4.2) vao mAu (7.1) va I4c trong it nhat 10 min.

Chuyén vao ph&u chiét co dung tich thich hgp (5.3) va a8 tach pha.

Cho pha nudc & duwéi quay lai trong binh chira miu. L3p lai chiét hai 1An véi 20 ml @én 30 ml dung mai
chiét (4.2).

Lam khd phan chiét str dyng mét trong nhirng budc sau:

- Cho phén chiét di qua cdt lam khd (5.9) ch(ra natri sunfat khan (4.3), da duoc rira treéde bang dung
mdi (4.2) va hirng l4y dung dich rira gidi trong binh bay hoi.

CHU THICH 8: Can rira cot bing 10 mi d&n 20 ml dung mdi (4.2) d& dat dugc df thu hdi tdt hon. Gop dung dich
rira vao trong binh bay hoi.

12



TCVN 9241:2012
Hodc

- Thém natri sunfat khan (4.3) vao binh. L&c trong 1 min. D& I&ng 5 min va gan phan chiét vao trong
céc thiét bj cd. Natri sunfat dugc riva thém biing 10 ml dén 20 ml dung mdi (4.2) va dung dich rira
nay dwgc gép vao binh bay hoi.

Hodc

- Lam déng lanh phin chiét & —18 °C trong 2 h. Phan chiét dung m&i dwgre gan tir nuéc da va duoc
chuyén vao binh bay hoi. D4 duwgc rira bdng 10 ml dung mai (4.2) va dung dich ria nay duoc gép
vao binh bay hoi.

7.2.2 Chiét bing may khudy téc @ cao hodc khudy tir va tiach trong dyng cy vi tach
(microseparator)

Thém 20 ml dén 30 ml dung mai chiét (4.2) vao miu (7.1).

Dung khudy tir va thanh khudy (5.4) khudy it nhat trong 10 min, & tdc @b it nhat 1a 1000 r/min (dung
mdi cAn dugc phan tan ddu trong nwéc), gitr mAu kin, va sau d6 @8 tich pha. Cach khac, néu st dung
khuéy tir téc dd cao (5.4), thi khudy trong 2 min trong khi git* mau kin & nhiét 46 4 °C va dé tach pha.

Lép dung cy (5.5); rét nuéce tinh khiét (4.1) vao phdu cho dén khi bé mat clia pha hGru co di dé co thé
hat dwee phan chiét bing pipet.

Lam khé phén chiét nhuw & mé ta trong 7.2.1.

7.3 Néng dd clia phin chiét

Cb dac phan chiét két hop a3 1am kho theo 7.2.1 hodc 7.2.2 bang quy trinh dugc md ta trong 7.3.1
hodc 7.3.2 hodc bang cac hé théng thich hep khéac (5.8). DPam bado réng khong xay ra hién tugng that
thoat dang ké cac chat cAn phan tich d& bay hoi.

7.3.1 Cb dic sir dung thiét bj bay hoi Kuderna Danish

C6 thé dat dwgc gidi han phat hién tét bing cach 1am bay hoi phdn chiét mau téi thé tich nhd st dung
thiét bj Kuderna Danish (5.6) va vi ¢t Snyder (5.7) nhw sau:

L&y phan chiét da khd cho vao thiét bj bay hoi Kuderma Snyder.

Thém hai hat siii bot (4.11) va lam bay hoi @én 5 ml £ 1 ml trong b& hoi. Cd d3c thém phan chiét dén
dwéi 1 ml st dyng vi cdt Snyder hodic dong khi tro sach nhe (vi dy nito) cé 1&p éng dugc dét trong bé
didu nhiét, nuéc 4m (khdng qué 40 °C).

CHU THICH 9:  Khéng cin céc bién phap phdng ngira thém néu phn chiét 42 Iam bay hoi béing thiét bj nay co
thé tich cudi ciing khdng nhd hon 0,5 ml. Néu yéu cAu thé tich cudi cing nhd hon, thi nén sir dyng chét gicr (4.4)
aé tranh sy that thoat dang k&. Decan ho#ic dodecan cé thé duge dung nhu chét gitr, vi detector by dién tir
khéng phét hién drgc ching. Thém 0,1 ml dung dich chira 20 g/l decan ho@c dodecan trong hexan vao phén
chiét dé co dic.
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7.3.2 C& dic str dyng thiét bj 1am bay hol dang quay

Cd @ic phin chiét trong binh nén hogic tét nhét 1 trong binh hinh nén gin véi éng thiy tinh nhd
(dmpun) trén thiét bj lam bay hoi cd quay (5.8) ti thé tich khdng nhd hon 0,6 mi & diéu kién chén
khdng khéng ddi I&n hon 340 mbar. Binh bay hoi Kuderna-Danish (5.6) dwoc dit gilra binh bay hoi va
thiét bj 1am bay hoi cb quay.

DAt binh bay hoi cé dung mdi chiét trong b nwéc khdng gia nhiét hodc gia nhiét nhung khdng qué 50 °c
cho cAc chit chibt ¢ didm s8i cao hon. Khi két thic qua trinh ¢b dic, chuyén dinh lgng phan chiét
vao trong binh dinh méc 1 ml. Rira cin than thanh clia binh bay hoi bing mét lrong nhé dung méi
(4.2). Chuy&n dung dich ri¥a vao binh dinh mirc va lam @y téi vach dinh miec bing dung méi.

7.4 Séc ky khi

Déi véi cac mBu nwée sach, tién hanh phén tich séc ky khi tai giai doan ndy ma khéng cin lam sach thém.
Néu phan tich cac mAu khdng sach phai thire hién buéc 13m sach, tién hanh theo 7.5.

Dit chuong trinh chay cho may séc ky khl (5.1), detector bAu dién t&r va cdt mao quan thich hep (5.2)
theo hwéng din clia nha san xult, va dim bio hé thdng duy trl trong didu kién én dinh.

Bom phan chiét (thwong tir 1 ul va 10 ul nhung bing thé tich miu dugc ding dé hiéu chun) vao trong
ma4y va tién hanh chay chuwrong trinh séc ky.

So sanh séc db thu dwec tir may séc ky vol sic @b cla c4c dung dich chudn (xem Didu 8).
Danh gia dinh tinh va dinh leeng qua séc d8 (xem Diéu 9).

Céac yéu cdu co thé ap dung cho phép do, higu chudn, danh gi4 va k§ thudt tinh to4n @3 s dung, duoc
néu trong Didu 8. Sic d& thu dwgc kiém tra dd tring khép thdi gian lwu cia chat cdn phan tich. Néu
xuét hién pic can trd, thl phdi 4p dung mét trong nhirng phong phap lam sach dwgc mé ta trong 7.5.
Mt khac, nhan dang va dinh lueng theo Didu 9.

7.5 Lam sach va tach

Ap dung cac buréc 33 md ta trong 7.2 cb thd din dén hién tegng cling chiét clia cac chét c6 @9 phan cye
tuong duong va/hoic chit can trd sé tao pic tring Ién pic cla thube trlr sau.

CHU THICH 10: Lam sach bng cdt séc ky co tha gitp loai bd mdt s chét. Tuy nhign, phuong phap nay khéng
1am sach mdt cach tuyét abi.

S& dyung mét hoc hai quy trinh sau:
- Lam sach cét oxit nhdm-oxit nhém/bac nitrat, dé loai bd hep chat phan cire (7.5.1);
- Lam sach cdt silica gel, @& tach PCB ra khdi phan 16n thubc trlr sau (7.5.2).

CHU THICH 11:  Kidm tra chét lrgng tirng 16 ¢t bdng dung dich chudn.
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7.5.1 Lam sach cét nhdm-nhdm/bac nitrat

Tién hanh 1am sach cdt nhdm-nhdm/bac nitrat nhu a5 md ta trong 7.5.1.1 va 7.5.1.2. Néu vin con can
tr& thi tién hanh thém quy trinh dwrgc mé ta trong Phy lyc A.

CHU THICH 12: M4t sb hop cht, vi dy endosunfan, co thé bj gitr lai trén cot.
7.5.1.1 Chudn bj cft

Lay 15 ml £ 1 ml dung méi chiét (4.2) trong cdt (5.10), sau 5 thém 1,0 g ¢ 0,2 g nhédm/bac nitrat (4.7)
va d& I4ng trong khi v8 nhe. Sau d6 thém 2,0 g £ 0,2 g oxit nhém (4.6) va dé I4ng lai trong khi v3 nhe.
Thém lweng vira d natri sunfat (4.3) 3& thu dwgc mot 16p & phia trén cla cdt day 5 mm. Chudn bj cét
ngay trudc khi st dung.

75142 Logc

Chuln bj c8t nhdm oxit-nhdm oxit/bac nitrat nhir &3 md ta trong 7.1.1.1. BS phan dv cla dung mdi
chiét (4.2). Khi mirc dung méi dat t¢i didm cao nhét cla cdt, thi thém phn chidt miu da cb dic (xem
7.3). Rira binh m&u bdng 2 ml + 0,5 ml dung méi chiét va gdp dung dich rira vao cét. Rira gidi cot bing
30 ml £ 1 ml dung mdi chiét. Thu va cd d@3c phin chiét nhw da mé ta trong 7.3 va sau d6 tién hanh
phan tich sic ky khi theo 7.4.

Trong qua trinh b8 sung vao cbt, khéng dwec d& mat vdng clia dung mdi (4.2) thip hon bé mit cla oxit
nhom. Néu cdt oxit nhdm/bac nitrat bj den doc theo chidu dai bén trong cla cét, thi chudn bj cdt méi
(xem 7.5.1.1) va I13p lai qua trinh 1am sach. Néu vét den xdy ra thrdng xuyén, thi cé thé sir dyung cét
I&n hon nhung cin bd sung dung mai cho qué trinh rira gidi.

7.5.2 Lam sach trén cdt sllica gel
7.5.2.1 Chudn bj cft

Chon cdt séc ky (5.12) nhuw da néu trong Hinh F.1 va Phy lyc F. [Trudc tién, khdng cé binh chira dung
moi kém theo (Hihh E.2)]. Nut cét tam thei bing nit cao su & phia duéi, va lam ddy cét bang dung mdi
chiét (4.2).

Cho nat béng thay tinh (4.15) gAn véi phia dwdi.
Tao huydn phii clia 1 g clia silica gel (4.8) vao dung méi chiét (4.2) trong cdc mé nhd.
Chuyén dung dich huy&n phti dén cét sc ky bing pipet.

Dé silica gel Idng xudng trong khi rung I&c ¢t n dinh, d& tao ra mét 16p day. Néu khdng, natri sunfat
dugc dit 18n trén silica gel sé di chuydn vao 16p silica gel.

Thao nit cao su.

Thye hién cac buéc sau, ké ca bwdc d3 md ta trong 7.5.2.2 ma khdng gian doan ngay khi cit bét ddu
nhd giot lién tyc. '
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LAy 0,2 g natri sunfat (4.3) 1&n trén 16p silicagel. G&n binh chira dung mai vao cot va xa hé théng bing
5 ml dung mdi (4.2).

Lam lai mét 1An nira, thdo binh chira dung méi ngay khi mirc dung mdi xubng téi giao diém cdt cla
thiét bj va thye hién ngay theo cac bwéc da md ta trong 7.5.2.2.

GHU THICH 13: Céch Khéc, c6 thd sir dung cdt khd nhdi s&n va/hosic cdt c6 sdn ngoai.thj truong ding mot 1an,
néu pht hgp. '

7.5.2.2 Lam sach va tach

Thém 100 pl phan chiét mAu vao trong cdt bing xilanh 100 pl, ngay lGc mét vong cia dung mdi cham
t6i 1&p natri sunfat,

CHU THICH:
14 Téhe dd dong phai khodng 1 giot dén 2 giot trén gidy.

15 Tuy thudc vao ndng dd clia cac hop chit clo htru co trong mAu, nén dung it nhat 1/10 toan b dich chiét mau
a8 1am sach. Tre 12 phin mAu chiét phai dugc co dzc dén thé tich 1 ml hosc hozc thé tich nhd hon béng phuong
phap da md ta trong 7.3, trweée khi lam sach.

Gén binh chira dung méi lai 1An n(ra (7.5.2.1) va thém 5 ml dung mai chiét (4.2). .
D& [am nhanh qua trinhsc ky, néi véi thiét bj cung cAp khi tror 84 nén (vi dy nito) & &p suét khoang 25 mbar.

Thu phan d4u tién vao trong binh chia vach Kuderma - Danish. Khi mat vong ctia dung méi cham t0i
I&p natri sunfat, thém dung méi bd sung. Sau khi théo thiét bj cung cip khi nén, I3p lai cac budc theo
thir tw nhw sau:

- Phin the hai: 2,5 ml dung mai (4.2);

- Phan thir ba: 2,5 ml dung méi;

- Phan thir tw: 8 ml dung mdi;

— Phan thir nam: 8 ml dung maiftoluen (4.9) (95:5) (¥7/¥);

- Phan ther sau: 16 ml dung méittoluen (90:10) (F/¥);

- Phén thr bAy: 8 ml dung méi/dietylether (4.10) (99,5:0,5) (V/%).

Trude khi cd dic, két hgp cac phin chiét khi thich hop.

Cb @ic cac phan chiét da thu dwrge nhi md ta trong 7.3 va sau d6 tién hanh phan tich sic ky khi theo 7.4,

CHU THICH 16: Bang G.1 trong Phuy lyc G néu ra vi dy dién hinh v& thir ty rira gidi clia 27 hep chét va df thu hdi
clia cac hop chét nay bang cdt Ién d& 13m sach cit silica gel (5.11), k& ca qua trinh cb dic tiép theo bang quy trinh
duing thiét bj bay hoi dang quay.
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7.6 Xac djnh mdu tring

Tién hanh quy trinh ddy a0 (x Iy so bd, chiét, cd dic, lam sach, phan tich séc ky khi) sir dyng mAu
nuéc tinh khiét (4.1).

Néu gia tri mau trdng cao bAt thudng, tirc 12 I6n hon 10 % gia trj thAp nhét cGa bat ky hop chét cin
phan tich nao, thi tién hanh kiém tra tirng buwéc ctia quy trinh va loai bd nguyén nhan.

8 Higu chuin
Truwde tién, can x_a::c dinh @8 thu hdi s dung theo cac phirong phép sau:
a) Hiéu chudn béng cach bom trire tiép dung dich dung mdi chuln (8.1).

Phuong phdp nay cho thdng tin vé ddi do tuyén tinh clia detector, thdi gian Iwu va tin hiéu phan héi
tuong trng clia cac chét cAn xac dinh.

b) Hiéu chuln toan bd quy trinh (8.2) st dung miu nwéc (tét nhét 1a cing loai d& dung dé phan tich),
d3 thém chuin va chiét, lam sach néu cin.

S ligu thu dwoc tir a) so sanh véi sb liéu thu dwoc tir b) d8 tinh d6 thu hdi (8.3) cla tirng chét cin xac
dinh.

Tién hanh higu chudn lai hang ngay (8.4) véi dung dich dung mdi chun theo a) ho3c véi dich chiét da
thém chuén theo b).

Bédng 2 trinh bay; gidi thich c4c chir viét t&t va ky hiéu trong cac cdng thirc.
Béng 2 - Giai thich cac ky hiéu da diung trong céc ky higu

Chisé Y nghia

i Nhén dang gia trj do
Gi4 trj do duwgc trong hiéu chuén
Quy trinh ndi chudn

8.1 Hiéu chuén bing ndi chuln, khéng sir dung toan bd quy trinh
Bom khoang tr 1 pul @én 10 pl dung dich chuén 1am viéc (4.14) vao séc ky kh.

Do céc tin hiéu sic ky khi cho tirng chét (chidu cao pic ho3c dién tich pic hodc don vj dién tich tich
hgp, twong (ng) va tinh cac ndng dd. )

Pé dyng dwing ::ong hiéu chufin, vé @b thj tir cac didm teong (ng voi cac gia tri do dwoc, y,, trén
tryc tung va cac néng dd khéi lwgng tuong g, p, , clia chét i (vi dy dung mdi) trén tryc hoanh d6.
Thé tich m3u dugc str dung @& hidu chuln va d8 do céc dung dich miu phai khéng ddi.

Gia tri do dugc phai dwoc sir dung dé thiét [ap ham sb hdi qui tuyén tinh nhw sau:
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Vie =M, P + b, (1)

1

Trong d6
y, |2 bién sé ddc 1ap: dap (rng do duoc cla chét i, @dc 1ap véi y,, (thlr nguyén clia n6 phy
thudc vao xtr ly sé lidu, vi du gia tri dién tich),
p. |3 bién sb doc 1ap: ndng @8 khéi lrgng clia chét i (chuAn ndi) trong dung dich hiéu chudn,
tinh bng nanogam trén lit;

m, 14 @8 déc dwdng cong hiéu chudn clia chét i (thir nguyén phy thude vao x Iy s6 lidu, vi dy

gia trj dién tich x pl/ng);

b, 14 phan giao cit clia dwdng cong higu chudin véi hé toa db (thir nguyén phy thude vao sy danh
gia, vi dy gia tri dién tich). Nhu qui dinh, phan giao ct 1 rit nhd. Néu xuét hién phan giao cat
1ém, thi bd qua ndng dd cao nhit clia dung dich chudn va tinh lai ham sé hdi qui tuyén tinh.
Viéc ndy sé 1am gidm gi4 trj clia phin giao ct. Néu khdng, thi phai kiém tra hé théng séc ky
khi va hé thdng xtr ly sé liéu.

8.2 Hiéu chuin quy trinh toan bd sir dung chuin ngoai

Déi véi m&i hop chét, dwng dd thi hidu chuln riéng biét (qua quy trinh toan bg), bao gdm it nhat ndm
didm. C6 thé kidm tra mét vai hop chét trong mdt thi nghiém hiéu chuén.

D& hiéu chun toan bd quy trinh, chudn bj dung dich nwéc bing nwéc da thém chudn (4.1) véi cac hop
chét @& x4c dinh tirng khodng ndng @9 trong khodng tuyén tinh &dng clia detector, nhu sau.

8.2.1 Chuin bj cic dung djch chudn a3 thém chudn

Cho vao binh dinh mtrc 100 ml, khodng 90 mi dung mdi nwéc (4.16) sl dung xilanh microlit (5.13),
thém Iwgng da dinh dung dich géc chudin (4.12) cho tieng chét cAn xac dinh, dudi bé mat dung moi.

Pha loang ngay t&i vach mie véi dung mdi nude (4.16).
Pay binh dinh mirc bang nat thly tinh nhdm va l&c dung dich ky.
Tinh ndng @6 twong tng clia mdi chit da thém.,

Dung dich géc dugc chuln bi theo cach c6 thé bdo quan & nhiét a8 khodng 4 °C & trong téi trong
khodng vai tudn. Trudc khi st dung, @& can biing v&i nhiét d phong trong khodng it nhat 15 min.

ChuAn bj it nhat nam dung dich chuln chira nuéc 84 thém chuln (tuy thudc vao hop chét) cé ndng d6
khoang 1 ng/l dén 200 ng/l, biing cach thém céc thé tich khac nhau dung dich gdc nay vao nudc (4.1).

péi véi cac phép do mAu tréing, thém cling Irgng dung mdi da ding d& chun bj dung dich chudn da
thém chuén vao mét chai nuéc (4.1).
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S( dyng luveng nhw vay sao cho dung tich thém vao cang nhé cang tét (< 1 ml/l nudc), dé gidm thidu
moi dnh hudng 18n sy can bdng clia phan miu thir.

Chuén bj c4c dung dich chuin a4 thém chuln trong ngay si¥ dyng.

8.2.2 Pwdng cang hiéu chuin
Chiét va cd d3c cac dung dich chuén chira nwéc a4 thém chuén ndy nhw 33 mé té trong 7.2 va 7.3.

Bom djch

chiét clia mAu triing vao trong séc ky khi, va sau dé hiéu chudn dung dich c6 ndng 43,

Py trong tirng ndng dd. Do gié tri pic y,, ctia mAu hi¢u chudn.

Tinh ham hi qui d8i véi m&i chét sir dung c3p gid tri y,,, VA P, :

Vieg
Trong d6

Vieg

Pieg

(2)

=g Pieg + by

12 bién sé ddc Iap: Tin hiéu phan hdi do dwgc clia chét i trong qué trinh hiéu chuén, twong
ng véi p,, . (thir nguyén phy thudc vao xtr Iy sb li¢u, vi du gid tri dign tich);
12 bién sé ddc lap: ndng 46 khéi lvgng clia chét i trong dung dich hiéu chudn, tinh bang

microgam trén Iit;
1a @6 déc clia dwdng cong hidu chuln clia chét i, thuéng goi tat 1a f; (th( nguyén phuy

thudc vao xt ly sé liéu, vi dy gia trj dién tich x I/ug);
1a phin giao cit clia dwdng cong hiéu chudn véi tryc tung (thir nguén phy thudc vao sy X

ly s liéu, vi dy gia tri dién tich).

Dieng @b thi ham sé tham chiéu trong so @8 bing tung @8 1 c4c tin hiéu da do cla tirng chéti, y,,, va

béng hoanh g% 1a cac ndng d khéi lueng, p,,, cia chét i trong dung dich hiéu chudn @3 thém chuén.

Dyra vao dwdng t;ong hiéu chuln, x4c dinh dai do cla quy trinh.

8.3 Xac djnh d thu hdi
Biing céc thiét bj ctia quy trinh hidu chudn theo 8.1 va 8.2, xac dinh d§ thu hdi trung binh 4, abi véi

chét i s& dyng Céng thire (3):

g B mg Ve f | 3)

A

m; - m -V’

12 @4 thu h&i trung binh déi vé&i chét i (khdng thir nguyén);
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m, nhuw dinh nghia trong 8.1;

m._ nhw dinh nghia trong 8.2.2;

L

f lahésb chuyén adi (& day f =1 000);

F. l1aty sé clia thé tich dich chiét Idng v&i mAu. H8 sé nay phai dugc tinh trong khi xem xét thé

tich mAu, thé tich dich chiét, cac hé sb pha loang (nu 4p dung) va thé tich m&u bom néu
khac so véi thé tich a4 dung 8 hi¢u chudn. Ap dyng Cdng thirc sau:

V.-
F, = _E_f. (4)
-
trong dé
V. lathé& tich dich chiét, tinh bang mililit;

Yo 1a thé tich mAu, tinh bing mililit.
Do vay, 8 thu héT tha gurre-chi-hop-1é-khi-st-dung-cac didu kién thire nghiém.
CHU THICH 17: Cong thirc (3) 1a hop & néu b;va b, 1A trong d8i nhé va néu hiéu chuln theo Cong thirc (1) va
(2) st dung cing khodng ndng @ (trong dich chiét va dung dich chudn twong ¢ng), vi du cé thé so sanh cac gia

tr 86i v&i ¥, va Vi, -

D thu hdi cao 1a mét didu kién can thiét & thu dwoc két qua phan tich c6 dd ding va dd chinh xac
cao. Sy thay ddi cac gia tri nay sé cho biét c6 céc I8i trong qua trinh chiét va chudn bj dung dich chudn.
D& thu hdi phy thudc vao chit cAn xac dinh va thedng 1én hon 60 %. Néu khéng dat duoc d6 thu hdi
nay, phai kiém tra quy trinh.

D& thu hdi thu dugrc tir cac phong thi nghiém khac nhau dwgc néu trong Bang H.1.

8.4 Hiéu chudn lai

D& hiéu chudn lai phrong phdp thudng ngdy, cin thire hién trong khodng tuyén tinh da thiét 1ap tr
trwede (8.1 hodc 8.2). Céng viéec ndy phai dwgc cip nhat thuwdng xuyén, dic bigt khi mau bj & nhiém
nhu phan tich nwéc thai sdn xult ho3c nwdc théi sinh hoat, vi nhirng chét nay gay anh hudng téi
detector va sau dé t&i 'khoéng tuyén tinh.

Yéu chu téi thidu @i véi hiéu chuln lai hang ngay Ia phai bom hai dung dich dung méi chuln (4.14)
hoac hai dich chiét da thém chuln (8.2). N&ng @9 clia dung dich thir nhit phai khoang 20 % dai do
tuyén tinh a3 chon va ndng A9 clia dung dich thir hai khodng 80 % dai do nay.

Tinh ham sé hdi quy.
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So sanh ham sé nay véi dudng cong higu chuln da thiét 1ap trude (8.1 hodc 8.2). Néu céc gia tri ndm
trong murc tin cdy cla dwdng cong hiéu chudn da thiét 1ap treére (8.1 hodc 8.2), st dyng duwdng hiéu
chudn méi a& danh gia. Néu khdng, kidm tra hé théng va thiét 1ap mét dwdng cong hiéu chudn méi.

9 Nhén dang va danh gia

9.1 Nhin dang cac hgp chét riéng

Néu trong séc phd cutia dich chiét miu trén ¢t mao quéan dic treng, khéng xuét hién pic tai thoi gian
Iy dac trung clia chét, coi nhwr hop chét 14 khéng phat hién thiy.

Néu xuét hién pic tai thoi gian Iu déc trung cho chét, thi c6 thé cé mét clia hop chét. Vige nhan dang
hop chét nay phai dugc x&c nhan.

L&p lai quy trinh so sénh hoan thién, st dung ¢4t mao quan (5.2) cho nhém phan cyre khac nhau.
Théng thwdng, d tin cdy cla sy nhdn dang tang lén v&i sy tdng chénh Iéch trong sy phéan
cwc cla cot ap dung. Néu so sanh nghién clru v&i hai ¢t mao quan chiéu phan cyc khac
nhau cho thy sy xuét hién ctia pic tai thdi gian dirng d3c treng dw kién cta chét, coi nhw tinh
nhan dang cla chét 1a chic chén cao.

CHU THICH 18: Néu cin, phép do phd khéi lrgng va phép thir hoa chét ¢6 thé dugc sir dung dé chirng thyrc
thém.

9.2 Panh gia

9.2.1 Panh gia st dung hiéu chuén (lai) theo 8.1

Tinh néng dd khéi lwong, p,, cla chét i trong miu nuwdce st dung Céng thirc (5), sau khi gidi Cong
thiee (1) @& tinh ndng @6 khéi lwgng p, .

p=2b (5)
m

trong dé
p, landng a9 khdi lrgng clia chét i trong miu nwéc (chwa hiéu chinh bang dé thu hoi), tinh
bang microgam trén lit;

y, lagia tri do dugc clia chét i trong dich chiét mu nudc (trong didu kién p dung cling quy
trinh phan tich nhw véi hiéu chuln va do mAu), (thkr nguyén phy thudc vao danh gia sb liéu,
vi du gia trj dién tich);

m a4 déc clia dudng cong hiéu chudin (8.1 hodc 8.4) clia chét i (thi nguyén phy thudc vao
danh gia sb liéu, vi dy gid trj dién tich x I/ug);
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b 1a phin giao c4t clia dd thj tham chidu véi truc tung (ther nguyén phy thude vao si danh gia
sb lidu, vi dy gi4 tri dién tich). ‘
Néu sé lidu yéu cAu tinh dén @b thu hdi, thi ndng dé khéi lvgng, o, , clia chit i dwoc tinh sl dung
Céng thirc (6) sau khi gidi Céng thirc (1) @& tinh ndng d¢ khéi lwgng, o, .
fs % (6)
trong d6

p. landng a6 khdi lvong clia chét i trong mau nuéc (dwec hiéu chinh bang dé thu hoi trung
binh), tinh b&ng microgam trén lit;

y, lagi4 tri do dwoc clia chét i trong dich chiét clia mau nudre (trong didu kién cung ap dung quy
trinh nhw véi hiéu chudn va do miu), (thk nguyén phuy thudc vao sy danh gia sb liéu, vi du
gia tri dién tich);

m—13 48 dbc ciia diréng cong hiéu chudn (8.1 hogic 8.4) clia chét i (thl nguyén phy thude vao
s\ danh gia sé liéu, vi du gia trj dién tich x /pl);

b, 14 phan giao cét clia dwdng tham chiéu véi tryc tung (th& nguyén phy thudc vao sy danh gia
sé liéu, vi dy gid trj dién tich);

A 1 d thu hdi trung binh riéng ctia chAt i (khdng thir nguyén).
9.2.2 Danh gia st dung higu chuln (lai) theo 8.2
Tinh néng d% khéi lvong, p,, clia chét i trong miu nwéc st dung Céng thirc (7), sau khi gidi Cdng

thirc (2) @é tinh ndng d6 khéi lvgng p;, .

i "bi l
Py = Yis " %

m

trong 46
p, 'anéng d khdi lvgng clia chét i trong mau nuée (dwec higu chinh béng d§ thu héi), tinh
b&ng microgam trén lit;
¥, 14 gia tri do duge cla chét i trong dich chiét clia miu nudce (trong didu kién cung ap dung

quy trinh phan tich nhw véi hiéu chun va do miu), (thir nguyén phuy thudc vao sy danh gia
sé lidu, vi du gia trj dién tich);
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m la 4% déc clia dudng cong higu chudn (8.2 hodic 8.4) ciia chét i (thkr nguyén phy thudc vao
sy déanh gia sé lidu, vi dy gia trj dién tich x Uug);

b, la phan giao cit clia dwdng tham chidu véi tryc tung (tht nguyén phy thudc sy danh gia, vi
dy gia trj dién tich).

9.3 Tém tét két qua

Khi ap dung quy trinh a3 dwgc md t& & trén, sc ky khi dwa ra két qua riéng 1& cho tirng cot da s¢
dung. Tinh két qua dinh Iwgng cudi ciing tir hai két qua riéng 1é d6 nhw sau:

- LAy trung binh s hoc, sao cho chénh léch giCra c4c két qua riéng 18 nhd hon 10 %, twong (rng vii
két qua thap hon.

- Chon gia tri nhé hon trong triedng hop chénh I&ch Ién hon, sao cho gia trj nhd hon khéng phai do
nguyén nhan rd rf trong hé thdng séc ky khi. Gid tri 16n hon cé thé din dén sy tring pic. Nhw Vay
két qua phai dwgc bao cdo nhw gid tri 33 do, thu dwgc tir chi mét sy phan tach riéng 1€,

10 Biéu dién két qua

Cac ndng dé khéi,lvgng clia hydrocacbon @4 halogen héa cé tinh bay hoi thap phai dwgc bao céo theo
microgam trén lit:

- tai néng @6 khéi lwgng nhé hon 0,01 ug/l, mdt sé cb nghia;

- taindng dd khéi Igng Ién hon 0,01 pg/l, hai sé cb nghia.

11 Sé liéu tinh ning

S6 ligu tir phép thir lién phong thi nghiém dugc t8 chirc & Birc vdi cac phang thi nghiém thanh vién
tham gia clia Phép, Pan Mach va Anh dwgc néu trong Bang 3.
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/) n o P X s, | VC, | sz | VCi| 4?
Hep chét % | ngt" | ngt" | nan % ngl o %
N&n nwée uéng
Hexaclobenzen 22 83 4,2 21,8 17.7 36 | 205 | 7.4 | 420 | 81,0
S-Endosunfan 18 64 6,3 26,5 49 1.4 28,4 38 78,7 | 184
PCB 180 21 75 53 521 18,2 43 | 236 | 11,0 | 604 | 350
PCB 180" 21 75 53 240 18,2 43 236 | 11,0 | 60,4 | 76,0
1,2,4,5-Tetra-clobenzen 10 38 10,5 | 66,7 57,0 6,7 11,8 | 153 | 269 | 855
a-HCH 6 21 19,0 1,3 1,6 0,6 356 | 08 498 | 1244
Diendrin 16 58 35 74 6,7 1,3 19.1 2,6 384 | 90,7
p.p-DDE 17 61 9,8 20,8 11,6 2,0 17,4 6,0 51,9 | 558
p.p-DDT 11 39 10,3 | 64,7 357 | 121 | 339 | 229 | 64,1 | 551
PCB 28 5 15 20,0 1,4 1,4 0,6 43,3 0,7 48,7 | 101,7
N&n nwée mat
Hexaclobenzen 15 63 0 57,9 48,8 6,6 13,5 16,6 | 34,1 84,2
FEndosunfan 14 61 6,6 193,7 | 21,2 3.6 16,9 144 | 67,9 10,9
PCB 180 15 61 0 2173 | 1652 | 32,0 | 200 | 556 | 33.7 | 76,0
+42A4-Triclobenzen 10 44 0 182,2 | 1606 | 189 11.8 555 | 345 88,1

#HCH 15 63 14,3 | 386 37,3 6.5 17,4 | 13,3 384 19867
Heptaclo ' 13 50 0 729 | 229 | 44 | 193 | 84 | 367 | 314
Diendrin 14 58 0 30,6 33,3 13,5 | 40,5 17,2 51,7 | 108,7
Endrin 14 61 9,8 51,0 50,0 6,8 136 | 11,1 | 223 | 98,0
o,p-DDT 9 33 15,2 15,0 17,8 59 331 6,6 37,0 | 1185
PCB 28 13 55 73 45,4 41,8 7.3 17,51 140 335 92,0
PCB 52 13 53 0 74,4 86,9 18,3 | 211 327 376 | 116,8
PCB 101 14 49 0 15,2 19,0 6.6 349 | 109 | 57,5 | 1249
PCB 138 11 33 9.1 4,3 7.4 1.1 15,0 3,7 495 | 1721
PCB 153 13 52 58 | 136,9 | 1036 | 16,7 | 16,1 | 30,0 | 289 | 757
PCB 184 11 45 0 72,3 56,0 9,1 16,3 21,5 38,3 77,5
! 12 s bd sb lidu (nghia 14 s& phong thi nghiém 44 bio c4o két qué dinh lugng)
n 12 56 céc gia trj
0 1a phan tram cac gia trj ngoai lai
el 13 ndng d% chuén géc
X 12 gi4 tr trung binh, khdng bao gbm cac gid tri ngoa lai
s, 14 8% lach chudn I3p lai
VC, 1anésb cla @) léch chuln I3p lai
Se 1a a6 lach chudn tai lap
VC, 1ahé sbciadp léch chuln tai lap
A 14 86 thu hdi (khdng nhan dang véi A4; theo 8.3)
& Gia tr tinh béng nanogam trén Iit.
2 Lién quan dén ndng d6 chuln.
o Trong qua trinh chun bj va phan tich clia mAu so sanh (tdng thé tich 14 150 | nwrée udng), m3u ndy dugc phan tich va phat

hién c6 sy that thoat PCB 180, do xay ra hip thy. Vi thé, ndng 8 chuin 52,1 ng/ dugc wéc lugng 14 24,0 ng/l. Két qua 13,

gi4 trj sau dé dugc phan tich nhur ndng % chuén gdc méi bang théa thuan.
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12 Béo cédo thir nghiém

B4o c4o phai bao'gdm cac théng tin sau:
a) Vién dn tiéu chudn nay;

b) Nhan dang miu géc;

¢) X ly so by miu, néu thyc hién;

d) Dung mdi chiét da st» dung, quy trinh s dung d& chiét, cd dac, lam sach va phén tach (béng vién
dan cac diéu twong (rng cla tiéu chudn nay);

e) Danh gia ham sb str dung theo 9.2;
f) Biéu thj cac két qua theo Didu 10;
g) Moi sai léch so v&i phwong phap ndy va moi tinh huéng cé thé anh hurdng dén két qua.
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Phy lyc A
(Tham khao)

Lam sach phin chiét bing phirong phap ddng pyrogenic dé ioai sunfua

A.1 Chuin bj déng pyrogenic
CANH BAO - Bdng pyrogenic Ia chit d& chay trong khdng khi.

LAy 45 g dbng sunfat (CuSO4), 20 ml axit hydrocloric (2 mol/l) va 480 ml nwéc trong céc md. Hoa tan
dbng sunfat.

L&y 15 g bdt kém chét lwgng kém vao trong céc md khac, dung tich danh ginh 1 I. Thém 25 ml nwéc va
mét giot thubc ther 1am &m (nén natri ankysunfat), hosic mét mudng natri dodecysunfat.

Trén hén hep trén vao trong bun, bing khudy tir.

Trong khi thanh tir dang chay & téc dd cao nhét, thém tir tir dung dich ddng sunfat vao bun kém, doc
eotha i

1

Khi hdn hop chuyén thanh mau dd va cé hydro thoét ra, thi tiép tuc khudy cho @én khi khi sinh ra gidm
dang ké&. D& cho ddng lang xubng va sau dé gan nuwéc.

Str dung nwédc da loai khi dé rtra sach céc muédi con lai.
P& khi¥ nwée, st dung ba phan 250 ml axeton, l&c cée md, @ cho ddng ldng xudng va gan phan dich Idng.
Loai axeton con lai bang cach rira v&i hexan.

Chuyén dung dich huyén phii hexan/ddng vao binh Erlenmeyer cé nat thiy tinh mai, déng kin va béo
quan & khoang 4 °C.

Hiéu suét gidm trong qua trinh bdo quan sau vai thang. Qua trinh nay duec chi thj bdng sy thay déi vé

mau séc cla dung dich.

A.2 Apdung

Cho 1 ml @&n 2 mi phan dich chiét miu vao éng li tam.

Thém khoang 100 mg ddng (xem A.1), day cin than va trdn trong ngan siéu &m khodng 10 min.
Sau d6, li tam trong it nh&t 5 min & khoang 3 500 r/min.

Gan phin chiét, rira ddng béing hexan va gép dung dich rira vao phén chiét.
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Vi du céc diéu kién séc ky khi va sic dé twong (ng

Phy lyc B
(Tham khao)

TCVN 9241:2012

Bang B.1 - Vi dy vé thir ti giai hdp, thoi gian lwu va thei gian Ivu twong (ng, thu dwerc bing

céch sir dyng cét mao quan khong cyc

sédéngkhi | Hop chit Thl glan leu teong a8l Théi gia leu
min
1 1,2,4-Triclobenzen 0,293 8,05
2 1.2,3.4-Tetraclobenzen 0,543 14,93
3 Pentaclobenzen 0,679 18,68
4 a-Hexaclocyclohexan 0,804 22,12
5 S Hexaclocyclohexan 0,827 22,74
6 Hexaclobenzen 0,836 22,99
i . 7 ¥ Hexaclocyclohexan 0,847 23,30
8 & Hexaclocyclohexan 0,861 23,69
9 Pentaclonitrobenzen 0,864 23,76
10 & Hexaclocyclohexan 0,881 24,22
11 Heptaclo 0,956 26,30
12 Andrin 1,000 27,50
13 Heptaclo-epoxit 1,047 28,80
14 o,p-DDE 1,081 29,74
15 a-Endosunfan 1,086 29,87
16 PCB 101 1,116 30,70
17 Diendrin 1,119 30,78
18 p.p-DDE 1,124 30,92
19 Endrin 1,137 31,26
20 FEndosunfan 1,141 31,39
21 p,p-TDE 1,162 31,95
22 o,p-DDT 1,170 32,17
23 PCB 153 1,186 32,62
24 p.p-DDT 1,208 33,22
25 PCB 138 1,213 33,36
26 Methoxyclo 1,271 34,94
27 PCB 180 1,292 35,53

CHU THICH: Séc db duwgc néu trong Hinh B.1
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Bang B.2 - Vi dy vé thir ty giai hip, thoi glan lwu va thi gian lwu twong déi, thu dwoc bing
cach sir dung c8t mao quin phan cyc yéu

$é dong khi Hep chét Thi glan lwu twong ddl Thei gla lwu
min

1 1,2,4-Triclobenzen 0,282 7,61
2 1,2,3,4-Tetraclobenzen 0,554 14,97
3 Pentaclobenzen 0,674 18,19
4 Hexaclobenzen 0,823 22,23
5 a-Hexaclocyclohexan 0,893 24,10
6 Pentaclonitrobenzen 0,909 24,53
7 7 Hexaclocyclohexan 0,949 25,61
8 Heptacio 0,969 26,15
9 Andrin 1,000 27,00
10 [ Hexaclocyclohexan 1,056 28,51
11 & Hexaclocyclohexan 1,060 28,62
12 & Hexaclocyclohexan 1,079 29,12
13 Heptaclo-epoxit 079 20,61
14 PCB 101 1,110 29,98
15 0,p-DDE 1,114 30,07
16 a-Endosunfan 1,121 30,27
17 p.p-DDE 1,154 31,16
18 Diendrin 1,165 31,46
19 Endrin 1,189 32,10
20 o,p-DOT 1,206 32,56
21 PCB 153 1,210 32,67
22 SEndosunfan
23 PCB 138 1,249 33,71
24 p.p-TDE
25 p.p-DDT 1,265 34,15
26 PCB 180 1,324 35,74
27 Methoxyclo 1,340 36,19

CHU THICH: Séc dé dwoc néu trong Hinh B.2
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Tham Cot bng me Khimang | Bom miu Detector Chwong
chiéu biang trinh nhigt
: as 16
Pha tInh Chidu dai Khi Nhigt o Kiéu Khi bd sung
Vat litu cot | Burdmg kinh | Ap suéttai | Ché o Ché a9 van | Ty Ié khi
diu cot bommiu | hanh
Nha san b day Leulegng | Ty la Chia | Nhiét do Luu lugng
xuét khi/van tc khi
déng tuyén
tinh
Cot TI1& dong
a)
b) loc qua
vach ngan
tinh nang
B.1 DB-1 30m He 280°C ECD, Ni-63 Ar/CH, 80°Ccho 8
1 min;
T =5it 0,25 mm 1 bar bd chia Nhéi 95:5 (W/V) | 6°C/min
chady dén260-2C 1
JEW 0,25 um Khodng 25 | khodng 350 °C 40 mli/min | ddng nhiét
Scientif, cm/s 10:1 20 min
Inc.
2313m™ a) 50
ml/min
170°C b) 5 mli/min
B.2 DB-1701 30m He 280°C ECD, Ni-63 | Ar/CH, 80°Cchos8
min;
Silicanéng | 0,25 mm 1 bar bd chia Nhbi 95:5 (V) 6 °C/min
chay dén 250 °C
J&W 0,25 pm Khodng 25 | khodng 350°C 40 ml/min | Budng
Scientif. cm/s 10:1 dang nhiét
Inc. 20 min
2475m™ a) 50
ml/min
170 °C b) 5 ml/min
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Phy lyc C
(Tham khao)
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Phy lyc D
(Tham khdo)
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Hinh D.1 - Binh bay hoi Kuderna-Danish
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. dhunbi

4 thuy tinh frit

© owdi

tdi vu

Hinh E.1 = Cét 1am kho va cdt lam sach

o =

-

Dung tich binh chira:
vi dy 250 ml

Hinh E.2 - Binh chira (khit v&i khép ndi dinh cét)
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34

PhylycF
(Tham khdao)
Nito
p=25mbar —e
Binh chira dung mdi
V=20ml
||
(H Na,S0, '
me=02g
h =10 mm _\
4
2
Sillea gel

{ =750

/::gomm\

4 -

@inl. & @int. 5

/ nit bdng thiy tinh \J

@ int. 2

Hinh F.1 - Vi cét cho qua trinh 1am sach bing silica-gel
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Phyulyc G
(Tham khao)
Lam sach trén siéu ¢t silicagel

Béang G.1 — Thi» tyw giai hdp clia 27 hydrocacbon di halogen héa s dyng silicagel
lam sach v&i sidu cdt

B4 thu hdi cic hop chit twong tmg trong cac phin bién dai,
ﬁnhﬁng phin trim lwong ban diu
Phan Phin | Phin Phin Phén Phan Phén Téng
Hop chit 1 2 3 4 5 6 7
Hexan/ | Hexan/ Hexan/ Hexan/
Hexan | Hexan | Hexan | youen | Towen | Toluen | Dietyleter
95:5 90:10 65:35 99,5:0,5
5 mi 25ml | 2,5ml 8 ml 8 mi 16 mi 8 ml
1,2,4-TrCB 82+6 141 82+7
1.2,4,5-TeCB 85+6 1£1 85+6
PeCB 89+6 2+2 906
HCB 975 3+3 99+4
PCB 101 a 2 o
PCB 194 101215 | 11 102 214
PCB 180 10321 | 11 |ee1n
PEB153 1o+ 43— 41+ Wz 12
PCB 138 2 3 9
PCB 52 99+7 2+2 1015
PCB 28 97 +9 97 +9
Andrin 98+ 13 2+2 100 + 11
p.p-DDE 106 + 18 32 109 £ 17
Heptaclo 65+ 15 22+ 2+1 88+ 19
25
0,p-0DT 36+20 56 + 92113
10
PCNB 9+10 87 + 2+2 97 +6
p.p-DDT b 4 2 )
p.p~TDE 7+6 |106+12| 121 114 £ 11
a-HCH 2+1 119£12 119+ 12
»HCH 58+ 20 62+ 18 121+ 13
FHHCH 31+16 | 82+ 16 115+8
Heptaclo-
epoxit 212 123 +12 2+2 126+ 13
Endrin 1417 141 7
Diendrin 134 + 11 134 + 11
a-Endosunfan o =
Methoxyclo 134 +£3 13745
__B-Endosunfan 120 6 12949
CHU THICH:
1 Khéng xem xét d&n a4 thu hdi tir bude chiét .
2 T4t ca cac phén chiét dugc cd dic bAng méay Iam bay hoi dang quay, tai nhigt 46 50 °C va didu kign chan khong dugc
kiém soét. (C4c phin tir 1 dén 5 & 4p suét 345 mbar; phin 6 bét ;fu & 345 mbar, cho dén khi sy chung cét hexan két thuc;
sau d6, ndng dd cudi ciing dat drgc tai 70 mbar + 10 mbar; phin 7 & 4p suét 10 mbar + 10 mbar.)
1) D9 thu hdi, dbi voi qué trinh 1am sach, ké c3 céc budc cbd déc tiép sau. Cac hinh duwgc thé hién theo phan trdm cla
lrgng ban diu clia chit Irang tng (= 100 %) va dugc trinh bay ciing véi 86 1ach chudn, thu dugc tir thye nghidm,
2) Khong djnh lugng s liéu cho dén nay.

35



TCVN 9241:2012

Phy luc H
(Tham khao)

Sé ligu trong Bang H.1 do mét sé phong thi nghiém & Birc théng b4o nam 1989. D thu hbi trung binh
dién hinh 14 phi hg'p v&i cac didu kién phan tich riéng 16.

Bang H.1 - D thu hdi trung binh dién hinh, 4,, theo 8.3

Do thu hdl, A, trong phong thi nghiém A dén |
S6TT Hep chit _ %
A B C D E F G H 1

1 Hexanclobenzen 75 86 67 69 81 90 102 107 93
2 S-Endosufan g5 95 81 87 93 97 - - -
3 PCB 180 100 100 77 82 89 98 110 80 68
4 1,2,4-Triclobenzen 45 40 44 48 88 89 - - -
5 1,2,4,5-Tetraclobenzen 64 - 52 56 78 _92 - -

6 Pentaclobenzen - - - - 87 - 94 66 95 89
7 a-HCH - - 69 75 - 96 96 118 107
8 BHCH = - 55 &)

9 »#HCH 85 70 68 74 81 93 96 113 103
10 Pentaclonitobenzen - - - - 86 - - - -
11 Heptaclo - 50 - - 97 103 75 100 92
12 Andrin - - - - 87 - 99 102 110
13 Heptanclo-epoxit - - - - 87

14 a-Endosunfan - - - - 88 95 110 122 118
15 Diendrin 90 90 77 86 82 89 92 110 105
16 Endrin - 100 - - 82 102 81 82 80
17 | p.p-DDE 2 - 75 8 103 - 103 97 90
18 p,p-DDD - - - - 77 - 142 129 112
19 0,p-DDT - 92 - - 92 "103 81 98 87
20 | p,p-0DT 100 - 76 8 67 104 87 95 83
21 Methoxyclo - - - - 104 - 23 55 82
22 PCB 28 86 86 - - 91 98 - - -
23 PCB 52 - 86 74 79 94 97 71 94 85
24 PCB 101 - 90 - - 98 99 72 93 88
25 PCB 138 100 100 76 86 84 99 - - -
26 PCB 153 100 100 - - 85 101 95 86 76
27 PCB 194 - 100 - - - 99
28 0,p-DDD - - - - - - - - -
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